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QUANG, THAU KINH CHUA VAT LIEU NAY VA PHUONG PHAP SAN XUAT
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(57) Sang ché dé cap dén hop chat episulfua c6 cong thic (1) va ch€ phdm ding
1am vat liéu quang chita hgp chat c6 cong thic (1) va hop chat c¢6 cong thiic (2).
Ché phdm diing 1am vat liéu quang ndy c6 thé luu trit 6n dinh hop chét ¢6 cong
thic (2) v6i chi phi thdp, va con ¢6 thé luu trit 6n dinh hop chat nay véi sy thay
d8i nhiét do. Ngoai ra, ch€ phdm ding 1am vat liéu quang nay c6 thé tao ra dugc

vat liéu quang c6 tinh chiu sang tot.

v e

(trong cong thitc (1), m 1a s6 nguyén tir 0 dén 4; va n 1a s6 nguyén tir 0 dén 2).

vy

(trong cong thitc (2), m 1a s6 nguyén tir 0 dén 4; va n la s6 nguyén tir 0 dén 2).
Sdng ché con dé cap dén vat liéu quang, thau kinh quang chifa vat liéu nay va

phuong phéap san xuét vat liéu nay.
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Linh vire k§ thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cip dén hop chét luu huynh méi va ché phim ding 1am vt liéu quang
chira hop cht ny, va sang ché con d& cép dén hop chét luu huynh méi thich hop dé st dung
lam vét liéu quang cho théu kinh plastic, ling kinh, soi quang, nén ghi thong tin, bd loc hodc
tuong tu, dic biét 13 thiu kinh plastic, va ché pham ding lam vt liéu quang chtia hop chét nay.

Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Céc thau kinh plastic ¢6 trong Irong nhe, do bén cao va d& nhudém. Céc dic tinh dic
biét cAn cho cAc thAu kinh plastic 14: t trong thép; do trong sudt cao; chi s6 séc vang thip; chi sb
khtic xa cao va chi sO Abbe cao 1 cac dic tinh quang hoc; tinh chiu nhiét cao; va do bén cao; va
turong tur. Hé s khiic xa cao cho phép lam thAu kinh mong hon, va chi sb Abbe cao lam giam

sur sai léch mau ctia thau kinh.

Gén day, nhiéu vi du str dung hop chét hitu co c6 nguyén tir luu huynh dé thu duge hé
sb khiic xa cao va chi sb Abbe cao da duoc bao cdo. Trong sd céc vi du nay, cac hop chit
polyepisulfua cd nguyén tr luu huynh duoc biét dé tao ra sur cAn bang t6t gitra hé s khic xa
va chi s8 Abbe (tai liéu séng ché 1). Hon nifa, vi cic hop chét polyepisulfua c6 thé phan tmg
véi cée hop chét khac nhau, nén cac ché pham trong ché phim véi cac hop chét khac
nhau d3 duoc dé xudt nhim muc dich cai thién cac dic tinh vat 1y (cAc tai liéu sing ché
tlr2 dén 5).

Tuy nhién, rit kh6 dé luu trit hop chét episulfua trong thoi gian dai vi kha nang phan
ting cao cia hop chat ny. Trong trudng hop ndy, cac k¥ thuét luu trit lanh (tai liéu sang ché 6)
va k§ thuat bd sung hop chét epoxy c6 nhém halogen (ti liéu séng ché 7) duoc dé xudt.

Tai liéu lién quan trong linh vuc k¥ thuat
Téi liéu sang ché

Téi liéu sang ché 1: Cong bd don yéu cAu chp bang doc quyén sang ché Nhat Ban
chua tham dinh s6 H09-110979
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Tai lidu sang ché 2: Cong bd don yéu ciu cip bang doc quyén sang ché Nhat Ban
chua thim dinh s6 H10-298287

Tai lidu séng ché 3: Cong bd don yéu ciu cip bang doc quyén sang ché Nhéat Ban
chua thdm dinh s 2001-002783

Tai liéu sang ché 4: Cong bd don yéu cau cip bing doc quyén sang ché Nhat Ban
chua tham dinh 6 2001-131257

Tai lidu séng ché 5: Cong bd don yéu ciu cip bang doc quyén sang ché Nhét Ban
chua thim dinh s6 2002-122701

Tai liéu séng ché 6: Cong bd don yéu ciu cip bing doc quyén sang ché Nhat Ban
chua thim dinh s6 2000-327677

Tai lidu séng ché 7: Cong bb don yéu ciu cip bang ddc quyén séng ché Nhat Ban
chua thim dinh s6 2005272418
Bién chit ky thuit ciia sang ché
VAn d& cn dugc gii quyét boi sang ché

Tuy nhién, dé luu trit lanh, mét phong lam lanh chuyén dung 12 can thiét va doi hoi rét
nhiéu chi phi, va hop chét epoxy c6 nhém halogen 1am suy bién tinh chiu sing nhan duoc tir
halogen. Vi cac Iy do ndy nén sy céi tién 14 dugc mong mudn. Ngoai ra, sy luu trit 6n dinh dbi
voi sy thay dbi nhiét do ciing duoc mong mudn.

Trong cAc van dé néu trén, van d& duoc giai quyét boi ché nay 14 dé xuét ché pham
ding 1am vat liéu quang, ¢6 thé huu trit 6n dinh hop chit polyme héa duoc nhu hop chét
episulfua véi chi phi thap va véi su thay d6i nhiét do, va bang cach ndy c6 thé thu dugc vét liéu
quang co tinh chiu sang 6.

Céch thirc giai quyét van dé

Trong nhiing trudng hop ndy, cic tac gia da nghién ctu k§ ludng va nhan thay rang
céc vAn dé duge mo ta & trén c6 thé duoc giai quyét boi sing ché dugc mé ta dudi day. Cu thé,
séng ché d& xut nhu sau:

1. Hop chét episulfiia 6 cong thire (1):
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O
S m n SH 1)

trong d6 m 1 s6 nguyén tir 0 dén 4 van I s nguyén tir 0 dén 2.

2. Ché phdm ding lam vat liéu quang chira hop chét episulfua theo muc 1 va hop chét polyme
héa dugc khac v6i hop chét episulfua nay.

3. Ché pham ding lam vét liéu quang theo muc 2, trong d6 lugng hop chét episulfua nim trong
khoang tir 0,001 dén 5,0% theo khdi luong.

4., Ché pham ding 1am v4t liéu quang theo muc 2 hogc 3, trong d6 luong hop chét polyme hoa
duogc nim trong khoang tir 95,0 dén 99,999% theo khéi luong,

5. Ché pham ding lam vat liéu quang theo muc bt ky trong s6 cac muc tir 2 dén 4, trong d6 ché

phim nay chita hop chét c6 cong thirc (2) 1am hop chét polyme héa dugc:

S m n S (2)

trong d6 m 13 sd nguyén tir 0 dén 4 vanla s nguyén tir 0 dén 2.

6. Ché phdm ding lam v4t liéu quang theo muc 5, trong d6 lugng hop chét c6 cong thirc (2)
ndm trong khodng tir 40 dén 99,999% theo khéi luong.

7. Ché phim polyme héa dugc va luu héa duge chira ché phim ding 1am vat lidu quang theo
muc bét ky trong s cdc muc tir 2 dén 6 va chét xiic tac qué trinh polyme héa véi luong nam
trong khoang ti 0,0001 dén 10% theo khéi luong so véi tong lugng ché phdm ding 1am vét liéu
quang,

8. Vit liéu quang thu duoc bing cach huu héa ché phAm ding 1am vt liéu quang theo muc bét
ky trong sb cac muc tir 2 dén 6 hodc ché phim polyme héa dugc va luu héa dugc theo muc 7.
9. Thiu kinh quang bao gém vat liéu quang theo muc 8.

10. Phuong phép sén xuét vt liéu quang, phuong phép niy bao 2dm bude bd sung chét xic tac

-4-
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qué trinh polyme héa véi lugng ndm trong khoang tir 0,0001 dén 10% theo khéi luong so véi
tdng lwong ché pham ding 1am vat liéu quang theo muc bét ky trong & cac muc tir 2 dén 6

duoc polyme hoa va luu hda.
Hiéu qué ciia sang ché

Khi san xuét vat liéu quang c6 hé s khiic xa cao, theo sang ché, c6 thé sén xuét ché
pham ding lam vét liéu quang, ma c6 thé luu trtr én dinh hop chét polyme héa dugc nhur hop
chét episulfua véi chi phi thip va véi su thay ddi nhiét do, va bang cach ndy 6 thé thu dugc vat
liu quang c6 tinh chiu sang tot.

M té chi tiét sang ché

Sang ché s& dugc mé ta chi tiét dudi day.

Séng ché d& cap dén hop chit c6 cong thirc (1) & trén va ché phdm diing 1am vat liéu
quang chtra hop chat c6 cong thire (1) va hop cht polyme héa durgc khic vi hop chét ¢ cong
thire (1). Cac vi du vé& hop chét polyme héa dugc khc véi hop chét ¢6 cong thic (1) bao gdm
hop chét episulfia, hop chat vinyl, hop chit metacrylic, hop chét acrylic va hop chét alyl. Trong
sb céc hop chét nay, hop chét dugc wu tién 13 hop chét episulfia, va duge uu tién hon niia 13 hop
chét c6 cong thiic (2) & trén.

Ti 1& hop chét c6 cong thire (1) trong ché phim ding lam vt liéu quang theo sing ché
wu tién 1 nim trong khoang tir 0,001 dén 5,0% theo khéi Iuong, wu tién hon 14 tir 0,005 dén
3,0% theo khéi luong, va diic biét uu tién 13 tir 0,01 dén 1,0% theo khéi lugng. Néu ti 18 hop
chét ¢6 cong thire (1) it hon 0,001% theo khéi lugng, thi c6 thé s& khong dat duoc hiéu qua. Néu
i 1& nay nhiéu hon 5,0% theo khdi luong, thi tinh chiu nhiét c6 thé bi suy bién.

Ngodi ra, ti 18 hop chit polyme hoéa duge trong ché phim ding 1am vat liéu quang
theo sang ché ndy uu tién 13 ndm trong khoang tir 95,0 dén 99,999% theo khdi lrong, wu tién
hon 13 tir 97,0 dén 99,995% theo khéi luong, va diic biét uu tién 14 tir 99,0 dén 99,99% theo khdi
luong. Khi stir dung hop chét c6 cong thiic (2) & trén 1am hop chét polyme héa dug, ti 16 hop
chét c6 cong thiic (2) trong ché pham ding lam vét lidu quang uu tién 1 nim trong khoang tir
40 dén 99,999% theo khéi Iong, uu tién hon 13 tir 50 dén 99,995% theo khéi luong, va diic biét
u tién 12 tir 60 dén 99,99% theo khéi lugng.

Hop chét ¢6 cong thirc (1) & trén va hop chét ¢6 cong thitc (2) & trén s& duge mo ta

-5-
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chi tiét duéi day.

Séng ché dé cap dén hop chét 6 cong thirc (1) & trén, va hop chat 6 cong thiic (1)
duoc ding trong ché phim ding lam vét liéu quang ctia sang ché. Trong cong thire (1), wu tién
m 14 s nguyén tir 0 dén 2 van 13 s6 nguyén 0 hodc 1. Uu tién hon 1 hop chét trong dd m1a 0 va
n 14 1 hoiic hop chét trong d6 n 13 0, va uu tién nhét 14 hop chét trong d6 n 12 0. Nhw hop chét ¢6
cdng thire (1), céc hop chét nay c6 thé duoge sir dung mét minh hodc hai hogic nhiéu loai trong sb

ndy c6 thé duoc sir dung dudi dang hdn hop.

Phuong phép san xuét hop chét c6 cong thic (1) ctia sang ché s& duge mo ta

dudi day nhung phuong phép san xuét nay khong chi giéi han & dé.

Theo phuong phép san xuat hop chét c6 cong thire (1) ctia sang ché, hop chét c6 cong
thire (2) thu duge bing k¥ thuét chung da biét duge cho phan (mg véi axit axetic, nho d6 thu
duoc hop chét ¢6 cong thirc (1). Phuong phap san xut hop chét ¢6 cong thirc (1) tir hop chét ¢6
cong thirc (2) s€ dugc mo ta dudi day.

Hop chét c6 cong thiic (2) duge cho phéan tmg véi axit axetic hode anhydit axetic, nhdy
d6 thu duoc hop chét ¢ cong thirc (1). Uu tién 13 axit axetic. Axit axetic hodc anhydit axetic
duoc str dung vé6i sb mol gidng nhur s6 mol cia hop cht ¢ cong thirc (2), nghia 13, lugng theo
1y thuyét, nhung néu luong nay 14 quan trong ddi véi tbe do phan tmg va o tinh khiét thi nd
duoc st dung véi luong gép 20 1an lugng theo 1y thuyét (mol). Luong u tién 14 nim trong
khoéng tir 1,5 1n theo luong ly thuyét (mol) dén 10 1n theo Iugng Iy thuyét (mol), va uu tién
hon 12 tir 2 14n theo luong 1y thuyét (mol) dén 10 14n theo lugng ly thuyét (mol). Ngoai ra, dung
moi duge uu tién str dung. Dung moi khong bi gidi han cu thé mién 13 n6 hoa tan véi axit axetic
hoiic anhydit axetic, hop chét c6 cong thirc (1) va hop cht c6 cong thir (2). Céc vi du cy thé
ndy bao gdm: cac ete nhur dietyl ete va tetrahydrofua; céc hydroxy ete nhu metyl xenlosolve,
etyl xenlosolve va butyl xenlosolve; cac hydrocacbon thom nhu benzen va toluen; va cac
hydrocacbon duroc halogen héa nhu diclometan, clorofom va clobenzen. Uu tién 1a céc ete, cac
hydrocacbon thom va cac hydrocacbon dugc halogen héa, va uu tién hon nita la cac
hydrocacbon thom va cac hydrocacbon dugc halogen hda. Cac dung moi nay c6 thé duoc st
dung mdt minh hoéc hai hodc nhiéu loai trong s nay c6 thé dugc sir dung dudi dang hdn hop.

Nhiét do phan timg khong bi giéi han cu thé mién 14 phan tmg x4y ra, nhung phan tmg
thudng duoc thuc hién & nhiét d ném trong khoang tir 10°C dén 50°C. Néu nhiét d6 phan tmg

-6-
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dudi 10°C, thi tdc do phan img bi giam va phan tmg khong xay ra day d, va néu nhiét do trén
50°C, thi su hinh thanh polyme trd nén 16 rang,

Thoi gian phan ing khong bi gidi han cu thé mién 13 phan tmg x4y ra, nhung thoi gian
phan tng thudng nim trong khoang tir 10 phut dén 50 gid;, uu tién 1a 30 phit dén 30 gidy, va uu
tién hon 1 30 phut dén 20 gio. Néu thoi gian phan tmg it hon 10 pht, thi phén tng khong xay
ra ddy di, va néu thdi gian phan tmg nhiéu hon 50 gid, thi s hinh thanh polyme tr& nén 18 rang.

Ap suét phan tmg khéng bi gi6i han cu thé mién 14 phan tmg xay ra va c6 thé duge ting
hodc gidm 4p sudt, nhung phan tmg thudng duoc thuc hién dudi 4p suét théng thuong.

Trong ché pham ding lam vét liéu quang theo sang ché, ¢6 thé uu tién sir dung hop
chét c6 cong thite (2) & trén [am hop chét polyme hoa duoc. Vi du cu thé vé& hop chét ¢6 cong
thic (2) bao gdm céc episulfua nhr 13 bis(B-epitiopropyl)sulfua, bis(B-epitiopropyl)disulfua,
bis(B-epitiopropyltioymetan, 1,2-bis(B-epitiopropyltio)etan, 1,3-bis(B-epitiopropyltio)propan va
1,4-bis(B-epitiopropyltio)butan. Vi hop chat c6 cong thire (2), cac hop cht ndy c6 thé co thé
duge st dung mot minh hodc hai hodc nhiéu hop chét ¢6 thé duoc str dung dudi dang hdn hop.

Trong sb céc hop chét néu trén, bis(B-epitiopropyl)sulfua (n = 0 trong cong thiic (2))
va bis(B-epitiopropyl)disulfua (uu tién ld m = 0 van =1 trong cong thic (2)), va
bis(B-epitiopropyl)sulfua (uu tien nhét 1a n =0 trong cong thitc (2)).

Ché pham dung 1am vét liéu quang theo sang ché nay c6 thé chira hop chét polythiol
lam hop chét polyme héa dugc dé cai thién sic thal mau ctia nhya thu duge trong thoi gian gia
nhiét. Luong hop chét polythiol ndm trog khoang tir 1 dén 25% theo khéi luong, wu tién 13 tir 2
dén 25% theo khéi luong, va dac biét uu tién 13 tir 5 dén 20% theo khdi lugng khi tong lugng
ché phAm ding 1am vt liéu quang Ia 100% theo khéi lugng, Néu luong hop chét polythiol it
hon 1% theo khéi luong, thi sw vang hoa c6 thé xay ra khi diic thiu kinh, va néu luong hop chat
nay nhidu hon 25% theo khdi Iuong, tinh chju nhit c6 thé bi giam. Vi hop chét polythiol dugc
stt dung trong sang ché nay, cac hop chét c6 thé dugc str dung mot minh hodc hai hoic nhidu
hop chét trong sb nay c6 thé duoc sir dung dudi dang hdn hop.

Vi du cu thé v& hop chét polythiol bao gom metandithiol, metantrithiol,
1,2-dimecaptoetan, 1,2-dimecaptopropan, 1,3-dimecaptopropan, 2,2-dimecaptopropan,
1,4-dimecaptobutan, 1,6-dimecaptohexan, bis(2-mecaptoetyl)ete, bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
1,2-bis(2-mecaptoetyloxy)etan, 1,2-bis(2-mecaptoetyltio)etan, 2,3-dimecapto-1-propanol,
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1,3-dimecapto-2-propanol, 1,2,3-trimecaptopropan, 2-mecaptometyl-1,3-dimecaptopropan,
2-mecaptometyl-1,4-dimecaptobutan, 2-(2-mecaptoetyltio)-1,3-dimecaptopropan,
4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,

2 A-dimecaptometyl-1,5-dimecapto-3-tiapentan,

4,8-dimecaptometyl-1,1 1-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,

4,7-dimecaptometyl-1,1 1-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan, 1,1,1-tris(mecaptometyl)propan,
tetrakis(mecaptometyl)metan, etylenglycol bis(2-mecaptoaxetat), etylenglycol
bis(3-mecaptopropionat), dietylenglycol bis(2-mecaptoaxetat), dietylenglycol
bis(3-mecaptopropionat), 1,4-butandiol bis(2-mecaptoaxetat), 1,4-butandiol
bis(3-mecaptopropionat), trimetylolpropan tris(tioglycolat), trimetylolpropan tris(mecapto
propionat), pentaerythritol tetrakis-tioglycolat, pentaerythritol tetrakis-mecaptopropionat,
1,2-dimecaptoxyclohexan, 1,3-dimecaptoxyclohexan, 1,4-dimecaptoxyclohexan,
1,3-bis(mecaptometyl)xyclohexan, 1,4-bis(mecaptometyl)xyclohexan,
2,5-dimecaptometyl-1,4-thian, 2,5-dimecaptometyl-1,4-thian,
2,5-bis(2-mecaptoetyltiometyl)-1,4-thian, 2,5-dimecaptometyl-1-thian,
2,5-dimecaptoetyl-1-thian, 2,5-dimecaptometyltiophen, 1,2-dimecaptobenzen,
1,3-dimecaptobenzen, 1,4-dimecaptobenzen, 1,3-bis(mecaptometyl)benzen,
1,4-bis(mecaptometyl)benzen, 2,2'-dimecaptobiphenyl, 4,4'-dimecaptobiphenyl,
bis(4-mecaptophenyl)metan, 2,2-bis(4-mecaptophenyl)propan, bis(4-mecaptophenyl)ete,
bis(4-mecaptophenyl)sulfua, bis(4-mecaptophenyl)sunfon, bis(4-mecaptometylphenyl)metan,
2,2-bis(4-mecaptometylphenyl)propan, bis(4-mecaptometylphenyl)ete,
bis(4-mecaptometylphenyl)sulfua, 2,5-dimecapto-1,3,4-thiadiazol, 3,4-tiophenditiol va
1,1,3,3-tetrakis(mecaptometyltio)propan.

Trong s ching, uu tién 13 bis(2-mecaptoetyl)sulfua, 2,5-dimecaptometyl-1,4-thian,
1,3-bis(mecaptometyl)benzen, 1,4-bis(mecaptometyl)benzen,
4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,
4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-tritiaundecan,
1,1,3,3-tetrakis(mecaptometyltio)propan, pentaerythritol tetrakis-mecaptopropionat,
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pentaerythritol tetrakis-tioglycolat, trimetylolpropan tris(tioglycolat) va trimetylolpropan
tris(mecapto propionat), tu tién hon la bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
2,5-bis(2-mecaptometyl)-1,4-thian, 4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan,
1,3-bis(mecaptometyl)benzen, pentaerythritol tetrakis-mecaptopropionat va pentaerythritol
tetrakis-tioglycolat, va dic biét uu tién la bis(2-mecaptoetyl)sulfua,
2,5-dimecaptometyl-1,4-thian va 4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan.

Ché phim ding 1am vat lidu quang theo sang ché nay c6 thé chia hop chét
polyisoxyanat lam hop chét polyme hoa dugc dé ting do bén ctia nhya thu duge. Lugng hop
chét polyisoxyanat thuong ndm trong khoang tir 1 dén 25% theo khéi luong, uu tién 13 tir 2 dén
25% theo khéi luong, va dic biét uu tién 1a tir 5 dén 20% theo khdi uong khi tong luong ché
phim ding lam vat liéu quang 13 100% theo khéi lugng. Néu lugng hop chét polyisoxyanat it
hon 1% theo khéi Tuong, thi do bén s& bi giam, va néu luong hop chét nay nhiéu hon 25% theo
khéi luong, séc thai mau ¢6 thé bi kém di. Vi hop chét polyisoxyanat dugc st dung trong sang
ché nay, céc hop chét c6 thé duoc sir dung mot minh hogic hai hode nhiéu loai trong sb ndy c6

thé duoc str dung dudi dang hdn hop.

Vi du cu thé hop chét polyisoxyanat bao gom dietylen diisoxyanat, tetrametylen
diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, trimetylhexametylen diisoxyanat, xyclohexan
diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan,
isophoron diisoxyanat, 2,6-bis(isoxyanatmetyl)decahydronaphtalen, lysine triisoxyanat, tolylen
diisoxyanat, o-tolidin diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, diphenylete diisoxyanat,
3-(2’-isoxyanatxyclohexyl)propylisoxyanat, isopropyliden bis(xyclohexyl isoxyanat),
2,2'-bis(4-isoxyanatphenyl)propan, triphenylmetan triisoxyanat,
bis(diisoxyanattolyl)phenylmetan, 4,4' 4"-triisoxyanat-2,5-dimetoxyphenylamin,

3 ,3'-dimetoxybenzidin-4,4'-diisoxyanat, 1,3-phenylen diisoxyanat, 1,4-phenylen diisoxyanat,
4.4 -diisoxyanatbiphenyl, 4,4'-diisoxyanat-3,3"-dimetylbiphenyl,
dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat, 1,1'-metylenbis(4-isoxyanatbenzen),
1,1'-metylenbis(3-metyl-4-isoxyanatbenzen), m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat,
m-tetrametyl xylylen diisoxyanat, p-tetrametyl Xylylen diisoxyanat,
1,3-bis(2-isoxyanat-2-propyl )benzen, 2,6-bis(isoxyanatmetyl)naphtalen, 1,5-naphtalen
diisoxyanat, bis(isoxyanatmetyl)tetrahydrodixyclopentadien,

bis(isoxyanatmetyl)dixyclopentadien, bis(isoxyanatmetyl)tetrahydrotiophen,
9-
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bis(isoxyanatmetyl )nobonen, bis(isoxyanatmetyl)adamantan, thioldietyl diisoxyanat,
thioldipropyl diisoxyanat, thioldihexyl diisoxyanat, bis[(4-isoxyanatmetyl)phenyl]sulfua,
2,5-diisoxyanat-1,4-thian, 2,5-diisoxyanatmetyl-1,4-thian, 2,5-diisoxyanatmetyltiophen,
ditiodietyl diisoxyanat va ditiodipropyl diisoxyanat.

Tuy nhién, hop chét polyisoxyanat c6 thé duoc st dung trong sang ché nay khéng bi
gidi han & cac vi du nay, va cac hop chét ndy c6 thé dugc str dung mdt minh hozic hai hodc

nhiéu loai trong s nay c6 thé duoc sir dung dudi dang hén hop.

Trong s chiing, uu tién 13 isophoron diisoxyanat, tolylen diisoxyanat, diphenylmetan
diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat,
m-tetrametyl xylylen diisoxyanat, p-tetrametyl xylylen diisoxyanat,
1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan,
bis(isoxyanatmetyl)nobonen va 2,5-diisoxyanatmetyl-1,4-thian. Uu tién hon 13 isophoron
diisoxyanat, tolylen diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,
1,3-bis(isoxyanatmetyl )xyclohexan va m-xylylen diisoxyanat, va ddc biét uu tién 13 isophoron
diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat va 1,3-bis(isoxyanatmetyl)xyclohexan.

Hon nita, ty 1€ cia cac nhom SH ctia hop chét polythiol so v6i cac nhém NCO cia
hop chét polyisoxyanat, ttic 13, [s6 luong nhom SH ctia hop chit polythiol/sd lwong nhém NCO
ctia hop chét polyisoxyanat] (nhém SH / nhém NCO) uu tién 13 ndm trong khoang tir 1,0 dén
2,5, uu tién hon 13 tir 1,25 dén 2,25, va diic biét uu tién [a tir 1,5 dén 2,0. Néu ty 18 duge mo ta &
trén it hon 1,0, thi su vang héa c6 thé xéay ra khi diic thdu kinh, va néu t 1¢ nhiéu hon 2,5, thi
tinh chiu nhiét c6 thé bi giam.

Ché phim ding lam vat liéu quang theo sdng ché nay c6 thé chra luu huynh 1am hop
chit polyme héa duoc dé cai thién hé sb khiic xa ctia nhya thu duge. Lugng luu huynh thuong
nim trong khoang tir 0,1 dén 15% theo khdi luong, uu tién 1a tir 0,2 dén 10% theo khéi luong,
v dic biét uu tién 12 0.3 dén 5% theo khdi luong khi tdng Iwong ché pham ding lam vét liéu

quang 1a 100% theo khéi luong,

Luu huynh duoc st dung trong sang ché ndy c6 thé & bét ky dang ndo. Cy thé, luu
huynh & dang bot min, luu huynh & dang keo, luu huynh & dang két tia, luu huynh &
dang tinh thé, luu huynh duoc thang hoa va tuong tu, va uu tién la & dang bot mit co
cac hat nho.
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Luu huynh dugc str dung trong sang ché nay c6 thé san xudt bing bat ky phuong
phap ndo. Céc vi du v& cac phuong phap san xuat luu huynh bao gdm céc phuong phap thing
hoa va tinh ché tir cac quiing luu huynh t nhién, cac phuong phép khai thac Iuu huynh nam
dudi long dét bing phuong phap néng chay, va cac phuong phép thu héi str dung, vi dy, hydro
sulfua thu duogc trong qua trinh loai luu huynh trong dAu mo, khi tw nhién hodic tuong tu, nhu
nguyén liéu thd, nhung bat ky phuong phap san XUt ndo ciing 6 thé duoe sir dung,

Ul tién kich ¢& cia hat luu huynh duge sir dung trong séng ché nay nhé hon kich
thude 16 sang 14 10, nghia 13, luu huynh & dang bot min ¢6 kich thude cu thé nho hon kich thude
1 sing & 10. Néu kich ¢ ctia hat Iuu huynh 16n hon kich thuéc 16 sang ¢& 10, thi luu huynh
kho hoa tan hoan toan. Vi ly do nay, phan timg khong mong mubn hodc tuong tir ¢6 thé xay ra &
budc dAu tién va gay ra khuyét tat. Kich ¢ ctia hat luu huynh uu tién hon 1a nhé hon kich thude

16 sang ¢330, va uu tién nhét 13 nhé hon kich thude 16 sang & 60.

Db tinh khiét ctia luu huynh duge sir dung trong sing ché ndy wu tién it nhét 13 98%,
1ru tign hon 13 it nht 99,0%, tham chi vu tién hon nita 13 it nhét 99,5%, va tu tién hon c& 14 it
nhat 99,9%. Néu do tinh khiét ctia luu huynh it nhét 13 98%, thi séc thai mau ctia vat liéu quang

thu duoc s& duogc cai thién so vai truong hop it hon 98%.

Dé thu duoc vat lidu quang bing cach polyme héa va luu héa ché phim diing lam vét
liéu quang theo sang ché, thi uu tién 13 bd sung chit xtic tic qué trinh polyme héa. Ché phdm
theo sang ché nay c6 thé 13 ché pham polyme héa duge va luu héa duge chia ché phim ding
lam vat liéu quang va chat xic tac qua trinh polyme héa. Pé lam chét xtc tic qué trinh polyme
hoa, cac amin, cac phosphin hodc céc mubi oni ¢ thé dugc str dung, nhung cac mudi oni dic
biét duoc vu tién. Trong sO chuiing, uu tién 1a cac mudi amoni bic bdn, cac mubi phosphoni bac
bdn, céc mudi sulfoni bac ba va cac mudi iodoni bac hai. Trong sO chuiing, ru tién hon nita la cac
mudi amoni bac bdn va cac mudi phosphoni bic bdn, ¢6 kha nzng tuong thich véi ché phim
duing lam vét liéu quang, va thdm chi uu tién hon nita la cac mudi phosphoni bac bon. Vi duuu
tién hon v& chit xtic tic qué trinh polyme héa bao gdm céc mudi amoni bac bn nhu
tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzyl amoni clorua, xetyldimetylbenzyl amoni clorua va
1-n-dodexy! pyridinium clorua va cdc mudi phosphoni bic bdn nhur tetra-n-butylphosphoni
bromua va tetraphenyl phosphoni bromua. Trong sb ching, thm chi uu tién hon nita 13

tetra-n-butylamoni bromua, trietylbenzyl amoni clorua va tetra-n-butylphosphoni bromua lam
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cée chit xtic tac qué trinh polyme héa.

Luong chét xtic tac qué trinh polyme héa duge bd sung khong thé d& dang xé4c dinh vi
né thay dbi phu thude vao thanh phan ctia ché pham, ty 1& hdn hop va phuong phép polyme héa
va luu héa, nhung luong nay thudng nim trong khoang tir 0,0001% theo khéi luong dén 10%
theo khéi luong, uu tién 14 tir 0,001% theo khéi luong dén 5% theo khdi lugng, uu tién hon 14 tir
0,01% theo khdi luong dén 1% theo khéi lugng, va uu tién nhét 14 tir 0,01% theo khéi luong
dén 0,5% theo khéi luong khi tdng luong ché phdm ding 1am vt liéu quang 13 100% theo khéi
luong (lugng khong bao gdm chét xdc tac qua trinh polyme héa). Néu luong chét xic tac qua
trinh polyme hda duge b sung nhiéu hon 10% theo khéi Iuong, thi ché pham c6 thé duoc
polyme héa nhanh chong. Néu luong chét xtc thc qua trinh polyme héa duge bd sung it hon
0,0001% theo khdi Iwong, ché pham diing lam vét lidu quang c6 thé khong duoc luu héa day di,
dAn dén tinh chiu nhiét s& bi kém.

Ngoai ra, trong san xuét vét liéu quang theo phuong phép san xut clia sang ché ndy,
chéic chén c6 thé bd sung cac chit phu gia nhu chit hdp thu tia cuc tim, chét xanh héa va chét

nhudm vao ché phém ding 1am vét liéu quang dé céi tién tién ich clia vt liéu quang thu dugc.

Céc vi du uu tién vé chét hép thu tia cuc tim bao gdm céc hop chét gbe benzotriazon
va 2-(2-hydroxy-5-metylphenyl)-2H-benzotriazol,
5-cloro-2-(3,5-di-tert-butyl-2-hydroxyphenyl)-2H-benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-octylphenyl)-2H-benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-metoxyphenyl)-2H-benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-etoxyphenyl-2H-benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-2H-benzotriazol,
2-(2-hydroxy-4-octyloxyphenyl)-2H-benzotriazol va
2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazol 1a nhiing hop chét diic biét dugc uu tién.

Luong cta timg chét hép thu tia cuc tim ndy duogc bd sung thudng nim trong khoang
tr0,01 dn 5% theo khéi luong khi tdng luong ché pham ding 1am vét liéu quang 1a 100% theo

khéi luong.

Khi polyme héa va luu hda ché phim ding lam vét liéu quang, véi muc dich kéo dai
tudi tho, phan tan nhiét phét sinh bing polyme héa, v.v.., chit cai bién polyme héa c6 thé duge
bd sung néu can. Cac vi du vé chét cai bién polyme héa bao gdm céc halogenua ctia cac nhom
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tr 13 dén 16 bang tuan hoén. Trong sd ching, cac halogenua cia silic, germani, thiéc va
antimon la duoc wu tién, va cac clorua clia germani, thiéc va antimon, c6 nhom alkyl 1a duoc uu
tién hon. Hon nita, dibutyltin diclorua, butyltin triclorua, dioctyltin diclorua, octyltin triclorua,
dibutyldiclorogermani, butyltriclorogermani, diphenyldiclorogermani, phenyltriclorogermani
va triphenylantimon diclorua la dugc uu tién hon nita, va dibutyltin diclorua la hop chét duoc
wu tién nhit. Cac chét cai bién polyme hda ndy co thé duoc sir dung mot minh hogic hai hoiic

nhiéu loai trong sb niy ¢6 thé duoc st dung dudi dang hdn hop.

Luong chét cai bién polyme héa dugc bd sung nim trong khoang tir 0,0001 dén 5,0%
theo khdi luong, uu tién 14 tir 0,0005 dén 3,0% theo khéi luong, va u tién hon 14 tir 0,001 dén
2,0% theo khéi luong khi tdng luong ché phim ding 1am vat liéu quang 1a 100% theo khi
Iwong. Néu lugng chat cai bién polyme héa durge bd sung it hon 0,0001% theo khéi luong, thi
s& khong thé dam béo di tudi tho vat liéu quang thu dirge, va néu luong chét ci bién polyme
héa duge bd sung nhiéu hon 5,0% theo khéi luong, thi ché pham ding lam vét lidu quang
khong thé luu héa du, va tinh chiu nhiét ctia vét liéu quang thu dwrge ¢6 thé bi suy bién.

Ché phém diing lam vét lidu quang hodc ché phim polyme héa dirgc va luu héa dugc

thu duoc dugc bom vao khubn hodc tuong tu va dugc polyme hda dé thu dugc vat liéu quang.

Vo thoi didm dic khudn ché phim ctia sing ché, wu tién 14 loc va loai bo céc tap chat
bang c4ch sir dung, vi du, b loc ¢6 duong kinh 15 ndm trong khoang tir 0,1 dén 5 pm dé cai tién

chét luong clia vat liéu quang theo sing ché nay.

Ché phim cua sang ché thudng dugc polyme héa nhur sau. Cy thé, thoi gian luu héa
thudng nim trong khoang tir 1 dén 100 gio, va nhiét do luu héa thuong nam trong khoéang tir
~10°C dén 140°C. Qua trinh polyme héa duoc thuc hién bang budc duy tri ché pham & nhiét d6
polyme hoa dinh trude trong khoang thoi gian nhét dinh, bude ting nhiét do voi ty 1é tir 0,1°C
dén 100°C/gidy va bude giam nhiét do véi ty 16 tir 0,1°C dén 100°C/gid, hodc bang su két hop
gifta cac budc nay.

Ngoai ra, uu tién 13 G vét liéu quang thu dugc ¢ nhiét do ndm trong khoang tir 50 dén
150°C trong 10 phut dén 5 gi¢r sau khi luu héa duge hoan thanh dé loai bo sw bién dang clia vat
liu quang theo sang ché. Ngodi ra, néu cAn vét liéu quang thu dugc ¢6 thé duge xir Iy bé mit
nhu nhudm, pht ctmg, phti chdng va dap, xir Iy chdng phén xa va cac dic tinh chdng suong mu
célién quan .
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Vit lidu quang theo sang ché c6 thé dugce str dung 6 loi lam thau kinh quang. Thiu
kinh quang dugc san xuét bang cach sir dung ché phim ctia séng ché nay c6 tinh 6n dinh, pha
mau, tinh chiu sang va d trong sudt 14 tuy8t, va vi viy né c6 thé duoc st dung trong linh vuc
trong dé cac théu kinh thay tinh dét tién c6 hé sb khic xa cao thuong dugc st dung bao gdbm
céc kinh thién van, bng nhom, va mdy chiéu cho truyén hinh rat hitu dung, Néu can, théu kinh
quang dugc uu tién st dung dudi dang thiu kinh phi cau. Trong trudng hop véi thau kinh phi
cAu, vi quang sai cau co thé dugc diéu chinh v& 0 bang mot thau kinh, nén khong can phai loai
b6 quang sai cu bing sur két hop cia nhidu thiu kinh hinh ciu, va viéc giam trong luong va
gidm chi phi sén xuét ¢6 thé duoe thyuc hién. Vi vay, thau kinh phi cau 13 djic biét hitu ich dé lam
thAu kinh mAy anh trong s cac thau kinh quang,

Vi du thyc hién sang ché

Duéi déy, sang ché s& duge m6 ta cu the bang céch tien hanh cac vi du va cac vi du so

sénh. Tuy nhién, sang ché ndy khéng bi giéi han bdi céc vi du ny.
1. Tinh 6n dinh luu trit

Viée thay ddi do tinh khiét ciia hop chét episulfua 13 thanh phan chinh trong ché phim
diing lam vét liéu quang dugce theo ddi trong mdi truong nito' & nhiét do 60°C trong vong 1 tun
bang phén tich GPC (qua trinh do dugc phat hién boi RID-10A (Shimadzu Corporation) st
dung cdt GPC K-801 (Showa Denko K.K.)). Trudng hop giam do tinh khiét xubng it hon 5%
duoc danh gid 13 “A”. Trudong hop giam db tinh khiét tir 5% hogic nhiéu hon va it hon 10%
duoc dénh gid 13 “B”. Truong hop giam db tinh khiét 13 10% hodc nhiéu hon duge danh gia 1
“C”. A va B duoc coi 13 dugc chip nhén.

2. Tinh 6n dinh thay d6i nhiét do

Mau duoc luu trit trong mi trudng nito & nhiét do -10°C trong 20 gid; sau d6 nhiét
do duoc tang Ién dén 30°C trong 4 gio va duge luu trlt & nhiét d6 30°C trong 20 gid; va sau do
nhiét d6 duge giam xubng -10°C trong 4 gid. Thao tac ndy duoc 13p lai 10 lan. sau do, 40g
axeton loai dic biét (99,5% hoic nhiéu hon, Kanto Chemical Co., Inc.) dugc bd sung vao 10g
hop chét episulfua, va sau khi khudy déu, dung dich nay duorc gitt nguyén trong 10 phit. Do
duc cta dung dich ndy duoc do bang cach sir dung T-2600DA. do Tokyo Denshoku Co., Ltd
sén xuét. Trudng hop do duc it hon 1,0ppm duge danh gia 13 “A”. Truong hop do duc tir

1,0ppm hozc nhidu hon va it hon 3,0ppm dugc d4nh gi 13 “B”. Trudng hop d6 dyc 14 3,0ppm
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hodc nhiéu hon va it hon 5,0ppm dugc d4nh gi4 13 “C”. Trudng hop do duc 1a 5,0ppm hozc
nhiéu hon dugc danh gid 13 “D”. A, B va C dugc coi 1a dugc chép nhan.

3. Bénh gi4 tinh chiu sang (do sac thai mau)
(1) Po gié tri ban dau

Mot thm phing c¢6 do day 3,0mm dugc chuén bj theo phuong phap dirgc mo ta trong
cac vi dy, va gia tri YI dugc do béng mdt may do mau JS-555 do Color Techno System

Corporation san xuét. Gi tri nay 14 "p"
(2) Do sy thay dbi séc thai mau do anh sing gay ra

Sau khi do duoc gi4 tri ban dau, né duoc chiéu xa bing 4nh sang ddt chay hd quang
cacbon trong 60 gid, va sau d6, gia tri YI duoc do. . Gid tri nay 1a "p"

Gié tri (g-p)/p dugce tinh. Truong hop gid tri nhé hon 1,0 dwoc dnh gia 1a “A”.
Truong hop gia tri bang 1,0 hozc 16n hon va nhé hon 2,0 duge danh gid 13 “B”. Truong hop gid
tri bé‘lng 2,0 hoic 16n hon duge danh gia 12 “C”. A va B dugc coi 1a dugce chép nhan.

4. Subién dang

Mot thdu kinh -4D dugc tao ra theo phuong phap duge mé ta trong cac vi dy, va su
bién dang duoc d4nh gia bang cach str dung mot may do thAu kinh (b6 do bién dang SVP-10-II
do Toshiba Corporation san xudt). Trudng hop théu kinh khong bi bién dang duoc danh gia 13
"A". Trudng hop thu kinh bi bién dang dugc dénh gié 13 "B". A duoc coi 13 dugc chip nhan.

Vidul

150g axit axetic duoc bd sung vao 100g bis(B-epitiopropyl)sulfua (sau déy duoc goi la
“hop chét ) nhur duge mé ta & trén hop chét c6 cong thirc (2) va 200ml toluen, va hdn hop nay
duoc phan tmg & nhiét d 40°C trong 10 gio. Sau khi phan ting hoan thanh, nude duge bd sung
vao d6 dé tién hanh rira, 16p hitu co thu duge duge ria thém véi nude 3 1an, dung méi dugc
chay nho giot vao do, va sau d6 qua trinh tinh ché duoc thyuc hién trong cot, nhd d6 thu dugce
12¢ hop chéit c6 cong thte sau (sau ddy duogc goi 14 “hop chit b”) 1a hop chat 6 cong thite (1).
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'HNMR (CDCL): 1,5ppm (1H), 2,0ppm (3H), 2,2ppm (2H), 2,5ppm (1H),
2,7-2,8ppm (4H), 3,4ppm (1H), 4,3ppm (2H)

BCNMR (CDCls): 17ppm, 25ppm, 33ppm, 37ppm (2H), 44ppm, 74ppm, 171ppm
Vidu?2

150g axit axetic duoc bd sung vao 100g bis(B-epitiopropyl)disulfua (sau day dugc goi
14 “hop chét ¢”) 13 hop chét duge md t & trén cd cong thire (2) va 200ml toluen, va hon hop nay
duoc phan tng & nhiét d6 40°C trong 10 gio. Sau khi phén tmg hoan thanh, nudc dugc bd sung
vao d6 dé tién hanh rira, 16p hitu co thu duoc dugc ria thém véi nude 3 1an, dung méi duge
chay nho giot vao do, va sau d6 qua trinh tinh ché duoc thuc hién trong cot, nhd d6 thu doc
10g hop chit c6 cong thire sau (sau day dugc goi 13 “hop chit d”) 1a hop chét c6 cong thite (1).

%S—SAWOJK

S SH
'HNMR (CDCL): 1,5ppm (1H), 2,0ppm (3H), 2,2ppm (2H), 2,5ppm (1H),
2,8-3,0ppm (4H), 3,4ppm (1H), 4,3ppm (2H)

BCNMR (CDClL): 17ppm, 24ppm, 32ppm, 35ppm, 40ppm, 46ppm, 74ppm,
171ppm

Cécvidutr3 dén9

Hop chét b (hop chét c6 cong thie (1)) duoe bd sung véi Iuong duoc thé hién trong
bang 1 vao hop chét a (hop chét c6 cong thire (2)) dé dénh gi4 tinh 6n dinh luu trit va tinh 6n
dinh thay ddi nhiét do. Két qua danh gia dugc thé hién trong bang 1.

Cécvidutr 10 dénl6

Hop chét d (hop chét c6 cong thire (1)) duge bd sung véi luong duroc thé hién bang 1
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vao hop chit ¢ (hop chét c6 cong thite (2)) dé dénh gié tinh 6n dinh luu trit va tinh 6n dinh thay
ddi nhiét do. Két qua danh gid duoc thé hién trong bang 1.
Vidusosanh 1

Tinh &n dinh ctia duy nhat hop chét a (hop chét c6 cng thite (2)) duge danh gid. Keét
qua d4nh gia duoc thé hién trong bang 1. |
Vidu so sanh 2

Tinh 8n dinh ciia duy nhat hop chit ¢ (hop chit c6 cong thirc (2)) duge danh gid. Két
qua danh gia dugc thé hién trong bang 1.

Bang 1
Céacvidu Thanhphdn | Thanh phin dugebd sung va | Tinh dndinh | Tinh én dinh thay
chinh luong cta thanh phan ny (% T trit ddi nhiét do
theo khéi luong)
Vidu3 Hop chita Hop chét b 0,001 B C
Vidu4 Hopchita | Hopchitb0,005 B B
Vidus Hopchita | Hopchitb0,01 A A
Vidu6 Hopchita | Hopchitb1,0 A A
Vidu7 Hop chita Hop chdtb3,0 A B
Vidu8 Hop chita Hop chétb 5,0 A C
Vidu9 Hop chita Hop chitb7,0 A D
Vidusosanh1 | Hopchéta Khong C D
Vidu 10 Hopchétc | Hopchitd 0,001 B C
Vidull Hopchitc | Hopchitd 0,005 B B
Vidu 12 Hopchétc | Hopchatd 0,01 A A
Vidy13 Hopchitc | Hopchitd1,0 A A
Vidy 14 Hopchitc | Hopchitd3,0 A B
Vidul5 Hop chitc Hop chdtd 5,0 A C
Vidul6 Hop chitc Hop chétd 7,0 A D
Vidusosanh?2 | Hopchétc Khong C D

Theo két qua trong Bang 1, dugc hiéu réng tinh 6n dinh luu trit tuyét voi thu dugce
bang cach bo sung hop chét c6 cong thic (1) (hop chat b hozic d) vao hop chét c6 cong thirc (2)
(hop chét a hodc c).

Céc vidutir 17 dén 23

Hop chét b (hop chét ¢6 cong thL'rc1 %1 )) véi luong duoc thé hién trong Bang 2 dugc
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rdn v6i hop chét a (hop chat c6 cong thirc (2)) dé thu duge ché pham ding 1am vat liéu quang,
ma 2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazol lam chét hép thu tia cyuc tim duge bd sung
véi lugng ndm trong khoang tir 1,0% theo khéi luong, va tetra-n-butylphosphoni bromua lam
chét xtc thc qua trinh polyme héa duoc bd sung véi lugng nam trong khoang tir 0,05% theo
khéi luong, tuong tmg véi tdng luong ché phim ding 1am vt liéu quang, Sau do, hén hop nay
duoc tron ddu & nhiét do 20°C. Tiép theo, hdn hop thu dugc duge tién hanh xr Iy khir khi & do
chén khéng 14 1,3kPa. Hon hop nay dugc bom vao khuon gdm ¢6 hai tAm kinh va mot bing
(tAm phing c6 d6 day 3,0mm va thau kinh 4D), va né dugc duy tri ¢ nhiét d6 30°C trong 10
gidy, sau d6 tang nhiét o 1én 100°C trong 10 gidrvéi tf 1€ khong ddi, va cudi cting, né dugc duy
tri & nhiét d6 100°C trong 1 gidr d& duge polyme héa va Iuu héa. Sau khi lim mét, sin pham thu
dugc dugc 1dy ra khoi khudn va duge 4 ¢ nhiét d6 110°C trong 60 phit, nher d6 thu duge mot
thm khuon (Am phéng c6 do day 3,0mm va thu kinh -4D). Tinh chiu sang ciia tAm phing
duoc danh gia (do sac thai mau) ,va két qua ctian6 duoc thé hién trong Bang 2 cling véi cic két

qua lién quan dén su bién dang ctua thAu kinh -4D.
Vidusosanh3

Hop chét a (hop chét c6 cong thirc (2)) duge bd sung
2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazol lam chét hip thu tia cuc tim véi lugng nim
trong khoang ttr 1,0% theo khéi lugng, va tetra-n-butylphosphoni bromua lam chét xdic tic qua
trinh polyme hoa véi luong nim trong khoang tir 0,05% theo khéi luong, va sau dé, hdn hop
ndy dugc trdn déu & nhiét do 20°C. Tiép theo, hdn hop thu duge duge tién hanh xir 1y khirkhi &
do chan khong 1,3 kPa. N6 dugc bom vao khuon gdm ¢4 hai tAm kinh vA mét bing (tAm phéng
¢4 do day 3,0 mm va thau kinh -4D), v né duge duy tri ¢ nhiét d6 30°C trong 10 gio, sau d6
tang nhiét do 1én 100°C trong 10 gidy véi tj 1¢ khong ddi, va cudi ciing, n6 dugc duy tri & dd
nhiét 100°C trong 1 ity dé dugc polyme héa va Iuu héa. Sau khi lim mat, san pham thu duoc
duor Iy ra khoi khuon va duoc i & nhiét d6 110°C trong 60 phitt, nhé d6 thu duge mt tim
khuén (tAm phéng c6 do day 3,0mm va thiu kinh -4D). Tinh chiu sing clia tim phing dugc
d4nh gi4 (do sic thai mau), va két qua ctia né dugc thé hién trong Bang 2 cling véi céc két qua
lién quan dén su bién dang clia thiu kinh -4D.

Céc vi du tir24 dén 30

Hop chét d (hop chét c6 cong thire (1)) véi luong duge thé hién trong Bang 2 duoc
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trdn v6i hop chét ¢ (hop chit c6 cong thire (2)) dé thu dugc ché pham ding lam vat liéu quang,
ma 2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)-2H-benzotriazol lam chét hép thu tia cuc tim dugc bd sung
v luong ndm trong khoang tir 1,0% theo khéi luong, va N)N-dimetylxyclohexylamin lam
chét xtc tic qua trinh polyme héa dugc bd sung v6i lugng nim trong khoang tir 0.5% theo khéi
lugng, Sau do, hén hop nay dugc trdn déu & nhiét d6 20°C. Tiép theo, hdn hop thu duge duge
fién hanh xt 1y khir khi & 6 chan khong 1,3 kPa. N6 dugc bom vao khudn gém ¢6 hai tim
kinh va mdt bing (tAm phing c6 d6 day 3,0 mm va théu kinh -4D), va né duogc duy tri & nhiét
d6 30°C trong 10 gid, sau do tang nhiét do 1én 100°C trong 10 gid v6i ty 1€ khong ddi, va cudi
cling, n6 duoc duy tri ¢ d nhiét 100°C trong 1 gio dé duoc polyme hoa va luu héa. Sau khi lam
mat, san phim thu duoc dugc 1y ra khéi khuon va duge t ¢ nhiét d6 110°C trong 60 phuit, nhé
d6 thu duoc mét tim khudn (Am phang c6 d6 day 3,0mm va théu kinh -4D). Tinh chiu séng
ctia tAm phang dugc danh gié (do séc thai mau), va két qua ctia né dugc thé hién trong Bang 2

cling véi céc két qua lién quan dén sy bién dang ctia thau kinh -4D.
Vidu so sanh 4

Hop chét ¢ (hop chét c6 cong thire (2)) dugce bd sung
2-(2-hydroxy-5-t-octylphenyl)}-2H-benzotriazol lam chét hap thu tia curc tim véi lugng nam
trong khoang tir 1,0% theo khéi Iugng, va N,N-dimetylxyclohexylamin lam chét xtc tic qué
trinh polyme hoa véi lugng nam trong khoang tir 0,5% theo khdi luong, va sau d6, hdn hop nay
duoge tron déu & nhidt do 20°C. Tiép theo, hdn hop thu duge duge tién hanh xir Iy khirkhi ¢ do
chan khong 1,3kPa. N6 duoc bom vao khubn gbm c6 hai tm kinh va mét bang (tAm phing c6
do day 3,0mm va théu kinh 4D), van6 dugc duy tri ¢ nhiét d6 30°C trong 10 gio, sau d6 ting
nhiét d6 1én 100°C trong 10 gidy véi ty 18 khong ddi, va cudi cling, né duge duy tri & dd nhiét
100°C trong 1 gi¢r dé duge polyme héa va luu hda. Saukhi lam mét, san pham thu dugc duge
léy ra khoi khuén va dugc 01 & nhiét do 110°C trong 60 phit, nho d6 thu dugce mot tAm khuén
(tAm phéng c6 do daty 3,0mm va thiu kinh 4D). Tinh chiu sang ctia thm phang duoc danh gié
(do sdc thai mau), va két qua ctia n6 duoc thé hién trong bang 2 cling véi cac két qua lién quan

dén su bién dang clia thau kinh -4D.
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Bang 2
Céc vidu Thénhphdn | Thénhphndugcbdsungva | Tinhchiu Su bién
chinh luong cta thanh phan ndy (% séng dang
theo khéi luong)
Vidul7 Hop chita Hop chét b 0,001 B A
Vidu18 Hop chéta Hop chét b 0,005 A A
Vidu19 Hop chéta Hop chét b 0,01 A A
Vidu20 Hop chita Hop chétb 1,0 A A
Vidy2l Hop chita Hop chitb3,0 A B
Vidu22 Hop chéta Hop chétb 5,0 A B
Vidu23 Hop chita Hop chétb7,0 A B
Vidusosanh3 | Hopchita Khong C A
Vidu24 Hop chétc Hop chét d 0,001 B A
Vidu25 Hop chétc Hop chét d 0,005 B A
Vidu26 Hop chitc Hop chét d 0,01 A A
Vidu27 Hop chétc Hop chétd 1,0 A A
Vidu28 Hop chétc Hop chitd 3,0 A B
Vidu29 Hop chitc Hop chitd 5,0 A B
Vidu30 Hop chét ¢ Hop chétd 7,0 A B
Vidusosanh4 | Hopchitc Khéng C A

Theo két quéa trong bang 2, dugce hiéu ring tinh chiu séng tuyét voi thu duge bang
céch bd sung hop chét c6 cong thire (1) (hop chét b hoic d) vao hop chit ¢6 cong thirc (2) (hop

chét a hoic c).
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YEU CAUBAO HQ

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

0
S m n SH (1)

trong d6 m 1 s6 nguyén tir 0 dén 4 vanla sd nguyén tir 0 &én 2.

2. Ché pham diing cho vét liéu quang hoc, ché phim nay chira hop chét episulfua theo diém 1
va hop chét polyme héa dugc khéc véi hop chét episulfua ndy, trong d6 hop chét polyme héa
duogc nay duoc chon tir nhém bao gdm hop chét episulfua, hop chét vinyl, hop chét metacrylic,
hop chét acrylic va hop chét alyl.

3. Ché phim dung cho vét liéu quang hoc theo diém 2, trong d6 ham luong cta hop chét
episulfua nim trong khoang tir 0,001 dén 5,0% theo khéi luong,

4. Ché phAm diing cho vét lidu quang hoc theo diém 2 hoc 3, trong d6 ham hrong ciia hop chét
polyme héa duoc nim trong khoang tir 95,0 dén 99,999% theo khdi luong,

5. Ché phém diing cho vét liéu quang hoc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 4, trong
d6 ché phAm nay chira hop chét c6 cng thire (2) 1am hop chét polyme héa dugc:

trong d6 m 13 sd nguyéntir 0 dén 4 van1a sb nguyén tir 0 dén 2.

6. Ché phim dung cho vét liéu quang hoc theo diém 5, trong d6 ham luong ctia hop chét ¢6
cdng thirc (2) ndm trong khoang tir 40 dén 99,999% theo khoi lugng,

7. Ché pham polyme héa dugc va luu héa duge chira ché phim diing cho vat liéu quang hoc
theo diém bt k¥ trong s6 cc diém tir 2 dén 6 va chét xtic tic qua trinh polyme héa véi lugng
nam trong khoang tir 0,0001 dén 10% theo khi luong so véi tong luong ché pham ding cho

vat liéu quang hoc.
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8. Vit liéu quang hoc thu duoc bang cach luu héa ché pham ding cho vat liéu quang hoc theo
diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 6 hodc ché phim polyme héa durge va luu héa duge
theo diém 7.

9. Théu kinh quang hoc chira vét liéu quang hoc theo diém 8.

10. Phuong phap san xuat vt liéu quang hoc, phuong phép nay bao gdm budc bd sung chit
xUc tc qué trinh polyme hda véi luong nam trong khoang tir 0,0001 dén 10% theo khéi lugng
so v6i tdng luong ché pham ding cho vt liéu quang hoc theo diém bét ky trong sb cac diém tir

2 dén 6 dé duoc polyme héa va luu hoa,
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