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Linh vue ki thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham diamin va quy trinh didu ché phim diisoxyanat. Cu
thé, cac phuong 4n dé cap dén ché phim diamin va quy trinh diéu ché pham diisoxyanat

bing céch sit dung ché pham diamin.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Vi vat li€u quang hoc béng chit déo co6 khdi lugng nhe, khé v& va c6 kha niang
nhubm rét cao so véi vét liéu quang hoc 1am tir vat liéu v6 co nhu thiy tinh, vat liéu bing
chit déo tir cac loai nhua khac nhau duogc st dung rong rdi 1am vat liéu quang hoc cho
6ng kinh mét kinh, 6ng kinh may anh, va cac loai kinh twong tu v.v.. Trong nhitng nim
gén day, nhu cau ngay cang tang vé vit liéu quang hoc c6 dic tinh tdt hon, dic biét 1a vé
do trong sudt sudt cao, chi s6 khuc xa cao, khéi lugng riéng thip, kha nang chiu nhiét

cao, kha nang chong va dap cao va cac dic tinh tuong tu.

Polythiouretan dugc st dung rong rdi lam vat liéu quang hoc nhd cac dic tinh
quang hoc rit cao va cac tinh chét co hoc rit cao cua ching. C6 thé diéu chév
polythiouretan bang cach cho thiol phan tmg véi isoxyanat. Thau kinh lam tir
polythiouretan dugc sir dung rong rdi nho chi sb6 khiic xa cao, khdi lugng nhe va kha

ning chéng va dap tuong dbi cao.

Cac isoxyanat lam vét liéu san xuét polythiouretan c6 kha ning tao ra
polythiouretan c6 cAu tric khac nhau phu thudc vao sb lugng va vi tri cua cdc nhom chic
trong isoxyanat. Do d6, cic isoxyanat c6 tdc dong dang ké dén cac dic tinh vat Iy cta san
phém dugc tao ra tir polythiouretan. Theo dd, mot sb loai isoxyanat nhét dinh c6 thé tao

ra cac dic tinh mong mudn cho thanh phim duoc sir dung.

Dic biét, vi xylylen diisoxyanat (xylylen diisoxyanat: XDI) ¢6 c4 ddc tinh cua
isoxyanat vong béo (vi du: kha nang chéng 6 vang, kha ning phin tng c6 thé kiém soat
d& dang va cic dic tinh twong tw) va dic tinh cta cac isoxyanat béo (vi du, tinh chét co
hoc rét cao, chi s6 khuic xa cao, va cac dic tinh twong tu, né duogc st dung thuan loi

lam vat liéu quang hoc.
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Xylylen diisoxyanat dugc phan loai thanh orthoxylylen diisoxyanat (orthoxylylen
diisoxyanat: 0-XDI), metaxylylen diisoxyanat (metaxylylen diisoxyanat: m-XDI), va
paraxylylen diisoxyanat (paraxylylen diisoxyanat: p-XDIA) phu thudc vao vi tri twong
d6i ctia cac nhém diisoxyanat. Trong sd cac chét nay, m-XDI dugc sit dung rong rai nhét
1am vét liéu cho thau kinh quang hoc vi n6 phu hgp véi cac dac tinh vét 1y cua thau kinh

quang hoc va c6 san trén thi truong.

Tuy nhién, ngay ca khi m-XDI dugc sir dung cho vét liéu quang hoc, van c6 gioi
han trong viéc dat dugc cac ddc tinh quang hoc théa mén do su xuét hién cia duodng van,
d6 mo hozic 6 vang trong vat liéu quang hoc. Ngay ca khi thoéa méin céc dic tinh quang
hoc vé dudng van, 46 mo hodc chi s6 mau vang, kha ning bén chdng va dap co thé bi

giam. Nhur d6, van khé c6 thé thoa man dong thoi cac dic tinh nay.

Do d6, dé thu dugc vt liéu quang hoc c6 chét luong cao bﬁng cach ting cudng
ddng thoi cdc dic tinh quang hoc va dic tinh co hoc, nhu cau cép thiét 1a phat trién ché

phim c6 pham vi thanh phan cu thé hoic quy trinh diéu ché twong tu nhau.

Ngoai ra, cac isoxyanat st dung lam vét liéu dé san xuét thiu kinh quang hoc bang
chit déo duoc diéu ché bing phuong phap phosgen, phuong phip khong phosgen,
phuong phép nhiét phan, hodc cic phuong phap tuong tu.

Theo phuong phdp phosgen, amin 1a vat liéu duoc cho phan (mg v6i khi phosgen
(COCl,) d tong hop isoxyanat. Ngoai ra, theo phuong phap khong phosgen, xylylen
clorua duoc cho phan Ung véi natri Xyanat v6i sy ¢6 mat cua chét xac tac dé tong hop
isoxyanat. Theo phuong phép nhiét phan, amin dugc cho phan ung véi alkyl cloformat dé
tao ra carbamat, chit nay dugc nhiét phan véi sy c6 mit cua chét xtic tic ¢ nhiét do cao

dé tong hop isoxyanat.

Trong sb cac phuong phép néu trén dé diéu ché isoxyanat, phuong phdp phosgen
1a phuong phap thong dung nhit. Cu thé, phuong phép truc tiép trong d6 amin dugc cho
phén g truc tiép voi khi phosgen thuong duge st dung. Nhung c6 mot van dé 1a can
phéi cé nhiéu thiét bi cho phan tng truc tiép ciia khi phosgen. Trong khi do, dé b6 sung
cho phuong phéap truc tiép nay, phuong phap hydroclorua dugc phat trién trong d6 amin
duoc cho phan g v6i khi hydro clorua dé thu dugc amin hydroclorua 12 hgp chét trung
gian, ma hop chét nay dugc cho phan tmg véi phosgen, nhu dugc boc 10 trong cong b

patent Han Qudc s6 1994-0001948.
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Tuy nhién, trong s6 cac phuong phap phosgen thong thudng dé tong hop
isoxyanat, theo phuong phéap thu nhan hydroclorua la hop chét trung gian bang cach cho
amin phan ng vé&i khi hydro clorua, hydroclorua dugc tao ra dudi dang cac hat min & ap
suét khi quyén, khién cho viéc khudy bén trong thiét bi phan tmg khong dugc dién ra mot
cach thuan loi. Do d6, cin phai c6 thém buéc ting nhiét do dé 1am tang 4p suét bén trong

ctia thiét bi phan tmg, va c6 vAn d& 12 hiéu suit ciia thanh phém 14 cling thép.

Do d6, da c6 nhitng nd luc dé thu duge hydroclorua bang céch sir dung dung dich
nude axit hydrocloric thay cho khi hydro clorua. Tuy nhién, do amin bi hoa tan trong
dung dich nudc axit hydrocloric nén hi€u sudt giam dang ké xubng con 50%, giy khé
khin cho Umg dung trong thuc té. Co mét kho khin 13 amin c6 ham lugng nude va tap
chét thdp nén duoc sit dung 1am vat liéu dé tang do tinh khiét ctia san pham cudi cing.
Ngoai ra, khi phosgen dugc st dung trong phuong phép phosgen thong thudng c6 doc
tinh cao va 12 mot cht phai tuan theo cac quy dinh v& moi truong. Cé6 mdt kho khin

trong viéc bao quan va quan ly do can phai c6 mot thiét bi 1am lanh riéng dé Iuu giit no.
Bin chit k§ thuit ciia sang ché

Sang ché dugc tao ra nham giai quyét cac van dé ton tai trong cdc gidi phéap ky
thuat da biét. Cac tac gia sang ché di phat hién ra rang c6 thé thoéa man mot cach higu
qua cac dac tinh vat ly cta vat liéu quang hoc bang cach str dung ché phidm diamin khi
benzylmonoamin c¢6 nhém metyl dugc st dung voi lugng nhit dinh trong ché pham

diamin.

Theo mdt muc dich, sang ché dé cap dén ché pham diamin trong d6 ham luong
cta benzylmonoamin ¢é nhém metyl dugc didu chinh trong ché phim, nhd d6 ngin sy
xuét hién cta duong van va do mo cta vat liéu quang hoc dong thoi ting cuong do bén
chéng va dap.

Do d6, cac tac gia sang ché da c6 thé giai quyét cac van d& méi trudng, hidu suat
va chét lugng thong thudng trong quy trinh didu ché diisoxyanat, ma chii yéu dugc sir
dung 1am vat lidu dé san xuAt thiu kinh quang hoc bang chit déo, tir diamin thong qua
hydroclorua cta chung bang cach st dung dung dich nuGe axit hydrocloric thay cho khi
hydro clorua va triphosgen ran thay cho khi phosgen dbng thoi diéu chinh cac diéu kién

phan ung.
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Ngoai ra, cac tdc gia sang ché d3 tap trung vao van dé 1a diamin trong ché pham
diamin bi oxy hoa lam tao ra lién két d6i trong qua trinh bio quan chung; két qua 13, do
tinh khiét va ning suét cua ché phdm diisoxyanat duoc diéu ché bang cach str dung chit
nay c6 thé bi giam di, va né c6 thé gay ra vin mo va 6 vang trong thau kinh quang hoc
thanh pham. dic biét 13, cac tdc gia sang ché d3 tap trung vao van dé 12 tri s6 b* theo phbi

mau CIE cua ché pham diamin c6 lién quan dén mirc d§ oxy hod cua ch€ pham diamin.

Theo két qua nghién ciru durgc thuc hién boi cac tac gia sang ché, cac tac gia sang |
ché da phat hién ra ring néu tri s b* theo phdi mau CIE ciia ché pham diamin dugc sit
dung dé diéu ché ctia ché phim diisoxyanat dugc diu chinh dén khoang nhét dinh, thi c6
thé tang cuong khong chi higu suat va do tinh khiét ctia ché phim diisoxyanat ma con ca

céc dac tinh quang hoc ciia thiu kinh quang hoc thanh pham.

Theo mdt muc dich khac, sing ché dé cap dén quy trinh didu ché phim
diisoxyanat ¢6 do tinh khiét va hiéu suét ting 1én bang cach sir dung ché phdm diamin
trong d6 tri s6 b* theo phéi mau CIE dugc didu chinh, va quy trinh san xuét thiu kinh

quang hoc c6 cac dic tinh quang hoc dugc gia tang.

Theo mét phuong 4n, sang ché dé cap dén ché phdm diamin, trong d6 ché pham
nay chira diamin; va benzylmonoamin c6 nhom metyl ¢ ham luong nim trong khoang tir

5 ppm dén 2000 ppm.

Theo phuong an khéc, sang ché @ cap dén quy trinh diéu ché phim diisoxyanat,
trong d6 quy trinh ndy bao gbm buée cho ché pham diamin phan tng véi dung dich nude
axit hydrocloric dé thu dugc ché phdm diamin hydroclorua; va thu nhan ché pham
diisoxyanat bang cach str dung ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen, trong d6 ché
pham diamin nay chira diamin; va benzylmonoamin c¢6 nhém metyl véi luong nim trong

khoéng tir 10 ppm dén 2000 ppm.

Theo mét phuong an khéc, sidng ché @& cap dén quy trinh diéu ché pham
diisoxyanat, trong d6 quy trinh nay bao gdm budc cho ché phidm diamin phan tng v&i
dung dich nudc axit hydrocloric dé thu dugc ché pham diamin hydroclorua; va thu nhan
ché pham diisoxyanat béng cach st dung ché pham diamin hydroclorua va triphosgen,
trong d6 ché phdm diamin nay c6 tri s6 b* theo phéi mau CIE nam trong khoang tir 0,01

dén 3.0.
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Theo c4c phuong 4n, ché phdm diamin bao gbm benzylmonoamin c¢6 nhém metyl
véi lwong nhit dinh dugc sir dung, theo d6 c6 thé didu chinh thanh phan cta ché phim
diisoxyanat dugc st dung dé san xuét thiu kinh quang hoc trén co s& polythiouretan. Do

d6, c6 thé tao ra didu ché thiu kinh quang hoc c¢6 chit lugng cao.

Tuc 13, dé thu dugce vat liéu quang hoc c6 chat lugng cao, ché pham diamin chira
benzylmonoamin ¢6 nhém metyl véi luong nhat dinh duoc sir dung, nho do cai thién cac
dic tinh quang hoc bang cach ngan su xuat hién cta 0 vang, tao dudng van, va do mo va

ddng thoi ting cuong céac dic tinh co hoc ching han nhu do bén chéng va dap.

Ngoai ra, néu tri s6 b* theo phéi mau CIE ctia ché phdm diamin duoc st dung dé
diéu ché ché phim diisoxyanat dugc didu chinh dén khoang nhit dinh, c6 thé ting cuong
khong chi hiéu sudt va do tinh khiét ctiia ché phidm diisoxyanat ma con ca cdc dic tinh
quang hoc cua thau kinh quang hoc thanh phém. Cu thé, tri s6 b* c6 thé dugc diéu chinh
trong khoang nhét dinh dé khéng ché mic d6 oxy hoa ciia diamin c¢6 mit trong ché phim
diamin; két qua 13, c6 thé han ché cac phan tng phu trong quy trinh didu ché phim

diisoxyanat.

Ngoadi ra, trong quy trinh diéu ché diisoxyanat theo phuong an néu trén, dung dich
nuée axit hydrocloric, khong can str dung khi hydro clorua, dwgc sir dung dé diéu ché
hop chét trung gian 1a diamin hydroclorua. Do phéan Gmg nay c6 thé dugc thuc hién ngay
c4 & &p suét khi quyén, nén khéng can thiét bi bd sung dé 1am néng & nhiét d cao va lam

lanh, va hidu suét c6 thé dugc gia ting.

Ngoai ra, trong quy trinh didu ché phdm diisoxyanat, dung dich nuéc axit
hydrocloric va dung moéi hitu co dugc st dung, ddng thoi cac diéu kién phan tng dugc
didu chinh, dé diéu ché ché phém diamin hydroclorua, sao cho hiéu suét cudi c6 thé tiép
tuc dugc gia ting bang cach ngin can hydroclorua duge hoa tan trong dung dich nuéc

axit hydrocloric.

Viéc lua chon vat li€u ¢ thé dugc mo rong vi ham luong clia nude va cac tap chét
trong ché pham diamin nhu 1a vt li€u it c6 dnh huéng. Ngoai ra, khi phosgen c6 doc tinh
cao va khé bao quan, quéan ly ciing khong dugc st dung. Thay vao do, triphosgen, it doc
hon va khong can thiét bi bao quan 1am mét riéng vi n6 & thé ran & nhiét do phong, dugc

str dung do do, né 12 rat cao trong viéc xur ly thuén tién va dé& ché tao.
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Theo d6, quy trinh diéu ché phdm diisoxyanat theo phuong an nay ¢ thé dwoc ap

dung d& san xuét thiu kinh quang hoc bang chat déo c6 chét lugng cao.
M3 ta van tit cac hinh vé

Fig.1 12 so @0 thé hién quy trinh didu ché ché pham diisoxyanat theo mdt phwong
an.

Fig.2 thé hién vi du vé thiét bi trong quy trinh st dung cho phén tng cia diamin

hydroclorua va triphosgen.
S6 chi dan trén céc hinh vé

T-1: thung thir nhit, T-2: thing thi hai, T-3: thung tha ba, R-1: thiét bi phan ung,
D-1: thiét bi chung cAt thir nhét, D-2: thiét bi chung cAt thir hai, C-1: thiét bi ngung tu thur
nhat, C-2: thiét bi ngung tu tht hai, C-3: thiét bi ngung tu thit ba, S-1: thiét bi rira khi thir
nhét, S-2: thiét bi rtra khi th hai, G-1: cira quan sat, V-1: thiét bj thu hdi dung méi.
M6 ta chi tiét sang ché

Trong toan bd ban mdé td nay, khi mot thanh phin dugc dé cip la “chua”
mdt phin tir, thi cAn hidu ring cic phin tir khac ciing c6 thé duge bao gdm, chir khéng
phai la céc phén tir khac bi loai trir, trir khi ¢6 quy dinh cu thé khac. Ngoai ra, tAt ca céc
s6 va bidu thirc lién quan dén cac tinh chét vat 1y, ham luong, kich thuéc, va céc tinh chét
twong ty dugce st dung trong ban md ta nay phai dugc hiéu 13 dugc cai bién bing thuét

ngit “khoang,” trir khi c6 quy dinh cu thé khac.

Thuit ngit “amin” dugc st dung trong ban mo ta dé chi hop chit c6 mét hoic
nhiéu nhém amin & dau tan cung, va thudt nglt “diamin” dwoc str dung trong ban mo ta
dé chi hop chét c6 hai nhém amin & dAu tan cung. Cac hop chét nay c6 thé ¢6 nhiéu céu
trac khac nhau phu thudc vao khung cuia mach béo, vong béo, va vong thom. Vi du cu thé
vé diamin bao gbm 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,  o,0,0’,0-
tetrametylxylylendiamin, bis(aminobutyl)benzen, bis(aminometyl)naphtalen,
bis(aminometyl)diphenyl ~ ete,  bis(aminoetyl)phthalat,  2,6-di(aminometyl)furan,
xylylendiamin dugc hydro hoa (H6XDA), dixyclohexylmetandiamin, xyclohexandiamin,

6
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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)
sulfon, bis(aminometyl) disulfua, bis(aminoetyl) disulfua, bis(aminopropyl) disulfua,
bis(aminometylthio)metan,  bis(aminoetylthio)metan,  bis(aminoetylthio)etan,  va
bis(aminometylthio)etan. Cu thé hon, diamin nay c6 thé 13 it nhat mot chat dugc chon tir
nhém bao gdm xylylendiamin (XDA), norbornendiamin (NBDA), xylylendiamin dugc
hydro héa (H6XDA), isophorondiamin (IPDA), va hexametylendiamin (HDA).
Xylylendiamin (XDA) bao gbdm orthoxylylendiamin (0-XDA), metaxylylendiamin (m-
XDA), va paraxylylendiamin (p-XDA).

Thuit ngit “isoxyanat” dugc st dung trong ban mo ta dé chi hop chét c6 nhém
NCO, thuat ngit “diisoxyanat” dugc st dung trong ban mo ta dé chi hop chit c6 hai nhom
NCO & dAu tan cung. Cac hop chét nay c6 thé co nhiéu ciu tric khac nhau phu thudc vio
khung ctia mach béo, vong béo, va vong thom. Vi du cu thé v& diamin bao gém. Vidu cu
thé vé& diamin bao gdm xylylen diisoxyanat (XDI), hexametylen diisoxyanat (HDI), 2,5-
bis(isoxyanatometyl)-bixyclo[2.2.1]heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)-
bixyclo[2.2.1]heptan, xylylen diisoxyanat dugc hydro héa (H6XDI), dixyclohexylmetan
diisoxyanat, isophoron  diisoxyanat  (IPDI), 1,2-diisoxyanatobenzen, 1,3-
diisoxyanatobenzen, 1,4-diisoxyanatobenzen, 2,4-diisoxyanatotoluene, etylphenylen
diisoxyanat, dimetylphenylen diisoxyanat, biphenyl diisoxyanat, toluidin diisoxyanat,
4,4’-metylenbis(phenylisoxyanat) ~ (MDI),  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 nay c6 thé la it nhat mot chat
7
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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).

Thuit ngit “ché phdm” duoc sir dung trong ban mo ta dé chi dang trong d6 hai
hodc nhiéu thanh ph?ln hoa hoc duoc trdn hoac dugc Kkét hop trong pha rén, 16ng, va/hoac

khi trong khi n6i chung van duy tri dugc céc tinh chét doc dao tuong tmg clia chung.

Céc hop chét duge sit dung trong mbi budc phan tng theo phuong an néu trén (vi
du triphosgen) hodc cac hop chét thu dugc 13 két qua coa phan tmg (vi du diamin
hydroclorua, diisoxyanat) thuong c6 mit & trang thai tron 14n hozc két hop véi cac thanh
ph?m khéc loai duoc tao ra theo cdc vat liéu chua phan tng trong mdi buéc phén mg,
duéi dang cac phan Gng phy hodc phan Gng véi nude, hodc dudi dang phan huy tu nhién
cta c4c hop chét ndy. Luong vét cia cac thanh phén nay c6 thé van tn tai cling véi cac

thanh phan chinh.

Theo phwong 4n, do chu y dén cac thanh phén hén tap niy dugc tron hodc dugc
két hop véi cac hop chét chinh, nén ngay ca lugng vét cua cac thanh phan hdn tap duge
coi nhu ché phim duoc tron hoic dugc két hop véi cac hop chét chinh dé minh hoa cu
thé c4c thanh phan va ham luéng ctia chuang. Ngoai ra, trong ban md ta nay, dé d& dang
phan biét rd gifta cac ché phdm khac nhau, céc thuat ngit cling dugc md ta két hop véi
céc tén cua cac thanh phan chinh trong ché phdm. Vi duy, thuét ngit “ché phdm diamin
hydroclorua” dugc st dung trong ban mo ta dé chi ché pham chira diamin hydroclorua
lam thanh phan chinh, va thuét ngit “ché phim diisoxyanat” dugc st dung trong ban md
td d chi ché phdm bao gébm diisoxyanat lam thanh phén chinh. Trong trudng hop do,
ham lugng cua thanh phan chinh trong ché phim c6 thé bang 50% khéi luong hoic cao
hon, 80% khéi lurong hodc cao hon, hodc 90% khdi lurong hoac cao hon, vi du, nam trong
khoang tir 90% khdi lwong dén 99,9% khéi luong. Trong ban md ta ndy, don vi ppm

duoc st dung trong ban mo ta dé chi ppm khdi lwong.
Ché phim diamin

Theo mdt phuong 4an, ché pham diamin chita diamin; va benzylmonoamin ¢

nhém metyl & ham luong nam trong khoang tir 10 ppm dén 2000 ppm.
8
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Theo mot phuong 4n cla sang che, benzylmonoamin c¢6 nhom metyl ¢ thé duogc

b6 sung c6 chi dich vao ché pham diamin.

Ngoai ra, benzylmonoamin c¢6 nhém metyl c6 thé tao ra trong quy trinh diéu ché

ché pham diamin.

Ngoai ra, benzylmonoamin c¢6 nhém metyl c6 thé tao ra trong quy trinh diéu ché
ché phdm diisoxyanat, va mot phan ctia né co thé dugc bd sung c6 chu dich vao. Tic 13,
benzylmonoamin c¢6 nhém metyl cé thé tao ra trong quy trinh diéu ché phim
diisoxyanat. Néu lrong tao ra nhu d6 1a khong du, no6 co thé duoc chu y cho vao ché
pham sao cho ham lugng cua ching nim trong khoang tir 10 ppm dén 2000 ppm trong

ché phim.

Theo mdt phuong 4n cia sang ché, ché phim diamin bao gdm benzylmonoamin
¢6 nhém metyl véi lugng nhét dinh dugc st dung, theo @6, khi dugc st dung dé diéu ché
ché phém diisoxyanat va tao ra vét liéu quang hoc, co thé cai thién cac dic tinh quang
hoc bing cach ngin sy xuét hién cta 6 vang, tao duong van, va gdy md trong vt liéu
quang hoc va dong thoi nhim ting cuong cac dic tinh co hoc ching han nhu do bén

chéng va dap.

Cu thé, néu ché phim diamin bao gdm benzylmonoamin c6 nhém metyl véi lugng
nhit dinh, thi ché phim diisoxyanat dugc didu ché bang cach str dung ché phim diamin
nay c6 thé bao gbm thanh phan nhit dinh c6 mot isoxyanat nhom chire, tirc 13, benzyl

isoxyanat c6 nhém metyl véi lugng nhét dinh.

Ngoai ra, khi ché phdm diisoxyanat bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhém metyl véi
lwong nhét dinh dugc st dung véi thiol hodc episulfua trong phan tng polythiouretan dé
tao ra vat liéu quang hoc, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 mot nhém chirc isoxyanat
trong phan ng polyuretan, thi n6 co6 thé 1am ngimg phan tng tao lién két ngnag, nho d6
thic ddy sy tang tinh mém déo cta polythiouretan. Do do, néu viat liéu quang hoc
ching han nhu thiu kinh quang hoc dugc didu ché bing cach st dung ché phim
diisoxyanat, thi n6 c6 thé ngan can su xuét hién ctia dudng van va van mo va dong thoi

ting cudong do bén chdng va dap.

Theo mdt phuong an cua sang ché, benzylmonoamin c¢6 nhém metyl c6 thé bao

g?)m benzylmonoamin c6 nhém metyl co cAu trac thom nhét dinh. Cu thé, n6 c6 thé bao
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gém it nhit mot chit dugc chon tir nhém bao gém 2-metylbenzylamin dugc thé
bing nhom metyl & vi tri ortho (0), 3-metylbenzylamin dugc thé bang nhém metyl & vi
tri meta (m), va 4-metylbenzylamin dugc thé bing nhém metyl & vi tri para (p).
Vi duy, benzylmonoamin c6 nhém metyl co6 thé bao gdm it nhit mot chit duge chon
tr nhém bao gbm 3-metylbenzylamin dugc thé bang nhém metyl & vi tri meta (m)

va 4-metylbenzylamin dugc thé bang nhom metyl & vi tri para (p).

Ngoai ra, benzylmonoamin c¢6 nhém metyl ¢6 thé bao gdm it nhit mot chét duoc
chon tr nhém bao gdm 3-metylbenzylamin dugc thé bang nhém metyl & vi tri meta
(m) va 2-metylbenzylamin dugc thé bang nhém metyl & vi tri ortho (o).

Cu thé hon, benzylmonoamin ¢6 nhém metyl c6 thé bao gdm hop chét ¢ cong

thirc 1 trong d6 nhdm metyl dugce thé & vi tri meta (m).

Cong thirc 1

Theo mdt phuong &n cua sang ché, ham lugng cia benzylmonoamin c6 nhém
metyl c6 trong ché pham diamin c6 thé nam trong khoang tir 10 ppm dén 2000 ppm, nim
trong khoang tr 100 ppm dén 2000 ppm, nim trong khoang tir 500 ppm dén 2000 ppm,
nam trong khoang tir 500 ppm dén 1,000 ppm, nim trong khoang tir 1000 ppm dén 2000
ppm, nim trong khoang tir 10 ppm dén 1500 ppm, ndm trong khoang tr 10 ppm dén 1000
ppm, nim trong khoang tir 10 ppm dén 800 ppm, nim trong khoang tir 10 ppm dén 500
ppm, nim trong khoang tir 10 ppm dén 300 ppm, hodc nam trong khoang tir 10 ppm dén
100 ppm. Ham lugng ctia benzylmonoamin c¢6 nhém metyl ¢6 trong ché phdm duoc didu
chinh trong khoang néu trén, theo do6 c6 thé tang cuong d6 bén chéng va dap va ddng thoi
ngan can su xuét hién ctia dudng van va 6 mo khi vat liéu quang hoc duoc diéu ché tir
de.

Néu ham luong ctia benzylmonoamin ¢6 nhom metyl khong dugc diéu chinh, thi
d6 bén chéng va dap cua vat liéu quang hoc c6 thé bi suy giam, va qua trinh tao dudng
van va d0 mo co thé xuét hién ngay ca khi do bén chéng va dap dugc duy tri. Vi du, néu
ham lugng cua benzylmonoamin c6 nhéom metyl 12 nhé hon 10 ppm, thi do bén chéng
va dép cua vit liéu quang hoc duoc diéu ché béng cach st dung ché phém diamin c6 thé

10
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bi giam. Mdc khéc, néu ham lugng cia benzylmonoamin c¢6 nhém metyl vugt qua
2000 ppm, thi hién trgng tao duong van hodc do mdo co thé xuét hién ngay ca khi do
bén chéng va dép ciia vat liéu quang hoc dugc diéu ché bang cach st dung ché pham

diamin tang lén.

Trong khi do6, ché phim diamin c¢6 thé bao gdm diamin véi lugng 99% khéi
lwong dén nhé hon 100% khéi lwong tinh theo tong khéi hrong cia ché phdm. Vi
du, ham luong cua diamin trong ché phim diamin c6 thé 1a 90% khéi luong hodc
16n hon, 95% khdi lrong hodc cao hon, 99,5% khdi luong hoac cao hon, hodc 99,9%

khéi lugng hodc cao hon, cu thé ndm trong khoang tir 90% dén 99,9% khéi lugng.

Diamin c6 thé bao gdm xylylendiamin. Xylylendiamin c6 thé bao gdm it nhit mot
chit dugc chon tir nhém bao gdm orthoxylylendiamin (0-XDA), metaxylylendiamin
(m-XDA), va paraxylylendiamin (p-XDA).

Ché phdm diamin theo mdt phuong 4n co thé bao gdm metaxylylendiamin
(mXDA) & ham luong ndm trong khoang tir 99% khéi lugng dén nhé hon 100% khéi
lwong, vi du nhu, 99,5% khdi lwong dén nhé hon 100% khdi lugng hodc 99,7% khéi
luong dén nhod hon 100% khdi lugng.

Néu metaxylylendiamin c6 trong ché phim véi lugng nhé hon khoéng néu trén,
thi khi ché phdm diisoxyanat dugc didu ché bang cach st dung ché phdm trén, ham lugng
clia metaxylylen diisoxyanat, ma c6 thé tao ra bang phan tng véi dung dich nuéc axit
hydrocloric, ¢ thé giam xudng theo ham luwong clia metaxylylendiamin. Trong trudng
hop nhu vay, khong chi cac dic tinh quang hoc (ddc biét 1a, tao dudng vén, hé s6
truyén, va cac dic tinh twong tw) ma con ca céc dic tinh co hoc (ching han nhu do bén
chéng va dap, do bén chiu kéo, va cac dic tinh twong tu) cua thanh phém c6 thé bi suy
giam do su hdn tap vé kha ning phan tmg polyme ho4 cta ché phdm va vé céu tric hoa
hoc cda san phém héa cung. Ngoai ra, hién twong 6 vang ¢6 thé xuit hién phu thudc vao
céc thanh phan khac duoc két hop trong do.

Theo mét phwong 4n, ché pham diamin c6 thé chtra hop chét c6 cong thic 1 & ham
lwong nam trong khoang tr 100 ppm dén 2000 ppm va metaxylylendiamin & ham luong
nim trong khoang tir 99,5% khdi lwrong dén nho hon 100% khdi luong tinh theo tong

khoi lugng cua ché pham.

11
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Ngoai ra, paraxylylendiamin cé thé c6 mat & ham lwong nim trong khoang tir cao
hon 0% khéi luong dén 0,5% khéi lugng, cao hon 0% khéi luong dén 0,3% khdi luong,
cao hon 0% khéi lugng dén 0,15% khbi lugng, cao hon 0% khdi lugng dén 0,1% khbi
luong, cao hon 0% khéi lugng dén 0,05% khbi lugng, cao hon 0% khéi lugng dén 0,03%
khéi luong, hodc cao hon 0% khéi Iugng dén 0,01% khdi lugng, tinh theo tong khoi

lwong ctia ché pham.

Néu paraxylylendiamin c6 trong ché pham véi lugng vuot qua khoang néu trén,
khi ché phdm diisoxyanat dugc diéu ché bang cach str dung ché phdm néu trén, thi ham
lugng cua paraxylylen diisoxyanat, ma co thé tao ra bang phan tmg véi dung dich nudc
axit hydrocloric, c6 thé 1a tang qua nhiéu theo ham lugng cia paraxylylendiamin. Trong
truong hop nhu vy, cic dic tinh quang hoc ¢ thé bi suy giam khi xuit hién dudng van
hodc d6 truyén qua sang bi giam xubng do phan tmg polyme hoé khong dong déu gay ra
do su khac biét kha niang phan ung hodc do su két tinh gy ra do cac thay dbi vé cau

tric hoa hoc cia polyme.

Do d6, san pham dugc tao ra bang cach sir dung ché phim diamin ma thanh phén
ctia n6 di duge didu chinh nhu néu trén c6 thé dap tng cac dic tinh quang hoc tuyét
voi, va c6 thé thu duge cac dic tinh co hoc rit cao. Do do, c6 thé tdt hon néu st
dung ché phidm diamin dé tao ra vat liéu quang hoc, cu thé thau kinh quang hoc bang

chat déo.

Dic biét 1a, theo phuong an nay, tri s6 b* theo phdi mau CIE cta ché phdm diamin

dugc didu chinh trong khoang tir 0,01 dén 3,0.

Néu tri s6 b* theo phéi mau CIE cia ché phém diamin dugc diéu chinh dén
khoang nhét dinh, c6 thé tang cudong khong chi hiéu sudt va do tinh khiét ciia ché phim
diisoxyanat ma con ca cac dac tinh quang hoc ctua thau kinh quang hoc thanh pham. Cu
thé, diamin trong ché phim diamin bi oxy hoa dé tao ra lién két ddi trong qué trinh bao
quéan chung; két qua 1a, mau sic va d6 mo cua ché phém diisoxyanat dugc diéu ché béng
céch st dung ché phim diamin néu trén c6 thé bi suy giam, va n6 c6 thé gy ra sy
tao dudng van va 6 vang trong thau kinh quang hoc thanh pham. Mtrc d6 oxy hod cla
ché pham diamin c6 lién quan dén tri sb b* theo phdi mau CIE cua ché phim diamin.

Do dé, tri sb b* co thé dugc didu chinh trong khoang nhit dinh dé khéng ché mirc

12
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dd oxy hoé ctia diamin c6 mat trong ché pham diamin; két qua 13, c6 the han ché céc

phan tmg phu trong quy trinh diéu ché pham diisoxyanat.

Vi du, tri s& b* theo phéi mau CIE cia ché phém diamin c6 thé béng 0,01 hoac
cao hon, 0,1 ho#c cao hon, 0,3 hodc cao hon, 0,5 hodc cao hon, 0,7 hodc cao hon, 1,0
hoic cao hon, 1,3 hodc cao hon, hodc 1,5 hoac cao hon. Ngoai ra, tri sb6 b* c6 thé béng
3,0 hodc nhd hon, 2,5 hodc nho6 hon, 2,0 hodc nhé hon, 1,5 hodc nhé hon, hodc 1,0 hodc
nhé hon. Vi du, ché phidm diamin c6 thé c6 tri sd b* theo phdi mau CIE nam trong
khoang tir 0,01 dén 1,0. Cu thé, tri s b* theo phéi mau CIE cta ché phém diamin c6 thé
nam trong khoang tur 0,1 dén 3.0, nAm trong khoang tir 0,1 dén 2,5, nam trong khoang tir
0,1 dén 2,0, nam trong khoang tur 0,1 dén 1,5, nam trong khoang tur 0,1 dén 1,0, nam
trong khoang tir 0,5 dén 3,0, ndm trong khoang tir 1,0 dén 3,0, hodc nim trong khoang tir
1,5 dén 3,0.

Tri s6 b* theo phdi mau CIE cta ché phim diamin c6 thé duoc diéu chinh trudc
truée khi ché phim diamin dugc dwa vao phan tmg. Vi du, tri sb b* theo phdi mau CIE
ctia ché phém diamin dugc do trudce. Néu tri sb b* duge do nhu d6 vuot qua 3,0, thi tri sb

b* cia ch€ pham diamin c6 thé dugc diéu chinh va sau d6 méi dua phan ng vao.

Tic 13, quy trinh diéu ché pham diisoxyanat theo mot phuong 4n khéc ciing c6 thé
bao gbm budc do tri s6 b* theo phéi mau CIE cia ché phim diamin trudc budc thu nhan

ché phim diamin; va diéu chinh trj sb b* dén tri 6 nim trong khoang tir 0,01 dén 3,0.

Tri sd b* ¢ thé dugc do béng cach st dung thiét bi quang phé hoac cac dung cu
twong tw. Cu thé, mau chét 16ng c6 thé duoc cho vao cde do thach anh c¢6 chidu day bang

10mm, va mau chat ran c6 thé dugc hoa tan trong dung mdi hitu co dé do tri so b*.

Budc didu chinh tri s6 b* khong bi han ché dic biét. Vi du, phuong phap nay c6
thé bao gdbm chung cét ché pham diamin it nhAt mot 1an. Nhiét do trong sudt bude chung
ct ché phdm diamin c6 thé nam trong khoang tir 100°C dén 130°C. Cu thé, budc chung
cht c6 thé duoc thuc hién bing cach thiét 1ap nhiét do d4y cua thiét bi chung cit ndm
trong khoang tir 100°C dén 130°C, budc chung cAt c6 thé duoc thuc hién béng céch thiét
1ap nhiét do cua ndi dun nam trong khoang tir 100°C dén 130°C.
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Ngoai ra, ap suét trong budc chung cit ché phim diamin c6 thé bang 266,64 Pa
(2,0 torr) hozc nhé hon, 133,32 Pa (1,0 torr) hodc nhé hon, 66,66 Pa (0,5 torr) hodc nho
hon, hodc 13,33 Pa (0,1 torr) hodc nhé hon.

Cu thé, budc chung cAt ché phém diamin c6 thé dugc thuc hién & cac diéu kién,
vi du, nhiét d6 nam trong khoang tir 100°C dén 130°C va 4p sudt nim trong khoang tir
13,33 Pa dén 133,32 Pa (0,1 torr dén 1 torr). Trong khoang duoc uu tién néu trén, co thé
loai bé mot cach hitu hidu cc oxit ching han nhu diamin trong d6 d tao ra lién két doi

trong qua trinh bao quan ché phim diamin.

Ngoai ra, thoi gian @8 thyc hién budc chung ct c6 thé bang 1 gid hodc 1au hon, 2
gio hodc 14u hon, hodc 3 gio hodc lau hon, va c6 thé béng 10 gio hodc nho hon hodc 5

gi0 hodc ngan hon.

Bude do tri s6 b* theo phéi mau CIE cia ché phém diamin c6 thé duogc thuc hién
tiép trong buéc chung cAt nhu d3 néu trén. Néu tri s6 b* duoc do nhu d6 vuot qua 3,0, thi
tri s6 b* cta ché phim diamin c6 thé dugc diéu chinh bang cach thyc hién qua

trinh chung cit mot 14n nira.

Két qua 1, tri sb b* theo phéi mau CIE cia ché phim diamin c6 thé dugc didu

chinh dén tri sb nam trong khoang tir 0,01 dén 3.0.
Quy trinh diéu ché pham diisoxyanat

Ché phdm diisoxyanat c6 thé dugc didu ché bang cach st dung ché phdm diamin

¢6 thanh phan da dugc diéu chinh theo mt phuong 4n clia sang ché.

Theo mot phuwong an khéac, quy trinh diéu ché phim diisoxyanat bao gbm budc
cho ché phim diamin phan tmg v6i dung dich nudc axit hydrocloric dé thu duoc ché
phim diamin hydroclorua; va thu nhén ché pham diisoxyanat bang cach st dung ché
pham diamin hydroclorua va triphosgen, trong dé ché phdm diamin nay chira diamin; va
benzylmonoamin c¢6 nhém metyl & ham luong nim trong khoang tr 10 ppm dén 2000
ppm.

Theo mét phuong an khac, sang ché d& cap dén quy trinh didu ché phdm
diisoxyanat, trong d6 quy trinh nay bao gdém buédc cho ché pham diamin phan tng v&i
dung dich nuéc axit hydrocloric dé thu dugc ché phdm diamin hydroclorua; va thu nhan
ché phdm diisoxyanat bing cach st dung ché pham diamin hydroclorua va triphosgen,
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trong d6 ché phim diamin c6 tri s6 b* theo phdi mau CIE ndm trong khoang tir 0,01 dén

3,0.

Fig.1 14 so d thé hién quy trinh didu ché phdm diisoxyanat theo mdt phuong 4n.
Trong phan (a) va (b) cua Fig.1, R bao gdm vong thom, vong béo, mach béo, va cac
mach tuong tw. Theo mdt vi du cu thé, R c6 thé 1a xylylen, norbornen, xylylen da duoc

hydro ho4, isophoron, hoc hexametylen, nhung khong chi gidi han & cic nhom nay.

Trong phan (a) cia Fig.1, budce (i) ¢6 thé bao gbm budc bd sung dung dich nuéce
axit hydrocloric dé cho diamin phan g v6i dung dich nudc axit hydrocloric. Trong
phén (a) cua Fig.1, budc (ii) co6 thé bao gém it nhat mét budc duge chon tir bude két taa,
budce loc, bude lam kho, va budce rira. Trong phan (b) ctia Fig.1, budc (iii) c6 thé bao gébm
budc cho triphosgen vao dé ché phdm diamin hydroclorua phan Gng véi triphosgen.
Trong phan (b) ciia Fig.1, budc (iv) ¢6 thé bao gdm it nhat mot budc duge chon tir bude

loai khi, budc loc, va buéce chung cat.

Theo mot phuong an cta sang ché, ham luong clia benzylmonoamin c6 nhom
metyl c6 thé duge dicu chinh bang cach bo sung benzylmonoamin c6 nhom metyl vao

diamin khi diéu ch€ pham diamin.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl co th8 dugc tao ra trong ché pham
diisoxyanat bang cach dua benzylmonoamin c6 nhém metyl vao. Ham lugng cia benzyl
isoxyanat ¢6 nhdm metyl tao ra trong ché phdm diisoxyanat c6 thé thay dbi theo ham

lwong cua benzylmonoamin c6 nhém metyl.

Vi dy, néu ché phdm diamin bao gdém trong khoang tir 0 ppm dén 2000 ppm
benzylmonoamin c6é nhéom metyl khi didu ché phdm diamin, thi ham lugng cua
benzyl isoxyanat ¢c6 nhém metyl ma cé thé duoc tao ra trong ché phdm diisoxyanat c6
thé dugc khéng ché ¢ ham lugng nam trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm. Khi ham
lwong cua benzyl isoxyanat c6 nhéom metyl duge diéu chinh trong khoang néu trén, thi
c6 thé tang cuong dd bén chdng va dap ddng thoi ngan can su xuit hién cia tao duong

van va d6 mo khi ché pham dugc sir dung lam vat liéu quang hoc.

Ngoai ra, theo mdt phuong 4n cua sang ché, ham lugng ctia benzyl isoxyanat ¢6
nhom metyl ¢6 thé dugc diéu chinh bang cach cho benzyl isoxyanat c6 nhom metyl vao

ché phdm diisoxyanat. Vi dy, theo mét phuong 4n clia séng ché, ham lugng ctia benzyl
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isoxyanat c6 nhom metyl cé thé dugc diéu chinh biang cich dua benzyl isoxyanat c6
nhom metyl vao bugc thu nhin ché phdm diamin hydroclorua va/hodc buéc thu nhan

ché pham diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl ¢ thé dugc tao ra trong quy trinh didu
ché phdm diisoxyanat. Vi du, né c6 thé duoc tao ra trong quy trinh didu ché ché
phidm diisoxyanat trong qué trinh phan Ung & budc thu nhén ché phim diamin

hydroclorua va/hodc budc thu nhén ché phim diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl ¢6 thé dugc tao ra trong quy trinh diéu
ché phdm diisoxyanat, va mot phan cuia chiing c6 thé tiép tuc‘ duge bd sung vao. Tic
13, luong benzyl isoxyanat c6 nhom metyl tao ra trong quy trinh diéu ché phim
diisoxyanat 1a khong du, n6 co6 thé dugc cho thém nita vao ché phdm sao cho ham lugng

clia né nim trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm.

Ngoai ra, trong quy trinh diéu ché theo mot phuong 4n cla sang ché, diisoxyanat,
chu yéu duge st dung lam véat liéu cho thdu kinh quang hoc bang chit déo, duoc
didu ché tir ché phim diamin théng qua hydroclorua cia n6 bang cach st dung dung
dich nuéc axit hydrocloric thay cho khi hydro clorua va triphosgen ran thay cho khi
phosgen ddng thoi didu chinh cac diéu kién phan tmg. Do d6, c6 thé giai quyét cac van
dé rang khi phosgen dugc st dung trong phuong phap phosgen thong thudong cé doc
tinh cao va 1a mot chét phai tuin theo céc quy dinh vé méi trudng va c6 khé khin trong
viéc bao quan va quan ly vi can phai c6 mét thiét bj lam lanh riéng dé luu trit no.
Phuong phép nay ciling co thé giai quyét cac vAn @ lién quan dén hiéu sudt va chat

lurong cta san pham.

Trong quy trinh diéu ché phdm diisoxyanat theo mot phuong an, diamin duoc
sir dung lam vat liéu cé thé 1a xylylendiamin. Theo cach khéc, diamin c6 thé 1a cac
diamin khac dugc st dung dé tao ra vat liéu quang hoc. Cu thé, n6 co thé 1a it nhat mot
chét duoc chon tir nhém bao gdm orthoxylylendiamin (0-XDA), metaxylylendiamin
(m-XDA), paraxylylendiamin (p-XDA), norbornendiamin (NBDA), xylylendiamin da
dugc hydro hoa (H6XDA), va isophorondiamin (IPDA).

Diéu ché ché phdm diamin hydroclorua
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Trwée hét, ché phém diamin dugc cho phan tGng véi dung dich nuédc axit
hydrocloric dé thu dugc ché phim diamin hydroclorua (buéc 1).

Nhu d3 néu trén, ché phidm diamin 13 ché phim trong d6 ham lugng cla
benzylmonoamin c6 nhém metyl trong ché phdm nam trong khoang tir 10 ppm dén 2000
ppm.

Ngodi ra, sau phén ng cua diamin va dung dich nudc axit hydrocloric, dung mdi
hitu co thtt nhdt c6 thé tiép tuc dugc bd sung vao dé thu dwoc ché phdm diamin
hydroclorua & pha rén.

So db phan tmg 1 sau day thé hién mét vi du ciia phan tng trong budc nay.

So d6 phan tmg 1

1. Dung dich nwéce
axit hydrocloric

2. Dung moi hitu co

Trong so dd néu trén, R bao gbm vong thom, vong béo, mach béo, va cac mach
twong tu. Theo mdt vi du cu thé, R c6 thé 1a xylylen, norbornen, xylylen da duoc

hydro ho4, isophoron, hodc hexametylen, nhung khong chi gi6i han ¢ cac nhom nay.

Theo phuong phéap thong thuong, trong dé khi hydro clorua dugc st dung,
hydroclorua dugc tao ra duéi dang cac hat min khi phan tng & ap sudt khi quyén, khién
cho viéc khudy bén trong thiét bi phan tmg khong dugc dién ra mot cach thuén lgi. Do
do, can c¢6 quy trinh bd sung dé ting 4p suit nhim lam ting nhiét d0 bén trong cua

thiét bi phan trng, va ciing con co vén d@ 12 hiéu suét cua thanh pham 1a thép.

Tuy nhién, theo phuong 4n néu trén, do dung dich nuéc axit hydrocloric duge st
dung, co thé dé giai quyét van dé con tdn tai trong cac giai phap k¥ thuat da biét, trong
d6 khi hydro clorua dugc st dung. Cu thé, khi dung dich nudc axit hydrocloric dugc st
dung, san phim thu dugc théng qua phan ng nay 1a & dang rén chir khong phai 1a dang
huyén phu dic, lam cho hiéu suét dat dugc & mirc cao. Phan mg nay c6 thé duoc tién
hanh thdm chi & 4p suét khi quyén, cho nén thiét bi hodc quy trinh riéng dé lam lanh
nhanh 13 khong can thiét.
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Nong d6 ciia dung dich nuéc axit hydrocloric ¢6 thé nim trong khoang tir 5% khéi
luong dén 50% khdi lwgng. Trong khoang ndng dd néu trén, co thé dé giam thiéu muc
do hoa tan cia hydroclorua trong dung dich nudc axit hydrocloric, tir d6 lam tang hiéu

suat cudi, va cai thién su thuén tién trong xir ly.

Cu thé, ndng d6 ciia dung dich nudc axit hydrocloric ¢6 thé nim trong khoang tir
10% khéi lwong dén 45% khéi lugng, nim trong khoang tir 20% khéi luong dén 45%
khéi luong, hodc nim trong khoang tir 30% khéi lugng dén 40% khéi lwgng. Cu thé hon,
dung dich nuéc axit hydrocloric ¢ thé c6 nong do nim trong khoang tir 20% khéi luong

dén 45% khdi luong.

Ché pham diamin va dung dich nuéc axit hydrocloric ¢6 thé duoc dua vao phan
ung ¢ ty 1€ duong luong nim trong khoang tir 1:2 dén 5. Néu ty 1é duong lwong nay nam
trong khoang néu trén, co thé giam cac chit khong phan ting va ngin ngira sy gidm vé
hiéu suét gdy ra do sy hoa tan vi nudc dugc tao ra. Cu thé, diamin va dung dich nuédc
axit hydrocloric c¢6 thé duge dua vao phan tGng & ty 1€ duong lugng nam trong khoéang

tir 1:2 dén 2,5.

Ngoai ra, lugng dung dich nuéc axit hydrocloric dugc dua vao co thé duogc diéu
chinh theo ty 1€ mol so véi lugng diamin dugc dua vao. Vi du, dung dich nude axit
hydrocloric ¢6 thé dugc dua vao sao cho luong HCI 1a 2 mol hodc cao hon, 2,02 mol
ho#c cao hon, 2,05 mol hodc cao hon, 2,1 mol hodc cao hon, hodc 2,2 mol hodc cao hon,
cho 1 mol diamin trong ché pham diamin. Ngoai ra, dung dich nudc axit hydrocloric c6
thé duoc dua vao sao cho luong HCI béng 3 mol hodc nho hon, 2,7 mol hodc nhé hon,
2,5 mol hodc nhé hon, 2,4 mol hodc nhé hon, 2,35 mol hodc nhé hon, hodc 2,25 mol
hodc nhé hon, cho 1 mol diamin. Cu thé, dung dich nuéc axit hydrocloric c6 thé duoc
dua vao sao cho luong HCI 1a nam trong khoang tir 2,02 mol dén 2,50 mol cho 1 mol
diamin. Trong khoang néu trén, c6 thé thuan lgi hon ngan khong cho mot phin diamin
con lai do n6 khong phéan tng v6i dung dich nude axit hydrocloric va ngén cac nhom
amin tu do phan tng véi diisoxyanat trong phan ing sau do 8 tao ra ure. Pong thoi, c6
thé thuén loi hon 12 ngin hién tuong ion clo con du tao ra do sy du thira dung dich nudc
axit hydrocloric lam tang ndng d6 clia clo trong phan ttng phosgen hoa tiép theo dé tao ra

cac tap chat.
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Budc dua diamin va dung dich nudce axit hydrocloric vao co6 thé duoc thuc hién
trong khi nhiét d§ bén trong cua thiét bi phan tmg dwoc duy tri & mirc khong dbi.
Khi ché phdm diamin va dung dich nudc axit hydrocloric dugc dua vao, nhiét 46 bén
trong cua thiét bi phan tng c6 thé nim trong khoang tir 20°C dén 100°C. Trong khoang
nhiét do néu trén, co thé ngin khong cho nhiét d¢ ting qué nhiét do s6i, ma khong thich

hop cho phan tng, hodc nhiét d bi gidm qua thap, ma 1am giam hiéu qua clia phéan (mg.

Cu thé, khi ché phém diamin va dung dich nudc axit hydrocloric duoc dua vao,
nhiét do bén trong cua thiét bi phan tmg ¢ thé nam trong khoang tir 20°C dén 60°C, nim
trong khodang tir 20°C dén nhé hon 60°C, ndm trong khoang tir 20°C dén 50°C, hoic nim
trong khoang tir 20°C dén 40°C.

Cu thé hon, ché phdm diamin va dung dich nuéc axit hydrocloric c6 thé dugc dua
vao phan ung & ty 1¢é duong lugng nam trong khoang tir 1:2 dén 5 & nhiét @6 ndm trong
khoang tir 20°C dén 40°C.

Theo phuong phap st dung hydroclorua théng thuong, mot lugng 16n nhiét dugc
tao ra trong phan ing, nén can phai 1am lanh nhanh thong qua thiét bi 1am lanh riéng biét,
trong khi d6 theo phuong an néu trén cac chét phan tmg duge dua vao dong thoi duy tri

nhiét do thip, ma khong cin dén thiét bi 1am lanh riéng biét.

Buéc dua diamin va dung dich nudc axit hydrocloric vao c6 thé dugc thuc hién, vi
du, theo trinh tu trong d6 trude tién dung dich nuée axit hydrocloric ¢6 thé duoc dua vao
thiét bi phan g va sau d6 diamin c6 thé dugc dua tir tir vao thiét bi phan tng. Budc dua
diamin va/hodc dung dich nudc axit hydrocloric vao cé thé dugc thuc hién trong thoi

gian tir 30 phut dén 1 gio.

Khi budc dua diamin va dung dich nuéc axit hydrocloric vao dugc hoan thanh,
nhiét do bén trong cua thiét bi phan tmg c6 thé duoc giam xubng nim trong khoang tir
0°C dén 20°C, nim trong khoang tir 0°C dén 10°C, hodc ndm trong khoang tir 10°C dén
20°C. Phan tmg ctia ché phdm diamin va dung dich nudc axit hydrocloric ¢6 thé duoc
thuc hién & 4p suét khi quyén trong thoi gian, vi du, nim trong khoang tir 30 phut dén 2

gid két hop khudy.
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Theo két qua cia phan Ung cia ché phdm diamin va dung dich nuéc axit
hydrocloric, c6 thé thu duoc san pham phan @ng 13 ché phim diamin hydroclorua & dang

dung dich nudc.

Theo mdt phuong 4n cua sang ché, quy trinh ndy cling c6 thé bao gébm bude xit 1y

ché phidm diamin hydroclorua sau khi thu dugc ché phim diamin hydroclorua.

Vi du, buge xir Iy ché phdm diamin hydroclorua c6 thé bao gdm it nhit mot budc
két tia ché phidm diamin hydroclorua, loc ché phdm diamin hydroclorua, 1am kho ché

ché phim diamin hydroclorua, va rra ché phim diamin hydroclorua.

Cu thé, dung mdi hitu co thir nhét c6 th8 dwoc dwa vao san phdm phan tng dé két
tia ché pham diamin hydroclorua dang rén. Tirc 13, dung mdi hiru co thi nhat c6 thé
lam két tia ché phim diamin hydroclorua dang ran thong qua qua trinh két tinh. Cu thé
hon, dung méi hitu co thir nhit c6 thé duge dwa vao san phdm phan tng, ma dugc lam

ngudi va con dugce khuay dé thuc hién phan ang.

Dung méi hitu co thir nhit c6 thé 13 it nhdt mot dung moi dugce chon tir nhém ciu
thanh tir dietyl ete, diisopropyl ete, dioxan, tetrahydrofuran, metanol, etanol, dimetyl
sulfoxit, dimetylformamit, axetonitril, axeton, tricloetylen, tetracloetan, tricloetanol,
nbutanol, isobutanol, metyl etyl keton, metyl butyl keton, isopropanol, hexan, clorofom,

va metyl axetat.

Luong (khdi Iwong) ciia dung méi hitu co thu nhit dugc dua vao co thé gip tir 1
dén 5 14n khéi luong ché phim diamin. Néu luong duoc dwa vao nam trong khoang néu
trén, thi c6 thé ngin nglra duge viéc st dung dung méi hitu co du ddng thoi hiéu suét
ctia hydroclorua cudi 14 cao. Cu thé, dung méi hitu co thir nhit c¢6 thé duoc dwa vio phan
tng v6i lugng gép tir 1 dén 2 14n, hodc 1 dén 1,5 1dn, khéi lugng ctia ché phim
diamin.

Sau khi dung moi hitu co thir nhit dugc dua vao, nhiét do 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 tmg bd sung sau khi 1am lanh c6 th8 ndm trong khoang tir 30 phiit dén 2 gio
hodc nim trong khoang tir 30 phiit dén 1 gio.

Theo mot vi du cu thé, phan ing trong budc nay co thé theo trinh tu bao gém cac

budc (1a) dua dung dich nude axit hydrocloric vao thiét bi phan tmg thir nhit; (1b) dua
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ché phdm diamin vao thiét bi phan g tht nhét va khudy ching; va (1c) dua dung moi

hitu co thir nhét vao thiét bi phan tng thir nhit va khudy ching.

Cu thé hon, phan tmg trong budc nay cling c6 thé bao gdbm buéc 1am lanh bén
trong cua thiét bi phan tmg dén nhiét d6 nim trong khoang tir 0°C dén 10°C sau khi dua
ché phdm diamin vao va truéc khi khudy & buéce (1b); va 1am lanh bén trong thiét bi phan
tng dén nhiét do nam trong khoang tir -5°C dén 5°C sau khi dua dung moéi hitu co thir

nhét vio va trude khi khudy & bude (1c).

Trong khi d6, theo mt phuong 4n cia sang ché, benzylmonoamin c6 nhom metyl
c6 trong ché phdm diamin c6 thé phan tng v6i dung dich nuéc axit hydrocloric. Nho
phan Ung, ché phdm diamin hydroclorua c6 thé bao gdbm benzylmonoamin hydroclorua

¢6 nhom metyl.

Sau khi dung mdi hitu co thir nhit dugc dua vao, cac bude tach, loc, rira, va lam
kho cling c6 thé duoc thuc hién. Vi du, sau khi dung moi hitu co thir nhét dugc dua vao,
16p nude co thé dugc phén tach, dugc loc, rira, va lam kho dé thu duoc ché phém diamin
hydroclorua dang rén. Viéc rira c6 thé duoc thuc hién mot hodc nhiéu 1an bé‘mg cach su
dung, vi du, dung mdi c6 do phan cuc béng 5,7 hodc nho hon. Ngoai ra, viéc 1am kho ¢o6
thé dugc thuc hién bang cach str dung 1am kho trong diéu kién chan khong. Vi du, n6 c6
thé dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 40°C dén 90°C va ap suét bang
266,64 Pa (2,0 torr) hodc nhé hon.

Két qua 13, céc tap chét duoc tao ra & budc thu nhan ché pham diamin hydroclorua
c6 thé duoc loai bo cung v6i dung moi hitu co thi nhét. Do d6, quy trinh nay cling ¢ thé
bao gdm budc loai bd céac tap chit dugc tao ra & bude thu liy ché pham diamin
hydroclorua cung v6i dung moi hitu co thir nhit. Céac tap chit dugc tao ra trong phan
g diéu ché ché phim diamin hydroclorua va dugc chira trong dung moéi hitu co thi
nhit. C4c tap chit nhu d6 c6 thé duoc loai bo bang budc loai bé dung mdi hitu co thi
nhit, nher d6 do tinh khiét ctia san phém c6 thé dugce gia tang.

Theo quy trinh néu trén, diamin dugc cho phan tng véi dung dich nudc axit
hydrocloric, ma sau d6 n6 dugc xt ly bd sung nhu két taa, loc, 1am kho, va rira, nho d6
¢6 thé thu dugc ché phém diamin hydroclorua dang rin c6 do tinh khiét cao. Trai lai,

trong quy trinh thong thuong, trong d6 diamin dugc cho phan ng voi khi hydro clorua
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trong dung moi hitu co, thu duogc huyén phi dic cta diamin hydroclorua, ma khong dé

dugc tinh ché.

Hiéu suét ctia ché phim diamin hydroclorua do d6 thu duoc c6 thé bang 50% hoic
16n hon, 65% hoic cao hon, 80% hoic cao hon, 85% hodc cao hon, hodc 90% hodc cao

hon, cu thé nam trong khoang tir 85% dén 95% hoic 88% dén 92%.

Trong khi d6, 16p hitu co ¢6 thé dugc phan tach riéng ra khoi chdt phan img va
duge tai tudn hoan dudi dang dung méi hitu co. Do d6, mirc dd thu hdi ctia dung méi hiru
co thir nhét ¢ thé b%lng 80% hoic cao hon, 85% hodc cao hon, hodc 90% hodc cao hon,

cu thé nim trong khoang tr 80% dén 95% hoic 80% dén 82%.

Hiéu suit cua ché phdm diamin hydroclorua thu dugce nhu d6 c6 thé bang 50%
hodc 16n hon, 65% hoic cao hon, 80% hodc cao hon, 85% hodc cao hon, hodc 90% hoac
16n hon, cu thé nim trong khoang tir 85% dén 95% hodc ndm trong khoang tir 88% dén

92%.

Trong khi d6, 16p hitu co co thé dugc phan tach khoi chét phan tng va duoc tai
tudn hoan duéi dang dung modi hitu co. Do d6, mirc do thu hdi dung méi hitu co thir nhit
c6 thé br?mg 80% hoic cao hon, 85% hodc cao hon, hodc 90% hodc cao hon, cu thé nim

trong khoang tir 80% dén 95% hoic nam trong khoang tir 80% dén 82%.
Ché pham diamin hydroclorua

Theo phuong &n nay, vi ché phdm diamin ma c6 tri s6 b* theo phbi mau CIE duoc
diéu chinh dugc st dung lam vat liéu, tri s6 b* cua ché phém diamin hydroclorua
thu duoc tir d6 ciing c6 thé dugce didu chinh. Vi du, ché phdm diamin hydroclorua dugc
didu ché theo quy trinh theo phuong &n néu trén co tri s& b* theo phbi mau CIE bing
1,5 hodc nho hon, 1,2 hodc nhé hon, 1,0 hodc nhé hon, hodc 0,8 hodc nhd hon, khi
duoc hoa tan trong nude ¢ ndng do bang 8% khéi lwong. Cu thé, tri s6 b* theo phdi mau
CIE ¢6 thé nim trong khoang tir 0,01 dén 1,2, ndm trong khoang tir 0,1 dén 1,2, nim
trong khoang tu 0,1 dén 1,0, nam trong khoang tur 0,1 dén 0,8, hodc nam trong khoang tur

0,2 dén 1,0.

Ngoai ra, dé didu chinh tri s& b* cta ché phidm diamin hydroclorua, dung dich
nudce axit hydrocloric ¢6 ham lugng ion Fe & mirc nhét dinh hoic nho hon ¢ thé duoc str

dung 1am vat liéu. Vi dy, ham luong ion Fe trong dung dich nudce axit hydrocloric dugc
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stt dung dé diéu ché ché phdm diamin hydroclorua c6 thé bang 0,5ppm ho#c nhé hon. Cu
thé, ham lugng ion Fe trong dung dich nudc axit hydrocloric c6 thé bang 0,3ppm hoic
nho hon hoic 0,2ppm hoédc nhé hon. Cu thé hon, ham lugng ion Fe trong dung dich nuGe
axit hydrocloric ¢6 thé nim trong khoang tir 0,001ppm dén 0,5ppm hodc nim trong

khoang tir 0,1ppm dén 0,3ppm.

Theo cach khéc, tri sb b* theo phbi mau CIE ctia ché pham diamin hydroclorua c6
thé dugc didu chinh bing cach rira n6 bang dung mdi c6 chi s6 phan cuc bang 5,7 hodc
nhé hon. Trong truong hop d6, dung moi co chi sd phan cuc bang 5,7 hodc nhod hon ¢
thé chtra diclometan, va khac cac dung moi c6 thé dugc st dung. Ngoai ra, nhiét do cua
dung moi c¢6 do phin cuc bang 5,7 hoic nhé hon ¢6 thé 13 5°C hodc nhé hon, vi du,

nam trong khoang tr 0°C dén 5°C.

Ttc 14, quy trinh theo phuong 4n cling ¢o thé bao gdm budc rira ché phim diamin
hydroclorua bang dung méi c6 do phan cuc bang 5,7 hodc nhé hon & nhiét d§ 5°C hodc

nho hon.

Ngoai ra, quy trinh theo phuong 4n ciing ¢ thé bao gdm budc budc do tri s6 b*
theo phéi mau CIE cia ché phdm diamin hydroclorua. Néu tri s6 b* dugc do nhu d6 16n
hon 1,5, thi tri s6 b* cia ché phém diamin hydroclorua c6 thé dugc diéu chinh br:ing
cach lap lai budc rira néu trén. Két qua 13, tri s& b* theo phbi mau CIE cua ché phim
diamin hydroclorua c6 thé dugc diéu chinh dén 1,5 hodc nhé hon khi dugc hoa tan trong

nude & ndong do bang 8% khoi luong.

Ché phim diamin hydroclorua thu dugc bing quy trinh néu trén chu yéu chira
diamin hydroclorua, va ham lugng diamin hydroclorua co6 thé nam trong khoang tir 85%
khéi lugng dén 99,9% khéi lwong tinh theo tong khéi luong cua ché phim. Trong
truong hop dd, diamin hydroclorua co6 thé chtra hai nhom HCI lién két v6i hai nhém

amin ¢ cudi mach diamin.

Ngoai ra, ché pham diamin hydroclorua c6 thé chura ion Fe, va ham lugng ion Fe
c6 thé bang 10ppm hodc nho hon tinh theo tbng khdi luong cla ché phdm diamin
hydroclorua. Ngoai ra, ham luong cua nudGe trong ché phdm diamin hydroclorua c6 thé
5% khdi luong hodc nhé hon, 1% khéi lwgng hoic nho hon, 0,1% khéi lugng hogc nhd
hon, hodc 0,01% khéi luong hoic nhod hon.
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Diéu ché pham diisoxyanat

Ché pham diamin hydroclorua dugc cho phan tng véi triphosgen dé thu duoc ché
pham diisoxyanat (budc 2). Cu thé, ché phdm diisoxyanat dugc thu nhan tir ché phdm
diamin hydroclorua bing phan ng phosgen hoa.

Buéc thu nhan ché phim diisoxyanat c6 thé chira budc cho ché phim diamin
hydroclorua, dugc xir ly theo quy trinh bao gbm it nhat mot budce két tia, budc loc,buse
1am khd, va/hodc budc rira, phan Ung triphosgen.

Trong truong hop nhu vy, phan Ung cua ché phdm diamin hydroclorua véi
triphosgen c6 thé dugc thyc hién trong dung moéi hitu co thir hai.

So dd phan tmg 2 sau day thé hién mét vi du ciia phan tng trong budc nay.

So d6 phan tmg 2

Hol Triphosgen

Dung moi hitu co

Trong so d6 néu trén, R bao gbdm vong thom, vong béo, mach béo, va cac mach
tuong tu. Theo mot vi du cu thé, R c6 thé 1a xylylen, norbornen, xylylen da dugc

hydro hoa, isophoron, hodc hexametylen, nhung khong chi giéi han & cac nhom nay.

Cu thé, ché phdm diamin hydroclorua da duoc didu ché néu trén dugc dua vao
dung mdi hitu co thtt hai, duwoc cho phin Umg véi triphosgen (BTMC,
bis(triclometyl)cacbonat), va sau d6 dugc tinh ché dé thu dugc ché phdm diisoxyanat.

Theo mdt phuong an cia sang ché, benzylmonoamin hydroclorua c¢6 nhom metyl
tao ra & budc 1 ¢o thé dugc cho phan tng vdi triphosgen dé tao ra benzyl isoxyanat c6
nhom metyl.

Ngoai ra, trong ché phdm diamin, ham lugng cua benzyl isoxyanat c6 nhém metyl
tao ra trong ché phdm diisoxyanat c6 thé thay d6i bang cach dua vao mot luwong
benzylmonoamin c6 nhém metyl.

Ty 1& san sinh cua benzyl isoxyanat c6 nhém metyl so v6i ham luong cua

benzylmonoamin cé nhém metyl ¢6 thé nam trong khoang tir 0,05 dén 0,9. Cu thé, ty 1&
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san sinh cua benzyl isoxyanat c6 nhom metyl so véi ham luong benzylmonoamin c¢é
nhém metyl c6 thé nim trong khoang tir 0,06 dén 0,8, nim trong khoang tir 0,08 dén 0,7,
nam trong khoang tur 0,09 dén 0,6, nAm trong khoang tir 0,09 dén 0,25, ndm trong khoang
tir 0,08 dén 0,2, ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,1, hodc ndm trong khoang tir 0,1 dén
0,6.

Vi dy, néu ham luong ctia benzylmonoamin ¢6 nhém metyl nim trong khoang tir
10 ppm dén 2000 ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl co thé c6 trong ché phim

diisoxyanat & ham luong nim trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm.

Theo cach khéc, néu ham lugng ciia benzylmonoamin ¢6 nhém metyl nim trong
khoang tir 10 ppm dén 1000 ppm, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl co thé ¢6 trong ché

pham diisoxyanat & ham lugng nim trong khoang tir 5 ppm dén 150 ppm.

Theo cach khéc, néu ham lugng ciia benzylmonoamin c6 nhém metyl nim trong
khoang tir 100 ppm dén 2000 ppm, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 thé c6 trong ché

pham diisoxyanat & ham lugng nam trong khodng tir 25 ppm dén 200 ppm.

Theo cach khéc, néu ham luong ciia benzylmonoamin c¢6 nhom metyl nim trong
khoang tir 500 ppm dén 2000 ppm, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl c6 thé ¢6 trong ché

pham diisoxyanat & ham lugng nim trong khoang tir 30 ppm dén 200 ppm.

Ngoai ra, néu can, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c¢6 thé c6 trong ché phim

diisoxyanat &@ ham lugng nam trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm.

Trong khi d6, dung moéi hitu co thir hai cé thé 12 it nhit mot chéat duoc chon tir
nhom bao gém benzen, toluen, etylbenzen, clobenzen, monoclobenzen, 1,2-diclobenzen,
diclometan, 1-clo-n-butan, 1-clo-n-pentan, 1-clo-n-hexan, clorofom, cacbon tetraclorua,
n-pentan, n-hexan, n-heptan, n-octan, xyclohexan, xyclopentan, xyclooctan, va

metylxyclohexan.

Luong (khdi luong) ctia dung moi hitu co thir hai duge dua vao ¢6 thé gép 1 dén 5
lan khéi luong cua ché pham diamin hydroclorua. Néu luong dugc dua vao nim trong
khoang néu trén, co thé ngan ngira dugc viéc st dung dung mdi hitu co du trong khi
hiéu suét cua diisoxyanat cudi 1a cao. Cu thé, dung mdi hitu co thtr hai cé thé duoc dua
vao phan tng ¢ ham luong nim trong khoang tir 2 dén 5 14n, hodc nam trong khoang tir 3

dén 5 1an, khéi luong cta ché phidm diamin hydroclorua.
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Nhiét d0 phan Ung cia ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé nam
trong khoang tir 110°C dén 160°C hogc 115°C dén 160°C. Néu nhiét d6 phan tmg nim
trong khoang néu trén, cu thé nim trong khoang 110°C hoic 115°C hodc cao hon, phan
g gitta diamin hydroclorua va triphosgen co thé dugc thuc hién mot cach thuin loi
hon, va c6 thé 14 thuan lgi dé tang hiéu sudt va giam thoi gian phan Gng. Néu nhiét 4o 1a
160°C hoac nho hon, cé thé han ché viéc tao ra céc tap chét chéng han nhu hic in khi
san phém cubi diisoxyanat dugc tao ra. Cu thé, nhiét do phéan Ung cua ché phém diamin
hydroclorua va triphosgen cé thé nim trong khoang tir 115°C dén 160°C, nim trong
khoang tir 115°C dén 140°C, nam trong khoang tir 115°C dén 130°C, nam trong khoang
tr 115°C dén 120°C, nam trong khoang tir 130°C dén 160°C, hoic nam trong khoang tur
120°C dén 150°C.

Phén tmg ciia ché pham diamin hydroclorua v6i triphosgen c6 thé dugc thuc hién
trong thoi gian tir 5 gio dén 100 gio. Khi thoi gian phan Gng nam trong khoang néu trén,
thi thoi gian phan tmg nay khong bi qué lau, va viéc tao ra cac chét khong phan tmg do
tao hop chit phosgen c6 thé duoc giam dén muc tbi thidu. Cu thé, phan tmg cta ché
ché phim diamin hydroclorua véi triphosgen c6 thé dugc thuc hién trong thoi gian nim
trong khoang tir 15 gio dén 40 gid, ndm trong khoang tir 20 gioy dén 35 gio, hodc nam

trong khoang tir 24 gio dén 30 gio.

Theo mdt vi du cu thé, phan tng ctia ché phim diamin hydroclorua véi triphosgen
¢6 thé dugc thuc hién & nhiét do nim trong khoang tir 110°C dén 160°C hogc 115°C dén

160°C trong thoi gian ndm trong khoang tir 5 gid dén 100 gio

Ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen ¢ thé dugc dua vao phan tmg véi ty
1& dwong lwong nam trong khoang tir 1:1 dén 5. Khi ty 1é dwong luong nay nim trong
khoang néu trén, thi hiéu qua cua phan Ung la cao, va cé thé ngan ngua dugc viéc tang
thoi gian phan ing do budc dua vao qua nhidu. Cu thé, ché phidm diamin hydroclorua va
triphosgen c¢6 thé duoc dua vao phan tmg & ty 1& duong lugng nam trong khoang tir

1:1,5 dén 4 hodc nam trong khoang tir 1:2 dén 2.5.

Theo cach khac, ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé duoc dua vao
phan ung theo ty 1¢ mol nam trong khoang tir 1:0,65 dén 1. Cu thé, ché pham diamin
hydroclorua va triphosgen co thé duoc dua vao phan tmg theo ty 1& mol nim trong
khoang tir cao hon 1:0,70 dén nhé hon 0,95 hoic 1:0,73 dén 0,90. Khi ty 1€ mol nam
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trong khoang néu trén, hiéu qua cia phan tng 13, va t6t hon 14 dé ngan sy ting thoi gian

phan tmg do dua vao qué nhiéu.

Phén tng cia ché phim diamin hydroclorua va triphosgen ¢ thé tuong tmg bao
gbm buéc tron ché phdm diamin hydroclorua v6i dung méi hiru co thir hai dé thu dugc
dung dich thé nhét; tron triphosgen v6i dung mdi hitu co thir hai dé thu dugc dung dich
thtr hai; va dua dung dich thir hai vao dung dich thir nhit va khudy chiing. Trong trudng
hop do, budc dua dung dich thir hai va khqu 6 thé dugc thuc hién & nhiét do nam trong
khoéng tir 110°C dén 160°C hodc nim trong khoang tir 115°C dén 160°C. Ngoai ra, buéc
dua dung dich thir hai nay c6 thé dugc chia thanh hai hoic nhiéu 14n trong téng thoi gian
tir 25 gir dén 40 gio. Ngoai ra, theo sang ché thoi gian d6i v6i mbi lan dua c6 thé nim
trong khoang tir 5 gi¢ dén 25 gid hodc nim trong khoang tr 10 gioy dén 14 gio. Ngoai ra,
thoi gian dé phan tmg thém bing cach khudy sau khi dua vao c6 thé nam trong khoang tir

2 gior dén 5 gio hodic nim trong khoang tir 3 gio dén 4 gio.

Theo cach khac, phan tng cua ché phim diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé
tuong ng bao gdm buéc (2a) dwa dung mdi hitu co thir hai vao thiét bi phan tmg thir hai;
(2b) dua ché phim diamin hydroclorua vao thiét bi phan tmg tht hai va khudy chung;
va (2¢) dua triphosgen vao thiét bi phan tmg thir hai va khudy chiing.

Ngoai ra, budc dua triphosgen vao ¢ budc (2c) ¢ thé dugc thuc hién bang cach
dua dung dich vao, trong d6 triphosgen dugc hoa tan trong cung mot dung mdi dudi dang
dung mdi hitu co thtr hai vao thiét bi phan tng khi dugc chia thanh hai hodc nhiéu 14n &
nhiét d6 ndm trong khoang tir 110°C dén 160°C hodc ndm trong khoang tir 115°C dén
130°C trong tong thoi gian tir 25 gioy dén 40 gio.

Trong treong hop nhu vay, thoi gian cho mdi 14n triphosgen vao c6 thé nam trong
khoang tir 5 gio dén 25 gio hodc 10 gidr dén 14 gio.

Ngoai ra, thoi gian cho phan g tiép bing cach khudy sau khi dua triphosgen vao
c6 thé ndm trong khoang tir 2 gio dén 5 gio hoidc 3 gid dén 4 gio.

Khi phéan tng, chét phan ng ¢6 thé dugc lam ngudi & nhiét do nam trong khoang
tir 90°C dén 110°C.

San pham phan tng thu dugc qua qua trinh phan ng c6 thé duoc xtr Iy tiép bang
cach tach, loai khi, loc, va chung cét.
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Vi du, sau khi phan tng, san phém phan ng c6 thé dugc loai khi & nhiét do nam
trong khoang tir 80°C dén 150°C bang cach suc khi nito vao. Ngoai ra, sau khi loai khi,
n6 c6 thé duge 1am lanh dén nhiét do nim trong khoang tir 10°C dén 30°C, va cac chat

ran ¢6 thé dugc loc ra.

Ché phim diisoxyanat c6 thé thu dugc bang cach chung cét sau phan Gmg phosgen

ho4 ché phdm diamin hydroclorua.

Budc chung cét c6 thé 1a budc chung cAt dé loai bé dung mdi hitu co thir hai. Vi
duy, sau khi phan Ung, san phim phan tng c6 thé duoc chung ct & nhiét d6 nam trong
khoang tir 40°C dén 60°C trong thoi gian tir 2 gid dén 8 gid d€ loai bé dung méi hitu co
thar hai. Ap suét trong khi chung cAt ¢6 thé 1a 2,0 torr hodc nhé hon, 1,0 torr hodc nho
hon, 0,5 torr hoic nho hon, hodc 0,1 torr hodc nhd hon. Ngoai ra, dung méi hiru co thir

hai c6 thé dugc thu hdi va dugc tai tudn hoan thong qua bude chung cét.

Ngoai ra, budc chung cht c6 thé bao gdm budc chung cét diisoxyanat. Vi du, viéc
chung cit ¢ thé bao gbém budc chung ct diisoxyanat & nhiét do nim trong khoang tur
100°C dén 130°C. Néu nhiét do chung cit nim trong khoang néu trén, né c6 loi hon vi
ngin nglra sy suy giam cdc tinh chét vét 1y ctia thdu kinh quang hoc thanh phdm nhu
duong van, do mo, va b vang b%lng cach loai b6 mot cach hiéu qua cac hop chét clo dé
thay phan dugc tao ra & cac nhiét do cao nhu clometylbenzyl isoxyanat (CBI) va 1.3-
bis(clometyl)benzen. Cu thé, budc chung cit co thé dugc thuc hién bang céach thiét lap
nhiét d6 day cta thiét bi chung cit nim trong khoang tir 100°C dén 1300. Vi du, viéc
chung cAt ¢ thé dugc thuc hién béng cach thiét 13p nhiét do cua ndi dun lai ndm trong

khoéng tir 100°C dén 130°C.

Ngoai ra, 4p sut trong khi chung cit c6 thé bing 266,64 Pa (2,0 torr) hodc nhé
hon, 133,32 Pa (1,0 torr) ho#c nh6 hon, 66,66 Pa (0,5 torr) hodc nho hon, hodc 13,33 Pa
(0,1 torr) hodc nhd hon. Cu thé, bude chung cit c6 thé chung cit diisoxyanat & nhiét do
nam trong khoang tir 100°C dén 130°C va 4p suét bang 266,64 Pa (2,0 torr) hodc nhé

hon.

Ngoai ra, thoi gian dé chung cét diisoxyanat c6 thé bang 1 gid hodc 1au hon, 2 gid
ho#c 1au hon, hodc 3 gi¢ hodc lau hon, va cé thé 10 gio hoac it hon hodc 5 gio hodc it
hon. Cu thé, buéc chung cit diisoxyanat c6 thé duoc thuc hién trong thoi gian tr 2 gid
dén 10 gio.
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Theo cach khac, theo mdt phuong 4n cua sang ché, quy trinh nay ciing c6 thé bao
gbdm buéc chung cAt san phdm phan tng sau phan tmg & budc 2, va budc chung cht

c6 thé bao gdm buéc chung cét thu nhét va budc chung cit thit hai.

Vi du, buéc thu nhan ché phdm diisoxyanat con bao gbm budc chung cét san
pham phan tng thu dugce bang phan tmg cia ché pham diamin hydroclorua, cu thé ché
pham diamin hydroclorua d& dugc xtr 1y, v6i triphosgen. Budc chung cét c6 thé bao gdm
bude chung cét thir nhit & nhiét do nim trong khoang tir 40°C dén 60°C trong thoi gian
tir 2 gir dén 8 gid va budce chung cét thtr hai & nhiét do nim trong khoang tir 100°C dén
120°C trong thoi gian tr 2 gio dén 10 gio. Budce chung c4t thir nhét va/hoic bude chung
cht tht hai c6 thé dugc thuc hién & 4p sudt bang 66,66 Pa (0,5 torr) hogc nhd hon.
Dung moi hitu co ¢6 thé dugc thu hdi va duoc tai tudn hoan thong qua budc chung

cét thir nhét, va diisoxyanat cudi ciing c6 thé thu duoc thong qua budc chung ct thir hai.

Hiéu suit cta chung cAt diisoxyanat co thé béng 80% hodc cao hon, cu thé 85%
hodc cao hon, 87% hoic cao hon, hodc 90% hodc cao hon. Trong truong hop do, hiéu
sudt chung cét c6 thé dugc tinh toan bang cach xac dinh lugng ché pham diisoxyanat
khi chung cét so v6i luong theo Iy thuyét cia ché phidm diisoxyanat dugc tao ra tir

luong ché phdm diamin hydroclorua dugc dua vao phan tmg phosgen hoa.

Trong quy trinh theo phuong an néu trén, khodng nhiét do phan tmg cta ché phdm
diamin hydroclorua va triphosgen dugc kidm soét, nho d6 ché phdm diisoxyanat tho
trude khi tinh ché c6 thé chira rt it cac tap chét. Cu thé, ché pham diisoxyanat c6 thé
chtra diisoxyanat v6i luong 99,0% khéi luong hoiic cao hon truéec khi chung cit
diisoxyanat. Ngoai ra, ché pham diisoxyanat c6 thé chira diisoxyanat vé6i luong 99,9%

khéi lugng hodc cao hon sau khi chung ct diisoxyanat.

Ngoai ra, ham luong cac hop chit thom c6 nhém halogen trong ché phim

diisoxyanat co thé bang 1000ppm hoic nhé hon.

Ngoai ra, hiéu suét ctia ché pham diisoxyanat cubi cung thu dugc cé thé bang 80%

hodc cao hon, 85% hoidc cao hon, 88% hodc cao hon, hoac 90% hodc cao hon.
Ché pham diisoxyanat

Theo mot phuwong 4n, ham lugng cia benzyl isoxyanat ¢6 nhém metyl trong ché

pham diisoxyanat c6 thé nam trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm.
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Theo mot phuong 4n cua sang ché, néu vat lidu quang hoc dugc tao ra khi ham
lugng ctia benzyl isoxyanat c6 nhom metyl trong ché phdm diisoxyanat dugc diéu chinh
dén khoang t6i wu thong qua ham lugng benzylmonoamin c¢6 nhém metyl, c6 thé tang

cudng hon nita cac dic tinh vat ly ctia vat li€u quang hoc.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 th dwoc tao ra trong quy trinh didu

ché phim diisoxyanat.

Ngoai ra, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl ¢6 thé dugc tao ra trong quy trinh diéu
ché pham diisoxyanat, va mot phén cta chiing ¢6 thé dugc bd sung c6 chu dich vao. Tuc
13, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl cé thé duogc tao ra trong quy trinh didu ché ché
phim diisoxyanat. Néu luong tao ra nhu d6 1a khong du, thi c6 thé cha dong cho vao
ché phdm sao cho ham lugng cta né nam trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm trong

ché phim.

Benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 thé bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhom metyl
vé6i chu tric thom nhét dinh. Cu thé, n6 co6 thé bao gém it nhat mot chit duoc chon tir
nhom bao gdm 2-metylbenzyl isoxyanat dugc thé bing nhom metyl & vi tri ortho
(0), 3-metylbenzyl isoxyanat dugc thé bang nhom metyl & vi tri meta (m), va 4-

metylbenzyl isoxyanat dugc thé bang nhom metyl & vi tri para (p).

Theo mdt phuong an cua sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl co thé bao
gbm ft nhét mdt chat duge chon tir nhém bao gdm 3-metylbenzyl isoxyanat dugc thé
bang nhém metyl & vi tri meta (m) va 4-metylbenzyl isoxyanat dugc thé bang nhém

metyl & vi tri para (p).

Theo mot phuong an cua sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl, dac biét 1a, 3-
metylbenzyl isoxyanat hodc 4-metylbenzyl isoxyanat dugc st dung véi lugng nhét dinh.
Trong trudng hop nhu vy, vi né ¢ mét isoxyanat nhém chure, n6 ¢ thé dimg phan tng
lién két chéo trong phan ung tao ra polythiouretan, nhd do6 thic ddy su ting cuong tinh
linh hoat cta polythiouretan. Do do, co6 thé déng thoi ngan can su xuét hién cua tao
duong van va gdy md trong vét liéu quang hoc, vi du, thau kinh quang hoc va ting

cudng do bén chéng va dap.

Theo mét phuong an khéac cua sang ché, benzyl isoxyanat c6 nhom metyl c6 thé

bao gbm it nhat mot chét dugc chon tir nhém bao gdm 3-metylbenzyl isoxyanat dugc thé
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bing nhém metyl & vi tri meta (m) va 2-metylbenzyl isoxyanat dugc thé biang nhom

metyl & vi tri ortho (0).

Cu thé hon, benzyl isoxyanat ¢c6 nhom metyl c6 thé bao gébm hop chét c6 cong

thare 2 trong d6 nhém metyl duoc thé & vi tri meta (m).

Cong thirc 2

Theo mdt phuong 4n cua sang ché, ham luong cia benzyl isoxyanat ¢c6 nhom
metyl c6 trong ché pham c6 thé nam trong khoang tir 5 ppm dén 200 ppm, nim trong
khoang tir 10 ppm dén 200 ppm, nim trong khoang tir 20 ppm dén 150 ppm, nim trong
khoang tir 20 ppm dén nho hon 100 ppm, nim trong khoang tir 100 ppm dén 200 ppm,
nam trong khoang tir 120 ppm dén 200 ppm, nim trong khoang tir 50 ppm dén 200 ppm,
hodc nim trong khoang tr 50 ppm dén 150 ppm. Theo mot phuong 4n ciia sang ché, ham
luong cla benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 trong ché phdm duoc diéu chinh trong
khoang néu trén, theo d6 co thé ting cuong dd bén chéng va dép va dén ngan su xuit

hién cta tao dudng van va gy mo.

Néu ham luwong ctia benzyl isoxyanat c6 nhom metyl khong duoc diéu chinh, thi
d6 bén chdng va dép co thé bi suy gidm, hodc tao dudng van va do mo c6 thé xuét hién
ngay ca khi do bén chéng va dap duoc duy tri. Vi du, néu ham luong cia benzyl
isoxyanat c6 nhém metyl 1a nho hon 5 ppm, thi do bén chéng va dap cla vat liéu quang
hoc bing cach sir dung ché phim c6 thé bi suy giam. Miac khac, néu ham lugng cua
benzyl isoxyanat c6 nhém metyl vuot qua 200 ppm, qué trinh tao dudng vén hodc do
mo ¢6 thé xuét hién ngay ca khi do bén chéng va dap ctia vat liéu quang hoc bang cach
sir dung ché phdm duoc gia tang.

Trong khi do, ché phdm diisoxyanat c6 thé chira diisoxyanat véi lugng 90%
khdi lugng hoac cao hon, 95% khéi luong hodc cao hon, 99,5% khéi lugng hodc cao hon,
99,9% khéi lugng hodc cao hon, nam trong khoang tir 90% khdi luong dén 99,9% khbi
luong, hodc 99% khéi lugng dén nho hon 100% khéi lugng, tinh theo téng khdi lugng

ctia ché pham.
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Diisoxyanat c6 thé bao gdbm m-xylylen diisoxyanat (m-XDI), p-xylylen

diisoxyanat (p-XDI), hodc hdn hop ciia ching.

Theo mot phuong an, ché phim diisoxyanat c6 thé chira m-xylylen diisoxyanat
(m-XDI) & ham luong ndm trong khoang tir 99% khéi luong dén nhé hon 100% khéi
lugng, 99,5% khéi luong dén nhd hon 100% khi lugng, hodc 99,7% khdi lrgng dén nho
hon 100% khéi lugng.

Néu m-xylylen diisoxyanat c6 trong ché pham véi lugng nhé hon khoang néu trén,
khong chi cac dic tinh quang hoc (ddc biét 1a, tao duong vén, do truyén qua, va cac diac
tinh twong ty) ma con ca cac dic tinh co hoc (chéng han nhu do bén chéng va dap, do
bén chiu kéo, va cac dic tinh tuong ty) cta thanh phim c6 thé bi suy gidm do su hdn tap
vé kha ning polyme hoa cua ché phidm va ciu trac hoa hoc ciia san pham héa cimg.
Ngoai ra, hién tuong b vang c6 thé xuét hién phu thudc vao céc thanh phﬁn khac duoc két

hop trong do.

Theo mot phurong 4n, ché phdm c6 thé chira hop chét c6 cong thic 2 & ham lugng
nam trong khoang tr 20 ppm dén 150 ppm va m-xylylen diisoxyanat & ham luong nim
trong khoang tlr 99,5% khéi lwong dén nhé hon 100% khéi lugng tinh theo tong khoi

luong cta ché pham.

Ngoai ra, p-xylylen diisoxyanat co thé c6 trong & ham lugng nim trong khoang tir
cao hon 0% khéi lugng dén 0,5% khéi luong, cao hon 0% khéi lugng dén 0,3% khoi
lugng, cao hon 0% khéi Iugng dén 0,15% khdi lugng, cao hon 0% khdi luong dén 0,1%
khéi luong, cao hon 0% khéi lwong dén 0,05% khdi lugng, cao hon 0% khdi lugng dén
0,03% khéi lugng, hoic cao hon 0% khéi luong dén 0,01% khdi luong, tinh theo tong

khoi Iwrgng cua ché pham.

Néu p-xylylen diisoxyanat c6 trong ché pham & ham lugng vugt qua khoang ham
luong néu trén, thi cac déc tinh quang hoc co thé bi suy giam qua trinh tao dudng van
xut hién hodc do truyén qua bi giam xudng do polyme hoa hdn tap gy ra do su khac
biét vé kha nang phan tng hodc do két tinh gay ra do céc thay d6i vé céu trac hoa hoc
cta polyme.

Ngoai ra, ché pham diisoxyanat c6 thé chua cac diisoxyanat khac duge st dung

dé san xudt thdu kinh quang hoc khong phai 1a m-xylylen diisoxyanat va p-xylylen
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diisoxyanat. Cu thé, ché phém c6 thé chira it nhdt mot chit duge chon tir nhém chu
thanh tir orthoxylylen diisoxyanat (0-XDI), norbornen diisoxyanat (NBDI), xylylen da
duge hydro hoa diisoxyanat (H6XDI), isophoron diisoxyanat (IPDI), va hexametylen
diisoxyanat (HDI).

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat clia sing ché ciing c6 thé bao gom it nhit mot chét
dugc chon tr nhom bao gdbm benzyl isoxyanat c6 nhém etyl va Xyanobenzyl

isoxyanat.

ft nhat mot chit duoc chon tir nhém bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhom etyl va
xyanobenzyl isoxyanat n€u trén cé thé duoc st dung véi lugng, vi du, 0,5% khéi
lwong hodc nhé hon, 0,3% khéi luong hodc nhé hon, 0,1% khéi luong hoic nho hon,
0,05% khéi lugng hodc nhé hon, 0,02% khdi lugng hodc nho hon, hodc 0,01% khéi

luong hodc nhé hon.

Néu it nhit chit mot duoc chon tir nhém bao gdm benzyl isoxyanat c6 nhém
etyl va xyanobenzyl isoxyanat dugc st dung trong ché phim véi lugng vuot qua
khoang ham lugng néu trén, thi né 4nh hudng dén cAu tric hod hoc cia polyme, din dén
su suy gi cac dic tinh co hoc hodc cic dic tinh chiu nhiét chéng han nhu nhiét do
chuyén hoa thuy tinh cua thanh phim. Ngoai ra, do anh hudng cia cac nhém xyano, b
vang cO thé xay ra ¢ thoi diém hoa ctng nhiét dé tao ra thau kinh hoic sau khi san Xuét
th4u kinh phu thudc vao moi trudng bén ngoai, do d6 gay ra thiét hai nghiém trong dén
do tin cdy l1au dai cta thau kinh.

Do d6, san pham tao ra tir ché pham diisoxyanat c6 thanh phin da duogc didu chinh
nhu néu trén c6 thé thoa mén cac dic tinh quang hoc rAt cao, ciing nhu c6 thé dat
duoc cac dac tinh co hoc rit cao. Do d6, c6 thé t5t hon néu ché phém duoc st dung
dé tao ra vat liéu quang hoc, cu thé thu kinh quang hoc bang chét déo.

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat dugc didu ché nhu da néu trén c6 thé dugc cai
thién khi xét v& mau sic va do mo.

Cu thé, ché pham diisoxyanat theo phuong 4n néu trén c6 thé c6 tri sb b* theo
phéi mau CIE nam trong khoang tir 0,1 dén 2,0. Thiu kinh quang hoc dugc tao ra tir ché
phim diisoxyanat c6 tri s6 b* nim trong khoang néu trén c6 thé dugc cai thién vé

duong van, do truyén qua, chi s6 mau vang, va chi s6 khuc xa. Cu thé, tri sO b* theo phoi
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mau CIE cla ché phém diisoxyanat co thé béng 0,1 dén 2,0, 0,1 dén 1,5, 0,1 dén 1,2, 0,1
dén 1,0, hoic 0,1 dén 0,8.

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat c6 thé c6 tri s6 mau APHA (American Public
Health Association) bang 20 hoic nho hon hodc 10 hodc nhé hon. Cu thé, ché phém

diisoxyanat c6 thé c6 tri s6 mau APHA nim trong khoang tir 1 dén 20 hoic 1 dén 10.

Ngoai ra, ché phém diisoxyanat c6 thé c6 d6 mo béng 10% hodc nho hon, 5%

hodc nho hon, hodc 3% hodc nhé hon.

Ngoai ra, ham luong cua ion Fe trong ché phdm diisoxyanat c6 thé bang 10 ppm
hodc nhoé hon, 5 ppm hoic nhé hon, hodc 1 ppm hodc nhé hon. Cu thé, ham luong cda

ion Fe trong ché phdm diisoxyanat c6 thé bang 0,2 ppm hoic nhé hon.

DPé cai thién mau sic va do mo, ché phdm diisoxyanat c6 thé chua xylylen
diisoxyanat hodc cac diisoxyanat khac dugc sit dung dé san xuét thiu kinh quang hoc. Cu
thé, n6 ¢6 thé bao gdm it nhit mot chit duoc chon tir nhém bao gbm orthoxylylen
diisoxyanat (o-XDI), metaxylylen diisoxyanat (m-XDI), paraxylylen diisoxyanat (pXDI),
norbornen diisoxyanat (NBDI), xylylen diisoxyanat dugc hydro hod (H6XDI), isophoron
diisoxyanat (IPDI), va hexametylen diisoxyanat (HDI) & ham lugng khoang 90% khdi
lugng hodc cao hon, 95% khéi lugng hodc cao hon, 99,5% khéi luong hodc cao hon,
99,9% khoi lrong hodc cao hon, hodc nam trong khoang tir 90% khéi luong dén 99,9%
khéi luong. N6 cling c6 thé bao gdm benzyl isoxyanat, metylbenzyl isoxyanat,
xyanobenzyl isoxyanat, va cac chét twong tu voi tbng ham lugng vao khoang 1% khdi
lugng hodc nho hon.

Do mau sic va do trong sudt cua dung dich phéan tng

Buéc thu nhin ché phdm diisoxyanat tir ché phdm diamin hydroclorua va
triphosgen co thé bao gdm budc (aa) cho ché phim diamin hydroclorua phan tng véi
triphosgen trong thiét bi phan tng dé thu dugc dung dich phan tng; (ab) do mau sdc va
do trong sudt ctia dung dich phan ng; va (ac) thu nhan ché pham diisoxyanat tir dung
dich phan tng.

Trong phan tng cua ché pham diamin hydroclorua va triphosgen, mau sdc va do

trong ctia dung dich phéan g ¢6 thé duoc do d& didu chinh cac diéu kién phan tng.

34



43507 35/54

Vi du, trong phan mg cla metaxylylendiamin hydroclorua va triphosgen dé thu
dugc metaxylylen diisoxyanat, dung dich phin tng khi b4t ddu phan tmg cé thé 1a
khong mau nhung mo hodc c6 mau tring, va dung dich phéan tng tai thoi diém khi phan
tmg ndi chung dugc hoan thanh c6 thé 1a trong sudt hoic gn véi trong sudt voi mau

nau nhat.

Vi du, & budc do mau sic va do trong subt ctia dung dich phan tng, dung dich

phan tmg c6 thé c6 mau niu nhat trong sudt.

Cu thé, dung dich phan tng c6 thé ¢6 tri s6 L* ndm trong khoang tr 45 dén 60, tri
s6 a* nam trong khoang tir 3 dén 15, va tri s& b* nam trong khoang tir 15 dén 30 trong
phdi mau CIE-LAB. Cu thé hon, dung dich phan ng c6 thé c6 tri s6 L* nam trong
khoang tir 50 dén 55, tri s6 a* nim trong khoang tir 5 dén 10, va tri s6 b* nam trong

khoang tir 20 dén 25 trong phéi mau CIE-LAB.

Ngoai ra, dung dich phan ung c6 thé c6 do truyén qua bang 60% hoic cao hon,
70% hodc cao hon, 80% hodc cao hon, hodc 90% hodc cao hon, dbi v6i anh sang c6 budc
séng 550 nm. Ngoai ra, dung dich phan tng c6 thé c6 do mo bang 20% hoic nhé hon,
10% hodc nho hon, 5% hodc nho hon, hodc 3% hodc nho hon. Cu thé, dung dich phéan
ting c6 thé c6 do truyén qua bang 70% hodc cao hon dbi v6i anh sang c6 bude séng 550
nm va do mo béng 10% hodc nhé hon. Cu thé hon, dung dich phan tng c6 thé c6 hé sb
truyén bang 80% hodc cao hon dbi voi anh sang c6 bude song 550 nm va d6 mo bang

5% hodc nhd hon.

Mt khac, néu phan Gng ciia metaxylylendiamin hydroclorua va triphosgen khong
dwoc hoan thanh, thi dung dich phan Umg c6 thé 1a mo hodc c6 két taa, va mau sic ¢o
thé 13 mau nhat, mau tring, hoic khong mau. Ngoai ra, néu céc phan tng phu xay ra &
murc do dang ké, thi dung dich phan mg c6 thé 1a mo hodc c6 thé c6 mau khong phai 1a

mau nau nhat, vi du, mau nau sam hodc c6 mau sam.

Phén tng cia ché pham diamin hydroclorua va triphosgen c6 thé duoc thuc hién
ddng thoi véi bude do mau sic va do trong subt cia dung dich phan tng.

Tt 13, trong khi phan ung ciua ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen durgc
thuc hién, mau sic va do trong subt ctia dung dich phan Gng co6 thé duogc do theo thoi

gian thuc.
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Ngoai ra, dé do dugc chinh xac hon, mét phén ctia dung dich phan tmg c6 thé
duogc thu gom dé do mot cach chinh xac mau sic va do trong subt cia ching. Vi du, bude
do mau sic va do trong subt ctia dung dich phan tmg c6 thé duoc thuc hién béng cach thu
gom mot phén ctia dung dich phan tmg va do mau sic va do trong sudt cia dung dich

phan tng duge thu gom.

Trong truong hop d6, dwong lwong phan tmg, nhiét 6 phan ung, hodc thoi gian
phan Ung c6 thé duoc diéu chinh theo mau sic va do trong sudt ctia dung dich phan Gng.
Vi duy, thoi gian dé chim dat phan tmg c6 thé dugc xac dinh theo mau sdc va do trong
subt cua dung dich phan tng. Cu thé, thoi gian dé chdm dut phan tmg c6 thé 1a luc sau

khi khi dung dich phan ung chuyén sang mau niu nhat trong subt.

Theo mot vi du, thiét b phan tmg c6 thé c6 ctra sb quan sét, va budc do mau sdc
va do trong sudt ctia dung dich phan tmg ¢6 thé dugc thuc hién thong qua cira sd quan sét
nay.

Thiét bi phan tng duoc ndi véi mot hodc nhiéu ting cia thiét bi ngung tu. Khi khi
dwoc tao ra trong thiét bi phan tmg dugc chuyén dén mot hodc nhiéu tAng cia thiét bi
ngung tu, thi dung moi hitu co thir hai c6 mat trong khi c6 thé dugce ngung tu va duge

t4i tuAn hoan dén thiét bi phan tmg.

Mot hodc nhiéu tAng cua thiét bi ngung tu dugc nbi v6i thiét bi rira khi thir nhat va
thiét bi rira khi tht hai. Khi chuyén tir thiét bi phan ung dén mot hodc nhiéu ting cia
thiét bi ngung tu chira khi hydro clorua va khi phosgen, thiét bi rira khi thir nhit c6 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 nudc NaOH.

Ngoai ra, thiét bi phan tng dugc ndi véi mot hoic nhiéu tﬁng cta thiét bi chung
cit. Dung dich phan tmg dugc chuyén dén mot hodc nhiéu ting cia thiét bi chung cét, va
mdt hodc nhiéu tang cla thiét bi chung cit c6 thé tach ché pham diisoxyanat va dung
mdi hitu co tht hai ra khoi dung dich phan tng.

Dung mdi hitu co thtr hai da dugc phén tach co thé dugc tai tudn hoan st dung cho
phan Gng cua ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen.

Fig.2 1a hinh v& thé hién mot vi du vé thiét bi xt Iy st dung cho phan ting ctlia ché

ché phim diamin hydroclorua va triphosgen.
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Truéc tién, thung tht nhét (T-1) duwoc nap dung moi hitu co thir hai va triphosgen,
va nhiét d® duoc duy tri & mirc khong d6i bang cach hdi luu nude néng. Bén trong cua
thiét bi phan tng (R-1) dugc suc nito, dung mdi hitu co thir hai dugc dua vao do cung
v6i khudy, ché pham diamin hydroclorua duoc dua tir tir vao do, va chung dugc khudy

trong khi nhiét 4o bén trong cua thiét bi phan tmg dugc duy tri & mirc khong doi.

Sau d9, triphosgen trong dung méi hitu co thir hai dugc dua tir tir vao thiét bi phan
tmg (R-1) tir thung thir nhét (T-1). Budc dua triphosgen vao dung moi hitu co thir hai
duoc thuc hién mot 1an hodc dugc chia thanh hai hodc nhidu 14n. Tai thoi diém do6, viec
khudy duge thuc hién trong khi nhiét do bén trong ciia thiét bi phan img (R-1) duge duy
tri & mirc khong ddi. Khi két thuc budc dua vao, phan g bd sung dugc thuc hién
trong khi viéc khqu duoc thuc hién trong mot khoang thoi gian nhét dinh. Theo mot vi
du, mau sic va do trong subt cta dung dich phan tmg dugc kién tra bang mat thudng qua
ctra sb quan sat (G-1) duoc bb tri trong thiét bi phan tng (R-1). Theo mot vi du du khac,
mau séc va do trong subt ciia dung dich phan tmg dugc do bang thiét bi quang hoc qua
ctra sb quan sat (G-1) dugc bd trf trong thiét bi phan tng (R-1). Thiét bi quang hoc nay
c6 thé baogém may anh k¥ thuat s6, thiét bi quang phé, va thiét bi phéan tich quang hoc.

Khi (dung méi hitu co thir hai, hydro clorua, phosgen, va cac chét tuong tu) c6
mit bén trong thiét bi phan tng (R-1) dugc chuyén dén thiét bi ngung tu thir nhét (C-1).
Trong thiét bi ngung tu thir nhét (C-1), dung moéi hitu co thir hai dugc ngung tu lan thu
nhét bﬁng cach lam lanh va duogc tai tudn hoan dén thiét bi phan ung (R-1), va khi con
lai dugc chuyén dén thiét bi ngung tu tht hai (C-2). Trong thiét bi ngung tu thit hai (C-
2), dung moi hitu co thtr hai dugc ngung tu l4n thir hai bang cach 1am lanh va duoc tai
tuAn hoan dén thiét bi phan Gmg (R-1), va khi con lai duge chuyén dén thiét bi ngung tu
tht ba (C-3). Trong thiét bi ngung tu thtt ba (C-3), dung méi hitu co thi hai dugce ngung

tu 1An thtr ba bang cach 1am lanh va dugc tai tudn hoan dén thiét bi phan tmg (R-1).

Khi dung moéi hitu co thir hai dugc loai bé trong khi n6 di qua thiét bi ngung tu
nhiéu giai doan nhu néu trén, khi con lai (hydro clorua, phosgen, va cac chét tuong tu)
dwoc chuyén dén thiét bi rira khi thtt nhit (S-1). Trong thiét bi rira khi thtr nhit (S-1),
khi hydro clorua dugc hoa tan trong nude dé thu duoc dung dich nude axit hydrocloric va
duoc luu gitt trong thung thir hai (T-2), va khi con lai dugc chuyén dén thiét bi rira khi

thtt hai (S-2). Trong thiét bj rira khi thir hai (S-1), phosgen (COCI2) khi c6 thé dugc
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trung hoa bing dung dich nudc natri hydroxit duge luu git trong thung thir ba (T-3) va

duoc loai bé.

Dung dich phan tmg thu dugc tir thiét bi phan timg (R-1) twong tmg duoc chuyén
dén thiét bi chung cAt thir nhat (D-1) va thiét bi chung ct tht hai (D-2). Trong khi n6
duoc chung cit 1an thir nhit va 1in tht hai, ché phim diisoxyanat va dung méi hiru co thir

hai dugc phén tich khéi dung dich phan ing.

Dung moéi hitu co thtt hai duge phan tach khéi dung dich phan ung c6 thé dugc
chuyén dén, va dugc luu gift trong, thiét bi thu hdi dung méi (V-1). Sau d6, n6 co thé
duge tai tudn hoan st dung cho phan ung cla ché phim diamin hydroclorua va

triphosgen.

Ngoai ra, ché phim diisoxyanat dugc phén tach khéi dung dich phén mg cling c6

thé duoc loc va 1am kho dé thu dugc thanh phém.
Quy trinh san xuét vét liéu quang hoc

Diisoxyanat dugc diéu ché theo phuong 4n néu trén c6 thé dugc két hop véi cac
thanh phan khéc dé diéu ché phim d& polyme hoa sir dung cho vt liéu quang hoc. Tirc
13, ché pham sir dung cho vat liéu quang hoc bao gbdm ché pham diisoxyanat dugc didu
ché theo phuong 4n néu trén va thiol hodc episulfua. Ché phim sir dung cho vt liéu
quang hoc ¢6 thé dugc st dung dé tao ra vat liéu quang hoc, cu thé thiu kinh quang hoc,
ché phém st dung cho vét liéu quang hoc duoc trdn va duqb gia nhiét va dugc hoa
rén trong khuon dé san xuét thiu kinh quang hoc. Quy trinh san xuét thu kinh quang hoc
ho#c dic tinh ctia ching dugec mo ta dudi day can duoc hiéu 1a quy trinh san xuét cac vat
liéu quang hoc khac nhau hodc dic tinh cua ching ma co6 thé duoc thuc hién béng cach

str dung ché phdm diisoxyanat theo phwong 4n ngoai thau kinh quang hoc.

Theo mot phuong an khéc, quy trinh didu ché vat liéu quang hoc bao gdm budc
cho ché phidm diamin phan Gng v6i dung dich nude axit hydrocloric dé thu duogc ché
ché phim diamin hydroclorua; cho ché phim diamin hydroclorua phan tUng v&i
triphosgen dé thu dugc ché phdm diisoxyanat; va trn ché phdm diisoxyanat véi thiol
hodc episulfua va polyme héa va hoa cimg thu dugc trong khudn, trong do ché pham
diamin bao gém diamin; va benzylmonoamin c¢6 nhém metyl & ham luong nim trong

khoéng tir 10 ppm dén 2000 ppm.
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Theo mot phuong an khac, quy trinh didu ché vat liéu quang hoc bao gdm buéc
thu nhan ché phim diamin hydroclorua tir ché phim diamin; thu nhan ché phim
diisoxyanat tur ché pham diamin hydroclorua thong qua phan tmg phosgen hod; va tron
ché pham diisoxyanat véi thiol hoac episulfua va polyme héa va hoa cting ché phim thu
duoc trong khuon, trong do ché phdm diamin c6 tri sb b* theo phbi mau CIE nim trong

khoang tir 0,01 dén 3,0.

Trong quy trinh didu ché néu trén, cac chit ciu thanh va ham lugng tuong (mg cua
ché phim diamin hydroclorua va ché pham diisoxyanat va quy trinh diéu ché chung 1a

nhu da néu trén.

Ngoai ra, diamin 1a xylylendiamin, va ché phdm diisoxyanat c6 thé chira xylylen

diisoxyanat.

Thiol ¢6 thé 12 polythiol chira hai hodc nhiéu nhém SH. N6 ¢6 thé c6 khung béo,
vong béo, hodc thom. Episulfua co6 thé c6 hai hodc nhidu nhom thioepoxy. N6 c6 thé 1a

c6 khung béo, vong béo, hodc thom.

Vi du cu thé v thiol bao gdm bis(2-mercaptoetyl) sulfua, 4-mercaptometyl-1,8-
dimercapto-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-dimercaptopropanyl) sulfua, bis(2,3-dimercaptopropanyl) 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,11S5)-4,11-
bis(mercaptometyl)-3,6,9,12-tetrathiatetradecan-1,14-dithiol, (S)-3-((R-2,3-
dimercaptopropyl)thio)propan-1,2-dithiol, (4R,14R)-4,14-bis(mercaptometyl)-
3,6,9,12,15-pentathiaheptane-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,128)-7,12-bis(mercaptometyl)-3,6,9,10,13,16-
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hexathiaoctadecan-1,18-dithiol, 5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,8-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-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 1a 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-mercaptoetylthio)-
propylthio]propylthio-propan-1-thiol, ~ 2,2’-thiodietanthiol, 4,14-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,
trimetanolpropantrismercaptopropionat, glycerol trimercaptopropionat, dipentaerythritol

hexamercaptopropionat, hodc 2,5-bismercaptometyl-1,4-dithian.

Thiol ¢6 thé 12 mot hodc hai hodc nhidu hop chét bét ky trong s6 cac hop chét cu

thé, nhung pham vi cua sang ché khéng chi giéi han & cac hgp chét nay.

Ngoai ra, vi du cu th8 v& hop chit episulfua bao gébm  bis(B-
epithiopropylthio)metan, 1,2-bis(B-epithiopropylthio)etan, 1,3-bis(B-
epithiopropylthio)propan, 1,2-bis(B-epithiopropylthio)propan, 1-(B-epithiopropylthio)-2-
(B-epithiopropylthiometyl)propan, 1,4-bis(B-epithiopropylthio)butan, 1,3-bis(B-
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-
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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(B-
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(B-
epithiopropylthiometyl)-3,6-dithiaoctan, 1,8-bis(B-epithiopropylthio)-4,4-bis(B-
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-ditianonan,  1,10-
bis(B-epithiopropylthio)-S,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)-S,7-[(2-[3-epithiopropylthioetyl)thiometyl]-3,6,9-trithiaundecan,
1,11-bis(B-epithiopropylthio)-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(B-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-(}-
epithiopropylthio)phenyl] sulfua, bis[4-(B-epithiopropylthio)phenyl] sulfon, va 4,4’-
bis(B-epithiopropylthio)biphenyl.

Episulfua c6 thé 12 mot hodc hai hogic nhiéu hop chét bat ky trong sb cac hop chét
cu thé, nhung pham Vi cla sang ché khong chi gi6i han & cac hop chét nay. Ngoai ra,
episulfua co thé 1a hop chét trong d6 it nhat mot trong s6 cac nguyén t hydro trong

nhém thioepoxy cua n6 dugc thé bang nhém metyl.
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Ché phdm dé polyme hoa st dung cho vét liéu quang hoc c6 thé bao gém ché
phim diisoxyanat va thiol hodc episulfua & trang thai hdn hop hodc & trang thai riéng
biét. Ttrc 13, trong ché phdm, ching c6 thé & trang thai dugc hoa hop tiép xuic véi voi

nhau hodc dugc phan tach khoi nhau sao cho chiing khong tiép xuic v6i nhau.

Ché phdm d& polyme héa st dung cho vét liéu quang hoc c6 thé chira thiol hodc
episulfua va ché pham diisoxyanat & ty 1€ khéi lwrong nam trong khoang tir 2:8 dén 8:2,

3:7 dén 7:3, hodc nim trong khoang tlr 4:6 dén 6:4.

Chét xtic tac, chit don mach, chét tao lién két ngang, chit 1am 6n dinh tia cuc tim,
chét chéng oxy hoa, chét chéng tao mau, thudc nhudm, chit don, chit giai phong, va
tuong tu cling co thé duge b sung tuy thudc vao muc dich ma ché pham sir dung cho vat

liéu quang hoc va thau kinh quang hoc dugc tao ra.

Thiol hoic episulfua dugc tron v6i ché pham diisoxyanat va cac chét phu gia khéc,
ma dugce kht bot, dugc phun vao khudn, va duge polyme hoa tir tir trong khi nhi€t do
duoc nang dan 1én tir thap 1én dén cao. Nhua duge héa climg bang cach gia nhiét dé tao ra

thiu kinh quang hoc.

Nhiét d6 polyme hod c6 thé nim trong khoang tir 20°C dén 150°C, cu thé Ia
nam trong khoang tir 25°C dén 120°C. Ngoai ra, chét xic tac phan tng, ma thuong dugc
str dung dé tao ra polythiouretan, ¢6 thé duoc st dung dé kiém soét tbc do phan tng. Vi

du cu thé vé chat xtic tic phan tng 1a nhu lay lam vi du néu trén.

Ngoai ra, néu cn, thiu kinh quang hoc dugc tao ra nhu d6 cling c6 thé dugc xir ly
vat Iy hodc hoa hoc nhu phu chéng phan chiéu, ting ctng, ting cudng kha ning chiu
mai mon va kha nang chiu héa chét, chéng suwong mu, danh bong bé mit, xir ly chéng

tinh dién, xt 1y tao 16p phd cung, xt ly chéng phéan chiéu, va xr Iy nhudém mau.
Vit liéu quang hoc

Vit liéu quang hoc theo mdt phuong 4n cua sang ché bao gdm polythiouretan
dugc polyme hoa tur ché phdm diisoxyanat va thiol hodc episulfua, trong d6 ham lugng
cua benzyl isoxyanat c6 nhom metyl trong ché phdm diisoxyanat nam trong khoang tir 5

ppm dén 200 ppm.
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Vat liéu quang hoc khong chi c6 do trong sudt, chi s6 khiic xa, va chi s mau
vang rit cao, ma con ca c6 kha ning ting cuong do bén chéng va dap va ngin tao duong
van va d mo.

Vi du, vat liéu quang hoc nay co thé ¢co chi sb khuc xa béng 1,55 hoac cao hon
hodc 1,6 hoac cao hon, cu thé chi sb khiic xa nim trong khoang tur 1,55 dén 1,77 hoic 1,6
dén 1,7. Ngoai ra, vat liéu quang hoc nay c6 thé ¢6 chi s6 Abbe nam trong khoang tir 30
dén 50, cu thé ndm trong khoang tir 30 dén 45 hodc nim trong khoang tir 31 dén 40.
Ngoai ra, vét liéu quang hoc nay ¢6 thé c6 muc dd truyén qua béng 80% hodc cao hon,
85% ho#c cao hon, hodc 87% hodc cao hon, ma co thé 1a do truyén qua téng s6. Ngoai ra,
vat liéu quang hoc nay cé thé ¢6 chi s6 mau vang (Y.1.) bang 30 ho#c nhé hon, 25 hoic
nho hon, 22 hodc nhé hon, hodc 20 hodc nho hon, vi du nim trong khoang tir 1 dén 25,
nam trong khoang tr 10 dén 22, hodc nim trong khoang tr 10 dén 20. Cu thé, vat liéu
quang hoc nay co thé c6 do truyén qua bang 85% hoic cao hon va chi s6 mau vang 1a 22

hoédc nhé hon.

Ngoai ra, vat liéu quang hoc nay c¢6 thé c6 ning luong chdng va dap rét cao trong
mot khoang thich hop. Nang lugng chéng va dap co thé dugc do bang thé ning clia mot
qué ning ma lam v& miu tht duoc chuin bi & dang tm c6 dudng kinh 80 mm va chiéu
day 1,2 mm khi cac vién bi thép co khdi luong khac nhau roi xubng d6 theo trinh tur tir
vién bi nhe dén vién bi ning & dd cao 127cm & nhiét do 20°C theo tiéu chuén thir
nghiém ctia FDA Hoa ky. Cu thé, m&i vién bi thép c6 khdi luong 16g, 32g, 65g, 100g,
200g, hoic 300g dugc st dung trong thir nghiém tha vién bi & cac dd cao khac nhau
dé do thé nang khi vat liéu quang hoc, cu thé thiu kinh quang hoc, bi héng. Vi du, thé
ning (Ep) bang 0,2 (J) (Ep = mgh = 0,016 x 9,8 x 1,27 = 0.2 (J)) cho 16g va 127cm
theo tiéu chudn FDA. Néu miu thtr vuot qua thir nghiém thé vién bi ctia vién bi thép 16g,
thi thé nang (Ep) sau d6 dugc tinh toan bang cach st dung vién bi thép 32g. Néu
mau thir vugt qua thir nghiém nay, mdi vién bi thép c6 khdi lugng 65g, 100g, 200g,
hodc 300g tudn tu duoc sir dung dé do thé nang khi miu thir cubi cling bi v&.

Vit liéu quang hoc theo mdt phuong an cua sang ché ¢ nang lugng chdng va dép
(E) rét cao khi dugc do bang phuong phép néu trén, d6 1a nam trong khoang tir 0,3 J
dn3,07,0,47dén3,01,047dén257,0,6)dn3,07,0,67dén2,287,08]Jdén238]J,
hozc 0,8 J dén 2,5 J.
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Do d6, ché phdm diisoxyanat bao gdbm ham luong cu thé benzyl isoxyanat cé
nhom metyl dugce st dung dé didu ché vat licu quang hoc, nho d6 cdi thién cac dic tinh
quang hoc bﬁng cach ngan su xuét hién cta b vang, tao duong van, va do mo va dff)ng
thoi ting cudng cac déc tinh co hoc ching han nhu do bén chbng va dap. C6 thé t6t hon
néu ché phim nay dugc sir dung d& ché tao dng kinh mit kinh, 6ng kinh may anh chét

luong cao, va cac san phim tuong tu.
Vi du thyc hién sang ché

Céc phuong 4n cu thé hon duge md ta trong phén duéi day, nhung sang ché khong

chi giGi han ¢ cidc phuong an nay.
Vidul-1
Buéc 1: Piéu ché ché phdm diamin hydroclorua

B4 sung 3-metylbenzylamin vao 600g (4,4 mol) metaxylylendiamin (m-XDA) dé
diéu ché phdm diamin trong d6 ndng dd ctia 3-metylbenzylamin trong ché phdm diamin
duoc didu chinh dén 10 ppm. Dung dich nugc axit hydrocloric 35% 1009,4g (9,46 mol)
dwoc nap vao thiét bi phan tng 4 c¢b c6 dung tich 5L, sau d6 giam nhiét 4o bén trong cla
thiét bi phan tng xudng 15°C két hop khudy. Trong khi nhiét d§ cia thiét bi phan tng
duoc duy tri nhé hon 60°C, ché pham diamin dugc dua vao trong thoi gian 1 gio. Khi két
thiic bude dua vao, nhiét do bén trong cia thiét bj phan tmg duge giam xudng dén 10°C,
va hén hop thu duge duge khudy trong 1 gid. Sau d6, 1320g tetrahydrofuran la dung mdi
hitu co dugce dua vao, va nhiét dd bén trong cua thiét bi phan tng dugc gidm xubng -5°C,
sau d6 khudy trong thoi gian 1 gio. Khi phan tng két thic, ché phdm dugc xir 1y loc chan
khong béng cach st dung thiét bi loc, va tetrahydrofuran da dugc loc dugc thu hoi dé tai
stt dung. Ty 18 thu hdi tetrahydrofuran bang 82%. Khi hoan thanh buéc loc chén khong,
thu duoc ché phim metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua. Dé loai bo dung mdi hitu
co va nudc con du, thuc hién lam khd & cac diéu kién nhiét do bén ngoai cua thiét bi
phan tmg 1a 90°C va bom chén khong 13,33 Pa (0,1 torr) dé thu dugc thanh pham
metaxylylendiamin (m-XDA) hydroclorua.

Budc 2: Diéu ché phdm diisoxyanat

Thiét bi phan tmg A dugc nap 800g ché phdm diamin hydroclorua dugc didu ché
néu trén va 3550g orthodiclobenzen (ODCB), sau d6 nang nhiét 4o bén trong cua thiét bi
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phan tmg dén khoang 125°C két hop khudy. Thiét bi phan tmg B dwoc nap 950g
triphosgen (BTMC) va 800g ODCB, hdn hop nay dugc khudy & nhiét d6 khoang 60°C dé
hoa tan. Trong khi d6 nhiét d6 dugc duy tri & 125°C sao cho khong co6 két tia, hdn hop
néu trén dugc bd sung timg giot vao thiét bj phan ting A trong thoi gian 24 gio. Khi Kkét
thic bude bd sung timg giot vao, hdn hop dugce khudy trong thoi gian 4 gid. Khi phan
tmg két thiic, khi nito dugc thdi vio dung mdi bang cach suc & nhiét do 125°C dé loai
khi. Hon hop dugc 1am lanh xuéng nhiét @6 10°C, va chét rin con lai duge loc béng cach
st dung xelit. Sau d6, dung méi hitu co (ODCB) duoc loai bo, va m-XDI duoc tinh ché
bang cach chung cAt & didu kién chung cit sau ddy. Budc loai bo dung mdi hiru co (bude
chung cét thir nhit) dugc thuc hién trong thoi gian 8 gio ¢ ép sudt bang 66,66 Pa (0,5
torr) hodc nhé hon va nhiét d6 60°C. Budc chung cat m-XDI (buéc chung cit thir hai)
duoc thuc hién trong thoi gian 10 gio & ap suét bang 13,33 Pa (0,1 torr) hodc nhé hon va
nhiét do6 120°C, nhor d6 thu dwgc ché phim m-XDI.

San xut vat lidu quang hoc

49,3 phﬁn khéi luong  4,8-bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-1,11-
dithiol 50,7 phan khéi lugng cua ché phim m-XDI dugc didu ché néu trén, 0,01
phin khéi lugng thiéc dibutyl diclorua, va 0,1 phdn khéi lwong chét giai phong
phosphat este (ZELECoC UN Stepan) dugc tao thanh hdn hop ddng nhit, hdn hop
nay dugc khu bot & ap suét 600 Pa trong thoi gian 1 gid, dugc loc qua mang loc Teflon
¢6 kich ¢ 13 loc bang 3pm, va phun vao khudn lam bang khuédn thiy tinh va bang phi.
Khuon nay duge duy tri & nhiét do 25°C trong thoi gian 8 gio va tir tr dugc gia nhiét dén
nhiét d6 130°C & tbc do khong dbi trong thoi gian 8 gid, va qua trinh polyme hod duoc
thuc hién & nhiét do 130°C trong thoi gian 2 gio. Vat dac duge 14y ra khoi khuon va dugc
xu ly hoa cung tiép & nhiét @6 120°C trong thoi gian 2 gid dé thu duoc thiu kinh quang

hoc (hodc vat liéu quang hoc).
Vi du 1-2 dén 1-5

Ché phdm m-XDI va théu kinh quang hoc dugc tao ra theo phuong phép tuong tu
nhu vi du 1-1, chi khac 14 ndng d6 ctia 3-metylbenzyl isoxyanat dua vao duoc diéu chinh

nhu dugc thé hién trong Bang 1.

Vi du so sanh 1-1 dén 1-7
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nhu vi du 1-1, chi khéc 14 ndng d6 cta 3-metylbenzyl isoxyanat dwa vao dugc diéu chinh

nhu duoc thé hién trong Bang 1.
Phuong phap danh gia
Vi du va vi du so sanh dugc danh gia nhu sau.
(1) b6 mo (hién twong mo)

Thiu kinh da dugc hoa cimg duoc chiéu bdi may chiéu trong phong t6i dé quan

sat xem thau kinh c6 bi vAn md hoic c¢6 vat liéu mo bt ky bang mit thudng hay

Khong mo: thdu kinh khong bi vain md va khong c6 vat liéu mo

Do mo: thdu kinh bi vAn mo hoic ¢6 vt liéu mo

(2) Do bén chéng va dap

Do bén chéng va dap dugc do la thé ning cia vat ning 1am v& mau thtr duoc
chudn bi & dang tim c6 duong kinh bang 80mm va chidu day bang 1,2mm khi c4c vién bi
thép co khéi luong khac nhau duge cho roi 1én do theo trinh ty tir vién bi nhe dén vién bi
nang & do cao bang 127cm & nhiét do 20°C theo tiéu chuén thir nghiém ctia FDA Hoa ky.

Cac vién bi thép mdi vién co khéi lugng 16g, 32g, 65g, 100g, 200g, hodc 300g
dugc st dung trong thit nghiém tha vién bi & cac do cao khac nhau dé do thé nang khi
thiu kinh bi v&.

Vi du tinh toan 1: Thé nang (Ep) cho 16 g va 127cm theo tiéu chuin FDA

Ep =mgh=0,016 x 9,8 x 1,27 = 0.2 (J)

Vi du tinh toan 2: Thé ning cho 67 g va 127cm theo tiéu chuin an toan cong
nghiép

Ep = mgh = 0,067 x 9,8 x 1,27 = 0.83 (J)

Bang 1
Ché pham diamin Ché pham m-XDI Dic tinh ciia thau kinh quang hoc
. Ham lugng clia . D6 bén chong
3-metylbenzylamin 3-metylbenzyl isoxyanat Bomo va dap (J)
Vidu 1-1 10 ppm 6 ppm X 0,41J
Viduy 1-2 100 ppm 25 ppm X 0,87
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Vidu 1-3 500 ppm 49 ppm X 0,87J
Vidy 14 1,000 ppm 102 ppm X 1,2]
Vidu 1-5 2,000 ppm 189 ppm x 2,517
Vidu so

sénh 1-1 0 ppm <1ppm x 021
Vidu so

sénh 1-2 1 ppm <1 ppm x 0,27J
Vidu so

sanh 1-3 5 ppm <1 ppm X 0,27J
Vidu so

sanh 1-4 9 ppm 4 ppm © 0,27
Vi d so 2010 ppm 208 ppm o 2,57
sanh 1-5 PP PP :
Vidu so

sénh 1-6 2500 ppm 320 ppm 0 2,517
Vidu so

sanh 1-7 3000 ppm 790 ppm © 2,517

Nhu duge thé hién trén bang néu trén, thau kinh quang hoc trong cac vi du 1-1 dén
1-5 ctia sang ché da dugc didu ché bang cach bd sung ham lugng cu thé benzylmonoamin
vao ché phim diamin c6 do bén chéng va dép rat cao ma dong thoi khong c6 su xuét hién

ctia d6 mo khi so véi thiu kinh quang hoc cta cac vi du so sanh 1-1 dén 1-7.

Cu thé, thiu kinh quang hoc trong céac vi du 1-1 dén 1-5 dugc didu ché béng cach
bb sung 3-metylbenzylamin vao ché phdm diamin & ham lugng nim trong khoang tir 10
ppm dén 2000 ppm khong bi mo va ¢ do bén chéng va dép rAt cao nim trong khoang tir

0,47 dn257.

Ngugc lai, trong cac vi du so sanh 1-1 dén 1-4 trong d6 ham lugng cia 3-
metylbenzylamin bing 5 ppm hoic nhé hon, dd bén chdng va dap 1a rat thap (0,2 J) mic
du khong bi mo.

Ngoai ra, trong vi du so sanh 1-5 trong d6 ham lugng cta 3-metylbenzylamin bang

9 ppm, do bén chdng va dap thap (0,2 J) c6 su xuét hién cua do mo.

Trong khi d6, trong cac vi du so sanh 1-5 dén 1-7 trong d6 ham lugng cua 3-
metylbenzylamin 1a qua nhiéu nhu vuot qua 2000 ppm, do mo xuét hién mic di d6 bén
chdng va dap 1a tét.

Theo d6, néu thiu kinh quang hoc dugc tao ra bing cach sir dung ché pham
diamin trong d6 chat phu gia dugc bd sung vao theo phuong 4n cta sang ché, cac dic
tinh quang hoc ciing nhu cac déc tinh co hoc cua thAu kinh 1a rit cao. Do do, théu kinh

nay thich hop d8 st dung 1am thau kinh quang hoc c6 chét lugng cao.
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Vi du 2-1 dén 2-5 va céc vi du so sanh 2-1 va 2-2
Bude (1): Didu ché ché pham diamin hydroclorua

Truéc hét, didu ché phdm diamin chira m-XDA, va do tri s6 b* theo phdi mau
CIE. Néu tri sb b* vuogt qua 3,0, budc chung cit dugc thuc hién & cac diéu kién nhiét do
nam trong khoang tir 100°C dén 130°C va 4p suét nam trong khoang tir 13,33 Pa dén
133,32 Pa (0,1 torr dén 1 torr), sao cho tri s6 b* duogc diéu chinh dén tri s6 ndm trong
khoang tir 0,01 dén 3,0. Thiét bi phan tmg dugc nap 1009,4g (9,46mol) dung dich nude
axit hydrocloric 35%, sau d6 giam nhiét do bén trong cua thiét bi phan ting xudng 15°C
két hop khudy. Trong khi d6 nhiét do ciia thiét bi phan ung dugc duy tri & 60°C, 600,0g
(4,4mol) cua ché pham diamin d3 dugc diéu ché néu trén duoc dwa vao trong thoi gian 1
gio. Khi két thuc budc dua vao, nhiét do bén trong cta thiét bi phan Gng dugc giam
xubng 10°C, va dugc khudy trong thoi gian 1 gid. Sau d6, 1320,0g tetrahydrofuran (THF)
duoc dua vao, va nhiét do bén trong cua thiét bi phan tng dugc giam Xuéng -5°C, sau d6
khudy trong thoi gian 1 gid. Khi phan tng két thuc, ché phim diamin hydroclorua chira
m-XDA-2HCI dugc phan tach bang cach loc chan khong bing cach sit dung thiét bi loc,
va tetrahydrofuran da dugc loc dugc thu hoi dé tai st dung. Pé loai bé dung moi va nudc
con du, dung méi va nude con du duoc loai bd ra khoi ché phém diamin hydroclorua da
duoc phan tach & nhiét d6 90°C, va lam kho trong didu kién chan khong & ap suit bang

66,66 Pa (0,5 torr).
Budc (2): Diéu ché phdm diisoxyanat

Thiét bi phan tng A dugc nap 800g ché phim diamin hydroclorua da dugc didu
ché néu trén va 3550g orthodiclobenzen (ODCB), sau d6 gia nhiét chung & nhiét do
khoang 125°C két hop khudy. Thiét bi phan tng B dugc nap 950g triphosgen (BTMC) va
800g ODCB, dugc khudy & nhiét 6 khoang 60°C dé hoa tan. Trong khi nhiét do dugc
duy tri & 125°C sao cho khong c6 két tha, hdn hop duoc bd sung ting giot vao thiét bi
phan (mg A trong thoi gian 24 gio. Khi két thiic budc bd sung timg giot vao, hdn hop
duoc khudy trong thoi gian 4 gio. Khi phan ung két thic, khi nito duoc thdi vao dung
moi nay béng cach suc ¢ nhiét do 125°C dé loai khi. Sau d6, hdn hop dugc lam lanh
xuéng nhiét do 10°C, va chét rin con lai dugce loc bﬁng cach st dung xelit. Dung moi hitu
co (ODCB) dugc loai bo, va thuc hién chung cit dé thu dugc ché phém
diisoxyanat chirta m-XDI. Theo sang ché, budc loai bé dung mdi hitu co dugce thuc hién
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Ngoai ra, buéc chung cit dugc thuc hién trong thoi gian 10 gid & ap suit bang 13,33 Pa
(0,1 torr) hodc nhé hon va nhiét do 120°C. Cac tri s6 b* theo phdi mau CIE cla ché phim
diamin duogc st dung 1am vét liéu trong cac vi du va céc vi du so sanh, ché phém diamin
hydroclorua, va ché phim diisoxyanat thu dugce & budce (1) va (2), twong tng duge thé
hién trong Bang 2. Miu chét 16ng dugc nap vao cbc do bang thach anh c6 chidu day bing
10mm, va mau chét rin dugc hoa tan trong dung méi hitu co (ODCB) & ndng do bing

8% khdi luong. Tri s6 b* duge do bang cach sir dung thiét bi quang phd (Colormat,

Sinko Corporation).
Bang 2
Tri s6 b*
Ché phém diamin Ché pham diamin Qhe pham
hydroclorua diisoxyanat
Vidu 2-1 0,4 0,6 0,4
Vidu 2-2 2,7 1,0 0,8
Vidu 2-3 1,5 0,8 0,6
Vidu2-4 3.3 trude khi chung cAt/0,5 sau khi chung cat 0,7 0,5
Vidu2-5 4,5 trudc khi chung cat/0,6 sau khi chung cat 0,7 0,6
Vi du so sanh 2-1 3.3 1,4 2,1
Vi du so sanh 2-2 4.5 1.8 2.7

Nhu dugc thé hién trén bang néu trén, khi tri sb b* theo phéi mau CIE cua
ché phim diamin dugc didu chinh, tri s§ b* cua ché phdm diamin hydroclorua va ché

pham diisoxyanat c6 thé dugc thay doi.
San xuét thau kinh quang hoc

49,3 phﬁn khdi luong  4,8-bis(mercaptometyl)-3,6,9-trithiaundecan-1,11-
dithiol, 50,7 phan khéi lugng ché phdm m-XDI duge diéu ché trong céc vi du hodc
cac vi du so sanh, 0,01 phin khéi luong thiéc dibutyl diclorua, va 0,1 phan khdi
luong cua chét giai phong phosphat este (ZELECTM UN Stepan) duge tao thanh hén
hop ddng nhét, hdn hop nay dugc khir bot & 4p sut 600 Pa trong thoi gian 1 gio, loc
qua mang loc Teflon c6 kich ¢& 16 loc bang 3pm, va phun vao khuén lam bang khuén
thily tinh va bang phti. Khuon nay dugc duy tri & nhiét do 25°C trong thoi gian 8 gio va
fir tir dugc gia nhiét dén nhiét do 130°C & toe do khong ddi trong thoi gian 8 gio, va qua
trinh polyme hoéa dugc thuc hién ¢ nhiét 4o 130°C trong thoi gian 2 gid. Vat dac duoc
l4y ra khoi khudn va duge xir 1y hoa cimg tiép ¢ nhiét do 120°C trong thoi gian 2 gior dé

thu dugc thau kinh quang hoc.
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Phwong phép danh gia

Céc phuong phap dénh gia cho céc vi du va cac vi du so sénh la nhu sau.

(1) Hiéu sut chung cit

Hiéu suét chung cit dugc tinh toan bang cach do lugng ché phidm diisoxyanat khi
chung cit so véi lugng theo 1y thuyét ctia ché pham diisoxyanat tao ra tir cac lugng ché
phim diamin hydroclorua dugc dwa vao phan tng vdi triphosgen.

(2) Ham luong diisoxyanat

Ham lugng cua diisoxyanat trong ché phdm diisoxyanat dugc xdc dinh bing
phuong phap sic ky khi (GC) (thiét bi: 6890/7890 cua Agilent, khi mang: He, nhiét do
phun 250°C, nhiét d6 16 40°C dén 320°C, cot: HP-1, Wax, 30m, thiét bi do: FID, 300°C)

(3) Pudng van

San xuét thAu kinh c6 dudng kinh bing 75mm véi -2,00 va -8,00 D. Anh sang tir
ngudn sang 1a dén thuy ngén duge truyén qua thau kinh. Anh séng truyén qua duoc chiéu
1én tAm mau tring, va su c6 mit hodc khong c6 mit cla hi¢n tuong twong phan duoc
kidm tra bing mét thuong dé x4c dinh sy hinh thanh cua duong van.

(4) D6 mo (hién twong mo)

Théu kinh quang hoc dugc chidu béi may chiéu trong phong t61 dé quan sat xem
thu kinh quang hoc c6 bi vAn md hodc c6 vat liu mo bat ky bang miat thudng hay
khong.

(5)bo truyén qua va chi s6 mau vang (Y.1.)

San xuét thdu kinh quang hoc & dang hinh tru c6 ban kinh bing 16mm va chiéu
cao bang 45mm. Anh sang duoc truyén theo huéng cao dé do chi s mau vang va do
truyén qua. Chi s6 mau vang dugce tinh toan theo phuong trinh sau trén co so s¢ cdc tri 5O

xvay, lacac két qua do. Y.I. = (234x + 106y)/y.

50/54

Bang 3
Ché pham diisoxyanat Théu kinh quang hoc
Ham lugng diisoxyanat
Hiéu suét (% khéi luong) DPuong U R A
chung cit | Trudc kl}i Sau khi van Domo DY truyén qua) Y.1I
chung cat | chung cat
Vidu 2-1 91% 99,1 99.9 Khong c6 | Khong co 90% 19
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Vidu 2-2 88% 99,0 99,9 Khong c6 | Khong co 91% 22
Vidu 2-3 90% 99,1 99,9 Khong c6 | Khong co 89% 20
Vidu2-4 90% 99,1 99,9 Khong c6 | Khong co 91% 21
Vidu 2-5 91% 99,1 99,9 Khong c6 | Khong co 91% 21
Vi du so sanh 2-1 85% 98,5 99,8 Khéng c6| Hoi mo 90% 25
Vi du so sanh 2-2 83% 98,4 99,7 Khéng c6| Hoi mo 88% 29

Nhu duge thé hién trén bang 2 va bang 3 néu trén, trong cac vi du 2-1 dén 2-5

trong d6 ché pham diisoxyanat dugc diéu ché bang cach sir dung ché pham diamin c6 tri

sb b* trong khoang dugc wu tién, hiéu sudt va do tinh khiét 1a rt cao, va thiu kinh

quang hoc c6 d) truyén qua cao ma khong c6 sy xuat hién cua dudng vén, do mo, va o

vang. Nguoc lai, trong cac vi du so sanh 2-1 va 2-2 trong d6 ché phdm diisoxyanat

duoc diéu ché bang cach str dung ché pham diamin c6 tri s6 b* nam ngoai khoang dugc

wu tién, hiéu sudt va do tinh khiét 13 tuong dbi kém, va thiu kinh quang hoc c6 sy Xuét

hién ciia d0 md& va 0 vang.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh diéu ché phdm diamin, bao gbm céc budc sau:

cho ché phdm diamin phan ng v&i dung dich nuée axit hydrocloric dé thu duoc

ché phdm diamin hydroclorua; va

thu nhén ché pham diisoxyanat bang cach st dung ché phdm diamin hydroclorua

va triphosgen,

trong d6 sau phan ng cua ché phim diamin va dung dich nudc axit hydrocloric,
dung méi hitu co thir nhit dugc tiép tuc bd sung vao @ thu dugc ché phdm diamin

hydroclorua & pha rdn, va

trong d6 ché pham diamin nay chira diamin; va benzylmonoamin ¢6 nhém metyl 6

ham luong nim trong khoang tr 10 ppm dén 2000 ppm.

2. Quy trinh diéu ché phim diamin theo diém 1, trong d6 ché phdm diamin hydroclorua
chira benzylmonoamin hydroclorua c6 nhém metyl, bao gdm buée cho benzylmonoamin
hydroclorua c¢6 nhém metyl phan ung véi triphosgen dé tao ra benzyl isoxyanat ¢6 nhom
metyl, benzyl isoxyanat c6 nhém metyl c6 trong ché pham diisoxyanat & ham luong nim
trong khodng tr 5 ppm dén 200 ppm, va ty 1& sén sinh ciia benzyl isoxyanat c6 nhém
metyl so v6i ham luwgng cua benzylmonoamin ¢6 nhom metyl nam trong khoang tir 0,05

dén 0,9.

3. Quy trinh didu ché phim diamin theo diém 2, trong d6 quy trinh ndy con bao
gbm budc chung cit san phdm phan tGng thu dugc bang cach cho ché phim diamin
hydroclorua phéan tmg véi triphosgen, va budc chung cit bao gdbm budc chung cat thu
nhét & nhiét d6 ndm trong khoang tr 40°C dén 60°C trong thoi gian 2 gid dén 8 gio va
buéec chung cét thit hai & nhiét do nim trong khoang tir 100°C dén 120°C trong thoi gian
2 dén 10 gio.

4. Quy trinh diéu ché phim diamin theo diém 1, trong d6 ché pham diamin hydroclorua
va triphosgen dugc dua vao phan ung & ty 1¢ duong luong nim trong khoang tir 1:1 dén
5, va phan Ung cua ché phdm diamin hydroclorua va triphosgen dugc thyc hién & nhiét

d6 nam trong khoang tir 110°C dén 160°C.

5. Quy trinh diéu ché phdm diamin theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy con bao gém

buée xir ly ché phdm diamin hydroclorua sau khi thu dwgc ché phim diamin hydroclorua,
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trong d6 ché phidm diamin hydroclorua da dugc xir Iy dwgc cho phan Ung v6i triphosgen

dé tao ra ché phim diisoxyanat.
6. Quy trinh didu ché ché phim diisoxyanat, bao gdm céc budc sau:

cho ché phdm diamin phan tng v6i dung dich nuéc axit hydrocloric dé thu duoc

ché phim diamin hydroclorua; va

thu nhan ché phdm diisoxyanat bang céach st dung ché phdm diamin hydroclorua

va triphosgen,

trong d6 sau phan Ung cua ché phdm diamin va dung dich nudc axit hydrocloric,
dung moi hitu co thir nhit dugc tiép tuc bd sung vao @ thu dwoc ché phim diamin

hydroclorua & pha ran, va

trong d6 ché phdm diamin nay c6 tri s6 b* theo phdi mau CIE nim trong khoang

tir 0,01 dén 3,0.

7. Quy trinh didu ché ché pham diisoxyanat theo diém 6, trong d6 quy trinh ndy con bao
gdm bude do tri s6 b* theo phdi mau CIE cta ché phdm diamin tru6c budce thu nhan ché

phém diamin; va diéu chinh tri s6 b* dén tri sd nim trong khoang tir 0,01 dén 3,0.

8. Quy trinh diéu ché ché pham diisoxyanat theo diém 7, trong d6 budc diéu chinh tri sd
b* bao gdm budc chung c4t ché phdm diamin it nhit mot 14n, budc chung cit ché pham
diamin dugc thuc hién & cac diéu kién nhiét do nam trong khoang tir 100°C dén 130°C va
ap suAt nim trong khoang tir 13,33 Pa dén 133,32 Pa (0,1 torr dén 1 torr), va ché phém

diamin 6 tri s6 b* theo phdi mau CIE nam trong khoang tir 0,01 dén 1,0.

9. Quy trinh diéu ché ché phdm diisoxyanat theo diém 6, trong d6 ché phdm diamin
hydroclorua c6 tri s6 b* theo phdi mau CIE bang 1,2 hoic nho hon khi duge hoa tan
trong nudc & néng do bing 8% khéi luong, va ché pham diisoxyanat c6 tri s b* nim
trong khoang tir 0,01 dén 2,0 theo phbi mau CIE.

10. Quy trinh diéu ché ché phdm diisoxyanat theo diém 6, trong d6 ché pham diisoxyanat
duoc thu nhan bang cich chung cit sau phan tng cla ché phim diamin hydroclorua va
triphosgen, va buéc chung cit bao gdm budc chung ct diisoxyanat & nhiét d6 nam trong

khoang tr 100°C dén 130°C va &p suit bang 266,64 Pa (2,0 torr) hogc nhé hon.
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Fig.2
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