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VAT LIEU QUANG HOC

(57) Sdng ch& d¢ cap dén hop chat vong c6 cong thic (1). Sing ché ciing dé cap
dén, theo mot phuong 4n, ché phdm ding cho vat liéu quang hoc chita hop chit
vong co cong thitc (1) va hop chat episulfua c6 cong thic (2). Sdng ché con dé
cap dén vat liéu quang hoc. Theo phuong 4n khic, sdng ché con dé cap dén
phuong phép san xuét vat liéu quang hoc bao gém budc, so véi tdng lugng ché
phdm ding cho vat liéu quang hoc, b3 sung 0,0001 d&n 10% khéi lugng chat xic
tdc quéd trinh polyme héa vao ch€ phdm dung cho vat liéu quang hoc va ché
phdm ding cho vat liéu quang hoc dugc Ivu héa polyme héa. Trong cong thitc

(2), m la s6 nguyén tir 0 dén 4, va n 1a s6 nguyén tir 0 dén 2.
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Linh vye k§ thuit dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén hop chét vong va ché phim dung cho vat liéu quang
hoc chita hop chét nay. Cy thé hon 13, sang ché dé cap dén hop chit vong va ché
pham ding cho vét liéu quang hoc chira hop chét nay ma c6 thé duoc st dung
thuén tién trong céc vat liéu quang, vi dy, thau kinh lam béng nhva, lang kinh, soi
quang, bang luu trit thong tin, b loc va vat lidu twong tu, dic biét 1a thdu kinh 1am
béng nhya.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Théu kinh 1am b:‘?mg nhua cé trong lugng nhe, ¢6 do bén tuyét voi va co
thé d& dang nhudm. Céac dic tinh dic biét can cho thu kinh lam béng nhua bao
gdm ty trong thap, d6 trong sudt cao, giam duoc séc vang, céc dic tinh quang hoc
nhu hé sb khiic xa cao, tri s6 Abbe cao, tinh chiju nhiét cao va d6 bén cao. Hé sb
khuc xa cao cho phép 1am méng thau kinh trong khi tri s6 Abbe cao lam giam sy
sai 16ch mau séc cta thdu kinh.

Gan day, mot s6 vi du st dung hop chét hiru co ¢6 nguyén tr luvu huynh
da dugc bao cao nhim muc dich thu duge hé sé khiic xa cao va tri s6 Abbe cao.
Trong s& d6, hop chét polyepisulfua cé nguyén ti luu huynh duge biét 13 ¢6 sy
cén bang tdt gita hé s khiic xa va tri sé Abbe (tai lidu sang ché 1). Hon nita, vi
céc hop chét polyepisulfua c6 thé phan {mg véi cac hop chét khic nhau, nén cac
ché phim cua ching véi cac hop chat khac nhau nhu thioluretan d4 duogc d& xuét
dé ting cudng céc dic tinh vat 1y (c4c tai lidu sang ché 2-5). Ngoai ra, d6i v&i ché
pham chtra hop chét polyepisulfua, vat liéu quang chira hop chét vé co c6 nguyén
t0r luu huynh va/hodc nguyén tir selen da duogc dé xuit v6i muyc tidu thu duge hé sé
khuc xa cao hon (tai liéu sang ché 6).

Danh sach trich dan tai liéu
Tai liéu séang ché

Tai li€u sang ché 1: Cong bo don yéu cau cap Bang doc quyén sang ché
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Nhét Ban chua thdm dinh s6 H09-110979

Tai lidu sang ché 2: Cong bd don yéu ciu cép Bang doc quyén sang ché
Nh4t Ban chua thim dinh s6 H10-298287

Tai lidu séng ché 3: Cong bb don yéu cu cép Bing doc quyén sang ché
Nhét Ban chua tham dinh s6 2001-002783

Tai lidu sang ché 4: Cong bd don yéu cu cép Bing doc quyén sang ché
Nh4t Ban chua thim dinh s6 2001-131257

Tai lidu sang ché 5: Cong bd don yéu cu cép Bing doc quyén sang ché
Nhat Ban chua thim dinh s6 2002-122701

Tai lidu sang ché 6: Cong b don yéu cau cip Bing doc quyén sang ché
Nhat Ban chua thim dinh sb 2004-137481
Ban chit ky thuit ciia sing ché
Vén @& can duogc giai quyét boi sang ché

Tuy nhién, trong cac phuong phép san xuét vat liéu quang duoc mé ta &
trén, cu thé 13 thiu kinh 1am bing nhwa dung cho kinh mét, dbi khi xay ra sy giam
hiéu sudt do khuyét tat gay ra boi vét bong luu lai trén thiu kinh dugc polyme
hoéa/luu héa sau khi thao khuon hoic do 16i khi thao khuén.

Khuyét tat gy ra boi vét bong luu lai 1a khuyét tat ma vét bong luu lai
trén thau kinh khi thao khuén sau khi polyme héa/luu héa, 1am cho thiu kinh
khéng st dung dugc. Khuyét tat do vét bong luu lai dac biét dang ké dbi voi cac
thdu kinh phan ky c6 hiéu suét cao hon, va cin phai cai thién. L3i khi théo khuén
nghia 12 kha ning thao khudn kém va dé cap dén khuyét tit gy ra xude thiu kinh
khi thao thau kinh ra khéi khudn, lam cho th4u kinh khéng st dung dugc. Li khi
thao khudn déc biét dang ké trong cac thiu kinh hoi tu c6 hiéu sut cao hon va cin
phai cai thién.

Nhitng khuyét tit ndy trai ngugc v6i nhau, chd thuong bong t6t thi ¢6 xu
huéng din dén kha ning thao khuén kém trong khi kha ning thao khudn tdt thi c6
xu huéng dén dén bong kém. Do d6, can phai c6 phuong phéap dé kidm soét va cai
thién nhimg khuyét tit ndy cing ldc.

Muc dich cua sang ché 1a dé xuat mot hop chat c6 the cai thién sy giam
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nang sudt do khuyét tat ctia vét bong luu lai hodc 15i khi thdo khudn ctia thu kinh,
ché phdm ding cho vat liéu quang hoc chira hop chét néu trén va hop chéit
episulfua, vét liéu quang hoc, thau kinh quang, va phuong phép san xuét hop chat
nay.
Céch thire giai quyét van dé

Céc tac gia d4 tién hanh c4c nghién ctru mot cach k¥ ludng vé cac trudng
hop dugc mo ta & trén, va két qué 1a da phat hién ra rang nhiing van dé dugc néu
& trén c6 thé duoc gial quyét bing mot ché pham dung cho vt liéu quang hoc
chira mot hop chét cy thé va hop chit episulfua, nho d6 hoan thanh sang ché.

Cu thé, sang ché dé xuét nhu sau:

1. Hop chét vong c6 cong thie (1) dudi day:

S
OH
cl
o) (1).

2. Ché pham ding cho vat liéu quang hoc chtra hop chét vong c6 cong thire (1)
theo muc 1 va hop chét episulfua cé cong thirc (2) dudi day:

S | m n S (2)

trong d6 m 13 sd nguyén tir 0 dén 4 van 1a sb nguyén tir 0 dén 2.

3. Ché phdm dung cho vét liéu quang hoc theo muc 2, trong d6 lugng h(_)rp chét
vong c6 cong thirc (1) & trén nim trong khoang tir 0,001 dén 5,0% khéi lugng.
4. Ché phém dung cho vat liéu quang hoc theo myc 2 hodc 3, trong do6 ché phém
nay con chira polythiol.

5. Ché phdm dung cho vit liéu quang hoc theo muc bét ky trong sé cac muyc tir 2
dén 4, trong d6 ché pham nay con chira luu huynh vo co.
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6. Ché phdm dung cho vit liéu quang hoc theo muc 4 hodc 5, trong d6 ché phdm
nay con chira polyisoxyanat. |
7. Ché pham luu héa duge/polyme héa dugc chira ché pham dung cho vat liéu
quang hoc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir 2 dén 6 va chét xtc tac qua trinh
polyme héa véi lugng ndm trong khoang tir 0,0001 dén 10% khéi luong so véi
tdng luong ché phdm ding cho vat liéu quang hoc.
8. Vit liéu quang thu duoc bang cach luu héa ché pham ding cho vit liéu quang
hoc theo muc bét ky trong sb cac muc tir 2 dén 6 hodc ché pham polyme hoa
duoc/luu hoa duge theo muc 7.
9. Théu kinh quang bao gdm vit liéu quang hoc theo muc 8.
10. Phuong phép san xuat vt liéu quang hoc, phwong phép nay bao gdm cac
bude: bd sung chét xic tac qué trinh polyme hda véi lugng ndm trong khoang tir
0,0001 dén 10% khéi lugng so v6i tong lugng ché pham dung cho vat liéu quang
hoc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir 2 dén 6; va polyme héa/luu héa thanh
phan thu dugc.
11. Phuong phép san xuét vt lidu quang hoc theo myc 10, trong d6 phwong phap
nay con bao gdm budc cho polyme héa mot phén hop chét episulfua c6 cong thirc
(2) va luu huynh, trude budce polyme héa/luu hoa.
Hiéu qua dat dugc clia sang ché

Theo séng ché, vat liéu quang hoc dung lam thiu kinh 1am bang nhua,
chéng han, c6 thé duoc san xudt theo cach hiéu qua vé mit cong nghiép trong khi
ddng thoi ngan dugc khuyét tat bong va 18i khi thao khuén gy ra khi polyme
héa/luu héa ché phim chira hop chét episulfua bing cich bd sung mdt hop chat
vong c6 cdng thue (1). Hon nita, viée bd sung hop chét vong c6 cong thire (1)
cling cho phép ngén chén sy thay d6i do nhét trong hop chét episulfua trong sudt
qué trinh bao quén, nho d6 1am 6n dinh diéu kién san xuét. |
MG ta chi tiét sang ché

Sang ché s& duge mb ta chi tiét dudi day.

Sang ché d& xuét hop chét vong c¢6 cong thirc (1) néu trén, va ché phim
vat liéu quang hoc chura hop chét vong c6 cong thirc (1) néu trén va hop chét
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polyme hoéa dugc. Trong khi cac vi du vé hop chét polyme héa dugc bao gbm hop
chét episulfua, hop chit vinyl, hop chét metacrylic, hop cht acrylic va hop chét
allyl, thi vu tién 13 hop chat episulfua, va wu tién hon 13 hop chat episulfua cé
cong thtrc (2) néu trén.

Ti 18 hop chét vong c¢6 cong thirc (1) néu trén trong ché phdm dung cho
vét liéu quang hoc theo sang ché uu tién 13 ndm trong khoéng tir 0,001 dén 5,0%
khéi lugng, wu tién hon 13 tir 0,005 dén 3,0% khéi luong va dic biét vu tién 14 tir
0,01 dén 2,0% khéi luong. Néu hop chit vong c¢6 cong thic (1) vuot quéa 5,0%
khéi lugng, thi tinh chiu nhiét va tinh chiu sang c6 thé bi suy bién va 18i khi thdo
khudn c6 thé xay ra, diéu nay c6 thé gay anh huéng xAu dén nang suit cta vat liéu
quang hoc. Mt khac, néu hop chét vong cé cong thire (1) it hon 0,001% khéi
luong, s€ xay ra khuyét tat bong, c6 thé gy anh huéng x4u dén ning suét cla vt
liéu quang hoc.

Ngoai ra, ti 1€ hop chét episulfua c6 cong thirc (2) néu trén trong ché
phém vat lidu tot nhét nim trong khoang tir 40 dén 99,99% khéi luong, wu tién
hon 13 tir 50 dén 99,99% khéi lugng va diic biét wu tién 14 tir 60 dén 99,99% khéi
luong.

Hop chét vong c6 cong thirc (1) & trén s& duge mo ta chi tiét dudi day.

Phuong phép san xuét hop chét vong cé cong thirc (1) clia sang ché s&
dugc md ta dudi ddy mac du phuong phép san xuét khong chi gii han & do.

Theo phuong phap san xuét hop chit vong c6 cong thirc (1) cuia sdng ché:
hydro sulfua dugc cho phan tmg vdi epiclohydrin d8 thu dugc hop chét c6 cong
thirc (3) dudi day; hop chét thu dugc c6 cong thire (3) duge cho phan tmg véi chét
kiém trong dung méi ruou dé cho phép tién hanh phan tmg khir hydrohalogenua
ndi phan tir; va phﬁn thu duoc duogc dua di xr ly béng axit, nho d6 thu duge mot
hop chét vong c6 cong thire (1) 1a hdn hop véi hop chéat vong kin khéc hoic twong
tu. San phim tho nay dugc chiét xuét va dugc rira bing dung méi hitu co dé tach
va tinh ché hop chét quan tim, nhd d6 thu dugce hop chét vong c¢6 cong thirc (1).

Cl /\K\S/w/\m

OH OH 3)
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Phuong phap san xuét hop chét c6 cong thire (3) s& duge mod ta chi tiét.

Hop chét c6 cong thirc (3) c6 thé thu duoc nhd phan tmg gitta hydro
sulfua va epiclohydrin.

Ul tién 13, chit xtc tic duoc st dung trong phéan tng gitta epiclohydrin
va hydro sulfua. Céc vi du vé chét xtc tac bao gdm céc axit v co, cac axit hitu co,
axit Lewis, axit silixic, axit boric, cac mubi amoni bac bdn, cac bazo v6 co va cac
bazo hitu co. Pugc uu tién 14 axit hitu co, mudi amoni bac bdn hodc cac bazo vo
co va uu tién hon 1a mudi amoni bac bdn va bazo vé co. Cac vi du cu thé bao gdbm
tetrametylamoni clorua, tetrametylamoni bromua, tetrametylamoni axetat,
tetraetylamoni clorua, tetraetylamoni bromua, tetraetylamoni axetat,
tetrabutylamoni clorua, tetrabutylamoni bromua, tetrabutylamoni axetat,
tetrahexylamoni clorua, tetrahexylamoni bromua, tetrahexylamoni axetat,
tetraoctylamoni clorua, tetraoctylamoni bromua, tetraoctylamoni axetat, natri
hydroxit, kali hydroxit, magie hydroxit va canxi hydroxit. Trong s6 ndy, wu tién 13
natri hydroxit, kali hydroxit, va canxi hydroxit.

Mac du luong chét xtc tac duge bd sung khong gisi han cu thé mién 1a
no6 cho phép phan Gng xay ra, luong chit xtc tac duoc st dung wu tién 13 nim
trong khoang tir 0,00001 dén 0,5 mol va uu tién hon 1a tir 0,001 dén 0,1 mol trén 1
mol epiclohydrin. Néu lugng chét xtc tac nay nhé hon 0,00001 mol, phan tmg c6
thé khong xay ra hodc trd nén cham hon la khong thuén loi va néu luong chét xac
tac vuogt qua 0,5 mol, phan tmg c6 thé xay ra quéa nhiéu lam cho viéc kiém soat
phan tng kho khan.

Mic du ti 1€ epiclohydrin va hydro sulfua khong gidi han cu thé mién 1a
phén tmg x4y ra, ti 1€ mol gifta epiclohydrin va hydro sulfua (epiclohydrin/hydro
sulfua) wu tién la ndm trong khoang tir 0,6 dén 8, wu tién hon la tir 0,8 dén 6 va uu
tién hon nita 13 tir 1,0 dén 4. Néu ti 16 mol nho hon 0,6 hodc 16n hon 8, luong
nguyén liéu thd khéng phan tmg bi thira, didu nay s& khong ¢6 loi vé mat kinh té.

Dung moi co thé duoc st dung hoac khong duogc st dung, néu dugc st
dung, dung moi co thé 13 nudc, ruou, ete, xeton, hydrocacbon thom hodc
hydrocacbon dugc halogen héa. Vi du cu thé bao gébm nudc, metanol, etanol,

propanol, isopropanol, etylen glycol, dietyl ete, tetrahydrofua, dioxan, metyl
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xenlosolve, etyl xenlosolve, butyl xenlosolve, metyl etyl xeton, axeton, benzen,
toluen, xylen, dicloetan, clorofom va clobenzen. Trong sb nay, uu tién la nudec,
metanol hodc toluen, va dic biét vu tién la nudc hodc metanol.

Nhiét do phan Umg khong bi gidi han cu thé mién 13 phan Ung xay ra,
phan Gng duoc thuc hién & nhiét o uu tién la nim trong khoang tir 10°C dén
80°C, uu tién hon 1a tir 5°C dén 50°C va wu tién hon nita 1 tir 10°C dén 40°C.
Mic du thoi gian phan Gng khong bi gidi han cu thé, nhung thuong 13 dudi 20 gio.
Néu nhiét dd dudi -10°C, phan tng c6 thé khdéng xay ra hoic tré nén cham hon,
didu nay 13 bét loi va nhiét do vuot qua 80°C, qua trinh oligom héa s& xay ra, nd
dan dén trong luong phan ti cao va diéu nay 1a bt 1oi.

Phuong phap san xuat hop chét vong c6 cong thire (1) duge mo ta sau
day.

Cho hop chét ¢6 cong thirc (3) phan ung véi chét kiém va sau d6 tién
hanh xi 1y axit, bang cach nay thu dugc hop chét vong c6 cong thirc (1) 1a hdn
hop véi cac san phim phu khac.

Vi du cu thé vé chét kiém duoc phan ing véi hop chét ¢6 cong thire (3)
bao g@)m cac hydroxit cia amoniac, cac kim loai kiém va c4c kim loai kiém thd,
cac cacbonat cia cac kim loai kiém va céc kim loai kiém thd, cac hydro cacbonat
clia c4c kim loai kiém, va cic mubi amoni cta cac kim loai kiém va céc kim loai
kidm thd. Cac chét nay c6 thé duoc str dung dudi dang dung dich nuée. Chét kiém
wu tién 13 natri hydroxit, kali hydroxit, canxi hydroxit, natri cacbonat, kali
cacbonat, amoni cacbonat, natri hydro cacbonat hoac kali hydro cacbonat, va uu
tién hon la natri hydroxit va kali hydroxit.

Mic du luong chét kiém dugc sir dung c6 thé khéng dugc xéac dinh tuyét
d6i, thong thuong ndm trong khoang tir 0,20 dén 2,0, wu tién 14 tir 0,50 dén 1,5 va
wru tién hon 12 tr 0,70 dén 1,0 duong luong chét kiém duoc sir dung so véi duong
luong hop chét c6 cong thire (3). Mot lugng nho hogc mot lugng 16n chat kiém s&
dAn dén giam ning suét.

Dung mdi dugc wu tién st dung trong phéan Umg.Trong truong hop nay

dung moi khong bi gidi han cu thé va bat ky dung mdi nao cling c6 thé duge sur
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dung, nhung wu tién la nudc, rugu, ete, xeton, hydrocacbon béo, hydrocacbon
thom hodc hydrocacbon dugc halogen hoa. Cac dung moi nay co thé dugc sir
dung mdt minh hodc st dung & dang hdn hop. Vi du cu thé vé rugu bao gdbm
etanol, propanol, isopropanol va etylen glycol; vi du cu thé vé ete bao gdm dietyl
ete, tetrahydrofua va dioxan; vidu cu thé v& xeton bao gdm metyl xenlosolve, etyl
xenlosolve, butyl xenlosolve, metyl etyl xeton va axeton; vi du cuy thé vé
hydrocacbon béo bao gdm hexan, heptan va octan; vi du cu thé vé hydrocacbon
thom bao gdm benzen, toluen va xylen; va vi du cu thé hydrocacbon duoc
halogen héa bao gdm dicloetan, clorofom va clobenzen. U tién hon, dung mdi 1a
nude hodc ruou, vi du cu thé 1a nude, metanol, propanol va isopropanol. Dc biét
uu tién dung moi 1a metanol.

Mic du lugng dung mdi khong bi giéi han cu thé, nhung thudng nim
trong khoang tr 10 dén 10000 phan theo khdi lugng, wu tién 1a tir 100 dén 5000
phin theo khéi luwgng va wu tién hon 1a tir 500 dén 1000 phan theo khdi lugng so
v6i 100 phan theo khdi lugng ctia hop chit c6 cong thic (3).

Nhiét d6 phan Umg uu tién la -5°C hodc thip hon, uu tién hon 13 -10°C
hodc thap hon va wu tién hon nita [ -15°C hodc thap hon. Thoi gian phan g
khong gidi han cu thé. Nhiét d6 phan tmg cao s& 1am gidm tinh chon loc phan (mg
d6i v6i hop chét vong c6 cong thic (1) va lam giam hiéu sut ctia hop chit vong
c6 cong thie (1).

Ngoai ra, d& phép phan (g, hop chét c6 cong thiic (3) c6 thé cho chay
nho giot vao hdn hop dung mdi cta dung dich nudc ciia dung moi hitu co va hop
chét nén.

Hon nita, axit duge bd sung vao dung dich phan tng thu dugc dé cho
phép phan (g, va sau d6 dung méi hitu co duge bd sung dé chiét, nho d6 thu
duoc san pham tho chira hop chét vong c6 cong thirc (1). Mic du axit khong bi
gi6i han cu thé va bat ky axit ndo cling c6 thé duoc st dung, nhung uu tién 12 axit
sunfuric, axit hydrocloric, axit nitric va axit axetic, va wu tién hon 1a axit sunfuric
va axit hydrocloric. San phdm thé nay dugc rira bing nudc, va &uqc tinh ché bang
qua trinh chung cAt, tinh ché cot hodc tuong tu, bﬁng cach nay thu duogc hop chét

vong ¢6 cong thire (1).
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Ché phim dung cho vt liéu quang hoc theo sang ché khac biét béi chta
hop chét vong c6 cong thirc (1) néu trén, trong d6 mot lugng dinh trude cua hop
chét vong c6 cong thirc (1) néu trén wu tién 1a duge b sung tir trude vao hop chét
episulfua c6 cong thirc (2) nhu md ta & trén 1a hop chét polyme héa duoc. Bang
cach bd sung hop chét vong cé cong thirc (1) néu trén vao hop chét episulfua c6
codng thic (2) trudce khi luu tri phan thu duoc, c6 thé ngan chin duogc su thay doi
do6 nhét trong qua trinh bao quan, va vi vay cac didu kién san xut vat liéu quang
hoc ¢6 thé dugc 6n dinh.

Trong ché phdm diing cho vat liéu quang hoc cua sang ché, hop chit
episulfua co cong thirc (2) co thé dﬁqc str dung 1am hop chit polyme héa duge. Vi
du cu thé v& hop chét episulfua c6 cong thic (2) bao gdm céc episulfua nhu 1a
bis(B-epitiopropyl)sulfua, bis(B-epitiopropyl)disulfua, bis(B-epitiopropyl
thiol)metan, 1,2-bis(B-epitiopropy! thiol)etan, 1,3-bis(B-epitiopropyl
thiol)propan va 1,4-bis(B-epitiopropyl thiol)butan. Hop chét episulfua c6 cong
thirc (2) ¢6 thé duogc sir dung mdt minh hodc hai hodc nhidu dang trong sé ching
¢6 thé dugce st dung dudi dang hdn hop.

Trong s6 d6, hop chét dugc uu tién 1a bis(B-epitiopropyl)sulfua (trong
cong thire (2), n = 0) hodc bis(B-epitiopropyl)disulfua (trong cong thire (2), m =0
van = 1), va uu tién nhét 1a bis(B-epitiopropyl)sulfua (trong cong thirc (2), n=0).

Ché pham dung cho vt liéu quang hoc cta sang chira hop chét polythiol
nhu mdt hop chét polyme héa dugc dé cai thién sic thai mau ctia nhya thu duoc
khi gia nhiét. Lugng hop chét polythiol thuong nim trong khoang tir 1 dén 25%
khéi luong, wu tién 14 tir 2 dén 25% khéi lugng va dic biét wu tién 1a tir 5 dén 20%
khdi luong, véi diéu kién 1a téng ché phidm ding cho vat liéu quang hoc 1a 100%
khdi lvong. Néu luong hop chét polythiol nhé hon 1% khéi luong, sy vang héa co
thé xay ra khi duc thiu kinh va va néu luong nay vuot qua 25% khéi lugng hodc
nhé hon, tinh chiu nhiét c6 thé kém di. Hop chét polythiol c6 thé duge ding mét
minh hogic hai hogic nhidu loai trong s6 ndy c6 thé duoc str dung dudi dang hén
hop cho sang ché.

Vi du cu thé v& hop chat polythiol bao gém metandithiol, metantrithiol,

1,2-dimecaptoetan, 1,2-dimecaptopropan, 1,3-dimecaptopropan,
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2,2-dimecaptopropan, 1,4-dimecaptobutan, 1,6-dimecaptohexan,
bis(2-mecaptoetyl)ete, bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 1,2-bis(2-mecaptoetyloxy)etan,
1,2-bis(2-mecaptoetyl thiol)etan, 2,3-dimecapto-1-propanol,
1,3-dimecapto-2-propanol, 1,2,3-trimecaptopropan,
2-mecaptometyl-1,3-dimecaptopropan, 2-mecaptometyl-1,4-dimecaptobutan,
2-(2-mecaptoetyl thiol)-1,3-dimecaptopropan,
4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,
2,4-dimecaptometyl-1,5-dimecapto-3-tiapentan,
4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
1,1,1-tris(mecaptometyl)propan, tetrakis(mecaptometyl)metan, etylen glycol
bis(2-mecaptoaxetat), etylen glycol bis(3-mecaptopropionat), dietylen glycol
bis(2-mecaptoaxetat), dietylen glycol bis(3-mecaptopropionat), 1,4-butandiol
bis(2-mecaptoaxetat), 1,4-butandiol bis(3-mecaptopropionat), trimetylolpropan
tristioglycolat, trimetylolpropan trismecaptopropionat, pentaerytritol tetrakis
thiolglycolat, pentaerytritol tetrakis mecaptopropionat,
1,2-dimecaptoxyclohexan, 1,3-dimecaptoxyclohexan, 1,4-dimecaptoxyclohexan,
1,3-bis(mecaptometyl)xyclohexan, 1,4-bis(mecaptometyl)xyclohexan,
2,5-dimecaptometyl-1,4-ditian, 2,5-dimecaptometyl-1,4-ditian,
2,5-bis(2-mecaptoetyl thiolmetyl)-1,4-ditian, 2,5-dimecaptometyl-1-tian,
2,5-dimecaptoetyl-1-tian, 2,5-dimecaptometyl thiolphen, 1,2-dimecaptobenzen,
1,3-dimecaptobenzen, 1,4-dimecaptobenzen, 1,3-bis(mecaptometyl)benzen,
1,4-bis(mecaptometyl)benzen, 2,2’-dimecaptobiphenyl, 4, 4’-dimecaptobiphenyl,
bis(4-mecaptophenyl)metan, 2,2-bis(4-mecaptophenyl)propan,
bis(4-mecaptophenyl)ete, bis(4-mecaptophenyl)sulfua,
bis(4-mecaptophenyl)sunfon, bis(4-mecaptometylphenyl)metan,
2,2-bis(4-mecaptometylphenyl)propan, bis(4-mecaptometylphenyl)ete,
bis(4-mecaptometylphenyl)sulfua, 2,5-dimecapto-1,3,4-thiadiazole,
3,4-tiophenditiol, va 1,1,3,3-tetrakis(mecaptometyl thiol)propan.

Trong sd cac hop chét nay, cac vi du duge vu tién cu thé 14
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bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 2,5-dimecaptometyl-1,4-ditian,
1,3-bis(mecaptometyl)benzen, 1,4-bis(mecaptometyl)benzen,
4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan, 4,8-dimecaptometyl-1,
11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan, 4,7-dimecaptometyl-1,
11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan, 5,7-dimecaptometyl-1,
11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan, 1,1,3,3-tetrakis(mecaptometyl thiol)propan,
pentaerythritol tetrakis mecaptopropionat, pentaerythritol tetrakis thiolglycolat,
trimetylolpropan tristioglycolat va trimetylolpropan trismecaptopropionat, cac vi
du duoc uu tién hon 1a bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
2,5-bis(2-mecaptometyl)-1,4-ditian,
4-mecaptometyl-1,3-dimecapto-3,6-dithiaoctan, 1,3-bis(mecaptometyl)benzen,
pentaerythritol tetrakis mecaptopropionat va pentaerythritol tetrakis thiolglycolat,
va cac hop chét ddc biét uu tién 13 bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
2,5-dimecaptometyl-1,4-ditian va
4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan.

Ché phdm ding cho vat liéu quang hoc cta sang ché c6 thé chira luu
huynh. Luong luu huynh thuodng duge sir dung nim trong khoéng tir 0,1 dén 40
phan theo khéi lugng, wu tién 1a tir 0,5 dén 30 phén theo khéi lugng va dic biét uu
tién 14 tir 1 dén 25 phan theo khéi luong, véi didu kién 1a tdng luong ché pham
dung cho vat liéu quang hoc 1a 100 phan theo khdi lugng.

Luu huynh dugc dung trong sang ché nay c6 thé & bat ky dang nao. Cu
thé, lwu huynh & dang bt min, lyu huynh & dang keo, luu huynh & dang két tia,
luu huynh ¢ dang tinh thé, lvu huynh duogc thing hoa va twong ty, va uu tién la &
dang bdt mit co cac hat nho.

Luu huynh dugc dung trong sang ché nay c6 thé san xut bang bat ky
phuong phap nao. Phuong phéap san xuét luu huynh c6 thé sir dung phuong phap
tinh ché tir lvu huynh tw nhién bang céch thing hoa, thu luu huynh nim duéi long
d4t bing giai phap khai thac mé, thu hdi st dung, 1a nguyén liéu thd, hydro sulfua
hodc twong tu thu dugc trong qua trinh loai Iuu huynh trong dau mé hozc khi tu
nhién. Bit ky phuong phép san xuét ndo ciing c6 thé duoc sir dung.

Uu tién 13, kich ¢& hat luu huynh duge dung trong sang ché nhé hon kich
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thuéc 13 sang ¢& 10, cu thé, luu huynh & dang bot min nhd hon kich thuéc 16 sang
& 10. Néu kich ¢& ctia hat luu huynh 16n hon kich thuée 16 sang ¢& 10, Iuu huynh
kho hoa tan hoan toan, trong truong hop nay phan tmg khong thuén loi hodc
tuong tu c6 thé xay ra & budce dAu va gay ra cac khuyét tat. Kich c& cia hat luu
huynh wu tién hon 14 nhé hon kich thuéc 16 sang ¢& 30, va uu tién hon 1a nho hon
kich thuéc 16 sang c& 60.

Do tinh khiét cta luu huynh duge st dung cho sdng ché nay uu tién 1a
98% hodc 16n hon, wu tién hon 13 99,0% hoéc 16n hon, uu tién hon 1a 99,5% hodc
16n hon va uu tién 12 99,9% hodc 16n hon. Néu d6 tinh khiét ctia luu huynh 12 98%
hoaclénhon,ﬂﬁrnéuséccﬁavétﬁéuquanghgcﬂnlduqcséduqccéiﬂﬂénsovéi
trudng hop do tinh khiét nhé hon 98%.

Néu luu huynh duoc sir dung, thi tht nhét cho luu huynh phan tng so bo
v6i hop chét episulfua sao cho luu huynh dugc tron ddng chit. Cac diéu kién cho
phéan Gng polyme hoa so bd nay t8t nhit ndm trong khoang tir -10°C dén 120°C
trong khoang tir 0,1 dén 240 gid, wu tién hon 1a tir 0 dén 100°C trong khoang tir
0,1 dén 120 gid va dic bidt wu tién 14 tir 20 dén 80°C trong khoang tir 0,1 dén 60
gid. Chét xtic tac c6 thé duge diing mot cach hidu qua dé cho phép phan ting so bd
xay ra, trong do céac vi du thich hop bao gdm 2-mecapto-1-metylimidazol,
triphenylphosphin, 3,5-dimetylpyrazol, N-xyclohexyl-2-benzotiazolylsulfinamit,
dipentametylentiuram tetrasulfua, tetrabutyltiuram disulfua, tetraetyltiuram
disulfua, 1,2,3-triphenylguanidin, 1,3-diphenylguanidin,
1,1,3,3-tetrametylenguanidin, aminoguanidin ure, trimetyl thiolure, tetraetyl
thiolure, dimetyletyl thiolure, k&m dibutylditiocacbamat, kém
dibenzylditiocacbamat, k&m dietylditiocacbamat, k&m dimetylditiocacbamat va
pipecolium pipecolylditiocacbamat. Ngoai ra, luu huynh dugc st dung béang phan
g polyme héa so bd uu tién 1a 10% hodc 16n hon (véi diéu kién trude khi phan
tmg luu huynh 12 100%), va uu tién hon 14 20% hodc cao hon. Phan tmg so bd nay
c¢6 thé duoc thuc hién & bt ky mdi truong nao vi du nhu méi trudng khdng khi,
trong khi tro nhu nito hodc trong diéu kién kin & 4p sudt binh thudng, 4p suat ting
hodc giam. Tai ddy co thé str dung sic ki 16ng hosc khic xa ké dé phat hién murc
do tién trién cta phan tmg so bo nay.
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Ché pham ding cho vat liéu quang hoc ctia sing ché c6 thé chira hop chit
polyisoxyanat 12 hop chét polyme hoéa dugc dé tang d6 bén ciia nhya thu duogc.
Ham lugng cta hop chit polyisoxyanat thuong 13 1 dén 25% khdi luong, uu tién
13 2 dén 25% khéi lugng va dic biét wu tién 1a 5 dén 20% khéi lugng, véi didu
kién téng lugng ché phdm dung cho vat liéu quang hoc 1a 100% khéi lugng. Néu
ham luong ctia hop chét polyisoxyanat it hon 1% khéi lugng, do bén c6 thé giam
néu ham luong vuot qué 25% khdi lwong hodc it hon, mau sic c6 thé bi kém di.
Hop chét polyisoxyanat c6 thd duge ding mdt minh hogc hai hozc nhidu loai
trong s6 ndy c6 thé duoc st dung dudi dang hdn hop cho séng ché.

Vi du cu thé v& hop chét polyisoxyanat bao gdm dietylen diisoxyanat,
tetrametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, trimetylhexametylen
diisoxyanat, xyclohexan diisoxyanat, 1,3-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan,
1,4-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan, isophoron diisoxyanat, 2,6-bis(metyl
isoxyanat)decahydronaphtalen, lysine triisoxyanat, tolylendiisoxyanat, o-tolidin
diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, diphenylete diisoxyanat,
3-(2’-xyclohexyl isoxyanat)propyl isoxyanat, isopropyliden bis(xyclohexyl
isoxyanat), 2,2’-bis(4-isoxyanatphenyl)propan, triphenylmetan triisoxyanat,
bis(diisoxyanat tolyl)phenylmetan, 4,4’,4”’-triisoxyanat-2,5-dimetoxy
phenylamin, 3,3’-dimetoxy benzidin-4,4’-diisoxyanat, 1,3-phenylen diisoxyanat,
1,4-phenylen diisoxyanat, 4,4’-diisoxyanatbiphenyl,
4,4’-diisoxyanat-3,3’-dimetylbiphenyl, dixyclohexylmetan-4,4’-diisoxyanat,
1,1’-metylenbis(4-isoxyanatbenzen),
1,1’-metylenbis(3-metyl-4-isoxyanatbenzen), m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen
diisoxyanat, m-tetrametyl xylylen diisoxyanat, p-tetrametyl xylylen diisoxyanat,
1,3-bis(2-isoxyanat-2-propyl)benzen, 2,6-bis(metyl isoxyanat)naphtalen,
1,5-diisoxyanat, bis(metyl isoxyanat)tetrahydrodixyclopentadien, bis(metyl
naphtalen isoxyanat)dixyclopentadien, bis(metyl isoxyanat)tetrahydrotiophen,
bis(metyl isoxyanat)norbornen, bis(metyl isoxyanat)adamantan, thioldietyl
diisoxyanat, thioldipropyl diisoxyanat, thioldihexyl diisoxyanat, bis[(4-metyl
isoxyanat)phenyl]sulfua, 2,5-diisoxyanat-1,4-ditian, 2,5-metyl
diisoxyanat-1,4-ditian, 2,5-metyl diisoxyanat thiolphen, ditiodietyl diisoxyanat
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va ditiodipropyl diisoxyanat.

Tuy nhién, cac hop chét polyisoxyanat dugc dy dinh clia sang ché nay
khong bi gidi han ¢ cac vi du ndy. Ngoai ra, ching con ¢o thé duoc ding mét
minh hoic hai hodc nhiéu loai trong sé ndy c6 thé dugc sir dung dudi dang hén
hop.

Céc vi du cu thé duge vu tién trong s6 chiing 13 isophoron diisoxyanat,
tolylendiisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,
m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat, m-tetrametyl xylylen diisoxyanat,
p-tetrametyl xylylen diisoxyanat, 1,3-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan,
1,4-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan, bis(metyl isoxyanat)norbornen va 2,5-metyl
diisoxyanat-1,4-ditian, cac hop chét duge wu tién trong sb do 13 isophoron
diisoxyanat, tolylendiisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen
diisoxyanat, 1,3-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan va m-xylylen diisoxyanat, va
cac hop chat dic biét wu tién 14 isophoron diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat va
1,3-bis(metyl isoxyanat)xyclohexan.

Hon nffa, ty 1€ ctia cac nhém SH cuia hop chét polythiol so vé&i cac nhém
NCO ctia hop chét polyisoxyanat, tc 13, nhém SH/nhoém NCO, vu tién hon 13
ndm trong khoang tir 1,0 dén 2,5, vu tién hon la tir 1,25 dén 2,25 va uu tién hon 1a
1,5 dén 2,0. Néu ty 1é duge md ta & trén dudi 1,0, c6 thé gy ra sy vang hoa khi
duc thiu kinh va néu ty 1€ vuot qua 2,5, stre chiu nhiét co thé bi suy bién.

Chét xtc tac qua trinh polyme hoéa dugc uu tién bb sung khi polyme
héa/luu hoa ché phém dung cho vat li€u quang hoc cua sang ché dé thu duoc vat
liéu quang hoc. Ché phim theo sang ché c6 thé 1 ché pham luu héa dugc/ polyme
héa duge chira ché phdm duing cho vt lidu quang hoc va chét xtc tac qua trinh
polyme hoa. Pé lam chit xuc tac qué trinh polyme héa, amin, phosphin hogc
mudi oni ¢6 thé dugc st dung, dic biét 1a mudi oni, wu tién 1a mudi amoni bac bén,
mudi phosphoni bac bdn, mudi sulfoni bac ba hoic mudi iodoni bac 2, vu tién hon
13 mubi amoni bac bén hodc mudi phosphoni bac bon ma c6 kha ning tuong thich
tt voi ché pham ding cho vat liéu quang hoc, va t6t hon nira 1a mudi phosphoni
bac bdn. Céc vi du vu tién hon vé chét xtc tc qua trinh polyme héa bao gbm cac

mudi amoni bic bén nhu tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzylamoni clorua,
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xetyldimetylbenzylamoni clorua va 1-n-dodexylpyridium clorua va cac mudi
phosphoni béc bdn nhu tetra-n-butylphosphoni bromua va tetraphenylphosphoni
bromua. Trong sé chiing, chit xtic tac qué trinh polyme héa dugc uu tién hon nita
la tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzylamoni clorua hoac
tetra-n-butylphosphoni bromua.

Lugng chit xtc tac qué trinh polyme héa duoc bd sung khéng thé dé
dang x4c dinh vi n6 c¢6 thé thay dbi phu thudc vao thanh phan va ty 16 hdn hop cia
hop chét ciing nhu phuong phéap polyme héa/luu héa, nhung thuong 14 0,0001
dén 10% khéi luong, wu tién 1a tir 0,001 dén 5% khdi lwong, uu tién hon 13 0,01
dén 1% khdi lugng va wu tién nhét 14 0,01 dén 0,5% khdi lugng, véi didu kién
téng luong ché phdm ding cho vit liéu quang hoc 1a 100% khéi luong (lwong
khéng c6 chit xtc tic qua trinh polyme hoéa). Néu luong chét xtc tac qué trinh
polyme héa duoc bd sung nhiéu hon 10% khdi luong, qué trinh polyme héa c6 thé
xay ra nhanh chéng. Mit khac, néu luong chét xuc tac qua trinh polyme héa duoc
bd sung it hon 0,0001% khéi luong, ché phdm dung cho vét liéu quang hoc c6 thé
khong dugc luu héa ddy da va tinh chiu nhiét c6 thé kém.

TAt nhién, chét phu gia nhu chét hép thu tia cyc tim, chét hoa xanh hoic
chét nhuém mau c6 thé duge bd sung vao ché phdm dung cho vat liéu quang hoc
khi san xuét vat liéu quang hoc bang phwong phap san xuét ctia sang ché sao cho
nang cao tién ich cua vat liéu quang hoc thu duoc.

Céc vi du duge vu tién vé chit hap thu tia cuc tim bao gém céc hop chat
gbc benzotriazon, trong d6 cac hop chét dic biét vu tién 1a
2-(2-hydroxy-5-metylphenyl)-2H-benzotriazon,
5-clo-2-(3,5-di-tert-butyl-2-hydroxyphenyl)-2H-benzotriazon,
2-(2-hydroxy-4-octylphenyl)-2H-benzotriazon, 2-(2-hydroxy-4-metoxy
phenyl)-2H-benzotriazon, 2-(2-hydroxy-4-etoxyphenyl)-2H-benzotriazon,
2-(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-2H-benzotriazon,
2-(2-hydroxy-4-octyloxyphenyl)-2H-benzotriazon va
2-(2-hydroxy-5-tert-octylphenyl)-2H-benzotriazon.

Luong chét hip thu tia cuc tim dugc bd sung théng thuong nim trong

khoang tir 0,01 dén 5% khdi lugng so véi téng 13 100% khdi luong ché phdm
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dung cho vat liéu quang hoc.

Néu can, chét cai bién polyme c6 thé dugc bd sung khi polyme héa/luu
hoa ché phdm diing cho vit liéu quang hoc véi myc dich kéo dai tudi tho, phan tan
nhiét trong qué trinh polyme hoéa va cac muc dich khac. Céac vi du vé chét cai bién
polyme bao gém halogenua trong cc nhém tir 13 dén 16 cta bang tudn hoan.
Trong sb chiing, halogenua cta silic, germani, thiéc va antimon 13 duogc wu tién,
va céc clorua cua germani, thiéc va antimony c6 nhém alkyl 13 dugc uu tién hon.
Céc hop chit vu tién hon 13 dibutyltin diclorua, butyltin triclorua, dioctyltin
diclorua, octyltin triclorua, dibutyl diclo germani, butyl triclo germani, diphenyl
diclo germani, phenyl triclo germani va triphenyl antimondiclorua, va hgp chét
uu tién 12 dibutyltin diclorua. Chét cai bién polyme c6 thé dugc ding mt minh
hoic hai hodc nhiu loai trong s6 ndy duoc st dung dudi dang hdn hop.

Luong chit cai bién polyme dugc bd sung ndm trong khoang tir 0,0001
dén 5,0% khdi lwong, wu tién 1a tir 0,0005 dén 3,0% khéi luong va uu tién hon la
0,001 dén 2,0% khéi lugng, véi diéu kién téng lugng ché phém dung cho vat liéu
quang hoc 1a 100% khéi lwong. Néu luong chét cai bién polyme dugc bd sung it
hon 0,0001% khéi lugng, thi s& khong dam bao du tudi tho vat liéu quang hoc thu
duoc va néu luong chét cai bién polyme dugc bd sung nhiéu hon 5,0% khéi luong,
ché phim dung cho vat liéu quang hoc khdng duge luu héa hoa di va tinh chiu
nhiét cua vét liéu quang hoc thu dugc co6 thé bi suy bién.

Ché phdm dung cho vt liéu quang hoc hodc ché phim polyme hoéa
duoc/luu hoa duge thu duge nhue md ta & trén duge bom vao khung c6 hinh dang
nhu khuén va duoc polyme hoa dé tao thanh vat liéu quang hoc.

Pé cai tién chit lugng cia vét liéu quang hoc theo sang ché, cac tap chét
tét nhat dugc loc va duoc loai bod béng bd loc hoac tuong ty c6 dudng kinh 16
khoang tir 0,1 dén 5 pm khi bom ché phdm cuia séang ché vao khuén.

Ché phim cuia sang ché thuong dugc polyme héa nhu sau. Cu thé, thoi
gian luu hoa thuong nim trong khoang tir 1 dén 100 gio va nhiét d6 luu héa
thudong nam trong khoang tir -10°C dén 140°C. Qua trinh polyme héa duoc thuc
hién bang budc duy tri nhiét d6 polyme héa duge dinh trude trong khoang thoi gian

nhit dinh, budc tang nhiét d6 tir 0,1°C dén 100°C/gid, buéc giam nhidt do tir 100°C
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xudng 0,1°C/gid, hodc bang su két hop giita cac budc nay.

Ngoai ra, két thiic qua trinh Iuu héa, vét liéu quang hoc thu dugc wu tién
1a duoc U & nhiét do tir 50 dén 150°C trong khoang 10 phit dén 5 gid dé loai bo su
bién dang cua vt liéu quang hoc clia sang ché nay. Néu cén, vat liéu quang hoc
thu dugc c6 thé tiép tuc duoc xir Iy bé mit nhu nhudém, phu cimg, pht chéng va
dap, chéng phan xa, chbng trdy xudc hosc tuong tu.

V4t liéu quang hoc theo sang ché nay co thé dugc st dung c6 loi lam thiu
kinh quang. Vi thau kinh quang dugc sén xuét bing céach st dung ché pham cta
sang ché nay thi tinh 6n dinh, mau séc, tinh chiu sang va dd trong sudt 13 tuyét voi,
nén nd c6 thé duoc str dung va cuc ky hitu ich trong céc linh vuc ma thuong sir
dung céc thdu kinh thuy tinh c6 hé s6 khiic xa cao nhu kinh thién vin, dng nhom
va may chiéu cho truyén hinh. Néu can, uu tién 1 dugc sit dung duéi dang thau
kinh phi cAu. Vi mét thau kinh phi ciu c6 kha ning tao ra quang sai cau vé co ban
1a khéng véi thiu kinh don, nén khong can phai loai bd quang sai ciu véi su két
hop ciia nhidu thau kinh hinh cau, do d6 c6 thé thyc hién dugc viéc gidm trong
lurong va chi phi san xuét. Vi vay, thau kinh phi ciu 14 dic biét hitu ich, trong sb
c4c thdu kinh quang, lam thu kinh duing cho may anh.

Vi du thye hién sang ché

I)uéidéy,n@idungcﬁaséngchéséduqcrnétébéngviduvﬁcécviduso
sanh, nhung ché sang khong bi gii han béi c4c vi du nay.

1. Phuong phép danh gia vét bong

Khuyét tat ctia vét bong luu lai & mdi vat liéu quang hoc thu dugc trong
cac vi du va cic vi du so sanh dudi day dugc danh gia boi cac phuong phap sau.

Ché phdm dung cho vat liéu quang hoc dwgc bom vao khudn thdu kinh
-10D duoc 1am tir hai tAm kinh va bang keo va c6 do day canh 15mm va dudng
kinh khuén 75mm dé cho phép polyme hoéa/luu héa theo phuong phap dugc md ta
trong cac vi du. San phém thu duogc duoc dé ngudi, dugc thao ra khéi khuén va u
& nhiét d6 110°C trong 60 phut. Sau d9, trang thai mét ngoai dugc quan sét tryc
quan. Mdt tram théu kinh cho mdi ché phim dung cho vat liéu quang hoc da dugc

tao ra, va ching duoc danh gid 12 "A" khi khong c¢6 thau kinh nao c6 vét bong, 12
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"B" khi tir 1 dén 10 thau kinh c6 vét bong va 14 "C" khi 10 thdu kinh hosc nhiéu
hon c6 vét bong. "A" va "B" duoc coi 1a duoc chép nhan.
2. Phuong phap danh gia kha nang thdo khuén

Céc thau kinh hoi tu c6 dd day canh 7mm, d¢ day trung tdm 7,5mm,
duong kinh khuén 70mm va duong cong co s& 10,25D da dugce tao ra theo
phuong phap dugce mé ta trong cac vi du dé danh gia kha nang thao khuén sau khi
pobnnehéaﬂuuhéaﬁNhﬁngthéukﬁﬂ1néycéthéth&)duchédéngséduch@ﬂl
gid 1a "A", nhimg thiu kinh c6 thé thao dugc s& dugc danh gia 1a "B" va nhiing
thAu kinh khé théo s& duoc danh gia 1a "C". "A" va "B" duogc coi 1a duge chap
nhén.
3. Phuong phap dénh gi4 tinh 6n dinh d6 nhét trong qua trinh bao quéan

2-clometyl- [1,4] oxatiepan-6-ol 1a hop chét vong ¢ cong thic (1) cia
sang ché nay duoc bd sung vio hop chét episulfua 14 thanh phan chinh trong ché
phim dung cho vt liéu quang hoc va duy tri trong mdi trudng nito & 40°C trong
mdt tudn dé theo ddi su thay ddi d6 nhét. Hop chit nay duge danh gid 1a "A" khi
su gia ting d0 nhdt sau khi bao quan 1a it hon 5 mPa « s, 1a "B" khi sy gia tdng d6
nhét sau khi béao quan 13 5 hodc nhidu hon nhung duéi 10 mPa « s, vala "C" khi su
gia ting d0 nhdt sau khi bao quan 14 10 mPa « s trg 1én. "A" va "B" dugc coi la
duoc chip nhén.
Vi du 1: Diéu ché 2-clometyl-[1,4]oxatiepan-6-ol

185g (2,0mol) epiclohydrin, 30g nudc, Sg metanol va 1,5g dung dich nudc
natri hydroxit 32% duoc cho vao binh c6 hinh qué ca ¢6 ba cd duge trang bi nhiét ké
va dng suc khi, va dugc khudy trong khi suc 35g (1,0mol) hydro sulfua vao d6 va
duy tri nhiét d chét 1éng nay tir 5 dén 15°C, nho d6 thu dugce 210g (0,96mol)
bis(3-clo-2-hydroxypropyl) sulfua.

210g (0,96 mol) cua sulfua bis(3-clo-2-hydroxypropyl) thu duoc dugc
cho chay nhé giot vao dung dich hén hop gbébm 200g dung dich nuéc natri
hydroxit 32%, 200g nudc va 600g metanol, trong khi van duy tri nhiét d6 phéri
tmg & -15°C. Sau d6, dung dich phan tmg dugc dua tré lai nhiét do trong phong,
490g axit sunfuric 20% dugc nho giot vao do. B6 sung 1000g toluen vao dé chiét.
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Cac 16p hitu co thu duge duge rira bang nude va dung moi duge chung cét. Sau
do, ché phém duoc tinh ché béng cdt ODS, nho @6 thu duoc 5,4g (0,03mol) cua
2-clometyl-[1,4] oxatiepan-6-ol 1a hop chét vong c6 cong thirc (1).

'H-NMR (CDCly): 1,3ppm (1H), 2,0ppm (1H), 2,6ppm (4H), 3,4ppm
(1H),3,5ppm (4H), 3,8ppm (1H)

BC-NMR (CDCl;): 35ppm, 37ppm, 49ppm, 73ppm, 74ppm, 80ppm
Céc vi dy tir2 dén 7

Bis(B-epitiopropyl)sulfua (sau day duoc goi l1a "hop chét a-1") 1a hop
chit episulfua c6 cong thirc (2) dugc tron véi 2-clometyl-[1,4]oxatiepan-6-ol (sau
day goi 1a "hop chét b") thu dwoc ¢ vi du 1 12 hop chét vong ¢6 cong thic (1) véi
s6 lugng dugc chi ra trong Bang 1 dé thu 100% khéi lwvong. B sung vao d6 1,0%
khéi Iwong 1a 2- (2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazon lam chét hip thu
tia cuc tim va 0,05% khdi lwong 1a tetra-n-butylphosphoni bromua lam chat xtc
thc qua trinh polyme héa, v trén k§ & nhiét do 20°C dé dong nhat. Sau d6, hop
chét thu duoc dugc khir khi & chan khong & muc 1,3 kPa, duoc loc véi bd loc
PTFE 1-um, va dugc bom vao khuén thau kinh -10D va khu6n théu kinh hoi tu
v6i dudng cong co s& 1a 10,25D. Nhiét do duge duy tri & 30°C trong 10 gio, tang
1én 100°C trong khoang thoi gian la 10 gio, va cudi ciing duogc duy tri & 100°C
trong mot gid dé polyme hoéa/luu hda. Sau khi polyme hoa/luu hoa, cac thiu kinh
nay da dugc thao khoi khuon dé danh gia kha nang bong va kha ning théo khudn.
Két qua danh gia duoc trinh bay trong Bang 1.
Cacvidu8va9

Céch thirc twong ty nhu vi du 2 dugc thyc hién dé danh gia kha ning thao
khuén va bong ngoai trir bis(B-epitiopropyl)disulfua (sau day goi l1a "hop chét
a-2") duogc str dung lam hop chét a (hop chét c6 cong thire (2)) va lugng hdn hop
14 nhu duge chi ra trong Bang 1. Két qua d4nh gia dugc thé hién trong Bang 1.
Cacvidusosanh 1va?2

Cach thitc trong tw nhu vi du 2 va 8 dugce thuc hién ¢ danh gia kha nang
thdo khudn va bong ngoai trir dang hop chit va cac luong hop chét a (hop chat ¢6
cong thirc (2)) va lugng hop chét b (hop chit c6 cong thirc (1)) nhu dugc chi ra
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trong Bang 1. K&t qua danh gia dugc thé hién trong Bang 1.

Bang 1
Hop ,chét a:% | Hop chit b% | Panh gia vé | Panh gid vé
khéi lugng khoi lugng | khé nang kha nédng
thdo khuén | bong

Vidu?2 a-1: 99,8 0,2 A A
Vidu3 a-1:99.5 0,5 A A
Vidu4 a-1: 98,4 1,6 A A
Vidu5 a-1:95,5 4.5 B A
Vidu6 a-1: 93,0 7,0 C A
Vidu7 a-1: 90,0 10,0 C A
Vidu8 a-2: 99,8 0,2 A A
Vidu9 a-2: 98,4 1,6 A A
Viduso a-1:100,0 0,0 A C
sanh 1

Vidu so a-2:100,0 0,0 A C
sénh 2

Céc vi du tir 10 dén 14

Hop chit a (hop chét c¢6 cong thirc (2)) duoc tron véi hop chét b (hop
chit c6 cong thic (1)) véi khoi lugng duge thé hién trong Bang 2 dé tao ra 100%
khéi lwong. 10% khdi lugng clia bis(2-mecaptoetyl)sulfua (sau day goi la "hop
chit c-1") va thém 1,1% khdi luwong cia 2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)
-2H-benzotriazon 1am chét hép thu tia cuc tim va 0,05% khdi lugng cua
tetra-n-butylphosphoni bromua la chét xtc tac qua trinh polyme hoéa dugc bd
sung vao do, va dugc tron ky ¢ 20°C dé ddng nhét. Sau do, hop chét thu duoc
duoc khir khi & mac chan khong 1,3 kPa, sau d6 dugc loc voi bo loc PTFE 1-pm,
va dugc bom vao khuén thu kinh -10D va khuén thau kinh hoi tu véi duong
cong co s& 13 10,25D. Nhiét do dugc duy tri & 30°C trong 10 gio, tang 1én 100°C
trong khoang thoi gian 1a 10 gio, va cubi cling dugc duy tri & 100°C trong mot gio
dé polyme héa/luu héa. Sau khi polyme héa/luu héa, cac thdu kinh duoc 14y ra
khoi khuon dé danh gia bong va khé nang théo khuén. Két qua danh gid dugc thé
hién trong Bang 2.
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Céac vi du so séanh 3 va 4

Céch thirc twong tu nhu vi du 10 dugc thuc hién dé d4nh gid kha ning
thdo khudn va bong ngoai trir viéc tron khéi luong ctia hop chét a (hop chit co
cdng thtc (2)) va hop chét b (hop chét c¢6 cong thire (1)) 1a nhu duge chi ra trong
Bang 2. Két qua danh gia duoc thé hién trong Bang 2.

Béang 2
Hop chit a% Hop chit b% | Panh gia | Panh gia
khoi luong khoi lwong | kha ndng | kha ndng
thao bong
khudén
Vidu 10 a-1:99,6 0,4 A A
Vidull a-1: 98,0 2,0 A A
Vidu 12 a-1: 95,5 4,5 B A
Vidu 13 a-1: 92,0 8,0 C A
Vidu 14 a-2: 99,5 0,5 A A
Vidusosanh 3 |a-1:100,0 0,0 A C
Vidusosanh 4 |a-2:100,0 0,0 A C

Céc vi dy tir 15 dén 18

Hop chét a-1 (hop chét c6 cong thirc (2)) duge trdn véi hop chét b (hop
chét c6 coéng thirc (1)) vé6i lugng dugce chi ra trong Bang 3 dé tao ra 100% khoi
luong. 6,0% khéi lwong ctia hop chét c-1 va 4,0% khéi lugng ciia m-xylylen
diisoxyanat d& duoc bd sung vao va dugc tron. 1,1% khdi luong cua
2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazon lam chat hip thu tia cuc tim,
0,1% khéi luong cia tetra-n-butylphosphoni bromua lam chét xuc tac qua trinh
polyme hda va 0,01% khdi luong ctia ZELEC UN (tr Stepan) lam chét thao
khuén dugc bd sung vao dé, dugc khudy va duogc trdn & nhiét do tron 20°C trong
mot gidr dé ddng nhét. Sau do, phan thu duge duge khit khi ¢ 20°C & mirc chén
khéng 1,3 kPa, sau d6 duoc loc voi bd loc PTFE 1-um, va dugc bom vao khudn
thau kinh -10D va khudn thau kinh héi tu véi duong cong co sé 1a 10,25D. Nhiét
d6 dugce duy tri & 30°C trong 10 gid, tang 1én 100°C trong khoéang thoi gian 1a 10
gidy, va cudi cting duge duy tri & 100°C trong mét gioy dé polyme hoa/luu héa. Sau

khi polyme héa/luu héa, thiu kinh d dugc 14y ra khoi khudn dé danh gia bong va
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kha nang thao khudn. Két qua danh gia duoc thé hién trong Bang 3.
Vidusosénh 5

Céach thirc tuvong ty nhu vi du 15 dugc thuc hién dé danh gia bong va kha
ning thao ngoai trir % khdi lwong ctia hop chét a-1 (hop chét ¢ cong thirc (2)) va
hop chét b (hop chét ¢ cong thire (1)) 14 nhur dugc chi ra trong Bang 3. Két qua
danh gia duoc thé hién trong Bang 3.

Bang 3
Hop chdt |Hopchat | Pénh gidkha | Pénh gid kha
a-1 % khoi | b % khoi nang thao nang bong
lugng luong khuoén

Vidu 15 99,6 0,4 A A

Vidu 16 98,0 2,0 A A

Vidu 17 95,6 4,4 B A

Vidu 18 93,0 7,0 C A

Vidu so 100,0 0,0 A C

séanh 5

Céc vi du tir 19 dén 22

Hop chét a-1 (hop chét c6 cong thic (2)) dugce tron véi hop chét b (hop
chét c6 cong thuc (1)) v6i s lwgng dugc chi ra trong Bang 4 dé dua ra 100% khéi
luong. 1,2% khbi lugng cta 2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl) -2H-benzotriazon
lam chét hap thu tia cuc tim, 14% khéi lugng luu huynh va 0,5% khdi luong clia
mecaptometyl imidazol dugc bd sung va duoc cho phan ting so bo & 60°C. Sau do,
nhiét d6 duoc lam ngudi dén 20°C va dung dich hdn hop gém 5% khdi lugng clia
hop chit c-1, 0,2% khoi luong cua dibutyltin clorua va 0,03% khdi luong
trietylbenzylamoni clorua la chét xtc tac qua trinh polyme hoéa dugc bd sung,
duge tron dé 1am dong nhét va sau d6 dugc khir khi. Sau @6, phﬁn thu duoc duoc
loc v6i b loc PTFE 1-um va bom vao khuén thau kinh -10D va khudn thiu kinh
hoi tu véi dudng cong co s& 1a 10,25D. Nhiét do duoc duy tri & 30°C trong 10 gio,
ting 1én 100°C trong khoang thoi gian 1a 10 gio, va cudi cing dugc duy tri &
100°C trong mdt gid dé polyme héa/luu héa. Sau polyme héa/luu héa, cac thau

kinh duoc 14y ra khoi khuon dé danh gia bong va kha nang thao. Két qua dénh gia
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duoc thé hién trong Bang 4.
Vi du so sanh 6

Céch thtre trong tw nhu vi du 19 dugce thyc hién dé danh gia bong va kha
nang thao khuon ngoai trir % khdi lwong ctia hop chét a-1 (hop chét c¢6 cong thirc
(2)) va hop chét b (hop chét c6 cong thire (1)) 1a nhu dugc chi ra trong Bang 4.
Két qua danh gia dugc thé hién trong Bang 4.

Bang 4
Hop chdt | Hop chat Péanh gia | Panh gia
a-1 % khoi | b % khoi kha nang kha nang
luong: lugng thao khuoén | bong

Vidu 19 99,9 0,1 B A

Vidu 20 98,0 2,0 B A

Vidu2l 95,6 4,4 1B A

Vidu 22 93,0 7,0 C A

Vi du so sanh 6 | 100,0 0,0 B C

Cac vi du 23-27

Hop chét a (hop chit c6 cong thirc (2)) duge trén véi hop chit b (hop
chét c6 cong thire (1)) véi lugng duge chi ra trong Bang 5, va dugc tron déu cho
ddng nhit. Hon hop nay dugc luu trit trong mdi trudng nito & 40°C trong mot
tudn d& d4nh gié tinh dn dinh d6 nhét trong qua trinh bao quan. Két qua dénh gia
duoc thé hién trong Bang 5.
Céc vi du so sanh 7 va 8

Céch thirc trong ty nhu vi du 23 duogc tién hanh dé danh gia d6 nhot sau
khi bao quan ngoai trir hop chét a (hop chét c6 cong thiic (2)) va hgp chit b (hop
chét c6 cong thirc (1)) dugc bd sung vao véi lugng duge chi ra trong Bang 5. Két

qué danh gia dugc thé hién trong Bang 5.
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Béang 5
Hop chdta | Hop chdtb % | D on dinh nhét
% khéi lugng khéi lugng trong qua trinh
bao quan
Vidu23 a-1: 99,95 0,05 B
Vi du 24 a-1: 99,5 0,5 A
Vidu 25 a-1: 97,0 3,0 A
Viduy 26 a-1: 93,0 7,0 A
Vi du 27 a-2: 99,5 0,5 A
Vidusosanh7 |a-1:100 0,0 C
Vidusosanh 8 |a-2:100 0,0 C
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YEU CAU BAO HQ

1. Hop chét vong c6 cong thire (1) dudi day:

S
OH
cl
0] (1).

2. Ché pham dung cho vét liéu quang hoc chira hop chét vong c6 coéng thure (1)
theo diém 1 va hop chit episulfua c6 cong thirc (2) duéi day:

S m n S )

‘trong d6 m 12 sé nguyén tir 0 dén 4 van 13 s nguyén tir 0 dén 2.

3. Ché phadm dung cho vat liéu quang hoc theo diém 2, trong d6 luong hop chit

vong c6 cong thuce (1) & trén nim trong khoang tir 0,001 dén 5,0% khbi luong.

4. Ché pham dung cho vat liéu quang hoc theo diém 2 hoic 3, trong d6 ché pham

nay con chira polythiol.

5. Ché pham dung cho vat lidu quang hoc theo diém bat ky trong sb cac diém tir 2

dén 4, trong d6 ché phdm nay con chira luu huynh.

6. Ché phim duing cho vt liéu quang hoc theo diém 4.ho€1c 5, trong d6 ché phdm

nay con chira polyisoxyanat.

7. Ché phim polyme héa va luu héa duge chira ché phdm dung cho vat lidu quang
hoc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 6 va chét xac tac qua trinh
polyme héa vdi lwong nam trong khoang tir 0,0001 dén 10% khdi luong, tinh theo
tdng luong ché phdm ding cho vat liéu quang hoc.

8. Vit liéu quang hoc thu dugc bang cach luu hoa ché pham dung cho vit liu

quang hoc theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 2 dén 6 hoic ché pham polyme
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héa va luu héa duge theo diém 7.
9. Théu kinh quang hoc chira vt liéu quang hoc theo diém 8.

10. Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc thu dugc bing cach luu hoa ché
pham dung cho vat liéu quang hoc theo diém bt ky trong s cac diém tir 2 dén 6,
phuong phap nay bao gdm céc bude: bd sung chét xuc tac qua trinh polyme hoa
v6i lwong ndm trong khoang tir 0,0001 dén 10% khéi lugng, tinh theo téng lugng
ché phdm dung cho vit liéu quang hoc; va polyme héa va luu héa thanh phén thu
dugc.

11. Phuong phap san xuét vat liéu quang hoc theo diém 10, phuong phap nay con
bao gdm budc cho phép polyme hda mot phan hop chét episulfua cé cong thic (2)

va luu huynh, trude bude polyme hoa va luu hoa.
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