(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19)  Cong hoa xa hoi chi nghia Viet Nam (VN) (L1 (INIUINIWIINN
CUC S& HOU TRI TUE 1-0022904
(51)7 B29C 39/38, 33/40, COSF 230/08, 290/06, (13) B
GO2C 7/04, B29K 101/10, B29L 11/00

(21) 1-2014-03994 (22) 21.01.2014
(86) PCT/JP2014/051031 21.01.2014 (87) WO2015/001811A1  08.01.2015
(30) 2013-138880 02.07.2013 JP

(45) 27.01.2020 382 (43) 25.10.2016 343
(73) HOYA CORPORATION (JP)
6-10-1 Nishi-Shinjuku, Shinjuku-ku, Tokyo 160-8347 Japan
(72)  Suguru IMAFUKU (JP)
(74) Cong ty TNHH mot thanh vién S& hitu tri tué VCCI (VCCI-IP CO.,LTD)

(54) PHUONG PHAP CHE TAO VAT DUNG PUOC TAO KHUON LAM TU
COPOLYME CHUA SILICON, VAT DUNG bUGC TAO KHUON LAM TU
COPOLYME CHUA SILICON, KINH AP TRONG MEM SILICON HYDROGEL
VA VAT TIEN THAN CUA KINH AP TRONG MEM SILICON HYDROGEL

(57) Sang ch&€ dé xudt phuong phap ché tao vat dung duoc tao khuon lam tir
copolyme chifa silicon, vat dung duogc tao khuon 1am tr copolyme chita silicon,
kinh 4p trong mém silicon hydrogel va vat tién than clia nd, trong d6 phuong
phap ché tao vat dung dugc tao khuodn lam tir copolyme chia silicon cé bé mat
ua nudc bang phuong phap tao khuon dic va khong st dung polyme wa nudc c6
trong luong phan tir cao tham chi khi st dung khuon polypropylen. Séng ché con
dé xuét phuong phép ché tao vat dung dugc tao khudn Iam tir copolyme chita
silicon ¢6 bé mat wa nudc bang cach trang hop dung dich monome chita (a)
monome silicon chtta nhém (met)acryloyl; (b) monome wa nuéc chita nhém
vinyl; (¢) monome c6 thé lién két chéo; va (d) chét khoi mao phén tng tring hop
trong khoang ctia khuon c¢6 bé mat khoang ky nudc. Chat khoi mao phan tng
trung hop c6 nhiét do ban thai trong 10 gio (T10) nam trong khoang tir 70°C dén
100°C, va phan tng trung hgp dugc ti€n hanh bao gém budc (P1) duy tri nhiét do
trong khoang tir gid tri T10 cla chat khoi mao phan tng tring hop dugc chia
trong dung dich monome dén nhiét do thdp hon 35°C so vdi gia tri T10 trong
mot gio hoac lau hon; va budce (P2) duy tri nhiét do cao hon gia tri T10 cua chat
khoi mao phan tng tring hop dugc chita trong dung dich monome trong mot gio

hoac lau hon.
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Linh vuc ky thuat duwoc de cap

Sang ché d& xuit phuong phép ché tao vat dung duoc tao khuon lam tu
copolyme chira silicon ¢6 bé mit ua nudce va kinh &p trong silicon hydrogel c6 bé

mat ua nudc.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Khi deo kinh ap trong, luong oxy cung cdp dén bé mit ctia mét tir khong khi
s& giam di. Két qua 1am sang da lién hé didu nay vdi su nguyén phan bi tc ché cua
té bao biéu mé gidc mac va ching diy gidc mac. Do d6, dé cé duoc kinh ap trong
¢6 d6 an toan cao, di c6 cac nd luc dé cai thién kha nang thim oxy ctia nguyén liéu

lam kinh 4p trong (sau day dugc goi don gian la "nguyén liéu").

Do nguyén liéu trong kinh ap trong mém hydrat hoa 1a mém, cac thau kinh
thuong dugc biét 1a rat tién loi dé deo. Tuy nhién, kha nang thim oxy clia cac thdu
kinh théng thuong phu thudc vao ham lugng nude cua thau kinh. Do do6, da cé
nhitng nd luc nham lam ting ham lugng nude cuia nguyén liéu nay. Tuy nhién, cach
lam cho kha nang thdm oxy c6 thé ting 1én don gian bing cach lam tang ham luong
nude cia nguyén liéu nay con han ché. Do d6, silicon hydrogel, thu duoc bang cach
tring hop cdc monome chang han nhu monome silicon va dai monome siloxan, da
duoc phat trién gan day 1a phuong phép lam tang kha ning thdm oxy ddc lap vdi
ham lugng nude. Chung cling da dugc phat trién dé dua vao cac san phim thiu
kinh.

Do céc san pham ddng nhit ¢6 thé duge san xuét véi sb luong 16n, phuong
phap san xuit tao khuon duc thudng duoc su dung dé san xut kinh 4p trong mém.
Polypropylen thuong dugc st dung lam nguyén liéu cta khuén s dung trong

phuong phap san xuét tao khuén duc do chi phi thip va d& tao khuon. Tuy nhién,
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polypropylen ban than né 13 moét nguyén liéu ky nude. Do d6, khi san xuat
copolyme chira silicon str dung khuén ciu tao tir polypropylen, monome ky nuéc
két thiuc huéng vé phia phan sé& tiép xtic v6i bé mat khuén. Do d6, bé mit cua cac

thau kinh chtra copolyme thu dugc s& thé hién dic tinh ky nuéce cao.

Khi bé mat thau kinh thé hién dac tinh ky nudc, ham luong chit léng trong
nuéc mat co khuynh huéng dinh vao. Do d6, cac hién tuong dé nhan théy cO xXu
huéng xay ra, chang han nhu 1am md thiu kinh va khé nhin trong khi deo kinh ap
trong. Mit khac, protein va cac chit twong tu dinh 1én trén thanh phan lipit d& gén
vao, c¢6 kha ning gy cac bénh vé mét. Do d6, trong cic copolyme chra silicon, sau
khi tring hop thau kinh, mang lai dic tinh ua nude do xtr ly plasma hodc trung hop
ghép di duoc biét. Tuy nhién, cac cich sau xur ly khong duoc mong muén lam
phuong phép san xuat quy mé 16n do sé luong va muc do phtrc tap cua cac budc

doi hoi dé cé dugce dac tinh va nude cho bé mat nay.

Ngoai phuong phap mang lai dic tinh wa nuéc bang phuong phép tring hop
ghép hodc xit Iy plasma, c6 phuong phap két hop polyme ua nudce cé trong luong
phén tir cao vao trong nguyén liéu nay 13 chat 1am 4m bén trong. Phuong phap nay
tao ra nguyén liéu chira polyme wa nudc c6 trong luong phan tir cao bing cach
trung hop dung dich trung hop thu dugc bing cach hoa tan polyme ua nude co
trong lugng phéan tit cao chang han nhu polyvinyl pyrolidon. Bé mit cua nguyén
liéu ma thu duge boi phuong phap nay thé hién dic tinh wa nuéc ma khong can xu

ly plasma hodc trung hop ghép.

Thong thudng, monome va oligome khong tring hop s& con lai trong
polyme thu duoc bang cach tring hop dung dich monome hdn hop. Khi monome
hoic oligome nay tach ra khoéi thau kinh ma dang duoc deo, né co thé gay kich ung
mit. Do d6, ruou hodc dung dich ruou l6ng thuong dugce stir dung sau khi trung hop
dé tach monome hodc oligome khoi polyme. Nong d6 ruou str dung trong qua trinh
tach cang cao, hiéu qua tach cang cao va cang nhiéu monome va oligome khéng
tring hop c6 thé dugc loai bé trong thoi gian ngin. Tuy nhién, polyme ua nudc cod
trong lugng phan tir cao dé mang lai dic tinh ua nude néu trén cé thé dé dang bi

dinh vé mit vat ly trong cdu tric mang cua polyme. Do do, khi rugu hoac dung
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dich rugu long ndng do cao duoc s dung dé tach trong mot giai doan kéo dai,
polyme ua nudc ¢é trong lugng phan tir cao dugc tach tir polyme cuing véi monome
hodc polymer khong phan ung. Két qua 1, trd nén kho khan dé duy tri dic tinh wa

nudc cao sau khi tach.

Ciing c6 phuong phap dé san xuat kinh ap trong véi cac khudn nguyén liéu
khong phai 1a polypropylen. Vi du, stt dung cac khudn dugc duc ra tir nhya cé hé
s6 hap thu nudc nadm trong khoang tir 0,01 dén 0,15 phan tram khéi lugng & dang
khuén dtc nhua dugce tring hop v6i bé mit ¢ cac goc tiép xtc voi nude nam trong
khoang tir 65 dén 80 do d& duogc biét. V&i phuong phap nay, ¢ thé san xuat kinh ap
trong v6i kha ning thAm nuéc bé mit cao do monome ua nudc c6 xu hudng dinh
huéng phan nay dé tiép xtic v6i khudn. Tuy nhién, phuong phap nay khong thé
dugc xem la phuong phap tot. Ly do 14 do hé sé hip thu nudc ctia nhya cdu trac 1a
cao trong khuén nhya, do 4n dinh hinh dang sau khi tao khuon la kém hodac no tro

nén kho tim duogc cac dieéu kién tao khudn de thu dugc khuon nhua chinh xéc.

Trong céc trudng hop nay, cac phuong phap khac nhau da duoc dé xuit st
dung monome wa nudc bao gdbm cac nhém vinyl da duge st dung rong rai lam
nguyén liéu bat dau trong kinh 4p trong, nhu N-vinyl-2-pyrolidon va N-metyl-N-
vinyl axetamit, véi muc dich dé dang cai thién dic tinh ky nudc cia bé mat kinh ap

trong mém sur dung copolyme chura silicon.

W093/09154 (cong bd don PCT Nhat Ban (TOKUHYO) Heisei s6 7-
505169) (tai lidu sang ché 1) boc 16 hydrogel chua silicon thu duoc bang cach luu
héa dung dich monome hén hop thu dugc bang cac két hop it nhit mdt monome
chra vinyl, it nhidt mot monome chira acrylic, va it nhit mot prepolyme chira
silicon. Vi du vé it nhat mét monome chira vinyl 1a N-vinyl-2-pyrolidon va N-
metyl-N-vinylaxetamit.

Don yéu cau cap patent Nhat Ban (KOKAI) sb 2011-219512 (tai liéu sang
ché 2) boc 16c ché pham c6 thé trung hop bao gdm monome & dang: [A] hop chét
c6 thé tring hop chtta nhom acryloyloxy va khong chtra cac nguyén tu silic, trong
d6 nhiét do chuyén pha thiy tinh 13 polyme ddng nhat thdp hon hogc bang 10°C; [B]
hop chét silicon chtta nhém c6 thé tring hop; va [C] N-vinyl pyrolidinon.
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WO02008/061992 (cong bé don PCT Nhat Ban (TOKUHYO) s 2010-
510550) (tai liéu sang ché 3) boc 16c copolyme chira silicon thu dugc bang cach
tring hop dung dich polyme bao gém cac thanh phan & dang: [A] monome chua
silicon duoc biéu thi béi cong thirc tong quét (I); [B] 3-metacryloyloxypropyl-
tris(trimetylsiloxy)silan; [C] N-vinylpyrolidon; va [D] it nhat mdt monome khong

ion hoa wa nudc bo sung.

WO02012/118680 (tai lidu sang ché 4) boc 16c copolyme chira silicon thu
dugc bang cach tring hop dung dich chira: (a) monome silicon ¢6 nhém polyetylen
glycol dugc biéu thi béi cong thirc tong quét (I); (b) it nhat mdt monome wa nudc

chtra nhém vinyl; va (c) tac nhén lién két chéo c6 nhém vinyl.

US2013/0031873 Al (tai liéu sang ché 5) boc 16 phuong phép san xudt
copolyme chtra silicon st dung khudn lam tir nhya khéng phan cuc. Nguyén liéu sur
dung dé chudn bi thiu kinh dugc mé ta 14 monome silicon va monome khong chira
silicon ¢6 thé tring hop, v6i monome khéng chua silicon 14 monome ¢6 nhém

vinyl nhu N-vinylpyrolidon hodc N-vinyl-N-metylaxetamit.

Ban chit ky thuit ciia sang ché

Trong tai liéu sang ché 1, N,N-dimetylacrylamit, duoc sir dung rong rai la
monome ludng tinh c6 dédc tinh kép ¢ dang ca dic tinh ua nude va ua béo, duge su
dung ngoai N-vinyl-2-pyrolidon hodc N-metyl-N-vinyl axetamit. N,N-
dimetylacrylamit biéu hién kha ning tan tdt trong monome silicon, khién cho c6 thé
chuén bj hdn hop monome déng nhat; do d6 né duoc st dung rong rai lam mot
trong céac thanh phan ciu triic ctia copolyme chra silicon. Tuy nhién, N,N-dimetyl
acrylamit mang lai dic tinh wa béo cho bé mit ctia copolyme sau khi tring hop. Két
qua 13, thé hién kha ning thdm nuée cta thdu kinh suy giam sau khi hydrat hoa, va
thé hién tinh ki nudc bé mat, 1a didu khong mong mubn. (Xem két qua cua thua
nghiém 13p lai néu trong vi du so sanh 9 ctia sang ché.)

Trong phuong phap duge md ta trong tai liéu sang ché 2, thanh phin [A]
thuc hién chtrc nang lam tdng cudng kha ning tuong thich ctia hop chat silicon cta
thanh phan [B] va N-vinylpyrolidinon cta thanh phan [C]. Tuy nhién, do thanh
phan [A] c¢6 dic tinh wa nuwéc kém va do TRIS  (tris
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(trimetylsiloxy)silylpropylmetacrylat) dugc st dung trong cac phuong an la hop
chat silicon cua thanh phan [B] khong chita nhém hydroxyl 1an nhém polyetylen
glycol trong cau triic phan tir ctia n6, bé mat cta thau kinh thu dugc biéu hién dic
tinh ky nudc cao. Két qua 13, polyme thu duoc khong thé sir dung dé dang lam kinh
ap trong ma khong duogc xur Iy sau d6 nhu xtr ly plasma hodc xir Iy ghép (xem két

qua ctia thir nghiém lap lai néu trong vi du so sanh 10 ctia sang ché).

Monome cta (A) va (B) dugc sir dung trong phuong phap dugc md ta trong
tai liéu sang ché 3 13 monome silicon khong chira nhém hydroxyl hodc polyetylen
glycol trong cu tric phan tir cta ching. Cac monome silicon ndy biéu hién dic
tinh ky nuéc manh, va do d6 khong thé duoc st dung dé thu duoc hdn hop
monome ddng nhét v4i N-vinyl pyrolidon. Két qua 14, dung dich monome hdn hop
d6ng nhét dugc diéu ché bang cach bd sung dung méi. Tuy nhién, khi dung méi
dugc bd sung vao dung dich monome hdn hop, can thiét phai loai di khéng chi
monome khoéng tring hop sau khi tring hop, ma con can loai dung méi duge sir
dung. Két qua 13, phuong phap nay la khéng duge mong mudn khéng chi 1a do né

khién cho quy trinh san xuat phtic tap, ma con do né anh huong dén méi truong.

Monome silicon chira nhém polyetylen glycol dugc boc 16 theo cong thirc
tong quat (I) trong tai liéu sang ché 4. Tuy nhién, monome duy nhét st dung trong
cac phuong phéap nay 13 (Si-1), v6i s& nhém siloxan lap lai m 13 4 va sé nhom
etylen glycol Igp lai n 1a 1. Do monome nay chi ¢6 s6 nhém etylen glycol lap lai 1a
1, ¢6 it gbc wra nudce trong ciu tric monome silicon. Két qua 1a, d6 hoa tan khong
du véi monome c6 nhém vinyl. Do d6, thanh phan silicon khong thé duoc st dung

V61 ty 1€ tron cao, khién n6 kho dat dugc kha nang tham oxy cao.

Céc phuong 4n cla tai liéu sang ché 5 boc 16 cac ché phdm chtra thanh phan
thiu kinh ¢ dang monome silicon (SIGMA) chtta nhém hydroxyl trong cau tric
phan tir ciia n6 va N-vinyl pyrolidon (NVP) (cac vi du 25, 26, 27, 28, 33, 43, 53, 55,
56). Tuy nhién, cac dung moi nhu propanol, decanol, va hexanol dugc bd sung vao
mdi ché pham nay. Két qua 13, khong chi monome khong trung hop, ma ca dung

moi duge st dung, can phai duge loai bo sau khi tring hop. Piéu nay khién cho
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phuong phép nay khéng duoc mong mudn khong chi do khién cho quy trinh san

xuét phtic tap, ma con anh hudng dén moi trudng.

Sang ché c6 muc dich 1a d& xuét phuong phép cho phép ché tao vat dung
duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon ¢6 bé mat ua nuéc bing phuong
phéap tao khu6n dtc, ma khong str dung polyme ua nudce cé trong luong phén tir cao
va khéng doi héi qua trinh xir Iy sau d6 dé cai thién kha ning thdm nudc clia bé mat
polyme tao hinh thau kinh sau khi tring hop tham chi ca khi st dung khudn
polypropylen. Mot muc tiéu khac 13 d& xuét kinh ap trong silicon hydrogel c6 bé
mit ua nude, thu duge ma khéng can st dung polyme wa nudce co trong luong phan
tlr cao va khong doi hoi quy trinh xtr ly tiép theo dé cai thién kha nang thAm nudc
ctia bé mat cua polyme tao hinh thau kinh sau khi tring hop, tham chi ca khi sir
dung khuon polypropylen.

Phuong tién giai quyét van dé

[1]  Phuong phép ché tao vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chuira silicon
bao gom don vi monome silicon, don vi monome ua nudc, va don vi monome lién

két chéo, va c6 bé mat ua nudc;

bang cach tring hop dung dich monome chita (a) it nhat mot monome silicon
chita nhom (met)acryloyl; (b) it nhit mét monome wa nuée chira nhom vinyl; (c) it
nhét mot monome c6 thé lién két chéo; va (d) it nhat mot chat khoi mao phan Gng

trung hop;
trong khoang ctia khuon ¢6 bé mit khoang ky nuéc;

trong d6 chét khoi mao phan tng tring hop c6 nhiét d6 ban thai trong 10 gio
(sau day goi tat 13 gia tri T10) niam trong khoang tir 70°C dén 100°C, va

phan tGng tring hop duge tién hanh bing phuong phap gdém buée (P1) dé
duy tri nhiét d6 nam trong khoang tir gia tri T10 ctia chit khoi mao phan Ung trung
hop duge chira trong dung dich monome dén nhiét d6 thap hon 35°C so véi gia tri
T10 trong mot gid hogc 1au hon; va bude (P2) dé duy tri nhiét d6 cao hon gia tri
T10 cta chat khoi mao phan ung trung hop c6 trong dung dich monome trong mot

gid hodc 1au hon.
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[2] Phuong phap theo muc [1], trong d6 nhiét d§ duoc duy tri trong budce (P1) la
trong khoang nhiét do tir nhiét do thép hon 10°C so véi gia tri T10 dén nhiét do
thip hon 35°C so vdi gia tri T10.

[3] Phuong phap theo muc [1] hodc [2] trong d6 nhiét d§ dugc duy tri trong
bude (P2) 1a ndm trong khoang nhiét d6 tir nhiét do cao hon 5°C so véi gia tri T10
dén nhiét do cao hon 50°C so véi gia tri T10.

[4] Phuong phap theo muc bét ky trong sd cac muc tir [1] dén [3], trong d6 chét
khoi mao phan tng tring hop 1 chat azo khoi mao phan tng tring hop hodc chét

peroxit hitu co khoi mao phan tng trung hop.

[5]  Phuong phap theo muc bét ky trong s cac muc tir [1] dén [4], trong d6 ham
lugng cia don vi monome silicon (a) trong vat dung dugc tao khudn lam tir
copolyme chira silicon 14 nam trong khoang tir 20 dén 56% khdi lugng, ham luong
ctia don vi monome ura nude (b) 1a ndm trong khoang tir 40 dén 60% khoi lugng, va
ham Iuong ctia don vi monome c6 thé lién két chéo (c) 1a ndm trong khoang tir 0,02

dén 4% khéi lugng.

[6] Phuong phép theo muc bat ky trong s& cac muc tir [1] dén [5], trong d6
monome silicon (a) 14 it nhdt mdt monome duoc chon tir nhém bao gbm (al) va (a2)

sau day:

(al) mot hodc hai hodc nhi€u monome silicon chra it nhat mot nhom

hydroxyl va 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan tir; va

(a2) mot hodc hai hoac nhi€u monome silicon chira it nhat mot nhéom

polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan to.

[7]1  Phuong phéap theo muc [6], trong d6 monome silicon (al) 13 monome dugc

biéu thi bdi cong thirc tdng quat (al-1) hodc (al-2) sau day:

R! 3-a

Ry R,
I [
H2C=C—ﬁ—O—CH2—(IZH—CHZ—O—CHZCHZCHZ—Si O—Sli—R3
OH R, a

(al-1)
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R’ O R! 3-a
H2C=é—g_(l) 1}2
HO—CH,—CH—CH,—0—CH,CH,CH,—Si{~0—Si—R,
R, a
(al-2)

(trong do R!, R%, R, va R? biéu thi cac nhom metyl, R biéu thi nguyén tu hydro
hozic nhom metyl, va a biéu thi s6 nguyén co gia tri tir 1 dén 3) va

monome silicon (a2) 12 monome dugc biéu thi béi cong thirc tong quat (a2-1)
sau day:

R! 3-a
oy
|
X—0—(—CHZCHZOtCH2CH2CH2—Si~<o—s'i—R3>
R* a
(a2-1)

(trong d6 R', R?, R?, va R* biéu thi cac nhom metyl, a biéu thi s6 nguyén c6 gia tri
tir 1 dén 3, m c6 gia tri tir 4 dén 8, va X biéu thi mot phﬁn ttr thé duoc chon tir cac
phén tir thé dugc biéu thi boi cong thirc (Y1) hodc (Y2) sau day (trong d6 R® 1a
nguyén tr hydro hodc nhém metyl))

RS
|
H,C=C—C—
I
(0]

(Y1)

‘TS i
H2C=C—ﬁ—O—CH2CH2—N—ﬁ—

(Y2).

[8] Phuong phép theo muc bat ky trong sb cac muc tir [1] dn [7], trong d6
monome ua nudc (b) hodc la mot trong, hodc ca hai, N-vinyl-2-pyrolidon va N-

vinyl-N-metylaxetamit.
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[9] Phuong phép theo muc bat ky trong sé cac muc tir [1] dén [8], trong d6
monome c6 thé lién két chéo (c) la it nhat mot monome dugce chon tir nhém bao

gdm (cl), (c2), va (c3):

(c1) mdt hoac hai hodc nhiéu monome chtra hai hodc nhiéu nhém vinyl trong
mdi phan tir;

(c2) mot hodc hai hodc nhiéu monome chira hai hodc nhiéu nhém alyl trong
moi phan tir; va

(c3) mot hoic hai hodc nhifu monome chtra hai hodc nhifu nhém

(met)acrylat trong mdi phan ti.

[10] Phuong phap theo muc [9], trong d&6 monome (cl) la mot hodc hai hodc
nhiéu thanh phan dugc chon tir nhém bao gdm ete 1,4-butandiol divinyl, ete
dietylen glycol divinyl, va ete trietylen glycol divinyl;

monome (c2) 1a mot hodc hai hodc nhiéu thanh phén duogc chon tir nhom bao
gbm trialyl isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl;

va

monome (c3) 14 mot hodc hai hodc nhiéu monome duge chon tir nhém bao
gbm etylen glycol di(met)acrylat, trietylen glycol di(met)acrylat, tetraetylen glycol
di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan

tri(met)acrylat etoxyl hoa.

[11] Phuong phap theo muc bat ky trong sé cac muc tir [1] dén [10], trong do
dung dich monome con chtra it nhit mdt monome bd sung duoc chon tir nhém bao
gém dai monome siloxan, monome silicon khéng chira cac nhém hydroxyl hoac
nhém polyetylen glycol trong ciu tric phén tir ctia nd, va monome khong chta

nguyén tu silic trong cau tric phéan tir ctia no.

[12] Phuong phép theo muc bét ky trong s6 cac muc tir [1] dén [11], trong d6 bé
mat ua nude cla vat dung dugc tao khudn 1am tir copolyme chira silicon thé hién
géc tiép xuc 1a nho hon hodc bing 60° trong dbi véi nude tinh khiét ma khong can
dua bé mat ctia vat tao khuén vao quy trinh xtr ly tiép theo dé lam tang kha nang

thAm nudc cua bé mat nay sau khi tring hop, trong dé goc tiép xuc 1a goc tiép xuc
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ctia vat dung duoc tao khuén silicon hydrogel thu duoc bing cach hydrat héa vat

dung duoc tao khudn lam tr copolyme chura silicon.

[13] Phuong phap theo muc bat ky trong sé cac muc tir [1] dén [12], trong d6
khudn nay c6 bé miat khoang ky nudc 1a khudn duc hai mat dé s dung trong viée
tao khuon kinh 4p trong polyalkylen va vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme

chtra silicon 1a tién than cua kinh 4p trong mém silicon hydrogel.

[14] Vat dung duoc tao khuon lam tir copolyme chura silicon duogc ché tao béng

phuong phap theo muc bat ky trong sb cac muc tir [1] dén [13].

[15] Vat dung dugce tao khudn lam tir copolyme chira silicon gém ¢6 it nhat mot
don vi monome duoc chon tir nhém bao gdm (al) va (a2), don vi monome (b), va it
nhit mot don vi monome duoc chon tir nhém bao gdm tir (c1) dén (c3) sau day,
trong d6 céu triic phan tir (g) c6 thé con chita cac don vi monome khéng chira
nguyén tir silic, trong &6 monome khong chira nguyén tir silic trong cau tric phan
ttr (g) 14 mot hodc nhiéu monome dugc chon trong sé 2-hydroxyetyl (met)acrylat,
axit metacrylic, metyl (met)acrylat, etyl (met)acrylat, n-butyl (met)acrylat, 2-
metoxyetyl (met)acrylat, va 2-metacryloyloxyetyl phosphorylcholin); c6 bé mit wa
nudce véi gbe tiép xitic tuong déi véi nude tinh khiét 1a 60°, trong d6 goe tiép xtc 1a
goc tiép xtc cta vat dung duge tao khuon silicon hydrogel thu dugce bang cach
hydrat hoa vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon; trong d6 ham
luong ctia don vi monome silicon (al) va (a2) 1a ndm trong khoang tir 20 dén 56%
khdi lwgng, ham luong ctia don vi monome (b) 1a nam trong khoang tir 40 dén 60%
khdi luong, va ham lugng cta don vi monome (c¢1) dén (c3) 1 ndm trong khoang tur
0,02 dén 4% khéi lugng, va ham luong ctia cac don vi monome khéng chira nguyén
tir silic trong cAu triic phan tir (g) 1a nim trong khoang it hon 10% khéi luong:

(al) mot hodc hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn gde tir monome silicon chira it
nhat mot nhém hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tur silic trong mdi phan tu, va co
trong lugng phan tir nho hon 900;

(a2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome silicon chia it nhét mot nhom
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phéan ti, va c6 trong

luong phan tit nho hon 900;
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(b) mét hodc hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn goc tr monome ua nudc co

nhém vinyl;

(c1) mdt hodc hai hoac nhiéu don vi monome chtra hai hodc nhiéu nhém

vinyl trong mdi phan ti;

(c2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome chtra hai hodc nhiéu nhom alyl

trong moi phan tu; va

(c3) mot hodc hai hodc nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat

trong moi phan tir.

[16] Vat dung duge tao khudn lam tir copolyme chia silicon, bao gém it nhat mot
don vi monome duoc chon tir nhém bao gdm (al) va (a2) sau ddy, don vi monome
(b) sau déy, it nhat mét monome duoc chon tir nhém bao gdm tir (c1) dén (c3), va
don vi dai monome siloxan duoc biéu thi béi (e); c6 bé mat va nuée véi goc tiép
xtc 1a nho hon hodc bang 60° tuong ddi véi nudc tinh khiét; va c6 ham luong nude
nam trong khoang tir 35% dén thap hon 60%, trong d6 géc tiép xuc va ham luong
nudc 1a goc tiép xtc va ham luong nudc cua vat dung dugc tao khudn silicon
hydrogel thu duoc béng cach hydrat hoa vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme

chtra silicon:

(al) mot hozc hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn gdc tir monome silicon chira it
nhat mot nhém hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tu silic trong mdi phén tu, va c6
trong lugng phan tir nho hon 900;

(a2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome silicon chira it nhét mot nhém
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phén ti, va co trong
lugng phan tir nho hon 900;

(b) mot hozc hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn gbe tir monome wa nudc co
nhom vinyl;

(c1) mét hodc hai hodc nhiéu don vi monome chta hai hoic nhiéu nhém
vinyl trong méi phan tir;

(c2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome chura hai hodc nhidu nhém alyl

trong mdi phan tir;
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(¢3) mét hodc hai hodc nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat

trong moi phén tr; va

(e) mot hozc hai hodc nhiéu dai monome c6 cong thirc tong quéat (C1) va

(C2);

||17 ‘i[ CH; l‘ll
HZC=C_ﬁ_0+CH2CH20+CH2CH2_OﬁN‘QLCHZ—NﬁO—CHZCHZOCH CH,CH2 sl—o sl—o SI—CHZCH CH,0CH,CH,
r
0 0 0 ‘l

H;C" CHj

H H R’
| HC | + + |
OCN—CH NCO—CH,CH,~~0CH,CH,+0—C—C=CH,
" 2 (|:|) 2 2 2 . “

H;C” CH;
(Cl)

trong d6 trong cong thirc C1, R” biéu thi nguyén tir hydro hoic nhém metyl; r ¢6
gia tri tir 0 dén 10; va p c6 gia tri tir 8 dén 60;

HzC—c—ﬁ+OCHZCH2-)—OCHZCHZCHZ<—sl—o>—sl—c4ﬂ9
o) q CHj

(C2)
va trong d6 trong cong thirc C2, R® biéu thi nguyén tir hydro hodc nhém metyl, qco
gia tri tir 9 dén 15, va t c6 gia tri tir 0 dén 3.
[17] Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chura silicon theo muc [16] trong
d6 1t co gid tri tir 0 dén 8, p c6 gia tri tir 8 dén 50, q ¢ gia tri tir 9 dén 13, va t c6 gia
tri tir 0 dén 2.
[18] Vat dung dugc tao khuén lam tir copolyme chira silicon theo muc [16] trong

d6 don vi dai monome siloxan duoc biéu thi boi (e) 1a (E5) hodc (E6) sau day:
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Dai phan tir A

CH; CH; CH,

| | | A R N
HzC=C—-ﬁ—0—CH2CHZ—OﬁN CH;—Nﬁo——cHZCHZOCHZCHZCHZ—?i—o<7Si—o>fsii—CHZCHZCHZOCHZCH2
[e) o o
20

;¢ CHy

. H
H;C | |
OIC'N—-CH2 NICIIO—-CHZCHZ—O—ﬁ—C=CHz
0
H;C CH;

H
| |
H,C=C—C—O0—{CH,CH,0——CH,CH,—OCN
I t t I

H,C

(E5)

Dai phan tir B

CHj }ll ?HJ (I:HJ ?HJ
CH,~NCO —CHZCHZOCHZCHZCHZ-Si——0~63i—0>—5i—CHZCHZCHZOCHZCHz

Il | | |
o CH CH CH
; o 3 3 4 CHs
CH,

H H
| HsC | |
OCN—CH, NﬁO—HzCH2C+OCH2CHZ+O—lC—C=CHz
35

0
H;¢” CH,

H

|
(o]

(E6).

[19] Vat dung dugc tao khuén lam tir copolyme chira silicon theo muc bat ky
trong s6 cac muc tir [15] dén [18], trong d6 monome silicon (al) la monome dugc

biéu thi béi cong thirc tong quat (al-1) hoic (al-2):

R! 3-a
Rs R,
] I
H2C=C—ﬁ—O—CH2—(IZH-—CH2—O—-CHZCHZCHZ—Si O—Sli—R3
OH R, a
(al-1)
RS 0 Rl 3-a
|
H,C=C—C—0 R,
I
Ry a

(al-2)

(trong d6 R', R?, R?, va R* biéu thi c4c nhom metyl, R’ biéu thi nguyén tu

hydro hodc nhom metyl, va a biéu thi s6 nguyén tir 1 dén 3)va
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monome silicon (a2) 13 monome dugc biéu thi bai cong thirc tong quat (a2-1)
sau day:
R' 3-a
"
x—o—(—CHZCHzotCHZCHZCHZ—Si~<o—ii4—R3> a
(a2-1)
(trong d6 R', R?, R?, va R* biéu thi cac nhém metyl, a biéu thi sb nguyén c6 gié tri
tir 1 d&én 3, m c6 gié tri tir 4 dén 8, X trong phuong trinh biéu thi phan tir thé duge
chon tir phan tir thé dugc biéu thi bai cong thire (Y1) va (Y2) sau day (trong dé R’
biéu thi nguyén tir hydro hodc nhém metyl)):

RS
I
H,C=C—(C—
Il
(Y1)
¥ i
H2C=C—ﬁ—0—CH2CH2—N—ﬁ—
0o
(Y2).

[20] Vat dung dugc tao khuén lam tir copolyme chira silicon theo muc bét ky
trong s& cac muc tir [15] d&én [19], trong d6 monome ua nudc (b) hodc la N-vinyl-2-
pyrolidon hoac N-vinyl-N-metyl axetamit, hoac ca hai.
[21] Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chua silicon theo muc bét ky
trong s6 cac muc tir [15] dén [20], trong d6 monome (c1) la mdt hodc hai hodc
nhiéu dugc chon trong sé ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen glycol divinyl, va
ete trietylen glycol divinyl;

monome (c2) la modt hodc hai hoic nhiéu duoc chon trong 36 trialyl

isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl; va

monome (c3) 1a mot hodc hai hodc nhiéu monome dugc chon trong so etylen

glycol di(met)acrylat, trietylen glycol di(met)acrylat, tetraetylen glycol
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di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan

tri(met)acrylat etoxyl hoa.

[22] Vat dung duoc tao khudn lam tr copolyme chtra silicon theo muc bat ky
trong s6 cac muc tir [16] dén [21], trong d6 ham luong ctia don vi monome silicon
(al) va (a2) 12 nam trong khoang tir 20 dén 56% khéi luong, ham luong ctia don vi
monome (b) 1a ndm trong khoang tir 40 dén 60% khéi luong, va ham luong ctia don

vi monome (c1), (c2), va (c3) 12 nam trong khoang tir 0,02 dén 4% khéi luong.

[23] Vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo muc bét ky
trong sb cac muc tur [16] dén [22], trong d6 ham luong cua cac don vi dai monome

slioxan (e) la thap hon hosc bang 25% khdi lugng.

[24] Vat dung dugc tao khudn lam tu copolyme chura silicon theo muc bat ky
trong sd cac muc tir [16] dén [23], con chua it nhdt mot don vi monome bb sung
duoc chon tor nhém bao g61n cac don vi monome silicon khong chira nhom
hydroxyl hoac nhom polyetylen glycol trong ciu trac phan tir clia né, va cac don vi

monome khéng chtra nguyén tur silic trong cau truc phan tur cta no.

[25] San pham copolyme chira silicon theo muc bat ky trong sb cac muc tir [15]
dén [24], trong d6 bé mat wa nudce véi goc tiép xuic twong ddi véi nudce tinh khiét 1
nhé hon hodc bang 60° thu duoc ma khéng cin quy trinh xir 1y tiép theo cla
nguyén liéu cdu tao cta thau kinh sau khi tring hop dé lam tang kha ning tham
nude cta bé mat nay, trong dé goc tiép xtc 1a goc tiép xuc cua vat dung duoge tao
khuén silicon hydrogel thu duoc bang cach hydrat héa vat dung duoc tao khudn

lam tir copolyme chtra silicon.

[26] Vat tién than cua kinh ap trong mém silicon hydrogel & dang vat dung dugc
tao khuon lam tir copolyme chura silicon theo muc bat ky trong sb cac muc tir [14]
dén [25] va ¢6 hinh dang kinh ap trong.

[27] Kinh 4p trong mém silicon hydrogel thu dugc bang cach tra vat tién than cia
kinh 4p trong mém silicon hydrogel theo muc [26] vé trang thai hydrat hoa voi

nudce muodi sinh 1y hodc dung dich bdo quén cua kinh 4p trong mém.
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[28] Kinh 4p trong mém theo muc [27], trong d6 kinh &p trong mém silicon
hydrogel hydrat héa biéu hién ham luong nudc ndm trong khoang tir 35% dén thap
hon 60%.

[29] Kinh 4p trong mém theo muc [27] hodc [28], trong d6 kinh &p trong mém
silicon hydrogel hydrat hoa 1a kinh 4p trong mém c6 tan suét thay kinh téi da 1én

dén mot thang.

[30] Kinh ap trong mém theo muc [29], trong dé kinh 4p trong mém silicon

hydrogel hydrat hoa la dang c6 tan sut thay kinh 12 mot ngay hodc hai tuan.

[31] San pham kinh 4p trong mém déng gbi trong d6 kinh 4p trong mém theo
muc bét ky trong s6 cac muc tir [27] dén [30] va nudc mudi sinh 1y hodc dung dich

bao quan kinh 4p trong mém dugc dung trong vét chira kin.

[015] Vat dung duoc tao khudn 1am tir copolyme chtra silicon chra it nhét mét don
vi monome dugc chon tir nhom bao gém (al) va (a2) sau diy, don vi monome cla
(b) sau day, va it nhat mot don vi monome duogc chon tir nhém bao gdm tir (c1) dén
(c3), va c6 bé mat wa nude cb goc tiép xic twong ddi véi nudce tinh khiét 1a nhé hon
hodc bang 60° (sao cho goc tiép xuc 1a goc tiép xtic cua vat dung duoc tao khuon
silicon hydrogel thu dugc bang cach hydrat hoa vat dung duge tao khudn lam tir

copolyme chira silicon):

(al) mdt hoac hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn goc tir monome silicon chura it

nhit mot nhém hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan ti;

(a2) mot hoac hai hodc nhiéu don vi monome silicon chira it nhat mdt nhom

polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén ti silic trong mdi phan tir;

(b) mot hodc hai hodc nhiéu don vi c6 nguén goc tr monome ua nudc cod

nhém vinyl;

(c1) mot hodc hai hoac nhiéu don vi monome chtta hai hodc nhi€u nhom

vinyl trong mdi phén tir;

(c2) mot hozc hai hodc nhiéu don vi monome chita hai hodc nhiéu nhém alyl

trong moi phan tur; va
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(c3) mot hodc hai hodc nhi€éu monome c6 hai hodc nhieéu nhém (met)acrylat

trong moi phan tu.

[016] Vat dung dugc tao khudn [am tir copolyme chira silicon theo muc [015],
trong d6 monome silicon (al) 12 monome duoc biéu thi boi cong thirc tong quat

(al-1) hoac (al-2) sau day:

R! 3-a
RS R2
| |
H2C=C—-ﬁ—0—CH2-—C|H—CH2—-O—CH2CH2CH2—Si O—Sli—R3
OH R, a
(al-1)
RS o) Rl 3-a
HzC=C—-c—c|) R,
|
R, a
(al-2)

(trong d6 R', R?, R® va R biéu thi cic nhém metyl, R> biéu thi nguyén tu
hydro hodc nhém metyl, va a biéu thi s6 nguyén c6 gia tri tir 1 dén 3) va monome

silicon (a2) 1a monome duogc biéu thi béi cong thirc tong quat (a2-1) sau day:
R! 3-a
x—o—GCHZCHzotcmCHZCHZ—Si—<o—s:i—R3>
R* a
(a2-1)

(trong d6 R', R% R®, va R biéu thi cac nhém metyl, a biéu thi sb nguyén c6
gid tri tir 1 dén 3, m c6 gia tri tir 4 dén 8, va X trong cong thirc biéu thi a phan tir
thé duoc chon tir cac phan tir thé dugce biéu thi boi cong thire (Y1) va (Y2) sau day
(trong d6 R’ biéu thi a nguyén tir hydro hodc nhém metyl)):

RS
I
H,C=C—C—

(Y1)
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ﬁ*“ i
H2C=C—ﬁ——0—-CH2CH2—N-—ﬁ——

(Y2).

[017] Vat dung dugc tao khuon lam tir copolyme chura silicon theo muc [015] hoac
[016], trong d6 monome ua nudc (b) 1a mot hodc ca hai dugc chon tur N-vinyl-2-

pyrolidon va N-vinyl-N-metylaxetamit.

[018] Vit dung duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo muc bét ky
trong s& cac muc tir [015] dén [017], trong d6 monome (c1) 1a mot hodc hai hodc
nhiéu monome dugc chon trong s6 ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen glycol

divinyl, va ete trietylen glycol divinyl;

monome (c2) la mgt hodc hai hodc nhiéu monome dugc chon trong so trialyl

isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl; va

monome (c3) 1a mot hodc hai hodc nhiéu monome duoc chon trong ) etylen
glycol di(met)acrylat, trietylen glycol (met)acrylat, tetractylen glycol di(met)acrylat,

trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan tri(met)acrylat etoxyl hoa.

[019] Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo muc bét ky
trong sb6 cac muc tir [015] dén [018], trong d6 ham luong cua don vi monome
silicon (al) va (a2) 1a ndm trong khoang tir 20 dén 56% khéi lugng; ham luong cua
don vi monome wa nuéc (b) 1a nam trong khoang tir 40 dén 60% khéi lugng; va
ham lugng ctia don vi monome (cl1), (c2), va (c3) 1a nim trong khoang tir 0,02 dén

4% khéi lugng.

[020] Véat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo muc bét ky
trong sb cac muc tur [015] dén [019], con chira it nhdt mdt don vi monome bd sung
dugc chon tir nhém bao gém cac don vi dai monome slioxan, cidc don vi monome
silicon khéng chtra nhém hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol trong cau tric
phén tir ciia nd, va cac don vi monome khong chira nguyén tir silic trong ciu tric
phan tr ctia no6.

[021] Vat dung duoc tao khubn lam ti copolyme chua silicon theo muc bat ky

trong s6 cac muc tir [015] dén [020], trong d6 bé mat va nude véi gbc tiép xuc
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tuong dbi voi nude tinh khiét 12 nho hon hodc bang 60° 1a thu duge ma khong can
quy trinh xir 1y tiép theo ctia nguyén liéu ciu tao cta thiu kinh sau khi tring hop dé
lam tang kha nang thdm nudc cuia bé mat ndy, trong d6 goc tiép xuc 1a goe tiép xuc
ctia vat dung duoc tao khudn silicon hydrogel thu duoc bang cach hydrat hoa vat

dung duogc tao khuoén lam tir copolyme chira silicon.

[022] Vat tién than cua kinh 4p trong mém silicon hydrogel & dang vét dung dugc
tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo muc bat ky trong sé cac muc [14] va

tir muc [015] dén [021], va ¢ hinh dang kinh &p trong.

[023] Kinh 4p trong mém silicon hydrogel thu dugc bing cach tra vat tién than
kinh 4p trong mém silicon hydrogel theo muc [022] vé trang thai hydrat hoa bang

nudc mudi sinh ly hodc dung dich bao quan cua kinh 4p trong mém.

[024] Kinh 4p trong mém theo muc [023] trong d6 ham lugng nudc cta kinh ap
trong mém silicon hydrogel & trang thai hydrat hoa nim trong khoang tir 35% dén

nho hon 60%.

[025] Kinh 4p trong mém theo muc [023] hodc [024] trong d6 kinh 4p trong mém
silicon hydrogel & trang thai hydrat hoa 1a kinh 4p trong mém v&i tin suét thay kinh

t6i da 1én dén mot thang.

[026] Kinh 4p trong mém theo muc [025] trong d6 kinh 4p trong mém silicon
hydrogel & trang thai hydrat hoa 1a dang c6 tan suét thay kinh 1 1 ngay hodc 2 tuan.

[027] San phdm kinh ap trong mém déng goi trong d6 kinh 4p trong mém theo
muc bit ky trong sb cac muc tir [023] dén [026] va nude mudi sinh ly hodc dung

dich bdo quan cta kinh 4p trong mém dugc dat trong vat chira kin.
Hiéu qua clia sang ché

Theo sang ché, sang ché dé xuat phuong phap ché tao vét dung dugc tao
khuén lam tr copolyme chira silicon c6 bé mit ua nuée ma khong can quy trinh xtr
ly tiép theo ctia nguyén liéu tao thdu kinh sau khi tring hop d lam tang kha ning
tham nudc cia bé mat nay va khéng can két hop polyme wa nuée co trong luong
phan tir cao dé lam tang kha ning thdm nudc ciia bé mat nay, thAm chi st dung

copolyme chira silicon thu dugc biang cach luu hoa sir dung khuon duc hai mat lam
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bing nguyén liéu ky nudc ching han nhu polypropylen. Theo séng ché, sang ché

con de xuat kinh ap trong silicon hydrogel c6 bé mét wa nudc.

M ta van tit cac hinh vé

Fig.1 1a quang phd "H-NMR ctia hop chat thu duge trong vi du tong hop 1.

Fig.2 12 quang phd MALDI-TOF MS ctia hop chét thu duoc trong vi du téng
hop 1.

Fig.3 12 quang phd "H-NMR ctia hop chét thu duoc trong vi du téng hop 2.

Fig.4 1a quang phd MALDI-TOF MS ctia hop chét thu duoc trong vi du tong
hop 2.

Fig.5 dua ra cac két qua dinh luong (cic hinh anh) cta goc tiép xtic tuong
d6i v6i nude tinh khiét ctia vat dung duogc tao khudn lam tir copolyme chta silicon

thu duoc trong cac phuong 4n tir 1 dén 4 va vi du so sanh 1 va 2.

MBS ta chi tiét sang ché
Phuong phép ché tao vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon cé bé

mat uva nudc

Phuong phap ché tao vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chua silicon
c6 bé mat wa nuéc cua sang ché 13 phuong phéap ché tao vt dung duoc tao khudn
lam tir copolyme chira silicon bao gébm don vi monome silicon, don vi monome ua
nuée, va don vi monome lién két chéo, va co bé miat wa nude bang cach tring hop
dung dich monome chua (a) it nhat moét monome silicon; (b) it nhat mét monome
wa nude chira nhém vinyl; (c) it nhdt mot monome c6 thé lién két chéo; va (d) it
nhat mot chat khoi mao phan ung tring hop trong khoang cua khuén c6 bé mit
khoang ky nudc. Tai day, chat khoi mao phan tng tring hop c6 nhiét d6 ban thai
trong 10 gio (T10) ndm trong khoang tir 70°C dén 100°C. Phan {mg tring hop duoc
tién hanh bang phuong phap gém budc (P1) duy tri nhiét d6 trong khoang tir gia tri
T10 cta chét khoi mao phan tng tring hop trong dung dich dung dich monome dén

nhiét do nhiét do thép hon 35°C so véi gia tri T10 trong 1 gio hoac lau hon; va
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budc (P2) duy tri nhiét d6 cao hon gia tri T10 cua chat khoi mao phan tng tring

hop dugc chira trong dung dich monome trong 1 gio hodc 1au hon.
Khuon

Khuén st dung trong sang ché 1a khudn cé bé mat khoang ky nudc. Pac tinh
ky nuéc ctia bé mat khoang ky nuée c6 nghia 1a goc tiép xtic tuong ddi voi nude
tinh khiét 1a 16n hon hodic bang 90°. Dic tinh ky nudc ctia bé mat khoang c¢6 nghia
la dac tinh ky nude dugce tao ra boi vé mit khoang hodc nguyén liéu ctia khudn va
khong doi hoi sy xtr ly dac biét dé tao ra dac tinh ky nudc. Tuy nhién, tinh dén dac
tinh tach va dac diém tuong tu cta thau kinh ra khéi khuén sau khi tring hop,
khong du tinh la loai trir cac khudn da duoc xtr ly cu thé mang lai dac tinh ky nudc
cho bé mit khoang. Hon nita, mic d giéi han trén cta goc tiép xtc twong dbi voi
nuée tinh khiét cia bé mat khoang ky nudc 1a khong gidi han, né thuong 1a 120°.

Tuy nhién, khong du tinh gidi han gbéc nay.

Khuon nay c6 thé 1a khuén trong d6 do cong clia bé mit bé mat 16i va bé mit
16m la théng hang, va khuon duogc tao ra tir nguyén liéu nhu kim loai va nhya. Tuy
nhién, mong mudn nguyén liéu mang lai kha ning tach t6t ctia thau kinh véi khuon
sau khi tring hop, tinh chdng thdm dung méi tdt, va kha ning chiu nhiét tot. Vi du,
khudn ¢6 bé mat khoang ky nuéc 1a khuén nhua duge mong muén. Khudn nhua
duoc mong mudn do ching cho phép san xuat dé dang cac khudn c6 hinh dang doi
héi cho cac thiét ké thdu kinh mong mudn. Mong muén lua chon nguyén liéu nhua
biéu hién hién tugng co khudn nhe, mang lai kha nang trao ddi bé mat tt véi cac
kim loai, va cho su chinh xac vé kich thudc cao va tinh chéng thdm dung moi.
Polypropylen dugc mong muén vi ly do chi phi, d6 thong dung, va tuong tu. Tuy
nhién, khong han ché véi polypropylen riéng 1é. Vi du, polyetylen, polyetylen
terephtalat, polymetylpenten, polysulfon, polyphenylen sulfua, copolyme olefin

vong, va copolymes cta rugu etylen vinylic c6 thé dugc str dung.
Dung dich monome

Dung dich monome chuta: (a) it nhdt mdt monome silicon chira nhom
(met)acryloyl; (b) it nhdt mot monome ua nude chita nhém vinyl; (c) it nhat mot

monome c6 thé lién két chéo; va (d) it nhat mot chat khoi mao phan tng tring hop.
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Monome silicon (a)

Monome silicon (a) la mdt monome silicon véi nhom (met)acryloyl.
Monome silicon (a) ¢c6 mdt nhém (met)acryloyl trong mdi phan tir. Theo sang ché,
thuat ngit "nhom (met)acryloyl" c6 nghia [a hoac 1a nhom metacryloyl hodc nhém
acryloyl. Theo sang ché, monome silicon thich hop ¢6 trong lugng phan tir nhd hon

900. Ly do s€ duoc néu sau day.

Monome silicon (a) duoc mong muén 14 monome silicon ¢6 tir 1 dén 4
nguyén tir silic trong mdi phan ti, va it nhat mot nhom hydroxyl hodc nhém
polyetylen glycol trong mdi phan tir. Str dung monome silicon c6 it nhat mét nhom
hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol trong mdi phan tir thu duge vat dung duge
tao khudn lam tir copolyme chira silicon véi dédc tinh ua nudc cao. Monome silicon

nhu vy c6 thé 1a monome silicon (al) hodc (a2) sau day sau day:

(al) mét hodc hai hodc nhiéu monome silicon ¢é it nhat mot nhém hydroxyl
va tir 1 dén 4 nguyén ti silic trong mdi phan tir; va

(a2) mdt hodc hai hodc nhiéu monome silicon bao gém it nhat mot nhom
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan tur.

Monome silicon (al) ¢ thé 1a monome duogc biéu thi bai cong thic téng

quat (al-1) hodc (al-2) sau day, vi du.

R! 3-a
Ry R,
| |
H2C=C—ﬁ—O—CH2—-?H—CHZ—O—CHZCHZCHZ—Si O—Sli—R3
OH Ry a
(al-1)
R5 0 l{1 3-a
Il
H,C=C—C—
2 C—C (I) lllz
HO—CH,—CH—CH,—0—CH,CH,CH,—Si O—Sli—R3
Ry a
(al-2)

Trong céac cong thuc nay, R', R% R®, va R* bidu thi cAc nhoém metyl, R’ bidu

thi nguyén tir hydro hodc nhém metyl, va a biéu thi s6 nguyén c6 gia trj tir 1 dén 3.
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Monome silicon (a2) c¢6 thé 1a monome dugc néu trong cong thirc tong quat

(a2-1) sau day, vi du.
R! 3-a
I
X—O+CH2CHZOtCH2CH2CH2—Si‘<O—S|i—R3>
R* a
(a2-1)
Trong cong thirc, R!, R% R’ va R* biéu thi cdc nhom metyl, a biéu thi sb

nguyén cé gia tri tir 1 dén 3, va m c6 gia tri tir 4 dén 8. Trong cong thire, X biéu thi

1a phan tir thé duge chon trong sb cac phan tir thé duogc biéu thi béi cong thirc (Y1)

va (Y2) sau day. Trong cong thirc, R’ biéu thi nguyén tir hydro hodc nhom metyl.

R5
I
H,C=(—C—

(YD)

) {
H2C=C—IC'—O—CH2CH2—N—ﬁ——

(Y2)

Monome silicon (al) va (a2) ciing duoc duge biéu thi boi cong thuc téng
quat (I) sau day:

R! 3-a

I
X—O+CHZCHZOHCHZ-CH-—CHZ—O>—CH2CH2CH2—Si 0—Si—R?
m | n |
4
OH R a

@

Trong cdng thirc, R', R% R®, va R* biéu thi cdc nhom metyl, a biéu thi sd
nguyén cé gia tri tr 1 dén 3, n biéu thi 0 hodc 1, va m biéu thi 0 hoactir 4 dén 8.
Tuy nhién, khin=1,m =0, vakhin=0, m tir 4 dén 8 (1a gia tri 1ap lai trung binh).
Trong cong thirc, X 1 phan tir thé duge chon trong s cac phan tir thé duoc biéu thi

bdi cong thire (Y1) va (Y2) néu trén.
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Thich hop v&i monome silicon co trong lugng phéan tir nho hon 900 tir quan
diém ngan ngira su giam d6 cing cua polyme thu duoc, ngan ngira sw giam ham
luong silicon trong mdi phén tir cia monome, va mang lai kha ning thim oxy thich
hop. Khi c¢6 su phan b cho sb nhom lap lai ciia polyetylen glycol, c6 nghia 1a trong
luong phan tir trung binh sb 1a nhé hon 900 tinh trén ty 1é chuyén polystyren theo
tinh toan dua trén viéc dinh luong bang sic ky thdm gel. Monome silicon néu trén

duoc mong mudn c6 trong luong phan tir ndm trong khoang tir 400 dén 850.

Monome silicon dugc st dung dé thu duogc vat dung duogc tao khuén (nhu
san phdm c6 hinh dang thdu kinh) gdm cé copolyme chua silicon cé bé mit ua
nude. Co it nhit mot nhém hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol trong phan tir, su
twong thich v6i monome wa nudc (nhu monome wa nuéc cdé nhém vinyl) trong
dung dich tring hop ting 1én va didu nay khién cho c6 thé bao ché hdn hop

monome dong nhét (dung dich tring hop) ma khéng céan st dung dung moi.

Monome silicon véi cu tric nay 1a cac hop chit da biét. Vi du, don yéu cau
clp patent Nhat Ban (KOKAI) Showa sé 55-15110 (US 4,139,692), don yéu cau
cAp patent Nhat Ban (KOKAI) Showa sé 63-163811, don yéu ciu cip patent Nhat
Ban (KOKAI) sb 2001-323024, don yéu cau cap patent Nhat Ban (KOKAI) sb
2002-113089 (US 2004/014921), don yéu cau cip patent Nhat Ban (KOKAI) sb
2002-182167, patent My 4,395,496, va tai liéu tuong tu boc 16 nguyeén liéu kinh &p
trong & dang monome silicon (al) va don yéu cau cép patent Nhat Ban (KOKAI)

Heisei s6 4-332760 boc 16 nguyén liéu kinh 4p trong ¢ dang monome silicon (a2).

Monome silicon duoc st dung theo sang ché tot hon 1a monome cé cong
thie ciu truc Al dén A7 sau day:

CH;
H3;C—Si—CHj,
R® (l)
H2C=é—ﬁ—0—CHz—?H—CHz—O—CHZCH2CH2—S:i—CH3
OH 0
H3C—Sli—CH3
CHj

(A1)
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CH,
H3;C—Si—CHj;
I|{6 0 CH;
HzC=C—ﬁ—0—CHz—?H—CHz-O—CHZCHZCHZ—SIi—O—Sli—CH3
H3C—Si—CHj
CH;
(A2)
1|16 CH; (I:H3
mC=C—F—O—CHﬁHGﬁ%%{HﬂHﬁHf?—O—S—Cm
I
OH CH; CH;
(A3)
CH;4
H3C—Si—CHj;
P I
i |
H2C=C—C—O+CH2CH20-)-CHZCHZCHZ—Si—CH3
Il m (I)
I
H3C—-Si—CH3
CH;
(A4)
CH;
H3C—S|i_CH3
) 7o
" 0 CH,
H3C-Si_CH3
CH;
(A5)
CH;,
H3C-—Sii—CH3
I i i
Hzczc—ﬁ—o—crdzcm—w—Icl—0—€c112cuzo)-cnchlzcHz—?i—cﬂ3
o} 0 m ?
H3C—SiI—CH3
CH;
(A6)
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CH;
H3C—Si—CH;
R® H o) CHj;
H2C=é—c--0—cHZCHZ—r!J—c—o—QCHZCHZO)—CHZCHZCHz—éi—o—-Si—CH3
Il I m (I) éHs
H3C—S!—CH3
CHj,

(A7).

Trong cac cdng thuc tir (A1) dén (A7), R® biéu thi nguyén t hydro hodc
nhém metyl. Trong cac cong thirc tir (A4) dén (A7), m c6 gia tri tir 4 dén 8. Trong
cac cong thirc (A1) va (A2), cac ddng phan cdu tric nhu cong thic (B1) va (B2)
sau ddy c6 mat trong quy trinh tong hop monome. Theo séang ché, hdn hop cta cac
ddng phan céu triic c6 thé duoc sit dung, hoic monome silicon ¢6 ciu tric bt ky
¢6 thé duge sir dung. Trong cong thirc (A3), mic du khong néu rd trong cong thiic
cAu tric, cac déng phan ciu tric c6 mat theo cach gidng nhu trong céc cong thirc

(A1) va (A2).

Pdng phan cAu tric cta (A1)

"
1|15 ﬂ H3C—S|i—CH3
H,C=C—C—0 0

HO—CHZCHCHZ—O—-CHZCHZCHZ—SIi—CH3
o
H3C—-S|i-—CH3
dn,

(B1)
DPodng phan ciu trac cta (A2)
CH;

0 H,C—Si—CH,
L |
H,C=C—C—0 0 CH,

R6

HO—CH2CHCH2—O-—CH2CH2CH2—SIi—-O—Si—CH3
ol
H;C—Si—CHj
b,

(B2)

Trong cong thirc, R® biéu thi nguyén tir hydro hodic nhém metyl.
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Vi du vé phuong phap san xudt monome silicon ¢c6 nhém polyetylen glycol
trong cAu tric phan tir cia né s& duoc dua ra sau ddy. Theo sang ché, thuat ngit
"nhém polyetylen glycol" 13 dé chi nhom trong d6 sé nhém etylen glycol lap lai
(gi4 tri trung binh) 13 nim trong khoang tir 4 dén 8. Nghia 13, day 1a phuong phap
trong d6 mot dau cua etylen glycol nhu tetraetylen glycol, pentaetylen glycol,
hexaetylen glycol, heptaetylen glycol, hodc octaetylen glycol dugc alyl hda, va
phan tmg hydrosilyl héa duoc st dung dé cho san phdm phan tng v6i nhoém
tris(trimetylisiloxy)silyl, nhém metylbis(trimetylsiloxy)silyl. Sau d6, hop chat c6
nhom metacryloyl (nhu metacryl clorua hodc 2-isoxyanatoetyl metacrylat) duoc
cho phan ung biang nhém hydroxyl trén mét dau dé thu duoc monome silicon dich.
Khi thuc hién viéc nay, khé thu duoce san pham don 1é & dang glycol véi s6 nhom
polyetylen glycol 1zp lai 1a 16n hon hoic bang 4. Thong thuong, glycol véi sé nhom
1ap lai nhiéu s& c6 mit & dang hdn hop. Monome ctia A4 dén A7 str dung theo sang
ché c6 thé 1a monome trong d6 gia trj clia m duoc phén chia va gia tri trung binh c6
thé 1a tir 4 dén 8. Khi tong hop monome silicon, céc glycol déng vai trd 1am vat tién
than c6 thé dugc tach thanh s& nhom lip don 1& (vi du, cac sé khac (nhu 3 hodc 5)
khi m = 4) bang cach phan doan c6t hodc tuong tu, va sau do s dung trong téng
hgp. Monome trong dé khong c6 su chia nho cia sé nhém glycol lap lai ciing c6
thé duoc sir dung. Mong muén khéng ¢6 sy phan bd sb nhom lap lai cua polyetylen
glycol va s6 nhém lap don dé lam giam su bién dbi trong gié tri vé dac diém vat Iy

khac nhau, nhu d cing co hoc va kha nang thdm nudc cua thau kinh thu duoc.

Khi m = 4 ho#c 16n hon, ¢6 thé thu dugc hdn hop monome dong nhat do kha
ning tuong thich cao vé&i cac thanh phan copolyme khéc. Mong mudn m = 8 hoic
nho hon dé ngan ngira su qué dai ctia cdu truc phan tir va dé ngan ngura su giam do

cung co hoc cua thau kinh.

Trong ban mo ta, thudt ngir "gia tri trung binh" duoc st dung khi c6 su chia
nho sb 13p lai ctia nhém polyetylen glycol trong cAu tric ctia monome silicon; thuat
ngit ndy 1a dé chi s6 nhom lap lai duoc tinh ton bing cach tinh toan bang ty 1&
cuong do dinh hop nhat ctia don vi etylen oxit tinh trén phan tich "H-NMR cua san

pham cau tric cudi cung hodc vat tien than dong vai tro 1a nguyén liéu bat dau.
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Trong phuong phép dé san xuat vét dung duoc tao khuén lam tir copolyme
chtra silicon theo sang ché va kinh ap trong duogc san xuét tir vat dung dugc tao
khuon lam tir copolyme chtra silicon, ham lugng ciia monome silicon trong dung
dich monome 14, vi du, mong mudn la tir 20 dén 56% khéi luong twong ung véi
luong tong cong cla tit ca cac monome. Gitt ham luong cia monome silicon &
mutc 16n hon hodc bang 20% khéi luong s& thuan loi cho viée diéu ché hdn hop
monome ddng nhat véi monome wa nude (monome ua nuée ¢6 nhém vinyl). Ngoai
ra, gitt & mic nhé hon hodc bang 56% khéi luong s& bao vé kinh p trong thu duogc
cudi ciing khoi bi cing khi tiép xtc. Him luong ctia monome silicon tbt hon 14 nAm

trong khoang tir 20 dén 55% khdi lugng, t6t hon 12 tir 25 dén 52% khéi luong.
Monome ua nudc (b)

Monome wa nudc la monome ua nudc véi nhém vinyl. Viéc st dung
monome wa nudc ¢ nhém vinyl lam ting kha ning thAm nuéc ctia bé mit thau
kinh thu dugc cudi cling. Vi du vé monome wa nuée ¢6 nhém vinyl 12 mot hogc 1a
c& hai thanh phan dugc chon tir nhém bao gdm N-vinyl-2-pyrolidon va N-vinyl-N-

metylaxetamit.

Trong phuong phap ché tao vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chta
silicon theo sang ché, monome wa nudc ¢6 nhém vinyl dugc st dung. Theo sang
ché, sau khi trung hop, c6 thé thu duoc d& dang vat dung dugc tao khudn lam tur
copolyme chtra silicon ¢6 bé mat wa nuéc ma khong can quy trinh xu ly dac biét
tiép theo va khong can st dung polyme ua nuée cé trong luong phan tir cao, tham

chi khi sir dung polypropylen lam nguyén liéu khudn.

Trong phuong phép san xuat vat dung dugc tao khudn 1am tir copolyme chira
silicon cta sang ché va kinh ap trong duoc san XUat tir vt dung dugc tao khuon
lam tr copolyme chira silicon, ham luong ciia monome wa nuéc c6 nhém vinyl
trong dung dich monome dugc mong muén 1a nam trong khoang tir 40 dén 60%
khéi luong cta lugng téng cong cla tit ca cdc monome. Bang cach giit ham luong
cua monome ua nudc cd nhéom vinyl & 16n hon hoac béng 40% khdi lugng, déc tinh
wra nuéc ciia bé mat thau kinh dugc tang lén. Bang cach giit né & mirc nho hon hodc

bf?mg 60% khoi lugng, su giam do cing co hoc cta thdu kinh duoc ngan ngra. Ham
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luong cuia monome wa nudc c6 nhom vinyl tot hon 1a nam trong khoang tir 45 dén

60% khdi lugng, va tét hon 13, tir 45 dén 55% khéi luong.
Monome c6 thé lién két chéo (c)

Monome c6 thé lién két chéo s& lién két chéo monome wa nudc ¢ nhoém
vinyl hodc monome cé nhém (met)acrylat, mang lai khd nang chiu nhiét va tinh
chéng thAm dung méi cho copolyme. Ham lugng ctia monome c6 thé lién két chéo
nay trong dung dich monome thich hop la nim trong khoang tir 0,02 dén 4% khdi

lugng cua lugng tong cdng cua tat ca cdc monome.

Vi du la, monome c6 thé lién két chéo c6 thé 1a it nhat mot monome duoc

chon tir nhém bao gdm (c1), (c2), va (c3):

(c1) mdt hoac hai hoac nhiéu monome chira hai hodc nhiéu nhém vinyl trong
mdi phan ti;

(c2) mot hodc hai hodc nhiéu monome chira hai hoic nhiéu nhém alyl trong

moi phan tir; and

(c3) mot hoac hai hoéc nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat
trong moi phan tir. Trong ban mo ta, "nhém (met)acrylat” cé nghia 1a nhom acrylat

hodc nhém metacrylat.

Monome cé thé lién két chéo (c1) chira hai hodc nhiéu nhém vinyl trong mdi
phan tir va do d6 c6 hiéu qua khi lién két chéo monome ua nudc (b). Monome ¢6
thé lién két chéo (c1) c6 thé 13, vi du, mét hodc hai hodc nhiéu duoc chon trong s6

ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen glycol divinyl, va ete trietylen glycol divinyl.

Monome c6 thé lién két chéo (c2) chira hai hodc nhiéu nhém alyl trong moi
phan tir va do d6 c6 hiéu qua khi lién két chéo monome ua nude (b). Monome ¢
thé lién két chéo (c2) co thé 14, vi du, mdt hodc hai hoac nhiu dugc chon trong sb
trialyl isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl.

Monome ¢ thé lién két chéo (c3) c¢6 nhom "(met)acrylat" va do do6 cé
khuynh huéng lién két chéo chon loc véi monome silicon ¢6 nhém "(met)acrylat"

thuéc nhém monome (a) néu trén. Hon nita, monome (c3) c¢6 khuynh huéng lién

két chéo chon loc véi dai monome siloxan, monome silicon khong ¢6 nhom
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hydroxyl hodc nhom polyetylen glycol trong cau triic phan tir ctia nd, va monome
khéng ¢6 nguyén tir silic trong cau tric phan tir ctia né duge md ta chi tiét sau day.
Monome (c3) co thé 13, vi du, mot hodc hai hodc nhiéu duge chon trong 36 etylen
glycol di(met)acrylat, trietylen glycol di(met)acrylat, tetraetylen glycol
di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan

tri(met)acrylat etoxyl hoa.

Ham lugng ctia mdi monome c6 thé lién két chéo (cl) va (c2) mong mudn la
nam trong khoang tir 0,02 d&én 1% khéi lugng ctia lwong téng cong cua tat ca cac
monome. Gift luong cia m&i monome c6 thé lién két chéo (c1) va (c2) dén 16n hon
hodc bang 0,02% khdi lwong s& mang lai kha ning chju nhiét va tinh chéng thim
dung moi. Gilt luong nay & mic nhé hon hodc bang 1% khdi lugng s& bao vé
copolyme chira silicon thu dugc khong tré nén d& v&. Monome c6 thé lién két chéo
(c1) va (c2) dugc uu tién mdi monome duge gitt & muc % khéi lugng nam trong

khoang ttr 0,1 dén 0.8.

Ham luong cia monome c6 thé lién két chéo (c3) mong mudn la ndm trong
khoang ttr 0,1 dén 3% khdi luong cua lugng téng cong cua tat ca cac monome. Gitr
viéc sit dung lugng monome cé thé lién két chéo (c3) & muirc 16n hon hoic bang
0,1% khéi luong s& mang lai d6 cimg co hoc va tinh bén. Giit lugng nay & mic
thip hon hoic bang 3% khdi luong s& bao vé kinh ap trong mém thu duoc khong
tré nén dé& vo. Luong monome c6 thé lién két chéo (c3) t6t hon 1a ndm trong

khoang tir 0,2 dén 2% khdi luong.

Monome c6 thé lién két chéo (cl1), (c2), va (c3) c6 thé duge sir dung riéng
biét hodc két hop dé st dung. Ham luong téng cong khi str dung két hop 1a nam
trong khoang tir 0,02 dén 4% khéi luong.

Chét khoi mao phan tmng tring hop (d)

Chét khoi mao phan tng tring hop c6 nhiét d6 ban thai trong 10 gio (T10)
nim trong khoang tir 70°C dén 100°C. Béng céach st dung chét khoi mao phan mg
tring hop v6i gid tri T10 ndm trong khoang nay, ¢ thé thu duoc vat dung dugc tao
khuon lam tir copolyme chtra silicon c6 bé mit wa nudc duoc chon dich boi sang

ché tir dung dich monome chira monome (a), (b), va (c) thdng qua quy trinh tring
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hop hai giai doan gdm buéc (P1) (duy tri nhiét do trung hop trong mot gidr hodc 1au
hon trong khoang nhiét do tir gia tri T10 ctia chat khoi mao phan tng tring hop dén
nhiét d6 thap hon 35°C so véi gia tri T10) va bude (P2) (duy tri nhiét do cao hon
gi4 tri T10 cta chat khoi mao phan tng tring hop trong mot gid hodc 1au hon),

dugc mo ta chi tiet sau day.

Céc nghién ctru bdi céc tac gia sang ché di boc 16 rang khi quy trinh tring
hop hai buéc néi trén dugce tién hanh véi chat khoi mao phan tmg tring hop c6 gia
tri T10 thdp hon 70°C, chi thu dugc vat dung duoc tao khudn c6 hinh dang thau
kinh bi méo, ma khéng thé sir dung dugc lam kinh &p trong. Ngoai ra, tham chi khi
thu duoc vat dung dugc tao khuén c¢6 hinh dang thau kinh, ty 1& ché pham tuong
d6i ciia nguyén tir silic ctia bé mat thdu kinh ting 1én, dam bao kha ning thim nudc
ctia bé mat (xem két qua thtr nghiém cua cac vi du so sanh 1, 2, 4 va 5 cla sang
ché). Khi quy trinh tring hop hai budc ndi trén dugce tién hanh véi chat khoi mao
phéan Ung trung hop co6 gid tri T10 vuot qua 100°C, thu dugc vat dung dugc tao
khuén d& v& va khong thé 14y ra khéi khuén (xem két qua thir nghiém ctia cac vi du

so sanh 3 va 6 cua sang ché).

Vi du vé chat khoi mao phan tmg tring hop 1a chat azo khoi mao phéan ting
tring hop va chat peroxit hitu co khoi mao phan tmg tring hop véi gia tri T10 nam
trong khoang tir 70°C dén 100°C.

Céc hop chat sau ddy 1a cac vi du cu thé vé chat khoi mao phan tng tring
hop c6 gia tri T10 nam trong khoang tir 70°C dén 100°C:

(d1) 1,1'-azobis(xyclohexan-1-carbonitril (Wako Pure Chemical Industries,

Ltd., CAS: 2094-98-6; T10: 88°C (trong toluen));

(d2) t-butylperoxy-2-etylhexanoat (NOF Corporation, tén san pham:
Perbutyl O, CAS: 3006-82-4, T10: 72,1°C (trong benzen));

(d3) 1,1-di(t-hexylperoxy)-3,3,5-trimetylxyclohexan (NOF Corporation, tén
san phdm: Perhexa TMH, CAS: 104066-39-9, T10: 86,7°C (trong benzen));

(d4) 1,1-di(t-hexylperoxy)xyclohexan (NOF Corporation, tén san pham:
Perhexa HC, CAS: 27215-08-3, 22743-71-1, T10: 87,1°C (trong benzen));
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(d5) t-hexylperoxyisopropyl carbonat (NOF Corporation, tén san pham:
Perhexyl I, CAS: 132929-84-1, T10: 95,0°C (trong benzen));

(d6) t-butylperoxy-3,5,5-trimetylhexanoat(NOF Corporation, tén san pham:
Perbutyl 355, CAS: 13122-18-4, T10: 97,1°C (trong benzen)); va

(d7) t-butylperoxylaurat (NOF Corporation, tén san pham: Perbutyl L, CAS:
2123-88-8, T10: 98,3°C (trong benzen)).

Gi4 tri T10 cua chit khoi mao phan tng tring hop c6 thé duoc tinh toan dua
trén viéc dinh luong, nhung viéc ap dung cac gia tri da duogc cong b bdi nha san
xuét 1a dat yéu cdu. Ham luong ctia chat khoi mao phan tmg tring hop c6 thé duoc
x4c dinh bang cach tinh toan ty 18 két hop ctia dung dich monome hdn hop, céc
didu kién cta quy trinh tring hop, va tuong tw. Vi dy, n6 ¢6 thé nam trong khoang
tr 0,1 dén 1% khéi luong, va mong mudn 13 nidm trong khodng tir 0,2 dén 0,9%

khéi lugng, ctia luong tong cong cta dung dich monome hdn hop.

Trong phuong phap ché tao vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chia
silicon theo sang ché, chét khoi mao phan tng tring hop va cac diéu kién thoi gian
tring hop néu trén duoc két hop dé str dung. P phan ng ctia monome khac biét
16n bdi cac nhom chire. Cu thé, do phan tng di dugc biét 1a khac biét 16n véi
monome c¢6 nhém metacryloyl hodc nhém acryloyl, va véi monome ¢6 nhém vinyl.
Thoi gian ban thai ctia chat khoi mao phan Gmg tring hop 13 mét chi sb thuan tién
dé chi thi toc d6 phan hily & mot nhiét d6 xac dinh. Phan Gng tring hop duoc t6i wu
hoa bang cach tinh toan gia tri T10. Tuy nhién, khi hdn hop chira nhiéu monome
duoc str dung dé san xuét copolyme, khong dé dang dé t6i wu hoa dua trén chi gia
tri T10. Hudng dé t6i wu ciing bién doi dua trén cach cac dic tinh vat Iy st dung
lam chi s6 dé t6i vu héa duge chon. Theo sang ché, tir du doan 1a thu duoc vt
dung duogc tao khudn lam tir copolyme chua silicon ¢6 bé mit ua nude, dua trén
cac két qué nghién ctru khac nhau, mac du co ché cu thé chua can duge 1am 13, da
xac dinh réng ¢ thé thu duoc vat dung dugc tao khuodn lam tir copolyme chura
silicon c6 bé mat wa nude bang cach st dung chat khoi mao phéan tng tring hop ¢6
gia tri T10 nam trong khoang tir 70°C dén 100°C va bang quy trinh tring hop bao

g6m cac bude (P1) va (P2), duge md ta cu thé sau day. Khong nhiam han ché boi ly
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thuyét, gia dinh nhu sau: Trong budc (P1), tbc d6 phan huy ctia chat bat du 1a thap
sao cho phan tmg triing hop dién ra dan dan, gay ra sy hinh thanh cac khi trong d6
monome cung kiéu duoc uu tién polymer hoa; sau do, trong (P2), ¢ trang thai trong
d6 cac khéi nay duge duy tri & muic d6 nao do, 1a quy trinh luu hoa. Két qua 14, cac
phan di duoc luu hoa theo cach nhiéu monome c6 cac nhém metacryloyl va nhom
acryloyl va céc phan dd duoc luu hoa theo cach nhiéu monome wa nudc c¢6 nhém
vinyl dugc cho 13 tao ra riéng biét trong cau tric copolyme. Két qua 13, khi
copolyme thu dugc duge hydrat hoa, cac phan di duoc luu héa theo cach nhiéu
monome ua nudc c¢cdé nhom vinyl c6 xu hudéng dugc boc 16 trén bé mat cua
copolyme, dugc cho la ly do vi sao thu dugc vat dung duoc tao khudn lam tur

copolyme chtra silicon c6 bé mét ua nudec.

Tai liéu sang ché 4 (trang 14, dong 3) mé ta 1,1'-azobis(xyanoxyclohexan)
lam chit khoi mao phan tUng tring hop. Gia tri T10 cua 1,1
azobis(xyanoxyclohexan) l1a 88°C. Tuy nhién, né chi dugc mo ta trong day nhu la
mdt vi du vé chét khoi mao azo. Chéat khoi mao phén Ung trung hop dugc st dung
trong cac phuong an chi la V-64, 2,2'-azobis-2-metylpropannitril (CAS: 78-67-1,
T10: 65°C) (gia tri T10 ctia nd 13 thap hon 70°C). Trong tai liéu sang ché 4, tham
chi khéng goi y viéc st dung chat khoi mao phan tmg tring hop ¢6 gié tri T10 nim
trong khoang tir 70°C dén 100°C trong quy trinh tring hop bao gém céc bude (P1)
va (P2), dugc mé ta chi tiét sau day, dé thu duoc vat dung duogc tao khuon lam tur

copolyme chtra silicon c6 bé€ mat ua nudc.

Trong tai liéu siang ché 5 theo cidc phuong 4n, chi 2,2'-azobis(2,4-
dimetylpentanenitril) (CAS: 4419-11-8, T10: 51°C) va azobisisobutyronitril (CAS:
78-67-1, T10: 65°C) duogc sir dung 1am chét khoi mao phan tng trung hop. Trong
tai liéu sang ché 5, tham chi khong goi ¥ viée st dung chit khoi mao phan Gng
tring hop c6 gid tri T10 nam trong khoang tir 70°C dén 100° trong quy trinh tring
hop bao gdm cac bude (P1) va (P2), duoc moé ta chi tiét hon sau day, dé thu duoc

vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chira silicon ¢6 bé mat wa nudc.
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Dung dich monome c6 thé chua it nhat mot monome dugc chon tir nhém bao
gbm (al) va (a2) sau day; it nhat moét monome dugc chon tir nhém bao gdbm (b) sau

day; va it nhat mot monome duoc chon tir nhém bao gdm (c1), (c2), va (c3) sau day:

(al) mot hoac hai hodc nhi€u monome silicon chta it nhat mdt nhom

hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén ti silic trong mdi phan tur;

(a2) mdt hodc hai hodc nhi€u monome silicon chta it nhat mot nhom

polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phén tir;

(b) m6t hozc hai hodc nhiéu monome wa nuéc ¢6 nhém vinyl;

(c1) mot hoac hai hoac nhiéu monome chira hai hoic nhiéu nhém vinyl trong
moi phén tir;

(c2) m6t hodc hai hoic nhiéu monome chira hai hozc nhiéu nhém alyl trong
moi phan tir; va

(c3) mdt hodc hai hodc nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat

trong mdi phan ti.

Ham lugng cia don vi monome silicon (al) va (a2) cua vat dung duogc tao
khudn lam tir copolyme chua silicon 1a ndm trong khoang tir 20 dén 56% khoi
luong, ham luong cta don vi monome wa nudc (b) 1a ndm trong khoang tir 40 dén
60% khdi luong, va ham lugng cta don vi monome c6 thé lién két chéo (c1) dén

(¢3) 1a ndm trong khoang tir 0,02 dén 4% khdi luong.

Dung dich monome c6 thé con chira it nhat mot monome bd sung dugc chon
tir nhém bao gdm dai monome siloxan, monome silicon khong chita nhém
hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol trong ciu tric phan tir ctia n6, va monome
khong chira nguyén tir silic trong cdu tric phan tir ctia nd. Theo sang ché, dai

monome siloxan la dé chi monome c¢6 trong lugng phan tir 16n hon hodc bang 900.

Ngoai bdn thanh phan (a) va (d) duoc néu trén, copolyme chtra silicon theo
sang ché c6 thé chira cac thanh phan & dang dai monome siloxan, monome silicon
khong chira nhém hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol trong ciu tric phén tir
clia n6, va monome khong chira nguyén tir silic trong cau triic phan tir ctia né lam

tang kha nang tham oxy.
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Pai monome dugc md ta trong don yéu cau cap patent Nhat Ban (KOKAI)
s6 2001-311917, don yéu cau cip patent Nhat Ban (KOKAI) s6 2001-183502, va
cong bd don PCT Nhat Ban (TOKUHYO) Heisei s6 11-502949 1a cac vi du vé dai
monome siloxan. Toan bd ban md ta néu trong cac cong bd don nay dugc dua vao
day bang cach vién dan. Pai monome c6 cong thiic tong quat (C1) va (C2) sau day
mot phan duge mong mudn. Khi str dung phuong phép thao khuén bang cach ap
dung luc co hoc vao khuén trong qua trinh lay thiu kinh tir khuén sau khi tring
hop kinh &p trong trong khuén, viéc bo sung thanh phan & dang dai monome
siloxan ¢6 cu truc uretan dugc mong mudn do né mang lai tinh chéng séc cho thau

kinh va cho phép lay thau kinh tir khuén ma khong gay hu hai.

l|17 l‘ll CH; li[
Hzc=c—ﬁ—0+CHZCH20+CHZCH2—0ﬁN~QLCH2—N|C|0 CH,CH,0CH,CH, CHZ—SI—O s.—o 51 CHZCHZCHZOCHZCH7
r
0 0 0 —‘

H;C" CH,

o=

L | e Y i
OﬁN—CHZLQ‘N 0—CHZCHZ+OCHZCH2tO—ﬁ——C=CH2
0 0
H;C© CH,
(C1)
Trong cong thirc, R; biéu thi nguyén tir hydro hodc nhém metyl, r c6 gia tri
tir 0 dén 10, va p c6 gid tri tir 8 dén 60. Tét hon 14, r ¢6 gia tri tir 0 d&én 8, va t6t hon
13, ¢6 gié tri tir 0 &én 5. Hon nita, tot hon 1a p c6 gié tri tir 8 dén 50, va tét hon 13, ¢6

gi4 tri tir 8 dén 40.
HZC_C_ﬁ_é_OCHzCHZ+OCH2CH2CH2‘€SI—O>—81—C4H9
o) q CH;
(C2)

Trong cong thitc (C2), R® biéu thi nguyén ti hydro hodc nhém metyl, q ¢6
gid tri tir 9 dén 15, va t co gid tri tir 0 dén 3. Tt hon 13 q c6 gid tri tir 9 dén 13, va
t5t hon 13, tir 9 dén 12. t t6t hon 1a c6 gid tri tir 0 dén 2.

Vi du v& monome silicon khong chira nhém hydroxyl hodc nhém polyetylen

glycol trong cau tric phan t& cua nd6 la mdét hodc nhiéu monome nhu
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tris(trimetylsiloxy)-y-metacryloxypropylsilan, tris(trimetylsiloxy)-y-
acryloxypropylsilan, metacryloyloxyetylsucxinat 3-[tris(trimetylsiloxy)silyl] propyl,
metacryloxymetylbis(trimetylsiloxy)metylsilan, 3-metacryloxypropyl-
bis(trimetylsiloxy)metylsilan, metacryloxymetyltris(trimetylsiloxy)silan,
metacryloxypropylbis(trimetylsiloxy)silanol, va polydimetylsiloxan tdn cung la

nhém mono(met)acryloyl duoc biéu thi béi cong thire (C3) sau day.

CH;

P s |
Hzc=c—ﬁ-(-0CH2CH2)—OCHZCH2CH2~€?i—o>'Sii—C4H9
t
o CH; /q

CH;
(C3)

Trong cbng thirc (C3), R® biéu thi nguyén tr hydro hoic nhém metyl, q c6
gia tri tir 4 dén 8, va t co gia tri tir 0 dén 3. @ mong mudn c6 gia tri tir 4 dén 6. t

mong muon c6 gia tri tr 0 dén 2.

Cac dai monome siloxan va monome silicon khong chra nhém hydroxyl
hodc nhém polyetylen glycol trong cau triic phan tir cia né c6 thé duoc str dung
ndm trong khoang tir 0 dén 25% khdi lugng cua dung dich monome. Gilt ham
luong ctia cic dai monome siloxan va monome silicon & mtic nho hon hoic bing
25% khéi luong cho phép diéu ché dung dich monome hdn hop ddéng nhit ma
khéng 1am van duc dung dich monome hén hop, cling nhu ngin ngira su giam kha

nang tham nudc ctia bé mét thau kinh.

Vi du vé monome khong chira nguyén tir silic trong cau tric phan tir ctia né
12 mdt hodc nhiéu monome dugc chon trong sd 2-hydroxyetyl(met)acrylat, axit
metacrylic,  metyl(met)acrylat, etyl(met)acrylat,  n-butyl(met)acrylat, 2-
metoxyetyl(met)acrylat, va 2-metacryloyloxyetylphosphoryl cholin. Ching c6 thé
duogc st dung véi lwong nam trong khoang nhé hon hodc bang 10% khéi luong. Cu
thé, N,N-dimetylacrylamit, dugc sir dung lam thanh phan ciu tric ctia copolyme
chtra silicon, duge mong mubn khong st dung do né gay ra su giam kha ning thdm
nuée ctia bé mit thau kinh sau khi tring hop. Giit ham lugng ctia cic monome nay
thap hon 10% s& ngan ngira sy giam ham luong silicon trong dung dich monome

hon hop, va ket qua 13, mang lai kha nang tham oxy cao. Ham lugng ciia monome
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khéng chtra nguyén tir silic trong cdu tric phan tr cia né tét hon 1a nim trong
khoang tir 2 dén 8% khédi luong, va tét hon 14, tir 3 dén 7% khéi luong. Theo sdng

ché, "(met)acrylat" cac y nghia bao gdm cé acrylat va metacrylat.

Vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo sang ché con c6
thé chtra, vi du, tac nhan hap thu UV c¢6 thé tring hop va thude nhudém cé thé tring
hop 1a thanh phan copolyme mang lai kha nang hap thu UV cho kinh 4p trong mém
thu duoc va nhuém mau dé 1am tang tAm nhin. Vi du cu thé vé tac nhan hip thu UV
co thé trung hop la 5-clo-2-[2-hydroxy-5-(B-
metacryloyloxyetylcarbamoyloxyetyl)]|phenyl-2H-benzotriazol, 2-[2-hydroxy-5-(B-
metacryloyloxyetylcarbamoyloxyetyl)|phenyl-2H-benzotriazol, 5-clo-2-[2-
hydroxy-4-(p-vinylbenzyloxy-2-hydroxypropyloxy)]phenyl-2H-benzotriazol,  4-
metacryloxy-2-hydroxybenzophenon, va 2-(2'-hydroxy-5'-metacryloxyetylphenyl)-
2H-benzotriazol. Vi du cu thé cta thudc nhudém c6 thé trung hop la: 1,4-bis(4-
vinylbenzylamino)anthraquinon, 1-p-hydroxybenzylamino-4-p-
vinylbenzylaminoanthraquinon, 1-anilino-4-metacryloylaminoanthraquinon, 1,4~
bis[4-(2-metacryloxyetyl)phenylamino]-9,10-anthraquinon, va  4-(5-hydroxy-3-
metyl-1-phenyl-4-pyrazolylmetylen)-3-metacrylamino-1-phenyl-2-pyrazolin-5-on.

Céc tac nhan tao mau khac & dang thubc nhuém phthaloxyanin nhu thudc
nhudm xanh Alcian 8GX va thudc nhudm xanh 14 Alcian 2GX c6 thé duoc thém
vao trong nguyén lidu kinh 4p trong theo sang ché. Do né bi anh hudng béi do day
ctia thau kinh dugc ché tao tir nguyén lidu nay, ham luong cta tac nhan hép thu UV
¢6 thé tring hop va thude nhudém c6 thé tring hop thich hgp 1a nhé hon hodc bing
5% khéi luong, t6t hon 14 tir 0,02 dén 3% khdi lugng, ctia luong téng cong clia cac
thanh phan copolyme. Mong muén giit lugng st dung & mirc nhd hon hodc bang
5% khdi luong do né ngin ngira su giam do cimg co hoc cua kinh ap trong thu

duoc va vé& mit an toan cua kinh 4p trong, vat tiép xuc truc tiép véi co thé.
Quy trinh trung hop

Dung dich monome dugc trung hop trong khoang cua khudn co bé mat
khoang ky nuéc. Phan tmg tring hop dugc tién hanh bang phuong phap gdm cd
budce (P1) duy tri trong it nhat mot gio nhiét d6 nam trong khoang tir gia tri T10 cla
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chét khoi mao phan tng tring hop duoc chira trong dung dich monome dén nhiét
d6 thap hon 35°C so véi gia tri T10, va budc (P2) duy tri trong mot gio hodc 1au
hon nhiét d6 cao hon gia tri T10 ctia chat khoi mao phan tng tring hop duogc chira
trong dung dich monome. Trong ban mé ta, phan ing trung hop trong bude (P1) cd

thé goi 14 "gel héa" va phan tng tring hop trong bude (P2) 1a "luu hoa."
Budc (P1)

Nhiét d6 ndm trong khoang tir gia tri T10 ctia cht khoi mao phan tng tring
hop dugc chira trong dung dich monome dén nhiét d6 thap hon 35°C so véi gia tri
T10 dugc duy tri trong it nhat mot g10. Nhiét d¢ duoc duy tri trong bude (P1) dugc
mong mudn 1a ndm trong khoang tir nhiét d6 thap hon 10°C so véi gia tri T10 dén
nhiét @ thap hon 35°C so véi gia tri T10, tot hon 1a nhiét d6 nay ndm trong khoang
tir nhiét d thap hon 15°C so véi gia trj T10 dén nhiét d6 thdp hon 35°C so véi gia
tri T10, va t6t hon 14, nhiét do nay nam trong khoang tir nhiét do thép hon 20°C so
v6i gid tri T10 dén nhiét d6 thdp hon 35°C so véi gia tri T10.

Budc (P2)

Budc (P2) duoc tién hanh sau bude (P1). Bude nay bao gdm viée duy tri
trong mot gid hodc 1au hon nhiét d6 cao hon gia tri T10 cua chit khoi mao phan
ung trung hop duoc chua trong dung dich monome. Nhiét d6 dugc duy tri trong
buéc (P2) dugc mong mudn 1a ndm trong khoang tir cao hon 5°C so véi gia tri T10
dén nhiét d6 cao hon 50°C so véi gia tri T10, t6t hon 1a nhiét do nay nam trong
khoang tir nhiét d¢ cao hon 10°C so véi gia tri T10 dén nhiét do cao hon 50°C so
v6i gia tri T10, va t6t hon 13, nhiét d6 nay ndm trong khoang tir nhiét d6 cao hon

15°C so véi gia tri T10 dén nhiét d6 cao hon 50°C so véi gia tri T10.

Dung dich monome goém c6 cac thanh phan néu trén, vi du, dugc bom vao
khuén c6 hinh dang kinh 4p trong dé san xuat kinh 4p trong va sau do tring hop.
Trong qué trinh bom dung dich monome, khuén vira duoc tao khuén cé thé duoc
st dung, hodc khudn di dugc bao quan trong khoang tir 10 dén 40 gid dé én dinh
dd cong cua khuoén co thé duoc st dung. Trudc khi stt dung khuon, né cling du dé
lam gidm b&t mot cach thich hop ap luc dé loai bo cac chat anh hudng dén tac dung

ciia hoi 4m trén bé mat khuén va oxy hodc tuong tu, tién hanh xit béng khi tro
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chang han nhu nito hozc argon, va sau dé bom dung dich monome vao khudén. Hon
nita, trong qua trinh bom dung dich monome, dung dich monome c6 thé dugc st
dung sau khi suc khi tro chang han nhw nito hoic argon d loai bé oxy dugc hoa
tan trong dung dich monome, hodc dugc su dung ma khong can loai bo oxy duge

hoa tan.

Phuong phép tring hop mong mudn bao gdm tron chat khoi mao phan tmg
tring hop néu trén va tién hanh tring hop bang nhiét. Cac diéu kién gia nhiét dugc
néu trén. Khi quyén trong phan tng tring hop c6 thé 1a khong khi. Tuy nhién, dé
ting cuong téc do tring hop monome va giam lugng monome khong phéan tmg,
phan ung trang hop duoc tién hanh nhu mong mudn trong khi quyén khi tro nhu
nito hodc argon. Khi tién hanh tring hop trong khi quyén khi tro nhu nito hogc
argon, ap suat trong binh phan tmg tring hop mong mudn 14 nhé hon hodc bang 1

kgflem?.

Phan tng tring hop c¢6 thé dugc tién hanh trong su c6 mit ctia tac nhan pha
lodng 6n dinh. T4c nhan pha lodng thich hop bat ky hoa tan dong déu cac thanh
phén monome st dung s€ thich hop. Vi du la cac rugu (nhu etanol, tert-butanol, n-
hexanol, va octanol) va cac este (nhu etyl axetat, propyl axetat, metyl propionat,
etyl propionat, va butyl propionat). Khi st dung tac nhan pha loang, cac hiéu qua
nhu kha nang thuan loi dé bom vao khudn do do nhét cua dung dich monome hén
hop giam va su giam suat dan hdi ctia dung dich monome hdn hop c6 thé dugc du
tinh trude. Luong tic nhan pha lodng sit dung dugc mong mudn 13 nho hon hoic

bang 20% khi luong cua luong tdng cong ctia monome thanh phan.

Tién trinh tring hop trong budc (P1) duge duy tri trong it nhat mot gio tai
nhiét d6 ndm trong khoang tir gia tri T10 ctia chat khoi mao phan ung tring hop

dugc chira trong dung dich monome dén nhiét do thép hon 35°C so voi gia tri T10.

Giai doan gift ctia bude (P1) mog mudn 1a 5 gio hodc lau hon nhung khong
qué 14 gio. Ap dung giai doan giit 5 gio hodc 1au hon sé& thuan loi cho viéc thu
dugc bé mit wa nudc tot khi lay ra dé luu hoa sau d6. Hon nita, khi tring hop hinh
dang thau kinh, d& dang hon dé thu dugc thau kinh tron sau khi lam phéng. Tuy

nhién, khi qua 14 gio, tong giai doan tring hop (giai doan bao gém "gel héa" va
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"luu hoéa") tré nén qua lau va lam giam nang suat. Do d6, mong mudn 14 khong qua
14 gio. Giai doan giit "gel hoa" tot hon 1a tir 6 dén 12 gid. Giai doan gitt (dong
nghia vé6i "giai doan duy tri") c6 nghia 1a giai doan loai trir thoi gian can dé nhiét
d6 dat dén nhiét d6 duy tri (gitr). Giai doan ting nhiét do trong pham vi nhiét do
duy tri (gitt) duoc dua vao giai doan duy tri (ddng nghia v&i "giai doan giii").
Tuong tu, giai doan ting nhiét d6 tr nhiét d6 duy tri (giit) trong budc (P1) dén
nhiét d6 duy tri (gitr) & bude (P2) 1a dé chi thoi gian khong bao gém trong d6. Giai
doan tang nhiét do trong khoang nhiét do duy tri (gilt) dugc tinh vao giai doan duy

tri (ddng nghia v4i "giai doan gii").

Trong buée (P2), giai doan duy tri & nhiét d6 cao hon gia tri T10 ctia chét
khoi mao phan tmg tring hop 1a mét gio hodc 1au hon. Vi du, mong muén né nim
trong khoang thoi gian tir 4 gio dén 10 gid tir quan diém hoan thanh phan tmg tring
hop.

Trong c& hai bude (P1) va (P2), viéc duy tri nhiét d6 c6 thé duoc tién hanh
ma khong can thay dbi trong timg budc. Ciing c6 thé thay d6i nhiét do trong
khoang d& néu trong mdi bude. Vi duy, trong bude (P1), trong khoang tir gia tri T10
ctia chit khoi mao phan tng tring hop dén nhiét do thap hon 35°C so véi gia tri
T10, c6 thé ting nhiét do theo kiéu timg budc. Cu thé hon, vi du, (i) nhiét do c6 thé
dugc duy tri trong giai doan nhét dinh t1 & nhiét do thép hon 30°C so véi gia tri
T10, va sau d6 (ii) duy tri trong giai doan t2 & nhiét d6 thip hon 20°C so véi gia tri
T10. Trong truong hop nay, giai doan duy tri trong mdt gio hoac lau hon trong
budc (P1) c6 nghia 13 giai doan bét dau gia nhiét ¢ (i) va tang sudt dén khi két thuc
gia nhiét & (ii), bao gdm giai doan trong d6 nhiét d6 tang dén (ii). Tuwong tu, trong
budc (P2), nhiét do c6 thé tang theo kiéu timg budc & nhiét d6 cao hon gid tri T10
ctia chit khoi mao phan tng tring hop. Cu thé hon, vi du, c¢6 thé duy tri (iii) nhiét
dd cao hon 10°C so voi gia tri T10 trong mot giai doan xac dinh t1, va sau do6 co
thé duy tri (iv) nhiét d6 cao hon 20°C so véi gia tri T10 trong giai doan t2. Trong
truong hop ndy, giai doan duy tri trong mot hozc nhiéu gid trong bude (P2) co
nghia 12 giai doan tir khi bat dau gia nhiét ¢ (iii), bao gém giai doan ting nhiét do
tir (iii) dén (iv), va két thiic gia nhiét & (iv). Trong budc (P2), cu thé hon, nhiét do

duoc ting 1én theo kiéu timg budc dén nhiét d6 tdi da 14 thdp hon hodc bang 130°C
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va viéc gia nhiét duoc tién hanh trong khoang thoi gian tir 4 dén 10 gio, vi du, dé
két thuc phan tng trung hop. So db tring hop (nhiét d6 va thoi gian) trong (P1) va
(P2) khong bi han ché & cac vi du nay, va c¢6 thé duoc lua chon thich hop.

Dung moé6i (nhu metanol, etanol, ruou isopropyl, dung dich metanol trong
nude, dung dich etanol trong nudc, hodc dung dich rugu isopropyl trong nudc) céd
thé duge sir dung dé tach va loai bé monome khong tring hop va oligome khoi vt
dung duoc tao khuén copolyme (c6 hinh dang thau kinh, vi du) c¢6 thé duoc ly ra
khoi khuén sau khi sau khi tring hop. Sau d6, san phdm c6 thé duge ngam trong
nudc mudi sinh 1y hodc dung dich bao quan kinh &p trong mém trong khi sir dung
dé thu dugc vat dung duoc tao khuon silicon hydrogel dugc hydrat héa muc dich

(chiang han nhu kinh 4p trong).

Ham lugng nudc cua vat dung dugce tao khudn silicon hydrogel theo sang
ché dugc mong mudbn nim trong khoang tir 35% dén thap hon 60%. Ham luong
nude tét hon 1a nim trong khoang tir 35% dén 55%, va t6t hon 13, ndm trong

khoang tir 35% dén 50%.

Bé mat va nudc cua vat dung dugc tao khudn silicon hydrogel dugc hydrat
héa thu dugc bang phuong phap san xuét cta sang ché cé goc tiép xuc tuong dbi
v6i nude tinh khiét 13 nho hon hodc bang 60° khi bé mit cua vat dung duogc tao
khudn sau khi tring hgp khéng duoc xir Iy sau d6 dé 1am tang kha nang thAm nudc
ctia bé mat. Mong mudn né ¢é goc tiép xuc tuong dbi v6i nude tinh khiét 1a nhé
hon hoic bang 55°, tot hon 1 goc tiép xuc twong d6i véi nude tinh khiét 1a nhé hon
hodc bang 50°, va tét hon 13, goc tiép xuc twong dbi véi nude tinh khiét 1a nhé hon
hodc bang 45°. Gidi han dudi cua goc tiép xuc tuong ddi v6i nudce tinh khiét 1a
khong bi gidi han cu thé. Tuy nhién, vé mat thuc hanh, gi61 han d6 1a 16n hon hoac
bang 10°, hoidc 16n hon hoac béng 15°.

Theo séng ché, "quy trinh xir ly déc biét tiép theo" 1a dé chi phuong phap
lam tang kha niang thAm nudc cta bé mit kinh &p trong nhu xir Iy plasma, xu ly
ghép, xtr Iy kiém, xir ly axit, hodc bao LbL tuong thich sinh hoc trong cong bb don
PCT Nhét Ban (TOKUHYO) s6 2005-538767. "B& mit ua nudc" 1a dé chi goc tiép
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xtc nhé hon hoidc bang 60° duoc do boi phuong phap giot-long sir dung nudc tinh
khiét.

Trong truong hop khuén c6 bé mit khoang ua nudc 1a khudn dic
polyalkylen hai mat dé duc khuén kinh ap trong, vat dung duoc tao khuén silicon

hydrogel s& 12 kinh &p trong mém silicon hydrogel.

Vat dung dugc tao khudén lam tir copolyme chta silicon va vat dung duogc tao

khuén silicon hydrogel

Sang ché bao gdm vat dung duoc tao khuon silicon hydrogel va vat dung
duogc tao khudn 1am tir copolyme chira silicon duge ché tao boi phuong phép theo
sang ché da néu. Vat dung duogc tao khuén silicon hydrogel bao gbm kinh ap trong

silicon hydrogel mém.

Sang ché 1a vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chira silicon bao gébm
it nhat mot don vi monome duoc chon tir nhdm bao gdm (al) va (a2) sau day, don
vi monome (b), va it nhat mot don vi monome duoc chon tir nhém bao gém (cl)
dén (c3) sau ddy, co goc tiép xtc tuong dbi véi nude tinh khiét 1a nho hon hoic
bang 60°, trong d6 goc tiép xuc 1a goc tiép xtic cua vat dung duoc tao khudn silicon
hydrogel thu dugc bang cach hydrat héa vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme

chtra silicon:

(al) mot hodc hai hoac nhiéu don vi ¢ nguon goc tr monome silicon chira it

nhat mot nhom hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong moi phan tu;

(a2) mdt hoac hai hoac nhieu don vi monome silicon chira it nhat mot nhém

polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phén ti;

(b) mdt hodc hai hodc nhi€u don vi c6 ngudn goc tr monome ua nudc cod

nhém vinyl;

(c1) mot hodc hai hoac nhi€u don vi monome chira hai hodc nhiéu nhém

vinyl trong mdi phan tir;

(c2) mdt hoac hai hodc nhiéu don vi monome chta hai hodc nhiéu nhom alyl

trong moi phan tr; va
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(c3) mdt hodc hai hoac nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat
trong mdi phan tu.

Monome silicon (al), vi dy, la monome dugc bi€u thi bdi cong thic tong

quat (al-1) hodc (al-2) sau day:

R! 3-a
Rs R,
] I
H2C=C—ﬁ—O—CH2—CH—CHZ—O—CHZCHZCHz—Si O—-Sli—R3
(0] OH R, a
(al-1)
RS 0 Rl 3-a
L
HZC—C—C—(‘) Rz
I
HO—CH,—CH—CH,—0—CH,CH,CH,—Si O—Sli-—R3
Ry a
(al-2)

Trong cong thirc, R', R% R®, va R* biéu thi cac nhom metyl, R’ biéu thi nguyén tu
hydro hodc nhém metyl, va a biéu thi sb nguyén c6 gié tri tir 1 dén 3.
Monome silicon (a2), vi du, 14 monome duoc biéu thi béi cong thirc tong
quat (a2-1) sau day:
R! 3-a
oy
I
R? a
(a2-1)
Trong cong thurc, R!, R% R®, va R* biéu thj cac nhém metyl, a biéu thi sb nguyén cd
gid tri tir 1 dén 3, va m c6 gia tri tir 4 dén 8. Trong cong thire, X biéu thi phan tir thé
duoc chon tir cac phan tir thé duoc biéu thi boi cong thire (Y1) hodc (Y2) sau day
(trong d6 R’ biéu thi nguyén tir hydro hoic nhém metyl):

R5
|
H,C=C—C—

(Y1)
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RS H

I |
H2C=C—ﬁ—O—CH2CH2—-N—ﬁ—-

=}

(Y2).

Monome wa nudc (b) c¢6 thé 1a N-vinyl-2-pyrolidon hodc N-vinyl-N-

metylaxetamit, hodc ca hai.

Vi du nhu, monome c6 thé lién két chéo (c1) 1a mdt hodc hai hodc nhiéu
duoc chon trong sd ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen glycol divinyl, va ete
trietylen glycol divinyl. Vi du nhu, monome c6 thé lién két chéo (c2) 1a mét hodc
hai hodc nhiéu duoc chon trong sé trialyl isoxyanurat, ete trimetylol propan alyl, va
ete pentaerythritol trialyl. Vi du nhu, monome c6 thé lién két chéo (c3) 1a mot hodc
hai hogc nhiéu dugc chon trong sb etylen glycol di(met)acrylat, trietylen glycol
di(met)acrylat, tetraetylen glycol di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat,

va trimetylol propan tri(met)acrylat etoxyl hoa.

Ham lugng ctia don vi monome silicon (al) va (a2) 1a nam trong khoang tur
20 dén 56% khéi luong. Ham luong cua don vi monome ua nudc (b) 12 ndm trong
khoang tir 60 dén 60% khéi lugng. Va ham luong cua don vi monome (cl), (c2), va

(c3) 12 ndm trong khoang tir 0,02 dén 4% khéi luong.

Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chtra silicon néu trén con chua it
nhit mét don vi monome b sung duoc chon tir nhém bao gébm cac don vi dai
monome slioxan, cadc don vi monome silicon khong ¢6 nhom hydroxyl hodc nhém
polyetylen glycol trong cau triic phan ti cia nd, va cac don vi monome khong c6
nguyén tir silic trong phén tir cdu tric ctia nd. Ham luong cta don vi monome bd
sung c6 thé dugc xac dinh thich hop dua vao loai monome.

Céc thanh phan khac nhau cta vét dung duoc tao khudn lam tur copolyme
chira silicon 1a gidng véi cac thanh phan dugc mé ta dbi véi phuong phap san xut
vét dung duge tao khudn lam tir copolyme chira silicon theo sang ché.

B& mit ua nudc cia vat dung duoc tao khudn silicon hydrogel dugc hydrat
héa 12 bé mat ua nude véi goc tiép xtc tuong ddi v6i nude tinh khiét 12 nho hon

hodc bang 60° c6 thé thu duoc ma khong can dua nguyén liéu ¢6 hinh dang thiu
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kinh sau khi tring hop vao quy trinh xu ly tiép theo dé lam ting kha ning thdm
nuée cua bé mit nay. Goc tiép xtc twong déi véi nude tinh khiét 1a goe tiép xuc thu

dugc bang cach do goc tiép xuc bang phuong phép giot léng bang nude tinh khiét.
Vit tién than cua kinh 4p trong mém silicon hydrogel

Sang ché bao gdm vét tién than cta kinh 4p trong mém silicon hydrogel 1a
vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chtra silicon sang ché trong hinh dang

kinh ap trong.
Kinh ap trong mém

Séng ché bao gém kinh 4p trong mém thu duoc bing cach ngdm vét tién than
ctia kinh 4p trong mém silicon hydrogel néu trén theo sang ché vao nue mudi sinh
Iy hozc dung dich bao quéan kinh 4p trong mém dé tra vat tién than vé trang thai

hydrat hoa.

Kinh 4p trong mém hydrat héa c6 thé c¢6 ham luong nude 14, vi dy, ndm
trong khoang tir 35% dén 60%. Ham luong nuéc duoc mong muén nim trong

khoang tlr 38% dén 55%, va tot hon 13, nam trong khoang tir 40% dén 50%.

Kinh &p trong mém hydrat hoa theo sang ché co thé 1a kinh 4p trong mém
v6i tan suét thay kinh t6i da 1a mot thang. Khi tn suét thay kinh 1a ngén hon hosc
bang mot thang, s& 1a mét s6 ngay bt ky. Vi du, kinh 4p trong mém hydrat hoa
theo sang ché c6 thé 1a kiéu c¢6 tin sut thay kinh trong mot ngay (n6 duoc goi la
"kiéu mot ngay") hodc hai tudn (kiéu hai tuan). Tuy nhién, dy tinh 1a khong co gidi

han cho céc gia tri nay.
San pham kinh ap trong mém déng gbi

Sang ché bao gébm san pham kinh 4p trong mém dong goéi bao gém kinh ap
trong mém theo sang ché va nudc mudi sinh 1y hogc dung dich bao quan kinh ap
trong mém khi su dung dugc day kin trong mdt vat chira. Cac muc di co c6 thé
dugc st dung 1a dé cho dung dich bao quan kinh ép trong mém trong khi sir dung

va vat chira kin.

Céc phuong an
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Sang che s€ dugc mo ta chi ti€t dua trén cac phuong an sau. Tuy nhién, sang

ché khong bi gi6i han & cac phuong an nay.
Céc thanh phan duoc sir dung

Tén va danh phép viét tat ctia hop chat hoa hoc st dung trong cac phuong an

nay va vi du so sanh duoc néu rd sau day.

(a) Monome silicon ¢é it nhat mét nhom hydroxyl hodc nhém polyetylen glycol

trong cau truc phan tir cia no6

3Si-GMA: (3-metacryloxy-2-hydroxypropoxy)-
propylbis(trimetylsiloxy)metylsilan [CAS: 69861-02-5]

Ty 1& ham lugng twong dbi trong 3Si-GMA c6 cdu tric (D1) sau day 1a 75%
khéi luong va ¢o cau trac (D2) 1a 25% khdi luong.

CH,
H;C—Si—CHj
CH; (I)
H2C=C—C—O—CHZCHCHZ—O—CHZCHZCHZ—SIi—CH3
8 b o
H3c—sli—CH3
b,

(D1)

CH,
CH, ﬂ H3C—S:i—CH3
H,C=C—C—0 0
HO—CHZCHCHZ-—O—CHZCHZCHZ—-Sli—CH3
5
H3C—-S|i—CH3
dn,

(D2)

4Si-GMA: (3-metacryloxy-2-hydroxypropoxy)propyltris(trimetylsiloxy)silan
[CAS: 71223-14-8].

Ty 18 ham luong twong dbi trong 4Si-GMA ¢6 céu tric (D3) sau day la 82%

khdi lugng va c6 céu triic (D4) 1a 18% khéi luong.
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CH,
H;C—Si—CH,
CH, (') CH;
HZC=é—C—O—CHZCHCHZ—O—CHZCHZCHZ—Si—O—Si—CH3
! on (I) CH;
H;C—Si—CH;
o

(D3)

CH;
CH; O H;C—Si—CH;
HzC=é—g—o (l) CH;
HO—CHZCHCHZ—O—CHZCHZCHZ—SIi—O—-Sli—CH3
o lu,
H;C—Si—CH;
&n,

(D4)

4Si-4PEG: Monome silicon thu duoc trong vi du tong hop 1

4Si-6PEG: Monome silicon thu duoc trong vi du tong hop 2

(b) Monome wa nudc c¢6 nhém vinyl

NVP: N-vinyl-2-pyrolidon [CAS: 88-12-0]

VMA: N-vinyl-N-metyl axetamit [CAS: 3195-78-6]

trong mdi phan tir

(c) Monome c6 thé lién két chéo c6 hai hodic nhidu nhém alyl hodc nhoém vinyl

TAIC: Trialyl isoxyanurat [CAS: 1025-15-6]

BDVE: ete 1,4-butandiol divinyl [CAS: 3891-33-6]

TEGDVE: ete trietylen glycol divinyl [CAS: 765-12-8]

(c) Monome c6 thé lién két chéo c6 hai hodc nhidu nhém (met)acrylat

EDMA: etylen glycol dimetacrylat [CAS: 97-90-5]

4G: tetraetylen glycol dimetacrylat [CAS: 109-17-1]

(d) Chat khoi mao phan tng tring hop ¢6 nhiét do ban thai trong 10 gid nim trong

khoang tir 70°C dén 100°C
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V-40: 1,1'-azobis(xyclohexan-1-carbonitril (Wako Pure Chemical Industries,

Ltd., CAS: 2094-98-6; nhiét do ban thai trong 10 gio: 88°C);

Perbutyl O: t-butylperoxy-2-etyl hexanoat(NOF Corporation, CAS: 3006-82-
4, nhiét do ban thai trong 10 gio: 72,1°C);

Perhexa HC: 1,1-di(t-hexylperoxy)xyclohexan (NOF Corporation, CAS:
27215-08-3, 22743-71-1, nhiét d6 ban thai trong 10 gio: 87,1°C);

Perhexyl I: t-hexylperoxyisopropyl carbonat (NOF Corporation, CAS:
132929-84-1, nhiét do ban thai trong 10 gid: 95,0°C);

(e) Pai monome siloxan
Dai phan tir A: Pai monome siloxan thu duoc trong vi du tong hop 3
Dai phan tit B: Dai monome siloxan thu dugc trong vi du tong hop 4

FM-0711: Polydimetylsiloxan tdn cung la monometacryloyl [JNC Corp., tén
san pham: Silaplane FM-0711]

?H
H,C=C— ﬁ_ —CHZCHZCHZ-SV—-O‘%S[—O>'S|—C4H9
0 9 CH;

(D3)

(f) Monome silicon khéng chta nhém hydroxyl hodc nhém polyetylen

glycol trong cdu triic phén tir cia né

TRIS: Tris(trimetylsiloxy)-y-metacryloxypropylsilan [CAS: 17096-07-0]

CH;
H3C—S|i—CH3
CH; (I) CH;
HzC=C—C—-O—CH2CHzCH2—SIi—O—Si—CH3
g o) CH;
H;C—Si—CH;,
dn,
(Do)

MCR-MO7: Polydimetylsiloxan tdn cung monometacroyloxypropyl [Gelest
Corp., ma san phdm: MCR-MO07, CAS: 146632-07-7]
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CH

|

Cﬁ —CHZCHZCHZ-SI—O sl—o Sl—C4H9
o} 5 CH3

D7)

(g) Monome khong chira nguyén tir silic trong cau tric phan tir ctia nd

HEMA: 2-hydroxyetyl metacrylat [CAS: 868-77-9]

DMAA: N,N-dimetylacrylamit [CAS: 2680-03-7]

2-MEA: 2-metoxyetylacrylat [CAS: 3121-61-7]
(h) Chét khoi méao phan tmg tring hop c6 gia tri T10 thap hon 70°C ho#c cao hon
100°C
Chét khoi mao phan tmg tring hop bang anh séng

V-65: 2,2'-azobis(2,4-dimetylvaleronitril) [Wako Pure Chemical Industries,
Ltd., CAS: 4419-11-8, nhiét d0 ban thai trong 10 giod: 51°C]

V-60: 2,2'-azobisisobutyronitril [Wako Pure Chemical Industries, Ltd., CAS:
78-67-1, nhiét do ban thai trong 10 gid: 65°C]

V-30: 1-[(1-xyano-1-metyletyl)azo]formamit [Wako Pure Chemical
Industries, Ltd., CAS: 10288-28-5, nhiét do ban thai trong 10 gio: 104°C]

Darocur 1173: 2-hydroxy-2-metyl-1-phenylpropan-1-on [Sigma-Aldrich,
CAS: 7473-98-5]
Vi du tong hop 1
Tbng hop monome silicon ¢6 s6 nhom lip lai PEG chinh xac 14 4

Tetraetylen glycol dugc mua trén thi truong va viéc tinh ché cot duoc sur
dung dé lam giam sd gdc lap lai PEG chi 12 4 (hop chat 1). Sau d6, chi mét dau cua
tetraetylen glycol dugc bao vé bdi trityl clorua (hop chat 2). Pau con lai duge alyl
héa bang alyl clorua (hop chét 3). B6 sung vao hop chat 3 (15,0g: 31,47 mmol)
tris(trimetylsiloxy)silan (9,34g: 31,47mmol) va phtuc platin divinyltetrametyl-
disiloxan trong xylen (300 uL). Hon hop ndy dugc gia nhiét trong 3 ngay ¢ 35°C
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ma khong c¢6 dung méi. Sy bién mat cua nguyén liéu bat dau dugc xac nhan boi

TLC, sau d6 tién hanh tinh ché c6t dé thu duoc hop chét 4 (15,8 g).

Sau do, vao hop chit 4 (5,0g: 6,47mmol), bd sung 25mL cloroform va
trietylsilan (827 mg: 7,11 mmol). Phtic ete boron triflorua dietyl (917,7 mg: 6,47
mmol) sau d6 duoc bd sung timg giot cling véi nude lanh va hdn hop duoc khudy
trong 30 phut. Hop chét dich duoc x4c nhan boi TLC va LC-MS, sau dé dung dich
phan tmg dugc pha loding véi cloroform, rira bing nudc mudi bio hoa, siy kho
bang natri sulfat khan, va c¢6 dé thu dugc hop chét dich & dang chua tinh khiét. Tién
hanh tinh ché c6t va siy khd qua dém bing bom chén khéng, thu duoc hop chét
dich 5 (2,27 g).

So d6 phan tng
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Fig.1 thé hién quang phd 'H-NMR va Fig.2 thé hién quang phé MALDI-
TOF MS cuia hgp chét 5. Quang phd 'H-NMR bdc 16 cac dinh ¢ ngudn gbe tir don
vi cau tric etylen oxit don vi cdu tric (3.6 ppm) va cic cAu tric
tris(trimetylsiloxy)propylsilan (3,4 ppm, 1,6 ppm, 0,4 ppm, va 0,1 ppm). Quang
phd MALDI-TOF MS chi ra ring m/z = 553, tuong tng voi ion natri cdng cia hop
chat dich, duoc phat hién. Céc ion cta cac mét sb ion khac (nhu 3 va 5) khong
duoc phat hién. Hop chat thu duoc do d6 duoc xéc nhan c6 sb géc etylen oxit lap

lai chinh xac 1a 4.
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CH;
H;C—Si—CH,
o o
Ho-éCHZCHzo+CHZCHZCH2—S!—0—§i—CH3
) o lu
H3C—S|i—CH3
o

(E1)

Céac diéu kién do 'H-NMR 14 nhu sau:

Tén sé quan sat: 600 MHz

Dung méi do: CDCl;

Nhiét do do: 300 K

Piéu kién chuén chuyén vi hoa hoc : Dung méi do [7,25 ppm]
Céc diéu kién chuan do MS MALDI-TOF la nhu sau:

Ngudn chim laze: laze N, (budc séng: 337 nm)

Kiéu do: kiéu phan xa, kiéu ion duong

Khoang khéi luong do (m/z): tir 20 dén 1500

S 1an tich lity: 10000

Chét phan ung ion hoa: Natri trifloaxetat (dung dich THF)

Hop chét siloxan nay, duoc biéu thi 1a El, sau d6 dugc phan tng véi
metacryloyl clorua st dung 1,8-diazabicyclo[5.4.0]-7-undecen 1a chét xtc tac trong
dung méi n-hexan. Sau phan tmg, dung dich dugc loc qua gidy loc soi thiy tinh,
duoc rira bang metanol sau dung dich nudc mudi bdo hoa, dugc siy bang natri
sulfat khan, va tinh ché c6t. Dung méi sau d6 dugc chung cét, thu duoc monome c6

cong thirc E2 sau day (sau day duoc goi 1a 4Si-4PEG).
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CH;
H;C—Si—CH;
CH; (I) CH;
HzC—_—é—C—o—QCHZCHZO%—CHZCHZCH2—SE—0—sli—CH3
Il 4 (I) éHS
H3C—Si—CHj;
&n,

(E2)
Vi du téng hop 2
Tbng hop monome silicon ¢6 s6 nhém 1ap lai PEG chi 1a 6

Hexaetylen glycol duoc mua trén thi trudng va tinh ché cot duge sir dung dé
lam giam s6 gbc lap lai PEG dén 6 (hop chét 6). Sau d6, chi mot ddu hexaetylen
glycol duoc bao vé bang trityl clorua (hop chét 7). Pau con lai duoc alyl hoa véi
alyl clorua (hop chit 8). Vao hop chat 8 (17,8g: 31,47 mmol), bd sung phiic
tris(trimetylsiloxy)silan (9,34g: 31,47 mmol) va platin divinyltetrametyldisiloxan
trong xylen (300uL). Hon hop dugc gia nhiét trong 3 ngdy & 35°C ma khong c6
dung méi. Su hét nguyén liéu bat ddu dugc xac nhan bang TLC, sau d6 tién hanh
tinh ché cot dé thu duoc hop chét 9 (17,6g). Sau d6, vao hop chit 9 (5,56g:
6,47mmol) bd sung 25 mL cloroform va trietylsilan (827mg: 7,11mmol). Phuc ete
boron triflorua dietyl (917,7mg: 6,47mmol) sau d6 dugc bd sung timg giot cling v6i
nuée lanh va hon hop duge khqu trong 30 phut. Hop chét dich dugc xac nhan boi
TLC va LC-MS, sau dé dung dich phan tmg dugc pha lodng bang cloroform, dugc
rira bang nudc mudi bio hoa, duge sy kho bang natri sulfat khan, va duoc co dé
thu dugc hop chit dich & dang chua tinh khiét. Tién hanh tinh ché c6t va sy qua
dém biang bom chéan khéng, thu duoc hop chat dich 10 (2,40g).
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So d6 phan ung
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Fig.3 thé hién quang phé 'H-NMR va Fig.4 thé hién quang ph6 MALDI-
TOF MS cta hop chét 10. Quang phé 'H-NMR bdc 16 céc dinh c6 ngudn goc tir
don vi etylen oxit (3,6 ppm) va cdu trac tris(trimetylsiloxy)propylsilan (3,4 ppm,
1,6 ppm, 0,4 ppm, va 0,1 ppm). Quang phd MALDI-TOF MS chi ra ring m/z = 641,
tuong Ung v&i ion cdng natri ctia hop chat dich, duoc phat hién. Céc ion cla cac
mot sd don vi khac (nhu 5 va 7) khéng dugc phat hién. Hop chét thu duge do do6
duogc x4c nhan 12 ¢6 s nhém 1ap lai etylen oxit chinh xac 1a 6.
CH;
HyC—Si—CH,
0o
HO—éCHZCHZOtCHZCHZCHz—S}—O—SIi—Cm
0 CHj
HyC—Si—CH
CHj

(E3)
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Hop chét siloxan nay, dugc biéu thi 12 E3, sau d6 duoc cho phan (g trong
dung méi metylen clorua st dung dibutyltin laurat lam chat xtc tac véi 2-
isoxyanatoetyl metacrylat. Sau phan mg, dung dich dugc tinh ché cét. Dung méi
sau d6 dugc chung cit ra, thu duoc monome c6 cong thirc E4 sau day (sau ddy goi

1a 4Si-6PEG).

CH;
H3C—Si—CHj
CH; H 0 CH;
HzC=(|:—c'—o—CHZCHz—IL—c—o—QCHZCHZO%—CHZCHZCHZ-S!——o—s!i—CH3
' 8 ° o ln,
H;C—Si—CHj
&n,

(E4)
Vi du téng hop 3
Téng hop dai phan tir A

Nap vao binh nén 3 ¢b dung tich 100 mL 35g polydimetyl siloxan hai dau
tan cung 13 carbinol dugc bién dbi (Shin-Etsu Chemical Co., Ltd., tén san pham:
KF-6001, mc do trung hop: 20, duong Iugng nhém hydroxyl: 920 g/mol), 8,29¢g
(37,3 mmol) isophoron diisoxyanat, va 0,03g dibutyltin dilaurat va hén hop duoc
khudy trong 48 gi & 25°C. Sau d6, 4,97g (42,9 mmol) 2-hydroxyetyl acrylat va 20
mL metylen clorua dugc bd sung vao va hdn hop duoce khudy trong 96 gior & 25°C
trong diéu kién dong khi nito. Sau khi két thiic phan tmg, san phim duoc rira bing
200 mL nudc cét va sdy kho bang natri sulfat khan. Dung méi duoc chung cét riéng

ra, thu duoc hop chét dich (40 g).

Hop chét thu dugc duoc xéac dinh 12 ¢6 ciu tric duoc thé hién sau day. Trong
luong phén tir trung binh s6 duge do bang sic ky thdm gel 1a 2400 (chuyén hoa
polystyren).
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H lil CH, H CH; CH; CH;
HzC=C—-ﬁ—O—CHZCHz—OCN CH;—NIC|O—CHZCHZOCHZCHZCHZ—?i-—0*€Si—0>>S|i—CH2CH2CH20CH2CHZ—‘

1l
CH CH
3 20 3
L e H
OEN—CH;
0

(o} 0 CH;3
I !
NCI‘O—CHZCHZ—O—ﬁ—C=CH2

(o} 0

H;C' CH;
Hy,CO CH,

(E3)
Céc diéu kién do cua sic ky thidm gel nhu sau:
Cot: Shodex KF-402.5 HG, hai c6t

Dung moéi rira giai: THF

Téc d6 dong: 0,3 mL/phut
Cam bién: RI
Nhiét do cot: 40°C

Vi du téng hop 4

Téng hop dai phan tu B

V2o binh nén dung tich 100 mL ba cd, nap 35g polydimetyl siloxan hai diu
tan cung 1 carbinol bién ddi (Shin-Etsu Chemical Co., Ltd., tén san pham: KEF-
6001, muc do trung hop: 20, duong luong nhém hydroxyl: 920 g/mol), 8,29¢ (37,3
mmol) isophoron diisoxyanat, va 0,03g dibutyltin dilaurat. Hén hop sau dé duogc
khudy trong 48 gid & 25°C trong diéu kién dong nito. Sau do, 13.6g polyetylen
glycol monoacrylat (NOF Corporation, tén san pham: Bremmer AE-200, duong
luong nhém hydroxyl: 317 g/mol) va 20mL metylen clorua dugc bd sung va hdn
hop dugc khuay trong 120 gid & 25°C trong diéu kién dong nito. Sau khi két thuc
phan tmg, san pham duoc rira bang 200 mL nudc cit va sdy kho bing natri sulfat

khan. Dung méi dugc chung cét riéng ra, thu duoc hop chit dich (45 g).

Hop chét thu duoc duge x4c nhan 1a ¢6 cAu trac duogc chi ra sau day. Trong
luong phan tir trung binh s6 nhu do duoc bang sic ky thdm gel 14 2550 (chuyén hoa
polystyren).
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i I o o
Hzc=c—ﬁ—0—€CHZCH10+CHZCHZ—0ﬁN CH;—Nﬁo—cnzcnzocx-[zcnzcrlz—?i—0~€s|i—0>—s|i—CHZCILIZG-IIOCHZCHz
35
0 o] o) CH; CH; CH, —l

20
H;C” CHy

H H H
\_ | HsC | l
OCN—CH, NCO—HZCH2C+OCH2CH1+O—C—C=CH1
[l g 35 g

(E6)

Phuong an 1 (Vi du st dung chat khoi mao phan tng trung hop véi nhiét d6 ban
thai trong 10 gid nam trong khoang tir 70°C dén 100°C)

Vao binh nén thily tinh ndu dung tich 20 mL, nap 1,5g (15% khdi luong) dai
phan tir A thu duogc trong vi du téng hop 3,3g (30% khbi luong) 3Si-GMA, 0,5g
(5% khéi luong) HEMA, 5g (50% khdi lugng) NVP, 0,03g 4G (0,3% khbi luong
tuong Ung voéi lugng téng cong dai phan tu A, 3Si-GMA, HEMA, va NVP), 0,03g
TEGDVE (0,3% khdi lugng tuong tmg véi luong tong cong cta dai phan tir A, 3Si-
GMA, HEMA, va NVP), va 0,06g perbutyl O (0,6% khdi luong tuong ung véi
luong téng cong cia dai phan tir A, 3Si-GMA, HEMA, va NVP) va hdn hop duge
khudy trong khoang 16 gid & nhiét d6 phong. Dung dich monome hdn hop duoc
bom vao trong khuén dic polypropylen hai mat dé ché tao kinh ap trong (goc tiép
xtc ctia bé miat khoang 1a 105°). Khudn trén va dudi duge nhap lai va t6 hop nay
duoc dat vao budng phan ung tring hop diéu ap. Bén trong ctia budng phan tmg
duoc nap lai bang nito trong 20 phut va phan tng tring hop duogc tién hanh theo
quy trinh tring hop duoc néu sau day trong diéu kién 0,2kgf/cm’.

Céc diéu kién gel hoa

Nhiét do dugc tang tir nhiét d6 phong Ién 50°C trong 10 phut va sau do duy
tri & 50°C trong 8 gio.

Cac diéu kién luu hoa

Khi cac diéu kién gel hoa vira két thuc, nhiét do duoc tang 1én dén 80°C
trong 5 phut va sau d6 duy tri & 80°C trong hai gio. Nhiét d6 sau d6 dugc tang tur
80°C dén 100°C trong 10 phut, duy tri & 100°C trong 40 phut, ting tir 100°C dén
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120°C trong 10 phut, duy tri & 120°C trong mot gid, va két thuc phan tGng tring
hop.

Sau khi tring hop, théu kinh dugc 14y ra khoi khuén va duge ngam trong 4
gid trong dung dich etanol trong nudc 50% thé tich. Sau d6 dugce dat vao trong
nuée cét sau d6 1a dung dich trang kinh 4p trong mém (san xuat boi Hoya, tén san
pham: Pure Soak S), thu duogc kinh 4p trong mém. Kinh ép trong mém thu duoc
dugc st dung dé tién hanh danh gia va do dac sau d6. Cac két qué dugc néu trong

bang 1. Géc tiép xuc ciia kinh &p trong thu duge 1 50°. N6 ¢6 bé mat ua nudec.
Pic diém ctia dung dich monome hdn hop

Mot phan ctia dung dich monome hdn hop truée khi tring hop duoc dit vao
binh thuy tinh trong subt va duoc danh gia bang mét thuong theo thang diém danh
gia sau day.
Thang diém danh gia

G (Tb6t): Dung dich monome hdn hop hoa tan dong nhat

B (X4u): Dung dich monome hdn hop tach thanh hai pha va khong hoa tan
Dénh gid vé vé bén ngoai

Kinh 4p trong mém thu dugc duoc danh gia bang méit thuong vé vé bén
ngoai theo thang diém danh gi4 sau day.
Thang diém danh gia

G (T6t): Thau kinh trong sudt va thé hién hinh dang tron

B (Xau): Thau kinh bi van duc, hoac trong sudt nhung thé hién hinh dang

méo, khién n6 khong thich hop lam kinh 4p trong
Ham luong nudce

Khéi lugng hydrat héa (Ww) ctia kinh 4p trong mém sau khi phdng 1én can
bang ¢ 23°C va trong luong & trang thai kho (Wd) sau khi da dugc sdy kho trong 4
gid & 70°C trong mdy siy chan khong dugc dinh lugng va ham luong nuée duoc
tinh toan tir phuong trinh sau:

Ham luong nude (%) = (Ww-Wd)/Ww x 100
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Hé sb kha nang tham oxy

Hé s kha ning thAm oxy dugc do bing phuong phap do dua trén phuong
phap cuc phd cua ISO 18369-4 sir dung thau kinh ¢6 d6 day khac nhau. M6 hinh 02
Permometer 201T tir cong ty phat trién Rehder duoc st dung trong phép do nay.
D¢ day cua thau kinh dugc v& dd thi trén truc X va gia tri t/Dk thu duoc khi do
duoc v& db thi trén truc Y. Gia tri nghich dao cua hé sb dbc cua duong hdi quy

duoc goi 1a hé s6 tham 0Xy.
Po géc tiép xuc (phuong phép giot 1dng)

Kha ning thAm nudc ctia bé mat kinh 4p trong mém dugc danh gia bang
cach do goc tiép xuc. Chit 4m duoc lau sach khoi bé mit ctia kinh ap trong, thau
kinh dugc dat 1én mot chan dé ds, va goc tiép xtic duge do bang phuong phap giot
1ong st dung nude tinh khiét. May do gbc tiép xuc ché tao boi Kyowa Interface
Science dugc st dung trong phép do nay. Kich thudc giot duoc tao ra khoang 1,5
mm bang xilanh. Gié tri cang nho, kha nang thdm nudc thé hién cang cao.

Phéan tich cu tao bé mit

Kinh 4p trong mém d& dugc hydrat héa duoc say khé lai va cac loai va ham
luong cac thanh phan c6 mit trén bé mit kinh ap trong (v6i d6 sau vai chuc nm)
dugc phan tich bang XPS. Tam dé do 1a gan tdm ctia bé mit cong phia trudc cia
kinh ap trong meém. Ty 1€ c4u tao cua bé mit duoc thé hién 1a % nguyén tu.

Céc diéu kién do XPS 1a nhu sau:

Buc xa tia X: Al-Ka don sic ¢ 100 m

Goc hat electron quang: 45 do

Trung hoa dién tich: kich thich dng thoi 10V ion Ar + chum electron 20 LA
Phuong an 2

Véi céc loai trir trong ché pham monome cta kinh 4p trong mém, chét khoi
mao phan tng trung hop dugc thay ddi thanh V-40 va cac diéu kién gel hoa dugc

thay d6i nhu néu sau day, thau kinh dugc ché tai theo cach tuong tu nhu trong
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phuong an 1. Géc tiép xtic cua kinh ap trong thu dugc 13 40°, va nd c6 bé mat ua
nudc (bang 1).
Céc diéu kién gel hoa

Nhiét do dugc tang tur nhiét do phong 1én dén 55°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gid & 55°C, tang tir 55°C dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid &
80°C.

Cac diéu kién luu hoa

Khi cac diéu kién gel hoa két thuc, nhiét d6 duoc tang 1én 100°C trong 10
phat, duy tri trong 40 phit & 100°C, tang tir 100°C dén 120°C trong 10 phut, va
duy tri trong mot gid & 120°C dé hoan thanh triung hop.

Phuong an 3

Véi céc loai trir trong ché pham monome ctia kinh ap trong mém, chat khoi
méo phan mg tring hop dugc thay ddi thanh Perhexa HC va céc diéu kién gel hoa
duoc thay doi nhu néu sau day, thdu kinh dugc ché tao theo cach tuong ty nhu
trong phuong an 1. Géc tiép xtic ctia kinh ap trong thu duoc 13 33°, va né c6 bé mit

ua nudc (bang 1).
Céc diéu kién gel hoa

Gidng nhu trong phuong 4n 2.
Céc diéu kién luu hoa

Gidng nhu trong phuong an 2.
Phuong én 4

V6i cac loai trir trong ché phim monome cua kinh 4p trong mém, chit khoi
mao phan tmg tring hop dugc thay doi thanh Perhexyl I va céc diéu kién gel hoa
dugc thay dbi nhu néu sau day, thau kinh dugc ché tao theo cach tuong ty nhu
trong phuong 4n 1. Géc tiép xuc ctia kinh ap trong thu duoc 1a 53°, va nd c6 bé mit

uva nudc (bang 1).

Céc diéu kién gel hoa
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Nhiét 46 duogc tiang tir nhiét do phong dén 70°C trong 10 phut, duy tri trong 8
gid ¢ 70°C, tang tir 70°C dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid & 80°C.

Céc diéu kién luu héa
Gidng nhu trong phuong 4n 2.

Vi du so sanh 1 (Vi du sir dung chat khoi mao phan tmg tring hop véi gi tri T10
thap hon 70° C)

Vi céc loai trir trong ché phAm monome cua kinh ap trong mém, chat khoi
mao phan tng tring hop duoc thay ddi thanh V-65, thau kinh dugc ché tao theo
cach tuong tu nhu trong phuong an 1. Ty I€ cua nito nguyén t6 dugc cho 1a ¢
ngudn gbc tir N-vinyl-2-pyrolidon trén bé mit ctia kinh ap trong thu dugce 1a thap,
nhung mdt lugng 16n cua silic nguyén td c6 ngudn goc tir thanh phan silicon duge
phan bb. Goc tiép xtc cia kinh 4p trong thu duge 1a 102°, khién kha ning tham

nudc cua né kém (bang 1).

Vi du so sanh 2 (Vi du stir dung chat khoi mao phan tng trung hop c6 gia tri T10
thap hon 70° C)

Vi céc loai trir trong ché pham monome cta kinh ap trong mém, chat khoi
mao phan Ung trung hop dugc thay ddi thanh V-60, thdu kinh dugc ché tao theo
cach twong tu nhu trong phuong an 1. Ty 18 cta nito nguyén t6 dugc cho 1a ¢o
ngudn gbe tir N-vinyl-2-pyrolidon trén bé mat ctia kinh &p trong thu duoc 1a thép,
nhung mét lugng 16n silic nguyén té c6 ngudn goc tir thanh phan silicon dugc phan
bd. Géc tiép xuc cua kinh ap trong thu duoc 13 102°, khién kha nang thim nudc cia

no6 kém (bang 1).

Vi du so sanh 3 (Vi du sir dung chat khoi mao phan tng tring hop ¢ gié tri T10
cao hon 100°C)

V6i cac loai trir trong ché phdm monome cua kinh 4p trong mém, chét khoi
mao phan tng trung hop duoc thay ddi thanh V-30 va cac diéu kién gel hoa duoc
thay d6i nhu néu sau day, thau kinh duoc ché tao theo cach tuong tu nhu trong
phuong an 1. Kinh ap trong thu duge dé v& va khong 13y ra duoc tir khudn (bang 1).

Céc diéu kién gel hoa
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Nhiét d6 duoc tang tir nhiét d6 phong 1én dén 70°C trong 10 phit, duy tri
trong 8 gid' & 70°C, tang tir 70°C 1én dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid &
80°C. Nhiét d6 duoc tang tiép tir 80°C dén 100°C trong 10 phut, va duy tri trong 40
phut ¢ 100°C.

Cac diéu kién luu hoa

Khi két thic cac diéu kién gel hoéa, nhiét d6 dugc tang tir 100°C 1én dén
120°C trong 10 phut, va duy tri trong mét gid & 120°C dé hoan thanh viéc dé hoan
thanh viéc trung hop.
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Bang 1
Phuong an
Thanh phan 1 2 3 4
(a) 3Si-GMA 30 30 30 30
(b) NVP 50 50 50 50
(e) Dai phan tr A 15 15 15 15
(2) HEMA 5 5 5 5
TEGDVE 0,3 0,3 0,3 0,3
© 4G 0,3 0,3 0,3 0,3
Perbutyl O 0,6
V-40 0,6
(d)
Perhexa HC 0,6
Perhexyl I 0,6
V-65
(h) V-60
V-30
Piéu kién gel hoa 50°C, 8 gid 227G 8gi0 | 3G, 8 gio ) TG, B g0
+80°C, 2 gio | +80°C, 2 gio | +80°C, 2 gid
Ham luong nudc (%) 42 42 43 41
Ham C (% nguyén tr) 66,5 69,6 69,8 67,5
luong | N (% nguyén tr) 52 5,5 6,7 5,0
nguyén | O (% nguyén t) 19,9 18,4 17,2 19,4
tr tuong
i Si (% nguyén tur) 8,3 6,5 6,2 8,1
Goc tiép xuc (°) 50 40 33 53
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Vi du so sanh

Thanh phan 1 2 3
(a) 3Si-GMA 30 30 30
(b) NVP 50 50 50
(e) bai phan tu A 15 15 15
(2) HEMA 5 5 5
TEGDVE 0,3 0,3 0,3
) 4G 0,3 0,3 0,3
Perbutyl O
V-40
(d)
Perhexa HC
Perhexyl I
V-65 0,6
(h) V-60 0,6
V-30 0,6
70°C, 8 gio
Piéu kién gel hoa 50°C, 8 gio | 50°C, 8 gio +80°C, 2 gio
+100°C, 40 phut
Ham luong nudce (%) 42 42
Ham C (% nguyén tr) 62,6 63,7
luong N (% nguyén tr) 2,9 3,1 Kinh ép trong
nguyén O (% nguyén tir) 22.6 22.4 thu duoc dé v
tir va khong lay ra
tuong Si (% nguyén tr) 11,9 10,8 dugc tur khudn
ddi
Goc tiép xtic (°) 102 102
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Trong bang nay, don vi cia ché phém duoc thé hién 1a % khdi luong.

Monome c6 thé lién két chéo (thanh phéan c) va chét khoi mao phan ung
tring hop (thanh phan d va h) duoc thé hién ¢ ty 18 v6i luong monome téng cong

(thanh phan a, b, e va g).

Nhu thé hién trong bang 1, trong cac phuong an 1 dén 4, trong d6 chét khoi
mao phan ung trung hop ¢6 gia tri T10 ndm trong khoang tir 70°C dén 100°C duoc
st dung, va trong dé cac diéu kién gel hoa la nhiét d6 sao cho duge duy tri trong it
nhét mét gio trong khoang gia tri T10 cta chat khoi mao phan tng tring hop dén
nhiét d6 thdp hon 35°C so véi gia tri T10 (bude (P1)) va diéu kién luu hoa 1a nhiét
d6 sao cho duoc duy tri cao hon gid tri T10 ctia chit khoi mao phan mg tring hop
trong mot gid hoac 1au hon (budc (P2)), nd co thé giam luong silic nguyén té ¢6
ngudn gbc tir thanh phan silicon trén trén bé mat cua kinh ap trong, khién co thé thu
duogc kinh 4p trong ¢6 bé mat ua nuéec ma khong can bat ky quy trinh xir 1y tiép
theo nao sau khi tring hop. Ngoai ra, trong cac vi du so sanh 1 va 2, trong d6 chat
khoi mao phan tng tring hop ¢6 gia tri T10 thiap hon 70°C duoc sir dung trong
cing diéu kién, cic luong 16n cia silic nguyén t6 c¢6 ngudn gbc tir thanh phan
silicon dugc phan b trén bé mat thau kinh, lam giam kha nang thim nudc. Trong
vi du so sanh 3, trong d6 chit khoi mao phan tmg tring hop c6 gia tri T10 cao hon
100°C duoc st dung, thdu kinh dé& v& sau khi tring hop va khong lay ra duoc tir

khuon.

Phuong an 5 (Vi du sir dung chit khoi mao phan mg tring hop c6 gia tri T10 nam
trong khoang tir 70°C dén 100°C)

Vao binh nén thily tinh nau dung dich 20, nap 1,5g (15% khdi luong) dai
phan tir B thu duoc trong vi du téng hop 4, 2,5g (25% khbi luong) 3Si-GMA, 0,8g
(8% khéi lugng) FM-0711, 0,5g (5% khdi luong) HEMA, 4,7g (47% khéi lugng)
NVP, 0,05g 4G (0,5% khéi luong tuong tig véi luong tong cong cta dai phan tir B,
3Si-GMA, FM-0711, HEMA, va NVP), 0,03g BDVE (0,3% khdi lugng tuong tng
v6i lwong tong cong cua dai phan tir B, 3Si-GMA, FM-0711, HEMA, va NVP), va
0,06 g, perbutyl O (0,6% khdi luong tuong tmg véi lwong tong cong ciia Dai phan
ttr B, 3Si-GMA, FM-0711, HEMA, va NVP) va hdn hop nay duoc khudy trong
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khoang 16 gio & nhiét d6 phong. Dung dich monome hdn hop nay dugc bom vao
trong khudn duc polypropylen hai mat dé ché tao kinh 4p trong. Cac khuén trén va
duéi duoc déng lai va to hop nay dugc bd sung vao binh phan tng trung hop dinh
&p. Bén trong cuia binh phan tng tring hop duoc nap trd lai bang nito trong 20 phut
va phan tmg tring hop dugc tién hanh theo quy trinh tring hop néu sau day sau day

trong diéu kién 0,2 kgf/cm?.
Céc diéu kién gel hoa

Nhiét d6 duoc tang tir nhiét do phong 1én dén 50°C trong 10 phut, va duy tri
trong 8 gid ¢ 50°C.

Céc diéu kién luu héa

Gidng nhu trong phuong 4n 2.

Sau khi trung hop, thau kinh duoc ldy ra khoi khudn va ngdm trong 4 gio
trong dung dich etanol trong nudc 50% thé tich. Sau dé, dat vao trong nudc cit sau
d6 1a dung dich trang kinh 4p trong mém (san xuat bai Hoya Corporation, tén san
pham: Pure Soak S), thu duge kinh 4p trong mém. Cac két qua dugc néu trong bang
2. Géc tiép xtic ctia kinh 4p trong thu duoc 1a 48°. N6 ¢ bé mit ua nude.

Phuong an 6

Véi cac loai trir trong ché pham monome cua kinh 4p trong mém, chét khoi
mao phan g tring hop duoc thay dbi thanh V-40 va cac diéu kién gel hoa duoc
thay d6i nhu néu sau day, thdu kinh dugc ché tao theo cach twong tu nhu trong
phuong 4n 5. Géc tiép xtic cta kinh ap trong thu duoc 1a 40°. N6 c¢6 bé mit wa
nudce (bang 2).

Cac diéu kién gel hoa

Nhiét do dugc tang tir nhiét d6 phong dén 60°C trong 10 phut, duy tri trong 8
gio & 60°C, tang tir 60°C 1én dén 80°C trong 5 phiit, va duy tri trong 2 gid & 80°C.
Céc diéu kién luu hoa

Gidng nhu trong phuong 4n 2.

Phuong an 7
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V6i cac loal trir trong ché phdm monome cua kinh 4p trong mém, chat khoi
mao phan tng trung hop dugc thay d6i thanh Perhexa HC va cac diéu kién gel hoa
dugc thay d6i nhu néu sau ddy, thdu kinh duogc ché tao theo cach tuong tu nhu
trong phuong 4n 6. Géc tiép xuc cua kinh 4p trong thu duge 1a 32°. N6 ¢6 bé mit
ua nudc (bang 2).

Céc diéu kién gel hoa

Nhiét d6 duoc tang tir nhiét dd phong 1én dén 60°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gid & 60°C, tang tir 60°C dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid &
80°C.

Céc diéu kién luu hoa

Gidng nhu trong phuong an 2.
Phuong an 8

Véi cac loai trir trong ché phdm monome cua kinh 4p trong mém, chit khoi
méo phan ung trung hop duoc thay do6i thanh Perhexyl I va cac diéu kién gel hoa
dugc thay dbi nhu néu sau day, thu kinh duoc ché tao theo cach tuong tu nhu
trong phuong 4n 5. Géc tiép xuc cta kinh 4p trong thu duogc 1a 44°. N6 c6 bé mat
ua nudc (bang 2).

Céc diéu kién gel hoa

Nhiét do dugc tang tir nhiét do phong lén dén 65°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gi & 65°C, tang tlr 60°C 1én dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid' &
80°C.

Céc diéu kién luu héa

Gibng nhu trong phuong 4n 2.

Vi du so sanh 4 (Vi du sir dung chat khoi mao phan tng trung hop vé6i gia tri T10
thap hon 70°C)

V6i cac loai trir trong ché phdm monome ctia kinh 4p trong mém, chit khoi

mao phan Ung trung hop duoc thay dbi thanh V-65, thdu kinh duoc ché tao theo
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cach tuong tu nhu trong phuong 4n 5. Kinh ap trong thu dugc khong tron, thé hién
hinh dang méo mo6. Do dé nd khong thich hop lam kinh ap trong (bang 2).

Vi du so sanh 5 (Vi du st dung chat khoi mao phan tmg tring hop c6 gié tri T10
thip hon 70°C)

Vi cac loai trir trong ché phdm monome cua kinh 4p trong mém, chét khoi
mao phan tGng trung hop duoc thay doi thanh V-60, thau kinh dugc ché tao theo
cach tuong tu nhu trong phuong an 5. Kinh ap trong thu duoc khéng tron, thé hién
hinh dang méo mé. Do d6, né khong thich hop lam kinh ap trong (bang 2).

Vi du so sanh 6 (Vi du str dung chét khoi mao phan tng tring hop c6 gia tri T10
vuot qua 100°C)

V6i céc loai trir trong ché pham monome cta kinh ap trong mém, chat khoi
mao phan tng tring hop duge thay dbi thanh V-30 va céac diéu kién gel hoa duoc
thay d6i nhu néu sau ddy, thau kinh dugc ché tao theo cach tuong tu nhu trong
phuong 4n 5. Kinh 4p trong thu duoc dé v& va khong lay ra duoc tir khuén (bang 2).
Céc diéu kién gel hoa

Nhiét d6 dugc tang t nhiét d6 phong lén dén 65°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gid & 65°C, tang tir 65°C 1én dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid
at 80°C. Nhiét d6 duoc tang tiép tir 80°C 1én dén 100°C trong 10 phut, va duy tri
trong 40 phut & 100°C.

Cac diéu kién luu héa

Khi két thic cac diéu kién gel hoa, nhiét d6 duoc ting tir 100°C 1én dén
120°C trong 10 phut, va duy tri trong mot gio & 120°C dé hoan thanh viéc tring
hop.
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Bang 2
Phuong 4n
Thanh phan 5 6 7 8
(a) 3Si-GMA 25 25 25 25
(b) NVP 47 47 47 47
Dai phan tir B 15 15 15 15
(©) FM-0711 8 8 8 8
(2) HEMA 5 5 5 5
BDVE 0,3 0,3 0,3 0,3
© 4G 0,5 0,5 0,5 0,5
Perbutyl O 0,6
V-40 0,6
(d)
Perhexa HC 0,6
Perhexyl I 0,6
V-65
(h) V-60
V-30
Didu kién gel hoa 50°C, 8 gioy 60°C.8gio | 60°C. B i0 | 657°C, 8 gio
+80°C, 2 gidy | +80°C, 2 gidy | +80°C, 2 gidy
Dénh gia vé bén ngoai G G G G
Ham lugng nudce (%) 44 43 44 43
Goc tiép xtc (°) 48 40 32 44
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Vi du so sanh

Thanh phan 4 5 6
(a) 3Si-GMA 25 25 25
(b) NVP 47 47 47
Dai phan ti B 15 15 15
(©) FM-0711 8 8 8
(2) HEMA 5 5 5
BDVE 0,3 0,3 0,3
(©)
4G 0,5 0,5 0,5
Perbutyl O
V-40
(d)
Perhexa HC
Perhexyl I
V-65 0,6
(h) V-60 0,6
V-30 0,6
65°C, 8 gio
Pidu kién gel hoa 50°C, 8 gio | 50°C, 8 gi¢ +80°C, 2 gio

+100°C, 40 phut

Danh gia vé bén ngoai

Ham luong nudc (%)

Géc tiép xuc (°)

Kinh 4p trong thu
dugc dé v§ va
khong 1y ra duoc

tu khuon
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Trong bang nay, don vi ciia cac thanh phan duogc thé hién 1a % khéi luong.

Monome c6 thé lién két chéo (thanh phan ¢) va chat khoi mao phan tng
tring hop (thanh phan d va h) duoc thé hién & ty 1& véi luong téng cong cla

monome (thanh phan a, b, e va g).

Nhu trinh bay trong bang 2, trong phuong 4n 5 dén 8, trong d6 sir dung chét
khoi mao phéan tng tring hop c6 gia tri T10 ndm trong khoang tir 70°C dén 100°C,
va trong do céc diéu kién gel hoéa 1a nhu vay nhiét do duogc duy tri trong it nhat mot
gid trong khoang nhiét d6 tir gia tri T10 ctia chit khoi mao phan ting tring hop dén
nhiét d6 thap hon 35°C so véi gid tri T10 (bude (P1)) va diéu kién luu hoa 13 nhiét
d6 sao cho dugc duy tri cao hon gia tri T10 ctia chat khoi mao phan ting tring hop
trong mot gid hodc cao hon (budc (P2)), ¢6 thé thu duoc kinh &p trong co bé mat wa
nude ma khong can bat ky quy trinh xir 1y tiép theo nao sau khi tring hop. Ngoai ra,
trong vi du so sanh 4 va 5, trong d6 chét khoi mao phan tng trung hop c6 gia tri
T10 thap hon 70°C duoge st dung trong cing diéu kién, thiu kinh bi méo va khong
thich hop 1am kinh 4p trong. Trong vi du so sanh 6, trong d6 chat khoi mao phan
ung trung hop c6 gia tri T10 cao hon 100°C duoc st dung, thau kinh d& v& sau khi

tring hop va khéng 1y ra duoc tir khuén.

Phuong 4n 9 dén 12 va vi du so sanh 7 va 8 (trong d6 cAu triic ctia monome silicon
duogc bién ddi trong khi str dung chit khoi mao phan tmg tring hop c6 gié tri T10
nam trong khoang tir 70°C dén 100°C)

Dung dich monome hdn hop duoc didu ché véi cac hop chit néu trong bang
3 va thu kinh duoc ché tao theo céach tuong tu trong phuong an 1. Cac diéu kién

gel hoéa va luu hoa duge néu sau sau day.
Céc dieu kién gel hoa

Nhiét do duge ting tir nhiét do phong lén dén 60°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gid & 60°C, ting tir 60°C dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gidr &
80°C.

Cac diéu kién luu hoa
Gidng nhu trong phuong 4n 2.
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Bang 3
Phuong 4n
Thanh phan 9 10 11 12
3Si-GMA 40
4Si-GMA 40
(a) ,
4Si-4PEG 40
4Si-6PEG 40
(b) NVP 50 50 50 50
(e) Dai phan tir A 10 10 10 10
TRIS
® MCR-MO07
TEGDVE 0,3 0,3 0,3 0,3
© EDMA 0,2 0,2 0,2 0,2
(d) V-40 0,6 0,6 0,6 0,6
Pidu kién gel héa 60°C, 8 giv | 60°C, 8 gid | 60°C, 8 gid | 60°C, 8 gid
+80°C, 2 giy | +80°C, 2 gidy | +80°C, 2 gitr | +80°C, 2 giv
Cac dac tinh cua dung
dich monome hon hop © © N ©
Danh gia vé bén ngoai G G G G
Ham luong nudce (%) 40 38 45 49
Kha ning thim oxy " 70 110 74 65
Géc tiép xuc (°) 38 30 20 14

-72-




22904
Vi du so sanh
Thanh phan 7 8
3Si-GMA
4Si-GMA
() :
4Si-4PEG
4Si-6PEG
(b) NVP 50 50
(e) Dai phan tu A 10 10
TRIS 40
® MCR-MO07 40
TEGDVE 0,3 0,3
© EDMA 0,2 0,2
(d) V-40 0,6 0,6
Piéu kién gel hoa 00°C. 8 gi0 -
+80°C, 2 gio
Céc dac tinh ctia dung dich
monome hdn hop N B
banh gia vé bén ngoai B -
Ham lugng nudc (%) - -
Kha ning thim oxy " - -
Goc tiép xtic (°) ; )
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Trong bang nay, don vi ciia hop chét duogc thé hién 1a % khéi lugng.

Monome c¢6 thé lién két chéo (thanh phan c) va chat khoi mao phan tmg
tring hop (thanh phan d) dugc thé hién 1 ty 1& véi luong téng cong clia monome

(thanh phan a, b, e va f).
1): x107" (cm?/gidy)- (mLO,/mLxmmHg)

Nhu trinh bay trong bang 3, khi monome silicon dugc sir dung c6 chtta bén
nguyén tu silic va co it nhat mot nhém hydroxyl hodc bdn nhém polyetylen glycol
trong cAu tric phan tr cia no, cé thé thu duoc kinh 4p trong trong sudt va co bé
mit va nuée. Khi monome silicon dugc st dung ¢6 bdn nguyén tir silic hogc nhiéu
hon nhung khong chtta nhém hydroxyl hodc nhom polyetylen glycol trong cAu triic
phén tr cta nd, kinh &p trong thu dugc bi van duc khi hydrat héa va khong thich
hop lam kinh ap trong, hoac khong thé thu duoc dung dich monome hdn hop dong
nhat.

Phuong 4n 13 dén 20

Ngoai trr viéc dung dich monome hdn hop duoc diéu ché voi hop chét néu
trong 4, thdu kinh duoc ché tao theo cach tuong tu nhu trong phuong an 1. Céc

diéu kién gel hoa va luu héa duge néu sau day.
Céc dieu kién gel hoa

Nhiét d6 duogc tang tir nhiét do phong lén dén 55°C trong 10 phut, duy tri
trong 8 gio & 55°C, tang tu 55°C 1én dén 80°C trong 5 phut, va duy tri trong 2 gid &
80°C.

Cac diéu kién luu hoa

Gidng nhu trong phuong 4n 2.
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Bang 4
Phuong an
Thanh phan 13 14 15 16
3Si-GMA 35 35 40
4Si-GMA 20 35
@ 4Si-4PEG 20
4Si-6PEG 20
NVP 45 45 45
(b)
VMA 47
Dai phan tir A 10
(e) Dai phéan to B
FM-0711
(f) TRIS
HEMA 3
(2) DMAA
2-MEA
TEGDVE 0,5 0,3 0,3
BDVE 0,3
(©) TAIC
EDMA
4G 1 0,5 0,5 0,3
V-40 0,5 0,6 0,6
(d)
Perhexa HC 0.6
(h) Darocur 1173
Didu kién gel héa 55°C, 8 giov | 55°C,8gio | 55°C,8gio | 55°C, 8 giv
+80°C, 2 gio | +80°C, 2 giv | +80°C, 2 giv | +80°C, 2 gidy
Céc déc tinh ctua dung
dich monome hén hop ¢ ¢ ¢ ¢
Déanh gia vé bén ngoai G G G G
Ham lugng nuéce (%) 38 43 45 43
Kha nang tham oxy " 91 75 80 70
Géc tiép xuc (°) 47 38 30 32
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Phuong an
Thanh phin 17 18 19 20
3Si-GMA 40 20 30 33
4Si-GMA
(a) :
4Si-4PEG
4Si-6PEG
NVP 53 47 50
(b)
VMA 47
Dai phan tor A 20 S
(e) Dai phan to B 10 5
FM-0711 15 7
€3) TRIS
HEMA 3 7 3 5
€3) DMAA
2-MEA
TEGDVE 0,3
BDVE 0,3 0,3
(©) TAIC 0,04
EDMA
4G 0,3 0,2 0,5 0,5
V-40 0,6 0,6
(d)
Perhexa HC 0,6 0,6
(h) Darocur 1173
L 55°C, 8 giv | 55°C,8gio | 55°C,8gio | 55°C, 8 gio
Diéu kién gel hoa
+80°C, 2 gior | +80°C, 2 gio | +80°C, 2 gio | +80°C, 2 giv
Céc dac tinh cua dung
N G G G G
dich monome hon hop
Danh gia vé bén ngoai G G G G
Ham lugng nudce (%) 47 43 45 48
Kha nang thim oxy " 65 68 118 77
Goéc tiép xuc (°) 29 51 38 42
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Vi du so sanh

Thanh phan 9 10 11 12
3Si-GMA 40 33 33
4Si-GMA

(a) :
4Si-4PEG
4Si-6PEG
NVP 27 20 50 50
(b)
VMA
Dai phéan to A 10 30 S 5

(e) Dai phéan tt B
FM-0711 7 7

() TRIS 30

HEMA 3 5 5
(2) DMAA 20
2-MEA 20
TEGDVE 0,3
BDVE 0,3 0,3
(c) TAIC
EDMA 0,4
4G 0,3 0,5 0,5
V-40 0,6 0,6 0,6
(d)
Perhexa HC
(h) Darocur 1173 0,4
L 55°C, 8 gio Trung hop bang | 55°C, 40phut | 80°C, 90phut
Diéu kién gel hoa '
+80°C, 2 gio anh sang +80°C, 40phut
Céc déc tinh cua dung
. G G G G
dich monome hon hop
Danh gia vé bén ngoai G G B Kinh &p trong
Ham luong nudc (%) - - - thu dugc dé
Kha nang thdm oxy - - - v& va khong
106 105 - 14y ra duoc tir

Goéce tiép xuc (°)

khuon
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Trong bang nay, don vi clia cac thanh phan duoc thé hién 1 % khdi luong.

Monome cé thé lién két chéo (thanh phan c) va chét khoi mao phan tmg
tring hop (thanh phan d va h) duoc thé hién 1a ty 1& so véi lugng tong cong cla

monome (thanh phéan a, b, e, f va g).
1): x10"(cm%/gidy): (mLO,/mLxmmHg)
Vidu so sanh 9

Ngoai trir viéc dung dich monome hdén hop duge diéu ché véi cac thanh
phan néu trong nang 4, thiu kinh dugc ché tao theo cach tuong tu nhu trong
phuong 4n 13. Thau kinh thu dugc chira N,N-dimetylacrylamit 1a mot thanh phan

chu trtc cua thau kinh, va do d6 thé hién kha nang thAm nuéc & bé mat kém.
Viduso sanh 10

Dung dich monome han hop dugc diéu ché voi thanh phan néu trong bang 4.
Dung dich monome hdn hop duoc bom vao khuén dic polypropylen hai mat dé ché
tao kinh ap trong va khuon trén va khuon dudi dugce khép lai. Khuon dugce chiéu xa
trong 20 phut bing anh sang & cudng do 11 mW/em? trén dién tich 280 dén 390 nm
dé hoan thanh viéc trung hop. Thau kinh thu duge biéu hién kha nang tham nudc ¢

bé mit kém.
Vidusosanh 11

Dung dich monome hén hop ¢6 cung thanh phan nhu phuong 4n 20 duoc
diéu ché. Dung dich monome hdon hop dugc bom vao khuén dic polypropylen hai
mit dé ché tao kinh 4p trong, khuén trén va khuén dudi duge khép lai, va t6 hop
nay dugc dat trong binh phan Gng trung hop dinh 4p. Bén trong cta binh phan tng
tring hop dugc nap lai bang nito trong 30 phit, sau d6 tién hanh tring hop theo
quy trinh tring hop sau day trong diéu kién 0,2 kgf/cm?.

Céc diéu kién gel hoa

Nhiét d6 duoc tang tir nhiét do phong 1én dén 55°C trong 20 phut, duy tri
trong 40 phut & 55°C, tang tir 55°C dén 80°C trong 5 phit, va sau d6 duy tri & 50°C
trong 40 phut.
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Céc diéu kién luu hoa

Khi két thuc cac diéu kién gel hoa, nhiét do sau d6 dugce ting tir 80°C dén

100°C trong 10 phut, duy tri & 100°C trong 40 phut, va két thuc viéc trung hop.

Sau khi tring hop, thiu kinh duoc 1ay ra khdi khuén, ngdm trong 4 gid trong
dung dich etanol trong nude 50% thé tich, va dat trong nudc cat sau d6 1a dung dich
trang rura kinh ap trong mém khi st dung (san xuat béi HOYA Corporation, tén san
pham: Pure Soak S) dé thu duoc kinh ap trong mém. Kinh ap trong thu duoc khdng
tron, thé hién hinh dang méo, va khong thich hop 1am kinh ap trong.

Vidu so sanh 12

Ngoai trir viéc dung dich monome hén hop gidng hét nhu trong thanh phén
véi phuong an 20 duoc didu ché va cac diéu kién gel hoa duoc thay d6i nhu néu
sau day, thdu kinh duoc ché tao theo cach tuong tu nhu trong vi du so sanh 11.
Kinh ap trong thu duge dé v& va khong thé 14y ra tir thau kinh.

Céc diéu kién gel hoa

Nhiét d6 duoc tang tir nhiét d6 phong 1én dén 80°C trong 25 phut, va sau d6
duy tri & 80°C trong 90 phut, va hoan thanh viéc trung hop.

Nhu trinh bay trong bang 4, trong cac phuong an tur 13 dén 20, trong do6 chat
khoi mao phan ung trung hop co gia tri T10 nim trong khoang tir 70°C dén 100°C
duoc sir dung, va trong do6 céc diéu kién gel hda 1a nhu sau nhiét do d duy tri trong
it nhat mot gio trong khoang nhiét do tur gid tri T10 cta chat khoi mao phan tng
tring hop dén nhiét do thap hon 35°C so véi gia tri T10 (budce (P1)) va diéu kién
luu héa 1a nhiét do sao cho dugc duy tri cao hon gia tri T10 cua chét khoi mao phan
trng trung hop trong mot gio hodc cao hon (budc (P2)), c6 thé thu dugc kinh ap
trong silicon hydrogel c6 bé mat ua nuéc ma khong can bt ky quy trinh xt 1y tiép
theo nao sau khi trung hop.

Ngugc lai, vi du so sanh 9, chra N,N-dimetylacrylamit 12 monome thanh
phan cAu trac, 14 théu kinh c6 kha ning thAm nuéc & bé mat kém thich hop lam
kinh 4p trong ma khong can quy trinh xr Ly tiép theo sau khi tring hop. Trong vi du
so sanh 10 cling nhu vay, trong d6 phuong phép trung hop bing anh sang duoc
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chon, thu duge thdu kinh c6 kha nang thidm nudc & bé mit kém 1a khong thich hop
lam kinh 4p trong ma khéng can quy trinh xir 1y tiép theo sau khi tring hop. Trong
vi du so sanh 11, thdm chi khi chat khoi mao phan tGng tring hop c6 gid tri T10
nim trong khoang tir 70°C dén 100°C dugc st dung, khi giai doan duy tri trong
diéu kién luu hoa tuong tng vdi bude (P2) la it hon mot gio, thau kinh bi méo va
khong thich hop lam kinh 4p trong. Hon nita, trong vi du so sanh 12, tham chia khi
nhiét d6 nim trong khoang tir gia tri T10 dén nhiét do thip hon 35°C so véi gié tri
T10 duoc duy tri trong mét gio hodc 1au hon nhu buée (P2) van khong dugc tién
hanh, thiu kinh d& v& sau khi tring hop va khong ldy ra duoc tir khudn.

Kha nang tng dung trong cong nghiép

Sang ché 13 hitu dung trong linh vyc kinh 4p trong.
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1. Phuwong phép ché tao vat dung duoc tao khudn 1am tir copolyme cha silicon bao
gém don vi monome silicon, don vi monome ua nude, va don vi monome lién két
chéo, va ¢ bé mat ua nudc;

bang cach tring hop dung dich monome chira (a) it nhit mdt monome silicon
chita nhém (met)acryloyl; (b) it nhdt m6t monome wa nuée chira nhém vinyl; (c) it
nhit mét monome cé thé lién két chéo; va (d) it nhat mot chat khoi mao phan Ung

trung hop;
trong khoang ctia khuén c6 bé mit khoang ky nudc;

trong d6 chat khoi mao phan tng tring hop c6 nhiét do ban thai trong 10 gio

(gi4 tri T10) nam trong khoang tir 70°C dén 100°C, va

phan Gng trung hop duge tién hanh bang phuong phap gdm budc (P1) duy
tri nhiét do trong khoang tr gi trj T10 ctia chat khoi mao phan Ung trung hop dugc
chira trong dung dich monome dén nhiét do thép hon 35°C so v6i gid tri T10 trong
mot gio hodc lau hon; va budc (P2) duy tri nhiét d6 cao hon gia tri T10 cua chét
khoi mao phan tmg trung hop duoc chtia trong dung dich monome trong mot gio

hodc lau hon.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhiét d6 duoc duy tri trong buédc (P1) 1a ndm
trong khoang nhiét do tir nhiét d6 thap hon 10°C so véi gia tri T10 dén nhiét do
thap hon 35°C so vdi gia tri T10.

3. Phuong phép theo diém 1 hoac 2, trong d6 nhiét do dugc duy tri trong budc (P2)
12 ndm trong khoang tir nhiét do tir nhiét d6 cao hon 5°C so véi gia tri T10 dén
nhiét d6 cao hon 50°C so véi T10.

4. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 chét khoi
méao phan Ung trung hop 1a chit azo khoi mao phan Umg trung hop hodc chat
peroxit hitu co khoi mao phan tng trung hop.

5. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 ham lugng
cua cac don vi monome silicon (a) trong vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme

chura silicon 13 ndm trong khoang tir 20 dén 56% khéi luong, ham lugng cua céc
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don vi monome ua nuée (b) 1a nim trong khoang tir 40 dén 60% khdi luong, va
ham luong cta cac don vi monome c6 thé lién két chéo (c) 1a ndm trong khoang tir

0,02 dén 4% khéi lugng.
6. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong d6 monome
silicon (a) 1a it nhat mot monome duogc chon tir nhém bao gém (al) va (a2) sau day:
(al) mot hodc hai hodc nhiéu monome silicon chira it nhdt mét nhém
hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén t silic trong mdi phan tir; va
(a2) mot hodc hai hodc nhiéu monome silicon chtra it nhit mdt nhém
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tur silic trong mdi phan tir.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 monome silicon (al) 14 monome duoc biéu

thi boi cong thire tong quat (al-1) hodc (al-2) sau day:

R! 3-a
Rs R,
i I
H2C=C—ﬁ—-0-—CHZ—(IZH—CHZ—O—CHZCHZCHZ—Si O—Sli—R3
OH Ry a
(al-1)
R’ O R! 3-a
i
H,C=C—(C—
2C=C—C (l) Il{z
HO—CH,—CH—CH,—0—CH,CH,CH,—Si o—in—R3
R, a
(al-2);

trong d6 R', R%, R, va R? biéu thi cac nhém metyl, R biéu thi nguyén tu

hydro hodc nhém metyl, va a biéu thi s6 nguyén c6 gia tri tir 1 dén 3 va

monome silicon (a2) 1a monome dugc biéu thi boi cong thirc tdng quat (a2-1)

sau day:

R! 3-a

|
X—O+CHZ(THZO%—CHZCHZCHz—Si‘<O—-S|i—R3
m
a

R4

(a2-1);
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trong d6 R', R%, R?, va R* biéu thi cac nhém metyl, a biéu thi sé nguyén cé
gia tri tu 1 dén 3, m co gia tri tir 4 dén 8, va X biéu thi mot phén tir thé duge chon
tir cac phan tir thé dugc biéu thi bai cong thire (Y1) hodc (Y2) sau day, trong do R’

la nguyén tr hydro hoac nhém metyl,

lrs
H,C=C—C—
Il
(o}
(YD)
'TS i
H2C=C—ﬁ—O—CH2CH2-—N—ﬁ—
0o o
(Y2)

8. Phuong phép theo diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén 7, trong d6 monome
ua nude (b) hodc la mot trong, hodc ca hai, N-vinyl-2-pyrolidon va N-vinyl-N-
metylaxetamit.
9. Phuong phap theo diém bat ky trong sb cac diém tr 1 dén 8, trong d6 monome
c6 thé lién két chéo (c) 1a it nhat mdt monome dugc chon tir nhom bao gém (cl),
(c2), va (c3):

(c1) mot hodc hai hodc nhiéu monome chira hai hodc nhiéu nhém vinyl trong
mdi phan tir;

(c2) mdt hodc hai hodc nhiéu monome chra hai hodc nhiéu nhém alyl trong
mdi phan tir; va

(c3) moét hoac hai hodc nhiéu monome chira hai hoic nhiéu nhém

(met)acrylat trong mdi phan tu.

10. Phuong phép theo diém 9, trong d6 monome (c1) 1a mot hogc hai hoic nhiéu
thanh phan duoc chon tir nhom bao gém ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen

glycol divinyl, va ete trietylen glycol divinyl;
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monome (c2) la mot hoac hai hoac nhiéu thanh phén duoc chon tir nhoém bao
gdm trialyl isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl;

va

monome (c3) la mot hodc hai hodc nhiéu monome dugc chon tir nhém bao
gdm etylen glycol di(met)acrylat, trietylen glycol di(met)acrylat, tetraetylen glycol
di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan

tri(met)acrylat etoxyl hoa.

11. Phuong phap theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 10, trong d6 dung
dich monome con chira it nhit mot monome bd sung duge chon tir nhém bao gdm
dai monome siloxan, monome silicon khong chita nhoém hydroxyl hodc nhom
polyetylen glycol trong cau triic phan tir ciia nd, va monome khong chira nguyén tir

silic trong cau truc phan tur cua no.

12. Phuong phap theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 11, trong d6 bé mit
ua nudc cua vat dung dugc tao khuon lam tir copolyme chira silicon thé hién gbc
tiép xuc 1a nhé hon hodc bang 60° tuong dbi véi nude tinh khiét ma khong can bé
mat cua vat dung dugc tao khudn duge dua vao quy trinh xu ly tiép theo dé lam
tang kha ning thdm nudc clia bé mat sau khi tring hop, trong do goc tiép xuc 1a
gbc tiép xuc cua vat dung duoc tao khudn silicon hydrogel thu duoc béng cach

hydrat hoa vat dung dugc tao khudén lam tir copolyme chira silicon.

13. Phuong phap theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 12, trong d6 khudn
c6 bé mit khoang ky nudc 1a khuén duc hai mat dé su dung trong viéc tao khudn
kinh 4p trong polyalkylen va vat dung dugc tao khuén lam tir copolyme chta

silicon la vat tién than cua kinh ap trong mém silicon hydrogel.

14. Vat dung dugc tao khudn lam tir copolyme chira silicon duoc ché tao béi

phuong phéap theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 13.

15. Vat dung dugc tao khuon lam tir copolyme chira silicon gém c6 it nhat mot don
vi monome duoc chon tur nhém bao gém (al) va (a2), don vi monome (b), va it
nhat mot don vi monome duoc chon tir nhom bao gbm (cl) dén (c3) sau day, trong
d6 cau tric phan tir (g) c6 thé con chira cac don vi monome khong chura nguyén tir
silic, trong d6 cac monome khong chira nguyén tir silic trong cau tric phan tir (g) [a
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mot hodc nhidu monome duoc chon trong sé 2-hydroxyetyl (met)acrylat, axit
metacrylic, metyl (met)acrylat, etyl (met)acrylat, n-butyl (met)acrylat, 2-
metoxyetyl (met)acrylat, va 2-metacryloyloxyetyl phosphorylcholin); c6 bé mit ua
nude véi goc tiép xtc tuong dbi vai nude tinh khiét 1a 60°, trong d6 goe tiép xtc la
gbc tiép xuc cua vat dung duoc tao khuén silicon hydrogel thu dugc bang cach
hydrat hda vat dung duoc tao khuon lam tir copolyme chua silicon; trong d6 ham
luong cua cac don vi monome silicon (al) va (a2) la nam trong khoang tir 20 dén
56% khdi luong, ham luong cta cac don vi monome (b) 1a nam trong khoang tir 40
dén 60% khdi luong, va ham luong cua cac don vi monome (c1) dén (c3) 1a ndm
trong khoang tir 0,02 dén 4% khéi luong, va ham luong cia cic don vi monome
khéng chira cac nguyén tir silic trong cdu tric phén tir (g) 12 nam trong khoang thip

hon 10% khdi luong:

(al) mét hodc hai hodc nhiéu don vi c6 nguén géc tr cac monome silicon
chtra it nhat mot nhém hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phéan tir, va
c6 trong lugng phan tir nho hon 900;

(a2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome silicon chira it nhat mot nhém
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan ti, va cé trong
luong phan tir nho hon 900;

(b) mot hodc hai hodc nhiéu don vi c6 ngudn gde tir cac monome ua nude cd
nhém vinyl;

(c1) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome chita hai hodc nhiéu nhém
vinyl trong méi phan tir;

(c2) mdt hoic hai hodc nhiéu don vi monome chira hai hodc nhiéu nhém alyl
trong moi phan tir; va

(c3) mot hozc hai hodc nhiéu monome c6 hai hodc nhiéu nhém (met)acrylat
trong mdi phan tu.

16. Vat dung dugc tao khuén lam tir copolyme chira silicon, bao gém it nhat mot
don vi monome dugc chon tir nhém bao gdm (al) va (a2) sau day, don vi monome

(b) sau ddy, it nhat mot monome duoc chon tir nhém bao gom tir (c1) dén (c3), va
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don vi dai monome siloxan dugc biéu thi béi thanh phan (e); ¢6 bé mat ua nudc co
géc tiép xtc 1a nhoé hon hodc bang 60° twong dbi véi nude tinh khiét; va co ham
luong nude nam trong khoang tir 35% dén nho hon 60%, trong d6 goc tiép xtic va
ham lugng nudc [a géc tiép xtc va ham lugng nude cua vat dung duoc tao khuon
silicon hydrogel thu duogc bing cach hydrat héa vat dung duoc tao khudn lam tir

copolyme chta silicon:

(al) mdt hodc hai hoac nhiéu don vi c6 nguén géc tr cac monome silicon
chira it nhat mot nhém hydroxyl va tir 1 dén 4 nguyén tir silic trong mdi phan tir, va
c6 trong lugng phan tir nhé hon 900;

(a2) mot hoac hai hoac nhiéu don vi monome silicon chira it nhét mot nhom
polyetylen glycol va tir 1 dén 4 nguyén tu silic trong mdi phan t&r, va c6 trong
luong phan tr nho hon 900;

(b) mét hodac hai hoac nhiéu don vi c6 ngué)n géc tir cac monome ua nudc co
nhém vinyl;

(c1) mot hoac hai hodc nhiéu don vi monome chita hai hodc nhiéu nhém
vinyl trong moi phan tir;

(c2) mot hodc hai hodc nhiéu don vi monome chira hai hodc nhiéu nhém alyl
trong mdi phan tir;

(c3) mot hoic hai hoic nhiéu monome c¢é hai hodc nhiéu nhom (met)acrylat
trong mdi phan tir; va

(e) mot hodc hai hoic nhiéu dai monome ¢ cong thic téng quat (C1) va

(C2);

'}7 *|* cH; H (|2H3 ?HJ ?H3
HzC=C—ﬁ—O+CH2CH20—)'(?H:(‘HZ—OTI‘N (.'IIZ—NI(i‘o—-(:HZCHZOCHZCHZCHZ—?i——o~ésii—o>rsii—CHZCHZCILIZOCHZCHz
)
Y 0 CH; CHy /,, CH,
n,e” en,

H H R’

HsC | |
OCN—CH, NCO—CH,CH,-0CH,CH, F-0—C—C=CH,
I 1l v

n,e” “cH,
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trong do trong cong thirc C1, R’ biéu thi nguyén tir hydro hodc nhém metyl;

rc6 gid tri tir 0 dén 10; va p c6 gia tri tir 8 dén 60;

1'13 CH; CH;
H2C=C-—ﬁ+OCH2CH2+OCH2CH2CH2 ?i—O Sli—C_.,Hg
t
CH; /q CH;
(C2)

va trong do6 trong cong thie C2, R® biéu thi nguyén tir hydro hodc nhém
metyl, q c6 gia tri tir 9 dén 15, va t c6 gia tri tir 0 dén 3.
17. Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chia silicon theo diém 16 trong d6 r

c6 gia tri tir 0 dén 8, p c6 gia tri tir 8 dén 50, q co gid tri tir 9 dén 13, va t c6 gia tri
tr 0 dén 2.

18. Vat dung duoc tao khuodn lam tir copolyme chira silicon theo diém 16, trong do

don vi dai monome siloxan dugc biéu thi bdi thanh phan (e) 1a (E5) hodc (E6) sau

A °
day:
. ~ 2
Dai phan tor A
i I o I
HzC=(?—IC|-—O—-(IHZ(‘HZ—OI('?N (sz—NI(i‘()—-(IHZ(THZOCHZCHZCHZ—S'i—0~€Si—0>'S|i—CH1CHzCH20CH2CHz
0 0o CH; CH;,3 20Cl—l3
Hy¢” CH;
Hohc H lli
OﬁN—CH2 NIL[‘O—(‘HZ(‘HZ—-O-I(IT—(T=('H2
o}
H3C”
i A 9
Dai phan tu B
H H cHy; H CH; CH; CH;
o=, . A 2o | I i
2 —C—ﬁ—O+CI{2CHzo+(IiZ(Hz—-OﬁN CHZ—Nl(l‘,O—(‘HZCHZOCH2CHZCH1—?i—O sli—o Sli—CHzCHzCHZOCHICHZ
3.5
o ) 0 o) CH; CHy / CHy
HyC™ CHy

|
—H,CH,C—-0CH,CH,F0—C—C=CH,
jrmenteenentery

\' W onge i H
OCN—CH, NCO
g |

HyC” CH,

(E6).

-87-



22904

19. Vat dung duoc tao khudn lam tir copolyme chua silicon theo diém bat ky trong
sb cac diém tir 15 dén 18, trong d6 monome silicon (al) 12 monome duoc biéu thi

boi cong thire tong quat (al-1) hodc (al-2):

R! 3-a
| I
H2C=C—ﬁ—O—CH2—(|?H—CHz-—O—CHzCHzCHz—Si O—Sli—R3
OH Ry a
(al-1)
RS O R! 3-a
—
HZ(‘_(‘—('_(l) R,
|
HO—CH,—CH—CH,—0—CH,CH,CH,—Si O—Sli—R3
Ry a
(al-2)

trong d6 R', R% R’, va R* biéu thi c4c nhém metyl, R’ biéu thi nguyén tu
hydro hodc nhém metyl, va a biéu thi s& nguyén tir 1 dén 3 va monome silicon (a2)

12 monome duoc biéu thi boi cong thire tong quat (a2-1) sau day:

R! 3-a

|
X~()+(7Hz(?HzO-)—(iHZCHz(‘HZ—Si 0—Si—R?
m |4
R a

(a2-1)

trong d6 R', R?, R®, va R* biéu thi c4c nhom metyl, a biéu thi sé nguyén co
gid tri tir 1 dén 3, m c6 gia tri tir 4 dén 8, X trong phuong trinh biéu thi phan tir thé
duoc chon tir cac phan tir thé duoc biéu thi boi cong thure (Y1) va (Y2) sau day

(trong d6 R’ biéu thi nguyén tir hydro hoac nhom metyl)):

RS
|
H,C=C—C—

(Y1)
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20. Vat dung dugc tao khudn lam tu copolyme chtra silicon theo diém bét ky trong
sb cac diém 15 dén 19, trong d6 monome ua nudc (b) hodc 1a N-vinyl-2-pyrolidon

hoac N-vinyl-N-metyl axetamit, hodc ca hai.

21. Vat dung dugc tao khuon lam tir copolyme chtra silicon theo diém bat ky trong
sb cac diém tir 15 dén 20, trong d6 monome (c1) 1a mdt hodc hai hoac nhiéu duoc
chon trong s ete 1,4-butandiol divinyl, ete dietylen glycol divinyl, va ete trietylen

glycol divinyl;

monome (c2) la mot hodc hai hodc nhiéu duoc chon trong 36 trialyl

isoxyanurat, ete trimetylol propan dialyl, va ete pentaerythritol trialyl; va

monome (c3) la mot hodc hai hoac nhiéu monome duogc chon trong s6 etylen
glycol di(met)acrylat, trietylen glycol di(met)acrylat, tetraetylen glycol
di(met)acrylat, trimetylol propan tri(met)acrylat, va trimetylol propan

tri(met)acrylat etoxyl héa.

22. Vit dung duoc tao khuén lam tir copolyme cha silicon theo diém bt ky trong
s6 cac diém tr 16 dén 21, trong d6 ham luong ctia cac don vi monome silicon (al)
va (a2) 1a ndm trong khoang tir 20 dén 56% khdi luong, ham luong cua cac don vi
monome (b) 1a nam trong khoang tir 40 dén 60% khdi lugng, va ham luong cua cac

don vi monome (c1), (¢2), va (¢3) la ndm trong khoang tir 0,02 dén 4% khdi luong.

23. Vit dung duoc tao khuon lam tir copolyme chira silicon theo diém bt ky trong
36 cac diém tur 16 dén 22, trong do ham luong cua cac don vi dai monome siloxan

(¢) 12 nho hon hoac bang 25% khdi luong.

24. Vat dung duoc tao khudn lam tu copolyme chira silicon theo diém bAt ky trong
sb cac diém tir 16 dén 23, con chua it nhat mot don vi monome bd sung dugc chon
tir nhdm bao gdm cac don vi monome silicon khéng chira cic nhém hydroxyl hodc
cac nhém polyetylen glycol trong cau tric phan tir clia nd, va cac don vi monome

khong chira cac nguyén tu silic trong cau tric phan t ctia nd.
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25. Vat dung duogc tao khuén lam tir copolyme chira silicon theo diém bat ky trong
54 cac diém tur 15 dén 24, trong d6 thu duoc bé mit wa nudc cd goc tiép xic tuong
d6i v6i nude tinh khiét 1a nho hon hodc bang 60° ma khéng can quy trinh xir 1y tiép
theo nguyén liéu cdu tao ciia thdu kinh sau khi tring hop dé lam ting kha ning
thAm nudce ctia bé mit nay, trong dé goc tiép xuc 1a goc tiép xtic ctia vat dung duoc
tao khuén silicon hydrogel thu dugc bang cach hydrat héa vat dung duoc tao khuén

lam tir copolyme chra silicon.

26. Vat tién than cua kinh ap trong mém silicon hydrogel & dang vat dung duoc tao
khuén 1am tir copolyme chua silicon theo diém bét ky trong sd cac diém tir 14 dén

25 va c¢6 hinh dang kinh 4p trong.

27. Kinh &p trong mém silicon hydrogel thu dugc bang cach tra vat tién than kinh
ap trong mém silicon hydrogel theo diém 26 vé trang thai hydrat héa bang nudc

muoi sinh ly hodc dung dich bao quan cua kinh ap trong mem.

28. Kinh &p trong mém theo diém 27, trong dé kinh &p trong mém silicon hydrogel
hydrat hoa thé hién ham lugng nude ndm trong khoang tir 35% dén thdp hon 60%.

29. Kinh ap trong mém theo diém 27 hodc 28, trong d6 kinh 4p trong mém silicon
hydrogel hydrat héa la kinh 4p trong mém c6 tan suat thay kinh t6i da 1én dén mot
théng.

30. Kinh 4p trong mém theo diém 29, trong do kinh ap trong mém silicon hydrogel
hydrat hoa 12 kiéu c6 tan suat thay kinh 12 mét ngay hodc hai tuan.

31. San pham kinh 4p trong mém déng géi bao gdm kinh 4p trong mém theo diém
bat ky trong s6 cac diém tir 27 dén 30, trong d6 kinh ap trong mém duoc chia trong
hop kin cting véi nude mubi sinh 1y hodc dung dich bao quan dung cho kinh ap

trong mém.
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Fig. 1
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Fig. 2
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Fig. 3
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Fig. 4
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Fig. 5
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