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

o comnemoemeroe 0 JIAMMITRI
CUC SO HUU TRi TUE
1-0027211
(51)7  CO7D 229/00; COSG 18/00 (13) B
(21) 1-2013-03570 (22) 12/11/2013
(30) EP12192416 13/11/2012 EP
(45) 25/01/2021 394 (43) 25/08/2014 317A

(73) EMS-Patent AG (CH)
Via Innovativa, CH-7013 Domat/Ems, Switzerland
(72) Dr. rer. nat. Andreas KAPLAN (DE).
(74) Coéng ty TNHH S¢ hitu tri tué Théao Tho Quyén (INVENCO.,LTD)

(54) QUY TRINH DIEU CHE HQP CHAT 4,4"-
METYLENBIS(PHENYLISOXYANAT)DIME VA HQP CHAT 4,4'-
METYLENBIS(PHENYLISOXYANAT)DIME THU DUQC TU QUY TRINH
NAY

(57) Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché 4,4'-metylenbis(phenylisoxyanat) dime (MDI

dime) khac biét & chd MDI dime thu dugc c6 d6 tinh khiét cao. MDI dime dugc diéu ché

theo quy trinh ctia sang ché khéac biét & chd gan nhu khong co MDI va ca cac dan xuat ure.

Ngoai ra, sang ché dé cap dén MDI dime twong Gng va MDI dime nay duoc st dung 1am

chat lién két ngang cho polyuretan.
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Linh vwce k§ thuit dwgc dé cap

Sang  ché dé cap dén quy trinh didu ché 44-
metylenbis(phenylisoxyanat) dime (MDI dime) khac biét voi MDI dime
thu duge hién nay 13 ¢6 do tinh khiét cao. MDI dime duoc diéu ché bang
quy trinh theo sang ché khéc biét & chd hau nhu khong chira MDI va cling
nhu cac dan xuit ure. Ngoai ra, sdng ché @ cap dén MDI dime twong tng

va MDI dime nay dugc st dung lam chét lién két ngang cho polyuretan.

Tinh trang ky thuit cia sang ché -

4.4'-metylenbis(phenylisoxyanat) dime (MDI dime) la dé» biét. 4,4'-
MDI dime c6 sb dang ky CAS 17589-24-1.

Quy trinh diéu ché MDI dime da dugc biét dén tir JP 09-328 474 cua
Nippon Polyuretan. Trong truong hop quy trinh nay, dau tien, MDI dugc
hoa tan trong etylaxetat va tron véi chét xuc tac. Sau d6, MDI dime dugc
loc bd sau 24 gio. Tuy nhién, vén d& ndy sinh tir JP 09-328 474 (xem vi du
3) 14 san phAm phén @mg chi gdm téi da 81% MDI dime. Do d6, MDI dime
thu duoc theo tai liéu Nhat Ban cling c6 ty 1é cao MDI monome hodc dan
xuat ure. Do d6, MDI dime nay cling la thich hop lam chét lién két ngang
cho polyme chi theo cach han ché.

Tuy nhién, d6i v6i nhiéu ung dung, cu thé 1a dé dung lam chit lién
két ngang cho polyme, quan trong la 4.4'-MDI dime c6 mat v6i do tinh
khiét cao. Cu thé 1a dé sir dung lam chét lién két ngang cho polyuretan, yéu
cAu can thiét @ diéu ché 1a 4,4-MDI dime khong chira MDI monome va
dan xuét ure. D41 v4i tmg dung ndy, cling quan trong 1a MDI dime co6 thé

d2 dang duoc bao quan va c6 sdn véi c& hat dong nhat.

Ban chét k¥ thuit cda sang ché
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Do d6, muc dich cua sang ché 1a tao ra quy trinh diéu ché 4,4'-MDI
dime ma cho san pham c6 d¢ tinh khiét cao. Do d6, mong mudn rang 4,4'-
MDI dime khong ¢c6 MDI monome va dAn xuét ure. Ngoai ra, sang ché bao
gbm 4,4-MDI dime twong ung va 4,4'-MDI dime nay duoc st dung lam

chét lién két ngang cho polyuretan.

M ta vin tit hinh vé

Fig. 1 thé hién su phan bd ¢& hat cia MDI dime duge diéu ché theo
sang ché, MDI dime nay da dugc xt ly bang budc nghién khac sau budc e).
M ta chi tiét sang ché

Vé quy trinh, sang ché dat duoc nho dAu hiéu trong diém 1 yéu ciu
bao ho va, vé MDI dime, nho d4u hiéu trong diém 10 yéu cAu bao hd. Céc
diém yéu ciu bao ho phu thudc boc 16 sy mé rong co 19i. MDI dime nay
duoc st dung 1am chét lién két ngang cho polyuretan duoc dé cap trong
diém 15 yéu cau bao ho.

Quy trinh theo sang ché khéc biét boi viée dé xuét, trong bude thu
nhét a), dung moi chaa chét xuc tac, dung moi nay dugc chon sao cho no
thich hop lam dung mdi cho 4,4-metylenbis(phenylisoxyanat). Ngoai ra,
trong truong hop budc thir nhét nay, can thiét 1a budc nay dién ra trong moi
trudmg khi tro & nhiét d cang thap cang tét, cu thé 1a & nhiét do > 25°C
dén tdi da 45°C.

Trong budc tiép theo b), 4,4-metylenbis(phenylisoxyanat) néng chay
va/hodc dugce hoa tan, tic 1a MDI, duogc bd sung vao két hop voi khudy.
Sau d6, san phim nay bét du két tha.

Sau d6, phan (g nay duoc gian doan bdi viée bd sung chit khtr hoat
tinh (budc c)). Trong truong hop budc nay, chu yéu 1a, sau khi ngmg phan
Ging, viéc khudy tiép tuc dién ra trong khoang thoi gian nhét dinh. Khoéng

thoi gian nay nam trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gio.
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Tiép theo bude nay, MDI dime dugc tach khoi dung moi (bude d))
va duogc tinh ché trong budc e).

Trong trudng hop quy trinh theo sang ché, dac biét quan trong la
trinh tu chinh x4c cla cac budc tlr a) dén e) néu trén duoc duy tri mot cach
chinh x4c. Ciing quan trong la viéc quén ly phéan ung, cu thé 1a muc nhiét
do. Can thiét 14, nhu néu trong budc a), phai duy tri nhiét do nam trong
khoang > 25°C dén 45°C.

Do d6, uu tién néu nhiét do trong budce a) duge duy tri & 30 dén
40°C.

P& bd sung MDI néng chay va/hodc dugce hoa tan, uu tién bd sung
tung giot.

Viéc cung cap dung moi chira chét xuc tac duoc thue hién trong moi
truong khi tro, khi tro dugc chon tir nito, argon va/hodc heli. T6t hon, néu
ham luong nude trong khi tro nay duoc didu chinh dén ti da 0,01% thé
tich, tot hon 1a dén t6i da 0,005% thé tich.

Céac chét xuc tac thich hop chira trong dung dich theo budc a) duoc
chon tir phosphin béc ba, phosphin dugc thé bang amino, imidazol,
guanidin, pyridin dugc thé & vi tri 3 hoic 4, pyridin dugc thé & vi tri 3 va 4,
amidin vong, antimon pentaflorua, bo triflorua hoac hdn hop cua ching.

Tét hon, néu st dung phosphin bac ba, béo hoac hdn hop phosphin
béo-thom, trialkylphosphin, tris(N,N-dialkylamino)phosphin,
dialkylimidazol, 4-N,N-dialkylaminopyridin, pyridin dugc thé bang nguyén
t N & vi tri 3 va 4 va ching dugc lién két béng doan cacbon — tdt hon 12
doan cacbon no hai cAu tir — hodc hdn hop ctia chung lam chat xuc tac.

Uu tién su  dung tris(N,N-dialkylamino)phosphin, 1,2-
dialkylimidazol, 4-N,N-dialkylaminopyridin hoédc hdn hop cua chung lam
chét xuc tic.

Pic biét wu tién sit dung tris(N,N-dimetylamino)phosphin, tris(N,N-
dietylamino)phosphin, 4-N,N-dimetylaminopyridin, 4-N,N-
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dietylaminopyridin, 1,2-dimetylimidazol, 1,2-dietylimidazol hodc hén hop
cta chung lam chét xuc téc.

Phosphin con dugc goi la phosphan hodc phosphoran.

Lam chét khit hoat tinh dé dimg phan tng (budc c)), tat ca cac chat
khir hoat tinh thong thuong déu co thé duoc sir dung. Vidu vé cac chit nay
13 axit manh, clorua axit, anhydrit axit hodc chét alkyl hoa.

T4t hon, néu st dung axit cloaxetic, axit tricloaxetic, axit trifloaxetic,
axit metansulphonic, axit perflobutansulphonic, axit phosphoric, axit
cloroformic, benzoyl clorua, clorua cta axit dimetylcarbamit, anhydrit cua
axit axetic, anhydrit cua axit sucxinic, dimetylsulphat, metyliodua, metyl
este cua axit toluensulphonic hoéc hdn hop cta chiung lam chét khir hoat
tinh.

Benzoyl clorua duoc dugc dac biét vu tién dung lam chat khu hoat
tinh.

Viéc tich MDI khéi dung méi (bude d)) dugce thuc hién bang mot
hoic két hop nhiéu phuong phép tach co hoc 8 tach rén-long. Tt hon, néu
it nhat mot phwong phap tach co hoc duge chon tir nhom bao gdm lang,
loc, ly tdm va tach bang xyclon.

Trong truong hop ling, viéc tach co thé duoc thuc hién bang
phuong phép trong luc hodc luc ly tam.

Trong trudng hop loc, viée tach c6 thé dugc thuc hién béng trong
luc, luc ly tdm hodc sy chénh léch ap suat. Su chénh léch ap suét c6 thé
lién quan dén ap suét thdp (chan khong) hodc ap suét cao.

Viéc loc c6 thé duge thyc hién bing thiét bi loc chan khong, thiét bi
loc kiéu dia quay, thiét bi loc kiéu tréng, thiét bi loc kidu 14, thiét bi loc
kiéu tAm, thiét bi loc kiéu dai, thiét bi loc kiéu vit, may loc ép, may loc €p
kiéu mang, may ép ddy dai hodc két hop cua cac thiét bi nay.

Ly tdm cé thé duoc thuc hién bang mdy ly tdm bang tai kiéu vit

thanh rén, may ly tdm kiéu dia, may ly tam kiéu dia quay, may ly tam ludi
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sau, may ly tam kiéu ddy, thung ly tdm, may ly tdm lang gan, may phén ly
hoic két hop cac thiét bi nay.

Tét hon, néu hydroxyclon dugc st dung trong truong hop tach bang
xyclon.

Tiép theo budc e), nhu di timg dugc biét tir phan tinh trang k¥ thuat
cua sang ché, 1am kho MDI dime c6 thé duoc thuc hién, tdt hon la duoc
thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 40°C dén 60°C trong chén khong
hodc dong khi tro trong thoi gian nam trong khoéang tir 12 dén 24 giv. Tét
hon nita, néu lam kho dugc thuc hién & nhiét d6 nam trong khoang tir 40°C
~ dén 50°C trong chan khong trong thoi gian nam trong khoéang tir 12 dén 20
gio.

Tét hon, néu MDI dime dugc 1am khd sau budc e).

Dung mdi thich hop cho quy trinh theo sang ché 1a dung mdi c6 thé
hoa tan MDI monome hoan toan & nhiét dd phan Gng duge néu, tac 1a &
nhiét do > 25°C dén 45°C. Ham luong nudc ctia dung moi phai la tbi da
0,04% trong luong, 6t hon 12 ti da 0,02% trong lugng, déc biét tét hon 1a
t81 da 0,01% trong luong.

Vi du v& dung moi la axeton, N-metylpyrolidon, benzen, etylaxetat,
axetonitril, nitrometan, kerosin, octan hodc hdn hop cua ching.

Céac tac gid sang ché ¢6 thé chig minh duoc ring etylaxetat dac biét
thich hop lam dung méi. Trong trudng hop quy trinh theo sang ché, t6t hon
néu quy trinh dién ra, trong khi tinh ché MDI dime, vé6i cung mot dung moi
duoc st dung cho phan tng. Tét hon, néu etylaxetat dugc sit dung cé cho
MDI monome va cho budc tinh ché.

Ngoai ra, sang ché d& cap dén 4 4'-metylenbis(phenylisoxyanat)
dime c6 thé duoc didu ché theo quy trinh néu trén. MDI dime theo sang ché
khéc biét & chd hau nhu khong chira MDI monome. Can phai hiéu ring hau
nhu khong chira MDI monome nghia 1a MDI dime chira MDI monome v&i

lugng it hon 1% trong lugng, tot hon 14 it hon 0,5% trong luong, dic biét
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t8t hon 1a it hon 0,1% trong lugng, ddc biét tdt hon nita 13 it hon 0,08%
trong lwong. Ngoai ra, MDI dime theo sang ché khong c6 ty 1€ san pham c6
thé duoc phat hién bing hén hop phép do phd khbi-séc ky long tinh nang
cao (High Performance Liquid Chromatography Mass Spectrometry:
HPLC-MS) véi may do UV va mdy do khoi, nhu trime, tetrame, pentame
hodc tham chi cac oligome cao hon. MDI dime theo sang ché hau nhu con
khong c6 cac dan xuét ure. Can phai hidu ring hau nhu khong chﬁ:a‘d?m
xuét ure nghia 12 MDI dime chira din xuét ure v6i luong it hon 10% trong
luong, t6t hon 13 it hon 7% trong luong, dédc biét tot hon 14 it hon 4% trong
lugng, dac biét tot hon nita 1a it hon 2% trong luong.

MDI dime d6 tinh khiét cao theo sang ché duoc tao ra sin sang dé
dung, theo sang ché, tdt hon 1a & dang bot. Ngoai ra, MDI dime c6 thé duoc
xu 1y, sau budc d) (tich MDI dime thu duoc khoi dung moi) va tinh ché
MDI dime thu dugc bang dung moi (budc e)), bang quy trinh nghién sao
cho sau do ¢ hat trung binh dso ctia bt ¢6 mat nam trong khoang tir 1 dén
4 um, tot hon 13 & 2 pm.

MDI dime tinh khiét cao theo sang ché 1a dac biét thich hop lam chét
lién két ngang cho polyme va, cu thé 13, cho polyuretan dé san xuét vat liéu
bot va vat liéu cach dién, vi dy, & dang bot mém, cing hodc nguyén khoi,
hodc vat liéu ran khong dugc tao bot hodc vat liéu cao su dan hoi cho cac
thuong phém, nhu ghé ngéi, nhya duc, nhya son, vat li€u chéng thdm, nhua
két dinh hodc vat liéu phu cho da tdng hop va chét phu trg nganh dét. Cing
da chiing minh dugc rang MDI dime theo sang ché c6 kha ning phan Gng
cuc cao va do d6 lam cho thanh phém ¢6 dic tinh co hoc hoan hao sau khi
lién két ngang.

Sau day, sang ché duoc giai thich chi tiét hon c6 dua vao phuong an
chung va vi du didu ché riéng va con dua vao Fig. 1.

Nhu duoc thay tir Fig. 1, MDI dime trong truong hop nay c6 su phan
bd ¢& hat rat hep. MDI dime & dang tinh khiét cao, nhu néu trén, két hop
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v6i sy phan bd hat rAt min dic biét thich hop lam chét lién két ngang cho
polyuretan. Nho' do6, kha nang phan ung rét cao da duge ching minh, diéu
nay mdt mat 1a do do tinh khiét cao, va mit khac 1a do sy phan bd c& hat.
Ngoai ra, MDI dime, nhu néu trén, c6 dac tinh bao quan hoan hao va do do

dic biét thich hop lam chét lién két ngang cho polyuretan.

Vi du thye hién sang ché

Quy trinh diéu ché MDI dime duoc thuc hién trong dung dich trong
khi quyén tro khong c6 nudce ¢ nhiét do nam trong khoang tir 30 dén 40°C.
Dung moi chira chit xuc tac da duogc hoa tan dugce cho vao trong do. Ngoai
ra, MDI dugc 1am nong chay hodc dugc hoa tan dugc bd sung ting giot
vao két hop véi khudy trong 0,5 dén 3 h. Sau khi bd sung mot nira, san
phém bét dau két tia. Sau khi bd sung timg giot vao, khudy & nhiét do phan
tmg trong 1 dén 4 h nita. Sau d6, phan ng nay duoc gian doan bang cach
b6 sung chat khir hoat tinh, khudy & nhiét do phan tng trong 0,5 dn1,5h
nita sau khi b sung. Mé nay dugc loc bang thiy tinh xbp hozc hdn hop
nu thuy tinh gém trong chan khong sau khi lam ngudi dén nhiét do trong
phong va sau d6 duogc rira it nhét hai 1an bang dung moi. Lam kho trong
chan khong hoc dong khi tro ¢ nhiét do nim trong khoang tir 40 dén 60°C
trong 12 dén 24 h.

Do d6, MDI dime thu dugc khong chira trime, tetrame, pentame hay
cac oligome cao hon ma ¢o thé duoc phét hién bang HPLC-MS véi may do
UV va may do khdi.

St dung nito, argon hodc heli lam khi tro, ham luong nudc cua cac
khi nay tdi da 12 0,01% thé tich.

Dung m6i dugc lam kho dén ham luong nudc tdi da 0,04% trong

luong.
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Néu stt dung MDI néng chdy cho phan ung, thi n6 nén dugc lam
nong chay ¢ nhiét do t5i da 60°C, tét hon 1a & nhiét do nam trong khoang
tlr 45 dén 55°C.

X4c dinh ham Iwgng MDI monome trong MDI dime

MDI monome duge chiét tir MDI dime va dugc tao din xuét bang
etanol trong phan chiét.

MDI dime dugc chiét cho muc dich nay bang 25 ml etylaxetat trong
binh ddy tron 50 ml trong ndm git & nhigt d6 23°C, khudy béng may khudy
tr. Phan chiét duoc loc va nude loc duge chuyén vao binh do 50 ml. Sau
d6, phan chiét nay dugc nap ddy etanol dén 50 ml, dé yén trong 30 phit &
23°C, loc va ling gan trong binh thuy tinh.

Quy trinh nay dugce duge thyc hién véi trong luong ban dau thip (1
mg MDI dime trén mt ml etylaxetat) va v6i trong lugng ban dau cao (25
mg MDI dime trén mot ml etylaxetat).

Viéc xac dinh néng d6 cia MDI monome trong phﬁn chiét dugc thuc
hién bang HPLC theo phuong phap chuin ngoai.

Thiét bi HPLC, Acquity UPLC cta cong ty Waters Corp. dugc sur
dung, cot BEH C18 by Waters Corp. (dai 10,0 cm, duong kinh trong 2,1
mm, ¢& hat nhdi 1,7 um. Hon hop gradien axetonitril/nuéc véi tdc do chay
la 0,4 ml/phut lam chét giai hdp. Viéc phat hién dugc thyc hign bing may
do UV & budc soéng 254 nm.

MDI duogc st dung lam chuén ngoai. [t nhéat 3 trong lugng ban dau
duge can, duoc hoa tan trong 50 ml etylaxetat/etanol ty 1€ 1/1 (thé tich/thé
tich) va duoc ling gan. Pudng thang dinh c& dugc tao ra bing phan mém
Empower 2 of Waters Corp. va phai co hé sé tuong quan it nhét 12 0,999.

Ham lugng ctiia MDI monome tinh theo % trong luong dugc tinh
bang cong thirc sau:

MDI monome = ([(KA —KB) x V] : EA) x 100
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KA ndng d6 cia MDI monome tinh theo mg/ml véi trong
lwong ban dau cao
KB ndng d ciia MDI monome tinh theo mg/ml v&i trong
lugng ban d4u thép
V  thé tich etyl axetat tinh theo ml
EA trong luong ban dau cua MDI dime véi trong luong ban
dau cao tinh theo mg
Axetonitril, etanol va etylaxetat dugc st dung véi do tinh khiét phan
tich (dung dé phan tich). Nudc 1a nudce dugce cét hai lan.
Gi4 tri trung binh sb hoc ctia ba 14n do duoc chi ra.
Xéc dinh o tinh khiét cia MDI dime
Do tinh khiét cia MDI dime dugc xac dinh bang HPLC-MS véi may
do UV va may do khdi, sy tuong tng ctia cdc dinh dugc thuc hién thong
qua khdi luong. D9 tinh khiét cia MDI dime duoc biéu thi & dang % dién
tich (% dién tich), tong dién tich cia tAt ca cac dinh nho d6 tuong tmg voi
100% dién tich. Céc gia tri dugc néu la gia tri trung binh sb hoc cta ba 1an
do. |
10 mg MDI dime dugc hoa tan cho muc dich nay trong hdn hop gém
5 ml tetrahydrofuran va 5 ml metanol & 23°C, dé yén trong 30 phut nita.
Sau d6 @8 tao dan xuét bang metanol, loc va ling gan trong binh thiy tinh.
St dung thiét bi HPLC, Acquity UPLC cua cong ty Waters Corp.,
Jam cot, BEH C18 cua Waters Corp. (dai 10,0 cm, duong kinh trong 2,1
mm, ¢& hat nhdi 1,7 pm). Hon hop gradien axetonitril/nude lam chét giai
hép. May do UV hoat dong & budc song 254 nm va mdy do khéi SQ kiéu
ion hoa phun dién tir (Electro-Spray-lonisation: ESI).
Axetonitril, metanol va tetrohydrofurane dugc st dung vGi do tinh
khiét phan tich (dé phan tich). Nudc 1a nude duge cét hai 1an.

Vi du diu ché 4,4'-metylenbis(phenylisoxyanat) dime

-10-
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Thiét bi phan (mg gdm binh phan tmg hinh try hai thanh (thé tich 1 1)
véi van xa day, canh khuéy, 16p phu nén, ba phéu giot, hai trong s6 do 1a
hai thanh, mot 12 hdn hop ndu thuy tinh G4 duoc ndi v6i van xa day va
bom chén khong.

Thiét bi nay duoc 1am cho tro ba lan bang chan khong (3kPa) va
nito. Toan by quy trinh didu ché MDI dime dién ra dudi dong nito.

Trong binh phén tng, nhiét 4o duoc kiém soat dén 35°C, 500 ml
etylaxetat trong do 1,0 g 4-N,N-dimetylaminopyridin d4 hoa tan dugc b6
sung vao bang phéu giot va nhiét do duge kiém soat trong binh phan Ung
dén 35°C.

130,0 g MDI dugc néng chay trong 10 sdy khong khi tuan hoan &
50°C duogc bd sung vao b%mg phéu giot nhiét do duoc kiém soat dén 50°C
trong 45 phut két hop véi khudy. Do d6, dam bao rdng nhiét do cia hdn
hop phan tmg van ¢ 35°C. Sau khi bd sung khoang mot nira luong nay, san
phim bt dau két tua.

Sau khi bd sung MDI, tiép tuc khudy trong 2 git nira & 35°C.

Sau d6, 1,27 g benzoyl clorua, dugc hoa tan trong 5 ml etylaxetat,
duoc bd sung vao béng phéu nho giot dugc kiém soat nhiét do dén 35°C
trong 10 phut két hop v6i khudy va dugc khudy trong 15 phut nita.

Sau d6, mé nay dugc lam lanh dén 23°C va loc & ap suit 550mbar
(55kPa) bang hon hgp ndu thity tinh G4. San pham nay dugc rira hai 1an lan
luot bing 100ml etylaxetat va lam khd ¢ 50°C va 30mbar (3kPa) trong 16h.

Hiéu sut 120,5 g, tirc 1a 92,7% trong luong, tuong ung voi trong

lugng ban dau cua MDI.
San phim nay gbm:
0,07 % trong luong MDI monome*
99,5 % dién tich MDI dime, dugc tao dan xudt**
0,5 % dién tich ure dime, duoc tao dan xuét **

* x4c dinh duoc bing cach chiét va HPLC

-11-
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**  x3c dinh duogc bé‘mg HPLC-MS, dugc biéu thi & dang % dién
tich (% dién tich).

-12-
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YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh didu ché 4,4'-metylenbis(phenylisoxyanat) dime (MDI dime)
bao gdm cac budc sau:

a) cung cip dung mdi chua chdt xtGc tic cho 44'-
metylenbis(phenylisoxyanat) (MDI) v6i moi truong khi tro & nhiét do nam
trong khoang tir > 25°C dén 45°C,

b) bd sung MDI néng chay va/hodc dugc hoa tan két hop véi khudy
trong thoi gian nim trong khoang tir 0,5 dén 3 gio,

¢) bd sung chét khir hoat tinh, v6i diéu kién 1 viée khudy dién ra
trong thoi gian nim trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gio & nhiét do phan tng
duoc néu,

d) tach MDI dime thu dugc khoi dung moi va

e) tinh ché MDI dime thu duoc bang dung moi.

2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, trong budc a), nhiét do nam
- trong khoang tir 30°C dén 40°C duogc duy tri va MDI néng chdy va/hodc

dugc hoa tan (budce b) duoc bd sung vao ting giot.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, khac biét & chd, khi tro dugc chon tir nito,
argon va/hodc heli, ham luong nuée trong do t6i da 12 0,01% thé tich, cu

thé 12 0,005% thé tich.

4. Quy trinh theo it nhit mdt trong sd cac didm tr 1 dén 3, khac biét & chd,
chét xuc tac dugc chon tir nhom bao gdm phosphin béac ba, phosphin dugc
thé béng amino, imidazol, guanidin, pyridin duoc thé & vi tri 3 hodc 4,
pyridin dugc thé & vi tri 3 va 4, amidin vong, antimon pentaflorua, bo
triflorua va hdn hop cuia ching, tdt hon 1a dugc chon tir nhom bao g@)m
phosphin béc ba, béo hodc hdn hop béo-thom, trialkylphosphin tris(N,N-
dialkylamino)phosphin,  dialkylimidazol, 4-N,N-dialkylaminopyridin,
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pyridin dugc thé bang nguyén tt N & vi tri 3 va 4 va duoc lien két thong
qua doan cacbon, cu thé 1a doan cacbon no hai cAu ta, va hdn hop cua
ching, t6t hon nitta 1a duwgc chon tr nhom bao g@)m tris(N,N-
dialkylamino)phosphin, 1,2-dialkylimidazol, 4-N,N-dialkylaminopyridin va
hdn hop cia ching va tdt hon nita 1a duoc chon tir nhdém bao gdm tris(N,N-
dimetylamino)phosphin, tris(N,N-dietylamino)phosphin, 4-N,N-
dimetylaminopyridin, 4-N,N-dietylaminopyridin, 1,2-dimetylimidazol, 1,

2-dietylimidazol va hdn hop cua ching.

5. Quy trinh theo it nhat mot trong 36 cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd,
chat khtr hoat tinh dugc chon tir nhom bao gém axit manh, clorua axit,
anhydrit axit hoac chét alkyl hoa, tdt hon 1a dugc chon tir nhom bao gdm
axit cloaxetic, axit tricloaxetic, axit trifloaxetic, axit metan sulphonic, axit
perflobutan sulphonic, axit phosphoric, axit cloroformic, benzoyl clorua,
clorua axit dimetyl carbamit, anhydrit axit axetic, anhydrit axit sucxinic,
dimetyl sulphat, metyl iodua, metyl este cua axit toluen sulphonic va hdn

hop ciia chiing va, dic biét uu tién benzoyl clorua.

6. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac didm tir 1 dén 5, khac biét & chd,
viéc tach san pham phéan tng trong budce d) dugc thuc hién bing mot hodc
két hop nhiéu phuong phép tich co hoc @& tach rén-long, tot hon néu
phuong phép tach co hoc duoc chon tir nhom bao gém sa léng, loc, ly tm

va ling bing xyclon.

7. Quy trinh theo it nhat mot trong s6 cac didm t 1 dén 6, khac biét & chd,
sau budc e), thuc hién budc lam kho trong chan khong hodc dong khi tro &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 40°C dén 60°C trong thoi gian nam trong

khoang tir 12 dén 24 gio.

8. Quy trinh theo it nhat mot trong sé cac didm tir 1 dén 7, khac biét & chd,

dung mdi dugc chon tir nhom bao gém axeton, N-metylpyrolidon, benzen,
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ctylaxetat, axetonitril, nitrometan, kerosin, octan va hdn hop cua chung,

dac biét vu tién etylaxetat.

9. Quy trinh theo it nhit mot trong s céc diém tir 1 dén 8, khéc biét & chd,
ham lugng nudc ciia dung moi tét hon 1a t6i da 0,04% trong lwong, tot hon

nira 12 t6i da 0,02% trong lugng va tét hon nita 1a 0,01% trong lugng.

10. Hop chét 4,4'-metylenbis(phenylisoxyanat) dime (MDI dime) thu dugc
bing quy trinh theo it nhit mot trong sb cac diém tir 1 dén 9, khéc biét &
chd MDI dime nay chita MDI monome véi luong it hon 1% trong lugng,
t8t hon 14 it hon 0,5% trong luong, tdt hon nita 1a it hon 0,1% trong luong,
t5t hon nira 1a it hon 0,08% trong lugng va MDI dime nay c6 mat & dang
bét, trong d6 duodong kinh trung binh dsy ciia cac hat bt 1a nam trong

khodang tir 1 dén 4 pm.

11. Hop chit MDI dime theo diém 10, khac biét & chd, MDI dime nay
khong chira san phidm oligome, nhu trime, tetrame, pentame hodc cic

oligome cao hon nita.

12. Hop chéat MDI dime theo diém 10 hodc 11, khac biét & chd, MDI dime
nay hau nhu khong chira dAn xuét ure, cu thé 1a it hon 10% trong luong, tbt
hon 14 it hon 7% trong lugng, déc biét t8t hon 12 it hon 4% trong luong va

dic biét tot hon nita 13 it hon 2% trong luong.

13. Hop chit MDI dime theo it nhat mot trong sé cac diém tir 10 dén 12,
khac biét & chd, duong kinh trung binh dsy ciia cac hat bot duoc diéu chinh

dén 2 pm.
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