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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap diéu ché Iisoxyanat beo ¢ kha nang ngan chan su
xudt hién cua céc phan tng phy va viéc san xuat san pham phu. Phuong phap diéu ché
isoxyanat béo bao gébm budc cho phan tmg mudi ctia amin béo véi phosgen, trong d6 budc
phén ing bao gom budc phan u:ng thir nhat ma phosgen dugc b6 sung dau tién va dugc cho
phan g véi mudi ciia mudi amin béo & nhiét do nam trong khoang tir 80 dén 100°C, va
budc phan tng thir hai trong d6 phosgen dugc bd sung thi hai va dugc cho phan ng voi
san pham thu duoc ciia budc phan tng thi nhat ¢ nhiét d6 nam trong khoang tir 120 dén
160°C, va trong d6 lugng phosgen dugc bo sung dau tién 1a ty 1¢ nhét dinh cta tong luong
phosgen.
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Linh vire ky thuit dwoe dé cap

Sang ché d& cap dén phuong phép diéu ché isoxyanat béo c6 do tinh khiét cao,
cu thé hon 13, d& cap dén phuong phap didu ché isoxyanat béo c6 dd tinh khiét cao bao
gdm polyisoxyanat béo c6 kha ning ngén chan sy xuét hién cua cac phan tng phu va

viéc san xuét san phém phu.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Xylylen diisoxyanat (sau day goi 1a XDI) bao gdm vong thom, nhung dugc phan
loai thanh thanh phan ctia isoxyanat béo, va 1 hop chét rat hitu ich 1am nguyén liéu tho
nhu nguyén liéu gbc polyuretan, nguyén liéu gbc polyure, nguyén liéu gbe
polyisoxyanurat va nguyén liéu twong ty trong linh vurc cia nganh cdng nghiép hoa chét,

cdng nghiép nhya va cong nghi€p son.

Thong thudng, isoxyanat béo duge san xuét bing phuong phap trong d6 nhiéu
phan (g phu xay ra trong qué trinh tbng hop va mubi duge tao thanh thdng qua phan
g véi axit clohydric khan hodc axit carbonic, va phan ung v61 phosgen. Nhu vi du,
trong truong hop cua XDI, n6 dugce san xuit bang cach cho phan Gng xylylen diamin
(sau day goi la XDA) véi axit clohydric khan dé tao thanh mubi amin-hydroclorua, va
sau d6 cho phan ung mubi nay véi phosgen. Cu thé hon, thong thuong, phuong phap
didu ché isoxyanat béo nhu XDI thong qua cdc budc phan Ung amin nguyén liéu tho
l6ng, vi du, dung dich chira XDA, véi axit clohydric khan dé tao thanh XDA-HCI
hydroclorua, gia nhiét hydroclorua dén nhiét do cao it nhit 100°C va sau do bd sung

phosgen dang khi ngoai ra dé thuc hién phan tng khi-long di duoc st dung.

Ly do tai sao phan Gng tién hanh dudi viéc gia nhiét ¢ nhiét do cao theo cach
thirc ndy diic biét 13, phan tng hinh thanh cia isoxyanat béo la phan rng thu nhiét thong
thuong, va gia nhiét lién tuc va bdo quan ¢ nhiét do cao trong phan ung dugc yéu cau
dé 1am tang hiéu suit cua no.

Tuy nhién, isoxyanat béo nhur XDI thuong c6 kha nang phan tng cua nhém amin
16n, va rat nhidu phan Gng phu x4y ra trong phén ung phosgen hoa. Tap chat dugc tao
thanh qua phan Gng phu anh huong dén phan tng hinh thanh nhya polyuretan, diéu nay

gay ra van dé 12 chét luong ctia nhya bi suy giam.
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Do su can thiét phai duy tri nhiét o cao trong qua trinh sén xuét isoxyanat béo
nhu dugc md ta bén trén, va kha ning phan Gng 16n cia isoxyanat béo dugc san xuét
nhur XDI, ¢6 nhitng nhugc diém ma kha ning tao thanh san phim phu va su xuét hién
cta cac phan tng phu do bién tinh nhiét hodc trong tw cla san pham ciling duoc ting,

do do, luong tai 16n thuong xay ra ngay c trong qua trinh loc.

Vi nhiing van dé nay, trudc day, mot s nd luc dd duogc thuc hién dé ngan chan
phan (mg phu trong qua trinh didu ché isoxyanat béo va viéc tao thanh san pham phu,
nhung chua c6 cong nghé hiéu qua nao dugc phat trién. Ngoai ra, c6 mot nhuge diém 13
su bdc hoi ctia phosgen xdy ra trong quy trinh san xuat dugc md ta bén trén va do do6 rui

ro cao hon.
Ban chét k§ thuit clia sang ché
Vén @& k¥ thuét can dugc giai quyét

Séang ché d& cap dén phuong phap didu ché isoxyanat béo c6 do tinh khiét cao,
¢6 thé chin sy xuét hién cia cac phan ing phu hodc vige tao thanh san phim phu 1am
budc phan Gng dugc tién hanh lién tuc trong qua trinh diéu ché isoxyanat béo st dung
phosgen.

Giai phép ky thuat dé giai quyét vén dé

Sang ché dé cap dén phuong phap didu ché isoxyanat béo bao gdm budc cho
phéan Gng mubi ctia amin béo voi phosgen, trong d6 budc phan tng bao gbm budc phan
tng thir nhit ma phosgen dugc bd sung dau tién va dugc cho phan ung véi mudi cia
amin béo & nhiét dd nam trong khoang tir 80 dén 100°C, va budc phan ing thi hai trong
do6 phosgen dugc bd sung lan hai va dugc cho phan Gmg v6i san phéam thu dugc ctia bude
phan tng thu nhét & nhiét d6 nim trong khoang tir 120 dén 160°C, va trong d6 lugng
phosgen dugc bd sung dau tién nam trong khoang tir 10 dén 30% khdi lugng clia toan

bd lugng phosgen dugc bd sung dau tién va thir hai.

Hiéu qua dat dugc cta sang ché

Theo phuong phap didu ché ctia sang ché, c6 thé giam thiéu su xuét hién ctia cc
phan g phy va viéc tao thanh san phim phy, va nho d6 dé tao ra isoxyanat béo c6 do
tinh khiét cao trong ning suét cao thong qua quy trinh didu ché don gian. Ngoai ra, thoi

gian phan tmg & nhiét dd cao cla phosgen tuong ddi ngin, va rui ro cla viéc boc hoi
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phosgen ciing c6 thé dugc giam déang ké.
M3 ta chi tiét sang ché

Céc thuat ngir dugc st dung & day chi dé mo ta cac phuong an cy thé va khong
¢6 y dinh gidi han sang ché. Viéc dién dat s6 it duge du dinh bao gbm dién dat s6 nhiéu,
trir khi bdi canh chi ra 18 rang khac. Nén dugc hiéu rang thuat ngit “odm”, “bao gdm”,
“c6”, v.v. dugc sir dung & day dé xac dinh sy c6 mit cla cac dic diém, sd, budc, thanh
phﬁn hodc td hop da néu cua no, nhung khong loai trir sy ¢6 mit hodc bd sung mot hodc
nhiéu dic diém, sb, budc, thanh phén hodc to hop khéac cua nd.

Vi cac phuong an theo sang ché d& bi anh hudng boi céac stra dbi va cac dang
thay thé, cac phuong an cu thé cua nd s& dugc minh hoa va mo ta chi tiét bén dudi. Tuy
nhién, né€n dugc hiéu ré‘mg, sang ché khong bi gigi han boi cac phuong an cu thé duoc
bdc 10, nhung tréi lai, sing ché 12 d bao gbdm tit ci cac stra dbi, duwong lugng va phuong
4n thay thé trong pham vi cla sang ché. |

Theo mot phuong én theo sang ché, sang ché dé cap dén phuong phéap didu ché
isoxyanat béo bao gbdm buéc cho phan tng mubi amin béo véi phosgen,

trong d6 budc phan tmg bao gbm budc phan tng thir nhét trong d6 phosgen dugc
bd sung dau tién va cho phan tmg véi mubi amin béo & nhiét dd nam trong khoang tir
80 dén 100°C, va buéc phan tng thi hai trong d6 phosgen dugc bd sung thit hai va dugc
cho phan ing véi san pham thu duge cla bude phan tmg thir nhét & nhiét d6 nam trong
khoang tir 120 dén 160°C, va

trong d6 lugng phosgen dugc bd sung dau tién nam trong khoang tir 10 dén 30%
khéi lugng ctia toan bd lugng phosgen dugc bd sung dau tién va tht hai.

Néi chung 13, viéc didu ché isoxyanat béo duge thuc hién boi phan Gng clia amin
béo va phosgen. Tai thoi diém nay, phan tng phu xay ra, va lam san pham ctia phan ng
phu, vi du, monoisoxyanat nhu clorometylbenzyl isoxyanat (CMBI) dugc san xuét. Su
xuét hién ctia phan Gng phuy nay va viéc tao thanh san pham phu dugc biét 1a do cin thiét
phai duy tri nhiét do cao trong qua trinh didu ché isoxyanat béo va kha nang phan ng
16n cua isoxyanat béo dugc san xudt nhu XDI. Cu thé 13, khi isoxyanat béo lam san
pham cudi cing dugc tiép xuc v6i nhiét do cao trong khoang thoi gian nhét dinh, n6 gay
ra phan Gng phu va co thé tao thanh san phim phu polyme, nhu oligome hogc polyme
chita dime, trime hodc multime cao hon.

Trong phuong phap diéu ché theo mdt phuong an, dé ngan chan viée tao ra phan
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(g phu va/hodc san pham phu nay, phosgen dugc bd sung dau tién & mot luong tuong
dbi nhé & nhiét do trong dbi thip dé tao ra hop chét trung gian, va sau d6 trong khi thém
lugng du cta phosgen, phosgen va hop chét trung gian c6 thé phan g dé tao thanh
isoxyanat béo.

Déi v6i vi du, trong trudng hop xylylen diisoxyanat (XDI) thudc vé isoxyanat
béo, nd dugc tao thanh béng viéc phan ing xylylen diamin va phosgen. Trong budc phan
ung thr nhét, trong khi bd sung lugng nho phosgen, phosgen duogc cho phan ung véi
mubi ctia xylylendiamin ¢ nhiét d6 tuong d6i thap, nho d6 san xut hop chét trung gian
¢ dang cua mubi carbamoyl. Cu thé 13, tai thoi diém nay, d8 tao thanh hop chét trung
gian mot cach thich hop bang cach cho phan tng & ty 1€ twong dbi thap, dugc didu ché
trude dudi dang mudi cia amin béo nhu xylylendiamin va dugc phan Ung.

Sau d6, trong khi lugng con lai ctia phosgen dugc bd sung thit hai ¢ nhiét do cao,
phosgen nay co thé duoc cho phan ung véi hop chét trung gian & dang cla mubi

carbamoyl dé tao thanh isoxyanat béo nhu xylylen diisoxyanat.

Theo phwong phép ciia phuong én nay, thoi gian trong qué trinh ma isoxyanat
béo lam san phdm cubi duoc tiép xic véi nhiét d cao co thé dugc giam thiéu, va ngoai
ra, lam hop chét trung gian duoc tao thanh trong bude phan tng thi nhét tai nhiét do
tuong dbi thap, c6 thé giam thoi gian cAn thiét dé duy tri nhiét do cao trong toan bo quy
trinh phan Ung. Két qua 13, su xuht hién cta cac phan tmg phu hodc viée san Xuét san

pham phu c6 thé dugc giam dang ké trong qua trinh didu ché isoxyanat béo.

Ngoai ra, khi giam lugng nhiét dugc thém vao toan bd quy trinh, chi phi qua

trinh tong thé cling c6 thé dugc giam.

Vi thé, theo phuong phap didu ché ctia mot phuong 4n, isoxyanat béo c6 do tinh
khiét cao c6 thé duge san xuét v6i ndng suét cao thong qua qua trinh didu ché don gian.
Ngoai ra, thoi gian phan ing & nhiét do cao ctia phosgen tuong d6i ngén, va do d6 nguy

co bbe hoi ctia phosgen cling c6 thé dugc gidm dang ke.

Sau ddy, phuong phap didu ché theo mot phuong an s& duge mo ta cho tung
budec.

Theo phuong phép clia mot phuong an, dAu tién, budc phan tng thir nhét cta
viéc cho phan ng phosgen v6i mudi ctia amin béo trong khi dugc bd sung phosgen dau

tién & nhiét do ndm trong khoang tir 80 dén 100°C, hodc 85 dén 95°C dugc thyc hién.
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Amin béo ¢6 thé duogc sir dung khong gidi han cu thé mién né 13 amin c¢6 nhém
béo. Cu thé 13, amin béo ¢ thé 1a amin béo dang mach hodc vong, va cu thé hon, né co
thé 12 amin béo hai chirc hodc nhiéu mach hodc vong chira hai hodc nhiéu nhém amino
trong phan to. Vi du cu thd cia noé bao gdbm hexametylendiamin, 2,2-
dimetylpentandiamin, 2,2 A-trimetylhexandiamin, butendiamin, 1,3-butadien-1,4-
diamin, 2.4.A-trimetylhexametylendiamin, 1,6,11-undecatriamin, 1,3,6-
hexametylentriamin, 1, 8-diisoxyanato-4-isoxyanatometyloctan, bis(aminoetyl)cacbonat,
bis(aminoetyl)ete, xylylendiamin, a,a,0,o'-tetrametyl xylylendiamin,
bis(aminoetyl)phtalat, bis(aminometyl)xyclohexan,  dixyclohexylmetan diamin,
xyclohexandiamin, metylxyclohexandiamin, dixyclohexyldimetylmetandiamin, 2,2-
dimetyldixyclohexylmetandiamin, 2,5-bis (aminometyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, 2.,6-
bis(aminometyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, 3,8-bis(aminometyl)trixyclodecan, 3,9-
bis(aminometyl)trixyclodecan, 4 8-bis(aminometyl)trixyclodecan, 4,9-
bis(aminometyl)trixyclodecan, bis(aminometyl) norbornen, hodc tuong tu. Bét ky mot
hodc hdn hop cua hai hodc nhiéu trong s6 chiing c6 thé duoc st dung. Mat khac, trong

mot phuong an theo sang ché, xylylendiamin dugc phéan loai 1a thanh phan cta diamin

béo.

Ngoai ra, amin béo chia luu huynh nhu bis(aminometyl)sulfua,
bis(aminoetyl)sulfua, bis(aminopropyl)sulfua, bis(aminohexyl)sulfua,
bis(aminometyl)sulfon, bis(aminometyl)disulfua, bis(aminoetyl)disulfua,
bis(aminopropyl)disulfua, bis(aminometylthio)metan, bis(aminoetylthio)metan,

bis(aminoetylthio) etan, bis(aminometylthio)etan, 1,5-diamino-2-aminometyl-3-

thiapentan, hogc tuong tu c6 thé duoc stir dung 1am amin béo.

Trong sd cac amin béo, xylylendiamin hodc mudi ctia ching c6 thé thé hién tac
dung vuot troi khi 4p dung cho phuong phép didu ché isoxyanat béo theo mot phuong
4n cta sang ché. Cu thé 13, n6 c6 thé 13 xylylen diamin (XDA) nhu m-xylylen diamin,
p-xylylen diamin hodc o-xylylen diamin, mudi XDA-HCIL, XDA cacbonat, hodc tuong

tu, va mot hodc nhidu hop chét trong s& cac hop chét nay c6 thé duge sur dung.

Trong khi d6, trong phwong phép theo mot phuong 4an bao gdm buéc phan ng
thir nhét, dé ngan chin phan tng nhanh vé6i phosgen, thay vi amin béo duoc tu s dung,

vi dy, muoi cua amin béo nhu hydroclorua hodc cacbonat ctia amin béo ¢ trang thai ran
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dugc sir dung. Mudi ctia amin béo c6 thé duge diéu ché trude bang phan Ung trung hoa
bang cach phén (mg amin béo vdi axit clohydric khan hodc axit carbonic trude bude
phan tng thir nhét. Phan ing trung hoa 8 tao thanh mudi c6 thé duogc tién hanh & nhiét
do duong lugng bang hoic thap hon budc phan tng thir nhét. Vi dy, phan tng trung hoa
¢6 thé duoc tién hanh & nhiét do nam trong khoéang tir 20 dén 80°C.

Két qua 13, budc phan Gng toan phan bao gbm buéc phan tng thir nhét duoc tién
hanh bang phan tng ba pha la khi-16ng-ran trong do mudi amin béo trang thai ran phan
ung véi phosgen thé khi & moi trudng 16ng ctia dung mdi hitu co duge mo ta o dudi day.
Do d6, phan tng nhanh cling ¢ thé dugc ngin chin, va nho do su xut hién cia san

phim phu/phan tmg phu c6 thé ciling duoc ngén chan.

Ngoai ra, budce phan ing toan phan bao gbm budc phan tng thir nhét c6 thé duge
tién hanh trong dung méi hitu co ¢6 diém s6i 12 120°C hoic cao hon, cu thé hon 120 dén
200°C. Khi tién hanh trong dung mdi c6 diém s6i cao, isoxyanat béo c6 do tinh khiét co

¢6 thé dugc san xuat voi nang suét cao.

Ngoai ra, dung mdi hitu co c6 theé bao gbm it nhat mot dung moi hitu co goc

hydrocacbon thom va dung moi hitu co gbc este.

Dung modi hitu co gbc hydrocacbon thom ¢6 thé 1a dung moi hitu co gbe
hydrocacbon thom dugc halogen hoa cu thé nhu monoclobenzen, 1,2-diclobenzen, hodc

1,2,4-triclobenzen.

Ngoai ra, cac vi du cu thé vé& dung mdi hiru co gdc este bao gdm este cua axit
béo nhu amyl format, n-butyl axetat, isobutyl axetat, n-amyl axetat, isoamyl axetat,
metyl isoamyl axetat, metoxybutyl axetat, sec-hexyl axetat, 2-etylbutyl axetat, 2-
etylhexyl axetat, xyclohexyl axetat, metylxyclohexyl axetat, benzyl axetat, etyl
propionat, n-butyl propionat, isoamyl propionat, etyl axetat, butyl stearat, butyl lactat
hodc amyl lactat; va este cua axit carboxylic thom nhu salixylat kim loai, dimetyl phtalat

hodc metyl benzoat.

Cu thé hon, dung mdi hitu co ¢6 thé, trong s6 dung moi hitu co gdc hydrocacbon
thom va dung mdi hitu co gbc este duge dé cap bén trén, bao gbm it nhit mot dung moi
hitu co gbc hydrocacbon thom va dung mbi hitu co gde este ¢o diém s6i 1a 120°C hodc

cao hon, hodac 120°C dén 200°C.
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Khi phan (g phosgen héa dugc thue hién trong dung méi hitu co theo cach nay,
mubi ciia amin béo ¢ thé dugc st dung & néng dd 20% thé tich hodc nhé hon. Khi néng
do amin béo hodc mubi cua nd vuot qua 20% thé tich, lwong 16n amin hydroclorua ¢

thé duoc tao két taa.

Mit khéc, bude phan tng thi nhét st dung mdi chét phan g dwgc md ta & trén
6 thé duoc tién hanh & nhiét do nam trong khoang tir 80 dén 100°C, cu thé 14 nam trong
khoang tur 85 dén 95°C, va lugng phosgen dugc bd sung trong budc phan ting thi nhét
c6 thé 1 10 dén 30% khéi luong, hodc 12 dén 30% khéi lugng, hodc 15 dén 28% khéi
luong, dya trén tdng lwong phosgen duoc bd sung trong budc phan tng thi nhét va thi
hai. Phu thudc vao cac didu kién phan tng, phan Gmg nhanh bi chén trong budc phan
ung thir nhAt, va hop chét trung gian cua dang mubi carbamoyl ¢6 thé duge hinh thanh

mot cach chon loc va hiéu qua.

Trong lic d6, sau budc phin Gng thir nhét dugc dé cap bén trén, trong khi b
sung 14n hai 70 dén 90% khéi luong, hodc 70 dén 85% khdi lugng, hodc 72 dén 80%
khdi lugng phosgen dua trén lugng bd sung va con lai trong budc phan Gng thir nhét, vi
du, tdng lwgng phosgen dugc bd sung trong budc phan tng thir nhét va thtr hai, budc
phan tg thi hai ctia vigc cho phan Ung phosgen v4i san phim thu dugc cta bude phan
ung thr nhét, nghia 13, hop chét trung gian ¢ dang mubi carbamoyl & nhiét do nam trong

khoang tir 120 dén 160°C, cu thé hon 1a 125 dén 145°C ¢6 thé dugc tién hanh.

Budc phan tng thi hai ndy ¢6 thé dugc tién hanh theo phuong phap va didu kién
trong tw nhu ctia bude phan tng thir nhét ngoai trir nhiét do phan tng va luong phosgen

duge bd sung, va vi the, viéc gidi thich bo sung cta no s& dugc bd qua.

Ngoai ra, toan by bude phan ung bao gdm budc phan Gng thi nhét va thit hai
duoc mo ta bén trén co thé duoc tién hanh lién tuc trong dung cu phan ung bao gdm:
binh phan tmg c6 truc quay; don vi cap chét phan tng két ndi vai bén trong cuia binh
phén ung; ngudn nhiét dé cAp nhiét cho binh phan tng; va don vi thu gom san pham dé
thu gom chét phan tng dugc san xuét trong binh phan tng.

Trong d6, sau khi hoan thanh mdi budc phan tmg, bude loai bé nhu nito tao bot
d6i v6i phosgen khong dugce phan Gmg hodc tuong tu, va budc loai bo dung mdi thong
qua viéc chung cét hodc tuong tu co thé dugc thuc hién mot cach chon loc. Cac budc

nay co thé dwoc tién hanh theo phuong phap thong thuong.
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Phuong phap didu ché ciia mdt phuong an dwge md ta thich hop dé didu ché
isoxyanat bao gdm isoxyanat béo hodc polyisoxyanat béo thong thuong. Cu thé 13 hitu
ich dé didu ché n-pentyl isoxyanat, 6-metyl-2-heptan isoxyanat, xyclopentyl isoxyanat,
hexametylen diisoxyanat (HDI), isophoron diisoxyanat (IPDI),
diisoxyanatometylxyclohexan (H6TDI), xylylen diisoxyanat (XDI),
diisoxyanatoxyclohexan (t-CHDI) hogc di(isoxyanatoxyclohexyl)metan (H12MDI), va
tuong tu. Cu thé 13, ¢6 thé hitu ich hon dé diéu ché xylylen diisoxyanat (XDI).

Trong phuong phap theo mot phuong an nhu dugc mo ta & trén, thoi gian trong
qua trinh ma isoxyanat béo lam san phim cubi duoc tiép xac voi nhiét d cao co thé
dugce giam thidu theo tién trién din dan cta bude phan Gng thu nhét va thtr hai dugc dé
cip & trén. Ngoai ra, khi hop chét trung gian dugc tao thanh trong budc phan tng thu
nhit tai nhiét do tuong dbi thap, c6 thé giam thdi gian can thiét dé duy tri nhiét do cao
trong toan by budc phan Gng. Két qua 1a, sy xuét hién cta cac phan tmg phu hodc viée
tao thanh san pham phy c6 thé dugc giam dang ké trong qu4 trinh san xuét isoxyanat

béo.

Ngoai ra, d6i véi mdi bude trong sd cac bude phan ting néu trén, budce phan tng
thir nhat cu thé, duoc thuc hién trong phan Gng ba pha la khi-16ng-ran cua viéc cho phan
g trang thai rn mubi amin béo v&i phosgen dang khi & mdi trudng long cua dung moi
hitu co, phan tng nhanh co6 thé ciing dugce ngan chan, va nho do xuét hién san pham
phu/phan tng phu co6 thé ciing dugc ngan chan.

Ngoai ra, thoi gian phan tmg ¢ nhiét do cao ctia phosgen tuong d6i ngan, va nho
do nguy co béc hoi ctia phosgen ¢ thé duoc giam dang ké.

Vi du thye hién sang ché

& duéi day, chirc nang va higu qua cua sang ché s& dugc md ta chi tiét hon thong
qua cac vi du cu thé theo sang ché. Pugc hiéu 1, tuy nhién, cac vi du nay chi don thuan
12 minh hoa theo sang ché va khong dugc du dinh giéi han pham vi cla sang ché.

Phan tich

San phdm phan Ung phosgen dugc phan tich sit dung GC. GC dugc su dung dé

phan tich 1a HP-6890, dugc phat hién boi FID. Cot duge st dung 1a DB-17 (30 m * 0,25

mm * 0,5 um), khi mang 12 nito (1,0 mL/phit), va nhiét do 10 1a 80°C -> 5°C/phut ->
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160°C (8 phut) -> 20°C/phut -> 280°C (18 phut).
Vidul

Pau tién, 17,5 g axit clohydric va 32,5 g xylylendiamin (XDA) dugc phan ing
trong 471,5 g dung moi 1,2-diclorobenzen duéi didu kién nhiét do va ap suit thong

thudng dé tao thanh 50,0 g xylylendiamin hydroclorua.

O trang thai trong d6 nhiét do cua binh chira 50,0 g xylendiamin hydroclorua
duge tang 1én 60°C va duy trl, 9,0 g phosgen duoc bd sung vao binh phan ing va khudy.
N6 duge thiét 1ap dé ngan chin phosgen tir viée 10 ri ra bén ngoai st dung binh ngung
tu dd-axeton kho tur didm bd sung ctia phosgen dén diém cudi cua phan Gng. Phan Gng

duge phép tién hanh & nhiét do 90°C trong 1,5 gio.

Sau d6, nhiét dd bén trong ctia binh duoc gia nhiét dén 125°C, va 51,0 g phosgen
cling dugce bd sung st dung phéu giot. Nhiét @6 cua binh dugc gilt & nhiét do 125°C, va
dung dich phan Gng cling dugc khudy trong 4,5 gid cho t6i khi nd tr6 nén trong sudt.
Khi dung dich phan Gng tré nén trong subt, budc gia nhiét dugc dung lai, va lam lanh
xubng 80°C, va sau d6 tién hanh tao bot nito. Dung dich phan tmg thu dugc dugc phuc
hdi va 1,2-diclobenzen bi loai bo thong qua chung cAt chan khong, va thuc hién phan

tich bang GC. Céc két qua phan tich dugc thé hién trong bang 1 bén dudi.
Vidu?2

DAu tién, 17,5 g axit clohydric va 32,5 g xylylendiamin (XDA) dugc phan ing
trong 471,5 g dung mdi 1,2-diclobenzen dudi diéu kién nhiét 4o va ap suat thong thuong

dé tao thanh 50,0 g xylylendiamin hydroclorua.

O trang thai trong d6 nhiét do cua binh chira 50,0 g xylendiamin hydroclorua
duge ting 1én 60°C va duy tri, 15,0 g phosgen dugc bd sung vao binh phan tmg va khudy.
N6 duoc thiét 1ap dé phosgen tir viéc ro ri ra bén ngoai st dung binh ngung tu da-axeton
kho tir diém bd sung ctia phosgen dén didm cudi cia phan Gmg. Phan Gmg dugc phép tién
hanh & nhiét d6 90°C trong 1,5 gio.

Sau d6, nhiét 6 bén trong ctia binh dugc gia nhiét dén 125°C, va 45,0 g phosgen
cling dugc bd sung bang cach sir dung phéu giot. Nhiét do cua binh duge gilt & nhiét do
125°C, va dung dich phan Gng ciing dugc khudy trong 4 gi® cho t6i khi né tré nén trong

subt. Khi dung dich phan tng trd nén trong sudt, budce gia nhiét dugc dimng lai, va duge
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1am lanh xubng 80°C, va sau d6 tién hanh tao bot nito. Dung dich phan Umg thu dugc
dugc phuc hdi va 1,2-diclobenzen bi loai bo thong qua chung cAt chan khong, va thuc

hién phan tich bing GC. Cac két qua phan tich dugc thé hién trong bang 1 bén dudi.
Vi du so sénh 1

Pau tién, 17,5 g axit clohydric va 32,5 g xylylendiamin (XDA) dugc phan tmg
trong 471,5 g dung mdi 1,2-diclobenzen dudi diéu kién nhiét do va ap suit thong thuong

dé tao thanh 50,0 g xylylendiamin hydroclorua.

O trang thai trong d6 nhiét do ctia binh chira 50,0 g xylendiamin hydroclorua
duge tang 1én 120°C va duy tri, 60 g phosgen dugc bd sung vao binh phan tng va khudy.
N6 duoc thiét 1ap dé phosgen tir viée 10 ri ra bén ngoai st dung binh ngung tu d4-axeton
kho tr diém bd sung clia phosgen dén diém cubi cia phan tmg. Nhiét do cua binh dugc
gift & nhiét do 125°C, va phan tng duoc tién hanh trong khi khudy dung dich phan tmg
trong 8 gi® cho tdi khi no trd nén trong subt. Khi dung dich phan tmg tré nén trong sudt,
budc gia nhiét duge dung lai, va dugc lam lanh xuéng 80°C, va sau dé tién hanh tao bot
nito. Dung dich phéan tng thu dugc dugc phuc hoi va 1,2-diclobenzen bi loai bo thong
qua chung cAt chan khong, va thuc hién phén tich bang GC. Céc két qua phan tich dugc

thé hién trong bang 1 bén dudi.
Vi du so sanh 2

Dau tién, 17,5 g axit clohydric va 32,5 g xylylendiamin (XDA) dugc phéan ung
trong 471,5 g dung moi 1,2-diclobenzen dudi diéu kién nhiét do va ap sut thong thudng

dé tao thanh 50,0 g xylylendiamin hydroclorua.

Trong khi nhiét do cua binh chta 50,0 g xylendiamin hydroclorua d& nhanh
chéng dugce tang 1én 125°C tir nhi€t do ban dau 1a 25°C (mirc nhiét d¢ trong phong), 60
g phosgen duoc bd sung tir tir vao binh phéan Gmg trong 7 gio va khudy. N6 duoc thiét
1ap dé phosgen tir viéc 10 ri ra bén ngoai st dung binh ngung tu da-axeton kho tir diém
bd sung ctia phosgen dén diém cudi ctia phan ng.

Trong khi tién hanh trong 14 gi® theo cach nay, dung dich phan tng dugc khuéy
cho d@én khi n6 tré nén trong sudt. Khi dung dich phan ng tr¢ nén trong sudt, budc gia
nhiét duoc dimg lai, va duoc lam lanh xubng 80°C, va sau do tién hanh tao bot nito.

Dung dich phan tng thu dugc dugc phuc hdi va 1,2-diclobenzen bi loai bd thong qua
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chung cét chan khong, va thuc hign phén tich bang GC. Céc két qua phan tich dugc thé
hién trong bang 1 bén dudi.

Bang 1

STT Vidul Vidu2 |Vidusoséanh 1|Vidusoséanh?2

Diéu kién phan ung Sau phan tng|Sau  phan|{Cho phan Ung Cho phan Ung
thtt nhit oltng  tht|trong khi bd|bing céch bd
nhiét d6|nhat & nhiét|sung phosgen &lsung lién tuc

90°C, phan|dd  90°C,|nhi€t do 125°C |phosgen trong

Umg thr hai ¢|phdn  Ung khi tdng nhiét do
nhiét do|tht hai ¢ 1én 125°C
125°C nhiét do
125°C
Tbng thoi gian phan tng 6 gio 6 gio 8 gio 7 gio

(1,5 gio+ | (2gio+4

4,5 gi) gio)
Do tinh khiét XDI (%)™!| 99,102 99,111 98,504 98,717
Ham  lugng|EBI™ 0,087 0,084 0,263 0,171
monoisoxyanat
“ CMBI™ 0,54 0,56 1,032 0,76
(%)
Khac™ 0,154 0,155 0,089 0,136

*1: % dién tich trong qua trinh phan tich GC

2. EBI(Etylbenzylisoxyanat), RT:9,18 phut

*3: CMBI(Clometylbenzylisoxyanat), RT:10,01 phut
*4: Khong xac dinh, RT: 16,5~24.9 phut

Tir két qua thi nghiém trén, dugc xac nhén rang trong qua trinh didu ché
isoxyanat béo sit dung phosgen, khi cac phan Ung nhiéu giai doan tién hanh nhu trong

cac vi du 1 va 2, ham lugng cua tap chAt nhu monoisoxyanat va tuong tu ¢6 thé bi lam
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giam va isoxyanat béo c6 d9 tinh khiét cao c6 the dugce san xuat.
TEongcécvidusosmﬂllVa2,duqcXécnhénlakhékhéndéthuduocisoxyanat

béo c6 do tinh khiét du cao.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phép diéu ché isoxyanat béo bao gdm budc cho mudi ctia amin béo phan tng

véi phosgen,

trong d6 budc phan tmg bao gdm budc phan Gng thi nhét trong 6 phosgen dugc
bd sung dau tién va dugc cho phan ung véi mubi ctia amin béo & nhiét dd nam trong
khoang tir 80 dén 100°C, va budc phan tng thit hai trong d6 phosgen duoc bd sung thir
hai va dugc cho phan ung véi san pham thu dugc cia budc phan Gng thi nhét & nhiét

d6 nim trong khoang tir 120 dén 160°C, va

trong d6 lugng phosgen dugc bd sung dau tién nam trong khoang tir 10 dén 30%

khéi lugng clia toan bd lugng phosgen dugc bd sung dau tién va th hai.

2. Phuong phap diéu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 mudi ctia amin béo bao

gom hydroclorua hodc cacbonat cia amin béo ¢ trang thai ran.

3. Phuong phap diéu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao
gdm budc cho amin béo phan img voi axit clohydric hozc axit carbonic truée bude phan
ung thr nhét dé tao thanh mubi ctia amin béo & trang thai ran.

4. Phuong phap didu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 budc phan ung dugc thuc
hién trong dung moi hitu co ¢o diém s6i 12 120°C hodc cao hon.

5. Phuong phap didu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 budc phan tng dugc thuc
hién trong dung mdi hiru co dugc chon tir nhém bao gdm dung mdi hitu co gde
hydrocacbon thom, dung mdi hitu co gbc este va hdn hop cia chung.

6. Phuong phap didu ché isoxyanat béo theo diém 4, trong d6 budc phan ung dugce thuc
hién béi phan ing ba pha la khi-16ng-rén trong d6 mudi ctia amin béo & trang thi rn
phan Gng v&i phosgen thé khi & méi trudong 16ng cua dung moi hitu co.

7. Phuong phap didu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 hop chét trung gian gbc
carbamoyl dugc tao thanh trong budc phan ing thir nhét.

8. Phuong phap didu ché isoxyanat béo theo didm 1, trong d6 amin béo 1a xylylen diamin.
9. Phuong phap diéu ché isoxyanat béo theo diém 1, trong d6 budc phan ung dugce thuc
hién trong dung cu phan Gmg bao gdm: binh phan tng c6 truc quay; don vi cAp chét phan

g két nbi v6i phan bén trong cla binh phan Ung; ngudn nhiét dé cép nhiét cho binh
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phéan tng; va don vi thu gom san pham dé thu gom chét phan tng dugc san xuét trong

binh phan ung.
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