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(57) Sang ché dé cap dén ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu
quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc
va chat xic tac polyme héa, trong do it nhat mdt trong hai hodc nhiéu monome

khac nhau dung cho vat liéu quang hoc 1a hgp chat isoxyanat khéng chira vong
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thom, ham luong ctia chét xtc tc polyme héa so véi tong 100 phan theo khéi
lrong cta hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc 1a tir
Ién hon 0,05 phan theo khdi lugng dén 2,0 phin theo khdi lugng va do nhét
duoc do bang may do d6 nhdt loai B & 25°C va 60 vong quay/phit 1a tir 10
mPa-s dén 1000 mPa's. Ngoai ra, sng ché dé cap dén ché pham tién polyme c6
thé polyme hoa duoc ding cho vat liéu quang hoc, san phim héa clmg va

phuong phép san xuat vat liéu quang hoc.
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Linh vue k¥ thuit duge ds cip

Séng ché dé cap dén ché pham c6 thé polyme héa dugc ding cho vt liéu
quang hoc, ché pham tién polyme c6 thé polyme héa dugce ding cho vat Liéu
quang hoc, hoa cing san phdm héa climg (déng rén - cure) va phuong phép san

xuat vat li¢u quang hoc.

Tinh trang ky thuit cta sing ché

Céc vi du vé cac phuong phap san xudt cic nhya duge st dung cho vét
liéu quang hoc ding cho cée thdu kinh nhira bao gdm phuong phép dic polyme
trong d6 ché pham c6 thé polyme héa dugc chira monome duge dic vao trong
khuén va dwoc héa cing bang nhiét.

Trong phuong phép dic polyme, sau khi phdi ché ché phim co thé
polyme héa dugc va loai bo khi, ché phém 6 thé polyme hoéa duge duge duc
vao trong khudn, ma trdi qua hoa cimg bang nhiét (phan (ng polyme hoa), san
pham duge théo khoi khuén (nha khudn), va tién hanh 4 & thu duoc vat lidu
quang hoc (nhur thau kinh hodc phdi ban thanh pham).

Trong viéc hoa cimg bing nhiét, dé cai thién chét luong cia vat liéu
quang hoc, thudng thue hién phan ng polyme héa qua vai gio dén vai chuc gidr
trong khi tang dan nhiét 4o bfmg nhiét, va dic biét la, thuimg mét tir 20 dén 48
givr. ba biét rang ton nhiéu thoi gian cia quy trinh san xudt (vi dy, 90% tong
thot gian) cho viée polyme hoa.

Trong céac viduy vé tai liéu séng ché 1. tai liéu nay mo ta khudn duge dic
vG&i ché pham c6 thé polyme héa duge duge gia nhiét dan dan [én tir 10°C dén
120°C va duge polyme hoa trong 20 g1 dé thu duoc vat phém diic.

Trong cdc vi du trong tai li¢u sang ché 2, tai liéu nay mo ta khuon duge
dic véi ché pham c6 thé polyme hoéa duge dugce gia nhiét dan dan tir 25°C dén
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120°C trong 16 gi¢r va sau d6 dugce gia nhiét & 120°C trong 4 gio dé thu duoe
vat pham dic.

Tai liéu sang ché 1: W02014/027427

Tai lidu sang ché 2: W02014/133111

Bén chét k¥ thudt ciia sang ché
Vén dé ky thuat

Nhur duoc md ta néu trén, théng thuong 13, phd bién trong cac quy trinh
san xudt vat liéu quang hoc ma cic phan Gng polyme hda dugce thuc hign trong
vai git dén vai chuc gity (vi du, tir 20 dén 48 gidy) trong khi ting nhiét &0 dan lén
bing cach gia nhiét.

Tuy nhién, thoi gian san xut vat lidu quang hoc dai yéu cau viéc vin
hanh thiét bi lién quan d&n viée san xudt lau, ma dieu nay la ganh ning kinh té
va lam suy giam hi€u qua gia cong.

Mit khac, khi tién hanh phan (mg polyme hoéa véi thoi gian polyme hoa
bing nhiét duoc rit ngan trong viée sin xut vat lidu quang hoc bing phuong
phdp nhu duogc st dung thong thuong, xét rang chat lugng cta vat liéu quang
hoc sé& bi suy giam do khuyét tat nhu vat liu quang hoc khong bi hda cimg do
polyme hoa khong du hodc tao ra vin soc (striae) trong vt liéu quang hoc ngay
khi héa climg.

Nhu duge md td néu trén, trong viéc san xuét vat liéu quang hoc, ¢6 nhu
cau duy tri chét lugng cta vat lidu quang hoc s& thu duge va rat ngfm thoi gian
san xuat vat liéu quang hoc.

Van dé cin duoc giai quyét béi phuong an theo sang ché la d& xudt
phuong phap san xudt vat liéu quang hoc trong d6 ¢6 thé duy tri chét luong clia
vat lidu quang hoc s& thu dugc va co thé rit ngén thoi gian san xuit cta vat lidu
quang hoc.

VAn dé can duge giai quyét bdi phuong 4n theo sang ché 13 dé xuét ché
pham ¢ thé polyme hoa duge dung cho vt ligu quang hoc duge sir dung trong
phuong phap san xuét vat liéu quang hoc trong do ¢o thé duy tri chat lugng ctia
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vt liéu quang hoc sé thu duoc va ¢ thé rit ng'fm thoi gian san xuit cia vat liéu
quang hoc.
Giai phép cho van dé

Phuong thire giai quyét cac vAn dé néu trén bao gdm céc khia canh sau
day.

Phurong 4n thir nhét theo sdng ché bao gdm cac khia canh sau day.

<1> Ché ph?lm c6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc
chira hai hoéc nhiéu monome khéc nhau ding cho vt liéu quang hoc va chét
xuc tac polyme hoa, trong d6 it nhét mét trong hai hodc nhiéu monome khéc
nhau dung cho vt liéu quang hoc la hop chat isoxyanat khéng chira vong thom.
ham luong ctia chat xic tac polyme hoa so véi tong 100 phin theo khéi luong
ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vt lidu quang hoc la tr on
hon 0,05 phén theo khdi lugng dén 2,0 phfm theo khdi luwong va dé nhét duge do
bing may do do nhét loai B & 25°C va 60 vong quay/phut 1a tir 10 mPa-s dén
1000 mPa-s.

<2> Ché pham c6 thé polyme héa duge ding cho vit ligu quang hoc theo
muc <1, trong d6 ty 1& chat xtic bién 1a 1,3 hodc nhé hon.

<3> Ché phim c6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc theo
muc <1>hodc <2>, ché phfzm nay chira hai hodc nhiéu monome khac nhau ding
cho vat liéu quang hoc, chét xue tac polyme hoa va tién polyme la polyme cla
hai hodc nhiéu monome khic nhau diing cho vat liéu quang hoc va tién polyme
chira nhém chire ¢6 thé polyme hoa duge.

<4> Ché phém c6 thé polyme héa duge dung cho vt liéu quang hoc theo
muc bt ky trong s6 cac muc tir 1 dén 3, trong d6 hai hodc nhiéu monome dung
cho vat liéu quang hoc chira it nhit mot hop chit hydro hoat tinh duge chon tir
nhém chi bao gdm hop chét polythiol chita hai hodc nhiéu nhém mercapto, hop
chit hydroxythiol chira mét hodc nhiéu nhém mercapto va mdt hodc nhiéu nhém
hydroxyl, hop chét polyol chra hai hodc nhiéu nhém hydroxyl, va hgp chét
amin.

<5> Ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vat liéu quang hoc theo
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muc bt ky trong sd céc muyc tir <[> dén <4>, trong do6 chét xuc tac polyme héa
théa man diéu kién 1 sau day:

[diéu kién 1]

-Ea/R 14 tlr -7.100 dén -2.900
(trong d6 Ea la ning luong hoat hoa dugc tinh bfmg db thi Arrhenius tir cac hé_ng
sb van tde phan Ung cua hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vat liéu
quang hoc ¢ hai hodc nhiéu nhiét do khac nhau va R 1a hang sb6 khi 8,314
J/mol/K.)

<6> Ché phdm c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc theo
muc bit ky trong sb cac muc tir <1> dén <5>, trong d6 chét xtc tac polyme hoa
chtta {t nhit mot chit dugc chon tir nhém chi bao gbm chat xtc tac bazo ¢ gia
tri pKa la tir 4 dén 8 va chét xuc tac hiru co kim loai.

<6-1> Ché phdm c6 thé polyme héa duge dung cho vt liéu quang hoc
theo muc bét ky trong s6 cac muc tir <1> dén <6>, trong d6 chat xic tac polyme
héa chia it nhit mot chit duogc chon tir nhom chi bao gém chat xuc tac amin va
chét xtic téc thiée hiru co (organotin).

<6-2> Ché pham c6 thé polyme hoéa duge ding cho vat liéu quang hoc
theo muc bét ky trong s& cac muc tir <1> dén <6-1>, trong dé chat xic tic
polyme héa chira it nhét mot chét duge chon tir nhém chi bao gdm 3,5-lutidin,
2.4.6-collidin, trietylendiamin, ~N.N-dimetyletanolamin, N-etylmorpholin,
dibutyltin diclorua, dimetyltin diclorua, dibutyltin dilaurat va dibutyltin diaxetat.

<7> Ché pham tién polyme c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu
quang hoc chira chét xGc tac polyme héa va tién polyme 1a polyme cta hai hoéc
nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc va tién polyme chira
nhém chire ¢6 thé polyme hoa dugc, trong dé it nhit mét trong sb hai hoic nhiéu
monome khéc nhau dung cho vt liéu quang hoc & hop chét isoxyanat khong
chira vong thom, va d¢ nhét do duge bang may do dd nhdt loai B ¢ 25°C va 60
vong quay/phut [a tir 10 mPa-s dén 2.000 mPa-s.

<8> Ché pham tién polyme co thé polyme héa dugc ding cho vat licu
quang hoc theo muc <7>, trong d6 ham luong cua chét xtc tac polyme hoa so
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v&i tong 100 phin theo khdi lugng cia tién polyme la tir 0,1 phan theo khéi
lrong dén 4.0 phan khéi luong.

<8-1> Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge dung cho vat liéu
quang hoc theo muc <7> hodc <8>, trong do ty ¢ chét xtc bién 14 1,3 hodc nhod
hon.

<8-2> Ché pham tién polyme ¢ thé polyme héa duge ding cho vét liéu
quang hoc theo muc bét kv trong s6 cac muc tir <7> dén <8-1>, trong d6 tien
polyme chita nhom isoxyanat.

<8-3> Ché pham tién polyme c6 thé polyme héa duge dung cho vt liéu
quang hgc theo muc bét ky trong $b cac muc tir <7> dén <8-1>, trong d6 tién
polyme vé co ban khong chira cdc nhom isoxyanat.

<9> Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge ding cho vét liéu
quang hoc theo muc bét ky trong s6 céc muc tir <7> dén <8-3>, trong d6 hai
hodc nhiéu monome dung cho vat liéu quang hoc chira it nhat mét hop chét
hydro hoat tinh duge chon tir nhém chi bao gém hop chét polythiol chira hai
hodc nhiéu nhém mercapto, hop chat hydroxythiol chira mét hogc nhiéu nhoém
mercapto va mét hodc nhiéu nhém hydroxyl, hop chat polyol chira hai hodc
nhiéu nhém hydroxyl, va hop chét amin.

<10> Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge dung cho vat ligu
quang hoc theo muc bét ky trong sb cac muc tir <7> dén <9>, trong d6 chat xtic
tac polyme héa thoa méan diéu kién 1 sau day:
[didu kién 1]

-Ea/R 12 tir -7.100 dén -2.900
(trong d6 Ea 13 ndng lugng hoat héa dugc tinh bing dd thi Arrhenius tir cdc hing
s van toc phan ng cia hai hosc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu
quang hoc ¢ hai hoac nhiéu nhiét d6 khac nhau va R la hang s6 khi 8,314
Jimol/K.)

<11> Ché pham tién polyme ¢6 thé polyme hoa dugc ding cho vt liu
quang hoc theo muc bat ky trong s& cdc muc tir <7> dén <10>, trong d6 chét xtic

tdc polyme héa chita it nhat mgt chat duge chon tu nhém chi bao gdm chat xtc
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tdc bazo co gid tri pKa la tr 4 dén 8 va chét xuc tac hitu co kim loai.

<11-1> Ché phﬁm tién polyme c6 thé polyme héa dugce dung cho vat licu
quang hoc theo muc bat ky trong sé cc muc tir <7> dén <11>. trong d6 chat xtic
tac polyme hoa chira it nhat mot chat duoc chon tir nhém chi bao ¢dm chit xuc
tac amin va chit xuc tac thiée hitu co.

<11-2> Ché phm tién polyme c6 thé polyme héa dugc dung cho vét
liéu quang hoc theo muc bét ky trong sb cac muc tr <7> dén <11-1>, trong d6
gi4 tri thu duoc bing cach trir chi sé khtic xa B cta ché pham nguyén lidu tién
polyme, la ché pham trude khi tao thanh tién polyme va la ché pham chira hai
hoéc nhiéu monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc va chit xac tac
polyme hoa, tlr chi sé khic xa A cta ché pham tién polyme dung cho vét liéu
quang hoc 1a 16n hon 0.

<12> San phém hoa clmg cia ché phdm co thé polyme hoa duge ding
cho vét liéu quang hoc theo muc bét ky trong sb cac muc tir <1> dén <6-2> hodc
ché pham tién polyme c6 thé polyme héa duge ding cho vat ligu quang hoc theo
muc bét ky trong s& cdc muc tir <7> dén <11-2>.

<12-1> Sén pham héa ctmg cha ché pham c6 thé polyme héa duge ding
cho vt liéu quang hoc theo muc <12>, trong do, trong ché phim c6 thé polyme
héa dugc dung cho vt liéu quang hoc, hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung
cho vat liéu quang hoc chira it nhét hop chit hydro hoat tinh duge chon tir nhém
chi bao gdm hop chit polythiol chira hai hodc nhidu nhém mercapto, hop chit
hydroxythiol chira mot hodc nhiéu nhém mercapto va mdt hodc nhidu nhém
hydroxyl, hop chét polyol chita hai hodc nhiéu nhom hydroxyl, va hop chét
amin.

<12-2> San pham hoa clmg cia ché pham co thé polyme hoa duge ding
cho vt lidu quang hoc theo muc <12> hodc <12-1>, trong do, trong ché pham
¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat ligu quang hoc, chét xtc tdc polyme hoa
thoa man didu kién 1 sau day.
[diéu kién 1]

-Ea/R 14 tir -7.100 dén -2.900
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(trong d6 Ea la nang lugng hoat hoa duge tinh bing dd thi Arrhenius tir cic hing
b vén tc phan tng ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vét lidu
quang hoc ¢ hai hodc nhiéu nhiét d6 khéc nhau va R 1a hfmg s6 khi 8314
J/mol/K.)

<12-3> San pham héa cimg cua ché pham c6 thé polyme hoa dugce dung
cho vét liéu quang hoc theo muc bat k¥ trong s cac muc <12> dén <12-2>,
trong do, trong ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc,
chét xtc tac polyme héa chira it nhat mét chét duoc chon tir nhém chi bao gbm
chét xtc tac bazo ¢6 gid tri pKa la tir 4 dén 8 va chat xc tac hitu co kim loal.

<12-4> San pham hoa cling clia ché pham cé thé polyme héa duge ding
cho vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong s6 céc muc tir <12> dén <12-3>,
trong do, trong ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc,
chat xtc tac polyme héa chia it nhat mot chét duwoc chon tir nhdém chi bao gdm
chét xtic tAc amin va chat xuc tac thiée hitu co.

<12-5> San pham héa cimg clia ché phédm c6 thé polyme hoa duge dung
cho vét liéu quang hoc theo muc bat ky trong s6 céc muyc tir <12> dén <12-4>,
trong do, trong ché phim ¢6 thé polyme hda duge dung cho vét liéu quang hoc,
chét xtic tc polyme héa chia it nhét mét chat duge chon tir nhém chi bao gbm
3.5-lutidin, 2,4,6-collidin, trietylendiamin, N.N-dimetyletanolamin,
N-etylmorpholin, dibutyltin diclorua, dimetyltin diclorua, dibutyltin dilaurat va
dibutyltin diaxetat.

<13> Phuong phép san xuét vat liéu quang hoc, phuong phip nay bao
gbm: quy trinh didu ché 1a didu ché ché pham co thé polyme hoéa dugc ding cho
vat liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét li€u
quang hoc, va chét x(ic tac polyme hoéa, trong do it nhét hai hodic nhiéu monome
khac nhau dung cho vét liéu quang hoc [a hop chét isoxyanat khong chira vong
thom. va ham lugng cta chét xuc tac polyme hoa so vi tong 100 phan theo khéi
luong ctia hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét liéu quang hoc la tu
1ém hon 0,05 phan theo khéi luong dén 2,0 phan theo khéi lugng; va quy trinh
hoa climg la hda cimg ché phdm c6 thé polyme hoa dugc dung cho vat lieu
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quang hoc bang cich polyme héa hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho
vat liéu quang hoc trong ché phém c6 thé polyme héa duoc dung cho vét liéu
quang hoc.

<14> Phuong phép san xudt vit liéu quang hoc, phuong phap nay bao
odm: quy trinh didu ché 1a diéu ché tdng 100 phéan theo khoi luong ctia hai hodc
nhiéu monome khéc nhau ding cho vat liéu quang hoc va tir 0,010 phan theo
khéi luong dén 2,0 phf”m theo khéi lugng cua chét xuc tac polyme héa; va quy
trinh polyme hoa tién polyme 1a thu dugc, bang cach thu duge tién polyme bang
cach tron phém ctia hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét lidu quang
hoc va it nhat phan cua chét xtc tac polyme héa va polyme hoa it nhét mét phan
trong phan cta hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt liéu quang hoc,
hén hop chira tien polyme, trong do it nhét mét trong sb hai hodic nhiéu monome
khac nhau dung cho vat liéu quang hoc la hop chét isoxyanat khong chira vong
thom.

<15> Phuong phép san xudt vit liéu quang hoc theo muyc <14>, phuong
phap nay bao gdm: quy trinh san xudt ché pham c6 thé polyme héa duge dung
cho vét liéu quang hoc trong do, c¢on bd sung it nhit luong can bing cla hai
hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét liéu quang hoc vao hdn hop chira
tien polyme, thu dugce ché phém c6 thé polyme héa dugc dung cho vét lidu
quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc,
tién polyme va chat xtc tac polyme hoa; va quy trinh hoéa cimg trong do, bing
cach héa cimg hai hogc nhidu monome khéc nhau ding cho vat liéu quang hoc
trong ché phfim c6 thé polyme héa duge dung cho vat ligu quang hoc, thu duogce
vat liéu quang hoc 1a san pham hoa cing ciia ché pham c6 thé polyme hoa duoc
dung cho vat liéu quang hoc

<16> Phuong phép san xuét vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong s6
chc muc tir <13> dén <15>, trong d6 hai hoac nhiéu monome khic nhau ding
cho vat liéu quang hoc bao g(”}m it nhat mot hop chét hydro hoat tinh duge chon
tir nhém chi bao gdm hop chét polythiol chira hai hogc nhiéu nhém mercapto,
hop chat hydroxythiol chita mét hoac nhi¢u nhom mercapto va mot hodc nhiéu
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nhom hydroxyl. hep chét polyol chira hai hogc nhiéu nhém hydroxyl va hop
chét amin.

<17> Phuong phép san xudt vat liéu quang hoc theo diém bat k¥ trong
s6 cac muc tir muyc <13> dén <16>, trong d6 chét xtic tac polyme hoa thoéa mén
diéu kién 1 sau day.
[diéu kién 1]

-Ea/R 14 tir -7.100 dén -2.900
(trong d6 Ea 14 nang lugng hoat hoa duge tinh bang do thi Arrhenius tir céc hing
s8 van tdc phan tmg cia hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vat liéu
quang hoc & hai hodc nhiéu nhiét d6 khac nhau va R 1a hing s6 khi 8,314
J/mol/K.)

<18> Phuong phap san xudt vt liéu quang hoc theo myc bat ky trong s6
cée muc tir <13> dén <17>, trong d6 chét xdc tac polyme hoa chia it nhéat mot
chat duoc chon tir nhém chi bao gdm chét xtic téc bazo ¢b gid trj pKa latlr 4 dén
8 va chat xtic tac hiru co kim loai.

<19> Phuong phép san xuét vat liéu quang hoc theo myc bét ky trong sb
céc muc tir 13 dén 18, trong d6 chéat xtic tc polyme héa chira it nhit mot chét
duge chon tir nhom chi bao gf‘:»m chat xtic tac amin va chét xuc tac thiée hiru co.

<20> San pham héa cimg cta hai hodc nhiéu monome quang hoc khéc
nhau, trong do it nhat hai hoic nhiéu monome khac nhau dung cho vt liéu
quang hoc la hop chét isoxyanat khong chira vong thom, khong ¢6 van soc ¢o
chiéu dai 12 1,0 mm hodc 16n hon nam trong ban kinh 15 mm tir tdm cta san
phim héa ctng, va ham lugng amin, nhu duge do bang sdc ky khi - khdi phd, la

tir 0.03% theo khéi lugng dén 2.5% theo khoi lugng.

(@D

Hi¢u qua ¢6 loi cua sang che
Theo mét phuong an, sang che ¢6 thé dé xuat phuong phdp san xuat vat
lidu quang hoc ma c¢6 thé duy tri chét lwong cia vat liéu quang hoc s&€ thu dugc

~

va c6 thé rit ngan thoi gian san xuat vét liéu quang hoe mdt cach ua thich.
Theo phuong an khac, sang ché ¢6 the dé xuat ché pham c6 the polyme

hoa duoc dung cho vit liéu quang hoc duge str dung trong phuong phép san xuat

P
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vat liéu quang hoc ma co thé duy tri chét lwgng cua vét liéu quang hoc s€ thu
duoc va 6 thé rat ngan thoi gian san xudt cta vt lidu quang hoc.

Theo mot phuong 4n, sang ché cé thé dé xuat phuong phap san xudt vt
liéu quang hoc trong do ¢6 thé duy tri chét luong cua vat lidu quang hoc s& thu
duge va c6 thé rit ngan thoi gian san xuét cna vat liéu quang hoc.

Theo mdt phuong an, sang ché ¢6 thé dé xuat ché pham co thé polyme
héa duge dung cho vat liéu quang hoe duge str dung trong phuong phap san Xuat
vat liéu quang hoc trong do cd thé duy tri chét luong cta vat liéu quang hoc s&
thu duoc va co thé rat ngén thot gian san xuét cta vét liéu quang hoc.

Theo mot phuong 4n, sang ché ¢6 thé d& xuét phuong phap san Xudt vat
liéu quang hoc trong do van soc trong vat lidu quang hoc s€ thu duoc ¢ thé
dugce triét tiéu va thoi gian san xuét cta vat liéu quang hoc ¢ thé duge rit ngfm,

Theo mdt phuong én, séng ché c6 thé dé& xuit ché pham co thé polyme
hoa duoe ding cho vt lidu quang hoc duge sir dung trong phuong phap san xudt
vt liéu quang hoc trong do van soc trong vat liéu quang hoc s& thu duge ¢ thé

duroc triét tidu va thoi gian san xuét vét liéu quang hoc cd the dugce rat ngan.

M ta vin tit cdc hinh v€
Fig. 1 1a d6 thi minh hoa moi quan hé gifra thoi gian troi qua cua phan

{ing polyme hoa va nhiét do bén trong vat chira duoc cach nhiét trong vi du 8A.

MG ta chi tiét sang ché

G day, mdi khoang s6 hoc duge néu bang cach str dung "(t) ... dén .. "
1a khoang bao gdm cée gié tri s6 hoc duge luu ¥ trude va sau "dén” lan luot la
gi4 tri nho nhét va gia tri 16n nhat.

O day, lugng cua mdi thanh phéan trong ché pham nghia 12 tdng luong
ctia nhidu chét ¢6 mit trong ché pham, trir khi ¢6 quy dinh khdc, khi co nhidu
hon mot chit ma twong Gmg véi mdi thanh phan trong ché pham.

Dbi véi cac khoang s6 hoc dugc theo timg bude duge mo ta & day, gid tr
gidi han trén hodc gid tri gi¢i han dudi dugce md ta trong mot khoang sd hoe ¢

10
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thé duoc thay thé b%mg gia tri gi6i han trén hodc gid tri gidi han dudi cua khoang
sb hoc theo timg budc khac. Trong cac khoang b hoc dwoc mo ta & day, cac gid
tri gi¢i han trén hodc cdc gia tri gidi han dudi cia cac khoang gia tri $6 hoc ¢6
thé duoc thay thé b%mg cée gia tri duge mo ta trong cac vi du.

O day, thuat ngt "quy trinh" bao gdm khong chi cdc quy trinh doc lép,
ma cdn cac quy trinh ma khong khac biét 15 rang véi cac quy trinh khac, néu
muc dich mong mudn ctia quy trinh dat duoc.

Séang ché bao gém phuong 4n thir nhat va phuong 4n thit hai.

MB&i phirong 4n s& duge md ta.

Phuong 4n thi nhat
Ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vt liéu quang hoc

Ché pham ¢6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc theo
phuong én thir nhét 12 ché phim co thé polyme hoa duge ding cho vét licu
quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vét liéu quang hoc
va chét xuc tac polyme hoa, trong dé it nhét mot trong hai hodic nhiéu monome
khéc nhau dung cho vt liéu quang hoc 1a hop chét isoxyanat khong chira vong
thom, ham lugng cta chit xtic tdc polyme hoa so véi tdng 100 phan theo khéi
luong cua hai hoédc nhiéu monome khéc nhau diing cho vét liéu quang hoc 1a tir
16n hon 0,05 phin theo khdi lugng dén 2,0 phan theo khdi hrong va do nhét
dugce do bing may do dd nhét loai B & 25°C va 60 vong quay/phut 1a tir 10
mPa-s dén 1000 mPa-s.

Khi ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc theo
phuong an thir nhét bao gém cAu tric duge md ta néu trén, chét luong cha vat
liéu quang hoc s€ thu dugce ¢o thé duge duy tri va thoi gian san xuft clia vat liéu
quang hoc ¢o thé vu tién duoc giam.

Monome dung cho vét li€u quang hoc

Ché pham co thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc theo
phuong an thir nhét 12 hop chat isoxyanat chira hai hodc nhiéu monome cla vt
liéu quang hoc khéc nhau, trong do it nhit mot trong s& cac monome cua vit lidu
quang hoc la hop chét isoxyanat khdng chita vong thom.

i
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Monome dung cho vt liéu quang hoc ¢6 thé 14 monome bét ky ma duoc
str dung cho céc (mg dung quang hoc va khong bi gi6i han cu thé.

Vi du, ¢6 thé sir dung cdc monome duge st dung dé san xudt vat liéu
quang hoc ma c6 mgt trong cac dic tinh bit ky sau day.

V4t liéu quang hoc thu duoc bang cach sir dung cdc monome ding cho
vat liéu quang hoc ¢6 thé c6 téng d6 truyén séng 1a 10% hodc cao hon. Tong d6
truyén sang ctia vat liéu quang hoc duge md ta néu trén c6 thé duoc do theo JIS
K 7361-1 (1997).

Vit liéu quang hoc thu duge bfmg cach st dung monome dung cho vt
liéu quang hoc co thé ¢ do duc (hoic téng dd duc) 1a 10% hodc nhé hon, tht
hon 1a 1% hodc ntho hon, va van tdt hon nita 14 0,5% hodc nho hon. D6 duc cla
vat liéu quang hoc 13 gid tri duge do & 25°C st dung may do do duc [TC-HIII
DPK duoc san xuét bdi Tokyo Denshoku Co., Ltd.] theo JIS-K7105.

Vat liéu quang hoc thu dugc bing cach sir dung cdc monome dung cho
vat liéu quang hoc tét hon 1a c6 chi sb khiic xa 1a 1,58 hodc cao hon. Vit liéu
quang hoc thu dugce bﬁng céch str dung monome dung cho vit liéu quang hoc ¢6
thé ¢6 chi s6 khac xa 12 1,80 hodc nho hon, hodc 1,75 hoge nhé hon. Chi s6 khic
xa cua vt liéu quang hoc ¢d thé duge do theo JIS K7142 (2014).

Hinh dang cua vat liéu quang hoc thu dugc bing cach st dung monome
dung cho vét liéu quang hoc khong bi giéi han cu thé, va co thé 1a dang tAm,
dang tru, dang hinh chit nhat hodc dang tuong tu.

Céc vi du vé monome ding cho vt liéu quang hoc chira monome ¢6 thé
polyme héa duoc khi s dung chét xuc tac polyme héa dugc mé ta dudi day.
Cac vi du cu thé vé monome c6 thé polyme héa dugc bao gébm hop chit
isoxyanat, hop chét polythiol chira hai hodc nhidu nhém mercapto, hop chit
hydroxythiol chira mét hodc nhiéu mercapto va mot hodce nhiéu nhém hydroxyl,
hop chat polyol chira hai hodc nhiéu nhém hydroxyl, va hop chat amin.

Hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt ligu quang hoc t5t hon
14 chira it nhat 1a mdt hop chét hydro hoat tinh dugc chon tir nhom chi bao gf‘)m
hop chét polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto., hop chét hydroxythiol

1
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chirta mdt hodc nhiéu nhom mercapto va mot hodc nhiéu nhém hydroxyl, hop
chét polyol chira hai hodc nhiéu nhém hydroxyl, va hop chat amin.
Hop chét isoxyanat

Céc vi du vé hop chit isoxyanat bao 2b6m hop chat isoxyanat béo, hop
chét isoxyanat vong béo, hgp chét isoxyanat thom va hop chat isoxyanat di vong,
va mot hodc nhiéu hop chat nay duge st dung trong hén hop. Céc hop chét
isoxyanat nay c6 thé bao gom dime, trime hoic tién polyme. Cac vi du vé cic
hop chét isoxyanat nay bao 2dm céc hop chét nhu duge minh hoa trong cong b
qude té s6 WO 2011/055540.

Hon nita, d8i v&i hop chat isoxyanat, hop chat duge thé halogen (vi du,
duoce thé clo hodc duoc thé brom), duge thé alkyl. duoc thé alkoxy, duge bién
tinh carbodiimit, duoc bién tinh ure hodc duoc bién tinh buret ctia hop chét duoc
mb ta néu trén;

hop chét duge tinh doi loai tién polyme ctia hgp chit duge mo ta néu trén
va hop chét duoc thé nito, ruou polyhydric hodc hop chét twrong tir; hodc

san pham dime hoéa hodc trime hoa cua hop chéat dugc mo ta néu trén
cling ¢6 thé duge st dung.

.

Céc hop chét nay c6 thé duoc sir dung riéng hodc trong hdn hop cua hai
hodc nhiéu loai trong sd ching.

O day, hop chét isoxyanat vong béo dé cap dén hop chét isoxyanat ma ¢
thé chira cu tric vong béo va c6 thé chia cdu triic ngodi cdu tric vong béo, nhu
cdu tric di vong.

Hop chét isoxyanat thom dé cip dén hop chat isoxyanat chira cdu tric
yong thom va ¢6 thé chira mot hodc td hop bit ky cla cu tric béo, clu tric
vong béo va céu tric di vong.

Hop chét isoxyanat di vong dé cdp dén hop chat isoxyanat chira cu tric
di vong va khong chira chu tric vong béo hodic cau triic vong thom,

Hop chat isoxyanat béo deé cap dén hop chat isoxyanat khong chira chu
tric vong thom, hop chat vong béo hodc cau trie di vong.

Hop chét isoxyanat t6t hon la chira it nhat mdt chat duoc chon tir nhém
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chi bao gdm hop chét isoxyanat béo, hop chit isoxyanat vong béo, hop chét
isoxyanat vong thom va hop chét isoxyanat di vong.

[t nhat mét trong cac monome dung cho vét liéu quang hoc theo phuong
4n thr nhat 1a hop chat isoxyanat khéng chira vong thom. Céc vi du cy thé cla
hop chat isoxyanat khong chira vong thom bao gbm hop chét isoxyanat vong
béo khdong chira vong thom, hop chét isoxyanat di vong va hop chét isoxyanat
béo. Céc hop chét isoxyanat vong béo khéng chira vong thom, cac hop chét
isoxyanat di vong va cac hop chét isoxyanat béo c6 thé dugc uu tién boi vi phan
mg polyme hoéa khéng qud nhanh so v&i cac hop chét isoxyanat chira vong
thom va c6 thé dé dang kiém soat phan img polyme héa.

Monome ding cho vit liéu quang hoc ¢ thé chira hop chét isoxyanat
ngoai hop chat isoxyanat khong chira cdc vong thom.

Khi monome dung cho vat liéu quang hoc chtra hop chét isoxyanat
khong chita cac vong thom va hop cht isoxyanat chira vong thom, tir quan diém
vé kiém so4t phan Gng polyme hoa, ty 1 cua hop chét isoxyanat khong chira cdc
vong thom so véi céc hop chit isoxyanat chira vong thom d6i v6i ty 16 molan
ciia cac nhom isoxyanat tt hon 1a nim trong khodng tlr 7:3 dén 10:0, va tot hon
nita 1a ndm trong khoang tir 8:2 dén 10:0.

Hop chét isoxyanat ngoai céc hop chét isoxyanat khong chita vong thom
khong bi gidi han cu thé, cac vi du ctia né bao gém hop chét isoxyanat chira cac
vong thom. Khi monome ding cho vét ligu quang hoc chira hop chét isoxyanat
khéng chira cac vong thom va hop chét isoxyanat chita vong thom, s6 mol ctia

_céc nhom isoxyanat trong hop chét isoxyanat khong chira cac vong thom t5t hon
12 16n hon $6 mol cta cdc nhoém isoxyanat trong hop chét isoxyanat chira vong
thom.

Theo phuong an th nhét, tir quan diém vé viéc duy tri chét lugng cia
vat liéu quang hoc va giam thoi gian san xuat vat lidu quang hoc, hop chét

isoxyanat (ot hon la chira it nhat mot chat duoc chon tr nhoém chi bao gdém

1sophoron diisoxyanat, 2.5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan,
2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, m-xylen diisoxyanat,
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2.4-tolylen diisoxyanat, 2,6-tolylen diisoxyanat, dixyclohexylmetan diisoxyanat,
1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1.4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan,
1,6-hexametylen diisoxyanat va 1,5-pentametylen diisoxyanat,

Tét hon nita 1a chira it nhét mot chit duge chon tir nhom chi bao gdm
isophoron diisoxyanat, 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan,
2,6-bis(isocyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, dixyclohexylmetan diisoxyanat
va 1,3-bis(isocyanatometyl)xyclohexan, va

vAn t&t hon nita 13 chira it nhit mot chit dwoc chon tir nhém chi bao gom
isophoron diisoxyanat, 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan,
2.6-bis(isocyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, dixyclohexylmetan diisoxyanat,
va 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan.

Hop chét hydro hoat tinh

Céc vi du vé hop chét hydro hoat tinh bao gbm hop chét polythiol chita
hai hodc nhidu nhém mercapto, hop chit hydroxythiol chira mdt hodc nhicu
nhém mercapto va mdt hodc nhidu nhém hydroxyl, hop chét polyol chira hai
ho#c nhiéu nhém hydroxy! va hop chét amin.

Péi véi hop chét hydro hoat tinh, ¢6 thé sir dung oligome cta hop chat
hydro hoat tinh hodc hop chét duoc thé halogen cia hop chét hydro hoat tinh (vi
du, hop chét duge thé clo hodc hop chit duge thé brom).

Cac hop chét hydro hoat tinh ¢ thé duoc sir dung riéng hodc trong hdn
hgp cta hai hodc nhiéu loai trong sb chiing.

Hop chét polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto

Céc vi du vé& hop chét polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto bao
gdm céc hop chét nhu duge minh hoa trong W02016/125736.

Theo phuong an thir nhét, tir quan diém vé viéc duy tri chét lugng cta
vt liéu quang hoc va giam thoi gian san xuét cta vat lidu quang hoc, hop chét
polythiol tdt hon 1a chira it nhat mot loai duge chon tir nhom chi bao gbm
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan,
5.7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6.9-trithiaundecan,

4.7-dimercaptometyl-1,11 -dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
|
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4,8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat), bis(mercaptoetyl)sulfua, pentaerythritol
tetrakis(2-mercaptoaxetat), 2,5-bis(mercaptometyl)-1,4-dithian,
1.1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan,
4,6-bis(mercaptometylthio)-1,3-dithian va
2-(2,2-bis(mercaptometylthio)etyl)-1,3-dithietan,

t8t hon nira 1 chira it nhat mdt chat duge chon tir nhém chi bao gém
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan,
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4.7-dimercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithioundecan,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4.8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat), pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), va
2,5-bis(mercaptomety!)-1,4-dithian, va

van tét hon nita 12 chira it nhit mot chit duge chon tir nhém bao gém
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan,
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,

4 7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan,
4.8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan  va pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat).

Hop chét polythiol chita ba hodc nhiéu nhém mercapto

Céc vi du vé hop chéat hydro hoat tinh cling bao gdom hop chét polythiol
chira ba hodc nthiéu nhém mercapto.

Khi ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc theo
phuong 4n thir nhit bao gébm hop chét polythiol chira ba hodc nhiéu nhém
mercapto lam hop chét hydro hoat tinh, tir quan diém vé viéc day nhanh phan
{mg polyme hoa, t4t hon 14 chira hop chat (cling dugce dé cép dén 1a hop chét
(N1)) trong do it nhit mét nhém mercapto trong s6 ba hoidc nhiéu nhom
mercapto duge chira trong hop chat polythiol chira ba hogc nhiéu nhém
mercapto dugc thay thé bang nhém c6 cong thire (N1) sau day.

16
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(N1)

NH,
Trong cdng thire (N1), * 1 vi tri lién két.

Trong ché pham ¢6 thé polyme héa duge dung cho vt li¢u quang hoc
theo phuong 4n thir nhat, tir quan diém vé d€ diéu chinh phan {mg polyme hoa,
khi dién tich dinh duge do béng sic ky long hiéu nidng cao, di¢n tich dinh cua
hop chét (N1) so véi dién tich dinh 100 cta hop chét polythiol chita ba hogc
nhiéu nhém mercapto &t hon 1a 3,0 ho#ic nhé hon va t&t hon 1a 1,5 hodc nhod
homn.

Khi dién tich dinh dugc do bang sic ky 1ong hiéu ning cao, tir quan diém
vé viée ddy nhanh phan ting polyme héa, dién tich ving dinh cua hop chét (N1)
so v6i dién tich dinh 100 ctia hop chét polythiol chira ba hodc nhi€u nhém
mercapto tét hon 13 0,01 ho#c 16n hon.

Dién tich dinh bdi séc ky long hiéu ndng cao cb thé dwoc do bang
phuong phép dugc md ta trong doan 0146 va doan tuong tu cua
W02014/027665.

Hop chét hydroxythiol chira mét hodc nhiéu nhém mercapto va mdt hodc nhiéu
nhém hydroxyl

Cic vi du vé hop chat thiol chira nhém hydroxy bao gom
2-mercaptoetanol, 3-mercapto-1,2-propandiol, glyxerin bis(mercaptoaxetat),
4-mercaptophenol, 2.3-dimercapto-1-propanol, pentaerythritol
tris(3-mercaptopropionat), pentaerythritol tris(thioglycolat), nhung khong bi gidi
han ¢ chi cac hop chét dugc minh hoa nay.

Hop chét polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto

Cac vi du Ve hop chét polyol bao gém mot hodc nhiéu rugu béo hodc

vong béo. Cac vi du vé ruogu béo mach nhanh hoac mach thfmg, ruou vong béo

va ruou ma it nhat mét ruou duoc chon tu nhom chi bao gom etylen oxit,
17
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propylen oxit va g-caprolacton duoc bd sung vao d6. Cac vi du cu thé hon cta
chung bao gom cac hop chat nhu duoc minh hoa trong WO2016/125736.

Hop chat polyol dugc mé ta néu trén t6t hon 12 it nhét 1a mot hop chét
duoc chon tir nhém chi bao o0m etylen glycol, dietylen glycol, trietylen glycol,
propylen glycol, 1,3-propandiol, 1,2-xyclopentandiol, 1,3-xyclopentandiol,
1,2-xyclohexandiol, 1,3-xyclohexandiol va 1 ,4-xyclohexandiol.

Hop chit amin

Céc vi du vé& hop chit amin bao gdm hop chat polyamin béc mot nhu
etylendiamin, 1,2- hodc 1,3-diaminopropan, 1,2-, 1,3-, ho#ic 1.4-diaminobutan,
1,5-diaminopentan, 1,6-diaminohexan, 1,7-diaminoheptan, 1,8-diamino-octan,
1,10-diamino-decan, 1,2-, 1,3-, hodc 1,4-diaminoxyclohexan, o-, m-, hodc
p-diaminobenzen,  3,4- hodc  4.4'-diaminobenzophenon,  3,4-  hodc
4 4'-diaminodiphenyl ete, 4.,4'-diaminodiphenylmetan, 4 4'-diaminodipheny]l
sulfit, 3,3' hodc 4,4'-diaminodiphenyl sulfon, 2,7-diaminofluoren, 1,5-, 1.8,
hodc 2,3-diaminonaphthalen, 2,3-, 2,6-, hodc 3,4-diaminopyridin, 2,4- hodc
2,6-diaminotoluen, - hoéac p-xylendiamin, isophorondiamin,
diaminometylbixycloheptan, 1,3- hodc 1,4-diaminometylxyclohexan, 2- hodc
4-aminopiperidin, 2- hogic 4-aminometylpiperidin, 2- hogc 4-aminoetyIpiperidin,
N-aminoetylmorpholin hodc N-aminoetylmorpholin;

hop chit amin bac hai don chirc nhu dietylamin, dipropylamin,
di-n-butylamin, di-sec-butylamin, di-isobutylamin, di-n-pentylamin,

di-3-pentylamin, di-n-pentylamin, di-3-pentylamin, dihexylamin, dioctylamin,

di(2-ethylhexyl)amin, metylhexylamin, diallylamin, N-metylallylamin, piperidin,

pyrolidin,  diphenylamin,  N-metylamin, N-etylamin,  dibenzylamin,
N-metylbenzylamin, N-metylbenzylamin, N-etylbenzylamin, dixyclohexylamin,
N-metylanilin, N-etylanilin, dinaphthylamin, 1-metylpiperazin hodc morpholin;
va

hop chét polyamin bac hai nhu NN "-dimetylendiamin,
N.N-dimetyl-1,2-diaminopropan, N,N"-dimetyl-1 3-diaminopropan,
NN'-dimetyl-1,2-diaminobutan, N.N-dimetyl-1 ,3-diaminobutan,
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N.N'-dimetyl-1,4-diaminobutan, N,N-dimetyl-1,5-diam mopentan,
N.N'-dimetyl-1,6-diaminohexan, N,N-dimetyl-1 ,7-diaminoheptan,
N.N'-dietyletylendiamin, N.N'-dietyl-1,2-diammopropan,
N.N'-dietyl-1,3-diaminopropan, V,N'-dietyl-1,2-diaminobutan,
N,N'-dietyl-1,3-diaminobutan, N,N'-dietyl-1,4-diaminobutan,

N N'-dietyl-1,5-diaminopentan, N,N"-dietyl-1,6-diam mohexan,

N, .N "-dietyl-1,7-diaminoheptan, piperazin, 2-mety Ipiperazin,
2.5-dimetylpiperazin, 2,6-dimety Ipiperazin, homopiperazin,
1,1-di-(4-piperidy)metan, 1,2-di-(4-piperidyl)etan, 1 3-di-(4-piperidyl)propan,
1,4-di-(4-piperidyl)butan hodc tetrametylguanidin.

Trong sb cac hop chét néu trén, tir quan diém vé viée ting do bén nhiét
va chi sé khiic xa, hop chat hydro hoat tinh t&t hon la bao gbm hop chat
polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto.

Ham luong cua hop chét polythiol chtra hai hodc nhiéu nhém mercapto
so véi tdng khoi luong clia hop chét hydro hoat tinh tbt hon 1a 60% theo khbi
luong hodc 16n hon, t6t hon nita 13 70% theo khdi luong hodc 16n hon, va van
t5t hon nita 1a 80% theo khi luong hoge 16n hon.

Trong hop chét hydro hoat tinh theo phwong 4n thi nhét, tong ham lugng
cua 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan,
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan  va pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat) so voi téng khdi lugng cia hop chét hydro hoat
tinh 6t hon 12 60% theo khéi luong hodc 16n hon, tét hon nita 1a 70% theo khdi
lugng hodc 16n hon, va vin tét hon nira 1a 80% theo khdi lugng hodc 16n hon.

Trong ché pham nay, ty 1¢ molan (nhém NCO/ (nhém OH + nhom SH))
cla cdc nhom isoxyanat (nhom NCO) trong hop chét isoxyanat v&i tong clia
nhém hydroxyl (nhém OH) va nhém mercapto (nhom SH) trong hop chat hydro
hoat tinh t&t hon hon 1a 0,8 hodc 16n hon, tot hon nita la 0,85 hodc 1n hon va

van tbt hon nita 14 0,9 hodc 16n hon.
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Trong ché phém nady, ty 1€ molan (nhém NCO / (nhém OH + nhém SH))
ctia cac nhom isoxyanat (nhom NCO) trong hop chat isoxyanat voi tong clia
nhém hydroxyl (nhém OH) va nhém mercapto (nhém SH) trong hop chét hydro
hoat tinh tét hon hon 13 1,2 hodc nho hon, t&t hon nira 1a 1,15 hodc nhé hon va
van tot hon nita Ia 1,1 hodc nho hon.

Chét xtc tic polyme hoa

Ché phém c6 thé polyme hoa duge dung cho vét liéu quang hoc theo
phuong én thit nhét chtra it nhat mot chét xtic téc polyme hoa.

Chaét xtic tac polyme héa khong bi gidi han cu thé, va vi du, chit xfic tic
bazo, chit xuc tac hitu co kim loai, k&m carbamat, mudi ammoni, axit sulfonic
hodc chat xic téc tuong tr ¢o thé duoc str dung.

Céac chat xic tac polyme héa duge mo ta néu trén ¢ thé duoc str dung
riéng hodc hai hodc nhiéu loai trong sb ching c6 thé dugce sir dung trong t5 hop
thich hop.

Chét xtic tac bazo

Céc vi du vé chit xtc tac bazo bao gdm chit xtic tac amin (bao gdm chét
Xtc tac imidazol).

Céc vi du cua nd bao gdm chat xfic tac amin béc 3 nhu trietylendiamin,
N.N-dimetyletanolamin, trietylamin hodc N-etylmorpholin; 2-metylpyrazin,
pyridin, a-picolin, f-picolin, y-picolin, 2,6-lutidin, 3,5-lutidin, 2.4,6-collidin,
3-clopyridine, ~N,N-dietylanilin, ~N,N-dimetylanilin, hexametylentetramin,
quinolin, isoquinolin, N,N-dimetyl-p-toluidin, N,N-dimetylpiperazin, quinaldin,
4-metylmorpholin,  triallylamin,  trioctylamin, 1.2-dimetylimidazol va
1-benzyl-2-metylimidazol.

Trong s6 cac hop chét néu trén, chét xtc tic amin t6t hon 1a chét xdc tac
bazo.

Cac vi du vé chét xtc tac amin bao gém 3.5-lutidin; 2,4,6-collidin; va
chdt xtc tac amin bac ba nhu trietylendiamin, N.N-dimetyletanolamin,
trietylamin hodc N-etylmorpholin.

Chét xuc tac amin duoc mé ta néu trén t6t hon 1a chia it nhét mot chét
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duge chon tir nhdém chi bao gém 3,5-lutidin, 2.4,6-collidin, trietylendiamin,
N.N-dimetyletanolamin va N-etylmorpholin.
Chét xtc tac bazo t&t hon 14 cling chira hop chét ¢6 cong thie (2) sau déay

va‘hodc hop chit c6 cong thie (3) sau day.

( l(R1 )m (2)

Trong cdng thire (2), R, 1a nhém alkyl mach thing ¢6 tir 1 dén 20 nguyén
tr cachbon, nhém alkyl mach nhanh cd tir 3 dén 20 nguyén tir cacbon, nhém
xycloalkyl cé tir 3 dén 20 nguyén tir cacbon hodc nguyén tr halogen va nhiéu R,
c6 thé 12 gidng nhau hoic khac nhau.

Q la nguyén tir cacbon hofic nguyén tir nito. m la sb nguyén tir 0 déns.

Trong cong thire (3), mdi Ry, R; va Ry dde 1ap 1a nhom alkyl mach thang ¢6 tir 3
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dén 20 nguyén ti cacbon, nhém alkyl mach nhéanh co tir 3 dén 20 nguyén tir
cachon, nhém xycloalkyl ¢6 tir 3 dén 20 nguyén tir cacbon, nhom allyl hodc
nhom hydrocacbon chira nhom hydroxyl.

Chét xtc téc bazo tot hon 1a ¢d gid tr] pKa 1a 1 hoac cao hon, tdt hon nita
14 ¢6 gi4 tri pKa 12 3 hogc cao hon va van tot hon nita 1a ¢6 gia tri pKa 14 4 hodc
cao hon.

Chét xtic tac bazo tot hon 14 ¢6 gid tri pKa 12 9 hodc nho hon va t6t hon
nita c6 gia tri 1a 8 hodc nho hon.

Cé thé str dung gié tri pKa (chi s6 phan ly axit) ¢ thé duge do bing, vi
du. (a) phuong phép duoc mé ta trong The Journal of Physical Chemistry tap 68,
sb 6, trang 1560 (1964), hodc (b) phuong phép st dung may chuén d6 tr dong
do hiéu dién thé (AT-610 (tén thuong mai) hodc tuong ty) dugc san xuét béi
Kyoto Electronics Manufacturing Co., Ltd. va (c) chi s6 phan ly axit duge md ta
trong the Chemical Handbook duge hiéu chinh boi Higp hoi hoa hoc Nhit Ban
(4n pham thir ba duge chinh sta, céng bd bai Maruzen Corporation ngay 25
thang 06 nam 1984).

Chét xtc tac hiru co kim loai

Cée vi du vé chit xtc tac hitu co kim loai bao gf“}m chét xtic tac thiée hitu
co; mudi axit hiru co cta sit, niken, k&m hodc kim loal tuong tu, hodc chét xtic
tac tuong tu; phirc hop axetylaxetonat; ché phim chat xic tac chta hop chat kim
loai ctia axit carboxylic va hop chét ciia mudi amoni bac bdn: ché pham chat xtic
tac chira hop chit amin béc ba hai vong; va chat xtic tac kim loai trong d6 nhoém
alkoxy, carboxy hogc nhém tuong ty duge diéu phéi dén titan hodc nhom.

Trong sb cac chét xic tac hiru co kim logi néu trén, chit xic téc thiée
hitu co la duge vu ticn.

Chc vi du vé chat xtc tac thiéc hiru co bao gdm dibutyltin diclorua
(DBC), dimetyltin diclorua (DMC), dibutyltin dilaurat (DBTDL) va dibutyltin
diaxetat.

Chét xtc tac thiée hitu co duge md ta néu trén t5t hom 1a chira it nhat mot
chét duoe chon tir nhom chi bao gém dibutyltin diclorua, dimetyltin diclorua,
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dibutyltin dilaurat va dibutyltin diaxetat.

Chat xdc tac polyme hoa t6t hon 1a chira {t nhat mot chat duoc chon tir
nhém chi bao gom cht xtc tac bazo co gia tri pKa 1a tir 4 dén 8 va chat xic téc
hiru co kim loai.

Chét xtc tac polyme hoa cling t5t hon 12 chira it nhat mot chat duge chon
tir nhém chi bao gdm chét xtic tac amin va chit xuc tac thiée hitu co.

Chét xuc tac polyme hoa t6t hon 13 chita it nhit mdt chét duge chon tir

nhém  c¢hi bao dm  3,5-lutidin,  2.4.6-collidin,  trietylendiamin,

vje}

N.N-dimetyletanolamin, ~N-etylmorpholin, dibutyltin diclorua, dimetyltin
diclorua, dibutyltin dilaurat va dibutyltin diaxetat.

Ché pham ¢6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc theo
phuong 4n thir nhét c6 ham luong chét xic tac polyme hoa so véi tdng 100 phan
theo khdi Irong cta hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét li¢u quang
hoc 14 tir 16m hon 0,05 phan theo khéi luong dén 2,0 phan theo khdi luong.

Ham lugng chét xic tac polyme hoa theo phuong an thu nhét chiém
lwong 16n so véi phuong phéap san xudt vat liéu quang hoc thong thuong.

Viéc nay cho phép nhiét phan tmg (hodc nhiét tir tir gia nhiét) cta ché
phdm c¢6 thé polyme héa dugc dimg cho vét liéu quang hoc s& dugec tao ra trong
thoi gian ngin khi cic monome ding cho vét li¢u quang hoc trong ché pham c6
thé polyme héa duge ding cho vat lidu quang hoc duge polyme hoa trong qua
trinh hoa cimg. Do d6, phan tmg polyme hoa co thé duoc day nhanh mot cach
ua thich, va vét liéu quang hoc chit lugng cao ¢6 thé thu duoc trong thoi gian
ngén hon truée déy, trong khi ting d¢ nhot cla ché pham c6 thé polyme héa
duoge va triét ticu dbi luu nhiét ma duge coi la gy ra van soc nhu duge md ta
dudi day.

Khi ham lugng cua chét xtc tac polyme hoa so véi tdng 100 phin theo
khéi luong ctia hai hodc nhiéu monome khéac nhau dumg cho vat liéu quang hoc
14 16n hon 0,05 phan theo khéi luong, phan (mg polyme hoa ¢0 thé duge day
nhanh t6t, va do dé, ¢6 thé thu dugc vat liéu quang hoc chét luong cao trong thoi
gian ngén. Bang céch ddy nhanh t6t phan mg polyme hoa, 6 thé cai thién dac
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tinh nha khuon khi thao san pham hoa ctimg khoi khudn.

Tir quan diém néu trén, ham luong cla chét xtc tac polyme hda so voi
tdng 100 phan theo khéi lwong cia hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho
vat liéu quang hoc t5t hon 13 0,08 phfm theo khdi lrong hodc 16n hon, tbt hon la
0.10 phin theo khéi luong hogc 16n hon, tit hon nita 1a 0,13 phan theo khéi
luong hodc 16n hon, va van tét hon nita 13 0,17 phé“m theo khdi luong hodc 1én
hon.

Khi ham luong cta chat xic tic polyme hoéa so voi téng 100 phan theo
khdi lwong cua hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vat liéu quang hoc
1 2,0 phan theo khéi luong hodc nhé hon, vi du, c6 thé cai thién dae tinh gia
cong khi dac ché pham c6 thé polyme héa dugc ding cho vat liéu quang hoc
trong khudn.

Tir quan diém duge md ta néu trén, ham luong cua chét xuc tic polyme
héa so véi tong 100 phan theo khdi luong cta hai hodc nhiéu monome khéc
nhau dung cho vét liéu quang hoc t4t hon 1 1,8 phan theo khéi lwong hodc nho
hon, tot hon nita 1a 1,5 phi‘m theo khdi luong hoic nhd hon, van tot hon nita 1a
1,0 phin theo khéi lugng hodic nhé hon, déc bigt tot hon 1a 0,5 phan theo khéi
lugng hodc nho hon, va van tot hon nita 13 0,3 ph?m theo khdi lwong hodc nho
hon.

Ham luong ctia chat xtic tic polyme héa 6 thé phu thudc thich hop vao
loai chat xtc tac polyme héa, loai va luong monome (hop chét isoxyanat, hop
chét hydro hoat tinh, cdc thanh phén khéc va tuong tu) s& dugc st dung va hinh
dang mong mudn cla vat phém dac.

Khoang ham luong chat xtic téc polyme héa duge md ta néu trén ¢d thé
duoc thay dbi thich hop tiry thude vao loai monome dung cho vét liéu quang hoc
va chét xtc tac polyme hoa.

Vi du, khi monome dung cho vat litu quang hoc chaa
dixyclohexylmetan diisoxyanat va hén hop cua
5.7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan,

4. 7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan, va
24
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4,8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3.6,9-trithiaundecan, va chat xic tac
polyme hoa chira 3,5-lutidin, chit polyme héa dugce str dung, so v&i 100 ph?m
theo khéi luong cia hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vét liéu quang
hoc, t&t hon 12 & 1,0 phan theo khéi lugng hodc 16n hon, va tdt hon nita 12 & 1,5
phén theo khéi lugng hoac 16n hon.

Vi du, khi monome ding cho véat liéu quang hoc chia
1,3-bis(isocyanatomety)xyclohexan, pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat),
va 2,5-bis(mercaptometyl)-1,4-dithian va chit xtc tic polyme hda chua
3,5-lutidin, chét xGc tac polyme hoa, so véi 100 phén theo khéi luong cia hai
hodc nhiéu monome khic nhau dung cho vt liéu quang hoc, tot hon la & 0,03
phdn theo khéi lugng hogc 16m hon, va tot hon nita 1a & 0,07 phén theo khbi
lugng hodc 1ém hon.

Chét xtc tac polyme hoa t5t hon 13 thoa ma diéu kién 1 sau déy.

[diéu kién 1]

-Ea/R 1a tir -7.100 dén -2.900
(trong d6 Ea 14 nang lugng hoat hoa dugc tinh bﬁng dd thi Arrhenius tir cdc hi’mg
sb vén tdc phan ng cta hai hoac nhiéu monome khac nhau ding cho vét ligu
quang hoc & hai hodc nhidu nhiét do khac nhau va R 1a héng s khi 8,314
J/mol/K.)

Khi chét xuc tac polyme héa thoéa mén diéu kién 1, ¢d thé triét tiu céac
bién dbi trong van tdc polyme héa trong quy trinh polyme héa va héa cimg ché
pham c¢6 thé polyme hoa dugc, va do do, co thé triét tiéu dé6 méo quang hoc va
van soc va co thé thu duoc vat lidu quang hoc ¢6 bé ngoai tdt.

Gia tri Ba duge tinh bang phuong phép sau day.

Gi4 tri Ea dugce tinh bang céach thyc hién:

quy trinh dat duoc cac ddc tinh vat 1y trong do, khi gia nhiét ché phém 1
chira hop chit c6 kha niing phan g polyme héa va lugng duoe xac dinh trude
cuia chét xtic tac polyme hoa va gitt ¢ nhiéu nhiét 4o, dat dugce cac déc tinh vat ly
1a thu dugc tir nhém chire ctia hop chét ¢6 kha nang phan ting polyme hoa trude
khi gia nhiét va cac ddc tinh vat ly 1b thu duoc tir nhoém chire cua hop chit ¢cé
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kha ning phan tmg polyme hoa sau khi gia nhiét trong khoang thoi gian duoc
xac dinh trudc;

quy trinh tinh toan the dd cta nhém chie con lai trong doé tbc d6 cua
nhém chic con lai 1 & nhiéu nhiét 6 duoc tinh tir cac dic tinh la va cic déc
tinh vat Iy 1b;

quy trinh tinh todn hiing s& vén tdc phan tng trong do hing sb van toc
phan tng 1 & nhidu nhiét d6 dugc tinh toan tir toc d6 clia nhém chire con lai 1

dua trén phuong trinh cta vén toc phan ng; va

¢ N
A P

quy trinh khop trong do tinh todn nang lugng hoat héa Eal va hé so tan
s6 A1 tir cic hing 6 vin toc phan tmg 1 v6i nhidu nhiét d6 bdi o thi Arrhenius.

Str dung Ea duge tinh todn dé xéc dinh liéu rang chat xtc tac polyme héa
6 thoa man diéu kién 1 hay khong.

Céc khia canh cu thé vé phuong phép tinh todn gid tri Ea va phuong
phéap xéc dinh li€u ring chat xic tac polyme hoa théa man diéu kién 1 13 gidng
nhu céc khia canh trong W02020/256057.

Chét phu gia khéc
Ché phém c6 thé polyme hoa dugce dimg cho vit liéu quang hoc theo

~ ’

phuong an thr nhét ¢6 thé bao gdbm chét phu gia tiiy ¥.

Céc vi du vé chét phu gia tiiy ¥ bao g6m hop chét d6i mau theo 4nh sang,
chét nha khuon bén trong, chét héa xanh va chét hép thu tia cuc tim.
Hop chét dbi mau theo 4nh sang

Céc hop chét d6i mau theo 4nh séng 1 céc hop chét ma céu tric phan t
ctia ching duoc thay di ngugce lai bang cach phit xa ra anh sang & bude song
cu thé, va cée ddo tinh hp thy cta ching (ph hip thy) thay doi theo do.

Cac vi du v& hop chét ddi mau theo anh sang duge st dung theo phuong
4n thit nhét bao gdbm hop chét ma cac dic tinh hap thu cta ching (phd hap thy)
thay ddi tiy thude vao budce séng cu thé cia 4nh séng.

Theo phuong an thu nhat, hop chét doi mau theo anh sang khong bi gidi
han cu thé, va hop chét da biét thong thuong bat kv ma co thé duoc st dung cho
céc thiu kinh déi mau theo 4dnh sang ¢6 thé dugc chon va duge st dung néu
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thich hgp. Vi du, mét hodc nhiéu hop chat sau day co thé dugce st dung tuy
thude vao viée tao mau mong mudn: hop chit spiropyran, hop chit spirooxazin,
hop chét fulgidic, hop chét naphthopyran va hop chét bisimidazol.
Chét nha khudn bén trong

Cac vi du vé chét nha khudn bén trong bao gdm este phosphat cia axit.
Céac vi du vé este phosphat cua axit bao g0m monoeste clia axit phosphoric va
dieste cua axit phosphoric ma co thé duoc st dung riéng hodc trong hdn hop cua
hai hodc nhidu loai trong s6 ching.
Chét héa xanh

Céc vi du vé chét héa xanh bao gdm chit ma c6 dai hip thu & ving bude
séng da cam sang mau vang cta dai d4nh sdng nhin thdy va ¢6 chic ning diéu
chinh mau séc cua vt lidéu quang hoc duge lam tir nhya. Cac vidu cu thé v& chat
hoa xanh con bao gdm chit ¢6 mau xanh da troi chuyén sang mau tim.
Chét hip thy tia cuc tim

Céc vi du vé chét hép thu tia cyc tim s& duge st dung bao gbm chit hip
thu tia cuc tim benzophenon nhu 2 2'-dihydroxy-4-metoxybenzophenon; chat
hép thy tia cyc tim triazin ultraviolet nhur
2—[4-{(2-hydroxy-3-d0decyioxypropyl)oxy}-}hydrexypheny1]4,6-bis(2_,4-dimet

vlphenyl)-1,3,5-triazin; va chét bép thu tia cuc tim benzotriazol nhu

2-(2H-benzotriazol-2-yl)-4-metylphenol hogc
2-(2H-benzotriazol-2-yl)-4-tert-octylphenol, va cac vi du uu tién cta nd bao
gém chét hép thu tia cuc tim benzotriazol nhu
2-(2H-benzotriazol-2-yl)-4-tert-octy phenol hoic

2—(5-c10-2H—benzotriazoI—2-y1)—4—mety1—6-ter‘t-butyIph.enol. Céac chat hép thu tia
cuc tim ¢6 thé duge st dung riéng hodc trong hdn hop cua hai hodc nhiéu loai
trong s6 ching.
Po nhot

Tu quan didm vé viéc triét tiéu van soc, ché phfim c¢6 thé polyme héa
duoc ding cho vat liéu quang hoc theo phuong an thir nhét ¢6 46 nhét duge do
bing may do dd nhét loai B ¢ 25°C va 60 vong quay/phut 1a 10 mPa-s hogc l6n
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hon. va tét hon 1 40 mPa-s hodc [on hon, t5t hon 1a 70 mPa's hodc 16n hon, van
tét hon nita 1a 80 mPa-s hodc 16n hon, ddc biét tot hon [ 100 mPa-s hogc lén
hon, va van t6t hon nita 1a 120 mPa's ho#c 16n hon.

Tir quan diém vé viéc duy tri céc dac tinh gia cong va thich khi dac vat
liéu quang hoc thanh cédc hinh dang mong muén, ché phim c6 thé polyme héa
duge dimg cho vt liéu quang hoc theo phuong an thir nhit ¢6 d6 nhét duoc do
bing may do dd nhét loai B & 25°C va 60 vong quay/phit la 1.000 mPa-s hodc
nhé hon, tdt hon 1a 700 mPa-s hodc nho hon, va t&t hon nira 1a 400 mPa-s hodc
nho hon.

D6 nhét ciia ché pham ¢ thé polyme hoa duge ding cho vét lidu quang
hoc theo phuong én thir nhit ¢6 thé duoc diéu chinh tiry thudc vao (mg dung cua
san pham hoéa cimg sé& thu duoc.

Vi du, khi st dung khuén ding cho céac thAu kinh bd sung dé thu dugc
san pham héa clng, mit cudi (hodc cdng phun) 14 hep (vi duy, tir 1 mm dén 3
mm), va do do, ché phim ¢6 thé polyme héa dugc dung cho vat ligu quang hoc
theo phuong 4n thir nhét t6t hon 13 c6 d6 nhét tr 10 mPa's dén 100 mPa's tir
quan diém vé viéce triét tiéu van soc. |

Mit khac, khi sir dung khuodn dung cho cac thdu kinh thong thudng ngoai
cac thau kinh bd sung dé thu duoc san phém héa cing, mat cudi (hoic céng
phun) la rong (vi du, tr 5 mm dén 15 mm), va do do, ché pham ¢ thé polyme
héa duoc dung cho vat liéu quang hoc theo phuong én thir nhét tét hon 13 ¢6 dd
nhét duge mo ta néu trén tir 10 mPa-s dén 1.000 mPa-s, va tot hon nira 1a tir 100
mPa-s d&én 1.000 mPa-s, tir quan diém vé viée triét tiéu van soc.

Bing cach tang do nhot cia ché pham c6 thé polyme hoa duge ding cho
vat liéu quang hoc, dbi luu nhiét do sy chénh 1&ch nhiét d§ gitra bén trong va bén
ngoai ctia ché phim ¢6 thé dugo triét tiéu khi nhiét duoc ap dung vao ché pham
tir bén ngoai, theo d6 lam giam van soc tir su d6i luu nhiét.

Tuy nhién, khi luong chét xtic tac nho, te do lam ddc trong qué trinh
polyme héa la khong du, va su chénh léch nhiét do td1 da khong dd 1én dé triét
tiéu su ddi lueu nhiét va do d6, nhiét do khong thé tang 1én nhanh trong thoi gian
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ngin. Hon nita, thoi gian cin dé hoan thanh qué trinh polvme hoa cling dai homn.

Mit khac, séng ché cho phép do nhét clia toan bd ché pham ting Ién
nhanh hon bang cach ting luong chit xtic thc dén khoang ti wu, xét dén kha
ning phan Gng cta hop chat isoxyanat khong chia vong thom. Do do, ¢o thé
triét tiéu doi luu nhiét do nhiét d§ ting nhanh trong khi kiém soéat d6 khong déu
trong polyme hoa, va viée polyme hoa ¢ thé tién hanh trong thoi gian ngin.

Ty 1é chét xtc bién

Ché phém c6 thé polyme héa dugc ding cho vt liéu quang hoc theo
phuong 4n th nhét tét hon 13 ¢6 ty 1€ chat xtc bién 14 1,3 hoge nhé hon, t&t hon
nita 1a 1,2 hodc nho hon va van t&t hon nita 1a 1,1 hodic nho hon.

Khi ty 1& chat xtic bién ctia ché pham c6 thé polyme héa duge ding cho
vat liéu quang hoc theo phuong an thi nhat 1a 1,3 hodic nhd hon, ché pham nay
c6 thé duge lam diy nhanh vao trong vt chira polyme hoa, nhu kKhudn nhu dugce
mb ta dudi day va déi huu nhiét trong qué trinh polyme hoéa c6 thé duoc triét tiéu
dé con ngdn ngira viée tao ra van soc hodic tuong tu, trong monome dung cho vt
lidu quang hoc. Do do, vige tao ra van soc hodc tuong tu ¢6 thé duoc triét tidu
trong vt liéu quang hoc s& thu duge va ¢6 thé duy tri chét luong wa thich.

Ché phiam co thé polyme héa dugc dung cho vét liu quang hoc theo
phurong 4n thir nhét tét hon 1a ¢6 ty 1€ chat xiic bién 13 0,9 hodc cao hom, tot hon
nita 13 0,95 hodc cao hon va van t&t hon nita 13 1,0 hogc cao hon.

Ty 1& chét xtc bién dugc tinh bang cach chia d nhét ny do duge bing
may do d nhot loai B ¢ 25°C va vén tée quay 1a 6 vong quay/phiit cho d§ nhot
12 do dugce & van tbe quay 1a 60 vong quay/phit.

Ty € chét xtc bién c6 thé duoc giam, vi dy, bang cach giam trong lugng
phén tir cia hai hodc nhiéu monome duing cho vat li¢u quang hoc, bang cach gidi
han muc d§ polyme hoa tién polyme dén dudi mic do nhat dinh hodc béng cach
giam ty 1€ cua cAu tric ndy ma tao ra tinh dan hdi trong monome.

Ché pham c6 thé polyme hoa dugc dung cho vat ligu quang hoc theo
phuong an tha nhét t8t hon 1a chira hai hoic nhiéu monome khac nhau ding cho
vat liéu quang hoc, chét xtc tac polyme hoa, va tién polyme la polyme ctia hai
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hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vét li€u quang hoc va chira nhom chire
¢6 thé polyme héa duge.

Tién polyme 1a polyme cua hai hodc nhiéu monome khéac nhau ding cho
vat 1iéu quang hoc va tién polyme nay chira nhoém chire ¢6 thé polyme hoa duoc.

San pham hoa cimg thu duge bang cach polyme hoa tién polyme va hai
hodac nhiéu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc ¢6 thé duoc st dung
lam vit liéu quang hoc.

Céc vi du vé tién polyme bao gdm polyme trong d6 cdc nhom chire co
thé polyme héa dugce cua hai trong cac monome dung cho vat liéu quang hoc
khong duge polyme héa & ty 1& tuong duong la 1:1, va polyme trong d6 hai
trong céc monome dung cho vét liéu quang hoc duge polyme hoa Oty 1€ twong
duong khong can bang.

Nhém chtic ¢6 thé polyme héa duge duge md ta néu trén la nhém chic
¢6 kha niang polyme héa v&i nhoém chic ¢6 thé polyme hoa duge khac va céc vi
du cu thé cua ching bao gém nhém chirc chira hydro hoat tinh nhu nhém
isoxyanat hodc nhém mercapto nhu dugce md ta dudi day.

Viée polyme héa & ty 1€ tuong duong Ia 1:1 nghia la. vi du, khi polyme
héa ma st dung hop chét isoxyanat va hop chat polythiol, cic nhém isoxyanat
cua hop chét isoxyanat va cac nhém mercapto cta hgp chét polythiol dugc
polyme hoa ¢ ty 1€ molan 12 1:1.

Ché pham tién polyme c6 thé polyme héa duge ding cho vt lieu quang hoc

Ché phém tién polyme c6 thé polyme héa duge diung cho vat lieu quang
hoc theo phuong an thi nhét 12 ché pham tién polyme c6 thé polyme héa dugc
dung cho vét liéu quang hoc ma chira tién polyme la polyme cta hai hogc nhiéu
monome khac nhau dung cho vt liéu quang hoc va tién polyme nay chira nhém
chire ¢ thé polyme hoa duge, chit xte tac polyme hoa, trong do it nhat mot
trong hai hodc nhiéu monome khac nhau dimg cho vat liéu quang hoc 1a hop
chét isoxyanat khong chira vong thom va dd nhot do duge bé’mg may do d¢ nhdt
loai B ¢ 25°C va 60 vong quay/phit 1a tir 10 mPa-s dén 2.000 mPa-s.

Céc ché pham tién polyme t4t hon 14 ¢6 do nhét ma kho thay doi theo
0
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thod gian (14 6n dinh). Vi du, t6t hon 14 c¢hé pham c6 thé polyme hoa duoc dung
cho vat liéu quang hoc khong chira cac thanh phan v&i cac nhom nhite ¢6 thé
polyme hoa dugc khac ma c6 khuynh huéng polyme hoa va phan tmg voi cac
nhém chite ¢6 thé polyme héa duge chira trong tién polyme nhu duge md ta
dudi day.

Db nhét én dinh clia ché phim tién polyme c6 nghia la khi ché pham tién
polyme duge luu trir & 20°C trong 24 gid. sy thay dbi vé dd nhét 14 10% hodc
nho hon trude va sau khi bdo quan.

Céac viducu thé, cac vi du cu thé wu tién, cac khia canh uu tién va tuong
tu dbi véi monome ding cho vét liéu quang hoc cua cac ché phim tién polyme
c6 thé polyme hoa duge dung cho vét liéu quang hoc va chét xuc tac polyme hoa
12 giéng cac vi du cu thé, cac vidu cu thé wu tién, cac khia canh uu tién va tuong
tur dbi voi monome dung cho vt liéu quang hoc va cic chét xiic tac polyme hoa
duge mod ta trong doan v& céc ché phfim 6 thé polyme hoéa dugc ding cho vit
liéu quang hoc.

Viéc xéac dinh tién polyme ctia ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa
duoge ding cho vat liéu quang hoc la gibng véi viée xédc dinh tién polyme dugc
md ta trong doan v& ché pham c6 thé polyme héa dugc dung cho vét ligu quang
hoc.

Céc viducy thé, cac vi du cu thé wu tién, cac khia canh wu tién va céc
khia canh tuong tu cla cac hop chét isoxyanat khong chira vong thom dugc
chira lam céc monome dung cho vat liéu quang hoc cua ché pham tién polyme
c6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc va do nhét 1a gibng nhu
cac viducu thé, cac vidu cu thé wu tién, cac khia canh wu tién, va céc khia canh
twong tu duge mod ta trong doan vé ché pham co thé polyme héa dugc dung
cho vét liéu quang hoc.

Ché phém tién polyme c6 thé polyme hoa dugc dung cho vt liéu quang
hoc theo phuong an tht nhat t&t hon 1a ¢6 ham luong chét xtc tac polyme hoa
so véi tdng 100 phan theo khéi luong cia hai hodc nhiéu monome khac nhau
dung cho vat liéu quang hoc la tir 0,1 phéan theo khéi lwong dén 4,0 phan theo
|
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khéi lwong.

Khi ham luong cua chét xtc tic polyme hoa so véi tdng 100 phén theo
khéi lwong cta hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc
14 0,1 phan theo khéi luong hodc 16n hon, phan (ng polyme hoa ¢o thé t&t hon 1a
duoc dax nhanh, va do d6 vat liéu quang hoc chét luong cao ¢d thé thu duoc
trong thoi gian ngin. Bing céch day nhanh phan (mg polyme héa mot cach ua
thich, ¢6 thé cai thién dic tinh nha khudn khi théo san phdm hoa ctng khoi
khuon.

Tir quan diém duge md ta néu trén, ham luong cua chét xtc tac polyme
héa so véi tong 100 phin theo khéi luong cua hai hodc nhiéu monome khéc
nhau dung cho vat li¢u quang hoc &t hon 14 0,13 phé‘m theo khdi luong hodic 16n
hon, va t4t hon nita 12 0,20 phén theo khdi leong hodc 16m hon.

Khi ham lugng cua chit xtic tac polyme hoa so véi tdng 100 phan theo
khéi luong ctia hai hodc nhidu monome khéc nhau dung cho vét liéu quang hoc
2 4,0 phin theo khdi luong hodc nhé hon, vi du, ¢6 the cai thién djc tinh gia
cdng khi dac ché phim c6 thé polyme héa dugc dung cho vat li¢u quang hoc vao
trong khudn.

Tir quan diém dugc md ta néu trén, ham lhrong cua chét xuc tac polyme
hoa so v6i tong 100 phan theo khdi luong cua hai hodc nhiéu monome khac
nhau ding cho vit liéu quang hoc t6t hom 1a 3,0 phan theo khéi luong hofic nho
hon, tot hon 13 2,0 ph?m theo khdi lugng hodc nhé hon va van t&t hon nira 12 1,0
ph?m theo khéi luong hodc nhd hon.

Ty 1& chét xtic bién

Ty 1é chét xdc bién ctia ché phim tién polyme c6 the polyme héa dugc
ding cho vt liéu quang hoc theo phuong an thir nhét 5t hon 1a 1,3 hodc nho
hon, tot hon nita 1a 1,2 hodc nho hon va van tot hon nita 1a 1,1 hodc nhoé hon.

Khi ty 1& chat xtc bién ctia ché phidm tién polyme c6 thé polyme héa
duoc ding cho vat lidu quang hoc theo phurong an the nhét 13 1,3 hodc nhé hon,
ché pham ndy c6 thé duoc lam day nhanh vao trong vét chita polyme hoa, nhu

khuon nhu duge mo ta dudi day va doi luu nhiét trong qua trinh polyme hoa co
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thé duoc triét tiéu dé con ngin ngura viéc tao ra van soc hodc tuong ty, trong
monome dung cho vat liéu quang hoc. Do do, vigc tao ra van soc va tuong tu ¢
thé duoc triét tiéu trong vat liéu quang hoc thu dugc, va c6 thé duy tri chét luong
wa thich.

Ché pham co thé polyme héa dugc dung cho vat liéu quang hoc theo
phuong an tha nhét t&t hon 1a c6 ty 1& chat xic bién 14 0,9 hodc cao hon, tot hon
nita 12 0,95 hodc cao hon va van tdt hon nira 1a 1,0 hoiic cao hon.

Phuong phéap do ty 1€ chit xtc bién 12 nhu dugc md ta néu trén.

Tt quan diém vé dac tinh gia cong cia ché pham, trong ché pham tién
polyme cé thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc theo phuong an
thir nhét, tién polyme co thé &t hon 1a chira nhém isoxyanat.

Néi cach khac, tot hon la khong phai tat ca cac nhom isoxyanat duoc
chira trong tién polyme dugc polyme héa, va chi mot sb trong céc nhém
isoxyanat nay dugc polyme hoa, va t8t hon 1a 85% hodc 16n hon ctia cdc nhom
isoxyanat chira trong hop chit isoxyanat dugc st dung dé san xudt ché pham
tién polyme duy tri khong bi polyme héa.

Khi tién polyme chita nhém isoxyanat, ndi cach khac, tién polyme chira
nhiéu hop chét isoxyanat hon cac monome khéc ding cho vat liéu quang hoc ma
c6 thé polyme héa bing hop chit isoxyanat, d0 nhét cua ché phém tién polyme
6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc ¢d thé duoc giit thép khi
dd nhét ctia monome khéc dung cho vat liéu quang hoc cao, ma tao diéu kién
thuén loi cho viée gia cdng cua ché phfim‘

Trong ché phdm tién polyme c6 thé polyme hoa duge ding cho vat liéu
quang hoc theo phuong an thi nhét, cling tot hon la tién polvme vé co ban 1a
khong chira cac nhém isoxyanat.

Tién polyme vé co ban 13 khong chira cic nhom isoxyanat” nghia la héau
hét tit ca cac nhém isoxyanat duge polyme hoa.

Cuy thé 14, "tién polyme khong chira cac nhom isoxyanat” nghia 12 ham
lugng cua cac nhém isoxyanat trong tién polyme la dud6i giéi han phat hién khi

duoc do bang méy do pho TR.
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Khi tién polyme vé co ban 1a khdng chira cic nhém isoxyanat, vé co ban
la khong c¢6 cic nhom isoxyanat phan (mg cao va do do, co thé cai thién do 6n
dinh ctia ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge dung cho vat liéu quang
hoc.

Trong ché pham tién polyme ¢6 thé polyme héa dugc dung cho vt ligu
quang hoc theo phuong an thir nhat, gia tri thu duge bang cach trir chi s6 khiic
xa B cta ché pham nguyén liéu tién polyme, 1a ché pham trude khi tao thanh
tién polyme va l1a ché pham chira hai hofic nhiéu monome khac nhau ding cho
vat liéu quang hoc va chit xtic tac polyme hda, tir chi s& khic xa A cua ché
phém tién polyme c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc (con
dugce goi la "chi sb khuc xa A - chi sb khic xa B") t6t hon 12 16m hon 0. t6t hon
nita 12 16n hon 0,003, va van tdt hon nira 12 16n hon 0,003, va van t5t hon nita 1a
1én hon 0,01.

Chi s6 khiic xa A 13 chi sé khic xa cta ché phém tién polyme c6 thé
polyme hoa dugc dung cho vét liéu quang hoc sau khi polyme héa monome va
chét xtc téc polyme hoa @ thu duoge tién polyme va chi s6 khuc xa B 14 chi s&
khiic xa ctia ché pham nguyén liéu cia tién polyme trudc khi polyme héa cua
monome va chét xtc tac polyme hoa 8 thu dugc tién polyme.

Khi chi s khiic xa A - chi s6 khic xa B 1a nam trong khoang dugc mé ta
néu trén, thi trd nén dé dang diéu chinh do nhét cua ché pham c6 thé polyme hoa
duge dung cho vat liéu quang hoc dén mirc duge xéc dinh trude. San phdm hoa
cling ctia ché pham cé thé polyme hoa dugc dung cho vét liéu quang hoc tré nén
dé dang on dinh chat luong (vi dy, chi sb khic xa, hodc beé ngoai).

Chi s6 khic xa A - chi s6 khic xa B ¢6 thé 13 0,020 hogc nhé hon, hogc
0,018 hoac nho hon.

Khi tién polyme chita nhém isoxyanat, chi 56 khtic xa A - chi sd khic xa
B t4t hon 13 0,005 hodc nho hon, va tét hon nira 1a 0,010 hodc 16n hon. Chi s
khic xa A - chi s6 khic xa B t&t hon 13 0,030 ho#c nho hon, va t6t hon nira 12
0.020 hodc nhd hon.

Mit khac, khi tién polyme vé co ban la khong chia cac nhoém isoxyanat,
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chi s khiic xa A - chi sb khtic xa B t6t hon 14 0,003 hoidc 1én hon, va bt hon 1a
0,005 hoac 16n hon. Chi sb khtic xa A - chi s6 khuc xa B t6t hon 1a 0,020 hoidc
nho hon, va tdt hon nira 1a 0,015 ho#c nho hon.

Séan pham héa cling

San pham héa cung theo phuong an thix nhit 12 san pham héa cing cla
ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vit liéu quang hoc theo phuong an
thir nhit hodc ché phdm tién polyme cd thé polyme hoa duge dung cho vét ligu
quang hgc theo phuong 4n thi nht.

Tt quan didm vé viée giam van soc, khi chat xuc tac amin duge st dung
lam chét xtc tac polyme hoa, ham lugng amin trong san phdm héa cimg theo
phuong an thir nhét tot hon 14 0,03% theo khdi lirgng hogc 16n hon, tbt hon nita
14 0,05% theo khdi luong hodc 16n hon, va van tot hon nita la 0,07% theo khéi
lugng hoac 16n hon.

T quan diém vé viée cai thién dac tinh gia cong cua ché phém ¢o thé
polyme héa dugc dung cho vat liéu quang hoc, ham luong amin trong san pham
héa clmg theo phuong 4n thir nhét tét hon 1a 2,5% theo khdi lugng hogc nhé hon,
tét hon nita 13 2,0% theo khdi luong hodc nhé hon, va van &t hon nira 13 1,5%
theo khbi luong hodc nhd hon.

Ham luong cia cic amin duge md td néu trén 12 ham luong cla cac amin
do duoc bang sic ky khi -khéi pho tir ché phém diclometan thu dugc béng cach
phén tan san pham héa climg trong diclometan va bing cach tach chiét siéu am.

T quan diém vé viéc giam van soc, khi str dung chét xtic tac thiée hitu
ca, san pham hoa cing theo phuong 4n thir nhét t6t hon 14 c6 ham lrgng thiée 1a
0,05% theo khéi lugng hogc 1én hon, tot hon nita 12 0,1% theo khéi lugng hodc
16n hon, va van bt hon nira 1 0,2% theo khdi lugng hodc 16n hon.

Tir quan diém vé viéc cai thién dic tinh gia cong cua ché phim c¢6 thé

polyme hoéa duoc dung cho vit liéu quang hoc, ham lwong thiée cua san pham

héa cling theo phuong 4n tht nhét tot hon 14 2,5% theo khoi luong hodc nho hon,

t&t hon nira 12 2.0% theo khdi lugng hodc nhéd hon, va véan tot hon nta 1a 1.5%

theo khdi luong ho#ic nhd hon.
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Phuong phép do ham luong amin trong san phém hoa clng la nhu sau.

Dit 200 mg san pham hoéa cimg dugc nghién thanh bdt bang gitia kim
loai va 3 mL diclometan vao trong bng ly tdm (thé tich: 10 mL), ma dugc tach
chiét siéu 4m & nhiét @6 phong trong 10 phut bing mdy lam sach siéu dm (duge
san xudt béi IUCHI Corporation, US-4), va ly tdm & 4.000 vong quay/phit trong
10 phut bing may ly tAm (duoc san xuit boi KUBOTA Corporation, may ly tdm
nhé dé ban 2410).

Thu gom dich ndi va phén b6 phin con lai lan nita trong 3 mL
diclometan va dua vao viée tach chiét siéu 4m va ly tdm dugc mo ta néu trén
(sau day, con duogc goi la "chiét phan con lai").

Sau khi tién hanh tach chiét phén con lai duge mo ta néu trén hai lan nira,
bd sung diclometan vao dich long ndi thu duoc dé tao ra tong thé tich 10 mL.

Loc 10 mL dich ndi va phan tich bing séc ky khi - khdi phd (con dugc dé
cap dén 1a GC-MS) (hé GC-MS: dugc san xuét boi Agilent, 6890GC/5973N
MSD, cot: CP-Sil 8 CB ddi v6i amin (0,25 mm ID x 30 m F.T = 0,25 um)) dé
thu duge gid tri dién tich dinh ¢6 ngudn gbc tir amin. Pudng cong chuén ctia
dién tich dinh bét nguén tir amin thu duge va lugng amin dugc tao ra dé xéc
dinh ham lugng amin trong san pham hoda cimg.

Amin duoc md ta néu trén cd nghia la hop chét amin mé c6 thé duge st
dung lam chat xtic tac polyme hoa hogc hop chat amin thu duoc tir hop chat
amin dugc md ta néu trén.

Cu thé 14 trong c4c mg dung quang hoc ma yéu cAu do trong sudt quang
hoc, mirc d chin sang cla san pham héa cimg theo phuong an thir nhét tt hon
14 nho hon 50 va t6t hon nita 1a nhé hon 35.

D6 chin sang duge do bang phuong phép sau day.

Anh sang tir ngudn sang (vi dy, Luminar Ace LA-150A duoc san xuét
boi Hayashi Repic Co., Ltd.) dugc truyén qua sén pham héa cling & noi toi.
Hinh 4nh cua anh sang duoc truyén qua sén phiam héa cimg dugc nhép vao trong
thidt bi xir Iy anh (vi du, thiét bi xu Iy anh duge san xudt boi Ube Information

Systems Inc.), tién hanh xtr Iy bong trén hinh anh duoc nhip vao, d6 bong trong
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hinh anh duogc xit Iy duge dinh luong d6i véi mdi diém anh, va sir dung gid tri
duoc tinh 1a trung binh céc gia tr1 sb hoc cua do bong & cac diém anh tuong tmg
lam do chin séng.

San pham hoa ctmg theo phuong 4n thir nhét t6t hon 1a khong ¢6 van soc
v do dai 1a 1,0 mm hoac 16n hon nam trong béan kinh 1a 15 mm tir tdm ctia san
pham héa cimg va t6t hon nita la khong ¢ van soc voi do dai la 1,0 mm hodc
16n hon ndm trong va ngoai ban kinh 1 15 mm tir tdm cua san pham héa clng.

Pic biét hon 14, san phim héa cimg theo phuong an thi nhit ¢6 thé 1a
san pham héa cimg cua hai hodc nhiéu monome quang hoc khéc nhau, trong d6
it nhit mot trong hai hoac nhiéu monome vét liéu quang hoc khac nhau la hop
chat isoxyanat chira vong thom trong d6 khong c6 vin soc ¢ chigu dai 1a 1,0
mm hodic 16n hon nim trong bén kinh 1a 15 mm tir tim cila san phdm hoa cimg,
va ham luong amin, nhu duoc do bang sdic ky khi - khéi phé, la tir 0,03% theo
khéi luong dén 2,5% theo khéi luong.

Hai hodc nhiéu monome khac nhau va céc hop chit isoxyanat khong
chira vong thom la nhu duge mo ta néu trén.

Trong san pham héa cimg cua séng ché, hai hodc nhiéu monome quang
hoc khéc nhau c6 thé khong chira hop chét isoxyanat ngoai hop chét isoxyanat
chira vong thom.

Khi hai hoic nhiéu monome quang hoc khac nhau bao gdm hop chat
isoxyanat ma khong c6 vong thom va hop chét isoxyanat ma chta vong thom, tit
quan diém vé viéc kiém so4t phan timg polyme héa, ty 1§ cla hop chét isoxyanat
khéng c6 vong thom so vOi hgp chét isoxyanat c6 vong thom. abi voi ty 18
molan cla cac nhém isoxyanat, tot hon 1a ndm trong khoang tr 7:3 dén 0:10, va
t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 2:8 dén 0:10.

Phuong phép san xudt vt liéu quang hoc
Phuong phép san xuét vat liéu quang hoc theo phuong an thir nhit bao
26m phuong phap san xuét A va phuong phép san xuét B sau day.
Phuong phép san xudt A
Phuong phap séan xudt A bao gdbm quy trinh didu ché 1a didu ché ché
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phim c6 thé polyme hoa duge dung cho vt lieu quang hoc ma chira hai hoéac
nhidu monome khac nhau ding cho vat liéu quang hoc, va chat xGc tac polyme
héa, trong dé it nhat mot trong hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vat

r \

liéu quang hoc 1a hop cht isoxyanat khong chira vong thom, va ham lugng cua
chit xtc tac polyme hda so voi tdng 100 phén theo khéi lugng cta hai hodc
nhiéu monome khéc nhau ding cho vat liéu quang hoc 1a tir 16n hon 0,010 phin
theo khdi Iuong dén 0,50 phén theo khéi lwong; quy trinh dac khuén trong d6 do
nhét caa ché pham cé thé polyme hoéa duge dung cho vét ligu quang hoc, duge
do bang méy do d6 nhét loai B & 25°C va 60 vong quay/phit, duoc diéu chinh
dén tt 10 mPa-s dén 1.000 mPa's va diic vio trong khudn; va quy trinh hoa
cling trong d6 ché phim c6 thé polyme héa dugc ding cho vt liéu quang hoc
duoc hoa cing bang cach polyme hoa hai hogc nhiéu monome khac nhau dung
cho vat liéu quang hoc trong ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat
liéu quang hoc trong khubn nay.

Khi phuong phép san xudt A bao gdm quy trinh diéu ché dugc mo ta néu
trén, quy trinh diéu chinh d nhot duge md ta néu trén va quy trinh hoéa cing
dugc mo ta néu trén, co thé duy tri chéat luong cla vat liéu quang hoc s& thu
duge va c6 thé giam vt liéu quang hoc.

Phuong phép san xudt A c6 thé bao gébm quy trinh diéu ché duge md ta
néu trén, quy trinh didu chinh do nhét va quy trinh hoéa cimg duge md ta néu
trén, theo thi ty dugc dé cap.

Trong ché pham c6 thé polyme hoa duoc dimg cho vét liéu quang hoc
duoc didu ché trong quy trinh didu ché trong phuong phép san xult A, ham
[uong ctia chat xtc tac polyme hoa so véi tong 100 phan theo khéi lugng cha hai
hodic nhiéu monome khéc nhau ding cho vt lieu quang hoc 1a tir 1dn hon 0,010
phan theo khdi luong dén 0,50 phan theo khéi luong. Ham lugng cua chét xuc
tac polyme héa nay 1a luong lén so v&i cac phuong phép san xudt dung cho vat
liéu quang hoc thong thuong.

Viée nay cho phép nhiét phan tmg (hodc nhiét tir viéce ty gia nhiét) cua
ché pham ¢ thé polyme hoa dugc ding cho vat liéu quang hoc s& dugc tao ra
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trong thoi gian ngan khi polyme hoa cidc monome ding cho vat liéu quang hoc
trong ché pham cé thé polyme héa dugc ding cho vat liéu quang hoc trong quy
trinh hoa cling.

Do nhiét phan {mg duge mo ta néu trén ¢o thé duoc Gng dung dé day
nhanh phén (mg polyme hoa cta cdc monome dung cho vt li¢u quang hoc trong
ché phﬁm 6 thé polyme héa duge dung cho vt liéu quang hoc, ¢6 thé thu duoe
vat 1iéu quang hoc chét luong cao trong thoi gian ngin hon trude.

Thong thuong 13, ché pham ¢d thé polyme héa duge dung cho vat lidu
quang hoc dugc gia nhiét cha yéu dé tao ra phan (mg polyme hoa, trong khi d6
trong phuong phép san xudt A, viéc gia nhiét ché phim ¢6 thé polyme hoéa dugc
dung cho vat liéu quang hoc khong nhét thiét duoc véu cau.

Do phuong phap san xuét A ciing img dung viéc tu gia nhiét ché pham,
viéc polyme hoéa ¢d thé duge tién hanh ma khong c6 sy phu thudc qua mic vao
viéc cdp nhiét tir ngudn bén ngodi, va do do, cung véi viée tang d9 nhét cia ché
phém nhu duoc mo ta dudi day, co thé triét tidu su khong d‘éng déu vé nhiét va
déi luu nhiét trong ché pham cé thé polyme héa dugc ding cho vt liéu quang
hoc va ¢d thé triét tiéu viée tao ra Van soc.

Theo sang ché, van soc 12 tinh trang ma trong d6 chi sb khiic xa cta phfm
mot phan cu thé khac voi chi s0 khic xa théng thuong xung quanh. Vin soc
ciing ¢6 thé duge md ta 1a tinh trang ma gdy thiét hai cho mg dung mong muén
cua vit liéu quang hoc. Vin soc trong vt liéu quang hoc 1a mét loai khuyét tat.
Quy trinh diéu ché

Phuong phép san xuat A bao gom quy trinh didu ché 13 didu ché ché
pham cé thé polyme héa duge ding cho vat ligu quang hoc chira hai hodc nhiéu
monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc va chit xic tac polyme hoa,
trong do it nhét mot trong hai hodic nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu
quang hoc 1a hop chét isoxyanat khong chira vong thom, ham lugng cua chét
xtc tac polyme hda so voi tdng 100 phan theo khéi luong cua hai hodc nhiéu
monome khéc nhau ding cho vat liéu quang hoc la tir 1én hon 0,010 phan theo

khéi luong dén 0,50 phén theo khéi lugng.
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Quy trinh diéu ché nay c6 thé la quy trinh didu ché don gian ché phim ¢6
thé polyme héa duge ding cho vat li€u quang hoc dugc san xudt trude hodc cb
thé 14 quy trinh san xuét ché phém cé thé polyme héa dugc dung cho vat lieu
quang hoc.

Quy trinh diéu ché nay khong bi gi¢i han cu thé néu ché pham c6 thé
polyme hoa duge ding cho vét lieu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome
khac nhau ding cho vat liéu quang hoc va chét xtc tac polyme hoa.

D6i véi ché pham co thé polyme héa duge ding cho vt liéu quang hoc,
cé thé sir dung céc san phém dé san xuét hodc cd thé tron va didu ché it nhét hai
hodc nhidu monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc va chét xuc tac
polvme hoa.

Phuong phap tron duge md ta néu trén khong bi gidi han cu thé, va
phuong phép da biét bat ky 6 thé duogc st dung.

Nhiét d6 ma tai 6 mdi thanh phan trong sb cac thanh phan duge mé ta
néu trén dugc tron khong bi gidi han cu thé, va t6t hon 1a 30°C hodc thdp hon,
v t6t hon nita 1a nhiét @ phong (25°C) hodc thap hon.

Tt quan diém vé thoi gian sdng cong nghé (pot life) cua ché phém c6 thé
polyme héa duoc dung cho vét liéu quang hoc s& dugc didu ché, nhiét d6 nay tot
hon 1a duoc thiét [dp tham chi thép hon 25°C. Tuy nhién, khi d6 hoa tan cia chat
phu gia nhu chit nha khudn bén trong va mdi trong céc thanh phan duge mé ta
néu trén la khong dugce wa thich, nhiét d6 cua mdi trong cac thanh phén duoc mod
ta néu trén co thé tang 1én trudce dé hoa tan chét phu gia duge md ta néu trén
trong mdi trong céc thanh phan dugc mo ta néu trén.

M&i thanh phén trong céc thanh phdn dugc mod ta néu trén tét hon 1a
duge tron dudi khi tro kho dé ngan hoi 4m khoi di vao ché pham cd thé polyme
hoa duoc dung cho vat liéu quang hoc.

Quy trinh didu ché ot hon 12 quy trinh san xudt ché pham ¢6 thé polyme
hoa duge dung cho vét lidu quang hoc bang céach tron trude phén cua hai hodc
nhidu monome khac nhau diing cho vit liéu quang hoc vai chét xtc tac polyme
hoéa, va sau d6 con trdn luong can bang ctia hai hodc nhiéu monome khic nhau
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dung cho vt liéu quang hoc.

Viéc nay ngan su polyme hoa cua phin ctia cic monome dung cho hai
hodc nhiéu vét liéu quang hoc khéac nhau va luong can 'béng cua cac monome
dung cho hai hodc nhiéu vat liéu quang hoc khdc nhau khoi xdy ra cho dén khi
hon hop chia phan cta cic monome duoc mé ta néu trén dung cho hai hoéc
nhiéu vt liéu quang hoc khac nhau va chét xic tac polyme hoa duge mo ta néu
trén duoc tron v6i hon hop ma khong chia chét xtc tac polyme hoa duge mo ta
néu trén va chira lugng cin bing clia cdc monome dugc md ta néu trén dung cho
hai hodc nhiéu vt liéu quang hoc khac nhau.

Do do, thot diém bit ddu cia viéc polvme hoda co thé duoc diéu chinh
b?mg cach thuc hién cac quy trinh didu ché theo th{ ty néu trén. Do dd, vi du, ¢6
thé cai thién dic tinh gia cong khi phun ché pham ¢6 thé polyme héa dugc dung
cho vt lidu quang hoc vao trong khudn.

Trong quy trinh didu ché, sau khi chét xtic tic polyme hoa dugc tron
trude vor mot phén cua cac monome dung cho hai hodc nhiéu vt liéu quang hoc
khéac nhau, lugng can bing ciia cac monome dugc md td néu trén dung cho hai
hodc nhiéu vat liéu quang hoc khac nhau c6 thé duoc tron trong mdt budce hodc
dugc chia thanh nhiéu bude.

Céc vi du vé khia canh cu thé cta quy trinh diéu ché bao gém khia canh
sau day.

Thir nhat, nap mot pbi”m monome dung cho vét liéu quang hoc va chét
phu gia (vi du, chéit nha khuén bén trong) dé diéu ché chét long duge tron. Sau
khi khudy chét long dugc tron nay trong mot gidr & 25°C de hoa tan hoan toan
mdi thanh phan, nap thém modt phan clia monome con lai dung cho vat licu
quang hoc, va khudy hdn hop dé tao ra dung dich ddng nhét. Viéc khi bot duge
tién hanh & dung dich nay dé thu duoc chat long duge tron thi nhat.

Tiép theo, khuy lugng cén bing cla cdc monome ding cho vt liu
quang hoc va chit xtc tac & 25°C trong 30 phut dé hoa tan ching hoan toan de
thu duge chat long duge tron thi hai.

Sau do, tron chét 1ong duge tron thir nhét va chét 1ong dugc tron thir hai

41

41/96



51097

dé thu duge ché phém c6 thé polyme héa dugc dung cho vt li¢u quang hoc la
dung dich dong nhat.
Quy trinh dac khudn

Phurong phap san xuét B bao gdm quy trinh dic khuon trong dé d6 nhot
ctia ché phéim 6 thé polyme héa duge dimg cho vat ligu quang hoc, ma duge do
béng may do do nhét loai B ¢ 25°C va 60 vong quay/phut, duoc diéu chinh dén
wr 10 mPa's dén 1.000 mPa's va ché phim nay dugc dic khudén vao trong
khudn.

Bing cach dieu chinh do nhét cia ché pham co thé polyme hoéa dugc
dung cho vt liéu quang hoc trong khodng duge md ta néu trén va duc khudn ché
pham nay, do nhét cua ché pham c6 thé polyme hoéa duge ding cho vét licu
quang hoc s& duogc san xuét trong quy trinh san xuat ché pham co thé polyme
hoa dugce dung cho vét liéu quang hoc ¢o thé duoc tao ra trong khoang thich hop
tir quan diém vé viéc triét tidu véan soc trong vat liéu quang hoc s€ thu dugc.

Tir quan diém duge mo ta néu trén, do nhét cua ché phim c6 thé polyme
héa duge dung cho vat liéu quang hoc 1a 10 mPas ho#c cao hon, va tot hon 12
40 mPa-s hodc cao hon, t&t hon nita 1a 70 mPa-s hodc cao hon, van tdt hon nita
14 80 mPa's hodc cao hon, ddc biét tt hon 14 100 mPa's hodc cao hon, va van
t&t hon nira la 120 mPa-s hodc cao hon.

Tir quan diém vé viéc duy tri dic tinh gia cong ua thich khi dac vat li€u
quang hoc thanh hinh dang mong mubn, d nhét ctia ché pham c6 thé polyme
héa duoge ding cho vat liéu quang hoc la 1.000 mPa's hodac nhé hon, t6t hon 1a
700 mPa-s hodc nho hon, va tot hon nita 1a 400 mPa-s hodc nho hon.

Phuong phap didu chinh do nhét cla ché phim c6 thé polyme héa duge
diing cho vt liéu quang hoc khong bi gioi han.

Vi dy, d6 nhét cua ché phé‘im 6 thé polyme hoa dugce ding cho vat ligu
quang hoc ¢d thé duoc didu chinh bing cach bd sung hop chat ¢6 do nhét cao,
gia nhiét, khudy hodc céc phuong phép khac.

Quy trinh hoa climg
Phuong phép san xuit A bao gdm quy trinh héa cimg la hoa clmg ché
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phim ¢6 thé polyme héa duge dung cho vit liéu quang hoc bang cach polyme
héa hai hodc nhidéu monome khéc nhau ding cho vit lidu quang hoc trong ché
phim ¢ thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc trong khudn.

Do phuong phap san xudt A bao gom quy trinh san xuét, ché phiam c6 the
polyme hoéa duge dung cho vt liéu quang hoc co thé duoc polyme héa va vit
liéu quang hoc co thé duoc san XUuAt.

Théng thuong 14, khi phan (mg polyme héa duge thye hién, thi phan (ng
polyme héa nay dugc tao ra bing cach gia nhiét ché pham cb thé polyme héa
duge dung cho vat liéu quang hoc. Ché pham c6 thé polyme hoéa duge dung cho
vat liéu quang hoc trong phuong phap san <udt A c6 thé déy nhanh phan (mg
polyme héa cua cdc monome dung cho vt li¢u quang hoc trong ché phém c6 thé
polyme héa duge dung cho vt lieu quang hoc bang cach ting nhiét phan g
(hodc nhiét tlr viéc tu gia nhi¢t) lien quan dén phan Gng polyme hoa.

Do d6, trong phuong phap san xufit A, ché phim c6 thé polyme hoa dugc
dung cho vt liéu quang hoc khong nhat thiét duge gia nhiét, nhung co thé duoc
gia nhiét.

N6i cach khée, trong quy trinh héa clng cia phuong phap san Xuét A,
ché pham ¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat ligu quang hoc ¢o thé dugce hoa
cling bing cach polyme hoa bang cach dé ché phim c6 thé polyme hoa dugce
dun cho vt liéu quang hoc dimg yén.

Méi trudmg trong d6 quy trinh hoa cing duge thuc hién khong bi gidi
han cu thé, va khudn cb thé dwoc gia nhiét va duge hoa cimg tir bén ngoai khudn
nay. Tuy nhi€n, tir quan diém vé viéc polyme hoa trong thoi gian ngan trong khi
cai thién chit luong quang hoc nhu van soc, quy trinh nay tbt hon 1a quy trinh
trong d6 ché pham ¢6 thé polyme héa duge dung cho vat lidu quang hoc dugce
hoa clng bang cach cho phép ché pham ¢6 thé polyme hoa duge dung cho vit
lidu quang hoc dimg yén trong khong gian hé kin.

Bang cach dit ché pham c6 thé polyme hoa dugc dung cho vit liéu
quang hoc trong khong gian kin, ¢o thé ngin nhiét duge tao ra bang céch tu gia
nhiét ché pham c6 thé polyme héa duge ding cho vt liéu quang hoc khoi duge
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giai phong ra bén ngoai. Viéc nay cho phép nhigt duge tao ra bang cach tur gia
nhiét sé gitt duge trong khong gian kin, ma day nhanh phan tmg polyme héa mot
cach hidu qua va cho phép vat liéu quang hoc dugce san xuét trong thoi gian ngan
homn.

Cac vi duvé khéng gian hé kin bao g6111 méi trudmg duge cach nhiét.

Moi truong duge cach nhiét dé cdp dén méi trudong trong do triét tiéu
nhiét duoc gifr lai bén trong va viéc dan nhiét gitra bén trong va bén ngoai. Mbi
trudng trong d6 viée dan nhiét gifta bén trong va bén ngoai dugc triét tiu ¢o
nghia la mdi trudng trong d6 do dén nhiét giita bén trong va bén ngoai cta hé
kin sao cho ¢6 thé hoa cimg ché phim c6 thé polyme héa duge dung cho vt liéu
quang hoc khi ché phdm ¢6 thé polyme hoéa dugce dung cho vét liéu quang hoc
duge dé yén trong khong gian hé kin.

MBoi truomg duge cach nhiét co thé duoc tao ra, vi du, béng cach st dung
vat liéu cach nhiét.

Cu thé 14, bing cach dat ché phdm c6 thé polyme hoéa duge ding cho vat
liéu quang hoc trong vt chira dugc cach nhiét ma dugc lam tir vat li€u cach
nhiét, ¢co thé gitt nhiét bén trong vét chira duge cach nhiét va co thé triét tiéu
viéc dan nhiét gitra bén trong va bén ngoai.

D6 dan nhiét cua vat liéu cach nhiét t6t hon 12 0,50 W/mK hodc nho hon,
ot hon nita 1a 0,10 W/mK hodc nhé hon va van tot hon nira 1a 0,05 W/mK hodc
nho hon.

Khéi luong riéng cta vat liéu cach nhiét tdt hon 1a 10 kg/m’ hodc cao
hon, tot hon nita 1a 15 kg/m® hodc cao hon, va van tot hon nira 12 20 kg/m® hodc
cao hon.

Déi voi "cach nhiét” hodc "mdi truong duoc cach nhigt" trong phuong
phap san xuat A, t6t hon la gia nhiét binh phan tng dugc ciach nhiét dén trang
thai 6n nhiét (binh phan mg 6n nhiét) nam trong khoang ma khong can thigp
vao phan g polyme héa do nhiét phan tng cua ché pham co thé polyme hoa
dugce dung cho vat liéu quang hoc hodc déy nhanh mot cach chat ch& phan tmg

polyme hoa ctia ché pham c6 the polyme hoa dugce dimg cho vat liéu quang hoc
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bang cach gia nhiét bén ngoai.

Viée nay cho phép nhiét dd méi trudng trong binh phan img (binh phan
(mg nhiét tinh) trong d6 khudn dugc dit dé gitr & trang thai dugc gilt nhiét hodc
& trang thai nhiét tinh thy thudc vao nhiét do tang lén do viéc ty gia nhiét cua
cac monome ding cho vat liéu quang hoc hodc tuong tu, theo do déy nhanh
phan Gmg polyme héa ua thich hon.

P&i v&i moi trudmg duge cach nhiét, vi du, co thé str dung binh phan (g
duoc cach nhiét hoac binh phan Ung on nhiét nhu duoc mo ta néu trén.

Vi du, viéc polyme hda duge cach nhiét st dung binh phin tmg dugc
céch nhiét (binh phan tmg 6n nhiét) cd thé duge tién hanh bang thi tuc sau dy
khi dit khudén méa monome duge phun vao doé trong vét chira chan khong 1a binh
phan ng dugce cach nhiét.

Bé mit trong cta vat chita chan khéng dugc phu bing chi tiét ¢6 cac dic
tinh cach nhiét va gilt nhiét nhu bot uretan hodc phao cdu, va khuodn nay ma
monome duge phun vao do duge dong gbi voi thanh phan nhu vai néu can thiét.
Sau dé, khudn duge phun véi monome duge cho phép dimg yén trong vét chira
chan khong duge mo ta néu trén.

Quy trinh héa cimg duoc md ta néu trén ¢o thé 13 quy trinh hoéa cliing ché
pham c¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat ligu quang hoc béng cach cho phép
ché phém c6 thé polyme hoa duge ding cho vét liéu quang hoc dimg yén ma
khong can gia nhiét tir bén ngoai.

Nhu dugc md ta néu trén, trong phuong phap san xuét A, ché pham c6
thé polyme héa dugc dung cho vat liéu quang hoc khong nhét thiét can duge gia
nhiét.

Dé gia nhiét tir bén ngoai, ¢6 thé sir dung thiét bi ma ¢6 thé lam ting
ganh nang kinh té. Phuong phdp séan xufit A ¢o thé giam ganh ning kinh té do
vat liéu quang hoc ¢o thé duge san xuit bang phuong phap don gian.

Quy trinh hoa climg duge md ta néu trén t5t hon 14 quy trinh ma trong do
ché pham co thé polyme héa dugc dang cho vat ligu quang hoc duge hoa cliig
bang cach cho phép ché pham dimg yén trong thoi gian tir 2 dén 10 gio.
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Theo cac phuong phép thong thudng, phan tmg polyme hoa thuong dugc
thuc hién trong vai gio dén vai chuc gitr (vi du, khoang tir 20 git dén 48 giv)
trong khi nhiét do tang dan b‘ing cach gia nhiét.

Khi thdi gian cho phan Ung polyme hoa la ngfm, vat liéu quang hoc
khong thé dat duge hofic chét luong cua vt liéu quang hoc bi suy giam do ché
ph§m c6 thé polyme héa duge dung cho vat li¢u quang hoc hoan toan khdng
duge hoa clmg.

Tuy nhién, theo phuong phap san xuit A, vét lidu quang hoc ¢6 thé duo
san xuét trong thoi gian ngan trong khi duy tri chét lirgng cua vét liéu quang hoc
s& thu duoc. Cu thé 14, ¢6 thé san xuat vat liéu quang hoc bing céch cho phép
ché pham c¢6 thé polyme hoa dugc dung cho vat licu quang hoc dimg vén trong
10 gi¢ hodc nhd hon.

Tl quan diém néu trén, tét hon nita [& cho phép ché pham c6 thé polyme
hoa duoc ding cho vét liéu quang hoc dimg yén trong 8 gid hodc nhd hon trong
quy trinh héa cimg.

Tir quan diém vé viée thu duge vét liéu quang hoc ma trai qua phan Ung
polyme héa va da duge héa clmg t6t, ché pham c6 thé polyme hoa duge ding
cho vt lidu quang hoc t&t hon 1& duge phép dimg yén trong 2 gio hoac 16n hon,
va tot hon nita 13 cho phép dimg yén trong 5 git hodc 16n hon.

Trong quy trinh héa clmg, co thé dé xuét quy trinh bic xa vi séng trong
do6 vi séng duge birc xa vao ché pham ¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat ligu
quang hoc trong giai doan dugc xéac dinh trudce, néu can.

Cac vi du vé mot khia canh cta quy trinh hoa cimg bao gom khia canh
ma bao gdm quy trinh a va quy trinh b,

Quy trinh a: Phun ché pham c6 thé polyme héa duge ding cho vt lidu
quang hoc (duge dic khudn) vao trong khuén (trong khoang cuia khudn).

Quy trinh b: Cho phép khudn ma ché pham ¢6 thé polyme hoa duoc
dimg cho vt liéu quang hoc duge phun vao d6 dimg yén trong khong gian kin
trong khoang thoi gian duge xdc dinh truoe dé trai qua qué trinh polyme hoa
duoce cach nhiét.
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Quy trinh a

Thi nhét, ché phim c6 thé polyme héa duge dugc phun vao trong Khudn
dte (khudn) duge gitt bang ddy thimg hodc bang dan. Tai thoi diém nay. tiy
thudc vao cac dic tinh vat Iy dung cho vt liéu quang hoc s€ thu dugc. tdt hon 1a
tién hanh xtr Iy khir bot duéi ap sudt giam hoic xr ly loc dudi ap sudt hodc 4p
suit giam, hodc twong ty, néu cén.

Quy trinh b

Mic du cac didu kién polyme hoa khong bi gi6i han, nhung t5t hon 1a
didu chinh cc diéu kién theo hop phén cua ché pham c6 thé polyme hoa duge
dimg cho vét liéu quang hoc, loai va luong chat xtc tac duge st dung. va hinh
dang cua khudn.

Khuon duge phun ché phdm c6 thé polyme hoa duge dung cho vat licu
quang hoc ¢o thé duoc cho phép dimg yén trong méi truong dugce cach nhiét
trong thoi gian tir 2 dén 4 gior cho viéc polyme héa.

Trong quy trinh b, néu cén, quy trinh gia nhiét ¢6 thé dugc bo sung sau
khi quy trinh polyme héa dugc cach nhi¢t ma trong d6 cho phép khuodn duge
phun ché phim c6 thé polyme héa dugc ddi véi vat lieu quang hoc dimg yén
trong khoang thoi gian duge xédc dinh trude trong moi truong dugc cach nhigt.

Trong quy trinh b, néu can, song song v&i quy trinh cho phép khuodn
duoc phun ché pham c6 thé polyme héa dugc ding cho vét li¢u quang hoc ding
yén trong mdi truong duge cach nhiét (polyme héa dugc cach nhiét), khuon
duge phun ché phém 6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc ¢d
thé dugc gia nhiét lién tuc hodc khong lién tuc ¢ nhiét d0 ma khéng vuet qua
viéc ty gia nhiét phat ra boi ché pham ¢ thé polyme héa duge dung cho vat licu
quang hoc trong quy trinh polyme héa duoc cach nhiét, hodc ¢é thé gia nhiét
ph?m bén trong ctia binh phan tmg dugce cach nhiét dé duy tri nhiét d§ moi
trudmg trong binh phéan tmg dugc cach nhiét.

Quy trinh u

Phuong phép san xudt A c6 thé bao gbm, néu cin, quy trinh G ma trong

d6 0 ché pham ¢6 thé polyme héa duoc héa clmg ding cho vat ligu quang hoc.
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Nhiét d6 ma tai do tién hanh quy trinh 0 thudng tir 50 dén 150°C, va tot
hon 1 tir 90 dén 140°C, va tbt hon nita [a tir 100 dén 130°C.
Céc quy trinh khac

Phuong phap san xuat A co thé bao gom céc quy trinh khac néu can.

Céc vi du vé cac quy trinh khac bao gbm quy trinh phun ma trong d6 ché
pham c6 thé polyme hoéa duge ding cho vt liéu quang hoc dugce phun vao trong
khuén trong trudng hop san xuét vat liéu quang hoc ma st dung khudn.

Céc tmg dung cua vat liéu quang hoc

Vat liéu quang hoc trong phuong phép san xult A c6 thé duge st dung

cho cac thau kinh nhya, lang kinh, s¢i quang hoc, cac chét nén ghi thong tin, bd

loc. cac diot phat sdng va vt liéu quang hoc tuong tu.

z
~ 7 ” }' A

Trong s6 cac img dung néu trén, vat ligu quang hoc theo phuong an thé
nhét c6 thé duge str dung thich hgp ding cho céc thAu kinh nhua, va thich hop
hon dbi véi cac thdu kinh nhira dimg cho kinh.

Phuong phép san xuit B

Phuong phap sén xudt B la phuong phap san xuét vat ligu quang hoc,
phuong phap nay bao obm:

quy trinh diéu ché 1a didu ché tong 100 phéan theo khéi lugng cta hai
hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vt liéu quang hoc va tir 0,010 ph%m
theo khéi luong dén 2,0 phan theo khéi lugng ciia chat xtic tac polyme héa; va

quy trinh tién polyme hoa la thu duoc, bang cach thu duge tién polyme
bing cach tron mot phan cta hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat
liéu quang hoc va it nhét mdt phan cia chét xiic tac polyme hoa va polyme hoa
it nhat mot phan trong phan ctia hai hogdc nhiéu monome khdac nhau ding cho vét
liéu quang hoc, hdn hop chira tién polyme, trong do:

it nhat mot trong s6 hai hodc nhiéu monome khéac nhau ding cho vét ligu
quang hoc 1a hop chit isoxyanat khong chira vong thom.,

Phuong phép san xudt B bao gbm quy trinh diéu ché va quy trinh tién
polyme héa, ma triét tiéu van soc trong vat lidu quang hoc sé thu duge va lam
giam thoi gian san xudt vat liéu quang hoc.

48

48/96



51097

Phuong phép san xuat B t5t hon 1a bao gdm, ngoai quy trinh didu ché
tién polyme hoa, quy trinh san xufit ché phém ¢6 thé polyme hoa duoc ding cho
vat liéu quang hoc duge méd ta néu trén trong do, bang cach con bd sung it nhét
lrong can bang cua hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt liéu quang
hoc vao hon hop chia tién polyme, thu dugce ché pham c6 thé polyme héa duge
dung cho vt liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho
vat liéu quang hoc, tien polyme, va chét xtic tac polyme hoa; va

quy trinh héa cling trong d6 thu dugce vat liéu quang hoc la san pham héa
cting cua ché pham ¢6 thé polyme hoa dugc ding cho vt liéu quang hoc, bing
cdch hoa cing hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vat li€u quang hoc
trong ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc.

Phuong phap san xuit B bao gdm, ngoai quy trinh diéu ché va quy trinh
tién polyme hoa, quy trinh san xuét ché pham c6 thé polyme hoa duge dung cho
vat liéu quang hoc va quy trinh héa cimg. ma c6 thé triét tiéu van soc mot cach
ua thich hon trong vat liéu quang hoc s& thu duge va ¢6 thé lam giam mot cach
ua thich hon thoi gian san xuét ctia vat liéu quang hoc.

Trong ché pham c¢6 thé polyme héa duge diung cho vat liéu quang hoc
duoc diéu ché trong quy trinh didu ché trong phuong phép san xuét B, ham
luong cta chat xic tic polyme hoa so véi tong 100 phan theo khéi lugng cia hai
hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt liéu quang hoc la tir 0,010 phan
theo khdi lugng dén 2,0 phan theo khéi luong. Nhu trong trudng hop cua
phuong phap san xuét A, ham luong cia chat xtc tac polyme héa nay la lugng
1&m so v&i cée phuong phép san xuét théng thudng dung cho vat liéu quang hoc.

Do dé, nhu trong truong hgp phuong phap san xudt A, ¢6 thé thu duge
vat liéu quang hoc chét lugng cao véi viée triét tiéu van soc trong thoi gian ngin
hon trudce day.

Nhu trong trudng hop phuong phéap san xult A, viéc gia nhiét ché pham
¢6 thé polyme hoa duge ding cho vat ligu quang hoc khong nhat thiét duge yéu
cau trong phuong phéap san xuit B. :

Béng cach bao gbém quy trinh diéu ché, quy trinh tién poi&*me héa, quy
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trinh san xudt ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc va
quy trinh hoa cing, phuong phép san xuit B c6 thé triét tiéu sy dbi luu trong
khudn trong d6 phéan (mg polyme hoda xay ra, va ¢o thé tridt tidu viéc tao ra van
soc trong san pham hoéa cling sé thu duge.

Phuong phép san xuit B bao gdm quy trinh tién polyme héa ma c6 thé
duy tri mdt cach ua thich kha nang bao quéan cua hén hop chira tién polyme (vi
du, ché phém 6 thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc) so vO1 cac
trudng hop khéng can tién polyme héa.

Vi du, khi hén hop chia tién polyme duoc luu trir trong khoang thoi gian
nhat dinh, c6 thé triét tiéu phan (ng polyme hoa trong hén hop. N6i cach khac,
c6 thé dam bao thdi gian séng cong nghé 1au hon.

Quy trinh diéu ché

Phuong phap san xudt B bao gdm quy trinh didu ché trong d6 didu ché
tdng 100 phan theo khéi luong cua hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho
vat liéu quang hoc va tir 0,010 dén 2,0 phan theo khdi luong chat xtc téc polyme
hoéa.

Trong quy trinh diéu ché, didu ché tng 100 phan theo khdi lugng cua
hai hofic nhiéu monome khac nhau ding cho vét ligu quang hoc va tir 0,010 dén
2,0 phan theo khéi lzgng chét xfic tac polyme hoa.

Néi céch khac, phuong phép san xuht B st dung chét xtic tic polyme hoa
i tir 0,010 dén 0.50 phin theo khéi lugng ddi véi tong 100 phan theo khdi
luong cua hai hodc nhiéu monome khéac nhau dung cho vét liéu quang hoc.

Béng cach sur dung chit xtc tac polyme hoa la 0.010 phan theo khéi
luong hodc 16n hon ddi véi 100 phan theo khoi lugng cia hai hodc nhiéu
monome khéc nhau ding cho vt liéu quang hoc, ¢6 thé day nhanh phdn (g
polyme hda mot cach ua thich, va do d6. b thé thu duoc vat liéu quang hoc chét
luong cao vot vin soc duge triét tiéu trong thoi gian ngin. Bang cach day nhanh
phan (mg polyme mot cach ua thich, c6 thé cai thién ddc tinh nha khudn khi loai
bo san phdm hoa rén khoi khuon.

T quan diém duge md ta néu trén. chat xic tac polyme hoa duge su
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dung, so v&i 100 phén theo khoi lugng ctia hai hode nhieu monome khac nhau

dung cho vt liéu quang hoc, t6t hon 12 0,015 ph?m theo khdi lugng hodc 16n hon,

t¢t hon nita 12 & 0,038 phin theo khdi lugng hodc 16n hon, van tot hon 14 ¢ 0,10
phiin theo khéi luong hodc lén hon, va ddc biét tot hon 1a & 0,17 phan theo khoi
luong hodc 1én hon.

Khoang ham luong chét xtc téc polyme hda duge md ta néu trén cd thé
duoc thay ddi thich hop tity thude vao loai monome dung cho vat liéu quang hoc
va chét xtic tac polyme héa.

Vi du, khi monome dung cho vat liéu quang hoc chira
2,5(6)-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan, pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat), va
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan, va chét xtc tic polyme hoa
chira 3,5-lutidin, chét xic tac polyme hoéa duge sir dung, so vai 100 ph?m theo
khdi lwong ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vt liéu quang hoc,
tét hon 12 ¢ 0,10 phén theo khéi lwong hoic 1én hon, va tot hon nira 1a & 0,17
phan theo khéi luong hodc 16m hon.

Béng cach sir dung chét xtc téc polyme hoa 12 2,0 phan theo khéi lugng
hoédc nho hon ddi vai 100 phén theo khéi luong cua hai hodc nhiéu monome

khéc nhau dung cho vét liéu quang hoc, vi du, dic tinh gia cong khi phun che

~

phéam c6 thé polyme héa duoc ding cho vat li¢u quang hoc trong khudn c6 thé
duoc cai thién.

T quan diém dugc md ta néu trén, st dung chét xic tac polyme hoa, so
véi 100 phan theo khéi luong cta hai hodc nhiéu monome khéac nhau dimg cho
vét liéu quang hoc, tét hon 1a & 1,5 phén theo khdi lugng hogc nho hon.

Tuy thudc vao loai monome dung cho vat liéu quang hoc va chit xtc tac
polyme hoa, chét xtc tac polyme héa ¢d thé duge st dung, so v6i 100 phan theo
khéi lwong ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau dimg cho vt liéu quang hoc,
1,0 phan theo khéi luong hodc nho hon, 0.3 phin theo khéi leong hodc nho hon,
hoac 0,15 ph?m theo khdi luong hoidc nhé hon.

Luong chdt xtc tac polyme hoa ¢b thé duoc thiét 1ap thich hop tuy thude
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vao loai chét xtc tdc polyme hoa, loai va luong monome (hop chét isoxyanat,
hop chét hydro hoat tinh, cdc thanh phﬁiﬂ khac va loai twong tu) s€ duge st dung
va hinh dang mong mudn cia vt phém duc.

Quy trinh tién polyme hoa

Phuong phéap san xuft B bao gbm quy trinh tién polyme héa la thu duoc,
bang cach thu duge tién polyme bang c4ch tron mdt phén cia hai hodc nhiéu
monome khac nhau dung cho vt liéu quang hoc va it nhét mot phin cia chat
xuc tac polyme héa va polyme hoa it nhat mét phin trong phan ctia hai hodc
nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc, hén hop chia tién
polyme.

Céc téc gia sang ché xem xét ring viéc ddi hwu gy ra do sy phan b
nhiét d6 khong déu trong khudn trong d6 phan mg polyme hoa xay ra la mot
trong cac nguyén nhan vé vin soc trong san pham héa cimg sé& thu dugc.

Do d6, céc tac gia sang ché tip trung vao thuc té rang, khi mot phan cia
c4c monome diing cho vat liéu quang hoc dugc tién polyme héa dé tao ra tién
polyme va ché pham c6 thé polyme hoa dugc ding cho vt liéu quang hoc chira
tién polyme, thi do nhét cua ché pham c¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat
liéu quang hoc tang 1én. Viéc nay ¢6 thé triét tiéu viée @61 Tuu trong khuon.

Phuong phéap san xuit B ¢4 thé giam su chénh léch nhigt d§ gilra bén
trong va bén ngoai cia khuoén bang cach ngin viéc tur gia nhiét khoi thodt ra bén
ngoat.

Két hop véi cac quan diém duoc md ta néu trén, phuong phap san xuét B
duoc coi la ¢6 kha nang triét ti€u van soc trong san phém héa ran s& thu duge.

Phuong phap san xudt B ¢6 thé thu duge tién polyme voi théi gian séng
cong nghé tuyét voi bang c4ch bao g0m tit ci mot trong hai hodc Ién hon cua
cac monome cua vat liéu quang hoc khac nhau, mot s& monome khac cua vt
liéu quang hoc khdc vi monome duge mo ta néu trén. va tht ca hodc mot phan
ctia chét xtc tac polyme hoa trong quy trinh tién polyme hoa.

Céc khia canh vé ”phén ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau dang cho
vat liéu quang hoc" khong bi gidi han cu thé. |
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Vi du, "phén ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vit li€u
quang hoc" ¢o thé 1a cac luong theo ting phan cia hai hodc nhiéu monome khéc
nhau ding cho vat liéu quang hoc tuong ng.

"Phin ctia hai hodc nhiéu monome clia vat liéu quang hoc khac nhau” co
thé 1a tit ca ciia mot hodc nhiéu monome cta vat liéu quang hoc khac nhau.

Trong quy trinh tién polyme hoa, chét xtic tac polyme hoa ¢6 thé dugc st
dung mot _phéfm hoéc da.y da.

Khi sir dung mot ph?m ctia chét xiic tic polyme hda, cic khia canh vé
"mdt phan chét xiic tic polyme héa” khong bi giéi han cu thé, nhur 1 trudng hop
vol "mot phém ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat lidu quang
hoc".

Vi du, "mét phén cua chét xGc tac polyme hoa" ¢d thé 1a luong clia mot
phan cia chét xuc tac polyme hoa.

Khi st dung mot phan cia chét xuc tac polyme héa lam chat xnc tac
polyme hoéa, tr quan diém vé viéc dam bao thoi gian sdng cong nghé dai, phén
chat xtc tic polyme hoa trong 100 phan theo khéi Iwong cua chat xic tac
polyme hoa tét hon 14 tir 5 dén 80 phan theo khéi luong, tot hon nira la tir 10 dén
60 phan theo khdi luong, va van tot hon nira I tir 15 dén 50 phan theo khbi
luong.

T quan diém vé viéc dam bdo thdi gian song cong nghé dai, phén ctia
hai hodc nhiéu monome dung cho vt ligu quang hoc trong 100 phan theo khéi
lugng cta hai hodc nhiéu monome dung cho vat liéu quang hoc tot hon la ti 5
dén 95 phin theo khéi lugng, 1ot hon nira la tir 20 dén 80 phén theo khi luong,
va van t&t hon nita 12 tir 30 dén 70 phan theo khéi luong.

Céc vi du vé cac khia canh cu thé cta quy trinh tien polyme hoéa duge md
ta dudi day, nhung quy trinh tién polyme hoa trong phuong phip san xudt B
khéng bi gii han ¢ cic khia canh sau day.

Khia canh a
Quy trinh tién polyme hoa theo khia canh a la quy trinh trong dé tron

phan cta hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vat liéu quang hoc va tat

h
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ca chat xtc tac polyme héa va polyme hoa it nhat mot phén trong phan cta hai
hoéc nhiéu monome khéac nhau dung cho vit liéu quang hoc dé thu duoce tién
polyme, theo do thu dugc hdn hop chira tién polyme.

Trong khia canh a, phén ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau ding
cho vat liéu quang hoc tot hon 1 bao gbm tit ca ciia mot trong hai hodc nhiéu
monome khéac nhau dung cho vat liéu quang hoc va phéﬂ monome khac dung
cho vt lidu quang hoc ngoai mdt monome dung cho vat li¢u quang hoc.
Khiacanh b

Quy trinh tién polyme héa theo khia canh b [a quy trinh trong dé tron
mot phén cua hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu quang hoc va
mdt phéan cia chét xiic tac polyme héa va polyme hoa it nhéat mot phan trong
phan cta ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vt liéu quang hoc de
thu duoc tién polyme, theo do thu dugce hdn hop chira tién polyme.

Khi phuwong phép san xuit B bao gém quy trinh tién polyme héa theo
khia canh b, quy trinh san xuat ché pham c6 thé polyme héa duge ding cho vit
lidu quang hoc dugc md ta dudi ddy la quy trinh trong do bd sung it nhét lvong
cén béng ctia hai hodic nhiéu monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc va
lwong can bing cla chit xtic tac polyme hoa vao hon hop chira tién polyme dé
thu dugc ché phém 6 thé polyme hoéa dugce ding cho vat liéu quang hoc chaa
hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vét liéu quang hoc, tién polyme va
chét xtic tac polyme hoa.

Theo khia canh b, tot hon 12 hai hoic nhiéu monome ciia vat liéu quang
hoc khac nhau nhau bao gbm hop chat isoxyanat. mot phan ctia hai hodc nhiéu
monome cua vat liéu quang hoc khac nhau bao gém mot phan cla hop chét
isoxyanat, va lugng can bang cua hai hogc nhiéu monome khéac nhau dung cho
vat liéu quang hoc chira lugng cén bing cua hop chét isoxyanat.

Quy trinh diéu chinh d6 nhét

Phuong phép san xuat B tt hon 1a con bao gdbm quy trinh diéu chinh d9
nhét dé didu chinh dd nhét ctia hdn hop chira tién polyme dén tir 30 mPa-s dén
2.000 mPa-s sau khi quy trinh tién polyme hoa va trude quy trinh san xudt ché
4
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phfim ¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat lieu quang hoc.

Khi d& nhét ciia hdn hop chira tién polyme 1a nim trong khodng duoge
mo ta néu trén, tir quan diém vé viée triét tiéu vin soc trong vét liéu quang hoc
s& thu dugc, do nhot cua ché phém 6 thé polyme hoéa duge diung cho vat licu
quang hoc dugc san Xuét trong quy trinh san xuét ché pham c6 thé polyme hoa
dugce dung cho vat liéu quang hoc ¢6 thé duoc thue hién trong Khoang thich hop.
Do d6, ¢6 thé triét tiéu van soc trong vt liéu quang hoc s& thu duge.

Tu quan diém duoc md ta néu trén, d§ nhdt cua hdn hop chia tién
polyme tot hon 1a tir 40 mPa's dén 2.000 mPa-s, va tot hon nita 1a tir 50 mPa's
d¢én 1.800 mPas.

Po nhét duoe do bang cach sit dung mdy do d nhdt loai B dudi cac diéu
kién la 25°C va 60 rpm (vong quay/pht).

Céac phuong phép didu chinh d6 nhét cua hdn hop chia tién polyme
khong bi gi6i han cu thé.

Vi du, d6 nhét ctia hdn hop chira tién polyme c6 thé duge diéu chinh
bing céc phuong phap nhu bd sung hop chit c6 dé nhét cao, gia nhiét va khudy.
Nhiét d6 ma tai d6 hdn hop chira tién polyme duge diéu ché khong bi giti han
cu thé, néu nhiét do du cao dé thu duoc tién polyme bang phan tmg polyme hoa.
Vi du, nhiét d6 c6 thé tir 20°C dén 50°C, hogc tir 25°C dén 45°C.

Thoi gian khudy dé didu ché hdn hop chira tién polyme khong bi gidi
han cu thé néu thoi gian khudy d dai dé thu dugc tién polyme théng qua phan
{mg polyme héa. Vi dy, thdi gian c6 thé la tir 30 phut dén 5 gio hodc tir 1 giv
dén 5 gid.

Cu thé 13, phuong phap didu ché hdn hop chia tién polyme co thé la
phuong phap diéu ché hdn hop chia tién polyme bing cach khuay dudi céc diéu
kién 1a 40°C trong 3 gio trong khi diéu chinh d6 nhét.

Quy trinh san xudt ché pham co thé polyme hoa dugc dung cho vit li€u quang
hoc

Phuong phdp san xudt B bao gdbm quy trinh san xuét ché pham c6 thé
polyme hoéa duge ding cho vét liu quang hoc trong do, bang cich bo sung it
5
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nhét luong can biang cda hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vt liéu
quang hoc vao hdn hop chira tién polyme, thu dugce ché pham c6 thé polyme hoa
duoc dung cho vt liéu quang hoc chira hai hoac nhiéu monome khéac nhau dung
cho vét liéu quang hoc, tién polyme va chét xtc tac polyme hoa.

Quy trinh san xuAt ché pham c6 thé polyme hoa dugce ding cho vt liu
quang hoc 1a quy trinh trong do6 bd sung it nhét lugng can bang cua hai hodic
nhidu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc va lugng can bang cua
chét xuc tic polyme héa vao hén hop chira tién polyme dé thu duoc ché pham
¢6 thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu
monome khac nhau ding cho vt liéu quang hoc, tien polyme va chat xtic tac
polyme hoa.

Viéc nay ngan sy xut hién cua viéc polyme hoa tién polyme va luong
can bang ctia hai hodc nhidu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc
dugc mbd ta néu trén cho dén khi tron hon hop chira tién polyme va lugng can
béng ctia hai holic nhiéu monome khéc nhau ding cho vt li€u quang hoc duogc
md ta néu trén.

Do dé, bang cach thuc hién quy trinh san xuét ché pham c6 thé polyme
héa duoc dung cho vat liéu quang hoc & thoi diém thich hop, vi du, ¢6 theé cai
thién dic tinh gia cong khi phun ché pham c¢6 thé polyme hoa duge dung cho vat
liéu quang hoc vao trong khudn.

Trong quy trinh san xuét ché pham co thé polyme héa duge ding cho vit
liéu quang hoc, khi bd sung lugng cén bang cua it nhét hai hogc nhiéu monome
khéc nhau dung cho vt liéu quang hoc vao hon hop chaa tién polyme, hrong
can bang cua hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vt li¢u quang hoc ¢6
thé duoc tron trong mot bude hode duge chia thanh nhiéu budc.

"Luong cin bing cua hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat
liéu quang hoc" ¢6 nghia 1 lugng cén biang cua hai hodc nhiéu monome khéc
nhau dung cho vit liéu quang hoc so vGi "phan cta hai hodc nhiéu monome

khac nhau dimg cho vt liéu quang hoc" trong quy trinh tién polyme hoa.

6
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liéu quang hoc" ¢o thé 1a ciac monome dung cho vt liéu quang hoc ma co cac
nhém chire ma polyme héa so v6i cdc nhoém chirc ¢6 thé polyme héa duge cia
tién polyme, va trong d6 lugng nhém chirc ma polyme hoa so voi céc nhém
chite ¢6 thé polyme héa duge cua tién polyme dugc md ta néu trén 1a luong
(hodc lugng tuong duong) ma co thé polyme hoa voi hau nhu tit ca cac nhém
chire ¢6 thé polyme hoéa duge cla tién polyme.

Tir quan diém vé cai thién tinh dong nhat quang hoc cua ché pham dung
cho vat liéu quang hoc, lugng cén b?mg cia hai hodc nhiéu monome khac nhau
dung cho vat liéu quang hoc t6t hon 13 chira cac monome thude cung loai nhu
cac monome dung cho vt liéu quang hoc cdu thanh tien polyme nay.

Nhiét d6 ma tai d6 mdi thanh phan trong s6 cac thanh phan duge mo ta
néu trén duoc tron khong bi gioi han cu thé, va tt hon 1a 30°C hoge thép hon,
va tbt hon nita 1a nhiét dé phong (25°C) hodc t;hép hon.

Trong mét sé truomg hop, nhiét 46 ma tai d6 moi thanh phan duge tron
t5¢ hon 1 tham chi thip hon 25°C. Tuy nhién, khi kha nang hda tan cta chat phy
gia nhw cht nha khudn bén trong va mdi thanh phén trong céc thanh phan duge
md ta néu trén khong duge uu tién, thi nhi¢t dg coa mdi thanh ph?m trong s6 céc
thanh phan dugc md ta néu trén co thé tang lén trude dé hoa tan chét phu gia
duge md ta néu trén trong mdi thanh phén trong céc thanh phan dugc mo ta néu
trén.

Céc vi du vé céc khia canh cu thé vé quy trinh san xuét ché pham c6 thé
polyme hoa dugc ding cho vit liéu quang hoc bao gdm céc khia canh sau day.

Thir nhét, diéu ché chét l1ong dugce trdn bing cach nap chét phu gia (vi du.
chét nha khuén bén trong) vao hdn hop chira tidn polyme. Khudy chat long duge
tron nay ¢ 25°C trong 1 gio & hoa tan hoan toan mdi thanh phan va sau do, loai
bé khi dé thu duoe chit long dugce tron thir nhat.

Khué}f luong can béng cua cac monome ding cho vt li€u quang hoc va,
néu cén, luong can bang clia chét xtc tac polyme héa & 25°C trong 30 phit dé
hoa tan hoan toan ching dé thu duoc chét 16ng duoc tron thir hai.

Sau do, chit long dugc trdn thir nhét va chit 1ong duge tron thi hai duge
7
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tron va loai bo khi sau khi kjméy dé thu duoc ché _phém ¢6 thé polyme hoa duoc
dimg cho vt liéu quang hoc 1am dung dich ddng nhat.
Quy trinh bom

Phuong phép san xuit B con bao gdm quy trinh bom la bom ché pham
¢6 thé polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc vao trong khudn dé dac
khudn sau quy trinh san xut ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vit
liéu quang hoc va trude quy trinh hoa cimg.

Quy trinh bom ¢6 thé 1a quy trinh ma trong d6 bom ché phim ¢6 thé
polyme héa dugc dung cho vat ligu quang hoc vao trong khuén dé dic khudn
trong khi duge tron lai trong mdy trén tinh.

Quy trinh bom co thé 1a quy trinh bom ché phém 6 thé polyme hoa
duoc dung cho vat lidu quang hoc vao trong khuén ding dé duc khuon trong khi
tron lai ché phdm nay bang may tron dong.

Viéc nay 6 thé loai bé tinh khong ddng nhat trong sy phén bé ché pham
c6 thé polyme héa dugc dung cho vt lieu quang hoc trong khi bom ché pham
¢6 thé polyme héa duge ding cho vat liéu quang hoc vao trong khuon, theo do
triét tiéu vin soc ctia san phém hoa cimg sé thu duoc.

Quy trinh héa cimg

Phuong phép san xuét B bao gdm quy trinh hoa cimg ma trong d6 hoa
ctmg hai hodc nhidu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc trong ché
phém 6 thé polyme hoa duge ding cho vt lidu quang hoc dé thu duge vat ligu
quang hoc ma la san pham héa cimg cia ché phim co thé polyme hoa dugc
dung cho vét liéu quang hoc.

C4c khia canh cu thé, cac khia canh uu tién, va khia canh tuong ty cua
quy trinh hoa clmg trong vige san xuat B 1a gidng nhu cdc md ta chi tiét clia cdc
khia canh cu thé, cac khia canh vu tién vé khia canh cu thé duge md ta trong
doan vé quy trinh hoa clng trong phuong phép san xuiat A duge md ta néu trén.
Quy trinh tién polyme hoa

Phuong phéap san «udt B con c6 thé bao gdm, ngoai quy trinh didu ché
duoc md ta néu trén va quy trinh tién polyme hoéa. quy trinh tién polyme hoa thi
8
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hai ma trong d6 tron luong can bang ctua hai hodc nhiéu monome khac nhau
dung cho vat liéu quang hoc va lugng céan bang clia chét xuc tac polyme hoa va
polyme hoa it nhit mot phan trong lugng can bing cua hai hoic nhiéu monome
khéc nhau dung cho vét liéu quang hoc @8 thu duoc tién polyme thit hai, theo do
thu duoc hdn hop chira tién polyme th{r hai;

quy trinh san xuét ché pham c6 thé polyme hoa duoce dung cho vét liéu
quang hoc trong d6 thu dugc ché phdm c6 thé polyme hoa duge dimg cho vt
liéu quang hoc chira tién polyme, tién polyme thtr hai va chét xtc tac polyme
héa bang cach b6 sung hdn hep chia tién polyme thir hai vao hon hop chia tién
polyme: va

quy trinh hoa ctmg trong d6 vét liéu quang hoc, 1a san pham héa cimg
ctia ché phém c6 thé polyme héa dugc dung cho vat ligu quang hoc, thu duge
bang cach héa cimg tién polyme va tién polyme thir hai trong ché phidm c6 thé
polyme héa duge ding cho vt liéu quang hoc.

Do phuong phép san xuét B bao gdbm hoén hop néu trén, co thé thu dugc
hén hop chia tién polyme thu duoc bing quy trinh polyme héa tién polyme va
hén hop chia tién polyme thir hai thu duoc bang quy trinh tién polyme hoa thi
hai.

Viéc ndy cho phép d6 nhdét cua hén hop chira tién polyme va hén hop
chira tién polyme thit hai duge dua vao gan nhau hon, cho phép ca hai duge tron
v6i nhau dé dang.

Hai hodc nhidu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc, céc
chéit xtic tic polyme hoa, cac khia canh cu the, cac khia canh uu tién va céc khia
canh tuong ty trong quy trinh tién polyme hoa tha hai la giéng nhu hai hodc
nhidu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc, cac chét xtic tac polyme
hda, cac khia canh cu thé. cac khia canh uu tién va céc khia canh tuong tu trong
quy trinh tién polyme hoa.

Khi phuong phép san xudt B bao gdm quy trinh tién polyme hoa thi hai,
quy trinh san xuét ché pham c6 thé polyme hoa dugc ding cho vit liéu quang
hoc la quy trinh thu duogc ché pham co thé polyme hoa duogc ding cho vét li¢u
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quang hoc chira tién polyme, tién polyme thi hai va chat xtc tac polyme hoéa

A

bang cach b6 sung hon hop chira tién polyme thr hai vao hdn hop chira tién
polyme.

Hén hop chia tién polyme, cdc khia canh cu thé, cdc khia canh wu tién
va céc khia canh tuong tu trong quy trinh duge mo ta néu trén la san xudt ché
pham cé thé polyme héa duge dung cho vt liéu quang hoc la gidng nhu cic
khia canh cu thé, cac khia canh uu tién va cac khia canh twong tu trong quy trinh
san xuét ché phdm c6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc duge
mo ta néu tren.

Khi phuong phép san xuit B bao gé}m quy trinh tién polyme hoéa thir hai,
quy trinh héa cimg 13 quy trinh trong do vét liéu quang hoc 14 san pham héa
cung cua ché phzim c6 thé polyme hoa duge dung cho vt liéu quang hoc thu
duoe bang céch hoa clmg tién polyme va tién polyme thir hai trong ché pham c6
thé polyme héa duge dung cho vt li¢u quang hoc.

Céc tién polyme, cac khia canh cu thé, céc khia canh wu tién va cac khia
canh tuong tu trong quy trinh héa cimg duge mé ta néu trén la gidng nhu céc
khia canh cu thé, cac khia canh wu tién va cac khia canh tuong tir trong quy trinh
héa clng néu trén.

Quy trinh

Viéc san xuat B ¢d thé bao gdm, néu can, quy trinh U trong d6 u ché
phim ¢6 thé polyme hoa dugc dugc hoa cling dung cho vét liéu quang hoc.

Céc khia canh wu tién va cac khia canh cta quy trinh 0 trong phuong
phap san xuit B 12 gibng nhu céc khia canh uu tién va cdc khia canh cta quy
trinh @ trong phuong phép san xudt A.

Céc quy trinh khac

Phuong phap san xuat B ¢é thé duoc dé xuat voi cée quy trinh khac néu
can.

Céc khia canh cu thé, cac khia canh uu tién va cac khia canh tuong tu
clia cac quy trinh khac trong phuong phap san xudt B 1a gidng nhu céc khia canh
cu thé, céc khia canh uu tién nay va cac khia canh tuong tu cua céc quy trinh
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khéc trong phuong phap san XUt A.
Céc tmg dung cta vat liéu quang hoc

Céac viducu thé, cic vi du cu thé vu tién va cac khia canh cta cac tng
dung cta vat liéu quang hoc trong phuong phap san xudt B 1a gibng nhu cac vi
du cu thé, cdc vidu cu thé wu tién va cac vi du tuong tu vé céc (mg dung ctia vat
liéu quang hoc trong phuong phap san XUt A.

Phuong an thir hai
Phuong phdp san xudt vét liéu quang hoc

Phuong phip san xuat vat liéu quang hoc theo phuong an thir hai bao
gdém: quy trinh didu ché trong d6 diéu ché ché pham ¢6 thé polyme héa dugc
diing cho vat liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho
vat [iéu quang hoc va chét xtc tac polyme hoa, va trong d6 ham luong cua chit
xtic tic polyme hda so voi tdng 100 phan theo khéi luong cua hai hodc nhiéu
monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc la tir 0,1 phan theo khéi hrong
dén 0,3 phan theo khéi luogng; va quy trinh hoéa cimg trong d6 hoa clng ché
phim c6 thé polyme héa dugce ding cho vat li¢u quang hoc bang cach polyme
héa hai hoic nhiéu monome khac nhau dung cho vit ligu quang hoc trong ché
phém c6 thé polyme héa duge ding cho vit liéu quang hoc.

Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc theo phwong an thir hai la
oidng v&i phuong phép san xuét vat liéu quang hoc theo phwong én thi nhét,
ngoal trir ham luong cta chét xiic tac polyme héa so véi tong 100 phan theo
khéi lwong cia hai hodc nhiéu monome khac nhau dimg cho vét liéu quang hoc
[ tir 0,1 phan theo khéi luong dén 0,3 phan theo khéi hwong.

Céc mé ta chi tiét vé& cac vi du cu thé, cac vi du cu thé uu tién, cac khia

canh cu thé, cac khia canh uu tién va cac khia canh tuong tu cua moi thanh phan

’
< . A

trong phuong phap san xuét vét liéu quang hoc theo phuong an thir hai la giong
nhu cdc mo ta chi tiét vé cac vi du cu thé, cac vi du cu thé wu tién, cac vi du cu
thé, cac vi du wu tién va cac vi du tuong tu cua mdi thanh phan trong phuong
phap san xuét vat liéu quang hoc theo phuong an thir nhét.
Phuong én thir hai theo sang ché bao gdm céc khia canh sau day.
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<2-1> Phuong phap diéu ché vt liéu quang hoc, phuong phap ndy bao
¢dm quy trinh diéu ché 13 diéu ché ché pham cé thé polyme hoa duge ding cho
vat liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu
quang hoc va chét xtc tac polyme hoéa, va trong d6 ham lugng cua chét xtc tac
polyme héa so vdi tong 100 phan theo khéi lugng cua hai hodc nhiéu monome
khéc nhau dung cho vat liéu quang hoc 1a tr 0,05 ph?m theo khéi lugng dén 2.0
phan theo khdi hwong, va quy trinh hoa cimg trong d6 héa cling ché phim ¢ thé
polyme hoéa duge ding cho vét li¢u quang hoc bang cach polyme hoa hai hodc

“nhiéu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc trong ché phém 6 thé

polyme hoa duoe ding cho vat ligu quang hoe.

<2-2> Quy trinh san xudt vat liéu quang hoc theo muc <2-1>, trong do
quy trinh diéu ché 1a quy trinh san xuét ché pham co thé polyme héa dugc dung
cho vét lidu quang hoc bang cach trdn trude mot phan cua hai hodc nhiéu
monome khéac nhau dung cho vt liéu quang hoc véi chét xtc tac polyme hoa va
sau d6 con tron lugng cén bang ctia hai hoic nhiéu monome khéc nhau dung cho
vat liéu quang hoc.

<2-3> Phuong phép san xuft vat liéu quang hoc theo muc <2-1> hogc
<2-2>, trong d6 quy trinh héa ctmg 1a quy trinh hoa cimg ché pham ¢ thé
polyme hoa duge dung cho vat ligu quang hoc bang cach cho phép ché pham c6
thé polyme héa dugce ding cho vat liéu quang hoc dimg yén trong khong gian hé
kin.

<2-4> Phuong phap san xuét vét lidu quang hoc theo muc bat ky trong
6 cac muc tir <2-1> dén <2-3>, trong d6 quy trinh héa cing 1a quy trinh hoa
ctng ché pham c6 thé polyme hoa duge ding cho vat li¢u quang hoc bing céch
cho phép ché pham c6 thé polyme hoa duge dung cho vat liéu quang hoc dimg
yvén ma khong can gia nhiét tir bén ngoai.

<2-5> Phuong phép san xudt vat liéu quang hoc theo muc bét ky trong
s& cac muc tlr <2-1> dén <2-4>, trong d6 quy trinh hoa cimg la quy trinh hoa
ctng ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc biang cach
cho phép ché pham c6 thé polyme hoa duge dung cho vt liéu quang hoc dimg
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yén trong thoi gian tor 2 gio dén 10 gio.

<2-6> Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong
s& cac muc tir <2-1> dén <2-5>, trong dé hai hoic nhiéu monome khéc nhau
dung cho vét liéu quang hoc chira: hop chét isoxyanat; va it nhit mét hop chét
hydro hoat tinh duge chon tlir nhém chi bao gbm hop chat polythiol chira hai
hodc nhiéu nhém mercapto, hop chét hydroxythiol chitra mét hodc nhiéu nhém
mercapto va mot hodc nhidu nhém hydroxyl, hop chat polyol chira hai hodc
nhiéu nhom hydroxyl va hop chat amin.

<2-7> Phuong phép san xuit vat liéu quang hoc theo muc <2-6>, trong
d6 hop chat isoxyanat chiia hop chat isoxyanat khong chtra vong thom.

<2-8> Phuong phép san xuat vt liéu quang hoc theo muc bat kv trong
s& cée muc tir <2-1> dén <2-7>, trong d6 chét xte tac polyme hoa chia it nhat
mot chat dugce chon tir nhém chi bao g6m chat xuc tac bazo ¢6 gia tri pKa la tir
4 dén 8 va chét xuc tac hiru co kim loai.

<2-9> Phuong phép sén xuét vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong
56 cac muc tir <2-1> dén <2-8>, trong d6 chét xtic tac polyme hoa chira it nhét
mdt chit duge chon tir nhém chi bao gém chét xGc tac amin va chit xtc tac
thiéc hiru co.

<2-10>Phuong phép san xudt vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong
56 cac muc tir <2-1> dén <2-9>, trong d6 chét xtc tac polyme héa chira it nhét
mot chat duoc chon tir nhém chi bao gf}'m 3,5-lutidin, 2,4,6-collidin,
trietylendiamin, N,N-dimetyletanolamin, N-etylmorpholin, dibutyltin diclorua,
dimetyltin diclorua, dibutyltin dilaurat va dibutyltin diaxetat.

<2-11>Ché pham co thé polyme hoéa dugc ding cho vt li€u quang hoc
ma chira chét xfic tdc polyme hoa, va trong d6 ham lugng cua chét xuc tac
polyme hoa so voi téng 100 phan theo khéi luong cta hai hodc nhiéu monome
khac nhau dung cho vt liéu quang hoc 1a tir 0,1 phan theo khoi luong dén 03

phén theo khéi luong.

Vi du thuce hién sang ché
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Céc hop chat polythiol duge st dung trong cdc vi du ¢o thé duoe san
xuit bang phuong php duge mo ta trong WO2014/027665.
ViduA

Céac phuong an thi nhét va thi hai theo sang ché duge md ta chi tiét
dudi day bing vi du A, nhung cac phuong 4n thir nhét va thr hai khong bi gidi
han ¢ céc vi du nay.

Phuong phép do dd nhdét trong vi du A la gidng nhu phuong phap dugc
mé ta néu trén.

Tién hanh cac danh gia sau day trén cac vat phiam dtc & méi vi du trong
cac vi dy hodc céc vi du so sanh.

D& chén séng

Anh sang tir ngudn sang, LUMINAR ACE LA-150A dugc san xut bai
HAYASHI-REPIC CO.. LTD.) duoc truyén qua vt pham déic duge san xudt &
noi toi.

Hinh anh v& 4nh séng truyén qua vét phim diic dugce chup lai bang bd xir
Iy hinh anh (dugc san xuét boi Ube Information Systems, Inc.) va hinh anh duge
chup duge dua vao xur ly bong.

Dinh lugng dd béng trong hinh anh duge xtt Iy ddi v&i mdi diém anh, va
thu dugce gia tri trung binh cla cac gid tri s6 hoc cua cac do bong dbi véi cac
didm anh riéng bidt dé xéc dinh do chin sang clia vat pham dic.

D6 chin séng thu duge danh gid theo cac diéu kién sau day.

A: D6 chin sang nho hon 35.

B: P chén sang 1a tir 35 dén nho hon 50.

C: P6 chén sang 14 tir 50 dén nho hon 100.

D: P chan sang la 100 hojc 1ém hon.

Vin soc

Vat pham dac v&i do day trung tim la 8 mm va duong kinh la 78 mm
duoc chiéu dudi dén thiy ngan ap suat cue cao (md hinh ngudn sang
OPM-252HEG: duoc san xudt bai USHIO Inc.), va quan sat hinh anh truyén qua
bing mat thudomg va duoc danh gid theo cac diéu kién sau day.

64

64/96



51097

A: Khong quan sat thiy van soc. Cu thé 14, khong ¢o van soc voi do dai
1a 1,0 mm hodc 16n hon duge quan sat duge bing mat thuong nadm trong hoic
ngoai ban kinh la 15 mm tlr tdm cua vat pham drc.

B: Mic du quan sat dugc van soc, nhung vt phdm dac thuomg chép
nhén dugc lam san phém. Cu thé 13, mac du van soc co chiéu dai 12 1,0 mm hoic
16m hon duge quan sdt bing mit thudng ngoai ban kinh 15 mm tir tdm cta vat
phém dtc, nhung vin soc ¢6 chiéu dai 1a 1,0 mm hodc 16n hon duge quan sat
bang mit thudong nim trong ban kinh 12 15 mm tir thm ctia vat pham dic. va vat
pham duc thuong chép nhén dugc lam san pham.

C: Quan sat duge vin soc va vat pham dic khong chép nhan duoc lam
san phém. Cu thé 14, van soc v6i chiéu dai Ia 1,0 mm hodc Ion hon duoc quan
sat bing mét thudng ndm trong va ngoai ban kinh 1a 15 mm tir tam ctia vat pham
dte.

DPic tinh nha khudn

Pénh gi4 dic tinh nha khudn cita vat phim duc khi vét pham dic duge
giai phong khoi khudn theo cac diéu kién sau day.

A: Vat pham dic duge tach ra ma khong tac dung bat ky lue ndo.

B: Vat pham duc duge tach ra khi téc dung luc.

C: Vit phém dtc duoc tach ra khi tac dung luc, nhung c6 kha nang
khudn hoidc thau kinh bi hu hong.

D: Vat phém dtc khong duge tach ra ngay ca khi tic dung luc va ¢6 thé
khong thu duoc san pham.

Trong vi du A va vi du B, -Ea/R cua mdi chat xuc tac polyme héa la nhu

sau.
Dibutyltin (IT) diclorua -5737
3.5-lutidin -3397
2.4.6-collidin -4483

VidulA

Nap 0,1 phan theo khdi luong ctia ZelecUN [chat nha khudn bén trong]
duoc sin xuat boi Stepan Company, 1.5 phan theo khoi lugng cua
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2-(2H-benzotriazol-2-y1)-4-tert-octylphenol [chit hap thy tia cuc tim, va 40,6
phin theo khéi lugng cta 2,5(6)-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan
[monome ding cho vat liéu quang hoc] dé diéu ché chét long dugce trdn. Khudy
chét 16ng duoce trén nay & 25°C trong 1 gid dé hoan thanh viéc phan ly. Sau do.
nap 23.9 phan theo khéi luong clia pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat)
[monome dung cho vat liéu quang hoc] va 25.5 phan theo khéi luong cua
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctane [monome dung cho vat licu
quang hoc] vao trong chét long duge tron, ma dugce khudy ¢ 15°C trong 5 phat
dé tao ra dung dich ddng nhit. Dung dich nay duoc loai bo khi & 400 Pa trong
60 phit dé thu duoc chét long duoc trdn thir nhat.

Khudy 10,0 phan theo khéi lwong cla
2.5(6)-bis(isocyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan [monome dung cho vat ligu
quang hoc] va 0,3 phén theo khéi luong caa dibutyltin (IT) diclorua [chat xtc tac
polyme hoa] & 25°C trong 30 phut dé hoan thanh viéc phén ly dé thu dugc chit
léng dugc tron thir hai.

Sau do, trén chét léng dugce tron thir nhét va chéat long dugc tron thir hai
& 20°C dé thu duoc ché pham cb thé polyme hoa dugce dung cho vt liéu quang
hoc lam dung dich dong nhét. Ty 18 chat xtc bién ctia ché pham c6 thé polyme
hoéa duoc ding cho vt liéu quang hoc dugc thé hién trong Bang 1.

Phun dung dich nay & van tdc 10 g/gidy vao trong khoang ctia khudn dé
tao ra cac thdu kinh cé d6 day la 8 mm, chira khudn kinh 4 dudng cong (khudn
phia trén) v&i duong kinh 1a 78 mm va khudn kinh 4 dudng cong (khudn phia
du6i) véi dudng kinh 12 1a 78 mm, trong khi loc bing bd loc PTFE 1 pm. Sau
khi polyme hoa dugc céch nhiét bing cach cho phép san pham dugc dic khudn
ndy dimg yén trong 4 gi¢ trong vét chira dugc cach nhiét & 25°C, vat pham dtc
héa ran duoge nha khoi khudn, va con duge u ¢ 120°C trong 2 gio dé thu duge
vt phém dac (thiu kinh).

Po cac dic tinh cua vat phém dac thu duge va cdc dac tinh var Iy va
thich véi chi sé khiic xa (ne) 1a 1,596, s& Abbe (ve) 1a 39 va nhiét do chuyén hoa
thiy tinh (Tg) 1a 113°C dugce thé hién. Cac két qua cia do chin séng, vin soc va

66

66/96



51097

dic tinh nha khudn duoc thé hién trong Bang 1.
Vidu2A

Vat pham diic héa clng thu duoc bing céach sir dung phuong phap giéng
nhu trong vi du 1A, ngoai trir viéc lugng chat xtc tac duoe thiét 1ap nhu duge
mo ta trong Bang 1.

Do céc dic tinh cda vat phém dac thu duge va cac dac tinh vat Iy ua
thich véi chi s6 khice xa (ne) 1a 1,598, s6 Abbe (ve) 12 39 va nhiét do chuyén héa
thay tinh (Tg) 1a 114°C dugc thé hién. Céc két qua cua do chén sang, van soc va
dic tinh nha khudn dugce thé hién trong Béang 1.

Vidu3A

Vat pham dic thu dugc bang céch st dung phuong phip gidng nhu trong
vidu 1A, ngoai trir thay thé 0,3 phan theo khoi luong ctia dibutyltin (II) diclorua
bang 0,25 phén theo khdi lwong cta 3,5-lutidin [chat xic tac polyme hoa] (gia tri
pKa=16.14).

Po céc dic tinh cua vit phém die thu duge va cac dic tinh vét Iy ua
thich véi chi s6 khic xa (ne) 12 1,598, sb Abbe (ve) 12 39 va nhiét do chuyén hoa
thiy tinh (Tg) 1a 114°C dugc thé hién. Céac két qua cia dd chén sang, van soc va
dac tinh nha khudn duge thé hién trong Bang 1.

VidudA

Vat pham dic hoa cimg thu dugc bang cach sir dung phuong phép gidng
nhur trong vi du 3A, ngoai trlr viéc lugng chét xtic tac duoc thiét 1ap nhu duge
mé ta trong Bang 1.

Po céac dic tinh cia vat phé;m dic thu duoc va cac dac tinh vat Iy va
thich véi chi sé khtic xa (ne) 1a 1,598, sé Abbe (ve) 1a 39 va nhiét do chuyén hoa
thiry tinh (Tg) 1a 113°C dugc thé hién. Céc két qua cta do chéin sang, van soc va
dac tinh nha khubn duogc thé hién trong Bang 1.

ViduSA

Vit phém dtic héa cing thu duoc bang cach st dung phuong phap giéng

nhu trong vi du 3A, ngoai trir viéc luong chat xtic tc duge thiét 1ap nhu duge

mo ta trong Bang 1.
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Po cac déc tinh cua vt phém duc thu duge va cac ddc tinh vat ly ua
thich véi chi s6 khiic xa (ne) 14 1.597, s Abbe (ve) 1a 39 va nhiét do chuyén hoa
thity tinh (Tg) 14 109°C duge thé hién. Céc két qua cta df chin sang, vin soc va
dic tinh nha khuén dugce thé hién trong Bang 1.

Vidu6A

Vit pham dtc thu duoc bang cach str dung phuong phép ¢gidng nhu trong
vi du 1A, ngoai trir viéc 0,3 phén theo khéi luong cia dibutyltin (IT) diclorua
duoc thay dbi thanh 0,13 phan theo khéi lugng ctia 2,4,6-collidin [chat xtc tic
polyme héa] (gid tri pKa =7.5).

Do cic dic tinh cta vat phém duc thu duoge va cac dic tinh vat ly uva
thich véi chi s khc xa (ne) 1a 1,598, s& Abbe (ve) 14 39 va nhiét d6 chuyén héa
thuy tinh (Tg) 1a 112°C duge thé hién. Cac két qua cua do chén séng, van soc va
d#c tinh nha khudn duge thé hién trong Bang 1.

Vidu7A

Vat phdm dtc thu duge bang phuong phip gidng nhu trong vi du 1A,
ngoai trir loai va luong chét xuc tac duoc thiét lap nhu duge md ta trong Bang 1.

Do céc dic tinh cla vét phﬁm dtc thu duoc va cac dac tinh vat Iy wva
thich voi chi s6 khic xa (ne) 1a 1,598, s& Abbe (ve) 1a 39 va nhiét dd chuyén hoa
thiy tinh (Tg) la 108°C dugc thé hién. Cac két qua cta do chin sang, van soc va
d3c tinh nha khudn duge thé hién trong Bang 1.

Vidusosanh 1A

Piéu chinh ché phim ¢ thé polyme héa duge theo phuong thire gibng
nhu trong vi du 1A, ngoai trir viec lugng chat xtc tac duge thiét lap nhu duoc
mo ta trong Bang 1, va phun vao khoang cia khudn. Khudn ma trong d6 phun
ché pham ¢ thé polyme hoa dugc vao trong 16 polyme hoa, va tang dan nhiét do
tr 20°C dén 130°C trong 20 gidr d6i véi vide polyme héa. Sau khi vige polyme
héa duge hoan thanh, khudn dugc léy ra khoi 1o, vat phém dac duoc nha khot
khoang, v& ¢on duge i & 120°C trong 2 giv dé thu duoc vt pham ddc.

Do céac dic tinh cua vat phém dhc thu duoc va cac dac tinh vat Iy va
thich v&i chi s6 khie xa (ne) 1a 1,596, sb Abbe (ve) 1a 39 va nhiét do chu.yén hoa
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thiy tinh (Tg) la 113°C duoc thé hién. Cac két qua cua do chén sang, /AN SOC VA
dic tinh nha khudn duge thé hién trong Bang 1.
Vi du so sanh 2A

Tién hanh viéc polyme héa biang céch str dung phuong phap gidng nhu
trong vi du so sanh 1A, ngoai trir tién hanh hoa ctng bang cach str dung chuong
trinh polyme héa (chuong trinh tang nhiét do) sao cho san pham duge dic
khuén duge hoa cing trong 4 gidr trong vi du so sanh 1A. Khi khoang chia nay
duoc ldy ra ngay sau khi polyme hoa, da xdc nhdn ring ché phim ¢6 thé polyme
héa da gidn né trong quy trinh polyme héa va tran ra tir khoang chira cta khuon.
Vat pham dic héa ciig duge nha khoi khuén, va con duge u ¢ 120°C trong 2
feate; dé thu duogc vat phém duic.

Céc dic tinh cta san phzﬁm dte thu duge duge do ludmg, va co chi sb
khiic xa (ne) 13 1,596, s Abbe (ve) 1a 39, va nhiét dd chuyén héa thiy tinh (Tg)
12 113°C. Céc két qua v& do chén sang, van soc va dic tinh nha khudn dugc the
hién trong Bang 1.

Khi quan sat bén ngoai (kiém tra bing mat thuong trong phong) vét
pham duc thu duge sau khi 0, céc bong béng duge tao ra trong vat pham dic
duoc hoa clmg, va tao ra nhiéu vin soc.

Vidusosanh 3A

Tién hanh polyme hoa theo cliing phuong thirc nhu trong vi du 1A, ngoai
trir loai va luong chat xtc tac duogc thiét lap nhu durge md ta trong Bang 1,
nhung khong xay ra sy hoa cing. Do khong xay ra su hoa cung, do chén sang

hoic trong tu khong duge danh gia.
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Nhu duge md ta néu trén, trong cac vi du voi thoi gian van hanh ngfm
ding cho phan mg polyme hoa, ¢6 thé thu dugc cdc thiu kinh véi chat luong wa
thich.

Mit khac, trong vi du so sanh 1A, co thé thu duoc thau kinh véi chat
luong ua thich, nhung thdi gian polyme hoa la 20 gio, va can thoi gian dai dé
hoan thanh viéc polyme hoa.

Trong vi du so sdnh 2A, thdi gian polyme héa la 4 gio. va vat pham duc
thu duogc la kém hon vé chat luong.

Vidu 8A

Sau d6, vat pham dac (thAu kinh) thu duoc bang phuong phap gibng nhu
trong vi dy 1A, ngoat tru.

chét 16ng dugc tron thit nhat dugce thay ddi thanh chat long duge tron
duoc didu ché nhu sau:

0.3 phén theo khéi lwong cta dibutyltin (II) diclorua dugc thay dbi thanh
0,15 phén theo khdi lugng cta dimetyltin (II) diclorua (DMC): va

Khi tién hanh polyme hoa dugc cach nhiét bang cach cho phép san pham
duoc dic khudn dimg yén trong 5 gid trong vt chira dugce cach nhiét & 25°C,
tién hanh viéc gia nhiét bd sung & 120°C trong 1 gio. Db thi minh hoa mdi quan
hé gitra thoi gian phan Umg polyme hoa tréi qua va nhiét 4o trong vat chira dugc
cach nhiét trong viéc tao ra vat phém dlc duge mb ta néu trén doc minh hoa trén
Fig. 1.

Phuong phép didu ché chét 1ong duogc tron thir nhét trong vi du 8A

Thir nhit, didu ché chat long chinh bing cach hoa tan Reversacol
Wembley Grey duoc san xuat béi Vivimed labs limited (0,036 phﬁ‘m theo khdi
lwong), Reversacol Heath Green tir Vivimed labs limited (0.060 ph?m theo khdi
luong), Peacock Blue duge san xuat béi Vivimed labs limited (0,030 phan theo
khi lugng), va Jalapeno Red dugc san xuat bai Vivimed labs limited (0,024
phén theo khoi luong) la cac hop chét ddi mau theo anh sang, va HOSTAVIN
PR-25 (0,075 phén theo khéi luong) 1a chét hép thu tia cuc tim trong ché phém
chira 2.5(6)-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan (9,8 phan theo khoi
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luong).

Tiép  theo, lan lugt  bd  sung ché phim  chia
2,5(6)-bis(isocyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan (30,05 phan theo khéi
lugng), chat Iong chinh thu duge (10 phén theo khdi luong), ADEKA
PLURONIC (nhin hiéu dugc dang ky) L-64 duge san xudt bdi ADEKA
Corporation (2,52 phén theo khdi luong), JP-306H dugc san xuat boi Johoku
Chemical Co., Ltd. (0,05 phan theo khéi luong) 1a este phosphat cua axit,
pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat) (19,98 phan theo khdi hrong), va
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan (27,25 phén theo khéi luong)
dé tao ra chét long dugc tron @& thu duoc ché pham cd thé polyme hoa duge
dung cho vét liéu quang hoc. Ty 1€ chét xtic bién cua ché pham c6 thé polyme
hoa duoge ding cho vat liéu quang hoc 1a 1.

Trong viéc tao ra vt phém dac dbi voi vi du 8A, nhiét dd sinh nhiét tdi
da trong quy trinh polyme héa la 132°C va khoang thoi gian sinh nhiét tbi da 1a
65 phiit. Vit pham dtc duge tao ra ¢6 do trong sudt ua thich ma hoan toan
khong quan st thiy van duc. Khéong c6 cic khoang rong gay ra do bong béng,
vét nit hodc tuong tu.

ViduB

Phuong phap san xudt B theo phuong én thi nhét s& duge md ta chi tiét
dudi day bang vi du B. Tuy nhién, phuong phdp sén xuét B theo phuong én thir
nhét khong bi gi6i han & céc vi du nay.

Phuong phap do d¢ nhot trong vidu B la gibng nhu phuong phap duge
mb ta néu trén.

Trong vi du B, ham lurong amin trong san pham hoéa cimg duge do bang
phuong phép dugc md ta néu trén. Cu thé 1a, két hop cac dién tich dinh Xuat
hién trong thoi gian duy tri 1a tir 7,0 phat dén 7.3 phat. va ham luong amin dugc
tinh bing céch su dung dudng cong hiéu chinh ma da dugc tao ra trude (y =
0,00018x +6,43364, y: khdi luong chat xte tac (pg). x: dién tich dinh).

Tién hanh cac danh gia sau day trén cac vat phdm dac & moi vi du trong

céc vi du hodc cac vi du so sanh.
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Vin soc

Chiéu vét pham dic duéi den thiy ngan 4p suét cuc cao (md hinh ngudn
sang OPM-252HEG: duoc san xuit b&i USHIO Inc.), va quan sdt hinh anh duoc
truyén qua bing mét thudng va dénh gia theo cac diéu kién sau day.

A: Khong quan sat Ehéy vin soc. Cu thé 1a, khong c6 van soc v6i do dai
12 1,0 mm hodc 16n hon duge quan sat dugc bang mét thuong ndm trong hoic
ngoai ban kinh 1a 15 mm tir tdm cua vat pham diic.

B: Mac du quan sat duoc van soc, nhung vt pham duc thuong chép
nhéan dugc. Cu thé 13, mic du van soc ¢o chidu dai 13 1,0 mm hodc 1én hon durge
quan sat bing mat thudng ngodi ban kinh 15 mm tir tAm cia vat pham dc,
nhung vin soc ¢ chiéu dai 1a 1,0 mm hodc 16n hon dugc quan sat bing mat
thudng ndm trong béan kinh 1a 15 mm tir tdm cua vt pham due, va vt phém dac
thuong chap nhéin dugce lam san pham.

C; Quan sat dugce vin soc va vt p‘n.ém dac khong chép nhan dugc lam
san phém. Cu thé 13, vin soc véi chiéu dai 1a 1,0 mm hodc 16n hon duge quan
sat bing mét thuong nim trong va ngodi ban kinh 1a 15 mm tr tAm cua vat phfim
duc.

Vidu 1B

Nap 0,1 phin theo khéi lugng ciia chat nha khudn bén trong doi véi MR
[chit nha khu6n bén trong] duoc san xuéit béi Mitsui Chemicals, Inc., 1,5 phén
theo khdi lwong cta Tinuvin 329 [chat hip thu tia cuc tim], va 40.6 phan theo
khéi luong cua 2,5(6)-bis( isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan [monome
dung cho vat liéu quang hoc] dé tao ra chit long duge tron. Khudy chat long
dugce tron nay ¢ 25°C trong 1 gi¢ dé hoan thanh viéc phén ly. Sau do. nap 23,9
ph?m theo khdi lugng ctia pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat)

+

[monome dung cho vat liéu quang hoc] va 25.5 phan theo khéi lugng cua
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3.6-dithiaoctan [monome ding cho vat liéu
quang hoc] vao chét long dugce tron ndy, va khudy hén hop ¢ 25°C trong 5 phit
dé tao ra dung dich dong nhat. Hon nira, nap 0,05 phi’m theo khdi hrong cua
3.5-lutidin [chat xuc tac polyme hoa] (gid tri pKa = 6.14) vao dung dich ddng
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nhit thu dugce va khudy & 400 Pa va 25°C trong 1 gi¢ cung voi viée loai bo khi.
Céc monome diing cho vt liéu quang hoc duge polyme héa trong khi diéu chinh
6 nhot dé thu duoc chét long duge tron thit nhét 12 hdn hop chia tién polyme.
D6 nhét ctia hdn hop chia tién polyme dugc thé hién trong Bang 2.

Nap 10,0 phan theo khéi luong clia
2.5(6)-bis(isocyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan [monome dung cho viat liéu
quang hoc] va 0,15 phan theo khdi lwong cta 3,5-lutidin [chat xtc tac polyme
hoa] dé tao ra chat long dugc tron. Khudy chat léng duge tron nay trong 15 phut
& 25°C dé thu duoc chét 16ng duge tron thit hai.

Sau do, tron chit long duge tron thi nhit va chét 1éng dugc tron thir hai
& 20°C dé thu duge ché phim c6 thé polyme hoa duoc ding cho vat liéu quang
hoc.

Liéu ring tién polyme ¢6 chia nhom isoxyanat hay khong duogc thé hién
trong Bang 2.

Gia tri (cOn duge goi la "chi s khiic xa A - chi sb khic xa B") thu duoc
bing cach trir chi s6 khiic xa B ctia ché pham nguyén liéu tién polyme, 12 ché
pham trude khi tién polyme dugc tao thanh va chira hai hodc nhiéu monome
khéc nhau ding cho vét liéu quang hoc va chit xtc tac polyme hoa tir chi s6
khiic xa A cta ché phim tién polyme c6 thé polyme héa duge ding cho vit licu
quang hoc duge thé hién trong Bang 2.

Tron lai ché pham ¢6 thé polyme hoa duge dimg cho vat li¢u quang hoc
thu duoc trong méy tron tinh va bom véo trong khudn dic (hodc khuon).

Piéu chinh d6 nhét (con dugce goi 1a do nhét dic khudn) clia ché phém
¢ thé polyme hoa duge dung cho vat li¢u quang hoc khi dugce bom vao trong
khuon va duge dac khudn vao trong khuon dén gid tri dugce thé hién trong Bang
2.

Khi bom ché pham c6 thé polyme hoa dugc dung cho vét ligu quang hoc,
thi phun ché pham ¢6 thé polyme hoa dugce dung cho vét liéu quang hoc voi toe
do 12 10 g/gidy vao trong khoang ctia khudn véi khoang dé tao céc théu kinh ¢6
‘ do day trung tam dugc thiét 1ap ma duge mo ta trong Bang 2, chia khudn kinh 4
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dudng cong hodc 6 dudng cong (khudn phia trén) véi dudng kinh 18 78 mm va
khuon kinh 4 dudng cong hoiic 2 dudng cong (khuén phia dudi) voi dudmg kinh
78 mm, trong loc khi loc bang b loc PTFE 1 pm.

Sau khi polyme hoa dugc cich nhiét bing cach cho phép san pham duoc
duc khudn nay ding yén trong 2 gidr trong vét chira duge cach nhiét & 25°C. san
phém dic hoa cing duogc lay ra tir vat chira duge cach nhiét va con duge dua

/30 viéc polyme héa & 120°C trong 1 gio.

Vit phém dtic hoa cimg dugc nha khoi khudn, va con duge u ¢ 120°C
trong 2 gi¢r dé thu duge vat phim dtc (théu kinh).

Ham luong amin trong vat pham dtc thu dugc (hodc san pham héa clmg)
dwoc thé hién trong Bang 2.

Vidu 2B dén vi dy 4B

Vat pham dic (thau kinh) thu duoc bing phuong phap gidng nhu trong
vi du 1B, ngoai trr viéce luong chét xtic tac polyme héa va thoi gian khudy cia
chit 16ng duoc tron thir nhat trong quy trinh tién polyme héa dugc thay doi
thanh cac gia tri duge thé hién trong Bang 2 va diéu chinh dd nhdt dic khudn
ctia ché pham c¢6 thé polyme héa duge ding cho vat liéu quang hoc dén gia tri
duogc thé hién trong Bang 2.

ViduSB

Nap 0,1 phén theo khdi lugng ctia chét nha khuon bén trong dbi véi MR
[chét nha khudn bén trong] dugce san xuat bai Mitsui Chemicals, Inc., 1,5 phég
theo khdi luong ciia TINUVIN 329 [chat hip thy tia cuc tim], va 50,6 phan theo
khdi luong ctia 2,5(6)-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan [monome
dung cho vat liéu quang hoc] dé tao ra chét long duge trdn. Khudy chat long
dugce tron nay & 25°C trong 1 giv dé hoan thanh viéc phén ly. Sau do, nap 1,7
phi“m theo khéi luong cua pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat)
[monome dung cho vit liéu quang hoc] va 1.8 phan theo khéi luong cia
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan [monome ding cho vat liéu
quang hoc] vao chét long dugc tron ndy, va khudy hon hop & 25°C trong 5 phut
dé tao ra dung dich d‘éng nhit. Hon nira, nap 0.2 phén theo khéi luong cla
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3.5-lutidin [chat xic tic polyme hoa] vao dung dich ddng nhat thu duoc va
Rhuéy & 40°C trong 3 gi¢. Cac monome dung cho vat liéu quang hoc duoc
polyme hoa trong khi diéu chinh d6 nhét dé thu duge hdn hop chira tién polyme.
D6 nhét ciia hdn hop chira tién polyme dugc thé hién trong Bang 2.

Sau d6. tién hanh loai bd khi trén hdn hop chira tién polyme & 400 Pa va
25°C trong 1 gitr dé thu duoc cht 1ong duoe tron thir nhét.

Nap 222 phin  theo khéi lwong coa  pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat) [monome dung cho vat li¢u quang hoc| va 23,7
phan theo khéi luong ciia 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3.6-dithiaoctan
[monome dung cho vat liéu quang hoc] dé tao ra chét 1ong dugc trdn, va sau do
loai bo khi chét long dugc tron thu duoc trong 1 gio ¢ 400 Pa va 25°C dé thu
dugce chét [6ng dugce trdn thir hai.

Sau do, tron chét long duge tron thir nhét va chét long duoc tron thit hai
& 20°C dé thu duge ché phdm c6 thé polyme hoa duge dung cho vat liéu quang
hoc.

Bom ché pham c6 thé polyme hoéa duge ding cho vt liéu quang hoc thu
dugc vao trong khudn dung cho viée dic khudn bang phuong phap gibng nhu
trong vi du 1B va diéu chinh d6 nhot dic khudn dén gia tri dugc thé hién trong

Bang 2.

[1i=}

Sau khi polyme héa dugc cach nhit bang cach cho phép san pham dugc
dte khudn nay dimg yén trong 2 gidr trong vét chia duge cach nhiét ¢ 25°C, san
phém dac hoa cing duoc ifiy ra tlr vat chita dugce cach nhiét va con duge dua
vao viée polyme hoa & 120°C trong 1 gio.

Vit phém dac héa clmg dugc nha khoi khudn, va con duoc u ¢ 120°C
trong 2 gi¢r dé thu duge vt pham dc (théu kinh).

Vi du 6B dén vi du 7B

Vat pham dac (thau kinh) thu duge bing clng phuong phép nhu trong vi
du 5B, ngoai tru thay d6i ham luong cua  pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat) va ham luong cua cac
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3.6-dithiaoctan  trong qué trinh tién polyme
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hoéa thanh cic gia tri duoc thay ddi trong Bang 2, va dieu chinh do nhdt duc
khudn cia ché pham co thé polyme héa duoc dung cho vét liéu quang hoc thanh
gid tri duoce thé hién trong Bang 2.
Vidu 8B

Vat phim duc (thau kinh) thu duoge bing phuong phap giéng nhu trong
vi du 7B, ngoai trir viéc cho phép san pham dugce dic khudn dung yén trong 3
gid trong vat chira duge cach nhigt ¢ 25°C dbi véi viee polyme hoa duge cach
nhiét, va sau d6 san phdm duge duc khudn duoc lay ra tir vét chira duge céch
nhiét va nha khudn.
Vidu 9B

Vat pham dtc (thau kinh) thu duoc bang phuong phép gidng nhu trong
vi du 7B, ngoai trir viéc san ph?lm duoc die khudn duge gia nhiét tir 30°C dén
120°C véi thii gian khong can polyme hoéa cach nhiét, va tién hanh polyme hoa
nhiét trong 3 gio.
Vidy 10B dénvidu 11B

V4t pham dac (théu kinh) thu dugc bing ciing phuong phép nhu trong vi
du 5B, ngoat trur thay ddi cac ham luong cla pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat) va
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3 6-dithiaoctan trong qua trinh tién polyme
hoa thanh cac gia tri duoc thay ddi trong Bang 2, va diéu chinh d6 nhét dic
khuén ctia ché phdm c6 thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc thanh
gid tri dugce thé hién trong Bang 2.
Vidu 12B

Vit pham dc ( thau kinh) thu duge bang cung phuong phap nhu trong vi
du 3B, ngoai trur thay ddi chét xtc tée polyme hoa tir 3,5-lutidin thanh dibutyltin
(11) diclorua, va cac ham luong cta pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat) va
4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3.6-dithiaoctan, thay ddi thoi gian khudy trong
quy trinh tién polyme hoéa, d6 nhét diic khudn cua ché phim c6 thé polyme héa
ding cho vat liéu quang hoc, va thoi gian polyme hoa dugce cach nhiét trong quy
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trinh tién polyme héa thanh cac gia tri duoc the hi¢n trong Bang 2.

Vidu 13B

Vat pham duc ( thdu kinh) thu duoe bang phuong phép gibng nhur trong
vi du 12B, ngoai trir viéc san phém duoce dic khudn duge gia nhiét tr 30°C dén
120°C vd&i thot gian khong can polyme héa cach nhiét, va tién hanh polyme hoa

nhiét trong 3 gio.
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Céc loai monome dugce liét ké frong méi Bang 1a nhu sau.

al: Hdn hop cua 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan va
2.6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan

a2: Dixyclohexylmetan diisoxyanat

a3: 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan

bl: 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan

b2: pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat)

b3: Hén hop cua
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 .6,9-trithiaundecan,
4.7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan va
4.8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6.9-trithiaundecan

b4: Pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat)

b5: 2,5-bis(mercaptometyl)-1,4-dithian

Nhu dugc thé hién trong Bang 2, cdc vi du st dung phuong phap san
xudt vét liéu quang hoc bao gbm:

quy trinh didu ché 1a diéu ché tong 100 phan theo khéi luegng cta hai
hodic nhiéu monome khdc nhau dung cho vét liéu quang hoc va tir 0,010 phin
theo khéi luong dén 2,0 phan theo khéi hrong cua chét xic tic polyme hoa;

quy trinh tién polyme héa la thu dugc tién polyme bing cach tron phan
cua hai hoéc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu quang hoc va it nhét
phan cia chét xtc téc polyme hoéa va polyme hoa it nhit mot phan trong phan
ctia hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vét liéu quang hoc, hdn hop
chira tién polyme, trong d6 it nhét mot trong hai hodc nhiéu monome khéc nhau
dung cho vt liéu quang hoc 12 hop chét isoxyanat chira vong thom;

quy trinh san xudt ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat licu
quang hoc trong do thu dugc ché pham c6 thé polyme hda duge dung cho vat
Jiéu quang hoc chira hai hoac nhiéu monome khac nhau dung cho vt liéu quang
hoc, tién polyme va chét xac tac polyme hoa, bing cach con b6 sung it nhét sur
can béng cta hat hodc nhidu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc

vao hon hop chira tién polyme; va
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quy trinh hoa ctmg trong d6 thu dugc vat ligu quang hoc la san pham

duoc hoa cimg cua ché pham c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang

hoc, bang céch héa cimg hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vt liéu

quang hoc trong ché pham c6 thé polyme hda duge dung cho vt liéu quang hoc.
c6 thé triét tiéu véan soc trong vat liéu quang hoc s& thu dugce va giam thoi gian
san xuat cta vat liéu quang hoc.

Trong s cac vi du, trong vi du 2B, vi du 4B, va cac vi du 6B dén 11B,
trong d6 do nhét (hoac do nhét dic khuén) cia ché pham c6 thé polyme hoa
duoc ding cho vat lidu quang hoc khi duge diic khudn [a 70 mPa's hodc cao hon,
t6t hon 14 c6 thé triét tiéu vin soc.

Vidu [4B

Piéu ché chét 1éng duoc tron bang cich nap 58,9 phan theo khéi hrong
ctia dixyclohexylmetan diisoxyanat [monome dung cho vat liéu quang hoc], 1,5
phan theo khéi lugng cta TINUVIN 329 [chét hap thy tia cue tim], va 0.1 phan
theo khéi luong cia chit nha khuén bén trong ddi véi MR [chat nha khuon bén
trong] dugc san xuAt béi Mitsui Chemicals, Inc. Khudy chét long duge tron &
25°C trong 1 gitr dé hoan thanh viéc phén ly. Sau do, nap 4,1 phén theo khéi
lugng clia hén hop ctia
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6.9-trithiaundecan, va
4.8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3.6,9-trithiaundecan vao chat léng duge
tron nay, ma sau dé dugc khudy trong 5 phut & 25°C dé tao ra dung dich dong
nhit. Hon nita, nap 1,5 phdn theo khéi luong cta 3,5-lutidin [chét xic tic
polyme hoa] vao dung dich ddng nhat thu dugc va khudy ¢ 40°C trong 4 gio,
nho d6 polyme hoéa cac monome dung cho vt li¢u quang hoc trong khi diéu
chinh dé nhét dé thu duge hdn hop chia tién polyme. Do nhét cia hén hop chira
tién polyme duoc thé hién trong Bang 3.

Sau 6. tién hanh loai bo khi trén hdn hop chira tién polyme 6 400 Pa va
25°C trong 1 gi¢ dé thu duoc chét long dugc tron thi nhat.

Nap 37.0 phin theo khoi luong cua hén hop cua
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5,7-dimercaptometyl-1.11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3.6,9-trithiaundecan va
4,8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6 9-trithiaundecan va tién hanh loai bd
khi trén hén hop nay ¢ 400 Pa va 25°C trong 1 gio dé thu duoc chét léng duge
tron thir hai.

Sau do, tron chét Iong dugc tron thir nhit va chat long duoc tron thir hai
& 20°C dé thu duge ché phdm c6 thé polyme héa dugce ding cho vét liéu quang
hoc.

Bom ché phdm c6 thé polyme héa duge dung cho vét lidéu quang hoc thu
duge vao trong khudn dung cho viéc duc khuodn bang phuong phap giéng nhu
trong vi du 1B va diéu chinh d¢ nhét dae khudn dén gia tri dugc thé hién trong
Bang 3.

Sau khi polyme hoa duge céch nhiét bing céch cho phép san pham dugce
die khudn nay dimg yén trong 3 gio trong vat chira duge cach nhigt ¢ 25°C, san
phém dac hoéa cimg duge liy ra tir vat chira dugc cach nhiét va con dugce dua
vao viéc polyme hoa & 130°C trong 2 gio.

Vit phf‘im duc hoa cimg duge nha khoi khuén, va con duge u ¢ 120°C

trong 2 gio dé thu duge vat pham duc (thau kinh).
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Nhu duge thé hién trong Bang 3, cdc vi du st dung phuong phéap san
xudt vat liéu quang hoc bao gbm:

quy trinh didu ché 1a diu ché tdng 100 phin theo khdi lugng cua hai
hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc va ti 0,010 phfin
theo khéi lugng dén 2.0 phan theo khi lwong ciia chat xic tic polyme hoa;

quy trinh tién polyme hoa 1a thu dugc tién polyme bang céach tron phan
ctia hai hodic nhiéu monome khac nhau ding cho vét liéu quang hoc va it nhat
phin cla chét xtc tic polyme héa va polyme hoa it nhét mét phan trong phan
ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vét liéu quang hoc, hén hop
chtta tién polyme, trong do it nhat mot trong hai hodic nhiéu monome khic nhau
dung cho vat liéu quang hoc 1a hop chét isoxyanat chira vong thom;

quy trinh san xuét ché pham co thé polyme hoa duge dung cho vat liéu
quang hoc trong d6 thu duge ché pham c6 thé polyme héa dugc ding cho vit
liéu quang hoc chra hai hodc nhiéu monome khéac nhau ding cho vét liéu quang
hoc, tién polyme va chét xtic tc polyme hoa, bang cach con bd sung it nhit su
cén bang cua hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vét liéu quang hoc
vao hdn hop chira tién polyme; va

quy trinh héa cimg trong d6 thu duge vat liéu quang hoc la san pham
dugce hda cling cua ché pham co thé polyme héa dugc dung cho vt ligu quang
hoc, bang cach héa cimg hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vét liéu
quang hoc trong ché pham c6 thé polyme hoa duge ding cho vat liéu quang
hoe,co thé triét tidu van soc trong vét liéu quang hoc sé thu dugc va giam thot
gian san xuét cia vat liéu quang hoc.
Vidu 15B

Diéu ché chat long duge tron ba\*mg cach nap 48 phém theo khéi luong cia
1.3-bis(isocyanatometyl)xyclohexan [monome ding cho vat liéu quang hoc}, 1,5
phan theo khéi lugng cua Tinuvin 329 [cht hdp thu tia cuc tim], va 0,18 phan
theo khéi lwrong ctia JP-506H (duge san xudt boi JOHOKU CHEMICAL CO.,
LTD.). Khudy chét long duge tron nay ¢ 25°C trong 1 gior dé hoan thanh viéc
phan ly. Sau d6, nap 4.0 phin theo khdéi lugng cua pentaerythritol
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tetrakis(Z-mercaptoaxetat) va 3.9 phﬁn theo khéi luong cia
2.5-bis(mercaptometyl)-1.4-dithian vao trong chét long dugc tron nay, ma sau
d6 dugc khudy trong 5 phiit & 25°C dé tao thanh dung dich dong nhit. Hon nira.
nap 0,1 phén theo khéi luong cta 3.5-lutidin [chit xtic tac polyme héa] vao dung
dich ddng nhét thu dugc va khudy & 40°C trong 3 gid, nho d6 polyme hoa céc
monome dung cho vt liéu quang hoc trong khi diéu chinh dd nhét dé thu dugce
hén hop chira tién polyme. P9 nhét cua hdn hop chira tién polyme duge thé hién
trong Bang 5.

Sau d6, tién hanh loai bo khi trén hdn hop chira tién polyme & 400 Pa va
25°C trong 1 gid dé thu duge chét long duoc tron thir nhét.

Nap 22,7 phian theo khéi luwong cua  pentaerythritol
tetrakis(2-mercaptoaxetat) va 22,3 phan  theo khéi luong  cuta
2,5-bis(mercaptometyl)-1 4-dithian, va tién hanh viéc loai bo khi & hdn hop nay
& 400 Pa va 25°C trong 1 gitr dé thu duge chét long duoe trén thir hai.

Sau do, tron chét long duge tron thir nhat va chét l6ng duge tron thir hai
& 20°C dé thu duge ché phdm cé thé polyme héa duge ding cho vat lidu quang
hoc.

Bom ché phdm ¢6 thé polyme héa dugc dung cho vét liéu quang hoc thu
duoc vao trong khudn dung cho viée dic khudn bang phuong phép gidng nhu
trong vi du 1B va diéu chinh d6 nhdt dic khudn dén gia tri duoc thé hién trong
Bang 5.

Sau khi polyme hoa dugc cach nhigt bang cach cho phép san pham dugce
dtic khudn nay dimg yén trong 2 gior trong vat chita duge cach nhiét & 25°C, san
pham dac héa cing duge lay ra tir vat chira duge cdch nhiét va con dugce dua
vao viée polyme hoa & 120°C trong 1 gio.

Vit pham dac héa cimg dugc nha khoi khudn, va con duge u o 120°C

trong 2 gity dé thu duge vat pham dac (thau kinh).
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Nhu dugce thé hién trong Bang 4, cic vi du st dung phuong phap san
xut vat liéu quang hoc bao g{“)m:

quy trinh didu ché 1a diéu ché téng 100 phan theo khoi luong cta hai
hodc nhiéu monome khic nhau ding cho vit liéu quang hoc va tir 0,010 phﬁin
theo khéi luong dén 2,0 phan theo khdi lwong cia chat xtc tac polyme héa;

quy trinh tién polyme héa la thu duoc tién polyme bing céch tron phan
ctia hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu quang hoc va ft nhat
phan cia chét xuc tac polyme héa va polyme hoa it nhét mét phan trong phan
cua hai hoédc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu quang hoc, hdn hop
chira tién polyme, trong d6 it nhAt mot trong hai hodc nhiéu monome khéc nhau
dung cho vét li¢u quang hoc 1a hop chét isoxyanat chira vong thom;

quy trinh san xuét ché pham co thé polyme héa duge dung cho vat liéu
quang hoc trong d6 thu dugc ché pham co6 thé polyme hoa duge ding cho vt
liéu quang hoc chira hai hoéc nhiéu monome khac nhau dung cho vét liéu quang
hoc, tién polyme va chat xtc tac polyme hoa, bing cich con bd sung it nhét
lwong can bang cta hai hogc nhiéu monome khéc nhau ding cho vit liéu quang
hoe vao hdn hop chira tién polyme; va

quy trinh héa clmg trong d6 thu dwoc vét liéu quang hoc 1a san pham
duoc hoa cimg cua ché pham co thé polyme hoa duge dung cho vét ligu quang
hoc, bang cach héa ciing hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vt liéu
quang hoc trong ché phim c6 thé polyme héa dugc ding cho vt li€u quang
hoc,cd the triét tiéu van soc trong vét lidu quang hoc s& thu duge va giam thoi
gian san Xuét cta vat lidu quang hoc.

Pon xin yéu cdu cip patent Nhat Ban sé 2020-011127 ndp ngay
27/01/2020 va don xin yéu cAu cép patent Nhit Ban sd 2020-194660 nop ngay
24/11/2020 duoc két hop day bang cich vién dan toan bd.

T4t c4 cac cong bd don, don dang ky sang ché va cée tiéu chuan k¥ thuat
duoc néu ban mo ta nay duoc két hop ¢ day bing cach vién dan dén cling mtc do
nhu thé mdi cong b don, don ding ky sang ché va tiéu chudn k¥ thuft riéng biét
duge chi dan mét cach cu thé va riéng biét ma s& dugc két hop bi‘mg céch vién dan.
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Yéu cau bao ho

1. Ché phém c6 thé polyme hoéa dugc dung cho vt liéu quang hoc, ché phim
nay bao gdm hai hodc nhiéu monome khéc nhau dung cho vit liéu quang hoc va
chét xiic tac polyme héa, trong do:

it nhat méot trong $6 hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu
quang hoc 12 hop chét isoxyanat khéng chtra vong thom,

ham luogng cia chét xtc tic polyme héa so véi tdng 100 phan theo khdi
luong cua hai hodc nhiéu monome khic nhau ding cho vét ligu quang hoc 1a tir
Iém hon 0,05 phi“m theo khoi luong dén 2.0 ph?m theo khéi luong, va

d5 nhét do duge bing may do dd nhét loai B & 25°C va 60 vong

quay/phat la tir 10 mPa-s dén 1000 mPa-s.

2. Ché pham cé thé polyme hoa duge dimg cho vét liéu quang hoc theo diém 1,

trong d6 ty 1é chat xtc bién (thixotropy) 12 1,3 hodc nho hon.

3. Ché phém c6 thé polyme héa duge ding cho vt ligu quang hoc theo diém 1
hodc 2, ché pham nay bao gom:

hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt liéu quang hoc;

chét xtc tic polyme hoa; va

tién polyme la polyme cua hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho

vat liéu quang hoc va tién polyme nay chira nhém chirc ¢6 thé polyme hda duoc.

4. Ché phim c6 thé polyme héa duge dung cho vat ligu quang hoc theo diém bat
ky trong sé céc diém tir 1 @én 3, trong d6 hai hodc nhiéu monome khac nhau
dung cho vat liéu quang hoc chua it nhit mét hop chit hydro hoat tinh dugc
chon tir nhém chi bao gébm hop chét polythiol chita hai hodc nhiéu nhém

mercapto, hgp chat hydroxythiol chira mét hogc nhiéu nhom mercapto va mot

hodc nhiéu nhém hydroxyl, hop chét polyol chira hai hoac nhiéu nhém hydroxyl,

va hop chét amin.
90
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5. Ché pham c6 thé polyme hoa duge dung cho vét liéu quang hoc theo diém bat
k¥ trong s cac diém tir 1 dén 4, trong do chét xic tac polyme hoa théa mén didu
kién 1 sau day: '

[dicu kién 1]

-Ea/R 14 tlr -7.100 dén -2.900

trong do6 Fa 14 ning lugng hoat hoa dugc tinh bang d6 thi Arrhenius tir cac hing
sb van toc phan tmg cua hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu
quang hoc & hai hodc nhiéu nhiét d6 khac nhau va R 1a héng s6 khi 8,314

J/mol/K..

6. Ché pham c6 thé polyme héa duoc dung cho vt liéu quang hoc theo diém bét
k¥ trong s& céc diém tir 1 dén 5, trong d6 chét xic tac polyme hoa chua it nhét
mot chat duge chon tir nhém chi bao gdm chét xiic tac bazo c6 gid tri pKa la tir

4 dén 8 va chat xtic tac hitu co kim loai.

7. Ché pham tién polyme c6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc,
ché pham nay chira chét xtic téc polyme hoa va tién polyme 1a polyme cua hai
hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vt liéu quang hoc va tién polyme nay
chira nhém chite ¢6 thé polyme héa duge, trong do:

it nhat mot trong sb hai hoac nhiéu monome khéac nhau ding cho vt liéu
quang hoc 1a hop chét isoxyanat khong chira vong thom, va

d6 nhét do dugc bang may do dd nhot loai B & 25°C va 60 vong

quay/phut 1a tir 10 mPa-s dén 2.000 mPa-s.

8. Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge dung cho vét li¢u quang hoc
theo diém 7, trong d6 ham lugng cua chét xtc tac polyme héa so véi tong 100
phéan theo khdi lugng cia tién polyme la tir 0,1 phan theo khéi lugng dén 4,0

phan khoi luong.

9. Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge ding cho vét liéu quang hoc
a1
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theo diém 7 hodc 8, trong d6 hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat
liéu quang hoc chira it nhét mot hop chét hydro hoat tinh duge chon tir nhdm chi
bao gdm hop chit polythiol chira hai hodc nhiéu nhém mercapto, hop chat
hydroxythiol chira mgt hodc nhiéu nhém mercapto va mot hodic nhiéu nhém
hydroxyl, hop chét polyol chtra hai hodc nhidu nhém hydroxyl, va hop chat

amin.

10. Ché pham tién polyme c6 thé polyme hoa duge ding cho vit liéu quang hoc
theo diém bét ky trong s6 céc diém tir 1 dén 9, trong d6 chat xfic tac polyme hoa
thoa man diéu kién 1 sau ddy:

[diéu kién 1]

-Ea/R 14 tir -7.100 dén -2.900

trong d6 Ea la ndng luong hoat hoa duoc tinh bang dd thi Arrhenius tir cac hing
b van toc phan Gng cta hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu
quang hoc & hai hodc nhidu nhiét do khéc nhau va R la hang sO khi 8,314

J/mol/K.

11. Ché pham tién polyme ¢6 thé polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc
theo diém bat ky trong sé cac diém tir 7 dén 10, trong d6 chat xuc tac polyme
héa chza it nhit mot chét dugc chon tir nhém chi bao gom chat xGc tac bazo ¢6

gi4 tri pKa 1a tir 4 dén 8 va chat xtic tic hitu co kim loai.

12. San phim héa clmg cla ché pham co thé polyme héa duge dung cho vt ligu
quang hoc theo diém bat ky trong sb cic diém tir 1 dén 6 hogc ché pham tién
polyme ¢6 thé polyme hoa duoc dung cho vat ligu quang hoc theo diém bat ky

trong s6 cac diém tir 7 den 11.

13. Phuong phéap san xuat vét liéu quang hoc, phuong phap nay bao gom:
quy trinh diéu ché 1a didu ché ché pham c¢ thé polyme héa duge dung
cho vat liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vt
92

92/96



51097

[iéu quang hoc va chét xuc tic polyme héa. trong do:

it nhat mot trong s6 hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vat liéu
quang hoc la hop chét isoxyanat khong chita vong thom, va

ham luong cua chét xtc tac polyme hoéa so voi téng 100 phan theo khdi
luong cua hai hodc nhiéu monome dung cho vét liéu quang hoc la tr 16n hon
0,05 phfiﬂ theo khoi lwong dén 2.0 phén theo khdi lugng,

quy trinh dGc khuén ma trong d6 do nhot cua ché pham c¢6 thé polyme
hoa duge dung cho vit liéu quang hoc, ma duge do bang may do do nhét loai B
& 25°C va 60 vong quay/phut, duge diéu chinh dén tir 10 mPa-s dén 1000 mPa-s
va ché pham nay duge dic khudn trong khudn; va

quy trinh hda cting la hoéa cimg ché phém c6 thé polyme hoa duge ding
cho véat liéu quang hoc béng cach polyme hoa hai hodc nhiéu monome khac
nhau dung cho vt liéu quang hoc trong ché phém ¢6 thé polyme hoa duge ding

cho vét liéu quang hoc trong khuén.

14. Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc, phuong phép nay bao gfim:

quy trinh diéu ché 1a didu ché téng 100 phan theo khéi lugng cia hai
hodc nhiéu monome khac nhau dung cho vt liéu quang hoc va tir 0,010 phén
theo khdi lvong dén 2.0 phén theo khdi lrong cua chit xic tac polyme hoa; va

quy trinh tién polyme héa 1a thu dugc, bing cach thu dugc tién polyme
bfmg cach tron mot phén ctia hai hoic nhiéu monome khac nhau dung cho vt
liéu quang hoc va it nhét mét phan cua chat xic tac polyme hda va polyme hoa
it nhat mot phan trong phan cua hai hogc nhitu monome khac nhau dung cho vat
liéu quang hoc, hén hop chira tién polyme,

trong do it nh4t mot trong s6 hai hoidc nhiéu monome khéc nhau dung

cho vt lidu quang hoc 1 hop chét isoxyanat khong chira vong thom.

15. Phuong phdp san xudt vat liéu quang hoc theo diém 14, phuong phép nay
bao gom:
quy trinh san xuét ché pham co6 thé polyme hoa duge dimg cho vét licu
93
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quang hoc trong do thu dugc ché phém 6 thé polyme hoa dugce ding cho vit
liéu quang hoc chira hai hodc nhiéu monome khac nhau ding cho vat liéu quang
hoc, tién polyme va chét xtc tac polyme hoa, bang cach con b6 sung it nhat
lugng cén béng_ ctia hai hodic nhiéu monome khac nhau dimg cho vt liéu quang
hoc vao hdn hop chia tién polyme; va

quy trinh héa cimg trong d6 thu duoc vt li¢u quang hoc 1a san pham hoa
clmg ctia ché phdm ¢6 thé polyme héa duge dung cho vét liéu quang hoc, béng
cach hoa cimg hai hodc nhiéu monome khéc nhau ding cho vét liéu quang hoc

trong ché pham ¢ thé polyme hoa dugc dung cho vat liéu quang hoc.

16. Phurong phéap san xudt vit liéu quang hoc theo diém bét ky trong s6 cac diém
tir 13 dén 15, trong do6 hai hoidc nhiéu monome khéc nhau ding cho vat liéu
quang hoc chira it nhat mét hop chit hydro hoat tinh duge chon tir nhém chi bao
gdbm hop chét polythiol chra hai hodc nhidu nhém mercapto, hop chét
hydroxythiol chira mgt hodc nhiéu nhém mercapto va mét hodc nhiéu nhém
hydroxyl, hop chat polyol chira hai hodc phiéu nhém hydroxyl, va hop chét

amin.

17. Phuong phép san xudt vét liéu quang hoc theo diém bét ky trong s6 céc diém
tir 13 dén 16, trong dé chat xic tic polyme hoa théa méan diéu kién 1 sau day.
[diéu kién 1]

-Ea/R 14 tir -7.100 dén -2.900
trong d6 Ea 1a ning lugng hoat hoa duge tinh bang db thi Arrhenius tir cac hing
s van tde phéan mg cua hai hoac nhiéu monome khac nhau dung cho vét ligu
quang hoc ¢ hai hodc nhiéu nhiét d6 khac nhau va R la hing s6 khi 8,314

J/moVK.

18. Phuong phép san xuét vét liéu quang hoc theo diém bat ky trong s6 cac diém
tir 13 dén 17. trong dé chat xtic tac polyme héa chira it nhat mot chat duge chon
tir nhém chi bao gdm chat xuc téc bazo ¢6 gid tri pKa la tir 4 dén 8 va chat xuc
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tac hitu co kim loai.

19. Phuong phap san xuat vat liéu quang hoc theo diém bat ky trong s6 cdc diém
tir 13 dén 18, trong d6 chat xtic tac polyme hoa chira it nhat mot chat duge chon

tir nhém chi bao gom chat xGc tdc amin va chat xic tac thiec hitu co.

20. San pham hoéa ctmg cla hai hodc nhiéu monome quang hoc khéc nhau, trong
do:

it nhét mdt trong sb hai hodic nhiéu monome khac nhau dung cho vat liéu
quang hoc la hop chét isoxyanat khong chira vong thom,

khong ¢o vin soc ¢6 chiéu dai 13 1,0 mm hodc 16n hon niam trong ban
kinh 1 15 mm tir tAm cha san pham héa cimg, va

ham lugng amin, nhu duge do bang sic ky khi - khéi phé, 1a tir 0,03%

theo khdi luong dén 2.5% theo khéi luong.
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