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Linh vire ky thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham polythiol, ché phdm quang hoc va san pham quang
hoc. Cu thé 13, sang ché dé cap dén ché pham polythiol bao gbém nhiéu hop chét gbc
thiol, ché phdm quang hoc bao gdm hop chét polythiol, va san pham quang hoc duoc

tao thanh tir ché phdm quang hoc.
Tinh trang k§ thuét ciia sing ché

Hop chét polythiol dugc st dung rong rai, vi du, lam nguyén li¢u thod dé san xut
nhwa polyuretan. Vi du, hop chat polythiol duge sir dung dé san xuét thau kinh quang
hoc bang cach st dung nhwa polyuretan, va chat lwgng nhu do tinh khiét ctia hop chat
polythiol 1am nguyén liéu thd c6 thé anh huéng truc tiép dén chat lugng ctia cac thau

kinh quang hoc.

Vi du, hop chit gbc polythiouretan duoc diéu ché bang phan tng gitta hop chét
polythiol va hop chét isoxyanat c6 thé duoc stru dung lam nguyén liéu co ban cla céac

thau kinh quang hoc.

Vi du, Cong bd don sang ché Han Quéc s 10-1338568 boc 16 phuong phap tong
hop hop chét polythiol bang cach cho hgp chét polyol phan tng véi thiourea dé diéu

ché muoi isothiouro, va sau d6 thiy phan n6 bang cach st dung amoniac chira nuéec.

Tuy thudc vao kha ning phan ung ctia hgp chét polythiol da dugc tong hop voi
hop chét isoxyanat, do trong sudt ciia thdu kinh c6 thé giam di hoac hién tuwong khong
dong nhat quang hoc c6 thé xay ra. Ngoai ra, tity thudc vao céc ddc tinh vat ly nhu

trong lugng phan to va sb lugng nhém chure cua hop chat polythiol, cac dédc tinh co
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hoac va quang hoc cua thiu kinh c6 thé bi thay ddi.
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Muc dich cta cac phuong an minh hoa la dé xuét ché pham polythiol v&i cac dac
tinh phan tng duogc cai thién va cac dic tinh quang hoc, va phuong phap didu ché

chung.

Muc dich cia cac phuong an minh hoa la dé xuét ché pham quang hoc bao gbém

ché phim polythiol v&i cac dic tinh phan timg duoc cai thién va cac dac tinh quang hoc.

Muc dich ctia cdc phuong 4n minh hoa la d€ xuat san phdm quang hoc dugc san

xuét bang cach sir dung ché phdm quang hoc da dugc md ta & trén.

Theo khia canh cila sang ché, c6 dé xuét ché pham polythiol bao gdm: hop chat
polythiol thir nhat ma tao ra dinh cuc dai trong db thi phan tich sdc ky long hiéu ning
cao (high performance liquid chromatography - HPLC) thu dugc & budc song 230 nm;
va hop chét polythiol thtt hai c6 trong luong phéan tir 16n hon so véi trong luong phan
tir ctia hop chét polythiol thir nhét va duge biéu dién boi CoHaoSs, trong do ty 18 gilta
dién tich dinh ciia hop chét polythiol thir hai v6i dién tich dinh ciia hop chét polythiol
thtr nhét, ma dugc do qua do thi phén tich HPLC & bugc song 230 nm, la 0,05 dén

5,0%.

Theo mét s phuong an, hop chét polythiol thir nhat c6 thé bao gdm hop chét
polythiol ba churc.

Theo mdt sb phuong 4n, hop chét polythiol tht hai c6 thé bao gdm hop chét
polythiol ba chttc ¢6 trong lwong phan tir 16n hon so vdi trong lrong phan tu cua hop

chét polythiol thir nhét.
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Theo mét s6 phuong an, hop chét polythiol thi nhit c6 thé duoc biéu dién boi

Cong thuc 1 dudi day:

[Cong thire 1]

HS\/\S/\K\SH

S\/\SH_

Theo mét sé phwong én, hgp chét polythiol thit hai c6 thé dwoc biéu dién bai
Cong thirc 2 dudi day:

[Cong thire 2]

HS/\/S\@S/\/SH
S/\/SH

Theo khia canh khéac cia sang ché, co dé xuét ché pham quang hoc bao gdm hop
chét gbc isoxyanat va ché pham polythiol. Ché phim polythiol bao gdbm hop chét
polythiol thir nhét ma tao ra dinh cuc dai trong do thi phén tich sic ky 16ng hi¢u ndng
cao (high performance liquid chromatography - HPLC) thu duoc ¢ budc séng 230 nm,
va hop chét polythiol thit hai c¢6 trong luong phén t& 16n hon so voi trong lwong phén
it ctia hop chét polythiol thir nhit va duge biéu dién boi CoHaoSs. Ty 1€ giita dién tich
dinh ctia hop chét polythiol thit hai v6i dién tich dinh cta hop chat polythiol thir nhét
ctia ché pham polythiol, ma dugc do qua dd thi phan tich HPLC ¢ buéc séng 230 nm,

la 0,05 dén 5,0%.

Theo mét s6 phuong 4n, hop chét polythiol thit nhat ¢6 thé bao gom hop chat
polythiol ba chirc, va hop chét polythiol thir hai c6 thé bao gébm hop chét polythiol ba
chue ¢6 trong lugng phan tir 16n hon so vai trong lugng phan tir cua hop chét polythiol

th(r nhét.
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Theo mdt sé phwong 4n, hop chét polythiol thir nhit ¢6 thé duoc biéu dién boi
Cong thirc 1 dudi day, va hop chét polythiol thir hai ¢6 thé dugc biéu dién boi Cong

thuc 2:

[Cong thuc 1]
HS o~
S/\hSH

S\/\SH

[Cong thuc 2]

HS/\/S\E\S/\/SH
S/\/SH

Theo khia canh khéc cta sang ché, c6 dé xuat san pham quang hoc bao gom nhua

polythiouretan duoc san xuét tir ché pham polythiol hodc ché pham c6 thé polyme hoa.

Theo mot 36 phuong an, san phém quang hoc ¢cé thé ¢ nhiét do chuyén hoa thuy

tinh 16n hon so vai 86 °C.

Theo mét s phuong 4n, san pham quang hoc ¢ thé c6 nhiét do chuyén hoa thuy

tinh nam trong khoang tir 87 dén 92 °C.

Theo cac phwong an dugc mo ta ¢ trén, ché pham polythiol c6 thé bao gom, vi
du, hop chit polythiol thir nhét bao gdm hop chét polythiol ba chuc va hop chét
polythiol thit hai c6 trong luong phén tir hodc sb luong cacbon 16n hon so véi trong
luong phan ti hodc s6 luong cacbon cua hgp chét polythiol thir nhat. Hop chét polythiol
thtt hai duoc bao gdm trong pham vi da dwgc xac dinh truée, sao cho tdc do phan tng
ctia hop chat polythiol tht nhét c6 thé diéu chinh trong pham vi thich hop, va nhiét do

chuyén héa thiy tinh cta ché pham c6 thé tang 1én.



50406 5/30

Theo do, do bén co hoc cua thdu kinh quang hoc dugc san xuét tir ché phém
polythiol co6 thé duoc cai thién, va cac khiém khuyét quang hoc nhu vét van hoac do

duc tring c6 thé duoc han ché.

Theo mét sd phwong 4n, bang cach bd sung 2-mercapoetanol trong quy trinh hoi
lwu trong sudt qua trinh tong hop hop chét polythiol tht nhét, lugng hop chét polythiol

thtt hai c6 thé dugc tinh chinh trong pham vi mong mudn.
MG ta chi tiét cac phwong 4an ciia sang ché

Sau day, cac phuong an theo sang ché s& dugc mo ta mot cach chi tiét. V& mat
nay, sang ché c6 thé duogc thay dbi & nhidu cach khéc nhau va c6 nhiéu phuong én khac
nhau, sao cho cac phuong an cu thé s& dugc minh hoa & cac hinh vé& va dugc md ta mot
cach chi tiét trong phan boc 1 trong ban mo ta nay. Tuy nhién, sang ché khong bi gi6i
han & cac phuong an cu thé nay, va nhitng nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc
k¥ thuat nay s€ hiéu sang ché 1a bao gbm tét ca cac thay dbi, phuong an tuong duong,

va céc lya chon nam trong tinh than va pham vi ctia sdng ché.

Trur khi duoc xac dinh khac di, tAt ca cac thuat ngit bao gém cac thuat ngit k¥
thuat va khoa hoc dugc st dung trong ban md ta nay c6 cung nghia nhu duoc hiéu béi
nhitng nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat ma sang ché thudc vé. Can
duoc hiéu thém réng cac thuat ngir, nhu cac thuat ngit dugc xac dinh trong céc tu dién
thong dung, nén dugc hiéu 1 c¢6 y nghia théng nhat v6i nghia cla chung trong ngit
canh cuta linh vuc k¥ thuét c6 lién quan va khong duogc hiéu theo nghia ly tudng hoa

hodcj qué trang trong trir khi dugc xac dinh rd rang ¢ trong ban mo ta nay.

Theo khia canh cua sang ché, sang ché @ cap dén ché pham polythiol bao gém

nhidu hop chét polythiol. Ché phdm polythiol c6 thé bao gdm hop chat polythiol thir



50406 6/30

nhét va hop chit polythiol tha hai.

Hop chét polythiol thir nhét c6 thé bao gdbm hop chét polythiol dung lam nguyén
liu co ban trong ché phim polythiol hodc ché phim quang hoc dugc md ta dudi day.
Hop chét polythiol thir nhit c6 thé duoc bao gdm trong ché pham polythiol 1am hop

chét polythiol chinh cta ching.

Theo cac phuong an dugc lay 1am vi dy, hop chét polythiol thir nhét ¢6 thé dung
dé chi hop chit ma tao ra dinh cuc dai ¢ so dd phan tich sdc ky léng hiéu ning cao

(high performance liquid chromatography - HPLC) dung cho ché pham polythiol.

Hop chét polythiol thtt nhét c¢6 thé bao gdm hop chét polythiol ba chirc. La vi du
khong gi6i han, hop chét polythiol ba chirc ¢6 thé bao gom hop chat duge biéu dién
béi C5H16Ss. Theo mot phuong an, hop chét polythiol ba chire ¢6 thé bao gdm hop chat

dugc bidu dién bai Cong thie 1 dudi day.

[Cong thuc 1]
HS -~
S/\/\ SH
S\/\SH
Nhu duoc md ta & trén, hop chit polythiol ba chirc ¢co thé duoc dung hodc dugc
bao gdm lam hop chét polythiol thit nhét. hop chat polythiol ba chirc ¢6 hi¢u qua kinh
té twong d6i cao hon va do nhat thap hon so véi hop chét polythiol bdn chic, nho do,

cai thién kha nang xtr Iy va kha nang tuong tu.

Ché pham polythiol theo cac phuong an dugc lay 1am vi du c6 thé con bao gom
hop chat polythiol thir hai. Vi du, hop chét polythiol thit hai ¢6 thé dugc bao gdm hoic
dugce bd sung lam chét diéu tiét kha nang phan tmg hodc chét diéu tiét tbc d phan Gmg

ctia ché pham polythiol.
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Theo mot phuong an, hop chét polythiol tht hai c6 thé bao gdm hop chét polythiol
¢6 trong lugng phan tr hodc s6 luong cacbon 16n hon so v6i trong lugng phan tir cua
hop chit polythiol thir nhit. Theo mdt phuong 4n, hop chit polythiol thi hai ¢6 thé c6
s6 luong cac nhom chire gidng nhu hop chét polythiol thu nhét. Trong truong hop nay,
hop chét polythiol tht nhat va hop chét polythiol thir hai c6 thé 1an lugt bao gdm hop

chét polythiol ba chirc.

Theo mot sé phuong 4n, hop chét polythiol th hai c6 thé bao gdbm hop chéit dugc
bidu dién béi CoHaoSs. Theo mdt s6 phuong an, hop chét polythiol thtt hai c6 thé bao

odm hop chét thiol ba chirc dugc biéu dién boi Cong thic 2 dudi day.

[Cong thuc 2]

HS/\/S(\S/\/SH
S/\/SH

Nhu duge mo6 ta ¢ trén, hop chét polythiol th hai ¢6 thé dugc bao gdm trong ché
pham cling v6i hop chét polythiol thu nhét dé c6 chirc ning nhu chét diéu tiét hoac chat
dém cho nhiét d6 chuyén héa thiy tinh thap va téc do phan mg cao cua hop chét

polythiol thir nht.

Theo d6, c6 thé han ché su tao ra vét van do toc do phéan tmg qua mirc va kha
nang chay cua hop chét polythiol ba chtrc. Ngoai ra, tri s thiol tdng thé va chi s6 khiic
xa 16ng cita ché pham polythiol c6 thé dugc diéu chinh min qua hop chét polythiol thir
hai.

Hon nita, c4c dic tinh co hoc nhu do 6n dinh khi duc cua thau kinh ciing c6 thé
duoc cai thién qua tac dong tang cua nhiet do chuyén héa thuy tinh cta ché phdm

polythiol.
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Do d6, san pham quang hoc nhu thdu kinh ¢6 céc dic tinh quang hoc dong nhét
vGi hién tuong tao mau va vét van bi tc ché c6 thé thu dugc béng cach st dung ché
phém polythiol. Ngoai ra, d én dinh hoa hoc ciia ché phdm polythiol hodc san pham
quang hoc cé thé duoc cai thién, va nho do, hién tuong duc tréng ctia thiu kinh c6 thé

duogc han ché mdt cach hiéu qua.

Theo cac phuong 4n dugc 14y 1am vi du, ty 1€ ctia dién tich dinh (%) cua hop chét
polythiol thir hai véi dién tich dinh (%) cua hop chat polythiol thir nhat, ma dwoc do
qua so dd phan tich sic ky léng hiéu nang cao (high performance liquid
chromatography - HPLC) thu dugc & bude song 230 nm, ¢o thé ndm trong khoang tir

0,05 dén 5,0%.

Vi du, t9 1¢ ctia cac hop chét polythiol trong ché phdm polythiol, ma dugc biéu

di®n boi Phuong trinh 1 duéi ddy, c6 thé ndm trong khoang tir 0,05 dén 5,0%.
[Phuong trinh 1]

{(dién tich dinh HPLC cua hop chét polythiol thir hai)/(dién tich dinh HPLC cua

hop chét polythiol thir nhat)} x 100 (%)

Vi dy, néu ty 1é ctia hop chét polythiol th hai ting qua mirc, kha ndng phan tng
gita ché pham polythiol va hop chit gbc isoxyanat c6 thé bi giam quéa mutc. Theo do,
su rra gan thanh phéan chét két dinh cua bang dinh dugc bao gdm trong khudn va hién
tuong duc tring c6 thé xay ra trong subt qua trinh sén xuét thau kinh.

Vi du, khi ty 1€ cua hop chit polythiol tht hai bi giam qua mirc, cac hiéu qua du
dé 1am tang nhiét do chuyén hoa thuy tinh va diéu chinh kha ning phan tng qua hop

chét polythiol thit hai ¢6 thé khong duoc thuc hién.
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Theo d6, vi ty 1& dién tich dinh dugc xac dinh béi Phuong trinh 1 dugc duy tri
trong khoang tur 0,05 dén 5,0%, tdc do phan ung co thé duoc duy tri mot cach thich
hop, nhdr d6 viée han ché mot céch hidu qua vét van/hién twong duc trang va cai thién

tudi tho cua cac san pham quang hoc.

Tét hon 14, t 1€ cia cac hop chét polythiol c6 thé 120,05 dén 4,9% hodc 0,08 dén
4,85%. Tt hon nita 13, 1y 1¢ ciia cac hop chat polythiol ¢6 thé 14 0,5 dén 4,9%, 1,0 dén

4,9%, 1,0 dén 3,0%, hodc 1,0 dén 2,0%.

Theo khia canh khac cua sang ché, sang ché dé cap dén phuong phép didu ché
ché pham polythiol bao gém nhidu hop chit polythiol. Nhu dwgc mo ta & trén, ché
pham polythiol c6 thé bao gbm it nhét hai hop chat polythiol ba chtrc khic nhau, va c6

thé bao gdm hop chét polythiol thir nhat va hop chat polythiol thit hai.

Phuong phap didu ché ché pham polythiol theo cac phuong an duge lay 1am vi du

6 thé bao gém céc budc, cac quy trinh va cac hoat dong sau day.

Phuong phép diéu ché ché pham polythiol theo cac phuong an dugc 14y lam vi du
¢6 thé bao gém it nhat mot trong sb cac budc, cac quy trinh hodc cac hoat dong nhu
duogc mo ta nhu S10, S20, S30 va S40 dudi day. Cin duoc hiéu réng cac thuat ng
“S10, S20, S30 va S40” sau day duoc su dung dé phan biét cac quy trinh dé thuén tién
cho viéc mo ta va khong nham gi6i han thu ty tuan tu cua chung. Vi du, mot vai hodc
tht c4 cac quy trinh cita S10, $20, S30 va S40 dudi day c6 thé dugc thuc hién tuan tu,
va/hoac c6 thé dugc thuc hién véi cac thir ty duoc thay ddi theo cac diéu kién cia quy

trinh.

S10) Cho 2-mercaptoetanol va epihalohydrin phan Ung dé san xuat chat trung

gian polyol
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S20) Ngoai ra, bd sung 2-mercaptoetanol trong khi phan @ng cia chét trung gian

polyol véi thiourea trong cac didu kién axit dé san xuit mubi isothiouro
S$30) Chuyén héa mudi isothiouro thanh hop chét polythiol.

Vi du, chét trung gian polyol c6 thé dwgc san xuit bing cach cho 2-

mercaptoetanol va epihalohydrin phan ting & budc S10.

Vi du, quy trinh téng hop chét trung gian polyol c6 thé dugc biéu dién béi So d6

1 duéi day.
[So do 1]
CI\/AO + HO\/\SH /\/OH
— CI/\/\S
OH
HO\/\SH
— HO OH

OH
Nhu duoc thé hién & So dd 1, 2-mercaptoetanol va epihalohydrin c6 thé dugc
phan tng dé san xuét chit trung gian polyol so bd nhu chét trung gian diol. Chét trung
gian polyol so bd c6 thé duge cho phan ung thém véi 2-mercaptoetanol dé san xuét

chat trung gian polyol nhu chét trung gian triol.

Theo mot phwong 4n, & budc phan uing ciia epihalohydrin va 2-mercaptoetanol dé
tong hop hop chit polythiol ba chirc, chat xtic tac chira kim loai nhw natri hydroxit hodc

kali hydroxit c6 thé duoc st dung.

Nhu dugc minh hoa & So dd 1 & trén, epichlorohydrin c6 thé duoc st dung nhu
epihalohydrin. Vi dy, ham lugng 2-mercaptoetanol c6 thé 1a tr 0,5 dén 3 mol, t&t hon
latir 0,7 dén 2 mol, va t6t hon nita 1a tir 0,9 dén 1,1 mol dua trén 1 mol epihalohydrin.
Chét xuc tac chira kim loai c6 thé duoc st dung véi luong tir 0,001 dén 0,1 mol dya

10
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trén 1 mol epihalohydrin.

Viéc san xuét chat trung gian polyol so bd va chét trung gian polyol ¢c6 thé duoc
thuc hién dudi cac didu kién 1am mat, va c6 thé dugc thue hién, vi duk ¢ nhiét do phan
{mg nim trong khoang tir -5 dén 40 °C, t6t hon nira 1a tir 0 dén 30 °C, va tot hon nita 1a

duoc thuc hién & tir 5 dén 20 °C.

Vi du, ¢ S20, 2-mercaptoetanol co thé dugc bd sung thém trong khi phan rng cua

chét trung gian polyol véi thiourea dudi cac diéu kién axit dé san xuat mudi isothiouro.

Quy trinh hdi lru dudi cac diéu kién axit co thé duoc sir dung dé san xuét céc
mudi isothiouro. D& tao thanh cac diéu kién axit ndy, cic hop chét axit nhu axit
hydrochloric, axit hydrobromic, axit iodic, axit sulfuric, axit phosphoric, va dang twong
tir ¢6 thé duoc sir dung. Nhiét @ hdi luu ¢6 thé 1a tir 90 dén 120 °C, tot hon 1a tir 100

dén 120 °C, vaco thé duoc thuc hién trong khoang tu 1 dén 10 gio.

O buédc san xuat mudi isothiouro, 2-mercaptoetanol co thé duogc bd sung thém dé
tao phan Gng cdng voi chét trung gian polyol. Theo do, vi du, c6 thé tao ra qua trinh
tdng hop hop chat polythiol thir hai dugc biéu dién bai Cong thirc 2 va co trong lugng

phén tir hodc sb lugng cacbon twong doi cao.

Luong 2-mercaptoetanol dugc bd sung thém c6 thé 1a tir 0,05 dén 5,0% theo trong
lugng (“% trong luong™) dya trén trong lugng cua thiourea. V§i khoang luong bd sung
néu trén, ty 1é dugc mo ta & trén cua cac hop chét polythiol dugc biéu dién boi Phuong
trinh 1 ¢6 thé d& dang thu dugc. Theo mdt phuong an, lugng 2-mercaptoetanol duoc
bd sung thém la tir 0,5 dén 5 % trong luong, tdt hon 1a tir 1 dén 5 % trong luong, va tdt
hon nita 1a tir 1 dén 3 % trong luwong, hoac tur 1 dén 2 % trong luong dua trén trong

lugng cuia thiourea.

11
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Vi dy, & budc S30, mudi isothiouro duge san xuat ¢ thé duge chuyén hoa thanh

hop chét polythiol.

Theo cac phuong an dugc 1y lam vi dy, mudi isothiouro c6 thé duge thity phan

dudi cac diéu kién bazo dé san xudt hop chit polythiol.

Vi du, dung dich nuéc bazo co thé duoc bd sung vao dung dich phan ung chira
mudi isothiouro dé tién hanh qua trinh thily phan. Dung dich nuéc bazo ¢6 thé bao gdbm
hydroxit kim loai kiém va/hodc hydroxit kim loai kiém thd, nhw NaOH, KOH, LiOH,

Ca(OH)2, v.v.

Theo mdt phuong an, dung dich phan ing chira mubi isothiouro dwgc lam maét
dén nhiét do tir 20 dén 60 °C, t6t hon 1a tir 25 dén 55 °C, va ot hon nita 1a tir 25 dén
50 °C. Sau d6, dung dich nudc bazo co thé duoc bo sung.

Theo mot phuong an, dung mdi hitu co ¢ thé duoc bd sung trudc khi bd sung
dung dich nuéc bazo. Dung mdi hitu co c¢6 do phan ing thap hoic vé co ban 1a khong
phan tng va diém so6i vuot qua nhiét do phan ung thiolat hoa co thé dugc stir dung sao
cho phan tng thiolat héa dién ra 6n dinh.

Cac vi du vé dung mdi hiru co c6 thé bao gbém toluen, xylen, clobenzen,
diclobenzen va dang tuong tu. Tt hon 14, toluen ¢6 thé dugc sir dung dé xem xét do
6n dinh ciia phan tung va doc tinh cia dung mdi hitu co.

Vi du, cac budc S20 va S30 dugc mo ta & trén cod thé dugc biéu dién cung nhau
b6i So dd 2 dudi day.

[So d6 2]
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S

H—NH, HS ST s

hydrolysis S
HO OH HN i ~sh
\/\S/\(\S/\/ acid )
OH HO base
\/\SH /\/S /\/SH
HS fs
/\/SH
S

(B)

Nhu dugc mo ta & trén, trong quy trinh phan tmg/hdi luu thiourea dé san xuit
mubi isothiouro, 2-mercaptoetanol ¢ thé dugc bd sung thém véi lugng niam trong
khoang da dugc xac dinh trude. Theo do, nhu duge thé hién & So dd 2, ché phém
polythiol bao gdm ca hop chét polythiol thir nhét (A) ma 1a hop chét polythiol dich va

hop chét polythiol thir hai (B) ¢6 thé thu dugc.

Hop chat polythiol hodc ché pham polythiol thu dwgc nhur duge md ta ¢ trén co
thé duoc tinh sach thém. Vi du, bé“mg cach thuc hién lap di lap lai by cac quy trinh rira
axit va rira nude, cac tap chat duge bao gdm trong hop chét polythiol c6 thé dugc loai
bo, ngoai ra, do trong subt cua vat lidu quang hoc dugc didu ché tir ché phém polythiol

6 thé duoc cai thién. Sau do, qua trinh lam khd, loc, v.v..., co thé dugc thuc hién thém.

Theo mot phuong an, 16p chtra nudce co thé duoc phan tach hodc loai b qua qua
trinh phén tach 16p sau khi tiép hanh qua trinh thuy phan. Qua trinh rira axit c6 thé dugc
thire hién & nhiét do khoang tir 20 dén 50 °C, va tét hon 1a khoang tir 30 dén 40 °C
trong 20 phut dén 1 gio, hodc tr 20 dén 40 phut bang cach dua dung dich axit vao dung
dich pha hitu co thu dugc.

Sau khi rira axit, quy trinh rira nuéc ¢o thé duoc thuc hién bing cach bd sung
nuée da khir khi c6 ndng do oxy hoa tan dugc diéu chinh thanh 5 ppm hodc nho hon,
t5t hon 1a 3 ppm hodc nho6 hon, va tot hon nita 1a 2 ppm hodc nho hon. Quy trinh rira

nuéc ¢6 thé duge thuc hién & nhiét do khoang tir 20 dén 50 °C, t6t hon 12 khoang tir 35
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dén 45 °C trong 20 phut dén 1 gid, hodc tir 20 dén 40 phat. Quy trinh rira nude ¢6 the

dugc 1ap lai hai hodc ba lan, vi dy, c6 thé duoc thuc hién tir 3 dén 6 lan.

Sau c4c quy trinh rira axir va rira nudc, dung moi hiru co du va hoi am c6 thé
duoc loai b bang cach gia nhiét dudi ap suat giam, sau do loc qua bd loc d¢ thu dugce

hop chat polythiol v6i do tinh sach caot.

Theo mét s6 phuong 4an, lugng hoi 4m du cua hop chét polythiol hodc ché pham
polythiol ¢6 thé 1a 1.000 ppm hodc nhé hon, tét hon 14 ndm trong khoang tir 100 dén

500 ppm, va t6t hon nira Ia tir 150 dén 400 ppm.

Theo mot s& phuong 4an, chi s6 khuc xa 16ng cuia ché pham polythiol & 25 °C ¢6

thé 12 1,629 dén 1,635, t6t hon 1a 1,629 dén 1,631, va tot hon nira 1 1,6295 dén 1,6305.

Theo mdt sb phuong an, tri s6 thiol (SHV) cta ché pham polythiol ¢6 thé 1a
Khoang tir 88,0 dén 90,0 g/duong lugng. Tét hon la, SHV la tir 88,0 dén 89,5 g/duong

luong.

SHV c¢6 thé dugc do bing cach chia trong luong mau cho duong lugng iot da tiéu

thy khi chun d6 mAu ché phdm polythiol bang cach sit dung dung dich chuan iot 0,1N.

Theo céac phuong an dugc mo ta & trén, viéc san xuét hop chét polythiol thi hai
¢6 thé duoc kiém soat qua viéc dua 2-mercaptoetanol vao phén chia. Tuy nhién, sang
ché khong bi gi6i han & phwong phap didu ché dugc md ta & trén, va hop chat polythiol
tht hai c6 thé duogc dua riéng vao ché pham polythiol v6i luong twong ung voi dién
tich dinh ndm trong khoang da mo ta néu trén. Ngoai ra, lugng hop chét polythiol thu
hai c6 thé duoc didu chinh qua cac diéu kién xtt 1y khac nhu nhi¢t d9 phan tng, va thoi

gian phan (ng ngoai 2-mercaptoetanol.
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Theo khia canh khac cua sang ché, sang ché dé cap dén ché pham quang hoc (vi
du, ché pham c6 thé polyme héa dung cho vt liéu quang hoc) bao gbm ché pham

polythiol dugc mo ta & trén.

Ché phdm quang hoc ¢6 thé bao gdm ché pham polythiol va hop chét gbc
isoxyanat. Ngoai ra, ché phdm c6 thé polyme héa dung cho vét liéu quang hoc ¢6 thé
bao gdm hop chét polythiol thir nhét, hop chat polythiol thi hai, va hop chét gdc

isoxyanat.

Hop chét gbc isoxyanat c6 thé bao gdbm hop chAt ma c6 thé sit dung nhu monome
dé tdng hop polythiouretan. Theo phuong an duogc wu tién, hop chét gbc isoxyanat c6
thé bao gdm 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, hexametylen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, xylen diisoxyanat, toluen diisoxyanat va hop chét twong tur. Cac hop chat

nay co thé dugc st dung riéng r& hoac két hop hai hop chét hogc nhiéu hon.

Ché phim quang hoc ¢6 thé con bao gdm cac chit phu gia nhu tac nhan phén ré,
chat xuc tac phan Ung, chét 6n dinh nhiét, chét hép thu tia cuc tim, tdc nhan tao mau

xanh lam, va chét tuong tu.

Céac vi du vé tac nhan phan rd co thé bao gdm chét hoat dong bé mit khong ion
gbc flo c6 nhom perfloalkyl, nhém hydroxyalkyl hodc nhom este cua axit phosphoric;
chit hoat dong bé mit khong ion gbc silic ¢c6 nhom dimetylpolysiloxan, nhém
hydroxyalkyl hodc nhém este ctia axit phosphoric; cac mudi amoni bac bdn alkyl nhu
mudi amoni trimetylxetyl, trimetylstearyl, mudi amoni dimetyletylxetyl, mudi amoni
trietyldodexyl, mubi amoni trioctylmetyl va mudi amoni dietylxyclohexadodexyl; este
cla axit acidic phosphoric va tac nhan twong tu. Cic tac nhan nay co6 thé dugc st dung

riéng hoac két hop hai tdc nhén hoac nhiéu hon.
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La chét xuc tac phan ung, chét xuc tac dugc st dung trong phan Gng polyme hoéa
nhua polythiouretan c6 thé dwoc st dung. Vi du, cac chat xuc tac dialkyltin halit, nhu
dibutyltin diclorua va dimetyltin diclorua; cac chit xtc tac dialkyltin dicarboxylat nhu
dimetyltin diaxetat, dibutyltin dioctanoat, va dibutyltin dilaurat; cac chat xuc tac
dialkyltin dialkoxit nhu dibutyltin dibutoxit va dioctyltin dibutoxit; cac chét xic tac
dialkyltin dithio alkoxit nhu dibutyltin di(thiobutoxit); cac chit xtc tac dialkyltin oxit
nhu di(2-etylhexyl)tin oxit, dioctyltin oxit, va bis(butoxydibutyltin)oxit; cac chét xuc
tac dialkyltin sulfit, va cac chét twong tu ¢6 thé dugc st dung. Cac chét nay co thé duoc

stir dung riéng hodc két hop hai chét hodc nhiéu hon.

Nhu la cac vi du vé chét hép thu tia cuc tim, cac hgp chét géc benzophenon, hop
chét gbc benzotriazol, hop chét gdc salixylat, hop chét gbc xyanoacrylat, hop chét gbe
oxanilit, va hop chit tuong tu cO thé duogc stir dung. Nhu 1a cac vi du vé chét 6n dinh
nhiét, cac hop chét gbc mudi axit béo kim loai, hop chét gbc phosphorus, hop chét gbc
chi, hop chét géc thiéc hiru co, va hop chat tuong tu co thé duoc st dung. Cac hop chét

nay co thé duge st dung riéng hoac két hop hai hop chit hoac nhiéu hon.

Tac nhin tao mau xanh lamvcé thé duoc bao gdbm nhu chit diéu chinh mau cua
vat liéu quang hoc duoc diéu ché tir nhua polythiouretan. Vi duy, tdc nhan tao mau xanh
Jlam c6 thé c¢6 dai hip thu & budc song tir mau cam dén mau vang trong vung anh sang
¢6 kha nang thiy dugc.

Céac vi du vé tac nhan tao mau xanh lam c6 thé bao gém thudc nhudm, tac nhan
lam tring huynh quang, chit tao mau huynh quang, chét tao mau vd co, va dang tuong
tu, va ¢o thé dugc chon thich hop theo cac dic tinh vat 1y hodc mau nhua can dbi vai

san pham quang hoc dugc san xuat. Vi du, khi thudc nhudm duge sit dung lam tac nhan
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tao mau xanh lam, thudc nhudém c6 bude séng hép thu t6i da tir 520 dén 600 nm, va tbt
hon 12 tir 540 dén 580 nm. Tét hon 13, cac thuéc nhudm géc anthraquinon ¢o thé dugc

st dung.

Nhua polythiouretan co thé duoc san xuit qua phan ing polyme hoa ctia hop chét
polythiol dugc bao gbm trong ché pham polythiol véi hop chét gbc isoxyanat, va toe
d6 phan ang polyme héa c6 thé dugc didu chinh hogc kiém sodt béi hoat dong kieém

soat phan tng hop chét polythiol thir hai dugc bao gdm trong ché pham polythiol.

Theo d6, hién tugng 6 vang hodc duc trang c6 theé dugc ngan chan, viéc tao ra cac
vét van c6 thé dugce han ché, va co thé thu duge san pham quang hoc ma co cac dac

tinh quang hoc ddng nhét va duoc cai thién duge duy tri trong thoi gian dai.

Theo mot sé phuong 4n, tdc d6 phan tmg cta ché pham quang hoc dugc bao gbém
trong Phuong trinh 1 dugc mo ta dudi déy co thé dugc duy tri ndm trong khoang tur
0,25 dén 0,35, tdt hon 1a ndm trong khoang tur 0,25 dén 0,32, va t5t hon nira 1 ndm

trong khoang tu 0,25 dén 0,30 theo hop chat polythiol thit hai.

Theo mot sb phuong 4n, dua trén tong trong luong cua ché pham quang hoc, ché
pham gbc polythiol hodc hop chét polythiol c6 thé duoc bao gdm trong ham luong
khoang tir 40 dén 60 % trong lugng, va hop chét gbc isoxyanat c6 thé dugc bao gdom
trong ham luong khoang tir 40 dén 60 % trong luong, va chét phu gia c6 thé dugc bao

gb6m trong ham luong khoang tir 0,01 dén 1 % trong lugng.

Nhu duge mé ta & trén, hop chit polythiol tha hai ¢6 thé dugc bao gdm trong ché
pham polythiol, do do, ¢6 thé duoc chta trong ché pham quang hoc cung vdi ché pham
polythiol. Theo mét phuong an, hop chét polythiol thir hai c6 thé dugc bd sung vao ché

pham bao gb6m hop chét gbc isoxyanat, do d6, dugc chira trong ché pham quang hoc.
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Theo mot phuong an, hop chét polythiol thit hai c6 thé duoc tron voi hop chét polythiol

thir nhét va do do, hop chat gbc isoxyanat dugc chira trong ché pham quang hoc.

Hon nita, theo khia canh khac cua sang che, c6 thé tao ra san pham quang hoc

duoc san xuat qua ché pham dugc mo ta ¢ trén co6 the polyme hoa.

Vi duy, sau khi khir khi ché pham c6 thé polyme hoa dudi ap suit giam, ché pham
thu duoc co thé duoc bom vao trong khuon dé dac vat liéu quang hoc. Viéc bom vao
trong khuon c6 thé duge thuc hién, vi du, & khoang nhiét do tir 20 dén 40 °C, va tot

hon 1a tir 20 dén 35 °C.

Sau khi dugc bom vao khuon, nhiét do co thé tang dan, va phan tng polyme hoa
nhua polythiouretan duoc tién hanh. Nhiét do polyme hoa c6 thé nim trong khoéang tur

20 dén 200 °C, va t6t hon 1a tir 25 dén 125 °C.

Nhiét dd polyme hoa co thé nim trong khoang tir 20 dén 150 °C, va t6t hon 1a tur
25 dén 125 °C. Vi du, nhiét d polyme hoa téi da c6 thé ndm trong khoang tir 100 dén
150 °C, tbt hon 1a tir 110 dén 140 °C, va tét hon nira 1 tir 115 dén 130 °C.

Tée do gia nhiét c6 thé 1a tir 1 dén 10 °C/phut, tt hon 1a tir 3 dén 8 °C/phut, va
tt hon nita tir 4 dén 7 °C/phit. Thoi gian polyme hoa c6 thé 1a tir 10 dén 20 gio, va tot
hon 14 tir 15 dén 20 gio.

Vi du, thdu kinh c6 cac dic tinh quang hoc va céc déc tinh co hoc ddng nhat c6
thé d& dang thu dugc bing cach kiém soat tc dd phan tng mot cach thich hgp trong
khoang nhiét 4o néu trén.

Sau khi polyme héa, nhya polythiouretan da dugc polyme hoa co thé duoc tach

khoi khudn dé thu dugc san phdm quang hoc. Theo mot phuong én, sau khi tach khoi
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khuon, quy trinh hoa rén c6 thé dugce tién hanh tiép. Quy trinh hoa rén ¢6 thé dugc tién
hanh trong khoang tir 100 dén 150 °C, tét hon la tir 110 dén 140 °C, va tot hon nita la
tir 115 dén 130 °C trong khoang 1 dén 10 hours, t6t hon 1a 2 dén 8 gio, va tot hon nita

3 dén 6 gio.

Sau khi polyme hoa, nhua polythiouretan da dugc polyme hoa c6 thé duoc tach
khoi khuon dé thu duoc san pham quang hoc. San pham quang hoc ¢6 thé duogc san
xuét duéi dang cac thAu kinh deo mét, cac thiu kinh may anh, di-6t phat quang, v.v...

theo hinh dang cia khuon.

Chi sb khiic xa ctia san phém quang hoc co thé dugc diéu chinh theo loai va/hodc
ty 1€ cua hop chét polythiol va hop chét gbc isoxyanat duge st dung trong ché pham
¢6 thé polyme héa dung cho vat liéu quang hoc. Vi du, chi s& khuc xa cia san pham
quang hoc co thé duoc diéu chinh trong khoéang tur 1,56 dén 1,78, 1,58 dén 1,76, 1,60
dén 1,78, hoic 1,60 dén 1,76, va tét hon 1a nim trong khoang tir 1,65 dén 1,75 hodc tir

1,69 dén 1,75.

Nhu duge mo ta ¢ trén, nhiét do chuyén héa thuy tinh (Tg) va kha nang chiu nhiét
clia san pham quang hoc ¢6 thé duoc ting 1én boi hop chét polythiol th& hai dugc bao

gbm trong ché pham polythiol.

Theo mét s6 phuong an, nhiét do chuyén héa thuy tinh cta san pham quang hoc
¢6 thé 12 85 °C hoic cao hon, tdt hon 1a cao hon so véi 86 °C, va c6 the 1a, vi du, 85
dén 100 °C, t6t hon 13, nhiét do chuyén hoa thiy tinh cta san pham quang hoc 12 86

dén 95 °C, va tét hon nira 86 dén 93 °C, 87 dén 92 °C, hoic 87 dén 90 °C.

San phdm quang hoc ¢6 thé duoc cai thién bang cach tiép tuc xtr ly bé mat nhu

chéng bam bén, tao mau, pht cing, danh bong bé mit, ting d6 ciing va xu ly tuong tu.
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Vi du thwe hién sang ché

Dudi day, cac phuong an dugc dé cap dén theo séng ché s& duogc tiép tuc mo ta
vGi vién dan dén cac vi du thir nghiém cu thé. Tuy nhién, cac vi du thir nghiém dudi
day chi minh hoa sang ché va khong nhim gi6i han céc diém yéu cau bao ho kem theo,
va nguoi c6 trinh do trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay sé hidu 15 12 ¢6 thé c6 nhidu
thay ddi va bién doi khac nhau nam trong pham vi va ndi dung cia sang ché. Céc thay

dbi va bién doi nay duoc bao gdm trong céc diém yéu cau bao ho keém theo.
Vidul
1) Téng hop hop chét polythiol ba chirc

B6 sung vao 10 phan tng, 200 phan theo trong lugng 2-mercaptoetanol (2-ME),
200 phan theo trong lugng nude da khir khi (ndng do oxy hoa tan 2 ppm), va 61,4 phan
theo trong lugng natri hydroxit. Trong 10 phan tng, bd sung 118,4 phan theo trong

luong epichlorohydrin tir tir ting giot 6 9 dén 13 °C va khudy trong 3 gio.

Sau do6, bd sung 360,5 phan theo trong lugng thiourea va 3,6 phan theo trong
luong 2-mercaptoetanol (1 % trong luong dua trén thiourea), va 666,8 phan theo trong
luong axit hydrochloric ¢6 dd tinh sach 36% dugc cho vao, sau d6 khudy trong 3 gio

trong khi hdi luu & 110 °C, sao cho phan img thiuroni clorua dugc tién hanh.

Sau khi 1am mat dung dich phan tng thu dugc dén 45 °C, bd sung 589,7 phan
theo trong luong toluen va lai lam mat dén 26 °C, va bd sung 829 phan theo trong lugng
natri hydroxit 33 % trong luong trong 25 phut ¢ 25 dén 45 °C, sau d6 tién hanh thiy

phan & 40 dén 60 °C trong 3 gio.

Sau d6, sau khi thuc hién qué trinh tach 16p trong 1 gio, 16p nude duge loai bo,
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bb sung 234 phan theo trong lwgng axit hydrochloric 36% vao dung dich toluen thu
duoc, va qué trinh rira axit dugc thuc hién mot 1an & 33 dén 40 °C trong 30 phut. Sau
khi rira axit, bd sung 530 phﬁn theo trong lugng nudc da khir khi (néng do oxy hoa tan
2 ppm), va qua trinh rira dugc thuc hién & 35 dén 45 °C trong 30 phut. Qua trinh rua
duoc thuc hién 4 14n. Sau khi loai bé toluen va hoi 4m con lai dudi gia nhiét va 4p suét
giam, dung dich phan ung dugc loc dudi ap suit giam qua bd loc mang loai PTFE, do
d6, thu dugc 260 phan theo trong lugng ché pham polythiol bao gb6m hop chét polythiol

ba chtrc dwoc biéu dién boi Cong thirc 1 1am thanh phan chinh.

2) Didu ché ché phim co thé polyme héa dung cho vét liéu quang hoc va san Xuat

thau kinh

48,0 phan theo trong luong ché pham polythiol dugc didu ché nhu dugc mo ta &
trén duoc tron déng nhét véi 52,0 phén theo trong lugng xylen diisoxyanat, 0,01 phﬁn
theo trong lugng dibutyltin clorua va 0,1 phén theo trong lugng este cia tac nhan phan
rd este cua axit phosphoric acid dugc san xuit béi ZELEC® UN tepan, Sau do, quy
trinh khir bot dugc thuc hién ¢ 600 Pa trong 1 gio dé didu ché ché pham c6 thé polyme

hoa dung cho vét liéu quang hoc.

Sau do, ché phém duogc loc qua bd loc Teflon 3 pm dugc bom vao trong khuoén
¢6 khuén thay tinh va bing. Nhiét do ctia khudn dugc tang dan tir 25 dén 120 °C véi
tdc do 5 °C/phut, va qua trinh polyme hoa dugc thuc hién & 120 °C trong 18 gid. Sau
khi qua trinh polyme héa dugc hoan thanh, tach khudn ra, sau do hoa rin san pham &

120 °C trong 4 gid' d& san xuit mau thau kinh.

Vi du 2 dén 5 va Vi du so sanh

Céc ché pham polythiol va cac mAu thiu kinh dugc san xuit theo céch twong tur
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nhu trong Vi du 1, ngoai trir lugng 2-mercaptoetanol dugc dua vao quy trinh hoi luu

duéi cac dilu kién axit dugc thay doi nhu dugc mo ta trong Bang 1 dudi day,

Vi du th nghiém

(1) Banh gi4 tri s6 thiol (SHV)

Khoang 0,1 g ché pham polythiol duoc diéu ché & mbi vi du va vi du so sanh dugc
dua vao cde c6 mo, va bd sung 25 mL cloroform, sau d6 khudy hdn hop trong 10 phut.
Sau d6, bd sung 10 mL rugu metyl MeOH va khudy tiép trong 10 phut, va sau d6 dung
dich thu dugc dugce chudn bd bang dung dich chuin iot 0,1N, sau d6 do SHV theo
Phuong trinh 1 dudi day (tri s6 theo ly thuyét: 86,8 g/duong luong),

[Phuong trinh 1] SHV (g/dwong lwgng) = Trong lugng mau (g)/{0,1 x Lugng iot

tiéu thu (L)}
(2) Chi s6 khtic xa chat 1éng
Ddi vé6i cac ché phém polythiol da duogc téng hop & cac vi du va céc vi du so sanh,

chi s khiic xa & 25 °C dugc do biang cach st dung khic xa ké chit 16ng (RA-600

(Kyoto Electronics)),
(3) Phan tich HPLC

Trong céc ché pham polythiol theo cac vi du va céc vi du so sanh, dién tich dinh
(%) hop chat polythiol c6 Cong thirc 1 (Hop chéit A) va hop chit polythiol c6 Cong
thie 2 (Hop chat B) dugc bao gbm trong ché pham duoc do, va ty 1€ dién tich dinh cua
cac hop chat polythiol dugc tinh todn qua phéan tich HPLC duoc thyc hién dudi cac

diéu kién sau day.
<Piéu kién phan tich HPLC>
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i) Thiét bi: Hé théng LC 30A (Shimadzu)
ii) Cot: MC-Pack ODS-A 150 mm x 6 mm (S-5 um, 12 nm)

iii) Gradien pha di dong: Axetonitril (Axit Formic 0,1%)Nuéc (Amoni Format

0,01M) = 40: 60-100:0

vi) Budc song: 230 nm, Tbc @6 dong: 1,0 ml/phut, Lugng bom vao: 10 pl, Mau
tién xir ly: mau: dung mo6i=0,1g: 10 g

Thoi gian luu cua hop chit A dugc do trong khoang tir 15 dén 17 phut, va thoi

gian luu cua hop chit B duoc do trong khoang tur 17,5 dén 19 phut.

Céc hop chit cu thé tvong tng véi cac dinh cua Hop chét A va Hop chit B trong
so dd HPLC duoc xéc dinh qua khéi phd sic ky long (LC-MS) (Q Exactive: Thermo
Fisher Scientific). Cu thé, trong lugng phén tir twong tmg véi Hop chit B dugce do la
320,62 (trong luwong phan tir thuc té: 3 19,99), nho do, khéng dinh su tdn tai cua Hop

chét B.
(4) Panh gia vét van

Nhu dugec md td ¢ trén, mau thau kinh c6 dudong kinh 75 mm va -4,00D dugc
chuén bi bang cich st dung ché pham co thé polyme héa theo mdi vi du va vi du so
sanh. Anh sang tir ngudn anh sang tir dén thuy ngén duoc truyén qua mau thau kinh da
duoc chun bi, va anh sang truyén qua duoc chiéu Ién trén tAim tréng dé xac dinh su co6
mat hoac véng mat cua vét van theo su c6 mit hodc Véng mat cua do twong phan. Cac

tiéu chuén dé dénh gia nhu sau.
o: khong quan sat thiy vét van

A: quan sat thiy mot phan vét van min
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X: quan sat thay vét van rd bing mit thudong

(5) Panh gia do duc tring ctia thau kinh

Déi voi cac mAu thu kinh cta cac vi du va cac vi du so sanh nhu dugc md ta &
trén, mdi mau dirgc chidu xa tir may chiéu trong phong t6i, va xac dinh bing mat thuong
xem céc thau kinh cé bi mo hoic vat liéu mo duc hay khong.

(6) Do téc do phan ting polyme héa (4o doc phan img)

Piu tién, bing cach sir dung may do do nhét khong tiép xtic EMS-1000 (KEM),
dd nhot tiu chuin (cps tiéu chuén) dugc xac nhan béng dung dich tiéu chuén dd nhdt
(Brookfield, 1000 cps, 25 °C). Sau d6, do nhot 1an luot duge do & 10 °C trong 24 gio
d6i v6i cac ché pham co thé polyme hoa theo cac vi du va cac vi du so sanh, Bing cach
sir dung céc tri s do dugc, cong thirc toan hoc (“toan hoc hoa”) duge thuc hién véi
truc X 1a thoi gian va truc Y 1a do nhét trong khi chuyén d6i truc Y theo thang logarit
nhu duoc thé hién & Phuong trinh toan hoc 1 duéi day, va sau do toc do phéan Umg dugc
rut ra tur do,

[Phuong trinh todn hoc 1]

Y=a x exp(b x X)

Trong Phuong trinh 1, tr1 s6 ‘a’ 1a do nhét ban dau (cps) trong khi tri s6 ‘b’ 1a tde
do phan tng, tr1 sb do dugc duogc biéu thi béng cach 1am tron dén hai chir s6 thép phan
cta tri s& do duoc do.

(7) Po nhiét d6 chuyén héa thuy tinh (Tg)

Nhiét d6 chuyén héa thity tinh (Tg) cla cac mau thau kinh ctia cac vi du va céc vi

du so sanh dugc do bang cach sir dung phuong phap xuyén thau (tai: 50 g, dudng kinh

24



50406

25/30

dAu chdt: @ 0,5 mm, va téc do gia nhiét: 10 °C/phut) bang cach sit dung may phén tich

co nhiét (TMA Q400, TA instruments),

Cac két qua danh gi4 dugc thé hién cing nhau trong cic Bang 1 va 2 dudi day.

[BANG 1]
DPic tinh vat ly cua ché pham polythiol
Luong bo Phan tich HPLC & 230 nm
sung cua 2- :
ME trong quy Ty 1€ dugc Chi s&
trinh hdi Iwu Dién Dién | xac dinh 1150
(% trong | tich dinh | tich dinh |  boi SI/{V khl;‘; Xa
luong dua trén (Hop (Hop Phuong (g/ea) 1C . at
thiourea) Chét B) Chét A) trinh 1 ong
(%) (%) (B/A) x
100(%)
0
Vidu 1 1 ("t“-’ng 0,92 90,12 1,02 884 | 1,6296
uong
0
vide2 | 2 /o trong 1,56 89.43 1,74 88.6 | 1,6300
luong
0
Vi du 3 > 1”’ trong 4,19 86.39 4.85 895 | 1,6302
ugng
0
Vi du 4 0’514 trong 0,56 91,14 0,61 883 | 1,6294
ugng
0
Vidu 5 0,05 % trong 0,07 92,69 0,08 88.1 | 1,6293
lugng
Vi du
so sanh - 0,02 92,72 0,02 877 | 1,6292
]
Vidu 0
so sanh | 003 e trong 0,04 92.61 0,04 87.8 | 1,6292
5 luong
Vidu 0
sosanh | O 7etrong 4,53 85.02 5.33 90.1 | 1,6306
3 luong
[BANG 2]
Dic tinh vat 1y cta thau kinh
Vét van Do duc trang Toc (,iQ phan Tg(°C)
ung
Vidul o o 0.30 88
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Viduy 2 o o 0,28 89
Vidu3 o o 0,25 92
Vidu 4 o o 0,31 87
Vidu5 © o 0,32 87
Vi du so sanh 1 A © 0,37 84
Vi du so sanh 2 A ® 0,36 84
Vi du so sanh 3 o X 0,22 92

Tham chiéu dén cac Bang 1 va 2, trong truong hop céc vi du trong d6 2-ME duoc
bd sung vao quy trinh hdi Iwu va hop chit c¢6 cong thire 2 (Hop chét B) duoc bao gbm
trong pham vi néu trén, dd duoc xac nhén rang d6 bén co hoc cla thay kinh c6 thé duoc
cai thién trong khi nhiét do chuyén héa thiy tinh dugc tang lén (vi du, 16n hon so v6i

86 °C hoac 87 °C hoac 16n hon).

Ngoai ra, khi tdc do phan tmg cla cac ché pham polythiol cta cac vi du dugc duy
tri & pham vi thich hop, thi vét van va do duc tring cua thay kinh vé co ban la khong

Xay ra.
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YEU CAU BAO HO
1. Ché pham polythiol bao gbm:

hop chét polythiol thtt nht ma tao ra dinh cuc dai trong dd thi phén tich sic
ky 16ng hidu niang cao (high performance liquid chromatography - HPLC) thu dugc ¢

budc song 230 nm; va

hop chét polythiol thir hai ¢6 trong luong phén ti 16n hon trong lugng phan

tir ctia hop chét polythiol thtr nhét va duoc bicu dién boi CoHaoSs,

trong d6 ty 1€ gitra dién tich dinh cta hop chét polythiol thr hai véi dién tich
dinh ctia hop chét polythiol thi nhit, ma duge do qua dd thi phén tich HPLC thu dugc

& budce song 230 nm, 1a 0,05 dén 5,0%.

2. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6 hop chit polythiol thi nhit bao gdm hop

chét polythiol ba chic.

3. Ché pham polythiol theo diém 2, trong d6 hop chat polythiol thir hai bao gdm hop
chét polythiol ba chirc ¢6 trong lugng phan tir 16n hon so voi trong lugng phan tr cua

hop chat polythiol tht nht.

4. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6 hop chat polythiol thtt nhét duoc biéu dién
béi Cong thire 1 dusi ddy, va hop chat polythiol thir hai dugc bicu dién boi Cong thire
2 dudi day:

[Cong thirc 1]
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[Cong thirc 2]

HS/\/S\E\S/\/SH
S/\/SH

5. Ché pham quang hoc bao gbm:

hop chat gbc isoxyanat; va

ché pham polythiol, trong d6 ché pham polythiol bao gom:

hop chét polythiol thit nhét ma tao ra dinh cuc dai trong dd thi phan tich sdc
ky 1éng hiéu ning cao (high performance liquid chromatography - HPLC) thu duoc ¢
budc song 230 nm; va

hop chét polythiol thir hai ¢6 trong luong phan ti 16n hon trong lugng phéan
tir cia hop chat polythiol thir nhit va duge biéu dién boi CoHaoSe,

trong do6 ty 1€ gitra dién tich dinh cua hop chét polythiol tht hai v6i dién tich
dinh ciia hop chét polythiol thit nhét ciia ché phdm polythiol, ma dugc do qua do thi

phan tich HPLC thu dugc ¢ budc séng 230 nm, 1a 0,05 dén 5,0%.

6. Ché pham quang hoc theo diém 5, trong d6 hop chét polythiol tht nhét bao gdbm hop
chéit polythiol ba chirc, va hop chét polythiol thir hai bao gdm hop chét polythiol ba
chtrc ¢6 trong lugng phan tir 16n hon so véi trong lugng phén tir cua hop chét polythiol

thir nhat.
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7. Ché pham quang hoc theo diém 6, trong d6 hop chét polythiol thir nhét duoc biéu
di®n boi Cong thirc 1 dudi ddy, va hop chét polythiol thir hai duge biéu dién boi Cong

thue 2:

[Cong thic 1]

HS\/\S/\/\SH

Sen

[Cong thuc 2]

Hs/\/s\(\s/\/SH
S/\/SH

8. San pham quang hoc bao gbm:
copolyme cua ché pham polythiol va hop chét gbc isoxyanat,
trong d6 ché pham polythiol bao gbm:

hop chét polythiol thir nhat ma tao ra dinh cuc dai trong do thi phén tich sic
ky 1ong hiéu ning cao (high performance liquid chromatography - HPLC) thu dugc 6

bude song 230 nm; va

hop chét polythiol thtr hai ¢6 trong luong phan tir 16n hon trong lugng phan
tir cia hop chét polythiol thir nhit va dugc bicu dién bi CoHaoSs,

trong do ty 1€ gitta dién tich dinh cta hop chét polythiol tha hai v6i dién tich
dinh ciia hop chét polythiol thir nhét ciia ché phdm polythiol, ma duoc do qua do thi

phan tich HPLC thu dugc ¢ buéc séng 230 nm, 1a 0,05 dén 5,0%.
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9. San pham quang hoc theo diém 8, nhiét d6 chuyén héa thiy tinh cta san pham quang

hoc 1a 16n hon so véi 86 °C.

10. San phim quang hoc theo diém 8, nhiét do chuyén hoa thiy tinh cta san pham

quang hoc la nam trong khoang tir 87 dén 92 °C.
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