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HOP PHAN DUNG CHO VAT LIEU QUANG HOC, CHE PHAM HOA RAN
PUGC BANG CACH POLYME HOA, VAT LIEU _QUANG HOC THU pUGC
BANG CACH HOA RAN HOP PHAN HOAC CHE PHAM NAY VA PHUONG
PHAP SAN XUAT VAT LIEU QUANG HOC

(57) Séng ché dé cap dén hgp phan ding cho vat liéu quang hoc bao gébm hop

chit c¢6 cong thitc (1) va hop chét episulfua cé cong thic (2), ty 1¢ ciia hop chat

c6 cong thic (1) tinh theo tdng luong két hop clia hop chét c¢6 cong thie (1) va

hop chat episulfua c6 cong thitc (2) tir 0,001 dén 5,0% khoi lugng, trong cong

thic, m 1a s6 nguyén tir 0 dén 4, va n 1a s6 nguyén tr O dén 2.

Ngoai ra, sang ché& con dé cap dén ché phdm héa ran dugc bang cach polyme

héa, vat liéu quang hoc thu dugc bing cdch héa ran hgp phan ding cho vat lieu

quang hoc hodc ché€ phdm héa rén duge bing cdch polyme héa va phuong phap

san xudt vat liéu quang hoc nay.
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Linh vuc ky thuit dugc dé cap

Sang ché d& cap dén hop phin ding cho vt liéu quang hoc chita hop
chét episulfua. Cu thé hon, sang ché d& cép dén ché phdm chita hop chét
episulfua dung cho vét liéu quang hoc, ma duoc uu tién dé su dung trong céc véat
liéu quang hoc bao gdm thiu kinh lam béng chat déo, ling kinh, soi quang hoc,
nén ghi théng tin, tAm loc va céc vét lidu khac, dic biét 1a thau kinh 1am béng

chat déo.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Thau kinh [am béng chat déo ¢6 trong luong nhe, do bén ly tudong, va dé
nhudm mau. Céc tinh nang dic biét can thiét ddi véi thau kinh tam béing chét
déo 1a trong luong riéng thap, do trong sudt cao, chi sé d6 vang thip, chi sb
khuc xa cao va chi s§ Abbe cao lam tinh nang quang hoc, tinh chiu nhiét cao, do
bén cao, v.v.. Chi s6 khiic xa cao cho phép d6 day thau kinh giam, trong khi chi
s6 Abbe cao 1am giam su sai sic trong céc thau kinh.

Trong nhitng ndm gan déy, dd c¢6 nhiéu bdo cao vé viéc sir dung cac hop
chit hitu co chtra (cac) nguyén tir luu huynh véi nd luc dat duoc chi sé khuc xa
cao va chi s6 Abbe cao. Trong sb do, hop chét polyepisulfua chira cac nguyén tu
luu huynh duoc biét dat dugc su cén béng t6t gitra chi s6 khiic xa va chi s6 Abbe
(tai lidu sang ché 1). Hon niva, hop chét polyepisulfua phan tung dugce voi cac
hop chét khac nhau va do d6 cdc ché pham cla nd chira cac hop chét khéc nhau
nhim muc dich cai thién cac dac tinh vat ly (céac tai liéu sang ché tr 2 dén 5).
Cac tai li€u trong linh vuc k¥ thuét
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP H09-110979 A
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Tai lidu sang ché 2: JP H10-298287 A
Tai liéu sang ché 3: JP 2001-002783 A
Tai liéu sang ché 4: JP 2001-131257 A
Tai liéu sang ché 5: JP 2002-122701 A
Ban chit ky thuit ciia sang ché
Van d& can duogc giai quyét boi sang ché

Tuy nhién, ché phim chtra hop chét episulfua s& lam giam céc dic tinh
quang hoc cua chung (vi dy, do trong sudt, su xuét hién soc, sic thai mau, tinh
chiu 4nh sang) trong khi hoa rén bing cach polyme héa; va vi vy cén phai cai
thién céc dic tinh ndy. Cu thé, da c6 yéu cau vé k¥ thuét cho phép cai thién theo

cach don gian, ching han bang cach b sung (c4c) chat phu gia sin c6.

Do d6, vin dé ctia sang ché 1a dé xuit hop phén dung cho vét lidu quang
hoc, ma cho vat li¢u quang hoc c6 chét luong tbt (vi dy, d6 trong subt ca0, muc
dd xuét hién soc thép, sdc thai mau tét, tinh chiu anh sang tét) theo cach don

gian khi dugc polyme héa va duoc hoéa rén.
Phuong phap giai quyét van dé

Két qua cua nhitng nd luc nghién ctru sau rong duogc thuc hién dé cai
thién céc dic tinh quang hoc nay 1a céc tac gia sang ché da giai quyét vn dé
bang cach dé xuét hop phdn ding cho vat liéu quang hoc, ma chita hop chéit cu
thé va hop chit episulfua, va nho d6 da hoan thanh sang ché. Cu thé, sang ché dé

cap dén:

1. Hop phén ding cho vét liéu quang hoc, chua hop chét c6 cong thire (1) dudi
day va hop chét episulfua co cong thire (2) dudi day, trong d6 hop chit ¢ cong
thire (1) c6 miat véi lugng tir 0,001% dén 5,0% khéi luong tinh theo tong khéi

lugng cua hop chét ¢ cong thae (1) va hop chét episul{ua co6 cong thire (2):
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(trong d6 m 1a s6 nguyén tir 0 dén 4, va n 14 s6 nguyén tir 0 dén 2).

2. Hop phén dung cho vt liéu quang hoc theo muc 1, trong d6 hop chét c6 cong
thire (2) ¢6 mat voi lugng tir 40% dén 99,999% khéi lugng tinh theo tong khdi
lwong cuia hop chit ¢ cong thire (1) va hop chét episulfua c6 cong thire (2).

3. Hop phén ding cho vt lidu quang hoc theo muc 2, trong d6 hop phén nay
con chtra polythiol.

4. Hop phan dung cho vat lidu quang hoc theo muc 3, trong d6 hop phéan nay
con chira polyisoxyanat.

5. Hop phan dung cho vit liéu quang hoc theo muc bét ky trong sé cac muc tir 1
dén 4, trong d6 hop phan nay con chta luu huynh.

6. Ché phdm hoéa rén dugc bing cach polyme héa chira hop phan dung cho vat
lidu quang hoc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir 1 dén 5 va chit xuc tac
polyme héa véi lugng tir 0,0001% dén 10% khdi lugng tinh theo téng khéi
luong cua hop phan dung cho vt lidu quang hoc.

7. Vit liéu quang hoc thu dugc bang cach hoa ran hop phén dung cho vét liéu
quang hoc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir 1 dén 5 hodic ché phim hoa rén
dugc bang cach polyme héa theo muc 6.

8. Thau kinh quang hoc lam béng vét liéu quang hoc theo muc 7.

9. Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc, bao gdm buéc héa rén bing cach

polyme hoéa hop phan diung cho vat liéu quang hoc theo muc bét ky trong sb cac
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muc tr 1 dén 5 c6 bd sung chit xuc tac polyme hoéa véi lugng tir 0,0001% dén
10% khdi luong tinh theo tng khdi lugng ctia hop phan dung cho vat liéu quang

hoc.

10. Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc theo muc 9, trong d6 hop chét
polyme héa dugc c6 cong thirc (2) va luu huynh dugc cho tham gia phan ung

polyme hoa mdt phan, tiép theo la hoa ran bang cach polyme hoa.
Hiéu qua dat duoc ciia sang ché

Trong san xuét vat liéu quang hoc c6 chi sb khuc xa cao, sang ché co thé
tao ra hop phan dung cho vat liéu quang hoc theo cach don gian, tao ra vat lidu
quang hoc co chét luong tuyét voi (vi du, do trong subt cao, muc do xudt hién
soc thip, sic thai mau tt, tinh chiu 4nh sang tét).

MBO ta chi tiét sang ché

Sang ché s& duoc mé ta chi tiét hon dudi day. Can hiéu rang tat ca cac tai
lidu va cac cong bd duge trich dén duoc két hop & diy bang cach vién dan toan
bo, bat ké cac muc dich caa ching. Hon nita, bdn mo ta nay két hop céc nodi
dung dugc boc 1§ trong céc diém yéu cau bao ho, ban mo ta va cac hinh vé cua
JP 2015-072690 (dugc ndp vao 31/3/2015), ma don nay xin hudng quyén uu

“tién dya trén dé.

Sang ché dé xuit hop phan ding cho vt liéu quang hoc, chira hop chét
c¢6 cong thire (1) va hop chat ¢é cong thirc (2), va cling dé xuét hop phan dung
cho vat liéu quang hoc, con chtra hop chét polymevh()a duoc vdi hop chét co
cong thire (2): |
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(trong d6 m 14 sb nguyén tir 0 dén 4, va n 14 sb nguyén tir 0 ¢én 2).

Ham luong cua hop chét ¢6 cong thie (1) trong hop phan dung cho vat
liéu quang hoc cua sang ché 14 0,001% dén 5,0% khéi luong, t8t hon 14 0,005%
dén 3,0% khdi luong, tot hon nira 1a 0,01% dén 1,0% khéi lugng, tinh theo tong
khéi luvgng ctia hop chit c¢6 cong thire (1) va hop chat episulfua c6 cong thic (2).
Néu ham luong cta hop chét c6 cong thirc (1) nhé hon 0,001% khdi luong, thi
su xuét hién soc co thé xay ra trong khi hoa rin bang cach polyme hoa va/hodc
kha ning théo khudn cé thé giam trong mét s6 truong hop. Néu ham luong cua
hop chét c6 cong thirc (1) 16n hon 5,0% khéi lugng, thi khong thu duge céc dic
tinh quang hoc phi hop trong mét sb truong hop.

Ham luong ctia hop chét ¢ cong thirc (2) trong hop phan ding cho vat
lieu quang hoc ctia sang ché tot hon 1a 40% dén 99,999% khédi luong, t6t hon
nita 13 50% dén 99,995% khéi lugng, va tét nhat 1a 60% dén 99,99% khéi luong.
Néu ham luong nho hon 40% khéi lwong, thi khong thé thu duge toan bd uu
diém 1a céc dic tinh quang hoc tuyét voi ciia hop chét episulfua.

Su giai thich chi tiét s& dugc dua ra dudi day vé hop chét co cong thic
(1) va hop chét episulfua co cong thirc (2).

Hop chét ¢ cong thirc (1) 1a chit da biét va c6 thé mua duogc theo cach
thong thuong tir cac nha san xuét hoa chit khac nhau.

Trong hop phan ding cho vat lidu quang hoc ctia sang ché, it nhat mot
trong s hop chét episulfua & trén c6 cong thirc (2) dugc sir dung lam céc hop
chét polyme héa duoc. Cac vi du cu thé vé hop chét episulfua c6 cong thuec (2)
bao gdm céc episulfua nhu la bis(B-epithiopropyl) sulfua, bis(B-epithiopropyl)
disulfua, bis(p-epithiopropylthio)metan, 1,2-bis(B-epithiopropylthio)etan, 1,3-
bis(B-epithiopropylthio)propan, 1,4-bis(B-epithiopropylthio)butan va v.v.. Cac
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hop chit episulfua nay c6 cong thirc (2) c6 thé dugc st dung mdt minh hogc la

hén hop ctia hai hodc nhiu hop chét trong sb do.

Trong sb nay, cac hop chét duoc wu tién bao gdbm bis(B-epithiopropyl)
sulfua (n = 0 trong cong thic (2)) va bis(B-epithiopropyl) disulfua (m=0van =
] trong cong thirc (2)), va hop chit dugc uu tién nhat 13 bis(B-epithiopropyl)
sulfua (n = 0 trong cong thuc (2)).

Nhu duge mé ta & trén, hop phan dung cho vat liéu quang hoc clia séng
ché c6 thé con chira hop chit polyme hoa duoc véi hop chit co cong thire (2).
Céc vi du vé hop chét polyme héa dugc nhu vdy bao gém bét ky hop chat
episulfua nao khong phai 14 hop chit co cong thie (2), hop chét polythiol, hop
chét vinyl, hop chit metacrylic, hop chét acrylic va hop chét allyl. Hop chét
polyme héa duoc duge wu tién 1a hep chét polythiol, va uu tién hon 1a hop phén
dﬁng cho vit lidu quang hoc con chira hop chét polyisoxyanat phan tmg duoc

v6i hop chat polythiol, va luu huynh.

Hop phéan diing cho vit liéu quang hoc ctia sang ché c¢6 thé chira hop chét
polythiol lam hop chat polyme hoéa dugc nham muc dich cai thién sic thai mau
clia nhya thu dugc khi gia nhiét. Hop chét polythiol nhu vay 13 hop chét chira
hai hodc nhidu nhom thiol trong phén tir cia n6. Ham luong cua hop chat
polythiol nay thuong 1a 1% dén 25% khéi luong, wu tién 1a 2% dén 25% khéi
[wong, va dic bidt uu tién 1a 5% dén 20% khéi luong, tinh theo tdng khéi luong
ctia hop phan dung cho vat liéu quang hoc, ma duoc coi 1a 100% khdi luong.
Néu ham luong ctia hop chét polythiol 12 1% khéi lugng hodc cao hon, thi su
vang héa c6 thé duoc ngin chin khong xay ra khi dtc thau kinh. Néu ham lugng
ctia hop chét polythiol 1a 25% khdi lugng hodc thap hon, thi su suy giam vé tinh
chiu nhiét ¢é thé duoc ngan chan. Pé su dung trong sang ché, cac hop chét
polythiol ¢6 thé duoc sir dung mét minh hodc 1a hdn hop ctia hai hosic nhiéu hop

chét trong s6 do.

Céc vi du cu thé bao g61n metandithiol, metantrithiol, 1,2-

dimercaptoetan, 1,2-dimercaptopropan, 1,3-dimercaptopropan, 2,2-
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dimercaptopropan, 1,4-dimercaptobutan, 1,6-dimercaptohexan, bis(2-
mercaptoetyl) ete, bis(2-mercaptoetyl) sulfua, 1,2-bis(2-mercaptoetyloxy)etan,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)etan, 2,3-dimercapto-1-propanol, 1,3-dimercapto-2-
propanol, 1,2,3-trimercaptopropan, 2-mercaptometyl-1,3-dimercaptopropan, 2-
mercaptometyl-1,4-dimercaptobutan, 2-(2-mercaptoetylthio)-1,3-
dimercaptopropan, 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan, 2,4-
dimercaptometyl-1,5-dimercapto-3-thiapentan, 4,8-dimercaptometyl-1,11-
dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7—diinercaptometyl— 1,11-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan, 5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan,
1,1,1-tris(mercaptometyl)propan, tetrakis(mercaptometyl)metan, etylen glycol
bis(2-mercaptoaxetat), etylen glycol bis(3-mercaptopropionat), dietylen glycol
- bis(2-mercaptoaxetat), dietylen glycol bis(3-mercaptopropionat), 1,4-butandiol
bis(2-mercaptoaxetat), 1,4-butandiol bis(3-mercaptopropionat), trimetylolpropan
tristhioglycolat, trimetylolpropan trismercaptopropionat, pentaerythritol
tetrakisthioglycolat, pentaerythritol tetrakismercaptopropionat, 1,2-
dimercaptoxyclohexan, 1,3-dimercaptoxyclohexan, 1,4-dimercaptoxyclohexan,
1,3-bis(mercaptometyl)xyclohexan, 1,4-bis(mercaptometyl)xyclohexan, 2,5-
dimercaptometyl-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian, 2.,5-bis( 2-
mercaptoetylthiometyl)-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-1-thian, 2,5-
dimercaptoetyl-1-thian, 2,5-dimercaptometylthiophen, 1,2-dimercaptobenzen,
1,3-dimercaptobenzen, 1,4-dimercaptobenzen, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen,
1,4-bis(mercaptometyl)benzen, 2,2’-dimercaptobiphenyl, 4,4’-
dimercaptobiphenyl, bis(4-mercaptophenyl)metan, 2,2-bis(4-
mercaptophenyl)propan, bis(4-mercaptophenyl) ete, bis(4-mercaptophenyl)
sulfua, bis(4-mercaptophenyl)sulfon, bis(4-mercaptometylphenyl)metan, 2,2-
bis(4-mercaptometylphenyl)propan, bis(4-mercaptometylphenyl) ete, bis(4-
mercaptometylphenyl) sulfua, 2,5-dimercapto-1,3,4-thiadiazol, 3,4-

thiophendithiol, va 1,1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan.

Trong sb ndy, cac vi du cy thé duoc wu tién bao gbdm bis(2-mercaptoetyl)

sulfua, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen, 1,4-
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bis(mercaptometyl)benzen, 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan,
4 8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 5,7-dimercaptometyl-
1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 1,1,3,3-
tetrakis(mercaptometylthio)propan, pentaerythritol tetrakismercaptopropionat,
pentaerythritol tetrakisthioglycolat, trimetylolpropan tristhioglycolat) va
trimetylolpropan trismercaptopropionat, va dugc uu tién hon la bis(2-
mercaptoetyl) sulfua, 2,5-bis(2-mercaptometyl)-1,4-dithian, 4-mercaptometyl-
1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen, pentaerythritol
tetrakismercaptopropionat va pentaerythritol tetrakisthioglycolat. Cac hop chat
dugce ddc biét vu tién la bis(2-mercaptoety!) sulfua, 2,5-dimercaptometyl-1,4-

dithian va 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan.

Hop phan ding cho vat liéu quang hoc ctia sang ché co thé chira hop chat
polyisoxyanat 1am hop chét polyme hoéa dugc nhdm muc dich cai thién do bén
cua nhya thu dugc. Hop chét polyisoxyanat 1 hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém
isoxyanat trong phan to cia né. Cu thé 13, hop phéan dung cho vat liéu quang hoc
uu tién 1a chira hop chét polyisoxyanat cung véi hop chét polythiol. Cac nhém
isoxyanat trong hop chét polyisoxyanati va cac nhém thiol trong hop chét
polythiol d& giy ra phan umg héa rin bdi nhiét v6i nhau dé tao ra trong luong
phén tr cao hon, do d6 do bén co hoc clia vat liéu quang hoc thu dugce cé thé
duoc cai thién. Ham lugng cla hop chat polyisoxyanat nhu vay thudng la 1%
dén 25% khoi luong, tot hon 1a 2% dén 25% khéi lugng, va tdt nhit 1a 5% dén
20% khéi luong, tinh theo téng khdi lwong ctia hop phan ding cho vét liéu
quang hoc, ma dugc coi 1a 100% khdi luong. Néu ham luong cua hop chét
polyisoxyanat 1a 1% khéi luong hodc cao hon, thi dd bén c6 thé duge cai thién.
Néu ham luong cia hop chit polyisoxyanat la 25% khéi luong hoic thip hon,
thi su suy giam vé sic thai mau c6 thé dugc ngan chan. Pé sir dung trong sang
ché, cic hop chat polyisoxyanat c6 thé vdu'c_)fc st dung mét minh hodc hdn hop

ctia hai hozc nhiu hop chét trong sé do.
Céc vi du cu thé bao gém dietylen diisoxyanat. tetrametylen diisoxyanat,
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hexametylen diisoxyanat, trimetylhexametylen diisoxyanat, xyclohexan
diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, isophoron diisoxyanat, 2,6-
bis(isoxyanatometyl)decahydronaphthalen, lysin triisoxyanat, tolylen
diisoxyanat, o-tolidin diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, diphenylete
diisoxyanat, 3-(2’-isoxyanatoxyclohexyl)propyl isoxyanat, isopropyliden
bis(xyclohexylisoxyanat), 2,2’-bis(4-isoxyanatophenyl)propan, triphenylmetan
triisoxyanat, bis(diisoxyanatotolyl)phenylmetan, 4,4’,4”-triisoxyanato-2,5—
dimetoxyphenylamin, 3,3’-dimetoxybenzidin-4,4’-diisoxyanat, 1,3-phenylen
diisoxyanat, 1,4-phenylen diisoxyanat, 4,4’-diisoxyanatobiphenyl, 4,4’-
diisoxyanato-3,3’-dimetylbiphenyl, dixyclohexylmetan-4,4’-diisoxyanat, 1,1°-
metylenbis(4-isoxyanatobenzen), 1,1’-metylenbis(3-metyl-4-isoxyanatobenzen),
m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat, m-tetrametylxylylen diisoxyanat,
p-tetrametylxylylen diisoxyanat, 1,3-bis(2-isoxyanato-2-propyl)benzen, 2,6-
bis(isoxyanatometyl)naphthalen, 1,5-naphthalen diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)tetrahydrodixyclopentadien,
bis(isoxyanatometyl)dixyclopentadien, bis(isoxyanatometyl)tetrahydrothiophen,
bis(isoxyanatometyl)norbornen, bis(isoxyanatometyl)adamantan, thiodietyl
diisoxyanat, thiodipropyl diisoxyanat, thiodihexyl diisoxyanat, bis[(4-
’isoxyanatometyl)phenyl] episulfua, 2,5-diisoxyanato-1,4-dithian, 2,5-
diisoxyanatometyl-1,4-dithian, 2,5-diisoxyanatometylthiophen, dithiodietyl

diisoxyanat, va dithiodipropy! diisoxyanat.

Tuy nhién, céc hop chit polyisoxyanat dugc du dinh dé sir dung trong
sang ché khong bi gidi han & cac vi du nay, va cac hop chét polyisoxyanat nay
c¢6 thé dugce st dung mdt minh hozc hdn hop cua hai hoic nhiéu hop chét trong
s6 do.

Trong ) nay, cac vi du cu thé duoc wu tién 12 cac hop chét diisoxyanat,
va duogc uu tién hon 13 it nhit mot hop chét duoc lua chon tir isophoron
diisoxyanat, tolylen diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen

diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat, m-tetrametylxylylen
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diisoxyanat, p-tetrametylxylylen diisoxyanat, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan,
bis(isoxyanatometyl)norbornen va 2,5-diisoxyanatometyl-1,4-dithian. Trong sd
chiing, cac hop chit dugc uu tién bao gdm isophoron diisoxyanat, tolylen
diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan va m-xylylen diisoxyanat, va cac hop chat dic
biét duoc uu tién bao gdm isophoron diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat va 1,3-

bis(isoxyanatometyl)xyclohexan.

Thém nita, ty 16 ctia tong sb cac nhém SH trong (cac) hop chat polythiol
tinh theo téng sb cdc nhém NCO trong (cac) hop chét polyisoxyanat co trong
hop phén ding cho vat liéu quang hoc, tirc 13, [s6 lwong cia cac nhém SH trong
ché pham/s6 luong ctia cac nhém NCO trong ché pham] (cac nhom SH/cac
nhém NCO) tét hon 13 1,0 dén 2,5, t5t hon nita 1a 1,25 dén 2,25, va tham chi wu
tién hon 14 1,5 dén 2,0. Néu ty 1€ & trén la thép hon 1,0, sy héa mau vang co thé
xay ra trong khi duc thau kinh trong mét sb truong hop. Néu ty 18 nay 1a 16n hon

2,5, tinh chiu nhiét c6 thé giam di trong mot s6 truong hop.

Hop phan dl‘mg cho vit liéu quang hoc cia sang ché c6 thé chira luu
huynh la hop chét polyme hoa dugc nhidm muc dich cai thién chi sb khtc Xa cua
nhya thu duge. Ham luong ctia luu huynh thuong 14 0,1% dén 15% khéi luong,
t6t hon 1a 0,2% dén 10% khdi luong, va t6t nhét 1a 0,3% dén 5% khdi luong,
tinh theo tong khéi luong cua hop phan dung cho vét liéu quang hoc, ma dugc
coi 1a 100% khéi lugng. Néu ham lugng cia luu huynh 1a 0,1% khdi lugng hoac
nhiéu hon, luu huynh c6 thé gép phan véo su cai thién chi s§ khiic xa. Néu ham
lugng cta luu huynh 13 15% khéi lwong hodc it hon, d6 nhét ctia ché phdm
polyme héa duge c6 thé dugc kiém so4t. Hon nita, trong phuong phép san xudt
vat lidu quang hoc theo sang ché, hop chét & trén c¢6 cong thirc (2) va luu huynh
c‘(’) thé duoc cho tham gia phan L’rng polyme héa mét phan truée nhadm muc dich

cho luu huynh duoc tron mot cach déng nhét.

Céc diéu kién cho phan tmg polyme hoa so bd nay wu tién la duoc thiét
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lap & -10°C dén 120°C trong 0,1 dén 240 gio, tt hon 1a 0°C dén 100°C trong
0,1 dén 120 gid, va tét nhét 1a 20°C dén 80°C trong 0,1 dén 60 gid. Dé 1am tién
trién phan ung so bo, sir dung chét xtc tac 1a c¢6 hiéu qua, va cac vi du wu tién
bao gdm 2-mercapto-1-metylimidazol, triphenylphosphin, 3,5-dimetylpyrazol,
N-xyclohexyl-2-benzothiazolylsulfinamit, dipentametylenthiuram tetraepisulfua,
tetrabutylthiuram disulfua, tetraetylthiuram disulfua, 1,2,3-triphenylguanidin,
1,3-diphenylguanidin, 1,1,3,3-tetrametylenguanidin, aminoguanidinure,
trimetylthioure, tetraetylthioure, dimetyletylthioure, kém dibutyldithiocarbamat,
kém dibenzyldithiocarbamat, k&m dietyldithiocarbamat, kém
dimetyldithiocarbamat, pipecolium pipecolyldithiocarbamat va v.v.. Thém nita,
t6t hon 1a 10% luu huynh hozc nhiéu hon (gia dinh riang ham luong luu huynh
trudc phan g duoc coi la 100%) dugce tiéu thu boi phan Gng polyme hda so b
nay, va tt hon nita 13 20% luu huynh hodc nhiéu hon dugc tiéu thu. Phan tmg
50 bo cod thé c6 hiéu qua trong bét ky moi truong nao, vi du, véi sy c6 mat cia
khong khi hodc khi tro (vi dy, nito), trong céac diéu kién kin & ap suit binh
thudng hodc & 4p suét duoc nang 1én hodc ha xudng. Can luu ¥ ring, sic ky 1ong
hoic khiic xa ké c¢6 thé duoc sir dung dé phét hién muc d6 dién tién cta phéan

ung so bo.

Pé st dung trong sang ché, luu huynh ¢6 thé c6 bét ky hinh dang nao.
Cu thé hon 13, luu huynh 1a lvu huynh duge micron hoa, luu huynh dang keo,
lwu huynh két tia, luu huynh két tinh, luu huynh thang hoa hodc tuong tu,

nhung duoc uvu tién la luu huynh dugc micron héa chira cac hat min.

Pé str dung trong sang ché, luu huynh c6 thé duoc tao ra theo bat ky
cach nao. Céc ky thuat dé tao ra Iuu huynh bao gdm tinh ché tir quang luu huynh
xudt hién ty nhién nho thing hoa, chiét xuat nong chay luu huynh tich tu dudi
d4t, va thu hdi ban dau tir hydro sulfua hodc tuong tu sinh ra trong budc khir luu
huynh ctia ddu mé hogc khi ty nhién, mac du bét ky k¥ thuét ndo trong sé d6 co

thé dugc sir dung cho muyc dich nay.

Pé sir dung trong sang ché, t6t hon 13 luu huynh c6 kich thuéc hat nhé
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hon ¢& 10, tic 1a, lvu huynh ¢ trang thai dugc micron héa nhoé hon ¢& 10. Néu
luu huynh c¢6 kich thudce hat 1on hon ¢& 10, luu huynh kho hoa tan hoan toan. Vi
ly do nay, phan ung khong thuén lgi hodc tuong tu co6 thé xay ra trong budc thi
nhét, ma dn dén ric rbi trong mot sb treong hop. Kich thudce hat cuia luu huynh

t&t hon 13 nhd hon ¢& 30 va tdt nhat 13 nhé hon ¢& 60.

Pé sir dung trong sang ché, tot hon 1a luu huynh c6 dé tinh khiét 13 98%
hodc cao hon, t&t hon nita 12 99,0% hodc cao hon, tham chi tot hon nira 14 99,5%
hodic cao hon, t6t nhét 1a 99,9% hodc cao hon. Néu d6 tinh khiét cua luu huynh
12 98% hoic cao hon, sic thai mau coa vat liéu quang hoc thu duoc s€ dugc cai
thién nhiéu khi so sanh véi cac truong hop ma do tinh khiét cua luu huynh 1a

thap hon 98%.

Khi hop phan dung cho vat liéu quang hoc cia sing ché duoc polyme
hoéa va duoc hoa ran dé thu duoc vat liéu quang hoc, uu tién lé_bé sung chét xtc
tac polyme héa. D6 13, ché pham ctia sang ché c6 thé 1a hop phéan polyme hoa-
héa ran dugc, ma chira ché pham & trén dung cho vt liéu quang hoc va chat xuc
tac polyme hoéa. Chét xuc tac polyme hoa la, amin, phosphin hodc mudi oni cé
thé duoc st dung, va dédc biét uu tién la mudi oni, duoc léy lam vi du boi mudi
amoni bac bdn, mubi phosphoni bac bbn, mudi sulfoni bic ba va mudi iodoni
bac hai. Trong s6 ching, duoc wu tién hon 1a mudi amoni bac bdn va mubi
phosphoni bac bén do kha ning tuong thich tdt cua chung véi hop phan ding
cho vat liéu quang hoc, va tham chi duoc uvu tién hon la mudi phosphoni bac bén.
Dugc uu tién hon la céc chét xtc tac polyme hoa bao gdm céc mudi amoni bac
b6én nhu la tetra-n-butyl amoni bromua, trietyl benzyl amoni clorua, xetyl
dimetyl benzyl amoni clorua, va 1-n-dodexyl pyridinium clorua, cling nhu céc
mubi phosphoni bac bén nhu 12 tetra-n-butyl phosphoni bromua, tetraphenyl
phosphoni bromua va v.v.. Trong s ching, tham chi duoc uu tién hon 1a céc
chét xtic téc polyme hoa bao gdm tetra-n-butyl amoni bromua, trietyl benzyl

amoni clorua va tetra-n-butyl phosphoni bromua.

Luogng chat xtc tac polyme hoa can duoc bd sung sé& thay d6i phu thudc
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vao céc thanh phan cia ché phadm, ty 18 trén clia ching, va quy trinh hoéa ran
bing cach polyme hoa, va do dé khong dugc x4c dinh giéng nhau. Tuy nhién,
thudmg 14 0,0001% khdi luong dén 10% khdi luong, tot hon 13 0,001% khoi
luong dén 5% khéi luong, t5t hon nita 14 0,01% khdi lugng dén 1% khoi lugng,
va t8t nhét 1a 0,01% khdi luong dén 0,5% khéi luong, tinh theo tdng khéi luong
cua hop phén dung cho vat liéu quang hoc, ma dugc coi la 100% khéi lugng.
Néu luong bd sung cia chit xuc tac polyme hoa la 16n hon 10% khéi luong, su
polyme hoéa c6 thé tién trién nhanh chéng trong mét sé trudng hop. Mit khéc,
néu luong ctia chét xtic tac polyme héa can duoc bd sung 1a thap hon 0,0001%
khéi lugng, hop phan dung cho vt lidu quang hoc c6 thé khong duogc héa ran tht,
dan dén tinh chiu nhiét kém trong mét sd truong hop. Nhu vy, trong phuong an
uu tién cta séng ché, phuong phap san xudt vét liéu quang hoc gdbm hda rén
bang cach polyme hoa ché pham dung cho vt liéu quang hoc & trén bang cach
b6 sung chét xic tac polyme héa voi luong 13 0,0001% dén 10% khéi lugng tinh

theo tong khéi luong ctia hop phin ding cho vt liéu quang hoc.

Ngoai ra, khi diéu ché vat liéu quang hoc ctia sang ché, tit nhién 1a c6
thé cai thién thém ng dung thuc té cua vat lidu quang hoc thu dugc bing cach
bd sung céac chét phu gia nhu la chét hip thu UV, chat chéng oxy hoa, chit diéu
chinh polyme héa, chit nhuém xanh, chit mau va v.v. vao hop phin ding cho
vat liéu quang hoc. Tuc 13, hop phan dung cho vét liéu quang hoc cua sang ché
c6 thé chira cac chét phu gia nhu la chét hép thu UV, chét chdng oxy hoa, chit

diéu chinh polyme hoa, chat nhuém xanh, chat mau va v.v..

Céc vi du uu tién vé chit hép thu UV bao gdm céc hop chét gbc
benzotriazol, va cc hop chat dac biét dugc wu tién bao gdm 2-(2-hydroxy-5-
metylphenyl)-2H-benzotriazol, 5-clo-2-(3,5-di-tert-butyl-2-hydroxyphenyl)-2H-
benzotriazol, 2-(2-hydroxy-4-octylphenyl)-2H-benzotriazol, 2-(2-hydroxy-4-
metoxyphenyl)-2H-benzotriazol, 2—(2-hydroxy-4—etoxyphenyl)-2H—benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-2H-benzotriazol, 2-(2-hydroxy-4-
octyloxyphenyl)-2H-benzotriazol, va 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-

benzotriazol.
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Céc chat hép thu UV nay mdi loai thudng duoc bd sung voi lugng 1a
0,01% dén 5% khdi luong tinh theo téng khdi luong ctia hgp phan ding cho vat

liéu quang hoc, ma dugc coi la 100% khéi luong.

Trong budc hoa ran bing cach polyme hoéa hop phan dung cho vit liéu
quang hoc, chit diéu chinh polyme hoa c6 thé tiy y dugc bd sung nhim muc
dich kéo dai thoi gian giit 6n dinh sau khi trén va/hodc phén tan nhiét sinh ra béi
polyme hoa, v.v.. Céc vi du vé chét diéu chinh polyme héa nhu vy bao gém céc
halogenua ctia chc nguyén tb tir nhém 13 dén 16 trong bang tuan hoan dang dai.
Trong sb ching, dugc uu tién 1a cic halogenua cia silic, germani, thiéc va
antimon, va duoc uu tién hon 13 céc clorua cta germani, thiéc va antimon, mdi
loai ¢6 (cac) nhom c6 alkyl. Tham chi cac hop chét duoc uwu tién hon la
dibutyltin diclorua, butyltin triclorua, dioctyltin diclorﬁa, octyltin triclorua,
dibutyldiclogermani, butyltriclogermani, diphenyldiclogermani,
phenyltriclogermani va triphenylantimon diclorua, va hop chat dugc wu tién nhét
la dibutyltin diclorua. Cac chét diéu chinh polyme héa nay c6 thé dugc sir dung

mot minh hodc hén hop cta hai hoac nhiéu loai trong s6 dé.

Lugng chét diéu chinh polyme hoa cin dugc bd sung 1a 0,0001% dén
5,0% khdi lugng, tét hon 1a 0,0005% dén 3,0% khdi luong, va tt hon nita 1a
0,001% dén 2,0% khéi lugng, tinh theo téng khdi luong ciia hop phan dung cho
vat liéu quang hoc, ma duoc coi la 100% khéi llu’o’ng. Néu luong chét diéu chinh
polyme héa can dugc bé sung la 0,0001% khéi lugng va nhiéu hon, c¢6 thé dam
bao thoi gian giit 6n dinh sau khi'tr(f)n phu hop trlong vat liéu quang hoc thu dugc.
Néu luong chét diéu chinh polyme héa can duge bd sung 1a 5,0% khéi luong va
it hon, hop phén dung cho vét liéu quang hoc co thé duoc hoa rén tdt, ma ngan
chén sy gidm tinh chiu nhiét cda vat liéu quang hoc thu duoc.

Ché pham thu dugc nhu vay dung cho vat liéu quang hoc hodc ché phim
héa rén béng cach polyme hoa thu duoc nhu vay ¢é thé duoc duc trong khuon
dtc hogic tuong tu va dugc polyme hoa trong d6 dé tao ra vét lidu quang h(_)c.

Diéu nay dan dén vat liéu quang hoc duoc hoa rén tir hop phﬁn dung cho vt liéu
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quang hoc cua sang ché hodc tir ché pham polyme hda- héa rdn dugc cia séng

I4
n

ché.
O thoi diém dac ché phim cia sang ché, t6t hon 1a loai bd céc tap chat
bing cach loc qua bo loc 6 kich thuée 16 1a khoang 0,1 dén 5pm, xét vé& mit cai

thién chat luong cua vat liéu quang hoc cta sang ché.

Polyme hoa ché phdm cua sang ché c6 thé thuong bi anh huéng nhu sau.
D6 13, thoi gian héa rén thuong 1a 1 dén 100 gid, va nhiét do hoa rén thuong 1a
-10°C dén 140°C. Polyme hoa c6 thé duoc hoan thanh béng cach gilt & nhiét do
polyme hda dugc dua ra trong khodng thoi gian duge dua ra, bing cach ting
nhiét do & toc d6 1a 0,1°C dén 100°C/gid, bang cach giam nhiét d6 ¢ toc do
0,1°C dén 100°C/gid, hodc bing cach két hop bét ky ctia chung. Can luu ¥ ring
thoi gian hoa ran 1a dé cap dén thoi gian cin thiét dé hoa rén bang cach polyme
héa bao gém quy trinh gia nhiét va lam mat, tic 13, thoi gian héa rdn khéng chi
bao gdm thoi gian cin dé giit & nhiét dd polyme hoéa dugc dua ra (hda rin), ma
con 14 thoi gian can dé ting thoi gian dén nhiét d6 polyme hoéa duoc dua ra (hoa
rén) hoic giam nhiét do. |

Ngoai ra, sau khi hoan thanh hoa ran, vat liéu quang hoc thu dugc cé thé
dugc G & nhiét d tir 50°C dén 150°C trong khoang 10 phut dén 5 gio, dé loai bo
céc bién dang khoi vat liéu quang hoc ciia sang ché. Thém nira, vat liéu quang
hoc thu dugc c6 thé tuy y dugc dua di xu ly bé mat nhu la x& ly nhudm mau,

phi cting, pht chéng va cham, chéng phan xa, chéng dong suong, v.v..

Vit liéu quang hoc cta sang ché c¢o thé duoc uvu tién st dung cho cac
thdu kinh quang hoc. Céc thiu kinh quang hoc dwoc san xuét bang cach sir dung
ché phdm ctia sang ché 14 rit hiru ich boi vi ching cé céc dic tinh quang hoc tot
(vi du, do6 trong subt cao, murc d6 xuét hién SOC thép, sdc thai mau tdt, tinh chiu
4nh sang t6t) va do do6 co6 thé duoc sit dung trong céc linh vuc kinh vién vong,
6ng nhom, thiét bj chiéu truyén hinh va cac loai khac ma céc thu kinh thuy tinh
c6 chi s6 khuc xa cao dit tién thuong duge st dung. Tt hon 1a chung duoc st

dung dudi dang cac thau kinh phi hinh ciu, néu can. Trong trudong hop cac thiu
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kinh phi hinh cau, thau kinh don vé co ban dat dugce quang sai cau bang khéng,
ma loai trir nhu cdu loai bd quang sai cdu bang cach két hop nhiéu thiu kinh
hinh cau, nho dé dat duogc trong lugng nhe va tiét kiém chi phi san xuét. Nhu
vay, cac thdu kinh phi hinh cdu 1a dic biét hitu ich lam céc thdu kinh camera

trong sb cac thau kinh quang hoc.
Vi du thuye hién sang ché

Sang ché s& duoc mé ta bdi cac vi du va cac vi du so sanh dudi day.
1. Céch thtrc danh gia vé do trong sudt

Theo cac cach thuc dugc mo ta trong cac vi du va cac vi du so sanh dudi
day, 10 thdu kinh -4D duogc tao ra dbi v6i mdi miu va dugc quan st trong
phong t6i dudi dén huynh quang. Méu thé hién khéng c6 van duc trong tat ca
céc thau kinh duoc duoc xép loai 1a A, mau thé hién khong c6 van duc trong 7
dén 9 thau kinh duoc xép loai 1a B, va mAu thé hién khong c6 van duc trong 6
thau kinh hodc it hon duoc xép loai 12 C. Céc loai A va B 1a cac muc do dugc

chap nhéan.
2. Cach thic danh gié vé su xuat hién soc

Theo cac cach thue dugc mo ta trong cac vi du va céac vi du so sanh dudi
day, 10 thau kinh -15D dugc tao ra dbi voi mdi mau va dugc quan sét bang mét
bang phuong phap Schlieren. Mau thé hién khong xuét hién soc trong tat ca cac
thau kinh duoc xép loai A, mau thé hién khong xudt hién soc trong 7 dén 9 thau
kinh duoc xép loai B, va mau thé hién khong xuét hién soc trong 6 thdu kinh
hoac it hon duogc Xép loai C. Cac loai A va B la cac mirc do duoc chép nhan.

3. Cach thirc dénh gia vé séc thai mau ban dau

Theo cac céach thirc duge mo ta trong cac vi du va cac vi du so sanh duédi
day, cac tAim phang c¢6 do day 3,0mm duogc tao ra va duoc do gia tri YI cua
chung st dung thiét bi do mau JS-555 (Color Techno System Corporation,
Japan). Mau c6 gia tri nho hon 1,0 duoc xép loai A, mau cé gia tri 1,0 hodc 16n

hon dén nho hon 1,5 dugc x€p loai B, va mau c6 gia tri 1,5 hodc 16n hon dugc
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xép loai C. Céc loai A va B 1a cac mirc do dugc chap nhan.

Can luu y rang sac thai mau dugc chi ra trén bang 1 dé cép t6i sac thai

mau ban dau dugc dénh gia boi cach thirc nay.
4. Céch thirc danh gia vé tinh chju 4nh sang
(1) Po séc thai mau ban dau

Theo cac cach thirc duoc mo ta trong cac vi du va cac vi du so sanh duéi
day, cac tAm phang cé do day 3,0mm duoc tao ra va duoc do gia tri YI cia
chung bang cach st dung thiét bi do mau JS-555 (Color Techno System

Corporation, Japan). Gia tri nay duoc goi la p.
(2) Do thay déi duoc kich tng boi anh sang vé sic thai mau

Sau khi do gia tri ban dau, cic tim phang dugc chiéu Itra hd quang
cacbon trong 60 gid va sau d6 duge do vé gia tri Y1 cua chung. Gi tri nay duoc

goi la q.

Gia tri (q-p)/p duogc tinh toan déi véi mbi mau. MAu c6 gia tri nhé hon
1,0 duoc xép loai A, mau c6 gia tri 1,0 hodc 16n hon dén nho hon 2,0 dugce xép
loai B, va mau c6 gia tri 2,0 hodc lon hon dugc xép loai B. Cac loai A vaB la
cac muc do duoc chép nhan.
5. Cach thirc danh gia vé kha nang théo khuén

Theo cac cach thirc dugce mo ta trong cac vi du va cac vi du so sanh dudi
day, cac thau kinh -15D duoc tao ra va duge danh gia vé kha nang thao khuén
cua chung sau khi dugc polyme hoa va duoc hoa ran. Mau dé théo khéi khudn
duoc Xép loai A, mau hoi kho thao khéi khudn duoc xép loai B, va mau khé
théo khoi khudn duge xép loai C. Céc loai A va B 1a cic muc do duoc chip

nhan.
Céac vidu 1 dén 6 va vi du so sanh 2

Bis(B-epithiopropyl) sulfua (duéi day duge goi 1a “hop chat a”) nam

trong pham vi hgp chét episulfua c6 cong thirc (2) va hop chit 6 cong thuce (1)
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(dudi day duoc goi 13 “hop chét b”) dugc tron dé tao ra ché phdm ma ham luong
ctiia hop chit b la nhu duoc chi ra trong bang 1. 7 phan theo khéi luong cia
bis(2-mercaptoetyl) sulfua, 1,0 phan theo khéi lugng ctia 2-(2-hydroxy-5-tert-
octylphenyl)-2H-benzotriazol la chét hép thu UV va 0,05 phan theo khéi luong
cla tetra-n-butyl phosphoni bromua 14 chét xuc tic polyme héa duoc bd sung
vao 93 phan theo khi luong ctia ché phdm thu duoc, va sau d6 duoc tron ki &
20°C dé tao ra hdn hop dong nhét. Tiép theo, hdn hop duoc khir khi ¢ mirc dd
chan khong la 1,3kPa va duoc rot vao cac khudn dac mdi khudn duoc tao nén tur
hai tm thuy tinh va bang (ma duoc thiét ké dé tao ra cac tdm phang c6 do day
3,0mm va céc thdu kinh -4D va -1 5D), va sau dé dugc polyme héa va dugc hoda
rén bang cach gia nhiét & 30°C trong 10 gid, gia nhiét 1én dén 100°C & tdc do
nang nhiét d6 khong doi wong 10 gid va cudi cung 1a gia nhiét & 100°C trong 1
gid. Sau khi lam mat, cic san phdm duoc héa ran duge thao khoi céc khuén duc
va duoc i & 110°C trong 60 phut dé thu duoc cc tAm duoc dac (tic 13, cac tim
phing c6 d6 day 3,0mm va céc thiu kinh -4D va -15D). Cac tAm phéng duoc
danh gia vé sic thai mau va tinh chiu anh séang. Céc thau kinh -4D duoc dénh gia
vé db trong sudt va cac thau kinh -15D duoc danh gia vé su xuét hién soc va kha

ning thao khudn. Cac két qua dénh gia dugc thé hién trong bang 1.
Vi du so sanh 1

Céach thtrc tuong tu nhu dugc thé hién trong vi du 1 duoc lap lai dé thu
duoc cac tim duogc dic (tirc 13, cac tAm phang c6 do day 3,0mm va cac thdu kinh
-4D va -15D), ngoai trir ché phdm duoc tao ra bang cach tron hop chét a va hop
chét b dugc thay thé bing mét minh hop chét a. Cac két qua danh gié duoc thé
hién trong bang 1.

Cac vi du tir 7 dén 12 va vi du so sanh 4

Bis(B-epithiopropyl) disulfua (dudi diy duogc goi 1a “hop chét ¢”) ndm

trong pham vi hop chét episulfua c6 cong thirc (2) va hop chit b duoc tron dé

tao ra ché phdm ma ham lugng cta hop chét b 1a nhu duge chi ra trong bang 1. 7

phan theo khéi luong cua bis(2-mercaptoetyl) sulfua, 1,0 phan theo khéi luong

-19-



19906

cta 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-benzotriazol 1a chat hép thu UV va
0,05 phan theo khéi lugng cua tetra-n-butyl phosphoni bromua 1a chét xtc tac
polyme hoa duoc bd sung vao 93 phan theo khdi luong cua ché pham thu duoc,
va sau d6 duogc tron k§ & 20°C dé tao ra hdn hop dong nhét. Tiép theo, hdn hop
dugc khur khi & mic d§ chan khong 1a 1,3kPa va dugc rot vao cac khuon dac
mdi khuén dugc tao nén tir hai tAm thay tinh va biang (ma duoc thiét ké dé tao ra
cac tAm phéng c6 do day 3,0mm va céc thdu kinh -4D va -15D), va sau d6 dugc
polyme héa va duoc héa ran bang cach gia nhiét ¢ 30°C trong 10 gid, gia nhiét
1én dén 100°C & téc do nang nhiét do khong ddi trong 10 gid va cudi cung la gia
nhiét & 100°C trong 1 gio. Sau khi lam mat, cac san phém duogc hoa ran duoc
thdo khoi cac khuén duc va dugc u ¢ 110°C trong 60 phut dé thu duge céc tdm
duoc duc (tac 1a, cac tim phang c¢6 do day 3,0mm va cac thau kinh -4D va -
15D). Cac két qua danh gid duoc thé hién trong bang 1.

Vi du so sanh 3

Cach thtrc tuong tu nhu dugc thé hién trong vi du 7 dugc lap lai dé thu
duoc cac tAim duogc dac (tie 13, cac tAm phang c6 do day 3,0mm va cac thiu kinh
-4D va -15D), ngoai trir ché pham duoc tao ra bang céch tron hop chét ¢ va hop
chit b duoc thay thé bing mot minh hop chét c. Cac két qua danh gia duoc thé

hién trong bang 1.
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Nhu c6 thé xac nhan duogce tir bang 1, khi st dung hop phan ding cho vt
liéu quang hoc, ma chtra hop chét a hodc ¢ va hop chat b va ham luong cta hop
chat b 1a 0,001% dén 5,0% khdi luong tinh theo téng khéi luong cua hop chit a
hoéc ¢ va hop chét b, céac két qua tt thu duge vé do trong sudt, su xuét hién soc,
sac théi mau, tinh chiu anh sang va kha néng théb khuon. Ngugc lai, trong cac vi
du so sanh 1 va 3 ma ché phdm khong c6 hop chit b duoc sir dung, do trong subt
va kha nang thao khudn la khong du va su xuét hién soc xay ra. Tuong tu, trong
cac vi du so sanh 2 va 4 ma ham lugng cua hop chét b 14 cao, sic thai mau va

tinh chiu anh sang la khong du.
Céc vi du tir 13 dén 18 va vi du so sanh 6

Hop chét a va hop chét b duoc tron dé tao ra ché phém ma ham lugng
ciia hop chét b 1a nhu dugc chi ra trong bang 2. 20 phan theo khéi luong cta
bis(2-mercaptoetyl) sulfua 1a hop chét thiol, 15 phin theo khéi lwong ciia m-
xylylen diisoxyanat 1a hop chat isoxyanat, 5 phan theo khéi luong ctia luu huynh
(Ivu huynh dugc micron héa cé do tinh khiét 98% hoic cao hon), 1,0 phin theo
khéi luong cua 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-benzotriazol 1a chéat hap
thu UV va 0,05 phan theo khdi luong cua tetra-n-butyl phosphoni bromua la
chét xuc tac polyme héa duoc bd sung vao 60 phan theo khdi luong cta ché
pham thu duogc, va sau do duoc tron kj & 20°C dé tao ra hdn hop ddng nhit.
Tiép theo, hdn hop duogc khir khi & mic d6 chan khong la 1,3kPa va dugc rot
vao céc khudn diuc mdi khuén duge tao nén tir hai tdm thuy tinh va bang (ma
duoc thiét ké dé tao ra cac tim phéng c6 do day 3,0mm va cac thau kinh -4D va
-15D), va sau d6 dugc polyme héa va dugc hoa ran bing cach gia nhiét & 30°C
trong 10 gio, gia nhiét 1én dén 100°C & tdc dd nang nhiét do khéng dbi trong 10
gid va cudi cing 1a gia nhiét & 100°C trong 1 gio. Sau khi lam mat, cac san
phém duoc héa rin duge thao khoi cac khudn dic va dugc u & 110°C trong 60
phut dé thu duoc cac tAm duoc duc (tuc la, cac tAm phé‘ing co do day 3,0mm va
céc thau kinh -4D va -15D). Céc tAm phang duoc danh gia vé séc thai mau va

tinh chiu anh sang. Céc thdu kinh -4D duoc danh gia vé do trong subt va céc
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thau kinh -15D duoc danh gia vé su xudt hién soc va kha nang thdo khuodn. Céc

‘két qua d4nh gia dugc thé hién trong bang 2.
Vidu so sanh 5

Céach thuc tuvong tu nhu dugce thé hién trong vi du 13 duogc lap lai dé thu
duoc cac tim duoc dac (tic 1a, cac tAm phéng c6 do day 3,0mm va céac thau kinh
-4D va -15D), ngoai trir ché phém dugc tao ra bf?mg cach tron hop chét a va hop
chét b duoc thay thé bing mot minh hop chat a. Cac két qua danh gia duogc thé

hién trong bang 2.
Céc vi du tir 19 dén 24 va vi du so sanh 8

Hop chét ¢ va hop chit b duoc tron dé tao ra ché pham ma ham luong
ctia hop chit b 1a nhu dugc chi ra trong bang 2. 20 phén theo khdi luong cta
~ bis(2-mercaptoetyl) sulfua 1a hop chét thiol, 15 phan theo khdi luong cta m-
xylylen diisoxyanat 1a hop chat isoxyanat, 5 phan theo khéi lugng cta luu huynh,
1,0 phan theo khdi lwong cta 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-benzotriazol
la chat hap thu UV va 0,05 phan theo khdi lugng cia tetra-n-butyl phosphoni
bromua 14 chat xtic tac polyme hoa dugc bd sung vao 60 phan theo khdi luong
ctia ché pham thu duoc, va sau d6 duge tron ky & 20°C dé tao ra hdn hop dong
nhét. Tiép theo, hon hop duogc khur khi & mic do chan khong la 1,3kPa va dugc
rét vao cac khuon dic mdi khudn dugce tao nén tir hai tAm thuy tinh va bang (ma
duoc thiét ké dé tao ra cac tAm phéng c6 do day 3,0mm va cac thau kinh -4D va

-15D), va sau d6 dugc polyme héa va dugc hoéa ran bing cach gia nhiét & 30°C
| trong 10 gio, gia nhiét 1én dén 100°C & téc do nang nhiét do khong ddi trong 10
gio va cudi cung la gia nhiét & 100°C trong 1 gio. Sau khi lam mat, céc san
pham duoc héa réan duoc théo khoi céc khuon duc va duge U ¢ 110°C trong 60
phut dé thu dugc céc tdm duoc dac (tac la, cac tAm phéngcé do day 3,0mm va
céc théu kinh -4D va -15D). Céc két qua danh gia dLvrQ'c}}thé hién trong bang 2.

Vidu so sanh 7

Cach thuc tuong tu nhu duoc thé hién trong vi du 19 dugc lap lai dé thu
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duogc cac tim duogc dic (tic 13, cac tim phang c6 d6 day 3,0mm va céc thau kinh
-4D va -15D), ngoai trlr ché pham dugc tao ra bang cach trén hop chit ¢ va hop
chét b dugc thay thé bing mét minh hop chat c. Cac két qua danh gia dugc thé

hién trong bang 2.
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Nhu c6 thé xac nhan duoc tir bang 2, khi st dung hop phan ding cho vat
liu quang hoc, ma chira hop chit a hosc ¢ va hop chat b va ham luogng ctia hop
chét b 12 0,001% dén 5,0% khéi luong tinh theo tdng khdi luong cta hop chit a
hoac ¢ va hop chét b, cac két qua tt thu duoc vé do trong suét, su Xuét hién soc,
sdc thai mau, tinh chiu 4nh sang va kha nang thao khudn. Nguoc lai, trong cic vi
du so sanh 5 va 7 ma ché pham khéng c6 hop chét b dugc sir dung, do trong subt
va kha ning thdo khudn 13 khéng di va su xudt hién soc xay ra. Tuong tu, trong
cac vi du so sanh 6 va 8 ma ham lugng cua hop chét b 1a cao, sic thai mau va
tinh chiu anh sang la khong du.

Cac vidu tu 25 dén 30 va vi du so sanh 10

Hop chét a va hop chit b dugc tron dé tao ra ché pham ma ham luong
ctia hop chit b la nhu duoc chi ra trong bang 3. 14 phan theo khéi luong cua luu
huynh, 1,0 phin theo khdi lugng cua 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-
benzotriazol 1& chat hdp thu UV va 0,5 phan theo khéi luong cua
mercaptometylimidazol la chét xtc tac polyme héa duogc bd sung vao 79 phén
theo khdi lwong cua ché phém thu dugc, va sau do dugc dua di phan ung
polyme héa so by & 60°C. Tiép theo, sau khi hdn hop phan tmg duoc lam mat
t&i 20°C, hdn hop chia 7 phan theo khéi luong cua bis(2-mercaptoetyl) sulfua la
hop chat thiol, 0,2 phan theo khéi luong cia dibutyltin diclorua 1a chét diéu
chinh polyme héa va 0,03 phan theo khdi luong cia tetrametyl phosphoni
bromua 13 chit xuc tac polyme héa duoc bd sung vao do6 va dugc tron mot cach
ddng nhat. H3n hop ddng nhét thu duoc sau d6 dwoc khtr khi & mic dd chan
khong la 1,3kPa va dugc rét vao cac khudn dic méi khudn duoc tao nén tir hai
tAm thuy tinh va bang (ma dugc thiét ké dé tao ra cac tm phéng c6 do day
3,0mm va céc thiu kinh -4D va -15D), va sau d6 duoc polyme hoa va dugc hoa
rdn bang cach gia nhiét & 30°C trong 10 gi®, gia nhiét 1én dén 100°C & tdc dd
nang nhiét do kh6ng ddi trong 10 gio va cudi cung la gia nhiét & 100°C trong 1
gid. Sau khi 1am mét, cac san pham duogc hoa rdn dugce thao khoi cac khudn dic

va duoc i & 110°C trong 60 phit dé thu duoc cac tAim duge duc (tc 13, cac tAm

-26-



19906

phing c¢6 d6 day 3,0mm va cac thau kinh -4D va -15D). Céc két qua danh gia

duoc thé hién trong bang 3.
Vi du so sanh 9

Céach thac tuong tu nhu duogc thé hién trong vi du 25 duogc lap lai dé thu
duogc cac tAm duoc duc (tire 13, cac tm phing c6 do day 3,0mm va cac thau kinh
-4D va -15D), ngoai trir ché phdm duoc tao ra bang cach trén hop chit a va hop
chét b duogc thay thé bing mét minh hop chat a. Cac két qua danh gia duogc thé
hién trong bang 3.

Cac vi du tir 31 dén 36 va vi du so sanh 12

Hop chét ¢ va hop chit b duoc tron dé tao ra ché phém ma ham luong
ctia hop chit b [a nhur duoc chi ra trong bang 3. 14 phan theo khéi luong cua luu
huynh, 1,0 phan theo khéi luong cua 2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-
benzotriazol 1a chét hip thy UV va 0,5 phan theo khdi luong ctia 2-mercapto-1-
metylimidazol 1a chét xuc tac polyme héa duge bd sung vao 79 phén theo khéi
lwong cta ché pham thu duoc, va sau d6 duoc dua di phan tmg polyme héa so
bo & 60°C. Tiép theo, sau khi hén hop phan ung dugc lam mat t&i 20°C, hdn
hop chita 7 phan theo khdi luong cua bis(2-mercaptoetyl) sulfua 1a hop chét
thiol, 0,2 phan theo khdi luong cta dibutyltin diclorua la chit diéu chinh polyme
héa va 0,03 phan theo khdi luong cia tetrametyl phosphoni bromua la chit xuc
tac polyme hoéa duoc bd sung vao do va duge tron mot cach dong nhét. Hon hop
dong nhat thu dugc sau d6 dugc khir khi & mic do chan khong 1a 1,3kPa va
duoc rot vao cac khudn dic mdi khudn duoc tao nén tir hai tim thuy tinh va
bang (ma dugc thiét ké d¢ tao ra cac tim phang c6 do day 3,0mm va cac thau
kinh -4D va -15D), va sau d6 dugc polyme héa va dugc héa ran bang cach gia
nhiét & 30°C trong 10 gid, gia nhiét 1én dén 100°C & tdc dd nang nhiét do khong
ddi trong 10 gio va cudi cliing 12 gia nhiét & lOOoC trong 1 gio. Sau khi lam mat,
cac sén phém duoc hoa rén duoc thao khoi cac khuon diac va duge u & 110°C
trong 60 phit dé thu duoc céc tAm duoc dic (tic 13, cac tAm phéng c6 do day

3,0mm va céc thdu kinh -4D va -15D). Cac két -qué danh gia dugc thé hién trong
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bang 3.
Viduso sanh 11
- Céch thtrc trong tu nhu duoc thé hién trong vi du 31 duoc lap lai dé thu
duoc cac tim duoc duc (tic 13, cic tim phang c6 do day 3,0mm va cac thau kinh
-4D va -15D), ngoai trir ché pham duoc tao ra bang cach tron hop chét ¢ va hop
chét b duoc thay thé bang mét minh hop chit c. Cac két qua danh gia duogc thé

hién trong bang 3.

-28-



19906

Z1 yues

v \4 \4 O o) 0L QW AOH | (Sanya
, \ .| TTyues

9) d 8) v \4 09 Buoyy DWW AOH | iy
v v N d d 0°S Q1BYd dOH | 9€npIA
N \4 g \4 d 0°¢ 01Byo dOH | SenpIA
\Z d d \4 \4 01 o1eyd dOH | pEnpIA
v d d v v 10°0 O dOH | genp A
d d d v \4 $00°0 oo dOH | TEnpIA
d N d v N4 100°0 Slyd doH | TEnpIA
n . 01 yues

v \4 \4 0 o) 0L BIRWR AOH | o5p 1A

, 6 ques
0 d 0 \4 \% 02 Uy BIP Aoy | D 1A
\4 v \4 A4 q 0°S B1eyd doy | 0gtpIA
\4 \Z \ v q 0°¢ e1eyo dOH | 67 0P IA
N4 N4 N N \% 01 e1eyo dOH | 8T Np IA
\4 d \4 v \4 10°0 B1eyd doH | LT 1P IA
d d d v v S00°0 B1eyd dOH | 9z 0p IA
d d d v \4 100°0 Bleyo dOH | Sz upIA
. 3uony 104y 9,)
c% P OB | 208 Hot 1008 3uon 0F w.Swm e e AwCSm W@ MM.:@ Mch np 1A
uguByy | 1gnXAg | IR QUAL | TWBOBS | (1o dog Suon | VEIY UURUL

¢ Sueg

-29-



19906

Nhu c6 thé x4c nhan duoc tir bang 3, khi st dung hop phan ding cho vét
liéu quang hoc, ma chira hop chét a hodc ¢ va hop chét b va ham lugng ctia hop
chét b 13 0,001% dén 5,0% khéi luong tinh theo tong khdi luong cta hop chit a
hodc ¢ va hop chét b, cac két qua tdt thu dugc vé do trong sudt, su xuét hién soc,
sdc thai mau, tinh chiu anh sang va kha nang thao khuon. Nguoc lai, trong céc vi
du so sanh 9 va 11 ma ché pham khong chtra hop chat b duoc st dung, do trong
sudt va kha ning thao khuon la khong du. Tuong tu, trong cac vi du so séanh 10
va 12 ma ham lugng ctia hop chét b 1 cao, sic thai mau va tinh chiu anh séng 12

khong di.
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YEU CAUBAO HQ
1. Hop phan ding cho vt liéu quang hoc chira hop chét c6 cong thic (1) dudi
day va hop chét episulfua cé cong thirc (2) dudi day, trong dé hop chét c6 cong
thirc (1) c6 mat véi lwong tir 0,001% dén 5,0% khdi lwong tinh theo tdng khdi
lwong ciia hop chét c6 cong thirc (1) va hop chét episulfua cé cong thirc (2):

H
\”/N\H/NHZ
O S (D)

° modn @

trong d6 m 13 s6 nguyén tir 0 dén 4, va n 13 s6 nguyén tir 0 dén 2.

2. Hop phén dung cho vét liéu quang hoc theo diém 1, trong d6 hop chét c6
cdng thitc (2) c6 mit véi lugng tir 40% dén 99,999% khéi lugng.

3. Hop phan dung cho vt liéu quang hoc theo diém 2, trong d6 hop phan nay
con chua polythiol. |

4. Hop phan dung cho vat liéu quang hoc theo didm 3, trong dé hop phén nay
con chira polyisoxyanat.

5. Hop phan duing cho vt liéu quang hoc theo didm bAt ky trong sb cac diém tir
1 dén 4, trong d6 hop phén nay con chira luu huynh.

6. Ché phim héa rin duoc bang cach polyme héa chtra hop phan ding cho vét
lieu quang hoc theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5 va chét xtc tic
polyme héa véi lugng tir 0,0001% dén 10% khdi lugng tinh theo tdng khéi
luong ctia hop phin ding cho vat lidu quang hoc.

7. V4t lidu quang hoc thu dugc bing cach héa rén hop phan ding cho vat liéu
‘quang hoc theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 5.

8. Vat liéu quang hoc thu duogc béng céch hoa rn ché phém héa rén duoc bﬁng
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cach polyme héa theo diém 6.

9. Thiu kinh quang hoc lam b.%lng vét liéu quang hoc theo diém 7.

10. Théu kinh quang hoc 1am béang vt liéu quang hoc theo diém 8.

11. Phuong phép san xuét vét ’liéu quang hoc, phuong phép niy bao gdbm budc
hoéa ran biang cach polyme hoéa hop phan ding cho vat liéu quang hoc theo diém
bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 5 co bb sung chét xuc tic polyme héa véi
lwong tir 0,0001% dén 10% khéi lugng tinh theo tbng khdi luong ciia hop phén
dung cho vat liéu quang hoc.

12. Phuong phép san xuét vét liéu quang hoc theo diém 11, trong d6 hop chét
polyme héa dugc c6 cong thuc (2) va luu huynh dugce cho tham gia phan (mg

polyme héa mdt phan, tiép theo 14 héa rén bang cach polyme héa.
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