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Linh vyre ky thuét dwge dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham polyme héa duogc dung cho vat liéu quang
hoc tao ra san pham dic uretan, vat ligu quang hoc thu duge tir ché phim polyme
hoéa va phuong phép san xuét vat liéu quang hoc.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Thau kinh 1am béng chét déo nhe va khé v& hon so véi thiu kinh lam bang
chét vo co, va cb thé nhuém duge. Do d6, thiu kinh lam béng chét déo nhanh
chéng dugc dua vao s dung rong réi 1am chi tiét quang hoc nhu kinh mit hay bng
kinh may anh, va cho dén nay cac loai nhya khac nhau dung cho kinh mét da duoc
phét trién va sir dung. Trong sb céc nhya nay, cac vi du dién hinh bao gom nhua
alyl thu duoc tir dietylen glycol bisalyl cacbonat hodc dialyl isophtalat; nhua
(met)acrylic thu dugc tir (met)acrylat; va nhya thiouretan thu duoc tlr isoxyanat va
thiol.

Gén day, nhua uretan duoc tao thanh tr isoxyanat va ruou ma coé chi sb
khtc xa thap hon nhua thiouretan da dugc phat trién (cac tai lidu sdng ché tir 1 dén
5). Nhua uretan ¢6 chi sd khtc xa thép hon chi sé khuc Xa cua nhua thiouretan
nhung dugc mong doi la vét lidu ¢6 gia thanh thip dé ché tao théu kinh. Vi du, (i
liéu sang ché 4 mo ta  nhua  uretan thu dugec
4,4’-metylen-bis(xyclohexylisoxyanat) ma la isoxyanat, va trimetylolpropan
propoxylat va trimetylolpropan duéi dang ruou.

Ngoai ra, vi dy so sanh 5 cua tai liéu sang ché 6 mo ta vi du vé viéc san
xuét nhura uretan, trong do tolylen diisoxyanat c6 thé dé dang co dugc véi chi phi
thap dugc st dung lam isoxyanat. C4c vi du vé isoxyanat thudng duge st dung bao
g6m m-xylylen diisoxyanat, 2,5-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan,
2,6-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo-[2.2.1]-heptan,

1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, hexametylen diisoxyanat, isophoron
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diisoxyanat, va 4,4'-metylen-bis(xyclohexyl isoxyanat). Gia thi truong cta tolylen
diisoxyanat 13 ré nhat trong sb cac isoxyanat thudng duogc st dung ndy. Bang cach
str dung tolylen diisoxyanat, kinh mét ré hon c6 thé dugc dua ra thi truong, didu
nay déng gop dang ké cho nganh céng nghiép. Tuy nhién, vi du so sanh 5 vé san
xuét nhua uretan bang cach sir dung tolylen diisoxyanat mé ta rang khong thu dugc
san pham hoa ran do khuén bj 15i.

Tai liéu trich dan

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Cong bé quéc té s6 W02008/92597

Tai lidu sang ché 2: Ban dich tiéng Nhat ctia don PCT sé 2009-520057

Tai lidu sang ché 3: Cong bb qudc té s6 WO2010/43392

Tai liéu séng ché 4: Cong bd don Nhat Ban s§ 2011-012141

Tai liéu sang ché 5: Ban dich tiéng Nhat ctia don PCT s6 2012-521478

Tai liéu sang ché 6: Cong bd don Nhat Ban s 2008-144154
Ban chat k§ thuat cia sang ché

Ngoai ra, & théu kinh uretan, nhiét do chuyén pha thiy tinh Tg cho thiy do
bén nhiét c6 thé ha xubng dudi 100°C. Do d6, thdu kinh uretan c6 thé gap van dé
nhu bién dang khi dugc gia nhiét trong qua trinh xtr ly thir cip nhu nhudém hoic tao
16p phu. Ngoai ra, thdu kinh uretan cé thé phai mau dang ké do qua trinh lam sach
bang dung méi hitu co sau khi nhudm, va tmg sudt diém 16n nhét cia né c6 thé
thap trong phép thir uén & ba didm cho biét do bén ctia nhura.

Ngoai ra, vi du so sanh 5 cia tai liéu sdng ché 6 mo ta rang san phdm duc
khéng thé thu duoc do tdc do phan tmg qua nhanh trong qua trinh polyme hoa
tolylen diisoxyanat ma 1a mot isoxyanat thom, va ruou. Ché phém uretan c6 tde do
héa rén cao hon va kha nang phan tng cao hon ché phim thiouretan va, dac biét
khi duoc st dung két hop véi isoxyanat thom, c6 kha ning phan tmg cao hon rét
nhiéu. Do do, trong qua trinh diéu ché, d6 nhét tang mot cach nhanh chéng cling

v6i1 sinh nhiét. Do do, kho cé thé do ché pham uretan nay vao khuén, va gip khé
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khan khi gia cong trong qua trinh diéu ché hodc 6 khuén.

Khi xem xét cac van dé trong linh vuc k¥ thuat c6 lién quan néu trén, cac
tac gia sang ché da nghién ciru k§ ludng dé tao ra ché phdm polyme hoa ding cho
vt liu quang hoc ¢6 kha ning thu dugc san phim ddc uretan trong d6 kha ning
gia cong trong qua trinh diéu ché hodc d6 khuon 13 t6t hon, do bén nhiét, do bén
(phép thir ubn cong & ba diém), va cac dic tinh vé& nhudém ciing tét hon, va su hinh
thanh dudng van va su phai mau do qué trinh lam sach bing dung méi sau khi
nhudm bi ngan chan.

Céc tac gia sang ché dd nhén thdy 13 cac vin dé duoc mo ta & trén co thé
duoc giai quyét bang cach st dung ché phim polyme hoa dung cho vét liéu quang
hoc chtra isoxyanat cu thé, ruou cu thé va phosphat axit cu thé, nhd' d6 hoan thanh
sang ché nay.

‘Tirc 13, sang ché dugc thé hién nhu dusi day.

[1] Ché pham polyme héa duoc dung cho vat liéu quang hoc chira:

mdt hodc nhidu isoxyanat (A) c6 hai hodc nhiéu nhém isoxyanato chira
isoxyanat thom;

mdt hodc nhiéu ruou (B) c6 hai hodc nhiéu nhém hydroxyl; va

phosphat axit (C) c6 cong thirc (1) duéi day:

3
T
0 P
[ R nHm/ \GOH) (1)
3-m
R2
trong cong thirc ndy m 13 sé nguyén 1 hodc 2, n 1a sb nguyén tir 0 dén 18,
R' 14 nhém alkyl ¢6 1 dén 20 nguyén tr cacbon, va R* va R* mdi nhém doc lap la
nguyén tir hydro, nhém metyl, hodc nhom etyl,
trong d6 ty 1& s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai d6i v6i tong sé mol cua
cac nhom hydroxyl bac mot va bac hai c6 trong rugu (B) bang hodc cao hon 50%.

[2] Ché pham polyme héa duoc dung cho vat liéu quang hoc theo muc [1],
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trong d6 ruou (B) la mot hodc nhiéu hop chat duoc chon tir glyxerol,
diglyxerol, trimetylolpropan, pentaerythritol, di(trimetylolpropan), cac san phdm
cong etylen oxit cua glyxerol, cac san phim cong etylen oxit cia trimetylolpropan,
céc san phdm cdng etylen oxit clia pentaerythritol, cic san pham cong propylen
oxit cta glyxerol, cic san phdm cdng propylen oxit clia trimetylolpropan, va céc
san phim cdng propylen oxit cﬁé pentaerythritol.

[3] Ché phidm polyme héa dugc ding cho vt liéu quang hoc theo muc [1]
hodc [2],

trong dé rugu (B) chira mgt hoac nhiéu hop chat duoc chon tir cac san
phdm cdng propylen oxit cua glyxerol, cac san pham cong propylen oxit clia
trimetylolpropan, va cac san phim cong propylen oxit clia pentaerythritol.

| [4] Ché pham polyme héa duoc dung cho vat liéu quang hoc theo muc bat

ky trong sb cac muc tir [1] dén [3],

trong d6 isoxyanat thom 1a 24-tolylen diisoxyanat hodc hon hop chira
2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat.

[5] Ché phém polyme hoa dugc dung cho vat liéu quang hoc theo muc bat
ky trong s cac muc tir [1] dén [4],

trong do lugng phosphat axit (C) nim trong khoang tir 0,1 phan trong luong
dén 3,0 phan trong luong tinh theo 100 phén trong luong cua tdng trong luong
isoxyanat (A) va ruou (B).

[6] Ché pham polyme héa duogc ding cho vét liéu quang hoc theo muc bat
ky trong sb cac muc tir [1] dén [5], trong d6 ché phim nay con chira:

hop chat amin khéng tu do,

trong d6 lugng hop chat amin khéng ty do ndy nam trong khoang tir 0,1
phan trong luong dén 2,0 phan trong luong tinh theo 100 phan trong luong cua
t6ng trong lugng isoxyanat (A) va ruou (B).

[7] Phuong phép san xuét san phdm diic bao gdm céc budc:

tao ra ché phim polyme héa duge theo muc bt ky trong sd cac muc tir [1]
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dén [6] bang cach tron rugu (B) va phosphat axit (C) v6i nhau dé thu duoc hon hop
va sau d6 tron tiép hdn hop nay véi mdt hoic nhiéu isoxyanat (A) c6 hai hoic
nhiéu nhém isoxyanato ma c6 chira isoxyanat thom & nhiét do bang hozc thép hon
30°C;

d6 ché phim polyme héa dugc vao trong khudn dé duc; va

bét dau polyme hoa ché phim polyme hoa dugc & nhiét do bang hoic thap
hon 30°C dé polyme hoa ché phdm nay.

[8] San pham duc thu duoc tir ché phdm polyme héa dugc dung cho vat
liéu quang hoc theo muc bét ky trong s cac muc tir [1] dén [7].

[9] Vat liéu quang hoc dugc lam tir san phém dac theo muc [8].

[10] Théu kinh 1am bang chat déo dugc lam tir vat liéu quang hoc theo muc
[9].

[11] Phuong phép san xudt thdu kinh phan cuc bang chit déo bao gém céc
budc:

tao ra ché phdm polyme hoa dugc theo muc bét ky trong sb cac muc tir [1]
dén [6] bang cach tron rugu (B) va phosphat axit (C) véi nhau dé thu duoc hdn hop
va sau d6 tron tiép hdn hop nay véi mot hodc nhiéu isoxyanat (A) c6 hai hodc
nhiéu nhém isoxyanato ma chira isoxyanat thom & nhiét d6 bang hoac thap hon
30°C;

c¢b dinh mang phéan cuc vao mit trong cta khudn dic thdu kinh & tinh trang
ma it nhat mot mit cla mang phan cuc tach khoéi khuon;

rét ché pham polyme hoa dugc vio khe gitta mang phéan cuc va khuon; va

bat diu polyme hoa ché phdm polyme héa duoc ¢ nhiét do bing hozc thip
hon 30°C dé polyme hoéa va héa rédn ché phdm nay va tao mot 16p lam tir nhua
polyuretan 1én trén it nhat mét mét ciia mang phan cuec.

[12] Théu kinh phan cuc bang chit déo thu dugc bing phwong phép theo
muc [11].

Hiéu qua cua sang ché
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Vi ché phdm polyme héa dugc dung cho vt liéu quang hoc theo séng ché,
c6 thé thu duoc san phim dic uretan, trong d6 kha ning gia cong trong qué trinh
diéu ché hodc db khuén 12 tdt hon, d bén nhiét, dd bén (phép thir uén & ba diém)
va cac dac tinh nhuoém cling t5t hon, va su hinh thanh duong van va su phai mau
do qu4 trinh 1am sach bang dung méi sau khi nhuém dugc ngan chin. Tic 1a c6 thé
thu duoc san phim dic uretan c6 su can dbi tbt gitra cac dic tinh. San pham duc
uretan nay dugc st dung mot cach thich hop lam céc vat liéu quang hoc khéac nhau
doi hoi do trong sudt cao.

M@ ta vin tit hinh vé

Fig.] 1a phé6 'H-NMR cia cic san phim cong propylen oxit cta
trimetylolpropan.

MBO ta chi tiét sang ché

Duéi ddy, ché pham polyme héa duoc dung cho vat liéu quang hoc theo
‘phuong 4n ctia sang ché s& diroc mé ta bang cach sir dung cac vi du cu thé.

Ché pham polyme héa duoc dung cho vét liéu quang hoc theo phuong an
nay bao gébm: mdt hodc nhiéu isoxyanat c6 hai hodc nhidu nhém isoxyanato (A)
ma chtra isoxyanat thom (dudi day, don gian dugc goi 1a “isoxyanat (A)”); mot
hodc nhiéu ruou (B) c6 hai hodc nhiéu nhém hydroxyl (duéi day, don gian duoc |
goi 1a “rugu (B)”); va phosphat axit (C) c6 cong thurc (1) (dudi day, don gian dugc
goi la “phosphat axit (C)”).

Isoxyanat (A)

Isoxyanat (A) la mét hodc nhiéu isoxyanat c6 hai hodic nhiéu nhom
isoxyanato va chira isoxyanat thom. Isoxyanat thom la isoxyanat trong d6 hai hoac
nhiéu nhém isoxyanato duoc lién két truc tiép v6i mot vong thom, va cac vi du cu
thé clia nd bao gdm tolylen diisoxyanat, 4,4’-diphenyl metan diisoxyanat,
2,4’-diphenyl metan diisoxyanat, va phenylen diisoxyanat. Trong s6 ching, mét
loai c6 thé dugc dung riéng r€, hoac hai hoac nhiéu loai c¢6 thé dugc dung két hop.

Isoxyanat (A) chita isoxyanat thom theo lwong ndm trong khoang tir 80 % dén
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100 % khéi luong.

Tt hon, néu isoxyanat thom theo phuwong 4n nay chira tolylen diisoxyanat,
va t6t hon nita, néu isoxyanat thom theo phuong 4n nay bao gbém tolylen
diisoxyanat. Tolylen diisoxyanat la moét hodc nhidu isoxyanat dwgc chon tir
2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat. Cac vi du vé tolylen diisoxyanat
bao gébm 2,4-tolylen diisoxyanat, 2,6-tolylen diisoxyanat, va hén hop chua
2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat. Mot dime, mot trime, hodc mot
tién polyme ciing c6 thé dugc bao gdm.

Theo phuong an nay, t6t hon, néu tolylen diisoxyanat chira 2,4-tolylen
diisoxyanat. Ddac biét, 2,4-tolylen diisoxyanat co thé duoc st dung riéng ré, hodc
hon hop chira 2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat c6 thé duoc su
dung 1am tolylen diisoxyanat. Khi hén hop nay dugc sir dung, t6t hon, néu ty 1é
tron 2,4-tolylen diisoxyanat vdi 2,6-tolylen diisoxyanat trong khoang 75:25 dén
85:15.

Theo phuong an nay, isoxyanat (A) co thé chtra isoxyanat c6 hai hogc nhiéu
nhém isoxyanato ngoai isoxyanat thom. Cac vi du vé isoxyanat nay bao gbm
isoxyanat béo, isoxyanat vong no, va isoxyanat di vong.

Céc vi du vé isoxyanat béo bao gdm hexametylen diisoxyanat,

2,2 4-trimetyl hexametylen diisoxyanat, 2,4,4-trimetyl hexametylen diisoxyanat,
este cla lysin diisoxyanatometyl, lysin triisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat,
a,0,0/,0-tetrametyl xylylen diisoxyanat, bis(isoxyanatometyl)naphtalen, mesitylen
triisoxyanat, bis(isoxyanatometyl)sulfit, bis(isoxyanatoetyl)sulfit,
bis(isoxyanatometyl)disulfit, bis(isoxyanatoetyl)disulfit,
bis(isoxyanatometylthio)metan, bis(isoxyanatoetylthio)metan,
bis(isoxyanatoetylthio)etan, va bis(isoxyanatometylthio)etan.

Céc vi du vé isoxyanat vong no bao gdm isophoron diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, dixyclohexyl metan diisoxyanat, Xyclohexan

diisoxyanat, metylxyclohexan diisoxyanat, dixyclohexyldimetylmetan isoxyanat,
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2,5-bis(isoxyanatometyl)bicyclo-[2.2.1]-heptan,
2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan,
3,8-bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan, 3,9-bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan,
4,8-bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan, va 4,9-bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan.

Céc vi du vé isoxyanat di vong bao gdm 2,5-diisoxyanatothiophen,
2,5-bis(isoxyanatometyl)thiophen, 2,5-diisoxyanatotetrahydrothiophen,
2,5-bis(isoxyanatometyl)tetrahydrothiophen,
3,4-bis(isoxyanatometyl)tetrahydrothiophen, 2,5-diisoxyanato-1,4-dithian,
2,5-bis(isoxyanatometyl)-1,4-dithian, 4,5-diisoxyanato-1,3-dithiolan, va
4,5-bis(isoxyanatometyl)-1,3-dithiolan.

Ruou (B)

O ruou (B), ty 18 s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai d6i véi tong s mol
cia cac nhom hydroxyl bac mot va bac hai béng hodc cao hon 50%. Rugu (B) co
thé dugc tao ra tir mot ruou trong dé ty 1é s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai béang
hodic cao hon 50%, hodic c6 thé dugc tao ra tir hai hodc nhiéu hop chét trong do ty
1& s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai bang hodc cao hon 50%. Khi xem xét vé kha
nang gia cong, t6t hon, néu ty 18 vé s6 mol ctia nhém hydroxyl béc hai ddi véi tong
s6 mol ctia cac nhom hydroxyl bic mét va bac hai bang hodc cao hon 60% va t6t
hon nfta, néu bang hodc cao hon 70%.

Ty 18 s6 mol ctia nhém hydroxyl béc hai c6 thé duoc tinh todn nho phd
cong huong tir hat nhan proton ('"H-NMR). B¢ dich chuyén hoéa hoc ctia cic proton
ctia nhém metylen (-CH2-(OH)) va nhém metin (-CH(R)-(OH)) trong d6 cac nhom
hydroxyl nam ké nhau duoc bao pht 1én nhau mét cach rong rai va do dé khong
thé nhan biét duoc timg nhom. Tuy nhién, cac proton duoc dich chuyén vung tu
trudng thip bang cach este hda cac nhom hydroxyl véi axit cacboxylic ¢6 nhom
hit electron nhu axit trifloaxetic, va cac proton ciia nhom metylen va nhom metin
c6 thé nhan biét timg nhoém. Vi dy, bang cach dugc este hoa voi anhydrit

trifloaxetic, thong thuong, do dich chuyén hoéa hoc ctia cac proton cua nhom metin
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ndm trong khoang tir 5,3ppm dén 5,6ppm, va do dich chuyén héa hoc clia cac
proton cia nhém metylen nam trong khoang 4,2ppm dén 4,5ppm. Do do, ty 1¢ 5O
mol ctia nhém hydroxyl bac hai c6 thé duoc tinh toan tir gia tri tich hop cua cac
dinh ctia né. Néu gia tri tich hop cua dich chuyén hoa hoc nam trong khoang tur
5,3ppm dén 5,6ppm dugc thé hién boi A, va néu gia tri tich hop ctia dich chuyén
hoa hoc nim trong khoang tir 4,2ppm dén 4,5ppm duoc thé hién béi B, ty 1é X cua
s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai c6 thé dugc tinh toan tir biéu thire dudi day:
X=A/(A+B/2)x100

Ruou (B) 1a mdt hodc nhiéu ruou béo hodc rugu vong no, va cac vi du cu
thé cua né bao g(‘“)m cac ruou béo mach théng hoac mach nhanh, céc rugu vong no,
va cac ruou thu dugc bing cach bd sung etylen oxit, propylen oxit, hodc
g-caprolacton vao cac rugu dugc mo ta ¢ trén.

Céac vi du vé céc ruou béo mach théng hodc nhanh bao gém etylen glycol,
dietylen glycol, trietylen glycol, propylen glycol, dipropylen glycol, tripropylen
glycol, 1,3-propandiol, 2,2-dimetyl-1,3-propandiol, 2,2-dietyl-1,3-propandiol,
1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 3-metyl-1,3-butandiol, 1,2-pentandiol,
1,3-pentandiol, 1,5-pentandiol, 2,4-pentandiol, 2-metyl-2,4-pentandiol,
3-metyl-1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 2,5-hexandiol, glyxerol, diglyxerol,
polyglyxerol, trimetylolpropan, pentaerythritol, va di(trimetylolpropan).

| Céc vi du vé ruou vong no bao gdm 1,2-xyclopentandiol,
1,3-xyclopentandiol, 3-metyl-1,2-xyclopentandiol, 1,2-xyclohexandiol,
1,3-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandiol, 4,4’-bixyclohexanol, va
1,4-xyclohexandimetanol.

Céc hop chét thu dugc bing cach bd sung etylen oxit, propylen oxit, hodc
g-caprolacton vao cac ruou dugc mod ta ¢ trén co thé duge str dung. Céc vi du vé
céc hop chit nay bao gdm céc san phdm cong etylen oxit cta glyxerol, cic san
phdm cong etylen oxit cla trimetylolpropan, cac san phim cdng etylen oxit cua

pentaerythritol, cac san phim cdng propylen oxit clia glyxerol, cic san phdm cong
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propylen oxit cua trimetylolpropan, cac san phim cdng propylen oxit cua
pentaerythritol, glyxerol dugc cai bién caprolacton, trimetylolpropan dugc cai bién
caprolacton, va pentaerythritol dugc cai bién caprolacton. Tét hon, néu sé mol
thém cua etylen oxit, propylen oxit, hodc e-caprolacton nim trong khoang tir
0,7mol dén 3,0mol va t5t hon nita, néu nim trong khoang tir 0,7 mol dén 2,0 mol
tinh theo 1 mol nhém hydroxyl trong ruou.

Theo phuong 4n nay, dbi véi ruou (B), t5t hon, néu st dung mat hodac nhiéu
hop chét dugc chon tir etylen glycol, dietylen glycol, trietylen glycol, propylen
glycol, dipropylen glycol, tripropylen glycol, glyxerol, diglyxerol, polyglyxerol,
trimetylolpropan, pentaerythritol, di(trimetylolpropan), cac san phdm cong etylen
oxit cia glyxerol, cdc san phém cdng etylen oxit cua trimetylolpropan, cac san
phdm cong etylen oxit ctia pentaerythritol, cac san pham cdng propylen oxit clia
glyxerol, cac san phém cong propylen oxit cua trimetylolpropan, va cac san pham
cdng propylen oxit clia pentaerythritol.

Tét hon, néu stt dung mdt hodc nhiéu hop chit dugc chon tr glyxerol,
diglyxerol, trimetylolpropan, pentaerythritol, di(trimetylolpropan), cac san pham
cdng etylen oxit cua glyxerol, cac san pham cdng etylen oxit ctia trimetylolpropan,
cac san phim cong etylen oxit ctia pentaerythritol, cac san pham cong propylen
oxit cua glyxerol, cac san phérn cdng propylen oxit cia trimetylolpropan, va cac
san phim cong propylen oxit clia pentaerythritol.

Theo phuong an nay, dic biét t5t hon, néu ruou (B) chl'ra' mot hoac nhiéu
hop chét dugc chon tir cdc san phim cong propylen oxit ciia glyxerol, cdc san
phém cong propylen oxit cla trimetylolpropan, va cac san phdm cong propylen
oxit ctia pentaerythritol.

- Trong cac san phim cong propylen oxit clia glyxerol, t6t hon, néu s6 mol
thém cua propylen oxit nim trong khoang tlr 0,7mol dén 1,3mol cho 1mol nhém
hydroxyl trong glyxerol, va t6t hon, néu tri s6 ctia hydroxyl nim trong khoang tir

520mgKOH/g dén 810mgKOH/g va t6t hon nita, néu niam trong khoang tur
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580mgKOH/g dén 680mgKOH/g. Trong céc san phim cdng propylen oxit cia
trimetylolpropan, t5t hon, néu s6 mol thém ctia propylen oxit nam trong khoang tir
0,8mol dén 1,3mol tinh theo 1mol nhém hydroxyl trong trimetylolpropan, va t6t
hon, néu trj s6 hydroxyl ndm trong khoang tir 460mgKOH/g dén 600mgKOH/g va
t5t hon nita, néu ndm trong khoang tir 520mgKOH/g dén 580mgKOH/g. Tri sb
hydroxyl c¢6 thé thu duoc bing cach sir dung phuong phap da dugc biét dén rong
rai.

Phosphat axit (C)

Phosphat axit (C) c¢6 cong thire (1) va duge dung lam chét chdng dinh trong
linh vuc k¥ thuét c6 lién quan. Theo phuong an nay, phosphat axit (C) cling duoc

dung lam chat xuc tac uretan hoa.

3
.
| rf? n OﬁP\EOH ) o
R2

Trong cong thirc nay, m 1a sb nguyén 1 hoic 2, n 1a sd nguyén tir 0 dén 18,
R' 14 nhém alkyl ¢6 1 dén 20 nguyén tir cacbon, va R? va R® mai nhém doc 1ap 1a
nguyén tir hydro, nhom metyl, hodc nhom etyl. Tét hon, néu sb luong nguyén tir
cacbon trong déu [ ], nim trong khoang tir 4 dén 20.

Céc vi du vé& R' trong cong thire (1) bao gdbm gde hitu co co ngudn gdc tir
hop chét béo mach théng nhu metan, etan, propan, butan, pentan, hexan, heptan,
octan, nonan, decan, undecan, dodecan, tetradecan, hoac hexadecan; géc hiru co co
ngudn gdc tir hop chit béo mach nhanh nhu 2-metylpropan, 2-metylbutan,
2-metylpentan, 3-metylpentan, 3-etylpentan, 2-metylhexan, 3-metylhexan,
3-etylhexan, 2-metylheptan, 3-metylheptan, 4-metylheptan, 3-etylheptan,
4-etylheptan, 4-propylheptan, 2-metyloctan, 3-metyloctan, 4-metyloctan,
3-etyloctan, 4-etyloctan, hoac 4-propyloctan; va gbc hitu co c6 ngudn gdc tir hop

chét vong no nhu xyclopenten, xyclohexan, 1,2-dimetylxyclohexan,
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1,3-dimetylxyclohexan, hodc 1,4-dimetylxyclohexan. R' khong bi gi6i han & cac
hop chét 1am vi du nay va c6 thé 12 hdn hop clia chiing.
Ngoai ra, trong cong thirc (1), t6t hon, néu n 14 0, va hop chat nay c6 thé c6

cong thuc (2):

0
R4 P
( \oﬁ/ \ﬁOH) )
3-x X

Trong cong thirc (2), x 14 s6 nguyén 1 hogc 2, va R* 14 nhom alkyl cé 8 dén
16 nguyén tir carbon.

Céc vi du vé R* trong cong thiic (2) bao gdm gbc hitu co c6 ngudn gbe tir
hop chét béo mach théng nhu octan, nonan, decan, undecan, dodecan, tetradecan,
hoic hexadecan; gbc hitu co c6 ngudn gbc tir hop chét béo mach nhanh nhur
2-etylhexan, 3-etylhexan, 2-metylheptan, 3-metylheptan, 4-metylheptan,
3-etylheptan, 4-etylheptan, 4-propylheptan, 2-metyloctan, 3-metyloctan,
4-metyloctan, 3-etyloctan, 4-etyloctan, hodc 4-propyloctan; va gdc hitu co co
ngudn gbc tir hop chit vong no nhu 1,2-dimetylxyclohexan,
1,3-dimetylxyclohexan, hodc 1,4-dimetylxyclohexan. R* khéng bi gidi han & cac
hop chét lam vi du nay va c6 thé 1a hdn hop cia chiing.

Pbi véi phosphat axit (C), vi du, ZelecUN dugc san xuit boi Stepan
Company, chit chéng dinh noi cho dong MR dugc san xuét bai Mitsui Chemicals
inc., dong JP duogc san xuét béi Johoku Chemical Co., Ltd., dong PHOSPHANOL
duoc san xuét bdi Toho Chemical Industry Co., Ltd., hodc dong AP va DP duoc
san xuét béi Daihachi Chemical Industry Co., Ltd c6 thé dugc sir dung. Trong s
ching, t&t hon, néu ZelecUN duoc san xuét bai Stepan Company hozc chat chéng
dinh ndi cho dong MR duogc san xuét bai Mitsui Chemicals inc. dugc str dung.

Tt hon, néu lugng phosphat axit (C) bd sung nim trong khoang tir 0,1
phén trong lugng dén 3,0 phan trong luong va t6t hon nita, néu nam trong khoang

tir 0,2 phén trong luong dén 2,0 phén trong lugng tinh theo 100 phe‘in trong luong
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clia tong trong luong ctia isoxyanat (A) va ruou (B).

Théng thudng, dbi véi chét xtc tac cua nhua uretan, vi du, amin bac ba,
amin carboxylat, hodc chét xtic tic kim loai dugc st dung. Tuy nhién, khi nhiing
chit xtc tic nay duge sir dung lam chét xtc tic cho ché pham polyme hoa duoc
dung cho vat liéu quang hoc theo phuong an nay, kha nang phan tmg ting lén, va
d6 nhét cua.ché phim polyme héa duge dung cho vat liéu quang hoc trong qua
trinh d khuén ting qua mirc. Do d6, kha ning gia cong bi giam, va xudt hién
dudng van trong san pham dtc thu dugc. Theo phuong 4n nay, t6t hon, néu amin
vong cu thé va phosphat axit cu thé dugc sir dung két hop vi kha ning gia cong tot
hon trong qué trinh diéu ché hoac db khuén, sy hinh thanh dudng van co thé duoc
ngin chin mot cach hidu qua, san phdm diic tir isoxyanat va rugu theo phuong an
ndy c6 thé duoc tng dung dbi véi kinh mét, va do d6 kha ning gia céng va chat
lwong c6 thé duoc dam bao.

Céc vi du vé amin vong cu thé bao gém cac imidazol nhu imidazol,
1,2-dimetylimidazol, benzyl metylimidazol, va 2-etyl-4-imida201; va cac amin
khong tu do trong d6 cac amin nay 1a cac hop chit 1,2,2,6,6-piperidin nhu
1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinol,
1,2,2,6,6-pentametyl-4-hydroxyetyl-4-piperidinol,
metyl-1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl sebacat, hon hop chira
metyl-1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl sebacat va
bis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl) sebacat,
bis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl) sebacat,
bis(2,2,6,6-tetrametyl-1-(octyloxy)-4-piperidinyl) sebacat,
bis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl)-[[ 3,5-bis(1,1-dimetyletyl)]-4-hydroxyphen
ylJmetyl]butyl malonat, va
tetrakis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidinyl)butan-1,2,3,4-tetracarboxylat.

Pdi véi amin vong, vi du, cac imidazol hodc cac amin khong tu do dugc uu

tién st dung, va cac amin khong tu do duogc uu tién str dung hon.
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Céc amin khéng tu do dugc sir dung lam chéit 1am 6n dinh 4nh sang, va cac
vi du v& céc san phim c6 gid tri thuong mai cia né bao gém Lowilite 76 va
Lowilite 92 duoc san xuét béi Chemtura Corporation; Tinuvin 144, Tinuvin 292,
va Tinuvin 765 dugc san xuit boéi BASF; ADEKA STAB LA-52 va LA-72 duoc
san xudt bdi ADEKA Corporation; va JF-95 duoc san xuat boi Johoku Chemical
Co., Ltd.

Céc thanh phan khac cac thanh phén tir (A) dén (C)

Theo muc dich nay, ché phim polyme hoéa duoc ding cho vit liéu quang
hoc theo phuong 4n nay c6 thé chira chit phu gia nhu chét lam 6n dinh 4nh sang,
chat hip thu tia tir ngoai, chat chéng oxy héa, chit chéng nhudém, thudc nhudm, va
chét cai bién nhuya.

Péi véi chat 1am 6n dinh anh sang, hop chit amin khong tu do c¢6 thé duoc
str dung. Cac vi du vé san phdm c6 gia tri thuong mai ctia hop chét amin khong tu
do bao gdm Lowilite 76 va Lowilite 92 duoc san xuit bdi Chemtura Corporation;

Tinuvin 144, Tinuvin 292, va Tinuvin 765 duoc san xuét bdi BASF; ADEKA
STAB LA-52 va LA-72 duoc san xuét béi ADEKA Corporation; va JF-95 duoc
san xuit boi Johoku Chemical Co., Litd.

Tét hon, néu luong bd sung cta hop chit amin khéng tu do nim trong
khoang 0,1 phan trong lugng dén 2,0 phan trong lwong va tét hon nita, néu ndm
trong khoang tlr 0,2 phan trong luong dén 1,5 phan trong luong tinh theo 100 phan
trong luong cla tong trong luong cua isoxyanat (A) varugu (B). Trong khoang noi
trén c6 thé thu duoc san phim dic c6 mau sic t6t hon va su hinh thanh duong van
bi ngén chan.

Dé&i véi chat hap thu tia ti ngoai, duoc wu tién 1a hop chét gde benzotriazol,
hop chat gdc triazin, hop chét gbc benzophenon, hozc hop chét gbc benzoat, va
duoc wu tién hon 13 hop chit gbc benzotriazol. Tét hon, néu luong bd sung cla
chét hép thu tia tir ngoai ndm trong khoang tir 0,05 phén trong luong dén 2,0 phan

trong luogng va tdt hon nita, néu ndm trong khoang tir 0,05 phan trong luong dén
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1,5 phén trong lugng tinh theo 100 phan trong lugng cua téng trong lugng cua
isoxyanat (A) va rugu (B).

Theo phuong 4n ndy, ty 1é mol cia nhém hydroxy! trong ruou d6i voi cac
nhom isoxyanato trong isoxyanat ndm trong khoang tir 0,3 dén 1,2, tbt hon, néu
nim trong khoang tir 0,85 dén 1,15, va t6t hon nita, néu nim trong khoang tir 0,9
dén 1,1. Trong khoang néu trén, vat liéu quang hoc, cu thé, nhua trong d6 nhya nay
dwoc sir dung mot cach thich hop lam kinh mét c6 thé thu dugc.

Khi thiol dugc bd sung vao ché phém polyme hoa dugc dung cho vat liu
quang hoc theo phuong 4n nay lam chét phu gia, do bén anh sang gidm mot cach
déng ké. Khi amin bac mét hodc amin béc hai dugc bd sung 1am amin, phan (mg
vé6i isoxyanat theo phuong an nay dugc xuc tién mdt cach nhanh chong. Do do, do
nhét cta ché phém polyme hoéa dugc ding cho vét liéu quang hoc ting qué murc
trong qua trinh d6 khuon, kha ning gia cong giam, va dudng van xuét hién trén san
phédm dtc thu dugc. Cac vén dé do qua trinh bd sung chét xuc tac kim loai 1a nhu
dugc mo ta & trén. Péi véi chat xuc tac kim loai duogc sir dung cho nhua thiouretan,
hop chét thiéc hiru co duoc su dung trong nhiéu truong hgp. Tuy nhién, theo ché
phém polyme héa dugc ding cho vét liéu quang hoc theo phuong an nay, nhya
dung cho kinh mét co6 thé duoc san xuit khong c6 hop chét thiéc hitu co trong do
hop chat nay c6 hai cho co thé con ngudi do do ddc cao cua n6 va kich thich t6 dbi
véi méi trudong. Do do, d6 an toan cua san phdm dtic thu duoc trong qua trinh san
xuét ndy cao hon.

Theo phuong an nay, tu quan didm dé dat dugc kha nang gia cong t6t hon
trong qué trinh diéu ché hogic do khudn va ngén chan hiéu qua sy hinh thanh dudng
van, tot hon, néu str dung su két hop isoxyanat (A) va ruou (B) dudi ddy: isoxyanat
(A) 1 tolylen diisoxyanat; va ruou (B) chira mot hodc nhiéu hop chét duoc chon tur
cac san phém cong propylen oxit ctia glyxerol, cac san phdm cong propylen oxit
cla trimetylolpropan, va cac san pham cong propylen oxit cua pentaerythritol.

Véi ché pham polyme hoa dugc dung cho vat liéu quang hoc theo sang ché,
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san phdm dic uretan c6 thé thu duoc, trong d6 kha ning gia cdng trong qué trinh
didu ché hodic db khuén 12 tt hon, dd bén nhiét, do bén (phép thir udn & ba diem),
va cac dac tinh nhudém ciing t5t hon, va sy hinh thanh dudng van va su phai mau
do qué trinh lam sach bang dung méi sau khi nhudm bi ngan chan. Hon nita, san
phim diic uretan c6 do bén anh sang 5t hon, va do bén chong va dp (phép thir
boéng roi theo cac quy ludt FDA) c6 thé thu duge. Tuc 13, theo phuong an nay, co
thé thu duoc san phdm duc uretan c6 sy cin d6i tét giira cac dic tinh.
[Cach sur dung]

San pham ddc uretan theo phuong én nay c6 thé thu duoc véi hinh dang
khéc nhau bing céch thay dbi khuén trong khi tring hop khdi. San pham duc
uretan theo phuong an nay c6 do trong sudt cao va c6 thé duoc st dung cho cac
{mg dung khac nhau lam nhua quang hoc, vi du, théu kinh 1am bang chat déo, thau
kinh cta camera, diot phat sang (LED), lang kinh, soi quang, nén thu thong tin, bd
loc, va di6t phat quang. Cu thé, san phdm dic uretan theo phuong 4n nay duoc s
dung mot cach thich hop lam vat liéu quang hoc hoac chi tiét quang hoc nhu thau
kinh lam bang chat déo, thau kinh ctia camera, hodc di6t phat quang.

Céc vi du vé thdu kinh lam bang chat déo bao gdm kinh mét bing chit déo
lam tir nhya polyuretan va thiu kinh phan cuc bang chat déo trong d6 mét 16p duoc
]am tir nhua polyuretan dugc tao ra trén it nhat mot mat ciia mang phén cuc.

[Phuong phép san xuAt san phdm dic uretan]

Phuong phap san xuét san phdm duc uretan theo phuong én nay bao gom
cac budc: (1) thu ché phdm polyme héa dugc bang cach tron rugu (B) va phosphat
axit (C) véi nhau dé thu dugc mot hon hop va sau do tron tiép hon hop nay véi
tolylen diisoxyanat (A); (2) dd ché phim polyme hoa dugc vao khuodn; va (3) bt
d4u polyme héa ché pham polyme hoa dugc dé polyme hoéa ché pham nay.

Budc (1)

Khi isoxyanat (A) dugc tron véi phosphat axit (C), vat liéu rén mau trang

c6 do tan thap c6 thé bi két tia. Do do, khi hdn hop nay duogc polyme hoa theo
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cach d6, do trong subt ctia nhua thu duge c6 thé giam va khong phu hop dé lam
kinh mét. Do d6, tbt hon, néu rugu (B) va phosphat axit (C) duoc tron trude, va
isoxyanat (A) dugc trdn véi hdn hop nay. Do dd, su tao ra vat liéu rin mau tréng co
dd tan thép bi ngan chan, va san ph'flm dac cé do trong subt vuot trdi co thé thu
duoc.

Ngoai ra, tét hon, néu nhiét d6 trong qué trinh trén véi isoxyanat (A) la
bang hoic thip hon 30°C vi d6 nhét ciia ché pham polyme héa dugce dung cho vat
liéu quang hoc bi khir, va san phim dtc c¢6 thé dugc san xudt & nhiét do nay ma
khong bi giam kha nang gia cong

Budc (2)

O bude nay, ché phim polyme héa duge ding cho vét liéu quang hoc theo
phuong 4n nay duogc d6 vao khudn (khuon dé duc) duge gift boi mét 16p dém, bang
dinh, hodc vat tuong tu. Tai thoi diém nay, tiy thudc vao cac dac tinh vat ly can co
ddi véi san phim dac thu dugc, t6t hon 1a tién hanh mét cach tiy y xur ly khir bot
trong diéu kién ap suét giam hodc xir Iy loc nhu ting 4p hodc giam 4p Suét.

Budc (3)

O bube nay, qua trinh polyme héa ché pham polyme héa duge dung cho vat
liéu quang hoc d& dd vao khudn duoc bat dau dé polyme héa ché pham nay. Tt
hon, néu nhiét do ban diu cia qué trinh polyme héa bang hoic nhé hon 30°C vi
khé4 nang chéng dinh sau khi polyme héa vuot troi, va duong van khong xuat hién
& san phim dac thu dugc & nhiét do nay. Cac diéu kién polyme hoéa khong bi gisi
han mot cach cu thé vi chung thay d6i dang ké tiy thudc vao loai isoxyanat va ruou
duogc st dung, hinh dang khuon, va céc yéu tb tuong tu. Vi du, qué trinh polyme
hoéa duge thuc hién & nhiét d6 nim trong khoang tir 0°C dén 140°C tir 1 gio dén 48
gio.

Phuong phép bd sung chét phu gia khong bi gidi han mét cach cu thé vi
quy trinh diéu ché khéc nhau phu thudc vao loai va lugng isoxyanat (A), ruou (B),

va cac chat phu gia duoc sir dung. Vi dy, phuong phap nay dugc lwa chon mét cach
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thich hop khi xem xét vé do tan cta cac chat phu gia, kha nang xur ly, d0 an toan,
tinh thuan lo1, va céc yéu tb tuong tu.

San pham dic uretan theo phuong 4n nay cé thé duoc xir Iy mot cach ty y
nhu 4. Nhiét d xt 1y thudng nim trong khoang tir 50°C dén 150°C, t6t hon, néu
nam trong khoang tir 90°C dén 140°C, va tét hon nita, néu nam trong khoang tir
100°C dén 130°C.

O thdu kinh 1am bang chét déo sir dung san phdm duc uretan theo phuong
an nay, 16p phu cé thé dugc tao ra mot cach tuy y trén mdt mat hoac cé hai mat cua
no. Cac vi du vé 16p pht nay bao gém 16p 16t, 16p phii ctng, 16p chéng phan xa,
16p chbng lam md, 16p chdng bam bén, va 16p chéng nude. Cac 16p phi nay co thé
duoc str dung riéng r&, hodc mot ciu tric da 16p gdbm nhiéu 16p phii c6 thé dugc str
dung. Khi 16p phu dugc tao ra trén ca hai mat, 16p pha gidng nhau hoic cac 16p
pht khac nhau c6 thé dugc tao ra trén cac mat trong tmg.

Céc 16p phu ndy c6 thé dugc sir dung két hop vdi cac phu gia vi cic muc
dich khac nhau: chét hép thu tr ngoai dé bao vé thu kinh va mét khoi tia tur ngoai;
chit hip thu hong ngoai dé bao vé mat khoi tia hong ngoai; chat lam 6n dinh 4nh
sang hodc chat chéng oxy hoa dé lam ting do bén véi thoi tiét ctia thiu kinh; thube
nhudém hodc chit mau dé ting tinh hop thoi trang cua thiu kinh; va thubc nhuém
quang séc, chit mau quang séc, cht chdng tinh dién, va cac phu gia duoc biét rong
réi khac dé cai thién tinh ning ctia thiu kinh. Déi véi 16p dugc phi bang cach phun,
céc chit lam déu khac nhau dé cai thién kha nang phun c6 thé duoc st dung.

Thong thuong, 16p 16t dugc tao ra gifta 16p phu cung dugc mo ta dudi day
va thdu kinh quang hoc. L6p 16t 13 16p phti dé cai thién d6 bam dinh giita 16p phii
ctng va thau kinh dugc tao ra trén 16p phil cling, va c6 thé ting d6 bén chdng va
dap trong mét s6 trudong hop. Lop 16t c6 thé duoc lam tir bt ky vat liéu nao mién
1a vat liéu d6 c6 d6 bam dinh cao véi thau kinh quang hoc thu dugc. Thong thuong,
vi du, ché phém 16t chira nhya uretan, nhua epoxy, nhua polyeste, nhya melanin,

nhya polyvinyl axetal lam thanh phan chinh c6 thé duoc sir dung. Trong ché pham
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16t, dung mdi thich hop khéng 1am anh huéng dén thau kinh c6 thé duge sir dung
d8 didu chinh d6 nhét cua ché phim nay. T4t nhién dung méi khong nhat thiét phai
st dung.

Ché phim 16t c6 thé duoc tao ra bing cach sir dung phuong phap bat ky
nhu phuong phéap pht hay phuong phép lam kho. Khi st dung phuong phap phu,
16p 16t duge tao ra bang cach phu lén thdu kinh ché phim 16t bing cach sir dung
phuong phép phu da duoc biét dén rong rai nhu phil quay hodc phti nhing va sau
d6 1am dic ché pham 16t. Khi sir dung phuong phap lam khé, 16p 16t duoc tao ra
bang cach sir dung phuong phap lam kho di dugc biét dén rong rai nhu phuong
phap CVD hoic phuong phép 1am ling trong chan khong. Trong qua trinh tao ra
16p 16t, dé cai thién d6 bam dinh, bé mit ciia thdu kinh c6 thé tiy y dugc xir ly
trude nhu xir ly bang kiém, xir Iy plasma, hozc xi Iy bang tia tir ngoai.

Lép pht ctng 13 16p phii nhdm mang lai d6 bén chéng xudc, do bén mai
mon, do bén chiju 4m, do bén chiu nudc néng, do bén nhiét va do bén vai thoi tiét
cho bé mat cua thau kinh.

Thong thudng, 16p phu cling duoc lam tir ché phdm phu cimg chtra hop
chét silic hitu co c6 kha ning hoa rin va mét hodc nhiéu phén tir nho dang oxit cua
cac nguyén t6 dwoc chon tir nhém nguyén t bao gém Si, Al, Sn, Sb, Ta, Ce, La, Fe,
Zn, W, Zr, In, va Ti va/hodc mdt hodc nhiéu phén tr nhd cuia cac oxit dang hon hop
trong d6 cac oxit nay duoc tao ra tir hai hodc nhiéu nguyén t6 duoc chon tir nhém
nguyén td néu trén.

T6t hon, néu ché pham phii cimg con chira it nhat mét trong sd cac amin,
cac axit amin, cac phuc hop axetylaxetonat kim loai, cac mudi kim loai cua axit
hitu co, cac axit pecloric, cac mubi clia cac axit perchloric, cac axit, cac clorua kim
loai va cac hop chét epoxy da chiic ning, ngoai cac thanh phan di néu & trén. O
ché phdm phu cimg, dung méi thich hop trong d6 dung méi nay khéng lam anh
huéng dén thdu kinh c¢6 thé dugc sir dung. Tat nhién dung méi khong nhét thiét

phai sir dung.
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Thong thuong, 16p phu ciimg duoc tao ra béng cach phu 1én théu kinh ché
pham phit cémg béing cach st dung phuong phap phii d& dugc biét dén rong rai nhu
pht quay hodc pht nhiing va hoa rén ché phim phu ctmg nay. Cac vi du vé phuong
phap hoa rin bao gdbm phuong phap hoa rdn bang nhiét, hoic chiéu xa véi chum
ning luong nhu tia tir ngoai hodc céc tia co thé nhin thdy. Pé ngan chan su hinh
thanh cac van giao thoa, t6t hon, néu hiéu so gitra chi s6 khiic xa ctia 16p phu cing
va thiu kinh ndm trong khoang + 0,1.

Thong thuong, 16p chéng phan xa tiry ¥ duoc tao ra trén 16p phu cung. Lop
chéng phan xa la 16p v6 co hodc hitu co. Néu 16p chéng phan xa 1a 16p v co, 16p
vd co nay dugce tao ra tir mot oxit vo co nhu SiO, hodc TiO, béng cach sur dung
phuong phap 1am khé nhu phuong phap lam léng trong chén khoéng, phuong phap
ma phun, phuong phap ma ion, su ling nhd chum ion, hogc phuong phap CVD.
Néu 16p chéng phan xa 1a 16p hitu co, 16p hiu co nay duoc tao ra tur ché pham
chtra hop chét silic hitu co va cac phén tir nhé silic oxit ¢6 cac 15 bén trong bang
céch sir dung phuong phap lam udt.

L6p chdng phan xa la 16p don hodc da 16p. Néu 16p chéng phan xa la 16p
don, t6t hon, néu chi sb khiic xa thdp hon chi s6 khiic xa ciia 16p phu cimg khoang
it nhit 12 0,1. Dé thé hién mot cach hiru hiéu chirc nang chéng phan xa, t6t hon, néu
16p chéng phan xa nay la da 16p. Trong truong hop nay, mang co6 chi s6 khiic xa
thip va mang c6 chi sd khtic xa cao tiy y dugc tao 16p. Trong truong hop nay, t6t
hon, néu hiéu sb giita chi s6 khiic xa ctia mang c6 chi s6 khuic xa thdp va mang c6
chi s6 khtc xa cao béng hodc 16n hon 0,1. Céac vi du vé mang co chi s6 khuc xa cao
bao gém mang ZnO, TiO,, CeO,, Sby0s, Sn0,, ZrO,, va TayOs. Céac vi du vé mang
¢6 chi sb khuc xa thép bao gdm mang SiO,.

Lép pht chéng md, 16p chong bam ban, va 16p chéng nudce cb thé tiy y
duoc tao ra bén trén 16p chéng phan xa. Pdi voi phuong phép tao ra 16p phu chéng
md, 16p chéng bam ban, va 16p chéng nuéce, phuong phap xt ly, vét liéu xu ly, va

céc yéu t6 tuong tw khong bi gioi han mot cach cu thé mién 1a ching khong anh
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hudng mot cach b4t loi dén chirc nang chdng phan xa, va cac phuong phéap da duoc
biét dén rong rai nhu phuong phap phi chéng mo, phuong phap chéng bam ban,
phuong phap chéng nudc va cac vat liéu da dugc biét dén rong rai co thé dugc su
dung. Céc vi du vé phuong phap phu chéng mo va phuong phép chéng bam ban
bao gdm phuong phap phu [én bé mat nay chét hoat dong bé mat, phuong phép b
sung mang ua nudc lén bé mit ndy nhim dem lai kha ning hit nude cho nd,
phuong phap bao phti 1én bé mit nay bang cac chd 16i va 16m nhé dé cai thién kha
nang hut nudc, phuong phap nhim dem lai kha ning hit nudc cho bé mat bang
céch sir dung hoat tinh quang xtc tac, va phuong phap tién hanh xu ly chéng nuéc
siéu viét trén bé mat dé ngin cdc giot nudc bam vao d6. Ngoai ra, cac vi du ve
phuong phap xtr ly chéng nudc bao gbm phuong phap tao ra 16p chéng nudc bing
c4ch 1am ldng dong hoi nudc hogc phun ma hop chét silan chira flo hodc phuong
phép tuong tu; va phuong phap tao ra l6p chéng nudc bang cach hoa tan hop chit
silan chira flo trong dung mdi va pht cao su hoa tan.

Thiu kinh 1am bing chit déo nhd st dung san phdm dtc uretan theo
phuong an nay co thé duoc nhudm bang thubec nhudém theo myc dich nham dem lai
tinh hop thoi trang, cac dac tinh quang séc, va céc yéu tb tuong tu. Thau kinh co
thd dugc nhudm bing cach st dung phuong phap nhudm di duge biét dén rong rai
nhung théng thuong la dugc nhuom bang cach str dung phuong phap dudi day.

O phuong phép thong thuong, vét ligu d8 ché tao thiu kinh c6 bé mat
quang hoc hoan chinh dugc x4c dinh trudc duge nhing (bude nhudm) trong dung
dich thudc nhudém trong dé thubc nhudém str dung duoc hoa tan hodc duge phan tan
dong du, va sau d6 thau kinh duoc gia nhiét ty y dé cén mau thudc nhudm (bude
U sau khi nhuom). Thudc nhudm st dung trong budc nhudém khong bi gidi han mot
cach cu thé mién 13 no 1a mot thudc nhudm da duogc biét dén rong rai. Thong
thuong, thudc nhudém tan duoc trong dau hoic thudc nhuém phan tan cé thé duoc
st dung. Dung moi st dung trong budc nhudm khong bi gidi han mot cach cu thé

mién 13 thudc nhuém sir dung tan dugce hodc phan tan dugc ddng déu trong dung
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moi nay. O budc nhudém nay, chét hoat dong bé mit dé lam phén tan thubc nhudm
vio dung dich thudc nhudém hodic chat mang dé thic dy viéc nhudm co thé tiy ¥
dugc bd sung vao. O budc nhudm, thuée nhudm va chét hoat dong bé mat ma duoc
b sung tlly y dugc phan tén trong nude hodc hdn hgp chita nude va dung méi hitu
co dé tao ra dung dich nhudm, va thau kinh quang hoc dugc nhing vao dung dich
nhudm nay & nhiét do dugc xac dinh trudc d6i véi téng thoi gian dugc xac dinh
trude. Nhiét do va thoi gian nhudm thay dbi tuy thudc vao do dam cua mau mong
mudn. Théng thuong, viéc nhuém dugc thuc hién ¢ nhiét do béng hoac thép hon
120°C trong vai phut dén vai gio & néng do thudc nhudém trong dung dich nhudom
nam trong khoang tir 0,01% trong luong dén 10% trong luong. Ngoai ra, néu viéc
nhudm tré nén kho khan thi viéc nhudm s€ dugc thuc hién trong diéu kién 4ap suét.
O bude G duge thuc hién tiy y sau khi nhudm, vat liu dé ché tao théu kinh da
dugc nhudém dugc gia nhiét. O budce gia nhiét, thudc nhudém con lai trén bé mit cua
vt liéu dé ché tao thau kinh da duge nhudém & bude nhudm dugc loai bd bang cach
str dung dung moi hodc chét tuong tu, hodc dung méi duoc lam kho nho gio. Tiép
do, thau kinh dugc giit trong 16 nhur 16 gia nhiét bang tia hong ngoai hoic 10 gia
nhiét bang dién tré trong khong khi cho téng thoi gian dugc xac dinh trudc. 0
budc U sau khi nhuém, su phai mau cia vat liu dé ché tao thau kinh da duoc
nhuém bi ngan chan (xtr ly chéng phai mau), va hoi 4m ngAm vao trong vat liéu dé
ché tao thiu kinh trong khi nhudm bi loai bé.
[Phuong phép san xuét thau kinh phan cuc bang chat déo]

Phuong phép san xuét thau kinh phan cuc bing chat déo theo phuong an
~ nay bao gém cac budc sau:

(a): thu ché phdm polyme héa dugc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1
dén 6 bang cach tron ruou (B) va phosphat axit (C) véi nhau dé thu duoc hon hop
va sau d6 trén tiép hdn hop nay véi mot hodc nhiéu isoxyanat (A) c6 hai hoic
nhidu nhém isoxyanato ma chita isoxyanat thom & nhiét do biang hodc thap hon

30°C;
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(b): ¢b dinh mang phan cuc vao mit trong cia khuén duc thdu kinh & tinh
trang ma it nhat mdt miat ciia mang phén cuc tich khoi khuon;

(c): 16t ché pham polyme héa dugc theo phuong 4n nay vao khe giita
mang phan cuc va khudn; va

(d): bat dau polyme hoa ché pham polyme héa dugc ¢ nhiét do bang hoic
thap hon 30°C dé polyme hoa va hoa ran ché pham nay va tao mot 16p duoc lam tir
nhya polyuretan 1€n trén it nhét mot mat cua mang phan cuc.

Duéi dy, mdi budc s& duge mé ta lan luot. Vi budc (a) co thé duge thuc
hién theo phuong phép tuong tu nhu phuong phép néu & budc (1) cia “phuong
phép san xuét san phim duc uretan” dugc md ta & trén nén phan mé ta nay cia nd
s€ khong dugc 1dp lai.

Budc (b)

Mang phéan cuc dugc lam tir polyeste déo nong hoac chét tuong tu dugc dat
vao trong khoang trong ctia khuon dtc thiu kinh sao cho it nhat mét mat ctia mang
song song v&i mit trong ciia khuon d6i dién vé6i né. Khe trong duoc tao ra giita
mang phan cuc va khuén. Mang phén cyc ¢ thé duge dinh dang trudc.

Budc (¢)

Tiép d6, ché phim polyme hoa duoc ding cho vat lidu quang hoc theo
phuong 4n nay duoc rét vao trong khe tréng gitra khuén va mang phén cuc trong
khoang trong ctia khuén duc thau kinh.

Budc (d)

Tiép d6, khuén duc thiu kinh da duoc rét ché phdm polyme hoa duoc dung
cho vét liéu quang hoc va mang phéan cuc da duoc c¢d dinh duoc gia nhiét trong
thiét bi c6 kha ning gia nhiét trong 10, nudc, hodc vat tuong tu trong vai gio dén
vai chuc gio theo ché d6 nhiét d6 da duoc xéac dinh trude dé hoa rin va duc ché
pham polyme héa dugc.

Nhiét d6 dé héa rén bing qué trinh polyme héa khong bi gidi han mot cach

cu thé vi céc diéu kién thay dbi tily thudc vao thanh phén ctia ché phdm polyme
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hoa duoc, loai chét xtc tac, hinh dang khudn, va cac yéu tb tuong tu. Vi du, qua
trinh hoa rin béng polyme hoa dugc thuc hién ¢ nhiét do nam trong khoang ttr 0°C
dén 140°C trong 1 gid dén 48 gio.

Sau khi két thic qua trinh hoéa ran va dbc, san phim dugc thao ra khéi
khuén dtc thiu kinh. Do dé, c6 thé thu duoc thiu kinh phan cuc bang chét déo
theo sang ché trong d6 16p lam tir nhya polyuretan dugc tao ra trén it nhit mot mat
cta mang phan cuc.

Pé tranh su bién dang sinh ra do qua trinh polyme hoéa, t6t hon, néu thiu
kinh phén cuc bang chat déo theo phuong 4n niy dugc gia nhiét dé 1 sau khi duoc
thao ra khéi khuon.

O thau kinh phan cuc bing chét déo theo phuong 4n nay, 16p phu c6 thé tiy
y duogc tao ra chi trén mdt mat hodc ca hai mét ctia n6. Tuong tw nhu truong hop
kinh mét bing chat déo, cac vi du vé& 16p phi bao gdm 16p 16t, 16p phu cimg, 16p
chéng phan xa, 16p pht chong lam ma, 16p chéng bam bén, va 16p chdng nuéc.

Ngoai ra, thau kinh 1am bang chit déo cta mét kinh c6 thé dugc cat gitt 6
tinh trang dugc dong gobi trong khoang thoi gian tuong ddi dai, va c6 thé gap van
dé vé chat luong. Vi du, trong qua trinh cét gift thau kinh, hinh dang ctia n6 thay
ddi do céc vét xudce hodc hép thu hoi 4m, ho3c mau sic cua thiu kinh trai va phai
thay ddi va khéc nhau do sy khac nhau vé thoi gian cat giir théu kinh,

Trong trudong hop nay, vAn dé nay co6 thé bi ngin chin va cai thién bang
cach stt dung cac k§ thuat déng goi da dugc biét dén rong i (vi du, don Nhat Ban
s6 2007-99313, don Nhat Ban s 2007-24998, don Nhat Ban sb H09-216674).

Cac vi du cu thé vé cac k§ thuat dong goi bao gébm phuong phép bit kin va
ct gil thiu kinh trong vat liéu dé dong gbi ma vat liéu nay dugce lam tu vat lieu co
cac dac tinh ngén chan su thAm thau oxy hodc oxy va hoi nudc (dac tinh can khi)
va duoc nap day khi tro; phuong phép bit kin va cét gitt thiu kinh trong vt liéu dé
dong gdéi trong d6 vét liéu nay dugc lam tir vat liéu cé cac dac tinh ngan chin su

thAm thdu oxy hodc oxy va hoi nudc (cic dic tinh can khi) cling véi chat héap thu
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oxy; va phuong phap bit kin thiu kinh trong chan khéng.

DP&i véi chét hép thu oxy, chét hép thu oxy duogc biét dén rong rai co thé
dugc st dung, trong d6, vi du, ché pham hép thu oxy trong d6 ché phédm nay hap
thu oxy dugc dong gdi trong vét liéu dong goi ¢ kha nang thdm thau khi. Déi véi
ché phim hip thu oxy, vi duy, ché pham hép thu oxy bang cach sir dung phan tmg
oxy héa kim loai khir. Cac vi du vé chét hip thu oxy bang cach st dung ché pham
hép thu oxy nay bao gbm chét hép thu oxy phu thudc do am trong dé su cung cap
d6 4m tir khi quyén 1a bt budc trong qué trinh khir oxy; va chét hap thu oxy tu
phan ung trong do6 su cung cép d6 4m tir khi quyén 14 khong bét budc. Néu chat
hép thu oxy tu phan Umg dugc sir dung, t6t hon, néu chét hép thu oxy nay dugc
dong goi trong vat liéu dé dong goi cling voi chat lam kho (vi dy, silicagel). Ngoai
ra, chét hip thu oxy c6 chitc ning khir oxy va chirc ning 1am kho cung mét luc c6
thé duge st dung (vi du, PHARMAKEEP (loai KD {fé KC) dugc san xuét boi
Mitsubishi Gas Company Inc.). Ngoai ra, chat hip thu oxy ma thé hién chic ning
khtr oxy trong khi quyén khd ma khong can cung cip do am c6 thé dugc st dung.
Céc vi du vé chét hap thu oxy nay bao gom chét hép thu oxy chira thanh phan khir
oxy dugc lam tir polyme c6 lién két ngang c6 lién két cacbon-cacbon khong bao
hoa (vi du, xem don Nhat Ban s& H11-70331); chit hap thu oxy chta kim loai
duoc hoat hoa, trong d6 chat nay thu dugc bing céch hoat héa kim loai chuyén tiép
duoc mang trén chét mang, lam thanh phén chinh (vi dy, xem don Nhat Ban s6
HO08-38883); chét hép thu oxy chira magie dugc hoat hoa, trong do chit nay thu
dugc bang cach cho hop chét magie dugc mang trén chit mang va khir hop chat
magie dugc mang nay, lam thanh phan chinh (vi dy, xem don Nhét Ban sO
2001-37457); va chit hép thu oxy chira ché phdm hép thu oxy trong d6 chit bao
gbm oligome hydrocacbon 1dng ¢6 nhém khéng bao hoa lam thanh phan chinh va
bao gbém chét thiic day su hip thu oxy duoc mang trén chat mang (vi du, xem don
Nhat s6 H10-113555). Cac vi du vé céc san pham c6 gié tri thuong mai bao gdm

(loai KH) duogc san xuét bai Mitsubishi Gas Company Inc.
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Ngoai ra, cac vi du vé chét hip thu oxy tu phan tmng bao gbm chat hap thu
oxy duogc béc 16 trong don Nhat Ban s $57-31449 trong d6 c6 chat cho dd am dé
d6 Am can thiét cho qua trinh khir oxy dugc cung cép tir do.

Viéc nap diy khi tro vao trong vt liéu dé déng géi va bit kin vat ligu dé
dong gbi dugc thuc hién bang cach x4 khong khi ra khoi vét liéu dé dong goi va
nap déy khi tro vao vat liéu dé dong gbi dé thay thé khéng khi bén trong vét liéu dé
déng gbi bang khi tro va bit kin chd hé clia vat liéu dé dong géi & trang thai nay.

Pdi véi khi tro nap vao bén trong vat ligu dé dong goi, vi du, nito, agon,
heli, hoic neon c6 thé duoc sir dung. Theo quan diém vé hiéu qua kinh €, t6t hon,
néu str dung khi nito.

P& ngan chin sy hu hong nhu sy bién dang cta thau kinh do do 4m va loai
bo d6 Am trong khong khi con lai trong vat liéu dé déng goi, chét 1am kho (vi du,
silicagel) co thé dugc déng trong vét liéu dé déng géi cing véi thau kinh.

Céc vi du uu tién v& vat liéu dé dong goi bao gom vat ligu, nhu nhém ¢6
kha ning tham thau oxy kém, bao gdm mot 16p gidy kim loai dugc lam tir vét liéu
c6 kha nang ngéan chan su tham thAu cua it nhét 1a oxy.

Vi du thwe hién sang ché

Dudi day, sang ché s& duoc mo ta mot cach chi tiét bang cach sir dung cac
vi du.

Ty 1& s6 mol cua nhém hydroxyl bac hai dbi véi tdng s6 mol cia cac nhom
hydroxyl bac mdt va bac hai c6 trong rugu dugc tinh toan nhd phd cong hudng tir
hat nhan proton 'H-NMR (400MHz).

Céc diéu kién do 14 nhu dudi day.

Thiét bi: ECP-400P (dugc san xuat béi JEOL Ltd.)

Sé luong: 16 lan

TAm quan sat: 8000Hz

Nhiét d6 do: nhiét dé trong phong (21°C dén 22°C)

Két qua: xung dong don
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Do rong xung dong: 5,75us (xung dong 45°)

Thoi gian l3p lai: 7,2 gidy

30mg dén 35mg ruou duoc pha lodng véi clorofom di dugc doteri hoa , va
0,1ml anhydrit trifloaxetic dugc bd sung vao do, sau d6 phan tmg ¢ nhiét do 20°C
dn 25°C trong 1 gid. Phan tmg duoc x4c nhén 1a d két thac. Tiép do, chat long
clia phan tmg duoc tién hanh phan tich phd 'H-NMR, va ty 1& s6 mol cia nhom
hydroxyl bac hai dugc tinh toan tur biéu thirc dudi day.

X=A/(A+B/2)x100

X: ty 18 s6 mol ctia nhém hydroxyl béc hai

A: gia tri tich hop cua dich chuyén héa hoc nam trong khoang tir 5,3ppm
dén 5,6ppm (su dich chuyén hoéa hoc clia cc proton ctia nhém metin)

B: gid tri tich hop cua dich chuyén hoéa hoc ndm trong khoang tir 4,2ppm
dén 4,5ppm (su dich chuyén héa hoc ctia céc proton ctia nhdm metylen)

Khi thir tinh nang cta nhya, chi s6 khuic xa, s Abbe, trong luong riéng, do
trong sudt, sy hinh thanh duong van, d6 bén nhiét, déc tinh nhudm, su phai mau do
qua trinh lam sach béng dung moi hitu co sau khi nhudém, va do bén duoc danh gia
bang cach sir dung phuong phap dudi day.

-Chi s6 khiic xa (ne), s6 Abbe (ve): Phép do dugc thuc hién bang cach sir
dung khuc xa ké Pulfrich & nhiét d6 20°C

“Trong luwong riéng: phép do duoc thuc hién bang cach str dung nguyén ly
Acsimet.

P trong sudt: thau kinh thu duoc dugc chiéu bang anh sang bang cach su
dung mdt may chiéu & chd tdi dé xac dinh c6 bi mo hay khong, vat liéu mo duc,
hodc sy rira giai thanh phan bam dinh khéi dai dwoc quan sat bing mat thudng,
Truong hop ma viéc lam mo, vat liéu mo duc, hoac su rira giai thanh phﬁn bam
dinh khoi dai khéng quan sat duoc duge danh gia la “trong sudt”, va trudng hop
ma viéc lam mo, vat liéu mo duc, hodc su rira giai thanh ph?m bam dinh khéi dai

quan sat dugc dugc danh gia la “khong trong sudt”.

-28-



25572

-‘PDudng van: ThAu kinh thu duoc duge chiéu bang cach sir dung dén chiéu
thiy ngéan & ap suét cao, va truong hop ma su bién dang khong nhin thdy & thau
kinh duoc danh gia 1a “khong thdy duong van”, va trudng hop ma sy bién dang
nhin thdy & thiu kinh duoc danh gi4 13 “thdy dudng van”

Do bén nhiét: nhiét dd chuyén pha thily tinh Tg do dugc bang cach sir dung
phuong phap dam xuyén TMA (ta1 50g, dau kim: @ 0,5mm, toc do tang nhiét do:
10°C/phit) | |

-Dic tinh nhuém: 1,0g "FSP dé E-A" (dugc san xuét boi Futaba Industrial
Co., Ltd.), 1,0g "FSP vang P-E" (dugc san xuét boi Futaba Industrial Co., Ltd.),
4,0g "FSP xanh AUL-S" (dugc san xuét boi Futaba Industrial Co., Ltd.), 28,2g
"mudi Nicca Sun #7000" (duoc san xudt bi Nicca Chemical Co., Ltd.), va 8,0g
"DK-CN" (duoc san xuét bdi Daiwa Chemical Industries Co., Ltd.) duoc b sung
3000g nudc tinh khiét dé tao ra dung dich phén tan thu6c nhuém. Nhua c6 do day
9mm dugc nhing vao trong dung dich phéan tan thudc nhudém nay & 95°C trong 5
phut dé nhudém. Hé sd truyén (%T) ctia nhya da duge nhudém & budc song 638nm
duoc do.

‘Su phai mau do qua trinh lam sach bang dung mdi hitu co sau khi nhugm:
nhua da duoc nhuém dugc rua b.%mg metanol, va hé s6 truyén (%T) cua nd & budce
song 638nm dugc do 14n nita dé c6 dugc hiéu s gitra hé sd truyén trude va sau khi
lam sach.

Do bén: tng sudt diém 16n nhat (N/mm®) dugc do bang cach st dung may
tu ghi (Model: AGS-J, dugc san xudt béi Shimadzu Corporation) trong phép thir
ubn & ba diém trong diéu kién tdc d6 ghi khong doi (1,2mm/phut).

Vidul

52,9¢ san pham cong propylen oxit cia trimetylolpropan (Desmophen
4011T, duoc san xuét boi Bayer AG; ty 1€ s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai thu
duoc bang cach sir dung phuong phép do duge mé ta & trén: 70%), 0,8g ZelecUN
(dwoc san xuét boi Stepan Company; phosphat axit), va 0,4g TINUVIN 292 (duoc
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san xut boi BASF; chit lam 6n dinh 4nh sang) dugc tron va dugc hoa tan dé tao ra
dung dich déng nhit. 1,50g Achét hép thu tia tir ngoai (Viosorb 583, dugc san Xudt
b6i Kyodo Chemical Co., Ltd.) dugc tron va duoc hoa tan trong 47,1g hdn hop
chtra 2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat d8 tao ra dung dich dong
nhét. Céc dung dich tuong tmg dugc tron voi nhau ¢ nhiét 4o 20°C, va hdén hop
nay duoc khir bot & ap suat 400Pa va sau d6 dugc d6 vao khuén. Khuén dugc cho
vao trong 16 dé polyme héa va dugc gia nhiét tir tir dén nhiét d6 nam trong khoang
15°C dén 120°C trong 24 gid dé polyme hoa hdn hop nay. Sau khi két thuc qua
trinh polyme hoa, khuén duoc 14y ra khoi 10, va san phim nay dugc tach ra khoi
khudn. Kha ning chéng dinh khuén dat yéu cAu, va khuén khong bi stt. San pham
dtic thu duge duge u tiép & nhiét do 120°C trong 2 gid. San pham dac thu dugce
trong sudt, chi s6 khiic xa (ne) 1a 1,55, sO Abbe (ve) 1a 34, va trong luong riéng 1a
1,20, Tg 12 bang hodc cao hon 100°C, va san pham dac thich hop dung lam vat liéu
quang hoc. Céac két qua thé hién trong bang 1.

Ngoai ra, biéu db 'H-NMR clia c4c san phdm cong propylen oxit cua
trimetylolpropan dugc minh hoa trong FIG. 1. O FIG 1, “A” 1a dinh cua dich
chuyén hoa hoc ndm trong khoang tir 5,3ppm dén 5,6ppm, va “B” la dinh ctia dich
chuyén héa hoc ndm trong khoang tir 4,2ppm dén 4,5ppm.

Cacvidu2dén9

Céc san pham duc thu dugc theo phuong phép twong tu nhu phuong phap
néu trong vi du 1, ngoai trlr isoxyanat va ruou duoc thay béng ché phim dugc thé
hién trong bang 1. Céc két qua dugc thé hién trong bang 1.

Vi du so sanh 1

Chung t6i da thtr c6 dugce san phdm duc bing phuong phép gidng nhu
phuong phép néu trong vi du 1, ngoai trir, nhu duoc mod ta trong don Nhat 50
S57-136601, hon hop chita 2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat dugc
st dung nhu isoxyanat; hdén hop chia trimetylolpropan  va

1,4-xyclohexandimetanol (ty 1& s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai thu dugc bang
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cach st dung phuong phap do m6 ta & trén: 0%) duoc s dung nhu rugu; va ché
phim ciia né nhu duge thé hién trong bang 1. Isoxyanat va rugu dugc trén & nhiét
d6 20°C nhung khong thé hoa tan mot cach dong nhat. Do d6, hdn hop nay duoc
gia nhiét tur t voi diéu kién khuéy, va isoxyanat va rugu dugc xac nhén la da dugc
hoa tan ddng nhét & nhiét do 70°C. Tuy nhién, sau 2 phit ké tir khi hoa tan dong
nhét, khéi tréng béc 1én, nhiét dugc sinh ra mot cach nhanh chéng, va hon hop nay
bi héa rén. Do do, ché pham nay khéng thé db vao khuén. Cac két qua dugc thé
hién trong bang 1.
Vi du so sanh 2

Chung t6i d& thtr c6 duge san phédm duc bang phuong phap tuong tu nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trur hon hop chira 2,4-tolylen diisoxyanat va
2,6-tolylen diisoxyanat dugc st dung nhu isoxyanat; 1,4-butandiol (ty 1& s6 mol
ctia nhom hydroxyl béc hai thu duoc bang cach st dung phuong phap do duoc méd
ta & trén: 0%) dugc st dung nhu rugu; va ché phdm ctia né nhu dugce thé hién
trong bang 1. Isoxyanat va rugu duogc trén ¢ nhiét do 20°C. Sau vai chuc giay,
isoxyanat va rugu duogc xac nhén la da hoa tan déng nhét. Tuy nhién, vi nhiét do
bén trong gan dat 80°C sau 2 phut, nén quan sat thdy su sinh nhiét nhanh. Ngay sau
khi sinh nhiét, khoéi tréing béc 1én, va hdn hgp nay bj hoa rén. Do dé, ché pham nay
khong thé d6 vao khuén. Cac két qua nhur dugc thé hién trong bang 1.

Vi du so sanh 3

Chung t6i da thtr c6 dugc san phdm dtic theo phuong phép tuong tu nhu
phuong phép néu trong vi du 1, ngoai trr hon hop chira 2,4-tolylen diisoxyanat va
2,6-tolylen diisoxyanat duge sit dung nhu isoxyanat; glyxerol (ty 1€ s6 mol cta
nhém hydroxyl bac hai thu duoc bang cach sir dung phuong phap do duge mé ta &
trén: 32%) duoc st dung nhu rugu; va ché phém cﬁa. n6 nhu duogc thé hién trong
bang 1. Isoxyanat va rugu duogc tron ¢ nhiét do 20°C nhung khong thé hoa tan
ddng nhit. Do d6, hdn hop nay dugc gia nhiét tir tir voi didu kién khudy, va

isoxyanat va ruou duoc x4c nhan 12 di hoa tan dong nhat & nhiét do 60°C. Tuy
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nhién, ngay sau khi hoa tan ddng nhét, khéi trang boc 1én, nhiét duge sinh ra mét
chch nhanh chéng, va hdn hop nay bi héa rin. Do d6, ché phdm nay khong thé do
vao khuén. Cac két qua nhu dugc thé hién trong bang 1.

Vi du so sanh 4

Chung t6i da thtr c6 dugce san phdm duc theo phuong phap tuong ty nhu
phuong phéap dugc néu ¢ vi du 1, ngoai trur hon hop chira 2,4-tolylen diisoxyanat
va 2,6-tolylen diisoxyanat duoc str dung nhu isoxyanat; hdn hop chtra 29,7g san
phdm cong etylen oxit ctia pentaerythritol va 12,7g dipropylen glycol (ty 1& s6 mol
cia nhém hydroxyl bac hai thu dugc bang cach sir dung phuong phap do duge mo
t4 & trén: 35%) duge st dung nhu rugu; va ché phdm cta nd nhu dugc thé hién
trong bang 1. Isoxyanat va rugu dugc tron ¢ nhiét do 20°C. Sau 9 phut, isoxyanat
va rugu dugc xac nhéin 1a di hoa tan dong nhét. Tuy nhién, ngay sau khi hoa tan
ddng nhét, khoi tring boc 1én, nhiét sinh ra mot cach nhanh chong, va hdn hop nay
bi héa rén. Do d6, ché phdm nay khong thé db vao khuon. Céc két qua duoc thé
hién trong bang 1.

Vidu sosanh 5

Chiing t6i d3 thtr ¢6 duoc san phdm dac theo phwong phap tuong tu nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir 4,4’-metylen-bis(xyclohexylisoxyanat)
dugc st dung nhu isoxyanat; hdn hop chira 25,8g san pham cong propylen oxit ctia
trimetylolpropan, 2,8g trimetylolpropan, 2,0g di(trimetylolpropan), va 8,0g
tripropylen glycol (t 18 s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai thu dugc bang cach str
dung phuong phap do dugc mo ta & trén: 54%) dugc sir dung nhu ruou; va ché
phdm ctia né nhu duoc thé hién trong bang 1. Isoxyanat va ruou duoc tron &
nhiét d6 20°C nhung khong thé hoa tan dong nhét. Do d6, hdn hop nay dugc gia
nhiét tir tr voi diéu kién khuéy, va isoxyanat va ruou dugc xac nhén la da hoa tan
ddng nhét & nhiét d6 60°C. Tiép d6, san phim dic thu dugc bang cach sir dung
phuong phap tuong tu nhu phuong phdp néu trong vi du 1. Cac két qua duoc thé

hién trong bang 1.
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Vidu so sanh 6

Chung t6i da thir c6 dugc san phdm ddc theo phuong phap tuong tw nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir 4,4’-metylen-bis(xyclohexylisoxyanat)
duoc st dung nhu isoxyanat; san phim cdng propylen oxit cua glyxerol (ty 1& 56
mol cia nhom hydroxyl bac hai thu dugc bang cach sir dung phuong phéap do duoc
mo ta & trén: 88%) duoc st dung nhu rugu; va ché phém clia né nhu duoc thé hién
trong bang 1. Isoxyanat va rugu dugc tron ¢ nhiét do 20°C nhung khong thé hoa
tan ddng nhat. Do d6, hdn hop nay dugc gia nhiét tir tir véi diéu kién khudy, va
isoxyanat va rugu duiyc xac nhén la da hoa tan mot cach dong nhét & nhiét d6 60°C.
Tiép d6, san pham duc thu dugce bang cach sir dung phuong phip tuong ty nhu

phuong phép dugc mo ta trong vi du 1. Két qua duoc thé hién trong bang 1.
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Bang 1
Tylgsé | Cécdictinhquang | | o8
A , uong
Hop chat mol cua hoc rién
Vidu Isoxyanat hydro hoat nhém Chi 4 33 £
héa hydroxyl \ 50
bac hai khuc xa Abbe
' (ne) (ve)
Vidu 1 i-1 (47,19 | A-1(52.9¢) 70 1,55 34 1,20
Vidy?2 i-2(47,1g) | A-1(52,99) 70 1,55 34 1,20
A-1(32,59),
Vidu 3 i-1 (51,4¢) ij 823 54 1,55 33 1,21
A-4(10,1g)
A-1/A-5/A-6
Vidu 4 i-1 (59,0) | (28,7¢/8.2g/4, 52 1,57 31 1,26
lg)
vides | 10569 | 4‘;"01g//‘°s"zg) 66 155 | 34 | 120
Vidu 6 i-1(50,82) | A-8(49.2g) 88 1,55 33 123
Vidu7 1 (4899 | 4‘6*'08;2'?@ 85 1,55 33 1,23
Vids | 16769 | a1aemiog | 157 | 31 | 126
Vidu9 i-1 (4622) | A-12 (53,89) 82 1,55 34 121
Vidusosanh | . A-2/A-13 Che pham bi hoa ran trong khi
1 i-1 (59,9¢) (15.62/24,5¢) 0 di€u ché va do do khong the
DEEEO8 do vao khuon
, . Ché pham bj héa ran trong khi
Vidy ;0 sanh. | 51 67.00) | A-14 (33,0¢) 0 diéu ché va do do khong thé
dd vao khudn
, , Ché pham bj héa ran trong khi
Vidy ;0 sanh |5 7490) | A5 (25,19) 32 diéu ché va do d6 khong thé
dd vao khudn
Viduso sanh | . A-10/A-11 Che pham bf hoa rin trong khi
4 i-1 (57,6g) (29.7¢/12.7¢) 35 di€u che va do d6 khong the
’ 18 dd vao khudn
A-1(25.89),
Vidusosanh | . A-2(2,82),
'3 36149 | 573209, 54 1,51 54 1,11
A-4 (8,0g)
Vidy . Snh |53 60.8g) | A-8(39.2¢) 88 1,51 50 1,13
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Su phai mau
b0 trong 333? Poben | Cécdic tﬁigln?}iiga Do bén
subt M€ | phiét | tinh nhuom P '
van chat lam
sach
Vidu A A Hiéu sb U?g su,at
HE so 0 .. .| diémlon
N (%T) gitta hé £
Tg truyén sau <& truvén nhat trong
(°O) khi nhudém Ty phép thir
. trudc vasau | £ .2
(%T) «hi lam sach | 40 ba diem
: (N/mm?)
Vidul | Trongsubt | “P0P& | g9 8 0.4 166
thay
Vidu2 | Trongsubt | “20ne | qg 10 04 168
thay
Vidu3 Trong sudt Kh(zng 109 11 0,4 170
thay
Vidu4 | Trongsubt | homg | 35 13 0,7 170
thay
Vidu5 | Trongsubt | “2On€ | o6 7 0,7 164
thay
Vidu6 | Trongsubt | pomg | g 17 0,6 188
thay
Vidu7 | Trongsubt | “2m8 | 109 8 0,1 160
thay
Vidu8 | Trongsubt | “2ome | qpg 14 0,6 201
thay
Vidu9 | Trongsubt | “2one | pp 20 0,6 172
thay
Vidu so A g A 11 . L . 2A PO LA 2 2A .
sanh 1 Ché pham bi hda ran trong khi diéu ché va do dé khong thé do vao khuon
Viduso A 1A 11, L T £ A RN R
sanh 2 Ché pham bi hda ran trong khi di€u ché va do d6 khong thé do vao khudn
Vidu so A 1A 1z L © A Loy 1A X 4A R
sanh 3 Che pham bi hda ran trong khi di€u ché va do d6 khong thé d6 vao khudn
Viduso IO R © oA o LA 2 2R o n
sanh 4 Cheé pham bi héa ran trong khi diéu ché va do dé khong thé d6 vao khuon
Viduso z, | Khong
sanh 5 Trong su6t théy 93 10 3,5 114
Vidu so z, | Khong
sanh 6 Trong suot thiy 98 9 2,6 130
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i-1: hon hop chira 2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat

i-2: 2,4-tolylen diisoxyanat

i-3: 4,4'-metylen-bis(xyclohexyl isoxyanat)

A-1: san phdm cong propylen oxit cta trimetylolpropan (Desmophen
4011T, duogc san xuét boi Bayer AG)

A-2: trimetylolpropan (san pham sb: T0480, dugc san xuit boi Tokyo
Chemical Industry Co., Ltd.)

A-3: di(trimetylolpropan) (Séan phdm sé: 416134, dugc sin xudt boi
Sigma-Aldrich Co., LLC.)

A-4: tripropylen glycol (San phdm sé: T0523, dugc san xuat boi Tokyo
Chemical Industry Co., Ltd.)

A-5: glyxerol (San phdm sb: 075-00616, dugc san xuit boi Wako Pure
Chemical Industries Ltd.)

A-6: diglyxerol (San phdm s6: T0119, duoc san xuét bai Tokyo Chemical
Industry Co., Ltd.)

A-7: san pham cong etylen oxit clia trimetylolpropan (san pham sb: 409782,
duwoc san xuét boi Sigma-Aldrich Co., LLC., trong lugng phan tir trung binh:
khoang 730)

A-8: san phim cong propylen oxit clia glyxerol (san phim s6: 410284,
duoc san xuét boi Sigma-Aldrich Co., LLC., trong luong phéan tir trung binh:
khoang 266)

A-9: san pham cong etylen oxit ciia glyxerol (san pham so: 441864, dugc
san xuit boi Sigma-Aldrich Co., LLC., trong lwong phéan tir trung binh: khoang
1000)

A-10: san phim cong etylen oxit ctia pentaerythritol (san pham sb: 416150,
duoc san xuét béi Sigma-Aldrich Co., LLC., trong lwong phan tir riéng: khoang
270)

A-11: dipropylen glycol (San pham s6: D0933, duoc san xuit bai Tokyo
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Chemical Industry Co., Ltd.)

A-12: san phim cong propylen oxit cia pentaerythritol (Product No:
418749, duoc san xuét boi Sigma-Aldrich Co., LLC., trong luong phén tir trung
binh: khoang 428)

A-13: 1,4-xyclohexandimetanol (San phdm s6: C0479, dugc san xuét boi
Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.)

A-14: 1,4-butandiol (San phadm sé: B0680, dugc san xuat boi Tokyo
Chemical Industry Co., Ltd.)

Nhu duoc thé hién trong cac vi du so sanh 1 dén 4, khi ty 1€ s6 mol cla
nhém hydroxyl bac hai dbi vé6i tong s6 mol ctia cac nhém hydroxyl bic mot va bac
hai ¢6 trong ruou (B) thip hon 50%, nhiét sinh ra mot cach nhanh chéng trong qué
trinh diéu ché ché pham, va ché phim nay bi héa ran. Do dé, ché phim nay khong
thé dd vao khuon, va khong thé thu dugc san phém dac. Ngoai ra, nhu dugce thé
hién trong céac vi du so sanh 5 va 6, ngay ca khi ty 1€ s6 mol ctia nhém hydroxyl
bac hai bang hosc cao hon 50%, trong truong hop khong chita isoxyanat thom, do
bén nhiét kém, su phai mau do qua trinh lam sach béng dung moi sau khi nhuom
duoc quan sat thdy, va d6 bén (phép thir uén & ba diém) kém.

Mat khéc, 16 rang 14 véi ché phidm polyme hoéa duoc ding cho vat lidu
quang hoc theo sang ché nay, c6 thé thu dugc san pham duc uretan, trong d6 kha
ning gia cong trong khi diéu ché hodc dac 1a vuot trdi, d6 bén nhiét, d6 bén (phép
thir uén & ba diém), va cac dic tinh nhudém ciing vuot trdi, va sy hinh thanh duong
vén va su phai mau do qué trinh lam sach bing dung méi sau khi nhuém bj ngan
chan. Tuc 13, ¢ thé thu duge san phim duc uretan c6 sy can ddi gitta cac dic tinh.

San phdm duc uretan thu duoc tir ché pham polyme hoéa duoc ding cho vat
liéu quang hoc theo sang ché nay co thé dugc str dung mot cach thich hgp [am cac
vat liéu quang hoc khac nhau trong d6 doi hoi d6 trong subt cao, dic biét, ddi véi
kinh mit.

Pon nay yéu cau dugc huéng quyén uu tién theo don Nhat Ban sb
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2012-255568, ndp ngay 21 thang 11 nam 2012, va don Nhat Ban s6 2013-063478,
ndp ngay 26 thang 3 ndm 2013, toan b ndi dung cia ching dugc két hop trong
don nay.

Sang ché c6 thé gdbm céc khia canh duéi day.

[1] Ché phdm polyme héa dugc bao gdm:

isoxyanat (A) ma chira isoxyanat thom;

ruou (B); va

phosphat axit (C) cé cong thire (1) duéi day:

R3 |0|
[ R"fo nO%m/P\EOH) (1)
3-m
R?

trong cong thirc ndy, m 13 sé nguyén 1 hoic 2, n 1a sd nguyén tir 0 dén 18,
R' 12 nhém alkyl c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon, va R* va R’ mbi nhém doc lap la
nguyén t& hydro, nhdm metyl, hodc nhom etyl)

trong d6 ty 18 s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai dbi véi téng s6 mol cua tat
¢4 cac nhém hydroxyl c6 trong ruou (B) bang hoic cao hon 50%.

[2] Ché phim polyme héa dugc theo muc [1],

trong d6 ruou (B) 1a mdt hodc nhidu hop chit duoc chon tir glyxerol,
diglyxerol, trimetylolpropan, pentaerythritol, di(trimetylolpropan), cac san pham
cong etylen oxit cia glyxerol, cac san phim cong etylen oxit ctia trimetylolpropan,
cac san phdm cdng etylen oxit ctia pentaerythritol, cic san pham cong propylen
oxit ctia glyxerol, c4c san phdm cong propylen oxit ctia trimetylolpropan, va céc
san phdm cong propylen oxit cia pentaerythritol.

[3] Ché phim polyme héa dugc theo muc [1] hogc [2],

trong do ruou (B) chira mot hodc hai hgp chit duoc chon tir cac san pham
cong propylen oxit cua glyxerol, cac san phdm cong propylen oxit cta

trimetylolpropan, va cac san pham cong propylen oxit ctia pentaerythritol.
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[4] Ché pham polyme héa dugc theo muc bat ky trong sb cac muc tir [1]
dén [3],
trong d6 isoxyanat thom la 2,4-tolylen diisoxyanat hodc hon hop chira
2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxanat.
[5] Ché phdm polyme héa duoc theo muc bat ky trong sd cac muc tur [1]
dén [4],
trong d6 lugng phosphat axit (C) la 0,1 phan trong luong dén 3,0 phan
trong lugng tinh theo 100 phan trong luong cta téng trong luong isoxyanat (A) va
ruou (B).
[6] Ché phdm polyme héa duoc theo muc bat ky trong s6 cac muc tir [1]
dén [5], con bao gdm:
hop chat amin khéng tu do,
trong d6 lwong hop chat amin khéng tu do 14 0,1 phan trong luong dén 2,0
phan trong luong tinh theo 100 phan trong luong cua tong trong luong cua
isoxyanat (A) va ruou (B).
[7] Phuong phap san xuét san phim duc bao gém céc budc:
tao ra ché phdm polyme héa duoc theo muc [1] bang cach trén rugu (B) va
phosphat axit (C) v6i nhau @ thu dugc hdn hop va sau d6 tron tiép hdn hop nay
véi isoxyanat (A) ma chira isoxyanat thom ¢ nhiét do bang hodc thap hon 30°C;
b ché phdm polyme hoa dugc vao khuén dé dbc; va
bat du polyme héa ché phdm polyme hoa duge & nhiét do bang hoac thép
hon 30°C dé polyme héa ché phdm nay.
[8] San pham duc thu duoc bang cach sir dung phuong phép theo muc [7].
[9] Vit liéu quang hoc duoc tao ra bang san pham dtic theo muc [8].
[10] Théu kinh lam béng chét déo duoc tao bai vat liéu quang hoc theo muc

[9].
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché phdm polyme héa dugc dung cho vt li¢u quang hoc chira:
mot hodc nhidu isoxyanat (A) c6 hai hoac nhiéu nhém isoxyanato chira
isoxyanat thom;
mét hodc nhidu ruou (B) c6 hai hodc nhiéu nhom hydroxyl; va

phosphat axit (C) c6 cong thirc (1) dudi day:

3
10
[ {0 n O%m/P\EOH ) o
R2

trong d6 m la 1 hodc 2, n la s6 nguyén tir 0 dén 18, R' 1a nhom alkyl co 1
dén 20 nguyén tir cacbon, va R? va R® mdi nhém doc 14p 1a nguyén tir hydro, nhom
metyl, hodc nhém etyl,

trong do ty 1€ s6 mol ctia nhém hydroxyl bac hai dbi véi tdng s6 mol cua
cac nhom hydroxyl bc mét va béc hai c6 trong rugu (B) bang hodc cao hon 50%,
va |

trong d6 ruou (B) chira mot hodc nhiéu hop chét dugc chon tir san pham
cong propylen oxit cia glyxerol, san phém cong propylen oxit cua
trimetylolpropan, va san phim cong propylen oxit ciia pentaerythritol.
2. Ché phém polyme hoa duoc dung cho vat liéu quang hoc theo diém 1,

~ trong d6 isoxyanat thom la 2,4-tolylen diisoxyanat hodc hdén hop chua

2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat.
3. Ché pham polyme hoa dugc dung cho vét liéu quang hoc theo diém 1,

trong d6 luong phosphat axit (C) la 0,1 phan trong luong dén 3,0 phan
trong lugng tinh theo 100 phén trong lugng clia téng trong lugng isoxyanat (A) va
ruou (B).
4. Ché phém polyme hoa dugc dung cho vat liéu quang hoc theo diém 1, trong do

ché phdm nay con chira:
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hqpchétanﬂnkhéngh;do,

trong d6 lugng hop chit amin khong tu do 1a 0,1 phan trong lugng dén 2,0
phéan trong lugng tinh theo 100 phan trong luong cta téng trong lugng isoxyanat
(A) varuou (B).
5. Phuong phép san xudt san phim duc bao gdm céc budc:

tao ra ché phim polyme héa dugc theo diém bét ky trong s cac diém tir 1
dén 4 bang cach tron rugu (B) va phosphat axit (C) v6i nhau dé thu duoc hdn hop
va sau d6 tron tiép hdn hop nay voi mét hodc nhiéu isoxyanat (A) c6 hai hodc
nhidu nhém isoxyanato ma chira isoxyanat thom & nhiét do bang hoic thip hon
30°C;

dd ché phim polyme hoa dugc vao khudn dé duc; va

bét dau polyme hoa ché phim polyme hoa dugc & nhiét dd bang hoic thip
hon 30°C dé polyme hoa ché pham nay.
6. San phdm dtc thu duoc tir ché phdm polyme hoa dugc dung cho vét liéu quang
hoc theo diém 1.
7. Vat liéu quang hoc dugc tao ra br:ing san phém dtc theo diém 6.
8. Théu kinh 1am bang chat déo dugc tao ra bang vat liéu quang hoc theo diém 7.
9. Phuong phéap san xuét thdu kinh phén cuc bang chét déo trong d6 phuong phap
nay bao gdm cac budc:

tao ra ché pham polyme héa dugc theo diém bt ky trong sd céc diém tir 1
dén 4 bing cach trén rugu (B) va phosphat axit (C) v6i nhau dé thu dugc hdn hop
va sau d6 tron tiép hdn hop nay véi mot hodc nhiéu isoxyanat (A) c hai hodc
nhidu nhém isoxyanato ma chira isoxyanat thom & nhiét do bang hoic thap hon
30°C;

¢b dinh mang phéan cyc vao mat trong cta khudn duc thau kinh & trang théi
ma it nhAt mot mat cua mang phén cuc tach khoi khuon;

16t ché pham polyme hoa dugc vao khe gilta mang phan cuc va khuon nay;

va
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bét dau polyme hoa ché phim polyme héa dugc & nhiét do bang hodc thap
hon 30°C d& polyme héa va héa rén ché phdm niy va tao 16p dugc lam tir nhua
polyuretan trén it nhét mot mit cua mang phan cuec.

10. Thau kinh phan cuc béng chit déo thu duoc biang phuong phép theo diém 9.
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FIG. 1
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