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(57) Sang ché dé céap dén ché phdm diisoxyanat c6 thanh phin bao gébm benzyl
isoxyanat c6 nhom metyl voi luong nam trong khoang tir 5ppm dén 200ppm, hop
chit thom c6 nhém halogen véi luong nam trong khoang tir Sppm dén 1.000ppm,
benzyl isoxyanat c6 nhom etyl véi lugng nam trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm,
hodc hdn hgp cua ching. Céc tinh chét quang hoc c6 thé cai thién dugc bang cach
ngan ngua sy xuét hién hoa vang, cac duong van, va hién tuong duc va dé dong thoi
nang cao céc tinh chét co hoc nhu @6 bén chéng va dép. Do vay, co thé c6 loi néu no

duoc sir dung dé tao ra vat pham quang hoc ¢6 chét lugng cao.
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Linh vue ki thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén ché phdm diisoxyanat, quy trinh tao ra ché phdm nay, va
vat phém quang hoc duogc tao ra tu ché phém nay. Cu thé hon, séng ché dé cap dén
ché phim diisoxyanat, bao gbm, trong ché pham, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl
v6i luong ndm trong khoang tir 5ppm dén 200ppm, hop chét thom c6 nhém halogen
v6i lwong ndm trong khoang tir 5ppm dén 1.000ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl
v6i lugng nim trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm, hoic hdn hgp ctia ching, quy

trinh tao ra no, va vat phém quang hoc dugc tao ra tir ché phém nay.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Do vit phém quang hoc béng chit déo nhe, kho v, va c6 kha nang nhudm m¥
mén so véi cac vat phim quang hoc dwgc 1am tir cac chit vo co nhu thuy tinh, cic
vat liéu béng chét déo duogc tao ra tir cac nhwa khac nhau duoc sir dung rong rai lam
vat phém quang hoc dbi voi thiu kinh dung cho kinh mét, thiu kinh cho camera, va
c4c thdu kinh twong ty. Trong nhitng nim gin ddy, nhu cdu ngdy cang gia ting vé
cac vt phém quang hoc cé tinh nang cao hon, dic biét 1a vé do trong cao, chi sb
khtc xa cao, khdi lugng riéng thép, kha nang chiu nhiét cao, cao do bén chéng va
dap, va cac dac tinh tuong tu.

Polythiouretan dugc st dung rong rai lam vat phim quang hoc vi chiing c6 cac
tinh chit quang hoc m§ man va cac tinh chét co hoc m§ man. Polythiouretan c6 thé
duge didu ché bing cach cho thiol phan tmg véi isoxyanat. Céc thau kinh 1am tir
polythiouretan dugc st dung rong rai vi chiing c6 chi s6 khic xa cao, nhe, va dd bén
chéng va dép twong dbi cao.

Isoxyanat dugc st dung lam nguyén liéu tho dé tao ra polythiouretan c6 kha
nang tao ra polythiouretan co6 céc cAu triic khac nhau tuy thude vao sd lugng va vi tri
cuia cidc nhom chire trong isoxyanat. Do vy, isoxyanat c6 tac dong dang ké dén cac
tinh chét vat Iy cua san phidm duogc tao ra tir polythiouretan. Do d6, mot sb loai

isoxyanat nhét dinh c6 thé truyén céc tinh chdt mong mudn cho thanh phim dugc st
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dung.

Cu thé, do xylylen diisoxyanat (XDI) c6 ca cac ddc tinh cia isoxyanat vong
béo (vi du, chéng héa vang, kha ning phéan Gng d& kiém so4t, va cac dic tinh tuong
tu) 14n céc dic tinh cia isoxyanat béo (vi du, céac tinh chit co hoc my man, chi sb
khuc xa cao, va cac dic tinh tuong tu), c6 lgi néu n6 duogc st dung 1am vat phém
quang hoc.

Xylylen diisoxyanat dugc phén loai thanh orthoxylylen diisoxyanat (o-XDI),
metaxylylen diisoxyanat (m-XDI), va paraxylylen diisoxyanat (p-XDIA) tuy thudc
vao vi tri tuong ddi cta cic nhém diisoxyanat. Trong s6 d6, m-XDI duge sir dung
rong rai nhit 1am nguyén liéu tho dé tao thau kinh quang hoc do n6 1a thich hop dbi
v6i cac tinh chit vat 1y ctia thiu kinh quang hoc va c6 ban trén thi truong.

Tuy nhién, ngay ca khi m-XDI dugc st dung cho vat pham quang hoc, thi vn
¢6 han ché trong viéc dat dugc céc tinh chét quang hoc thoa mén do sy xuét hién cua
cac duong van, dd duc, hodc hoa vang trong vat phdm quang hoc. Tham chi néu céac
tinh chét quang hoc vé duong van, d6 duc, hodc chi s6 mau vang dugc thdéa man, thi
d6 bén chéng va dép c6 thé bi giam. Do do, ddng thoi van khoé c6 thé théa min
chung.

Do d6, dé c6 dugc vat phdm quang hoc véi chét lugng cao bang cach dong thoi
lam tang cac tinh chét quang hoc va cac dic tinh co hoc, ¢6 mot nhu cau cép thiét vé
viéc phat trién ché pham diisoxyanat c6 mot khoang cu thé vé& ché pham hoic quy

trinh tao ra no.

Ban chét ky thuit ciia sing ché
Vén dé k¥ thuat

Sang ché duoc tao ra dé giai quyét cac van dé cua linh vuc k¥ thuat ndy. Cac
tac gia sang ché da phat hién ra rang cac tinh chit vét ly cla vat phim quang hoc c6
thé duoc thoa man mot cach hiéu qua khi benzyl isoxyanat c6 nhém metyl, hop chét
thom c6 nhém halogen, benzyl isoxyanat c6 nhém etyl, hodc hdn hop cta ching
dugc st dung v6i luong cu thé trong ché phim diisoxyanat nay.

Do d6, muc dich cia sang ché 1a dé xut ché phdm diisoxyanat trong d6 ham

luong benzyl isoxyanat c6 nhom metyl, hop chit thom c6 nhém halogen, hodc
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benzyl isoxyanat c6 nhom etyl dugc didu chinh trong ché phim, nh& d6 ngan ngira
su xuét hién ctia cac dudng van va duc & vat phém quang hoc, giam chi s6 mau vang,
va lam tang do bén chbng va dap va hé s6 truyén, va quy trinh tao ra no.

Muc dich khéc cua sang ché 1a dé xuat ché phdm dé polyme hoa dung cho vat
phim quang hoc, bao gbm ché phim diisoxyanat néu trén.

Muc dich tiép theo khéc clia séang ché 1a d& xuét vat phdm quang hoc duogc tao

ra bang cich hoéa ran ché phim dé& polyme héa dung cho vét pham quang hoc.

Céch thue dé giai quyét van dé

Theo mot phuong 4n, sang ché dé xuét ché phdm diisoxyanat, bao gbm, trong
ché pham, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl v6i lwong nim trong khoang tir Sppm
dén 200ppm, hop chit thom c6 nhém halogen vé6i lugng nim trong khodng tir Sppm
dén 1.000ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl véi lwong nim trong khoang tir 1ppm
dén 1.000ppm, hodc hdn hgp cta chung.

Theo phuong &n khéc, sang ché d& xuit quy trinh tao ra ché phadm diisoxyanat,
bao gdm budc tao ra ché phim diamin hydroclorua; xur ly ché phim diamin
hydroclorua nay; va tao ra ché phim diisoxyanat bang cach st dung ché phim
diamin hydroclorua da dugc xtt ly va triphosgen, trong d6 ham luong benzyl
isoxyanat ¢c6 nhom metyl nam trong khoang tir Sppm dén 200ppm, ham lugng cua
hop chét thom c6 nhém halogen nim trong khoang tr Sppm dén 1.000ppm, hozc
ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl nim trong khoang tir Ippm dén 1.000ppm
trong ché phim diisoxyanat nay.

Theo mot phuong an, sang ché dé xuit vat phdm quang hoc dugc tao ra bing
cach hoa ran ché pham dé polyme héa dung cho vat pham quang hoc bao gdm ché
pham diisoxyanat, trong d6 ché phidm diisoxyanat chita diisoxyanat va benzyl
isoxyanat c6 nhém metyl v6i lugng nam trong khoang tr S5ppm dén 200ppm, hop
chit thom c6 nhém halogen v6i lugng nim trong khodng tir 5ppm dén 1.000ppm,
benzyl isoxyanat c6 nhom etyl voi lugng nam trong khoang tir Ippm dén 1.000ppm,

hodc hdn hgp clia ching.
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Hiéu qua c6 loi cia sang ché

Theo céc phuong 4n, thdu kinh quang hoc chét luong cao co thé dugc ché tao
bing cach diéu chinh thanh phan cua ché pham diisoxyanat dugc sir dung dé tao thau
kinh quang hoc trén co s& polythiouretan.

Tt 13, dé c6 duoc vat phém quang hoc voi chét lugng cao, ché phém
diisoxyanat chira ham luong cu thé ctia benzyl isoxyanat c¢6 nhom metyl, hop chét
thom c6 nhém halogen, hoic benzyl isoxyanat c¢6 nhém etyl dugc sir dung, nho d6
dong thoi cai thién duge cac tinh chét quang hoc bang céch ngin ngira sur xuét hién
héa vang, cac dudng vén, va hién trong duc va 1am ting céc tinh chét co hoc nhu do
bén chéng va dap .

Ngoai ra, theo mot phuong 4an cia sang ché, trong quy trinh tao ra ché phim
khi diisoxyanat phosgen, ma c6 doc tinh cao va khé cAt gilt va quan ly, khong dugc
st dung. Thay vao do, triphosgen, it doc hon va khong can phai c6 thiét bi cit gitr
lam ngudi riéng vi nd & thé rin & nhiét do phong, dugc sit dung; do vdy, né la my
mén vi thudn tién trong viéc xir Iy va kha ning xt ly; va ham lugng benzyl isoxyanat
c¢6 nhom etyl c6 thé dugc kiém soat mot cach thuin lgi trong khoang cu thé. Ngoai ra,
theo quy trinh diéu ché diisoxyanat theo mot phuong an néu trén, dung dich nude
axit clohydric, khong can stt dung khi hydro clorua, dugc st dung dé didu ché
diamin hydroclorua lam hgp chét trung gian. Do phén tng c6 thé dugc tién hanh
tham chi & 4p suét khi quyén, thiét bi bd sung dé 1am néng & nhiét do cao va lam

ngudi 1a khong can thiét, va hiéu suat c6 thé dugc tang.

MO ta vén tit cac hinh vé

Fig.1 1a hinh v€ dang so dd thé hién quy trinh tao ra ché phim diisoxyanat theo
mot phuong an cua sang ché.

Fig.2 12 hinh v& dang so dd thé hién c4c thiét bi xir Iy ding cho phan tng cta
diamin hydroclorua va triphosgen.

S6 chi dan trén hinh vé

T-1: thing tht nhit, T-2: thiing thtt hai, T-3: thung thi ba

R-1: thiét bi phén tng, D-1: thiét bi chung cAt thir nhét, D-2: thiét bi chung cAt
thtr hai
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C-1: thiét bi ngung tu thir nhat, C-2: thiét bi ngung tu thtr hai, C-3: thiét b
ngung tu thir ba
S-1: thiét bi rira khi tht nhét, S-2: thiét bi rira khi thit hai

G-1: ctra s6 quan sat, V-1: thiét bi thu hdi dung méi.

M6 ta chi tiét sang ché

Trong toan bd ban md ta nay, khi mot thanh phin duogc goi 1a “bao gébm” mét
phén ttr, thi can phai hiéu ring ciing c6 thé c6 cac phan tir khac, chir khong phai 1a
cac phr:in tir khéc bi loai trir, trir khi ¢6 quy dinh cu thé khac.

Ngoai ra, tAt ca cac sd va biéu thuc lién quan dén céc tinh chit vat 1y, ham lugng,
kich thuée, va cac tinh chit twong tw dugc st dung trong ban md ta ndy phai dugc
hiéu 1a duogc cai bién bang thuat ngit “khoang,” trir khi c6 quy dinh cu thé khac.
Trong ban md ta nady, thuit ngit “amin” dwgc dung dé chi hop chat c6 mot hoic
nhidu nhém amin & cudi mach, va thuat ngit “diamin” dwge dung dé chi hop chét co
hai nhém amin & cudi mach. Chung c6 thé c¢6 nhiéu ciu trac khac nhau tuy thudc vao
khung cAu tric cia mach béo, vong béo, va vong thom. Vi du cu thé vé diamin bao
gdm xylylendiamin (XDA), hexametylendiamin (HDA), 2,2-dimetylpentandiamin,
2,2,4-trimetylhexandiamin, butendiamin, 1,3-butadien-1,4-diamin, 2,4,4-
trimetylhexametylendiamin, bis(aminoetyl)carbonat, 4,4'-metylendiamin (MDA),
bis(aminoetyl) ete, bis(aminoetyl)benzen, bis(aminopropyl)benzen, a,o.0',0/-
tetrametylxylylendiamin, bis(aminobutyl)benzen, bis(aminometyl)naphtalen,
bis(aminometyl)diphenyl ete, bis(aminoetyl)phtalat, ~2,6-di(aminometyl)furan,
xylylendiamin dd dugc hydro héa (H6XDA), dixyclohexylmetandiamin,
xyclohexandiamin, metylxyclohexandiamin, isophorondiamin (IPDA),
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, norbornendiamin
(NBDA), bis(aminometyl) sulfua, bis(aminoetyl) sulfua, bis(aminopropyl) sulfua,
bis(aminohexyl) sulfua, bis(aminometyl) sulfmdt, bis(aminometyl) disulfua,

bis(aminoetyl) disulfua, bis(aminopropyl) disulfua, bis(aminometylthio)metan,



43506

bis(aminoetylthio)metan, bis(aminoetylthio)etan, va bis(aminometylthio)etan. Cu thé
hon, diamin c6 thé it nhét 1a mét diamin dwgc chon tir nhém bao gdm xylylendiamin
(XDA), norbornendiamin (NBDA), xylylendiamin da dwugc hydro héa (H6XDA),
isophorondiamin (IPDA), va hexametylendiamin (HDA). Xylylendiamin (XDA) bao
gdm  orthoxylylendiamin  (0-XDA), metaxylylendiamin (m-XDA), va
paraxylylendiamin (p-XDA).

Trong ban mo ta nay, thudt ngit “isoxyanat” dugc dung dé chi hop chét c6 nhém
NCO, thuit ngit “diisoxyanat” dugc dung dé chi hop chét c6 hai nhém NCO & cudi
mach. Ching c6 thé c6 nhiéu cdu tric khac nhau tuy thudc vao khung chu tric cla
mach béo, vong béo, va vong thom. Vi du cu thd vé& diamin bao gdm xylylen
diisoxyanat (XDI), hexametylen diisoxyanat (HDI), 2,5-bis(isoxyanatometyl)-
bixyclo[2,2,1Theptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)-bixyclo[2,2,1 ]heptan, xylylen
diisoxyanat dugc hydro héa (H6XDI), dixyclohexylmetan diisoxyanat, isophoron

diisoxyanat (IPDI), 1,2-bis(isoxyanatometyl)benzen, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)benzen, 1,4-bis(isoxyanatometyl)benzen, 1,2-
bis(isoxyanatoetyl)benzen, 1,3-bis(isoxyanatoetyl)benzen, 1,4-
bis(isoxyanatoetyl)benzen, a,0,0',0'-tetrametylxylylen diisoxyanat,

bis(isoxyanatometyl)naphtalen,  bis(isoxyanatometylphenyl) ~ ete,  norbornen
diisoxyanat (NBDI), bis(isoxyanatometyl) sulfua, bis(isoxyanatoetyl) sulfua,
bis(isoxyanatopropyl) sulfua, 2,5-diisoxyanatotetrahydrothiophen, 2,5-
diisoxyanatometyltetrahydrothiophen, 3,4-diisoxyanatometyltetrahydrothiophen, 2,5-
diisoxyanato-1,4-dithian, va 2,5-diisoxyanatometyl-1,4-dithian. Cu thé hon,
diisoxyanat c6 thé it nhét 12 mét diisoxyanat dugc chon tir nhém bao gdm xylylen
diisoxyanat (XDI), norbornen diisoxyanat (NBDI), xylylen diisoxyanat dugc hydro
héa (H6XDI), isophoron diisoxyanat (IPDI), va hexametylen diisoxyanat (HDI).
Xylylen diisoxyanat (XDI) bao gbm orthoxylylen diisoxyanat (0-XDI), metaxylylen
diisoxyanat (m-XDI), va paraxylylen diisoxyanat (p-XDIA).

Trong ban mo ta nay, nhu da biét, thuét ngit “ché pham” c6 thé dé cap dén dang
trong do hai hodc nhiéu thanh phﬁn ho4 hoc dugc tron hodc dugc két hop trong pha
rén, 16ng, va/hodc khi trong khi no6i chung van duy tri dugc cac tinh chit doc dao

tuwong ung cda ching.
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Céc hop chit duoc sir dung & mdi bude phan Gng theo phurong 4n néu trén (vi du,
triphosgen) hodc cac hop chét thu duoc 13 két qua cta phan tmg (vi dy, diamin
hydroclorua, diisoxyanat) néi chung c6 mit ¢ trang thai tron 13n hodc két hop v&i cac
thanh phan khéng ddng nhét dugc tao ra 1am cac nguyén liéu thd chua phan tmg &
mdi budc phan tng, dudi dang cac phan tng phy hodc phin ing véi nude, hoge dudi
dang phan huy ty nhién cia cic hop chit nay. Lugng vét clia cac thanh phén nay c6
thé van ton tai cling v6i cac thanh phan chinh.

Theo phuong an nay, do chu y dén céac thanh phin khong dong nhét nay dugc
tron hodc duoc két hop véi cac hop chét chinh, nén ngay ca luong vét cia cac thanh
phﬁn khong déng nhét dugc coi nhu 1a ché phém dugc tron 1an hodc dugc két hop
v6i cac hop chit chinh dé minh hoa cu thé cac thanh phan va ham lugng cua no.

Ngoai ra, trong ban mo ta nay, dé dé dang phan biét ro giita cac ché phim khac
nhau, cac thuit ngit cling dugc mo ta Kkét hop véi céc tén cua cac thanh phﬁn chinh
trong ché phim. Vi dy, thuat ngit “ché pham diamin hydroclorua” dugc ding dé chi
thanh phan chinh 13 ché phdm chtra diamin hydroclorua, va thudt ngi “ché phim
diisoxyanat” dugc dung dé chi thanh phin chinh 14 ché pham chira diisoxyanat.
Trong truong hop d6, ham lugng cia thanh phan chinh trong ché phim nay c6 thé 14
50% khdi lugng hoac 16n hon, 80% khdi lugng hoac 16n hon, hodc 90% khdi lugng
hodc 16n hon, vi du, 90% khéi luong dén 99,9% khéi lugng.

Trong ban mo ta nay, don vi ppm duoc tinh theo khéi Iuong.

Ché phdm diisoxyanat

Ché pham diisoxyanat theo mdt phuong 4n bao gbdm diisoxyanat; va benzyl
isoxyanat c6 nhom metyl véi luong ndm trong khoang tir Sppm dén 200ppm, hop
chit thom c6 nhém halogen véi lugng nam trong khoang tir 5ppm dén 1.000ppm,
benzyl isoxyanat c6 nhém etyl voi luong nam trong khoang tir Ippm dén 1.000ppm,
hodc hdn hop cua ching.

Trudc tién, néu vat phidm quang hoc dugc tao ra trong khi ham luong benzyl
isoxyanat c¢6 nhom metyl trong ché pham diisoxyanat dugc diéu chinh nim trong
khoang tdi wu, thi c6 thé ning cao hon nita c4c tinh chét vat Iy cta vat pham quang

hoc.
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Theo mét phuong 4n cia sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 thé duogc
bb sung mot cach c6 chi ¥ vao ché phim diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 thé con duoc tao ra trong khi tao
ra ché pham diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 thé duoc tao ra trong khi tao ra
ché phdm diisoxyanat, va mot phén ciia ching c6 thé dugc bd sung mot cach cé chu
y. Tirc 14, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl co thé dugc tao ra trong khi tao ra ché
pham diisoxyanat. Néu luong dugc tao ra nhu vy 1a khong du, thi né co thé duoc bd
sung mot cach c¢6 chu y vao ché phdm sao cho ham lugng cta nd nim trong khoang
tir 5ppm dén 200ppm trong ché pham.

Benzyl isoxyanat c6 nhém metyl ¢6 thé chira benzyl isoxyanat c6 nhom metyl
c¢6 cAu tric thom cu thé. Cu thé, no co thé chtra it nhit mot hop chit duogc chon tir
nhom bao gdm 2-metylbenzyl isoxyanat dugc thé bang nhém metyl & vi tri ortho (o),
3-metylbenzyl isoxyanat duoc thé bing nhém metyl & vi tri meta (m), va 4-
metylbenzyl isoxyanat dugc thé bang nhom metyl & vi tri para (p).

Theo mdt phuong &n cua sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl c6 thé chira
it nhat mot hop chét dugce chon tr nhém bao gbm 3-metylbenzyl isoxyanat dugc thé
bing nhém metyl & vi tri meta (m) va 4-metylbenzyl isoxyanat duoc thé bang nhom
metyl & vi tri para (p).

Theo mot phuong an cua sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl, cu thé, 3-
metylbenzyl isoxyanat hodc 4-metylbenzyl isoxyanat dugc st dung v6i lugng cu thé.
Trong trudng hop d6, do n6 ¢6 mdt nhom chirc isoxyanat, n6 co thé 1am dimg phan
ung tao lién két ngang trong phan tng dé tao ra polythiouretan, nhd d6 thiic day viéc
ting cuong tinh mém déo cia polythiouretan. Do vay, ¢ thé ngan ngira s xuét hién
cua cac duong van va duc ¢ vat pham quang hoc, vi dy, thau kinh quang hoc va dong
thoi lam tang do bén chdng va dap.

Cu thé hon, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl c6 thé chtra hop chit c6 cong thiic
1 sau, trong d6 nhoém metyl dugc thé & vi tri meta (m).

[Cong thirc 1]
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Theo mot phuong 4n cua sang ché, ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom metyl
dwoc c¢6 mat trong ché phim nay c6 thé nim trong khoang tir 5ppm dén 200ppm,
10ppm dén 200ppm, 20ppm dén 150ppm, 20ppm dén nhé hon 100ppm, 100ppm dén
200ppm, 120ppm dén 200ppm, 50ppm dén 200ppm, hozc 50ppm dén 150ppm. Theo
mot phuong 4n cia sang ché, ham luong benzyl isoxyanat c6 nhém metyl dugc chira
trong ché phim duoc didu chinh nam trong khoang néu trén, do do6 co thé 1am tang
d6 bén chng va dap va ngin ngira su xuét hién ctia cac dudng van va duc.

Néu ham lugng benzyl isoxyanat c¢6 nhém metyl khong dugc didu chinh, d6 bén
chéng va dap c6 thé bi giam, hoic cdc dudong van va duc c6 thé xay ra tham chi néu
d6 bén chéng va dap dugc duy tri. Vi du, néu ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom
metyl nhé hon Sppm, do bén chéng va dap cia vat phim quang hoc l1am bing ché
pham ndy c6 thé bj giam. Mit khéc, néu ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom metyl
vugt qua 200ppm, cac duong van hodc do duc cod thé xay ra tham chi néu do bén
chéng va dap clia vat phim quang hoc 1am béing ché pham nay dugc ting.

Ngoai ra, néu vat phidm quang hoc dugc tao ra trong khi ham luong hop chét
thom c6 nhém halogen trong ché pham diisoxyanat dugc diéu chinh nim trong
khoang t6i wu, thi co thé cai thién céc tinh chét vat ly ctia vat phém quang hoc br?mg
cach ngédn nglra su xuét hién cac dudng van va duc va gidm chi s6 mau vang va dong
thoi 1am ting do bén chéng va dap.

Theo mot phuong an cia sang ché, hop chét thom c6 nhém halogen c6 thé duogc
bd sung mot cach c6 chu y vao ché pham diisoxyanat.

Ngoai ra, hop chat thom c6 nhém halogen c6 thé dugc tao ra trong khi tao ra ché
pham diisoxyanat.

Ngoai ra, hop chit thom c6 nhém halogen c6 thé dugc tao ra trong khi tao ra ché
pham diisoxyanat, va mot phén ctia ching c6 thé dugc bd sung mot cach co chu y.
Ttrc 13, hop chit thom c6 nhém halogen ¢6 thé dugc tao ra trong khi tao ra ché phém
diisoxyanat. Néu lugng dugc tao ra nhu vay la khéng du, thi n6 c6 thé duoc b sung
mdt cach c6 chi y vao ché pham sao cho ham lugng cua no6 nam trong khoang tur
Sppm dén 1.000ppm.

Trong hop chit thom c6 nhém halogen, hop chét thom nay c6 thé chira hai hogc

nhiéu nhém halogen. Ngoai ra, halogen ¢6 thé con bao gdm clo.
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Cu thé, hop chét thom c6 nhém halogen ¢6 thé chtra hop chét c6 cong thire 2 sau.

[Cong thitc 2]

CE\/©\/Cl

Theo modt phuong an, ham luong hop chit thom c6 nhom halogen dugc c6 mit
trong ché phdm ndy c6 thé ndm trong khoang tir Sppm dén 1.000ppm, 5ppm dén
750ppm, 10ppm dén 700ppm, 10ppm dén 500ppm, 20ppm dén 500ppm, 20ppm dén
350ppm, 150ppm dén 500ppm, 500ppm dén 750ppm, 750ppm dén 900ppm, hoic
20ppm dén 150ppm. Theo mot phuwong 4n cila sang ché, ham luong hop chit thom
¢6 nhém halogen dugc chira trong ché phim duoc diéu chinh nim trong khoang néu
trén, do d6 co thé 1am tang do bén chéng va dap va ngan ngua su xuét hién cta cac
duong van va duc va lam gidm chi s6 mau vang.

Néu ham luong hop chét thom c6 nhém halogen khong duoc didu chinh, d6 bén
chéng va dap c6 thé bi giam, hodc cac dudng van va duc c6 thé xay ra va chi s6 mau
vang co thé bi tang 1én ngay ca néu do bén chdng va dap dugc duy tri. Vi dy, néu
ham lugng hop chét thom c6 nhém halogen nhé hon 5ppm, dd bén chdng va dap cia
vét phdm quang hoc lam bang ché pham c6 thé bi giam. Mit khac, néu ham lugng
hop chét thom c6 nhém halogen vuot qua 1.000ppm, cac dudng van hoac dd duc co
thé xay ra va chi s6 mau vang c6 thé bi tang 1én ngay ca néu d6 bén chdng va dap
ctia vat phim quang hoc 1am bang ché phdm duoc ting.

Ngoai ra, ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhém etyl trong ché pham diisoxyanat
duoc st dung dé san xuat vat pham quang hoc trén co s& polythiouretan dugc diéu
chinh, do d6 c6 thé cai thién cac tinh chit quang hoc cia vét phim quang hoc bing
cach ngan ngira sy xuat hién hoa vang, cac duong van, va hién tuong duc va bing
céch tang hé sb truyén va dé nang cao cac tinh chét co hoc ddng thoi.

Néu ham luong benzyl isoxyanat ¢ nhom etyl 1a qua nhidu, thi n6 c6 thé tac
dong bét loi dén céc tinh chit quang hoc va cdc dic tinh co hoc khi ché phém_ diroc
dung dé tao ra vat phdm quang hoc. Cu thé, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl c6 thé két
tia dudi dang chit rin khi ndng do vuot qua mirc nhét dinh do n6 c6 do tan thp, din
dén su xudt hién cta do duc, sy giam vé hé ) truyén, va su tang chi s6 mau vang.

Benzyl isoxyanat c6 nhom etyl cé thé chira benzyl isoxyanat c¢6 nhom etyl c6

10
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cAu triic thom cu thé. Cu thé, n6 c6 thé chira it nhét mot hop chit dugc chon tir nhém
bao gdm 1-etyl-2-(isoxyanatometyl)benzen dugc thé bang nhém etyl & vi tri ortho
(0), 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen dugc thé bang nhém etyl & vi tri meta (m), va
1-etyl-4-(isoxyanatometyl)benzen dugc thé bang nhém etyl & vi tri para (p).

Theo mot phuong 4n cia sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl co thé chua it
nhit mot hop chit dugc chon tir nhém bao gdm 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen va
1-etyl-4-(isoxyanatometyl)benzen. Theo mot phuong an cia sang ché, néu ham
luong benzyl isoxyanat c6 nhém etyl, cu thé, 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen
va/hoic 1-etyl-4-(isoxyanatometyl)benzen dugc diéu chinh trong mdt khoéng cu thé,
c6 thé ngan ngira chit nay c6 do tan thip bi két tia dudi dang chét ran, nhd d6 ngin
ngua su xuét hién cia cac duong van va duc ¢ vét phém quang hoc, vi du, thau kinh
quang hoc, va lam ting hé s6 truyén.

Cu thé hon, benzyl isoxyanat ¢c6 nhom etyl c6 thé chira hop chit c6 cong thirc 3
sau, trong d6 nhom etyl dugc thé & vi tri meta (m).

[Cong thirc 3]

Theo mot phuong &n cua sang ché, ham luong benzyl isoxyanat c6 nhom etyl
duoc c6 mat trong ché pham nay c6 thé nam trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm,
1ppm dén 800ppm, 1ppm dén 700ppm, 1ppm dén 500ppm, 1ppm dén 350ppm,
1ppm dén 300ppm, lppm dén 250ppm, 1ppm dén 200ppm, lppm dén 150ppm,
Ippm dén 100ppm, 1ppm dén 50ppm, hodc 10ppm dén 350ppm. Theo mdt phuong
4n cua sang ché, ham luong benzyl isoxyanat c6 nhém etyl, cu thé, hop chit c6 cong
thirc 3 néu trén, dugc chira trong ché phim dugc didu chinh nam trong khoang néu
trén, do d6 c6 thé ngin ngira su xut hién cia cdc dudng vén va duc, lam giam chi s6
mau vang, va lam tang hé s truyeén.

Néu ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl khong duoc diéu chinh, do duc
c6 thé xay ra, va hé sb truyén c6 thé bi giam. Ngoai ra, néu ham luong benzyl
isoxyanat c6 nhom etyl 1a qua nhiéu, thi do tinh khiét hodc hiéu suét clia san phém
tho, vi du, san pham phin mg (trudc khi chung cht) cia ché phdm diamin

hydroclorua va triphosgen ¢6 thé bi giam. Néu ham luong benzyl isoxyanat c6 nhém
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etyl vugt qua 1.000ppm, do duc c6 thé xay ra trong vat phim quang hoc lam bang
ché pham nay, va hé s truyén c6 thé bi giam. Ngoai ra, ngay ca néu khong c¢6 van dé
gi vé céac tinh chit quang hoc, thi do tinh khiét hodc hiéu sudt ciia ché phim
diisoxyanat, 1a san pham phan tmg cla ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen,
c6 thé bi giam.

Trong khi d6, ché phim diisoxyanat c6 thé chira 99,9% dén nhé hon 100% khoi
luong diisoxyanat tinh theo tbng khéi lugng ctia ché pham.

biisoxyanat c6 thé chira m-xylylen diisoxyanat (m-XDI), p-xylylen diisoxyanat
(p-XDI), hodc hdn hgp cta chung.

Theo mdt phwong an, ché phim diisoxyanat c6 thé chira m-xylylen diisoxyanat
(m-XDI) véi luong bang 99% dén nhé hon 100% khéi lwong, vi dy, 99,5% dén nho
hon 100% khéi lugng hodc 99,7% dén nhé hon 100% khdi lugng.

Néu m-xylylen diisoxyanat dugc chia trong ché phdm véi lugng thip hon
khoang néu trén, khong chi cac tinh chét quang hoc (dac biét 13, cac duong vén, hé
) truyén, va twong tyr) ma con ca cac tinh chét co hoc (nhu do bén chéng va dap, do
bén kéo, va céc tinh chét tuong tu) cua thanh phém c6 thé ciling bi gidm do sy khong
ddng nhét vé kha ning phan ung polyme hoa ché phdm va vé céu triic hoa hoc cla
san pham dd dugc hoa ran. Ngoai ra, viéc hoa vang c6 thé xay ra tuy thudc vao cac
thanh phan khéac duge dua vao do.

Theo mot phuwong 4n, ché phim c6 thé chtra hop chat c6 cong thirc 1 v6i lugng
nam trong khoang tir 20ppm dén 150ppm va m-xylylen diisoxyanat voi lugng nam
trong khoang ttr 99,5% dén nho hon 100% téng khdi lugng clia ché pham.

Theo phuong an khic, ché phim c6 thé chua hop chét thom ¢6 nhém halogen
v6i lwong nam trong khoang tir 20ppm dén 500ppm va m-xylylen diisoxyanat véi
lwong nam 99,5% dén nho hon 100% tdng khoi lugng clia ché pham.

Theo phuong an tiép theo khac, ché phdm c6 thé chira benzyl isoxyanat c6 nhom
etyl, cu thé, hop chat c6 cong thirc 1, véi lugng nidm trong khoang tr 1ppm dén
500ppm, cu thé 10ppm dén 350ppm va m-xylylen diisoxyanat v6i lugng nam 99,5%
dén nhé hon 100% tdng khéi luong ctia ché phim.

Ngoai ra, ché phim c6 thé chira p-xylylen diisoxyanat voi lugng nim 16n hon

0% khéi luong dén 0,5% khéi luong, 16n hon 0% khéi lugng dén 0,3% khoi lugng,
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16n hon 0% khbi lugng dén 0,15% khéi Iugng, 16n hon 0% khéi luong dén 0,1%
khéi lugng, 16n hon 0% khdi lugng dén 0,05% khéi lugng, 16n hon 0% khdi lugng
dén 0,03% khéi lugng, hodc 16n hon 0% khéi luong dén 0,01% khéi luong, tinh theo
tdng khéi lwong ciia ché pham.

Néu p-xylylen diisoxyanat dugc chira trong ché phim véi lugng nim ngoai
khoang ham lugng néu trén, thi céc tinh chit quang hoc c6 thé bi gidm khi cac duong
van xay ra hodc hé s6 truyén bi giam do qua trinh polyme ho4 khong ddng nhét gay
ra do kha ning phan Gng khac nhau hodc do su két tinh gy ra do céc thay d6i vé cu
triic hoa hoc cua polyme.

Ché phim diisoxyanat c6 thé bao gébm cac hop chét diisoxyanat khac dugc sir
dung dé tao thdu kinh quang hoc ngoai m-xylylen diisoxyanat va p-xylylen
diisoxyanat. Cu thé, ché phém nay co thé con chira it nhit mot hop chét dugc chon tir
nhom bao gébm orthoxylylen diisoxyanat (0-XDI), norbornen diisoxyanat (NBDI),
xylylen diisoxyanat dugc hydro hoa (H6XDI), isophoron diisoxyanat (IPDI), va
hexametylen diisoxyanat (HDI).

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat c6 thé con chira it nhit mét hop chat duoc chon
tr nhom bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhom etyl va xyanobenzyl isoxyanat trong khi
né bao gdm hop chit benzyl isoxyanat c6 nhom metyl.

ft nhit mot hop chit dugc chon tir nhém bao gbm benzyl isoxyanat c6 nhom etyl
va xyanobenzyl isoxyanat co thé dugc sur dung véi lugng, vi du, 0,5% khéi luong
hodc nho hon, 0,3% khdi luong hodc nhé hon, 0,1% khdi lugng hodc nhd hon,
0,05% khéi lugng hodc nho hon, 0,02% khéi lwong hoic nhé hon, hodc 0,01% khéi
lrong hodc nho hon.

Néu it nhit mot hop chat dugc chon tr nhém bao gdm benzyl isoxyanat c6
nhém etyl va xyanobenzyl isoxyanat dugc su dung trong ché phdm vdi lugng nim
ngoai khoang ham lugng néu trén, thi nd tac dong dén cAu tric hoa hoc cta polyme,
din dén su suy giam vé céc tinh chat co hoc hoidc cac dic tinh chiu nhiét nhu nhiét
d6 chuyén hoa thuy tinh ctia thanh pham. Ngoai ra, do sy anh hudng cia cic nhom
xyano, viéc hda vang co thé xay ra ¢ thoi diém hoa rin bﬁng nhiét dé san xudt thdu
kinh hofic sau khi san xuét thau kinh tuy thudc vao moi trudong bén ngoai, nhd do

lam tdn hai nghiém trong dén do tin cdy lau dai cua thau kinh.
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Ngoai ra, ché pham diisoxyanat c6 thé con chua it nhit mot hop chit duogc chon
tir nhém bao gdm metylbenzyl isoxyanat va xyanobenzyl isoxyanat trong khi n6 bao
gbébm hop chit thom c6 nhém halogen. Cu thé, ché phdm diisoxyanat theo mot
phuong an cua sang ché c6 thé con chira it nhit mot hop chit dugc chon tir nhém
bao gdbm 4-metylbenzylisoxyanat va 4-xyanobenzylisoxyanat trong khi né bao gbém
hop chit thom ¢6 nhém halogen.

ft nhit mot hop chét duge chon tir nhém bao gb6m 4-metylbenzylisoxyanat va 4-
xyanobenzylisoxyanat ¢ thé duoc st dung véi lugng, vi du, 0,5% khéi lugng hoic
nhé hon, 0,3% khéi lugng hoic nhé hon, 0,1% khdi lugng hodc nhé hon, 0,05% khbi
luong hodc nhé hon, 0,02% khdi lwgng hodc nhé hon, hogc 0,01% khoi lwong hoac
nhé hon.

Néu 4-metylbenzylisoxyanat hodc 4-xyanobenzylisoxyanat dugc s dung trong
ché phdm véi luong ndm ngoai khoang ham lugng néu trén, thi ty 1& dwong luong
ctia ché phim bi thay ddi do su gidm vé sb luong trung binh ciia cidc nhém chuc
trong ché phdm, ma tac dong dén céu tric hoa hoc cua polyme, din dén su suy giam
vé céc tinh chit co hoc hodc cac ddc tinh chiu nhiét nhu nhiét do chuyén hoa thuy
tinh cta thanh phdm. Ngoai ra, do sy 4nh hudng ciia cdc nhém xyano, viéc hoa vang
c6 thé xay ra & thoi diém hoa rin bing nhiét dé san xuat thau kinh hogc sau khi san
xuét thiu kinh tuy thudc vao méi trudng bén ngoai, nho d6 1am tdn hai nghiém trong
dén do tin cdy lau dai cua thau kinh.

Ngoai ra, ché phém diisoxyanat c6 thé con chua it nhat mot hop chit dugc chon
tr nhom bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhém metyl va xyanobenzyl isoxyanat trong
khi n6 bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhom etyl.

ft nhit mot hop chit dugc chon tir nhom bao gbém benzyl isoxyanat ¢c6 nhom
metyl va xyanobenzyl isoxyanat ¢ thé dugc st dung véi lugng, vi du, 0,5% khoi
lurong hodc nhé hon, 0,3% khdi lwrgng hodc nhé hon, 0,1% khdi lrong hodc nhd hon,
0,05% khi lwong hodc nhé hon, 0,02% khéi Iugng hodc nho hon, hodc 0,01% khoi
lwrong hoac nho hon.

Néu it nhit moét hop chit dugc chon tir nhom bao gbébm benzyl isoxyanat c6
nhém metyl va xyanobenzyl isoxyanat dugc st dung trong ché phdm véi luong nam

ngoai khoang ham lwgng néu trén, né tac dong dén cau trac hod hoc cua polyme, dan
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dén sy suy giam vé céc tinh chét co hoc hoidc cac dic tinh chiu nhiét nhu nhiét 46
chuyén héa thuy tinh cua thanh pham. Ngoai ra, do sy 4nh hudng ctia cic nhoém
xyano, viéc hoa vang co thé xay ra & thoi diém hoa rin bing nhiét dé san xuit thiu
kinh hoic sau khi san xuit thdu kinh tuy thudc vao méi trudng bén ngoai, nho do
1am t6n hai nghiém trong dén db tin cdy lau dai cua thau kinh.

Do d6, san pham dugc tao ra tir ché phdm diisoxyanat c6 thanh phan dugc didu
chinh nhu néu trén c6 thé thdéa man cac tinh chét quang hoc m§ maén, cling nhu c6
thé dat dugc cac tinh chit co hoc m¥ man. Do vay, ¢co thé ¢6 loi néu duge sir dung dé
tao ra cac vt phdm quang hoc, cu thé thau kinh quang hoc bang chét déo .

Quy trinh tao ra ché pham diisoxyanat

Quy trinh tao ra ché phdm diisoxyanat theo mot phuong an khac bao gbm budc
tao ra ché phdm diamin hydroclorua; xir ly ché phdm diamin hydroclorua nay; va tao
ra ché phim diisoxyanat bang céach st dung ché phdm diamin hydroclorua da dugc
xtr 1y va triphosgen, trong d6 ham lugng benzyl isoxyanat ¢6 nhém metyl nam trong
khoang to 5ppm dén 200ppm, ham lwong cta hop chit thom c6 nhém halogen nim
trong khoang tir 5ppm dén 1.000ppm, hoic ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom
etyl ndm trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm trong ché phim diisoxyanat nay.

Fig.1 1a hinh v& dang so dd thé hién quy trinh tao ra ché phdm diisoxyanat theo
mot phuong 4n cia sang ché. Trén Fig.1 & phan (a) va phén (b), R 14 vong thom,
vong béo, mach béo, va cAu trac teong tu. Vi du cu thd v& R ¢6 thé 1a xylylen,
norbornen, xylylen da duoc hydro hoa, isophoron, hodc hexametylen, nhung pham vi
cta sang ché khong chi gi6i han & cac hop chét nay.

Trén Fig.1 & phan (a), (i) c6 thé bao gdbm budc bd sung dung dich nude axit
clohydric dé cho diamin phan tmg vé6i dung dich nudc axit clohydric. Trén Fig.1 &
phﬁn (b), (ii) co thé bao g@)m it nhat mot budc dugc chon tir budc lam Kkét tua, budc
loc, budc 1am khd, va budc rira. Trén Fig.1 & phén (b), (iii) c6 thé bao gdbm budc bd
sung triphosgen dé cho ché pham diamin hydroclorua nay phan tmg vdi triphosgen.
Trén Fig.1 & phan (b), (iv) c6 th bao gdm it nhat mot bude duge chon tir budce loai
khi, budc loc, va budc chung cét.

Theo mot phuong 4n cua sang ché, ham luong benzyl isoxyanat c6 nhom metyl

6 thé dugc diéu chinh bang cach bd sung benzyl isoxyanat c6 nhom metyl vao ché
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phrflm diisoxyanat. Vi dy, theo mot phwong 4n cua sang ché, ham lugng benzyl
isoxyanat c6 nhom metyl co thé duoc diéu chinh bang cach dwa benzyl isoxyanat c6
nhém metyl vao budc tao ra ché pham diamin hydroclorua va/hodc budc tao ra ché
phim diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat ¢6 nhém metyl co thé duoc tao ra trong khi tao ra
ché phém diisoxyanat. Vi du, n6 co thé duoc tao ra theo quy trinh tao ra ché phém
diisoxyanat trong khi phan tmg & budc tao ra ché pham diamin hydroclorua va/hodc
buée tao ra ché phim diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl c thé duoc tao ra trong khi tao ra
ché phdm diisoxyanat, va mot phan cia ching c6 thé con dugc bd sung. Tic 13,
lwong hop chat benzyl isoxyanat c¢6 nhom metyl dwgc tao ra trong khi tao ra ché
phdm diisoxyanat 1a khong di, né co thé con dugc bd sung vao ché phim sao cho
ham lugng cua no nam trong khoang tir Sppm dén 200ppm.

Ham luong benzyl isoxyanat c6 nhém metyl dugc chita trong ché phdm duoc
didu chinh nim trong khoang néu trén, do d6 c6 thé 1am ting do bén chéng va dap va
ngan ngua sy xuét hién cta cac dudng van va duc dbng thoi khi ché pham dugc
ding dé tao ra vt pham quang hoc.

Ngoai ra, theo mdt phuong 4n cua sang ché, ham luong hop chét thom c6 nhém
halogen ¢c6 thé dugc didu chinh bang cach bd sung hop chét thom c6 nhém halogen
vao ché phdm diisoxyanat. Vi du, theo mdt phuong 4n ctia sang ché, ham luong hop
chit thom c6 nhém halogen c6 thé dugc didu chinh bang cich dua hop chét thom c6
nhom halogen vao buédc tao ra ché phdm diamin hydroclorua va/hodc budc tao ra ché
phim diisoxyanat.

Ngoai ra, hop chit thom ¢6 nhém halogen c6 thé duoc tao ra trong khi tao ra ché
pham diisoxyanat. Vi dy, né c6 thé duoc tao ra theo quy trinh tao ra ché phim
diisoxyanat trong khi phan Ung & budc tao ra ché pham diamin hydroclorua va/hoac
budc tao ra ché pham diisoxyanat.

Ngoai ra, hgp chat thom c6 nhém halogen ¢6 thé duoc tao ra trong khi tao ra ché
pham diisoxyanat, va mot phén cta chiing c6 thé con dugc bd sung. Tt 13, lugng
hop chit thom c6 nhém halogen dugc tao ra trong khi tao ra ché pham diisoxyanat 12

khéng dii, n6 c6 thé con duge bod sung vao ché pham sao cho ham luong cia né nam

16

16/55



43506

trong khoéng ttr Sppm dén 1.000ppm.

Ham luong hop chét thom c6 nhém halogen dugc chta trong ché phdm duoc
didu chinh nim trong khoang néu trén, do d6 c6 thé 1am tang d6 bén chdng va dap va
ngan ngua su xuét hién cta cac duong van va duc dbng thoi khi ché phdm dugc
dung dé tao ra vat pham quang hoc.

Ngoai ra, theo quy trinh tao ra ché phim diisoxyanat theo mdt phuong 4n ciia
sang ché, ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl c6 thé dwoc didu chinh nim
trong khoadng tir 1ppm dén 1.000ppm bang quy trinh néu trén. Cu thé, khi ché phim
diamin hydroclorua di dugc xtt ly dugc cho phan img v6i triphosgen, nhiét do phan
tng dugc kiém soat dén nhiét do ndm trong khoang tir 110°C dén 130°C, nhod d6 co
thé didu chinh mét cach c6 hiéu qua ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl mot
céch thuan tién.

Ngoai ra, dung dich nuéc axit clohydric, khong can st dung khi hydro clorua,
duoc st dung dé diéu ché diamin hydroclorua 1am hop chét trung gian, sao cho phan
ung co thé dugc tién hanh tham chi & 4p suét khi quyén, va thiét bi bd sung dé 1am
néng & nhiét do cao va lam ngudi 1a khéng can thiét. Do vay, c6 thé ddng thoi 1am
taing do tinh khiét va hiéu suét cia ché phdm diisoxyanat dugc tao ra nhu vy va
thanh phém cda vat phém quang hoc duogc tao ra tir no.

Duéi day, moi budce s& duge mo ta mot cach chi tiét.

Tao ra ché phim diamin hydroclorua

Quy trinh tao ra ché phdm diisoxyanat theo mdt phuong 4n cla sdng ché bao
gbm budc tao ra ché pham diamin hydroclorua.

Budc tao ra ché pham diamin hydroclorua c6 thé chtra cho diamin cho phan Gng
v6i dung dich nuéc axit clohydric.

Ngoai ra, sau phan ing cla diamin va dung dich nuéc axit clohydric, dung moi
hitu co thtr nhat c6 thé con duoc bd sung dé thu dugc ché pham diamin hydroclorua
trong pha ran.

So dd phan tmg 1 sau cho thdy vi du vé phan mg & budc nay.
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[So db phan tmg 1]

1. Dung dich nuéc axit

clohydric

2. Dung méi hitu co

Trong so dd trén, R 1a vong thom, vong béo, mach béo, va ciu trac tuong tw. Vi
du cu thé v& R c6 thé 1a xylylen, norbornen, xylylen di dugc hydro hoa, isophoron,
hoic hexametylen, nhung pham vi cua sang ché khong chi gi6i han & cac hop chét
nay.

Theo phuong phap thong thuong, ma sir dung khi hydro clorua, hydroclorua
duge diéu ché dudi dang cdc hat min khi phan tng & ap sudt khi quyén, khién cho
viéc khqu bén trong thiét bi phan ung khong dugc dién ra mot cach thuén loi. Do
viy, can c6 quy trinh bd sung dé tang ap suét nham lam ting nhiét d6 bén trong ciia
thiét bi phan ting, va ciing con ¢ vén @& v& hiéu suét cta thanh pham thép.

Tuy nhién, theo phuong 4n néu trén, do dung dich nuéc axit clohydric duogc st
dung, co thé giai quyét van dé con ton tai trong cic giai phap k§y thuat da biét, ma sir
dung khi hydro clorua. Cu thé, khi dung dich nuéc axit clohydric duoc sir dung, sin
pham thu dugc thong qua phan ng nay & dang ran chit khong phai ¢ dang huyén
phu dic, khién cho hiéu suét dat duoc cao. Phan ung nay co thé dugc tién hanh thAm
chi & 4p suét khi quyén, cho nén thiét bi hodc quy trinh riéng dé 1am nguoi nhanh 1a
khong cén thiét.

Nong d6 ctia dung dich nuéc axit clohydric c6 thé nam trong khoang tir 5% khéi
luong dén 50% khéi lugng. Trong khoang ndng dd nay, c6 thé giam thidu mic do
hoa tan cua hydroclorua trong dung dich nudc axit clohydric, nho' d6 1am tang hi€u
suét cudi, va thuén tién trong viée xtt ly.

Cu thé, néng d6 ctia dung dich nudc axit clohydric ¢6 thé nim trong khoang tir
10% khdi lugng dén 45% khéi lwong, 20% khdi lugng dén 45% khoi luong, hodc
30% khdi luong dén 40% khdi luong. Cu thé hon, dung dich nudc axit clohydric c6
thé ¢6 ndng d6 nim trong khoang tir 20% khéi lwong dén 45% khéi luong.

Piamin va dung dich nudc axit clohydric ¢6 thé dugc dua vao phan tmg voi ty 1€
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duong lwong nam trong khoang tir 1:2 dén 5. Néu ty 1& duong lugng nay nim trong
khoang néu trén, co thé giam cac chét khong phan tng va dé ngan ngira su giam hiéu
sudt gdy ra do su hoa tan khi nuéc duoc tao ra. Cu thé, diamin va dung dich nuéc
axit clohydric c¢6 thé dugc dua vao phéan vmg véi ty 1& dwong luong nam trong
khoang tir 1:2 dén 2,5.

Viéc dua diamin va dung dich nudc axit clohydric vao co thé duoc tién hanh
trong khi nhiét 4§ bén trong ciia thiét bi phan tmg dugc duy tri & mirc khong dbi.

Khi diamin va dung dich nudc axit clohydric dugc dua vao, nhiét d6 bén trong
cia thiét bi phan tng c6 thé nim trong khoang tir 20°C dén 100°C. Nhiét do trong
khoang néu trén, co thé ngin khong cho nhiét do ting cao hon nhiét do s61, ma
khong thich hgp cho phan tng, hodc nhiét do bi giam qua thép, ma lam gidm hiu
qua cta phéan ung.

Cu thé, khi diamin va dung dich nugc axit clohydric dugc dua vao, nhiét d6 bén
trong cta thiét bi phan tng c6 thé ndm trong khoang tir 20°C dén 60°C, cu thé hon
ndm trong khoang tir 20°C dén nhé hon 60°C, tir 20°C dén 50°C, hoc tir 20°C dén
40°C.

Cu thé hon, diamin va dung dich nuéc axit clohydric c6 thé dugc dua vao phan
ung voi ty 1¢ duong luong nam trong khoang tir 1:2 dén 5 & nhiét d6 nim trong
khoang tir 20°C dén 60°C.

Theo phuong phép hydroclorua théng thuong, mét lugng 16n nhiét duogc tao ra
trong phan ng, nén can phai 1am nguoi nhanh thong qua thiét bi lam ngudi riéng
biét, trong khi cc chit phan tmg dugc dua vao trong khi nhi¢t do thap dugc duy tri
theo phuong an nay, ma khong cAn dén thiét bi 1am ngudi riéng biét.

Viéc dua diamin va dung dich nudce axit clohydric vao co thé duoc tién hanh, vi
du, theo trinh tu trong d6 dung dich nuéc axit clohydric co thé trudce tién duge dua
vao thiét bi phan tmg va sau d6 diamin c6 thé dugc dua tir tir vao thiét bi phan tng.
Viéc dua diamin va/hodc dung dich nudce axit clohydric vao co thé duoc tién hanh
trong thoi gian tir 30 phut dén 1 gio.

Khi viéc dua diamin va dung dich nuée axit clohydric vao dugc hoan thanh,
nhiét do bén trong clia thiét bi phan tng c6 thé dugc giam xubng nam trong khoang

tir 0°C dén 20°C, 0°C dén 10°C, hodc 10°C dén 20°C.
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Phan g gitta diamin va dung dich nuéc axit clohydric c6 thé dugc tién hanh &
ap sudt khi quyén trong thoi gian, vi du, tir 30 phut dén 2 gior cling v6i viée khudy.

La két qua ciia phan Ung gita diamin va dung dich nuéc axit clohydric, ché
phim diamin hydroclorua & dang dung dich nu6c c6 thé thu duoc dudi dang sén

phim phan tng.

Xir Iy ché phdm diamin hydroclorua

Theo mot phuong 4n cla sang ché, quy trinh nay c6 thé con bao gdbm bude xir ly
ché phim diamin hydroclorua sau khi thu dugc ché pham diamin hydroclorua nay.

Vi dy, budc xir Iy ché pham diamin hydroclorua c6 thé bao gbdm it nhit mot
bude trong sd cac budc bao gbm két ta ché pham diamin hydroclorua, loc ché phim
diamin hydroclorua, 1am kho ché phim diamin hydroclorua, va rira ché pham diamin
hydroclorua nay.

Cu thé, dung moéi hitu co thir nhét c6 thé dugc dua vao san phdm phan tng dé
lam két tia ché phdm diamin hydroclorua dang ran. Tac 13, dung mdi hitu co tha
nhét c6 thé 1am két tia ché phdm diamin hydroclorua dang ran thong qua qua trinh
két tinh. Cu thé hon, dung méi hitu co thi nhét ¢6 thé duoc dwa vao san phdm phan
trng, ma dugc lam ngudi va con dugc khudy dé tién hanh phan tng.

Dung moi hitu co thi nhét c6 thé it nhat 1a mot hop chat dugce chon tir nhém bao
gém dietyl ete, diisopropyl ete, dioxan, tetrahydrofuran, metanol, etanol, dimetyl
sulfoxit, dimetylformamit, axetonitril, axeton, tricloetylen, tetracloetan, tricloetanol,
n-butanol, isobutanol, metyl etyl ketont, metyl butyl ketont, isopropanol, hexan,
cloform, va metyl axetat.

Luong (khdi lugng) cia dung mdi hiru co thir nhat duoc dua vao co thé 1a 1 dén
5 14n khéi lrong ctua diamin. Néu luong dugc dua vao nam trong khoang néu trén,
c6 thé ngan ngira duogc viéc st dung dung méi hitu co du trong khi hiéu suit cua
hydroclorua cubi 14 cao. Cu thé, dung moi hitu co thie nhét c6 thé duge dua vao phin
ung véi lugng gép tir 1 dén 2 14n, hodc 1 dén 1,5 14n, khoi luong cia diamin.

Sau khi dung méi hitu co thu nhit duogc dua vao, nhiét dd 1am lanh c6 thé nam
trong khoang tir -10°C dén 10°C hodc nam trong khoang tir -5°C dén 5°C. Ngoai ra,

thoi gian phan Gng bd sung sau khi 1am ngudi c6 thé nam trong khoang tir 30 phut
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dén 2 gid hoac 30 phut dén 1 gio.

Theo vi du cu thé, cac bude (1a) dua dung dich nudce axit clohydric vao thiét bi
phan tmg thit nhét; (1b) dua diamin vao thiét bi phan tmg thir nhat va khudy chung;
va (1c) dua dung méi hitu co thur nhét vao thiét bi phan tng thir nhit va khudy ching
¢6 thé dugc tién hanh mt cach 1an luot.

Cu thé hon, quy trinh nay c6 thé con bao gbm buéc 1am ngudi bén trong cua
thiét bi phan Gng dén nhiét d6 nim trong khoang tir 0°C dén 10°C sau khi dua diamin
vao va trude khi khudy & bude (1b); va 1am ngudi bén trong cua thiét bi phan tng
dén nhiét do ndm trong khoang tir -5°C dén 5°C sau khi dwa dung méi hiru co thir
nhit vao va trude khi khudy & budc (1c).

Sau khi dung mdi hitu co thu nhét dugc dua vao, tach, loc, rira, va 1am kho c6
thé con dugc tién hanh. Vi dy, sau khi dung méi hitu co thit nhét dugc dua vao, 16p
nuéc ¢ thé duogce tach ra, duogc loc, rira, va lam kho dé thu duoc ché phém diamin
hydroclorua dang ran. Viée rira ¢6 thé dugc tién hanh mot hoic nhiéu 1an béng cach
stt dung, vi du, dung mdi c6 chi ) phén cuc béng 5,7 hodc nho hon. Ngoai ra, viéc
1am khd c6 thé duoc tién hanh bang cach 1am khd trong chan khong. Vi du, viéc 1am
kho nay c6 thé duogc tién hanh & nhiét do ndm trong khoang tir 40°C dén 90°C va ap
suit bing 2,0 torr (266,64 Pa) hodc thap hon.

Két qua 13, céc tap chit dugc tao ra ¢ budce tao ra ché phém diamin hydroclorua
c6 thé duge loai ra ciing véi dung mdi hitu co thir nhit. Do vay, quy trinh nay c6 thé
con bao gém budc loai bo céc tap chét duoc tao ra & buédc tao ra ché phém diamin
hydroclorua cing v6i dung moi hitu co thir nhat. Cac tap chit duoc tao ra trong phan
tng dé tao ra ché phim diamin hydroclorua va dugc chura trong dung méi hitu co thi
nhét. Cac tap chit nhu vay c6 thé duogc loai ra béng budc loai bd dung méi hitu co
thir nhit, nho d6 do tinh khiét cua san phim c6 thé dugc tang.

Theo quy trinh néu trén, diamin duogc cho phan tng vé6i dung dich nude axit
clohydric, ma sau d6 né dugc xir ly bd sung nhu két taa, loc, 1am kho, va rira, nho d6
ché phém diamin hydroclorua dang rén c6 thé thu dugce c6 do tinh khiét cao. Trai lai,
trong quy trinh thong thuong trong d6 diamin dugc cho phan Gng véi khi hydro
clorua trong dung mdi hitu co, huyén phu dic ctia diamin hydroclorua thu dugc, ma

khong d& duoc tinh ché.
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Hiéu suét cia ché phdm diamin hydroclorua thu duge nhu vy c6 thé 13 50%
hodc 16n hon, 65% hodc 16n hon, 80% hodc 16n hon, 85% hodc 16n hon, hodc 90%
hoic 16n hon, cu thé ndm trong khoang tir 85% dén 95% hodic nam trong khoang tir
88% dén 92%.

Trong khi do, 16p hitu co co thé dugc tach ra khoi chit phan tmg va duoc tai
tudn hoan duéi dang dung méi hitu co. Do vay, mtc do thu hdi dung méi hitu co thir
nhét c6 thé 1a 80% hodc 16n hon, 85% hoidc 16n hon, hodc 90% hoéc 16n hon, cu thé

nim trong khoang tir 80% dén 95% hoic nam trong khoang tir 80% dén 82%.

Tao ra ché phim diisoxyanat

Ché phim diamin hydroclorua dwgc cho phan tmg véi triphosgen dé thu duoc
ché pham diisoxyanat.

Budce tao ra ché phim diisoxyanat c6 thé bao gbém viéc cho ché pham diamin
hydroclorua, dugc xur ly béng quy trinh bao gdm it nhAt mot budc trong sb cac budc
bao gém két taa, loc, 1am kho, va/hoic rira, phan (g véi triphosgen.

Trong truong hop d6, phan Ung cua ché phim diamin hydroclorua véi
triphosgen c6 thé dugc tién hanh trong dung méi hiru co thit hai.

So db phan tng 2 sau thé hién vi du vé phan tmg & budc nay.

[So @ phan tng 2]

Jrphosgen

Dung mdi hitu co

Trong so dd trén, R 1 vong thom, vong béo, mach béo, va cAu tric teong tu. Vi
du cu thé v& R ¢6 thé 1a xylylen, norbornen, xylylen dd dugc hydro hoa, isophoron,
hoic hexametylen, nhung pham vi cia sang ché khong chi gi6i han & céc hop chét
nay.

Cu thé, ché phdm diamin hydroclorua dugc tao ra trén ddy duoc dua vac dung

mdi hitu co tht hai, dugc cho phan Ung vé6i triphosgen (BTMC,

bis(triclometyl)carbonat), va sau d6 dugc tinh ché dé thu duoc ché pham diisoxyanat.

Cu thé, dung mdi hitu co thir hai c6 thé it nhit 1a mot dung mdi dugc chon tir

nhéom bao gdém benzen, toluen, etylbenzen, clobenzen, monoclobenzen, 1,2-
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diclobenzen (ODCB), diclometan, 1-clo-n-butan, 1-clo-n-pentan, 1-clo-n-hexan,
cloform, cacbon tetraclorua, n-pentan, n-hexan, n-heptan, n-octan, xyclohexan,
xyclopentan, xyclooctan, va metylxyclohexan.

Luong (khéi lwong) ciia dung méi hitu co thr hai dugc dwa vao c6 thé gép 1 dén
5 1an khdi luong cta ché phim diamin hydroclorua. Néu lugng dugc dua vao nim
trong khoang néu trén, co thé ngin ngtra dugc viée st dung dung mdi hitu co du
trong khi hiéu suét ciia diisoxyanat cubi 1a cao. Cu thé, dung mdi hitu co thtt hai c6
thé duoc dwa vao phan tmg véi luong nam trong khoang tir 2 dén 5 14n hodc nam
trong khoang tur 3 dén 5 14n khéi luong ctia ché phim diamin hydroclorua.

Nhiét d phan tmg cta ché pham diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé nam
trong khoang tir 110°C dén 160°C hozc nam trong khoang tir 110°C dén 130°C. Néu
nhiét do phan tmg nam trong khoang néu trén, thi phan tng gifta diamin hydroclorua
va triphosgen c6 thé duogc dién ra mot cach thuan loi, va thi n6 cé thé ngan ngua
duoc viéc tao ra cac tap chit nhu hic in khi diisoxyanat cubi dugc tao ra. Cu thé,
nhiét d6 phan ing cua ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé nam trong
khoang tir 115°C dén 160°C, nim trong khoang tir 115°C dén 140°C, nam trong
khoang tr 115°C dén nhé hon 130°C, ndm trong khoang tir 130°C dén 160°C, nim
trong khoang tir 120°C dén 150°C, nam trong khoang tir 110°C dén 130°C, nim
trong khoang tir 110°C dén nhé hon 130°C, nim trong khoang tir 110°C dén 125°C,
nim trong khoang tir 110°C dén nhé hon 120°C, hodc nam trong khoang tir 120°C
dén 130°C.

Theo moOt phuong an cia sang ché, néu ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom
etyl, cu thé, hop chét c6 cong thic 3, 1a cao, nd gy duc va hé s6 truyén thap. Hop
chét nay c¢6 thé con dugc tao ra trong phan tmg (vi du, phan ing phosgen héa) dudi
cac diéu kién nhiét do cao. Do viy, viéc kiém soat nhiét do phan (g trong khoang
néu trén c6 thé 1a rat quan trong. Néu nhiét do phan ung nho hon 110°C khi ché
phim diamin hydroclorua dugc cho phan g véi triphosgen, thi phan tmg cta ché
pham diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé khong duoc dién ra mot cach thuan
loi, do d6 lam giam hiéu sut. Ngoai ra, néu nhiét do phéan Gng 16n hon 130°C, thi
ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl trong ché pham diisoxyanat c6 thé duoc

tang 1én, nho d6 lam giam céc tinh chét quang hoc ctia vat pham quang hoc.
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Theo mot phuong &n cua sang ché, néu phan tmg cua ché phdm diamin
hydroclorua va triphosgen dugc tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 110°C dén
130°C, thi ham luong benzyl isoxyanat c6 nhom etyl c6 thé dugc diéu chinh mét
cach hiéu qua nim trong khodng tir 1ppm dén 1.000ppm, nho d6 1am ting hiéu sudt
va do tinh khiét. Ngoai ra, néu ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhém etyl, cu thé, 1-
etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen, trong ché phdm diisoxyanat dugc diéu chinh nam
trong khoang néu trén, thi hé s6 truyén 1a m§ man, va cé thé giam mirc do xuat hién
hién tuong héa vang, cac dudng van, va do duc. Ngoai ra, mirc chi s6 khuc xa thich
hop c6 thé dat duge. Do vay, khi ché phim duoc ding dé tao ra vat phdm quang hoc,
thi vat phdm quang hoc c6 thé c6 chat luong cao véi céc tinh chét quang hoc m§ man
cling nhu céc tinh chét co hoc m§ man.

Phén tng cta ché phim diamin hydroclorua véi triphosgen c6 thé dugc tién
hanh trong thoi gian tir 5 gio dén 100 gidr. Néu thoi gian phan (mg nim trong khoang
néu trén, thi thoi gian phan tmg nay 12 khong bi qua dai, va vi€c tao ra cac chét
khong phan tng do tao hop chét phosgen c6 thé dugc giam dén mirc tbi thidu. Cu thé,
phan Ung cua ché phim diamin hydroclorua véi triphosgen c6 thé duoc tién hanh
trong thoi gian nam trong khoang tir 15 gid dén 40 gio, nim trong khoang tir 20 gid
dén 35 gid, hodc nam trong khoang tir 24 gioy dén 30 gio.

Pé 1am vi du cu thé, phan tng cia ché pham diamin hydroclorua v6i triphosgen
¢6 thé duoc tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 110°C dén 160°C trong thoi
gian tir 5 gio dén 100 gio.

Ché phim diamin hydroclorua va triphosgen co6 thé duoc dua vao phan tmg v6i
ty 1€ duong luong nam trong khoang tr 1:1 dén 5. Khi ty 1¢ duong lugng nay nim
trong khoang néu trén, hiéu qua cta phan tng 1a cao, va co thé ngan ngira dugc viéc
lam ting thoi gian phan Gng do viéc dua vao qua nhiu. Cu thé, ché pham diamin
hydroclorua va triphosgen ¢0 thé duoc dua vao phan ung véi ty 1€ duong luong nim
trong khoang tir 1:1,5 dén 4 hodc nim trong khoang tir 1:2 dén 2,5.

Buéce cho ché phdm diamin hydroclorua nay phan tng véi triphosgen ¢6 thé 1an
luot bao gbém viéc tron ché phim diamin hydroclorua vé6i dung méi hitu co thir hai
dé thu dugc dung dich thir nhit; tron triphosgen v6i dung méi hitu co thir hai dé thu

duoc dung dich thir hai; va dua dung dich thir hai vao dung dich tht nhét va khudy
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chiing. Trong trudng hop dé, viéc dua dung dich thir hai va khudy c6 thé duoc tién
hanh & nhiét d6 nam trong khoang tir 110°C dén 160°C hodc nam trong khoang tir
110°C dén 130°C. Ngoai ra, viéc dua dung dich tht hai ndy c6 thé dugc chia thanh
hai hodic nhidu 14n trong tong thoi gian tir 25 gid dén 40 gio. Ngoai ra, & ddy thoi
gian d6i véi mdi 1An dua vao c6 thé nam trong khoang tir 5 gid dén 25 gid hodc nam
trong khoang tir 10 gio dén 14 gid. Ngoai ra, thoi gian dé phan tng thém bang cach
khudy sau khi dua vao c6 th nim trong khoang tir 2 gid' dén 5 gio hodc nam trong
khoang tir 3 gio dén 4 gio.

Theo vi du cu thé, budc cho ché pham diamin hydroclorua nay phan (mg véi
triphosgen co thé 1an lugt bao gdm viéc (2a) dua dung mdi hitu co thir hai vao thiét
bi phan tng thr hai; (2b) tiép theo dua ché pham diamin hydroclorua vao thiét bi
phan ng thir hai va khudy chiing; va (2c) tiép nita dua triphosgen vao thiét bi phan
ung thir hai va khudy chiing.

Cu thé hon, viéc dua triphosgen vao & budc (2¢) c6 thé duogc tién hanh bing
cach dua dung dich vao, trong d6 triphosgen dugc hoa tan trong cing mot dung moi
duéi dang dung mdi hitu co thir hai vao thiét bi phan tmg khi dugc chia thanh hai
hodc nhidu 14n & nhiét d6 nam trong khoang tir 110°C dén 160°C hodc hodc nim
trong khoang tir 110°C dén 130°C trong tong thoi gian tr 25 gidy dén 40 gio.

Trong trudng hop do, thoi gian cho mdi 14n dua triphosgen vao c6 thé nam trong
khoang tir 5 gioy dén 25 gid hodc ndm trong khoang tir 10 gitr dén 14 gio.

Ngoai ra, thoi gian dé phan ting thém bing cach khudy sau khi dua triphosgen
vao ¢6 thé nam trong khoang tir 2 gio dén 5 gio hodc nam trong khoang tir 3 gio dén
4 gio.

Khi phan tng, chit phan tmg c6 thé dugc 1am ngudi & nhiét do nim trong
khoang tir 90°C dén 110°C.

San phidm phan tng thu dugc tir phan tng nay co thé con duoc tach, loc, va
chung cét.

Viéc chung cat c6 thé chira viéc chung cat 1an thi nht va viéc chung cét 1an thtr
hai.

Vi dy, budc tao ra ché pham diisoxyanat con bao gbm viéc chung cAt san pham

phan ung thu duoc bing cach cho ché phiam diamin hydroclorua, cu thé ché phdm
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diamin hydroclorua d& dugc xir Iy, phan Ung voi triphosgen. Viéc chung cht c6 thé
bao gdm viéc chung cét 1an thir nhat & nhiét do nim trong khoang tir 40°C dén 60°C
trong thoi gian 2 gio dén 8 gid va viéc chung ct 1An thir hai & nhiét d6 nim trong
khoang tir 100°C dén 120°C trong thoi gian tir 2 git dén 10 gid. Viéc chung cét lan
thtt nhat va/hodc viéc chung cAt 1an thir hai c6 thé dugc tién hanh & ap suét 0,5 torr
(66,66 Pa) hoic thap hon.

Dung mdi hitu co ¢6 thé duge thu hdi va dugc tai tudn hoan thdng qua viéc
chung cét 14n thi nhét, va diisoxyanat cubi co thé thu dugc thong qua viéc chung cit
1an thir hai.

Ngoai ra, hiéu sudt cta ché phdm diisoxyanat (tho) truéc khi chung cht co thé 1a
80% hoic 16n hon, 85% hoic 16n hon, hodc 90% hodéc 16n hon.

Ngoai ra, hiéu suit ctia ché phdm diisoxyanat thu dugc sau khi chung cht c6 thé
12 80% hodc 16n hon, 85% hoic 16n hon, 90% hoac 16n hon, 95% hodc 16n hon, 98%
hoic 16n hon, hoiac 99% hodc 16n hon.

Theo mdt phuong &n ciia sang ché, ham lugng benzyl isoxyanat ¢c6 nhém metyl
duoc c6 mit trong ché phdm nay c6 thé duoc didu chinh bang cach dua benzyl
isoxyanat c6 nhom metyl vao budc tao ra ché phdm diamin hydroclorua, budc tao ra
ché pham diisoxyanat, va sau khi chung cét 14n thir nh4t hodc sau khi chung cét lan
thit hai & budc tao ra ché phdm diisoxyanat. Theo cach khac, ham luong benzyl
isoxyanat c6 nhém metyl ¢ thé dugc didu chinh bang cach dua benzyl isoxyanat c6
nhém metyl vao trude khi ché phdm diisoxyanat duge tron véi thiol hodc episulfua
trong quy trinh tao ra vét phim quang hoc. Theo cach khac, ham luong benzyl
isoxyanat c6 nhom metyl co6 thé duoc diéu chinh bang cach dwa né vao dudi dang
chia nho theo thoi gian bd sung. Theo cach khac, benzyl isoxyanat ¢6 nhém metyl c6

thé dugc tao ra trong it nhat mot budc clia quy trinh néu trén.

Do mau sic va do trong cia dung dich phan tmg

BuGc tao ra ché phdm diisoxyanat tir ché phim diamin hydroclorua va
triphosgen c6 thé bao gbém buéc (aa) cho ché phdm diamin hydroclorua nay phén
ung voi triphosgen trong thiét bi phan tmg dé thu dugc dung dich phan tng; (ab) do

mau sic va do trong ctia dung dich phan ung; va (ac) thu 14y ché pham diisoxyanat
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tir dung dich phan rng nay.

Trong phan Ung cua ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen, mau sic va do
trong ctia dung dich phan ing co6 thé duge do dé didu chinh cac diéu kién phan ung.

Vi duy, trong phan Ung cla metaxylylendiamin hydroclorua va triphosgen dé thu
dugc metaxylylen diisoxyanat, dung dich phan ung khi b4t d4u phan tng c6 thé 1a
khong mau nhung duc hodc c6 mau tring, va dung dich phan tmg tai thoi diém khi
phan tng ndi chung duogc hoan thanh co6 thé 1a trong sudt hodc gan véi trong sudt véi
mau nau nhat.

Vi du, & budc do mau séc va do trong ctia dung dich phan tng, dung dich phan
tng c6 thé c6 mau nau nhat trong sudt.

Cu thé, dung dich phéan tng c6 thé ¢6 tri s6 L* nam trong khoang tir 45 dén 60,
tri s& a* nim trong khoang tir 3 dén 15, va tri sb b* nam trong khoang tir 15 dén 30
trong phéi mau CIE-LAB. Cy thé hon, dung dich phan tng c6 thé ¢6 tri s6 L* nam
trong khodng tur 50 dén 55, tri s6 a* nam trong khoang tir 5 dén 10, va tri sb b* nam
trong khodng tir 20 dén 25 trong phdi mau CIE-LAB.

Ngoai ra, dung dich phan ung co thé c6 hé sb truyén bang 60% hodc 16n hon,
70% hodc 16n hon, 80% hodc 16n hon, hodc 90% hodc 16n hon, dbi véi anh sang c6
buéc séng 550 nm. Ngoai ra, dung dich phan tng co6 thé c¢6 do duc bé“tng 20% hoac
nho hon, 10% hoic nhd hon, 5% hodc nhé hon, hodc 3% hodc nho hon. Cu thé, dung
dich phan ung co thé c6 hé sb truyén bang 70% hodc 16n hon dbi voi anh sang co
budce song 550 nm va do duc béng 10% hoac nhé hon. Cu thé hon, dung dich phan
g c6 thé c6 hé s§ truyén bang 80% hoic 16n hon dbi véi 4nh sang c6 budc song
550 nm va do duc béng 5% hoac nhé hon.

Mit khac, néu phan tng cua metaxylylendiamin hydroclorua va triphosgen
khong duogc hoan thanh, thi dung dich phan tng co6 thé 1a duc hodc co két taa, va
mau sic c6 thé 1a mau nhat, mau tring, hodc khong mau. Ngoai ra, néu cac phan tng
phu xay ra & muc do dang ké, thi dung dich phan tng c6 thé 12 duc hodc co thé c6
mau khong phai 1a mau néu nhat, vi du, mau néu sam hodc c6 mau sim.

Phén Gng cta ché pham diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé duoc tién hanh
ddng thoi véi bude do mau sic va do trong cia dung dich phan tmg.

Tac 13, trong khi phan Gng cua ché phim diamin hydroclorua va triphosgen
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duoc tién hanh, mau sic va do trong cia dung dich phan tng c6 thé duoc do trong
thoi gian thuec.

Ngoai ra, # do dugc chinh xac hon, mot phén cta dung dich phan tmg c6 thé
duoc thu gom dé do mot cach chinh xdc mau sdc va d6 trong ciia ching. Vi dy, viéc
do mau séc va do trong ctia dung dich phan g c6 thé dugce tién hanh bang cach thu
gom mot phén cta dung dich phan ung va do mau sdc va do trong cia dung dich
phan tng duoc thu gom.

Trong trudng hop d6, duong lugng phan tmg, nhiét 40 phan ung, hodc thoi gian
phan tmg c6 thé dugc didu chinh theo mau séc va do trong cua dung dich phan umg.
Vi duy, thoi gian dé chdm dat phan ung c6 thé dugc xac dinh theo mau sic va do
trong cua dung dich phan tng. Cu thé, thoi gian dé chdm dit phan tng c6 thé 1a lac
sau khi khi dung dich phan Ung chuyén sang mau niu nhat trong sudt.

Pé 1am vi du, thiét bi phén Gng cé thé c6 ctra sd quan sat, va viéc do mau sic va
do trong cta dung dich phan ng ¢6 thé dugc tién hanh thong qua clra s quan sét
nay.

Thiét bi phan tng duoc ndi v&i mot hodc nhiéu téng cta thiét bi ngung tu. Khi
khi dugc tao ra trong thiét bi phan tmg dugc chuyén dén mot hoic nhiéu ting cia
thiét bi ngung tu, thi dung moi hitru co thi hai c6 mat trong khi c6 thé duoc ngung tu
va duoc tai tudn hoan dén thiét bi phan tGng.

Mot hodc nhiéu tﬁng cua thiét bi ngung tu dugc ndi véi thiét bi rira khi tha nhét
va thiét bj rira khi tht hai. Khi chuyén tir thiét bi phan tmg dén mot hogc nhiéu tang
ctia thiét bi ngung tu chira khi hydro clorua va khi phosgen, thiét bi rira khi thir nhét
¢6 thé hoa tan khi hydro clorua trong nudc dé tao ra dung dich nudc, va thiét bi rira
khi tht hai c6 thé trung hoa khi phosgen bang dung dich nuéc NaOH.

Ngoai ra, thiét bi phan tmg dugc ndi v6i mot hodc nhiéu ting cia thiét bi chung
cit. Dung dich phan ung duoc chuyén dén mot hoic nhiu tdng cua thiét bi chung
ct, va mot hodc nhiéu ting cua thiét bi chung cét c6 thé tach ché pham diisoxyanat
va dung mdi hitu co tht hai ra khoi dung dich phan Gng.

Dung méi hitu co tht hai da dugc tich ra ¢ thé dugc tai tudn hoan ding cho
phan tng cua ché pham diamin hydroclorua va triphosgen.

Fig.2 1a hinh v& thé hién thiét b xit Iy ding cho phan tmg ctia ché phdm diamin
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hydroclorua va triphosgen theo mot phwong an dugc 14y 1am vi du cia sang ché.

Trudc tién, thing the nhat (T-1) duoc nap dung méi hiru co thir hai va
triphosgen, va nhiét dd duoc duy tri & mirc khong dbi bang cach hdi lru nuéc néng.
Bén trong cta thiét bi phan tmg (R-1) dugc suc nito, dung mdi hitu co thir hai duge
dua vao d6 cung véi viée khudy, ché phdm diamin hydroclorua dugc dua tir tir vao
d6, va chung duoc khudy trong khi nhiét do bén trong ciia thiét bi phan tmg duoc
duy tri & muc khong doi.

Sau d6, triphosgen trong dung moéi hitu co thir hai dugce dua tir tir vao thiét bi
phéan tmg (R-1) tir thung thir nhét (T-1). Viéc dua triphosgen vao dung méi hitu co
thir hai duoc tién hanh mot 14n hodc duge chia thanh hai hodc nhiéu Ian. Tai thoi
didm do, viéc khudy duoc thuc hién trong khi nhiét 6 bén trong ctia thiét bi phan
g (R-1) dugc duy tri & mirc khéng ddi. Khi hoan thanh viéc dua vao, phan tng bd
sung dugc tién hanh trong khi viéc khudy dugc thire hién trong mot khoang thoi gian
nhit dinh. D& 1am vi du, mau sic va d¢ trong cta dung dich phan g dugc kién tra
bing mit thuong qua cira s6 quan sat (G-1) dugc bb tri trong thiét bi phan tmg (R-1).
Pé 1am vi du khac, mau sic va do trong cia dung dich phan tmg duoc do bang thiét
bi quang hoc qua ctra s6 quan sat (G-1) duoc b tri trong thiét bi phan tng (R-1).
Thiét bi quang hoc nay ¢6 thé bao gdm mdy anh k¥ thuat sd, quang phd ké, va thiét
bi phén tich quang hoc.

Khi (dung moi hitu co thir hai, hydro clorua, phosgen, va cac chét tuong ty) c6
mit bén trong thiét bi phan tng (R-1) dugc chuyén dén thiét bi ngung tu thir nhat (C-
1). Trong thiét bi ngung tu thit nhét (C-1), dung mdi hitu co thtr hai dugc ngung tu
14n thir nhit bing cach 1am ngudi va dugc tai tuAn hoan dén thiét bi phan ing (R-1),
va khi con lai dugc chuyén dén thiét bi ngung tu thtt hai (C-2). Trong thiét bi ngung
tu thtr hai (C-2), dung m6i hitru co thit hai dugc ngung tu 1an th@r hai bang cach lam
ngudi va duogc tai tudn hoan dén thiét bj phan ung (R-1), va khi con lai duoc chuyén
dén thiét bi ngung tu thir ba (C-3). Trong thiét bi ngung tu thir ba (C-3), dung mdi
hitu co thit hai duoc ngung tu 14n thir ba bang cach 1am ngudi va dugc tai tudn hoan
dén thiét bi phan tmg (R-1).

Khi dung mdi hitu co thit hai dugc loai ra trong khi né di qua thiét bi ngung tu

nhiéu giai doan nhu néu trén, khi con lai (hydro clorua, phosgen, va cac chét tuong
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t) dugc chuyén dén thiét bi rira khi thir nhat (S-1). Trong thiét bj rira khi thir nhat
(S-1), khi hydro clorua dugc hoa tan trong nudc dé thu duogc dung dich nudc axit
clohydric va dugc ct giit trong thung thtt hai (T-2), va khi con lai duoc chuyén dén
thiét bi rira khi tht hai (S-2). Trong thiét bi rtra khi thit hai (S-1), phosgen (COCl,)
khi c6 thd dugc trung hoa bing dung dich nuéc natri hydroxit dugc cit giit trong
thung th{ ba (T-3) va dugc loai ra.

Dung dich phan ung thu dugc tu thiét bi phan tmg (R-1) 1an luot duge chuyén
dén thiét bi chung cAt thtr nhat (D-1) va thiét bi chung cét thi hai (D-2). Trong khi
né duge chung cét 1an thir nhét va 13n tht hai, ché phdm diisoxyanat va dung moi
hitu co tht hai duoc tich ra khoi dung dich phan ng.

Dung mdi hitu co thit hai dugc tach ra khéi dung dich phan tng co thé duoc
chuyén dén, va dugc cAt gift trong, thiét bi thu hoi dung mdi (V-1). Sau do, no6 co6 thé
dugc tai tudn hodn ding cho phén Umg cula ché phdm diamin hydroclorua va
triphosgen.

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat dugc tach ra khoi dung dich phan tmg c6 thé

con dugc loc va lam kho dé thu dugc thanh phém.

Quy trinh ché tao vt pham quang hoc

Diisoxyanat duoc diéu ché theo phuong 4n néu trén ¢ thé duoc két hop véi cac
thanh phan khac dé tao ra ché phiam dé& polyme hoa dung cho vat pham quang hoc.

Ché pham d& polyme hoa dung cho vét pham quang hoc bao gbm diisoxyanat;
va benzyl isoxyanat c6 nhém metyl véi lugng ndm trong khoang tir Sppm dén
200ppm, hop chit thom c6 nhom halogen véi lugng nim trong khoang tr 5ppm dén
1.000ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl v6i lugng nam trong khoang tir 1ppm dén
1.000ppm, hozc hdn hop cua ching.

Ché pham dé polyme héa dung cho vét pham quang hoc con bao gbm thiol hodc
episulfua.

Ché phdm dé polyme hoa dung cho vét pham quang hoc ¢6 thé duogc st dung dé
tao ra vat pham quang hoc, cu thé thdu kinh quang hoc. Vi du, ché phim d& polyme
hoa dung cho vét phém quang hoc dugce trdn va duoc gia nhiét va dugc hoa ran trong

khuon dé tao thiu kinh quang hoc.
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Quy trinh tao ra vat phim quang hoc theo mdt phwong 4n cia sang ché bao gdm
budce thit nhit 1a cho diamin phan tmg vé&i dung dich nude axit clohydric dé thu duoc
ché phim diamin hydroclorua; budc thi hai 1a cho ché pham diamin hydroclorua nay
phan g vdi triphosgen & nhiét d6 ndm trong khoang tir 110°C dén 160°C hodc nim
trong khoang tir 110°C dén 130°C d8 thu duoc ché phim diisoxyanat; va budc thir ba
1a tron ché phdm diisoxyanat véi thiol hodc episulfua va polyme héa va hoéa ran san
phim thu dugc trong khudn, trong d6 ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom metyl
nim trong khoang tir S5ppm dén 200ppm, ham luong cta hop chét thom c6 nhom
halogen ndm trong khodng tr 5ppm dén 1.000ppm, hoiic ham lugng benzyl
isoxyanat c6 nhom etyl nim trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm trong ché phim
diisoxyanat nay.

Ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhoém metyl c6 thé dugc didu chinh bang cach
dua benzyl isoxyanat c¢6 nhém metyl trong phan tmg & budc thir nhét, trong phan
trng & budce thi hai, sau khi chung cét 1An thit nhét hodc sau khi chung ct 14n thi hai
& budc thir hai, hodc truéc khi ché phém diisoxyanat dugc tron voi thiol hodc
episulfua & budc thir ba.

Ngoai ra, ham lugng hop chit thom c6 nhom halogen c6 thé dugc diéu chinh
bang cach dua vao hop chit thom c6 nhém halogen trong phén ting & budc thir nhét,
trong phéan tng & bude thir hai, sau khi chung ct 1An tht nhat hodc sau khi chung cit
14n thi hai & buéc thir hai, hodc trudc khi ché phém diisoxyanat dugc tron v6i thiol
hodc episulfua & budc thi ba.

Ngoai ra, diamin 1a xylylendiamin, va ché phim diisoxyanat nay c6 thé con
chira xylylen diisoxyanat.

Thiol ¢6 thé 14 polythiol chira hai hodc nhiéu nhém SH. N6 c6 thé 1a hop chat
béo, vong béo, hodc nhan thom. Episulfua co thé ¢6 hai hodc nhiéu nhom thioepoxy.
N6 c6 thé 13 hop chit béo, vong béo, hodc nhén thom.

Vi du cu thé vé thiol bao gébm bis(2-mercaptoetyl) sulfua, 4-mercaptometyl-1,8-

dimecapto-3,6-dithiaoctan, 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)propan-1-thiol, 2,2-
bis(mercaptometyl)-1,3-propandithiol, tetrakis(mercaptometyl)metan, 2-(2-
mercaptoetylthio)propan-1,3-dithiol, 2-(2,3-bis(2-

mercaptoetylthio)propylthio)etanthiol, bis(2,3-dimecaptopropanyl) sulfua, bis(2,3-
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dimecaptopropanyl) disulfua, 1,2-bis(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropan, 1,2-
bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropylthio)etan, bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-
mercaptopropyl) sulfua, bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropyl) disulfua, 2-
(2-mercaptoetylthio)-3-2-mercapto-3-[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-

propylthio]propylthio-propan-1-thiol, 2,2-bis-(3 -mercapto-propionyloxymetyl)-butyl

este, 2-(2-mercaptoetylthio)-3-(2-(2-[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-
propylthio]etylthio)etylthio)propan-1-thiol, (4R,11S)-4,11-bis(mercaptometyl)-
3,6,9,12-tetrathiatetradecan-1,14-dithiol, (S)-3-((R-2,3-
dimecaptopropyl)thio)propan-1,2-dithiol, (4R,14R)-4,14-bis(mercaptometyl)-
3,6,9,12,15-pentathiaheptan-1,17-dithiol, (S)-3-((R-3-mercapto-2-((2-
mercaptoetyl)thio)propyl)thio)-2-((2-mercaptoetyl)thio)propan-1-thiol, 3,3'-
dithiobis(propan-1,2-dithiol), (7R,118)-7,11-bis(mercaptometyl)-3,6,9,12,15-
pentathiaheptadecan-1,17-dithiol, (7R,12S)-7, 12-bis(mercaptometyl)-3,6,9,10,13,16-
hexathiaoctadecan-1,18-dithiol, 5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-

trithiaundecan,  4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,8-
dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, pentaerythritol  tetrakis(3-
mercaptopropionat),  trimetylolpropan  tris(3-mercaptopropionat), pentaethritol
tetrakis(2-mercaptoaxetat), bispentaerythritol-ete-hexakis(3-mercaptopropionat),
1,1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan, 1,1 ,2,2-tetrakis(mercaptometylthio)etan,
4,6-bis(mercaptometylthio)-1,3-dithian, ~ 2-(2,2-bis(mercaptodimetylthio)etyl)-1,3-
dithian, 2,5-bismercaptometyl-1,4-dithian, bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-
1,11-dithiol.

Vi du, thiol c6 thé 13 2-(2-mercaptoetylthio)propan-1,3-dithiol, 2,3-bis(2-
mercaptoetylthio)propan-1-thiol, 2-(2,3-bis(2-mercaptoetylthio)propylthio)etanthiol,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropan, 1,2-bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-
mercaptopropylthio)-etan, bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropyl) sulfua, 2-
(2-mercaptoetylthio)-3-2-mercapto-3-[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthi0)-
propylthio]propylthio-propan-1-thiol, 2,2'-thiodietanthiol, 4.1 4-bis(mercaptometyl)-
3,6,9,12,15-pentathiahectadecan-1,17-dithiol, 2-(2-mercaptoetylthio)-3-[4-(1-{4-[3-
mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-propoxy]-phenyl}-1-metyletyl)-phenoxy]-propan-

1-thiol, pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat), pentaerythritol mercaptoaxetat,
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trimetanolpropantrismercaptopropionat, glyxerol trimecaptopropionat,
dipentaerythritol hexamercaptopropionat, hodc 2,5-bismercaptometyl-1,4-dithian.

Thiol ¢6 thé 1a mdt hodc hai hodc nhiéu hop chét bt ky trong sb cac hop chét
dugc 1iy 1am vi du, nhung pham vi clia sang ché khong chi gi6i han & cac hop chét
nay.

Ngoai ra, vi du cu thé vé episulfua bao gbm bis(B-epithiopropylthio)metan, 1,2-
bis(B-epithiopropylthio)etan, 1,3-bis(B-epithiopropylthio)propan, 1,2-bis(pB-
epithiopropylthio)propan, 1-(B-epithiopropylthio)-2-(B-
epithiopropylthiometyl)propan, 1,4-bis(B-epithiopropylthio)butan, 1,3-bis(pB-
epithiopropylthio)butan, 1-(B-epithiopropylthio)-3-(B-epithiopropylthiometyl)butan,

1,5-bis(B-epithiopropylthio)pentan, 1-(B-epithiopropylthio)-4-(B-
epithiopropylthiometyl)pentan, 1,6-bis(B-epithiopropylthio)hexan, 1-(B-
epithiopropylthio)-5-(B-epithiopropylthiometyl)hexan, 1 -(B-epithiopropylthio)-2-[(2-
B-epithiopropylthioetyl)thio]etan, 1-(B-epithiopropylthio)-2-[[2-(2-B-
epithiopropylthioetyl)thioetyl]thio]etan, tetrakis(B-epithiopropylthiometyl)metan,
1,1,1-tris(B-epithiopropylthiometyl)propan, 1,5-bis(B-epithiopropylthio)-2-(B-
epithiopropylthiometyl)-3-thiapentan, 1,5-bis(B-epithiopropylthio)-2,4-bis(p-
epithiopropylthiometyl)-3-thiapentan, 1-(B-epithiopropylthio)-2,2-bis(p-
epithiopropylthiometyl)-4-thiahexan, 1,5,6-tris(B-epithiopropylthio)-4-(B-
epithiopropylthiometyl)-3-thiahexan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-4-(B-

epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-4,5-bis(p-
epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-4,4-bis(p-
epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-2,4,5-tris(B-
epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-2,5-bis(B-
epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,9-bis(B-epithiopropylthio)-5-(B-
epithiopropylthiometyl)-5-[(2-B-epithiopropylthioetyl)thiometyl]-3,7-ditian0nan,
1,10-bis(B-epithiopropylthio)-5,6-bis[(2-B-epithiopropylthioetyl)thio]-3,6,9-
trithiadecan, 1,11-bis(B-epithiopropylthio)-4,8-bis(B-epithiopropylthiometyl)-3,6,9-
trithiaundecan, 1,11-bis(B-epithiopropylthio)-5,7-bis(B-epithiopropylthiometyl)-
3,6,9-trithiaundecan, 1,11-bis(B-epithiopropylthio)-5,7-[ (2-B-
epithiopropylthioetyl)thiometyl]-3,6,9-trithiaundecan, 1,1 1-bis(B-epithiopropylthio)-
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4,7-bis(B-epithiopropylthiometyl)-3,6,9-trithiaundecan, 1,3-bis(B-
epithiopropylthio)xyclohexan, 1,4-bis(B-epithiopropylthio)xyclohexan, 1,3-bis(B-
epithiopropylthiometyl)xyclohexan, 1,4-bis(B-epithiopropylthiometyl)xyclohexan,
bis[4-(B-epithiopropylthio)xyclohexyl]metan, 2,2-bis[4-(B-
epithiopropylthio)xyclohexyl]propan, bis[4-(B-epithiopropylthio)xyclohexyl] sulfua,
2,5-bis(B-epithiopropylthiometyl)-1,4-dithian, 2,5-bis(p-
epithiopropylthioetylthiometyl)-1,4-dithian, 1,3-bis(B-epithiopropylthio)benzen, 1,4-
bis(B-epithiopropylthio)benzen, 1,3-bis(B-epithiopropylthiometyl)benzen, 1,4-bis(B-
epithiopropylthiometyl)benzen, bis[4-(B-epithiopropylthio)phenyl]metan, 2,2-bis[4-
(B-epithiopropylthio)phenyl]propan, bis[4-(B-epithiopropylthio)phenyl] sulfua, bis[4-
(B-epithiopropylthio)phenyl] sulfmdt, va 4,4'-bis(B-epithiopropylthio)biphenyl.

Episulfua c6 thé 1a mot hodc hai hodc nhiéu hop chit bt k¥ trong sb cac hop
chét dugc 14y 1am vi du, nhung pham vi cia sang ché khéng chi gi6i han & cac hop
chat nay. Ngoai ra, episulfua co thé 12 hop chit trong d6 it nhét mot trong sb cac
nguyén tt hydro trong nhom thioepoxy ctia né dugc thé bang nhém metyl.

Ché phim d& polyme héa dung cho vat pham quang hoc ¢6 thé chira ché pham
diisoxyanat va thiol hodc episulfua & trang thai hdn hop hoidc & trang thai riéng biét.
Titc 13, trong ché phim d& polyme hoa, ching c¢6 thé & trang thai dugc hoa hop tiép
xuc voi nhau hodc duoc tach ra khoi nhau sao cho chung khong tiép xuc véi nhau.

Ché phdm d& polyme héa dung cho vét pham quang hoc ¢6 thé chira thiol hozc
episulfua va ché pham diisoxyanat voi ty 1€ khéi lrong nam trong khoang tir 2:8 dén
8:2, nam trong khoang tir 3:7 dén 7:3, hodc nim trong khoang tir 4:6 dén 6:4.

Chét xtc tac, chat don mach, chét tao lién két ngang, chit 1am 4n dinh tia cuc
tim, chét chéng oxy hoa, chét chéng tao mau, thudc nhudm, chit don, chét giai
phong, va tuong tu co thé con dugc bd sung tuy thudc vao muc dich ma ché phém dé
polyme héa dung cho vt pham quang hoc va vat pham quang hoc duge ché tao.

Thiol hodc episulfua dugc tron voi ché phdm diisoxyanat va cc chét phu gia
khéc, ma duge khir bot, durge phun vao khudn, va dugc polyme héa tir tir trong khi
nhiét d6 dugc nang dan lén tur thip dén cao. Nhua dugc hoa ran bing cach gia nhiét
dé tao ra vat phém quang hoc.

Nhiét do polyme hod cé thé, vi du, nam trong khoang tir 20°C dén 150°C, cu thé
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12 ndm trong khoéng tir 25°C dén 120°C. Ngoai ra, chét xuc tac phan tng, ma thudng

35/55

duoc st dung dé tao ra polythiouretan, c6 thé dugce sir dung dé kiém soét tbc @6 phan -

tng. Vi du cu thé vé chét xtic tac phan tng 1a nhu dugc 14y 1am vi du trén day.

Ngoai ra, néu can, vat phém quang hoc dugc ché tad nhu vay c6 thé duoc xu ly
vét Iy hodc hoa hoc nhu phu chéng phan xa, ting cung, ting cuong kha ning chiu
mai mon va kha nang chiu hoa chét, chéng swong mu, danh bong bé mit, xur ly

chdng tinh dién, x1r 1y tao 16p phu cung, xir ly chéng phan xa, va xit Iy nhuém mau.

Vat phim quang hoc

V4t pham quang hoc theo mdt phuong 4n clia sing ché bao gdm polythiouretan
duge polyme hoa tur ché phdm diisoxyanat va thiol hodc episulfua, trong d6 ham
luong benzyl isoxyanat c6 nhom metyl nam trong khoang tir Sppm dén 200ppm,
ham luong cua hgp chét thom c6 nhém halogen nim trong khoang tir 5ppm dén
1.000ppm, hozic ham lugng benzyl isoxyanat c6 nhom etyl nam trong khoang tir
1ppm dén 1.000ppm trong ché phim diisoxyanat nay.

Vat phdm quang hoc nay khong chi ¢6 d trong, chi sb khiic xa, va chi s6 mau
vang m¥ man, ma con c6 kha nang lam tang d¢ bén chéng va dap va ngin nglra viée
xuét hién cac dudng van va bi duc.

Vi du, vat phim quang hoc ndy c6 thé c6 chi sd khuc xa bang 1,55 hodc 16n hon,
cu thé chi sb khiic xa nam trong khoang tir 1,55 dén 1,77. Ngoai ra, vat phim quang
hoc nay c6 thé c6 chi s6 Abbe nam trong khoang tir 30 dén 50, cu thé nim trong
khoang tu 30 dén 45 hodc nam trong khoang tir 31 dén 40. Ngoai ra, vat phim quang
hoc nay c6 thé c6 mac do truyén sang béng 80% hodc 16n hon, 85% hodc 16n hon,
hoic 87% hodc 16n hon, d6 cé thé 1a téng mic do truyén sang. Ngoai ra, vat pham
quang hoc nay ¢6 thé c6 chi s6 mau vang (Y.1.) bang 30 hodc nho hon, bang 25 hoic
nho hon, béng 22 hodc nhd hon, hodc béng 20 ho#c nh6 hon, vi du, nam trong
khoang tur 1 dén 25 hodc nim trong khoang tir 10 dén 22. Cu thé, vat phim quang
hoc nay c6 thé c6 hé s6 truyén bang 85% hodc 16n hon va chi s6 mau vang bang 22
hodac nho hon.

Ngoai ra, vat pham quang hoc nay c6 thé ¢ ning luong chéng va dap m§ man

nam trong khoang thich hop. Nang lugng chéng va dap c6 thé dugc do bang thé
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ning clia m{t vat ning ma lam v& mau dugc tao ra dudi dang dia c6 duong kinh 80
mm va d day 1,2 mm khi céc vién bi bang thép c6 khdi lugng khéac nhau dugce cho
roi xuéng d6 theo trinh tu tir vién bi ndng dén vién bi ning tir 6 cao 127 cm & nhiét
do 20°C theo cac ti€u chuén thir nghiém cua US FDA. Cu thé, mdi vién bi béng thép
vién c6 khdi lwong 16 g, 32 g, 65 g, 100 g, 200 g, hodc 300 g duge sir dung trong thir
nghiém tha bi tir cac dd cao khac nhau dé do thé ning khi vt phim quang hoc, cu
thé 1a thau kinh quang hoc, bi v&. Vi du, thé nang (Ep) 12 0,2 (J) (Ep = mgh = 0,016
x 9,8 x 1,27 = 0,2 (J)) d6i v6i 16 g va 127 cm theo tiéu chudn FDA. Néu méu vuot
qua thir nghiém tha vién bi bing thép ning 16 g, thi thé ning (Ep) duoc tinh todn
bang cach sit dung vién bi thép bang 32 g. Néu tmAu vuot qua thir nghiém nay, mdi
vién bi bang thép c6 khéi luong 65 g, 100 g, 200 g, hodc 300 g 14n lugt duoc sir
dung @& do thé ning khi mAu nay cubi cing b vo.

Vat phdm quang hoc theo mdt phuong 4n ciia sang ché c6 ning luong chdng va
dap m§ man (E) nhu duogc do bang phuong phap néu trén, nam trong khoang tir 0,3 J
dén 3,0 J, nam trong khoang tir 0,4 J dén 3,0 J, nam trong khoang tir 0,4 J dén 2,57,
nam trong khoang tir 0,6 J dén 3,0 J, ndm trong khoang tir 0,6 J dén 2,8 J, nam trong
khoang tir 0,8 J dén 2,8 J, nam trong khoang tir 0,8 J dén 2,5 J, nam trong khoang tir
0,47] dén 4,0 J, nam trong khoang tir 0,4 J dén 3,77, nam trong khoang tir 0,6 J dén
4,017, nam trong khoang tir 0,6 J dén 3,7 T, hoic nam trong khoang tir 0,8 J dén 1,6 J.

Do vy, ché pham diisoxyanat chira ham luong cu thé cua benzyl isoxyanat c6
nhém metyl, hop chét thom c6 nhom halogen, hodc benzyl isoxyanat c¢6 nhom etyl
duoc st dung dé tao ra vat pham quang hoc, nhd d6 cai thién céc tinh chét quang hoc
bang cach ngin nglra sy xuét hién hoa vang, cac duong van, va hién tuong duc va
dong thoi con 1am ting cac tinh chét co hoc nhu do bén chdng va dap. C6 thé ¢6 loi
néu n6 dugc st dung dé ché tao thau kinh chit luong cao dung cho kinh mit, ding

cho camera, va cac thdu kinh tuong tu khéc.
Vi du thuwc hién sang ché

Dudi day, cac phuong an cu thé hon dugc minh hoa, nhung pham vi clia sing

ché khong chi giGi han ¢ cdc phuong an nay.
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Vidu 1-1

Buéc 1: Tao ra ché pham diamin hydroclorua

Thiét bi phan tmg loai 4 cd c6 dung tich 5 lit, dugc nap 1009,4 g (9,46 mol)
dung dich nuéc chira 35% axit clohydric, tiép d6 la giam nhiét d6 bén trong cla thiét
bi phan Ung xubng 15°C cling v6i viée khudy. Trong khi nhiét d cua thiét bi phan
ung dugc duy tri thip hon 60°C, 600,0 g (4,4 mol) metaxylylendiamin (m-XDA)
dugc dua vao trong thoi gian 1 gio. Khi hoan thanh viéc dua vao, nhiét do bén trong
cta thiét bi phan tmg dugc gidm xubng 10°C, va hdn hgp nay duge khudy trong thoi
gian 1 gid. Sau d6, 1.320 g dung moéi hiru co la tetrahydrofuran dugc dua vao, va
nhiét d6 bén trong cia thiét bi phan tmg dugc giam xudng -5°C, tiép do 1a khudy
trong thoi gian 1 gid. Khi hoan thanh phan tGng, né dugc loc chén khong nho st
dung thiét bi loc, va tetrahydrofuran da dugc loc dugc thu hdi dé tai sir dung. Mirc
do thu hdi tetrahydrofuran 1a 82%. Sau khi loc chén khong, thu dugc ché phdm
metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua. Dé loai bo dung mdi hitu co va nude con
lai, viéc 1am kho dugc thyc hién trong diéu kién nhiét do bén ngoai cuia thiét bi phan
g 12 90°C va ap sudt bom chan khong 1a 0,1 torr (13,332 Pa) d8 thu dugc ché pham
metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua thanh pham.

Budc 2: Tao ra ché pham diisoxyanat

Thiét bi phan tng A dugc nap 800 g ché pham m-XDA hydroclorua dugc didu
ché trén day va 3.550 g orthodiclobenzen (ODCB), tiép d6 1a nang nhiét do bén
trong cta thiét bi phan tng dén khoang 125°C ciing véi viéc khudy. Thiét bi phan
tmg B duoc nap 950 g triphosgen (BTMC) va 800 g ODCB, duoc khudy & nhiét do
khoang 60°C dé hoa tan. Trong khi nhiét d6 duoc duy tri & 125°C sao cho khong dé

1am két tia, n6 dugc bd sung timg giot vao thiét bi phan tmg A trong thdi gian 24 gio.

Khi hoan thanh viéc bd sung timng giot, hdn hop nay duoc khudy trong thoi gian 4
gio. Khi hoan thanh phan tmg, khi nito' duoc thdi vao dung mdi bang cach suc &
nhiét d6 125°C dé loai khi. N6 dugce lam ngudi dén 10°C, va cac chét ran con lai
duogc loc qua xelit. Sau d6, dung méi hiru co (ODCB) duoc loai ra, va m-XDI dugc

tinh ché bang cach chung cét trong cac didu kién chung cit sau. Viéc loai bé dung
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mbi hitu co (viéc chung cét 1an thu nhét) duoc tién hanh trong thoi gian 8 gior & ap
suét 0,5 torr (66,66 Pa) hodc thip hon va nhiét d6 60°C. Viéc chung cat m-XDI (viéc
chung cét 1in thr hai) dugc tién hanh trong thoi gian 10 gid & ap suit 0,1 torr
(13,332 Pa) hodc thap hon va nhiét do 120°C. 3-metylbenzyl isoxyanat duoc bd sung
sau khi chung cAt (viéc chung cAt 1in thtr hai) dé thu dugc ché phdm m-XDI, trong

d6 ndng d6 ctia 3-metylbenzyl isoxyanat trong ché pham duoc didu chinh dén Sppm.

Ché tao vét phdm quang hoc

49,3 ph?m khéi lugng 4,8-bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-1,11-dithiol,
50,7 ph?ln khéi luong ché phém m-XDI dugec tao ra trén day, 0,01 phﬁn khéi luong
dibutyltin diclorua, va 0,1 phin khéi lwong chét giai phong phosphat este (ZELEC®
UN Stepan) dugc tron ddng nhit, dugc khir bot & ap suét 600 Pa trong thoi gian 1
gi0, dugc loc qua thiét bi loc Teflon loai 3 pm, va dugce phun vao khudn duge lam tur
khudn thuy tinh va biang dan. Khuén nay dugc duy tri ¢ nhiét do 25°C trong thoi
gian 8 gio va duoc gia nhiét tur tur dén 130°C & tbc do khong ddi trong thoi gian 8 gio,
va qua trinh polyme hoa dugc tién hanh & nhiét dd 130°C trong thoi gian 2 gio. Cac
vat dic duge thao ra khoi khuén va dugce hoa ran tiép ¢ nhiét o 120°C trong thoi

gian 2 gi® dé thu dugc thau kinh quang hoc (hoac vat phim quang hoc).

Céc vi du tir 1-2 dén 1-7
Ché phdm m-XDI va théu kinh quang hoc thu dugc theo cuing cach nhu trong vi
du 1-1, chi khac 1a thoi gian va ndéng do cia 3-metylbenzyl isoxyanat dugc dua vao

duge diu chinh nhu dugc thé hién trong Bang 1 dudi day.

Céc vi du so sanh 1-1 dén 1-7
Ché phdm m-XDI va thau kinh quang hoc thu dugc theo cung cach nhu trong vi
du 1-1, chi khéc 1a thoi gian va ndéng do ctia 3-metylbenzyl isoxyanat dugc dua vao

dwoc didu chinh nhu dugce thé hién trong Bang 1 dudi day.

Phuong phap danh gia

Céc vi du va vi du so sanh dugc danh gia nhu sau.
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(1) chi s6 khiic xa (nd20)

Chi sb khuc xa pha rin (nd20) dugc do & nhiét do 20°C bﬁng khtic xa ké DR-M4
ctia Abbe.

(2) Chi s6 mau vang (Y.L.) va mirc do truyén sang

ThAu kinh quang hoc dugc ché tao dudi dang hinh tru c6 ban kinh 16 mm va
chidu cao 45 mm. Anh séng dugc truyén theo huéng chidu cao dé do chi s6 mau
vang va hé sd truyén. Chi s6 mau vang dugc tinh toan theo phuong trinh sau dua trén
cac tri s6 cia x va y, 1a céc két qua do duoc.

[Phuong trinh 1]

Y .1 = (234x + 106y)/y

(3) Pudng van

Thau kinh ¢6 duodng kinh 75mm véi -2,00 va -8,00 D duoc tao ra. Anh sang tu
ngudn 4nh 1a dén thuy ngén dugc truyén qua thAu kinh nay. Anh séng truyén qua nay
duoc chiéu vao tAm mau tréng, va su c6 mit hay khong c6 mat sy phan quang dugc
kiém tra béng mét dé xac dinh mic do tao dudong van.

(4) D6 duc (40 mo)

Théu kinh d3 duge hoa rin dugc chiéu vao may chiéu trong phong tdi dé quan
sat xem thau kinh c6 bi duc hodc c6 chét 1am md& duc bét ky bﬁng mét thuong hay
khong.

Khong duc: thAu kinh khong bi duc va khong c6 chit 1am duc

Duc: thau kinh bi duc hoic ¢ chit 1am duc

(5) Do bén chéng va dap

bo bén chéng va dap duoc do dudi dang thé ning cua mot vat ngng ma lam vo
mAu duoc tao ra dudi dang dia c6 duong kinh 80 mm va do day 1,2 mm khi céc vién
bi bang thép c6 khdi lwgng khac nhau dugc cho roi xubng d6 theo trinh tu tir vién bi
nang dén vién bi nang tir 40 cao 127 cm & nhi€t do 20°C theo cac tiéu chudn thir
nghiém cta US FDA.

M>5i vién bi bang thép c6 khéi lugng 16 g, 32 g, 65 g, 100 g, 200 g, hodc 300 g
duoc st dung trong thir nghiém tha bi tir cic d6 cao khac nhau dé do thé nang khi
thau kinh bi vo.

Vi du tinh toan 1: Thé ning (Ep) dbi véi 16 g va 127 cm theo tiéu chuin FDA
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Ep =mgh=0,016 x 9,8 x 1,27=0,2(J)

Vi du tinh toan 2: Thé ning dbi v6i 67 g va 127 cm theo céc tiéu chuén an toan

cbng nghiép
Ep =mgh = 0,067 x 9,8 x 1,27 =0,83 (J)
Béang 1
rp‘-xylylen 3-metylbenzyl isoxyanat Théau kinh quang hoc
| o [ psocts | oune o | E5 | .| o
uong) dép (J)

Vidul-1| 99,9 Ciiﬁ;ﬁgt 5ppm | Khong | Khong | 91% | 19 | 047
Vidul-2| 99,9 Tr‘ifgnkhi Sppm Khéng | Khong | 91% | 19 | 0417
Vidu 1-3 99,9 ctsuillllgkl;gt 20ppm Khong | Khong | 91% 20 0,87
Vidu 14 99,9 Trut;'ygnkhi 20ppm Khong | Khong | 90% 19 0,87
Vidu 1-5 99,9 ciﬁ‘;ﬁgt 150ppm Khoéng | Khong | 90% 19 1,27
Vidul-6| 99,9 T“ifgnkhi 150ppm | Khong | Khong | 89% | 20 | 1,2]
Vidul-7| 99,9 cggﬁiﬁt 200ppm | Khong | Khong | 89% | 21 | 251
2;;?1‘-‘1?‘1’ 99,9 Kh;‘;%g bo 0,0 Khong | Khong | 91% | 20 | 027
:giliulfg 99,9 Cﬁi‘;ggt 1ppm Khong | Khong |  90% 20 0,217
:gnfl‘-lig 99,9 Tr‘i”fgnkhi Ippm Khong | Khong | 91% | 20 | 021
:;ini‘-‘lfz 99,9 cﬁiﬁﬁi& 3-4ppm | Khong | Khéng | 91% | 20 | 027
Z;in‘li]‘-‘lf‘; 99,9 T”:fgnkhi 3-4ppm | Khéng | Khong | 91% | 19 | 027
;;i“lfg 99,9 Cﬁi‘;édc‘gt 220ppm | Khong | C6 84% | 20 | 2,51
:;iui(; 99,9 Tr‘ifgnkhi 220ppm | Khéng | C6 84% | 20 | 2,57

Nhu ¢6 thé thiy dugc tir bang néu trén, vat pham quang hoc 12 thau kinh quang

hoc dugc ché tao bang cach sir dung ché pham diisoxyanat trong cac vi du cua sang

ché nay c6 do bén chéng va dip m§ man trong khoang thich hop so voi thau kinh

quang hoc trong cac vi du so sanh, va ching chiung khong cé cac duong van va bi

duc.

40



43506

Cu thé, thdu kinh quang hoc trong céc vi du 1-1 dén 1-7, ching khong c6 céc
duong van va bi duc, hé sb truyén cao béng 89% hodc 16n hon, chi s6 mau vang thép,
va d6 bén chéng va dap 12 m§ man vi c6 nang luong chéng va dap 12 m§ mén nim
trong khoang tir 0,4 J dén 2,517.

Trong khi do, cac két qua tuong ty thu dugc bat ké 3-metylbenzyl isoxyanat
duoc bd sung trude khi ché pham diisoxyanat dugc tron v6i thiol hodc episulfua
hoic sau khi chung cét.

Tréi lai, trong cac vi du so sanh 1-1 dén 1-5, trong @6 ham lugng 3-metylbenzyl
isoxyanat 13 4ppm hodc nhé hon, do bén chng va dap la rat thap bang 0,2 J mic du
cac duong van va hién tugng duc da khong xay ra.

Trong khi d6, trong céc vi du so séanh 1-6 va 1-7, trong d6 ham luong 3-
metylbenzyl isoxyanat la rAt 16n, bang 220ppm, thi bi duc, va hé sb truyén rét thap
chi 1a 85% hodc nhé hon.

Do d6, ché pham diisoxyanat theo mdt phuong 4n cua sang ché ¢c6 céc tinh chat
quang hoc ciing nhu cic tinh chét co hoc m¥ man khi dugce dung dé tao ra thau kinh

quang hoc. Do vdy, n6 thich hop dé dung 1am thau kinh quang hoc chét lugng cao.

Vidu 2-1

Budce 1: Tao ra ché pham diamin hydroclorua

Thiét bi phan tmg loai 4 ¢ c6 dung tich 5 lit dugc nap 1009,4 g (9,46 mol) dung
dich nu6c chita 35% axit clohydric, tiép d6 12 gidm nhiét do bén trong cta thiét bi
phén tng xubng 15°C cling véi viée khudy. Trong khi nhiét do cua thiét bi phan tng
duoc duy tri thdp hon 60°C, 600,0 g (4,4 mol) metaxylylendiamin (m-XDA) duogc
dua vao trong thoi gian 1 gio. Khi hoan thanh viéc dua vao, nhiét d6 bén trong cua
thiét bi phan tmg dugc giam xubng 10°C, va hon hegp nay duge khudy trong thoi gian
1 gio. Sau d6, 1.320 g dung méi hiru co 1a tetrahydrofuran dugc dua vao, va nhiét do
bén trong cla thiét bi phan tng dugc giam xubng -5°C, tiép do 1a khudy trong thoi
gian 1 gio. Khi hoan thanh phan tmg, né dugc loc chan khong nho st dung thiét bi
loc, va tetrahydrofuran da dugc loc dugce thu hoi dé tai st dung. Murc do thu hoi
tetrahydrofuran 1a 82%. Sau khi loc chan khong, thu dugc metaxylylendiamin (m-

XDA) hydroclorua ché pham. Dé loai bé dung moi hitu co va nude con lai, viéc lam
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khé duge thuc hién trong didu kién nhiét d6 bén ngoai clia thiét bi phan img 1a 90°C
va ap sult bom chan khong 12 0,1 torr (13,332 Pa) @8 thu duoc ché phim thanh phim
metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua.

Budc 2: Tao ra ché phim diisoxyanat

Thiét bi phan tmg A dugc nap 800 g ché pham m-XDA hydroclorua dugc didu
ché trén day va 3.550 g orthodiclobenzen (ODCB), tiép d6 1a ning nhiét d6 bén
trong cua thiét bi phan Gng dén khoang 125°C clng véi viée khudy. Thiét bi phan
tmg B dugc nap 950 g triphosgen (BTMC) va 800 g ODCB, duoc khudy & nhiét do
khoang 60°C d& hoa tan. Trong khi nhiét d0 dwoc duy tri & 125°C sao cho khong dé
1am két ta, n6 dugc bd sung timg giot vao thiét bi phan tmg A trong thoi gian 24 gio.
Khi hoan thanh viéc b sung timg giot, hon hop nay dugc khudy trong thoi gian 4
gid. Khi hoan thanh phan tmg, khi nito dugc thdi vao dung mdi bang cach suc &
nhiét d6 125°C dé loai khi. N6 duoc 1am ngudi dén 10°C, va cdc chat rén con lai
duoc loc qua xelit. Sau d6, dung moéi hitu co (ODCB) duogc loai ra, va m-XDI duogc
tinh ché bang cach chung ct trong cac diéu kién chung cit sau. Viéc loai b dung
mdi hitu co (viée chung cat 1An thir nh4t) dugc tién hanh trong thoi gian 8 gio & ap
suét 0,5 torr (66,66 Pa) hodc thp hon va nhiét d 60°C. Viéc chung cat m-XDI (viéc
chung cat lan thir hai) dugc tién hanh trong thoi gian 10 gio & ap sudt 0,1 torr
(13,332 Pa) hoiic thip hon va nhiét do 120°C. 1,3-bis(clometyl)benzen dugc bd sung
sau khi chung cit (viéc chung cAt 1an thir hai) dé thu dugc ché phém m-XDI, trong

d6 ndéng do ctia 1,3-bis(clometyl)benzen trong ché phim dugc diéu chinh dén Sppm.

Ché tao vat phém quang hoc

49,3 phﬁn khdi lugng 4,8-bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-1,11-dithiol,
50,7 phan khéi luong ché pham m-XDI dugc tao ra trén déy, 0,01 phan khéi lugng
dibutyltin diclorua, va 0,1 phén khéi lugng chét giai phong phosphat este (ZELEC®
UN Stepan) dugc tron dbng nhét, dugc khir bot & ap suét 600 Pa trong thoi gian 1
gio, dugc loc qua thiét bi loc Teflon loai 3 um, va dugc phun vao khudn dugc lam tir
khuon thuy tinh va bang dan. Khudn nay dwoc duy tri & nhiét do 25°C trong thoi
gian 8 gid va dugc gia nhiét tir tir dén 130°C & toc do khong doi trong thoi gian 8 gio,
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va qua trinh polyme hoa duoc tién hanh & nhiét d6 130°C trong thoi gian 2 gid. Cac
vat dic duge thio ra khéi khuén va dugc hoa ran tiép & nhiét do 120°C trong thoi

gian 2 gio dé thu dugc thiu kinh quang hoc (hodc vat phadm quang hoc).

Chc vi du tir 2-2 dén 2-12
Ché pham m-XDI va thau kinh quang hoc thu dugc theo cing cach nhu trong vi
du 2-1, chi khac 1a thoi gian va ndng d6 cua 1,3-bis(clometyl)benzen dugc dua vao

duge diéu chinh nhu dugc thé hién trong Bang 2 dudi day.

Céc vi du so sanh tir 2-1 dén 2-7
Ché phdm m-XDI va th4u kinh quang hoc thu dugc theo cing cach nhu trong vi
du 2-1, chi khac 1a thoi gian va néng do cua 1,3-bis(clometyl)benzen dugc dua vao

duoc diu chinh nhu duge thé hién trong Bang 2 dudi déy.

Phuong phép danh gia

Céc vi du va vi du so sdnh dugc danh gia nhu sau.

(1) chi s6 khuc xa (nd20)

Chi sb khiic xa pha ran (nd20) dugc do & nhiét 4o 20°C bang khuc xa ké DR-M4
cuia Abbe.

(2) Chi s6 mau vang (Y.I.) va mutc do truyén sang

Thiu kinh quang hoc duoc ché tao dudi dang hinh tru c6 ban kinh 16 mm va
chiéu cao 45 mm. Anh sang dugc truyén theo huéng chidu cao dé do chi s6 mau
vang va hé sb truyén. Chi s6 mau vang dugc tinh toan theo phwong trinh sau dya trén
céc tri sb clia x va y, 1a cac két qua do duge. Y.L = (234x + 106y)/y.

(3) Puodng van

Thau kinh ¢6 dudng kinh 75 mm c6 tri s6 D bé“mg -2,00 va -8,00 dugc tao ra.
Ngudn 4nh 12 4nh séng tir dén thuy ngén duge truyén qua thiu kinh. Anh séng truyén
qua nay dugc chiéu vao tAm mau trng, va su c6 mit hay khong c6 mat sy phan
quang duoc kiém tra bang mat dé xac dinh muc d¢ tao duong van.

(4) B6 duc (d0 mo)

Thau kinh d3 dugc hoa ran duoc chiéu vao may chiéu trong phong t6i d€ quan
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Khong duc: thau kinh khong bi duc va khong c6 chét 1am duc

Puc: thiu kinh bi duc hoic ¢6 chit 1am duc

(5) P6 bén chéng va dap

44/55

Do bén chéng va dap dugc do dudi dang thé ning cua mot vat ndng ma lam v&

méau duoc tao ra dudi dang dia c6 dudng kinh 80 mm va do day 1,2 mm khi cac vién

bi bang thép c6 khdi lugng khac nhau dugc cho roi xubng d6 theo trinh ty tir vién bi

nang dén vién bi ning tir d6 cao 127 cm & nhiét do nam trong khoang tir 20°C theo

céc tiéu chuin thir nghiém cua US FDA.

MBOi vién bi bang thép co khéi luong 16 g, 32 g, 65 g, 100 g, 200 g, hodc 300 g

dugc st dung trong thir nghiém tha bi tlir cic d cao khac nhau dé do thé nang khi
thau kinh bi v&.
Vi du tinh toan 1: Thé ning (Ep) dbi voi 16 g va 127 cm theo tiéu chuin FDA
Ep=mgh=0,016 x 9,8 x 1,27=0,2 (J)

Vi du tinh todn 2: Thé nang ddi véi 67 g va 127 cm theo céc tiéu chuén an toan

cong nghi€p

Ep = mgh = 0,067 x 9,8 x 1,27 =0,83 (J)

Béang 2
m-xylylen 1,3-bis(clometyl)benzen Théu kinh quang hoc
diisoxyanat e . A A .\ R Do bén
(% khéi | Thoigian | Nongdoocta | Buong| py 40 | DY |y | chéngva
duwavao | chatduavao | vén truyén R
luong) dap
, Sau khi R A o
Vidu 2-1 99,9 chung cAt Sppm Khong | Khéng | 91% 19 0,47
Vidu22| 99,9 Tr‘fgnkh‘ s5ppm | Khong | Khong | 91% | 19 | 047
, Sau khi - ) .
Vidu 2-3 99,9 chung ct 20ppm Khong | Khong | 91% 20 0,87
Vidu24 | 99,9 Tr‘ifgnkhl 20ppm | Khong | Khong | 91% | 19 | 087
; Sau khi A A 0
Vidu 2-5 99,9 chung cAt 150ppm | Khéng | Khéng | 90% 19 1,27
Vidu2-6 | 99,9 T“ifgnkhl 150ppm | Khong | Khong | 90% | 20 | 127
, Sau khi - - :
Vidu 2-7 99,9 chung At 300ppm Khéng | Khong 89% 21 2,517
Vidu2-8 99,9 Trﬁﬁ;:nkhl 300ppm | Khong | Khéng | 89% 21 2,51
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Vidu2-9 | 99,9 Cﬁi‘;gggt 500ppm | Khong | Khong | 89% | 22 | 2,57
Vidu2-10] 99,9 Tr‘ifgnkhi 500ppm | Khong | Khong | 88% | 22 | 2,57
Vidu2-11| 99,9 C}Sllz,lrlrllédggt 800ppm | Khéng | Khong | 88% | 22 | 3,77
Vidu2-12 99,9 clslilr‘;glcli‘it 1.000ppm | Khong | Khong 88% 22 3,71
:;"ni“;‘f 99,9 Khiffg bo 00  |Khong| Khong | 91% | 20 | 021
Z;in‘}il‘-‘zfg 99,9 Cﬁiﬁ;‘}c‘gt Ippm | Khéng | Khong | 91% | 20 | 027
Z;iniuzfg 99,9 Tr‘fgnkhi lppm  |Khong | Khong | 91% | 19 | 027
:g;i“;j 99,9 Cﬁi‘;ggi& 3-4ppm | Khong | Khong | 91% | 19 | 027
zgn‘lil‘-l;‘; 99,9 T"‘ifgnkhi 3-4ppm | Khong | Khong | 91% | 20 | 027
:gn‘}il‘-‘;g 99,9 Cﬁiﬁé‘ggt 1.100ppm |Khéng| C6 84% | 24 | 3,77
Z;ini‘-‘;‘; 99,9 T“:fgnkhi 1.100ppm | Khéng| C6 84% | 26 | 3,71

Nhu c6 thé thiy dugc tir bing néu trén, vét pham quang hoc 12 thau kinh quang
hoc dugc ché tao bang cach sir dung ché phém diisoxyanat trong cdc vi du cua sang
ché nay c6 d6 bén chéng va dap my man trong khoang thich hop so vdi thau kinh
quang hoc trong céc vi du so sanh, va ching chung khong c6 cac duong van va bi
duc v6i chi s6 mau vang dugc giam.

Cu thé, cac thau kinh quang hoc trong céc vi du 2-1 dén 2-12 ching khong c6
cac duong van va bi duc, hé sb truyén cao béng 88% hoac 16n hon, chi s6 mau vang
thip bang 22 hoic thap hon, va do bén chéng va dap 1a m§ man vi 0,4 J to 3,7 J.

Trong khi d6, céac két qua tuong tu thu duoc bat ké 1,3-bis(clometyl)benzen
duge bd sung trude khi ché phdm diisoxyanat dugc tron véi thiol hodc episulfua
hoic sau khi chung cét.

Trai lai, trong cac vi du so sanh 2-1 dén 2-5 trong d6 ham luong 1,3-
bis(clometyl)benzen la 4ppm hodc nhé hon, do bén chéng va dap la rét thép chi 0,2 7]
mic du cac duong van va hién tuong duc di khong xay ra.

Trong khi dé, trong cac vi du so sanh 2-6 va 2-7, trong dé ham lugng 1,3-
bis(clometyl)benzen la qua 16n bang 1.100ppm, bi duc, va hé sd truyén rit thap 1a

84% ho#c nhé hon. Ngoai ra, chi s6 mau vang cling bi tang 1én nam trong khoang tir
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24 dén 26.

Do d6, ché phim diisoxyanat theo mdt phuong 4n ctia sng ché ¢6 céc tinh chat
quang hoc ciing nhu céc tinh chit co hoc m§ man khi dugce dung dé tao ra thau kinh
quang hoc. Do vy, né la thich hop d& st dung 1am thau kinh quang hoc chét luong

cao.

Vi du 3-1

Buéce 1: Tao ra ché phdm diamin hydroclorua

Thiét bi phan ting loai 4 c¢b c6 dung tich 5 lit dugce nap 1009,4 g (9,46 mol) dung
dich nu6e chira 35% axit clohydric, tiép do6 1a giam nhiét d bén trong ciia thiét bi
phan (g xuéng 15°C cling v6i viéc khudy. Trong khi nhiét do ciia thiét bi phan tng
dugc duy tri thdp hon 60°C, 600,0 g (4,4 mol) metaxylylendiamin (m-XDA) duogc
dua vao trong thoi gian 1 gio. Khi hoan thanh viéc dwa vao, nhiét d6 bén trong cua
thiét bi phan tmg duge giam xubng 10°C, va hdn hgp nay dugc khudy trong thoi gian
1 gio. Sau d6, 1.320 g dung moi hiru co 1a tetrahydrofuran dugc dua vao, va nhiét do
bén trong cia thiét bi phan tng duge giam xubng -5°C, tiép @6 1a khudy trong thoi
gian 1 gid. Khi hoan thanh phan tng, né duoc loc chén khong nho sir dung thiét bi
loc, va tetrahydrofuran di dugc loc dugce thu hdi dé tai st dung. Mirc d6 thu hoi
tetrahydrofuran 1a 82%. Sau khi loc chan khong, thu dugc metaxylylendiamin (m-
XDA) hydroclorua ché phém. Dé loai bé dung mdi hitru co va nude con lai, viéc lam
kho duoc thuc hién trong diéu kién nhiét 0 bén ngoai cla thiét bj phan tmg 1a 90°C
va 4p sudt bom chan khong 14 0,1 torr (13,332 Pa) @8 thu duge ché pham thanh pham
metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua .

Budc 2: Tao ra ché pham diisoxyanat

Thiét bj phan tng A duge nap 800 g ché phdm m-XDA hydroclorua dugc didu
ché trén ddy va 3.550 g orthodiclobenzen (ODCB), tiép d6 1a nang nhiét do bén
trong ctia thiét bi phan tmg dén khoang 110°C cing véi viéc khudy. Thiét bi phan
tmg B dugce nap 950 g triphosgen (BTMC) va 800 g ODCB, dugc khudy & nhiét do
khoang 60°C dé hoa tan. Trong khi nhiét d6 cua thiét bi phan tGmg duoc duy tri &
110°C sao cho khong dé lam két tia, né dugce bd sung timg giot vao thiét bi phan
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tmg A trong thoi gian 24 gio. Khi hoan thanh viéc bd sung timg giot, hdn hop nay
duoc khudy trong thdi gian 4 gio. Khi hoan thanh phan tng, khi nito dugc thdi vao
dung mdi bang cach suc ¢ nhiét do 125°C d8 loai khi. N6 dugc 1am ngudi dén 10°C,
va cac chét rén con lai duoc loc qua xelit. Sau d6, dung moi hitu co (ODCB) duoc
loai ra, va m-XDI dugc tinh ché bing cach chung cht trong cac didu kién chung cit
sau. Viéc loai bé dung méi hitu co (viéc chung cAt 14n thi nhét) duoc tién hanh trong
thoi gian 8 gio ¢ ap suét 0,5 torr (66,66 Pa) hodc thép hon va nhiét do 60°C. Viéc
chung cit m-XDI (viéc chung cAt 14n thir hai) duoc tién hanh trong thoi gian 10 gioy
& dp suét 0,1 torr (13,332 Pa) hodc thép hon va nhiét 4o 120°C. Két qua 13, thu duge
ché phdm m-XDI chia 59ppm benzyl isoxyanat c6 nhom etyl (1-etyl-3-

(isoxyanatometyl)benzen).

Ché tao vét phim quang hoc

49,3 phan khéi lugng 4,8-bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-1,11-dithiol,
50,7 phan khéi luong ché phidm m-XDI dugc tao ra trén day, 0,01 phan khéi lwong
dibutyltin diclorua, va 0,1 phan khéi lwong chét giai phong phosphat este (ZELEC®
UN Stepan) duoc tron déng nhét, dugc khir bot & 4p suét 600 Pa trong thoi gian 1
gio, duoc loc qua thiét bi loc Teflon loai 3 um, va dugc phun vao khudn dugc lam tix
khuén thuy tinh va bing dan. Khuon nay duoc duy tri ¢ nhiét do 25°C trong thoi
gian 8 gio va dugc gia nhiét tr tir dén 130°C & téc do khong ddi trong thoi gian 8 gid,
va qua trinh polyme hoa dugc tién hanh & nhiét do 130°C trong thoi gian 2 gio. Cac
vat dic dugc thdo ra khoi khudn va dugc hoa rin tiép & nhiét do 120°C trong thoi

gian 2 gio dé thu duoc thiu kinh quang hoc (hodc vat pham quang hoc).

Cac vi du 3-2 dén 3-5

Ché phdm m-XDI va th4u kinh quang hoc thu dugc theo cung cach nhu trong vi
du 3-1, chi khéc 13, & budc 2, triphosgen (BTMC) va ODCB dugc bd sung vao thiét
bi phan ung B, duoc bd sung timg giot vao thiét bi phan tng A trong khi nhiét do
cta thiét bi phan ting duogc duy tri nhu duoc thé hién trong Bang 3, nhd d6 didu

chinh ham luong 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen trong ché pham.

47

47/55



Céc vi du so sanh tir 3-1 dén 3-3
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Ché phim m-XDI va thau kinh quang hoc thu dugc theo cung cach nhu trong vi
du 3-1, chi khac 13, & budce 2, triphosgen (BTMC) va ODCB dugc bd sung vao thiét

bi phan tng B, duoc bd sung timg giot vao thiét bi phan ing A trong khi nhiét do

cta thiét bi phan tng dugc duy tri nhu dugc thé hién trong Bang 3, nhd do diéu

chinh ham luong 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen trong ché pham.

Nhiét do phan tmg trong céc vi du va cac vi du so sanh, m-XDI thu duogc ¢ do,

va hiéu suét va do tinh khiét dugc tém tat trong bang 3 dudi day.
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Béang 3
Nhiét d6 phan ting 1-etyl-3- Trude khi chung cat | Sau khi chung cat
(nhiét do bd sung |(isoxyanatometyl)b—— (‘_cho m-XDI) .(m-XDI) .
Hme oi D6 tinh n +. | DO tinh Hiéu
g giot) enzen X Hiéu suat X %
(OC) (ppm) khiéet (%) khiét suat
PP (%) ' %) | (%)
Vidy 3-1 110 59ppm 99,1 82 99,9 96
Vidy 3-2 115 251ppm 99,2 85 99,9 96
Vidu 33 120 422ppm 99,1 92 99,9 96
Vidy 3-4 125 620ppm 99,0 93 99,9 94
Vidu 3-5 130 985ppm 98,8 94 99,9 95
;Li‘-‘;‘l’ 140 1,107ppm 98,5 94 99,8 95
:;‘nfl‘-‘;g 150 1,356ppm 98,2 93 99,7 95
2;‘11‘111‘1;;’ 160 1,558ppm 98,1 93 99,6 95
Phuong phap danh gia

Cac vi du va vi du so sanh dugc danh gia nhu sau.

(1) chi s6 khtic xa (nd20)

Chi s6 khiic xa pha rén (nd20) duoc do & nhiét do 20°C bang khiic xa ké DR-M4

cua Abbe.

(2) Chi s6 mau vang (Y.1.) va muc dd truyén sang

M®bi thdu kinh quang hoc dugc do doi véi cac phdi mau x va y bang cach st

dung ph6 quang ké (Colormate, Scinco), tir d6 cac chi s6 mau vang cla chung dugc

tinh toan bang Phuong trinh 1 dudi ddy. Ngoai ra, hé 36 truyén & budc séng 550 nm

duoc do tir quang phd thu dugc bang cuing mot dung cu.
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[Phuong trinh 1]
Y1 =(234x + 106y + 106) / y
(3) Duong van

Thiu kinh ¢6 dudng kinh 75 mm c6 tri s6 D bing -2,00 va -8,00 dugc tao ra.
Nguon 4anh 12 anh sang tir dén thity ngén dwoc truyén qua thau kinh. Anh sang truyén
qua nay duoc chiéu vao tim mau tréng, va su ¢6 mit hay khong c6 mit sy phan
quang dugc kidm tra bang mét dé xac dinh mtrc d6 tao dudng van.

(4) Do duc

Théu kinh d& dugc hoa rin dugc chiéu vao may chiéu trong phong t6i dé quan
sét xem thau kinh c6 bi duc hogc ¢6 chit 1am md duc bat ky bang mit thudng.

Khong duc: thau kinh khong bi duc va khong co chét 1am duc

Puc: thau kinh bi duc hoic c6 chit 1am duc

(5) Po sic ky khi (GC)

- Dung cu: 6890/7890 cta Agilent

- Khi mang: He

- Voi phun: 250°C

- Nhiét d¢ 16: 40°C dén 320°C

- Cot: HP-1, Wax, 30 m

- M4y do: FID, 300°C

(5) bo GC MS

- Dung cu: 7890B (GC), 5977A (MS) cua Agilent

- Khoang khéi lwgng: 1,6 dén 1.050 amu

- Ngudn: EI (ion hoa dién tir ) (ngudn EI chiét xuat tro)

- Quang phd ké khéi lugng: quang phd ké tir cuc

- Nhiét d6 10: 40°C (6 phut) - 10°C/phit - 140°C (5 phut) - 15°C/phut - 290°C
(15 phut)

- Cot: Rxi-5MS, ID 0,25 mm, L 30 m
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Bang 4
Céc tinh chat cta vat phdm quang hoc (thau kinh)
DuEm & bé duc Hé s6 truyén Chi s6 mau vang Chi s6 khiic xa
van (Y.L)

Viduy 3-1 Khong Khong 91 20 1,669
Vidy 3-2 Khong Khong 90 19 1,669
Vidu 3-3 Khong Khong 91 20 1,669
Vidu 3-4 Khéng Khong 90 20 1,669
Vidu 3-5 Khong Khong 91 20 1,669
Vidu so R .

sénh 3-1 Khoéng Co 89 22 1,669
Vidu so R ,

sanh 3-2 Khoéng Co 85 23 1,669
Vidu so N ,

sénh 3-3 Khoéng Co 84 23 1,669

Nhu c6 thé thiy duoc tir bang néu trén, vét phim quang hoc 13 thau kinh quang
hoc dugc ché tao bang céach st dung ché phdm diisoxyanat trong céc vi du cua sang
ché nay c6 hé sb truyén m§ man so véi thiu kinh quang hoc trong cac vi du so sanh,
va chiing ching khong c6 cac duong van va bi duc.

Cu thé, thiu kinh quang hoc trong céc vi du tir 3-1 dén 3-5 ching khong c6 cac
duong van va bi duc, hé sb truyén cao béng 91% hoac 16n hon, chi sb mau vang thép
béng 20 hoic thap hon, va mtc chi s6 khuic xa thich hop.

Trai lai, trong cac vi du so sanh tur 3-1 dén 3-3 trong d6 ham lugng 1-etyl-3-
(isoxyanatometyl)benzen vuot qua 1.000ppm, thau kinh quang hoc bi duc va hé 56
truyén bang 89% hodc nhd hon, dugc giam dang ké so v6i thau kinh quang hoc trong
cac vi du tir 3-1 dén 3-5.

Do d6, ché phdm diisoxyanat theo mdt phuong 4n ctia sang ché c6 cac tinh chat
quang hoc m§ mén cling nhu céc tinh chit co hoc khi duoc ding dé tao ra thau kinh
quang hoc. Do vay, n6 la thich hop dé sur dung lam thau kinh quang hoc chét lugng

cao.
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YEU CAUBAO HQ

1. Ché pham diisoxyanat bao gbm:

diisoxyanat; va

benzyl isoxyanat c6 nhom metyl véi lugng nim trong khoang tir Sppm dén
200ppm, hop chét thom c6 nhém halogen v&i lugng nam trong khoang tir Sppm dén
1.000ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom etyl v&i lugng nam trong khoang tir Ippm dén
1.000ppm, hodc hdn hgp cla ching,

trong d6 ché phim nay chtra m-xylylen diisoxyanat v6i lugng 99,5% khéi
lugng hodc 16n hon tinh theo tbng khéi lugng cla ché pham, va

trong d6 benzyl isoxyanat c6 nhém metyl bao gdm hop chat c6 Cong thirc 1
sau, hop chét thom c6 nhém halogen bao gbm hop chdt c6 Cong thirc 2 sau, va
benzyl isoxyanat c6 nhém etyl bao gbm hop chét c6 Cong thirc 3 sau:

[Cong thirc 1]

[COng thirc 2]

[Cong thirc 3]

\/@/NCO

2. Ché phim diisoxyanat theo diém 1, trong d6 hop chét benzyl isoxyanat c6 nhom
metyl 12 it nhit mot hop chét dwoc chon tir nhém bao gdm 2-metylbenzyl isoxyanat,
3-metylbenzyl isoxyanat, va 4-metylbenzyl isoxyanat, |

hop chéit thom c6 hai hodc nhiéu nguyén ti clo, va

benzyl isoxyanat c6 nhom etyl 1a it nhit mot hop chét dugc chon tir nhém bao
gbm 1-etyl-2-(isoxyanatometyl)benzen, 1-etyl-3-(isoxyanatometyl)benzen, va 1-etyl-

4-(isoxyanatometyl)benzen.
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3. Ché phim diisoxyanat theo diém 1, trong do diisoxyanat bao gbm m-xylylen
diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat, hodc hon hop cua ching,

ché phém nay chira m-xylylen diisoxyanat v6i lugng to 99,5% dén nhd hon
100% khdi lugng tinh theo tong khéi lugng cia ché phém, va

ché pham nay chira p-xylylen diisoxyanat v6i lugng nam trong khoang tir

16n hon 0% khdi lugng dén 0,5% khoi lugng tinh theo t6ng khoi lugng cua ché pham.

4. Quy trinh tao ra ché phim diisoxyanat bao gbm cac budc:

taora ché phém diamin hydroclorua;

xir ly ché phéam diamin hydroclorua nay; va

tao ra ché pham diisoxyanat bang cach st dung ché pham diamin hydroclorua
da duoc xir ly va triphosgen,

trong do ché phim nay chira m-xylylen diisoxyanat voi lugng 99.5% khéi

lwong hodc 16n hon tinh theo tong khoi lugng cia ché pham,

trong d6 ham lugng ctia benzyl isoxyanat ¢6 nhom metyl nim trong khoang tir,

Sppm dén 200ppm. ham luong cia hgp chét thom c6 nhom halogen nam trong
~ khoang tr Sppm dén 1.000ppm, hodc ham lugng ctia benzyl isoxyanat ¢6 nhom etyl
nam trong khoang tir 1ppm dén 1.000ppm trong ché pham diisoxyanat nay, va

trong dé benzyl isoxyanat ¢6 nhom metyl la hop chit c6 Cong thirc 1 sau, hop
chit thom c6 nhém halogen 1a hop chit c6 Coéng thirc 2 sau, va benzyl isoxyanat c6

nhom etyl 12 hop chat ¢6 Cong thire 3 sau:

[Cong thire 1]

[Cong thire 3]

NCO
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5. Quy trinh tao ra ché pham diisoxyanat theo diém 4, trong d6 bude tao ra ché pham

diisoxyanat con bao gém viée chung cat san phim phan g thu duge biing cach cho
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ché pham diamin hydroclorua nay phan ng v6i triphosgen, va viéc chung cit ndy gom

- - N

viée chung cat 1an tha nhit & nhiét dé nim trong khoang tir 40°C dén 60°C trong thoi
gian tr 2 gio dén 8 givr va viéc chung cAt 1An (hir hai & nhiét do nim trong khoang tir
100°C dén 120°C trong thoi gian tir 2 gioy dén 10 gio.

6. Quy trinh tao ra ché pham diisoxyanat theo diém 4, trong d6 ché phim diamin
hydroclorua va triphosgen duge dua vao phin tng voi ty 1€ duong lugng ndm trong
khoang tir 1:1 dén 5, va phan tng cta ché pham diamin hydroclorua va triphosgen

duoe tién hanh ¢ nhidt do ndm trong khoang tr 110°C dén 160°C.

7. Quy trinh tao ra ché pham diisoxyanat theo diém 4. trong d6 bude tao ra ché phim
diamin hydroclorua bao gom viée cho diamin phan img v6éi dung dich nudce axit
clohydric, va diamin va dung dich nude axit clohydric duge dua vao phan img véi ty
1€ duong luong nim trong khoang tir 1:2 dén 5 & nhiét do nam trong khoang tir 20°C

dén 60°C.

8. Quy trinh tao ra ché pham diisoxyanat theo diém 4, trong d6 diamin [a

xylylendiamin, va ché pham diisoxyanat chira xylylen diisoxyanat.

9. Vit phé“im quang hoc dugc tao ra bang cach hoa rén ché pham dé polyme hoa dung
cho vat phiam quang hoc bao 26m ché phém diisoxyanat, trong do ché phfun
diisoxyanat chira diisoxyanat va benzyl isoxyanat co nhém metyl vér luong nam
trong khoang tu 5ppm dén 200ppm. hop chat thom ¢6 nhom halogen véi lugng nam
trong khodng tr Sppm dén 1.000ppm, benzyl isoxyanat c6 nhém etyl voi luong nam
trong khoang tir Ippm dén 1.000ppm. hodic hon hop cha ching.

trong do ché phdm nay chira m-xylylen diisoxyanat voi lugng 99.5% khoi
lrong hodc 16n hon tinh theo tong khéi lugng cla ché pham, va

trong dé benzyl isoxyanat ¢6 nhém metyl 1a hop chit ¢6 Cong thie 1 sau, hop

chét thom c6 nhém halogen 1a hop chat ¢6 Cong thie 2 sau, va benzyl isoxyanat c6

N
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nhom etyl 1a hop chét ¢6 Cong thire 3 sau:

[Cong thirc 1]

[Cong thirc 2]

Cl O Cl

[Cong thirc 3]

|

S

10. Vat pham quang hoc theo diém 9, trong do ché pham dé polyme hoéa nay con

bao gdm thiol hoc episulfua.

11. Vit pham quang hoc theo diém 9, trong d6 vat liéu ndy c6 nang lugng chong va

dap (E) nam trong khoang tr 0,4 J dén 4,0 I, hé so truyén bing 90% hogc 16n hon, va

chi s6 méau vang bang 22 hodc nho hon.
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[Fig.1]
(a) HoN. o NH:
HoN o NHy M - ZHCI GD
(b) nn e -
HoN. o NH, _ OCN._ NCO

(i)

[Fig.2]

(iv)

HoM L NH»
< 2HCI
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