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(57) Sang ché dé xuét ché pham polythiol theo cac phwrong 4n vi du gdm it nhit hai
hop chét gbc polythiol khac nhau, trong d6 dién tich dinh (%) ctia hop chét polythiol
duoc dai dién bai CsHisSs, ma dugce danh gia thong biéu do phén tich sic ky 16ng hiéu
niang cao (HPLC) thu dugc & budc song 230 nm, niam trong khoang tir 0,90% dén
1,30%. Biang cach kiém soat hop chét polythiol phu, san phim quang hoc ¢6 d6 truyén

va ddc tinh quang hoc wu viét c6 theé dugce san xuat.
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Linh vie k§ thuit dwoce dé cap

Sang ché @& cap dén ché pham polythiol va ché phim quang hoc bao gdm ché
pham nay. Cu thé hon, sang ché dé cap dén ché pham polythiol bao gdbm cac hop chat

gbc polythiol khic nhau, va ché phdm quang hoc bao gém hop chét giéng nhau.
Tinh trang k§ thuét cia sang ché

Vi du, hop chit polythiol dugc st dung rong rai lam nguyén lidu tho dé san xudt
nhwa polyuretan. Vi du, hop chét polythiol dwoc st dung dé san xuét thiu kinh quang
hoc st dung nhua polyuretan va chat lugng ching han nhu d6 tinh khiét ctia hop chit
polythiol 1am nguyén liéu tho c6 thé anh huéng truc tiép dén chat luong cua thiu kinh

quang hoc.

Vi du, hop chit gbe polythiouretan dugc diéu ché bang phan ung gitta hop chat
polythiol va hop chit isoxyanat c6 thé duge sir dung 1am vét liéu co ban cia thiu kinh

quang hoc.

Vi du, Céng b don dang ky sang ché Han Québc sé 10-1338568 boc 16 phuong
phép téng hop chét polythiol bang cach cho hop chit polyol phan ting véi thioure dé

dieu ché muoi isothiouronium, sau d6 thuy phén n6 bang dung dich nuéc amoniac.

Tay thudc vao sé lwong nhom chire, d6 dai chudi, v.v. ciia hop chat polythiol
duoc téng hop, cac dac tinh quang hoc nhu d6 trong subt, chi sd khtc xa, v.v. clia thiu
kinh ¢6 thé dugc stta ddi mot cach tinh vi. Theo d6, dé trién khai mot thau kinh quang
hoc véi cac ddc tinh quang hoc mong mudn mét cach dang tin cay, co thé can phai kiém

soat tot thanh phan c4u tao ciia hop chét polythiol.

Ban chét k§ thuat ciia sang ché
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Muc tiéu theo phwong an vi du 14 dé xudt ché phdm polythiol c¢6 cac tinh chét
phan tmg va tinh chat quang hoc duoc cai thién, ciing nhu phuong phap diéu ché no.

Muc tiéu theo phuong an vi du 1 dé xudt ché pham quang hoc gbdbm ché pham
polythiol ¢é cac tinh chit phan ting va tinh chit quang hoc dugc cai thién.

Muc tiéu theo phuong én vi du la dé xuét san phém quang hoc dugc san xuét
bang cach st dung ché pham quang hoc duwoc mo ta trén day.

Ché pham polythiol theo cac phuong an vi du gdm: it nhét hai hop chét gbc
polythiol khac nhau, trong dé dién tich dinh (%) ctia hop chét polythiol duoc dai dién
b6i CsHisSe, ma duge déanh gia thong biéu dd phén tich sic ky léng hiéu ning cao
(HPLC) thu dugc & bude séng 230 nm, c6 thé nim trong khoang tir 0,90% dén 1,30%.

Theo mot s6 phuong 4n, hop chat polythiol dwoc dai dién boi CsHisSs, c6 thé
¢6 céu triic cong thirc 2 duéi day:

Cong thtic 2
HS™ > S\[\s/\[SH
SH SH,
Theo mét sé phuong an, ché phdm gbc polythiol c6 thé gdm hop chit polythiol

phu dugc dai dién badi cong thire 2 néu trén, va hgp chat polythiol chinh ¢6 trong luong

phan tir cao hon so véi hop chét polythiol phu.

Theo mot sb phuong 4n, hop chét polythiol chinh c6 thé gbm hop chét polythiol
ttr chirc ¢6 sb nguyén tir cacbon 16n hon so v6i hop chat polythiol phuy.

Theo mot s6 phuong 4n, hop chéit polythiol chinh c6 thé gdm it nhat mot hop
chét duoc chon tir hop chét polythiol tir chitc duge dai dién béi cdc cong thuc tir 1-1

dén 1-3 dudi day:

Cong thire 1-1
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HS™ Sj/\s/\[s\/\SH
HS SH
Cong thuc 1-2

SH
s S
oy
SH
HS

Cong thire 1-3

SH

HS /
S S
Dand
HS SH
Theo mdt s6 phuong 4an, chi sb kiém soat tdc dd phan tmg duoc xic dinh béi

cong thirc 1 du6i day c6 thé nam trong khoang tir 0,006 dén 0,017:
Phuong trinh 1
Chi sb kiém soat tbc do phan tng: RCI = A/B

(trong phuong trinh 1, A dai dién dién tich dinh (%) cia hop chét polythiol dugc dai
dién boi CsHisSe, ma duoc danh gia thong qua biéu do phan tich HPLC, va B dai dién
dién tich dinh (%) ctia hop chit polythiol duoc dai dién béi mdi trong s6 cac cong thiic

1-1 dén 1-3, ma dugc danh gia thong qua biéu d6 phan tich HPLC).

Theo mét sb phuong 4n, dién tich dinh cia mdi trong sé cac hop chét polythiol
duogc dai dién bdi céc cong thirc tir 1-1 dén 1-3, ma dwgc danh gid thong qua biéu dd
phan tich HPLC, ¢6 thé nam trong khoang tir 78,6% dén 85%.

Theo phuong phép diéu ché ché phim polythiol trong phwong an vi du, sunfua
kim loai ¢6 thé dwoc dua vao trong hop chét polyol so bo dé tao ra hop chét trung gian

polyol. Sau d6, chit xtic tién sy hinh thanh hop chét polythiol phu c6 thé dugc bd sung
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vao hop chét trung gian polyol. Sau dé, hop chét trung gian polyol c6 thé duoc bién

d6i thanh hop chat gbc polythiol thong qua su thiol héa.

Theo mot s6 phuong 4n, ché pham polythiol ¢6 thé gom it nhit hai hop chit gbc
polythiol khac nhau, trong d6 dién tich dinh (%) ciia hop chat polythiol dugc dai dién
b6i CsHisSe, ma duoc danh gia thong biéu dd phan tich sic ky 16ng hiéu ning cao

(HPLC) thu duoc & bude song 230 nm, c¢6 thé ndm trong khoang tir 0,90% dén 1,30%.

Theo mdt s phuong an, hop chat polyol so bo c6 thé dwgc tong hop bang phan
ung cua 2-mercaptoetanol va epihalohydrin, trong dé hop chét chat xuc tién tao thanh
polythiol trong hop chét trung gian polyol ¢6 thé dwoc bd sung & pham vi twong duong
duoc x4c dinh truge ddi véi 2-mercaptoetanol dé thoa man pham vi cua dién tich dinh

(%) ctia hop chét polythiol.

Theo mét s6 phuong 4n, chat xtc tién sw hinh thanh hop chét polythiol phu ¢6

thé gdom glycidol.

Ché phdm quang hoc theo cac phuong an vi du c6 thé gdm ché pham polythiol
va hop chit gbc isoxyanat. Ché phdm polythiol c6 thé gdm it nhat hai hop chét gbc
polythiol khac nhau, trong d6 dién tich dinh (%) cia hop chét polythiol duoc dai dién
bdi CsHisSe, ma duge danh gia thong bidu dd phén tich sic ky 1ong hiéu nang cao
(HPLC) thu dugc & budc song 230 nm, nam trong khoang tir 0,90% dén 1,30%.

Theo céc phuong an vi du, sang ché dé xuat san phim quang hoc gdm nhwa
polythiouretan dwoc didu ché tir ché pham quang hoc va c6 thé polyme hoa trén day.

Theo cac phuong 4n trén day, ché phadm polythiol theo phuong 4n vi du c6 thé
gdm it nhat hai hop chéit gdc polythiol t& chitc khac nhau, va c6 thé gdm hop chat
polythiol phu c6 ciu tric dugce xac dinh trude & pham vi ndéng do duoc x4c dinh trude
dugc danh gia thong qua HPLC.

Hop chét polythiol phu c6 thé ¢6 chidu dai chudi ngén hon twong ddi, giam mau
sdc ctia thau kinh va kiém soét tbc do phan img bang hop chét dua trén isoxyanat, nho

4
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do ¢6 thé thu duge thau kinh quang hoc ¢6 chi s6 khic xa mong muon v6i do tin cay

cao.
Mo ta van tat hinh vé

Fig.1 dén Fig.4 1a nhitng hinh anh hién thi d6 thi phan tich sic ky 1éng hiéu nang
cao (HPLC) cua cac ché phém polythiol dugc diéu ché theo cac vi du va vi du so sanh.
MBS ta chi tiét sang ché

Sau day, cac phuong 4n cla sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon. Vé van dé nay,
sang ché c6 thé dugc thay dbi theo nhiéu cach khac nhau va co nhiéu phuong an khéc
nhau, sao cho cac phuong an cu thé s& dugc minh hoa trong cac hinh vé& va duge mo ta
chi tiét trong ban mo ta nay. Tuy nhién, sang ché khong bi giéi han & cac phuwong an
cu thé nay, va nhitng ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay s& hiéu
rang sang ché bao gdm tét ca cac bién thé, twong dwong, va thay thé thudc ban chat va

pham vi cda sang ché.

Trir khi dugc dinh nghia khac di, tat ca cac thuat ngir ké ca thuat ngit khoa hoc
va k§ thuat dugc sir dung & trong ban md ta nay déu c6 cting nghia nhu dugc hiéu thong
thuong béi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thudt ma sang ché nay thudc
v&. Can hiéu r3 hon ring cac thuat ngit, chang han nhu c4c thuét ngit dugc dinh nghia
trong cac tir dién thong dung, nén dwoc hidu 1a c6 nghia nhat quén v6i nghia cua ching
trong ngtt canh cta linh vuc k¥ thuat lién quan va sé khong dugc hiéu theo nghia ly
tudng hoa hodc qua trang trong trir khi duge dinh nghia rd rang ¢ trong ban mo ta nay.

Theo mot phuong 4n cua sang ché, sang ché dé xuét ché phdm polythiol gdom
hop chat gbe polythiol.

Theo céc phuong an vi du, ché phim polythiol co thé gbm it nhat hai hop chét
gbc polythiol khéc nhau. Theo mét sé phuong 4n, ché phdm polythiol c6 thé gom it

nhét hai hop chét polythiol tir chirc.
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Vi du, ché phdm polythiol c6 thé gdm hop chét polythiol chinh va hop chat
polythiol phu.

Céc vi du khong gidi han ciia hop chét polythiol chinh c6 thé gdm compounds
duoc dai dién boi cac cong thire tir 1-1 dén 1-3 dudi day. Vi du, hop chét polythiol
chinh c6 thé gém it nhat mot hop chét trong sb cac hop chét dugc dai dién bdi cac cong

thue tir 1-1 dén 1-3 dudi day:

Cong thure 1-1
HS/\/S]/\S/\[S\/\SH
HS SH

Cong thirc 1-2

/_/SH
s g
HS™ s~<:
SH
HS

Cong thuce 1-3

SH

HS /
S S
Dand
HS SH
Theo phuong an dugc wu tién, hop chat polythiol chinh c6 thé gébm hop chat

polythiol t& chirc dugce dai dién boi cong thuce 1-1.

Hop chét polythiol phu c6 thé gdbm hop chit polythiol t chitc ma c6 do dai
chudi ngin hon, trong luong phan tir nhé hon hoic s6 nguyén tir cacbon nho so véi ciia

hop chét polythiol chinh.

Theo cac phuong 4an vi du, hop chit polythiol phu c6 thé dugc dai dién béi
CsH15Ss. Theo mot s6 phuong an, hop chat polythiol phu cé thé gém hop chit duoc dai

dién boi cong thire 2 dudi day:



53798 733

Coéng thue 2
HS S \[\ s /\[SH
SH SH,
Nhu dwoc mé ta trén diy, hop chét polythiol phu c6 thé ¢6 chidu dai chudi ngin
hon va/hoac trong lugng phan tt nhé hon hon so véi cua hop chét polythiol chinh. Hop

chét polythiol phu c6 thé duoc dé xut 1am chét diéu hoa cua su polyme héa (“chét diéu

hoa polyme héa”) ¢6 hop chit gbc isoxyanat s& duge mo ta dudi day.

Vi dy, néu tdc d6 phan tng gitta hop chét polythiol chinh va hop chét goc
isoxyanat bi ting qué muc, n6 c6 thé gay ra sy khong dong nhat (“soc”) ciia san pham
quang hoc nhu thiu kinh. Mt khac, néu téc d6 phan ving giita hop chét polythiol chinh
va hop chét gbc isoxyanat bi giam qué mitc, né c6 thé gay ra duc tréng/nhuém mau cua

san pham quang hoc, do d6 lam gidm do truyén cua nod.

Theo cac phuong an vi du, vi hop chét polythiol phu dugc bao gbm & luong
thich hop, téc d6 phan Gtng mong mubn gitta hop chét polythiol chinh va hop chét gbc
isoxyanat c6 thé dugc duy tri. Hon nita, toan bo tri sb thiol va chi sb khuc xa chét 16ng

ctia ché phdm polythiol c6 thé duoc tinh chinh bang hop chét polythiol phy.

Do d6, san phdm quang hoc nhu thau kinh c6 kha ning c6 tinh chét quang hoc
déng nhAt va mau sic va hién trong soc bi kim ham c6 thé dat dugc b?mg cach st dung
ché phém polythiol. Hon nfta, c6 thé cai thién d6 6n dinh hoa hoc cua ché phém
polythiol hodc san phim quang hoc, sao cho hién tugng duc trang cua thau kinh c6 thé

dugc kim ham hiéu qua.

Khi luong hop chét polythiol phu bi ting qua mtc, vi thanh phén trong luong
phan tir thip bi tiang 1én, téc do phan ting c6 thé bi ting qua muc. Mit khéc, khi lugng
hop chét polythiol phu bi giam qua mirc, cac chirc cia chit diéu hoa tdc do phan ung
dugc mo ta trén day cé thé duoc thue hién khong du, va sy nhudm mau cua san phém

quang hoc va/hodc su giam do truyén c6 the xay ra.
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Theo cac phuong an vi dy, ham lugng (vi duy, dién tich dinh %) cta hop chét
polythiol phu, ma dugce do bang dién tich dinh ctia hop chét polythiol phu théng qua
sic ky 16ng hiéu ning cao (HPLC) analysis graph thu dwgc & buée séng 230 nm, cd thé

nim trong khoang tir 0,90% dén 1,30%.

Nam trong pham vi néu trén, viéc kiém soat toc d¢ phan ting va hiéu qua trc ché

su nhudm mau/soc ¢6 theé dugc thuc hién day du.

Theo phwong 4n dugc wu tién, ham lugng ctia hgp chat polythiol phu duoc danh
gi4 thong qua HPLC c6 thé nim trong khoang tir 0,95% dén 1,30%, tét hon 1a 1,0%
dén 1,30%, va t6t hon nira 1a 1,03% dén 1,26% hodc 1,05% dén 1,26%.

Theo mot sb phwong an, téc d6 phan tng gitra ché phim polythiol va hop chét
gbc isoxyanat (xem phuong trinh toan hoc ltrong vi du thir nghiém) c6 thé dugc duy
tri bing hop chit polythiol phu ndm trong khoang tir 0,18 dén 0,25, t&t hon 12 0,18 dén
0,22, va t6t hon nita 1a 0,20 dén 0,22.

Nam trong pham vi tdc d6 phan Gng néu trén, thau kinh c¢6 do truyén qua duge
cai thién c6 thé dat duoc trong khi kim ham dugc su tao thanh soc do su tang qua mirc
tdc d6 phan ung.

Theo mdt s& phuong an, chi s kiém soat tbc d6 phan tmg (RCI) clia ché phim
polythiol, ma dugc dai dién bédi cong thuc 1 dudi day, cod thé nim trong khoang tir
0,006 dén 0,017:

Phuong trinh 1

Chi s6 kiém soat tbc d6 phan tng (RCI) = A/B

Trong phuong trinh 1, A dai dién ham lugng cua hop chét polythiol phu, ma
dugc do bing dién tich dinh ciia hop chét polythiol phu théng qua biéu do phan tich
HPLC, va B dai dién ham luong ciia hop chét polythiol chinh, ma dugc do bang dién
tich dinh ctia hop chét polythiol chinh thong qua biéu dd phan tich HPLC.
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Chi sb kiém soat tbc do phan tng (RCI) ¢6 thé phan anh ty 1€ ham luong cla
polythiol phan tir thap va polythiol phan tir cao tham gia vao phan ung polyme hoa v6i

hop chét gbc isoxyanat.

Vi du, hop chét polythiol phu c6 thé trong g véi polythiol phan tix thép, c6
chidu dai phén tir trong d6i ngén hon va c6 thé dong vai trd 1am thanh phan dé ting
tbc d6 phan ing véi hop chét gde isoxyanat. Mit khac, hop chit polythiol chinh c6 thé
c6 trong lugng phan tir hodc chiéu dai phan tir tuong dbi cao hon va c6 thé tao ra toe

d6 phan tmg giam so v6i hop chét polythiol phu.

Do d6, theo phuong 4n vi du, chi s6 kiém soat tbc d6 phan g trong phuong
trinh 1 c6 thé duge kiém soat dén mot pham vi thich hop tr mot don vi ché phérn
polythiol. Nh&r d6, ¢6 thé thu duge san phidm quang hoc c6 d9 tin cdy cao trong khi kim
ham dugc su tao thanh soc do su ting qua mirc toc do phan tng, cling nhu giam do

truyén, nang suat do giam qua muc toc do phan mg hodc tuong tu.

Theo mot s6 phuong an, chi so kiém soat toc do phan Umg c6 thé ndm trong

khoang tir 0,007 dén 0,017, tét hon 12 0,01 dén 0,017, va t6t hon nira 12 0,012 dén 0,016.

Theo mot sd phwong 4n, ham lugng (vi du, dién tich dinh %) cta hop chat
polythiol chinh dugc danh gia thong qua biéu dd phan tich HPLC c6 thé nam trong
khoang tir 78,6% dén 85%. Vi du, dién tich dinh HPLC hoic ham lugng c6 thé tuong

ting v6i cac hop chit dwoc dai dién béi cac cong thic tir 1-1 dén 1-3 trén day.

Theo phuong 4n dugc vu tién, ham luong cua hop chét polythiol chinh dugc danh gia
thong qua HPLC c6 thé nim trong khoang tir 78,6% dén 84,1%, 79,0% dén 84,0%, va
t6t hon nira 1a 81,0% dén 83,25%.

Ham lwong nim trong pham vi néu trén ctia hop chét polythiol chinh, ¢6 thé dé
dang dam bao du hiéu qua va hiéu sudt ctia phan tng polyme héa giita hop chat
polythiol va isoxyanat. Hon nita, c6 thé cai thién do tinh khiét ciia ché pham polythiol

trong méot pham vi thich hop va tang cudng do truyén cia thau kinh.
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Theo mét sé phuong 4n, ché pham polythiol ¢6 gia tri thiol (SHV) nam trong
khoang 96 g/dwong luong dén 97 g/duwong lugng. T6t hon 13, SHV nim trong khoang
tir 96,1 g/duong lugng dén 96,8 g/duwong lhrong.

SHV c¢6 thé dugc do bang gia tri thu duoc bang cach chia trong lwgng mau cho
luong it tidu thu twong dwong khi chudn d6 miu ché pham polythiol bing cach st

dung dung dich chuin iot 0,1N.

Theo mdt s6 phurong an, chi sé khic xa chét 16ng ctia ché pham polythiol c6 thé
nam trong khoang tur 1,6455 dén 1,647. T4t hon 13, chi sb khic xa chét 16ng is about

1,6455 dén 1,6468, va tt hon nita 12 1,6455 dén 1,646.

Chi sb khiic xa chét 1éng ¢6 thé duoc do & 25°C bang cach sir dung khiic xa ké

chét long.

Theo mot s6 phuong 4an, d6 tinh khiét ctia sic ky thdm thau gel (GPC) ché pham
polythiol ¢6 thé 1a 79% hodc 16n hon. Vi du, GPC ctia ché pham polythiol c6 thé 1a
79% dén 88%. Tt hon 13, do tinh khiét GPC nim trong khoang tir 80% dén 88%, va

tot hon nita 12 81% dén 85%.

Theo mot phuong 4n cia sang ché, sang ché d& xuat phuong phép diéu ché ché
pham polythiol gdbm hop chat géc polythiol. Nhu duge mo ta trén day, ché phim

polythiol ¢6 thé gdm it nhét hai hop chat polythiol tir chirc khic nhau.

Phuong phap diéu ché ché phdm polythiol theo cac phuong &n vi du c6 thé gdm
it nhat mot trong sb cac budc, quy trinh hodc thao tdc dugec md ta nhu S10, S20, S30
va S40 dudi day. Can phai hiéu ring cac thuat ngit sau day “S10, S20, S30 va S40”
duoc sit dung dé phan biét cac quy trinh dé thuan tién cho viéc mo ta va khong nhim
muc dich giéi han thu tu tudn tu cia chung. Vi dy, mot sb hoic tAt ca cac qua trinh S10,
S20, S30 va S40 dudi day c6 thé dugce tién hanh tuin tu, va/hodc c6 thé dugc tién hanh

v6i tht ty thay doi tuy theo diéu kién cua quy trinh.

10
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S10) Pua sunfua kim loai vao hop chét polyol so bd dé tao ra hop chét trung

gian polyol.
S20) B sung chét xic tién sy hinh thanh hop chit polythiol phu vao hop chét
trung gian polyol.

S30) Cho hop chét trung gian polyol phan tng v6i thioure duéi cac diéu kién

axit dé tao ra mudi isothiouronium.
S40) Bién d6i mudi isothiouronium thanh hop chat gdc polythiol.

Vi dy, & bude S10, hop chét trung gian polyol c6 thé duoc tao thanh béng cho

hop chit polyol so bd phan tmg véi sunfua kim loai.

Theo mdt phuong an, hop chit polyol so bo ¢6 thé thu duoc thong qua phan g

v6i 2-mercaptoetanol va epihalohydrin nhu dwgc 14y lam vi du trong so dd 1 dudi day.

So dd 1

OH

o Lo+ HO gy, - o N s

OH
Chét xuc téc bazo c6 thé duge st dung dé xuc tién phan mg cua 2-
mercaptoetanol va epihalohydrin. Vi du vé chit xtc tac bazo co thé gdm céc amin bac
bbn nhu trietyl amin, mudi amoni bac bén, triphenylphosphin va hop chét gbc crom
hoa tri ba. Epichlorohydrin c6 thé duoc sir dung 1am epihalohydrin nhu dwgc minh hoa

trong So dd 1.

Hop chét polyol so bo thu dugc c6 thé 13, vi du, hop chét diol c6 chira lién két

sunfua.

Nhiét d¢ phan tng dé tao hop chét polyol so bo c6 thé 13, vi du, tir -10°C dén
40°C, t6t hon l1a tir -5°C dén 30°C, tr 0°C dén 25°C, va tdt hon nita 13 tir 5°C dén 20°C.

Vi du, ham lugng cia 2-mercaptoetanol cé thé 1a tir 0,5 mol dén 3 mol, ot hon

12 0,7 mol dén 2 mol, va tdt hon nita 12 0,9 mol dén 1,1 mol, trén co sé 1 mol
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epihalohydrin. Chit xuc tac bazo ¢ thé duge sit dung & lwgng tir 0,001 mol dén 0,1
mol, 0,005 mol dén 0,03 mol, va tbt hon nita 12 0,007 mol dén 0,015 mol, trén co sé 1

mol epihalohydrin.

Bing cach dua sunfua kim loai vao hop chét diol c6 lién két sunfua thu dugc
nhu duge md ta trén day, hop chét trung gian polyol ¢ thé dwoc tao thanh, nhu duge

minh hoa trong so db 2 dudi day

So db 2
~_-°H Na,S HO OH
CI/\AS \/\s/\(\s/ﬁ/\s/\/
OH OH OH

Nhu dugc minh hoa trong so dd 2, hop chét diol ¢6 thé dugc tiép tuc phan Ung
v6i nhau thong qua sunfua kim loai dé thu duge hop chét trung gian polyol gdm hop

chét polyol tit chirc.

Sunfua kim loai ¢6 thé gdm alkali sunfua kim loai, va theo mét phuong 4n, nhu

duoc thé hién trong so dd 2, NasS ¢o thé duge st dung.

Vi du, & bude S20, chét xtc tién su hinh thanh hop chit polythiol phu c6 thé
dugce bd sung vao hop chét trung gian polyol. Theo mdt phuong 4n, sau khi bd sung
sunfua kim loai, cht xuc tién sy hinh thanh hop chét polythiol phu c6 thé dugc thém
vao d6. Theo mot phuong 4n, sunfua kim loai va chat xuc tién sw hinh thanh hqp chét

polythiol phu v& co ban ¢6 thé duge bd sung vao cing nhau hosc ddng thoi.

Theo mot sb phuwong an, khi chit xuc tién sw hinh thanh hop chét polythiol phu,
glycidol c6 thé duge st dung. Glycidol c6 thé hoat dong nhu mdt neucleophil khong
giéng nhu epihalohydrin hoat dong nhur electrophil. Do d6, vi du, phan tmg cdng nhu
phan tng SN2 hoic phan tng SN1 ¢6 thé bi kim him & bude S30. Do d6, n6 c6 thé dan

t6i sy tao thanh ctia hop chit polythiol phu c6 trong lwgng phan tir nho twong dbi.

12



53798 13/33

Chéat xuc tién su hinh thanh hop chét polythiol phu c6 thé dwgc bd sung véi
lugng sao cho dap ung pham vi ham lugng do dugc bang HPLC ctia hop chét polythiol
phu dugc mo td & trén. Theo mot phuong an, chit xtc tién sy hinh thanh hop chit
polythiol phu ¢6 thé dugc diéu chinh nam trong khoang tir 0,005 dwong lugng (“eq”)
dén 0,02 duong lugng, 0,005 eq dén 0,018 dwong lwong, va t6t hon 1a 0,008 eq dén

0,015 eq trén co s& 2-mercaptoetanol.

Vi chit xtc tién sy hinh thanh hop chét polythiol phu dugc bd sung nim trong
pham vi néu trén, luong thich hop ctua hop chét polythiol phu c6 thé duogc bd sung vao
ché phdm polythiol. Do d6, tit ca hién tugng soc do tdc do phan tmg ting quéa mirc, sur
nhudm mau do tdc d6 phan tng giam qua mic, duc tring, v.v. ¢6 thé dugc kim ham
hiéu qua.

Vi du, & bude S30, hop chit trung gian polyol c¢6 thé duge phan tmg véi thioure.
Do d6, theo cac phuong an vi du, cd thé thu dugc mudi isothiouronium.

Ho6i luu didu kién axit c6 thé dugc st dung trong viéc tao thanh mubi
isothiouronium. D& hinh thanh cac didu kién axit, cac hop chat axit nhw axit clohydric,
axit bromhydric, axit iodic, axit sunfuric, axit photphoric, va twong tu cé thé duoc su
dung.

Nhiét d6 hoi huu c6 thé 1a 90°C dén 120°C, va tdt hon 1a tir 100°C dén 120°C,
trong khi thoi gian hoi luu c6 thé 1a tir 1 gio dén 10 gio.

Vi du, & budc S40, mudi isothiouronium c6 thé dugc bién d6i thanh hop chét
gbc polythiol. Theo cac phuong 4n vi du, mudi isothiouronium c6 thé bi thily phan
trong diéu kién bazo dé tao ra hop chit goc polythiol.

Cac bude S30 va S40 duge md ta trén day c6 thé gdm thiolation duge minh hoa
bing so d6 3 dudi day.

So dd 3
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S>_
NH
HoN ? Thuy phan
HO\/\S/Y\S/\(\S/\/OH _— e
OH OH
axit Bazo

S
HS™ Sjﬂs/\[ ~"sH
HS SH

Vi du, c6 thé bi thiy phan bing cach bd sung dung dich nuée co ban thanh dung
dich phan trng c6 chira muébi isothiouronium. Dung dich nuéc bazo ¢ thé gdm hydroxit
kim loai kiém va/hodc hydroxit kim loai kiém thé, nhu NaOH, KOH, LiOH, Ca(OH),,

V.V..

Theo mot phuong an, dung dich phan Gmg c6 chtra mudi isothiouronium dugc
]am mat & nhiét d6 tr 20°C dén 60°C, t6t hon 1a tir 25°C dén 55°C, va t6t hon nita 13

tr 25°C dén 50°C. Sau do, dung dich nudc bazo co thé duoc bd sung.

Theo mdt phuong an, dung mdi hitu co cod thé duoc bd sung trudce khi bd sung
dung dich nuéc bazo. Dung mdi hitu co c¢6 kha nang phan ung thap hodc vé co ban
khong c6 kha ning phan Gng va diém s6i vuot qua nhiét do phan Gng thiol héa c6 thé

duoc st dung dé cho phép phan tng thiol héa tién hanh 6n dinh.

Cac vi du vé dung moi hitu co c6 thé gom toluen, xylen, clobenzen, va
diclobenzen. Tot hon 14, toluen cé thé duogc st dung khi xem xét d¢ on dinh ctia phan

ung va doc tinh tir dung méi hitu co.

Ché pham gbc polythiol thu duge nhur duge md ta trén day co thé con dugce tinh
ché. Vi du, béng cach thuc hién l1ap di 1ap lai qua trinh rira axit va rira nudc, tap chit
bao gdbm trong ché pham gbe polythiol c6 thé duoc loai bo, ngoai ra, do trong sudt cia
vat liéu quang hoc dugc diéu ché tir ché phém polythiol cé thé duoc cai thién. Sau do,

sdy kho, loc, v.v. c6 thé duge thuc hién thém.
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Theo mot phuong an, 16p nude cod thé duoc tach ra hoic loai bo thong qua tach
16p sau khi tién hanh thiy phan. Rira axit c6 thé duge thuce hién & nhiét d9 tir 20°C dén
50°C, va t6t hon 1a tir 30°C dén 40°C trong 20 phit dén 1 gid, hodc 20 phut dén 40
phut bang cach dua dung dich axit (vi du, axit clohydric dm dic) vao dung dich pha

hitu co thu duoec.

Sau khi rra axit, quy trinh rtra nude co thé dugc tién hanh bang cach bd sung
nuée duge loai khi ¢6 ndng dd oxy hoa tan dugc diéu chinh tir 5 ppm hodc it hon, tbt
hon 12 3 ppm hodc it hon, va t6t hon nita 1a 2 ppm hodc it hon. Qua trinh rita nudce cd
thé tién hanh & nhiét do khoang tir 20°C dén 50°C, tét hon 1a khoang tir 35°C dén 45°C
trong 20 phat dén 1 gid, hodc tir 20 phut dén 40 phut. Quy trinh rira nudc co thé dwogc

lap lai hai hodc nhiéu 14n, vi du, c6 thé dwoc tién hanh tir 3 dén 6 lan.

Sau quy trinh rira axit va rira nuée, dung moéi hitu co con lai va do am c6 theé
duoc loai bo bang cach lam nong dudi ap suat giam, tiep theo 1a loc thong qua may loc

dé thu dugc hop chit gbc polythiol c6 do tinh khiét cao.

Theo mot s6 phwong 4n, ham lwong 4m con lai ctia ché pham gbc polythiol hodc
ché phdm polythiol ¢6 thé 1a 1,000 ppm hodc it hon, t&t hon 1a ndm trong khoang tir
100 ppm dén 500 ppm, va tét hon nita 1a tir 150 ppm dén 400 ppm.

Theo mot s6 phuong an, do tinh khiét ciia ché phim gbc polythiol dugc dénh
gia thong qua HPLC c6 thé nam trong khoang tlr 75% dén 88%. T4t hon 14, do tinh
khiét nim trong khoang tir 76% dén 85%, va tot hon nira 1a 80 dén 85%.

Trong pham vi do 4m va d6 tinh khiét duoc mé ta & trén, hidu qua polyme hoéa
c¢6 thé dugc cai thién du trong khi khong 1am ting qui mirc tai trong cia quy trinh va
phan tng phu c6 thé bi kim ham.

Theo mgt phuwong an cua sang ché, sang ché dé xuit ché phim quang hoc gbm

ché pham polythiol hodc hop chét gbc polythiol.
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Theo mdt sé phuong 4n, ché pham quang hoc c6 thé 1a ché phdm polyme hoéa

gbm ché pham polythiol va hop chit goc isoxyanat.

Hop chét gbc isoxyanat c6 thé gdbm hop chét c6 thé st dung nhu mot monom dé
tong hop polythiouretan. Theo phurong 4n dugc uu tién, hop chét gbc isoxyanat c6 thé
gdbm 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, hexametylen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, xylen diisoxyanat, toluen diisoxyanat va twong tu. Nhitng hop chét nay c6

th8 duoc st dung riéng hodc két hop hai hodc nhiéu hon trong sé chiing.

Ché phim quang hoc nhu ché pham c6 thé polyme héa dbi v6i vat lieu quang
hoc ¢6 thé bao gdm thém cac chét phu gia nhu chét giai phong, chat xac tac phan tng,

chit 6n dinh nhiét, chét hép thu tia cuc tim, chit tao mau xanh va tuong tu.

Céc vi du vé chit giai phong c6 thé gdbm chit hoat dong bé mit khong ion gbc
flo ¢c6 nhom perfluoroalkyl, nhom hydroxyalkyl hodc nhém este cua axit photphoric;
chét hoat dong bé mit khong ion gde silicon c6 nhém dimethylpolysiloxan, nhém
hydroxyalkyl hoac nhém este clla axit photphoric; mubi amoni alkyl bac bén nhu mubi
trimetylxetyl amoni, trimetylstearyl, mubi dimetyletylxetyl amoni, mudi amoni
trietyldodecyl, mudi amoni trioctylmetyl va mubi amoni dietylxyclohexadodexyl; este
cua axit photphoric c6 tinh axit va tuong tu. Nhitng chét nay c6 thé dugc str dung riéng

hoac két hop hai hodc nhiéu hon trong s6 chiing.

Chét xtic tac duoc sir dung 1am chit xuc tac phan ing trong phan tng polyme
héa cia nhua polythiouretan co thé dugc su dung. Vi du, chat xtc tac dialkyltin
halogenua, nhu dibutyltin diclorua va dimetyltin diclorau; céc chét xuc tac dialkyltin
dicarboxylat nhu dimetyltin diaxetat, dibutyltin dioctanoat va dibutyltin dilaurat; chét
xuc tac dialkyltin dialkoxit nhu dibutyltin dibutoxit va dioctyltin dibutoxit; cac chét
xac tac dialkyltin dithio alkoxit nhu dibutyltin di(thiobutoxit); chét xtic tac oxit

dialkyltin nhu di(2-ethylhexyl)tin oxit, dioctyltin oxit va bis(butoxydibutyltin)oxit; xuc

16



53798 17/33

tac dialkyltin sulfua, va tuong tu c6 thé duogc st dung. Nhitng chét nay c6 thé dugc sir

dung riéng hodc két hop hai hodc nhiéu hon trong sb ching.

Lay vi du vé chit hdp thu tia cuc tim, hop chit gbc benzophenon, gbc
benzotriazol, gbc salixylat, gbc xyanoacrylat, oxanilide, va twong tu c6 thé dugc sir
dung. Léy cac vi du vé chit dn dinh nhiét, cac hop chét géc mudi axit béo kim loai, géc
phét pho, gbe chi, gbe organotin, va twong tu c6 thé dugc sir dung. Nhitng chét nay ¢

thé duoc sir dung riéng hodc két hop hai hoic nhiéu hon trong s6 chung.

Chét 1am xanh c6 thé dugc bao gdbm 1am chit kiém soat mau cia vt liéu quang
hoc dugc diéu ché tir nhua polythiouretan. Vi du, chit 1am xanh c6 thé c6 dai hép thu

trong dai budc séng tir mau cam sang mau vang trong vung anh sang nhin thay.

Cac vi du vé chét 1am xanh c6 thé gém thudc nhudm, chéit 1am tréng huynh
quang, sac td huynh quang, sic td vo co, va tuong tu, va co thé dugc lua chon phu hop
theo tinh chét vat Iy hodic mau nhwa cin thiét cho san pham quang hoc dugc san Xuét.
Khi thudc nhudm duge st dung Iam chét tao mau xanh, vi du, thudc nhudém cé bude
song hép thu cuc dai 1a tir 520 nm dén 600 nm, va t6t hon 13 tir 540 nm dén 580 nm c6

thé duoc sir dung. Tt hon 13, thude nhudm gdc antraquinon cé thé duoc sir dung.

Nhuya polythiouretan ¢6 thé duoc tao ra théng qua phin (mg polyme hoa ché

pham gbc polythiol dugc bao gdm trong ché pham polythiol ¢6 hop chét gbc isoxyanat.

Theo mot s6 phuong 4n, trén co s tong trong lugng cua ché phdm quang hoc,
ché phdm gbc polythiol hodc hop chét gbc polythiol c6 thé dugc bao gdm trong ham
lwong nam khoang tir 40 dén 60% theo trong lugng (“% theo trong lugng”), va hop
chét gbc isoxyanat c6 thé duoc bao gdm trong ham lugng ctia khoang 40 % theo trong
luong dén 60 % theo trong luong, trong khi chat phu gia c6 thé dugc bao gdm trong

ham luong khoang 0,01 % theo trong lwong dén 1 % theo trong luong.
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Theo mdt s6 phuong an, tbe d6 phan Gng cia ché phdm quang hoc dugc bao
gdm trong phuong trinh todn hoc 1 duge mb ta duéi day co thé dugc duy tri nAm trong

khoéng tir 0,18 dén 0,25, t6t hon 12 0,18 dén 0,22 béi hop chat polythiol phu néu trén.

Theo mot phuwong 4n cia sang ché, san phdm quang hoc dugc san xuét théng

qua ché phdm quang hoc dwge mé ta trén ddy cé thé duoc dé xuat.

Vi du, sau khi loai khi ché phém quang hoc dudi ap suét giam, ché phém thu
duge co thé duge bom vao khuodn dé duc vt lidu quang hoc. Viéc bom khudn co thé
dugc thuc hién, vi dy, trong pham vi nhiét do tir 20°C dén 40°C, va tét hon 1a tir 20°C

dén 35°C.

Sau khi bom khuén, nhiét do c6 thé tang dan, do d6 cho phép phan tng polyme
hoéa ciia nhua polythiouretan dé xtr ly. Nhiét dd polyme hoa co thé nim trong khoang
tir 20°C dén 150°C, va tét hon 1a tir 25°C dén 125°C. Vi du, nhiét d6 polyme hoa tdi
da c6 thé nim trong khoang tir 100°C dén 150°C, t6t hon 1a tir 110°C dén 140°C, va

tot hon nita 1a tir 115°C dén 130°C.

Téc do tang nhiét do c6 thé 1a 1°C/phit dén 10°C/phut, tot hon 1a 3°C/phut dén
8°C/phut, va tét hon nita 1a 4°C/phut dén 7°C/phit. Thoi gian tring hop c¢6 thé 1a 10
gidr dén 20 gio, va tot hon 1a 15 gid dén 20 gio.

Vi du, thdu kinh c6 tinh chat quang hoc va tinh chét co hoc d@)ng nhét c6 thé dé
dang dat duoc béng cach kiém so4t thich hop toc do phan Gng trong pham vi nhiét do

trén day.

Sau khi hoan thanh polyme hoéa, nhya polythiouretan dugc polyme hoéa c6 thé
duoc tach khoi khuon dé thu duogc san phém quang hoc. Theo mdt phuong an, sau khi
tach khoi khudn, quy trinh déng rin c6 thé dugc tiép tuc tién hanh. Quy trinh déng rin
c6 thé duoc tién hanh ndm trong khoang tr 100°C dén 150°C, t6t hon 12 110°C dén
140°C, va tdt hon nira 1a 115°C dén 130°C trong khoang 1 gid dén 10 gid, t6t hon hon

12 2 gity dén 8 gio, va tot hon niva 1a 3 gid dén 6 gio.
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San phdm quang hoc c6 thé dwgc san xuit dudi dang kinh deo mit, thiu kinh

may anh, di-6t phat quang, v.v. theo dang khuén.

Chi s6 khuc xa cua san phém quang hoc c6 thé duoc diéu chinh theo loai va/hoic
ty 16 ham luong cia ché phim gdc polythiol va hop chét gbc isoxyanat dugc str dung
trong ché phém quang hoc. Vi du, chi sb khue xa cla san phém quang hoc co thé duoc
diu chinh ndm trong khoang tir 1,56 dén 1,78, 1,58 dén 1,76, 1,60 dén 1,78, hozc 1,60

dén 1,76, va tét hon 1a ndm trong khoang tir 1,65 dén 1,75 hoic 1,69 dén 1,75.

San phdm quang hoc c6 thé dugc cai thién bang cach tiép tuc xur 1y bé mit nhu
chéng bam ban, truyén mau, son cing, danh béng bé mit, ting cudng do cling va tuong

tu.

Theo cac phuong an duge mo ta trén day, hop chét polythiol phu c6 ham lwong
HPLC trong pham vi dugc md ta trén day co thé dwoc bao gdém trong ché pham
polythiol. Nho d6, c¢6 thé thu duge san pham quang hoc véi cac 16i quang hoc bi kim
ham ching han nhu nhudm mau, soc, v.v. trong khi van duy tri pham vi phan tng
polyme héa thich hop c6 thé thu duge tir ché pham gbc polythiol.

Sau déy, cac phuong 4an dugc dé xuit theo sang ché s& dugc mo ta tiép voi su
tham chiéu dén cac vi du thi nghiém cu thé. Tuy nhién, cac vi du thi nghiém sau day
chi minh hoa sdng ché va khong nhim muc dich giéi han phan yéu cau bao ho kém
theo, va ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vure k§ thuat nay sé& hién nhién hiéu
rang c6 thé co cac stra ddi va bién thé nim trong pham vi va ban chat clia sang ché. Cac
sira d6i va bién thé nhu nay duoc bao gdm mét cach day di trong phan yéu céu bao ho
keém theo.

Vi du thie hién sing ché

Vidul

1) Téng hop hop chét gbe polythiol tir chire
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Sau khi dua 60,0 phin theo trong hrong (“phén theo trong lwong”) nuée, 0,3
phan theo trong lwong trietylamin va 73,0 phan theo trong hrong 2-mercaptoetanol (2-
ME) vao binh phén ¢ng, nhiét do cia 1o phan Gng giam dén 0°C, va 88,2 phan theo
trong luwgng epichlorohydrin (ECH) dugc thém tur tir tung giot & nhiét 4o 15°C hodc
thip hon, va sau d6 khudy & 30°C trong 3 gio. Sau do, 148,7 phan theo trong lrong
dung dich natri sunfua 25% dugc thém tir tr trng giot ¢ 20 dén 25 ° C, sau d6 khudy
thém trong 1 gio. Sau d6, 0,56 phan theo trong lugng glycidol (0,010 dwong lugng trén

co s& 2-mercaptoetanol) di duoc thém vao, tiép theo 1a khudy thém trong 3 gio.

Sau do, 486,8 phan theo trong lwong axit clohydric 36% va 177,8 phén theo
lwong thioure dwoc dua vao, va khudy trong 3 gid trong khi héi lwu & 110°C, sao cho
phan tmg thiuronium clorua dugc tién hanh. Sau khi dung dich phan tng thu dugc dugc
1am ngudi dén 50°C, 305,6 phan theo trong lugng ctia toluen va 332,6 phan theo trong
luong cuia NaOH 50% di duogc thém vao, sau dé qua trinh thiy phan dugc tién hanh &

40 dén 60°C trong 3 gio.

Sau do, 16p nudc dugce loai bd sau khi thuc hién tach 16p trong 1 gio va thém
120 phén theo trong lugng axit clohydric 36% vao dung dich toluen thu dugc, tiép theo
rira axit mot 1an & 33 dén 40°C trong 30 phat. Sau khi rira bang axit, 250 phan theo
trong lwong clia nude da khir khi (ndng do oxy hoa tan 1a 2 ppm) dugc thém vao, va
qua trinh rira duoc tién hanh 4 1an trong 30 phut & 35 dén 45°C. Sau khi loai bo toluen
va do 4m con lai trong diéu kién 1am néng va giam 4p suét, né dugc loc dudi ap sudt
giam thong qua mang loc loai PTFE do d6 thu dugce 140 phan theo trong lwgng cua ché
phim polythiol bao gdm hop chét polythiol tit chirc dugc dai dién bsi cong thire 1 néu

trén 1am chét polythiol chinh.
2) Piéu ché ché phdm quang hoc va san xuat thau kinh

Sau khi tron ddng nhit 49,0 phén theo trong lwong ché pham polythiol dugc

diéu ché nhu dugc mé ta trén ddy, 51,0 phan theo trong luong xylen diisoxyanat, 0,01
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phén theo trong luong dibutyltin clorua va 0,1 phan theo trong lugng chét giai phong
este ctia axit photphoric dugc san xuat boi ZELEC® UN Stepan, quy trinh khir bot
duoc tién hanh & 600 Pa trong 1 gio dé diéu ché ché pham quang hoc.

Sau d6, ché pham dugc loc qua bd loc Teflon 3 um duge bom vao khuodn dic
duge cung cip cung v6i khudn thiy tinh va bang dinh. Nhiét d6 cta vat dic duge tang
dan tir 25°C 1én 120°C v6i toe ¢ 5°C/phit va qué trinh polyme héa dugc thuc hién &
120°C trong 18 gid. Sau khi qu4 trinh polyme hoa hoan tat, vat dic dugc tach ra, tiép
theo 12 xtr Iy tiép san pham & 120°C trong 4 gio dé tao ra mau thau kinh.

Céc vi du 2 dén 6 va vi du so sénh

Céc mau ché phim polythiol va thiu kinh duge diéu ché theo cach twong tw nhu
trong Vi du 1, ngoai trir viéc bd sung luong tuwong duong (dwong lugng) glycidol duge
sir dung trong téng hop ché phdm gbe polythiol da dwoc thay ddi nhu thé hién trong
bang 1 dudi day.

Vi du tht nghiém

(1) Xét nghiém ham lugng hop chit polythiol chinh va hop chét polythiol phu
thong qua phan tich HPLC

Trong céc ché pham polythiol theo timng vi du trong s6 cac vi du va céc vi du so
sanh, % dién tich dinh ciia hop chét polythiol ¢6 trong ché pham duge do thong qua
phép phén tich HPLC dugc thuc hién trong cac didu kién sau.

Piéu kién phan tich HPLC

i) Thiét bi: Agilent 1260 Infinity II

ii) Cot: ZORBAX Eclipse Plus C18, 5 um 4.6 x 250 mm

iii) Gradient pha dong: Acetonitril (axit formic 0,1%): Nuéc (amoni format

0,01M) = 35-100: 65-0
iv) Dung méi: Acetonitril (axit formic 0,1%)
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v) Budgc song: 230 nm

vi) Téc @6 dong: 1,0 ml/phit

vii) Luong bom: 20 pl

viii) Xt Iy so bd miu: mau: dung mo6i =0,1g: 10 g

Céc hop chit cu thé tuong Ung véi cac dinh cua dd thi HPLC duoc xac dinh
thong qua séc ky 16ng khéi phd (LC-MS). Cac diéu kién cu thé dé phan tich LC-
MS nhu sau.

Piéu kién phén tich LC-MS

Diéu kién LC

i) Thiét bi: LC 30A System (Shimadzu)

ii) Cot: YMC-Pack ODS-A 150 mm x 6 mm (S-5 pm, 12 nm)
iii) Gradient pha dong: Dung mdi A: nudc, dung moi B: Acetonitril
A:B (60:40) 30 phut, n (0:100) 1‘0 phut

iv) Téc do dong: 1 ml/phut

v) Nhiét do cot: 40°C

vi) May do: PDA (190 dén 800 nm)

vii) Thé tich bom: 10 uL

May do khéi luong

i) Thiét bi: Q Exactive (Thermo Fisher Scientific)

ii) Phuong phéap ion hoa: ESI

iii) Pham vi quét: m/z 130 dén 1,950

iv) Phéan cyc: Duong & 4m
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Fig.1 dén Fig.4 14 nhitng hinh anh thé hién db thi phan tich sic ky 1éng hiéu
ning cao (HPLC) ctia cac ché phdm polythiol dugc diéu ché theo cac vi du va vi du so
sanh.

Cu thé, Fig.1 va Fig.2 thé hién db thi phan tich HPLC cua vi du 1 va 4, twong
tmg, trong khi Fig.3 va Fig.4 14n luot thé hién cac dd thi phan tich HPLC cta vi du so
sénh 1 va 2.

(2) Danh gia gi4 tri thiol (SHV)

Khoang 0.1 g ché phdm polythiol dwgc diéu ché trong mdi vi du va céc vi du so
sanh duoc dua vao cbc ¢6 mo6 va 25 mL cloroform dugc thém vao, sau do khuéy hén
hop trong 10 phut. Sau d6, 10 mL rugu metylic duwgc thém vao va khuay lai trong 10
phut, sau d6, dung dich thu dugc dugce chuén do béng dung dich chuin 16t 0,1N, sau

d6 do SHV theo Cong thirc 1 bén dudi (gia tri Iy thuyét: 91,7).
Phuong trinh 1 SHV (g/duong lwong) = Trong lugng mau (g)/{0,1 x Lugng i6t tiéu thu
L)}

(3) Chi sb khuc xa chét long

Péi véi cac ché phém polythiol dugc téng hop trong cac vi du va vi du so sanh,
chi s khic xa & 25°C dugc do bang khiuc xa ké chat léong (RA-600 (Kyoto

Electronics)).
(4) D6 tinh khiét GPC

Déi vai cac ché pham polythiol dugc tong hop trong cic vi du va vi du so sénh,
do tinh khiét dwoc do thong qua phan tich sic ky gel dugc thuc hién trong cac didu kién

sau bang cach sir dung hé théng APC (Waters).
i) Cot: Cot can bang APC XT 45A (4,6%¥150 mm) x 2
ii) Pha dong: THF
iii) Téc d6 dong: 0,5 mL/phut
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iv) Téng thoi gian din dong: 10 phut

v) Thé tich bom: 10 pl

vi) Méy do: RID 40°C

(5) Banh gid soc

Nhu d& mé ta & trén, mau thau kinh c6 duong kinh 75 mm va -4,00D da dugc
diéu ché bang ché phim c6 thé polyme hoa theo tirng vi du va vi du so sénh. Anh sang
tir ngudn sang cta deén thiy ngan duoc truyén qua mau thau kinh d& chuan bi va 4nh
sang truyén qua dugc chiéu 1én tim tring dé x4c dinh su c6 mit hay ving mit cia soc
theo su c6 mat hay ving mit cua do twong phan. Cac tiéu chuan dé ddnh gia nhu sau.

o: Khong quan sét thiy soc

x: Quan sat thdy soc bang mét thuong

(6) Do tbc dd phan tmg trung hop (d6 dbc phan (mg)

St dung méy do d nhét khong tiép xac EMS-1000 (KEM), d6 nhét tiéu chudn
(Cps tiéu chuén) 1dn diu tién duge x4c nhdn bing dung dich tiéu chuan dd nhét
(Brookfield, 1000 cps, 25°C). Sau d6, dd nhét duge do & 10°C trong 24 gio d6i véi cac
ché pham c6 kha ning polyme héa twong ting theo céc vi du va vi du so sanh. St dung
cac gia tri do duogc, cong thirc toan hoc (“toan hoc hoa”) duge tién hanh véi truc X 1a
thoi gian va truc Y 12 d6 nhét trong khi chuyén dbi truc Y theo thang logarit nhu thé
hién trong Phuong trinh toan hoc 1 bén dudi, roi sau do toe do phan ing dugc rut ra tu
dé.

Phuong trinh toan hoc 1

Y=a x exp(b x X)

Trong phuong trinh toan hoc 1, gi tri 'a' dai dién d¢ nhot ban dau (cps) trong

khi gid tri 'b' dai dién téc do phan tng, gi4 tri do dugc bidu thi bang cach lam tron dén

hai chir sé thap phan ctia gia tri do.
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(5) Dénh gia dé truyén sau khi nhudm mau

25/33

Mau thau kinh dwoc rira bang song siéu am cua tirng vi du va vi du so sanh dugce

nhudém mau trong bé tao mau (Dung dich tao mau nau, 10 phut, nhiét do cua bé tao

mau: 96 dén 98°C). MAu thiu kinh mau dugc rira bang nudc khir ion chay & nhiét do

phong, sau d6 do d6 truyén (Thiét bi do: LTM-200, My do do truyén LED).

Két qua do tinh chét vat 1y ciia ché pham polythiol ciing nhur két qua do tinh chét vat

ly ctiia thdu kinh dugc san xuét bé“mg cach st dung cung loai, twong trng, dugc thé hién

trong Bang 1 va 2 bén dudi.

Bang 1
Tinh chat vat ly cua ché pham polythiol
f;;f;g %  Dién
ciia % ) Dién | tich HPLC
. c | tic cua .
glycidol | SHV Chi so \ . bo tinh
trén co | (g/duong khuc xa HPLC'cua P o}ythml RCI khiét
s 2-ME | luong) chét long | POlythiol | chinh (A/B) 1 Gpe (of)
duoc bd phu (A) | (Cong thirc
surig (230 nm) |1-1) (B)
(230 nm)

0,010 .

Vidul |duong |964 1,6462 1,03 83,14 0,012 |83
lugng
0,008

Vidu2 |duong |96,6 1,6465 0,99 83,25 0,012 |83

| lugng

0,012

Vidu3 |duong |96,2 1,6458 1,05 82,43 0,013 |82
lugng
0,015

Vidu4 |duong |96,1 1,6457 1,26 81,09 0,016 |81
lugng
0,005

Vidu5 |duong |96,8 1,6468 0,90 84,01 0,011 |84
lugng
0,007

Vidu6 |duong |96,7 1,6466 0,95 83,25 0,011 |83
lugng
0,018

Vidu7 |duong |95,7 1,6455 1,30 79,22 0,016 |79
lugng
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Vi du so 0,020
sanh 1 duong 95,5 1,6453 1,41 78,57 0,018 |78
lugng
Vi du so 0,003
sénh.2 duwong | 97,0 1,6468 0,89 83,33 0,011 |83
luong
, Khong
;211(}111'1380 dugc bd | 97,2 1,6470 | 0,52 84,21 0,006 |84
sung
Bang 2
Tinh chét vat Iy cua thau kinh ]
Soc Téc do phan ung DQJ;?;? ;?;ukhl
Vidu 1 e 0,20 68%
Vidu2 o 0,18 67%
Vidu3 o 0,21 69%
Vidu4 o 0,22 72%
Vidu5 e 0,17 67%
Vidu6 o 0,17 67%
Vidu 7 o 0,23 78%
Vidu so sanh 1 X 0,26 80%
Vi du so sanh 2 o 0,17 64%
Vi du so sanh 3 o 0,16 63%

Tham chiéu dén bang 1 va 2, trong c4c vi du gdm hop chit polythiol phu véi céc

ham lugng duge diéu chinh theo phuong an vi du, ¢6 thé thdy rang thau kinh quang

hoc ¢6 do truyén cao bang su ngan can sy ting qua muc toc dd phan Gmg va chi so khuc

xa va soc/nhudm mau giam dat duogc.
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YEU CAU BAO HO
1. Ché phim polythiol, bao gdm it nhat hai hop chét gbc polythiol khac nhau,

trong d6 dién tich dinh (%) cta hop chét polythiol dugc dai dién béi CsHisSs,
ma dugc danh gia théng biéu d6 phan tich sic ky 16ng hiéu nang cao (HPLC) thu dugc

& bude séng 230 nm, ndm trong khoang tir 0,90% dén 1,30%,

trong d6 hop chit gbc polythiol gdm hop chat polythiol phu dugc dai dién bdi
cong thirc 2 dudi, va hgp chit polythiol chinh c6 trong lwgng phén tir cao hon so véi
hop chét polythiol phu va gdm hop chét polythiol tir chirc c6 s6 nguyén tir cacbon 16n

hon so v6i hop chét polythiol phu:

Cong thirc 2
TG
SH SH.,
2. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6 hop chét polythiol chinh gdm it

nhét mot hop chit duoc chon tir hop chat polythiol tir chirc dugc dai dién bdi cong thire

1-1 dén 1-3 dudi day:

Cong thuce 1-1
HS/\/SJ/\S/\[S\/\SH
HS SH

Cong thtc 1-2

SH
S s
HS™ > s—<:
SH

HS

Cong thue 1-3
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SH

HS /
[ S
Dand
HS SH

3. Ché pham polythiol theo diém 2, trong d6 chi sd kiém soat téc do phan ung
duoc x4c dinh boi cong thirc 1 duéi day nim trong khoang tir 0,006 dén 0,017:

Phuong trinh 1

chi s6 kiém soat toc do phan tmg = A/B

trong phuong trinh 1, A dai dién dién tich dinh (%) cta hop chét polythiol duoc
dai dién boi CsHigSe, ma dugc danh gia thong qua biéu d6 phan tich HPLC, va B dai
dién dién tich dinh (%) ctia hgp chét polythiol dugc dai dién boi mdi trong s6 céc cong
thirc 1-1 dén 1-3, ma dwoc danh gia théng qua biéu dd phan tich HPLC.

4. Ché phim polythiol theo diém 2, trong d6 dién tich dinh cua mbi trong sb cac
hop chat polythiol dugc dai dién béi cong thirc 1-1 dén 1-3, ma dugc danh gia thong
qua biéu dd phan tich HPL, ndm trong khoang tir 78,6% dén 85%.

5. Phuong phap didu ché ché phdm polythiol theo diém 1, phuong phap nay bao
gom:

dua sunfua kim loai vao hop chét polyol so bd dé tao ra hop chét trung gian
polyol;

bd sung chat xuc tién sy hinh thanh hop chét polythiol phu gom glyxidol vao
hop chét trung gian polyol; va

bién dbi hop chat trung gian polyol thanh hop chét gbc polythiol théng qua su
thiol hoa,

trong d6 hop chét polyol so bd duge téng hop boi phan tng 2-mercaptoetanol

va epihalohydrin.
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6. Phwong phép theo diém 5, trong d6 ché phdm polythiol gém it nhit hai hop
chét gdc polythiol khéac nhau, va

trong d6 dién tich dinh (%) ctia hop chat polythiol duge dai dién bdi CsHisSe
trong ché phim polythiol, ma dugc danh gia théng biéu d6 phan tich sic ky 16ng hiéu
nang cao (HPLC) thu dwogc & budc soéng 230 nm, nim trong khoang tir 0,90% dén
1,30%.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 hop chét polyol so b dugc tong hop bing
phan ing cta 2-mercaptoetanol va epihalohydrin,

trong do, trong budc bod sung chat xuc tién su hinh thanh hop chét polythiol phu
vao hop chét trung gian polyol, chét xic tién dwoc thém vao trong pham vi tuong dwong
duogc xac dinh trudc vdi 2-mercaptoetanol dé théa man pham vi cia dién tich dinh (%)
ctia hop chét polythiol.

8. Ché phim quang hoc, bao goém:

ché phadm polythiol theo diém 1; va

hop chét gdc isoxyanat.

9. San pham quang hoc, bao gébm nhuya polythiouretan duge didu ché tir ché

pham quang hoc theo diém 8.
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