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(54) HOP CHAT EPISULFUA VA CHE PHAM DE LAM VAT LIEU QUANG HOC

CHUA HOP CHAT NAY
(57) Sang ché& dé cap dén hop chat episulfua. Sing ché cling dé cap dén ché pham
dé 1am vat lieu quang hoc ma chia hop chat episulfua cé cong thitc (1) va hop
chat episulfua c6 cong thirc (2). Ché pham dé 1am vat liéu quang hoc theo sdng
ch& c6 thé ngan chan viéc giam ti 1& san luong gay ra do sai sét dic, va c6 thé

thu dugc vat liéu quang hoc ¢6 kha nang nhudém vuot troi.

?/\shsi\;\s/\ofshsi\? (

1)

(Trong cong thitc (1), m va p 1a s6 nguyén tir O dén 4, va n va q 1a s6

nguyén tir 0 dén 2.)

TS (2

(Trong cong thitc (2), m 1a s6 nguyén tir 0 d€n 4 va n 1a s6 nguyén tir 0 dén 2.)
Sang ch& con dé cap dén vat lieu quang hoc va phuong phdp san xudt vat liéu

quang hoc.
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Linh vuyc k§ thuét dwgc dé cap

Sang ché d& cap dén hop chét episulfua va ché pham dé lam vat liéu
quang hoc chira hgp chét nay, va cu thé dé cap dén hop chét episulfua, ma dugc
stt dung phu hgp cho vat liéu quang hoc dung cho thu kinh béng chét déo, lang
kinh, sgi quang hoc, nén ghi thong tin, bd loc hoic twong tu, cu thé cho thiu kinh
bing chét déo, va ché phadm dé lam vat liéu quang hoc chira hop chét nay.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Céc thdu kinh bang chét déo nhe, kha déo va dé dang dugc nhudm. Céc
dic tinh cu thé lam céc dic tinh quang hoc duoc yéu cau dbi v6i cac thau kinh
bing chit déo 1a: ty trong thip; do trong subt cao; sic vang thip; hé s khic xa
cao va sb Abbe cao; do bén nhiét cao; d6 bén cao; va tuong tu. Hé s6 khuc xa cao
cho phép thau kinh méng hon, va s& Abbe cao 1am giam sai s6 mau ctia thu kinh.

Gén day, nhiéu vi du da duoc bao céo vé viée st dung hop chét hitu co ¢6
nguyén tir luu huynh @& tao ra hé sb khic xa cao va sd Abbe cao. Trong sb cac vi
du nay, cac hop chét polyepisulfua c6 nguyén tir luu huynh dugc biét dén dé tao
ra can bang tot gitta hé s6 khuc xa va s6 Abbe (tdi lidu sang ché 1). Ngoai ra, vi
cac hop chét polyepisulfua c6 thé duoc phan ting véi cac hop chat khac nhau, cac
ché phém dung két hop véi céac hop chit khac nhau duogc dé xuét cho muc dich
cai thién cac dic tinh vat Iy (tai liéu sang ché 2-5).

Tuy nhién, ¢6 truong hop ma rat kho dé nhudm thau kinh duoc tao ra tir
hop chét episulfua theo phuong phap thuong dwoc st dung cho cac thiu kinh
bing chit déo, va doi khi cac dic tinh dugc yéu cau dbi véi cac thau kinh deo mit
trong d6 quan trong 1a dic tinh thiét ké khong dat dugc mot cach day da. Ngoai ra,
trong trudng hop céc thdu kinh manh, cé truong hgp ma thiu kinh bi v tai thoi
diém théo khuon duc do cac tinh chat thdo khudn dtc kém, hodc c6 trudng hop
ma khong dat dugc do chinh xac bé mat nhu yéu cAu vi thiu kinh duoc théao tir

khudn dic trong khi polyme héa do céc tinh chét thio khudn duc cuc ky cao.
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Danh muc tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: Cong bb don sang ché Nhat Ban s H09-110979
Tai lidu sang ché 2: Cong bd don sang ché Nhat Ban sé H10-298287
Tai liéu sang ché 3: Cong bd don sang ché Nhat Ban s§ 2001-002783
Tai liéu sang ché 4: Cong b6 don sang ché Nhat Ban s6 2001-131257
Tai lidu sang ché 5: Cong bd don sang ché Nhat Ban s6 2002-122701
Ban chét ki thuat ciia sang ché
Van d& k¥ thuét cin duoc giai quyét boi sang ché

Van @ can duge giai quyét boi sang ché 1a tao ra ché phdm dé lam vat
liéu quang hoc, ma cé thé ngan chin viéc giam ti 1& san lugng do su héng théo
khuon duc, va vét liéu quang hoc c6 kha nang nhuom vuot trdi.
Phwong 4n giai quyét vin dé

Trong céc trudng hop nay, cic tac gia sang ché di tién hanh cac nghién
ctru mot cach tich cuc va giai quyét vin dé bang cach sir dung hop chét episulfua
c6 cong thie (1) dudi ddy va ché pham dé 1am vt liéu quang hoc ma chtra hop
chét episulfua c6 cong thirc (1) dudi day va hop chit episulfua c6 cong thirc (2)
duéi day, va do do6 thu dugc sang ché. Cu thé, sang ché dugc thé hién nhu sau:

<1> Hop chét episulfua c6 cong thie (1):
YA sﬁsmsmshsﬂq\? (

trong d6 m va p 1a sd nguyén tir 0 dén 4 va n va q 12 s6 nguyén tir 0 dén 2.

1)

<2> Ché pham & l1am vét liéu quang hoc, ma chitta hop chét episulfua c6 cong

thire (1) theo muc <1> va hop chét episulfua cé cong thirc (2):

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

2)

<3> Ché phém dé 1am vat liéu quang hoc theo muc <2>, trong d6 ham lugng hop
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chét episulfua c6 cong thire (1) 1a tir 0,001 dén 5,0% khbi luong.
<4> Ché phém dé 1am vét liéu quang hoc theo muc <2> hodc <3>, trong d6 ham
luong hop chit episulfua c6 cong thire (2) 1a tir 40 dén 99,999% khéi luong.
<5> Ché phdm dé 1am vat liéu quang hoc theo muc bat ky trong sé cac muc <2>
dén <4>, con chira polythiol.
<6> Ché phém dé lam vat li€u quang hoc theo muc bat ky trong sb cac muc <2>
dén <5>, con chira luu huynh.
<7> Ché phém dé lam vat liéu quang hoc theo muc <5> hodc <6>, con chira
polyisoxyanat.
<8> Ché pham c6 thé polyme hoa va luu hoa, ma chira ché phim d& lam vat liéu
quang hoc theo muc bt ky trong sb cac muc <2> dén <7> va chit xuc tac polyme
héa véi lugng tir 0,0001 dén 10% khéi lugng tinh theo tdng luong ché phdm dé
lam vat liéu quang hoc.
<9> Vit liéu quang hoc thu duogc béng cach luu héa ché phdm dé lam vat lidu
quang hoc theo muc bét ky trong s6 cac muc <2> dén <7> hodc ché phim c6 thé
polyme hoa va luu héa theo muc <8>.
<10> Théu kinh quang hoc chira vt li€u quang hoc theo muc <9>.
<11> Phuong phép san xuét vat liéu quang hoc, ma gdm c6 budc thém chit xtc
tac polyme héa véi lugng tir 0,0001 dén 10% khéi lugng tinh theo téng luong ché
phém dé lam vat liéu quang hoc theo muc bét ky trong sb cac muc <2> dén <7>
dé duoc polyme héa va luu hoa.
<12> Phuong phép san xut vat liéu quang hoc theo muc <11>, trong d6 hop chét
episulfua c6 cong thirc (2) va luu huynh dugc phan ng polyme héa mot phén
trudce, sau dé polyme hda va luu hoa.
Hiéu qua ctia sang ché

Theo sang ché, c6 thé thu duoc ché pham & lam vat lidu quang hoc, ma
nhd d6 khong dé dang xay ra sw hong thao khuén dic trong khi san xuat vat liéu
quang hoc c6 hé s6 khuc xa cao, va c6 thé thu dugc vat li€u quang hoc c6 kha

nang nhudm vugt troi.
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M3 ta chi tiét sang ché

Sau day, sang ché s& dwoc mé ta chi tiét.

Sang ché dé cap dén hop chét episulfua c6 cong thire (1) & trén, va ché
phdm dé lam vat liéu quang hoc chira hop chét episulfua c6 cong thirc (1) & trén
va hop chét c6 thé polyme hoa. Céc vi du vé hop chét c6 thé polyme héa gdm c6
hop chét episulfua, hop chét vinyl, hop chét metacrylic, hop chét acrylic va hop
chit allyl. Trong s& cc chit ndy, hop chit episulfua dwoc uu tién, va hop chét
episulfua cé cong thuc (2) & trén dugc uu tién hon.

Ti 1& hop chét episulfua c6 cong thirc (1) & trén trong ché phim dé lam vat
liéu quang hoc theo sang ché t6t hon 1a tir 0,001 dén 5,0% khdi lugng, t5t hon
nita 12 tir 0,005 dén 3,0% khdi lugng, va dic biét tot hon 1a tir 0,01 dén 1,0% khdi
lwong. Khi ti 1& hop chét episulfua c6 cong thic (1) 1a nhd hon 0,001% khdi
lugng, khong dat dugc mdt cach déy dd hiéu qua cta sang ché. Khi ti 1& 12 16n
hon 5,0% khdi lwong, cac tinh chét thio khuon duc c¢6 thé b suy yéu. Ngoai ra, ti
1& ctia hop chét c6 thé polyme hoa trong ché phim dé lam vat liéu quang hoc theo
sang ché t&t hon 13 tir 95,0 dén 99,999% khdi lwong, tét hon nita 13 tr 97,0 dén
99,995% khéi lwong, va dic biét t5t hon 14 tir 99,0 dén 99,99% khébi lvong. Khi
str dung hop chit episulfua c6 cong thirc (2) & trén 1am hop chit c6 thé polyme
hoa, ti 1& ctia hop chét episulfua ¢ cong thic (2) & trén trong ché pham dé lam
vat liéu quang hoc t6t hon 1a tir 40 dén 99,999% khéi lwong, tét hon nita 1a tir 50
dén 99,995% khéi lwong, va dic biét tot hon 14 tir 60 dén 99,99% khéi luong.

Sau ddy, hop chét episulfua c6 cong thire (1) & trén va hop chit episulfua
c¢6 cong thire (2) & trén s& duge mé ta chi tiét.

Sang ché dé cap dén hop chit episulfua c6 cong thirc (1) & trén, va hop
chit episulfua c6 cong thirc (1) duge st dung trong ché phim dé lam vat lieu
quang hoc theo séng ché. Trong cong thic (1), t6t hon 1a m va p 13 s§ nguyén
gitta 0 va 2 va n va q 14 s6 nguyén 0 hozc 1. TSt hon nita 13 hop chét trong d6 m
vapla 0 vanva qla 1 hodc hop chit trong d6 n va q 13 0, va tét nhét 1a hop chét
trong d6 n va q 1a 0. Cac hop chét nay dugc sir dung don 1€, hodc hai hodc nhiéu

hop chét c6 thé dugc sir dung két hop 1am hop chit episulfua c6 cong thuce (1).
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Sau ddy, phuong phdp san xuat hop chét episulfua c6 cong thirc (1) theo
sang ché s& duoc mo ta, nhung phuong phép san xudt khong bi giéi han & do.

Trong phuong phap san xuat hop chat episulfua c6 cong thuc (1) theo
sang ché, du tién hydro sulfua hodc polythiol dugc phan ing véi hop chit
epihalohydrin dé thu dugc hop chét c6 cong thic (3) dudi day. Trong truong hop
thu duoc hop chét trong d6 n va q 13 0 hodc hop chét trongddomvaplalvanva
q 12 1, sau d6 hop chat thu dugc c6 cong thirc (3) duoc phan tng vé6i chét thial
héa nhur 13 thioure va thioxyanat dé thu duoc hop chét c6 cong thic (4). Trong
trudng hop tao ra hop chit trong d6 n va q 1a 0, hop chét c6 cong thire (4) duoc
phan @ng véi hop chit epihalohydrin dé thu dugc hop chit ¢ cong thie (5) dudi
day, sau d6 hop chét cé cong thirc (5) thu duge dugc phan tmg véi kidm dé tao ra
phan tng loai hydrohalogenua, nh&r d6 thu dugc hop chat c6 cong thire (6) dudi
day, va sau d6 hop chit thu dugc c6 cong thirc (6) duge phan g v&i chét thial
héa nhu 13 thioure va thioxyanat, nho d6 thu duge hop chét episulfua co cong
thie (1).

Trong trudng hop tao ra hop chat trong dd m vap1a 0 van va q 1a 1, hop
chit ¢6 cong thic (4) duge phan tmg véi 3-mercapto-1,2-propylensulfua, nho do
thu duge hop chét episulfua c6 cong thirc (1). Theo phuong phép san xudt khac,
hop chit c6 cong thirc (3) dugc phan ung véi kiém dé tao ra phan ung loai
hydrohalogenua, nh& d6 thu dugc hop chét c6 cong thirc (7) dudi day, va sau do,
dugc phan tng véi hydro sulfua dé thu dugc hop chét c6 cong thuc (8) dudi day,
va sau d6 hop chét thu duogc cé cong thire (8) dugc phan tmg v6i chat thial hoa
nhu 1a thioure va thioxyanat, nho d6 thu dugc hop chét episulfua c6 cong thirc

(1)

X/\/\S&S%,ﬁ/\x
OH OH

(Trong cong thirc, X 1a nguyén tir halogen, m 13 s6 nguyén tir 0 dén 4, va n 1a sb

3)

nguyén tir 0 dén 2.)

HS” Y 87 Y sH

OH . OH (4)
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X/\/\S/\/\S/\(\S/Y\X
OH OH OH OH (5)

(Trong cdng thire, X 1a nguyén tir halogen.)

QASH@N

"o ()

(6)

(Trong cong thirc, m 12 s6 nguyén tir 0 dén 4, van 1a sb nguyén tir 0 dén 2.)
o OH OH o

(Trong cong thirc, m va p 12 s6 nguyén tir 0 dén 4, va n va q 1a s6 nguyén tir 0 dén
2.)

8)

Phuong phap san xudt hop chit ¢6 cong thirc (3) s& duge mo ta dudi day.
Bing cach sir dung hop chat c6 cong thirc (7) thay vi hop chat epihalohydrin, hop
chét c6 cong thic (8) c6 thé duoc tao ra theo cach turong tu.

Hop chét c6 cong thic (3) c6 thé thu dugc bang cich phan ung hydro
sulfua hodc hop chét polythiol v&i hop chét epihalohydrin. Cac vi du vé hop chét
polythiol gdm c6 metandithiol, 1,2-dimecaptoetan, 1,3-dimecaptopropan,
1,4-dimecaptobutan va bis(2-mecaptoetyl)sulfua. Trong s cic hgp chit hydro
sulfua va polythiol, hydro sulfua, 1,2-dimecaptoetan va bis(2-mecaptoetyl)sulfua
duoc wu tién, va hydro sulfua dugc uwu tién nhét. Cac vi du vé hop chit
epihalohydrin gdm c6 epiclohydrin va epibromhydrin, va dugc wu tién la
epiclohydrin.

Khi phan tng epihalohydrin véi hydro sulfua hosic hgp chét polythiol,
chét xuc tac dugc uu tién str dung. Céc vi du vé chét xuc tac gém cO cac axit vO
co, cac axit hitu co, cac axit Lewis, axit silixic, axit boric, cac mubi amoni thé
bdn 14n, cac bazo vo co va cac bazo hitu co. Trong s6 céc chit nay, cac axit hitu
o, cac mubi amoni thé bdn 1an va cac bazo vd co duge uu tién, va cac mudi
amoni thé bdn 1an va céc bazo vo co duge uu tién hon. Céc vi du cu thé vé bazo

v6 co gdm co tetrametylamoni clorua, tetrametylamoni bromua, tetrametylamoni
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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 cac chét nay,
natri hydroxit, kali hydroxit va canxi hydroxit dugc uu tién.

Luong chét xuc tac dugc thém vao khong dugce gidi han cu thé mién 1a tao
ra phan ng, nhung t6t hon 13 tir 0,00001 dén 0,5 mol, va tét hon nita 1a tir 0,001
dén 0,1 mol trén 1 mol epihalohydrin. Khi lugng it hon 0,00001 mol, phan tng
khong dugc tién hanh hodc qua chim, va c¢6 thé khong dat mong mudn. Khi
luong 16n hon 0,5 mol, phan tmg dién ra qua mic va rat khé kiém soat, va co thé
khong dat mong mudn.

Ti 1é giita epihalohydrin va hydro sulfua hodc hop chit polythiol khong
duoc gidi han cu thé mién 13 phan tng dién ra, nhung ti 1é mol cta epihalohydrin
v6i nhém thiol (nhém SH) cta hop chét polythiol hodc H ciia hydro sulfua tdt
hon 12 0,3 dén 4, tot hon nita 1a 0,4 dén 3, va tham chi tét hon nita 14 0,5 dén 2.
Khi ti 1€ mol 1a nho hon 0,3 hodc 16n hon 4, lugng cac vét li€u thd khong phan
ling ting, va c6 thé khong dat mong mudn tir géc do kinh té.

Dung méi c6 thé duge sit dung nhung khong nhat thiét cin phai dugc sur
dung. Trong trudong hop st dung dung moi, nudce, rugu, ete, xeton, hydrocacbon
thom, hydrocabon dugc halogen hoa, v.v. c6 thé dugc sur dung. Céc vi du cu thé
vé dung moi gébm c6 nude, metanol, etanol, propanol, isopropanol, dietyl ete,
tetrahydrofuran, dioxan, metyl xenloxon, etyl xenloxon, butyl xenloxon, metyl
etyl xeton, axeton, benzen, toluen, xylen, dicloetan, clorofom va clobenzen.
Trong s6 cac chat nay, nudc, metanol va toluen dugce uvu ti€n, va nudc va metanol
dugc déc biét uu tién.

Nhiét do phan ng khong dugc gi6i han cu thé mién 13 tao ra phan tng,
nhung t&t hon 1 tir -10°C dén 80°C, tét hon nita 1a tir 0°C dén 50°C, va tham chi
t6t hon nita 13 tir 0°C dén 40°C. Thoi gian phan tng khong duoc gidi han cu thé,
nhung thudng bing hodc nhé hon 20 gid. Khi nhiét d6 phan tmg thdp hon -10°C,

phan tng khong dién ra hodc qua cham, va c6 thé khong dat mong mudn. Khi



21139

nhiét d§ phan ung cao hon 80°C, su oligome héa xay ra, ddn dén trong lwong
phan ti cao, va c6 thé khong dat mong mubn.

Phuong phap san xudt hop chit c6 cong thirc (4) tir hop chit c6 cong thirc
(3) dugc mo ta dudi day.

Hop chét c6 cong thirc (4) thu dugc bang cach phan tng hop chét c6 cong
thirc (3) v6i chat thial hoa nhu 1a thioure va thioxyanat. Cac chit thial hoa duoc
uu tién 1a thioure, natri thioxyanat, kali thioxyanat va amoni thioxyanat, va dic
biét dugc wu tién 1a thioure. Chét thial hoa duoc st dung véi s6 mol tuong Uing
v6i halogen ciia hop chit ¢ cong thirc (3), vi du, luong ly thuyét, nhung khi tAm
quan trong la tdc do phéan tmg va do tinh khiét, chét thial hoa dugc sir dung véi
lugng 1y thuyét dén 2,5 1an luong Iy thuyét (mol). Luong tot hon la tir 1,3 lin
lugng 1y thuyét (mol) dén 2,0 1an lugng Iy thuyét (mol), va tét hon nita 14 tir 1,5
1an lugng 1y thuyét (mol) dén 2,0 1an lugng 1y thuyét (mol).

Dung moi khong bi giéi han cu thé mién 1a hoa tan chit thial hoa, hop
chit c6 cong thirc (4) va hop chat c6 cong thirc (3). Cac vi du cu thé v& dung méi
gém c6: rugu nhu 1a metanol va etanol; ete nhu 1a dietyl ete, tetrahydrofuran va
dioxan; hydroxy ete nhu la metyl xenloxon, etyl xenloxon va butyl xenloxon;
hydrocacbon thom nhu 14 benzen va toluen; hydrocabon dugc halogen héa nhu la
diclometan, clorofom va clobenzen; va nudc. Pugc uvu tién la rugu, hydrocacbon
thom va nuéc, va dugc wu tién hon 13 metanol va toluen. Céc chét nay c6 thé
duoc st dung don 1¢, hodc hai hodc nhiéu loai c6 thé duge st dung két hop.

Nhiét do phan tmg khong bi giéi han cu thé mién 1a phan tng dién ra,
nhung phan tng thudong dugc thyc hién & 10°C dén 50°C. Khi nhiét do phan Ung
thdp hon 10°C, khéng chi toc dd phan ting giam, ma chét thial hoa khong duoc
hoa tan ddy du va phan tmg khong dién ra mot cach ddy du, va khi nhiét do cao
hon 50°C, viéc tao ra polyme dugc day manh.

Tét hon 1a thém axit, anhydrit axit hoac mubi amoni vao thoi diém phén
ung. Cac vi du cu thé vé axit hosc anhydrit axit dugc st dung gém co: cac hop
chét axit v co nhu 1a axit nitric, axit clohydric, axit pecloric, axit hypocloro, clo
dioxit, axit flohydric, axit sulfuric, axit sulfuric bdc khoi, sulfuryl clorua, axit

boric, axit arsenic, axit arsen, axit pyroarsenic, axit phosphoric, axit phosphoro,
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axit hypophosphoric, phospho oxyclorua, phospho oxybromua, phospho sulfua,
phospho triclorua, phospho tribromua, phospho pentaclorua, axit hydroxyanic,
axit cromic, anhydrit nitric, anhydrit sulfuric, bo oxit, arsenic pentoxit, phospho
pentoxit, crom trioxit, silicagel, alumosilicat, nhdm clorua va k&€m clorua; cic axit
cacboxylic hitu co nhu 1a axit formic, axit axetic, axit peraxetic, axit thioaxetic,
axit oxalic, axit tartaric, axit propionic, axit butyric, axit sucxinic, axit valeric,
axit caproic, axit caprylic, axit naphtenic, metyl mercaptopropionat, axit malonic,
axit glutaric, axit adipic, axit xyclohexancacboxylic, axit thiodipropionic, axit
dithiodipropionic, axit axetic, axit maleic, axit benzoic, axit phenylaxetic, axit
o-toluic, axit m-toluic, axit p-toluic, axit salixylic, axit 2-metoxybenzoic, axit
3-metoxybenzoic, axit benzoylbenzoic, axit phtalic, axit isophtalic, axit
terephtalic, axit salixylic, axit benzilic, axit o-naphtalencacboxylic, axit
B-naphtalencacboxylic, anhydrit axetic, anhydrit propionic, anhydrit butyric,
anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit benzoic, anhydrit phtalic, dianhydrit
pyromelitic, dianhydrit trimelitic va dianhydrit trifoaxetic; cac axit phosphoric
nhu 1a mono-, di- hoéc trimetyl phosphat, mono-, di- hodc trietyl phosphat, mono-,
di- hodc triisobutyl phosphat, mono-, di- hodc tributyl phosphat va mono-, di-
hoic trilauryl phosphat, va céc axit phosphoro trong d6 gdc phosphat ctia axit bat
ky trong sd cac axit phosphoric dugc thay dbi thanh phosphit; céc hop chéat
phosphoro hiru co nhu 1a céc phosphorodithioaxetat tiéu biéu 1a dimetyl
phosphorodithioaxetat; cdc phenol nhu la phenol, catechol, t-butyl catechol,
2,6-di-t-butyl  cresol, 2,6-di-t-butyl etylphenol, resorxin, hydroquinon,
phlorogluxin, pyrogalon, cresol, etyl phenol, butyl phenol, nonyl phenol, axit
hydroxyphenylaxetic, axit hydroxyphenylpropionic, hydroxyphenylaxetamit,
metyl hydroxyphenylaxetat, etyl hydroxyphenylaxetat, rugu hydroxyphenetyl,
hydroxyphenetyl amin, hydroxybenzaldehyt, phenylphenol, bisphenol A,
2,2'-metylen-bis(4-metyl-6-t-butyl phenol), bisphenol F, bisphenol S, a-naptol,
B-naptol, aminophenol, clophenol va 2,4,6-triclophenol; va cac axit sulfonic nhu
la axit metansulfonic, axit etansulfonic, axit butansulfonic, axit dodecansulfonic,
axit benzensulfonic, axit o-toluensulfonic, axit m-toluensulfonic, axit

p-toluensulfonic, axit etylbenzensulfonic, axit butylbenzensulfonic, axit
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dodexylbenzensulfonic, axit p-phenolsulfonic, axit o-cresolsulfonic, axit
metanilic, axit sulfanilic, axit 4B, axit diaminostilbensulfonic, axit
biphenylsulfonic, axit a-naphtalensulfonic, axit P-naphtalensulfonic, axit peri,
axit Laurent's va axit phenyl-J. Vai axit trong s cac axit trén c6 thé duoc st dung
két hop. Pugc uvu tién 1a céc axit cacboxylic hitu co nhu 1a axit formic, axit axetic,
axit peraxetic, axit thioaxetic, axit oxalic, axit tartaric, axit propionic, axit butyric,
axit sucxinic, axit valeric, axit caproic, axit caprylic, axit naphtenic, metyl
mercaptopropionat, axit malonic, axit glutaric, axit adipic, axit
xyclohexancacboxylic, axit thiodipropionic, axit dithiodipropionic, axit axetic,
axit maleic, axit benzoic, axit phenylaxetic, axit o-toluic, axit m-toluic, axit
p-toluic, axit salixylic, axit 2-metoxybenzoic, axit 3-metoxybenzoic, axit
benzoylbenzoic, axit phtalic, axit isophtalic, axit terephtalic, axit salixylic, axit
benzilic, axit a-naphtalencacboxylic, axit B-naphtalencacboxylic, anhydrit axetic,
anhydrit propionic, anhydrit butyric, anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit
benzoic, anhydrit phtalic, dianhydrit pyromelitic, anhydrit trimelitic va anhydrit
trifoaxetic. Pugc wu tién hon 13 céc anhydrit axit nhu 13 anhydrit axetic, anhydrit
propionic, anhydrit butyric, anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit benzoic,
anhydrit phtalic, dianhydrit pyromelitic, anhydrit trimelitic va anhydrit trifoaxetic.
Anhydrit axetic dugc uu ti€n nhét. Luong duoc thém thuong 13 tir 0,001 dén 10%
khéi lwong, va t6t hon 1a 0,01 dén 5% khéi lugng tinh theo tdng lrong dung dich
phan ung. Khi luong dugc thém vao nho hon 0,001% khoi luong, viéc tao ra
polyme dugc ddy manh, din dén giam hiéu suit phan tng, va khi luong 1a 16n
hon 10% khdi luong, hi¢u suét c6 thé bi giam dang ké. Ngoai ra, cac vi du cu thé
vé mubi amoni gém c6 amoni clorua, amoni bromua, amoni iodua, amoni format,
amoni axetat, amoni propionat, amoni benzoat, amoni sulfat, amoni nitrat, amoni
cacbonat, amoni phosphat va amoni hydroxit. Amoni nitrat, amoni sulfat va
amoni clorua duogc uu tién hon, va amoni nitrat dugc vu tién nhét.

Phuong phap san xuat hop chét cé cong thirc (5) tir hop chat c6 cong thirc
(4) s€ dugc mo ta dudi day.

Hop chat c6 cong thirc (5) c6 thé thu dugce bang cach phan tmg hop chét
c6 cong thire (4) voi hop chét epihalohydrin. Céc vi du vé hop chét epihalohydrin

-11-



21139

gdm c6 epiclohydrin va epibromhydrin, va dugc uu tién 1a epiclohydrin.

Khi phéan tmg epihalohydrin véi hop chit c6 cong thirc (4), chat xtc tac
dugc uvu tién st dung. Cac vi du vé chét xuc tac gém cO cac axit vo co, cac axit
hitu co, cac axit Lewis, axit silixic, axit boric, cac mubi amoni thé bdn 14n, cac
bazo vO co va cac bazo hitu co. Trong sb cac chat nay, cac axit hitu co, cac mudi
amoni thé bén 1An va cac bazo vo co duoc uu tién, va cac mudi amoni thé bdn 1an
va céc bazo vo co duge vu tién hon. Cac vi du cu thé vé céc axit hitu co gém co
tetrametylamoni clorua, tetrametylamoni bromua, tetrametylamoni axetat,
tetractylamoni  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 sb céc chit nay,
natri hydroxit, kali hydroxit va canxi hydroxit duogc uu tién.

Luong chét xuc tac duge thém vao khong duoc gidi han cu thé mién 1a tao
ra phan tng, nhung t6t hon 1 0,00001 dén 0,5 mol, va tdt hon nita 12 0,001 dén
0,1 mol trén 1 mol cua epihalohydrin. Khi lugng 14 nhé hon 0,00001 mol, phéan
ung khong dién ra ho#ic qua cham, va c6 thé khong dat mong mubn. Khi luong 1a
16n hon 0,5 mol, phan ung dién ra qui mic va khé duogc kiém soat, va c6 thé
khong dat mong mubn.

Ti 1é gifta epihalohydrin va hop chét c6 cong thirc (4) khong bi giéi han cu
thé mién 1a phan ung dién ra, nhung ti 1€ mol ctia epihalohydrin v&i nhém thiol
(nhém SH) ctia hop chit c6 cong thic (4) tot hon 13 0,3 dén 4, t5t hon nira 13 0,4
dén 3, va tham chi tot hon nita 12 0,5 dén 2. Khi ti 1& mol 12 nhé hon 0,3 hodc 16n
hon 4, luong cac vt liéu tho khong phan tng tang 1én, va c6 thé khong dat mong
mubn tir goc do kinh té.

Dung mdi ¢6 thé duoc sir dung nhung khong can thiét phai duoc sir dung.
Trong trudng hop st dung dung mdi, nude, ruou, ete, xeton, hydrocacbon thom,
hydrocabon dugc halogen hda, v.v. ¢6 thé duoc st dung. Céc vi du cy thé vé dung
moéi gébm cé nudc, metanol, etanol, propanol, isopropanol, dietyl ete,

tetrahydrofuran, dioxan, metyl xenloxon, etyl xenloxon, butyl xenloxon, metyl
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etyl xeton, axeton, benzen, toluen, xylen, dicloetan, clorofom va clobenzen.
Trong sb cac chét nay, nudc, metanol va toluen dugce wu ti€n, va nudc va metanol
dugc dac biét duoc uu tién.

Nhiét d6 phan tmg khong bi gi6i han cu thé mién 14 tao ra phan tng,
nhung t&t hon 13 -10°C dén 80°C, tét hon nita 14 0°C dén 50°C, va tham chi tbt
hon nita 14 0°C dén 40°C. Thoi gian phan tng khong bi gii han cu thé, nhung
thuong bang hodc nhé hon 20 gio. Khi nhiét d6 phan tmg thdp hon -10°C, phan
tng khong dién ra hodc quéa cham, va c6 thé khong dat mong mudn. Khi nhiét do
phén tng cao hon 80°C, su oligome héa xdy ra, din dén trong lugng phén tr cao,
va ¢6 thé khong dat mong mubn.

Phuong phép san xuat hop chét co cong thirc (6) tir hop chét c6 cong thirc
(5) s& duge mo ta dudi ddy. Hop chéit c6 cong thirc (7) c6 thé dugc tao ra tir hop
chét c6 cong thirc (3) theo cach twong tu.

Hop chét c6 cong thirc (6) c6 thé thu dugc bang cach phan ung hop chét
c6 cong thuc (5) voi kiém. Céac vi du cu thé vé kiém gém cO amoniac, cac
hydroxit cia cac kim loai kiém va cac kim loai kiém thd, cdc cacbonat cta cic
kim loai kiém va cac kim loai kiém thd, cac hydrocacbonat ctia cac kim loai kiém,
va cac mudi amoni cta cac kim loai kiém va cc kim loai kiém thd. Cac chét nay
6 thé duogc str dung & dang dung dich chira nude. Pugc uu tién 1a natri hydroxit,
kali hydroxit, canxi hydroxit, natri cacbonat, kali cacbonat, amoni cacbonat, natri
hydro cacbonat va kali hydro cacbonat, va dugc uu tién hon la natri hydroxit va
kali hydroxit. |

Luong kiém dugc sir dung thay dbi phu thudc vao loai hgp chét ¢6 cong
thirc (5) nhu nguyén liéu tho, nhung thuong 13 0,8 dén 1,2 dwong luong, tdt hon
14 0,84 dén 1,14 duong luong, va tét hon nita 14 0,90 dén 1,1 duong luong tinh
theo dwong luong halogen trong hop chit ¢ cong thirc (5). Khi lwong kiém nho
hodc 16n hon, hiéu suét giam.

Bét ky dung mdi nao ciing c6 thé duge sir dung trong khi phan Gmg ma
khong c6 gidéi han cu thé, nhung tdt hon 13, nudc, ruou, ete, xeton, c4c
hydrocacbon béo, hydrocacbon thom, hydrocabon dugc halogen hoéa, v.v. dugc sir

dung. Céc chét nay co thé duoc su dung don 1¢é, hoac hai hodc nhiéu loai c6 thé

-13-



21139

dugc st dung Kkét hop. Céc vi du cu thé vé ruou gém cO metanol, etanol, propanol
va isopropanol. Cac vi du cu thé vé ete gdbm c6 dietyl ete, tetrahydrofuran va
dioxan. Céc vi du cu thé vé xeton gdm c6 metyl xenloxon, etyl xenloxon, butyl
xenloxon, metyl etyl xeton va axeton. Céc vi du cu thé vé cac hydrocacbon béo
gdm c6 hexan, heptan va octan. Céc vi du cu thé v& hydrocacbon thom gbm c6
benzen, toluen va xylen. Céc vi du cu thé vé hydrocabon dugc halogen hoa gdm
c6 dicloetan, clorofom va clobenzen. Pugc uu ti€n hon 1a nude va ruou, va cac vi
du cu thé gdbm c6 nudc, metanol, propanol va isopropanol. Trong sd cac chét nay,
nudc va metanol dugce wu tién.

Luong dung moi khong bi gidi han cu thé, nhung thuong 1a 5 dén 1000
phﬁn khdi lugng, tdt hon 1a 50 dén 500 phﬁn khéi lugng, va tdt hon nita 1a 100
dén 300 phan khdi lugng trén 100 phan khdi lugng ctia hop chét c6 cong thic (3).

Nhiét do phan ung khong bi giéi han cu thé mién 13 tao ra phan ung,
nhung t6t hon 1a -10°C dén 80°C, t6t hon nita 13 0°C dén 50°C, va tham chi tt
hon nita 1a 0°C dén 30°C. Thoi gian phan ung khong bi gi6i han cu thé, nhung
thuong 14 bang hodc nho hon 20 gio. Khi nhiét 6 phan tng thép hon -10°C, phan
tng khong dién ra hodc qui cham, va c6 thé khong dat mong mudn. Khi nhiét do
phan tmg cao hon 80°C, su oligome hoéa xdy ra, dan dén trong lwong phan tir cao,
va c6 thé khong dat mong mudn.

Phuong phap san xuét hop chét ¢6 cong thirc (1), trong d6 n va qlao,tr
hqpchétcécéngth&c(6)séduqcrn6téduéidéy]{qpchétcécéngth&c(l)cé
thé dugc tao ra tir hop chét c6 cong thirc (8) theo cach twong tu.

Hop chét episulfua c6 cong thie (1) thu duge bing cach phan tng hop
chit co cong thirc (6) v6i chat thial héa nhu 1a thioure va thioxyanat. Cac chat
thial hdéa dugc uwu tién la thioure, natri thioxyanat, kali thioxyanat va amoni
thioxyanat, va dic biét dugc wu tién 1 14 thioure. Chét thial héa duogc st dung véi
s6 mol twong tng véi epoxy cua hop chit c6 cong thirc (6), vi du, lwong ly thuyét,
nhung khi tdm quan trong 1a tdc d6 phan Gng va do tinh khiét, chét thial héa duoc
str dung tir lwong 1y thuyét dén 2,5 1an luong 1y thuyét (mol). Luong tot hon 1a tir
1,3 1an lugng Iy thuyét (mol) dén 2,0 14n lwong Iy thuyét (mol), va tdt hon nita 13
tir 1,5 1an lugng Iy thuyét (mol) dén 2,0 14n lwong ly thuyét (mol).
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Dung moi khong bi gi6i han cu thé mién 1a hoa tan chét thial hoa, hop
chét c6 cong thirc (6) va hop chét episulfua c6 cong thirc (1). Cac vi du cu thé vé
dung moi gdm c6: rugu nhu 13 metanol va etanol; ete nhu 13 dietyl ete,
tetrahydrofuran va dioxan; hydroxy ete nhu la metyl xenloxon, etyl xenloxon va
butyl xenloxon; hydrocacbon thom nhu 14 benzen va toluen; hydrocabon dugc
halogen héa nhu 14 diclometan, clorofom va clobenzen; va nuéc. Puoc vu tién 1a
ruou, hydrocacbon thom va nudc, va duge uvu tién hon 1a metanol va toluen. Cac
chét nay co thé duoc sir dung don 1€, hodc hai hoac nhiéu loai c6 thé duoc st
dung két hop.

Nhiét d6 phan ting khong bi gi6i han cu thé mién 13 phan ung dién ra,
nhung phan tmg thuong dugc thuc hién & 10°C dén 50°C. Khi nhiét do phan tng
thdp hon 10°C, khong chi tbc do phan tng giam, ma chat thial hoa khong dugc
hoa tan ddy du va phan tng khong dién ra ddy du, va khi nhiét d6 cao hon 50°C,
viéc tao ra polyme dugc déy manbh.

Tét hon 1a thém axit, anhydrit axit hodc mudi amoni vao thdi diém phan
ung. Céac vi du cu thé vé axit hodc anhydrit axit dugc st dung gém cd: cac hop
chét axit vo co nhu 12 axit nitric, axit clohydric, axit pecloric, axit hypocloro, clo
dioxit, axit flohydric, axit sulfuric, axit sulfuric bdc khéi, sulfuryl clorua, axit
boric, axit arsenic, axit arsen, axit pyroarsenic, axit phosphoric, axit phosphoro,
axit hypophosphoric, phospho oxyclorua, phospho oxybromua, phospho sulfua,
phospho triclorua, phospho tribromua, phospho pentaclorua, axit hydroxyanic,
axit cromic, anhydrit nitric, anhydrit sulfuric, bo oxit, arsenic pentoxit, phospho
pentoxit, crom anhydrit, silicagel, alumosilicat, nhom clorua va k&m clorua; cac
axit cacboxylic hitu co nhu la axit formic, axit axetic, axit peraxetic, axit
thioaxetic, axit oxalic, axit tartaric, axit propionic, axit butyric, axit sucxinic, axit
valeric, axit caproic, axit caprylic, axit naphtenic, metyl mercaptopropionat, axit
malonic, axit glutaric, axit adipic, axit xyclohexancacboxylic, axit thiodipropionic,
axit dithiodipropionic, axit axetic, axit maleic, axit benzoic, axit phenylaxetic,
axit o-toluic, axit m-toluic, axit p-toluic, axit salixylic, axit 2-metoxybenzoic, axit
3-metoxybenzoic, axit benzoylbenzoic, axit phtalic, axit isophtalic, axit

terephtalic, axit salixylic, axit benzilic, axit a-naphtalencacboxylic, axit
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B-naphtalencacboxylic, anhydrit axetic, anhydrit propionic, anhydrit butyric,
anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit benzoic, anhydrit phtalic, dianhydrit
pyromelitic, anhydrit trimelitic va anhydrit trifoaxetic; cac axit phosphoric nhu la
mono-, di- hodc trimetyl phosphat, mono-, di- hodc trietyl phosphat, mono-, di-
hodc triisobutyl phosphat, mono-, di- hodc tributyl phosphat va mono-, di- hodc
trilauryl phosphat, va cic axit phosphoro trong d6 gdc phosphat cia axit bét ky
trong s céc axit phosphoric duoc thay ddi thanh phosphit; cic hop chét
phosphoro hitu co nhu 1a cidc phosphorodithioaxetat dién hinh 13 dimetyl
phosphorodithionat; cic phenol nhu la phenol, catechol, t-butyl catechol,
2,6-di-t-butyl  cresol, 2,6-di-t-butyl etylphenol, resorxin, hydroquinon,
phlorogluxin, pyrogalon, cresol, etyl phenol, butyl phenol, nonyl phenol, axit
hydroxyphenylaxetic, axit hydroxyphenylpropionic, hydroxyphenylaxetamit,
metyl hydroxyphenylaxetat, etyl hydroxyphenylaxetat, ruou hydroxyphenetyl,
hydroxyphenetyl amin, hydroxybenzaldehyt, phenylphenol, bisphenol A,
2,2'-metylen-bis(4-methyl-6-t-butyl phenol), bisphenol F, bisphenol S, a-naptol,
B-naptol, aminophenol, clophenol va 2,4,6-triclophenol; va céc axit sulfonic nhu
1 axit metansulfonic, axit etansulfonic, axit butansulfonic, axit dodecansulfonic,
axit benzensulfonic, axit o-toluensulfonic, axit m-toluensulfonic, axit
p-toluensulfonic, axit etylbenzensulfonic, axit butylbenzensulfonic, axit
dodexylbenzensulfonic, axit p-phenolsulfonic, axit o-cresolsulfonic, axit
metanilic, axit sulfanilic, axit 4B, axit diaminostilbensulfonic, axit
biphenylsulfonic, axit o-naphtalensulfonic, axit B-naphtalensulfonic, axit peri,
axit Laurent's va axit phenyl-J-acid. Mot vai axit trong sb cac axit ndy c6 thé
dugc st dung két hop. Pugc uu tién céc axit cacboxylic hiru co nhu la axit formic,
axit axetic, axit peraxetic, axit thioaxetic, axit oxalic, axit tartaric, axit propionic,
axit butyric, axit sucxinic, axit valeric, axit caproic, axit caprylic, axit naphtenic,
metyl mercaptopropionat, axit malonic, axit glutaric, axit adipic, axit
xyclohexancacboxylic, axit thiodipropionic, axit dithiodipropionic, axit axetic,
axit maleic, axit benzoic, axit phenylaxetic, axit o-toluic, axit m-toluic, axit
p-toluic, axit salixylic, axit 2-metoXybenzoic, axit 3-metoxybenzoic, axit

benzoylbenzoic, axit phtalic, axit isophtalic, axit terephtalic, axit salixylic, axit
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benzilic, axit a-naphtalencacboxylic, axit B-naphtalencacboxylic, anhydrit axetic,
anhydrit propionic, anhydrit butyric, anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit
benzoic, anhydrit phtalic, dianhydrit pyromelitic, anhydrit trimelitic va anhydrit
trifoaxetic. Pugc uu tién hon la cac anhydrit axit nhu 1a anhydrit axetic, anhydrit
propionic, anhydrit butyric, anhydrit sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit benzoic,
anhydrit phtalic, dianhydrit pyromelitic, anhydrit trimelitic va anhydrit trifoaxetic.
Anhydrit axetic dugc wu tién nhit. Luong dugc thém vao thudng 1a 0,001 dén
10% khéi luong, va t6t hon 13 0,01 dén 5% khdi luong tinh theo tong lwong dung
dich phan tng. Khi lugng dugc thém vao nhé hon 0,001% khéi luong, viéc tao ra
polyme duoc ddy manh, dan dén giam hiéu suat phan tng, va khi lugng 16n hon
10% khéi lugng, hi¢u suét co thé duoc giam dang ké. Ngoai ra, cac vi du cu thé
vé mudi amoni gém c6 amoni clorua, amoni bromua, amoni iodua, amoni format,
amoni axetat, amoni propionat, amoni benzoat, amoni sulfat, amoni nitrat, amoni
cacbonat, amoni phosphat va amoni hydroxit. Amoni nitrat, amoni sulfat va
amoni clorua dugc vu tién hon, va amoni nitrat dugc wu tién nhét.

Phuong phap san xuét hop chét c6 cong thirc (1), trongdé m vapla 0 van
va qla 1, tir hop chét c6 cong thirc (4) s& duge mo ta dudi day.

Hop chét episulfua c6 cong thire (1) thu duoc bang phan tmg hop chit c6
cong thirc (4) véi 3-mercapto-1,2-propylensulfua sir dung chat oxy hoa. Cac chét
oxy héa dugc uu tién la halogen, hydro peroxit, permanganat va axit cromic.
Pugc uvu tién hon 1a halogen va hydro peroxit, va ddc biét dugc wu tién 1a 1a iot.

Dung mbi khong bi gi¢i han cu thé min 13 hoa tan chit oxy hoa, hop chét
c6 cong thirc (4) va hop chét episulfua c6 cong thire (1). Cac vi du cu thé vé& dung
moi gém c6: rugu nhu 1a metanol va etanol; ete nhu 1a dietyl ete, tetrahydrofuran
va dioxan; hydroxy ete nhu la metyl xenloxon, etyl xenloxon va butyl xenloxon;
hydrocacbon thom nhu 1a benzen va toluen; hydrocabon dugc halogen hdéa nhu 1a
diclometan, clorofom va clobenzen; va nudc. Pugc uvu tién 1a rugu, hydrocacbon
thom va nudc, va dugc uu tién hon 13 metanol va toluen. Céac chét nay co thé
duogc sit dung don 1€, hoac hai hodc nhiéu loai c6 thé duoc st dung két hop.

Nhiét d6 phan Gmg khong bi giéi han cu thé mién 1a phan tmg dién ra,

nhung phén tmg thuong duoc thuc hién & -30°C dén 20°C. Khi nhiét do phan tng
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thdp hon -30°C, téc d6 phan tng giam, va do d6, phan umg khong dién ra mét
cach ddy du. Khi nhiét d6 cao hon 20°C, phan g dién ra qua murec.

Trong ché phdm dé lam vat liéu quang hoc theo sédng ché, co thé sir dung
hop chét episulfua c6 cong thire (2) & trén 1am hop chét c¢6 thé polyme hoa. Cac vi
du cu thé vé& hop chit episulfua c6 cong thirc (2) gdm c6 cac episulfua nhu 1a
bis(B-epithiopropyl)sulfua, bis(B-epithiopropyl)disulfua,
bis(B-epithiopropylthio)metan, 1,2-bis(B-epithiopropylthio)etan,
1,3-bis(B-epithiopropylthio)propan va 1,4-bis(B-epithiopropylthio)butan. Céc hop
chét nay co thé duogc sir dung don 1€, hodc hai hodc nhiéu hop chét c6 thé duoc st
dung két hop 1am hop chét episulfua c6 cong thirc (2).

Trong sb cac hop chit duge md ta & trén, bis(B-epithiopropyl)sulfua (n = 0
trong cong thire (2)) va bis(B-epithiopropyl)disulfua (m = 0 va n =1 trong cong
thic (2)) duoc uu tién hon, va bis(B-epithiopropyl)sulfua (n = 0 trong cong thirc
(2)) dugc vu tién nhat.

Ché phim dé lam vét liéu quang hoc theo sing ché c6 thé gdm c6 hop
chét polythiol 1am hop chit c6 thé polyme hoa dé cai thién tong mau ctia nhya thu
duoc tai thoi diém gia nhiét. Ham Iuong hop chét polythiol thudng 1a 1 dén 25%
khdi luong, tét hon 1a 2 dén 25% khéi lugng, va dac biét tét hon 1a 5 dén 20%
khdi luong khi tdng luong ché phdm dé lam vat liu quang hoc la 100% khoi
luong. Khi ham lwong hop chét polythiol nhd hon 1% khéi lugng, sy hoa vang c6
thé xay ra tai thoi didm duc théu kinh, va khi luong 16n hon 25% khdi luong, do
bén nhiét c6 thé duge gidm. Cac hop chét c6 thé duge st dung don 1&, hodc hai
hodc nhiéu loai c6 thé dugc sir dung két hop 1am hop chét polythiol dugc sit dung
trong sang ché. '

Céc vi du cu thé v& hop chét polythiol gdm c6 metandithiol, metantrithiol,
1,2-dimecaptoetan, 1,2-dimecaptopropan, 1,3 -dirnecaptopropan,
2,2-dimecaptopropan, 1,4-dimecaptobutan, 1,6-dimecaptohexan,
bis(2-mecaptoetyl)ete, bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 1,2-bis(2-mercaptoethyloxy)etan,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)etan, 2,3-dimecapto-1-propanol,
1,3-dimecapto-2-propanol, 1,2,3-trimecaptopropan,

2-mercaptometyl-1,3-dimecaptopropan, 2-mercaptometyl-1,4-dimecaptobutan,
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2-(2-mercaptoetylthio)-1,3-dimecaptopropan,
4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,
2,4-dimecaptometyl-1,5-dimecapto-3-thiapentan,
4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
1,1,1-tris(mercaptometyl)propan, tetrakis(mercaptometyl)metan, etylenglycol
bis(2-mercaptoaxetat), etylenglycol bis(3-mercaptopropionat), dietylenglycol
bis(2-mercaptoaxetat), dietylenglycol bis(3-mercaptopropionat), 1,4-butandiol
bis(2-mercaptoaxetat), 1,4-butandiol bis(3-mercaptopropionat), trimetylolpropan
tris(thioglycolat), trimetylolpropan tris(mercapto propionat), pentaerythritol
tetrakis-thioglycolat, pentaerythritol tetrakis-mercaptopropionat,
1,2-dimecaptoxyclohexan, 1,3-dimecaptoxyclohexan, 1,4-dimecaptoxyclohexan,
1,3-bis(mercaptometyl)xyclohexan, 1,4-bis(mercaptometyl)xyclohexan,
2,5-dimecaptometyl-1,4-dithian, 2,5-dimecaptometyl-1,4-dithian,
2,5-bis(2-mercaptoetylthiometyl)-1,4-dithian, 2,5-dimecaptometyl-1-thian,
2,5-dimecaptoetyl-1-thian, 2,5-dimecaptometylthiophen, 1,2-dimecaptobenzen,
1,3-dimecaptobenzen, 1,4-dimercaptobenzen, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen,
1,4-bis(mercaptometyl)benzen, 2,2'-dimecaptobiphenyl, 4,4'-dimecaptobiphenyl,
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-dimecapto-1,3,4-thiadiazol,
3,4-thiophendithiol va 1,1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan.

Trong s6 cac chit ndy, bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
2,5-dimecaptometyl-1,4-dithian, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen,
1,4-bis(mercaptometyl)benzen, 4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,
4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,
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1,1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan, pentaerythritol
tetrakis-mercaptopropionat, pentaerythritol tetrakis-thioglycolat, trimetylolpropan
tris(thioglycolat) va trimetylolpropan tris(mercapto propionat) are preferred,
bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 2,5-bis(2-mercaptometyl)-1,4-dithian,
4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan, 1,3-bis(mercaptometyl)benzen,
pentaerythritol tetrakis-mercaptopropionat va pentaerythritol tetrakis-thioglycolat
duoc wu ti€n hon, va bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 2,5-dimecaptometyl-1,4-dithian
va 4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan dugc dédc biét vu tién.

Ché phim dé 1am vat liéu quang hoc theo sang ché c6 thé gdm c6 hop
chét polyisoxyanat 1am hop chét c6 thé polyme hoa dé cai thién do bén ctia nhya
thu dugc. Ham luong hop chét polyisoxyanat thuong 1a 1 dén 25% khéi luong,
t5t hon 1a 2 dén 25% khéi lugng, va dac biét tot hon 13 5 dén 20% khéi lugng khi
tdng lwong ché phdm d& lam vat liu quang hoc 13 100% khéi hugng. Khi ham
lugng hop chét polyisoxyanat 1a nho hon 1% khéi luong, do bén ¢6 thé duoc
giam, va khi luong 16n hon 25% khéi lugng, tong mau c6 thé bi suy yéu. Céac hop
chét co thé duoc sir dung don 1€, hodc hai hoac nhiéu loai c6 thé dugc st dung két
hop 1am hop chit polyisoxyanat dugc sir dung trong séang ché.

Céc vi du cu thé v& hop chét polyisoxyanat gdbm c6 dietylen diisoxyanat,
tetrametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, trimetylhexametylen
diisoxyanat, xyclohexan diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan,
1,4-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan, isophoron diisoxyanat,
2,6-bis(isoxyanatmetyl)decahydronaphtalen, lysin triisoxyanat, tolylen
diisoxyanat, o-tolidin diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, diphenylete
diisoxyanat, 3-(2’-isoxyanatxyclohexyl)propylisoxyanat, isopropyliden
bis(xyclohexyl isoxyanat), 2,2'-bis(4-isoxyanatphenyl)propan, triphenylmethan
triisoxyanat, bis(diisocyanatetolyl)phenylmetan,

4,4' 4"-triisoxyanat-2,5-dimetoxyphenylamin,
3,3'-dimetoxybenzidin-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
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diisoxyanat, m-tetrametyl xylylen diisoxyanat, p-tetrametyl xylylen diisoxyanat,
1,3-bis(2-isoxyanat-2-propyl)benzen, 2,6-bis(isoxyanatmetyl)naphtalen,
1,5-naphtalen diisoxyanat, bis(isoxyanatmetyl)tetrahydrodixyclopentadien,
bis(isoxyanatmetyl)dixyclopentadien, bis(isoxyanatmetyl)tetrahydrothiophen,
bis(isoxyanatmetyl)norbornen, bis(isoxyanatmetyl)adamantan, thiodietyl
diisoxyanat, thiodipropy! diisoxyanat, thiodihexyl diisoxyanat,
bis[(4-isoxyanatmetyl)phenyl]sulfua, 2,5-diisoxyanat-1,4-dithian,
2,5-diisoxyanatmetyl-1,4-dithian, 2,5-diisoxyanatmetylthiophen, dithiodietyl
diisoxyanat va dithiodipropyl diisoxyanat.

Tuy nhién, hop chat polyisoxyanat dugc sir dung trong sang ché khong bi
gi61 han, va céac chét nay co thé duoc str dung don 1€, hodc hai hodc nhiéu loai c6
thé duge st dung két hop.

Trong sb cac chét nay, isophoron diisoxyanat, tolylen diisoxyanat,
diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat,
p-xylylen diisoxyanat, m-tetrametyl xylylen diisoxyanat, p-tetrametyl xylylen
diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan,
1,4-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan, bis(isoxyanatmetyl)norbornen va
2,5-diisoxyanatmetyl-1,4-dithian duoc uvu ti€n. Trong s& céc chét nay, isophoron
diisoxyanat, tolylen diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen
diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan va m-xylylen diisoxyanat duoc
wu tién, va isophoron diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat va
1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan duogc dic bi€t wu tién.

Ngoai ra, ti 1é ctia cac nhom SH trong hop chét polythiol trén cdc nhém
NCO trong hop chét polyisoxyanat, vi du, [s6 cac nhém SH trong hop chit
polythiol/sé cdc nhém NCO trong hop chédt polyisoxyanat] (nhém SH/nh6m
NCO) tét hon 1a 1,0 dén 2,5, tét hon nita 13 1,25 dén 2,25, va tham chi tot hon
nita Ia 1,5 dén 2,0. Khi ti 1& duoc md ta & trén 1a nhé hon 1,0, sy héa vang c6 thé
xy ra vao thoi diém dac thu kinh, va khi ti 1¢ 1 16n hon 2,5, d6 bén nhiét c6 thé
duogc giam.

Ché phdm dé 1am vat liéu quang hoc theo theo sang ché ¢6 thé chira luu

huynh lam hgp chét c6 thé polyme hoa dé cai thién hé s6 khuc xa cta nhya thu
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duoc. Luong luu huynh thuong 1a 0,1 dén 15% khdi lugng, tot hon 14 0,2 dén
10% khdi luong, va dic biét tot hon 14 0,3 dén 5% khdi luong khi tdng lwong ché
phidm @& lam vat liéu quang hoc 1a 100% khdi Iuwgng. Ngoai ra, trong phuong
phap san xuét vat liéu quang hoc theo sang ché, c6 thé dua timg phan hop chét c6
cong thirc (2) va luu huynh vao phan ng polyme hoa trude.

Luu huynh dugc st dung trong sang ché c6 thé & bat ky dang nao. Cu thé,
luu huynh 1a lvu huynh & dang bt min, luu huynh keo, luvu huynh két taa, luu
huynh két tinh, Ivu huynh thing hoa hogc twong tw, va tét hon 1a lru huynh &
dang bdt min c6 céac hat nho.

Luu huynh duge sir dung trong sang ché c6 thé dugc tao ra bang bét ky
phuong phap san xut nao. Cac vi du vé& phuong phap san xuét luru huynh gdm cé
cac phuong phép thing hoa va tinh ché tir cic quing luu huynh tu nhién, céc
phuong phap khai thac mé luu huynh dudi mit dét bang cac phuong phap nong
chay, va cac phuong phéap st dung hdi phuc, vi du, hydro sulfua thu dugc trong
qué trinh loai lvu huynh ctia dau hoa, khi thién nhién hoic tuong tw, lam nguyén
liéu thd, nhung bat ky phuong phép nao trong sé cac phuong phap san xuét c6 thé
dugc st dung.

Tt hon 14 kich c& hat ctia luu huynh duge sir dung trong sang ché 13 nho
hon 10 18 ray, d6 13, lvu huynh & dang bdt min c6 kich c& hat nhé hon 10 13 ray.
Khi kich ¢& hat ctia lvu huynh 14 16n hon 10 16 ray, khé hoa tan lwu huynh hoan
toan. Vi li do nay, trong budc dau tién, phan ng khong mong mudn hoic twong
tu c6 thé xay ra gy ra sai sét. Kich c& hat cia luu huynh t6t hon nita 1a nhé hon
30 13 ray, va tt nhét 13 nho hon 60 15 ray.

Do tinh khiét cua luu huynh duoc st dung trong sang ché tét hon 1a it nhét
98%, tot hon nita 14 it nhat 99,0%, tham chi tot hon nita 1a it nhét 99,5%, va tdt
nhét 13 it nhat 99,9%. Khi do tinh khiét ctia lvu huynh it nhét 1a 98%, tong mau
cta vat liéu quang hoc thu dugc dugc cai thi€n so v6i trudong hop nhd hon 98%.

Khi thu duoc vat liu quang hoc bang polyme héa va lwu héa ché phdm dé
lam vat liéu quang hoc theo sang ché, c6 thé thém chét xuc tac polyme hoa. Ché
phim theo sang ché c6 thé 1a ché phidm polyme hoa dwgc va ché phdm luu héa

duogc chira ché phdm dé 1am vat liéu quang hoc va chét xic tac polyme hoa. Lam
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chit xtc tac polyme hoa, cac amin, cac phosphin, cac mudi onium, v.v. c6 thé
dugc st dung, nhung céc mudi onium duoc dic biét wu tién. Trong sd cac chét
nay, cac mudi amoni thé bén 1an, cdc mudi phosphoni thé bdn lan, cac mudi
sulfoni thé ba 14n va cac mudi iodoni thé hai 1an dugc uu tién. Trong sb cac chat
nay, cac mudi amoni thé bbn 1an va cac mudi phosphoni thé bén 1an, ma c6 kha
nang tuong thich t5t v&i ché phém dé 1am vat lidu quang hoc, dugc uu tién hon,
va cac mudi phosphoni thé bon 1an tham chi duoc wu tién hon. Céc vi du duoc wu
tién hon vé chit xtc tac polyme hoa gdm cé cac mudi amoni thé bén 1an nhu 1a
tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzyl amoni clorua, cetyldimetylbenzyl amoni
clorua va 1-n-dodexyl pyridini clorua va cac mudi phosphoni thé bén 1an nhu 1a
tetra-n-butylphosphoni bromua va tetraphenyl phosphoni bromua. Trong s6 céc
chit nay, tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzyl amoni clorua va
tetra-n-butylphosphoni bromua tham chi dugc wu tién hon cdc chat xuc tac
polyme hda.

Luong chét xtc tac polyme héa dugc thém vao khong duge xac dinh mot
cach cu thé vi lugng nay thay ddi dwa vao cac thanh phan cta ché pham, ti 18 tron
va phuong phép polyme héa va luu héa, nhung lwgng thuong 1a tir 0,0001% khéi
lugng dén 10% khdi lugng, tdt hon 14 0,001% khdi luogng dén 5% khéi lwong, ot
hon nita 14 0,01% khéi luong dén 1% khéi lwong, va tot nhit 14 0,01% khéi luong
dén 0,5% khéi luong khi tong lwong ché phdm dé 1am vat liéu quang hoc 14 100%
khéi lwong (lugng khoéng bao gém chit xtic tic polyme héa). Khi luong chat xic
tac polyme héa dugc thém vao 16n hon 10% khdi lwong, ché pham c6 thé dugc
polyme hoéa nhanh chéng. Khi Iugng chét xtic tac polyme hoa dugc thém vao 1a
nhé hon 0,0001% khdi lwong, ché phdm dé lam vat liéu quang hoc c6 thé duoc
luu hoa khong ddy di, din dén d6 bén nhiét kém.

Ngoai ra, trong san xuit vat liéu quang hoc theo phuong phéap san xuét
theo sang ché, c6 thé chéc chin thém céc chit phu gia nhu 13 chét hép thy tia tir
ngoai, chit tao mau xanh va chéit tao mau vao ché phém dé 1am vat liéu quang
hoc dé cai thién hon nita tinh kha dung cuta vat liéu quang hoc thu dugc.

Céc vi du vu tién vé chét hap thu tia tr ngoai gdm c6 cac hop chit nén

benzotriazol, va 2-(2-hydroxy-5-metyl phenyl)-2H-benzotriazol,
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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-t-octylphenyl)-2H-benzotriazol 1a cac hop chit dugc dic biét uu
tién.

Lugng mdi chit trong s6 cic chat hip thu tia tir ngoai dugc thém vao
thudng 1a tir 0,01 dén 5% khdi lugng khi tong luong ché phim dé lam vt liéu
quang hoc 12 100% khdi luong.

Khi polyme héa va luu héa ché phim dé lam vat liéu quang hoc, ddi véi
muc dich kéo dai thoi gian bdo quan, phén tan nhiét tao ra bdi polyme héa, v.v.,
chat diéu chinh polyme hoéa c6 thé duoc thém vao néu cin. Céc vi du v& chét didu
chinh polyme héa gdm c6 c4c halogenua ctia cdc nhém 13 dén 16 cua bang tudn
hoan & dang dai. Trong s céc chét ndy, cic halogenua cua silic, germani, thiéc va
antimon dugc uu tién, va céc clorua cia germani, thiéc va antimon, ma ¢6 nhom
alkyl, dugc wu tién hon. Ngoai ra, dibutyltin diclorua, butyltin triclorua, dioctyltin
diclorua,  octyltin  ftriclorua, dibutyldiclogermani,  butyltriclogermani,
diphenyldiclogermani, phenyltriclogermani va triphenylantimon diclorua thim
chi dwgc uu tién hon, va dibutyltin diclorua 1a hop chét dugc wu tién nhat. Cac
chit diéu chinh polyme hoa co thé duoc st dung don 1&, hoic hai hodc nhiéu loai
6 thé dugce s dung két hop.

Luong chét diéu chinh polyme héa dugc thém vao 1a tir 0,0001 dén 5,0%
khdi Iugng, tét hon 13 0,0005 dén 3,0% khéi luong, va tét hon nita 13 0,001 dén
2,0% Kkhbi lugng khi téng lugng ché phém dé 1am vat liéu quang hoc 1a 100%
khdi lugng. Khi lwong chéit diéu chinh polyme héa dugc thém vao 1a nhé hon
0,0001% khdi lugng, thoi gian bao quan dy du khong duge dam bao déi véi vat
liéu quang hoc thu dugc, va khi lugng chét diéu chinh polyme héa dugc thém vao
14 16n hon 5,0% khdi lwong, ché phdm dé lam vt liéu quang hoc c6 thé khong

duoc luu hoa déy du, va do bén nhiét cia vat liéu quang hoc thu dugc c6 thé duoc
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giam.

Ché phdm dé lam vat liéu quang hoc hodc ché phdm c6 thé polyme hoa va
luu hoéa thu dugce theo cach d6 dugc phun vao trong khuén dic hodc tuwong ty va
duogc polyme hoa dé thu duoc vat liéu quang hoc.

Vao thoi diém duc khuon dic ché phim theo sang ché, t6t hon 1a loc va
loai bd céc tap chét st dung, vi du, bd loc c6 dudng kinh 16 rdy khoang 0,1 dén 5
pum dé cai thién chét lugng cua vat liéu quang hoc theo sang ché.

Ché phdm theo sang ché thuong dugc polyme héa nhu duoc mé ta dudi
ddy. Cu thé, thoi gian luu héa thuong 1a 1 dén 100 gio, va nhiét do luu héa
thuong 14 -10°C dén 140°C. Viéc polyme héa duoc tién hanh bing cach thuc hién
budc git ché phém & nhiét do polyme hda duoc xdc dinh trude trong khoang thoi
gian xac dinh, budc tang nhiét do & tdc do tir 0,1°C dén 100°C/gid va budc giam
nhiét d6 & toc dd tir 0,1°C dén 100°C/gid, hogic két hop ba budc trén.

Ngoai ra, tdt hon 1a u vat liéu quang hoc thu dwoc & nhiét d6 50 dén
150°C trong vong 10 phut dén 5 gid sau khi hoan thanh luu hoa dé loai bo viée
bién dang vit liéu quang hoc theo sang ché. Ngoai ra, vat liéu quang hoc thu duoc
c¢6 thé duoge xir Iy bé mat nhu 13 nhuém mau, phu ciing, phu chiu va dép, xu ly
chéng phan chiéu va thém céc dic tinh chéng mo néu can.

Vit liéu quang hoc theo sang ché c6 thé dwoc st dung phi hop 1am théu
kinh quang hoc. Thau kinh quang hoc dugc tao ra bang cach sir dung ché phim
theo séng ché 1a vuot troi & do bén, pha mau, tinh chiu 4nh sang va d¢ trong subt,
va do d6 co thé duge sir dung trong linh vuc thudng sir dung céc thiu kinh thay
tinh dit tién c6 hé sd khuc xa cao nhu 13 céc kinh thién vin, cac 6ng nhom va cac
may chiéu truyén hinh va cyc ky hiru dung. Théu kinh quang hoc tét hon 1a dugc
str dung & dang thdu kinh khong ciu néu can. Trong trudng hop thiu kinh khong
cdu, vi quang sai cdu c6 thé duoc didu chinh v& co ban 1a bing 0 véi mot thiu
kinh, khéng can thiét loai bo quang sai ciu bang viéc két hop cac thdu kinh mit
cau, va c6 thé dat duoc viéc giam trong lwong va giam chi phi san xuit. Do do,
cac thdu kinh khong cu dic biét hiru dung lam thiu kinh m4y anh trong s cac

thau kinh quang hoc.
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Vi du thye hién sang ché

Sau day, séng ché s& dugc mo ta cu thé bang cac vi dy thir nghiém va cac
vi du so sanh. Tuy nhién, sang ché khong bi gidi han & cac vi du thir nghiém dugc
mo ta dudi day.
1. Phuong phép danh gid kha ning nhudm

Vat liéu quang hoc dugc nhing vao bé nhudém c6 ché phém dugc mo ta
duéi diy & 90°C trong vong 30 phit, va sau d6 hé sé truyén anh sang tdng dugc
danh gid. Gia tri thu dugc b::fmg cach tinh gia tri do theo cong thirc dugc mo ta
dudi day dugce coi nhu kha nang nhudm.
Kha nang nhudém = 100 - hé sd truyén anh sang téng (%)
Ché pham bé nhudm:

Seiko Purakkusu Dia- 16p phu Blown D: 0,2% trong luong

Nhudm Seiko Purakkusu phu: 0,3% trong lugng

Ruou benzyl: 2,0% trong luong

Trudng hop ma kha ning nhudém la bing hodc 16n hon 70 duoc danh gia
1a “A”. Truong hop ma kha ning nhudm la bang hodc 16n hon 55 va nhé hon 70
dugc dénh gid 1a “B”. Trudng hop ma kha ning nhudém la bang hodc 16n hon 40
va nho hon 55 dugc danh gia 14 “C”. Truong hop ma kha ning nhudm nho hon 40
duoc danh gi 1a “D”. A, B va C dugc coi nhu chip nhan dugc.
2. Phuong phép dénh gia cac tinh chat thao khudn duc

100 thau kinh c¢6 dd tu cda thu kinh 13 -10D dugc tao ra theo phuong
phéap dugc mo ta trong phﬁn vi du thuc hién sang ché, va céc tinh chit thdo khuon
duc sau khi polyme hoa va luu héa duge ddnh gia. Trudng hop ma khong thdu
kinh nao bi v& duoc dénh gia 1a “A”. Truong hop ma 1 dén 2 thiu kinh bi v&
dugc danh gia 1a “B”. Truong hop ma 3 hodc nhiéu hon 3thiu kinh bi v duoc
danh gia 1a “C”. A va B duoc coi nhu chip nhén dugc.
3. Phwong phép danh gia vét bong

100 th4u kinh c6 d6 tu cta thdu kinh 1a -10D dugc tao ra theo phuong

phap dugc mo ta trong cac vi du. M&i thiu kinh sau khi polyme hoéa va luu héa
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dugc quan sat bang cach stir dung dén thuy ngén, va vét bong dugc danh gia dua
trén sb lugng céc th4u kinh c6 dd chinh x4c bé mit kém duoc tao ra. Truong hop
khong c6 vét bong nao dugc tao ra trén cac thdu kinh duoc danh gid 1a “A”.
Trudng hop ma 1 dén 2 thdu kinh c6 vét bong duge danh gia 1a “B”. Truong hop
ma ¢6 3 hodc nhiéu hon 3 vét bong dugc dénh gia 13 “C”. A va B dugc coi nhu
chép nhén duogc.

Vi du tong hop

185g (2,0 mol) epiclohydrin, 30g nudc, 5g metanol va 1,5g dung dich
chira nudc 32% cua natri hydroxit dugce dit vao trong binh 3 lit, va 35g (1,0 mol)
hydro sulfua dugc thdi vao trong binh trong khi hdn hop duoc khudy véi nhiét do
dung dich dugc duy tri & 5 dén 15°C, nhd d6 thu dugc 210 g (0,96 mol)
bis(3-clo-2-hydroxypropyl)sulfua.

Sau d6, 750ml toluen, 750ml metanol, 0,3g anhydrit axetic va 350g
thioure dugc thém vao, va phan Ung dugc thuc hién & 40°C trong vong 10 gio.
Sau khi phan ng dugc hoan thanh, nuéec duge thém vao dé thuc hién rda, 16p
hitu co thu dugc duoc rira br?mg axit sulfuric 10% va sau d6 duogc rira b%tng nudc,
dung moi dugc chung cit, va sau d6 thuc hién tinh ché trong cot, nho do thu dugc
139¢g (0,65 mol) 1,7-dimecapto-2,6-dihydroxy-4-thiaheptan.

Vidul

19,5g (0,2 mol) epiclohydrin, 30g nudc, 5g metanol va 0,2g dung dich
nudc 32% cua natri hydroxit duge ddt vao trong binh 1 lit, va 21,4g (0,1 mol)
1,7-dimecapto-2,6-dihydroxy-4-thiaheptan thu duoc trong vi du tdng hop & trén
duogc thém tig giot trong khi hdn hop dugc khudy véi nhiét do dung dich duoc
duy  tr & 5 dén 15°C, nho d6  thu  duoc
bis-(2,6-dihydroxy-7-clo-4-thiaheptyl)sulfua.

100g nudc duge thém vao, va sau d6 25g dung dich nudc 32% cia natri
hydroxit dugce thém timg giot véi nhiét do dugc duy tri & 0 dén 10°C. Sau do,
100g metyl isobutyl xeton dugc thém vao dé thuc hién chié, 16p hitu co thu dugce
duoc rira bing axit axetic 1% va sau d6 dugc rira bang nude, dung mdi duoc

chung cit, va sau d6 thuc hién viéc tinh ché trong cdt, nho do thu duge 20 g (0,06
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mol) bis-(2-hydroxy-6,7-epoxy-4-thiaheptyl)sulfua.

Sau d6, 200ml toluen, 200ml metanol, 0,2g anhydrit axetic va 19g thioure
dugc thém vao, va phan tng dugc thuc hién & 40°C trong vong 10 gio. Sau khi
hoan thanh phén tng, nudc duge thém vao dé thuc hién rua, 16p hitu co thu dugc
duoc ria bf?mg axit sulfuric 10% va sau d6 duoc rira b%mg nude, dung moi dugc
chung cét, va sau d6 thuc hién viéc tinh ché trong ct, nho do thu duoc 16 g (0,04

mol) bis-(2-hydroxy-6,7-epitio-4-thiaheptyl)sulfua c6 cong thirc cdu tao dudi day:
S OH OH S

'H-NMR (CDCL): 2,0ppm (2H), 2,2-2,7ppm (18H), 3,8ppm (2H)

PC-NMR (CDCL): 26ppm (2C), 33ppm (4C), 44ppm (2C), 45ppm (2C),
77ppm (2C)
Vidu?2

15g (0,07 mol) 1,7-dimecapto-2,6-dihydroxy-4-thiaheptan thu dugc trong
vi du téng hop, 15g (0,14 mol) 3-mercapto-1,2-propylensulfua, 100ml toluen,
100ml metanol va 23,2g (0,14 mol) kali iodua dugc dit vao trong binh 1 lit. Hon
hop dugc khudy véi nhiét do bén trong dwoc duy tri & -20°C, va 35,6g (0,14 mol)
iot rin dugc nap timg phan vao hdn hop dé thuc hién trudng thanh trong vong 4
gi0. Sau khi hoan thanh phéan Urng, 100ml toluen dugc thém vao, 16p hitu co dugc
léy ra va viéc loc duogc thuc hién, sau d6 rira béng mudi, axit sulfuric 1%, va sau
d6 rira bang mudi. Lép hitu co thu duoc duge khir nude bing magie sulfat khan
va sau do dugc loc, va dung moi trong phﬁn loc thu dugc dugce chung cét. Sau do,
thuc hién viéc tinh ché trong cOt, nho d6 thu duoc 11,4g (0,03 mol)
bis-(2-hydroxy-7,8-epithio-4,5-dithiaoctyl)sulfua cé cong thirc ciu tao dudi day:

g;ﬂs—s/ﬁo?sﬂofs—s/\?

'H-NMR (CDCL,): 2,0ppm (2H), 2,2-3,0ppm (18H), 3,8ppm (2H)
BC-NMR (CDClL): 24ppm (2C), 33ppm (4C), 45ppm (2C), 46ppm (2C),
78ppm (2C)
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Vidu3

Bis(B-epithiopropyl)sulfua (sau day dugc dé cap lam “hop chét b-17) lam
hop chit episulfua c6 cong thic (2) duge moé td & trén,
bis-(2-hydroxy-6,7-epithio-4-thiaheptyl)sulfua thu dugc trong vi du 1 (sau day
duoc dé cap 1am “hop chét a-1”) 1am hop chét episulfua c6 cong thuc (1) dugc
mo ta & trén dugc thém vao dé thu dugc ché phém chira 0,001% khdi lugng hop
chét a-1. 79,0 phén khéi lugng cda ché phém thu duoc, 0,5 phén khdi luong luu
huynh va 0,9 phan khéi luong
2,2-metylenbis[4-(1,1,3,3-tetrametylbutyl)-6-(2H-benzotriazol-2-yl)phenol] lam
chét hép thu tia tir ngoai (duoc san xuét boi Kyodo Chemical Co., Ltd., tén
thuong mai: Biosorb 583) dugc tron cing nhau mot cach déng nhéit ¢ 30°C trong
vong 1 gid, nho d6 thu duge dung dich thir nhat. Sau d6, dung dich thir nhét duoc
lam  lanh dén  10°C. 6,6 phin khdi luwong pentaerythritol
tetrakis-mercaptopropionat, 0,08 phan khéi lugng tetra-n-butylphosphoni bromua
va 0,01 phén khéi luong dibutyltin diclorua dugc trdn mot cach d@)ng nhét & nhiét
do tron 1a 20°C, va sau d6, hdn hop thu duoc dugce thém vao dung dich thtr nhit
va duge khudy mot cach ddng nhit & nhiét d6 tron 1a 15°C trong vong 30 phit dé
thu dugc dung dich tht hai. 0,01 phan khéi lugng Zelec UN (duoc san xudt boi
Stepan) lam chit thdo khuon duc va 7,1 phan khéi luong m-xylylen diisoxyanat
dugc tron mot cach déng nhét & 20°C, va sau d6 duoc thém vao dung dich thir hai.
Hon hop thu duge duge xtr Iy khit khi va khudy & nhiét do phan ung la 15°C &
muc chan khong 12 0,27 kPa trong vong 2,5 gi& dé phan tmg hdn hop, nhd do6 thu
dugc hdn hop phan tmg. 6,8 phan khbi luong bis(2-mecaptoetyl)sulfua dugc thém
vao hdn hop phan ung trong binh phan tng, va dwogc xir Iy khir khi va khudy &
15°C trong vong 30 phut & mirc chan khong 0,27 kPa, nhd d6 thu duoc ché phim
dé lam vat licu quang hoc. Ché phém dé lam vat lieu quang hoc thu dugc duge
phun vao trong khudn dtc ciu tao bing hai tAm thuy tinh va bang, va dugc gitt ¢
30°C trong vong 30 gi0, sau d6 nhiét d§ dugc tang 1én 100°C trong vong hon 10
gid, va cudi cing, ché phém dugce gitt & 100°C trong vong 1 gio dé dugc polyme
hoéa va lvu héa. Sau khi lam lanh, san phém thu dugc duoc thao tir khudn dac va

U & 110°C trong vong 60 phut. Cac két qua danh gia theo cac tinh chét thao khuon
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duc, vét bong va kha ning nhudém duoc thé hién trong bang 1.
Céac vi du 4-9, vi du so sanh 1

Vat liéu quang hoc thu dugc theo cach tuong tu véi cach trong vi du 3,
ngoai trir ring lwong hop chét a-1 (hop chét cia cong thire (1)) duoc thém vao
thay ddi. Cac két qua dénh gia dugc thé hién trong bang 1.
Vidu 10

Bis(B-epithiopropyl)disulfua (sau day dugc dé cép lam “hop chat b-2”)
lam hop chéat episulfua c6 coéng thic (2) dugc md ta& & trén,
bis-(2-hydroxy-7,8-epithio-4,5-dithiaoctyl)sulfua thu dugc trong vi du 2 (sau day
duoc d& cap 1am “hop chét a-2”) 1am hop chét episulfua c6 cong thic (1) & trén
duoc thém vao dé thu dugc ché phém chira 0,001% khbi luong hop chét a-2. 79,0
phan khéi lugng ctia ché pham thu dugc, 0,5 phan khéi lwong luu huynh va 0,9
phin khéi luong
2,2-metylenbis[4-(1,1,3,3-tetrametylbutyl)-6-(2H-benzotriazol-2-yl)phenol] lam
chét hép thu tia tr ngoai (dugc san Xuit béi Kyodo Chemical Co., Ltd., tén
thuong mai: Biosorb 583) dugc tron cung nhau mdt cach déng nhét & 30°C trong
vong 1 gid, nho d6 thu duge dung dich thir nhét. Sau do, dung dich thtr nhét duoc
lam lanh dn 10°C. 6,6 phin khdi luong  pentaerythritol
tetrakis-mercaptopropionat, 0,08 phan khéi lwong tetra-n-butylphosphoni bromua
va 0,01 phén khdi lugng dibutyltin diclorua duoc tron mot cach déng nhét & nhiét
do tron 1a 20°C, va sau d6, hon hop thu duogc duge thém vao dung dich th nhét
va duoc khudy mot cach dong nhit & nhiét do tron 1 15°C trong vong 30 phut dé
thu dugc dung dich thtr hai. 0,01 phﬁn khéi lugng Zelec UN (duoc san xuét boi
Stepan) 1am chét thdo khudn dac va 7,1 phan khdi lwong m-xylylen diisoxyanat
duoc tron mot cach d@)ng nhét & 20°C, va sau d6 dugc thém vao dung dich tht hai.
Hdn hop thu dugce duge xtr Iy khir khi va khuéy ¢ nhiét do phan ung la 15°C &
muc chan khong 0,27 kPa trong vong 2,5 gid dé phan tmg hdn hop, nhd d6 thu
duoc hdn hop phan tmg. 6,8 phan khéi lugng bis(2-mecaptoetyl)sulfua dugc thém
vao hdn hop phan tng trong binh phan tng, va dugc xir Iy khir khi va khudy &
15°C trong vong 30 phtt & mutc chan khong 0,27 kPa, nho d6 thu dugc ché phim

dé lam vat liéu quang hoc. Ché phém dé lam vat liéu quang hoc thu duogc dugc
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phun vao trong khuén dic 1am bang hai tAm thuy tinh va bang, va dugc giit &
30°C trong vong 30 gio, sau do6 nhiét do dugc tang 1én 100°C trong vong hon 10
gid, va cudi ciing, ché phdm duoc gitt & 100°C trong vong 1 gid d dugc polyme
héa va luu hoéa. Sau khi lam lanh, ché phém thu duogc duoc thdo khudn duc va u &

110°C trong vong 60 phut. Cac két qua danh gia theo cac tinh chit thao khuon
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dtic, vét bong va kha nang nhudm duoc thé hién trén bang 1.

Cac vidu 11-16, vi du so sanh 2

Vit liéu quang hoc thu dugc theo cach twong tu cach trong vi du 10, ngoai

trir ring lwong hop chit a-2 (hop chét cua cong thirc (1)) duge thém vao duge

thay d6i. Cac két qua danh gia duoc thé hién trén bang 1.

Bang 1
Thanh | Thanh phan dugc | Vét | Cactinh | Kha
phan thém vao (luong | bong | chét thdo nang
chinh thém vao) khuén duc | nhuém

Vidu3 a-1 (0,001% khbi
b-1 B A C
lugng)
Vi duy 4 a-1 (0,005% khbi
b-1 B A B
lugng)
Vidu5 a-1 (0,01% khbi
b-1 A A A
luong)
Vidy6 a-1 (1% khéi
b-1 A A A
lugng)
Vidy7 a-1 (3% khéi
b-1 A B A
luong)
Viduy 8 a-1 (5% khéi
b-1 A B A
lugng)
Vidu9 a-1 (10% khbi
b-1 A C A
luong)
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Vi du so
b-1 Khong C A D
sanh 1
Vidu 10 a-2 (0,001% khdi
b-2 B A C
lugng)
Vidu 11 a-2 (0,005% khdi
b-2 B A B
lugng)
Vidu 12 a-2 (0,01% khdi
b-2 A A A
lugng)
Viduy 13 a-2 (1% khdi
b-2 A A A
lugng)
Vidu 14 a2 (3% khoi
b-2 A A A
luong)
Vidu 15 a-2 (5% khdi
b-2 A B A
lugng)
Vidu 16 a-1 (10% khéi
b-2 A C A
lugng)
Vi du so
b-2 Khong C A D
sanh 2

C6 thé thay dugc rang tir bang 1, trong cac vi du 3-8 va 10-15, tit ca céc

vét bong, cac tinh chit thao khudn dic va kha ning nhudém duoc danh gia & murc

chép nhan dugc. Trong khi d6, trong cac vi du 9 va 16, vét bong va kha ning

nhudém duogc danh gia 13 tdt, nhung cac tinh chét thao khuén duc duoc danh gia 1a

kém. Trong cac vi du so sanh 1 va 2, trong d6 khong chtra hop chit episulfua co

cong thire (1), cac tinh chét thao khudn duc dugc danh gia 1a tét, nhung vét bong

va kha nang nhudém dugc danh gia 1a kém.
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YEU CAU BAO HO

1. Hop chét episulfua c6 cong thire (1):

?ﬂsﬁs%ho?s/ﬁofshsﬂ\j

S
trong d6 m va p 14 s6 nguyén tir 0 dén 2 va mdi n va q 13 0 hoic 1.
2. Ché phdm @& 1am vét liéu quang hoc, trong d6 ché pham nay chira hop chit
episulfua c6 cong thirc (1) theo diém 1 va hop chét episulfua c6 cong thuc (2):

s

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

3. Ché phdm dé 1am vat liéu quang hoc theo diém 2, trong d6 ham lwong hop chit
episulfua c6 cong thirc (1) 1a tir 0,001 dén 5,0% khédi luong.

4. Ché phdm dé lam vat liéu quang hoc theo diém 2 hodc 3, trong d6 ham luong
hop chat episulfua c6 cong thirc (2) 1a tir 40 dén 99,999% khéi luong.

5. Ché pham dé 1am vat liéu quang hoc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2
dén 4, trong d6 ché phim nay con chta polythiol.

6. Ché phim dé lam vat lidu quang hoc theo diém bt k¥ trong sb cac didm tir 2
dén 5, trong d6 ché phdm nay con chtra lwu huynh.

7. Ché phdm dé 1am vat liu quang hoc theo diém 5 hoic 6, trong d6 ché phdm
nay con chira polyisoxyanat.

8. Ché phdm c6 thé polyme hoéa va Iuu hoa, trong d6 ché phim nay chua ché
pham dé 1am vat liéu quang hoc theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 2 dén 7 va
chit xtc tac polyme héa véi lugng tir 0,0001 dén 10% khéi lwong tinh theo tong
lwong ché pham dé lam vat liéu quang hoc.

9. Vit li€éu quang hoc thu duogc béng cach luu hoa ché phém dé lam vat liéu quang
hoc theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 2 dén 7.

10. Vat liéu quang hoc thu dugc bang cach luu hoa ché phdm c6 thé polyme hoa

va luu héa theo diém 8.
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11. Théu kinh quang hoc chira vét liéu quang hoc theo diém 9.

12. Thiu kinh quang hoc chira vat liéu quang hoc theo diém 10.

13. Phuong phap san xut vat liéu quang hoc, trong d6 phuong phap nay gdm c6
budc bd sung chét xuc tac polyme héa véi lugng tir 0,0001 dén 10% khéi luong
tinh theo tong lugng ché phdm dé lam vét lidu quang hoc theo diém bét ky trong
s6 cac diém tir 2 dén 7 dé polyme hoa va luu hoa.

14. Phuong phép san xuét vét liéu quang hoc theo diém 13, trong d6 hop chét
episulfua c6 cong thire (2) va luu huynh duge phan (g polyme héa mdt phan

truge, sau d6 polyme hoéa va luu hoa.
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