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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT SAN PHAM QUANG HOQOC TRONG SUOT,
KHONG DAN HOI
(57) Sang ché d& xuit phuong phap san xuét san phim quang hoc trong sudt, khéng dan
hdi, phuong phap nay bao gém
(1) héa hop dé tao thanh hdn hop phan tng:
(a) thanh phan polyisoxyanat bao gom mot hodc nhiéu polyisoxyanat khac nhau; va
(b) thanh phan hydro hoat tinh bao gém:
(b1) thanh phan thtr nhat khong c¢6 nhom amino bao gdm it nhat mot ruou polyhydric
tht nhat; va
(b2) thanh phan thir hai bao gém:
it nhat mot ruou polyhydric thtr hai va/hodc it nhat mot polythiol, va
it nhat mot hop chat chira ca nhdm chtrc amin va nhém chtic hydroxyl va co
céu tric H,N-L-OH, trong d6 L 14 alkyl, aryl, aralkyl mach thang hodc phan
nhanh hoic chudi alkaryl ma c6 thé chira cic nguyén tir khac loai mot cach tuy v,
trong d6 it nhat mot rugu polyhydric thir hai ¢6 khoi lugng phén tir trung binh s6 13 60
dén 450;
(2) cho hdn hop phan ng vao khuén ¢ nhi¢t d¢ va trong thoi gian du dé tao thanh san
pham polyme hoa rin nhiét; va
(3) thao san pham polyme hoa ra khéi khudn dé tao thanh san pham quang hoc trong
suot.
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Linh vye ki thuit dwec dé cap
Sang ché dé cap dén hop chét va san phim quang hoc dwoc Iuvu héa, khong dan
héi chira polyuretan ure va phwong phép san xuét chung,

Tinh trang k§ thujt ciia sing ché

Céc nguyén liéu chita polyuretan nhu céc polyuretan-ure dugc phat trién thanh
céc polyme hitu ich trong viéc san xuét cac san phidm quang hoc nhd cac dic tinh tuyét
voi clia ching nhu ludng chiét thip, dan hdi va tinh bén héa chét va chiu va dap.
Chung dugc sir dung trong quy trinh dtic khudn tao thiu kinh, kinh cira, va cc san
phém tuong tu. Cac lién két ure trong polyme chiu trdch nhiém dac biét cho cac tinh
chét nhiét va co hoc vuot trdi nhu do cung va do bén. Cac polyamin thom dugc st
dung dé tao thanh cac polyme chirc ure ndy. Tuy nhién, mdi quan tdm v& chi phi dang
thiic diy nghién ctru va phat trién cac nguyén liéu ban dau thay thé. Polyamin béo c6
xu huéng phén Umg manh véi isoxyanat, lam cho viéc xir 1y rat kho khin. Phuong
phép phan ng m&i 13 cin thiét dé cho phép viéc sir dung cac nguyén liéu sn ¢6 va ré
tién trong khi vin mang lai san phim véi nhitng tinh chit vuot troi.

Mong mudn mang lai phuong phép san xuét hiéu qua kinh t va don gian dé tao
ra céc san phadm quang hoc chira polyuretan ma bdc 16 cac tinh chét ndi troi.

Bin chit k§ thuat ciia sang ché

Theo sang ché, hop chit d& san xuét san phim quang hoc trong suét, khong dan
héi duoc d& xudt. Hop chit nay bao gdm:

(1) thanh phan polyisoxyanat bao gdm mét hodc nhiéu polyisoxyanat khac nhau;
va

(2) thanh phan phén (g véi isoxyanat, bao gdm:

(a) tiy chon, it nhit mét rugu polyhydric ¢6 khéi lugng phan tir trung binh sb 16n

hon 500;

(b) (i) it nhit mdt rugu polyhydric va/hoic polythiol va (ii) it nhit mot hop chét

chira ca nhém chitc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 hop chét (i) c6 khbi

luong phan it trung binh s nho hon 500; va tiry chon

(3) chét xuc tic ure hoa.

Mot hop chét khac ¢ san xut sin phdm quang hoc trong subt, khong dan hdi
ciing dugc dé xuét trong mét phuong 4n riéng khéc ciia sang ché, hop chit bao gdm:

(1) thanh phan polyisoxyanat bao gdm mdt hogic nhidu polyisoxyanat; va

(2) thanh phin phan tmg véi cac isoxyanat bao gdm:
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(a) tly chon it nhit mét ruou polyhydric c¢6 khéi Iuorng phén tt trung binh s 16n

hon 500;

(b) (i) it nhat mot ruou polyhydric va/hoic polythiol va, tuy chon (ii) it nhit mot

hop chit chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 hop chit (ii)

c6 khdi lugng phén tir phan tr trung binh nhd hon 500; va

(c) san phim phan {mg diol chira ure ciia hdn hop phan ng v& co ban khong c6

chit xtc tac ure héa, hdn hop phan tmg bao gdm diisoxyanat va it nhit mét hop

chit béo chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 ty 1é duong
luong giita cdc nhém chirc amin véi cic nhém chirc isoxyanat it nhit 13 1; va tiy
chon

(3) chét xuc tc ure hoa.

Phuong phap sén xuét sin phim quang hoc trong sudt, khong dan hdi ciing dugc
d& xuét, bao gém:

(1) h6a hop dé tao thanh hdn hop phan tmg ma vé co ban khong c6 chit xtc tac
ure hoa:

(a) thanh phén polyisoxyanat bao gdm mét hodc nhiéu polyisoxyanat khac nhau;

va

(b) thanh phin hydro hoat tinh bao gdm it nhit mét rugu polyhydric va/hoic

polythiol va it nhit mét hop chét chira cd nhém chirc amin va nhém chirc

hydroxyl, trong d6 hop chit chita ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl c6
chu trac HoN-L-OH, trong d6 L 14 alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoc phan
nhanh hoic chudi alkaryl c6 thé chira cac nguyén tir khéc loai;

(2) cho thanh phan polyisoxyanat phan tmg véi nhém chirc amin trong thanh
phén hydro hoat tinh & nhiét d6 va trong thoi gian da dé tao ra san phdm trung gian
bao gdm chét tién polyme polyure c6 nhém chirc hydroxyl trong hdn hop cing véi
rugu polyhydric va/hogic polythiol va, tiy chon, hop chét chira ca nhém chirc amin va
nhém chire hydroxyl;

(3) tron 13n san phim trung gian dugc tao thanh trong bude (2) véi polyisoxyanat
bd sung va tity chon chét xuc tic ure hoa d tao thanh hdn hop phan tng thir hai;

(4) cho hdn hop phan tmg thir 2 dugc tao ra trong bude (3) vao khuén c6 hinh
dang mong mubn & nhiét d6 va trong thoi gian da dé tao thanh san phim polyme hoéa
rin nhiét; va

(5) th4o san phim polyme hoa ra khoi khuén dé tao thanh san phim quang hoc
trong subt.

Séng ché ciing d& xuit trong mdt phuong 4n riéng khic phuong phap “mot me”
hodc “mot binh” san xuit san phdm quang hoc trong sudt, khong dan hdi bao gbm:

(1) héa hop dé tao thanh hdn hop phan tmg:
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(a) thanh phén polyisoxyanat bao gdm médt hodc nhiéu polyisoxyanat khéc nhau;

va

(b) thanh phin hydro hoat tinh bao gdm:

(b1) thanh phan dAu tién khong c6 nhém amino gdm it nhit mét rugu polyhydric;

va

(b2) thanh phin thir hai bao gdm it nhit mdt ruou polyhydric va/hodic polythiol -

va it nhit mgt hop chit chita ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl va c6

céu tric HoN-L-OH, trong d6 L 1a alkyl, aryl, arakyl mach thing hojc phén
nhénh hodc chudi alkaryl ma cé thé chira cac nguyén tir khc loai, trong do it

nh4t mdt rugu polyhydric c6 khéi lvgng phén tir trung binh sé tir 60 dén 450,

(2) cho hdn hop phan tmg vio khuén c6 hinh dang mong mudn & nhiét d6 va
trong thoi gian du dé tao thanh san phdm polyme héa rin nhiét; va

(3) thdo san phim polyme hoa tir khudn d tao thanh san phdm quang hoc trong
sudt.

Trong mét phuong 4n khic cua sang ché, phuong phép san xuit san phdm quang
hoc dugc Iwu héa, khong dan hdi chira polyuretan duge d& xuét. Phuong phap nay bao
gbm:

(1) héa hop @ tao thanh hdn hop phan tmg vé co ban khéng cé chét xic tic ure
hoa: |

(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mot hoic nhiéu polyisoxyanat khac nhau;
va |
(b) thanh phin hydro hoat tinh bao gdm it nhit mdt ruou polyhydric va/hoic
polythiol va it nhit mét hop chit chira ca& nhém chirc amin va nhém chic
hydroxyl trong d6 hop chit chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl
hién dién v&i hé sb ty lugng du d6i v6i cac nhém amin tuong dbi so véi
isocyanat va c6 cu tric HoN-L-OH, trong d6 L 13 alkyl, aryl, aralkyl mach théng
hodc phan nhanh hoic chudi alkaryl ma c6 thé chira cic nguyén tir khéc loai;

(2) cho hop phén polyisoxyanat phan tmg v&i it nhit mot phdn nhém chirc amin
trong thanh phén hydro hoat tinh & nhiét d¢ va trong thoi gian du dé tiéu thy vé co ban
tAt ca nhém chirc isoxyanat va tao thinh sin phdm trung gian bao gdm chét tién
polyme polyure ¢6 nhém chirc hydroxyl trong hén hgp cling véi rugu polyhydric va
hop chét chira ca nhém chire amin va nhém chire hydroxyl;

(3) tron 14n san phdm trung gian dugc tao thanh trong budc (2) véi polyisoxyanat
bd sung va chit xuc tic ure héa dé tao thanh hdn hop phan tng thit hai;

(4) cho hdn hgp phan mg thir hai dugc tao thanh trong budc (3) vao khuén cé
hinh dang mong mudn & nhiét d¢ va trong thoi gian ¢t dé tao thanh san phim polyme
héa rén nhiét; va
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(5) théo san phdm polyme hoa ra khoi khudn dé tao thanh san phim quang hoc
trong subt.

Trong mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, phuong phap san xuét san phdm quang
hoc dugc luu héa, khong dan hdi chira polyuretan dugce dé xuit. Phuong phép ndy bao
gbm:

(1) héa hop @ tao thanh hdn hop phan tng:

(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mdt hoic nhiu polyisoxyanat khéc nhau;

va

(b) it nhét mot rugu polyhydric, trong d6 thanh phin polyisoxyanat hién dién véi

hé s6 ty luong du twong dbi so véi nhém chirc hydroxyl;

(2) cho céc thanh phin phén Umg & nhiét 46 va trong thoi gian da dé tidu thy vé
co ban tht ca cac nhém chirc hydroxyl va tao thanh san phim trung gian bao gdm cht
tién polyme polyuretan c6 nhém chirc isoxyanat trong hdn hop cling véi polyisoxyanat
du;

(3) tron 14n san phdm trung gian dugc tao thanh trong budc (2) véi tuy chon
thanh phin hydro hoat tinh bao gdm it nhit mét rugu polyhydric va/hodc polythiol, va
it nhat mot hop chét chira ca nhém chitc amin va nhém chirc hydroxyl trong d6 hop
chit chtra ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl c6 ciu tric HoN-L-OH, trong
d6 L 1a alkyl, aryl, aralkyl mach théng hoic phan nhénh hogc chudi alkaryl ma c6 thé
chira cac nguyén tir khac loai dé tao thinh hdn hop phan tmg tht hai;

(4) cho hdn hop phan tmg thit hai dugc tao thanh trong budc (3) bing cach phun
vao khudn c6 hinh dang mong mudn & nhiét d6 va trong thoi gian d dé tao thanh san
phém polyme hoa rin nhiét; va

(5) théo san phdm polyme héa khoi khuon dé tao thinh sin phim quang hoc
trong subt.

M3 ta chi tiét sang ché

Luu y ring, nhu dugce st dung trong ban mé ta ndy va yéu cdu bao hd dinh kém,
dang s6 it bao gém am chi dang s6 nhiéu trir khi dugc gi6i han mot céach riéng va rd
rang & mot dbi tuong.

Cho muc dich ctia ban mé ta nay, trir khi duoc chi din khic, tit ca con sé biéu thi
s6 lrong va thanh phén, diéu kién phan Ung va cac tham s6 khéc dugc sir dung trong
ban md ta va yéu cAu bao ho phai dugc hidu 1a dugc thay ddi trong moi trudng hop
bing thuat ngit “khoang”. Theo d6, trir khi dwogc chi dan ngugc lai, cac tham s6 dang
sé duoc néu trong ban mb ta sau va yéu cdu bao ho dinh kém 1a cac con s6 xép xi ma
c6 thé thay ddi phu thudc vao cc tinh chit mong muén thu dugc bing sang ché. It
nhét, va khong phai 14 viéc cd ging giéi han viéc 4p dung thuyét twong dbi d6i voi
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pham vi yéu ciu bao ho, m3i tham s6 dang sé it nhit nén dwoc hidu cin nhic dén sb
lwong con s§ quan trong dugc béo céo va bing viéc 4p dung cic k§ thuat 1am tron
thong thuong.

T4t ca céc ddy sb trong sang ché nay bao gdm tit ca cic gia tri s§ va khoang gia
trj cuia tit ca céc gia tri ) trong pham vi day s6 dugc liét ké. Miic du day s6 va tham sb
xac dinh pham vi bao hd rong ciia sang ché 1a x4p xi, cac gid tri sb liét ké trong céc vi
du cu th8 dugc bio céo chinh xac nhét c6 thd. Bat ky gia tri s6 nao, tuy nhién, vbn c6
sai s6t nhat dinh nhét thiét 1a do d¢ 1éch chuin tim thdy trong c4c phép do thir nghiém
riéng cua ching.

Cac phuong 4n va vi du cta séng ché nhu dugc thé hién trong sang ché, mdi
trudng hop dugce hiéu 14 khong han ché d6i véi pham vi bao hd cla sang ché.

Nhu dugc str dung trong ban mé ta va yéu clu bao hd, cac thuat nglt sau day
mang cac nghia dugc chi dinh:

Cac thuat ngit “acrylic” va “acrylat” dugc st dung theo cach ¢ thé hoan dbi cho
nhau (trir khi hoan di nhu vay s& lam thay d6i nghia d3 du dinh) va bao gbm axit
acrylic, anhydrit, va din xuit cua chung, nhu céc este alkyl Ci-Cs ctia ching, axit
acrylic dugc thé alkyl bac thip, vi du, cic axit acrylic thé, nhw axit metacrylic, axit
etacrylic, v.v. va céc este alkyl C;-Cs ctiia ching, trir khi dugc chi dinh mdt cach rd
rang khac. Thuit ngit “(met)acrylic” hoic “(met)acrylat” nhim bao gdm ca
acrylic/acrylat va dang metacrylic/metacrylat cia cic nguyén li€u dugc chi dinh, vi dy,
monome (met)acrylayt. '

Thuét ngit “luu héa”, “dugc luu hdéa” hodc céc thuit ngit twong ty nhu duge st
dung lién quan dén cac hop phin duoc lwu héa hoic cé thé luu héa, vi dy, “hop phin
dugc Iru héa” & mot vai md ta cu thé nghia 13 it nhit mo6t phin ctia hop phin c¢6 thé
polyme héa va/hodc c6 thé lién két ngang ma tao thanh hop phén c6 thé huu héa it nhat
dugc polyme héa va/hoic lién két ngang mot phén. Thuét ngit “c6 thé luu héa” nhu
dugc sir dung trong vi du lién quan dén hop phin dang mang c6 thé luu héa duoc co
nghia 13 hop phin dugc chi dinh c6 thé polyme héa hodc c6 thé lién két ngang, vi duy,
v6i nghia bao gbm, nhung khong chi gi¢i han & nhiét d9, xdc tac, tia dién tir, sy kich
hoat gdc héa hoc tw do va/hoic kich hoat quang sinh nhur tiép xic v6i 4nh sang cuc tim
hodc 4nh sdng quang hoéa khac. Trong ngit canh cta sang ché, hop phin “dugc huu
héa” c6 thé tiép tuc Iuu héa thém nita phu thudc vao viéc cé sin thanh ph?ln c6 thé
polyme héa hoic c6 thé lién két ngang.

Thuat ngit “chat rin nhiét” c6 nghia 13 polyme ma hru héa hoic lién két ngang
khéng thé thay dbi dugc. Mot khi d& dwoc 1am héa rén sau khi lvu héa, polyme rin
nhiét khong thé dugc dun néng lai va ndu chay trd vé dang 16ng, nguoc lai voi polyme
déo nhiét.
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Thuét ngit “khdng dan hdi” nghia 12 vat liéu ma khéng thé hién trang thai dan hdi
dic trung; cu thé, ching khéng thé d& dang trai qua sw bién dang thusn nghich hoic
kéo dai ra it nhat gdp d6i chiéu dai ban dau.

Thuit ngit “cht lugng quang hoc” nhu dugc st dung trong vi du lién quan dén
vat liéu polyme, vi du “nhwa c6 chét luong quang hoc” hodc “vét li€u polyme hitu co
c6 chét luong quang hoc” c6 nghia ring vat liéu dugc chi dinh, vi dy, vat liéu polyme,
nhya, hodic hgp phan nhya 13 hojc tao thanh chit nén, 16p, mang hoic 16p phti ma c6
thé duoc str dung nhu mot san phim quang hoc, nhu thiu kinh deo mét hogic két hop
v6i san phdm quang hoc do céc tinh chét quang hoc thich hop ciia n6.

Thust ngit “trong suét” nhu duoc st dung trong vi du lién quan dén chit nén,
mang, vét liéu vi/hoic 16p phi c6 nghia 13 chét nén, 16p pht, mang va/hodc vat liéu
dugc chi dinh d6 c6 tinh chit truyén anh sdng ma khong tan xa théy rd dugce do d6 cac
dbi tugng nim phia trén cé thé nhin théy toan bg. Nhu dugc sir dung trong sang ché,
vt liéu trong sudt bdc 16 hé sb truyén 4nh séng it nhét 13 tir 80%.

Hop chét clia séng ché 13 thich hop @ san xuét san phim quang hoc trong suét,
khong dan hdi va bao gdm:

(1) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mét hoic nhiéu polyisoxyanat khac nhau;
va

(2) thanh phin ma phan Ung véi isoxyanat, bao gém:

(a) tiy chon it nhit mét rugu polyhydric c6 khdi lwong phén tir trung binh sb 16n

hon 500; ’

(b) (i) it nhit mdt rugu polyhydric va/hodc polythiol va (ii) it nhit mot hop chét

chira ca nhém chitc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 hop chét (ii) c6 khdi

lwong phén tir trung binh sé nhd hon 500; va tiry chon

(3) chét xtic tac ure hoa.

Luu y ring m3i thanh phin (2)(a) va (2)(b) c6 thé hién dién véi lugng tir 20 dén
80% theo khéi lugng, dva trén khdi lwong tdng ciia chit rin nhua trong thanh phén (2).

Ciing dugc d xuit trong mdt phuong 4n khéc ciia sang ché 14 hop phén riéng
khéc dé san xuét san phim quang hoc trong sudt, khéng dan hdi, hop phin bao gdm:

(1) thanh phén polyisoxyanat bao gdm mét hoic nhiéu polyisoxyanat khéc nhau;
va

(2) thanh phin ma phan tmg véi isoxyanat, bao gdm:

(a) tiy chon ft nhit mét ruou polyhydric c6 khdi lvong phén tir trung binh s6 16n

hon 500;

(b) (i) it nhat mét rwgu polyhydric va/hoic polythiol va, tiy chon (ii) it nhit mot

hop chit chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 hop chit (ii)

¢6 khéi luong phan tir trung binh s6 nho hon 500; va
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(c) san phAm phan ¥mg diol chira ure ciia hén hop phan mg vé co ban khéng c6

chét xuc tac ure hoa, hdn hop phan tng nay bao gdm diisoxyanat va it nhit mot

hop chét béo chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 ty 1&

duong lugng ciia nhém chirc amin véi nhém chirc isoxyanat it nhét 13 1; va tiy

chon

(3) chét xtc tac ure hoa.

Mot 14n nita, mi thanh phén (2)(a) va (2)(b) c6 thé hién dién voi lugng tir 20 dén
80% theo khéi luong, dya trén khéi luong tdng cia chét rdn nhya trong thanh phan (2).

M3i thanh phén cta cac hop chét néi trén c6 thé dugc lwya chon tir thinh phén
duoc mo ta chi tiét dudi day dbi véi cac quy trinh cia sang ché.

Theo sang ché, phuong phap san xuét san phim quang hoc dwoc luvu héa, khéng
dan hdi chira polyuretan dugc @ xuit. San phim quang hoc dugc san xuét bing quy
trinh ctia sdng ché bao gbm, vi du, thiu kinh may anh, kinh mét nhu thiu kinh phéng
(khéng c6 cong sudt quang) va thiu kinh hiéu chinh tAm nhin (kinh thudc) (thanh
phdm va ban thanh phim) bao gdm thu kinh da trong (hai trong, ba trong va ting
dan); va cac thiét bi cho mét khac nhu kinh 4p trong va kinh néi nhan, kinh ram, kinh
thoi trang, mit na ding trong thé thao, tim che mit va kinh bao hd. San phim quang
hoc ciing c¢6 thé dugc chon tir cira kinh nhur cira s6 trong xAy dung va cic san phdm
trong su6t nhur man hinh chiéu, kinh chén gi6 ctia 6 t6 hodc may bay va cira s6 bén cia
xe c0.

0 budc dau tién cia phuong phép cta sang ché, hdn hop phan img dugc tao
thanh ma vé& co ban khong c6 chét xuc tac ure héa. Hon hop phan tmg dugc tao thanh
béng viéc hoa hop (a) thanh phin polyisoxyanat va (b) thanh phan hydro hoat tinh.

Thanh phin polyisoxyanat bao gdm mdt hoic nhiéu polyisoxyanat khac nhau.
Polyisoxyanat hitu ich trong thanh phin d4u tién 13 rit nhidu va da dang. Céc vi du
khong 1am han ché bao gdm polyisoxyanat béo, polyisoxyanat xycloaliphatic trong d6
mot hodc nhidu nhém isoxyanato dugc ndi truc tiép véi vong xycloaliphatic,
polyisoxyanat xycloaliphatic trong d6 mét hoic nhiu nhém isoxyanato khéng dugc
néi truc tiép v6i vong xycloaliphatic, polyisoxyanat thom trong d6 mét hoic nhidu
nhém isoxyanato dugc ndi truc tiép véi vong thom, va polyisoxyanat thom trong d6
mdt hoic nhidu nhém isoxyanato khéng dugc ndi truc tiép v&i vong thom, va hdn hop
ctia ching. Khi polyisoxyanat thom dugc st dung, cin cin trong lwa chon nguyén liéu
ma khong 1am cho polyme chira polyuretan c6 mau (vi du, mau vang).

Polyisoxyanat c6 thé bao gdm nhung khéng giéi han & diisoxyanat béo hoic
diisoxyanat xycloaliphatic, diisoxyanat thom, dime vong va trime vong cua chung, va
hén hop cia chiing. Céc vi du khéng 1am gi6i han clia polyisoxyanat thich hgp c6 thé
bao gébm Desmodur N 3300 (trime hexametylen diisoxyanat) sin c6 trong thuong mai
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tr Bayer; Desmodur N 3400 (dime 60% hexametylen diisoxyanat va trime 40%
hexametylen diisoxyanat). Trong mdt phuong 4n khong gi6i han, polyisoxyanat c6 thé
bao gbém dixyclohexylmetan diisoxyanat va hdn hgp dong phén ciia chiing. Nhu dugc
str dung trong ban mé ta va yéu ciu bao hg, thuat ngir “hdn hgp ddng phan” chi hdn
hop cia céc ddng phén cis-cis, trans-trans, va/hoic cis-trans ciia polyisoxyanat. Cac vi
du khong gidi han ctia hdn hop ddng phén d& sir dung trong sang ché c6 thé bao gém
dong phan trans-trans cta 4,4'-metylenbis(xyclohexyl isoxyanat), sau ddy goi la
“PICM” (paraisoxyanato xyclohexylmetan), ddng phan cis-trans ciia PICM, d6ng phan
cis-cis ciia PICM, va c4c hon hop cta ching.

Céc ddng phan thich hop dé st dung trong sang ché bao gdm nhung khong giéi
han & ba ddng phén sau ddy ciia 4,4'-metylenbis(xyclohexyl isoxyanat), ciing duoc biét
dén 1a dixyclohexylmetan diisoxyanat.

trans, trans

NCO
e /" Neo

cis, trans

NCO NCO

cis, cis

PICM c6 thé dwoc diéu ché bing cich phosgen hoéa 4,4'-metylenbis(amin
xyclohexyl) (PACM) bing phuong phép dugc biét dén réng rdi trong k¥ thuit nhu
phuong phap di dugc boc 16 trong Bing sang ché Hoa Ky s6 2,644,007; 2,680,127 va
2,908,703; ma dugc dé& cép théng qua viéc tham khao trong sang ché nay. Hon hop
ddng phan PACM, bing sy phosgen héa, c6 thé tao thinh PICM trong pha léng, pha
ban 16ng, hojic pha rén tai nhiét d6 phong. Ngoai ra, hdn hop déng phan PACM c6 thé
thu dugc bing sw hydro héa metylendianilin va/hoic két tinh phan doan hén hop ddng
phan PACM trong sy hi€n di€n cuia nudce va rugu nhu metanol va etanol.

Diisoxyanat xycloaliphatic va diisoxyanat béo bb sung ma cé thé duogc sir dung
bao gdm hexametylen diisoxyanat, dixyclohexylmetan diisoxyanat, diphenylmetan-
4,4’-diisoxyanat, 3-isoxyanato-metyl-3,5,5-trimetyl xyclohexyl-isoxyanat ("IPDI") ma
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sin c6 vé mit thuong mai tir Arco Chemical, m-xylylen diisoxyanat (“MXDI”) va
meta-tetrametylxylylen diisoxyanat (1,3-bis(1-isoxyanato-1-metyletyl)-benzen) ma sén
c6 vé mjt thuong mai tir Cytec Industries Inc. dudi tén thuong mai TMXDI® (Meta)
Aliphatic Isoxyanat.

Nhu dugc sir dung trong sang ché va yéu cu bao hd, thuat ngit “diisoxyanat
xycloaliphatic va diisoxyanat béo” chi 6 dén 100 nguyén tir cacbon duoc lién két trong
mdt chudi thing hoic dwoc ndi vong c6 hai nhém cubi phan g isoxyanat. Trong mot
phuong 4n khong han ché ciia sang ché, diisoxyanat xycloaliphatic va diisoxyanat béo
dé sir dung trong sang ché c6 thé bao gém IPDI va céc hop chit c6 cong thirc R-
(NCO); trong @6 R biéu thi nhém béo hoic nhém xycloaliphatic.

Trong mdt phwong 4n dic biét ciia sing ché, thanh phin polyisoxyanat bao gdm
isophoron diisoxyanat, dixyclohexylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,
diphenylmetan-4,4’-diisoxyanat, meta-tetrametylxylylen diisoxyanat, (1,3-bis(1-
isoxyanato-1-metyletyl)-benzen), vd/hodc meta-xylylen diisoxyanat.

Thanh phén hydro hoat tinh (b) dugc sir dung dé tao thanh hdn hop phan tmg bao
gdm it nhit mot ruou polyhydric va/hodc polythiol va it nhit mot hop chit chira ca
nhém chitc amin va hydroxyl (cu thé 12 rugu amino). Trong mét s6 phuong 4n thanh
phén hydro hoat tinh dugc st dung dé tao thanh hén hop phan tmg bao gdm it nhét hai
ruou polyhydric va it nhit mot rugu amino.

Trong céc phwong 4n dic biét cla sang ché, hdn hop phan img v& co ban khong
c6 hop chit chira ca nhém chirc amino va nhém chirc thom trong d6 nhém amino dugc
ndi truc ti€p vao vong thom. HOn hop phan tmg ciing c6 thé v& co ban khong chira
polyamin. Thong thudng, regu amino 1a béo.

Ruogu polyhydric thich hop c¢6 thé bao gdm nhung khéng giéi han & ruou
polyhydric polyete, rugu polyhydric polyeste, rugu polyhydric polycaprolacton, rugu
polyhydric polycacbonat, va cdc hén hgp cia ching. Rugu polyhydric don nhu
butandiol, 1,6-hexandiol, Bisphenol A va céc chit twong tu, hodc rugu polyhydric cao
hon nhu trimetylolpropan, pentaerytritol, va cic chét twong tw, va bt ky diol hoic
glycol c6 khéi lugng phan tir thip nio dugc liét ké dudi day cling phit hop. ft nhit mot
rugu polyhydric trong thanh phin hydro hoat tinh c6 thé chira chirc thom. Ngudi ta
thiéc rdng viéc sir dung ruou polyhydric thom 1am ting chi s6 khic xa (RI) cta san
phdm quang hoc dang dugc san xuét. Tuy nhién, dugc wu tién hon 13 khi it nhit mot
rugu polyhydric 1a rugu polyhydric chra vong thom, nhém hydroxyl trong rugu
polyhydric khéng dugc lién két truc tiép v6i vong thom; cu thé, rugu polyhydric thom
khong phai 12 phenolic.

Vi du vé rugu polyhydric polyete 13 rugu polyhydric polyalkylen ete ma bao gdm
céc rugu polyhydric polyalkylen ete cé cong thirc héa hoc sau:
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H 0 CH : OH
o _|_n_m
Ry
hoac
H |_ O I_CH—CH OH
L~ L2
I n m
R

1

trong d6 phén tir thay thé R1 13 hydro hoc alkyl thip hon chtra tir 1 dén 5 nguyén tir
cacbon bao gdm cac phén tir thay thé duoc tron 14n, va n théng thuong 1a tir 2 dén 6 va
m 13 tir 8 dén 100 hoic 16n hon. Poly(oxytetrametylen) glycol, poly(oxytetraetylen)
glycol, poly(oxy-1,2-propylen) glycol, va poly(oxy-1,2-butylen) glycol ciing dugc bao
gdm. Céc vi du khong gi6i han v& alkylen oxit c6 thé bao gdm etylen oxit, propylen
oxit, butylen oxit, amylen oxit, aralkylen oxit, vi du nhu, nhung khong gigi han &
styren oxit, hdn hop clia etylen oxit va propylen oxit. Trong mét phuong 4n khong giéi
han khéc, rugu polyhydric polyoxyalkylen c6 thé dugc diéu ché bing hdn hop cla
alkylen oxit bing viéc sir dung sy oxyalkyl héa ngiu nhién hoc theo timg budc.

Ruou polyhydric polyete dwoc tao thanh tir sy oxyalkyl héa nhiéu rugu
polyhydric, vi du, céc diol nhu etylen glycol, 1,6-hexandiol, Bisphenol A va céc chat
tuong tu, hodc rugu polyhydric cao hon khac nhu trimetylolpropan, pentaerytritol va
céc chét tuong tu ciing hitu ich. Ruou polyhydric & chirc cao hon ma cé thé dwoc st
dung nhu dugc chi ra cé thé dugc tao thanh, vi du nhu, béng su oxyalkyl héa hop chét
nhu sucroza hodc sorbitol. M6t phuong phap oxyalkyl héa dugc sir dung phd bién 1a
cho rugu polyhydric phan mg véi alkylen oxit, vi dy, propylen oxit hodc etylen oxit
trong sy hién dién cla chét xidc tic axit hodc bazo. Polyete dic biét bao gém polyete
dugc ban ra thi trudng mang tén TERATHANE va TERACOL, sin c¢6 tir E. 1. Du
Pont de Nemours and Company, Inc., va POLYMEG, san c6 tir Q O Chemicals, Inc.,
mot cong ty con ctia Great Lakes Chemical Corp.

Polyete glycol dé sir dung trong séng ché c6 thé bao gdm nhung khong gi6i han &
polytetrametylen ete glycol.

Ruogu polyhydric chira polyete c6 thé bao gdm copolyme khéi bao gém khéi cua
etylen oxit-propylen oxit va/hodc etylen oxit-butylen oxit. Pluronic R, Pluronic L62D,
Tetronic R va Tetronic ma sin c6 vé mit thuong mai tir BASF c6 thé duoc sir dung
1am nguyén liéu ruou polyhydric chira polyete trong sang ché.

Polyeste glycol thich hop c¢6 thé bao gdm nhung khong giéi han & san phdm este
héa ciia mdt hoic nhiéu axit dicacboxylic ¢ tir 4 dén 10 nguyén tir cacbon nhur axit
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adipic, axit sucxinic hodc axit sebaxic voi mot hodc nhiéu glycol c6 khbi luong phan
tir thép hozc diol c6 tir 2 &én 10 nguyén tir cacbon nhur etylen glycol, propylen glycol,
dietylen glycol, 1,4-butandiol, neopentyl glycol, 1,6-hexandiol va 1,10-decandiol.
Trong mdt phuong 4n khéng gidi han ciia sang ché, polyeste glycol c6 thé 13 san phdm
este hoa ctia axit adipic v6i diol c6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon.

Polycaprolacton glycol thich hgp dé sir dung trong sang ché c6 thé bao gém san
phdm phan tmg cta E-caprolacton véi mot hodc nhidu glycol c6 khdi wong phan tir
thép dugc liét ké & trén. Polycaprolacton cé thé duoc diéu ché bing viéc ngung tu
~ caprolacton trong sy hién dién ctia hop chit hydro hoat tinh hai chirc nhu nuéc hoic it
nhit mot glycol ¢6 khéi luong phéan tr thép dugc liét k& & trén. Vi du cu thé cua
polycaprolacton glycol bao gdm polycaprolacton polyestediol ¢ sin 13 CAPA® 2047
va CAPA® 2077 tir Solvay Corp.

Céc ruou polyhydric polycacbonat dugc biét dén trong k¥ thust va sin c6 vé mit
thuong mai nhu Ravecarb™ 107 (Enichem S.p.A.). Trong mét phuong 4n khéng gidi
han, rugu polyhydric polycacbonat c¢6 thé dwgc san xuit bing cich cho phan img
glycol hiru co nhu diol va dialkyl cacbonat nhur duge mé ta trong Bang séng ché Hoa
Ky sb 4,160,853. Trong mét phuong 4n khong giéi han, rugu polyhydric c6 thé bao
gdm polyhexametyl cacbonat c6 mirc d6 polyme héa khéc nhau.

Nguyén liéu glycol c¢6 thé bao gdm ruou polyhydric ¢6 khéi luong phén tir thip
nhu rugu polyhydric ¢6 khdi lugng phéan tir nhé hon 500, va hdn hop twong hop cia
ching. Nhu dugc st dung trong sang ché, thudt ngit “twong hop” c6 nghia 13 cac
glycol c6 thé hoa tan 14n nhau dé hinh thanh pha don. Céc vi du khong giéi han vé cac
rugu polyhydric nay c6 thé bao gdm cac diol va triol c6 khdi luong phan tir thip. Néu
duoc sir dung, lwong triol dugc lya chon dé tranh mirc d6 cao cia lién két ngang trong
polyuretan. Mitc d9 cao ciia lién két ngang c6 thé sinh ra polyuretan cé thé luvu héa ma
khéng thé tao hinh dwoc bing nhiét va 4p sut vira phai. Glycol hitu co thudng chira tir
2 dn 16 hoic 2 dén 6 hoic 2 dén 10 nguyén tir cacbon. Céc vi du khdng gidi han vé
cac glycol d6 va cac rugu polyhydric khic c6 thé bao gdm etylen glycol, propylen
glycol, dietylen glycol, trietylen glycol, tetraetylen glycol, dipropylen glycol,
tripropylen glycol, 1,2-, 1,3- va 1,4-butandiol, 2,2,4-trimety1-1,3-pentandibl, 2-metyl-
1,3-pentandiol, 1,3-, 2,4- va 1,5-pentandiol, 2,5- va 1,6-hexandiol, 2,4-heptandiol, 2-
etyl-1,3-hexandiol, 2,2-dimetyl-1,3-propandiol, 1,8-octandiol, 1,9-nonandiol, 1,10-
decandiol, 1,4-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandimetanol, 1,2-bis(hydroxyetyl)-
xyclohexan, glyxerin, tetrametylolmetan, nhu 1a, nhung khéng gi6i han &
pentaerytritol, trimetyloletan va trimetylolpropan; va cac ddng phén cta ching.

Ruou polyhydric c6 thé c6 khdi lugng phan tir trung binh, vi dy, it nhat 14 60,
hodc it nhat 13 90, hoic it nhat 14 200. Ngoai ra, rugu polyhydric c6 thé ¢ khdi lugng
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phén tir trung binh, vi du, nho hon 10.000, hoic nhé hon 7000, hoic nhé hon 5000,
hodc nho hon 2000.

Ruou polyhydric dé str dung cho sang ché c6 thé bao gdm céc tereste dugc tao ra
tir it nht mot axit dicacboxylic c¢6 khéi lwgng phan tir thép, nhu axit adipic.

Polyeste glycol va polycaprolacton glycol d& sir dung trong séng ché c6 thé duoc
diéu ché sir dung quy trinh este héa hoic phan tmg chuyén hoa este di biét nhu dugc
md ta, vi dy, trong bai viét cia D. M. Young, F. Hostettler v céc tic gia khac
“Polyeste tir Lacton” Union Carbide F-40, trang 147.

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

Nguyén lidu chira thiol ¢ thé hién dién trong thanh phén hydro hoat tinh va c6
thé dwoc sir dung d& san xuét chit tién polyme nhu polyuretan chitc isoxyanat chira
Iwu huynh @ chudn bj mang chira polyuretan c¢6 chi s6 cao; cu thé 13 mang c6 chi s6
khic xa cao twong dbi. Luu y ring trong cic phuong 4n ndy chit tién polyme
polyuretan dugc sir dung nhu thanh phén déu tién c6 thé chura lién két disulfua mic du
lién két disulfua chira trong polythiol va/hoic polythiol oligome dugc sir dung & diéu
ché chét tién polyme polyuretan.

Nguyén liéu chira thiol c6 thd c6 it nhit hai nhém chirc thiol va c6 thé bao gdm
dithiol ho3c hdn hop cua dithiol va hop chit c6 nhiéu hon hai nhém chirc thiol
(polythiol cao hon). Céc hén hop d6 c6 thé bao gdm céc hdn hop cua céc dithiol
va/hodic cac hdn hop ciia céc polythiol cao hon. Cac nhém chirc thiol thong thudng 1a
nhém cudi, mic di mot phin nhé (cu thé 14 nho hon 50% ciia toan bd nhém) cé thé 1a
phin phu doc theo chudi. Hop chét (a) c6 thé chira thém m6t phin nhé chirc hydro
hoat tinh khéc (cu thé 1a khac véi thiol), vi du, chirc hydroxyl. Nguyén liéu chira thiol
c6 thé 1a mach théng hodc phdn nhénh, va c6 thé chira vong, cdc nhom alkyl, aryl,
aralkyl hodc alkaryl.

Nguyén liéu chira thiol c6 thé dugc chon dé san xuét polythiol oligome vé co ban
mach théng. Do d6, nguyén liéu nay bao gdm hdn hop ciia dithiol va hop chit c6 nhiéu
hon hai nhém chirc thiol, hop chét c6 nhidu hon hai nhém chire thiol c6 thé hién dién
v6i lugng dén 10% tinh theo khéi lwgng ctia hn hop.

Céc dithiol thich hop c6 thé bao gdm céc dithiol béo mach thing hoic phan
nhéanh, dithiol xycloaliphatic mach théng hoc phin nhénh, dithiol thom mach thing
hodic phan nhanh, dithiol di vong mach thing hoic phan nhénh, dithiol polyme mach
thdng hodic phan nhénh, dithiol oligome mach théng hoic phan nhénh va cic hdn hop
ctia chiing. Dithiol ¢6 thé bao gdm nhiéu lién két bao gdm nhung khong gi6i han & lién
két ete (-O-), lién két sulfua (-S-), lién két polysulfua (-Sx-, trong d6 x it nhit 14 2, hosic
tir 2 dén 4) va két hop cua céc lién két do.
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Céc vi du khong gidi han vé céc dithiol thich hop dé sir dung trong sang ché c6
thé bao gbm nhung khong giéi han & 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian,
dimercaptodietylsulfua (DMDS), etandithiol, 3,6-dioxa-1,8-octandithiol, etylen glycol
di(2-mercaptoaxetat), etylen glycol di(3-mercaptopropionat), poly(etylen glycol) di(2-
mercaptoaxetat) va poly(etylen glycol) di(3-mercaptopropionat), benzendithiol, 4-tert-
butyl-1,2-benzendithiol, 4,4’-thiodibenzenthiol, va céc hén hop ctia ching.

Dithiol c¢6 thé bao gbém dithiol oligome c6 lién két disulfua nhu c4c nguyén liu
dugc bidu thi bang cong thirc sau: '

H+ST:LS%H
4y

trong d6 n c6 thé bidu thi s6 nguyén tir 1 dén 21.

Dithiol oligome duoc bidu thi bing Cong thirc I c¢6 thé dugc didu ché, vi dy, bing
phan Ung cia 2,5-dimeacaptometyl-1,4-dithian véi Ivu huynh trong sy hi¢n dién cta
chit xuc tic bazo nhu d3 biét dén trong tinh trang k¥ thuat.

Ban chét ciia nhém SH trong céc polythiol 13 phan umg ndi oxy héa c6 thé d&
dang din ra, dAn dén viéc hinh thanh lién két disulfua. Nhiéu tc nhan oxy héa khic
nhau c6 thé din dén phan g ndi oxy héa. Oxy trong khong khi trong mot vai truong
hop c6 thé din dén phan g ndi oxy héa trong qué trinh huu trit polythiol. Ngudi ta
thiéc ring mot co ché kha df cho phan tng ndi oxy héa clia cdc nhém thiol bao gdm sy
hinh thanh céc gbc thiyl, theo sau bing phan tmg nbi cac gbc thiyl d6, dé hinh thanh
lién két disulfua. Ngudi ta con thiéc ring sy hinh thanh lién két disulfua c6 thé dién ra
dudi cac didu kién ma c6 thé din dén su hinh thanh gbc thiyl, bao gdbm nhung khong
gi6i han & didu kién phan tmg gdm sy khoi tao gbc tw do. Céc polythiol cé thé bao
gdm céc loai chira c4c lién két disulfua dugc tao thanh trong qua trinh lwu trit.

Céc polythiol dé sir dung trong nguyén lidu (ii) trong viéc diéu ché nguyén liéu
polyuretan trong thanh phin déu tién c6 thé bao gdm cac loai chira lién két disulfua
duoc tao thanh trong qua trinh tdng hop polythiol.

Trong mot s phuong 4n, dithiol dé sir dung trong sang ché c6 thé bao gdm it
nhét mot dithiol duoc biéu thi bdi cong thirc ciu tao sau:
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Iv)

Céc dithiol chira sulfua bao gdm 1,3-dithiolan (vi du, cong thirc II va III) hoic
1,3-dithian (vi du, cong thirc IV va V) c6 thé dugc diéu ché bang cach cho phan img
dicloaxeton bit dbi xtmg v6i dimercaptan va sau d6 cho phan tmg san phim phan tng
v6i dimercaptoalkylsulfua, dimercaptan hoic c4c hdn hop ciia ching nhu duge mo ta
trong Béng séang ché Hoa Ky s6 7,009,032 B2.

Céc vi du khong gi6i han v& cic dimercaptan thich hop dé sir dung trong phan
tmg vé6i dicloaxeton bit déi xtng c6 thé bao gdm nhung khong gidi han & cac chét
duoc biéu thi bing cong thirc sau:

HS/\,EY%/\SH

VI
trong d6 Y c6 thé biéu thj CH, hoic (CH,-S-CHb), va n c6 thé 1 s§ nguyén tir 0 dén 5.
Dimercaptan d& phan tmg véi dicloaxeton bit dbi ximg trong sang ché c6 thé dugc
chon tir, vi du, etandithiol, propandithiol, va cic hdn hop ciia ching.

Luong dicloaxeton bét d6i xtmg va dimercaptan thich hgp @ thuc hién phan tmg
trén c6 thé thay dbi. Vi du, dicloaxeton bat ddi ximg va dimercaptan c6 thé hién dién
trong hdn hop phan tmg véi lugng sao cho ty 1& mol cia dicloaxeton véi dimercaptan
c6 thé tir 1:1 dén 1:10.
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Nhiét d6 thich hgp cho phan tmg ciia dicloaxeton bit dbi ximg va dimercaptan c6
thé thay d6i, thuong dao dong tir 0 dén 100°C.

Céc vi du khong giéi han vé cac dimercaptan thich hop dé sir dung trong phan
mg v&i san phim phan tng cia dicloaxeton bit ddi ximg va dimercaptan c6 thé bao
gdm nhung khéng gidi han & cac nguyén lidu dugc bidu thi bing cong thirc chung VI &
trén, cadc dimercaptan thom, xycloalkyl dimercaptan, dimercaptan di vong,
dimercaptan phin nhénh va cac hdn hop ctia ching.

Céc vi du khong gidi han vé dimercaptoalkylsulfua thich hgp d sir dung trong
‘phan {mg véi san phdm phan tmg cta dicloaxeton bt d6i ximg va dimercaptan c6 thé
bao gdm cac nguyén lidu dugc biéu thi bai cong thirc sau:

X
HSM MSH

VIl
trong d6 X c6 thé biéu thj O, S hoic Se, n ¢6 thé 14 s6 nguyén tir 0 &én 10, m c6 thé 1a
s& nguyén tir 0 d&n 10, p c6 thé 1a s6 nguyén tir 1 dén 10, q c6 thé 1 sb nguyén tir 0
dén 2 va voi diéu kién 13 (m + n) 13 s6 nguyén tir 1 dén 20.

Céc vi du khong gi6i han vé dimercaptoalkylsulfua @ sir dung trong séng ché c6
thé bao gdm dimercaptoalkylsulfua phan nhénh.

Lugng dimercaptan, dimercaptoalkylsulfua hoic cdc hdn hop ciia chiing thich
hop d& phan tmg voi sén phim phan tmg cta dicloaxeton bat dbi ximg va dimercaptan
c6 thé thay dbi. Théng thudng, dimercaptan, dimercaptoalkylsulfua hodc hdn hop clia
chiing c6 thé hién dién trong hdn hop phan tmg véi lugng sao cho ty 1¢ dwong luong
clia san phidm phan Umg v6i dimercaptan, dimercaptoalkylsulfua hosic hdn hop ctia
chiing c6 thé tir 1:1,01 d&n 1:2. Hon nita, nhiét d6 thich hop dé thuc hién phan tmg nay
c6 thé thay dbi trong pham vi tir 0 dén 100°C.

Phén tmg cua dicloaxeton bit dbi xtimg v&i dimercaptan cé thé dugc thuc hién
v6i sy hién dién cta chit xuc tac axit. Chét xuc tac axit ¢6 thé duge Iwa chon tir nhidu
loai khéac nhau d3 biét trong tinh trang k¥ thuét, nhu nhung khong gidi han & cac axit
Lewis va céc axit Bronsted. Cac vi du khong gi6i han v& cac chat xtc tic axit thich
hop c6 thé bao gdm cac chit xuc tic axit dwgc mo ta trong Bach khoa vé Héa hoc
Co6ng nghiép cta Ullmann, An ban thir 5, 1992, tdp A21, trang 673 dén 674. Chét xtic
tac axit thuong dugce chon tir bo triflorua etherat, hydro clorua, axit toluensulfonic va
cac hdn hop cuia ching. Luong chét xic tic axit c6 thé thay dbi tir 0,01 dén 10% tinh
theo khdi lwong ctia hdn hop phan tmg.

San phdm phan tng clia dicloaxeton bét ddi xtmg véi dimercaptan ngodi ra c6 thé
duoc phan ng véi dimercaptoalkylsulfua, dimercaptan hoic cac hdn hop ciia chiing
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trong su hién dién cla bazo. Bazo ¢ thé dwoc lya chon tir nhidu loai khac nhau d3 biét
trong tinh trang k§ thuat, nhu 1& nhung khong giéi han & bazo Lewis va bazo
Bronsted. Céc vi du khong gidi han vé cac bazo thich hop c6 thé bao gdm céc bazo
dwoc mé ta trong Bach khoa vé& Hoa hoc Cong nghiép cta Ullmann, An ban thir 5,
1992, tap A21, trang 673 dén 674. Bazo nay thudng 13 natri hydroxit. Lugng bazo c6
thé thay dbi. Thong thudng, ty 1& duong luong thich hop cta bazo voi san phim phin
{mg ctia phan tng dAu tién c6 thé tir 1:1 dén 10:1.

Phan Umg cta dicloaxeton bét d6i xtmg v&i dimercaptan c6 thé dugc thuc hién
trong sy hién dién ctia dung méi. Dung méi c6 thé dugc lya chon tir nhung khong gidi
han & cac dung méi hitu co. Cac vi du khéng gidi han vé cac dung mdi thich hop c6
thé bao gém nhung khong giéi han & clorofom, diclormetan, 1,2-dicloetan, ete dietyl,
benzen, toluen, axit axetic va cic hén hop ciia ching,

Trong mdt phwong 4n khéc, sin phdm phéan (g ctia dicloaxeton bit d6i ximg véi
dimercaptan c6 thé dwoc phan tmg véi dimercaptoalkylsulfua, dimercaptan hodc céc
hdn hop cia ching, cé hodc khong c6 sy hién dién ctia dung mdi, trong d6 dung méi
c6 thé dwoc chon tir nhung khéng giéi han & cac dung méi hitu co. Céc vi du khong
gi6i han v& cac dung méi hitu co thich hop c6 thé bao gdm rugu nhu 13, nhung khong
gi6i han & metanol, etanol va propanol; dung mdi hydrocacbon béo nhu 13, nhung
khdng gidi han ¢ benzen, toluen, xylen; cic keton nhu 13, nhung khéng giéi han &
keton metyl etyl; nudc; va cic hdn hop ctia ching.

Phan tng cia dicloaxeton b4t ddi ximg véi dimercaptan c6 thé dugc thyc hién
trong su hién dién ciia chit phan tng khir nuéc. Chit phan tmg khir nudce cé thé duge
chon tir nhidu loai chit phan img khac nhau da biét trong tinh trang k§ thuat. Chit
phan tng khir nudc thich hop @ sir dung trong phan tmg nay c6 thé bao gém nhung
khong gi6i han & magie sulfat. Luong chét phan tmg khir nu6c c6 thé thay déi trong
pham vi rdng theo hé s ty luong ciia chét phan tmg khir nude.

Céc polythiol d& str dung trong nguyén liéu (ii) trong viéc diéu ché nguyén ligu
polyuretan trong thanh phin d4u tién c6 thé dugc diéu ché trong mdt sé phuong én
khong han ché nhét dinh bing cach cho phan tmg 2-metyl-2-diclometyl-1,3-dithiolan
v6i dimercaptodietylsulfua d& tao ra din xuét dimercapto-1,3-dithiolan ctia cong thirc
1L Ngoai ra, 2-metyl-2-diclometyl-1,3-dithiolan c6 thé dugc phan Ung véi 1,2-
etandithiol d& tao ra din xudt dimercapto-1,3-dithiolan ctia cong thirc II. 2-metyl-2-
diclometyl-1,3-dithian c6 thé dugc phan img véi dimercaptodietylsulfua dé tao ra din
xuét dimercapto-1,3-dithian ctia cong thitc V. Ciing nhu vy, 2-metyl-2-diclometyl-
1,3-dithian c6 thd dugc phan img véi 1,2-etandithiol d& tao ra din xuit dimercapto-
1,3-dithian cta cong thiac IV.
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Mot vi du khong han ché khac vé dithiol thich hop dé sir dung lam nguyén ligu
(ii) c6 thé bao gdm it nhAt mét dithiol oligome dugc diéu ché bing phan tmg gitta din
xuét diclo véi dimercaptoalkylsulfua nhu sau:

R

" )\CI + (o). Ty sn —b—af-— HS’HY’]’\S)\]\ v en

trong d6 R c6 thé biéu thi CHs, CH3CO, alkyl Ci-Cio, xycloalkyl, aryl alkyl, hosic
alkyl-CO; Y c¢6 thé biéu thi alkyl Ci-Cio, xycloalkyl, aryl Ce-Cis, (CH2)p(S)m(CHz2)q,
(CH2)p(S€)m(CHz)q, (CH2)p(Te)m(CHz)q trong d6 m c6 thé 13 s6 nguyén tir 1 dén 5, p va
q c6 thé 1a sé nguyén tir 1 dén 10; n c6 thé 13 s6 nguyén tir 1 dén 20; va x c6 thé 14 sb
nguyén tir 0 dén 10.

Phan tng ctia din xuit diclo v&i dimercaptoalkylsulfua c6 thé dugc thyc hién
trong sw hién dién cia bazo. Cac bazo thich hop c6 thé bao gdm bét ky bazo ndo da
biét bdi nhitng ngudi cé hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuit bén canh cc bazo
da bdc 10 & trén.

Phan {mg cua din xuét diclo v6i dimercaptoalkylsulfua c6 thé dugc thuc hién
trong sy hién dién cta chit xuc tac chuyén pha. Chit xutc tic chuyén pha thich hop ¢
sir dung trong sang ché da duogc biét dén va 13 nhiéu loai khic nhau. Céc vi du khong
gi6i han c6 thé bao gdm nhung khong gi6i han & cac mudi tetraalkylamoni va cac
mudbi tetraalkylphosphoni. Phan {mg nay thudng dugc thyc hién trong sy c6 mit cla
tetrabutylphosphoni bromua 13 chit xuc tac chuyén pha. Lugng chit xtc tic chuyén
pha c6 thé thay ddi trong pham vi rong, tir 0 dén 50% dwong lugng, hoic tir 0 &én 10%
duwong luwong, hodc tir 0 dn 5% dwong luong, tiy theo cdc chit phin tmg
dimercaptosulfua.

Cac polythiol d& sir dung trong nguyén liu (i) c6 thé con bao gdm chirc
hydroxyl. Cac vi du khong gidi han cia cdc nguyén li¢u thich hgp c6 cad nhém
hydroxyl va nhém da (nhiéu hon mét) thiol c6 thé bao gdm nhung khéng gi6i han &
glyxerin bis(2-mercaptoaxetat), glyxerin bis(3-mercaptopropionat), 1,3-dimercapto-2-
propanol,  2,3-dimercapto-1-propanol, trimetylolpropan  bis(2-mercaptoaxetat),
trimetylolpropan  bis(3-mercaptopropionat), pentaerytritol bis(2-mercaptoaxetat),
pentaerytritol  tris(2-mercaptoaxetat),  pentaerytritol  bis(3-mercaptopropionat),
pentaerytritol tris(3-mercaptopropionat), va céc hdn hgp clia ching.

Ngoai céc dithiol dugce bdc 10 & trén, cac vi du cu thé v& cac dithiol thich hop c6
thé bao g(‘“)m 1,2-etandithiol, 1,2-propandithiol, 1,3-propandithiol, 1,3-butandithiol,
1,4-butandithiol,  2,3-butandithiol, 1,3-pentandithiol, 1,5-pentandithiol, 1,6-
hexandithiol, 1,3-dimercapto-3-metylbutan, dipentendimercaptan,
etylxyclohexyldithiol =~  (ECHDT), dimercaptodietylsulfua (DMDS),
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dimercaptodietylsulfua dugc thé metyl, dimercaptodietylsulfua dugc thé dimetyl, 3,6-
dioxa-1,8-octandithiol, 1,5-dimercapto-3-oxapentan, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian
(DMMD), etylen glycol di(2-mercaptoaxetat), etylen glycol di(3-mercaptopropionat),
va cac hdn hop ciia ching.

Céc polythiol ba chirc hodc c6 chitc cao hon thich hgp dé st dung trong nguyén
liéu (ii) c6 thé dugc chon tir nhiéu loai d4 biét trong k¥ thuat. Cac vi du khong gi6i han
c6 thé bao gdm pentaerytritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerytritol tetrakis(3-

_mercaptopropionat), trimetylolpropan tris(2-mercaptoaxetat), trimetylolpropan tris(3-
mercaptopropionat), va/hodc thioglycerol bis(2-mercaptoaxetat).

Vi duy, polythiol cé thé dugc chon tir cac nguyén liéu dugc biéu thi bing cong
thirc chung sau day:

SH

RN

HS Rj C o CH—CH; 0] C Ry—SH
trong d6 ting R; va Ra ¢o thé duoc chon mét cach doc 1ap tir chudi alkylen, alkylen
vong, phenylen mach thing hoic phan nhénh va phenylen duoc thé alkyl C1-Cs. Cac vi
du khéng gii han v& chudi alkylen mach théng hoic phén nhanh c6 thé bao gdm
metylen, etylen, 1,3-propylen, 1,2-propylen, 1,4-butylen, 1,2-butylen, pentylen,
hexylen, heptylen, octylen, nonylen, dexylen, undexylen, octadexylen va icosylen. Céc

vi du khong giéi han vé cic alkylen vong c6 thé bao gdm xyclopentylen,
xyclohexylen, xycloheptylen, xyclooctylen, va cac din xuit duoc thé alkyl cia ching.
Céc nhom lién két héa tri hai Ry va Rz ¢6 thé duoce chon tir metylen, etylen, phenylen,
va phenylen dugc thé alkyl, nhu metyl, etyl, propyl, isopropyl va phenylen dugc thé
nonyl.

Trong céc phuong 4n dic biét, polythiol c6 thé dugc didu ché bing cach phan
{mg v6i nhau (1) bét ky cac dithiol nao dwoc dé cip & trén va (2) hop chét c6 it nhat
hai lién két d6i (vi dy, dien) hozc hgp chét c6 lién két ba nhur rugu propargyl.

Hop chét (2) c6 it nhét hai lién két d6i c6 thé dugc chon tir cac dien khong vong,
bao gém céc dien mach théng vi/hodc phin nhanh béo khdng vong, céc dien chira
vong khong thom, bao gdm céc dien chira vong khong thom trong d6 cac lién két d6i
c6 thé dugc chira trong vong hodc khong duge chira trong vong hoic su két hop bét ky
ndo cta chung, va trong d6 cic dien chira vong khong thom cé thé chira cic nhém
monoxyclic khong thom hodc cdc nhém polyxyclic khong thom hoic két hop coa
chung; c4c dien chira vong thom; hodc céc dien chira vong di vong; hodc cac dien chira
bét ky sw két hop ndo clia cdc nhém cé vong vi/hodc khdng vong d6. Céc dien c6 thé
tiy chon chira céc li€n két thioete, disulfua, polysulfua, sulfon, este, thioeste, cacbonat,
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thiocacbonat, uretan, thiouretan hoic phén to thay thé halogen, hodc cac su két hop
clia chiing; v&i diéu kién 12 cac dien chira cac lién két d6i c6 thé trai qua phan tmg véi
cdc nhém SH cuia polythiol va tao thanh céc lién két cong héa tri C-S. Hop chit (2)
thuong c6 it nhit hai lién két d6i bao gdbm hén hop ciia cac dien ma khac nhau.

Hop chit (2) c6 it nhit hai lién két d6i c6 thé bao gdm cac dien lién hop khong
vong, cac ete polyvinyl khong vong, céc alyl-(met)acrylat vinyl-(met)acrylat, céc este
di(met)acrylat cta cac diol, este di(met)acrylat ciia cac dithiol, este di(met)acrylat cia
cac poly(alkylenglycol) diol, cac dien don vong khdng thom, cic dien da vong khong
thom, c4c dien chira vong thom, c4c este dialyl cua axit dicacboxylic vong thom, cac
este divinyl ctia axit dicacboxylic vong thom, va/hogc cic hdn hop ciia ching.

Céc vi du khong gi6i han vé céc dien lién hop khong vong c6 thé bao gdm céc
dien dugc bidu thi bdi cong thirc chung sau:

LN~

trong d6 R c6 thé biéu thi gbc alkylen Ci-C3obdo hoa héa tri hai mach thing hodc phan
nhénh hodc gbc hitu co héa tri hai C>-C30 bao gdm cac nhém nhu, nhung khéng giGi
han & cac nhom d6 chira ete, thioete, este, thioeste, keton, polysulfua, sulfon va cac két
hop cua ching. Cac dien lién hop khong vong c¢6 thé dugc chon tir 1,5-hexadien, 1,6-
heptadien, 1,7-octadien va cdc hdn hgp clia ching,

Céc vi du khéng gi6i han vé cac ete polyvinyl khoéng vong thich hop c6 thé bao
gém céc este dugc biéu thi boi cong thirc cAu tao sau:

CH;=CH--O--(-R? --O--)m -CH=CH,

trong d6 R? c6 thé 1a C2-Cg n-alkylen, nhém C3-Cs alkylen phan nhénh, hozc --[(CH> --
Yp =-0--]q ~~(--CHz --); --, m c6 thé 14 s6 hiru ty tir 0 dén 10, thudng 13 2; p c6 thé 13 s6
nguyén tir 2 d&n 6, q c6 thé 1a s6 nguyén tir 1 dén 5 va r c6 thé 13 s6 nguyén tir 2 dén
10.

Céc vi du khong gi6i han vé cic monome ete polyvinyl thich hop dé sir dung c6
thé bao gdm monome ete divinyl nhu ete etylen glycol divinyl, ete dietylen glycol
divinyl, ete trietylenglycol divinyl v cic hdn hop ctia ching,

Céc este di(met)acrylat cta cic diol mach thing c6 thé bao gdm etandiol
di(met)acrylat, 1,3-propandiol di(met)acrylat, 1,2-propandiol di(met)acrylat, 1,4-
butandiol di(met)acrylat, 1,3-butandiol di(met)acrylat, 1,2-butandiol di(met)acrylat, va
cac hdn hop ctia ching.

-20-



27164

Céc este di(met)acrylat ciia cac dithiol c6 thé bao gdm, vi dy, di(met)acrylat cia
1,2-etandithiol bao gdm cac oligome ciia ching, di(met)acrylat ciia dimercaptodietyl
sulfua (cu thé 13, 2,2’-thioetandithiol di(met)acrylat) bao gdm céc oligome ctia chung,
di(met)acrylat cta 3,6-dioxa-1,8-octandithiol bao gdm céc oligome ciia chiing,
di(met)acrylat cla ete 2-mercaptoefyl bao gdm céc oligome ciia chiing, di(met)acrylat
ctia 4,4’-thiodibenzenthiol va c4c hdn hop ciia ching.

Céc vi du khong gidi han tiép theo vé cac dien thich hop c6 thé bao gdm cac dien
don vong béo nhu cac dien dugc bidu thi bing cong thirc cdu tao sau:

()
Y R,
trong d6 timg X va Y c6 thé biéu thj géc alkylen Ci.10 bdo hoa héa tri hai; hodc gbc

alkylen Ci.s bdo hoa héa tri hai chira it nhét mot nguyén td dugc chon tir nhém bao
gdm Iuu huynh, oxy va silic ngoai cic nguyén tir cacbon va hydro; va Ry ¢ thé biéu

thi H hodc alkyl C1—Cio; va
3

R 1

trong d6 X va Ry ¢6 thé dugc dinh nghia nhu trén va R ¢6 thé biéu thi alkenyl C2—Cio.
Cac dien don vong béo c6 thé bao gdm 1,4-xyclohexadien, 4-vinyl-1-xyclohexen,
dipenten va terpinen.

Céc vi du khong giéi han v& cic dien da vong béo c6 thé bao gdm 5-vinyl-2-
norbornen; 2,5-norbornadien; dixyclopentadien va cc hdn hop ciia chiing.

Céc vi du khong gidi han v& céc dien chira vong thom c6 thé bao gdm cac dien
duoc biéu thi bdi cong thirc cAu tao sau:

R
R, 4

trong d6 Rs c6 thé bidu thi hydro hoic metyl. C4c dien chira vong thom c6 thé bao
gdm cic monome nhu diisopropenyl benzen, divinyl benzen va cdc hén hgp cia
chiing.

Céc vi du v& céc este dialyl cia c4c axit dicacboxylic vong thom c6 thé bao gbm
nhung khong gidi han & cac chit duoc biéu thi bdi cong thirc sau:
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trong d6 timg m va n doc 14p c6 thé 13 s§ nguyén tir 0 dén 5. Cac este dialyl cia cac
axit dicacboxylic vong thom c6 thé bao gdm o-dialyl phtalat, m-dialyl phtalat, p-dialyl
phtalat va cac hdn hop cia chiing.

Hop chét (2) thudng c6 it nhit hai lién két d6i bao gdm 5-vinyl-2-norbornen, ete
etylen glycol divinyl, ete dietylen glycol divinyl, ete trietylen glycol divinyl, ete butan
diol divinyl, vinylxyclohexen, 4-vinyl-1-xyclohexen, dipenten, terpinen,
dixyclopentadien, xyclododecadien, xyclooctadien, 2-xyclopenten-1-yl-ete, 2,5-
norbornadien, divinylbenzen bao gdm 1,3-divinylbenzen, 1,2- divinylbenzen, va 1,4-
divinylbenzen, diisopropenylbenzen bao gbm 1,3-diisopropenylbenzen, 1,2-
diisopropenylbenzen, va 1,4- diisopropenylbenzen, alyl (met)acrylat, etandiol
di(met)acrylat, 1,3-propandiol di(met)acrylat, 1,2-propandiol di(met)acrylat, 1,3-
butandiol di(met)acrylat, 1,2-butandiol di(met)acrylat, etylen glycol di(met)acrylat,
dietylen glycol di(meth)acrylat, dimercaptodietylsulfua di(met)acrylat, 1,2-etandithiol
di(met)acrylat, vi/hodic cic hdn hgp ctia ching,

Cac vi du khong gioi han khic v& cac monome di(met)acrylat thich hop c6 thé
bao gdm etylen glycol di(met)acrylat, 1,3-butylen glycol di(met)acrylat, 1,4-butandiol
di(met)acrylat, 2,3-dimetyl-1,3-propandiol di(met)acrylat, 1,6-hexandiol
di(met)acrylat, propylen glycol di(met)acrylat, dipropylen glycol di(met)acrylat,
tripropylen glycol di(met)acrylat, tetrapropylen glycol di(met)acrylat, hexandiol
di(met)acrylat bi etoxy hoa, hexandiol di(met)acrylate bi propoxy hda, neopentyl
glycol di(met)acrylat, neopentyl glycol di(met)acrylate bi alkoxy hoa, hexylen glycol
di(met)acrylat, dietylen glycol di(met)acrylat, polyetylen glycol di(met)acrylat,
thiodietylenglycol di(met)acrylat, trimetylen glycol di(met)acrylat, trietylen glycol
di(met)acrylat, hexandiol di(met)acrylate bi alkoxy hda, neopentyl glycol
di(met)acrylate bi alkoxy hoda, pentandiol di(met)acrylat, xyclohexan dimetanol
di(met)acrylat, va bis-phenol A di(met)acrylat bi etoxy hoéa.

Cac polythiol thich hop d& st dung trong nguyén lidu (ii) trong viéc didu ché
nguyén liéu polyuretan trong thanh phin diu tién, khi dugc phan ung véi
polyisoxyanat (i) c6 thé tao ra san phim polyme héa c6 d6 cimg Marten it nht 1a 20
N/mm?, hojc thuong it nhit 13 50, hosc thudng xuyén hon la gitta 70 va 200. San
phim polyme hoéa d6 thong thudong khéng dan hdi; cu thé, ching khong thé bién dang
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thuan nghich dang k& (vi du co gién) do d6 cimg cta ching va thudng khong thé hién
tinh chit dic trung clia cao su va cac polyme dan hdi khéc.

Thanh phin hydro hoat tinh (b) con bao gdm it nhit mét rugu amino, hop chat
chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl. Rwou amino c6 ciu tric HoN-L-
OH, trong d6 L 13 alkyl, aryl, aralkyl mach thing hodc phan nhanh hoic chudi alkaryl
ma c6 thé chira cic nguyén tir khac loai. Trong cic phuong 4n dic biét, rugu amino cé
céu tric HoN-CH,-L’-CH,-OH, trong d6 L’ 13 alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoic
phén nhénh hoic chudi alkaryl ma c6 thé chira cic nguyén tir khac loai. Cac nguyén
liéu nay thudng xuyén hon cé céu tric:

R

H,N —ECHZ—CH — o0 }H

n

trong d6 R 12 H hoic nhom alkyl Ci-Cs va n 12 s6 nguyén tir 1 d&n 10.

Nhu d3 lwu ¥ & trén, rugu amino thudng béo. Nguyén lidu béo thém tinh mém
déo t8t hon vao san phim cubi cing, cung cAp d6 bén va dép t6t hon. Céc san phdm
quang hoc duoc tao thanh theo phuong phép clia sang ché bing nguyén li¢u béo ciing
cho thiy d6 én dinh 4nh sang t5t hon va it nga vang khi so véi cc san phdm quang
hoc dugc tao thanh bing cac nguyén liéu thom. Cc nguyén liéu thom ban d4u nhu cic
amin thom ciing dugc biét dén 14 c6 tudi tho twong ddi ngin va bi oxy héa va nga
vang.

Piéu nay 13 hoi khic thudng khi sir dung céc nguyén liéu béo bdi vi céc
polyamin béo phén tmg qua nhanh v&i cc isoxyanat d& kiém soat sy hinh thanh ctia
polyure, thudng c6 thoi gian gel hoa rit ngin. Tuy nhién, viéc st dung hop chét béo
chira ¢4 nhém chirc amin v nhém chirc hydroxyl nhu trong sang ché 1am chdm phan
{mg v&i isoxyanat so véi phan g clia polyamin béo véi isoxyanat. Ddng thoi, viée st
dung hop chit béo chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl mang lai c4c tinh
chét vat Iy mong mudn cho san phérn cudi cling nhu do bén nhiét va d6 cimg, cho
phép quy trinh xir Iy sau thiu kinh. Ngudi ta thiéc ring diéu nay 1a do c4c lién két ure
hién dién trong san phim polyme héa. Céc lién két ure ciing lam cho san phdm cudi
cling khéng dan hdi. .

Hop chét chira ca nhém chirc amin v nhém chirc hydroxyl thudng c6 khéi luong
phén tir trung binh sb tir 60 dén 450. Cac nguyén liéu cé khéi lugng phan tir cao hon
c6 thé tao nén tinh chén sang. Thudng thi nguyén lidu chita cd nhém chirc amin va
nhém chirc hydroxyl bao gdém etanolamin, dietanolamin, amino-2-propanol, 2-amino-
1-metyl-1-propanol, 2-amino-1-butanol va/hodc 2-(2-aminoetoxy)etanol (dietylen
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glycolamin, hodc DGA). Thong thuong nguyén li¢u chira cd nhém chirc amin va nhém
chirc hydroxyl hién dién trong thanh phan hydro hoat tinh (b) véi lugng tir 5 d&n 70%
tinh theo khdi lugng, thudng xuyén tir 10 dén 70% tinh theo khdi luong va thudng
xuyén hon tir 15 dén 50% tinh theo khéi luong, dya trén téng khéi lugng ciia cac chét
rén nhya trong thanh phéan (b). Théng thudng nguyén liéu chira ci nhém chirc amin va
nhém chirc hydroxyl hién dién trong hdn hop phan tg véi luong tir 5 dén 25% tinh
theo khdi lwong, dua trén tdng khdi lwgng chét rédn nhya trong hdn hop phan img.

Nhu d3 luu y & trén, trong cac phuong 4n nhit dinh cia séng ché, hdn hop phan
g vé co ban khéng c¢6 cac polyamin. Cu thé, thanh phin hydro hoat tinh (b) thudng
vé co ban khéng c6 2,4-diamino-3,5-dietyl-toluen, 2,6-diamino-3,5-dietyl-toluen va
cic hdn hop clia chiing (n6i chung “dietyltoluendiamin” hosic “DETDA”).

Hbn hop phan g c6 thé con bao gdm dung méi, dic biét khi né dugc st dung
@& san xuét mang quang hoc. Cac dung méi thich hop c¢6 thé bao gdm bt ky dung moi
hitu co ndo ma nhimng ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuit da biét
dén, véi diéu kién 13 chiing khong phan tmg véi cdc nhom chirc isoxyanat. Vi du 14 céc
keton, furan, cdc dung moi thom, va dung méi bi clo héa. Céc dung méi thich hgp c6
thé bao gdm nhung khong giéi han & axeton, amyl propionat, anisol, benzen, butyl
axetat, xyclohexan, cic ete dialkyl cua etylen glycol, vi du, ete dietylen glycol dimetyl
va cic din xult cta ching (dugc ban nhu 13 dung méi cong nghiép CELLOSOLVE®),
dietylen glycol dibenzoat, dimetyl sulfoxit, dimetyl formamit, dimetoxybenzen, etyl
axetat, metyl xyclohexanon, xyclopentanon, metyl etyl keton, metyl isobutyl keton,
metyl propionat, propylen cacbonat, tetrahydrofuran, toluen, xylen, ete 2-metoxyetyl,
ete 3-propylen glycol metyl, metylen clorua, va c4c hdn hop ctia chiing. Dung méi c6
thé hién dién trong thanh phin dau tién voi lugng tir 0 dén 95% tinh theo khéi luong,
dua trén tdng khéi lugng cta thanh phin dAu tién. Thong thudng dung méi hién dién
v6i lugng sao cho d6 nhét cia thanh phin dAu tién dugc gidm xubng dén d6 nhét kha
thi, nhu dén d6 nhét tir 10 d&n 100 cps, vi dy, tir 15 dén 20 cps.

Trong budc (2) cia phuong phap cia sang ché, cac nhém chirc isoxyanat dugc
cho phép phan tmg vé6i cidc nhém chirc amin trong hdn hgp phan tng & nhiét 46 va
trong thoi gian du dé hinh thanh san phim trung gian. San phdm trung gian nay bao
gdm chét tién polyme chirc polyure c¢6 cic nhém chirc hydroxyl. San phdm trung gian
13 hdn hop véi polyol vi/hoic polythiol va, tiy chon, rugu amino du tir thanh phin
hydro hoat tinh (b).

Sau khi chudn bj san phdm trung gian nhu dugc md ti & trén, né dugc tron 1An
trong budc (3) voi polyisoxyanat bd sung va tlly chon chét xuc tac dé tao thanh hén
hop phan tmg thtr hai. Hn hop nay c6 thé dugc thuc hién trong méy trén ure. Cac
polyisoxyanat c6 thé 13 bit ky polyisoxyanat dugc bdc 1§ & trén, va cé thé tuong tu
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hodc khéc véi cic polyisoxyanat dugc sir dung trong thanh phin polyisoxyanat (a).
Cac chét xc tac thich hop c6 thé dugc chon tir cac chit xuc tac da biét trong tinh trang
k¥ thuat. Céc vi du khong gi6i han vé cac chit xuc tac thich hop c6 thé dwoc chon tir
nhém cac bazo Lewis, cdc axit Lewis va cac chit xuc tac cho vao nhu dugc md ta
trong Bach khoa vé& Hoéa hoc Cong nghiép ctia Ullmann, An ban 14n thi 5, 1992, Tap
A21, trang 673 dén 674. Chét xic tac c6 thé 1 mudi thiéc cta axit hitu co nhu, nhung
khong giéi han & thiéc octoat, dibutyl thiéc dilaurat, dibutyl thiéc diaxetat, dibutyl
thiéc mercaptit, dibutyl thiéc dimaleat, dimetyl thiéc diaxetat, dibutyl thiéc diclorua,
1,4-diazabixyclo[2.2.2]octan, va cic hdn hop ciia chiing. Chét xvc tac ngoai ra c6 thé
12 k&m octoat, bismut, hodc sit axetylaxetonat.

Céc vi du khong gidi han tiép theo vé cac chét xuc tac thich hop c6 thé bao gém
céc hop chit nhu dibutyl thiéc oxit, cic phosphin, cic mudi amoni bic ba va cic amin
bdc ba nhu, nhung khong giéi han & ftrietylamin, triisopropylamin, dimetyl
xyclohexylamin, N,N-dimetylbenzylamin va cic hdn hgp ciia chiing. C4c amin bac ba
thich hop d6 duge bdc 16 trong Béing séng ché Hoa Ky s 5,693,738 tai cot 10, dong 6-
38, su boc 19 clia sang ché ma bing viéc tham khao dwoc néu trong séng ché nay.

Khi dugc st dung, mirc chét xuc tic co thé thay ddi va co thé phu thudc vao
nhiéu yéu t§ nhu loai va lwgng hop chét phan tmg dugc sir dung, ciing nhu cac didu
kién phan tmg, tbc d6 phan tmg va bic phan img mong mubn. Théng thudng, chit xuc
tac hitu co-thiéc hién dién trong thanh phin B v&i lugng nhé hon 300 ppm, thuong
nho hon 250 ppm, va chét xic tac amin bac ba hién dién véi lugng nhé hon 1000 ppm,
thuong thudng nhé hon 800 ppm, thudng xuyén vao khoang 720 ppm, dua trén téng
khdi hrong ctia hn hop phan tmg thir hai.

Hon hop phan tmg thir hai c6 thé ngay lap tirc tao thinh mang nhu bing cach
phéan phéi 1én chét nén hd trg nhu quy trinh dic dung méi tiéu chudn. K§ thujt tao
mang thich hgp bao gdm: tao ming bing viéc diic mang trén truc lin dic khuén sau
khi din qua khuén tao mang phéng, tao mang bang k¥ thuat “mang thdi” trong d6 hop
chét tao mang bi budc phai qua mdt khuon tron va bién dang mang tron thoét ra dugc
mé rong bang khi nén, diic hop chét tao mang thanh phéi hodc dang chét rin khéac va
sau d6 nao mong mang tir phdi, cling nhu cc k§ thuat khac da biét trong tinh trang k§
thuat. Trong s6 céc k¥ thuat nay, cic phuong phép dugc st dung phd bién dé san xuit
mang bao gom k§ thuat diic mang va san xudt mang bing k¥ thuat mang théi.

Cén phai dugc @ cip thém ring cac chit phy gia dugc sir dung phd bién c6 thé
duoc bao gém trong hdn hop phan tmg dAu tién va/hoic thir hai. Cac chét phu gia c6
thé bao gdm nhung khong gi6i han & chit 4n dinh 4nh sang, chit 4n dinh nhiét d5, chét
chdng oxy héa, chit hip thu anh séng cuc tim, chét tach khudn nhu ZELEC® UN c6
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sin tir Stepan Company, chit nhuém khong dbi (khong d6i mau sic theo anh séng),
thu6c mau va céc chét phu gia 1am déo.

Céc chét nén hd trg ma trén d6 hdn hop phan g dugc dic ¢ bé mit nhin va co
thé bao gdm, vi du, kinh, thép khong gi va céc loai tuong tw, ciing nhu chit nén
polyme, vi du, polyetylenterephtalat, polyimit, ho3c silicon mién 1a nguyén liéu tao
thanh chét nén c6 thé chiu dwgc nhiét d6 khi luu héa tiép theo.

Hdn hop phan tmg duoc phin phdi 1én trén chit nén hd trg dé tao thanh d¢ day
vé& co ban khong dbi @& mang lai d6 day mang khé tir 0,5 dén 20 mil (12,7 dén 508
micrdmet), hodc tir 1 dén 10 mil (25,4 dén 254 micrémet), hodc tir 2 dén 4 mil (50,8
dén 101,6 micromet) sau khi luu héa.

Sau khi cho hdn hop phan tmg 1én chit nén, it nhit mot phan mang dugc hinh
thanh trén b& mit cta chét nén bing cach ddy cic dung méi ra khéi mang bing cach
dun néng nhe hoic bing giai doan 1am khé khong khi, thong thudng bao gdm cho tiép
xtic v6i cdc diéu kién moi trudng xung quanh trong khoang tir 1 dén 20 phut. Mang
trén chét nén sau d6 dugce dun néng dén nhiét d6 va trong thoi gian du dé tao thanh
mang duoc luu héa. Trong céng doan luu hoa, cic dung méi duge dy ra va cic nhém
chirc phan tmg trong hén hop phan tmg dugc phan tmg véi nhau. Trong qua trinh tao
mang polyuretan-ure, vi du, cong doan dun néng hodc luu hoéa ¢ thé dugc thyuc hién &
nhiét d6 trong khoang tir 100° dén 210°C trong khoang thdi gian tir 10 dén 100 phut.
O khoang nhiét d6 nay, hdn hop phan tmg chira cic nguyén liéu polyuretan lam thanh
phin dAu tién c6 khdi lvong phéan tir trung binh sb 1én dén 1500 c6 thé luu héa trong
vong 40 dén 70 phut. Trong cic phuong 4n khac, luu héa c6 thé dugc thyuc hién &
khoang nhiét d6 thp hon méi trudong xung quanh (vi du 25°C) dén 100°C trong
khoang thoi gian 1au hon tir 100 phut dén 5 ngay. Nhiét ¢ luu hoa va thdi gian ngam
s& phu thudc vao ban chit clia cac chét phan tmg, bao gdm loai nhém phan tmg, su
hién dién cta c4c chét xuc tac, v.v..

Mang chira polyuretan khong dan hdi, dugc luru héa duge chuin bi theo phuong
phap cua sang ché c6 thé duoc st dung, vi du, nhu m¢t hodc nhiéu 16p mang bao vé
va/hodc hd trg trong bd phin quang hoc c6 tinh phan cuc dé sir dung trong san phém
quang hoc da 16p nhu man hinh tinh thé 16ng (LCD).

Ngoai ra, hdn hop phan tmg thir hai c¢6 thé dugc dua vao khuén c6 bét ky hinh
dang ndo & nhiét d6 va trong thoi gian dé tao thanh san phim polyme héa rin nhiét.
Hbn hop phan tng thir hai thudng trai qua phan tng toa nhiét va sau khi tron 14n, n6
duoc dua, thudng bang cach phun, vio khuén. Nhiét d6 ctia hdn hop phan tmg khi né
dugc dua vao khuén thuong 1én dn 130°C, thudng xuyén 1én dén 120°C. Hon hop
phan tmg dugc gitr trong khudn & nhiét dd va trong thoi gian da d& heu héa mot cach
co ban hdn hop phan g va tao thinh san phdm quang hoc dugc dic khuon. Khuén cé
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thé c6 bit ky hinh dang nio mong muén cho san phdm cudi cing. Thong thuong la
khuén th4u kinh, thudng xuyén 13 khudn cho kinh deo mét. San phim dwoc dic khudn
c6 thé sau d6 dugc théo ra khoi khuon.

Trong mdt phuong 4n ciia sang ché trong d6 san phdm quang hoc 14 thiu kinh,
hén hop phéan tmg thir hai ma tity chon c6 thé dugc khir khi, c6 thé duge dua, thudng
bing cach phun, vio khuén va khuén c6 thé dugc dun néng (cu thé 13 sir dung chu
trinh lwu héa bang nhiét) st dung nhidu k§ thuat théng thudong da biét trong k§ thuat.
Chu trinh luu héa béng nhiét c6 thé thay ddi tiry thudc vio kha ning phan tmg va ty 1&
mol cta cic cac chit phan tmg, va sy hién dién cta (cic) chit xtc tic. Trong cic
phuong 4n dic biét, chu trinh luu héa bing nhiét c6 thé bao gdm dun néng hdn hop tir
nhiét d6 phong 1én dén 200°C trong hon khoang thdi gian 0,5 gid dén 120 gid; hojc tir
80 dén 150°C trong khoang thoi gian tir 5 gitr dén 72 gio.

Céc san phidm quang hoc dugc chuin bi bing quy trinh ciia sang ché boc 16 ning
suit cao, do trong sudt cao (truyén 4nh séng it nhit 80%), d6 m& thip, lwu tuyén thép
vA tap chét thip. Hon nita, san phdm quang hoc dugc san xuét bing phuong phap ciia
sang ché cho thiy chi s khic xa it nhét 13 1,52, nhu it nhét 14 1,53.

Sang ché tiép theo d& xudt phuong phap san xuit san phdm quang hoc trong subt,
khéng dan héi sir dung k¥ thuit “mot mé” hoic “mot binh”. Phuong phép niy bao
gdm céc bude sau:

(1) héa hop dé tao thanh cac hdn hop phan tng:

(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mét hoic nhiéu polyisoxyanat khéc nhau;

va

(b) thanh phin hydro hoat tinh bao gom:

(b1) thanh phin d4u tién v& co ban khong ¢ cic nhém amino bao gdm it nhit

mot rugu polyhydric; va ‘

(b2) thanh phin thir hai bao gdm it nhit mdt ruou polyhydric va/hogc polythiol

va it nhit mot hop chét chira ca nhém chitc amin va nhém chire hydroxyl va c6

chu tric HoN-L-OH trong d6 L 1a alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoic phan
nhanh, hodic chudi alkaryl ma c6 thé chira cac nguyén tir khac loai, trong d9 it

nhét mot rugu polyhydric ¢6 khéi lwgng nguyén tir trung binh tir 60 dén 450;

(2) cho hén hop phén tng vao khuén c6 hinh dang mong muén & nhiét do va
trong thdi gian du dé tao thanh san phdm polyme héa rén nhiét; va

(3) thdo san phim polyme héa ra khéi khudn dé tao thanh san phim quang hoc
trong sudt.

Polyisoxyanat c6 thd 14 polyisoxyanat bt ky da boc 10 & trén. Thanh phin
polyisoxyanat thudng bao gém isophoron diisoxyanat, dixyclohexylmetan diisoxyanat,
hexametylen diisoxyanat, diphenylmetan-4,4’-diisoxyanat, meta-tetrametylxylen
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diisoxyanat  (1,3-bis(1-isoxyanato-1-metyletyl)-benzen), va/hoic  meta-xylylen
diisoxyanat.

Trong c4c phuong 4n dic biét cia sang ché, hdn hop phan tmg, cu thé 13 thanh
phén hydro hoat tinh (b) v& co ban khong c6 cic polyamin va vé co ban khong cé cac
hop chét chira ca chirc amino va chirc thom trong d6 c4c nhém amino duge ndi tryc
tiép v&i vong thom.

Trong thanh phin hydro hoat tinh (b), rugu polyhydric trong thanh phan du tién
(b1) c6 thé 1a ruou polyhydric bét ky da duoc boc 1§ & trén, mién 1a nho hon 40% tinh
theo khdi luong, thuong xuyén nho hon 35% tinh theo khdi lwong, thudng xuyén hon
nho hon 30% tinh theo khéi lwong ctia cic rugu polyhydric trong thanh phin diu tién
(b1) c6 khdi lwong phén tir trung binh s6 1én hon 500.

Thanh phin thit hai (b2) bao gdm it nhit mét ruou polyhydric va/hoic polythiol
ma c6 thé 14 rugu polyhydric va/hodic polythiol da dugc boc 16 & trén. Thanh phén thi
hai (b2) tiép theo bao gdm rugu amino nhu dugc md ti & trén ma thudng xuyén cd
khéi lwong phan tir trung binh sb tir 60 dén 450. Rugu amino thuong bao gdm
etanolamin hodc DGA.

Thanh phin hydro hoat tinh (b) c6 thé tiép theo bao gdm nhém chirc thiol nhu d
duoc mo ta & trén. ‘

Trong budc (2) ctia phuong phép cia sang ché, hdn hop phan tmg c6 thé ngay
14p tirc tao thanh mang nhu bing cich phan phbi 1én chit nén hd tro sir dung quy trinh
dbic nhu d3 dugc mo ta & trén. Ngoai ra, hdn hop phan tng c6 thé duogc tron nhu trong
may trén uretan va dugc dua vao khudn cé hinh dang mong mudn bt ky & nhiét d§ va
trong thoi gian d& hinh thanh san phdm polyme héa rén nhiét, nhu bang budc dic phun
phéan tng nhu dugc mod ta ¢ trén.

San phim dugc ép khudn c6 thé sau d6 dugc thao ra khoi khudn hoic chit nén hd
tro trong budc (3). San phim quang hoc dugc tao ra bing quy trinh cta séng ché cho
thiy hiéu sudt cao, do trong sudt cao, @6 m& thip, luu tuyén thip va tap chat thip, va
chi s6 khtic xa it nht la 1,52.

Trong phuong 4n khic ciia sng ché, phwong phép san xuét san phdm quang hoc
duge luu hoa, khong dan hdi, chira polyuretan, dugc dé xut. Phuong phép bao gdm:

(1) hoa hop dé tao thanh hdn hop phan tmg ma vé co ban khéng c6 céc chét xtic
tac ure hoa;

(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mot hoic nhiéu polyisoxyanat khic nhau;

va

(b) thanh phin hydro hoat tinh bao gdm it nhit mét rugu polyhydric va/hodc

polythiol va it nhit m¢t hop chit béo chira cd nhém chitc amin va nhém chirc

hydroxy] trong d6 hop chit chita ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl
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hién dién v&i hé sé ty luong du dbi v6i cac nhém amin va c¢é cdu tric HoN-L-

OH, trong d6 L 1a alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoic phan nhénh hozc chudi

alkaryl ma c6 thé chira cic nguyén tir khéc loai;

(2) cho thanh phin polyisoxyanat phan tng v&i it nhit mét phin ctia cdc nhém
chirc amin trong thanh phin hydro hoat tinh & nhiét d§ va trong thoi gian da dé 1am
tiéu thu v& co ban tit cdc cac nhém chirc isoxyanat va tao thanh sin phim trung gian
bao gdm chét tién polyme polyure c6 nhém chirc hydroxyl trong hdn hgp véi rugu
polyhydric va/hodc polythiol va hop chit chita ca nhém chirc amin va nhém chirc
hydroxyl;

(3) tron 1n san phim trung gian dwgc tao thanh trong buéc (2) véi céac
polyisoxyanat b sung va tity chon chét xtic tic ure héa @ tao thinh hdn hop phan tng -
thir hai;

(4) cho hdn hop phan tng thir hai dugc tao thanh trong budc (3) vao khudn cd
hinh dang mong mudn & nhiét d6 va trong thoi gian du d& tao thanh san phim polyme
hoéa rén nhiét; va ‘

(5) thao san phim polyme héa ra khéi khuén dé tao thanh sin phim quang hoc
trong sudt.

Trong budc (2) cua phuong phép niy, cdc nhém isoxyanat trong thanh phin
polyisoxyanat dwoc cho phan tmg véi cic nhém chirc amin cho dén tir 1 dén 99% nhu
tir 10 dén 90%, hodic nhu it nhit 20% va dén 90% duong lwong amin bj tidu thy, hoic
it nhét tir 20 dén 80%, hoic it nhat tir 20 dén 70%. Trong budc (2) clia phuong phép,
phan tng tiép tuc trong thoi gian du dé tidu thu vé co ban tit ci cdc nhém chic
isoxyanat. San phim trung gian dugc tao thanh trong budc (2) bao goém chit tién
polyme polyure c¢6 nhém chirc hydroxyl trong hén hgp cing véi rugu polyhydric
va/hoic polythiol va hop chét chira ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl.

Trong mot phuong 4n khic ctia séng ché, phuong phép sin xuét san phdm quang
hoc chira polyuretan dugc luu hoa, khong dan hdi duge d& xuit. Phuong phap bao
gdm:

(1) hoa hop d tao thanh hdn hop phan img:

(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm mdt hodc nhiéu polyisoxyanat khic nhau;

va

(b) it nht mot rugu polyhydric, trong d6 thanh phan polyisoxyanat hién dién véi

hé s ty luong du twong dbi so véi nhém chire hydroxyl;

(2) cho cac thanh phin phan tmg & nhiét d6 va trong thoi gian da dé tiéu thy vé
co ban tht ca cac nhém chirc hydroxyl v tao thanh san phdm trung gian bao gdm chat
tién polyme polyuretan c6 nhém chirc isoxyanat trong hdn hgp ciing véi polyisoxyanat
du;
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(3) trén 14n san phim trung gian dugc tao thanh trong budc (2) voi tlly chon
thanh phin hydro hoat tinh bao gdm it nhit mét hgp chit chira c4 nhém chirc amin va
nhém chirc hydroxyl trong d6 hgp chét chira cd nhém chirc amin va nhém chirc
hydroxyl c6 cu tric HoN-L-OH, trong d6 L 13 alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoic
phan nhénh hodc chudi alkaryl ma c6 thé chira cac nguyén tir khac loai, dé tao thanh
hén hop phan tmg thit hai;

(4) cho hén hop phan tmg thir hai dugc tao thanh trong budc (3) bang cach phun
vao khuén c6 hinh dang mong mubn & nhiét d6 va trong thoi gian du dé tao thanh san
phdm polyme héa rén nhiét; va

(5) théo san phdm polyme hoéa ra khéi khudn @& tao thanh san phim quang hoc
trong subt.

Nhiéu thanh phin va budc quy trinh c6 thé bao gdm bit ky thanh phin va budc
quy trinh nhu duge mo ta & trén.

Vi du thue hién sing ché

Céc vi du sau ddy mo ta sy hinh thanh san phdm quang hoc theo sang ché. Cac
san phim quang hoc dugc mé ti dic diém bing céc tinh cht vat Iy. Trong cac vi du
trén, gid tri 4§ cung té vi Fisher (“FMH”) dugc xé4c dinh theo ISO 14577 b'?mg viéc su
dung Hé théng do ludng d6 cimg t& vi H100C sin c6 tir Fischer Technologies. Céc gid
tri ABBE (e) va Chi s§ Khiic xa (RI(e)) dwoc xé4c dinh bing viéc sir dung Hé théng do
ludng chi sb khiic xa/d6 diy mang méng Metricon Model 2010 Prism Coupler s&n c6
tir Metricon Corporation. Nhiét 6 chuyén hoa thuy tinh (Tg) dugc do bang quét nhiét
vi sai ho#c phan tich co khi ddng luc nhu dugce chi ra cho timg vi du.

Céc nguyén liéu dugc st dung trong céc vi du thuc hién sang ché dudi ddy dugc
viét tt nhu sau:

Isoxyanat Tén

Il isophoron diisoxyanat

12 4.4'-metylenbis(xyclohexyl isoxyanat)

I3
VESTANAT® 1890 (isoxyanat béo da chic tir Evonik Industries)

14 DESMODUR® N3300A (isoxyanat béo da chirc tir Bayer
MaterialScience)

I5 DESMODUR® N3400 (isoxyanat béo da churc tir Bayer
MaterialScience)

16 DESMODUR® N3600 (isoxyanat béo da chuc tir Bayer
MaterialScience)
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Amino Ruou

Al Etanolamin

A2 Dietanolamin

A3 Dietylenglycolamin

A4 amino-2-propanol

AS 2-amino-1-metyl-1-propanol

A6 2-amino-1-butanol

Polyol

P1 6-mol Bisphenol A bi etoxy hoa

P2 15-mol Bisphenol A bi etoxy hoa

P3 30-mol Bisphenol A bi etoxy hda

P4 Etandiol

P5 Propandiol

P6 Butandiol

P7 Pentandiol

P8 dietylen glycol

P9 Decandiol

P10 polyetylen glycol 200 g/mol

P11 polyetylen glycol 400 g/mol

P12 polyetylen glycol 600 g/mol

P13 DIEXTER® G 1100-225 (polyeste diol béo tir COIM USA, Inc.)
P14 CAPA® 2047A (polyeste diol béo tir Perstorp)

P15 STEPANOL® PD-200LV (polyeste diol thom tir Stepan Company)
P16 Trimetylolpropan

P17 trimetylolpropan etoxylat, 170 g/mol

P18 trimetylolpropan etoxylat, 450 g/mol

P19 trimetylolpropan etoxylat, 1014 g/mol

P20 15-mol pentaerytritol bi etoxy hoa

P21 trimetylolpropan propoxylat, 308 g/mol

P22 10-mol Bisphenol A bj etoxy hdéa

P23 tetrabrom Bisphenol A etoxylat, 631 g/mol

P24 SYN FAC® 8385 (Bisphenol A bi alkoxyl héa tir Milliken Chemical)
P25 polyetylen glycol, 1000 g/mol

P26 polypropylen glycol, 425 g/mol

P27 DIEXTER® G 1100-112 (polyeste diol béo tir COIM USA, Inc.)
P28 DIEXTER® G 5500-225 (polyeste diol béo tir COIM USA, Inc.)
P29 CAPA® 2077A (polyeste diol béo tir Perstorp)
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P30 Bisphenol A

P31 Thiodiglycol

P32 xyclohexandimetanol

Cac monome khéc

0] Metylendianilin

02 JEFFAMINE® D230 (polyete bi ngit mach amin tir Huntsman
Corporation)

03 JEFFAMINE® HK511 (polyete bi ngét mach amin tir Huntsman
Corporation)

04 JEFFAMINE® XTJ235 (Bisphenol A alkoxylat duoc két thic bing
amin tir Huntsman Corporation)

05 2,2’-thiodietanthiol

Céc vi dy tir 1 dén 37 minh hoa viéc san xuft cic san phdm quang hoc trong d6
cac nguyén liéu dugce trén 1An véi nhau va duc khudn. Cac thanh phén cua Hop phén A
duoc tron 18n véi nhau, khi sir dung, véi ty 1é duge mo ta trong Bang 1. Hon hop nay
dugc khir khi & nhiét 36 phong trong chan khong trong vong 4 gid. Trong mdt thung
riéng biét, cac thanh phin cta Hop phan B dugc héa hop va tron 13n véi ty 16 duge mod
ta trong Bang 1, sau d6 dugc khir khi trong chan khong & nhiét d§ phong trong 4 gid.
Dé duc khudn cac hop chit, Hop phén A va Hop phén B sau d6 dugc tron 14n véi nhau
trong chan khong trong khi dun néng dén khoang 80°C theo ty 1& dugc quy dinh trong
Bang 2. Khi dat dén b& ngoai ddng nhét, hdn hop d6 dugc nap vao khuén thuy tinh
kich thuée 15 cm x 15 cm x 0,3 cm d& dugc dun néng 1én dén 130°C tir trude. Nguyén
liéu dugc luu hoa trong 10 ¢ nhiét d6 130°C trong 18 gio. Nguyén li€u thu duge la
trong va khong mau, thé hién cac tinh chét dwoc liét ké trong Béang 2.
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Bang 1
Hop phén A Hop phin B
Vidu N Ty 1€ (theo s .
Phan tir .. Phan t Ty 1€ (theo khoi lugng)
khoi lugng)

1 I1:12 0,330:0,670 | A1:P1:P19 0,222 : 0,262 : 0,517
2 I1:12 0,291 :0,709 | A1:P1:P17:02 | 0,269 :0,516: 0,081 : 0,134
3 I1:12 0,290 : 0,710 { A1:P1:P17:03 | 0,270: 0,514 :0,081 : 0,135
4 I1:12 0,311:0,689 | A1:P1:P15:P18 | 0,240 : 0,329 : 0,240 : 0,190
5 I1:12 0,284 :0,716 | A1:P1:P10:P21 | 0,276 : 0,348 : 0,180 : 0,196
6 I1:12 0,325:0,675 | A1:P1:P10:P17 | 0,364 : 0,424 :0,121:0,091
7 I1:12 0,236 : 0,764 A1:P1:P5 0,348 : 0,326 : 0,326
8 I1:12 0,210:0,790 | A1:P1:P6:P17 | 0,261 : 0,353 :0,252: 0,134
9 12 , - Al1:P1:P11:P18 | 0,347 :0,405:0,162 : 0,087
10 I1:12 0,315:0,685 | A1:P1:P17:P27 | 0,236 :0,297 : 0,071 : 0,396
11 I1:12 0,310: 0,690 | A1:P1:P17:P29 | 0,242 :0,305:0,073 : 0,380
12 I1:12 0,299 :0,701 | A1:P1:P17:P28 | 0,253 :0,318:0,076 : 0,354
13 I1:12 0,295 : 0,705 | A4:P1:P14:P17 | 0,303 : 0,318 : 0,303 : 0,076
14 I1:12 0,295 :0,705 | A1:P1:P17:P26 | 0,258 : 0,325 : 0,077 : 0,340
15 12:13 0,088 :0,912 | A1:P1:P10:P17 | 0,311 :0,391:0,205 : 0,093
16 12:14 0,800:0,200 | A1:P1:P10 0,307 : 0,387 : 0,307
17 12:16 0,800:0,200 | A1:P1:P10 0,305:0,384 : 0,311
18 1215 0,800:0,200 | A1:P1:P10 0,307 : 0,387 : 0,307
19 12 - Al1:P1:P18:04 | 0,178 : 0,421:0,178 : 0,223
20 12 - A3:P1 0,595 : 0,405
21 12 - A3:P1:P25 0,482 : 0,265 : 0,253
22 12 - A3:P1:P10:P11| 0,475:0,317:0,096: 0,061:
23 12 - A3:P1:P16 0,538 : 0,419 : 0,043
24 12 - A3:P1:P17 0,463 : 0,463 : 0,075
25 12 - A3:P1:05 0,521:0,190 : 0,289
26 12 - A3:P1:P17:P26 | 0,539 :0,323 :0,054 : 0,084
27 12 - A3:P1:P17 0,615 :0,358 : 0,028
28 12 - A3:P11:P17:P2 | 0,457 :0,145:0,074 : 0,325
29 12 - A3:P16:P24 0,461 : 0,078 : 0,461
30 12 - A3:P17:P22 0,524 : 0,025 : 0,450
31 12 - A3:P1:P9:P17 | 0,410:0,317:0,225 : 0,048
32 12 - A3:A4:P1:P17 | 0,176 :0,248 : 0,496 : 0,080
33 12 - A3:A5:P1:P17 | 0,207 : 0,239 :0,477 : 0,077
34 12 - A3:A6:P1:P17 | 0,121:0,322:0,483:0,078
35 12 - A3:P1:P17:P31| 0,534 :0,237:0,085:0,144
36 12 - A3:P1:P17:01 | 0,361:0,378:0,72:0,189
37 12 - A3:P1:P17:P32| 0,154 :0,308 :0,075: 0,463
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Béang 2
Tinh chét vat ly
Vidu | A:B Ty l€ duc FMH
(N/mm?) |Tg,DSC(°C)| RI(e) Abbe (e)
(N/mm
1 0,549 : 0,451 91 97 1,5258 47
2 0,628 : 0,372 141 130 1,5298 47
3 0,630 : 0,370 141 130 1,5304 47
4 0,585:0,416 143 97 1,5311 47
5 0,638 : 0,362 143 117 1,5261 47
6 0,671:0,330 148 132 1,5292 48
7 | 0,728:0,272 150 129 1,528 47
8 0,790 : 0,210 143 120 1,5281 48
9 0,654 : 0,346 126 124 1,533 48
10 0,577 : 0,424 136 100 1,5279 49
11 0,588 : 0,413 127 106 1,5268 47
12 0,605 : 0,396 141 120 1,5256 48
13 0,604 : 0,396 132 108 1,5233 47
14 0,613 : 0,388 132 108 1,5232 47
15 0,679 : 0,322 133 125 1,5313 49
16 0,674 : 0,326 122 98 1,5315 48
17 0,671 :0,328 120 105 1,5311 47
18 0,674 : 0,326 114 100 1,5302 49
19 0,551 :0,449 114 98 1,5339 46
20 0,630 : 0,370 112 110 1,5321 48
21 0,585:0,415 91 89 1,5261 49
22 0,621 :0,379 118 103 1,5294 49
23 0,628 : 0,372 118 116 1,5319 48
24 0,611:0,389 119 112 1,5327 48
25 0,654 : 0,346 117 122 1,545 46
26 0,629 : 0,371 116 115 1,5288 48
27 0,641 :0,358 115 119 1,5309 48
28 0,606 : 0,394 117 122 1,5345 48
29 0,615:0,384 124 122 1,5316 46
30 0,607 : 0,393 109 101 1,5306 47
31 0,651 : 0,349 107 103 1,5274 48
32 0,637 : 0,363 129 128 1,5308 48
33 0,623 : 0,377 122 121 1,5297 48
34 0,627 : 0,373 117 119 1,5303 47
35 0,663 : 0,337 116 119 1,5312 48
36 0,603 : 0,397 119 132 1,5436 42
37 0,611 :0,389 108 119 1,5269 48
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Céc vi du tir 36-68 minh hoa viéc san xuét san phdm quang hoc bao gdm cac diol
chita ure ma d3 dugc tao ra trude khi duc khudn bing phan img gifta rugu amino va
rugu polyhydric véi isoxyanat.

Trude khi duc, hdn hop rugu polyhydric chira ure dugc tdng hop 1am Hop phén
B. Dbi v6i m3i Hop phin B trinh tu sau dugc theo sau: binh phan tng dugc trang bj
thiét bj khudy va nhiét ké dugc nap thanh phan rugu amino va rugu polyhydric cia
Hop phén B theo lugng duoc liét k& trong Bang 3. Hon hop rugu amino va ruou
polyhydric dugc khudy d& tao thanh dung dich ddng nhét. Thanh phén isophoron
diisoxyanat (I1) ctia Hop phin B dugc thém nhé giot vao dung dich kém theo khudy,
v6i tbe do du dé duy tri nhiét d6 phan ing dudi 60°C. Sau khi thém vao, nhiét do phan
tmg duoc duy tri gitta 55-80°C va viéc khudy dugc tiép tuc dén khi khong c6 isoxyanat
dwoc phat hién bing cam bién hdng ngoai (IR), mang lai chét 16ng nhét trong,

Céc nguyén liéu cta Vi du 38-68 duogc duc dé tao thanh san phém quang hoc
bing quy trinh sau: mét lwgng Hop phan B (rugu polyhydric chira ure) dugc khudy
gifra nhiét d6 60-80°C dudi diéu kién 4p sudt gidm trong 4 gid. Trong mdt binh khéc,
Hop phin A (4,4'-metylenbis(xyclohexyl isoxyanat), “I2”) dugc gitt yén dudi diéu
kién 4p suét giam dén khi dugc tach khi. Hop phén A sau d6 dugc thém vao Hop phén
B véi ty 18 dugc chi 1 trong Bang 4 va hén hop thu duge dugc khudy lién tuc dudi
diéu kién ap sut giam. Khi dat dén d6 trong, hdn hop duge rét vao khudn b?mg thiy
tinh hai ntra c6 d6 day 1a 0,125 in-so. Khudn dugc dit vao 16 da dun néng tir trude va
duoc dua vao chu trinh Iuu héa theo Bang 4. Khi d& khudn, polyme cimg trong dugc
thu lai, cho thdy cac tinh chét duoc liét ké trong Bang 4.
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Béang 3
. Hop phén B
Vidu | Hop phan A - -
Thanh phan Ty 1€ (theo khoi lugng)

38 12 11:A1:P1:P10 177:96:136:136
39 12 I1:A1:P1:P6 159:86:163:81
40 12 I1:A1:P1:P6:P17 145:78:108:74:40
41 12 I1:A1:P1:P5 173:94:89:89
42 12 I1:A1:P1:P5 153:83:156:78
43 12 I1:A1: P1:P5:P13 153:82:78:78:78
44 12 I1:A1: P5:P13 153:82:78:156
45 12 I1:A1:P4:P15 124:67:64:224
46 12 I1:A1:P1:P3:P4 149:81:37:117:77
47 12 I1:A1:P1:P5 173:94:89:89
48 12 I1:A1:P1:P16 104:57:314:60
49 12 I1:A1:P1:P3:P10 157:86:173:110:81
50 12 I1:A1:P3:P10:P20 157:86:164:81:118
51 12 I1:A1:P1:P3:P10 140:76:202:129:72
52 12 I1:A1:P1:P3:P10 123:67:231:148:63
53 12 11:A1:P1:P3:P4 130:71:56:179:67
54 12 I1:A1:P2:P10 207:112:154:106
55 12 I1:A1:P1:P19 124:67:356:89
56 12 11:A1:P1:P19 162:87:300:75
57 12 I1:A1:P1:P17:P18 167:91:230:26:60
58 12 I1:A1:P2:P17:P18 159:87:287:25:57
59 12 I1:A1:P1:P17:P18 133:72:313:21:48
60 12 I1:A1:P1:P17 125:68:294:64
61 12 I1:A1:P1:P17 150:81:308:38
62 12 I1:A1:P1:P17 154:84:336:20
63 12 I1:A1:P1:P10 168:91:230:86
64 12 I1:A1:P1:P2:P17 159:87:41:286:41
65 12 11:A1:P2:P17:P18 155:84:279:46:34
66 12 I1:A1:P3:P17:P18 157:86:284:34:47
67 12 I1:A1:P1:P8:P16 114:62:284:57:15
68 12 I1:A1:P1:P13:P16 173:94:221:89:16
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Bang 4.
Tinh chét vat ly
Vidy Ty lg¢ dac | Chu tfmh lwu | FMH T |
AB héa'-2 (N/mm?) o Ri(e) | Abbe'(e)
(N/mm ¢C)
38 |0,454:0,546 1 129 843 1,5283 49
39 |0,51:0,490 1 137 1103 1,522 47
40 |0,555:0,455 1 133 1153 1,5275 48
41 |{0,555:0,455 1 139 1243 1,5271 49
42 |0,53:0,47 1 137 1133 1,53 47
43 10,53:0,47 1 142 1134 1,5262 50
44 |0,53:0,47 1 144 1054 1,5222 50
45 10,52:0,48 1 167 1304 1,5293 48
46 | 0,539:0,461 1 138 1234 1,5262 50
47 10,555:0,445 1 148 1334
48 10,465:0,535 1 138 924 1,5375 45
49 |0,393:0,607 1 119 77 1,5316 48
50 |0,395:0,605 1 80 733 1,5212 49
51 |0,381:0,619 | 108 1,5325 47
52 |0,368:0,632 1 83 1,5336 48
53 | 0,496:0,504 1 125 1024
54 |0,421:0,579 2 136 96*
55 10,364:0,636 2 118 67
56 |0,375:0,625 2 130 834
57 0,425:0,575 2 135 109*
58 10,385:0,615 2 94 724 1,5279 46
59 10,413:0,587 2 125 914
60 | 0,449:0,551 2 133 109*
61 |0,422:0,578 2 135 100*
62 |0,406:0,594 2 133 100*
63 |0,425:0,575 2 135 974
64 |0,386:0,614 2 111 834
65 |0,402:0,598 2 112 844
66 |0,392:0,608 2 100 694
67 |0,468:0,532 2 131 96* 1,5362 46
68 |0,406:0,594 2 137 98* 1,5336 47

I Chu trinh Ivu héa 1: M3t nghiéng tir 50° dén 130°C trong hon 2 gid, sau d6 gitt
nguyén 8 gio.
2 Chu trinh Iwu hoa 2: Mit nghiéng tir 70° d&n 130°C trong hon 8 gid, sau d6 gitt
nguyén 16 gio. |

3 Tg dugc do bang DMA sir dung M4y phan tich co dong hoc Perkin Elmer Pyris

Diamond.
4Tg dugc do bang DSC sir dung thiét bi TA phén tich nhiét quét vi sai Q200.
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Trong khi cic phuong 4n dic biét cia séng ché dd dugc mo ta & trén cho muc
dich minh hoa, 13 hién nhién d6i voi nhitng ngudi cé hiéu biét trung binh trong linh
vuc k¥ thuat réng nhiéu bién thé cua cac chi tiét cua sang ché c6 thé dugce thuc hién ma
khong 1€ch ra khoi sang ché nhu d3 duoc x4c dinh trong cac yéu ciu bao hd dinh kém.
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YEU CAUBAO HO

1. Phuong phap san xuét san phdm quang hoc trong subt, khong dan hdi, phuong
phép nay bao gdm céc budc:

(1) héa hop @& tao thanh hdn hop phan tmg:

(a) thanh phén polyisoxyanat bao gdm mdt hoic nhiéu polyisoxyanat khac nhau;

va

(b) thanh phan hydro hoat tinh bao gdm:

(b1) thanh phin thir nhit khéng c6 nhém amino bao gdm it nhit mét ruou
polyhydric thir nhét; va
(b2) thanh phin tht hai bao gbm:
it nhit mgt rugu polyhydric thir hai vi/hosc it nhit mot polythiol, va
it nhit mot hop chét chita ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl va cé
c4u tric HoN-L-OH, trong d6 L 14 alkyl, aryl, aralkyl mach thing hoic phan
nhénh hozc chudi alkaryl ma c6 thé chira cdc nguyén tir khac loai mdt cach tiry
y’ 7 7
trong d6 it nhat mdt rugu polyhydric thir hai ¢6 khoi lugng phéan tir trung binh
sb 1a 60 dén 450;
(2) cho hdn hop phan tmg vao khuén & nhiét d6 va trong thoi gian du d tao thanh san
phdm polyme héa rin nhiét; va
(3) thao san phdm polyme hoéa ra khoi khudn dé tao thanh sin phdm quang hoc trong
subt.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 it hon 40% tinh theo khdi luong ctia rugu
polyhydric thir nhét, dua trén téng khdi lwong ciia rugu polyhydric thir nhét trong
thanh phén thir nhit (b1), c6 khdi lugng phan tir trung binh sb 16n hon 450. |

3. Phuong phép theo diém 2, trong d6 it hon 35% tinh theo khdi lwong ctia rugu
polyhydric thir nhét, dua trén tdng khdi lugng ciia rugu polyhydric thir nhét trong
thanh phén tht nhit (b1), c6 khdi lugng phan tir trung binh s§ 16n hon 450.

4. Phuong phép theo diém 3, trong d6 it hon 30% tinh theo khdi lugng ctia rugu
polyhydric thir nhét, dua trén tdng khdi luong ciia rugu polyhydric thir nhét trong
thanh phén tht nhit (b1) c6 khdi lvong phan tir trung binh sb 16n hon 450.

5. Phuong phép theo diém 1, trong d6 thanh phin polyisoxyanat bao gdm
isophoron diisoxyanat, dixyclohexylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,
diphenylmetan-4,4’-diisoxyanat, meta-tetrametylxylen diisoxyanat (1,3-bis(1-
isoxyanato-1-metyletyl)-benzen), va/hodc meta-xylylen diisoxyanat.

6. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét chira ca nhém chirc amin va
nhém chirc hydroxyl c6 khéi lugng phan tir trung binh s 14 60 dén 450.
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7. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét chira ca nhém chirc amin va
nhém chirc hydroxyl cé cong thirc:

R

H,N —ECHz—CH — o0 ]—H

n

trong d6 R 14 H hogic nhém alkyl C; - C4 va n 13 s6 nguyén tir 1 dén 10.

8. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét chtra ca nhém chirc amin va
nhém chicc hydroxyl bao gdm etanolamin, amino-2-propanol, 2-amino-1-metyl-1-
propanol, 2-amino-1-butanol va/hodc dietylen glycolamin.

9. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hdn hop phan img khéng c6 cac polyamin.

10. Phuong phap theo diém 1, trong d6 hdn hop phan tmg khong c6 cac hop chit
ma chira cd nhom chirc amino va nhém chirc thom.

11. Phuong phap theo diém 1, trong d6 hdn hop phan tmg khéng cé cic rugu
polyhydric ma chira cdc nhém thom.

12. Phuong phap theo diém 1, trong d6 (b2) cia thanh phin hydro hoat tinh (b)
bao gbm it nhit mét polythiol.

13. Phuong ph4p theo diém 1, trong d6 san phdm quang hoc trong sudt ¢6 chi sé
khiic xa it nhit 1a 1,52.

14. Phuong phap san xuit san phidm quang hoc trong subt, khong dan hdi,
phuong phép nay bao gdm cac budc:

(1) héa hop dé tao thanh hdn hop phan tmg:
(a) thanh phin polyisoxyanat bao gdm m6t hodc nhiéu polyisoxyanat khic nhau;
va
(b) it nhit mét rugu polyhydric thir nhét trong d6 thanh phin polyisoxyanat hién
dién véi hé sb ty luong du twong ddi so v6i nhém chirc hydroxyl;
(2) cho céc thanh phin phan tmg & nhiét d6 va trong thoi gian du dé tiéu thu tit ca cac
nhém chitc hydroxyl va tao thinh san phim trung gian bao gém chit tién polyme
polyuretan ma c6 cic nhém chirc isoxyanat trong hdn hop véi polyisoxyanat du;
(3) tron 14n san phim trung gian dugc tao thanh trong budc (2) véi it nhit mot hop
chit chita ca nhém chirc amin va nhém chirc hydroxyl, trong d6 hop chit chira ca
nhém chitc amin va nhém chitc hydroxyl ndy c6 cdu tric HoN-L-OH, trong d6 L 1a
alkyl, aryl, aralkyl mach thing ho#c phan nhanh hosc chudi alkaryl ma c6 thé chira cac
nguyén tir khéc loai mdt cach tuy y, va
tiy chon thanh phén hydro hoat tinh chira it nhit mot ruou polyhydric thtr hai va/hodc
it nh4t mét polythiol, d& tao thanh hdn hop phan tmg thir hai;
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(4) cho hdn hop phan tmg thir hai ma dugc tao thanh trong bude (3) bing cach phun
vao khuén & nhiét do va trong thoi gian da @ tao thanh san phdm polyme héa rin
nhiét; va

(5) théo san phdm polyme héa ra khoi khuon dé tao thanh san phidm quang hoc trong
suot.
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