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mang md & bo vién.
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Vién dan chéo dén cac don lién quan

Pon nay yéu ciu hudng quyén uu tién tir don yéu ciu cip bang doc quyén
sang ché Trung Quéc sb 201810384813.3, ndp ngay 26.4.2018, va co tén sang ché 1a
“thu kinh bang nhwa va phuong phép san xudt thau kinh nay”, va toan bd phan boc 16

ctia n6 duge vién dan & day.
Linh vgce ky thuat dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén linh vuc ky thuat thdu kinh bang nhwa, cu thé 1a dé cap

dén thau kinh bing nhua va phuong phép san xuét thdu kinh nay.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Nhua polyuretan c6 chi s khiic xa cao dugc tao ra bing cich polyme hoéa
isoxyanat va polythiol. Hién nay, cac thdu kinh bang nhua dugc ban trén thi truong
chti yéu ¢6 bén loai 14 MR-7, MR-8, MR-10, va MR-174, va chi s khic xa nim trong
khoang tir 1,60 dén 1,74. Nhua c6 hé s6 truyén 4nh sang cao va chi s6 khtc xa cao lam
cho thdu kinh méng hon va nhe hon, va pha v& quy tic chi s khic xa cao hon c6 sd
Abbe thép hon, tao ra hinh anh rd hon. Hon nira, vat liéu thu dugc tUr su két hop hoan
hao cua isoxyanat va polythiol v& céc dic tinh co hoc ¢6 dd bén va dép cao hon ma
khong mét di do cung chic va d6 bén mai mon. Céac dic tinh nay tao ra kha nang gia
cong rét tdt cua nhya, didu nay 1a dic biét 1a thich hop dé san xudt kinh cit bang kim
cuong dugc wa chudng nhét, va tinh nang vuot trdi cua n6 da dugc cong nhan trén toan

cau.

Trude hét, cac thiu kinh béng nhua ran nhiét c6 cac vu diém tuyét ddi vé do
dn dinh nhiét tét, chi sb khuc xa cao, d cling cao, dd bén va dap t6t, v.v. gan nhu
chiém linh toan bo thi truong. Cac nha san xuét thau kinh 16n & trong nudc va nudc
ngoai coi thdu kinh polyeste rén nhiét 1a xwong sdng ciia nén kinh té. Tuy nhién, do
han ché vé cong nghé san xuét, cong nghé san xuét trong nuéc van str dung phuong
phép san xudt bit chudc va theo kinh nghiém. Vé chit lugng sin pham, sin pham
trong nudc kém hon nhiéu so v6i san phdm & nude ngoai. Cac Iy do chinh la: sy phat
trién cta nhywa rén nhiét trong nude, dic biét 1a thdu kinh bing nhua polyuretan, bat

dau qud mudn; sy dau tu cho nghién ctru va phat trién trong nude 1a it, chi yéu duoc
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thuc hién boi céc cong ty san xuét nho. LAy thau kinh bang nhua polyuretan [am vi du,
do sy doc quyén vé nguyén lidu ciia cac cong ty nudc ngodi, cic cong ty trong nudc
khong thé thu duoc nguyén lidu co tinh ning cao clia cdc thanh phan A va B, nén ho
chi ¢6 thé san xudt thdu kinh bang nhya c6 chat lwong twong ddi thip bing cach sir
dung nguyén liéu théng thudng trén thi truong hién nay. Liy céng nghé san xuat thiu
kinh bang nhya lam vi dy, trinh d6 cong nghé san xudt trong nudc 1a thdp hon rat

nhiéu so véi trinh dd cong nghé sdn xuat cuia nudc ngoai.

Tiép d6, chi sb khuc xa ctia cdc mat kinh chu dao trén thi trudng hién nay la
khoang 1,5. Do do, can tdng do day cua mét kinh dé dat duoc do di-ép cao cla mit
kinh, diéu nay s& ddng thoi 1am tang trong lwgng ctia kinh. Khi so sdnh céc kinh quang
hoc, vat liéu quang hoc polyuretan c6 uu diém 1a chi s6 khitc xa cao, trong luong nhe,
d6 bén va dap, va do bén nhiét rit tot v.v., vat liéu nay co thé duoc st dung tbt hon cho
mit kinh va céc san phdm khac. Tuy nhién, trong qua trinh tng dung thuc té ctia thiu
kinh bang nhwa, d6 bén nhiét va d6 bén va dap cia no 1a hai bién sb trai nguoc nhau.
Do nhiét d6 1am mém ting 1én ddng thoi véi su giam do bén va dap ctia né. Tir quan
diém st dung cta khach hang, khach hang thich chon mit kinh c¢6 dd bén va dap cao
khi c4n nhic d6 an toan, didu ndy lam cho cdc nha san xudt phai duong dau véi cac

kho khan vé gia cong ¢ nhiét d6 lam mém thap.

Céc loai chi s6 khiic xa chinh cia cac thiu kinh polyuretan chu dao trén thi
truong hién nay 1a 1,56, 1,60, 1,67, va 1,74. Khi chi sb khuc xa tdng lén, chi phi cho
nguyén liéu cin thiét s& ting 1én ddng thoi. Do do, chi phi c¢6 thé giam di bing cach
dua vao mot lugng nhd cac thanh phén ré tién ¢6 chi sb khuc xa cao. Ngoai ra, viéc
tang chi s6 khic xa c6 thé dat duoc ddng thoi. Hon nita, ¢ thé dat duoc sy da dang
hoa chi s khuc xa, va khong chi giéi han & mot s6 chi sb khuc xa chu dao, diéu nay
thoa man dong thoi ¢4 yéu cau san xudt ctia cac nha san xuit va nhu cdu tng dung cta

cac khach hang.

Trong qud trinh san xudt thdu kinh biang nhya polyuretan hai thanh phin
(isoxyanat va polythiol) ¢6 chi s6 khtc xa cao hién nay, cac nha san xudt thudong gap
phai d Iéch 16n cia do lang kinh. Diéu nay 13 do sy khong phu hop cua chi s6 khic xa
ctia nhua va khuon, trong d6 chit tién tring hop polyuretan dwoc rét vao c¢6 mirc do
hoa rin cb dinh. Dé giai quyét van dé nay, cdc nha san xut thuong chon cach diéu
chinh chi sb khuc xa cta nhua hon 1a thay ddi khuon. N6i chung, cac nha san xuit
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thuong diéu chinh chi s khiic xa cta nhya bing cich thay ddi ty 1é monome. Cach
diéu chinh truc tiép ty 1é monome thudng gy ra su khic nhau vé céc dic tinh khac
nhau cta thiu kinh béng nhua, dan t&i nhiéu van dé, cu thé 1a su gidm do bén va dap,
nhiét d6 chuyén héa thiy tinh, va dic tinh chéng 6 vang. Tuy nhién, cic nha san xuét
chuyén vé san xuét chat tién tring hop nhua polyuretan s& gap phai cc van dé cta nha
san xut thdu kinh sau nay khi str dung cac khudn khac nhau, va khéi luong cong viée
clia cac nha san xudt chit tién trung hop dé didu chinh chi s khiic xa cta nhya cho
phi hop v6i khudn ctia nha san xuét thdu kinh 1a rit 16n. Mac d chi sb khic xa cta
chét tién trung hop nhua c¢6 su khac nhau 16n véi chi s6 khuc xa cb dinh cta khuén,
viéc didu chinh ty 16 monome 13 khong c6 gia tri. Do khoang chi sb khiic xa diéu chinh
duoc béng ty 1€ monome & c6 gidi han, va viéc thay thé monome ciing can dat duogc
cac dic tinh sau: dic tinh chdng 6 vang tét, chi sé khic xa cao hon, khong 1am ting chi
phi, va cac phan tir c6 mot s6 nhom cling, v.v.. Df‘)ng thoi, viéc thay thé monome 1a
mdt qua trinh 14u dai, doi hoi khéi lwong nghién ciru 16m vé cc dic tinh co ban dé dam
bao dat dugc cac dac tinh khac nhau. Khéi luong cong viée 16n cia phuong phap nay

lam cho khoé thyc hién dugc trong nha may.

Trong qué trinh san xudt thdu kinh polyuretan thuc té, viéc st dung céc
isoxyanat khac nhau 1am nguyén liéu d& tao ra hién twong tao vét dang dai va tao mang
mo & bd vién. Néu chi st dung mot loai isoxyanat cé hoat tinh cao, nhiét do chuyén
hoa thiy tinh va do cimg bé mat cua théu kinh s& 1a twong dbi thap. Tuy nhién, kho

giai quyét ddng thoi cac vn d& néu trén cua thdu kinh bing nhwa polyuretan.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Pé giai quyét cac vin dé k§ thuat néu trén, sang ché nhim muc dich dé xuét
phuong phap san xuét thdu kinh bang nhwa c6 nhiét do chuyén hoéa thily tinh cao hon,
d6 cimg bé mit cao hon, va ddng thoi khong co hién tuong tao vét dang dai va tao
mang m& & bd vién.

Sang ché d& xult phuong phép san xudt thdu kinh bing nhua bao gém céc

budc:

A) tron polyisoxyanat, isoxyanat dugc cai bién, chat xic tdc va chét trg théo
khuén, va khir bot trong chan khong & nhiét 6 ndm trong khoang tir 0 dén 30°C trong

thoi gian 10 dén 90 phit dé thu duoc chat a;

_4-



36432

B) tron chét a véi hop chét chira lwu huynh, va khir bot trong chan khong &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi gian 20 dén 120 phut dé thu

duge monome hdn hop; va

C) dic monome hdn hop nay, va sau d6 héa rin dé thu duoc thiu kinh bing

nhua.

Tt hon néu polyisoxyanat 1a mot hodc hai chat dugc chon tir nhém bao gdm
xylylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat,
toluen diisoxyanat, 4,4'-metylen bis (phenyl isoxyanat), 1,4-diisoxyanatobenzen,
bis(4-isoxyanato)-methadon, phospho triisoxyanat, 2-biphenylyl isoxyanat, 1-naphtyl
isoxyanat, 2-naphtyl isoxyanat, 4-bromophenyl isoxyanat, 2,6-diisoxyanatnaphtalen,
2,7-diisoxyanatnaphtalen, 1,2-bis(4-isoxyanatophenyl)etan,
1,3,5-triisothioxyanatbenzen, 6-isoxyanatoisoquinolin, 4-isoxyanat iodobenzen,
1,1-dimetyltris(4-isoxyanat)benzen, hexametylen diisoxyanat, tripolyme TDI,
xylendiisoxyanat, 1,4-xyclohexan diisoxyanat, 1,5-naphtalen diisoxyanat, toluen
diisoxyanat, diphenyl-metan-diisoxyanat, m-xylyen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, 1,6-diisoxyanatohexan, polyetylen glycol trén co sé diisoxyanat,
3,3-dimetyl-4,4'-diphenyldiisoxyanat, dixyclohexylmetan-4,4-diisoxyanat, etyl phenyl
diisoxyanat, lysin diisoxyanat, o-xylylen diisoxyanat, trimetylhexametylen
diisoxyanat, 4-clo-6-metyl-m-phenylen diisoxyanat,
3,3'-diclodiphenyl-4,4'-diisoxyanat, 1-clometyl-2,4-diisoxyanatobenzen,
dimetylbiphenyl diisoxyanat, 3,3'-dimetoxy- 4,4'-biphenylen diisoxyanat,

1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, va 1,3-bis(1-isoxyanato- 1-metyletyl)benzen.

Tt hon néu isoxyanat dugc cai bién duoc chon tir isoxyanat dugc cai bién by
va/hodc isoxyanat dugc cai bién b.

Isoxyanat dugc cai bién by dwoc didu ché bang phuong phép sau:

Al) tao chan khong hop chét ¢6 cdu tric duge thé hién bang cong thirc (I) &
nhiét d6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C va 4p suat 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gid dé thu duoc chat ci,

HO-X-OH D)
trong cong thirc (I), X 1a nhom dugce chon tr nhéom céd cAu trac duge thé hién

bing cong thie (I11) va -(CHa)n-,
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®
trong cbng thtre (I11), R 12 nhém duge chon tir nhom alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén
tir cacbon;

n<6;

B1) tron hexametylen diisoxyanat v6i N,N-dietyletanamin dé thu dugc dung
dich hén hop c2;

C1) bd sung chét c1 vao dung dich hén hop c2 dé thuc hién phan Umg & nhiét do
nim trong khoang tir -10 dén 10°C trong thoi gian 2 dén 4 gid, va sau d6 gia nhiét chét
tao ra t¢i nhiét d6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C dé thu duge isoxyanat dugc cdi
bién by

khong c6 gi6i han vé thir tu ctia bude Al) va B1) theo sang ché.

Isoxyanat dugc cai bién by dugc didu ché bang phuong phap sau:

A2) tao chan khong hop chét c6 cu trac duoc thé hién bang cong thic (II) &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 70 dén 90°C va ap sudt 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gio dé thu duogc chét di,

HO-Y-OH I0);
trong cong thic (II), Y 1a nhém duge chon tir nhém cd cdu truc duogc thé hién
bang cong thire (IV),
|
Ry~ C wR;

" awy

trong cong thic (IV), Ri1a nhém duge chon tir nhoém alkyl ¢6 2 dén 4 nguyén
t& cacbon, Ry dugc chon tir -OH hodc —SH;

B2) trén isophoron diisoxyanat véi N,N-dietyletanamin dé thu dugc dung dich
hdn hop da;

C2) bd sung chit di vao dung dich hdn hop d> dé thuc hién phan Gng & nhiét
d6 0 dén 20°C trong thdi gian 3 dén 6 gid, va sau d6 gia nhiét chét tao ra t6i nhiét do

nim trong khoang tir 80 dén 100°C dé thu dugc isoxyanat dugc cai bién by;
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khong c6 gi6i han vé thtr tu cia bude A2) va B2) theo sang ché.

T6t hon néu hop chét ¢6 ciu truc duge thé hién bang cong thire (I) 13 hop chét

duoc chon tir cac cong thire (1) dén (9):

HOQ OH Ho@ on H‘OQ OH

CHa CyHs CsHy

(D, ). 3),
HO-CH»-OH (4), HO-CH»-CH»-OH (5), HO-CH2-CH»-CH»-OH (6),
HO-CH,-CH»-CH»-CH2-OH (7), HO-CH»-CH»-CH,-CH>-CH>-OH (8),
HO-CH;-CH,-CH»>-CH»-CH,-CH»-OH (9);
hop chit ¢6 ciu trac duge thé hién bang cong thire (IT) 1a hop chét dugc chon

tir cac cong thirc (10) dén (15):

OH ?H OH
| . ; ‘
HiC: = C — OH HiCy = C = OH HyCy = C ~ OH
I | |
OH (10), - OH (1 1), » OH (12),
OH OH OH
| | |
HiC,~ C -~ SH H,Cy— C — SH H,Ci— C — SH
| | |
. I OH
O a3). O (14, (15).

Tt hon néu chét xtc tac 1a chéit duge chon tir dibutyl thiée diclorua, thiée (IT)

octoat, metyl thiéc triclorua, trimetyl thiéc clorua, va dibutyl thiéc dilaurat.

Chét tro thao khuon 1a chat duge chon tir polyoxyetylenete phosphat va

polyoxyetylen nonyl phenyl ete phosphat.

Tt hon néu ty 16 khéi lwong ciia polyisoxyanat v6i isoxyanat dugc cai bién 1a

10-25: 5.

Ty 16 khéi luong cua tdng luong polyisoxyanat va isoxyanat dugc cdi bién voi

chit xtc tac 1a 100-1000 : 1.

Ty 1€ khdi luong cua tong lugng polyisoxyanat va isoxyanat duoc cdi bién véi

chét tro thao khuon 13 480 -10000 : 1.

Tét hon néu hop chét chira lvu huynh 1a mot hodc nhiéu chit dugc chon tir

polythiol béo, polythiol thom, monothioete mach vong va dithioete mach vong, va
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sulfua.

Tt hon néu polythiol béo 1a mot hodc nhiéu chit duoc chon tur:
2,2'-thiodietanthiol, metandithiol, 1,2-etandithiol,1,1-propandithiol, 1,2-propandithiol,
1,3-propandithiol, 2,2-propandithiol, 1,6-hexandithiol, 1,2,3-propantrithiol,
1,1-xyclohexandithiol, 1,2-xyclohexandithiol, 2,2-dimetylpropan-1,3-dithiol,
3,4-dimetoxybutan-1,2-dithiol, 2-dimetylxyclohexan-2,3-dithiol, 1,1-bis(mercapto
metyl)xyclohexan, bis(2-mercaptoetyl)thiomalat,
2,3-dimercapto- [ -propanol(2-mercaptoaxetat),
2,3-dimercapto-1-propanol(3-mercaptopropionat), dietylen glycol
bis(2-mercaptoaxetat), dietylen glycol bis(3-mercaptopropionat),
1,2-dimercaptopropyl metylete, 2,3-dimercaptopropyl metylete,
bis(2-mercaptoetyl)ete, etylen glycol bis(2-mercaptoaxetat), etylen glycol
bis(3-mercaptopropionat), trimetylolpropan bis(2-mercaptoaxetat), trimetylolpropan
bis(3-mercaptopropionat), pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat),
tetrakis(mercaptometyl)metan, 2,3-dithio(2-mecarpto)-1-propanthiol,
2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, norbornan diisoxyanat,
4.4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, va polythiol cé chu trac duge thé hién bang cong

thire (16),

BS _ _SH
\wﬂ\s SN
s s A st
(16).

Polythiol thom la mdt hodc nhiéu chat duogc chon tir 1,2-benzendithiol,
1,3-benzendithiol, 1,4-benzendithiol, 1,2-bis(mercarptometyl)benzen,
1,3-bis(mercarptometyl)benzen, 1,4-bis(mercarptometyl)benzen,
1,2-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,3-bis(mercarptoetyl)benzen,
1,4-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,2,3-trimercarpto benzen, 1,2,4- trimercarpto benzen,
1,3,5-trimercarpto benzen, 1,2,3-tris(mercarptometyl)benzen,
1,2,4-tris(mercarptometyl)benzen, 1,3,5-tris(mercarptometyl)benzen,
1,2,3-tris(mercarptoetyl)benzen, 1,2,4-tris(mercarptoetyl)benzen,
1,3,5-tris(mercarptoetyl)benzen, 2,5-toluen dithiol, 3,4-toluen dithiol,
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1,3-diphenylpropan 2,2-dithiol, phenylmetan-1,1-dithiol,
2,4-bis(p-mercarptophenyl)pentan, 1,2-bis(mercarptoetylthio)benzen,
1,3-bis(mercarptoetylthio)benzen, 1,4-bis(mecarptoetylthio)benzen,
1,2,3-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,4-tris(mercarptometylthio)benzen,
1,3,5-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,3-tris(mercarptoetylthio)benzen,

1,2,4-tris(mercarptoetylthio)benzen, va 1,3,5-tris(mercarptoetylthio)benzen.

Tot hon néu monothioete mach vong va dithioete mach vong c6 theé duge chon

tir monothioete mach vong va/hoac dithioete mach vong.

Hop chét sulfua 1a mot hodc nhiu chét duge chon tir
bis(mercaptometyl)sulfua, bis(mercaptoetyl)sulfua, bis(mercaptopropyl)sulfua,
bis(2-mercaptoetylthio)metan, bis(3-mercaptopropylthio)metan,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)etan, 1,2-bis(3-mercaptopropylthio)etan,
1,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan, 1,2,3-tris(2-mercaptoetylthio)propan,
1,2,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan,
1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thiol]-3-mercaptopropan,
4,8-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithioundexyl,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundexyl,
5,7-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithiaundexy]l,
tetrakis(2-mercaptoetylthiometyl)metan, tetrakis(3-mercaptopropylthiometyl)metan,
bis(2,3-dimercaptopropyl)sulfua, bis(1,3-dimercaptopropyl) sulfua,
2,5-dimercapto-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian,
2,5-dimercaptometyl-2,5-dimetyl-1,4-dithian, bis(mercaptoetyl) disulfua, va
bis(mercaptopropyl) disulfua, thioglycolat va mercaptopropionat.

Tbt hon néu ty 18 khéi lwong cta tdng luong polyisoxyanat va isoxyanat dugc
cai bién v6i hop chit chira luu huynh 13 200-240 : 210-260.

Séang ché con dé xuét thu kinh bing nhwa dugc san xuit bang phwong phap
néu trén.

Sang ché d& xudt phuong phép san xudt thdu kinh bing nhwa bao gém cic
budc:

A) trOn polyisoxyanat, isoxyanat dugc cai bién, chit xtc tac va chét tro thao
khudn, va khtr bot trong chan khéng & nhiét d6 nam trong khoang tir 0 dén 30°C trong
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thoi gian 10 dén 90 phut dé thu duoc chit a;

B) tron chit a voi hop chét chira luu huynh, va khtr bot trong chan khong &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi gian 20 dén 120 phut dé thu

dugc monome hon hop; va

C) duc monome hdn hop nay, va sau d6 héa rin dé thu duoc thdu kinh bing
nhua.

Phuong phép dugc boc 16 theo sang ché sir dung ddng thoi polyisoxyanat va
isoxyanat duoc cai bién dé tao ra thdu kinh bing nhya c6 nhiét d6 chuyén héa thay
tinh cao hon, do cing bé& mit cao hon, dong thoi khong c6 hién twgng tao vét dang dai
va tao mang md & bo vién. Sang ché con dé xuét phuong phap san xuét isoxyanat dugc
cai bién. Isoxyanat duoc cai bién thu dugce nay dwoc str dung cing véi polyisoxyanat
c6 thé lam cai thién hon nita nhiét d6 chuyén hoa thuy tinh va do cing bé mat cta thdu
kinh bang nhya, ching s& khong tao ra hién tuong tao vét dang dai va tao mang mo &
bo vién.

Céc két qua thtr nghiém cho thiy ring thau kinh bing nhua thu duoc theo sang
ché c6 nhiét d6 chuyén hoa thuy tinh it nhét 1a 95°C, va khong bi hu hai sau khi chiu
tac dong ctia vién bi 110g. Ngoai ra, khong c6 hién tuong tao vét dang dai va tao mang
md & bo vién.

Mo ta chi tiét sang ché

Dé hiéu rd hon séng ché, cac phuong 4n dugc wu tién clia sang ché duoc mo ta
két hop vdi cde vi du. Tuy nhién, cin hiéu ring cdc noi dung mé ta nay chi la dé minh
hoa thém cac ddu hiéu va cac vu diém cta sang ché va khong duoc hiéu 14 1am giGi

han yéu cdu bao ho cta sang ché.

Sang ché dé xuét phuong phap san xuit thiu kinh bing nhua bao gdm cac
budc:

A) trdn polyisoxyanat, isoxyanat dugc cai bién, chit xtc tac va chit tro thao
khuon, va khir bot trong chan khong & nhiét d6 nam trong khoang tir 0 dén 30°C trong
thoi gian 10 dén 90 phit dé thu dugc chat a;

B) tron chét a v6i hop chét chira luu huynh, va khir bot trong chan khong &
nhiét d6 nim trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi gian 20 dén 120 phat dé thu
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dugc monome hon hop; va

C) dic monome hdn hop nay, va sau d6 héa rin dé thu duoc thiu kinh bing

nhua.

Polyisoxyanat 1a mot hodc hai chat dugc chon tir nhém bao gdm xylylen
diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, toluen
diisoxyanat, 4,4'-metylen bis (phenyl isoxyanat), 1,4-diisoxyanatobenzen,
bis(4-isoxyanato)-methadon, phospho triisoxyanat, 2-biphenylyl isoxyanat, 1-naphtyl
isoxyanat, 2-naphtyl isoxyanat, 4-bromophenyl isoxyanat, 2,6-diisoxyanatnaphtalen,
2,7-diisoxyanatnaphtalen, 1,2-bis(4-isoxyanatophenyl)etan,
1,3,5-triisothioxyanatbenzen, 6-isoxyanatoisoquinolin, 4-isoxyanat iodobenzen,
1,1-dimetyltris(4-isoxyanat)benzen, hexametylen diisoxyanat, tripolyme TDI,
xylendiisoxyanat, 1,4-xyclohexan diisoxyanat, 1,5-naphtalen diisoxyanat, toluen
diisoxyanat, diphenyl-metan-diisoxyanat, m-xylyen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, 1,6-diisoxyanatohexan, polyetylen glycol trén co s& diisoxyanat,
3,3-dimetyl-4,4'-diphenyldiisoxyanat, dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat, etyl phenyl
diisoxyanat, lysin diisoxyanat, o-xylylen diisoxyanat, trimetylhexametylen
diisoxyanat, 4-clo-6-metyl-m-phenylen diisoxyanat,
3,3'-diclodiphenyl-4,4'-diisoxyanat, 1-clometyl-2,4-diisoxyanatobenzen,
dimetylbiphenyl diisoxyanat, 3,3'-dimetoxy-4,4'-biphenylen diisoxyanat,

1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, va 1,3-bis(1-isoxyanato-1-metyletyl)benzen.

Tét hon néu isoxyanat duogc cai bién duoc chon tir isoxyanat dugc cai bién by
va/hodc isoxyanat dugc cai bién b.

Isoxyanat dugc cai bién by dugc didu ché theo phuong phap sau day:

Al) tao chén khong hop chét c6 cdu trac duoc thé hién bang cong thirc (I) &
nhiét d6 nam trong khoang tir 70 dén 90°C va ap suit 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gio dé thu duoc chét ci,

HO-X-OH D

trong cong thue (1), X 1a nhém duge chon tir nhém c6 cdu triic dugce thé hién

bing cong thie (III) va -(CH2)a-,
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*
trong cong thirc (I1I), R 14 nhdém duge chon tir nhom alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén

tr cacbon;
n<o;

B1) tron hexametylen diisoxyanat véi N,N-dietyletanamin dé thu duoc dung

dich hdn hop c2;

C1) bd sung chét ¢ vao dung dich hdn hop c» dé thuc hién phan Gng & nhiét do
ndm trong khoang tir -10 dén 10°C trong thoi gian 2 dén 4 gio, va sau d6 gia nhiét chat
tao ra tGi nhiét do nim trong khoang tir 70 dén 90°C dé thu duoc isoxyanat dugc cai
bién by;

khong c6 gidi han vé thir fir ctia bude Al) va B1) theo sang ché.

Theo sang ché, hop chét c6 cu tric duge thé hién bang cong thue (I) 12 hop

chit duoc chon tir cac cong thire (1) dén (9):

Hrc) OH HO OH HQ OH

CH3 Cﬂ‘]j C3H7

(D, . 2), . " 3),
HO-CH,-OH (4), HO-CH»-CH2-OH (5), HO-CH>-CH»-CH»-OH (6),
HO-CH,-CH,-CH,-CH»-OH (7), HO-CH»-CH»-CH2-CH2-CH>-OH (8),
HO-CH,-CH,-CH,-CH>-CH»-CH>-OH (9).

Hop chit ¢6 cdu triac duge thé hién bang cong thirc (I) duge tao chan khong &
nhiét do nim trong khoang tir 70 dén 90°C va 4p suat 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gior dé thu duogc chét ci.

Qua trinh tao chan khdng dugc st dung dé loai nuée ctia hop chit ¢6 ciu tric
duge thé hién bing coéng thue (I). Tt hon néu nhiét do chan khong nam trong khoang
tir 70 dén 90°C. Theo mot sb vi du cua sang ché, nhiét d6 chan khong 1a 75°C hoic
80°C. Tét hon néu 4p sudt chan khong nam trong khoang tir 0,1 dén 0,3MPa. Theo mdt
s& vi du cua sang ché, 4p sudt chan khong bang 0,1MPa hoic 0,3MPa. Tét hon néu
thoi gian tao chan khéng nim trong khoang tir 0,5 dén 1 gio. Theo mdt sd vi du cta

sang ché, thoi gian tao chan khong 14 0,5 gid hodc 1 gio.
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Dung dich hdn hop ¢ thu duoc bing cach tron hexametylen diisoxyanat véi
N,N-dietyletanamin. N,N-dietyletanamin 13 chit xuc tac cho phan Gng trong bude C1).
Tét hon néu ty 1é khdi luong ciia hexametylen diisoxyanat va N,N-dietyletanamin 14
100-500 : 1. Theo mdt s6 vi du cua sang ché, ty 1& khéi luong clia hexametylen
diisoxyanat va N,N-dietyletanamin 1a 100 : 1 hodc 200 : 1. Tét hon néu ty 1& khdi
luong cta hop chét c¢6 cdu tric dugc thé hién bing cdng thirc (I) va hexametylen
diisoxyanat 1 50-60 : 50-60. Theo mot s6 vi du ctia sang ché, ty 1& khdi lwong ctia hop
chét c6 chu truc duoc thé hién bang cong thire (I) va hexametylen diisoxyanat [ 50 :
50 hodc 60 : 55.

Sau khi thu duge chét ¢1va dung dich hdn hop ca, ¢i duge bd sung vao dung
dich hdn hop c2 dé thuc hién phan ng ¢ nhiét do nim trong khoang tur -10 dén 10°C
trong thoi gian 2 dén 4 gio, va chit thu duoc duge gia nhiét t6i nhiét do nim trong

khodng tir 70 dén 90°C dé thu duoc isoxyanat dugc cai bién by.

Tét hon néu budc bd sung la bude bo sung cham. Tot hon néu thoi gian bo
sung ¢ nam trong khoang tir 1,5 dén 4 gi¢. Theo mdt so vi du cia sang ché, thoi gian

bd sung ¢ 1a 2 gio.

Tét hon néu nhiét dd phan tng ndm trong khoang tir -10 dén 10°C. Theo mdt
s6 vi du cta sang ché, nhiét do phan tmg 1a 0°C hodc 5°C. Tét hon néu thoi gian phan
tng 14 2 dén 4 gid. Theo mot s6 vi du cua séng ché, thoi gian phan tng 12 2 gid hoic
2,5 gio.

Chét thu duoc nay duoc gia nhiét t6i nhiét do nim trong khoang tir 70 dén
90°C d8 tao ra isoxyanat dugc cai bién bi. Chét thu dugc nay duoc gia nhiét dé loai bo
cin phan ung 1a chit phan Ung hexametylen diisoxyanat va chat xtic tac
N,N-dietyletanamin. Theo mét s& vi du ctia sang ché, chat thu dugc nay dugc gia nhiét
tGi nhiét do 80°C hodc 70°C.

Isoxyanat duoc cai bién by duoc didu ché bang phuong phép sau:

A2) tao chén khong hop chit ¢ chu triic duge thé hién bang cong thirc (II) &
nhiét d6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C va 4p sudt 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gio dé thu duoc chét di,

HO-Y-OH (ID);

trong cong thic (II), Y 1a nhém dugce chon tir nhém co cAu trac dugc thé hién
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bang cong thire (TV),
!
Ri= C =Ry
av);

trong cong thtre (IV), R 12 nhém duoc chon tir nhém alkyl c6 2 dén 4 nguyén
ti cacbon, Ry duge chon tr nhom -OH hodc —SH;

B2) tron isophoron diisoxyanat véi N,N-dietyletanamin dé thu dugc dung dich
hdn hop da;

C2) bd sung chit di vao dung dich hdn hop da dé thuc hién phan Gng & nhiét
dd 0 dén 20°C trong thoi gian 3 dén 6 giv, va sau d6 gia nhiét chat tao ra téi nhiét do
nam trong khoang tir 80 dén 100°C dé thu dugc isoxyanat dwgc cai bién by;

khong c6 gidi han v& thtr ty cia bude A2) va B2) theo sang ché.

Theo sang ché, hop chit ¢6 cu tric duge thé hién bang cong thic (IT) 1a hop

chit dugc chon tir cac cong thie (10) dén (15):

OH ?H OH
; ) [
HiCy = C - OH H;Cy - C - OH HCy ~ C = OH
[ I I
O (10, OH ), O (12),
OH OH OH
| | |
HsCy~ C —~ SH H.Ci=- € ~ SH HoCy— € — SH
| i ]
O (13), O (14), O s,

Hop chét ¢o cdu tric duoc thé hién bing cong thirc (II) duge tao chan khéng &
nhiét do ndm trong khoang tir 70 dén 90°C va 4p sudt 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gitr dé thu duogc chét d.

Budéc tao chan khong dugc st dung dé loai nude cia hop chat ¢6 cdu tric
duoc thé hién bang cong thire (II). TSt hon néu nhiét d6 chan khong nim trong khoang
tir 70 d@én 90°C. Theo mot sd vi du cia sang ché, nhiét d6 chan khong 1a 80°C hoic
70°C. Tét hon néu 4p sudt chan khong ndm trong khoang tir 0,1 dén 0,3MPa. Theo mot
s6 vi du cua sang ché, ap sudt chan khong bang 0,1MPa hodc 0,3MPa. Tét hon néu
thoi gian tao chan khéng nim trong khoang tir 0,5 dén 1 gid. Theo mot s6 vi du cua
sang ché, thoi gian tao chan khong 14 0,5 gio hogic 1 gio.
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Dung dich hdn hop d» thu duge bing cach tron isophoron diisoxyanat véi
N,N-dietyletanamin. N,N-dietyletanamin 13 chit xuc tac cho phan tng trong bude C2).
Tét hon néu ty 18 khéi lugng cua isophoron diisoxyanat va N,N-dietyletanamin 1a
800-850 : 8-10. Theo mot sb vi du cua sang ché, ty 18 khdi luong cua isophoron
diisoxyanat va N,N-dietyletanamin 1a 850 : 8 hoac 800 : 10. Tt hon néu ty 1& khi
luong cia hop chét c6 chu tric dugc thé hién bing cong thic (II) va isophoron
diisoxyanat 1a 80-90 : 60 -80. Theo mdt s6 vi du cua sang ché, ty 1€ khdi lugng cia
hop chét c6 chu trac duoc thé hién bang cong thirc (II) va isophoron diisoxyanat 1a 85 :
60 hoac 90 : 80.

Sau khi thu duoc chéit d; va dung dich hdn hop da, di duge bd sung vao dung
dich hén hop d2 dé thuc hién phan tng & nhiét do 0 dén 20°C trong thdi gian 3 dén 6
gid, va chét tao ra dugc gia nhiét t6i nhiét do nim trong khoang tir 80 dén 100°C dé
thu duoc isoxyanat duoc cai bién by.

Tét hon néu bude bd sung 13 bude bd sung chdm. Tét hon néu thoi gian bd
sung di nim trong khoang tir 1 dén 3 gid. Theo mot sé vi du clia sang ché, thoi gian bd

sung di la 2 gio.

Tt hon néu nhiét dé phan tng ndm trong khoang tir 0 dén 20°C. Theo mdt s6
vi du cua sang ché, nhiét do phan tng 1 20°C hodc 15°C. Tét hon néu thoi gian phan
ng nim trong khoang tir 3 dén 6 gid. Theo mot s6 vi du ctia sang ché, thoi gian phan
ung la 3 gio hodc 4 gio.

Chét thu duoc nay duoc gia nhiét t6i nhiét d6 nim trong khoang tir 80 dén
100°C dé tao ra isoxyanat dugc cai bién by. Chét thu duoc nay duogc gia nhiét dé loai
b6 can phan tng 14 chit phan Ung isophoron diisoxyanat va chit xuc tic
N,N-dietyletanamin. Theo mot sb vi du cua sang ché, chét thu duoc nay dugc gia nhiét
tGi nhi¢t 36 100°C hoac 80°C.

Theo sang ché, t6t hon néu chit xtc tac 14 chét duoc chon tir dibutyl thiée
diclorua, thiéc (II) octoat, metyl thiéc triclorua, trimetyl thiéc clorua, va dibutyl thiéc

dilaurat.

Tt hon néu chit tro thao khuodn 1a chat duoc chon tir polyoxyetylen ete
phosphat va polyoxyetylen nonyl phenyl ete phosphat, va tt hon nita 13 polyoxyetylen
ete phosphat DDP-3 hodc polyoxyetylen ete phosphat DDP-5.
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Chét a thu duoc bang cach tron polyisoxyanat néu trén, isoxyanat duoc cai
bién, chét xtc tac, va chét trg thao khudn, va khir bot trong chan khong & nhiét d6 niam

trong khoang tir 0 dén 30°C trong thoi gian 10 dén 90 phit.

Tt hon néu ty 18 khéi luong ctia polyisoxyanat va isoxyanat dugc cai bién la
10-25 : 5. Theo mdt sb vi du cia sang ché, ty 1& khdi luong ctia polyisoxyanat va

isoxyanat dugc cai bién1a 10:5, 15: 5 hodc 19: 5.

T6t hon néu ty 18 khéi luong cia tdng luong polyisoxyanat va isoxyanat dugc
c&i bién voi chét xtc tac 1a 100-1000 : 1. Theo mdt sé vi du cta sang ché, ty 1& khoi
luong cta téng lugng polyisoxyanat va isoxyanat duogc cai bién vé6i chét xic tac 1a

250:1 hoac 240 : 1.

Tt hon néu ty 18 khdi lugng cta tdng lwong polyisoxyanat va isoxyanat dugc
ci bién v6i chét trg thao khudn 1a 480 -10000 : 1. Theo mdt s6 vi du ctia sang ché, ty
16 khéi lwong cua téng lwong polyisoxyanat va isoxyanat dugc cai bién voi chét xuc

tac 1a 1000 : 1, 480 : 1 hodc 750 : 1.

Tt hon néu budce tron 13 budce tron két hop voi khudy. Tde do khudy khong bi
gi6i han cu thé theo sang ché, va téc do khudy da biét dbi voi ngudi ¢é hiéu biét trong
linh vyc nay cé thé duoc st dung. Tt hon néu nhiét do trén nam trong khoang tir 15
dén 50°C, tdt hon nita 12 20 dén 25°C. Theo mot s6 vi du cta sang ché, nhiét do tron 1a
25°C hodc 20°C. Tt hon néu thoi gian trén ndm trong khoang tir 10 dén 70 phut, va
t5t hon nita 1a 10 dén 15 phat. Theo mot sb vi du cua sang ché, thoi gian tron la 10

phtt hodc 50 phut.

Sau khi tron, hdn hop nay duge khir bot trong chén khong & nhiét do nim

trong khoang tir 0 dén 30°C trong thoi gian 10 dén 90 phiit dé tao ra chit a.

Nhiét do khir bot trong chin khong nim trong khoang tir 0 dén 30°C, t5t hon
1a 10 dén 15°C. Theo mét sé vi du cia sang ché, nhiét do khir bot trong chan khong 1a
15°C hodc 10°C. Thoi gian khir bot trong chan khong nam trong khoang tir 10 dén 90
phit, tét hon 14 60 dén 90 phut. Theo mot s6 vi du cta sang ché, thoi gian khir bot

trong chan khong 1a 60 phut hoac 90 phut.

Sau khi thu duoc chét a, trén chit a véi hop chat chira luu huynh, va khir bot

trong chan khong & nhiét do nim trong khoang tir 15 dén 20°C trong thdi gian 20 dén
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120 phut dé thu duge monome hdn hop.

Tét hon néu hop chét chra lvu huynh 1a mot hodc nhiéu chét dugc chon tir
polythiol béo, polythiol thom, monothioete mach vong va dithioete mach vong, va
sulfua.

Tbt hon néu polythiol béo 1a mot hodc nhiéu chit duoc chon tir:
2,2'-thiodietanthiol, metandithiol, 1,2-etandithiol,1,1-propandithiol, 1,2-propandithiol,
1,3-propandithiol, 2,2-propandithiol, 1,6-hexandithiol, 1,2,3-propantrithiol,
1,1-xyclohexandithiol, 1,2-xyclohexandithiol, 2,2-dimetylpropan-1,3-dithiol,
3,4-dimetoxybutan-1,2-dithiol, 2-dimetylxyclohexan-2,3-dithiol,
1,1-bis(mercaptometyl)-xyclohexan, bis(2-mercaptoetyl)thiomalat,
2,3-dimercapto-1-propanol(2-mercaptoaxetat), 2,3-dimercapto-1-propanol
(3-mercaptopropionat), dietylen glycol bis(2-mercaptoaxetat), dietylen glycol
bis(3-mercaptopropionat), 1,2-dimercaptopropyl metylete, 2,3-dimercaptopropyl
metylete, bis(2-mercaptoetyl)ete, etylen glycol bis(2-mercaptoaxetat), etylen glycol
bis(3-mercaptopropionat), trimetylolpropan bis(2-mercaptoaxetat), trimetylolpropan
bis(3-mercaptopropionat), pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat), tetrakis(mercaptometyl)metan,
2,3-dithio(2-mecarpto)-1-propanthiol, 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol,
norbornan diisoxyanat, 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, va polythiol ¢6 cdu trac

duoc thé hién bang cong thire (16),

s,  _SH
\»"\S ‘;N
s A s A st
(16).

Tét hon néu polythiol thom 1a mot hodc nhiéu chét duoge chon tir
1,2-benzendithiol, 1,3-benzendithiol, 1,4-benzendithiol,
1,2-bis(mercarptometyl)benzen, 1,3-bis(mercarptometyl)benzen,
1,4-bis(mercarptometyl)benzen, 1,2-bis(mercarptoetyl)benzen,
1,3-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,4-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,2,3-trimercarpto
benzen, 1,2,4- trimercarpto benzen, 1,3,5- trimercarpto benzen,
1,2,3-tris(mercarptometyl)benzen, 1,2,4-tris(mercarptometyl)benzen,

1,3,5-tris(mercarptometyl)benzen, 1,2,3-tris(mercarptoetyl)benzen,
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1,2,4-tris(mercarptoetyl)benzen, 1,3,5-tris(mercarptoetyl)benzen, 2,5-toluen dithiol,
3.,4-toluen dithiol, 1,3-diphenylpropan 2,2-dithiol, phenylmetan-1,1-dithiol, va
2,4-bis(p-mercarptophenyl)pentan, 1,2-bis(mercarptoetylthio)benzen,
1,3-bis(mercarptoetylthio)benzen, 1,4-bis(mecarptoetylthio)benzen,
1,2,3-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,4-tris(mercarptometylthio)benzen,
1,3,5-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,3-tris(mercarptoetylthio)benzen,

1,2.4-tris(mercarptoetylthio)benzen, va 1,3,5-tris(mercarptoetylthio)benzen.

Tét hon néu monothioete mach vong va dithioete mach vong dugc chon tur
monothioete mach vong va/hoic dithioete mach vong, t6t hon nita la

bis(2,3-epithiopropyl) disulfua va/hodc bis(2,2-epithiopropyl) sulfua.

Tt hon néu sulfua 13 mdt hodc nhiéu chit duoc chon tir
bis(mercaptometyl)sulfua, bis(mercaptoetyl)sulfua, bis(mercaptopropyl)sulfua,
bis(2-mercaptoetylthio)metan, bis(3-mercaptopropylthio)metan,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)etan, 1,2-bis(3-mercaptopropylthio)etan,
1,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan, 1,2,3-tris(2-mercaptoetylthio)propan,
1,2,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan,
1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thiol]-3-mercaptopropan,
4,8-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithioundexyl,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundexyl,
5,7-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithiaundexyl,
tetrakis(2-mercaptoetylthiometyl)-metan, tetrakis(3-mercaptopropylthiometyl)metan,
bis(2,3-dimercaptopropyl)sulfua, bis(1,3-dimercaptopropyl) sulfua,
2,5-dimercapto-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian,
2,5-dimercaptometyl-2,5-dimetyl-1,4-dithian, bis(mercaptoetyl)disulfua, va
bis(mercaptopropyl)disulfua, thioglycolat va mercaptopropionat.

Sang ché khong c6 gidi han dac biét vé ngudn ctia hop chit chira luu huynh
néu trén, va hop chit nay c6 thé I san pham thuong mai hogc tu diéu ché. Sang ché
con dé xuét phuong phap didu ché 2,2'-thiodietanthiol, polythiol ¢6 céu tric dugc thé
hién bang cong thic (16), 2,3-dithio(2-mercarpto)-1-propanthiol, va monothioete

mach vong va dithioete mach vong.

Tét hon néu 2,2'-thiodietanthiol duge diéu ché bang phwong phép sau:
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(1-1) tron cloetanol v6i natrisulfua nonahydrat & nhiét d6 nam trong khoang tir
50 dén 65°C, va sau d6 cho phan tng & nhiét d6 nim trong khoang tir 50 dén 90°C
trong thoi gian 2 dén 4 gior dé thu dugce thiodiglycol;

(1-2) trdn thiodiglycol thu dugc véi dung dich axit clohydric va
N.N-dietyletanamin d& thyc hién phan ung dé thu dugc 2,2'-thiodietanthiol.

Theo sang ché, cloetanol trudc hét dugc tron véi natrisulfua nonahydrat &
nhiét d6 nim trong khoang tir 50 dén 65°C. Tét hon néu natrisulfua nonahydrat dugc
bd sung chdm vao cloetanol két hop voéi khuéy tron & nhiét d6 ndm trong khoang tir 50

dén 65°C. Tét hon néu thoi gian tron 12 50 dén 80 phit.

T6t hon néu ty 18 khéi lugng cta cloetanol va natrisulfua nonahydrat la

120-160 : 40-80.

Nhiét d6 phan tng nim trong khoang tir 50 dén 90°C. Theo mot sb vi du cua
séng ché, nhiét do phan tng 1a 85°C. Thoi gian phan tmg nim trong khoang tir 2 dén 4
gid. Theo mot s& vi du ciia sang ché, thoi gian phan tng 1a 3 gio. Tét hon néu phan
ung dugc thyc hién trong binh ddy tron ba cd.

Sau khi phan tng, t&t hon néu sang ché con bao gdm cac budc sau: chung cét
chit thu dugc dudi ap sudt giam, bd sung etanol két hop voi khudy va loc, va sau d6
chung cdt nuée loc thu duge dé loai bo etanol va dé thu dwgc san phém tho

thiodiglycol.

Dé thu duoc san phidm thd thiodiglycol, tbt hon néu sang ché con bao gém cic
bude sau: hoa tan san pham thd thiodiglycol trong clorofom, loc va chung cat dé loai

b6 clorofom dé thu duoc thiodiglycol.

Sau khi thu duoc thiodiglycol, dudi moi truong hydro sulfua, thiodiglycol
dugc tron vai dung dich axit clohydric va N,N-dietyletanamin dé tao ra
2,2'-tiodietanthiol sau khi phan ng.

Sang ché khong c¢6 giéi han dic biét vé ndng do ciia dung dich axit clohydric,
va ndng dd ciia dung dich axit clohydric da biét ddi véi ngudi co hiéu biét trong linh
vue ndy c6 thé dugc sir dung.

Tét hon néu ty 16 khdi lugng cta dung dich axit clohydric,

N,N-dietyletanamin, hydro sulfua, va cloetanol 1a 100-300 : 1 : 200-500 :100-160.
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Duéi ap suét hydro sulfua, nhiét d0 phdn tng cua thiodiglycol, dung dich axit
clohydric va N,N-dietyletanamin nim trong khoang tlr 50 dén 90°C. Theo mot s6 vi du
cla sang ché, nhiét d6 phan Gng 14 85°C. Thoi gian phan (mg nam trong khoang tir 50
dén 80 phut. Theo mot sé vi du ciia sang ché, thoi gian phan tmg 14 50 phuit.

Sau khi phan tng, t&t hon néu sdng ché con bao gdm cic budc sau: chiét chét
thu dugc bang cach st dung diclometan, va chung cét dé thu duoc 2,2'-tiodietanthiol.

Tt hon néu polythiol co cu trac duogc thé hién béng cong thice (16) duoc
didu ché bang phwong phép sau:

(2-1) trdn epiclohydrin véi etanol va khi hydro sulfua dé thuc hién phan tmg
dé tao ra bis(3-clo-2-hydroxy-propyl)sulfua;

(2-2) tron dung dich natri hydroxit trong nudc v6i 2-mercaptoetanol dé thuc

hién phan tng dé tao ra dung dich 2-mercaptoetanolat;

(2-3) tron bis(3-clo-2-hydroxy-propyl)sulfua vgi dung dich

2-mercaptoetanolat dé thuc hién phan ting dé tao ra hop chat polyol;

(2-4) gia nhiét hop chit polyol, dung dich axit clohydric trong nudc va thioure
d& thyc hién phan Gng & nhiét d6 nim trong khoang tir 100 dén 130°C trong thoi gian
3 dén 10 gid, va sau d6 thu ldy 16p hitu co sau khi thiy phan, day 1a polythiol c¢6 chu
trac duge thé hién bang cong thire (16).

Khong ¢6 giéi han vé thir tu ctia bude (2-1) va bude (2-2) theo sang ché.

Theo sang ché, t&t hon néu ty 1& khdi lugng cta epiclohydrin va etanol 1a
50-70 : 100-300; t5t hon néu ty 1& khdi lugng ctia epiclohydrin va hydro sulfua la
50-70 : 100-200.

Tét hon néu ty 1& khéi luong cua epiclohydrin, dung dich nuéc chira natri
hydroxit, va 2-mercaptoetanol 1a 40~80 : 100-120 : 50-70.

Tét hon néu ty 1& khdi luong ciia epiclohydrin, dung dich nudc chira axit
clohydric, va thiolure 1 40-80 : 100-150 : 60 — 80. Tt hon néu néng do ctia dung dich
nude chira axit clohydric 1a 35%.

Tét hon néu nhiét dd phan tmg trong bude (2-1) nim trong khoang tir 70 dén

90°C, va tot hon néu thoi gian phan tmg 14 2 dén 3 gio.
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Tt hon néu nhiét dd phan Gng trong bude (2-2) ndm trong khoang tir 60 dén

120°C, va tét hon néu thoi gian phan tng 1a 3 dén § gio.

Tét hon néu nhiét dd phan tng trong bude (2-3) nim trong khoang tir 100 dén

130°C, va tét hon néu thoi gian phan tng 1a 2 dén 3 gio.

Sau khi thu dugc hop chét polyol, tbt hon néu sang ché bao gdm budc lam

gidm nhiét do cda hop chét polyol téi nhiét do nam trong khoang tir 70 dén 100°C.

Sau khi phan tng trong budc (2-4), tot hon néu hdn hop thu duoc duoc lam
ngudi téi nhiét do trong phong.

Tét hon néu qué trinh thuy phan 1a qua trinh trén hdn hop thu dugc tr phén
g vdi toluen va dung dich nuéc kiém. Tét hon néu dung dich nuée kiém 1 dung

dich amoniac hodc dung dich nuéc chira natri hydroxit.

Sau khi thuy phan, t6t hon néu sdng ché bao gdm buéc: rira va co duéi ép sudt
giam dbi voi 16p hitu co sau khi thity phan dé thu dugc polythiol c6 cdu tric dugc thé

hién bang cong thire (16).

Tét hon néu 2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol dwgc didu ché bing phwong
phép sau:

(3-1) dudi méi trudng nito, tron mercaptoetanol v4i dung dich nugce chtra natri
hydroxit & nhiét d6 nim trong khoang tir 50 dén 80°C trong thoi gian 20 dén 30 phut,
va sau d6 tron hdn hop thu dugce véi epiclohydrin va dé yén & nhiét do nim trong
khoang tir 60 dén 80°C trong thoi gian tir 30 dén 50 phiit;

(3-2) tron hdn hop thu duge tir bude (3-1) v6i N,N-dietyletanamin, va cho
phan Gng véi hydro sulfua & nhiét do nam trong khoang tir 80 dén 120°C trong thoi
gian 8 dén 12 gio két hop véi khudy dé thu duoc chit 16ng ndi trén bé mit 1a
2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol.

Theo sang ché, trude hét, mercaptoetanol dugc tron véi dung dich nuéce chira
natri hydroxit & nhiét do nam trong khoang tir 50 dén 80°C trong thoi gian 20 dén 30
phit dudi méi trudng nito, cu thé 1a dudi moi trudng nito, & nhiét do nim trong
khoang tir 50 dén 80°C, bd sung chdm dung dich nudc chira natri hydroxit vao

mercaptoetanol va dé yén trong thoi gian 20 dén 30 phut.

Tot hon néu ty 1€ khoi lugng clia mercaptoetanol va dung dich nude chira natri
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hydroxit 1a 30-40 : 60-70.

Nhiét d6 tron nim trong khoang tir 50 dén 80°C. Theo mot s6 vi du cua séng
ché, nhiét do tron 1a 55°C. Thoi gian tron 1a 20 dén 30 phit. Theo mot s6 vi du cta

sang ché, thoi gian tron 1 25 phit.

Hdn hop ctia mercaptoetanol va dung dich nuée chtra natri hydroxit duge trdn
v6i epiclohydrin & nhiét d6 ndm trong khoang tir 60 dén 80°C va dé yén trong thoi
gian 30 dén 50 phut.

Nhiét do dé yén nam trong khoang tir 60 dén 80°C. Theo mét sb vi du cua
sdng ché, nhiét do dé yén 1a 75°C. Thoi gian dé yén nim trong khoang tir 30 dén 50

phit. Theo mot s6 vi du ciia sang ché, thoi gian dé yén 1a 40 phut.

Tét hon néu ty 16 khdi luogng ctia epiclohydrin va mercaptoetanol 1a 30-55 :

30-55.

Hén hop da én dinh sau khi dé yén duoc tron voi N N-dietyletanamin dudi
mdi trudng hydro sulfua, va cho phan tng trong khi khudy & nhiét do 80 dén 120°C
trong thoi gian 8 dén 12 gio. Chat 1ong trén bé mit thu duoc 14

2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol.

Té6t hon néu ty 18 khdi luong ciia N,N-dietyletanamin, hydro sulfua, va

mercaptoetanol 1a 1-2 : 200-400 : 100-200.

Nhiét do cua phéan tng trong khi khudy nim trong khoang tir 80 dén 120°C.
Theo mét s6 vi du cua sang ché, nhiét d6 ctia phan tng trong khi khudy 1a 100°C. Thoi
gian phan tng trong khi khudy nim trong khoang tir 8 dén 12 gid. Theo mot sb vi du

cta sang ché, thoi gian phan ung trong khi khudy 14 10 gid.

Sau khi phan g trong khi khudy, t6t hon néu sang ché con bao gdm céc budce
sau: loai b6 pha ddu bén dudi cia chit thu dwgc sau khi phan tng trong khi khudy, rira
chit 16ng trén bé mit thu duoc bang nude & nhiét dd 80°C cho dén khi trung tinh, loc
va lam khé dé thu duoc 2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol.

Tét hon néu dithioete mach vong dugc diéu ché bing phwong phép sau:

tron halohydrin, dung méi, chit xtc tac bazo va dung dich hydrosulfua kim
loai & nhiét 46 ndm trong khoang tir 80 dén 100°C dé phan ung trong thoi gian 4 dén 6

gidr dé thu dugc dithioete mach vong.
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Tét hon néu halohydrin 1a halohydrin c6 3 dén 10 nguyén tir cacbon, tét hon

nita la clopropanol hodc 1-bromo-2-propanol.
Tét hon néu dung méi 14 etanol hodc 2-propanol.
Tt hon néu chét xuc tac bazo 1a amoni cacbonat.

Tét hon néu dung dich hydrosulfua kim loai 13 dung dich nuéc chira natri
hydrosulfua. Tét hon néu ndng do cia dung dich nuéc chira natri hydrosulfua nim
trong khoang tir 30 dén 40g/ml.

Theo sang ché, t6t hon néu ty 18 khdi lwong ctia halohydrin, dung moi, chat

xuc tac bazo, va hydrosulfua kim loai 1a 100-200 : 200-400 : 1-2 : 100-600.

Tét hon néu bude tron 1a budce tron halohydrin, dung mdi va chét xuc tac bazo
cho dén khi ddng nhét, va sau d6 bd sung dung dich hydrosulfua kim loai.

Sau khi phan tng, t5t hon néu sang ché bao gdm buéc: tach bang cach chiét dé
thu dugc 16p chét 16ng bén dudi 1a san phim thd dithioete mach vong, lam kho san
phdm thd nay. bing magie sulfat khan, loc, va sau d6 chung cit dé thu duoc dithioete
mach vong.

Tét hon néu monothioete mach vong dugc didu ché bing phurong phép sau:

tron halohydrin, dung méi, chdt xtc tac bazo va dung dich hydrosulfua kim
loai & nhiét do ndm trong khoang tir 50 dén 65°C dé phan ung trong thoi gian 4 dén 6
gitr dé thu duoc monothioete mach vong.

Tot hon néu dung moi la etanol hodc 2-propanol.
Tot hon néu chat xtic tdc bazo 1a amoni cacbonat.

Tét hon néu dung dich hydrosulfua kim loai 12 dung dich nuéc chta natri
hydrosulfua. T6t hon néu ndng dd cia dung dich nuéc chtra natri hydrosulfua nam

trong khoang tir 30 dén 40g/ml.

Theo sang ché, tbt hon néu ty 1€ khéi lugng cia halohydrin, dung moi, chét

xuc tac bazo, va hydrosulfua kim loai [a 100-200 : 200-400 : 1-2 : 100-600.

Tot hon néu budce tron 1a budce trdn halohydrin, dung moi va chat xtc tdc bazo

cho dén khi ddng nhét, va sau d6 bd sung dung dich hydrosulfua kim loai.
Sau khi phan tmg, t5t hon néu sang ché bao gdm budc: tach bing céch chiét dé
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thu duoc 16p chét 16ng bén dudi, ddy 1a san phdm thé monothioete mach vong, lam
kho san phdm thd ndy bing magie sulfat khan, loc, va sau d6 chung cat ¢ thu duoc

monothioete mach vong.

Monome hdn hop thu duoc bang cach trén chét a vi hop chét chira luu huynh
va khir bot trong chan khong & nhiét do ndm trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi
gian 20 dén 120 phut.

Tét hon néu ty 18 khdi lvong cua tdng lwgng polyisoxyanat va isoxyanat dugc
cai bién v6i hop chat chira lvu huynh 1a 200-240 : 210-260. Theo mét s6 vi du cua
sang ché, ty 18 khbi lwong ctia tong lwong polyisoxyanat va isoxyanat dugc cai bién

v61 hop chat chira lvu huynh 1 200 : 210 hodc 240 : 260.

Nhiét d6 khtr bot trong chan khéng nim trong khoang tir 15 dén 20°C. Theo
mot sd vi du cua sang ché, nhiét d6 khtr bot trong chan khong 1a 17°C hodc 15°C. Thoi
gian khtr bot trong chan khong nim trong khoang tir 20 dén 120 phut, tét hon 12 60 dén
80 phut. Theo mot sé vi du cta sang ché, thoi gian khir bot trong chan khong 1a 60
phut hodc 80 phut.

Theo sang ché, tét hon néu budc khir bot trong chan khong 1a bude khir bot
trong chan khong trong khi khudy va sau dé khtr bot trong chan khéng & trang théi
tinh. Nhiét do cua bude khir bot trong chan khong trong khi khudy va khir bot trong
chan khéng ¢ trang thai tinh 13 giéng nhau, t6t hon néu ca hai nhiét d6 nay nam trong
khoang tir 15 dén 20°C. T4t hon néu thoi gian khit bot trong chan khong trong khi
khudy nim trong khoang tir 10 dén 60 phat. Tét hon néu thoi gian khir bot trong chan
khong & trang thai tinh nim trong khoang tir 10 dén 60 phut.

Sau khi thu dugc monome hdn hop, monome hdn hop nay duoc dic va sau do

ho4 rdn dé thu duoc thiu kinh bang nhya.

Tét hon néu bude dic 1a bude phun monome hdn hop vao khudn qua mang

loc dudi ap sudt nito kho dé thuc hién qua trinh duc.

Tt hon néu 4p sudt nén nam trong khoang tir 0,1 dén 0,3MPa. Tét hon néu

duong kinh 16 cia mang loc nam trong khoang tir 0,1 dén 1um.

Tét hon néu bude hoa ran 14 bude thuc hién qué trinh hoa ran thr nhat & nhiét

d6 ndm trong khoang tir 30 dén 120°C sau khi dic, va thoi gian thuc hién qud trinh
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héa rn tht nhat 1a 18 dén 22 gid; sau khi mé khuon, cit ria, va ria, thuc hién qua
trinh hoa ran tht hai; va sau d6 lam ting cting va pht dé thu duoc thiu kinh bang

nhua.

Tét hon néu nhiét d6 cta qua trinh hoa rin thir nhit ndm trong khoang tir 30
dén 120°C. Tét hon ndu thoi gian thuc hién qua trinh hoa rin thir nhit ndm trong
khoang tir 18 dén 22 gitr. Theo mot s6 vi du cuia sang ché, thoi gian thuc hién qua trinh
hoa rén thir nhat 1a 20 gio.

Tét hon néu nhiét dd cia qua trinh hoa rin thir hai nim trong khoang tir 30
dén 130°C. Theo mdt sd vi du cua sang ché, nhiét do cta qué trinh hoéa rin thir hai ndm
trong khoang tir 70 dén 120°C. Tt hon néu thoi gian thuc hién qua trinh hoa ran thir
hai nim trong khoang tir 7 dén 12 gi¢. Theo mot s6 vi du cta sang ché, thoi gian thuc
hién qua trinh hoa rin thir hai 12 7 gio.

Sang ché khong c¢6 gi6i han dic biét vé ngudn céc thanh phan nguyén lidu, va

nguon nay co6 thé 1a cac san pham c6 ban trén thi truong.

Sang ché con d& xuét thiu kinh bing nhya duge san xudt bang phuong phap
néu trén. Thau kinh bing nhya ndy ¢ nhiét 6 chuyén héa thiy tinh cao hon, do ciing
bé mit cao hon, déng thoi khong c6 hién tugng tao vét dang dai va tao mang mo & bo
vién. Cac két qua thi nghiém cho thdy ring thiu kinh bing nhua dugc san xudt boi
sang ché c6 nhiét do chuyén hoa thity tinh it nhat 12 95°C, va khong bi hu hai sau khi
chiu tdc dong cua vién bi 110g. Déng thoi, khong c6 hién tugng tao vét dang dai va tao
mang m& & bd vién.

Sang ché dé xuét phuong phap san xuét thdu kinh bing nhua bao gdm céc

budc:

A) tron polyisoxyanat, isoxyanat dugc cai bién, chit xuc tac va chét tro thao
khuén, va khtr bot trong chan khong ¢ nhiét o ndm trong khoang tir 0 dén 30°C trong

thoi gian 10 dén 90 phat dé thu duoc chat a;

B) tron chét a v6i hop chit chira luu huynh, va khir bot trong chan khong &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi gian 20 dén 120 phut dé thu

duoc monome hon hop; va

C) duc monome hdn hop nay, va sau d6 héa ran dé thu dugc thiu kinh bang
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nhua.

Phuong phép duge boc 16 theo sdng ché ddng thoi sir dung polyisoxyanat va
isoxyanat dugc cai bién. Thau kinh bang nhya thu dugc c6 nhiét dd chuyén hoéa thiy
tinh cao hon, do cing bé mit cao hon, va déng thoi khong tao ra hién tuong tao vét
dang dai va tao mang md & bd vién. Sang ché con d& cap dén phuong phép san xuét
isoxyanat dugc cai bién. Viée st dung phdi hop isoxyanat dugc cai bién thu duoc véi
polyisoxyanat c6 thé cai thién hon nita nhiét do chuyén hoéa thily tinh va do cting bé
mit cta thiu kinh béng nhya ma khong tao ra hién tugng tao vét dang dai va tao mang
m& & bd vién.

Céc két qua thir nghiém cho thdy rang thau kinh bing nhua dugc tao ra béi
sang ché c6 nhiét do chuyén hoa thity tinh it nhat 1a 95°C, va khong bi hu hai sau khi
chiu tac dong cda vién bi 110g. Df’)ng thoi, khdng ¢6 hién tuong tao vét dang dai va tao
mang md & bd vién.

Vi dy thye hi¢n sang ché

Pé minh hoa thém cho sdng ché, phuong phap san xuét thau kinh bing nhua
theo sang ché duge mo ta chi tiét két hop voi cac vi du, trong khi n6 khong dugc hiéu

1a 1am gi6i han pham vi bao ho ctia sang ché.

T4t ca cac chit sir dung trong cic vi du sau day 1a c6 ban trén thij trudng.
Vidul

50g hop chit ¢ cdu tric dugc thé hién bang cong thire (I) duge bd sung vao

binh nén va rat khi trong chan khong & nhiét d6 80°C véi ap suét 0,1MPa trong 0,5 gid
dé thu duoc chiét c).

50g hexametylen diisoxyanat dugc tron véi 0,5g N,N-dietyletanamin trong
mdt binh hinh nén khéc dé thu duge dung dich hdn hop c..

Chit ¢1 duoc bd sung vao dung dich hdn hop ca, thoi gian bd sung ¢; 14 2 gid,
va phan Ung dugc xdy ra & nhiét do 5°C trong 2 gio; chét tao ra duoc gia nhiét t6i
nhiét d6 80°C dé thu duoc isoxyanat duoc cai bién b.

Vidu?2

60g hop chit ¢6 cdu tric duoc thé hién bang cong thic (7) dugc bd sung vao

binh nén va rut khi trong chan khong ¢ nhiét do 75°C véi ap sudt 0,3MPa trong 1 gid
-26-



36432

dé thu duoc chit c;.

60g hexametylen diisoxyanat dudc tron voi 0,3g N,N-dietyletanamin trong

mot binh hinh nén khéac dé thu duoc dung dich hdn hop c..

Chét ¢ duoc bd sung vao dung dich hdn hop ca, thoi gian bd sung ci 1a 2 gio,
va phan Gng dugc xay ra & nhiét do 0°C trong 2,5 gio; chét tao ra duoc gia nhiét téi
nhiét d6 70°C dé thu duoc isoxyanat duoc cai bién by.

Vidu3

85g hop chét c6 ciu tric duge thé hién bing cong thirc (10) duge bd sung vao
binh nén va rat khi trong chan khong ¢ nhiét d¢ 80°C voi ap suét 0,1MPa trong 0,5 gio
dé thu duoc chét di.

60g isophoron diisoxyanat dugc tron v6i 0,8g N,N-dietyletanamin trong mot

binh hinh nén khac dé thu duoc dung dich hdn hop da.

Chét d; dugc bd sung vao dung dich hén hop do, thoi gian bd sung di1a 2 gio,
va phan tng dugc xay ra & nhiét do 20°C trong 3 gio, chét tao ra dugc gia nhiét t6i
nhiét dd 100°C dé thu dugc isoxyanat duoc cai bién by.

Vidu 4

90g hop chit ¢6 céu tric dugce thé hién bang cong thirc (14) duge bd sung vao
binh nén va rut khi trong chan khong & nhiét do 70°C véi ap sudt 0,3MPa trong 1 gi®
dé thu duoc chét d;.

80g isophoron diisoxyanat dugc tron voi 1,0g N,N-dietyletanamin trong mot
binh hinh nén khac dé thu duge dung dich hdn hop da.

Chét d; duge bd sung vao dung dich hdn hop da, thoi gian bd sung d; 14 2 gio,
va phan ung duoc xay ra & nhiét do 10°C trong 4 gio; chét tao ra dugc gia nhiét t6i
nhiét do 80°C dé thu dugc isoxyanat duoc cai bién by.

Vidu5

100g hexametylen diisoxyanat, 50g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 50g
isoxyanat dugc cai bién by thu dugc trong vi du 1, 0,8g thiéc (II) octoat, va 0,2g
DDP-3 duoc can va tron trong khi khuéy & nhiét d6 25°C trong 10 phut, va sau do chét
tao ra dugc khir bot trong chan khong & nhiét d§ 15°C trong 60 phut dé thu duoc chat
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Chét a dugc tron v6i 180g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, 30g
pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat); & nhiét d6 17°C, hdn hop nay trude hét
duoc khir bot trong chin khong trong khi khudy trong 40 phiit, va sau d6 khtt bot trong
chan khong ¢ trang thai tinh trong 20 phut dé thu dwogc monome hdn hop.

Monome hdn hop ndy duge nén bing nito khd va phun vao khudn qua mang
loc dé thuc hién qu4 trinh duc. Ap sudt nén 1a 0,1MPa. Pudng kinh 16 ctia mang loc 1a
0,1pm. Khuon sau khi dac trude hét dugc hoa rin & nhiét d6 nim trong khoang tir 30
dén 120°C, va thoi gian thuc hién qué trinh hoa rdn th@ nhét 14 20 gid. Sau khi mé
khuon, cit ria, va rua, qué trinh hoa rén tht hai duoc thuc hién & nhiét do nam trong
khoang tir 70 dén 120°C, va thoi gian thuc hién qué trinh hoa ran tht hai 1a 7 gio, sau

do budce lam ting d6 cing va phu mang duoc thuc hién dé tao ra thau kinh bing nhua.
Vi du so sanh 1

100g hexametylen diisoxyanat, 50g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 0,6g
thiéc (I) octoat, va 0,15g DDP-3 dugc can va tron trong khi khudy & 25°C trong 10
phiit, va sau d6 chét tao ra duoc khir bot trong chan khong & nhiét d§ 15°C trong 60

phut dé thu duoc chét a.

Chit a duogc tron véi 210g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol; &
nhiét do 17°C, hdn hop nay trudc hét duoc khir bot trong chan khong trong khi khuéy
trong 40 phut, va sau d6 khir bot trong chan khong & trang théi tinh trong 20 phut dé

thu duoc monome hon hop.

Monome hdn hop duoc nén bang nito khd va phun vao khudén qua mang loc dé
thyc hién qua trinh duc. Ap suét nén 1a 0,1MPa. Pudng kinh 16 cia mang loc 1a 0,1pm.
Khuon sau khi dic trude hét duge hoa rin ¢ nhiét do nam trong khoang tir 30 dén
120°C, va thoi gian thyc hién qua trinh héa rin thit nhét 1a 20 gio. Sau khi mé khudn,
cat ria, va rua, qua trinh héa rén thr hai duoc thuc hién & nhiét do nam trong khodng
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thuc hién qua trinh hoa rin thir hai 1a 7 gio, tiép d6 budce

lam tang do ctrng va phtt mang dugc thuc hién dé thu duoc thau kinh béng nhua.
Vidu6

80g hexametylen diisoxyanat, 110g isophoron diisoxyanat, 50g isoxyanat
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duoc cai bién by thu duoc trong vi du 3, 1,0g metyl thiéc triclorua, va 0,5g DDP-5
dugce cin va trdn trong khi khuéy & 20°C trong 50 phut, va sau do chét tao ra dugce khi

bot trong chan khong & nhiét 6 10°C trong 90 phit dé thu duoc chit a.

Chét a duoc trén v6i 200g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, 60g
bis(2,2-epithiopropyl) sulfua; & nhiét dd 15°C, hdn hop nay trude hét duoc khu bot
trong chan khong trong khi khudy trong 60 phut, va sau d6 khtt bot trong chan khong &
trang théi tinh trong 20 phut dé thu duwge monome hdn hop.

Monome hdn hop ndy dugc nén bang nito kho va phun vao khudén qua mang
loc d& thyuc hién qu4 trinh dc. Ap sudt nén 13 0,3MPa. Puong kinh 1 ctia mang loc 14
0,5um. Khuon sau khi dac truée hét duoc hoa rén & nhiét dd nidm trong khoang tir 30
dén 120°C, va thoi gian thuc hién qua trinh héa rén thir nhét 13 20 gio. Sau khi mé
khuon, cét ria, va rta, qué trinh hoéa rén tht hai duoc thuc hién & nhiét do ndm trong
khoang tir 70 dén 120°C, va thoi gian thuc hién qua trinh héa ran thir hai 1a 7 gio, sau

d6 bude lam ting do cing va phit mang dugc thyuc hién dé tao ra thiu kinh bang nhya.
Vi duso sanh 2

120g hexametylen diisoxyanat, 110g isophoron diisoxyanat, 1,0g metyl thiée
triclorua, va 0,5g DDP-5 dugc cén va trdn trong khi khuéy ¢ nhiét do 20°C trong 50
phut, va sau d6 chét tao ra duoc khir bot trong chan khong & nhiét do 10°C trong 90
phtt dé thu duoc chit a.

Chét a dugc tron véi 120g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, 110g
bis(2,2-epithiopropyl) sulfua; & nhiét do 15°C, hdn hop nay trudce hét duoc khir bot
trong chan khong trong khi khudy trong 60 phut, va sau d6 khir bot trong chan khong &

trang thai tinh trong 20 phit dé thu duwoc monome hén hop.

Monome hdn hop dugc nén bing nito kho va phun vio khudn qua mang loc dé
thuc hién qua trinh duc. Ap suat nén 1a 0,3MPa. Duong kinh 16 ctia mang loc 13 0,5um.
Khuon sau khi dic trude hét dwoc héa rén & nhiét d6 ndm trong khoang tir 30 dén
120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh hoa ran thir nhat 1a 20 gio. Sau khi md khuon,
cit ria, va ria, qué trinh hoa ran tht hai duoc thue hién o nhiét do nam trong khoang
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh hoa rén th hai 1a 7 gio, sau d6 budce

lam tang d6 cting va phtt mang duoc thyc hién dé tao ra thiu kinh bang nhua.
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Vidu7

100g norbornan diisoxyanat, 50g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 50g
isoxyanat dugc cai bién by thu duoc trong vi du 2, 0,8g dibutyl thiéc dilaurat, va 0,2g
DDP-3 duoc cin va trén trong khi khudy & 25°C trong 10 phit, va sau d6 chét tao ra
duoc khtt bot trong chan khong & nhiét d6 15°C trong 60 phut dé thu dugc chit a.

Chét a duoc tron véi 150g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, 30g
bis(2,3-epoxypropyl) disulfua; & nhiét d6 17°C, hdn hop nay trudce hét dugc khir bot
trong chin khong trong khi khudy trong 40 phiit, va sau d6 khir bot trong chan khong &
trang thai tinh trong 20 phut dé thu duge monome hdn hop.

Monome hdn hop dugc nén bing nito khd va phun vao khudén qua mang loc aé
thuc hién qua trinh duc. Ap suét nén 1a 0,1 MPa. Duong kinh 16 ctia mang loc 1a 0,1pum.
Khuon sau khi duc trude hét duge hoa rin & nhiét do nam trong khoang tur 30 dén
120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh hoa ran thir nhit 13 20 gio. Sau khi mé khuon,
cét ria, va rira, qué trinh héa rin tht hai dugc thuc hién ¢ nhiét d6 nam trong khoang
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thuc hién qua trinh héa ran thir hai 13 7 gio, sau d6 bude

lam ting d6 ctng va pht mang duge thuc hién dé tao ra thau kinh bang nhua.
Vi du so sénh 3

200g norbornan diisoxyanat, 100g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 1.2g
dibutyl thiéc dilaurat, va 0,6g DDP-3 dugc can va tron trong khi khudy & 25°C trong
10 phut, va sau d6 chat tao ra dugc khir bot trong chan khong & nhiét do 15°C trong 60
phut dé thu dugc chét a.

Chét a duogc tron véi 220g 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, 60g
bis(2,3-epoxypropyl) disulfua; & nhiét do 17°C, hon hop nay trude hét dugc khir bot
trong chan khong trong khi khudy trong 40 phiit, va sau d6 khir bot trong chan khong &

trang thai tinh trong 20 phtt dé thu dugc monome hdn hop.

Monome hdn hop nay duoc nén bang nito khd va phun vao khuén qua mang
loc dé thuc hién qué trinh duc. Ap sudt nén 1a 0,1MPa. Pudng kinh 16 ctia mang loc 1a
0,1pm. Khuén sau khi dic trude hét duge hoa ran & nhiét d6 nam trong khoang tir 30
dén 120°C, va thoi gian thuc hién qud trinh héa rén thir nhat 12 20 gid. Sau khi mé

khuén, cat ria, va rira, qua trinh héa ran thr hai dugc thuc hién ¢ nhiét do nam trong
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khoang tir 70 dén 120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh héa ran tha hai 1a 7 gio, sau

d6 budce 1am tang do cing va pht mang duoc thuc hién dé tao ra thdu kinh bang nhua.
Viduy 8

100g xylylen diisoxyanat, 50g isoxyanat duge cai bién by thu duge trong vi du
1, 0,6g dibutyl thiéc dilaurat, va 0,2g DDP-5 dugc cén va tron trong khi khuéy 6 25°C
trong 10 phit, va sau d6 chét tao ra dugc khir bot trong chan khong & nhiét do 15°C
trong 60 phut dé thu duoc chit a.

Dithioete mach vong 1a bis(2,3-epoxypropyl) disulfua dwgc didu ché bing
phuong phép sau:

SOg clopropanol, 100g etanol va 1,0g amoni cacbonat dugc tron ddng nhit,
50g dung dich nudc chira natri hydrosulfua cé ndng do 30g/ml duge bd sung vio, va
hén hop duge phan tng & nhiét dd 80°C trong 5 gid. Bude chiét va tach duge thuc
hién va 16p chét I6ng bén du6i thu duogc 1a san phdm thd dithioete mach vong.
Dithioete mach vong 1a bis(2,3-epoxypropyl) disulfua thu dwgc bang cach lam kho san

phdm thd nay bang magie sulfat khan, loc va chung cét.

Chét a duogc trén v6i 100g pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat) va
40g bis(2,3-epoxypropyl) disulfua; & nhiét d6 17°C, hdn hop nay truée hét duge khir
bot trong chan khong trong khi khudy trong 40 phut, va sau d6 khir bot trong chan
khong & trang théi tinh trong 20 phat dé thu duoc monome hdn hop.

Monome hdn hop duge nén bang nito kho va phun vao khuén qua mang loc dé
thye hién qua trinh duc. Ap suét nén 1a 0,3MPa. Pudng kinh 16 ctia mang loc 1a 0,1pum.
Khudn sau khi dic truée hét duoc héa rin ¢ nhiét do nim trong khoang tir 30 dén
120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh hoéa ran thir nhét 13 20 gi0. Sau khi mé khuon,
cét ria, va rira, qué trinh hoa rén tht hai duge thuce hién & nhiét do nam trong khodng
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thyc hién qua trinh héa rin thi hai 1a 7 gio, sau d6 budc

lam tang dd ctrng va pht mang dugc thyc hién dé tao ra thau kinh bang nhua.
Vi du so sénh 4

100g xylylen diisoxyanat, 0,6g dibutyl thiéc dilaurat, va 0,2g DDP-5 dugc cén
va tron trong khi khudy & 25°C trong 10 phut, va sau d6 chit tao ra dugc khir bt trong

chan khéng & nhiét do 15°C trong 60 phut dé thu duoc chit a.
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Chét a duoc tron v6i 100g pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat) va
40g dithioete mach vong thu duoc trong vi du 8; & nhiét &6 17°C, hdn hop nay trudce
hét duge khir bot trong chan khong trong khi khudy trong 40 phut, va sau d6 khir bot

trong chan khong & trang thai tinh trong 20 phut dé thu dugc monome hdn hop.

Monome hdn hop dwoc nén biang nito kho va phun vao khuén qua mang loc aé
thyc hién qua trinh dic. Ap suét nén 13 0,3MPa. Puong kinh 16 cia mang loc 12 0,1pm.
Khuon sau khi dac truée hét dugc hoa ran & nhiét do nam trong khodng tir 30 dén
120°C, va thoi gian thuc hién qué trinh hoa ran thi nhat 1a 20 gi¢. Sau khi m& khuon,
cit ria, va rira, qué trinh hoéa rén tht hai dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thue hién qua trinh héa ran thir hai 12 7 gio, sau d6 bude

lam tang d ctng va phu mang dugc thuc hién dé tao ra thdu kinh bang nhua.
Vidu9

80g hexametylen diisoxyanat, 110g isophoron diisoxyanat, 50g isoxyanat
duoc cai bién by thu duoc trong vi du 4, 1,0g metyl thiéc triclorua, va 0,5g DDP-5
duoc can va tron trong khi khudy ¢ nhiét do 20°C trong 50 phut, va sau d6 chét tao ra

duoc khir bot trong chan khong & nhiét do 10°C trong 90 phut dé thu duge chat a.
Thiodiglycol duge diéu ché bang phuong phap sau:

Trong binh day tron ba cd, & nhiét do 55°C, 60g natrisulfua nonahydrat dugc
bd sung cham vao 160g cloetanol, tron trong khi khudy trong 70 phut, va sau d6 cho
phédn Ung trong 3 gid & nhiét do 85°C. Chat thu dugc duge chung cit dudi ap sudt
giam, va etanol dugc bd sung va khuéy, sau d6 loc. Nudce loc thu dugce dugce chung cit
d8 loai bo etanol va san phim thd thiodiglycol duge thu hdi. San pham tho
thiodiglycol nay dugc hoa tan trong clorofom, va sau do chét tao ra duogc loc, chung
cht du6i ap suét giam dé loai bo clorofom dé thu duoc thiodiglycol. Trong moi trudng
200g hydro sulfua, thiodiglycol dugc tron v6i 100g dung dich axit clohydric va 1g
N,N-dietyletanamin dé thuc hién phan wng & nhiét do 85°C trong 50 phut. Chét tao ra

duoc chiét béng diclometan va thu duoc 2,2'-thiodietanthiol sau khi chung cét.

Chét a duogc tron véi 200g 2,2'-thiodietanthiol va 60g 1,2-benzendithiol; &
nhiét do 15°C, hdn hop nay trude hét duge khir bot trong chan khong trong khi khudy
trong 60 phut, va sau d6 khir bot trong chan khong & trang thai tinh trong 20 phut dé
thu dugc monome hén hop.
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Monome hdn hop duoc nén bing nito khd va phun vao khudn qua mang loc dé
thye hién qua trinh duc. Ap sudt nén 1a 0,3MPa. Pudng kinh 16 ctia mang loc 14 0,1pum.
Khudn sau khi dac trude hét duoge hoa ran & nhiét dd nim trong khoang tir 30 dén
120°C, va thoi gian thuc hién qud trinh hoa rén tht nhét 14 20 gid. Sau khi mé khuon,
cét ria, va rira, qué trinh héa rin tht hai duge thuc hién & nhiét do nim trong khoang
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thuc hién qué trinh héa ran th hai 14 7 gio, sau d6 budc

lam ting d6 crng va phti mang dugc thuc hién dé tao ra thau kinh béng nhua.

Vidu 10

100g hexametylen diisoxyanat, 50g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 50g
isoxyanat duoc cai bién by thu dugc trong vi du 1, 0,8¢ thiéc (II) octoat, va 0,2g
DDP-3 duge can va tron trong khi khudy & 25°C trong 10 phut, va sau d6 chét tao ra
duoc khtr bot trong chan khong ¢ nhiét d¢ 15°C trong 60 phut dé thu duogc chit a.

2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol dugc diéu ché bang phuong phép sau:

Dud¢i moi trudong nito va nhiét d6 55°C, 60g dung dich nudc chira natri
hydroxit duoc bd sung cham vao 30g mercaptoetanol va hdn hop nay dugc dé yén
trong 25 phut; hdn hop thu duge dugce tron véi 30g epiclohydrin va dé yén & nhiét do
75°C trong 40 phut; sau d6 khi nito dugc ngung cép, va hdn hop da on dinh dugc tron
vGi 0,3g N N-dietyletanamin va cho phan ung ¢ nhiét d¢ 100°C trong 10 gi¢ trong khi
khudy va tron voi 60g hydro sulfua. Pha ddu bén dudi ctia san phidm phan mg trong
khi khudy duoc loai bo, va chit 1ong trén bé mit thu dugc dugc rira bang 80°C nuée
cho dén khi trung tinh. Sau khi loc va lam kho, thu dugc

2,3-dithio(2-mercapto)- 1 -propanthiol.

Chit a dugc tron véi 180g 2,3-dithio(2-mercapto)-1-propanthiol, 30g
pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat); & nhiét &6 17°C, hdn hop nay truéce hét
duoe khir bot trong chan khong trong khi khudy trong 40 phut, va sau d6 khir bot trong
chan khong & trang thai tinh trong 20 phut dé thu dugc monome hdn hop.

Monome hdn hop ndy dwgce nén bang nito khd va phun vao khuén qua mang
loc @& thyc hién qua trinh dic. Ap sudt nén 1a 0,3MPa. Pudng kinh 18 ctia mang loc 1a
0,1um. Khudn sau khi dlc trude hét duoc hoa ran & nhiét do ndm trong khoang tir 30
dén 120°C, va thoi gian thuc hién qua trinh héa rin thir nhat 1a 20 gio. Sau khi mé

khuon, cat ria, va rira, qué trinh hoa ran thir hai dugce thyc hién ¢ nhiét do ndm trong
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khoang tir 70 dén 120°C, va thoi gian thyc hién qué trinh hoa ran th hai 12 7 €10, sau

do6 bude lam tang d6 cimg va pht mang dugc thuc hién dé tao ra thau kinh bang nhua.
Vidu 11

100g hexametylen diisoxyanat, 50g 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 50g
isoxyanat dugc cdi bién b thu duogc trong vi du 1, 0,8g thiéc (II) octoat, va 0,2g
DDP-3 duoc can va tron trong khi khudy & 25°C trong 10 phit, va sau dé chét tao ra
duoc khir bot trong chan khong & nhiét d6 15°C trong 60 phut dé thu duge chét a.

Polythiol ¢6 cdu tric duge thé hién bang cong thirc (16) duoc didu ché nhu

sau:

70g epiclohydrin, 100g etanol va 120g khi hydro sulfua duoc tron dé thuc hién
phan tng & nhiét d6 60°C trong 3 gid dé tao ra bis(3-clo-2-hydroxy-propyl)sulfua.
100g dung dich nuéc chira natri hydroxit ¢6 noéng dd 35% dugc tron véi 50g
2-mercaptoetanol dé thuc hién phan Gmg & nhiét do 120°C trong 5 gid dé tao ra dung
dich 2-mercaptoetanolat. Bis(3-clo-2-hydroxy-propyl)sulfua dugc trdn voi dung dich
2-mercaptoetanolat dé thuc hién phan ng & nhiét do 120°C trong 2 gid dé thu duoc
hop chét polyol. Hop chét polyol nay duge 1am ngudi téi 90°C va cho phéan tng véi
dung dich axit clohydric trong nugc va thioure & nhiét do 100°C két hop véi gia nhiét
trong thoi gian 3 dén 10 gio. Hén hop thu duoe dugce lam ngudi téi nhiét do trong
phong va tron vai toluen va dung dich nudc amoniac dé thuy phan. Lép hitu co sau khi
thily phan duoc rira va ¢6 dudi 4p suat giam dé thu duoc polythiol c6 cdu truc duge thé

hién bang cong thic (16).

Chét a duoc tron voi 180g polythiol ¢6 cdu tric dugc thé hién bang cong thirc
(16), 30g pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat); & nhiét do 17°C, hdn hop nay
trude hét duge khir bot trong chan khéng trong khi khudy trong 40 phit, va sau d6 khtr
bot trong chan khong & trang thai tinh trong 20 phut dé thu dugc monome hdn hop.

Monome hdn hop dwoc nén bang nito khd va phun vao khudén qua mang loc dé
thuc hién qué trinh duc. Ap sudt nén 1a 0,3MPa. Puong kinh 16 ctia mang loc 1a 0,1pm.
Khudn sau khi dac truée hét duoc hoa rin & nhiét do nam trong khoang tur 30 dén
120°C, va thoi gian thyuc hién qué trinh hoa ran thir nhit 12 20 gid. Sau khi mé khudn,
cit ria, va rira, qud trinh hoa ran tht hai duoc thue hién & nhiét do nam trong khoang
tir 70 dén 120°C, va thoi gian thwc hién qué trinh héa rn thi hai 12 7 gio, sau d6 budc
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lam ting do ctrng va phi mang duge thuc hién dé tao ra thiu kinh bang nhua.
Vidu 12
Nhiét do chuyén hoa thiy tinh, do bén va dap va su tao vét dang dai va tao

mang mo & bd vién thau kinh bang nhya thu duge tir cac vi du 5 dén 11 va céac vi du so

sanh 1 dén 4 néu trén duoc xac dinh, va két qué duoc thé hién trong bang 1.

Bang 1. Cac tinh nang ctia thiu kinh bang nhuya thu duoc tir cac vi du 5 dén 11

va cac vi du so sanh 1 dén 4

Tao mang Nhiég do Do bén va dap Tao vét
mo 6 bo  chuyén hoa dang dai
vién thiy tinh
Vidus5 Khong 102°C khong bi v& khi tdc dong Khong
vién bi 110g
Vidusosanh1 Co 85°C bi v& khi tdc dong vién bi Co
110g
Vidu6 Khong 98°C khong bi v& khi tdc dong Khong
vién bi 110g
Vidusosanh2 Co 82°C bi v& khi tac dong vién bi Co
110g
Vidu7 Khong 108°C khong bi v& khi tdc dong Khong
vién bi 110g
Vidusosanh3 Co 88°C bi v& khi tac dong vién bi Co6
110g
Vidu8 Khong 95°C khong bi vd khi tac dong Khong
vién bi 110g
Vidusosanh4 Co 75°C bi v& khi tac dong vién bi Co
110g
Vidu9 Khong 100°C khong bi v& khi tdc dong Khong
vién bi 110g
Vidu 10 Khong 105°C khong bi v& khi tdc dong Khong
vién bi 110g
Vidu 11 Khong 98°C khong bi v& khi tac dong Khong

vién bi 110g

Céc két qua thir nghiém cho thdy ring thau kinh bang nhua thu duoc theo sang
ché c6 nhiét d6 chuyén héa thuy tinh it nhét 14 95°C, va khong bi hu hai sau khi chiu
tac dong ctia vién bi 110g. Pdng thoi, khong c6 hién tuong tao vét dang dai va tao

mang mo ¢ bo vién.
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Phan minh hoa néu trén vé céc vi du cia sang ché cho phép ngudi 6 hiéu biét
trong linh vuc nay thue hién hodc sir dung sang ché. Cac cai bién khac nhau cia céac vi
du nay 14 hién nhién d6i v6i ngudi ¢6 hiéu biét trong linh vuc nay, va céc nguyén ly
chung dugc xac dinh theo sdng ché ¢6 thé duge thuc hién trong cac vi du khac ma
khong di chéch khoéi tinh thin hodc pham vi ciia sang ché. Do do, sang ché khong chi
gi¢i han & céc vi du thé hién & ddy, trong khi cn chép nhan pham vi rong nhét phu

hop v6i cac nguyén ly va dau hiéu mdi duoge boc 10 theo sdng ché.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Phuong phap san xuét thau kinh bang nhya bao gém céc bude:

A) tron polyisoxyanat, isoxyanat duoc cai bién, chét xuc tac va chit tro thao
khudn, va khtt bot trong chan khong & nhiét d6 nim trong khoang tir 0 dén 30°C trong

thoi gian 10 dén 90 phut dé thu dugc chit a;

trong d6 isoxyanat dugc cai bién dugc chon tr isoxyanat dugc cai bién by

va/hodc isoxyanat dugc cai bién ba:
isoxyanat dugc cai bién by duge diéu ché theo phuong phép sau day:

A1) tao chan khong hop chét c¢6 cdu truc duge thé hién bing cong thire (I) &
nhiét d6 nim trong khoang tir 70 dén 90°C va ép sudt 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gio dé thu duoc chit ci,

HO-X-OH @

trong cong thirc (I), X 1a nhom dugce chon tir nhém co cAu tric duge thé hién

bang cong thire (IIT) va -(CHa)n-,
¢ (IID);

trong cdng thirc (II1), R 1a nhém dugce chon tir nhom alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén

tr cacbon;
n<6;

B1) tron hexametylen diisoxyanat véi N,N-dietyletanamin dé thu dugc dung
dich hdn hop ¢, trong d6 ty 18 khdi luong ctia hop chit ¢6 cu truc duge thé hién bang
cong thae (1) voi hexametylen diisoxyanat 1a 50-60 : 50-60;

C1) b sung chat ¢; vao dung dich hdn hop c2 dé thuc hién phan ting & nhiét do
nam trong khoang tir -10 dén 10°C trong thdi gian 2 dén 4 gio, va sau do gia nhiét chat
tao ra toi nhiét d6 ndm trong khoang tir 70 dén 90°C dé thu duoc isoxyanat dugc cai
bién bi;

khong ¢ gidi han vé thir tu ctia bude Al) va bude B1) theo sang ché; va

isoxyanat duoc cai bién by duoc diéu ché theo phuong phép sau day:
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A2) tao chan khong hop chit ¢6 cu tric duge thé hién bang cong thire (II) &
nhiét do nam trong khoang tir 70 dén 90°C va ap sudt 0,1 dén 0,3MPa trong thoi gian
0,5 dén 1 gio dé thu dugc chat di,

HO-Y-OH D),

trong cong thac (II), Y 1a nhom dugce chon tir nhém c¢6 cdu trac duge thé hién

bang cong thie (IV),

| Ri= C =R

| 1
| Iv);

trong cong thic (IV), Ri1a nhém duge chon tir nhom alkyl cé 2 dén 4 nguyén

tr cacbon, R2 duoc chon tir -OH hoac —SH;

B2) tron isophoron diisoxyanat v§i N,N-dietyletanamin dé thu duoc dung dich
hdn hop da, trong d6 ty 1& khdi lwong ctia hop chét co cdu tric duoc thé hién bang
cong thie (II) véi isophoron diisoxyanat 1a 80-90 : 60-80;

C2) bd sung chit d; vao dung dich hdn hop da dé thuc hién phan ting & nhiét
d6 nim trong khoang tir 0 dén 20°C trong thoi gian 3 dén 6 gid, va sau d6 gia nhiét
chit tao ra t6i nhiét dd ndm trong khoang tir 80 dén 100°C dé thu dugc isoxyanat duoc
cai bién by; va

khong c6 gi6i han vé thu ty cia bude A2) va bude B2) theo sang ché;

ty 16 khbi luong cia polyisoxyanat v6i isoxyanat duge cai bién 1a 10-25 : 5;

B) trén chét a voi hop chét chira luu huynh, va khir bot trong chan khong &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 20°C trong thoi gian 20 dén 120 phat dé thu
duoc monome hdn hop, trong d6 ty 16 khdi lugng cia tong luong polyisoxyanat va

isoxyanat dugc cai bién v6i hop cht chira luu huynh 1 200-240 : 210-260; va

C) duc monome hdn hop nay, va sau d6 hoa rin dé thu duogc thau kinh bing

nhua.

2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 polyisoxyanat 1a mot hodc hai chit duge chon tir
nhém bao gdm xylylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 4,4'-dixyclohexylmetan
diisoxyanat, toluen diisoxyanat, 4,4'-metylen bis (phenylisoxyanat),

1,4-diisoxyanatobenzen, bis(4-isoxyanato)-methadon, 2,6-diisoxyanatnaphtalen,
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2,7-diisoxyanatnaphtalen, 1,2-bis(4-isoxyanatophenyl)etan,
1,3,5-triisothioxyanatbenzen, 1,1-dimetyltris(4-isoxyanat)benzen, hexametylen
diisoxyanat, tripolyme TDI, xylendiisoxyanat, 1,4-xyclohexan diisoxyanat,
1,5-naphtalen diisoxyanat, toluen diisoxyanat, diphenyl-metan-diisoxyanat, m-xylyen
diisoxyanat, isophoron diisoxyanat, polyetylen glycol trén co s& diisoxyanat,
3,3-dimetyl-4,4'-diphenyldiisoxyanat, dixyclohexylmetan-4,4-diisoxyanat, etyl phenyl
diisoxyanat, lysin diisoxyanat, o-xylylen diisoxyanat, trimetylhexametylen diisoxyanat,
4-clo-6-metyl-m-phenylen diisoxyanat, 3,3'-diclodiphenyl-4,4'-diisoxyanat,
1-clometyl-2,4-diisoxyanatobenzen, dimetylbiphenyl diisoxyanat,
3,3'-dimetoxy-4,4'-biphenylen diisoxyanat, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, va

1,3-bis(1-isoxyanato-1-metyletyl)benzen.

3. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét c6 céu triic dugc thé hién bang cong

thire (I) 1a hop chét duoc chon tir cac cong thire (1) dén (9):

H()-«Q— Ol o o H(;; OH
CH. oMy C:H
S, @), ")
HO-CH2-OH (4), HO-CH,-CH2-OH (5), HO-CH»-CH>-CH2-OH (6),
HO-CH;-CH,-CH»>-CH»-OH (7), HO-CH,-CH»-CH,-CH>-CH»-OH (8),

HO-CH»-CH>-CH,-CH2-CH,-CH»-OH (9);

hop chat c6 céu tric duoc thé hién bang cong thire (I) 14 hop chat duge chon
tir cac cong thire (10) dén (15):

(?H (?H
HsCy = C =~ OH HyCy - € —~ OH
o (10), | oH (11),
OH OH OH OH
s z : %
HyCy = € — OH HsC,— C — SH H,Cy— C — SH HsCyi— C — SH
' I i I
o (12), o 13), O 14y, M as),

4. Phuong phap theo diém 1, trong d6 chét xtc tac 1a chat duge chon tir dibutyl thiée

diclorua, thiéc (IT) octoat, metyl thiéc triclorua, trimetyl thiéc clorua, va dibutyl thiée
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dilaurat; va

chdt tro thido khuén la chdt dwoc chon tir polyoxyetylenete phosphat va

polyoxyetylen nonyl phenyl ete phosphat.
5. Phuong phép theo diém 1, trong d6 ty 1¢ khéi lwong cia tong lwong polyisoxyanat
va isoxyanat dugc cai bién v&i chit xtc tac 1a 100-1000 : 1;

ty 16 khéi luong cua tdng lugng polyisoxyanat va isoxyanat duge céi bién véi

chét tro thao khudn nam trong khoang tir 480-10000 : 1.

6. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét chira lvu huynh 14 mot hodc nhidu chit
dugc chon tir polythiol béo, polythiol thom, monothioete mach vong va dithioete mach

vong, va sulfua.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 polythiol béo 1a mot hodc nhidu chét dugc chon

tu:

2,2'-thiodietanthiol, metandithiol, 1,2-etandithiol, 1,1-propandithiol,
1,2-propandithiol, 1,3-propandithiol, 2,2-propandithiol, 1,6-hexandithiol,
1,2,3-propantrithiol, 1,1-xyclohexandithiol, 1,2-xyclohexandithiol,
2,2-dimetylpropan-1,3-dithiol, 3,4-dimetoxybutan-1,2-dithiol,
2-dimetylxyclohexan-2,3-dithiol, 1,1-bis(mercaptometyl)xyclohexan,
bis(2-mercaptoetyl)thiomalat, 2,3-dimercapto-1-propanol(2-mercaptoaxetat),
2,3-dimercapto-1-propanol(3-mercaptopropionat), dietylen glycol
bis(2-mercaptoaxetat), dietylen glycol bis(3-mercaptopropionat),
1,2-dimercaptopropyl metylete, 2,3-dimercaptopropyl metylete, bis(2-mercaptoetyl)ete,
etylen glycol bis(2-mercaptoaxetat), etylen glycol bis(3-mercaptopropionat),
trimetylolpropan bis(2-mercaptoaxetat), trimetylolpropan bis(3-mercaptopropionat),
pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat), tetrakis(mercaptometyl)metan,
2,3-dithio(2-mecarpto)-1-propanthiol, 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)-3-propan-1-thiol, va
polythiol ¢6 cdu tric duge thé hién bang cong thic (16),

HS

Ny W SH

8

B3 \//L\/ s \/k/ SH
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polythiol thom 14 mdt hodc nhidu chét duge chon tir 1,2-benzendithiol,
1,3-benzendithiol, 1,4-benzendithiol, 1,2-bis(mercarptometyl)benzen,
1,3-bis(mercarptometyl)benzen, 1,4-bis(mercarptometyl)benzen,
1,2-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,3-bis(mercarptoetyl)benzen,
1,4-bis(mercarptoetyl)benzen, 1,2,3-trimercarpto benzen, 1,2,4- trimercarpto benzen,
1,3,5-trimercarpto benzen, 1,2,3-tris(mercarptometyl)benzen,
1,2,4-tris(mercarptometyl)benzen, 1,3,5-tris(mercarptometyl)benzen,
1,2,3-tris(mercarptoetyl)benzen, 1,2,4-tris(mercarptoetyl)benzen,
1,3,5-tris(mercarptoetyl)benzen, 2,5-toluen dithiol, 3,4-toluen dithiol,
1,3-diphenylpropan2,2-dithiol, phenylmetan-1,1-dithiol,
2,4-bis(p-mercarptophenyl)pentan, 1,2-bis(mercarptoetylthio)benzen,
1,3-bis(mercarptoetylthio)benzen, 1,4-bis(mecarptoetylthio)benzen,
1,2,3-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,4-tris(mercarptometylthio)benzen,
1,3,5-tris(mercarptometylthio)benzen, 1,2,3-tris(mercarptoetylthio)benzen,

1,2,4-tris(mercarptoetylthio)benzen, va 1,3,5-tris(mercarptoetylthio)benzen;

monothioete mach vong va dithioete mach vong dugc chon tr monothioete

mach vong va/hodc dithioete mach vong;

sulfua 1a mét hodic nhiéu chét dugc chon tur bis(mercaptometyl)sulfua,
bis(mercaptoetyl)sulfua, bis(mercaptopropyl)sulfua, bis(2-mercaptoetylthio)metan,
bis(3-mercaptopropylthio)metan, 1,2-bis(2-mercaptoetylthio)etan,
1,2-bis(3-mercaptopropylthio)etan, 1,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan,
1,2,3-tris(2-mercaptoetylthio)propan, 1,2,3-bis(3-mercaptopropylthio)propan,
1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thiol]-3-mercaptopropan,
4,8-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithioundexy]l,
4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundexyl,
5,7-dimercaptometyl-1,1,1-dimercapto-3,6,9-trithiaundexyl,
tetrakis(2-mercaptoetylthiometyl)metan, tetrakis(3-mercaptopropylthiometyl)metan,
bis(2,3-dimercaptopropyl)sulfua, bis(1,3-dimercaptopropyl)sulfua,
2,5-dimercapto-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-1,4-dithian,
2,5-dimercaptometyl-2,5-dimetyl-1,4-dithian, bis(mercaptoetyl) disulfua, va
bis(mercaptopropyl) disulfua, thioglycolat va mercaptopropionat.
8. Thau kinh bing nhwa duoc san xudt bang phuong phap theo diém bét ky trong sb

cac diémtu 1 dén 7.
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