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(57) Sdng ché& dé cap dén phuong phép sin xuét thé phan tin khong cé nudc chia
cdc vi hat polyme cam quang, phuong phdp nay bao gébm cac budc: a) diéu ché
mot hodc nhiéu thé phan tdn c6 nuéc chita thanh phin polyme héa duoc, it nhét
mot trong sO thé phan tdn nay chia vat liéu cdm quang, va trong d6 thanh phin
polyme hda dugc bao gém it nhidt mot nhém chitc wa nude va/hodc it nhat mot
nhém chiic ky nuéc; b) cho thé phan tan thu dugc & budc a) chiu cic diéu kién
dl dé tao ra céc vi hat; ¢) polyme héa it nhit mot phin thanh phan polyme héa
dugc; d) két hop thé phan tdn vé6i pha hitu co lién tuc bao gém dung méi hitu co;
e) loai bd nudc khoi thé phan tdn thu dugc sao cho ham lugng nudc cudi clia thé
- phan tdn khong cé nudc 1a nhd hon 30 phan tram theo trong lugng, trong d6
budc e) dugc thuc hién truée hoac sau budc d); va f) cho cdc nhém chic axit bat
ky ¢6 trén bé mat ciia céc vi hat phan dng v6i nguyén liéu phan tng cé it nhat
mot nhédm chic epoxy, it nhat mot nhdm chitc thiocarbonylthio, it nhat mot

nhom chic alkoxyamin hoac it nhat mot nhém chiic halogenua.
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Linh vy ky thuat dwge dé cap

Sang ché @ cap dén phuong phép san xuit thé phan tan khéng c6 nudc chira

céc vi hat polyme cdm quang.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Vit liéu cam quang biéu hién bang cach phan tmg véi birc xa dién tir, bao gdm
birc xa héng ngoai, birc xa nhin théy va buc xa tia cyc tim, cling nhu khuéch dai anh
séng béng phat xa duogc kich thich hodc laze. Phan mg nay cé thé 12 mot loai hién
tugng phéat quang, trong d6 birc xa nhin thdy dwoc phét ra bdi vat liéu cam quang sau
khi phoi sang, vi du nhu, cac vat liéu huynh quang va lan quang, trong d6 cé su thay
ddi vé chidu dai bude song cua buc xa dién tir truyén qua vat liu, vi du céc vt liéuvat
liéu quang hoc phi tuyén tinh hozc vét liéu trong d6 c6 sy thay ddi dao nguoc vé mau,
vi du céc vat liéu quang séc.

Céc thé phan tin chira nuéc clia céc vi hat cdm quang, va cac ché phdm tao
mang chita nuéc chita ching, c6 thé cho thay rd vai bat loi. Vi du, cac ché phim tao
mang chira nudc c6 xu hudng tao ra bot trong sudt qua trinh diéu ché, nhiéu hon rat
nhiéu so v&i cac ché phim chira dung méi. Bot c6 thé 1am cho viéc phu trd nén kho
khin. Viéc kiém soat 6 4m ton kém thuong 13 cin thiét d& phu cac ché phim tao
mang chtra nude, do d6 4m tuong dbi c6 thé anh hudng dén cac dic tinh dong chay va
tbc d6 kho ctia 16p phil. Viée Iya chon cac dung méi hitu co phu trg c6 thé dugc gidi
han & cic ché phdm chira nuéc do téc d6 bay hoi va su tuong thich kém voi moi
trudng nude. Ngoai ra, sttc cing bé mit cao clia nudc c6 thé dan dén kho khin trong
viéc 1am wét céc 16p nén nhét dinh. Thiét bi san xudt ma tiép xuc véi cac ché phdm
chira nudc cin c6 kha ning chéng in mon. Pidu nay thuong kéo theo viée sit dung
nhya hogc thép khong gi dit tién trong moi trudng san xuét. Cac ché phim chira nude
ciing c6 thé kho khin d& 1am cho khong chira axit do co ché 1am én dinh cua axit trong
nude. Viée st dung céc vt liéu bao gém cac nhom chuc nhay nuéc, nhu cac nhom

epoxy, c6 the 1a van de trong cac 16p phu c6 nudce vi cac van dé vé ngoai quan nhu 1am
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md mang trong mdi trudong 4m w6t c¢é thé xult hién. Sy phat trién ciia vi sinh vat cling
c6 thé 1a mot vAn dé trong céc ché phim chira nudc.

Cé cac san phém dugc biét dén ma st dung céc vat liéu cam quang, vi du, cac
chi tiét quang hoc nhu céc chi tiét bd nhé quang hoc va céc chi tiét hién thi. Mac du
san phim két hop céc vi hat 16i/vo thé hién dic tinh cam quang dugc biét dén, mong
mudn 14 tao ra céc san phém khoéng chira nudce, trong d6 cac dic tinh cia céc vat lidu
cam quang trong cac vi hat c6 thé duge kiém soat, nhd d6 tranh duoc nhitng han ché
cta cc ché phim chira nude. Ciing duoc mong mudn 13 kiém soat cac dic tinh san
phim nhu 46 cimg hodc do khdng mai mon, ma khong anh hudng bét loi dén cac thude

tinh cuia ctia céc vat li¢u cam quang ma c6 trong cac san pham nay.
2 A ~ A S - A
Ban chat ky thuit ciia sing ché

Sang ché dé& xuét phuong phép san xudt thé phan tan khong cé nude chira cac vi
hat cdm quang. Phuong phép nay bao gbém céc budc:

a) diéu ché thé phén tan chira nudc cua vat liéu cam quang va thanh phin
polyme héa dugc, trong d6 thinh phin polyme héa duoc bao gdm it nhit mot nhém
chirc wa nuéc va it nhit mét nhém chire ky nudc;

b) cho thé phén tan thu duge & budce a) chiu cac didu kién du dé tao ra céc vi
hat;

¢) polyme héa it nhit mot phan thanh phin polyme héa dugc;

d) két hop thé phan tan v6i pha hitu co lién tuc bao gdm dung méi hitu co;

e) loai bd nuéc khoi thé phan tan sao cho ham lugng nudc cudi cia thé phéan tan
khong ¢6 nude 1a nhé hon 30 phan trim theo trong lugng, trong d6 bude €) duge thuc
hién trude hodc sau budc d); va

f) cho cac nhém chirc axit bat ky trong cac vi hat phan tng véi it nhit mot
nguyén lidu phan tmg nhu vat lidu c6 it nhdt mot nhom chirc epoxy, it nhit mot nhém
chire thiocarbonylthio, it nhit mot nhém chire alkoxyamin hoic it nhat mot nhém chirc
halogenua.

Sang ché cling d& xult phuong phap san xuit thé phan tan khong c6 nudc chira
céc vi hat cdm quang, phuong phap niy bao gém céc budc:

a) didu ché thé phan tan chita nudc clia thanh phén tién polyme gén nhu wa

nudc;
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b) diéu ché thé phan tan chira nuéc cua thanh phén tién polyme gin nhu ky
nudc, trong d6 thé phan tan thu dugc & bude a) va/hodc bude b) con bao gdm vt lidu
cam quang;

c) két hop céc thd phan tan thu duoc & bude a) va b) d tao ra hdn hop va cho
hdn hop chiu cac diéu kién du dé tao ra cac vi hat;

d) polyme héa céc thanh phan tién polyme trong hdn hop;

e) két hop hdn hop v6i pha hitu co lién tuc bao gdm dung moéi hitu co;

f) loai bo nudce khoi hdn hop sao cho ham lugng nudc cudi nhd hon 30 phin
tram theo trong luong; trong d6 budc f) dugc thyc hién trude hodc sau bude e); va

g) cho cac nhém chiic axit bit ky trong cAc vi hat phan img v&i it nhit mot
nguyén liéu phan g, nhu v4t liu c6 it nhat mot nhém chirc epoxy, va it nhat mot
nhém chirc hydroxyl, it nhit mot nhém chire thiocarbonylthio, it nh4t mot nhém chirc
alkoxyamin hogc it nhit mét nhém chirc halogenua.

Mo ta chi tiét sing ché

Nhu duoc st dung trong ban mé td ndy va bo yéu cdu bao hg, dang sb it "a"
"an" va "the" bao gdm cac vét tham chiéu dang s6 nhiéu trir khi dugc gidi han mot
cach rd rang va chéc chin dén mot vat tham chiéu.

P6i voi cac muyc dich clia ban m6 ta ndy, trir khi c¢6 chi dinh khac, tit ca cac sb
thé hién s luong cia céc thanh phin, c4c didu kién phan tng va céc théng sb khac
duge sir dung trong ban mé ta va yéu ciu bao ho dugc hidu 13 s& dugc cai bién trong
tAt ca cac trudng hop béng thudt ngit "khoang". Do d6, trir khi dugc chi dinh nguoc lai,
céc thong s6 bang s6 quy dinh trong ban mé ta sau day va yéu cdu bao ho kém theo 1a
cac con sd Xép xi ma c6 thé khac nhau tuy thudc vao céc dic tinh dugc mong mubn s&
thu duoc boi sang ché. ft nhét, va khong phai 1a mt n luc d& han ché img dung cta ly
thuyét trong dwong vao pham vi ciia yéu ciu bao ho, mdi thong s& bang sb it nhit s&
duoc hiéu duya trén s chir sb dang k& dugc bao céo va bang cach 4p dung céc k§ thuat
lam tron thong thuong.

T4t ca cac khoang bing sé & day bao gdm tit ca cac tri s§ va cac khoang bang s6
cua tAt ca céc tri s6 bing sb trong khoang dugc trich dén cia céc tri sé bing sé. Mic
cho céc khoang va cac thong s bing s6 da néi & trén, pham vi rong clia sang ché 1a

cac con sO xap xi, céc tri sO bang so dd noéi trong cac vi du cu thé duge bdo céo cang
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chinh x4c cang t6t. Tuy nhién, tri s6 bing sd bat ky, vén da chita cac sai sb nhit dinh

tit yéu do d6 1éch chuén dugc thiy & cac phép do thr nghiém tuong ing cuia ching.

Céc phuong 4n va cac vi du khac nhau ciia sang ché duoc trinh bay & day duogc
hiéu 12 khéng gi¢i han pham vi ctia sdng ché.

Thuat ngit "monome" bao gdm cic don vi monome va oligome don ma bao
gdm mét vai don vi monome.

Thuat ngit "birc xa quang héa" bao gdm anh sang véi chidu dai budce séng clua
birc xa dién tir ndm trong khoang tir khoang sing cuc tim (ultraviolet: UV), qua
khoang sang thiy dugc, va vao khoang hdng ngoai. Birc xa quang héa ma cé thé duoc
stt dung d€ héa rén cac ché phdm phu dugce sit dung theo sang ché thuong c6 cic chidu
dai budc séng cta birc xa dién tlr ndm trong khoang tir 150 dén 2000 nanomet (nm), tir
180 dén 1000nm hoc tir 200 dén 500nm. Vi dy, birc xa cyc tim ¢6 chidu dai bude
séng nam trong khoang tir 10 dén 390nm c6 thé duoc st dung. C4c vi du vé cac ngudn
sang cyc tim thich hgp bao gdm hé quang thity ngan, hd quang cacbon, dén thiy ngan
ap thap, trung hodc cao, hd quang plazma dong xody va diot phat quang cuc tim. Pén
phét quang cuc tim thich hop 13 dén hoi thily ngan trung 4p c6 cong sut nim trong
khoang tlr 79 dén 237 oat trén xentimet ngang qua chidu dai éng den.

Theo sang ché, phuong phap san xuét thé phan tan khong cé nudc cua cac vi
hat polyme cam quang dugc d& xuit. Thé phan tan khéng chira nuéc bao gém: a) pha
hitu co lién tuc bao gdm dung méi hiru co; va b) céc vi hat polyme cam quang duogc
phén tin trong pha hitu co lién tuc, trong d6 céc vi hat bao gdm it nh4t mot phan thanh
phin dugc polyme héa c6 bé mat téng hop va cic mién bén trong, trong d6 mién bé
mat bao g@)m vat liéu polyme dugc hoa tan bﬁng dung mdi hitu co, mién bén trong bao
gdm vit liéu polyme khong hoa tan duge trong dung mdi hitu co, va mién bé mit
vi/hogic mién bén trong 13 cam quang.

Dung m6i hitu co trong pha hitu co lién tuc thudong 1a dung méi phan cuc va cé
thé bao gém, vi dy, mo6t hodc nhiéu ruou, nhu cic ruou don hodc diol, bao gém cac
glycol, ete, amit, nitril, este, keton va/hodc lactam. Dung méi phin cuc, theo dinh
nghia, ¢é cdc phén tir ma céc dién cyc cua ching dugc phan bd khong déu, lam cho
mdt dau ciia mdi phén tir dwong hon d4u kia, sao cho céc chit hoa tan duoc hoa tan
vao d6 dé tao ra céc ion. Cac dung mdi dic biét thich hop bao gbm n-butanol,

isobutanol, isopropanol, rwrou benzylic, etylen glycol, dietylen glycol, propylen glycol,
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rugu tetrahydrofurfuryl, ete propylen glycol monobutyl, ete etylen glycol monohexyl,
ete etylen glycol monobutyl, ete dietylen glycol butyl, ete etylen glycol monometyl,
ete propylen glycol monometyl, dimetylformamit, N-metylpyrolidon, metyl etyl keton,
metyl amyl keton, dung mdi TEXANOL®, dugc bao céo la 2,2,4-trimetyl-1,1,3-
pentandiol monoisobutyrat va ¢ ban trén thi truong béi Eastman Chemical Co., va cic
hén hop clia cic dung mdi nay. Viéc st dung dung méi hitu co c6 thé trg giap quy
trinh tao ra céc vi hat polyme.

Céc vi hat polyme cam quang dugc phén tan trong pha hitu co lién tuc. Céc vi
hat bao gdm it nhat mét phan thanh phin dugc polyme héa c6 bé mit tdng hop va cac
mién bén trong. Mot hojic ca hai mién bd mit va mién bén trong c6 thé 14 cam quang.
Mién bé mit bao gém vat li€u polyme dugc hoa tan béng dung mdi hitu co va mién
bén trong bao gdm vt liéu polyme khéng hoa tan duoc trong dung méi hitu co. Cac vi
hat cdm quang thudng bao gdm it nhdt mét phan cac vi hat duge lién két ngang.

Cac thé phan tan khong c6 nudce c6 thé duoc didu ché theo cac cach khac nhau
bat ky theo sang ché, nhu duoc chi thich trén day. Vi dy, thé phan tan khong ¢ nudc
cua céc vi hat cdm quang cé thé duoc diéu ché nhu sau:

a) diéu ché thé phén tan chira nuéc cua vat liéuvat liéu cam quang va thanh
phén polyme héa dugc, trong d6 thanh phin polyme héa dugc bao gdm it nhit mot
nhém chiic ua nudc va it nhit mot nhém chire ky nudéc;

b) cho thé phan tan & budc a) chiu cac didu kién du dé tao ra céc vi hat, nhu cac
diéu kién tmg sudt cit cao;

c) polyme héa it nhat mot phin thanh phin polyme héa dugc;

d) két hop thé phan tan véi pha hiru co lién tuc bao gbém dung méi hitu co,
thuong 14 dung moéi phén cuc;

e) loai bé nuéce khoi thé phan tan sao cho ham lwong nude cudi cua thé phan tan
khong c6 nuéce 1a nhd hon 30 phan trim theo trong lugng; va

f) cho cac nhém chitc axit bt ky trong cac vi hat phan tmg véi it nhit mot
nguyén liéu phan tmg nhu hop chit ¢6 it nhit mét nhém chirc epoxy, it nhit mot nhém
chitc hydroxyl, it nhit mét nhém chuc thiocarbonylthio, it nhit mot nhém chirc
alkoxyamin, hodc it nhat mét nhém chirc halogenua. Luu y ring, budc e) c6 thé duoc

thue hién trudc hodc sau budce d).
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Céc thé phan tan khong c6 nudc theo sang ché c6 thé bao gdm luong nude nho
hon 30 phan trdm trong luong.

Thanh phin polyme hoéa duogc trong thé phan tan chita nudc duoc didu ché &
buée a) c6 thé bao gdm it nhdt mét monome gin nhu wa nudc va it nhit mdt monome
gan nhu ky nuéc, monome wa nudc va monome ky nudc c6 kha ning it nhit mot phén
tao ra cac vi hat cua thanh phén polyme héa dugc ma vat li€u cdm quang, nhu vat liéu
quang sic, duoc lién két voi n6. Ngoai ra, thé phin tan chira nudc c6 thé bao gdm
lwong hitu hiéu ctia it nhit mot vat liéu cam quang va it nhit mot thanh phﬁn polyme
héa dugc bao gém it nhat mot nhém chirc wa nude va it nhat mot nhém chire ky nudc,
(c4c) vat liéu cam quang va (cac) thanh phin polyme héa dugc c6 kha ning tao ra it
nhat mot phan cac vi hat polyme cam quang duoc lién két ngang. Thanh phan polyme
héa dugc cling c6 thé bao gdm it nhit mot tién polyme gin nhu wa nudc, it nhit mot
tién polyme gin nhu ky nu6c, va luong hitu hiéu cua it nhit mét vat liéu quang sic
hitu co bao gdm it nhat mét nhém polyme hoa duge, thanh phin polyme héa duge c6
kha ning tao ra cic vi hat polyme quang sic. Céc vi hat polyme quang séc thudng bao
gdm it nht m6t phin c4c vi hat polyme duoc lién két ngang.

Thanh phan polyme héa dugc c6 thé con bao gdm vat liéu copolyme héa dugc
v6i it nhit mdt monome gﬁn nhu wva nudc va gén nhu ky nudc, vat ligu sau ddy duoc

" ,A

goi 1a "vat liéu copolyme héa dugc". Ngoai ra, thanh phin polyme héa duge c6 thé s&
hitu nhém chtre ¢6 kha ning phan tmg véi cac vat liéu lién két ngang, d tuong thich
v6i cac vat lidu chii va dé cé cac dic tinh duoc lién két véi cac vi hat polyme cam
quang dugc md ta sau day.

Cum tlr "c6 kha ning it nhat mot phén tao ra cac vi hat ctia thanh phén polyme
héa dugc ma vat liduvat liéu cdm quang dugc lién két voi né" co nghia 13 thanh phin
polyme héa dugc thich hop dé tu gin vao it nhit mot phin cac vi hat duge tao ra. Su
tu gén ctia cac vi hat 14 do sy khac nhau vé tinh ua nuGc va tinh ky nudc duoc lién két
v6i cdc nhém chire wa nudc ciia monome gin nhu wa nudc va cic nhém chuic ky nudc
clia monome gin nhu ky nuéc bao gdm thanh phin polyme hoa duge. V4t liéu cam
quang cé thé dugc lién két véi cac vi hat béng viéc lua chon céc vt li€u cam quang ua
nudc, cic vat liéu cdm quang ky nude va/hodcvit liéu cam quang c6 dic tinh khac ma
cho phép né lién két v& mit héa hoc hodic vt 1y vé6i cac vi hat hodc thanh phin polyme

héa duoc thu duoc.
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Sau qua trinh tao ra c4c vi hat, chiing thudng dugc polyme hoa. Nghia 13, cac vi
hat it nhat mot phén dugc polyme héa va tao ra it nhit mot phén cac vi hat polyme
duoc lién két ngang trong d6 it nhit mot phin cdc monome hoic cic tién polymer
trong thanh phan polyme héa duoc phan ing va két hop @8 tao ra céc vat liéu polyme
dang chudi. C4c nhém phan tmg trén it nhit mot phin cta cac vat liéu polyme dang
chudi ndy phan tmg va lién két ngang 8 tao ra cac mang polyme trong d6 it nhit mot
phén ctia mot s& dén tit ca cac chudi duoc lién két. C4c nhém phan Ung d3 néi ¢ trén
14 cac nhom hoa hoc ¢ kha ning trai qua phan tmg polyme héa da biét bai cac chuyén
gia trong linh vyc k¥ thuat ndy. Céc vi du vé cic nhém polyme héa dugc nay bao gdm,
nhung khong chi giéi han 6, metacryloyloxy, acryloyloxy, vinyl, alyl, carboxyl,
amino, mercapto, epoxy, hydroxy va isoxyanato

Céac vi hat duge polyme héa dugc tao ra & budc b) va c) ¢ ciu tric 16i/vdo ma
khién cho ching dic biét hitu ich dé didu ché c4c thé phén tan khéng c6 nudc clia sang
ché, cu thé, cac thé phan tan khong ¢6 nuéc phian cuc. Céc polyme 161 (mién bén
trong) va vo (mién bé mit) duoc lién két cOng hoda tri v6i nhau. Mit khac, sy tuong
thich cua vé polyme véi dung méi trong pha hitu co lién tuc s& 1am cho vo tan ra khoi
vat liéu 16i. Ngoai ra, 16i dugc lién két ngang va/hodc bao gém vat 1iéu vbn da khong
hoa tan dugc trong pha hitu co lién tuc va vd bao gdm polyme ma, néu n6 khong duge
lién két vao 15i khong hoa tan dwgc, s& hoan toan hoa tan dugc trong pha hitu co lién
tuc. Sy tan duoc cua vo polyme 1am cho vi hat 16i/v6 tuong thich véi dung méi va su
khong tan dugc cta 16i duy tri sy nguyén ven clia vi hat bang cach ngin khong cho vi
hat hoa tan hoan toan trong dung moi.

Khi két hop thé phan tan véi pha hitu co lién tuc & buée d), thé phan tan c6 thé
dugc rét vao pha hitu co lién tuc hodic nguoc lai. Nudc duge loai bd khoi thé phén tan
bang cach sir dung cic phuong phép di biét, nhu bing bing phuong phap siéu loc,
chung cit duéi 4p suit giam hoic bang may ly tam.

0 bude (f) ciia phuong phap, cac nhém chirc axit bit ky trong céc vi hat dugc
cho phéan g v6i nguyén liéu phan tmg c6 it nhat mot nhém chirc epoxy. Nguyén lidu
phén tmg chirc epoxy bit ky c6 thé duoc sir dung, mién 1a n6 khong anh huong bit loi
dén cac ddc tinh, nhu tinh én dinh hoc tinh tuong thich, cia thé phan tén khong c6
nudc hodc cac ché phim trong d6 thé phan tan khong c6 nudc duge sit dung. Trong

pham vi ctia sang ché, thuét ngit "hop chét epoxy" bidu thi cac hop chét epoxy chira
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mot nhém chire glyxidyl, b-metylglyxidyl hodc xycloalkylen oxit. Cac vi du khong
gi6i han clia cac hop chét ete glyxidyl 13 ete metyl glyxidyl, ete n-butyl glyxidyl, ete
iso-butyl glyxidyl, ete phenyl glyxidyl, ete alyl glyxidyl, ete 3-(trimetoxysilyl)propyl
glyxidyl va 2,3-epoxy-1-propanol. Cac vi du khong giéi han vé este glyxidyl bao gdm
glyxidyl hexanoat, glyxidyl (met)acrylat va Cardura™ EI10P, este glyxidyl cua axit
Versatic™ 10. C4c vi du khong giéi han vé cac hop chét xycloalkylen oxit 1a 3-vinyl-
7-oxabixyclo[4.1.0]heptan [106-86-5] , alyl 4-metyl-7-oxabixyclo[4.1.0]heptan-3-
carboxylat [10138-39-3], 2-etylhexyl 7-oxabixyclo[4.1.0]heptan-3-carboxylat [62256-
00-2] va 2-(7-oxabixyclo[4.1.0]hept-3-yl)etyl-trimetoxysilan [3388-04-3].

Theo c4c phuong 4n nhat dinh ciia sing ché, nguyén lidu phan tmg c6 it nhit
mdt nhém chitc epoxy va it nhat mot nhém chirc hydroxyl, it nhit mot nhém chuc
thiocarbonylthio, it nhit mot nhom chirc alkoxyamin, hodic it nhit mot nhém chirc
halogenua. Trong s6 céc nguyén liéu phan g c6 it nhit mot nhom chirc €poxy va it
nhit mét nhém chirc hydroxyl, 2,3-epoxy-1-propanol (glyxidol) thuong hay duoc s
dung nhét.

Céc ché phdm phii ma duoc didu ché bing cach st dung cac thé phan tan khong
¢6 nuée duge didu ché tir phuong phép ndy da duge ching minh 1a lam gia tang thoi
han st dung, ciing nhu céi thién d¢ chéng thAm nudc sau khi béi 1én 16p nén va héa
ran.

Theo céc khia canh nhét dinh cia sang ché, nguyén li¢u phan tmg dugc st dung
& budc (f) c6 it nhat mot nhom chirc epoxy va it nhit mot nhém chirc halogenua. Cac
nguyén liéu phan (mg ndy da duoc st dung 1am céc chét khoi mao trong cc quy trinh
polyme héa living dugc mé ta dudi ddy. Cac nguyén liéu phan tmg ndy c6 thé dugc
diéu ché 1am san phim phan tng ciia (1) hop chét chic epoxy véi it nhit mot nhém
hydro hoat tinh c6 kha ning phan Gng véi axit halogenua hodc este alkyl va (2) hop
chét chuc axit halogenua hoic este alkyl c6 it nhit m6t nhém chirc halogenua. Vi duy,
nguyén li€u phan tng c6 thé bao gdbm san phim phan tng cia (1) 2,3-epoxy-1-
propanol (glyxidol) va (2) 2-bromo-2-metylpropanoyl bromua.

Cong bd don quic t& s6 WO 97/18247 va céc patent M§ sb 5.763.548 va
5.789.487 md ta quy trinh polyme héa gc dugc goi 1a quy trinh polyme hoéa gbc
chuyén héa nguyén tir (atom transfer radical polymerization: ATRP). Quy trinh ATRP

dugc md ta la quy trinh polyme héa gdc dugc kiém soat ma din dén sy tao ra céc
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(co)polyme c6 trong lwgng phan tir va phan bd trong lugng phén tit c6 thé doan trude.
Quy trinh ATRP ciing dwgc md ta 13 tao ra cic san phdm ddng nhét cao c6 céu trac
duogc kiém soat (nghia 13, ciu trac lién két c6 thé kiém soat, ché phém, v.v.). Céc
patent '548 va '487 va WO 97/18247 ciing m6 ta céc (co)polyme dugc didu ché bing
quy trinh ATRP, ma hitu ich trong nhiéu tmg dung rong rii, vi du, véi son va 16p pha.

Phuong phap ATRP dugc mé ta 1am vi du vé& "quy trinh polyme héa living,"
ngha 13, quy trinh polyme héa phét trién mach ma lan truyén v& co ban khong chuyén
héa mach va vé co ban khéng ngét mach. Trong lugng phan tit ctia polyme dugc didu
ché bang quy trinh ATRP c6 thé dugc kidm soat béng héa hoc lwong phép ctia cac chit
phén ng, nghia 13, sy ¢6 dic ban diu clia cdc monome va cac chit khoi mao. Ngoai
ra, quy trinh ATRP cfiing tao ra cac polyme c6 céc dic diém bao gbm, vi du, phan bd
trong luong phan tir hep, vi du, cac tri s6 PDI nho hon 2,5, va cu tric chudi polyme
hoan toan x4c dinh, vi dy, céc copolyme khéi va cic copolyme xen k&. Khi nguyén
liéu phan tng dugc st dung & bude (f) ¢6 it nhit mdt nhém chire epoxy va it nhat mot
nhom chirc halogenua, cac vi hat thu dugce c6 thé duogc sit dung lam cac chit khoi mao
trong cac quy trinh polyme héa dang hoat dong nhu quy trinh ATRP, cho phép sy phat
trién ciia cac chudi polyme dugc két cAu va tly bién mot cach cin thén tir cic bé mat
vi hat. Céc ky thuat “quy trinh polyme héa living” dugc kiém so4t bd sung bao gdém
chuyén héa chudi phan doan bd sung dao ngugc (reversible addition—fragmentation
chain transfer: RAFT) hodc polyme héa qua trung gian (nitroxide-mediated
polymerization: NMP). Khi nguyén liéu phan tng duge sir dung trong budce (f) ¢ it
nhit mdt nhém chic epoxy va it nhit mot nhoém chirc thiocarbonylthio, cac vi hat thu
duoc c6 thé dugc st dung 1am cac chét khoi mao trong cac quy trinh polyme hoda
RAFT. Khi nguyén liéu phan ung duge st dung trong budc (f) cé it nhit mot nhom
chirc epoxy va it nhit mot nhom chirc alkoxyamin, cac vi hat thu duoc c6 thé duoc sur
dung 1am céc chit khoi mao trong céc quy trinh polyme héa NMP.

Ngoai ra, phuong phép san xuét thé phan tan khong c6 nudc chira cac vi hat
cam quang theo sang ché, ¢6 thé bao gdm céc budc:

a) diéu ché thé phin tan chira nudc cia thanh phdn tién polyme gin nhu va
nudc;

b) diéu ché thé phan tan chira nudc cia thanh phén tién polyme gin nhu ky

nude, trong d6 thé phan tan & budc a) va/hodc b) con bao gdm vat liéu cam quang;

-10-



21669

c) két hop céc thé phan tan & budc a) va b) d tao ra hdn hop va cho hdn hop
chiu cac diéu kién du dé tao ra cac vi hat;

d) polyme héa c4c thanh phén tién polyme trong hdn hop;

e) két hop hdn hop véi pha hitu co lién tuc bao gdm dung méi hiru co, thudong
la dung mdi phén cuc;

f) loai bo nudc khoi hdn hop sao cho him lugng nuée cubi cia thé phan tan
khéng c6 nuéc 12 nhé hon 30 phan trim theo trong lugng; va

g) cho céc nhém chirc axit bt ky trong cac vi hat phan tmg v&i nguyén liu
phan tmg c6 it nhit mét nhém chirc epoxy va it nhit mot nhém chie hydroxyl, it nhat
mét nhém chitc thiocarbonylthio, it nhit mot nhém chirc alkoxyamin, hoic it nhit mot
nhém chirc halogenua. Budc f) ¢6 thé dugc thuc hién trude hodc sau budce e).

Céc vat lidu phu cling c6 thé dugc két hop vao thé phén tan khong c6 nudc, vi
dy, céc thanh phén théng thudng trg gitp xir 1y thanh phin polyme héa dwoc hoic
truyén cac ddc tinh mong mudn cho cac vi hat thu duoc. Cac vi du v& c4c thanh phﬁn
ndy bao gdm cac chét kidm soat luu bién, céc chit hoat dong bé mit, cac chit khoi
mao, cac chit xtic tic, cac chét rc ché héa rin, cac chét kht, cac axit, cac bazo, cac
chét bao quan, lién két ngang céac vt lidu, cac chét cho géc tu do, cac chat chéng mudi
géc tw do, céc chét lam 6n dinh nhu cac chit 1am 6n dinh cuc tim va nhiét, va cac chit
hoat hoéa bam dinh, nhu céc silan chirc hitu co, céc siloxan, titanat va ziriconat, 13 cac
vat liéu phu duogc biét boi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét nay.

Céc thé phan tan khéng c6 nudc ciia sang ché c6 thé tuy ¥ bao gdm céc thudc
nhuém mau khéc nhu cac chét tao mau nano, cic thuéc mau nano, va/hoic cac thube
nhudém khéng cam quang. Céac thudc nhudém mau nay dic biét hiru ich dé didu ché cac
ché phim phu goi 14 “ti dén t6i hon”. Thuat ngit “chit tao mau nano” c6 nghia 1a chit
tao mau ma ddi v&i né c& hat binh quén ciia cac hat so cip 1én t6i 100nm.

Nhu da néi rd trude do, thé phan tén chita nuéc dugc sir dung dé didu ché cac
thé phan tén khong c6 nudc ciia sing ché c6 thé bao gdm it nhit mot thanh phén
polyme héa dugc bao gém it nhit mdét monome gén nhu wa nudc va it nhit mot
monome gin nhu ky nudc. Nhu dugc st dung & ddy, cac thuét ngit "monome gin nhu
ua nuéc” va "monome gin nhur ky nudc" nghia 1a cac dic tinh wa nuéc hoic ky nudc
tuong dbi ctia cAc monome so v&i nhau. Monome gin nhu wva nuéc cia thanh phin

polyme héa duoc 1a wa nudc hon so véi monome gan nhu Ky nuéc. Do d6, monome
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gan nhu ky nudc ctia thanh phin polyme hoa dugce 14 ky nudc hon so v6i monome gin
nhu uva nude. Mot phuong phap dé xac dinh dic tinh wa nudce/ky nude cua vat liéu la
D§ can bing wa-ky nuéc (Hydrophilic-Lipophilic Balance: HLB) dwoc biét dén rong
rdi. S6 HLB thong thuong nim trong khoang tir 1 dén 20, voi 1 1a vat liéu hoa tan
dugc trong dau va 20 1a vat liéu hoa tan dugc trong nudc. Béng cach str dung h¢ théng
ndy, cac vt lidu dugc chi rd & ddy 14 gan nhu ky nudc s& cho thiy HLB nhé hon 10
trong khi cac vat liéu dugc chi rd 12 gdn nhu va nuée s& cho thdy HLB 16n hon 10.

Céc ty 1& ctia cAc monome gin nhu wa nudc véi cic monome gin nhu ky nudce
c6 thé thay dbi trong mét khoang rong. Vi du, mdi phén trim trong luong ciia monome
gan nhu wa nudc va monome gin nhu ky nuéc trong thanh phin polyme héa duge co
thé nim trong khoang tir 2 dén 98 phén trim trong luong, dva trén tdng trong lugng
cac chit rén thanh phin polyme héa dwoc 1a 100 phin trim. Cac vi du v& ty 18 cac
monome gan nhur wa nuéce véi cac monome gin nhu ky nudc 1a 20:80 va 50:50.

Theo céc trudong hop nhit dinh, monome gin nhu wa nudc 1a gan nhu twong
thich véi nude, c6 4i luc dbi voi nudce, vashodc ¢ kha nang it nhét mot phﬁn ha tan
trong nudc bang cach sir dung bién phap tron théng thuong. Cac monome gin nhu wa
nuéc duge st dung trong thanh phin monome polyme héa duoc ciia sang ché c6 thé
bao gdm monome ua nudc bat ky duge biét bai cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét
ndy. Céc vi du v& cic monome wa nuéc nay bao gdm cic monome bao gdm nhém
chiic va nudc nhu: cdc nhém chire axit; cdic nhom chirc hydroxyl; cdc nhém chirc
nitril; cdc nhoém chirc amino; cac nhém chirc amit; cdc nhém chirc carbamat; cac nhom
chtrc ion nhu cdc nhém amoni hoa tri bén hodic sulfoni; hodc cac hdn hop cla céc
nhém chirc nay.

Mitc d6 wa nudce va ky nuéde ciia cic monome duogc sir dung dé didu ché thanh
phén polyme héa dugc c6 thé khic nhau, nhrr dugc biét bdi cac chuyén gia trong linh
vuc k¥ thut ndy. Monome gan nhu ky nu6c ciia thanh phan polyme héa dugc ¢6 thé
duoc chuyén héa thanh monome gin nhu wva nudc. Vi dy, cic nhém isoxyanato trén
monome ky nuéc cia thinh phin polyme héa duge c6 thé dugc chirc hoa véi cac
nhém siloxan bang cch cho cic nhém isoxyanato phan tmg véi silan chirc hiru co nhu
aminopropy] trietoxysilan. Trén thé phén tan trong nuéc, cic nhém c6 thé thiy phén,
vi dy, alkoxysilan, it nhét mot phe“m dugc thiy phén dé tao ra cdc nhém silanol ua

nudc. Néu duge cho phép phan Umg véi rugu hodc véi chinh ching, cdc nhdém wa nudce
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ndy c6 thé trd lai thinh cac nhém ky nudc. Quy trinh chirc héa twong tu c6 thé duoc
thuc hién voi cac nhém isoxyanato c¢6 sén trén cic vi hat polyme cam quang dugc
polyme héa va duoc lién két ngang.

Céc vi du vé cac silan chirc hitu co thich hop cho quy trinh chuyén héa ky nudc
thanh ua nudc bao gdm: 4-aminobutyltrietoxysilan, carboxymetyltrietoxysilan,
isoxyanatopropyltrietoxysilan, 3-mercaptopropyltrimetoxysilan, mercaptometylmetyl-
dietoxysilan, hodc cac hdn hop ciia chiing.

Céc vi du vé cac monome chira nhém chitc axit wa nuéc bao gdm axit acrylic,
axit metacrylic, beta-carboxyetyl acrylat, axit acryloxypropionic, axit 2-acrylamit
metylpropan sulfonic, cac axit acrylic(3-sulfopropyl)este, axit crotonic, axit
dimetylolpropionic, axit fumaric, cic este mono(Ci-Cs)alkyl ctia axit fumaric, axit
maleic, cac este mono(Ci-Cs)alkyl cua axit maleic, axit itaconic, c4c este mono(Ci-
Cg)alkyl cta axit itaconic va cdc hdn hop ctia ching.

Céc vi du vé& cac monome chira nhém chirc hydroxyl wa nuéc bao gdm
2-hydroxyetyl metacrylat, 2-hydroxyetyl acrylat, poly(etylen glycol) acrylat,
poly(etylen glycol) metacrylat, hydroxypropyl metacrylat, hydroxypropyl acrylat,
hydroxybutyl metacrylat, hydroxybutyl acrylat, hydroxymetyl etyl acrylat, hydroxy
metylpropyl acrylat, dicaprolacton acrylat, dietanolamin, dimetanolamin ho#ic céc hdn
hop cua chung. Céc vi du vé cac monome chira nhém chirc nitril bao gdm céc
metacrylonitril va acrylonitril.

Céc vi du vé cic monome chira nhém chitc amino wa nuéc bao gém alylamin,
dimetylalylamin, 2-(dimetylamino)etyl metacrylat, 2-(t-butylamino)etyl metacrylat, 4-
aminostyren, ete dimetylaminoetyl vinyl, va N-(3-dimetylaminopropyl)metacrylamit.

Céc vi dy v& cac monome chira nhém chirc ion wa nudc bao gdm
alyltrimetylamoni clorua, 2-trimetylamoni etyl acrylic clorua, va vinylbenzyl dimetyl
sulfoni clorua.

Céc vi du v& cac monome chira nhém chirc amit wa nuéc bao gdm cac
metacrylamit va acrylamit.

Céc vi du vé& cac monome chira nhém chirc carbamat wa nuéc bao gdm alyl
carbamat, vinyl carbamat, san phdm phéan tmg ctia hydroxyetyl carbamat va metacrylic
anhydrit, va sin phdm phan tmg ctia hydroxyetyl carbamat v6i isophoron di-isoxyanat

va hydroxyetyl acrylat.
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Céc vi du vé& cac monome chira nhém chirc vinyl wa nuéc bao gdm vinyl axetat,
vinyl pyrolidon va vinyl propionat.

Theo mét vi du clia sing ché, (c4c) monome ky nudc bao gdm monome gin
nhu khong c¢6 nhém chirc wa nuéc va gin nhu khéng twong thich véi nudc, c6 it 4i luc
d6i voi nuée va/hodce chi c6 kha ning hoa tan t6i thidu trong nudc bang cach st dung
bién phap tron thong thudng. (Cac) monome ky nudc duge sir dung trong thanh phin
polyme héa duge c6 thé bao gdbm monome ky nudc bat ky duge biét boi cac chuyén
gia trong linh vyc k¥ thuét ndy. Cac vi du vé& nhém chirc ky nude bao gdm céc
hydrocarbon c6 4 hogc nhiéu hon cic nguyén tir cacbon. Cac vi du thém vé céc nhém
chirc ndy dugc bao gdm trong mé ta vé cac monome ky nudc sau dy.

Céc vi du vé monome ky nudc bao gdm cic monome gbc tw do polyme hoéa
duoc ma bao gém cac monome thom vinyl, vi dy, styren, a-metyl styren, t-butyl
styren va vinyl toluen; vinyl va cac vinyliden halogenua, vi dy, vinyl clorua va
vinyliden clorua; céc este vinyl; cac ete vinyl, vinyl butyrat, cac este alkyl clia céc axit
acrylic va metacrylic c6 tir 4 dén 17 nguyén tir cacbon trong nhém alkyl, bao gdm
butyl metacrylat, butyl acrylat, xyclohexyl metacrylat, 4-tert-butylxyclohexylacrylat,
xyclohexyl acrylat, 2-etylhexyl metacrylat, 2-etylhexyl acrylat, butyl hexylmetacrylat,
butyl hexylacrylat, isooctylmetacrylat, isooctylacrylat, isodexyl metacrylat, isodexyl
acrylat, isobornyl metacrylat, isobornyl acrylat, lauryl metacrylat va lauryl acrylat; va
c4c hén hop ciia chung.

Céc monome ky nudc thich hop khac bao gdm céc silan chuc hitu co c6 céc
phan tir thé gin nhw khong thé thuy phan, nhu cac nhém alkoxy c¢6 3 hoic nhiéu hon
cac nguyén tlr cacbon.

Theo céc vi du nhit dinh vé sang ché, thanh phin polyme héa duge bao gdm it
nhét mot chét liéu copolyme hoa dwoc nghia 13 khac véi it nhit mot monome gén nhu
wa nude va it nhat mot monome gin nhu ky nude. Ngoai ra, (cac) chit lidu copolyme
héa duoc c6 thé dugce cho phan g vi (c4c) monome gin nhu wa nude dé tao ra tidn
polyme gan nhu ra nudc va/hodc v6i (cic) monome gin nhu ky nudc dé tao ra tién
polyme gén nhu ky nudc.

(Céc) chét lidu copolyme hoa duoc c6 thé 1a chit liéu bat ky ma copolyme hoa
duoc véi it nhit mot trong (cac) monome gin nhu wa nudc va (cic) monome gan nhu

ky nuée. Theo mét vi dy, chat li€u copolyme hoa duge cac 14 xwong song cau truc tao
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ra chit liéu. Cac vi du vé (c4c) chit liéu copolyme héa dugc c6 thé dugc chon tir: cac
chét liéu chira nhém khéng bao hoa v& mit etylen; cac chét liéu chira isoxyanat dugc
biét boi cac chuyén gia trong linh vyc k§ thuat nay, vi du, cac san pham phan {mg ciia
isoxyanat va cac nguyén liéu phan tmg tuong {mg khac, vi duy, cac polyol, trong d6 san
phdm phan tmg c6 it nhit m6t nhém isoxyanato phan ung; cac monome chira nhom
hydroxyl dugc biét bai cac chuyén gia trong linh vyc k§ thuat ndy; cdc monome chita
nhém epoxy duoc biét bédi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét nay; cdc monome
chita nhém carboxy dugc biét bdi cic chuyén gia trong linh vuc k§ thuat nay; cac
monome chira nhém carbonat dugc biét béi cac chuyén gia trong linh vyuc k§ thuat
ndy, vi dy, sin phim phan g ciia polyol bao gdm it nhit mot nhém carbonat va
monome vinyl va san phdm phan tmg ctia polyol bao gdm it nhit mot nhém carbonat
va isoxyanat bao gébm mot nhom isoxyanat phan tmg va it nhdt mot lién két doi
polyme hoa duge nhu dugc md ta trong Cong bd Pon yéu ciu cip patent My s6 US
2003/0136948 (hién tai 1a patent M¥ s§ 6.998.072) doan [0041] dén [0065], ban mo ta
cua né dugc két hop & ddy bing cach vién din; hodc cac hdn hop cua cac chit lidu
copolyme héa dugc nay.

(Céc) vat liéu copolyme héa dugce c6 thé bao gdm cac vat liéu chita nhom silyl,
vi du céc silan chirc hitu co c6 it nhdt mot nhom polyme héa dugc, nhu céc silan chic
hitu co dugc mo ta trude do.

Céc vi du vé chét liéu copolyme héa dwgc nhu cdc monome chira nhém khong
bio hoa vé miit etylen bao gdm cic monome vinyl va cac monome khong bio hoa vé
mdt etylen ¢6 nhém chirc dugc chon tir hydroxyl, carboxyl, amino, mercapto,
(met)acryloyloxy, vi du, metacryloyloxy ho#c acryloyloxy, isoxyanato ho#c cac hdn
hop ctia ching, dugc biét béi cac chuyén gia trong linh vuc k§ thuat nay. Theo mét
phuong 4n, cic chét liéu copolyme héa duoc c6 thé c6 hai hodc nhidu ciia nhém
polyme héa dugc gidng nhau hozc hai hodc nhidu nhém polyme héa dugce khac nhau.
Theo mét phwong an khac, chit liéu copolyme hoéa dugc dugce chon tir cdc monome
(met)acrylic c6 it nhdt mot nhém chire duge chon tir hydroxyl, amino, mercapto hodc
céc hdn hop ctia ching,

Theo mét vi du cua séng ché, (c4c) monome gin nhu wa nudc va/hoic (cac)
monome gin nhu ky nuéc duoc sir dung trong quy trinh tao ra thanh phin polyme héa

dugc dygc chon nhd cac d4c tinh dyogc tao ra bdi cac nhiét 39 chuyén hoa thay tinh cua
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céc polyme tydng tng trong quy trinh polyme héa, nhu dugc biét bai cac chuyén gia
trong linh vyc k¥ thuédt ndy. Vi dy, cdc monome ma tao ra cac polyme c6 nhiét do
chuyén héa thity tinh cao hon so véi nhiét d6 trong phong, vi du 23°C, ¢6 xu hudng
tao ra cac polyme cling hogc rin trong khi cic monome ma tao ra cac polyme c6 nhiét
d6 chuyén héa thity tinh nhd hon nhiét d6 trong phong ¢6 xu huéng mém va déo. Cac
dic tinh ciia cdc monome dugc st dung dé tao ra moi trudng vi hat polyme c6 thé anh
hudng hiéu sut cia céc vat liéu cam quang. Vi duy, trong trudng hop vat liéu quang
sic hitu co ma phu thude vao céc thay d6i v& hinh dang dé cho théy trang thai hoat héa
va khong hoat hoa, mdi trudng mém va déo cho phép nhiéu chuyén déng hon va c6 thé
cho phép sy gia tang higu sudt hodc méi trudng cimg va rin cho phép it chuyén dong
hon va c6 thé gay ra su suy giam hiéu suit. Viéc diéu ché thanh phin polyme hoéa duogc
v6i cac vat liéu b cac dic tinh ma c6 thé anh hudng dén hiéu suét cta cac vat lidu cam
quang khién cho vi hat polyme cam quang thu duoc c6 méi trudng trong d6 hiéu suit
clia vat liéu cam quang cé thé duoc kiém soat mot cach doc 1ap v&i moi trudng xung
quanh vi hat polyme cdm quang. Vi dy, vi hat polyme cam quang tu n6 cé thé mém va
déo nhung duoc bao quanh boi hodc duge nhiing trong ma trdn hodc mdi trudng cimg
va rén.

Trong quy trinh polyme héa, (cic) monome gin nhu wa nudc va (cic) monome
gin nhu ky nudc tao ra cac polyme, nhiét d6 chuyén héa thily tinh ctia n6 c6 thé thay
ddi trong khoang rong. Vi du, nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh cta polyme dugc tao ra
trong quy trinh polyme héa ctia (cac) monome gin nhu ky nudc c6 thé 1 16n hon hodc
bing v6i nhiét do chuyén hoa thiy tinh ctia polyme duoc tao ra trong quy trinh polyme
héa ctia (c4c) monome gin nhu ua nudc. Ngoai ra, nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh ctia
polyme dugc tao ra trong quy trinh polyme héa cia (cc) monome gin nhu ky nudc c6
thé 12 nho hon nhiét d9 chuyén héa thity tinh ctia polyme dugc tao ra trong quy trinh
polyme héa ctia (cic) monome gin nhu wa nude.

Theo vi du khac cta séng ché, (cic) monome gan nhu ky nudc dugce 1am thich
{mg dé tao ra polyme ma trong quy trinh polyme héa c6 nhiét do chuyén hoa thuy tinh
nho6 hon 23°C, vi dy, tir nim trong khoang 22,9°C dén —100°C hodc ndm trong khoang
tir 22°C dén -90°C. (C4c) monome gin nhu wa nudc c6 thé ciing duoc lam thich ung

d tao ra polyme ma trong quy trinh polyme héa ¢ nhiét d6 chuyén héa thily tinh
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béng hoic 16n hon 23°C, vi du, nim trong khoang tir 23°C dén 130°C hodc ndm trong
khoang tir 24°C dén 100°C.

Theo céc trudng hop nhat dinh, (c4c) monome gin nhur wa nude va/hodc (cac)
monome gﬁn nhu ky nudc c6 thé 1a cac vat liéu uretan dugc lam thich ung dé tao ra
cac phan doan g'?ln nhu cing va/hodc gén nhu déo. Khai niém cua viéc didu ché vat
liéu uretan dé tao ra céc phan doan cimg hodc déo béng cach lya chon cac thanh phén,
vi du, isoxyanat va cac polyol, d& tao ra loai phéan doan thich hop dugc biét boi céac
chuyén gia trong linh vuc k¥ thuit ndy. Xem vi du thao luin vé céc phéan doan rin va
mém trong patent M¥ s 6.187.444, & cit 3, dong 49 dén cot 4, dong 46, m6 ta cla né
duoc két hop & day béng cach vién din. Phan doan cimg cia vat liéu uretan 13 mot
phén doan ma dem lai cho vét li¢u thu duoc trong dé n6 dugc st dung d6 cing khong
d& ubn ma khong bi v&. Phan doan déo cta vat li€u uretan 1a mét phan doan ma lam
cho vt liéu mém déo va c6 kha ning dugc udn hoic di chuyén khoi dudng hodc hoac
dang thing ma khoéng bi v&. Theo mét vi du, monome gin nhu ky nuéc 1a vat liéu
uretan, vi dy, uretan (met)acrylat tién polyme, dugc lam thich ing dé tao ra phén doan
déo va (c4c) monome gin nhw wa nudc 1a vét liéu uretan, vi du, tién polyme uretan
(met)acrylat, duogc 1am thich tmg dé tao ra phan doan cimg. Ngoai ra, (cdc) monome
gé‘m nhu ky nudc c6 thé 13 vat liéu uretan dugc lam thich ung détaora phéan doan cimg
va (cac) monome g?m nhu wa nudc 1a vat ligu uretan dugc 1am thich ing dé tao ra phéan
doan déo.

Céc vét li€u uretan clia sang ché c6 thé duogc didu ché voi cac isoxyanat va cac
polyol, cac amin va/hoic céc thiol ma c6 thé thay d6i trong khoang rong. Cac vit liéu
va phuong phap thich hop 14 duge biét béi cac chuyén gia trong linh vuc ky thuat vé
diéu ché uretan.

Khi céc thanh phﬁn tao ra uretan, nhu cac thanh phﬁn hitu co ¢cé cac nhom
hydroxyl, mercapto va/hodic amino va céc isoxyanat, dugc két hop dé tao ra cac chét
liéu uretan ciia sang ché, lugng twong dbi ctia cac thanh phin thudng dugc bidu hién 1a
ty 18 s6 lugng c6 sin clia cac nhém isoxyanat phan g voi sb lwong c6 sén cua cac
nhém hydroxyl, mercapto va/hoéic amino phan tmg, vi dy, ty 1€ dwong luong cua
NCO:X trong d6 X 1a OH, SH, NH va/hodc NH>. Vi dy, ty 1€ NCO:X 14 1,0:1,0 thu
duoc khi trong Iugng clia mdt duong lugng NCO clia thanh phin isoxyanat duogc cho

phédn Ung véi trong lugng clia mét duong lwong X cia thanh phin chia nhom
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hydroxyl, mercapto va/hogc amino. Céc chit lidu uretan c6 ty 18 duong luong cua
NCO:X ma c6 thé thay déi trong khoang rong. Vi dy, ty 1& duong luong cia NCO:X
c6 thé ndm trong khoang gifta 0,3:1,0 va 3,0:1,0 va tit ca céc khoang bao gém giita
ching. Khi ty 1¢ ndy 1a 16n hon 1,0:1,0, cic nhém isoxyanato du c6 thé bj phong bé
va/hodc dugc cho phan tng tiép, vi du, véi ure hodc céc silan chirc hitu co, dé tao ra
céc nhém wa nuéce, nhu duogc biét bai cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét nay.

Céc vi du vé céc thanh phin isoxyanat bao gdm céc isoxyanat dugc cai bién
hoic khong dugc cai bién ty do, bi phong bé, vi du, béng céc chét phong bé thich hop,
hogc cac thanh phan chira isoxyanat bj phong bé mot phan, nhu dugc biét béi cac
chuyén gia trong linh vuc k§ thut nay, dugc chon tir: toluen-2,4-diisoxyanat; toluen-
2,6-diisoxyanat; diphenyl metan-4,4’-diisoxyanat; diphenyl metan-2,4’-diisoxyanat;
para-phenylen diisoxyanat; biphenyl diisoxyanat; 3,3’-dimetyl-4,4’-diphenylen
diisoxyanat; tetrametylen-1,4-diisoxyanat; hexametylen-1,6-diisoxyanat; 2,2,4-trimetyl
hexan-1,6-diisoxyanat; este lysin metyl diisoxyanat; bis (isoxyanato etyl)fumarat;
isophoron diisoxyanat; etylen diisoxyanat; dodecan-1,12-diisoxyanat; xyclobutan-1,3-
diisoxyanat; 2-heptyl-3,4-bis(9-isoxyanatononyl)- 1-pentyl-xyclohexan; xyclohexan-
1,3-diisoxyanat; xyclohexan-1,4-diisoxyanat; dixyclohexylmetan-4,4-diisoxyanat hoidc
metylen bis(4-xyclohexylisoxyanat); metyl xyclohexyl diisoxyanat; hexahydrotoluen-
2,4-diisoxyanat; hexahydrotoluen-2,6-diisoxyanat; hexahydrophenylen-1,3-
diisoxyanat; hexahydrophenylen-1,4-diisoxyanat; m-tetrametylxylen diisoxyanat; p-
tetrametylxylen diisoxyanat; perhydrodiphenylmetan-2,4’-diisoxyanat;
perhydrodiphenylmetan-4,4’-diisoxyanat hogc c4c hdn hop ctia ching. Céac
triisoxyanat nhu biuret clia diisoxyanat thich hop bat ky bao gdm 1,4-tetrametylen
diisoxyanat va 1,6-hexametylen diisoxyanat c6 thé duoc str dung. Ngoai ra, céc biuret
cua céc xycloaliphatic diisoxyanat nhu isophoron diisoxyanat va 4,4'-metylen-bis-
(xyclohexyl isoxyanat) c6 thé dugc sir dung. Cac vi du vé& c4c aralkyl diisoxyanat thich
hop ma tir d6 cac biuret ¢ thé dugc didu ché 1a meta-xylylen diisoxyanat va a,a,0’,0’-
tetrametylmeta-xylylen diisoxyanat. Cc isoxyanat ba chitc khic c6 thé ciing duogc sir
dung, vi du, cé4c trime cuia isophoron diisoxyanat, triisoxyanato nonan, triphenylmetan
triisoxyanat, 1,3,5-benzen triisoxyanat, 2,4,6-toluen triisoxyanat, san phém cdng cla

trimetylol va tetrametyl xylen diisoxyanat dugc ban duéi tén thwong mai CYTHANE
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3160 boi CYTEC Industries, va DESMODUR N 3300 va DESMODUR N 3600, 1a c4c
trime cia hexametylen diisoxyanat, dugc ban trén thi trudng bdi Bayer Corporation.

Khi monome gén nhu wa nuéc duoc didu ché tir cac triisoxyanat (cu thé cac
isoxyanurat), cdc thé phan tan khong c6 nudc chira cac vi hat cam quang duoc diéu
ché tir d6 c6 thé dugc didu ché thanh cac 16p phu chira nhya aminoplast, ma két qua 1a
cho thdy @ bam dinh duoc cai thién vao cac 16p nén trong nudc soi khi dugc do bang
swong mu, so v6i céc 16p phu twong ty duge diu ché bing cac thé phan tan khong c6
nude chira céc vi hat cam quang dugc diéu ché tir cac diisoxyanat. Céac thuén lgi khac
clia céc triisoxyanat bao gdm dong hoc phai mau nhanh hon cia céc vi hat quang séc
duoc didu ché tir @6, so véi cac vi hat quang séc twong tu dugc didu ché tir cac
diisoxyanat. Ngoai ra, monome gin nhu ua nuéc dugc diéu ché tir triisoxyanat cé xu
hudng c6 tinh 6n dinh 1au dai tdt hon so véi monome wa nuéc twong tw duoc didu ché
tir diisoxyanat.

Khi vat lidu uretan dugc tao ra c6 mit chét xdc tic, chit xuc tac co thé duoc
chon tir: cac bazo Lewis, cac axit Lewis va cac chat xuc tic gén vao, nhu dugc mé ta
trong Ullmann’s Encyclopedia ciia Industrial Chemistry, 5th Edition, 1992, Volume
A21, trang 673 dén 674, mb ta clia n6 dugc két hop & day bing cach vién dan.

Céc vi du khéng giéi han vé céc polyol hitu co ma c6 thé dwoc sir dung theo
séng ché 1am c4c thanh phin tao ra uretan c6 thé bao gdm (a) cac polycarbonat polyol;
(b) céc polyol trong lugng phan tir thap, vi du, cac polyol c6 trong lugng phan tr trung
binh khéi nho hon 500, vi dy, céc diol béo, nhu C2-C10 céc diol, triol, polyol béo va
céc polyol cé trong luong phan tir thip duoc alkoxylat héa; (c) cac polyeste polyol; (d)
cac polyete polyol; (e) cac polyol chira amit; (f) cac polyacrylic polyol; (g) céc epoxy
polyol; (h) polyvinyl polyol; (i) cac uretan polyol; hodc (j) cdc hdn hop cia ching. Cac
polycarbonat polyol dd néi & trén c6 thé dwoc tao ra bing cic phuwong phap da biét
trong linh vyc k¥ thudt nay, nhu duge bdc 16 trong cac patent M§ 56 5.143.997 & cot 3,
dong 43 dén cot 6, dong 25, va 5.527.879 & cot 2, dong 10 dén cot 3, dong 48. Vi dy,
polycarbonat thu dugc theo cach théng thudng tir phan {mg cua céc rugu hoic cac
phenol v&i phosgen hodc tir quy trinh chuyén héa este ctia cac rugu hodic cac phenol
v6i dialkyl hodc diaryl carbonat. Theo céc khia canh cu thé cla sang ché, cac diol chirc
polycarbonat dugc stt dung ma d3 dugc didu ché bang phan tmg cta diol nhu 1,6-

hexandiol, C; (etylen glycol) véi cac diol C3s nhu neopentylglycol, butandiol, 1,10-
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decandiol, butyletyl propandiol, 2-etyl-1,3-hexandiol, xyclohexandimetanol, 2,2,4-
trimetylpentan-1,3-diol, Estediol 204, va/hodc polytetrahydrofuran (Mn 250), véi hoiic
phosgen hodc dimetylcarbonat. Cac diol polycarbonat ¢6 Mn < 2000 13 dugc wu tién
va cac diol polycarbonat c6 Mn < 1000 1 duge wu tién nhét. Viéc sit dung cac diol
chire polycarbonat 1a ddc biét thich hgp khi c4c thé phan ton khong c6 nude s& duge st
dung trong quy trinh diéu ché cac ché phim pht chira dung mdi ma chira cac dung méi
khong chira hydroxyl; vi du, cic este, cic ete, cdc hydrocarbon thom, va/hoic cac
keton. Sy tuong thich dugc cai thién dugc cho thiy gitta cac vi hat va cac dung méi,
dugc chitg minh bai sy t6 hop hat dwoc 1am giam.

Cac polyol khéc c6 thé cling dugc didu ché bing cac phuong phép duge biét
trong linh vyc k¥ thut nay, nhu duge md ta trong patent My sb 6.187.444 & cot 7,
dong 25 dén cot 12, dong 15. Cac mo ta nay duoc két hop & day bing cach vién dan.

Céac polyol hitu co, vi dy, cac diol, triol, v.v., ma dugc sit dung dé didu ché vat
liéu uretan cta sang ché, c6 thé duogc sir dung dé tao ra céc tién polyme hodc cac san
phdm cong véi cac isoxyanat. Ngoai ra, céc tién polyme gin nhu wa nudc hodc gin
nhu ky nudc ¢ thé duge diéu ché bing phan tmg ciia monome wa nudc, nhu axit
dimetylol propionic, hodc monome ky nudc, nhu diol béo Cs, v6i nhém phan tng
isoxyanat ctia tién polyme. Céc tién polyme nay c6 thé 1a cic tién polyme uretan
(met)acrylat gan nhu wa nudc hodc gin nhu ky nudc, vi dy, céc tidn polyme uretan
acrylat, cac tién polyme uretan metacrylat hogc hdn hop cuia ching.

Céc thé phan tan khong c6 nudc ciia sang ché bao gdm lugng hitu hiu cua it
nhét mot vat liéu cam quang. Thudt nglt “lugng hitu hi€u cta vat liéu cam quang”
nghia 1a luong vat liéu cdm quang trong thanh phan polyme héa dugc va vi hat polyme
cam quang thu dugce ma, khi duge chiéu xa véi chidu dai budc song thich hgp cia buc
xa dién tir, tao ra phan tmg c6 thé phat hién bing cdng cu hoic quan sat bang mit nhw
su thay dbi trong chiéu dai budc song hodc lugng birc xa dugc phat xa bai vat 1liéu cam
quang, sy thay ddi trong chiéu dai budc séng cia buc xa di qua vat lidu cam quang
hodc sy thay ddi trong mau séc quan sat dugc cua vat li¢u cam quang. Thuét ngit “cac
vat liéu cam quang” bao gém céac vat liéu cdm quang hitu co, céc vét liu cam quang
v co hodc cac hdn hop clia chiing, nhung khong bao gdm céc thubc nhudm mau nhu
c4c chét tao mau va thudc nhuém mau cé dinh va thudc nhudém ludng hudng sic thong

thudng trir khi ddc tinh ludng huéng sic duogc lién két véi vét lidu quang sic nhu duogc
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thao ludn sau ddy mic du céc thudc nhudém mau nay c6 thé dugc bao gdm trong cac
thé phan tan khong c6 nudc va cac ché phim tao mang héa rén dugc clia sang ché. Vat
liéu cdm quang c6 thé dugc chon tir cac thubc nhuém huynh quang, cac thudc nhuém
lan quang, c4c vat liéu quang hoc phi tuyén tinh, cic vat liéu quang séc hodc cac hdn
hop cua chung.

(Céc) vat liéu cam quang c6 thé con bao gdm mét hogic nhidu nhém polyme hoa
dugc nhu duge md ta trude day. Cac phuong phép khac nhau dé gén cac nhém polyme
hoéa dugc vao cac vat liéu cam quang dugc biét bdi cac chuyén gia trong linh vyc k¥
thuat ndy. Vi dy, xem patent M§ sb 6.113.814 & cot 8, dong 42 dén cot 22, dong 7, méd
t4 clia né dugc két hop & day bing cach vién din. Céc phuong phép bb sung ma c6 thé
dugce st dung 1 cac phuong phép dugc sir dung dé gén cac nhoém chire vao céc vat lidu
khong cam quang, nhu cac phuong phép duge mé ta trong patent M§ sb 5.919.846 &
cdt 2, dong 35 dén cot 4, dong 42. Vit li€éu cam quang c6 thé it nhat mot phén duoc
gén vio céc vat lidu polyme dang chudi ciia thanh phin polyme héa dugc.

Nhu duoc biét bai ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thut nay,
céc thudc nhuém huynh quang va lan quang phét xa blrc xa nhin thiy khi nguyén ti
hodc phan it di tir trang thai dién tir cao hon dén thép hon. Sy khéc nhau gitta hai
thudc nhudm 13 sy phét quang sau khi phoi sang dén birc xa tir thudc nhudm huynh
quang XAy ra sém hon so véi birc xa tir thudc nhudm l4n quang.

Céc thudc nhuém huynh quang dwoc biét bdi cac chuyén gia trong linh vuc k¥
thuat nay c6 thé dugc st dung lam céc véat li¢u cdm quang theo sang ché. Xem
Haugland, R.P.(1996) Molecular Probes Handbook for Florescent Probes va Research
Chemicals, 6th edition. Cac vi dy vé& c4c thuSc nhuém huynh quang bao gdm cac
antraxen, tetraxen, pentaxen, rodamin, benzophenon, cumarin, floresxein, perylen va
cac hdn hop ciia ching.

Céc thudc nhudém 1an quang dugc biét boi ngudi c6 hidu biét trung binh trong
linh vyc k§ thuét ndy c6 thé duge sir dung 1am céc vat liéu cim quang theo sang ché.
Céc vi dy vé cac thudc nhudm 1an quang thich hop c6 thé bao gdm: cac phttc chét phdi
tr kim loai nhu tris(2-phenypyridin)iridi [Ir(ppy)3]; 2,3,7,8,12,13,17,18-octaetyl-
21H,23H-porphyrin platin (IT) [PtOEP] va c4c thuéc nhudm hitu co nhu eosin
(2',4',5',7'-tetrabromofloresxein), 2,2'-bipyridin va erytrosin (2',4',5',7'-

tetraiodofloresxein).
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Céc vat liéu quang hoc phi tuyén tinh (NLO) c6 thé c6 céu tréc tinh thé riéng
bigt, ma tuy y khong dﬁng truong d6i véi bic xa dién tir, nhung ciling cé thé 1a vo6 dinh
hinh, vi dy, gali arsenat, ciing nhu polyme két hop mét loat cac nhém mang mau nhur
mau do tan sic 1 [2873-52-8] 4-(N-etyl-N-2-hydroxyetyl)amino-4’-nitroazobenzen.
Nhu duoc st dung & day thuat ngit “khong ding truong” nghia 14 c6 it nhit mot dic
tinh khac vé tri s6 khi duoc do theo it nhit mot hudng khac. Do d6, “céc vat lidu tiy ¥
khong ding treong” 14 cac vat liéu ma c6 it nhit mot dic tinh tily ¥ khéc vé tri sb khi
dugc do theo it nhit mot hudng khéc. Dya trén ban chét khong déng truong cia cac
vét liéu NLO, trinh tw hoc lién két ciia cc vat liéu, nhu duge biét béi cac chuyén gia
trong linh vuc k¥ thuat nay, duogc st dung dé tan dung cta trang thai khong tuyén tinh
cta cdc vat liéu nay. Mot vai vét li€u NLO thay ddi anh séng di qua chung, phu thudc
vdo huéng, nhiét d9, chiéu dai budc séng anh sang v.v. Vi du vé dic tinh nay cia cic
vit liéu NLO 14 & chd 4nh sang mau d6 c6 chiéu dai bude séng thip di vao tinh thé cua
amoni dihydrogen phosphat ma giai phdng cac photon cta ning lugng tich liiy cao hon
va ton tai dudi dang 4nh sang mau xanh cua chidu dai budc séng cao hon. Xem, D.
Arivuoli "Fundamentals ctia nonlinear optical materials " PRAMANA-journal of
physics Vol 57, Nos 5 &6 Nov. & Dec. 2001, trang 871-883, mé ta cua nd dugc két
hop & day bang cach vién dén.

Céc chit lidu NLO dugc biét bai cac chuyén gia trong linh vuc k§ thuat ny c6
thé duogc sir dung lam céc vét liéu cam quang theo sang ché. Xem Nalwa, H.S. va
Miyata, S, Editors, Nonlinear Optics of Organic Molecules and Polymers b&i CRC,
1997 . Céc vi du vé cac chit liéu NLO ngoai cac chét liéu d4 néi & trén bao gdm: 4-
dimetylamin-4-nitrostilben; 4-[4-(phenylazo)-1-naphtylazo]phenol; N-etyl-N-(2-
hydroxyetyl)-4-(4-nitrophenylazo)anilin; va cac-(-)-1-(4-nitrophenyl)-2-
pyrolidinmetanol.

Céc vt liéu quang séc c6 it nhét hai cac trang thai, trang thai thir nhét c6 phd
hip thy thir nhit va trang thai thi hai c6 phd hip thy tht hai khac voi phd hip thu thu
nhat, va ¢6 kha ning chuyén dbi giita hai trang thai phan tng lai it nhit birc xa quang
héa ctia it nhét hai chidu dai budc séng khac nhau. Vi dy, isome A cua vat liéu quang
séc & phd hép thy thi nhét, vi du, trang thai “trong suét”, dugc phoi ra 4nh sang cia
chiéu dai budc séng thir nhit va ddng phan héa thanh isome B & phd hép thy th hai,

vi du, trang thai “dugc nhudm mau”, ma khi dugc phoi ra 4nh sang cta chiéu dai budc
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song thir hai va khac nhau hogc khi sy phoi ra 4nh séng ciia chidu dai budc séng thir
nhét bi gi4n doan, ddng phén héa lai thanh isome A. Thong thong thudng, céc vat liéu
quang séc & trang thai trong subt dugc xem 1a "khong hoat héa" va & trang thai dugc
nhu0m mau, la "hoat héa." Trong 16p cac vat liéu quang séc, ¢ cac vat lidu quang sic
dao nhié€t va khong ddo nhiét. Céc vt liéu quang sic dao nhiét c6 kha ning chuyén dbi
gifta trang thai thr nhit va thir hai phan g véi it nhit birc xa quang héa va chuyén
héa tré lai thanh trang thai thir nhit phan Gng v4i nang luong nhiét, vi du, sy tao ra
nhiét bat ky, hodic sy loai bo birc xa hoat héa. Céc vat liéu quang séc khong dao nhiét
(hodc dao anh) dugc lam thich tmg dé chuyén ddi cac trang thai phan tmg véi buc xa
quang héa, nhung khdng véi ndng lugng nhiét. Nhu duge st dung & diy “buc xa
quang hda” nghia 1a birc xa dién tlr, nhu birc xa cyc tim va théy dugc ma cé kha ning
gdy ra phan (g trong céc vat liéu quang sic.

Cai hai vat liéu quang séc dao nhiét va khong dao nhiét c6 thé duoc lam thich
g dé hién thi ca quang sic va ludng huéng séc, vi du, it nhit m6t phin phan cuc
tuyén tinh, cac dic tinh dudi cac diéu kién thich hop va dugc goi 1a céc vt liu quang
sdc-ludng hudng sic. Nhu duoc st dung & ddy, “it nhit mot phin phan cuc tuyén tinh”
nghia 1a gift lai tir mot s dén tit ca dao dong cua vecto trudng dién tir cua séng anh
séng dén mot hudng hoic mit phing. Nhu dugc théo ludn chi tiét hon dudi day, cac
véat dung cdm quang bao gém tuy y cac vat liu khong dﬁng truong nhu céc vat li€u
quang hoc phi tuyén tinh va/hodc cac vét liéu quang sic-ludng hudng sic c6 thé it nhit
mét phan duge chinh thing.

Céc vi du khdng giéi han vé cac vt liéu quang séc c6 thé bao gdm moét loat cac
vat lidu quang sic ma c6 thé dugc st dung 1am céc vat liéu cam quang theo sang ché.
Vit liéu quang sic thudng duge chon tir vat liéu quang sic vo co, vat liéu quang séc
hitu co hogic hdn hop ctia chiing.

Vi du, vat li€u quang séc vO co c6 thé bao gém cac mim tinh thé cta bac
halogenua, cadimi halogenua va/hoic ddng halogenua. Cac vét liéu quang sic vo co
khéc c6 thé duogc didu ché bing cach bd sung europi (I) va/hodc xeri (III) vao thay
tinh khodng nhu thiy tinh soda-silic oxit. Theo mét vi du, c4c vt liéu quang séc vo co
duoc bd sung vao thiy tinh néng chay va duge tao thanh céc hat ma duoc két hop vao
ché phdm nudc ciia sang ché dé tao ra cac vi hat bao gdm céc hat nay. Cac hat thuy

tinh ¢6 thé duoc tao ra bang bét ky trong mét sé cac phuong phap khac nhau dugc biét
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trong linh vuc k¥ thuat nay. Céc vat liéu quang séc v6 co con duoc md ta trong Kirk
Othmer Enxyclopedia of Chemical Technology, 4th Edition, Volume 6, trang 322-325.

Nhu mét kha néng khac, vat liéu quang sic c6 thé 12 it nhit mot vat liéu quang
, séc hitu co bao gém it nhit mot tri s6 cuc dai thim hut hoat héa nim trong khoang tir
300 dén 1000 nanomet, nhu dugc biét bai cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét nay.
Trong mot vi du khéc, vat liéu quang sic hitu co bao gdm hdn hop chita (a) it nhit mot
vit liéu quang séc hiru co ¢6 tri sé cuc dai lambda thdy duoc ndm trong khoang ttr 400
dén nho hon 550 nanomet, va (b) it nh4t mot vat liéu quang séc hitu co ¢6 tri s6 cuc
dai lambda thdy dwoc ndm trong khoang tir 550 dén 700 nanomet.

Vit li€u quang séc c6 thé bao gém céac loai vat liu sau: pyran, oxazin, fulgit,
fulgimit, diaryleten hodc cac hdn hop clia ching. (Céc) vat liéu quang séc c6 thé 1a vat
liéu quang séc dao nhiét va/hoic vét li€u quang sic khong dao nhiét. Vi dy, (cc) vat
liéu quang sic c6 thé duge chon tir pyran dao nhiét, oxazin dao nhiét, fulgit dao nhiét,
fulgimit d&o nhiét hoic cac hén hop cia chung. Theo mot vi du khac, (cac) vat liéuvat
liéu quang sic 1a fulgit khong dao nhiét, fulgimit khong dao nhiét, diaryleten khong
d4o nhiét hodc hdn hop ctia chung. Vat liéuVat lidu quang sic ciing c6 thé 1a vat
liéuvat liéu quang sic-ludng hudng sic.

Céc vi du vé pyran quang sic ma c6 thé duoc st dung & day bao gém
benzopyran, va naphtopyran, vi dy, naphto[1,2-b]pyran, naphto[2,1-b]pyran, va
naphtopyran dugc ngung tu bang indeno, nhu cc pyran dugc bdc 16 trong patent M§
56 5.645.767 & cot 2, dong 16 dén cot 12, dong 57, va naphtopyran dugc ngung tu
béng di vong, nhu cac chit dugc boc 16 trong patent M§¥ 56 5.723.072 & cot 2, dong 27
dén cot 15, dong 55, 5.698.141 & cot 2, dong 11 dén cot 19, dong 45, 6.153.126 & cot
2, dong 26 dén cot 8, dong 60, va 6.022.497 & cot 2, dong 21 dén cot 11, dong 46, md
ta clia chiing duoc két hop & diy bang cach vién din, va spiro—9-floreno[1,2-b]pyran,
phenantropyran, quinolinopyran; floansau déopyran va spiropyran, vi du,
spiro(benzindolin)naphtopyran, spiro(indolin)benzopyran, spiro(indolin)naphtopyran,
spiro(indolin)quinolinopyran va spiro(indolin)pyran. Céc vi du cu thé hon vé
naphtopyran va cic chét hitu co quang séc bd sung dwoc mo ta trong patent My sb
5.658.501 & cot 1, dong 64 dén cot 13, dong 17, mé ta clia n6 dugc két hop & day bing
cach vién dén. Spiro(indolin)pyran ciing duoc md ta trong vin bén, Techniques in

Chemistry, Volume III, “Photochromism”, Chapter 3, Glenn H. Brown, Editor, John
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Wiley va Sons, Inc., New York, 1971, ma cling dugc két hop & ddy bing cach vién
dan.

Cac vi du khéng gi6i han vé oxazin quang sic c6 thé dugc sir dung bao gdm
benzoxazin, naphtoxazin, va spiro-oxazin, vi dy, spiro(indolin)naphtoxazin,
spiro(indolin)pyridobenzoxazin, spiro(benzindolin)pyridobenzoxazin,
spiro(benzindolin)naphtoxazin, spiro(indolin)benzoxazin, spiro(indolin)floransau
déoxazin, va spiro(indolin)quinoxazin.

Céc vi du khong giéi han vé fulgit hogic fulgimit quang sic déo nhiét cé thé
duoc st dung bao gom: fulgit va fulgimit, duge boc 16 trong patent M sb 4.685.783 &
cdt 1, dong 57 dn cot 5, dong 27, mod ta ciia n6 dugc két hop & day béng cach vién
dn, va cdc hdn hop ciia cac vat liduvat lidu quang sic/cac hop chét bt ky duoc néi
trén day.

Khi vét li¢uvat liéu quang séc bao gém it nhét hai hop chét quang sc, cac hop
chit quang séc c6 thé dugc lién két véi nhau thong qua cac phan tir thé nhom lién két
trén cac hop chét quang sic riéng biét. Vi dy, cac vét liéuvat liéu quang séc c6 thé 1a
céc hop chit quang séic polyme hoa dugc hodc cac hop chit quang sic duoc 1am thich
ung dé tuong thich véi vat ligu chu (“cac vat liéuvit liéu quang sic dugc 1am tuong
thich”). Céc vi du v& cac vat liéuvat lidu quang sic polyme héa dugc c6 thé duge st
dung & day duoc boc 16 trong patent My s6 6.113.814 & cot 2, dong 23 dén cot 23,
dong 29, md t& cua nd duge két hop & ddy bing cach vién din. Cac vi du v& cac vat
liduvat liéu quang sic duoc lam tuong thich c6 thé duoc sir dung ¢ day duoc boc 10
trong patent M¥ s8 6.555.028 & cot 2, dong 40 dén cot 25, dong 26, md ta cia né duoc
két hop & day bing cach vién din. V4t lieuVat liéu quang séc polyme héa duge ma gin
nhu wa nuéc c6 thé duge st dung 1am monome gin nhu wa nudc trong thanh phin
polyme héa dugc. Vat liguVat liéu quang sic polyme héa dwgc ma gin nhu ky nude
c6 thé dugc st dung 1am monome gin nhu ky nude trong thanh phan polyme hoa
duoc.

Céc nhém quang sic thich hgp khac va cac nhém quang séc bd sung dugc md
ta trong céc patent My sb 6.080.338 & cot 2, dong 21 dén cot 14, dong 43; 6.136.968 &
cOt 2, dong 43 dén cot 20, dong 67; 6.296.785 & cdt 2, dong 47 dén cot 31, dong 5;
6.348.604 & cot 3, dong 26 dén cot 17, dong 15; 6.353.102 & cot 1, dong 62 dén cot 11,
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dong 64; va 6.630.597 & cot 2, dong 16 dén cot 16, dong 23. Cac md ta cia cic patent
duoc néi & trén dugce két hop & day bing cach vién din.

Céc vat liguvat liéu quang sic thich hop khéc nita bao gém céac vat liéuviat liéu
quang sic-ludng huéng séc, nhu céc vat lidu duge boc 1 trong Pon xin cp patent M§
c6 s6 cong bb 20050004361, (hién tai 13 patent M§ sb 7.342.112) tir doan [0024] dén
[00157], md t& cua né duge két hop & ddy bing cach vién din. Vat liéu ndy c6 thé
duoc str dung dé tao ra céc dic tinh phén cuc cho céc vi hat ma it nhat mot phén duoc
chinh thing nhu dwoc mé ta sau ddy. Cac vi dy vé ndy cic hop chat quang sic-ludng
huéng sic bao goém:

(1) 3-phenyl-3-(4-(4-(3-piperidin-4-yl-propyl)piperidino)phenyl)-13,13-dimetyl-
indeno[2°,3’:3,4]-naphto[1,2-b]pyran;

(2) 3-phenyl-3-(4-(4-(3-(1-(2-hydroxyetyl)piperidin-4-yl)propyl)piperidino)phenyl)-
13,13-dimetyl-indeno[2°,3°:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran;

(3) 3-phenyl-3-(4-(4-(4-butyl-phenylcarbamoyl)-piperidin-1-yl) phenyl)-13,13-
dimetyl-6-metoxy-7-(4-phenyl-piperazin-1-yl)indeno[2°,3":3,4] naphto[1,2-b]pyran;
(4) 3-phenyl-3-(4-([1,4'Tbipiperidinyl-1’-yl)phenyl)-13,13-dimetyl-6-metoxy-7-
([1,4"]bipiperidinyl-1°-yl)indeno[2°,3":3,4]naphto[1,2-b]pyran;

(5) 3-phenyl-3-(4-(4-phenyl-piperazin-1-yl)phenyl)-13,13-dimetyl-6-metoxy-7-(4-(4-
hexylbenzoyloxy)-piperidin-1-yl)indeno[2°,3°:3,4] naphto[1,2-b]pyran; hodc

(6) céc hén hop ctia céc pyran nay.

Ngoai céac vat li€uvat liéu quang séc da noi trén day, vi du vé vat liduvat lidu
quang sic diaryleten khong dao nhiét dugc mé ta trong Pon xin cip patent M§ sb
2003/0174560 tir doan [0025] dén [0086], va fulgit hodc fulgimit khong ddo nhiét
dugc mo ta trong patent My s6 5,631,382 & cot 2, dong 35 dén cot 12, dong 8, md ta
ctia chiing dugc két hop & day bing cach vién dan.

Theo céc vi dy nhit dinh cta sang ché, vat liéuvit liéu cam quang bao gém vat
liuvat li€u quang sic bao gém pyran dugc chon tir:

(@  3,3-di(4-metoxyphenyl)-6,11,13-trimetyl-13-(2-(2-(2-
hydroxyetoxy)etoxy)etoxy)-3H,13H-indeno[2’,3’:3,4]naphto[1,2-b]pyran;

(b)  3-(4-metoxyphenyl)-3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-13,13-dimetyl-
3H,13H-indeno[2’,3”:3,4]naphto[1,2-b]pyran;
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(¢)  3-(4-metoxyphenyl)- 3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-6,7-dimetoxy-11-
triflometyl-13,13-dimetyl-3H,13H-indeno[2’,3”:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran;

(d)  3,3-di(4-metoxyphenyl)-13,13-dimetyl-3H,13H-
indeno[2’,3”:3,4]naphto[1,2-b]pyran;

()  3-(4-metoxyphenyl)- 3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-6,11-diflo-13,13-
dimetyl-3H,13H-indeno[2’,3”:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran; hodc

()  céc hdn hop clia c4c pyran nay.

Céc phuong phép tao ra céc vat liéu quang séc c6 va khong c6 it nhit mot nhém
polyme héa dugc dugc biét dén rong rai boi cac chuyén gia trong linh vyc k§ thuat
nay. Vi du, va khong gidi han, 3,3-di(4-metoxyphenyl)-6,11,13-trimetyl-13-(2-(2-(2-
hydroxyetoxy)etoxy)etoxy-3H, 13H-indeno[2,1-flnaphto[1,2-b]pyran (V4t liéu quang
sic A), c6 thé duogc didu ché theo quy trinh & Vi du 8 cua patent My s6 6.113.814, vi
du nay duoc két hop & day bﬁng cach vién dan, trir viéc & Budc 7 clia quy trinh,
trietylen glycol dugc sir dung thay cho dietylen glycol.

Vit liéu quang sic nhu (b) 3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-3-(4-metoxyphenyl)-
13,13-dimetyl-3H,13H-indeno[2°,3’:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran (Vat liéu quang sic B), c6
thé dugc diéu ché bing cach cho 7,7-dimetyl-5-hydroxy-7H-benzo[C]floren phan Uing
v6i 1-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)- 1-(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-ol bing cach st
dung cic quy trinh duge biét boi cac chuyén gia trong linh vuc k§ thuat nay.

Vit liéu quang sic nhu (c) 3-(4-metoxyphenyl)- 3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-
6,7-dimetoxy-11-triflometyl-13,13-dimetyl-3H,13H-indeno[2°,3”:3,4]naphto[ 1,2-
b]pyran (Vt liéu quang sic C) c6 thé dugc diéu ché theo quy trinh & Vi du 1 trong
Don xin cip patent M c6 s6 cong bb 2008/0103301 trir vide 1-(4-(2-
hydroxyetoxy)phenyl)-1-(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-ol s& dugc stt dung thay cho
1,1-bis(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-ol & Budc 6, vi du nay dugc két hop & day bing
cach vién dan.

Vit liéu quang sic nhu (d) 3,3-di(4-metoxyphenyl)- 6,1 1-dimetoxy-13-butyl-
13-(2-hydroxyetoxy)-3H,13H-indeno[2°,3’:3,4]naphto[1,2-b]pyran (V4t liéu quang sic
D), ¢6 thé dugc diéu ché bang cach st dung quy trinh twong ty nhu duoc mé ta trén
day d6i voi Vat lidu quang sic A, trir viée 3,3-di(4-metoxyphenyl)- 6,11-dimetoxy-13-
butyl-13-hydroxy-3H,13H-indeno[2°,3”:3,4]naphto[1,2-b]pyran va etylen glycol dugc
cho phan tng cling nhau & Budc 7 ctia Vi du 8 ciia patent M§ s6 6.113.814.
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Vit liéu quang séc nhu (e) 3-(4-metoxyphenyl)-3-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-
6,11-diflo-13,13-dimetyl-3H,13H-indeno[2’,3":3,4]naphto[1,2-b]pyran (V4t liéu quang
sic E), c6 thé dugc didu ché bang quy trinh & Vi du 1 ctia patent M§ s6 7.556.751 B2
trir viéc 1-(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)-1-(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-ol s& dugc st
dung thay cho 1,1-bis(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-ol & Buéc 5, vi du nay dwoc két
hop & dy bing cach vién din.

Vit liéu quang séc nhu 3,3-di(4-metoxyphenyl)-6-metoxy-7-morpholino-13-
etyl-13-(2-(2-hydroxyetoxy)etoxy)-3H,13H-indeno[2’,3’:3,4]naphto[1,2-b]pyran c
thé dugc diéu ché bing cach cho 2-morpholino-3-metoxy-5,7-dihydroxy-7-etyl-7H-
benzo[C]floren, ma c6 thé dugc didu ché theo Budc 2 & Vi du 9 cua patent M§ sd
6,296,785 béng cach str dung chét liéu khoi d6ng duoc thé thich hop (vi du nay dugc
két hop & day bing cach vién din) phan ung véi 1,1-bis(4-metoxyphenyl)-2-propyn-1-
ol, ma c6 thé dugc didu ché theo phwong phép & Buéc 1 ctia Viduy 1 ciia patent M¥ s6
5.458.814 (vi du ndy duoc két hop & ddy bang cach vién din) bing cach st dung céc
quy trinh dugc biét boi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét nay.

Tuong tu, vat liéu quang sic nhu 3-(4-flophenyl)-3-(4-metoxyphenyl)-6,7-
dimetoxy-13-etyl-13-(2-(2-hydroxyetoxy)etoxy)-3H,13H-indeno[2’,3”:3,4]naphto[ 1,2-
b]pyran, cé thé dwoc didu ché theo quy trinh dugc sir dung cho Vit liéu quang sic A
trir vi€e st dung 3-(4-flophenyl)-3-(4-metoxyphenyl)-6,7-dimetoxy-13-etyl-13-
hydroxy-3H,13H-indeno[2’,3°:3,4]naphto[1,2-b]pyran va dietylen glycol trong quy
trinh.

Vit lidu quang sic nhu 3,3-di (4-metoxyphenyl)-6,11, 13-trimetyl-13-hydroxy-
3H,13H-indeno[2,1-f]naphto[1,2-b]pyran, c6 thé dugc diéu ché theo phuong phép & Vi
du 5 ctia patent M¥ sb 5,645,767, vi du nay dugc két hop & day bang cach vién din.

Céc vat liduvat liéu cam quang duge md ta & day c6 thé duoc chon tir mot loat
céc vat liéu. Cac vi du bao gém: hop chit cam quang don; hdn hop cuia cac hop chit
cam quang; vit liéu bao gdm it nh4t mét hop chit cam quang, nhu nhya polyme hodc
dung dich monome hitu co; vét liéu nhu monome hoic polyme ma it nhit mot hop
chit cam quang duoc lién két héa hoc vao do; polyme cadm quang, vi dy, polyme
quang sic bao gdm cac hop chét quang sic dugc lién két cung nhau; hodc cac hdn hop

cua ching.
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Theo mdt trudong hop, khi vat liguvét li€u cam quang 1a vat liéuvat liéu quang
sic hitu co bao gdm it nhit mot nhém polyme héa dugc va vat lidu copolyme hda dugc
c6 mit, thanh phin polyme héa duoc bao gdm tir 2 dén 25 phan trim trong luong cia
tién polyme gin nhu wa nudc, tir 2 dén 25 phan trim trong lugng cua tién polyme gin
nhu ky nudc, tir 1 dén 45 phin trdm trong luong cla vat liduvat liéu quang sic va tir 5
dén 95 phﬁn trim trong luong cia mot hoic nhiéu monome copolyme hoa duogc, dua
trén tong trong lwong céc chét rin cua thanh phéin polyme héa dugc 14 100 phan trim.
Theo vi du khéc cia sang ché, thanh phan polyme héa dugc bao gdm tir 10 dén 25
phén trim trong lugng cua tién polyme gin nhu ua nudc, tir 10 &én 25 phén trim trong
lugng clia tién polyme gin nhu ky nudc, tir 5 dén 15 phin trim trong lugng cua vat
liéuvat li€u quang sic va tir 35 dén 75 phﬁn trim trong luong ciia mot hoic nhiéu
monome copolyme héa dwgc. M&i thanh phin riéng 1é cta thanh phin polyme héa
dugce c6 thé ndm trong khoang tit ca c4c luong bing sb gitra két hop cac khoang twong
g bét ky clia chiing bao gdm céc khoang d4 néi & trén. Thong thong thuong, quang
sic hitu co c6 mit & lugng 1én dén 50 phén trim trong luong tdng trong lugng cla cac
chit rén ctia thanh phin polyme héa duoc.

Thong thudng, cac thé phéan tan khong c6 nude duge didu ché bang cic phuong
phép clia sang ché chira it nhit mét phin céc vi hat polyme cam quang duoc lién két
ngang bao gbém it nhit mot phin thanh phin dugc polyme héa bao gdm bé mit téng
hop va céc mién bén trong trong d6 mién bé mit ndy bao gdm it nhit mot ving gn
nhu ua nudc, mién bén trong nay bao gdm it nhit mot ving gn nhu ky nuée, va it
nhét mét trong s6 bé mit va/hodc cac mién bén trong nay 14 cdm quang. Theo cac vi
du nhit dinh, b& mit va/hodc mién bén trong ma cam quang bao gém luong hitu hiéu
ctia it nhat mot vat liduvat liéu cdm quang dugc chon tir cac vat liéu huynh quang, cac
vat liéu 1an quang, cac vat li€uvat liéu quang hoc phi tuyén tinh, cac vat liéuvat liéu
quang sic hoic cac hdn hop cua chiing. Theo mdt vi du khéc, mién bén trong dwoc lam
thich tmg dé 12 cdm quang. Thong théng thudng, vat liéuvat liéu cam quang gin nhu
khong thé chiét duoc va thong thudng hon, vat li€uvat liéu cam quang 1a vat liéuvat
liéu quang séc.

Céc vi hat polyme it nhat mét phan dwoc lién két ngang dugc tao ra bang quy
trinh tu ghép va polyme héa mdt phin cia thanh phin polyme héa duoc trong moi

trudng nude. Trong subt quy trinh tu ghép cia cac vi hat, cac ving gan nhu wa nudc
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huéng ra bén ngoai va tao ra mién bé mit va céac ving gin nhu ky nuée hudng vao bén
trong va tao ra mién bén trong. Nhu dugc st dung & diy cac thuat ngit “mién bé mat”
nghia 1 viing lién k& voi phia ngoai cia cac vi hat (v0) va “mién bén trong” bao gdbm
ving lién ké voi phia trong ctia c4c vi hat (18i), tit ca cac mién nay 13 hop nhit.

It nhat mot vat liduvat liéu cdm quang co thé duoc 1am thich ung dé gﬁn nhu
khong thé chiét duge. Vit liéuVat liéu cam quang khong thé chiét duoc thudng 1a vat
liéuvat li€u quang séc, thuong 1a vat liéuvat liéu quang séc hitu co, ma c6 thé duoc thé
bang it nhat mét nhém polyme héa duge. Gin nhu khong thé chiét dugc nghia 12 vi hat
cla vat liéuvat liéu cam quang gin nhu khong thé chiét dugc s& giai phong it vat
liuvat liéu cam quang hon so véi vi hat cta vat liéuvat liéu cam quang déng nhét ma
gén‘nhu c6 thé chiét dugc do cac bién phép dé ngin nglra quy trinh chiét khong duoc
thuc hi€n, vi dy, tao ra vat liéuvat liéu cam quang véi it nhit mdt nhém polyme héa
dugc c6 kha ning phan tmg véi thanh phin polyme héa dwoc nhu duge md ta sau day.

Kha ning c6 thé chiét duoc tuong ddi cia cac vat liduvat lidu cam quang tlr cac
vi hat polyme cam quang (bing céch sir dung céc vat liéuvat liéu quang séc hitu co
1am vi du) c6 thé dugc thir nghiém béng cach bao gém lugng hitu hi€u cua cac vi hat
polyme quang sdc clia vat liduvét liéu quang sic gin nhu khong thé chiét dugc, nhu
Quang séc A dugc md ta & day trude d6, ma c6 it nhat mot nhom polyme héa dugc cd
kha ning phan tmg véi thanh phin polyme hoa duoc, trong mot phan cia ché phdm
phu cua loai tao ra mang dugc st dung trong cac vi du va bao gém luwong hitu hiéu cta
cac vi hat polyme quang sic clia vat liéuvat liéu quang sic gin nhu c6 thé chiét duoc,
nhu Quang sic F dwgc mé ta & day trude d6, ma kh6ng c6 nhém polyme hda duge c6
kha ndng phéan (mg véi thanh phan polyme héa dugc, trong mot phan ché phim phu
khéc. Thuat ngit “luong hitu hiéu” trong minh hoa ndy nghia 1a luong di cta cic vi hat
polyme quang sic duge sir dung d tao ra hidu ung quang sic c6 thé thiy rd véi mét
trin khi hoat héa. Céc ché phim pht chita mdi loai céc vi hat polyme quang sic dugc
stt dung 1am it nh4t mdt phén céc 16p phi cho théu kinh va it nhit mot phén dugc hoa
rn nhu dugc md ta trong céc vi du & ddy. Cac thiu kinh dwoc phu it nhit mot phin
dugc héa rin cling nhu thau kinh khong duogc phu cia vat liéu twong ty mbi cai dugc
do vé d6 thu birc xa cia ching & chidu dai budc song thich hgp, vi dy, 390 nanomet
(nm), dé do cac lugng ban du cua cac vat liduvat lieu quang séc cling nhu d6 thu buic

xa clia vat lidu thau kinh. D9 thu birc xa ctia thiu kinh khéng dugc phu duge trir tir do
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thu birc xa ctia mdi thiu kinh dugc phu cho cac chét lam én dinh cuc tim thudng cé
mit trong ndy vat liéu thu kinh. Cac thiu kinh dwoc phu ciing nhu thiu kinh khong
duoc phu duge nhiing vao cac binh chira riéng biét chira cac lugng twong duwong cua a
dung moi trong d6 vat liguvat liéu cam quang it nhit mot phﬁn hoa tan duoc, nhu
tetrahydrofuran (THF) 1a dung méi dugc duy tri & nhiét 46 23°C, vi dy, nhiét d6 trong
phong. O cac khoang 30 phiit, mdi céc théu kinh dugc b ra, dugc sy khé va dugc thir
nghiém v& d6 thu birc xa & 390nm va do thu birc xa cua thdu kinh khéng dugc phu
dugc trir tir mi thiu kinh duge phu it nhdt mot phan. Quy trinh nay duge tiép tuc cho
dén khi céc s6 do d6 thu bic xa dbi véi cac thdu kinh duoc phu khong thay dbi dang
ké chira réng luong vat liguvat liéu quang séc c6 thé chiét duoc d3 duge chiét.

Débi v6i cac vi hat polyme cam quang ctia sang ché, lugng vat li€uvat liéu cam
quang gin nhu khéng thé chiét duoc duge giai phéng tir cc vi hat polyme cdm quang
s0 voi lugng vat liéuvat liéu cim quang c6 thé chiét dugc dwoc giai phong bing cac vi
hat polyme cam quang c6 thé khac tir it hon rt it cho dén it hon dang ké&. N6i cach
khéc, cdc vi hat chira cac vt liéuvat liéu cam quang gén nhu khong thé chiét duoc c6
thé giai phong tir it hon 10% dén it hon 100% vat liéuvat lidu cam quang so véi céc vi
hat chira cac vat liuvat liéu quang séc c6 thé chiét dugc.

Vat liéuVat liéu cam quang c6 thé dugc lam cho gin nhu khong thé chiét duoc
bang cach gitt lai nhd n6 dugc giit trong mang ludi polyme thu dugc cia vi hat polyme
(thuong 1 vi hat polyme it nhit m6t phin dwogc lién két ngang) do kich c¢& cua vat
li¢uvat liéu cam quang; vi du, vat liéuvat liéu cam quang dang hat, vi dy, hat thiy tinh
bao gdm cac vat liéuvat lidu quang sic vb co, hoic oligome quang sic hoic polyme
quang sic c6 trong luong trung binh sb va/hodc cAu hinh duge mong mudn 13 s& bj g
lai bai kich ¢&. Ngoai ra, vat liéuvét liéu cam quang it nhéit mot phﬁn duoc gén vao
mang ludi polyme bang cac lién két cong héa tri, vi dy, bang it nhit mot nhom chirc
phén Ung vai bé mit va/hodc cdc miln bén trong. Thong thuong, vat liéuvat liéu cam
quang dugc gift bdi td hop cac nhan t5 bao gdm kich c& vat 1y, lién két hydro va lién
két cdng hoa tri.

Puogc quan sat théy 1a c4c vt liéuvat lidu cam quang hitu co gin nhu khong thé
chiét duogc, vi duy, cac vat liéuvat liéu quang séc hitu co, van & trong pha vat ly trong d6

ching dugc bd sung vao. Vi dy, cac vat liduvat liéu quang séc hitu co gan nhu khong
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thé chiét duoc dwoc lién két véi ving gan nhu ky nuéc ciia mién bén trong khong c6
xu huéng di chuyén vao ving gin nhu va nudc cia mién bé mit va két tinh.

Kich ¢& ctia c4c vi hat polyme cam quang cta sang ché c6 thé thay ddi trong
khoang rong. Vi du, kich c¢& clia cAc vi hat ctia sang ché c6 thé ndm trong khoang tir c&
hat binh quén, vi dy, c& hat binh quén khéi nhu dugce xé4c dinh boi dung cu c& hat
nhiéu xa laze ma do kich c¢& ciia cac hat gia dinh rdng mdi hat ¢6 hinh cdu, tao ra "c&
hat " nghia 13 duong kinh cta hinh ciu nhd nhit ma hoan toan boc kin hat, nim trong
khoang tir 10 dén 10.000 nanomet (nm) hoc ndm trong khoang tir 20 dén 5000nm
hodc nim trong khoang tir 30 dén 1500nm ho#c nim trong khoang tir 40 d&n 1000nm
hodc nim trong khoang tir 50 d&&n 500nm hodc nim trong khoang tir 60 dén 200nm. C&
hat binh quan ctia c4c vi hat polyme cam quang cé pham vi thay d6i gitra cac tri s bat
ky d3 néi trén day, bao gém cic tri s§ dugc trich dan, vi dy, tir 40 dén 120nm.

Khi c& hat binh quan cta céc vi hat polyme cam quang 1a nho hon 50nm, kich
¢ c6 thé dugce xac dinh béng cac phuong phap tan xa laze tia X hodc cuc tim, soi kinh
hién vi nguyén tir, tAn xa notron hoc cic phuong phéap khac duge biét boi cac chuyén
gia trong linh vyc k¥ thuat nay. Khi c& hat binh quén 14 16n hon 50 nanomet va 1én dén
1000nm, c& hat binh quan c6 thé duoc do theo céc k¥ thuét tin xa laze thiy duoc da
biét hodic né co6 thé duoc xac dinh bang cach kiém tra béng mét vi anh dién tir cda 4nh
soi kinh hién vi dién tir truyén qua (transmission electron microscopy: TEM), do
dudng kinh ctia c4c hat trong anh, va tinh toan c& hat binh quéan dya trén d6 phéng dai
ctia anh TEM. Khi ¢& hat binh quan 14 16n hon 1000nm, kich c& c¢6 thé dwoc do bﬁng
cach st dung céc phuong phap kinh hién vi 4nh sang dugc biét bodi cac chuyén gia
trong linh vuc k¥ thuat nay.

Céc vi hat polyme cam quang d3 néi trén ddy c6 thé bao gdm nhém chic ma c6
thé phan tmg véi cac vat liéu lién két ngang. Nhém chirc nay ciing khién cho céc vi hat
polyme cam quang phan tmg véi cac thanh phén cia cac vat liéu chu, vi dy, cac vat
liéu polyme hitu co, dé 1am cho c4c vi hat polyme cam quang tuong thich hon véi vat
liéu chi. Thuat ngft “twong thich hon” nghia 12 hdn hop cac vi hat polyme cam quang
va vét liu chu s€ it c6 kha néng hon cho théy su m& hodc duc, thuong 1a déu hiéu dién
hinh cua sy thiéu tuong thich. Theo mét vi duy, it nhét mot phﬁn cua nhom chirc duogc
lam thich g d& phan tmg 14 wa nudc, vi dy, nhém chirc hydroxyl dwoc din xuét tir

phan Umg ctia cdc nhom axit trén b€ mat cla cac vi hat véi nhém chirc epoxy trén vat
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liéunguyén liéu phan tmg dugc md ta trén day. Cac vi du vé cac nhém chirc bao gbm:
cac nhom hydroxyl, epoxy, carbamat, amino, mercapto, amit va/ho#c ure.

Déi v6i cac chét ligu lién két ngang, cac chét liéu lién két ngang c6 thé duoc
chon tir: cac chét liéu bao gém hai hodc nhiéu vi tri khong bio hoa phan tmg; cac chit
liéu bao gém hai hoic nhiéu nhém chirc d néi trén day; cac chét liéu bao gém mot
hogc nhiéu vi tri khong bdo hoa phan tmg va mot hodc nhidu nhém chirc da néi trén
day: hodc cac hdn hop clia cic chét liéu lién két ngang nay. Cac vi du v& céc chét lidu
lién két ngang cho céc chét lidu chira nhoém chie hydroxyl, carboxyl, amit, va
carbamat bao gdm céc nhyra aminoplast, cic nhua phenoplast hodc cac hdn hop cua
chung. Cac vi du vé cac nhua aminoplast dugc béan trén thi trudng bdi CYTEC
Industries, Inc., duéi nhan hiéu CYMEL, vi dy, CYMEL® 327, 328, 345, 350, 370 va
385 va tir Ineos dudi nhidn hiéu RESIMENE

Céc polyisoxyanat va cac polyisoxyanat va polyaziridin bi phong bé c6 thé
dugc st dung lam céc chat lidu lién két ngang cho hydroxyl va céc chit liéu chira
nhém amino so cip va/hogc thir cAp. Cac vi du vé cac polyisoxyanat va céc isoxyanat
bi phong bé thich hop d& sir dung 1am c4c cht lién két ngang cho céc vi hat cam
quang ctia sang ché 14 cac vi du dugc mo ta trong patent M§ sb 4.546.045 & cot 5, céc
dong 16 dén 38; va trong patent M§ s 5.468.802 & cot 3, cac dong 48 dén 60, md ta
clia chiing duge két hop & day bing cach vién dan.

Céc vi du vé céc vat lidu lién két ngang cho hydroxyl va cac nhém amino so
cép va/hodc thir cip bao gbm anhydrit dugc biét rong réi trong linh vuc k¥ thuit nay.
Céc vi du vé& anhydrit thich hop dé su dung lam cac vat liéu lién két ngang la cac vi du
dugc mo ta trong patent M sb 4.798.746 & cot 10, cac dong 16 to 50; va trong patent
My s 4.732.790 & cdt 3, cdc dong 41 dén 57, md ta cla ching dugc két hop & day
bang cach vién dan.

Céc vi dy khong gi6i han vé cic vat lidu lién két ngang cho nhém chitc epoxy
chira céc vat lidu 14 cac polyaxit duge biét dén rong rdi trong linh vyc k¥ thudt nay.
Céc vi du khong gidi han vé céac polyaxit thich hgp dé sir dung 1am cac vit liéu lién két
ngang 1a cac vi du dugc mo ta trong patent M s6 4.681.811 & cot 6, dong 45 dén cot
9, dong 54, md ta cua né dugc két hop & day bang cach vién dan.

Céc vi du khong giéi han vé cac vat liéu lién két ngang cho carbonat va céc este

tw do bao gdm céc polyamin dwoc biét dén rong rai trong Iinh vyc k¥ thuat nay. Cac vi
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du vé& c4c polyamin thich hop dé sir dung lam cac vat liéu lién két ngang cho céc vi hat
polyme cdm quang ctia sing ché 13 cac vi du dugc mé ta trong patent M§ sb 4.046.729
& cft 6, dong 61 dén cot 7, dong 26, mo ta cta né duge két hop & day béng cach vién
dan.

Céc vi du khong gi6i han vé céc chét liéu lién két ngang cho cac cht lidu chia
nhém chitc hydroxyl bao gbm cac siloxan, silan va/hodc hydrolysat mdi chét liéu 1a
c4c thanh phan dién hinh cuta 16p phi cimg tao ra cac dung dich phu nhu céc dung dich
phu Hi-Gard®, duoc ban bai PPG Industries, Inc. Cac vi du khac bao gém céc chit
liéu duoc thé bang silyl nhu tris[3(trimetoxysilyl)propyl]isoxyanurat, duoc biét dén
rong rdi trong linh vyc k¥ thuat nay.

Khi dugc mong mudn va thich hop, cdc hén hop cia cac vat lidu lién két ngang
d3 néi trén day c6 thé duge st dung.

Khé ning phén mg véi cac vat liéu lién két ngang va cac dic tinh vat Iy bd
sung, nhu cac dic tinh dugc mo ta sau day, co thé duoc lién két véi céc vi hat polyme
cam quang cla sang ché. Céc vi hat c¢6 thé dwoc lam thich tng dé c6 cac dic tinh nay
béng cach két hop v6i cac vat li€u c6 cac dic tinh nay trong sudt quy trinh tao ra thanh
phin polyme héa dugc va/hodc sau quy trinh tao ra cac vi hat polyme cdm quang it
nhit mot phin duoc lién két ngang.

Vi hat polyme cam quang c6 thé dugc 1am cho c6 tir tinh hodic phan (g tir
béng cach dua vao cac chét lidu tir va/hodc oxit kim loai phan Ung tir trong sudt
va/hodc sau quy trinh diéu ché cac vi hat. Céc vi du v& cac chit lidu nay c6 thé bao
gé)m, nhung khoéng chi gidi han ¢, cac oxit kim loai siéu thuin tir, cac oxit kim loai
thuan tir, c4c oxit kim loai sit tir, vi du ferit, hodc c4c hdn hop ctia ching, nhu dugc
biét boi cac chuyén gia trong linh vyc k¥ thuét nay. Cac hat tir dugc ban trén thi
truong bdi Dynal Biotech hogc c6 thé dugc diéu ché bang cach sir dung cac phuong
phép dugc c6ng nhén trong linh vyc k¥ thudt nay, nhu cac phuong phap dugce boc 16
trong, vi dy, cac patent My 6 4.358.388 & cot 1, dong 42 dén cot 7, dong 39, va
5.356.713 & cot 1, dong 47 dén cot 5, dong 12, md ta cua ching duoc két hop & day
bang cach vién din.

Céc vi hat polyme cam quang c6 thé din dién bing cach két hop cac vat liéu
din dién vao céc vi hat polyme cdm quang. Cac chit don dan dién, nhu céc chit don

cacbon, cacbon den hodc cac s¢i kim loai c¢é thé dugc két hgp trong va/hodc sau quy
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trinh diéu ché cua cac vi hat. Lugng vt liéu dan dién dugc bd sung c6 thé thay d6i
trong khoang rong mién 1a ngudng thim, vi dy, n6ng dd chét don ma tai d6 cac vi hat
s& din dong dién, dugc dap tmg hogic vugt mitc. Cac polyme din dién c6 thé duoc két
hop véo vi hat bing cach bao gdm cdc monome cua céc polyme ndy trong thanh phan
polynie hoa duge. Cac vi du vé céc polyme din dién bao gdm: céc polyme gdc
polyanilin, cac polyme gdc polypyrol, cac polyme gbc polythiophen, cac polyme gdc
polyetylenoxit hodc cac copolyme ctia ching. Quy trinh diéu ché va viée st dung céac
vat lidu dn dién c6 thé dugce thyc hién bing cach st dung cac k¥ thuat duogc biét dén
rong rdi boi cdc chuyén gia trong linh vyc ky thuit nay. Xem Kirk Othmer
Enxyclopedia of Chemical Technology, Fourth Edition, Volume 9, " Electrically
Conductive Polymers," trang 61-88, m ta ctia n6 dwogc két hop & ddy bing cach vién
dan.

Mau séc c6 thé duoc két hop trong c4c vi hat polyme cam quang bing cach dua
cac thude nhudm va/hodc cac chit tao mau khong cdm quang vao thanh phan polyme
héa dugc va/hodic cic vi hat d& 1am cho céac vi hat c6 mau. Céc vi du vé& céc thudc
nhudm va céc chit tao mau khéng cam quang bao gdm mét loat cac vat liéu hitu co
hodc v6 co dugc biét bsi cac chuyén gia trong linh vyc k§ thuat nay. Cac vi du vé cac
thuéc nhuém khong cam quang bao gbm céc thudc mau cb dinh nhu céc thubc mau
hoa tan dugc va phan tan duoc. Céc vi du vé cac chit tao mau bao gém céc oxit kim
loai hitu co, va cac bdt va cac chit tao mau hitu co nhu cac chét tao mau dong vat,
thue vat hoac téng hop. Cac thubc nhudm va céc chit tao mau hiru co khong cam
quang da ndi trén day c6 thé cling c6 thé duoc polyme héa nhu dugc thao luan sau day
béng cach str dung céc vat liéu ludng hudng séc lam vi du.

Céc vi du v& c4c chét tao mau hitu co, ¢6 thé bao gém quinacridon,
phtaloxyanin, isoindolin, antrapyrimidin, antantron, flavantron, perinon, pyrantron, cic
dén xuét dugc thé cta ching, va cac hdn hop clia chiing. Cac vi du vé céc chit tao mau
v0 co bao gff)m titan dioxit, iron oxit, crom oxit, chi cromat, cacbon den hoic cac hdn
hop cta chung.

Céc vi hat polyme cam quang ciia séng ché c6 thé dugc lam cho it nhit mot
phén phén cuc bing cach két hop céc vat liduviat lidu quang sic-ludng huéng sic, nhu
da dugc md ta trude d6, va/hodc cac vat liéu ludng huéng sic thong thudng va it nhit

mdt phan chinh thing ching. Cac vat liéu ludng huéng sic c6 kha nang hép thy mot
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trong hai thanh phﬁn dugc phan cyc mat phﬁng tryc giao ctia birc xa dugc truyén manh
hon thanh phén kia. Do d6, c4c vat liéu ludng hudng sic c6 kha ning it nhit mot phin
phén cuc tuyén tinh bic xa duoc truyén. Tuy nhi€n, mic du céc vat li€u ludng hudng
séc c6 kha nang hép thu mét cach vu tién mot trong hai thanh phﬁn dugc phéan cyc mit
phéng truc giao clia birc xa duge truyén, néu cac phén tir ciia hop chit ludng hudng
séc khodng duoc dinh vi hodc sép xép mot cach thich hgp, khong cé sy phin cuc tuyén
tinh thun nao cia buc xa duoc truyén s& thu dugc. Nghia 13, do su dinh vi ngiu nhién
cua cac phéan tir cuia vét li€u ludng huéng séc, su hép thu cé Iya chon cua cac phén tir
riéng 1¢ s& huy 18n nhau sao cho khong c6 hiéu tmg phan cyc tuyén tinh thudn hoic
téng thé nao dat duoc. Do do, thuong can thiét phai dinh vi hodc sép xép mot cach phu
hop, vi du, it nhit mét phin chinh thing, cac phan tir ctia vat lidu ludng hudng sic
trong mdt vat liéu khac dé tao ra a nguyén t6 phan cuc tuyén tinh thong thuong. Vi du
bang céch kéo gifin tAm polyme dé chinh théng vat liéu ludng hudng sic dé tao ra bo
loc phan cuc tuyén tinh hodc thiu kinh cho céc kinh ram, nhu duoc biét boi céac
chuyén gia trong 1inh vuc k¥ thuét nay.

Cac vi dy khong gi6i han vé céc chét lidu ludng huéng sic thong thudomg thich
hop ¢o6 thé bao gém azometin, indigoit, thioindigoit, meroxyanin, indan, cac thudc
nhu¢ém quinophtalonic, perylen, phtaloperin, triphenodioxazin, indoloquinoxalin,
imidazo-triazin, tetrazin, cac thubc nhudm azo va (poly)azo, benzoquinon,
naphtoquinon, antroquinon va (poly)antroquinon, antropyrimidinon, iodin va iodat.
Chét liéu ludng hudng sic c6 thé 1a chét lidu ludng hudng sic polyme héa duge.
Ngha 13, chat liéu ludng hudng sic c6 thé bao gdm it nhat mét nhém polyme héa
dugc. Vi dy, mic du khong gidi han & day, it nhat mot chét lidu ludng hudng séc c6
thé c6 it nhat mot phan tir thé alkoxy, polyalkoxy, alkyl, hoc polyalkyl dugc ngét
mach be"ing it nhat mot nhém polyme hoa dugc.

Cum tir "cho vat lidu chju cac diéu kién du dé it nhét mot phén tao ra céc vi
hat", nhur dugc gidi thiu trong cac phuong phap khéc nhau dé san xuét thé phan tan
khéng ¢6 nude ciia cac vi hat cam quang, bao gdm cho vat liéu chiu cac didu kién ung
suét cét cao dé tao hat vat liéu vao cac vi hat. Ung sut trugt cao co thé duoc thuc hién
bang cac k¥ thuét Gmg sut cit cao bat ky dugc biét boi cac chuyén gia trong linh vuc
k¥ thuat nay.
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Nhu dugc st dung & ddy, thuat ngir "cac diéu kién g suét cét cao" nghia 1a
bao gdm khéng chi cac k§ thuat img sudt cit cao, nhu céc k¥ thuat va cham chit 1ong-
chit 1éng dwoc thao luan chi tiét dudi day, ma con k¥ thuat cit tc do cao bing bién
phép co khi. Can hiéu ring, néu dugc mong mudn, bit ky phuong thirc 4p tmg suét 1én
ché phim nuéc c6 thé duoc st dung mién 12 img suét phit hop dugc ap dé thu duoc
quy trinh tao hat ctia ché phim nuéc d tao ra cac vi hat.

Ché phdm nuéc c6 thé duoc cho chiu cac didu kién ting suét cat thich hop bing
viéc st dung chit nhii héa MICROFLUIDIZER® dwoc ban trén thi trudng boi
Microfluidics Corporation & Newton, Massachusetts. Chét nhii héa va cham 4p suét
cao MICROFLUIDIZER® dugc mo ta chi tiét trong patent My s6 4.533.254, duoc két
hop & day bang cach vién din. Thiét bj bao gdm bom ap suét cao (1én dén khoang 1,4
x 105 kPa (20.000 psi)) va budng tuong téc trong d6 quy trinh nhii héa dién ra. Theo
mdt vi dy, chét tién nhii twong ctia hdn hop duoc didu ché truée khi cho chiu {mg suét
cét cao. Bom dy hén hop vio budng tai 6 né dugc tach thanh it nhat hai dong ma di
& tde do rat cao qua it nhét hai khe hd va va cham, dén dén su tao ra cac hat nho, vi du,
hén hop “dugc tao hat”.

M3i ché pham nude c6 thé duge cho di qua chét nhii héa & &p suét giita khoang
3,5 x 10* va khoang 1 x 10° kPa (5000 va 15000 psi) nhiéu l4n hodc cho dén khi cac vi
hat it nhat mot phﬁn duoc tao ra dugc tao ra. Nhiéu 1an di qua cta mbi ché phém nudc
trong chit nhii héa c6 thd din dén cic vi hat c6 ¢& hat binh quén nho hon va khoang
phéan bb c& hat hep hon. Khi st dung chét nhii héa MICROFLUIDIZER® d4 néi & trén,
g suit duoc ap bing va cham chit 16ng-chét long. Nhu di néi trén day, cac phuong
thitc khéc dé ap tmg suit 1én hdn hop tién nhii héa c6 thé duoc sir dung mién 13 tmg
suat thich hop dugc 4p dé thu dugc cac vi hat it nhit mot phin dugc tao ra ma cé thé
giam thém vé kich ¢ bing nhidu 1an di qua. Vi dy, cac phuong phép thay thé dé ap
cac diéu kién ung sut cit cao sé& la viéc sir dung ndng luong siéu dm, cdc may tron
déu, cac mady trdn roto/stato va/hodc cac b phan tan voi phun.

Quy trinh polyme héa ciia céc thanh phin polyme héa dugc cua cac vi hat
polyme cim quang it nhit mot phén dugc tao ra c6 thé dugc thuc hién béng cach chiéu
xa ché phém véi luong birc xa khai dau va/hodc bd sung vao ché pham lugng vat li€u
khéi dau vi dy, chit khoi mao, c6 kha niang lam cho quy trinh polyme héa xay ra bang

céc phuong phap nhu polyme héa gbc tw do, polyme hoéa nhiét, quang polyme hoéa
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hogic két hop céc phuong phép. Cac phuong phap polyme hoéa céc vat lieu dugc sir
dung dé diég ché c4c vi hat polyme cam quang cia sang ché duoc biét dén rong réi boi
cac chuyén gia trung binh trong linh vuc k¥ thuat ndy va bat ky trong s6 cac k¥ thuat
duoc biét dén rong rdi ndy c6 thé dugc st dung.

Vi dy, thanh phﬁn polyme hoéa dugc c6 thé it nhit mot phén dugc polyme héda
bang quy trinh polyme héa nhiét, vi du & cac nhiét 4o ndm trong khodng tir 22°C dén
150°C, bang quy trinh quang polyme héa hodc bing cach két hop hai phuong phap.
Trong khi khodng nhi¢t 49 d& dugc mé ta cho quy trinh polyme hda nhiét cia thanh
phﬁn polyme héa dugc trong céc vi hat it nhit mot phﬁn duogc tao ra, duge nhén ra boi
cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thut ndy ring cac nhiét d6 ngoai cac nhiét do dugc
boc 16 & day c6 thé duoc sir dung.

Céc phuong phép d khéi déng quy trinh polyme héa bing chiéu xa bao gbm
vi€c str dung burc xa tia cuc tim, nhin théy, hdng ngoai, vi séng, gama hoic dién tir dé
khdi dong phan tmg polyme héa ctia cac thanh phan polyme héa dugc. Didu nay c6 thé
dugc theo sau béng budc nhiét d& héa rin cac vat lidu polyme héa dugc khéng phan
tmg bit ky.

Quy trinh polyme héa ctia thanh phan polyme héa dwoc c¢6 thé dugc thuc hién
bang cich bao gdm trong ché phdm nudc lwong chét liéu khéi dong c6 kha ning san
sinh c4c gdc tw do, nhu cac hop chit peroxy hitu co hodc céc hop chét
azobis(organonitril), vi dy, chit khoi mao. Cac vi du v& cac hop chit hitu co peroxy
thich hop, ma c6 thé dugc st dung 1am céc chét khoi mao quy trinh polyme héa nhiét
bao gdm: t-butyl hydroperoxit, céc este peroxymonocarbonat, nhu hoa tri
babutylperoxy isopropyl carbonat; céc este peroxydicarbonat, nhu di(2-etylhexyl)
peroxydicarbonat, di(butyl thit cip) peroxydicarbonat va diisopropylperoxydicarbonat;
diaxylperoxit, nhu 2,4-diclobenzoyl peroxit, isobutyryl peroxit, decanoyl peroxit,
lauroyl peroxit, propionyl peroxit, axetyl peroxit, benzoyl peroxit, p-clobenzoyl
peroxit; peroxyeste nhu t-butylperoxy pivalat, t-butylperoxy octylat, va t-
butylperoxyisobutyrat; metyletylketon peroxit, va axetylxyclohexan sulfonyl peroxit.
Céc chét khoi mao nhiét 14 cic chit ma khong dbi mau vi hat polyme thu dugc va c6
thé tham gia vao hé thdng chit khoi mao oxy héa khtr ma khong cin bd sung nhiét,

nhu dugc biét bai cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat nay. Xem, vi du, " Redox
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Polymerization " bdi G.S. Misra, Prog. Polym. Sci. Vol 8, trang 61-131, 1982, md ta
ctia né dugc két hop & ddy bing cach vién dan.

Céc vi du vé cac hop chét azobis(organonitril) thich hgp, ma c6 thé dugc si
dung 1am cac chit khoi mao quy trinh polyme héa nhiét bao gém: 2,2’-azobis(2,4-
dimetylpentannitril, 1,1°-azobisxyclohexancarbonitril, azobisisobutyronitril hodc céc
hén hop ctia chung.

Luong chét khoi mao quy trinh polyme héa nhiét dugc sir dung dé khéi dong va
polyme héa céc thanh phan polyme héa dugc c6 thé khéc nhau va sé phu thudc vao
chét khoi mao cu thé duoc sir dung. Chi lugng ma can thiét dé khai dong va duy tri
quy trinh polyme héa phan tng 14 cén thiét. i véi cac hop chét azobis(organonitril),
gita 0,01 va 5,0 phan chit khoi mao trén 100 phén cta thanh phan polyme héa dugc
(phm) c6 thé dugc sir dung. Thong thuong, chu ky héa rén bing nhiét cin phai gia
nhiét cic thanh ph?ln polyme héa dugc c6 mit chit khoi mao dén cac nhiét do nim
trong khoang tir nhiét d9 trong phong 1&n dén 125°C trong khoang thdi gian tir 20 phit
dén 2 gid. Trong khi khoang thoi gian d& dugc mé ta cho quy trinh polyme hda nhiét
cta céc thanh phin polyme hoa duogc trong céc vi hat it nhét mét phan dyoc tao ra,
dyoc nhén ra boi cic chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat ndy ring cac khoang thoi gian
ngoai cac khoang thoi gian 8ygc boc 16 & day b thé dygc st dung.

Quy trinh quang polyme héa ctia c4c thanh phin polyme héa dugc c6 thé dugc
thuc hién c¢6 mit chit khoi mao quang béng cach st dung anh sang cuc tim va/hodc
4nh séng nhin thdy. Céac vi du v& cac chit khoi mao quang c6 thé duge st dung bao
gdm céc chit khoi mao quang dang chia tach va cac chit khoi mao quang dang chiét.

Céc vi dy khong gi6i han vé céc chét khoi mao quang dang chia tach bao gdm
céc axetophenon, a-aminoalkylphenon, cac ete benzoin, benzoyl oxim, céc
axylphosphin oxit va bisaxylphosphin oxit hodc cic hdn hop ciia cac chit khoi mao
ndy. Vi dyu thuong mai v& chit khoi mao quang nay 1a DAROCURE® 4265, dugc ban
trén thi trudng bdi Ciba Chemicals, Inc. Céc vi du v& cac chit khoi mao quang dang
chiét bao gém benzophenon, keton ctia Michler, thioxanton, antraquinon,
camphorquinon, floron, ketocumarin hoc cdc hdn hgp ctia cac chét khoi mao nay.

Cac chét khoi mao quang dang chiét thuong hoat dong tdt hon khi c6 mit cac
vét liéu nhu cac amin va khéc céc vat liéu cho nguyén tir hydro duoc bd sung dé tao ra

cac nguyén tir hydro khong bén dé chiét. Cac chit cho hydro dién hinh c6 hydro hoat

-39-



21669

tinh dugc dinh vi alpha dén oxy hodc nito, vi dy, cic rugu, cac ete va cac amin hda tri
ba, hodc nguyén tir hydro hoat tinh dugc gén tryc tiép vao luu huynh, vi duy, cac thiol.
Khi ving mit cac vat lidu duoc bd sung ndy, quy trinh khoi mao quang c6 thé van xay
ra thong qua quy trinh chiét hydro tir c4c monome, oligome hodc khac céc thanh phén
ctia hé théng.

Céc chit khoi mao quang cation cling c6 thé dugc sir dung cling véi cac chét
khoi mao quang da néi trén ddy. Céc vi du vé cic chit khoi mao cation duoc sir dung
v6i cac chit khoi mao quang dang chiét 1a cac vat liéu cho hydro nhu butyryl cholin
triphenylbutyl borat, hodc cac hdn hop cua cac vat lidu nay. Cac vi du khac vé cac chét
khoi mao quang cation 13 c4c mudi oni dugc mé ta trong patent M§ sb 5.639.802, cot
8, dong 59 dén cot 10, dong 46, md ta clia n6 duoc két hop & day bing cach vién dan.

Luong chét khoi mao quy trinh quang polyme héa dugc st dung d khoi dong
va polyme héa céc thanh phin polyme héa dugc cua cac vi hat it nhit mot phan dwoc
tao ra c6 thé khac nhau va sé& phu thudc vao chit khoi mao cu thé duoc st dung. Chi
lugng dwoc yéu ciu dé khéi dong va duy tri phan img polyme héa 13 can thiét. Chét
khoi mao quy trinh quang polyme héa cé thé dwgc sir dung & cac lwong nim trong
khoang tlr 0,01% dén 5% theo trong luong, dua trén trong lugng cuia cac thanh phén
polyme héa dugc.

Ngudn séng dugc st dung cho quy trinh quang polyme hda dugc chon tir tir
ngudn séng phat ra 4nh séng cyc tim va/hodc 4nh sang nhin thiy. Ngudn sang c6 thé 1a
dén thiy ngn, dén thuy ngin duge pha tap véi Fel3 va/hodc Gal3, dén diét khuén, dén
xenon, dén vonfram, dén halogenua kim loai hozic két hop céc dén nay. Thong thuong,
phd thu birc xa ctia chit khoi mao quang hodc hdn hop chit khoi mao quang dugc lam
cho phu hop véi cong sudt phd clia béng deén, vi du, bong dén H, bong dén D, béng
deén Q va/hodic béng dén V cho hiéu sudt héa rin cao nhét. Thoi gian phoi sang c6 thé
khéc nhau phy thudc vao chiéu dai budc séng va cuong d6 ngudn sang, chit khoi mao
quang, va thanh phﬁn polyme héa dugc. Cac vi hat it nhat mot phﬁn dugc tao ra ciing
c6 thé it nhit mot phin dugc polyme hoa bing cach st dung xtr ly chum dién t&r ma
khéng cin c6 mit chit khoi mao.

Mb ta thém vé cac chit khoi mao va cac phuong phép polyme héa cac thanh
phén polyme héa dugc trong cic vi hat cam quang béng cach st dung céc phuwong

phép nhiét va/hodc quang polyme héa dugce boc 1§ trong patent M§ s§ 6.602.603 & cot
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11, dong 1 dén cot 13, dong 36, va patent M§ 6 7.001.952 & cot 11 dong 15 dén dong
50, md t& cuia chiing duoc két hop & day bing cach vién dan.

Séng ché ciing d& cap dén ché phim tao mang cam quang héa rén duoc duge
diéu ché tir (a) thanh phén tao mang bao gdm it nhit mot vét lidu c6 cac nhém chic
phén tng va (b) thé phan tin khéng c6 nudc clia cac vi hat polyme cam quang nhu bét
ky trong s céc chit dwgc mé ta trén day. Cac ché phim tao mang nay thudng chira
dung méi; cac dung mdi thich hop bao gém cac dung méi dugc biét trong linh vuc k§
thuat nay cta cac ché phém phu, vi dy, cac ruou, nhu butanol; cic keton, nhu metyl
amyl keton; cic hydrocarbon thom, nhu xylen, AROMATIC/SOLVESSO 100, hon
hop céc dung mdi thom duoc ban trén thi trudng bdi Exxon Mobil Chemicals; va cac
ete glycol, nhu céc ete alkylen glycol monoalkyl hoic dialkyl; cic este nhu
alkoxyalkyl axetat; va cac hdn hop clia bat ky trong s6 céc chét da néi trén day.

Thanh phin tao mang (a) c6 thé bao gdm alkoxit c6 cong thirc tbng quat 1
RxM(OR").x trong d6 R 1a géc hitu co, M 14 silicon, nhém, titan, va/hodic ziricon, mdi
R' doc 1ap 1a gdc alkyl, z 13 hoa trj ciia M, va x 1a s nho hon z, va c6 thé bang khéng.
Céc alkoxit nay 14 hiru ich trong quy trinh diéu ché sol-gel, nghia 13, cac 16p pht dung
dich-tao gel. C4c vi du vé cac gdc hitu co thich hop bao gdm alkyl, vinyl, metoxyalkyl,
phenyl, 3-glyxidoxy propyl va 3-metacryloxy propyl. Alkoxit c6 thé con dugc tron
va/hodc dugc cho phan g véi cac hop chét khéc va/hodc cac polyme duoc biét trong
linh vuc k¥ thuat ndy. Cu thé thich hop 14 cic ché phim bao gdm cac siloxan duge tao
ra tir it nhat mét phan thiy phan organoalkoxysilan. C4c vi du vé cc hop chit chua
alkoxit thich hop va cac phuong phép tao ra chung dugc mb ta trong céc patent My sb
6.355.189; 6.264.859; 6.469.119; 6.180.248; 5.916.686; 5.401.579; 4.799.963;
5.344.712; 4.731.264; 4.753.827; 4.754.012; 4.814.017; 5.115.023; 5.035.745;
5.231.156; 5.199.979; va 6.106.605. Cac alkoxit ndy va quy trinh diéu ché cia chung
dugc md ta chi tiét trong don xin cAp patent M¥ ¢6 s6 cong bd 20060246305, doan
[0015] dén [0023], duoc két hop & day bang cach vién din. Viéc sir dung cac alkoxit
ndy cho phép gidm b6t nhiéu va i thiéu héa chénh 1éch vé chi sé khuc xa gitta ché
phdm tao mang va 16p nén, dic biét khi 16p nén 13 16p nén loai quang c6 chi sb khuc xa
cao nhu dugc thao lun dudi day.

Ngbéi ra, thanh phin tao mang (a) c6 thé bao gdm cac vat lidu lién két ngang

bat ky duoc liét ké trén day, nhu aminoplast, bao gdm c4c aminoplast tyr ngung tu.

-41-



21669

Thanh phin tao mang (a) c6 thé bao gdm céc vat liéu polyme nhiét rén, cac vat
liéu polyme déo nhiét hodc hdn hop ciia c4c vt liéu polyme nay. Vi dy, thanh phﬁn tao
mang (a) c¢6 thé bao gdm vit liéu polyme nhiét rin dwoc chon tir cac polyuretan, cac
polyol két hop v6i cac polyisoxyanat phil hodc tu do, cac poly(urea-uretan), céc nhua
aminoplast, cic polysiloxan, cac polyanhydrit, cac polyacrylamit, cic nhya epoxy hodc
cac poly(met)acrylat, vi dy, céc polymetacrylat, cic polyacrylat hodc cic hdn hop cia
chiing. Thanh phén tao mang (a) ciing c6 thé bao gdm mot hodc nhidu monome khoéng
bdo hoa v& mit etylen khac nhau, héa rin dugc béng cach str dung birc xa quang héa
nhu birc xa UV.

Khi thanh phan tao mang (a) bao gdm cac polyol két hop véi céc polyisoxyanat
pht hogc tu do, c4c polyisoxyanat hitu ich 14 rit nhidu va rat khac nhau. Cac vi du c6
thé bao gdm cac polyisoxyanat béo, cac polyisoxyanat xycloaliphatic trong d6 mot
hozc nhiéu nhém isoxyanato dugc gin truc tiép vao vong xycloaliphatic, cac
polyisoxyanat xycloaliphatic trong d6 mot hoic nhiéu nhém isoxyanato khong dugc
gin tryc tiép vao vong xycloaliphatic, cac polyisoxyanat thom trong d6 mot hodc
nhiéu nhém isoxyanato dugc gén truc tiép vao vong thom, va cac polyisoxyanat thom
trong d6 mot hogc nhiéu nhém isoxyanato khéng dugc gin truc tiép vao vong thom,
va cac hén hop cia chiing. Khi polyisoxyanat thom duoc st dung, thudng phai lua
chon chét liéu mot cach cén than dé khong lam cho polyuretan-chita ¢6 mau (vi du,
mau vang).

Polyisoxyanat c6 thé bao gdm c4c diisoxyanat béo hoic xycloaliphatic, cac
diisoxyanat thom, cac dime vong va cac trime vong ctia chiing, va cac hdn hop cta
chiing. C4c vi du vé c4c polyisoxyanat thich hop c6 thé bao gdm Desmodur N 3300
(trime hexametylen diisoxyanat) dugc ban trén thi truong bdi Bayer; Desmodur N
3400 (60% dime hexametylen diisoxyanat va 40% trime hexametylen diisoxyanat).
Ciing thich hop 1a Trixene BL 7960, isoxyanat bi phong bé dwoc ban trén thi truong
boi Baxenden Chemicals, Ltd. Polyisoxyanat c6 thé bao gdbm dixyclohexylmetan
diisoxyanat va cdc hdn hop ddng phan ciia chiing. Nhu dugc sir dung & day va yéu cau
bao ho, thuat ngit “cac hdn hop ddng phan” c6 nghia 14 hdn hop chira cac isome cis-
cis, trans-trans, va/hojc cis-trans ctia polyisoxyanat. Cac vi du vé cac hdn hop ddng
phén & st dung theo sang ché c6 thé bao gdm isome trans-trans cta 4,4'-

metylenbis(xyclohexyl isoxyanat), sau ddy dugc goi la "PICM" (paraisoxyanato
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xyclohexylmetan), isome cis-trans ctia PICM, isome cis-cis cua PICM, va céc hdn hop
cua chung.
Céc isome thich hgp dé sir dung theo sang ché c6 thé bao gdm ba isome sau day

cua 4,4'-metylenbis(xyclohexyl isoxyanat).

ool N\ No

trans, trans

NCO
¢t /o

cis, trans

NCO NCO

cis, cis

PICM c6 thé dugc didu ché bing cach phosgen héa 4,4'-metylenbis(xyclohexyl
amin) (PACM) béng c4c quy trinh duoc biét dén rong rai trong linh vuc k§ thuit nay
nhu cic quy trinh duge bdc 1§ trong cic patent My sb 2.644.007; 2.680.127 va
2.908.703; dugc két hop & ddy bing cach vién din. Cac hdn hop isome PACM, khi
phosgen héa, c6 thé tao ra PICM trong pha chit 16ng, pha mot phan chit 16ng, hodc
pha chit rin & nhiét d¢ trong phong. Ngoai ra, cdc hdn hop isome PACM c6 thé thu
duogc bang quy trinh hydro héa metylendianilin vi/hoic bing quy trinh két tinh phéan
doan ctia cdc hdn hop isome PACM c¢6 mit nudc va cac ruou nhur metanol va etanol.

Céc diisoxyanat béo va xycloaliphatic b6 sung c6 thé dugc st dung bao gdm 3-
isoxyanato-metyl-3,5,5-trimetyl xyclohexyl-isoxyanat ("IPDI") dugc ban trén thi
truong boi Arco Chemical, va meta-tetrametylxylen diisoxyanat (1,3-bis(1-isoxyanato-
1-metyletyl)-benzen) dugc ban trén thi truong boi Cytec Industries Inc. dudi tén
thuong mai TMXDI® (Meta) Aliphatic Isoxyanate.

Nhu dugc sir dung & ddy va yéu cau bao ho, thut ngit “cic diisoxyanat béo va
xycloaliphatic” c6 nghia 12 6 dén 100 nguyén tir cacbon dugc lién két trong mach
théng hoic mach vong c¢6 hai nhom dau cung phan Umg diisoxyanat. Cac diisoxyanat
béo va xycloaliphatic dé sir dung theo sang ché c6 thé bao gdm TMXDI va cac hop
chit ¢6 cong thirc R-(NCO), trong d6 R 1a nhém béo hodc nhém xycloaliphatic.
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Polyol trong thanh phin tao mang (a) c6 thd bao gdm hop chit c6 it nhét hai
nhém hydro hoat tinh bao gdm céc nhém OH va cling c6 thé bao gdbm cdc nhém amin
so cép, cac nhém amin thir cAp, cac nhém thiol, va céc hdn hop cuia ching. Hop chét
da chirc don chi c6 cac nhém OH thuong duge st dung; twong tu, hop chét da chuc
don c6 cac nhém chirc duge tron cb thé duge st dung.

Céc vat liéu chita OH thich hop d st dung theo sang ché trong quy trinh diéu
ché vat liéu polyuretan trong thanh phén tao mang c6 thé bao gdm cac polyete polyol,
céc polyeste polyol, cac polycaprolacton polyol, cic polycarbonat polyol, va cic hdn
hop cua chung.

Céc vi du vé céc polyete polyol 1a céc ete polyalkylen polyol ma bao gdm cac

ruQu c6 cong thire cau tric sau day:

Hl_ Ol—CH—l_IOH
oo

m
R

1

or

i— o—Fen |H on

m
Rl

Trong d6 phan tir thé R1 14 hydro hogc alkyl thip chira tir 1 dén 5 nguyén tir
cacbon bao gdm cac phdn tir thé dwoc tron, van thudng 12 tir 2 ¢én 6 va m 1a tir 8 dén
100 hodc cao hon. Pugc bao gbm 1a cac poly(oxytetrametylen) glycol,
poly(oxytetraetylen) glycol, poly(oxy-1,2-propylen) glycol, va poly(oxy-1,2-butylen)
glycol. Céc vi du vé cac alkylen oxit c6 thé bao gdm etylen oxit, propylen oxit, butylen
oxit, amylen oxit, aralkylen oxit, nhu styren oxit, cic hdn hop ctia etylen oxit va
propylen oxit. C4c polyoxyalkylen polyol c6 thé dugc diéu ché bing cac hdn hop chira
alkylen oxit bang cach st dung quy trinh alkyl hoa bing oxy ngiu nhién hodc theo
ting budec.

Ciing hiru ich 1a c4c polyete polyol dugc tao ra tir quy trinh alkyl héa bang oxy
cac polyol khéac nhau, vi du, cic diol nhu etylen glycol, 1,6-hexandiol, Bisphenol A va
tuong tu, hodc cac polyol cao khac nhu trimetylolpropan, pentaerytritol, va cic chét

twong tw. Céc polyol clia nhém chirc cao ma cé thé dugc st dung 1am chi thi c6 thé
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duoc tao ra, vi dy, bing quy trinh alkyl héa bing oxy céc hop chét nhu sucroza hoic
sorbitol. Mt phuong phap alkyl héa bing oxy thuong dugc st dung 1a phan tung cuia
polyol véi alkylen oxit, vi dy, propylen hoic etylen oxit, cé mat chit xtc tac axit hodc
bazo. Cac polyete cu thé bao gdm cac chit dwoc ban dudi tén TERATHANE va
TERACOL, dugc ban trén thi truong boi E. I. Du Pont de Nemours va Company, Inc.,
va POLYMEG, dugc bén trén thi truong bdi Q O Chemicals, Inc., mdt chi nhanh cua
Great Lakes Chemical Corp.

Céac polyete glycol dé sir dung theo sang ché c6 thé bao gdm ete
polytetrametylen glycol.

Polyol chita polyete c6 thé bao gém céc copolyme khéi bao gdm céc khéi
etylen oxit-propylen oxit va/hodc etylen oxit-butylen oxit. Pluronic R, Pluronic L62D,
Tetronic R va Tetronic, dugc bén trén thi trudng bdi BASF, c6 thé dugc st dung lam
vat liéu polyol chira polyete theo sang ché.

Céc polyeste glycol thich hgp c6 thé bao gdm cac san phim este hoa chita mot
hodic nhidu axit dicarboxylic c6 tir bén dén mudi nguyén tir cacbon, nhu céc axit
adipic, suxinic hogc sebaxic, véi mot hodc nhiéu glycol ¢6 trong lugng phén tir thép c6
tir hai dén muodi nguyén tir cacbon, nhu etylen glycol, propylen glycol, dietylen glycol,
1,4-butandiol, neopentyl glycol, 1,6-hexandiol va 1,10-decandiol. Céc polyeste glycol
c6 thé 1a cac san phim este hoa cla axit adipic véi cac glycol ¢ tir hai dén muoi
nguyén tir cacbon.

Céac polycaprolacton glycol thich hop dé st dung theo séang ché c6 thé bao gdm
céc san phdm phan tmg ctia E-caprolacton v6i mot hogc nhidu glycol co trong lugng
phéan tir thip duoc liét ké trén day. Polycaprolacton c6 thé dugc didu ché bang cich
1am ngung tu caprolacton c6 mit hop chét hydro hoat tinh hai chirc nhu nuéc hodc it
nhét mot trong céc glycol ¢6 trong lwong phan tir thip duoc liét ké trén day. Cac vi du
cu thé vé cac polycaprolacton glycol bao gdm cac diol polyeste polycaprolacton cé
ban trén thi truong dudi tén CAPA® 2047 va CAPA® 2077 boi Solvay Corp.

Céc polycarbonat polyol duoc biét trong linh vic k§ thuat nay va c6 ban trén
thi truong nhu RavecarbTM 107 (Enichem S.p.A.). Polycarbonat polyol ¢ thé dugc
tao ra bang cach cho phan tng véi glycol hitu co nhu diol va dialkyl carbonat, nhu
dwoc mo ta trong patent My s6 4.160.853. Polyol c¢6 thé bao gdm polyhexametyl

carbonat c6 mirc d§ polyme hda khac nhau.
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Chét lidu glycol c6 thé bao gdm céc polyol c6 trong lwong phén tir thip nhu cac
polyol ¢6 trong lugng phan tir nho hon 500, va cac hdn hgp twong thich ciia chung.
Nhu duoc st dung & ddy, thudt ngir “twong thich” nghia 1 c4c glycol hoa tan duge vao
nhau @ tao ra pha don. Cac vi du vé& cac polyol niy c6 thé bao gdm cac diol va triol ¢6
trong lugng phén tu tha‘ip. Néu dugc st dung, lwong triol dugc chon dé tranh mirc 46
lién két ngang cao trong polyuretan. Muc do lién két ngang cao c6 thd din dén
polyuretan héa rén dwgc ma khéng c6 kha ning tao ra bang nhiét d¢ va 4p suét vira
phai. Glycol hitu co thudng chira tir 2 dén 16, hoic tir 2 dén 6, hoic tir 2 dén 10
nguyén tir cacbon. Céc vi du vé céc glycol nay c6 thé bao gdm etylen glycol, propylen
glycol, dietylen glycol, trietylen glycol, tetraetylen glycol, dipropylen glycol,
tripropylen glycol, 1,2-, 1,3- va 1,4-butandiol, 2,2,4-trimetyl-1,3-pentandiol, 2-metyl-
1,3-pentandiol, 1,3- 2,4- va 1,5-pentandiol, 2,5- va 1,6-hexandiol, 2,4-heptandiol, 2-
etyl-1,3-hexandiol, 2,2-dimetyl-1,3-propandiol, 1,8-octandiol, 1,9-nonandiol, 1,10-
decandiol, 1,4-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandimetanol, 1,2-bis(hydroxyetyl)-
xyclohexan, glyxerin, tetrametylolmetan, nhu pentaerytritol, trimetyloletan va
trimetylolpropan; va cac isome ctia chung.

Vit liéu chira OH c6 thé c6 trong lwong trung binh khéi phan ttr, vi du, it nhit
bing 60, hodc it nhét b(:ing 90, hoic it nht bﬁng 200. Ngoai ra, vét liéu chira OH c6 thé
¢6 trong luong trung binh khéi phén ti, vi dy, nhoé hon 10,000, hodc nhé hon 7000,
hodc nho hon 5000, hozc nhé hon 2000.

Vit liéu chira OH d8 st dung theo sang ché c6 thé bao gém céc tereste dugc tao
ra tir it nhit mét axit dicarboxylic c6 trong luong phan tir thap, nhu axit adipic.

Céc polyeste glycol va cac polycaprolacton glycol d sir dung theo sang ché c6
thé dwoc diéu ché béng cach sir dung c4c quy trinh este hoa hodc chuyén hoa este da
biét nhur duge mo ta, vi dy, trong bai bdo: D. M. Young, F. Hostettler et al., "
Polyesters from Lactone," Union Carbide F-40, p. 147.

Céc polyeste glycol ciing c6 thé dugc diéu ché tir phan tng cua 1,6-hexandiol
va axit adipic; 1,10-decandiol va axit adipic; hodc 1,10-decandiol va caprolacton.

Theo céc vi du khéc, polyol @ st dung theo séang ché c6 thé duge chon tir: (a)
san phém este hda cia axit adipic voi it nhét mot diol duogc chon tir 1,4-butandiol, 1,6-
hexandiol, neopentyl glycol, hodc 1,10-decandiol; (b) san phdm phéan ung cua E-

caprolacton véi it nhat mét diol dugc chon tir 1,4-butan diol, 1,6-hexan diol, neopentyl
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glycol, hodc 1,10-decandiol; (c) polytetrametylen glycol; (d) cac polycarbonat glycol
béo, va (e) cac hdn hop ciia chiing.

Thong thudng trong céc ché phdm tao mang cla sang ché, cac vi hat polyme
cam quang chira cdc nhém chitc ma phan tng véi cadc nhom chirc phan ung trong vat
liéu trong thanh phan tao mang (a), cho phép cac vi hat trd nén hop khéi vé6i cac ché
phdm. C4c nhém chirc ndy c6 thé 13 bit ky trong s cac nhém dd duoc thao luan trén
day.

Céc ché phdm tao mang cia sang ché co thé duge st dung dé phu céc 16p nén
va diéu ché c4c vat dung dugc phii cam quang. Cac 16p nén nay c6 thé 1a cac chi tiét
quang hoc, nhu céc chi tiét bd nhd quang hoc, céc chi tiét hién thi, cac chi tiét thude
mét, cac chi tiét cira s hodic cc chi tiét guong.

Khi phii 1én 16p nén va héa rin, cic ché phim tao mang héa rén dugc cua sang
ché thuong cho thdy chi s§ khuc xa 16n hon 1,5, thong thudng ndm trong khoang 1,55
dén 1,65, thong thuong hon nim trong khoang 1,58 dén 1,60.

Lép nén c6 thé bao gdm chét liéu hitu co polyme it nhit mot phin duge héa rén
duoge chon tir cac chit lidu hitu co polyme nhiét rin, cac chit lidu hiru co polyme déo
nhiét hodc hdn hop cua cic chét liéu hitu co polyme ndy. Trong cac trudng hop khac,
chét lidu hiru co polyme duoc chon tir poly(C1-C12 alkyl metacrylats)),
poly(oxyalkylen dimetacrylat), poly(phenol metacrylat duogc alkoxylat hoa), xenluloza
axetat, xenluloza triaxetat, xenluloza axetat propionat, xenluloza axetat butyrat,
poly(vinyl axetat), poly(rugu vinylic), poly(vinyl clorua), poly(vinyliden clorua),
polycarbonat déo nhiét, polyeste, polyuretan, polythiouretan, polysulfithiouretan,
poly(ure-uretan), poly(etylen terephtalat), polystyren, poly(alpha metylstyren),
copoly(styren-metylmetacrylat), copoly(styren-acrylonitril), polyvinylbutyral hoic cac
polyme dugc diéu ché tir cAc monome bis(alyl carbonat), cdc monome acrylat da chur,
cac monome metacrylat da chirc, cic monome dietylen glycol dimetacrylat, cac
monome diisopropenyl benzen, cac monome bisphenol A dimetacrylat duoc etoxy
hoa, cac monome etylen glycol bismetacrylat, cic monome poly(etylen glycol)
bismetacrylat, cic monome phenol bis metacrylat dugc etoxy hoa, ca4c monome ruou
polyhydric polyacrylat dugc alkoxylat hda, cic monome styren, cac monome uretan
acrylat, cdic monome glyxidyl acrylat, cdic monome glyxidyl metacrylat, cic monome

dialyliden pentaerytritol hoic cac hn hop ciia cdc monome nay.

-47-



21669

Céc 16p nén thich hop dé sir dung trong quy trinh diu ché cac chi tiét quang
hoc ctia sang ché cho thiy chi sé khuc xa it nhit bang 1,55 va bao gdm céc 16p nén
khéng déo nhu thiy tinh. Thong thudng hon, cac 16p nén thudng duge st dung trong
céc 16p phu quang hoc dugc sir dung, bao gdm cic monome polyol(alyl carbonat), vi
dy, alyl diglycol carbonat nhu dietylen glycol bis(alyl carbonat), monome nay duoc
ban dudi nhin hiéu CR-39 bdi PPG Industries, Inc; cic polyme polyure-polyuretan
(polyure uretan), dugc diéu ché, vi du, bing phan tmg cua tién polyme polyuretan va
chét héa rén diamin, ché phém cho mét polyme nay dugc ban dudi nhan hiéu TRIVEX
boi PPG Industries, Inc; monome carbonat dugc ngt mach bing polyol(met)acryloyl;
cac monome dietylen glycol dimetacrylat; cic monome phenol metacrylat dugc etoxy
héa; cdc monome diisopropenyl benzen; cdc monome trimetylol propan triacrylat duoc
etoxy hoa; cdc monome etylen glycol bismetacrylat; cdic monome poly(etylen glycol)
bismetacrylat; cic monome uretan acrylat; poly(bisphenol A dimetacrylat dugc etoxy
héa); poly(vinyl axetat); poly(rugu vinylic); poly(vinyl clorua); poly(vinyliden clorua);
polyetylen; polypropylen; polyuretan; polythiouretan; polycarbonat déo nhiét, nhu
nhua dugc lién két carbonat duge din xudt tir bisphenol A va phosgen, chét liéu nay
dugc ban dudi nhan hiéu LEXAN; céc polyeste, nhu chat lidu dugc ban dudi nhan
hiéu MYLAR; poly(etylen terephtalat); polyvinyl butyral; poly(metyl metacrylat), nhu
chét liéu dugc ban dudi nhan hiéu PLEXIGLAS, va céc polyme dugc diéu ché béng
céach cho cac isoxyanat da chirc phan {mg vai polythiol hodc c4c monome
polyepisulfit, hodc dugc homopolyme hda hodc co-va/hodc terpolyme héa véi
polythiol, polyisoxyanat, polyisothioxyanat va tlty y c4c monome khong bo hoa vé
mit etylen hodc cdc monome vinyl chira chét thom duoc halogen héa. Ciling dugc du
tinh 13 cac copolyme ctia c4c monome ndy va cac hdn hgp ctia cic polyme va cac
copolyme dugc md ta véi cac polyme khéc, vi du, dé tao ra cac san phdm mang ludi
thdm vao nhau. Thong thuong, chi sb khiic xa cia 16p nénla & gifta 1,55 va 1,67,
thudng ndm trong khoang 1,55 dén 1,65. Thiouretan, polycarbonat, va/hoic polyuretan
ure gbc thio 14 cac 16p nén thudong dugce sir dung nhét.

Céc chi tiét quang hoc bao gdm: c4c chi tiét by nho quang hoc nhur céc thiét bi
dé xir ly bo nhé va anh quang hoc; céac chi tiét thudc mét nhu cac thdu kinh hiéu chinh,
thiu kinh khong higu chinh, th4u kinh tiép xuc, thdu kinh trong mét, kinh Ip, c4c thiu

kinh bao v€ va kinh che mit; céc chi tiét cira s6 nhu gidy trong, b0 loc, 14 chin sang
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dung cho két cAu, 6 t6, m t6 va may bay, va cac bd ngit mach quang hoc; céc chi tiét
guong; va céc chi tiét hién thi nhur man hinh, man hinh may tinh, pin tinh thé 16ng, cac
thiét bi phat sang hiru co va céc chi tiét bao vé.

Nhu dugc st dung & day, thuat ngit “quang hoc” nghia 1a gén lién véi hodic
duoc lién két v6i 4nh sang va/hodc tAm nhin. Cac chi tiét by nhé quang hoc cé thé bao
gdm cac thiét bi xir Iy anh va céc thiét bi luu trit dit liéu quang hoc. Trong cic chi tiét
bd nh¢ quang hoc ndy, su twong tic cta thiét bi véi cac tin hiéu quang hoc géy ra sy
thay ddi trong bd nhé quang hoc ca cac thiét bi d6 trong khoang thoi gian cho dén khi
thay dbi theo dang hinh anh dugc xir 1y hodc duge duy tri hoiic cho dén khi thay dbi
theo dang thong tin dwgc duy tri cho dén khi dugc thay di thém hodc bi x6a bd. Nhu
duge st dung & dy, thuat ngit “thudc mét” nghia 1a gén lién voi hodc duge lién két
v6i mét va tAm nhin. Cac vi du v& céc chi tiét thudc méit bao gém céc thiu kinh hiéu
chinh va khong hiéu chinh, bao gém c4c thau kinh don thi hodc da thi, ma c6 thé 14 cac
thiu kinh da thi hoic dugc phan doan hogc khong dugc phan doan (nhu cac thiu kinh
hai trong, cac thdu kinh ba trong va c4c théu kinh lién tuc), cling nhu céc chi tiét khac
duge sir dung dé hiéu chinh, bao vé hodc ning cao tAm nhin, (dé trang diém hoic
khac), bao gdm cac thau kinh tiép xuc, céc thiu kinh trong mét, kinh 1ap, va cac thiu
kinh bao v€ hodc kinh che mat.

Nhu duge st dung & day thuét ngit “cira s6” nghia 14 khe m& dugce lam thich
tmg @ cho phép truyén birc xa qua d6. Cac vi du vé cira s bao gbm gidy trong, bd
loc, 14 chin sang ding cho két cu, 6 t6, mé t6 va may bay, va céc bd ngit mach quang
hoc. Nhu dugc st dung & day, thuat ngit “chi tiét guong” nghia 12 bé mit ma phan
chiéu guong mot phan 16n anh sang t6i. Theo sang ché, anh sang dugc phén chiéu c6
thé dugc cai bién bing loai vi hat polyme cam quang dugc lién két dén chi tiét guong.

Nhu dugce st dung & day, thuit ngit “hién thi” nghia 1a su trinh bay nhin théy
hodc doc duoc béng may cua thong tin béng tir, s6, ky hiéu, thiét ké hoac hinh v&. Céc
vi du vé céc chi tiét hién thi va c4c thiét bj bao gdm man hinh, man hinh mdy tinh, pin
tinh thé 16ng, c4c thiét bi phat sang hitu co va céc chi tiét bao vé. Nhu duge sit dung &

~, ¢

ddy, thuat ngit “pin tinh thé 16ng” ¢6 nghia 14 cAu tric chira v4t lidu tinh thé 16ng ma 1a
vat liéu khong déng truong c6 kha ning duoc sip xép. Pin tinh thé léng cha dong 1a
céc pin trong d6 vat lidu tinh thé 16ng c6 kha ning dwoc chuyén ddi gitra cac trang thai

dugc sdp xép va 16n x0n hodc gitra hai trang thai dugce sip xép bing cach ap 1én mot
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ngoai lyc, nhu dién trudng hodc tir trwong. Pin tinh thé léng bi ddng 1a cac pin trong
d6 vat liéu tinh thé léng duy tri trang thai duoc sép xép. M5t vi du vé chi tiét hodc thiét
bi pin tinh thé 1éng chit dong 12 méan hinh tinh thé 1ong.

Nhu dugc sir dung & ddy, thust ngit “sép xép” nghia 12 mang lai cach sip xép
hogc vi tri thich hop, nhu béng cach chinh thing voi cdu triic hodc vat liéu khéc, hodc
béng mot vai luc hodc hiéu tmg khéc. Do dd, nhu duge sir dung & day, thuit ngit “sép
xép” bao gdm ca hai phuong phép tiép xtc dé sip xép vat liéu, nhu chinh thing véi
cau tric hodc vét liéu khac, va cac phwong phap khong tiép xtc dé sép xép vat liéu,
nhu bang cach tiép xtic véi ngoai luc hodc hiéu tmg. Thuit ngit “sip xép” cling bao
gdm két hop cac phuong phap tiép xuc va khong tiép xtic.

Céc vi du vé cac phuong phép cia céc vat liéu tinh thé 16ng it nhit mot phin
sp xép ciling nhu c4c vat liéu khong ding truong khac nhu cac vat liduvat liéu quang
hoc phi tuyén tinh, cac vat liduvét liéu quang sic-ludng huéng sic ciing nhu cac thube
nhudm ludng huéng sic, theo cic phuong 4n khac nhau dugce bc 16 & day bang cach
sir dung tinh thé 16ng vt liéu 1am vi dy, bao gdm viéc cho it nhit mot phén cia vt
liéu tinh thé 16ng tiép xtic v6i it nhit mot trong s6: tir trudng, dién trudmg, buc xa héng
ngoai dugc phén cuc tuyén tinh, birc xa cuc tim dugc phén cuc tuyén tinh, birc xa nhin
thdy dugc phan cuc tuyén tinh va Iyc ct.

Ngoai cac phuong phép da néi trén day dé sip xép it nhit mot phan vt liéu tinh
thé 16ng, c4c vat lidu tinh thé 16ng c6 thé it nhit mot phan dugc sap xép bing cach
chinh théng it nhat mot phén cua vt liéu tinh thé long véi vat liéu hodc céu tric khac,
nhu dung cu dinh huéng. Nhu duge sir dung ¢ day thult nglt “dung cu dinh huéng”
nghia 13 co cAu ma c6 thé tao didu kién thuan loi cho viéc dinh vi mdt hoic nhiéu cdu
truc khac ma duge cho tiép xtc, truc tiép va/hodc gian tiép, v6i it nhit mot phin cta
ching. Thong tin thém vé cac dung cu dinh huéng dwoc boc 16 trong Pon xin cp
patent My s P-108.935 tir doan [0153] dén [0288] dugc ndp ngay 17 thang 5 nim
2004, md ta ctia n6 duge két hop & ddy bing cach vién dan.

Chi tiét quang hoc cling c6 thé dugc chon tir cac chi tiét bo nhd quang hoc, cac
chi tiét hién thi, c4c chi tiét thuoc mét, cac chi tiét cira s§ hodic cac chi tiét guong. Chi
tiét hién thi c6 thé dugc chon tir man hinh, méan hinh may tinh, pin tinh thé 16ng, cac
thiét bi phat sang hitu co hoic céc chi tiét bao vé. Chi tiét quang hoc c6 thé 1a thiét bi

phat sang hitu co "OLED" trong d6 bé mit thi nhét 14 anot, bé& mat th hai 1a catot va
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vat liéu dugc dinh vj gitta ching 1a vat liéu phat xa, vat liéu phat xa nay duoc tiép xuc
dién vdi anot ndy va catot nay.

Khi dong dién dugce duge sit dung cho OLED, anot phun cic 18 tréng va catot
phun céc electron vao vt li€u phat xa bao gém lugng hiru hig¢u ctia céc vi hat polyme
cam quang cia sang ché. Céc 16 tréng va electron dugc phun di chuyén vé phia dién
cuc dugc nap d6i nhau. Khi electron va 13 tréng dinh vi trén cung phan tit, "exiton," 1a
cip electron-16 tréng dugc dinh vi c6 trang thai ndng luong bi kich thich, dugc tao ra.
Anh sang dugc phat khi exciton nghi thong qua co ché quang phat xa nhu dugc biét
boi cac chuyén gia trong linh vyc k§ thuét nay. Xem, vi dy, patent M§ sb 6.687.266 &
cdt 2, dong 47 dén cot 18, dong 59, mé ta cia nd duge két hop & day béng cach vién
dan. Céc vi hat polyme cim quang it nhit mot phan duoc lién két ngang c6 thé bao
gém lugng hiru hi€u cta cac vat li€uvat liéu cam quang dugc chon tir cac vat licu
huynh quang, céc vét liéu 14n quang hogic cac hén hop ciia ching.

Céac vi du v& cac chi tiét bao vé bao g6m cac vat dung c6 lugng hitu hiéu cta
cac vi hat polyme cdm quang it nhat mot phin duoc lién két ngang cua sang ché ma
duge két hop vao va/hoic dugc lién két dén it nhat mot phin ciia it nhit mot bé mit
vat dung. Lwong hitu hiéu ctia céc vi hat polyme cam quang 13 luong céc vi hat ma cho
phép xé4c nhén vat dung. Luong hitu hiéu cta cac vi hat cam quang c6 thé duoc dinh vi
trong dAu hiéu x4c nhan. Cac vi du vé ndy céc chi tiét bao vé bao g@)m: the truy cap va
theé ra vao, vi dy, vé, phu hi¢u, thé nhin dang hodc hdi vién, thé ghi ng, chimg tir luu
théng va chimg tr khong luu thong, vi du, hdi phiéu, ngan phiéu, trai phiéu, tin phiéu,
chimg chi tién guri, giéy ching nhén cd phiéu, v.v.; tai liéu chinh phu, vi dy, tién t8,
giéy phép, thé nhin dang, thé tién ich, visa, ho chiéu, gidy ching nhan chinh thirc,
chimg thu, v.v., hang tiéu ding, vi dy, phdn mém, dia compact ("dia CD"), dia video
ky thuat s (DVD), dd gia dung, thiét bi dién tir dan dung, myc xdm, dd thé thao, xe
hoi, vv, thé tin dung, thé hang héa hodc, nhan va bao bi.

Mic du khéng gii han & day, chi tiét bao vé c6 thé duoc lién két véi it nhat
mot phan cta 16p nén duge chon tir 16p nén trong sudt va 16p nén phan chiéu. Ngoai
ra, trong trudng hop 16p nén phan chiéu 13 cin thiét, néu 16p nén 1a khong phan chiéu
hozc khong phan chiéu di cho 16p phit dugc du dinh, vét liéu phan chiéu c6 thé truée
tién duogc phu cho it nhit mot phin cta 16p nén truée khi ddu hidu x4c thuc duoc ap

vao d6. Vi dy, 16p phtt nhém it nhat mot phan phan chiéu c6 thé duge phu cho it nhit
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mot phﬁn ctia 16p nén trudce khi tao ra chi tiét bao vé trén do. Ngoai ra, (cac) chi tiét
bao vé ¢ thé duoc lién két dén it nhat mot phﬁn ctia 16p nén dugc chon tir cac 16p nén
khong duge pht mau, cic 16p nén dugce phit mau, cic 16p nén quang séic, cac 16p nén
quang sic dugc phit mau, 16p nén it nhit mot phin phén cuc tuyén tinh, cac 16p nén it
nhét mot phﬁn phén cyc tron, va cac 16p nén it nhit mot phﬁn phén cuc dang elip. Cac
chi tiét bao vé c6 thé 1a cac chi tiét bao vé it nhit mot phin phan cuc tuyén tinh.

Ngoai ra, chi tiét bao vé con c6 thé bao gém mot hoic nhiéu 16p phu hodc tim
khéc dé tao ra chi tiét bao vé phén chiéu da 16p véi cac dac diém phu thudc goc nhin
nhu dugc md ta trong patent My sb 6.641.874 & cot 1, dong 6 dén cot 13, dong 28,
dugc két hop & ddy bing cach vién din.

Nhu duogc str dung & day, thuat ngir “it nhét mot phén phan cuc tuyén tinh” dwa
trén céc 16p phit hodc cac 16p nén ¢ nghia 14 cac 16p pha hoic cac 16p nén duge lam
thich tmg v&i bltrc xa phan cuc tuyén tinh (vi du, gitt lai tr mot s6 dén tit ca cac dao
dong clia vecto tir trudng clia céc séng 4nh sang dén mdt hudng). Nhu duge st dung &
day, thuat ngtr “it nhét mot phén phan cyc tron” dya trén cac 16p phu hodc cac 16p nén
c6 nghia 14 cic 16p phi hodc céc 10p nén duge 1am thich img d phan cyuc tron tir mot
sb dén tit ca buc xa. Nhu duoc st dung & day, thuat ngit “it nhét mot phén phén cuc
dang elip” dya trén céc 16p phti hogic cic 16p nén c6 nghia 1a cac 16p phu hodc céc 16p
nén dugc lam thich mg dé phan cuc dang elip tr mot s6 dén tat ca buc xa. Nhu duge
stt dung & day, thuat ngit “quang sic” khi dwoc str dung dwa trén cic 16p phi hodc cac
16p nén, c6 nghia 14 16p phit hodc 16p nén c6 phd hép thy cho birc xa nhin thdy ma thay
dbi d4p tmg v6i it nhit bic xa quang héa. Ngoai ra, nhu duoc sir dung & day dya trén
cac 16p nén, thuat ngit “quang sic dwgc phu mau” nghia 14 cic 16p nén chua sic td
cling nhu vét li€uvat liéu quang sc, va ¢o phd hép thu d6i v6i birc xa nhin thdy, cuc
tim va/hogic hdng ngoai ma thay dbi dép tmg véi it nhit birc xa quang héa. Do do, vi
du, 16p nén quang séc dugc phu mau cé thé c6 dic tinh mau thir nhit cua sic tt va dic
tinh mau th hai cia hdn hop séc t6t va vat liduvat liéu quang séc khi dugc cho tiép
xuc véi bue xa quang héa.

Céc phuong phap pht cic ché phdm tao mang ciia sang ché bao gdm cac
phuong phép dugc biét trong linh vuc k§ thuat nay dé phi cac 16p pht, nhu phi quay,
pht phun, phu phun va quay, phit man, pht dong, phi nhiing, dic phun, duc, phu lan,
phit ddy, va chén ddc. Theo cic phuong an nhit dinh, it nhit mo6t phan 16p phu bao
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gdm céc vi hat polyme cam quang dugc phu 1én 16p duc va 16p nén duogc tao ra bén
trén 16p phu hodc 16p nén dugc tao ra trudc duoc dét bén trén 16p phd, vi dy, béng
cach chén duc, va 16p pht it nhit mét phan dugc héa rén. Trong vi du nay, 16p phu c6
thé duoc phit dusi dang 16p phit 16ng hodc bot bao gdm céc vi hat polyme cam quang.
Céc vat dung quang sic bao gdm tdm polyme dugc mod ta sau day ciing c6 thé dugc
diéu ché bing cach sir dung quy trinh chén dic.

L&p nén duge ph c6 thé con bao gdm cac 16p phit bd sung nhu 16p phu 16t, 16p
phtt chéng an mon, 16p phii chdng phan chiéu, 16p phu chuyén tiép dugc dat gitta 16p
pht cam quang va 16p pht chéng in mon; mang polyme it nhit mot phin phén cuc
ho#c 16p phu va cac hdn hop ciia ching.

Nhu dugc chu thich trén day, trong mot vai trudng hgp, 16p phu 16t dwoc phu
1én bé mit 16p nén trwde khi phit ché pham tao mang héa rin duoc. Lép phu 16t duoc
dit gitta 16p nén va ché phim tao mang héa rin dugc, va c6 vai tro nhu 16p phu chan
@ ngin ngira sy tuwong tac cia céc thanh phén 16p pht polyme v&i 16p nén va nguoc
lai, va/hodic nhu 16p bam dinh @ thic ddy su bam dinh cta ché phim tao mang hda
rén dugc vao bé mit 16p nén. Lép 16t ¢6 thé dugc phu 1én 16p nén bing phwong phép
d biét bat ky, vi dy, phuong phap pht phun, quay, rai, man, lin hoic nhing; va c6 thé
dugc phu 1én bé mit duoc 1am sach va khéng dugc xir Iy hodc dugce lam sach va dugce
xur ly, vi dy, dugc xir Iy hoa hoc hodc dugc xir ly plasma, cia 16p nén. Cac 16p phu 16t
duoc biét dén rong rdi bdi cac chuyén gia trong linh vyc k¥ thuat nay. Viéc lya chon
16p phu 16t thich hop s& phu thudc vao 16p nén duge sir dung, nghia 13, 16p phu 16t phai
tuong thich vé mit hoa hoc va vit ly véi bé mit cua 16p nén va ché phém tao mang
héa rén dugc, trong khi tao ra céc ti€n ich chitc ndng dwgc mong muén cho 16p phu
16t, nghia 13, cac déc tinh ngdn chin va bam dinh.

L&p phit 16t ¢6 thé 1a mot hodic mot sb 16p don phén tir day, va c6 thé nim trong
khoang tir 0,1 dén 10 micromet, thong thuong hon 1 tir 0,1 dén 2 hodc 3 micromet. Do
day ctia 16p 16t c6 thé khic nhau gifta su két hop bit ky cia cac tri sb da néi trén day,
bao gém céc tri s& dugc trich din. Mot vi du dugc thiét ké vé 16p ph 16t thich hgp bao
gdm silan chirc hitu co, nhu metacryloxypropyl trimetoxysilan, chit xdc tac cta vat
li€u ma tao ra axit khi tiép xtic véi birc xa quang hoa, vi dy, cac mubi oni, va dung méi
hitu co, nhu diglyme hodc ruou isopropyl, nhu dugc mé ti trong patent M§ s

6.150.430, md ta ctia n6 duge két hop & day bing cach vién din.
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Vi du khac vé 16p phit 16t dugc md ta trong patent M§ s6 6.025.026, m6 ta ché
phdm ma gin nhw khong c6 organosiloxan va bao gdm cac anhydrit hitu co c6 it nhat
mdt lién két etylen va vat lidu chua isoxyanat. M6 t& ndy cling dugc két hop & day
bang cach vién din. Sau khi phu 16p 16t, 16p nén c6 thé dugc rira bing ruou nhu 2-
propanol va sau d6 1a nude, va duge siy khd trong khoang thoi gian 1én dén nira gio o
nhiét d6 nim trong khoang 60°C dén 80°C.

Cac 16p phu da néi trén déy c6 thé duoc lién két dén it nhét mot phin cia cing
bé mit cua 16p nén theo thir tw sau day tir bé mit: 16p 16t, cam quang, chuyén tiép,
chéng in mon, mang hodc 16p pht phan cyc, chdng phan chiéu, va chéng an mon;
hodc 16p 16t, cd&m quang, chuyén tiép, chéng #n mon, va chéng phan chiéu; hodc cam
quang, chuyén tiép, va phan cyc; hodc 1ép 16t, cdm quang, va phan cyuc; hodc 16p 16t,
c&m quang, va chdng phan chiu. Cac hdn hop khac nhau cta céc 16p phu d3 noi trén
day 1a c6 thé nhu dugc biét dén boi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat nay. TAt ca
cac 16p phu da néi trén day c6 thé duge phti 1én mot hodc nhiéu bé mit cla 16p nén, vi
dy, ca hai bé mit ctia 16p nén quang hoc. Lép pht cam quang thuong dugc phu 1én
mot bé miit. Lop nén co thé loai vat liéu bat ky duge mé ta & day dé lam 16p nén, nhu
chi tiét quang hoc; vi du, chi tiét thuoc mét.

Céc vi du vé cac 16p phit 16t ¢6 thé duoc st dung bao gdm cac 16p phi bao gdm
céc chit lién két, c4c san phim thity phén it nhit mot phan cia cac chét lién két, va cac
hén hop ctia chiing. Nhur duoc sir dung & day “chat lién két” nghia 14 vat liéu c6 it nhét
mdt nhém c6 kha ning phan tmg, gin va/hodic lién két véi mot nhém trén it nhit mot
bé mit. Chét lién két co thé hoat ddng nhu 1a ciu ndi phén t & bé mat chung cua it
nhit hai bé mit ma c6 thé 1a cac bé mit twong ty hodc khong tuong tw. Céc chét lién
két c6 thé 1a cac monome, cic tién polyme va/hodc céc polyme. Cac vat liéu nay bao
gém cic chit hitu co-kim loai nhu céc silan, titanat, ziriconat, aluminat, ziricon
aluminat, cdc sin phim thiy phan ciia ching va céc hdn hop cua ching. Nhu duogc st
dung & ddy cum tir “cdc san phim thiy phén it nhit mot phdn coa cac chét lign két”
nghia 12 it nhit mot s§ dén tit ca cac nhém c6 thé thiy phan trén chét lién két duoc
thily phan. Céc vi du khéc vé cac 16p phu 16t thich hop dé sir dung bao gdm céc 16p
pht 16t dwgc mo ta trong patent My s6 6.025.026 & cot 3, dong 3 dén cot 11, dong 40
va patent My s 6.150.430 & cot 2, dong 39 dén cot 7, dong 58, mé ta cita ching dugc
két hop & day bing cach vién din.
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Nhu dugc sir dung & ddy, thuat ngit “16p phit chuyén tiép” nghia 13 16p phu trg
gilp trong viéc tao ra gradien trong céc dic tinh giita hai 16p phu. Vi dy, 16p phu
chuyén tiép c6 thé tro giup trong viéc tao ra gradien trong do cimg gifta 16p phu cimg
twong d6i va 16p phit mém twong déi. Céc vi du v& cac 16p pht chuyén tiép bao gdm
céc mang moéng gbc acrylat dugc hoa rin bang bic xa nhur duoc mo ta trong patent My
56 7.452.611, md ta 16p phit dugc két hop & day bing cach vién din.

Céc vi du vé cac 16p phi it nhat mot phan chéng an mon va céc 16p phu bao vé
khéc bao gdm cac 16p phu chéng dn mon bao gdm organosilan, organosiloxan, céc 16p
phu chéng an mon dya trén cac vat liu vo co nhu silic oxit, titan oxit va/hoic ziricon
oxit, c4c 16p pht chdng #n mon hitu co thudc loai 1a cac 16p phu chin oxy héa rén
duge dudi anh sang cyc tim ma cai thién d6 bén moi cua vt liduvat lig¢u cam quang,
cac 16p phit chdn UV, va cc hdn hop ciia chiing.

Cum tir “16p pht hogc tdm it nhat mot phin chéng 3n mon” ¢6 nghia 1 16p phu
hoic it nhit mot phén tAm 1am tir vat li€u polyme bao v&€ ma cho théy do chéng dn mon
16n hon vat lidu tham chiéu chuén, vi du, polyme lam tir monome CR-39® dugc ban
trén thi trudong boi PPG Industries, Inc, nhu dugc thir nghiém trong phuong phép c6
thé so sanh véi ASTM F-735 Phuong phép thir nghiém chuén vé d6 chéng 3n mon cua
céc chat déo va 16p phu trong subt bang céch sir dung phuong phép séng céat dao dong
(Standard Test Method for Abrasion Resistance of Transparent Plastics and Coatings
Using Oscillating Sand Method).

Cum tir “16p phu it nhat mét phan chdng phan chiéu” c6 nghia 12 16p phil it nht
mot phan cai thién tinh chat chéng phan chiéu cta 16p nén ma né duoc phu vao dé
bang cach lam giam luong 4nh sang dugc phan xa béi bé mit ciia 16p nén va cho cac
16p nén trong subt bing cach lam gia ting phan trim d¢ truyén qua so véi 16p nén
khong dugc phi. Céc vi du vé cac 16p phi chéng phan chiéu bao gdm don 16p hoic da
16p ctia céc oxit kim loai, c4c florua kim loai, hodc cac vat liéu khac, ma c6 thé két tua
trén c4c vat dung cua sang ché théng qua quy trinh bay hoi chan khong, phun kim loai,
hodc m¢t vai phuong phap khac.

Céc vi du v& it nhit c4c 16p phii mot phan phén cuc tuyén tinh bao gdm cac 16p
phi bao gdm céc hop chit ludng huéng sic thong thuong nhu céc hop chit duoce thao

luan trude do.
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Sang ché cu thé hon dugc mé ta trong céc vi du sau day, dugc du dinh chi cho
muc dich minh hoa, do cic phuong 4n cai bién va cic phurong 4n thay thé khac nhau &
d6 s€ 1a r6 rang véi cac chuyén gia trong linh vyc k¥ thuat nay.

Trong Muc I, ché phim ctia cic vi du I - 3 v& céc thé phén tan khdng c6 nudc
dugc cai bién ciia cic vi hat quang séc va cdc vi du so sénh 1 - 3 vé cac thé phén tan
khong c6 nudc cua cic vi hat quang sic dwoc mé ta. Trong Muc II, cac ché phim phu
ma két hop céc vi hat quang sic ciia Muc I duge md ta cling nhu quy trinh didu ché
ctia cac thau kinh duoc phu va thit nghiém vat 1y duge thuc hién trén cac thiu kinh
dugc phu. Trong Muc I1I, thir nghiém hiéu suét quang sic dugc thuc hién trén cac thiu
kinh dugc phti dwgc chon dugc mo ta.

T4t ca nudc duoc st dung trong céc vi du va cac vi du so sanh 1a nuéce khir ion.
Séc ky loc gel (Gel permeation chromatography: GPC) dugc thyc hién bing cach sir
dung cac chudn polystyren voi cac trong lugng phén tir dugc bao céo theo trong luong
trung binh s phan tir (Mn) (gam)/mol, trong lugng trung binh khéi phan tir (Mw)
(gam)/mol, va chi sb da phan tan (polydispersity index: PDI). Quy trinh khudy am
duoc thuc hién br?lng céch st dung thiét bi khqu am Fischer Scientific Model FS30D
& tin ra ra 1a 42 KHz cho khoang thoi gian dwoc chi dinh. Thue nghiém phén trdm chit
rin dugc thuc hién b'ﬁmg cach bd sung luong vat liéu di biét vao chao nhom, bd sung
axeton dé phén tan n6 déu khip chio, gia nhiét trong 10 & nhiét d6 120°C trong 1 gio
(tr khi dugc chi dinh khéc), x4c dinh chénh léch khéi tir trong lugng ban diu va tinh
to4n phan tram.

Vi du thwe hién sing ché

Muc I - Quy trinh didu ché & cac vi du va vi du so sanh
Vidul

Budc 1 —Diéu ché tién polyme uretan va nudc

Céc vat liéu sau day duoc bd sung theo thir ty dugc mo ta vao binh day tron bbn
c6 dugc trang bi que do nhiét d6 dién tir, may khudy co hoc, binh ngung, va vo gia
nhiét.

Mg lidu Chit ligu Trong luong
(gam)
A N-metyl pyrolidinon 120
axit dimetylolpropionic 100,6
triphenyl phospit 0,9
thiéc dibutyl dilaurat 0,9
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hydroxytoluen dugc 0,9
butylat héa
B 2-(dicaprolacton)etyl 258,3
acrylat
C metylen bis(4- 393,0
xyclohexylisoxyanat)
D dietanolamin 78,9
toluen 454.9

Mé liéu A dugc khudy trong binh & nhiét d6 100°C cho dén khi tt ca cc chit
rin dugc hoa tan. Mé liéu B duoc bd sung va nhiét do cua hdn hop dugc diéu chinh
dén 80°C. M¢ liéu C dugc bd sung trong thdi gian 15 phut va hdn hop thu duge duoc
gilt & nhiét do 80°C trong 3 gidr. Mé liéu D dugc bd sung va hdn hop duoc 1am mat
dn nhiét d6 trong phong. san phim cudi 1 dung dich mau vang sach cuc nhét véi tri
sb axit bang 31,0 va ham luong chét rin phin trim 1a 60%. Tri s axit dugc do bing
chudn d¢ bang dién thé ké véi KOH.

Buéc 2 — Didu ché uretan metacrylat ky nuéc quang sic
3,3-Di(4-metoxyphenyl)-6,11,13-trimetyl-13-(2-(2-(2-hydroxyetoxy)-
etoxy)etoxy)-3H,13H-indeno[2’,3’:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran (53,6g, 0,08 mol) Quang
sic A, trimetylen carbonat (146g, 1,43 mol), clorofom khan (400ml) va nhom
isopropoxit (3,3g, 0,016 mol) dugc bd sung vao binh 1 c¢b dung tich 1 lit bang thanh
khudy tir, dugc rira bing nito kh, bit nip bing mang ngén cao su, va sau dé dugc cho
phép khudy & nhiét 46 trong phong trong 24 gi¢. Dung dich hitu co mau tim d4m thu
dugc duoc rira bang cach b dung dung dich HCI ¢ dic (16g) trong H>0O (400g) va
khudy manh. Khi chia tich va loai bé pha nudc, 16p hitu co sau d6 duge rira bang dung
dich nuéc natri bicarnonat 10 % trong luong (400mL). Lép hitu co thu hdi duge duoc
sy kho bing magie sulfat, dugc loc, va duge rét vao binh quay chan khong dung tich
1 lit. Phan bd trong lugng phén tir béng GPC dugc xac dinh 1a Mn béng 3.090, Mw
bing 3960 va PDI bing 1,28. Sau khi quay chan khong trong 1 gi¢ & nhiét do 90°C,
diu mau tim dam duogc pha lodng bing toluen khan (200g), va 4 giot thiéc dibutyl
dilaurat va isoxyanatoetylmetacrylat (12,6g, 0,081 mol) dugc bd sung vao dung dich

nay. Hon hop phan tmg thu dugc dugc gia nhiét dén 76°C, duoc rira béng nito kho, bit
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nip bing mang ngin cao su, duoc khudy trong 3 gir & nhiét do6 76°C, sau d6 khudy
qua dém & nhiét d§ trong phong.
Budc 3 — Diéu ché thé phén tan chira nuéc cia cac vi hat quang séc

Céc chat liéu sau day duogc bd sung theo thir tw duge mo ta nhu sau.

Me ligu Chat liéu Trong lugng (gam)
A Nude 124,0
dimetyletanolamin 0,72
butyl acrylat 16,44
etylen glycol dimetacrylat 2,40
San phim ctia Bude 1 19,20
B San phim ctia Budc 2 18,91
C Nude 10,0
amoni sulfat st (1 % trong 0,16

lugng trong H20)

t-butyl hydroperoxit 0,08
D Nude 10,0
natri metabisulfit 0,10

Chét tién nhii twong dugc didu ché trude tién bang cach léc binh chira chita Mé
litu A va sau d6 khudy n6 trong cbc thity tinh. Chét tién nhil tuong duoc tai tudn hoan
thong qua Microfluidizer® M110T & 4p suét 55.158 kPa trong khi Mé liéu B duoc bd
sung vao. Microfluidizer® M110T dugc ban trén thi trudng bdi Microfluidics™
division ctia MFIC Corporation, Newton, MA. Quy trinh t4i tuin hoan duoc tiép tuc
cho dén khi nhiét d6 nhil twong dat 60°C, sau d6 nudc 1am mat va da duoc bd sung vao
bé chira dung dich bén ngoai dé 1am mat nhii twong tudn hoan dén nhiét d6 nho hon
30°C. Me liu C duoc bd sung nhanh chéng dudi dang hdn hop va sau d6 Mé lidu D
duoc b sung timg giot dudi dang hdn hop trong khoang thoi gian 10 phut. Cubi ciing,
thé phan tAn mau tim duc dwgc bom véo binh quay chén khéng dung tich 1 lit.

Budc 4 - Diéu ché thé phan tan khong c6 nuéc (Non-Aqueous Dispersion: NAD) cia
céc vi hat quang sic

Propylen glycol (160g) dugc b sung vio binh quay chan khéng dung tich 1 lit
chita 2 mé nhil twong nudc cla san phim cta Bude 3 (17,3 % trong lugng cac chét
rén): Hon hop duoc quay chin khong & nhiét d6 45°C va &p suit <10 mm Hg cho dén
khi trong lugng khong ddi thu dugc trong khoang 4 gid. Ham luong phén trim céc

chét rén thu duoc 1a 32%.
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Budc 5 - Chuyén héa nhém chirc bé& mit axit thanh diol

San phim ctia Budc 4 (110g) va 50% trong luong dung dich chira 2,3-epoxy-1-
propanol trong toluen (1,6g) dugc bd sung vio binh 3 ¢b dung tich 2 lit duge trang bi
c@p nhiét dién vdi 18 rét nito, binh ngung va bd khudy. Véi diu kién khudy va dong
nito duong nhe, hdn hop duge gia nhiét &n 70°C va duoc khudy trong 3,5 gio, tai thoi
diém d6 tri sé axit giam tir 5,4 xubng con 1,1. Dung dich sau d6 dugc quay chan
khong trong 30 phtit & 4p suat 30mm Hg va nhiét d6 55°C va sau d6 30 phit & ap suét
2mm Hg va nhiét 46 55°C. Ham lugng céc chit rén cudi dugc x4c dinh 13 29,4% bing
cach st dung quy trinh d4 dugc mo6 ta trir viéc sau 1 gidr gia nhiét trong 16 & nhiét do
110°C.
Vidu2
Budc 1-Didu ché tién polyme uretan wa nudc

Céc vit liéu sau day duoc bd sung theo thit ty dugc md ta vao binh phan ting
dugc trang bi phu hop.

Mé liéu Chét liéu Trong luong
(gam)

A 2,2- axit dimetylolpropionic 6,7
hydroxytoluen dugc butylat héa | 0,1
triphenyl phospit 0,1
thiéc dibutyl dilaurat 0,1
N-metyl pyrolidinon 6,7

B SR495BM 34,4

C DESMODUR® N3600?) 54,78
Toluen 50,3

D dietanolamin 10,5
Toluen 14,19

) DBugc bdo céo 1a caprolacton acrylat dugc ban trén thi trudng bdi Sartomer Company,
Inc.

(2)  Dugc béo cdo la nhya polyisoxyanat béo da chirc dugc ban trén thi trudng béi Bayer
Materials Science LLC.
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Me liéu A duoc khuéy trong binh & nhiét d§ 55°C va trd thanh dung dich mo
duc. Mé liéu B dugc bd sung va hén hop duoc duy tri & nhiét d6 55°C. M¢ liéu C duogc
b6 sung trong thdi gian 15 phut va hdn hop thu duge dugc gitt & nhiét d6 55°C trong 1
gio sau d6 3 gio ¢ nhi¢t 46 60°C. Dung dich gia nhiét duoc loai bd va Mé liéu D duoc
b6 sung vao. San phdm cubi 1a dung dich nhét trong subt.

Budc 2 — Diéu ché tién polyme uretan ky nuéc

Céac vat liéu sau day dugc bd sung theo thr ty dugc mod ta vao binh phan tng

duogc trang bi thich hop .
Meé liéu Chit liéu Trong luong
(gam)

A Toluen 112

B DDI® 1410 diisoxyanat® 65,45
hydroxytoluen dugc butylat 0,1573
hoa
thi€c dibutyl dilaurat 0,1577

C Quang sic A® 30,0

D Toluen 10,7

E SR495BM 64,51

3) Buoc bdo cdo 1a diisoxyanat béo durge ban trén thi truong boi Cognis.
@) Quang sdc A la 3,3-di(4-metoxyphenyl)-6,11,13-trimetyl-13-(2-(2-(2-
hydroxyetoxy)etoxy)etoxy)-3H,13H-indeno[2’,3’:3,4]naphto[ 1,2-b]pyran.

Mé liéu A duoc bd sung vao binh phan ing duoc trang bi thich hgp. Mé liéu B
duge bd sung va hdn hop duge khudy va dugc gia nhiét dén nhiét &6 90°C. Sau khi dat
90°C, M¢ lidu C dugc bd sung thong qua phéu bd sung va Mé lidu D duge sir dung dé
rira phéu bd sung. Sau khi hoan tit viéc bd sung, hdn hop thu duge duge duy tri &
nhiét d6 90°C trong 1,5 gid. Hdn hop duoc lam mét dén nhiét 46 80°C. Mé liéu E duoc
b sung bang cach suc khi vao hdn hop thong qua cdt hinh thap. Hon hop thu dugc
dugc gia nhiét dén nhigt do 80°C trong gid. Sau khi 1dm mét, san phdm cudi duoc
chuyén vao binh thuy tinh.

Bu6c 3 — Diéu ché thé phan tan khéng c6 nudc
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Céc vat li¢u sau day dugc bd sung theo thir ty dugc mo ta nhu sau.

Mzé liéu Chit ligu Trong luong
| (gam)

A San pham cta Buac 1 18,8
Butylacrylat 14,8
dimetyletanolamin 0,33
Nudce 118,0
San phim ciia Budc 2 18,4
Toluen 8.8

B Nudce 12,0
amoni sulfat sat 0,16

(1 phn trim trong lwong
dung dich nudc)

t-butylhydroperoxit 0,08
C Nudc 20

natri metabisulfit 0,10
D propylen glycol 80,0

Chét tién nhil tuong dugc diéu ché bing cach khudy Mé liéu A trong cbc thiy
tinh. Chit tién nhii tuong nay duoc khudy 4m & nhiét d6 trong phong trong 10 phaut.
Chét tién nhii twong duogc tuin hoan ba I4n théng qua Microfluidizer® M-110P & 4p
sudt 86.184 kPA. Microfluidizer® M-110P dugc ban trén thi truong boi
Microfluidics™ division ctia MFIC Corporation, Newton, MA. Nhiét d6 thu duoc cua
chét tién nhii twong 14 khoang 20-27°C. M¢ lidu B duoc bd sung sau d6 bd sung Mé
liéu C trong thoi gian 10 phut. Thé phan tin mau tim duc thu dwoc dugc chuyén véao
binh quay chin khong va Mé liéu D dugc bd sung. Thé phan tin thu duge duoc lam
bay hoi cho dén khi khéng con thu dugc nudc va trong lwong khong ddi thu duge.
Phén trim chét rén dugc xé4c dinh bing 26%. M6t mAu thé phan tan khong cé nude
(20g) duoc hwu giit d so sanh.

Budc 4 — Chirc héa héa hoc thé phén tan khong c6 nude
Phén A — Diéu ché chit khoi mao quy trinh polyme héa gbc chuyén hoa nguyeén tir
(ATRP)

Dung dich chta glyxidol (10g, 0,135mol), pyridin (11g, 0,139mol), va
clorofom (15ml) dugc bd sung vao binh chira thich hop va dwgc lam lanh dén 0°C. 2-
Bromo-2-metylpropanoyl bromua (28g, 0,13mol) trong clorofom (30ml) dugc bd sung
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timg giot trong thdi gian 15 phut duéi khi quyén khi nito. Dung dich phan tmg duoc
khudy & nhiét d6 trong phong trong 14 gid. Dung dich dwgc rira ba 14n bing HCI 5 %
trong luong trong nuéc. Pha hitu co dugce tach, dugc siy kho trén magie sulfat, va
clorofom duogc loai bod béng cach lam bay hoi. San phém thu duoc 13 diu sach va c6
mau ve‘lngvnhe (26,1g). Phd NMR cho thiy san phdm c6 c4u tric phit hop véi oxiran-2-
ylmetyl 2-bromo-2-metylpropanoat.
Phin B — Chitc héa bé mit ctia thd phan tan khong ¢6 nude

Binh chira san phdm ctia Budc 3 (49g) dugc pha lodng bang 25g propan-diol va
dugc dit dudi ap suét giam trong 3 gidr & nhiét d6 55°C dé loai bo tiép nudc. Oxiran-2-
ylmetyl 2-bromo-2-metylpropanoat (0,406g) tir Phin A dugc bd sung vao binh. Phan
g thu dugc duge khudy & nhiét d6 70°C trong 2 gid dudi nito trong bé chira dau, sau
do6 & nhiét 46 50°C trong 1 ngay.
Phén C — Polyme héa b& mit ctia thé phén tdn khéng cé nudc

San phdm ctia Phian B (27,0g) duoc pha lodng bing metoxy-propanol (110mI)
va isopropanol (65ml) va dugc tron trong diéu kién khudy. CuCl (0,0025mg), 2,2-
dipyridyl (0,03g), va n-(butoxymetyl)metacrylamit (3,0g) duoc bd sung va duge khir
khi bdng nito suc trong 30 phut. Axit ascorbic (0,041g) dwoc bd sung va dung dich
dugc khudy qua dém & nhiét d6 trong phong duéi nito. MAu duoc cho tiép xutc véi oxy
béng cach suc khi va alumin (20g) dugc bd sung. Miu dugc loc qua nit alumin va
duogc dit dusi ap suat giam dé loai bod isopropanol va metoxy-propanol. Quy trinh
polyme héa duge x4c nhan bing cich theo di GPC ctia mAu. Phin trim chét rén bang
36,6%.
Viduy3
Budc 1 — Didu ché tién polyme uretan ua nudc

Céc vt liéu sau day duoc bd sung theo thir tu dugc md ta vao binh phan tng
duoc trang bi thich hgp nhu binh day tron bdn cb duge trang bi que do nhiét d6 dién
tir, may khudy co hoc, binh ngung, va vo gia nhiét

Mé liéu Chat liéu Trong lugng
(gam)

A 2,2- axit dimetylolpropionic 100,6
hydroxytoluen dugc butylat 0,9

héa
triRhenyl phospit 0,9
thiec dibutyl dilaurat 0,9
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N-metyl pyrolidinon 120,0

B SR495BW 258,3

C dixyclohexylmetandiisoxyanat | 393,0

D Toluen 376,0
dietanolamin 78,9
Toluen 78,9

Me liéu A dugc khudy trong binh & nhiét 46 100°C cho dén khi tAt ca cac chit
rin dugc hoa tan, Mé liéu B dugc bd sung va hdn hop dugc gia nhiét lai dén nhiét d6
80°C. M¢ ligu C duoc bd sung trong thoi gian 15 phut va hdn hop thu duge duge gitt &
nhiét d6 80°C trong 3 gid va dugc lam mat dén nhiét do duéi 50°C. Mé liéu D dugc bd
sung va hdn hop thu dugc duge khudy trong 30 phut khi dwge 1am mat dén nhiét d6
trong phong. San phdm cubi 1 dung dich mau vang sach cuc nhét.

Budc 2 — Didu ché thé phén tan khong c6 nude

Céc vét liéu sau day duogc bd sung theo th{r ty dwgc mo ta nhu sau.

Mé liéu Chét liéu Trong luong
, (gam)
A San pham cta Budc 1 28,2
Butylacrylat 22,2
dimetyletanolamin 0,95
Nudc 188,0
San pham cia Budc 2 ctia Vi | 27,6
du?2
Toluen 13,2
B nudc 12,0
amoni sulfat st 0,24
(1 phan trim trong lugng dung
dich nuéc)
t-butylhydroperoxit 0,12
C Nudce 20
natri metabisulfit 0,15
D propylen glycol 140,0

Chét tién nhii twong dugc diéu ché bing cach khudy Mg liéu A trong coc thity
tinh. Chat tién nhfi twong niy dwgc khudy 4m & nhiét d6 trong phong trong thdi gian
10 phiit. Chat tién nhii twong dugc tudn hoan ba lan qua Microfluidizer® M-110P & 4p
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suit 86.184 KkPA. Microfluidizer® M-110P dugc ban trén thi truong boi
Microfluidics™ division ctia MFIC Corporation, Newton, MA. Nhiét d§ thu duoc cia
chét tién nhii twong 1 khoang 20-27°C. Mé liéu B duoc b sung sau d6 b sung Mé
liéu C trong thoi gian 10 phut. Thé phén tén mau tim duc thu duge duge chuyén vao
binh quay chan khong va Mé liéu D dugc bd sung. Thé phan tan thu dwoc duoc lam
bay hoi cho dn khi khong con thu dugc nuée va thu duge trong lwong khong dbi.
Phén trim chét rin dugc xac dinh béng 27%.
Budc 3 — Chirc héa héa hoc thé phan tan khong c6 nude
Phin A — Chirc héa bé mit thé phan tan khong c6 nude

Oxiran-2-ylmetyl 2-bromo-2-metylpropanoat (0,676g) tir Phidn A cta Vi du 2
va dimetyletanolamin (0,150g) dugc bd sung vao binh chira san phim cua Budc 2
(80g). Hon hop phan tmg dugc khudy & nhiét d6 70°C trong 3 gio dudi nito trong bé
dau, sau d6 & nhiét d6 50°C trong 1 ngay.
Phin B — Polyme hoa bé mit thé phén tan khoéng cé nudc

San pham ctia Phin B (15,0g) dugc pha lodng bing metoxy-propanol (36ml) va
isopropanol (24ml) va dugc tron trong diéu kién khudy. CuCl (0,0005mg), 2,2-
dipyridyl (0,014g), va n-(butoxymetyl)metacrylamit (1,2g) duoc bd sung va duge khu
khi v6i nito suc trong 30 phit. Axit ascorbic (0,015g) dugc b sung va dung dich duoc
khudy qua dém & nhiét d6 trong phong dudi nito. MAu duoc cho tiép xtic v6i oxy bing
cach suc khi va alumin (20g) duoc bd sung. M3Au dugce loc qua nut alumin va duoc dit
dusi 4p sudt giam dé loai bo isopropanol va metoxy-propanol. Quy trinh polyme hda
duoc xac nhan béng cach theo ddi GPC ctia miu.
Vi du so sanh 1 (CE-1)

San phém cua Budc 4 cua Vi du 1 duge sir dung 1am CE-1.
Vi du so sanh 2 (CE-2)

San phim ctia Budc 3 clia Vi du 2 duoc sir dung 1am CE-2.
Vi du so sanh 3 (CE-3) |

San pham ctia Budc 2 ctia Vi du 3 duoc st dung 1am CE-3.
Muc II - Diéu ché ché pham phi, thiu kinh dugc phi va thir nghiém vat Iy
Phin A - Diéu ché c4c ché phim phu Solgel ctia Vi du 1 va CE-1

Dung dich pht Hi-Gard®1080 (40.0g), dung dich phu rén solgel ¢6 béan trén thi
trudng boi PPG Industries, Inc., duge bd sung vao hai binh chira thich hgp. San phim
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& Vidu 1 (58,5g) duoc bd sung vao mét binh chira va CE-1 (58,5g) dugc bd sung vao
binh chita khéc. Sau khi bd sung, ca hai binh chita dugc lic trong thoi gian tdi thiéu 1a
5 gidy. Chét 1am én dinh 4nh sang TINUVIN® 292 (1,5g), chit lam én dinh 4nh séng
amin khéng tw do c6 bén trén thi trudng bdi CIBA Specialty Chemicals dugc bd sung
vao mbi binh chira. Sau khi b sung, ¢4 hai binh chira dugc lic trong thoi gian tdi thiéu
1a 5 gidy. Cac dung dich thu dugc dugc dé yén trong 30 dén 60 phut d& 1am mét bot
khi c¢6 thé c6 dugc tao ra.
Phin B — Phi c4c 16p pha tir Phin A

Cac thiu kinh phéng polycarbonat Gentex® dugc phu bing PDQ® c6 dudng
kinh cta 76 milimet duoc xir Iy bing plasma oxy & tc d6 dong 1 100 mililit (mL)
mdi phut oxy & dién ning 120 o4t trong ba phiit. MSi thdu kinh dwgc phu hai 1in bing
16p phil quang séc theo thir tw dé thu dugc mang thich hop. C4 hai 16p phit déu bang
céc dung dich chira sin phdm & vi du 1 va CE-1 théng qua quy trinh phu quay. Mbi
16p phu duge sir dung khoang 1-2ml dung dich. P&i véi 16p pht thir nhét, thdu kinh
duoc quay & tbe do 644 vong/phut trong 8 gidy. Cac thau kinh duogc pht sau d6 dugc
sdy kho nhanh & nhiét 6 80°C trong 10 phat. Lép phu tht hai mong hon sau d6 dugc
boi bang cach 1am phan tan va quay & tdc d6 1670 vong/phut trong 8 gidy. Quy trinh
séy kho nhanh khac & nhiét do 80°C trong 10 phiit duge thuc hién. Thiu kinh sau d6
duoc phu 16p cubi bing dung dich phit Hi -Gard®1080 bing cach lam phéan tan 1-2ml
dung dich va quay & tbc d6 1067 vong/phit trong 8 gidy. Sau 86, cac théu kinh duogc
phu da dugc sdy khd nhanh dugc héa rén & nhiét 46 120°C trong 3 gid. Mdi théu kinh
thu dugc c6 16p phu ctia cdc dung dich tir Phan A c¢6 d6 day bing khoang 22 micromet.
Phin C — Thir nghiém tinh én dinh cta dung dich pht ctia Phin A

Céac dung dich phu cua Phin A dugc lwu gitt & nhiét d6 trong phong va dugc
d4anh gia vé ngoai quan. Ngay sau quy trinh diéu ché cac 16p phi, ca hai duge thiy 1a
s& c6 dd nhét bang nhau va khong dugce tao gel, nghia 1a, khong nhin thdy céc hat chit
rdn nhé trong chét 16ng. Sau 4 ngay, dung dich pht chtra CE-1 tr¢ nén nhét hon trong
khi dung dich phu ctia Vi du 1 khéng thay ddi. Sau 5 ngay, dung dich phu chita CE-1
tré nén dugc tao gel trong khi dung dich phu ciia Vi du 1 khong thay dbi. Sau 8 ngay,
dung dich phu chitra CE-1 vén dugc tao gel trong khi dung dich phi ctia Vi du 1 khong
thay di.
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Phén D — Diéu ché cac 16p pht melamin véi céc san phdm & vi du 2-3 va CE-2 va CE-
3

Céc vét liéu sau day dugc liét ké theo khéi lugng gam dugc bd sung theo thir ty
duoc liét ké vao binh thiy tinh kich c& 0,028kg chét long dugc tron thich hop sau mdi
14n bd sung vat liéu phén tan ddng déu. Sau khi hoan tét viéc bd sung, mdi hdn hop

duge lin trong thoi gian t5i thidu 1a 4 gid & mit cao nhét dit trén truc dinh gia

Wheaton & nhiét d§ trong phong.

Céc chit liéu Lépphu | Lép phuiciia | Lop pht cia | Lép phi cia
cua Vidu2 CE-2 Vidu 3 CE-3
Vidu?2 7,0137 --- --- ---
CE-2 --- 7,3141 — o
Vidu3 --- --- 7,9273 —
CE-3 --- --- --- 7,7530
S1U9055.0©) 0,3549 0,2831 0,2851 0,2900
Nhya CYMEL® 2,5734 2,1023 2,0733 2,0951
3277
TINUVIN® 292®) 0,0547 0,0586 0,0485 0,0526
1-metyl-2- --- 0,3188 0,3155 0,3024
pyrolidinon
(6) Dugc bio cdo 1a ureidopropyltrietoxysilan dugc ban trén thi trudng bodi Gelest.
@) Puogc bao cao la me}amin formaldehyt dugc bén trén thi truong béi Cytec.
(8)  Duoc béo céo la chat 1am 6n dinh 4nh sdng amin khong tw do dugc ban trén thi trudng

bdi Ciba Specialty Chemicals.

Phén E — Phil c4c 16p pha tit Phdn D

Céc thiu kinh phéng polycarbonat Gentex® duoc pht bing PDQ® c6 dudng
kinh 76 milimet dugc sit dung nhu duge cung cdp. Céc thdu kinh dugc xir Iy bing
plasma oxy & tdc d6 dong 1 100 mililit (mL) mdi phut oxy & dién nang 100 o4t trong
mot phut. Cac thiu kinh dwoc phi bing cac dung dich cta cac vi du 2-3 va CE-2 &
CE-3 théng qua quy trinh pht quay. Khoang 1-2ml cua dung dich ctia mdi vi du dugc
phén tan 1én trén thiu kinh va thiu kinh duoc quay & téc do 765 vong/phut trong 8
gifly. C4c thau kinh dwoc phu duge héa rin trong 16 khong khi cudng birc théng qua
chu trinh héa rén nhu sau: 80°C trong 5 phut va 140°C trong 1 gi¢ va dugc lam mat
dén nhiét @6 trong phong. Cac thiu kinh duoc pht duge xir Iy 14n nita bing plasma
oxy nhu dugc md ta trén day va dugce pha bing bang dung dich pha HI-GARD®1080,
16p pht rén solgel tao ra dung dich phii ¢6 ban trén thi trudong bdi PPG Industries, Inc.,
théng qua quy trinh phi quay. Khoang 1-2ml HI-GARD 1080 dugc phan tan 1én trén
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théu kinh va thiu kinh dugc quay & téc do 1067 vong/phut trong 8 gidy. Sau do, cac
théu kinh dugc ph bing dung dich phi HI-GARD®1080 dugc héa rin & nhiét do
120°C trong 3 gio.
Phén F — Thit nghiém vat Ly

Céc thiu kinh duoc phu dugce diéu ché trong Phan E duogc thir nghiém vé d6 mo
Haze. Thir nghi€ém d6 m¢ dugce thuc hién bﬁng cach xac dinh phén tram dd mo ban
dAu cta cac thiu kinh duoc didu ché trong Phin E va phin trim d6 mo thir cAp sau khi
cac thau kinh duoc nhing vao nude soi duge khir ion trong 30 phut. Sau khi duogc
nhung trong nudc s6i, cac thdu kinh duoc lau kho va dugc cho 1am maét dén nhiét do
trong phong trude khi thir nghiém. D6 m& duoce do béng cach sir dung cong cu Hunter
Lab UltraScan XE. Lugng phén trim d6 mo thip hon dugc chi ra bing con sb thip

hon 12 két qua duge mong mudn.

Viduy # % do mdban | % d6 md thi cip
dau
2 0,38 0,52
CE-2 1,06 30,18
3 0,34 1,53
CE-3 0,48 9,29

Muyc IIT — Thtr nghiém hiéu suét quang sic

Hiéu suét quang sic cta cac thdu kinh duoc phu duoc liét ké trong bang duéi
day dugc x4c dinh nhu sau. Cac thdu kinh duoc phu duoc didu ché trong muc II duoc
thtt nghiém vé& phan tmg quang sic trén gi4 quang hoc Gia do quang sic (Bench for
Measuring Photochromics: BMP) san xuét boi Essilor, Ltd. France. Gi4 quang hoc
dugc gift & nhiét d6 khong dbi 1a 23°C (73.4°F) trong subt thir nghiém.

Trude khi thir nghiém trén gid quang hoc, mdi thau kinh dwogc pha duoc cho
tiép xtc véi 4nh sang cyc tim 365-nanomet trong khoang 10 phut & khoang cach
khoang 14 centimet dé kich hoat cac vat liéuvat liéu quang séc. Do roi birc xa UVA
(315 dén 380nm) & thau kinh duoc do bing phd k& buc xa Licor Model Li-1800 va
duoc thiy béng 22,2 o4t trén mét vudng. Thiu kinh sau d6 dugc dat dudi den halogen
500 o4t cuong do cao trong khoang 10 phit & khoang cich khoang 36 centimet dé lam
mit mau (khong hoat héa) céac vét liéuvat liéu quang séc. P roi ¢ thiu kinh duoc do
bang phd ké birc xa Licor va duoc thdy bang 21,4 Klux. Cac thiu kinh sau d6 duge gitt
& mdi truong t6i & nhiét d6 trong phong (tir 21°C dén 24°C, hodc 70°F dén 75°F) trong
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it nht 1 gios trude khi thir nghiém trén gia quang hoc. Trude khi do trén gia quang hoc,
cac thau kinh duogc do vé d6 thu birc xa cuc tim & 390 va 405nm.

Gi4 quang hoc BMP dugc trang bi hai dén hd quang 150 oat ORIEL® Model
#66057 Xenon & cac géc phai v6i nhau. Pudng truyén séng tir Bén 1 duoc din hudng
qua bd loc thong dai 3mm SCHOTT® KG-2 va cac bd loc dd den trung tinh thich hop
ma gép phin vao mirc d6 UV cin thiét va do roi birc xa 4nh sang mot phan nhin thiy.
Dudng truyén sang tir Pén 2 dugc din huéng qua bd loc thong dai 3 mm SCHOTT®
KG-2, b loc ngét 400nm dai ngén SCHOTT® va céc bd loc d den trung tinh thich
hop theo thir ty @& tao ra do roi anh séng nhin théy bd sung. Bo tach tia mau chdm tron
kich thuéc 5,1 cm x 5,1 cm 50%, & 45° dén mbi den duoc st dung dé tron hai tia. Su
két hop cac b loc d6 den trung tinh va kiém soat dién thé cua dén hd quang Xenon
duoc str dung dé diéu chinh cudng do cua do roi birc xa. Phin mém doc quyén duoc st
dung trén BMP dé kiém soat thoi gian, d6 roi buc xa, t& bao khi va nhiét d6 mau, 14
chin sang, lua chon bd loc va do phan tng. Phd quang ké ZEISS®, Model MCS 501,
v6i céc cap sgi quang dé phat tan anh sing thong qua thiu kinh duoc st dung d do
phén ng va mau sic. Cic phép do phan tmg dugc thyuc hién ddi véi céc thdu kinh
chira Quang sic A ndm trong khoang 565 dén 570nm.

Cong suét diu ra cta gia quang hoc, nghia 1, liéu luong 4nh sang ma thiu kinh
duoc cho tiép xuc, duge diéu chinh dén 6,7 o4t trén mét vudng (W/m?2) UVA, duoc 13y
tich phan tir 315-380nm va dd roi 50 Klux va dugc 14y tich phan tir 380-780nm. Phép
do cong suét ddu ra duge thuc hién béng cach str dung khic xa ké va phan mém duoc
chtra trong BMP.

Céc phép do phan ung, lién quan téi sy thay ddi trong mat d6 quang (AOD) tir
trang thai khong hoat hoa hoc mét mau dén trang thai hoat héa hodc c6 mau duoc xac
dinh bang cach thiét 1ap d6 truyén qua khong hoat héa ban ddu, mé ra 14 chén sang tu
(c&c) den Xenon va do dac d6 truyén qua théng qua viéc kich hoat & cac khoang thoi
gian duoc chon. Su thay dbi trong mat d§ quang dugc x4c dinh theo cong thirc: AOD =
log10(%Tb/%Ta), trong d6 %Tb 14 phin trim d6 truyén qua trong trang thai mit mau,
%Ta 1a phan trim d6 truyén qua trong trang thai hoat héa.

Céc két qua ctia thir nghiém nay dugc trinh bay dudi day, trong d6 cac tri s6
chu ky ban hity mat mau tha nhit (“T1/2”), 1a cac khoang thoi gian theo gidy cho AOD

cua dang hoat héa ctia céc vat li€uvat liéu quang sac trong céc 16p phu dé dat mot nira
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ctia mudi 1im phut AOD & 23°C (73.4°F), sau khi loai b ngudn sang hoat héa. Tri sb
chu ky ban hity mat mau thi hai (“2T1/2”) 1a khoang thoi gian theo gidy cho AOD cua
dang hoat héa cua cac vat liéuvat liéu quang sic trong céac 16p phu dé dat mot phﬁn tu
ctia mudi 1im phut AOD & 23°C (73.4°F), sau khi loai bd ngudn sang hoat héa. Tri sb
chu ky ban hiy thir ba (“3T1/2”) 1a khoang thoi gian theo gidy cho AOD ctia dang hoat
héa cta cac vat liéuvat liéu quang sic trong 16p phu dé dat mot phin tdm cta muoi
1am phut AOD & 23°C (73,4°F), sau khi loai bd ngudn sang hoat hoa.

Chu ky Chuky | Chuky ban
Théu kinh dwgc | banhiy | ban hay hily mét
phti bing san | mit mau | mitmau | mau tht ba
phdm 6 Vidu# | thinhdt | tht hai (gidy)
(gidy) (gidy)

1 52 118 232
CE-1 51 114 226
2 79 250 1813
CE-2 42 100 267
3 41 94 214
CE-3 39 87 177

Sang ché da duoc mo ta dua trén céc chi tiét cu thé cua cac phuong 4n cu thé
cua ching. Khong dugc dy dinh 1a cac chi tiét niy s& dugc xem 1a gi6i han pham vi
cta sang ché trir trong pham vi ma chung dugc bao gdm trong bd yéu ciu bao ho kém
theo.
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YEU CAUBAO HQ

1. Phuong phép san xuét thé phan tan khong cé nudc chira cic vi hat cam quang,
phuong phép nay bao gdm cac budc:

a) diéu ché thé phan tan trong nuéc chia vat liéu cam quang va thanh phin
polyme héa dugc, trong d6 thanh phin polyme héa dugc nay bao gdm it nhit mot
nhém chitc wa nudc va it nhit mot nhém chirc ky nuéc;

b) cho thé phan tan thu duoc & budc a) chiu cac diéu kién du dé tao ra cac vi

hat;

¢) polyme héa it nhat mét phin thanh phin polyme héa dugc néu trén;

d) két hop thé phén tan thu duoc véi pha hitu co lién tuc bao gdm dung méi hitu
cOo;

e) loai bé nudc khoi thé phan tan niy sao cho ham luong nude cudi cua thé
phan tan khong c6 nuéc nhd hon 30 phin trim theo trong lugng, trong d6 budc e)
dugc thuc hién trude hodc sau bude d); va

f) cho céc nhém chirc axit bat ky trong céc vi hat phan tmg v6i it nhit mot
nguyén li¢u phan Gng.
2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nguyén liéu phan img c6 it nhit mét nhém chirc
epoxy, it nhit mot nhém chuc thiocarbonylthio, it nhit mét nhém chirc alkoxyamin
va/hodc it nhit mot nhém chire halogenua.
3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 nguyén liéu phan ng c6 it nhit mot nhém chire
epoxy va it nhit mot nhém chuc hydroxyl va bao gdm 2,3-epoxy-1-propanol
(glyxidol).
4. Phuong phép theo diém 2, trong d6 nguyén liéu phan img c6 it nhit mét nhém chirc
epoxy va it nhit mét nhém chirc halogenua.
5. Phuong phép theo diém 4, trong d6 nguyén liéu phan tmg bao gdm san phim phan
g ctia (1) hop chét chira nhém chirc epoxy véi it nhit mdt nhém hydro hoat tinh c6
kha ning phan ung véi axit halogenua hoic este alkyl va (2) hop chét c6 it nhit mot
nhom chirc halogenua chira nhém chire axit halogenua hodc este alkyl.
6. Phuong phép theo diém 5, trong d6 nguyén liéu phan tng bao gdm san phim phan
tmg cua (1) 2,3-epoxy-1-propanol (glyxidol) va (2) 2-bromo-2-metylpropanoyl

bromua.
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7. Phuong phap theo diém 1, trong d6 dung méi hitu co 13 dung méi phan cyc bao gdm
ruqu, diol, glycol, ete, amit, nitril, este, keton va/hoic lactam.

8. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhém chirc va nuéc duge tao ra tit monome gin
nhur va nude va nhém chirc ky nude duge tao ra tir monome gan nhu ky nudc.

9. Phuong phép theo diém 8, trong d6 monome gin nhw wa nuéc dugc didu ché tir
triisoxyanat va/hodc diol chita nhém chirc polycarbonat duge diéu ché tir phan tmg cua
1,6-hexandiol véi phosgen hodc dimetyl carbonat.

10. Phuong phap theo diém 1, trong d6 thanh phin polyme héa duoc con bao gbm it
nhit mot vat liéu copolyme hdéa dugc khac véi monome g?m nhu wa nudc hoic
monome gin nhu ky nudc.

11. Phuong phép theo diém 1, trong d6 budc b) bao gdm viéc cho thé phan tan thu
duge & budc a) chiu cic didu kién ung sudt cét cao.

12. Phuong phap san xut thé phan tan khoéng c6 nudc chira cac vi hat cam quang,
phuong phép ndy bao gém cac budc:

a) diéu ché thé phén tan trong nuéc chita thanh phan tién polyme gin nhu va
nudc;

b) diéu ché thé phan tan trong nudc chira thanh phan tién polyme gin nhu ky
nudc, trong d6 thé phén tan thu dugce & bude a) va/hodc bude b) con bao gém vat liéu
cam quang;

c) két hop cac thé phén tan thu dugc & budce a) va bude b) dé tao ra hdn hop va
cho hdn hop nay chiu cac diéu kién du dé tao ra cac vi hat;

d) polyme héa céc thanh phan tién polyme c6 trong hdn hop néu trén;

e) két hop hdn hop thu duogc véi pha hitu co lién tuc bao gdm dung méi hitu co;

f) loai bé nudc khoi hdn hop thu dugc sao cho ham lugng nude cudi nhd hon
30 phén tram theo trong lugng; trong d6 bude f) duge thuc hién trude hoic sau budc
e); va

g) cho cac nhém chirc axit bit ky c6 trong cac vi hat phan tng véi nguyén li€u
phén Ging c6 it nhit mot nhém chirc epoxy.

13. Phuong phép theo diém 12, trong d6 nguyén lidu phan g ¢6 it nhit mot nhém
chitc epoxy va it nhdt mo6t nhém chic hydroxyl, it nhit mo6t nhém chic
thiocarbonylthio, it nhit mét nhém chirc alkoxyamin hoic it nhit mot nhém chirc

halogenua.
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14. Phuong phap theo diém 13, trong d6 nguyén liéu phan tmg c6 it nhit mot nhom
chitc epoxy va it nhit mot nhém chirc hydroxyl va bao gdm 2,3-epoxy-1-propanol
(glyxidol).

15. Phuong phap theo diém 13, trong d6 nguyén liéu phan tmg c6 it nhit mot nhém
chirc epoxy va it nhdt mét nhém chirc halogenua.

16. Phuong phap theo diém 15, trong d6 nguyén liéu phan ung bao gdm san phdm
phan tmg cta (1) hop chit chira nhém chirc epoxy vdi it nhit mét nhém hydro hoat
tinh c6 kha ning phan ng véi axit halogenua hoic este alkyl va (2) hop chét chira
nhém chire axit halogenua hoc este alkyl c6 it nhit m6t nhém chirc halogenua.

17. Phuong phép theo diém 16, trong d6 nguyén liéu phan tmg bao gdm sin phim
phan tmg cta (1) 2,3-epoxy-1-propanol (glyxidol) va (2) 2-bromo-2-metylpropanoyl
bromua.

18. Phuong phép theo diém 12, trong d6 vét lidu cam quang 14 vt liéu quang sic hitu
co ¢6 it nhat mot nhom chirc polyme hoa duge voi thanh phin tién polyme thu duge &
budc a) va/hodc bude b).

19. Phuong phap theo diém 12, trong d6 budc c) bao gdm viéc cho hdn hop chiu cac
diéu kién ung suét cét cao.

20. Phuong phép theo diém 12, trong d6 vat li€u cdm quang dugc chon tir vat liéu
huynh quang, vat liéu 1an quang, vét liéu quang hoc phi tuyén tinh, vat liéu quang séc
hotic cac hdn hop ctia ching.

21. Phuong phap theo diém 12, trong d6 dung méi hitu co 12 dung mdi phén cuc bao
gém ruou, diol, glycol, ete, amit, nitril, este, keton va/hoic lactam.

22. Phuong phép theo diém 12, trong d6 thanh phin polyme héa dugc con bao gdm it
nhit mot vat lidu copolyme héa dugc khac véi monome gﬁn nhu wa nudc hodc

monome gan nhu ky nudc.
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