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(57) Sang ché dé cap dén ché pham nhya phan hay sinh hoc va phuwong phap diéu ché ché
pham nay, cu thé hon 1a bang cach tron thanh phan hdn hop axit chia axit dicarboxylic
thom va axit dicarboxylic béo va diol béo véi sur c6 mat ctia hop chat da chirce rdi tién hanh
lan lugt cac phan Ung este hoa, phan ng transeste va phan Ung trung ngung dé c6 thé cai
thién téc d6 phan ung, dem lai hiéu qua kinh té va ning suat vuot troi, gitp tang do bén
kéo, 6 gidn dai va kha ning gia cong. Hon nita, phuong phap diéu ché va ché pham nhua
phan hay sinh hoc than thién v6i méi truong khi chon 1ap va phan huy sinh hoc trong méi
truong tu nhién.
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Linh vue k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché nay dé cap t6i phuong phap didu ché va ché phdm nhua polyeste béo
phan huy sinh hoc thu dugc tir phan g bang cach trén diol béo va thanh phan axit
chtra hén hop axit dicarboxylic thom v axit dicarboxylic béo v6i su c6 mit ctia hop
chét da chirc rdi 14n lwot cho tién hanh cac phan tng este hoa, phan tng transeste va

phan Gng trung ngung.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Vén d& 6 nhiém méi trudng dang 14 vin dé nghiém trong trén toan thé gidi, c6 rat
nhiéu loai nhwa dang dugc st dung trong linh virc cong nghiép hién nay rat kho phan
hily theo cach tu nhién nén thuong dugc xtt 1y bang cach chon 14p va dbt sau khi st
dung. Tinh trang nay lam xuét hién van dé thiéu bai rac va giy 6 nhim mai truong do
chét doc hai thai ra khi dbt rac. Dé giai quyét nhitng vin dé nay, cac nghién ciru vé

nhya phéan hiy sinh hoc dang duogc tich cuc tién hanh.

Cho dén nay, c6 rat nhiéu loai nhua phan huy sinh hoc dugc biét dén nhung mbi
loai c6 tinh chit phan hily sinh hoc, trong lwong phan tir va cac tinh chét vat Iy khac
nhau, do d6 viéc ing dung céc loai nhua phan hiy sinh hoc bi han ché khi ap dung cho

san phém hoic bi han ché do tinh chét san phém va tinh tao hinh kém.

Mat khéc, nhua copolyeste béo/thom con dugce biét dén 1a nhua c6 kha nang phan
huy sinh hoc chtra axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo. Tuy nhién, nhya
copolyeste béo/thom c6 nhuge diém 13 khé c6 thé duc thanh san phdm nhwa théng
thuong do tinh chét két dinh phu thudc vao thanh phﬁn cAu tao.

Pé giai quyét vin d& nay, don patent Han Qudc s6 1993-0701622 da boc 10
phwong phép diéu ché nhwa copolyeste béo/thom bing cach pha duy nhit thanh phén
diol béo. Tuy nhién, nhya copolyeste dugc diéu ché theo phuong phép trén c¢6 nhugc
diém 12 tinh chét co hoc va kha ning gia cong kém hon so vé6i cac loai nhua polyetylen
va polypropylen thong thuong.

Ngoai ra, don patent Han Qudc s6 1997-2703252 da boc 16 phuong phap ché tao

nhyra copolyeste béo/thom bing cach tron hop chét sulfonat va hop chit gdm 3 nhém

chirc este tr& 1én. Mic du phuong phap trén 1am rat ngin thoi gian phan tng, khéi
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lwgng phan t trung binh ctia nhya copolyeste béo/thom ting lén nhung do su phéin b
khéi lwong phén tir kha rong nén din téi sy xudt hién ctia mdt luong 16n copolyeste c6
khéi lrgng phén tir thip. Su xuét hién cta copolyeste phan it thap d& gy ra mot vai
vén @& nhu phan hay nhiét trong qué trinh gia cong nén dé bi anh huéng boi do 4m

trong khong khi dan téi lam gidm dd bén cia san pham dugc san xuat.

Mait khéc, don patent Han Quéc khong qua xét nghiém s6 1997-7007208 boc 16
phwong phép ché tao nhua copolyeste béo/thom bing cach sir dung hop chit
dihydroxy cé chra nhom chtc este. Tuy nhién, phuong phép nay c6é nhugc diém
khong nhimng kh6 thu dugc nhua copolyeste béo/thom khdi lugng phan tir cao do
chudi dai ctia phan g este héa polyol va phan tng tring ngung, ma con gip nhing

bét 1oi v& mit chi phi san xuét do thoi gian phan tng qué dai.

Do d6, su phat trién nghién ctru ché phim nhwya méi vira c6 kha ning phan hiy
sinh hoc cao, cai thién dugc tinh chit co hoc va kha ning tao hinh thap cua loai nhua

thong thudong dang 12 van dé cép thiét hién nay.
Tai liéu k¥ thuit lién quan
Tai liéu patent
Tai lidu patent 1: don patent Han Quéc s6 1993-0701622
Tai liéu patent 2; don patent Han Quéc sd 1997-2703252
Tai liéu patent 3: don patent Han Qudc s6 1997-7007208.
Ban chit ky thuét ciia sang ché

Muc dich cta sang ché 13 d& xuit ché phdm nhwa phan hay sinh hoc c6 tinh chét
co hoc va khé ning tao hinh dugc cai thién, ddng thoi c6 kha ning phan hily sinh hoc

vuot troi nham gidi quyét cac van dé néu trén.

Muc dich khéac cta sang ché 1a dé xuit phuong phap diéu ché ché phim nhua

phan hay sinh hoc ¢6 téc d6 phan tmg dugc cai thién ddng thoi giam nguy co gel héa.

Ché phdm nhya phan huy sinh hoc duoc diéu ché bang cach tién hanh I4n luot
cac phan tng este hda, phan Uing transeste va phan ng trung ngung diol béo va thanh
phén hdn hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo véi sy c6 mit

ctia hop chét da chirc dugc biéu thi bing cong thirc héa hoc 1 bén dudi:
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cong thie 1

| 0
H—0
0 OH i

fi
trong cong thire (1), n 12 sb nguyén tir 1 dén 10, m 13 s6 nguyén tir 1 dén 30.
Phuong phap diéu ché ché phdm nhya phan huy sinh hoc gém céc budc:

(a) diéu ché hop chit da chirc duoc biéu thi bang céng thirc héa hoc 1 bing cach
tao phan Ung este hoa axit DL-malic va etylen glycol hodc polyetylen glycol c6 khéi
lugng phén tit trung binh (Mw) tir 150-500 g/mol,; '

cong thirc 1

0
H—0
O{(CH:O) H
0 OH n
m

trong cong thirc (1), n 13 s6 nguyén tir 1 dén 10, m 13 s6 nguyén tir 1 dén 30

(b) diéu ché san phim phan Gng bang cach tién hanh 1in Iuot cac phan ng este
héa va phan tmg transeste thanh phin hén hop axit bao gdm axit dicarboxylic thom va
axit dicarboxylic béo va diol béo véi sy c6 mit cua hop chét da chuc dugc didu ché &

budc (a); va

(c) diéu ché ché phim nhua polyeste béo bing cach tao phan {mg tring ngung
san phim phan tmg duoc diéu ché & budc (b).

Muc dich cta séng ché khong bi gidi han bdi cac muc dich néu trén. Muc dich
clia sang ché s& trd nén rd rang hon thong qua phin md ta chi tiét dudi day va két hop
v6i cac phuong 4n dugc md ta trong pham vi yéu cau bao ho.

MG ta chi tiét sang ché

Ché pham nhua polyeste béo phan hiy sinh hoc theo séng ché c6 thé dugc didu

ché nhua polyeste béo ¢6 khbi lugng phén t cao, tdc do phan Ung dugc cai thién,

ning suit va tinh kinh té vuot troi bﬁng tron hop chit da chic vao diol béo va thanh

_4-



29441

phan hdn hop axit bao gdm axit dicarboxylic béo va axit dicarboxylic thom roi 14n luot

tién hanh cac phan tng este hoa, phan mg transeste va phan ng tring ngung.

Ngoai ra, ché phidm nhya phin huy sinh hoc ¢6 wu diém than thién v6i moi
treong khi duge chon 14p va phan hity sinh hoc trong méi trudng tw nhién, ddng thoi
kha ning gia cong, d6 gidn dai va d6 bén kéo dugc cai thién so véi copolyeste
béo/thom thdng thudng do duge pha tron lugng thich hop hop chit da chirc chudi dai
vao diol béo va thanh phin hén hop axit bao gdm axit dicarboxylic béo va axit
dicarboxylic thom.

Cu thé 13, ché phdm nhwa phan hiy sinh hoc cua sang ché khéc biét & chd thu
duoc bang cach tién hanh 1in luot cac phan tng este hoa, phan ting transeste va phan
{ing tring ngung diol béo va thanh phin hdn hop axit bao gdbm gdm axit dicarboxylic
béo va axit dicarboxylic thom véi sy c6 mat cia hop chit da chuc dugc biéu thi béng
cdng thirc héa hoc 1 bén dudi.

Cong thirc 1

H_O\Lf\g L o{(mm}:—ﬁ

m

Trong cong thuc (1), n 14 sé nguyén tir 1 dén 10, m 12 s6 nguyén tir 1 d&én 30

Céc hop chit da chirc c6 thé 1a chét xuc tac duge cho vao phan tmg este hoa khi
didu ché ché phdm nhua phan hiy sinh hoc. Hop chit da chitc dong vai trd 13 chit xuc
tac trong qua trinh phan tmg este héa clia nhua phan hity sinh hoc dé c6 thé d& dang
thu dugc ché phdm nhya phan hiy sinh hoc c6 khéi lugng phéan tir trung binh s va
khéi lwong phén tir trung binh khdi cao hon so véi nhura copolyeste béo/thom thong

thudng.

Ngoe‘ﬁ ra, hop chit da chitc dugc cai thién tbe do phéan Umg nén c6 hiéu qua vé
kinh t&, mang lai ning suét san xuit cao hon. Hon nita, vu diém cta hop chét da chirc
1a c6 kha nidng phan tng khac nhau do su can tré khong gian clia cc cAu tric phan t
khéc nhau va cdc nhém chic & cac vi tri khac nhau, do d6 rit d& xir Iy va kiém soat

phan tmg. Néi cach khéc, bing cach st dung hop chét da chirc 1a chat xtc tac c6 thé
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cai thién tdc dd phan tng va giai quyét cac van dé phat sinh nhu dé bi gel héa, khé
kiém soat phan tng ctia hgp chat da chirc nhu axit xitric va glyxerol dugc sit dung lam
chét xac tic phan g théng thuong. Ngodi ra, bang cach hinh thanh chudi phu trong
chudi chinh, cdu trac phan tir ciia nhya polyeste béo khong nhitng gitip cai thién do
bén kéb ma con mé rong su phan bd khéi lugng phén tir 1am cho nhua polyeste béo c6
thé dat dugc kha ning gia céng vuot troi.

Hop chét da chic c¢6 thé thu duoc tir phan ing este hoa bang céach trén axit DL-
Malic (DL-Malic acid) va etylen glycol hoic polyetyl glycol c6 khéi lwgng phéan tir
trung binh khéi (Mw) 150-500 g/mol v&i ty 18 mol 1:1-1:1,5, t6t hon 14 1:1,1-1:1,4, t&t
hon nita 13 1:1,15-1:1,3, va t6t nhét 1a 1:1,2. Tai thoi diém nay, néu vuot ra khoi pham
vi ty 18 mol cta axit DL-malic va etylen glycol va polyetylen glycol thi c6 thé khong
tbng hop chinh xéac hop chét da chirc dugc biéu thi bang cbng thirc 1 bén trén.

Hop chét da chirc dugc didu ché theo so db phan tng 1. Cu thé, hop chit da chirc
thu dugc tir phan tng este hoa bing viée tron etylen glycol va axit DL-malic (DL-

malic acid).

* So d phan tng 1

0 0 Nhiét do 0 -
WJ\OH e 0" H—0
X t4 0—(CHz0) H
0 OH n uc tac
0 OH n
m

Trong so dd phan Gng 1, n 13 s nguyén tir 1 dén 10, m 13 sd nguyén tir 1 dén 30

Hop chét da chirc c6 thé tron tir 0,1-3 g, tot hon 12 0,8-2,5 g, t6t hon nita 12 1-2 g,
va t6i nhat 1a 1-1,5 g trén mdi mol thanh phin hén hop axit. Trong trudng hop khi
luong hop chét da chtrc nho hon 0,1 g trén mdi mol thanh phan hén hop axit thi phan
{ng este hoéa ciia thanh phin axit va diol axit béo khong xay ra hoan toan nén cé thé
lam cham tbc do phan Gng. Ngugc lai, néu vugt qua 3 g thi tbc do phéan Gng c6 thé
nhanh hon nhung khong xay ra phan @ng este héa kéo dai chudi mach.

Céc vi du cu thé cia axit dicarboxylic thom cé thé co it nhit mot loai dugc chon
tir nhom bao gdm axit terephtalic, axit isophtalic, axit 2,6-naphtoic va cac chit din
xuit este ctia chiing. Tét hon 14 axit dicarboxylic thom c6 thé 13 axit terephtalic, axit

isophtalic va chit d4n xuét xuét este ctia ching, tot hon nita 1 axit terephtalic hodc din

-6-
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xudt este dimetyl terephtalat clia né.

Axit dicarboxylic béo c¢6 thé 12 hop chét dugc biéu thi bang cong thiic hoa hoc 2
dudi day:

Cong thtic 2

ROOC-(CH,),-COOR

Trong cong thic 2, n 13 s6 nguyén tir 0 dén 10, R 13 hydro hay nhém metyl.

Cac vidu cu thé cua axit dicarboxylic béo c6 thé 14 it nhat mot chit dugc chon tir
nhom bao gém axit 1,4-xyclohexyldic, axit sebaxic, axit azelic, axit suberic, axit
pimelic, axit adipic, axit glutaric, axit suxinic, axit malonic, axit oxalic va céc din xuét
este cia chung. Cu thé, axit dicarboxylic béo c6 thé c6 thé 1a it nhét mot loai dugc

chon tir nhém bao gdm axit adipic, axit suxinic va axit sebaxic.

Thanh phin axit 12 thanh phin hdn hop clia axit dicarboxylic béo va axit
dicarboxylic thom. Thanh phan hdn hop cia axit dicarboxylic béo va axit dicarboxylic
thom c6 thé dugc tron theo ty 18 mol 95:5 dén 40:60 giita dicarboxylic béo va axit
dicarboxylic thom, t6t hon 1a ty 18 tir 80:20 dén 42:58, t&t hon nita 1 ty 18 tir 60:40 dén
45:55, tot nhit 1a ty 16 tir 48:52 dén 45:55. Trong trudng hop khi ham luwong
dicarboxylic thom duéi 5 mol khong thé cai thién céc tinh chit co hoc bao gdm dd
gidn dai va do bén kéo, khi ham lugng 16n hon 60 mol c6 thé 1am mét kha ning phan

hiy sinh hoc.

Cac diol béo c6 thé 14 diol béo mach théng tir C, dén C,, cac diol béo mach vong
tir Cs dén Cy5 va ¢6 thé 1a cac hdn hop cua chung. Tt hon 14, diol béo c6 thé 1a it nhét
mot loai dugce chon tir nhém bao g@)m etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-
butandiol, 1,4-butandiol, 1,6-hexandiol va 1,2-xyclohexandimetanol. Tét nhat 13, c6

thé st dung 1,4-butandiol, etylen glycol va hdn hop ctia ching dé 1am diol béo.

Thanh phén axit va diol béo c6 thé dugc tron theo ty 1€ mol 1:1,1-1,5 mol, t5t
hon 1a 1:1,15-1,4, tbt hon nita 1a 1:1,15-1,3, t6t nhit 1a 1:1,2-1,25. Tai thoi diém nay,
néu ty 18 mol cuia axit dicarboxylic béo va diol béo nhé hon 1:1,1 thi phan tng este hoa
va phan Gng transeste s€ khong x4y ra thuén loi c6 thé gy anh hudéng xu téi mau sic
cta ché ph"?lm nhua thu dugc. Nguoc lai, néu ty 1€ mol vugt qua 1:1,5 chi phi sén xuét

s& ting v& mat gia thanh do 4p suét chan khong bi gidm trong qua trinh phén (g din
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t61 giam hiéu qua kinh té.

Nhua polyeste béo phin hity sinh hoc c6 nhiét d néng chay tir 85-160°C, khéi
lugng phén tir trung binh s (average molecular weight: Mn) tr 30.000 dén 70.000,
khéi lvong phan tir trung binh khéi (Mw) tir 60.000 dén 250.000, chi s6 dong chay 1-
30 g/10 phat & muc tai trong 2,16 kg va nhiét d§ 190°C. T6t hon 13, nhiét dd néng
chay tir 95-150°C, khéi luong phén tir trung binh s§ (Mn) tir 35.000 dén 60.000, khéi
luong phén ti trung binh khbi (Mw) tir 110.000 dén 170.000 v chi s§ dong chay 2-25
g/10 phut & muc tai trong 2,16 kg va nhiét do 190°C. Tét nhét l1a, nhua c6 nhiét 4o
néng chéy'u‘x 120-150°C, khéi lwong phén tir trung binh s& (Mn) tir 39.000 dén 52.000,
khéi lwong phén tir trung binh khéi (Mw) tir 112.000 dén 146.000 va chi s6 dong chay
3-8 g/10 phut & mirc tai trong 2,16 kg va nhiét 4o 190°C.

Mit khéc, phuong phép didu ché ché phim nhua phéan hiy sinh hoc theo sdng

ché bao gom céc budec:

(a) didu ché hop chét da chirc biéu thi bang cong thirc héa hoc 1 bang cach cho
phan (g este hoa axit DL-malic va etylen glycol véi polyetylen glycol c6 khdi Iugng
phén tir trung binh khéi (Mw) 150-500 g/mol.

Cong thuc 1

0
H—0
m/n\o{(mﬁm H
0 OH 1

m
Trong cong thirc 1, n 14 sd nguyén tir 1 dén 10, m 13 sé nguyén tir 1 dén 30

(b) diéu ché san phim phan tmg bing cich tién hanh 1an lugt phan ting este hoa
va phén {ing transeste hoa thanh phan hdn hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit

dicarboxylic béo va diol béo v6i sy c6 mit cuia hop chat da chitc & budce(a), va

(¢) didu ché ché phdm nhua polyeste béo bing cach cho phan Gng tring ngung
san phidm phan tmg duge diéu ché & budc (b).

Tét hon 13, phuong phap diéu ché ché phim nhya phén hiy sinh hoc bao gdm
céc bude (a) didu ché hop chét da chirc dugc biéu thi bang cong thirc 1 bang cach cho

phan ung este hoa axit DL-malic va etylen glycol hodc polyetylen glycol c6 khéi

-8
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lwrong phéan tit trung binh 150-500 g/mol véi ty 1€ mol 1:1-1:1,5 véi sy ¢6 mit cia chét
xuc tac & nhiét dd 180-210°C trong 60-260 phut; (b) diéu ché san phim phan tng bing
cach trén thanh phan hén hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic
béo vai diol béo theo ty 1€ mol 1:1,1-1:1,5 v&i su ¢6 mdt cia hop chét da chitc & bude
(a) roi 1an luot cho tién hanh cic phan tng este héa va phan ﬁﬁg transeste ¢ nhiét do
185-235°C; va (c) diéu ché ché phdm nhya polyeste béo biang cach tién hanh phan ting
tring ngung san phdm phan Gng duge diéu ché & busce (b), dudi didu kién 4p suét chan

khong 0,1-2 torr (13,33-266,64 Pa) va nhiét d¢ 235-250°C trong 150-240 phut.

Phuong phap didu ché ché phdm nhwa phén hiy sinh hoc s& dugc md ta chi tiét

theo tirng budc dudi day.
Budc (a)

Budc (a) 12 bude didu ché hop chét da chirc duoc bidu thi bing cong thirc 1 bang
cach phan Gng este hoa axit DL-malic va etylen glycol hodc polyetylen glycol véi khéi
lwong phan tir trung binh khéi (Mw) 150-500 g/mol. Cu thé 13, bude (a) c6 thé tao hop
chét da chic duoc biéu thi bing cong thic 1 bing cach phan tmg este héa axit DL-
malic va etylen glycol ho#c polyetylen glycol c6 khéi lwong phan tir trung binh khéi
(Mw) 150-500 g/mol v&i ty 16 mol 1:1 dén 1:1,5 mol & nhiét d6 180-210°C trong 60-
260 phat.

Phén tng este héa & bude (a) duoc tién hanh bing cach thém axit DL-malic va
etylen glycol hoic polyetylen glycol c6 khdi lwgng phéan tir trung binh khéi (Mw) 150-
500 g/mol vao 16 phan Gng dugc trang bj thap hdi luu va sau d6 ting din nhiét do
trong khi khudy dé este hoa. Tai thoi diém nay nhiét o cudi cing ting dén 180-210°C
va thoi gian phan tng 13 khoang 60-260 phut, tot hon 13 tir 90-240 phut & nhiét do 185-
205°C, t6t hon nita I3 tir 110-200 phut & nhiét do 190-200°C, tét nhét I trong khoang
120-180 phut & nhiét do 200°C. Néu nhiét do cudi ciing ting thdp hon 180°C hay thoi
gian phan Gng dudi 60 phut thi phdn Gng este hoa s&€ khong duge dién ra thuan loi.
Nguoc lai, néu nhiét d6 cudi ciing ting cao hon 210°C va thoi gian phan tmg vuot qua
260 phut thi etylen glycol bi dun s6i va bay hoi 1am cho ty 18 mol ctia phan (mg mét
can bing nén s& khong thé thu dwoc hop chét da chirc chit lugng cao do su phén hay

nhiét cta san phim thu duoc.

Chét xuc tac dugc st dung trong budc (a) cod thé st dung riéng 1é hodc két hop,

-0
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nhung sang ché khong giéi han & cac hop chét thudc nhém bao gébm monobutyl thiéc
oxit, titan propoxit va tetrabutyl titanat. Ham luong chét xuc tac 12 0,01-0,2 g, tot hon
12 0,01-0,05 g dugc thém vao trén mdi mol axit DL-malic va lugng nudc ly thuyét
duoc x4 ra hoan toan trong khi duy tri nhiét do 16 phan tng & 180-210°C dé thu dugc
hop chit da chic.

Budc (b)

Budc (b) c6 thé 1a budc didu ché san pham phan Gng bing céach lan luot tién
hanh cac phan Gng este héa, phan Ung transeste thanh phan hdn hop axit chira axit
dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo va diol béo cung véi su c6 mit cua hop
chét da chirc thu dugc & bude (a). TSt hon 13, buée (b) 1a bude didu ché san phim
phén tng béng cach tron thanh phin hdn hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit
dicarboxylic béo va diol béo véi ty 1€ mol 1:1,1-1:1,5 v6i hop chét da chuc thu dugc &
budce (a) roi 14n luot tién hanh cic phin Gng este héa, phan tng transeste ¢ nhiét do
185-235°C. Tai thoi diém nay, nhiét do thich hop 13 khoang 185-235°C, t&t hon 14
khoang 190-200°C, tét nhét 13 thuc hién & nhiét do 195°C. Néu nhiét do dudi 185°C
thi phan Gng transeste va phan Ung este hda s& khong thé xay ra hoan toan, ngugc lai

néu nhiét d cao hon 235°C thi san phim thu dugc tir phan Gmg c6 thé bi nhiét phan.

3 bude (b) c6 thé tach riéng thanh 2 phan tng néu xuét hién cac san phim phu
khac nhau & phan Gng este hda va phan Ung transeste gifta thanh phén hén hop axit
dicarboxylic thom va dicarboxylic béo véi diol béo. Vi duy, khi axit suxinic dugc sir
dung lam axit dicarboxylic béo va dimetyl terephtalat dugc st dung lam axit
dicarboxylic thom thi axit suxinic phan ung véi glycol, nuéc s& dugc gidi phong dudi
dang 12 san phim phu ctia phan tmg va dimetyl terephtalat phan tng véi glycol sinh ra
metanol duéi dang san phdm phu ctia phan tng. Trong trudng hop nay, khi hai phan
ung cung xay ra s€ xay ra hién tugng thap phan tng bi tic nghén do sy canh tranh cla

hai phan tmg nén khong thé thu dwoc két qua.

Do d6, & budc (b) khi st dung ché phdm hdn hop axit dicarboxylic thom va axit
dicarboxylic béo c6 thé dua vio phan tng bang cach chia mirc sit dung theo tong
luong st dung hodc c6 thé cho vao cung lac ¢ 1 budc phan tng dugce chon. Tbt hon 12
budc (b) dugce thuc hién béng cach chia phan tng thanh hai budc nhd. Vi dy, sau khi

thém axit suxinic va diol béo, lugng nuéc 1i thuyét dugc ngung tu va dimetyl
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terephtalat dugc thém vao véi sy c6 mit cia san pham este hoa ctia diol béo va axit
suxinic dé tién hanh phan {mg este héa va tao ra metanol, cac phan Gng duoc hoan
thanh, hodic ¢ thé thuc hién theo thtr tu nguoc lai dé hoan thanh cac phan tng. Tai
thoi diém nay, diol béo c6 thé dugc dua vao phan tng véi toan bd luong st dung cho
phan tmg & budc dau tién hoic c6 thé chia ra theo dung ty 18 mol rdi cho vio phan ting
O tiing budc.

Budc (b) ¢6 thé chira chét xtc tac duge thém vao & d4u va cubi qua trinh cla
phan ing transeste va phan uing este héa. Cu thé 13, chit xuc tac c6 thé st dung riéng
1& hoac két hop, nhung khong bi giéi han & cac hop chét thudc nhém bao gdm titan
isopropoxit, canxi axetat, antimon trioxit, dibutyl thiéc oxit, antimon axetat, tetrabutyl

titanat va tetrapropyl titanat.

Chét xtic tc c6 thé dugc tron theo ty 16 0,01-0,5 g, tdt hon 13 0,03-0,2 g, tbt nhit
12 0,1 g trén mdi mol thanh phén axit. Trong trudng hop ham lugng chét xtc tac duéi
0,01 g thi tbc d6 phan mg clia phan tng este hoa va phan tng transeste bi chdm lai
lam cho phan tng khéng thé xay ra hoan toan. Nguoc lai, néu ham luong chét xuc tac
vugt qua 0,5 g thi c¢6 thé phat sinh phan ng phy va tbc d6 phan tmg nghich ting, diéu

nay 1am gidm tinh chét vét 1y va lam thay d6i mau sic ctia chit phan tmg.

Bude (b) con c¢6 thé bao gdm bd sung chét 6n dinh vio dAu hodc cudi qua trinh
cua phan tng este hdéa va phan tng transeste. Chét én dinh c6 thé st dung riéng 18
hodc két hop, nhung khong bi giéi han & cac hop chét thudc nhom bao gdém trimetyl

phosphat, axit phosphoric, va triphenyl phosphat.

Chét 8n dinh c6 thé dugce tron v6i ham lwong tir 0,01-0,5 g, tot hon 14 0,03-0,2 g,
t6t nhit 12 0,1 g trén mdi mol thanh phan axit. Trong trudng hgp ham lugng chét 6n
dinh duéi 0,01 g thi tdc dd phan tng cia phan tng este hda va phan Gng transeste
khong thé xay ra hoan toan. Nguoc lai, néu ham lugng chét xtc tac vugt qua 0,5 g thi
tdc @6 va qua trinh phan tng bi cham lai, khong thé thu du ché phidm nhua polyeste

béo co khéi lugng phén tir cao.
Budc (¢)

Budc (c) 1a bude diéu ché ché phidm nhwa polyeste béo bang cach cho phan ting
tring ngung san phdm phan @ng dugc didu ché & bude (b). Piéu kién thich hop c6 thé

diéu ché ché phim nhua polyeste béo 14 cho phin ting tring ngung san phim phan tng
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dugc didu ché & budce (b) dudi didu kién ap suit chan khong 0,1-2 torr (13,33-266,64
Pa) va nhiét do 235-255°C trong 150-240 phut. Tai thoi diém nay, phan @ng tring
ngung c6 thé dugc tién hanh véi 4p sudt chan khong dudi 2 torr (266,64 Pa) va nhiét
d6 235-255°C, tét hon 12 0,1-2 torr (13,33-266,64 Pa) & nhiét do 240-245°C, tot nhat 12
1-1,5 torr (133,3-200 Pa) & nhiét do 245°C. Néu didu kién nhiét do va ap sudt chan
khong clia phan tng khong dugc thoa man thi phan Ung tring ngung c6 thé khong
dugc dién ra hoan toan hodc san phém thu dugc c6 thé bi phan huy do nhiét o cao va

qué trinh oxy hoa.

Hon nita, sang ché c6 thé bd sung thém chit phu gia phd bién trong linh vuc k§
thudt twong tmg tiy theo nhu cu cai thién tinh ning khi diéu ché ché phim nhya
polyeste béo phan hiy sinh hoc hodc c¢6 thé bd sung vao sau buée (c) khi duge tron

bang may tron va may dun truc vit doi.

Cu thé hon 13, chét phu gia c6 thé dugc st dung riéng 1€ hodc Két hop dugc lua
chon tir céc hop chét thuéc nhom bao gdbm chit chéng oxy hoa, chit dn dinh UV va
chét bi tron.

Chét chéng oxy hoa t6t nhét dugc sir dung 1a chit chdng oxy hoa gbc phenol, cu
thé hon 13 ¢6 thé st dung chudi Adeka stab AO, chudi Irgafos va hdn hop clia ching,
¢6 thé dugc tron véi lvong khoang 0,1-1,0 phﬁn khdi lugng dua trén 100 phé”m khdi
lwong ciia ché phim nhwa polyeste béo phan hity sinh hoc.

Chét én dinh UV c6 thé sir dung hop chét gbc HALS thudc nhém amin va c6 thé
duoc tron véi lugng khoang 0,1-0,8 khéi lugng dwa trén 100 phan khdi lugng ctia ché
phim nhuya polyeste béo phan hiy sinh hoc.

Chét bdi tron c6 thé sir dung sép PE gbc amit, c6 thé tron vdi lugng trong khoang
0,1-1,0 phan khéi lwong dua trén 100 phin khéi luong ctia ché phdm nhua polyeste
béo phén huy sinh hoc.

Nhu vay, ché phdm nhya phén huay sinh hoc duge diéu ché theo cac bude trén c6
nhiét d6 noéng chay 85-160°C, khdi lwong phan tir trung binh sé (Mn) 30.000-70.000,
khéi lwong phan tir trung binh khéi (Mw) 60.000-250.000, chi s6 dong chay 1-30 g/10
phut véi tai trong 2,16 kg & nhiét o 190°C.

Hi¢u qua dat dugc clia sang ché
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Ché pham nhua polyeste béo phan hiy sinh hoc theo sang ché thu duoc bing
cach tron hop chét da chic voi diol béo va thanh phén hdn hop axit chia axit
dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo rdi tién hanh 14n lugt cic phan tmg este
héa, phdn ing transeste va phan ng trung ngung c6 thé tao ra nhua phan huy sinh hoc
¢6 khéi lwong phan tir cao, cai thién téc d phan img, c6 ning suét va hiéu qué kinh ké

vuot troi.

Ngoai ra, ché phdm nhwa phan hity sinh hoc theo sdng ché duoc diéu ché bing
cach tron lugng thich hgp hop chit da chirc chudi dai véi hdn hgp diol béo va thanh
phin hdn hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo ¢6 uu diém
thin thién v6i moi trudng khi phan hiy sinh hoc trong moi truong tu nhién, ddng thoi
n6 con gitp nang cao kha nang gia cong, do gidn dai va do bén kéo ciia san phdm khi
so v6i nhua copolyeste béo/thom thong thudng.

Hiéu qua cua sang ché khong gidi han & cac hiéu qua dugc dé cip bén trén. Céan
hiéu ring hiéu qua ciia sang ché bao gdm tat ca cac hidu qua duoc suy ra tir cc mo ta

sau day.
Vi du thire hién sing ché

Cac dbi tugng, dic diém, muc dich khac cua sang ché c6 thé dugc hiéu dé dang
thong qua cac phuong an wu tién dua trén véi cdc hinh v& kém theo. Tuy nhién, sing
ché ¢6 thé dugc thuc hién béng cac hinh thirc khac va khong bi gidi han & cac phuong
4n ndy. Nguoc lai, cac phuong 4n dugc dua ra & day nhim boc 10 ddy du ndi dung
dwoc md ta va truyén tai tron ven nguyén ly k¥ thuat cia sang ché cho nhitng ngudi c6
hiéu biét trung binh trong ciing linh vuc.

Sang ché s& dwoc mo ta chi tiét thong qua cc vi du thuc hién sau day, tuy nhién
sang ché khong bi gi6i han béi cac vi du ndy.

Vi du diéu ché: diéu ché hop chét da chirc

Binh ciu 1.000 ml dugc bom nito, cho 268,16 g axit DL-malic, 148,96 g etylen
glycol va 0,02 g chét xtc tic monobutyl thiéc oxit, rdi tién hanh phan Gmg este héa &
nhiét d6 200°C trong 2 gid. Khi thiy xut hién 2 mol nudc ngung tu theo 1y thuyét 1a
san phdm phu cua phan tmg thi cho dimg phan Gng va xac nhan d3 hoan thanh phan

tng didu ché hop chit da chirc. Qua trinh diéu ché hop chét da chirc dugc thé hién & so
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d0 phéan tng 2 bén dudi.
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Trong so d6 phan tmg 2, m 12 s6 nguyén tir 1 dén 30
Vidul

Trong 10 phan tng 100 L d4 dugc bom nito, cho 18,64 kg dimetyl terephtalat,
10,81 kg 1,4-butandiol va 300 g hop chét da chirc thu dugc ¢ vi du diéu ché, 9,6 g chét
xuc tac tetrabutyl titanat, sau d6 vira khudy vira ting dén nhiét d6 16 phan Gng, sau khi
¢b dinh nhiét d6 cudi cing & 195°C thi metanol duoc tao ra. Sau d6, bd sung thém 15,2
kg axit adipic va 11,72 kg 1,4-butaldiol vao 10 phan tng rdi ting dan nhiét d6, sau khi
¢d dinh nhiét d6 cudi cung & 205°C, lugng nudc ly thuyét dugc ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung thém 10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit lam chét xuc téc,
va20 g chét bn dinh trimetyl phosphat va tiép tuc ting nhiét do rdi tién hanh phan tmg
tring ngung duéi diéu kién giam ap 1,5 torr (200 Pa) & nhiét d6 245°C trong 205 phit
dé thu dugc ché phdm nhua phan hiy sinh hoc.

Viduy?2

Trong 16 phan tng 100 L da dugc bom nito, cho 21,36 kg dimetyl terephtalat,
22,53 kg 1,4-butandiol, va 310 g hop chit da chirc thu dugc & vi du diéu ché, 10,4 g
chét xtc tac tetrabutyl titanat vao, sau d6 vira khudy vira ting dan nhiét d6 10 phan ting,
sau khi ¢b dinh nhiét do cudi cung & 200°C thi metanol dugc tao ra. Sau do, bd sung
thém 13,15 kg axit adipic vao 10 phan tmg rdi ting din nhiét d6 16 phan mg, sau khi
c¢b dinh nhiét d6 cubi cung & 203°C, lugng nudc ly thuyét duogc ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung thém 8 g dibutyl thiéc oxit, 8 g titan isopropoxit 1am chét xtc tac va
15 g chit én dinh trimetyl phosphat, va tiép tuc ting nhiét d6 rdi tién hanh phan @ng
tring ngung dudi diéu kién giam &p 1,5 torr (200 Pa) & nhiét d6 245°C trong 198 phit
va thu duge ché phdm nhya phan huy sinh hoc.

Viduy3
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Trong 10 phan ung 100 L d3 dugc bom nito, cho 17,48 kg dimetyl terephtalat,
22,53 kg 1,4-butandiol, va 300 g hop chét da chirc thu dwgc & vi du diéu ché, 10,4 g
chit xtc tac tetrabutyl titanat vao, sau d6 vira khudy vira ting dan nhiét do 16 phan tmg,
sau khi ¢b dinh nhiét do cubi cung & 195°C thi metanol dugc tao ra. Sau do, bd sung
thém 16,08 kg axit suxinic vao 10 phan Gng rdi ting dan nhiét d6 16 phan tng, sau khi
c¢b dinh nhiét d6 cudi cung & 205°C, lugng nuée 1y thuyét dwgc ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung thém 7 g dibutyl thiéc oxit, 7 g titan isopropoxit lam chét xidc téc,
va 14 g chét én dinh trimetyl phosphat, va tiép tuc ting nhiét do rdi tién hanh phan Gng
tring ngung dudi didu kién giam 4p 1,5 torr (200 Pa) & nhiét do 240°C trong 220 phut

va thu duge ché phdm nhwa phan hiy sinh hoc.
Vidu4

Trong 10 phan tng 100 L da dugc bom nito, cho 14,95 kg axit isophtalic, 13,0 kg
axit suxinic (succinic acid), 23,43kg 1,4-butandiol, va 350 g hop chét da chtc thu
duoc & vi du didu ché, sau d6 vira khuéy vira ting dan nhiét do 10 phan Ung, sau khi cb
dinh nhiét d6 cudi cung & 235°C thi nudc dugc ngung tu. Tai thoi diém nay, bd sung
thém vao 10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit lam chét xtc tac, va 20 g chét
bn dinh trimetyl phosphat, sau khi nu6c ly thuyét duoc tao ra, tiép tuc ting nhiét do 10i
tién hanh phan tmg tring ngung dudi diéu kién giam &p 1,5 torr (200 Pa) & nhiét do
250°C trong 212 phut va thu dugc ché phidm nhwa phan hiy sinh hoc. Luc nay, b
sung thém vao 20 g chét xuc tic tetrabutyl titanat va 20 g chéit on dinh trimetyl
phosphat.

Vidu5

Trong 10 phan ing 100 L da dugc bom nito, cho 15,95 kg axit isophtalic, 12,28
kg axit suxinic (succinic acid), 23,43 kg 1,4-butandiol, va 350 g hop chét da chirc thu
duoc & vi du diéu ché, sau d6 vira khudy vira ting din nhiét d6 16 phan g, sau khi ¢
dinh nhiét do cudi cung & 235°C thi nudc duge ngung tu. Tai thoi diém nay, thém vao
10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit lam chét xuc tac, va 20 g chét 6n dinh
trimetyl phosphat, sau khi nuéc Iy thuyét dugc tao ra, tiép tuc ting nhiét do rdi tién
hanh phan Gng tring ngung dudi didu kién giam ap 1,5 torr (200 Pa) & nhiét d6 250°C
trong 223 phut va thu dugc ché phim nhya phan hiy sinh hoc. Lic ndy, bd sung thém
vao 20 g chit xtc tic tetrabutyl titanat va 20 g chit 6n dinh trimetyl phosphat.
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Vidu6

Trong 10 phan tmg 100 L d3 dugc bom nito, cho 15,95 kg axit phtalic, 15,2 kg
axit adipic, 23,43 kg 1,4-butandiol, va 400 g hop chit da chuc thu duge ¢ vi du diéu
ché, sau d6 vira khuéy via ting dan nhiét do 10 phan tng, sau khi ¢d dinh nhiét do cudi
cung & 238°C thi nudc duge ngung tu. Tai thoi diém nay, bd sung thém vio 10 g
dibutyl thiéc oxit, 10 g tetrabutyl titanat 1am chit xdc tac, va 15 g chat 6n dinh trimetyl
phosphat, sau khi nuéc ly thuyét dugc tao ra, tiép tuc ting nhiét do roi tién hanh phan
ung trung ngung dudi diéu kién giam 4p 1,5 torr (200 Pa) & nhiét do 250°C trong 221
phit dé thu duoc ché phidm nhya phan hity sinh hoc. Luc nay, bd sung thém vao 20 g
chit xuc tac tetrabutyl titanat va 20 g chat n dinh trimetyl phosphat.

Vi du so sanh 1

Trong 16 phan tmg 100 L d duoc bom nito, cho vao 18,64 kg dimetyl terephtalat,
10,81 kg 1,4-butandiol va 9,6 g chét xtc tac tetrabutyl titanat vao, sau d6 vira khuiy
vira ting din nhiét do 16 phan tng, sau khi c6 dinh nhiét d cudi cing & 195°C thi
metanol duogc tao ra. Sau do, bd sung thém 15,2 kg axit adipic va 11,72 kg 1,4-
butaldiol vao 16 phan tng rdi ting dan nhiét do, sau khi ¢ dinh nhiét do cudi cing &
205°C, lugng nuée 1y thuyét duge ngung tu. Tai thoi diém nay, bd sung thém vao 10 g
dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit lam chét xtc tac, va 20 g chat 6n dinh trimetyl
phosphat, sau d6 tiép tuc ting nhiét do rdi tién hanh phan tng tring ngung dudi diéu
kién giam &p 1,5 torr (200 Pa) & nhiét d 245°C trong 382 phut.dé thu dugc ché pham
nhya phan huy sinh hoc.

Vi du so sanh 2

Trong 10 phan tng 100 L d& dugc bom nito, cho 21,36 kg dimetyl terephtalat,
22,53 kg 1,4-butandiol, va 10,4 g chét xtc tac tetrabutyl titanat vao, sau d6 vira khudy
vira tang din nhiét do 10 phan tng, sau khi ¢b dinh nhiét d6 cudi cung & 200°C thi
metanol dugc tao ra. Sau dé, bd sung thém 13,15 kg axit adipic vao 10 phan ung rdi
ting dan nhiét do 10 phan tng, sau khi ¢ dinh nhiét d6 cudi cing & 203°C, lugng nuéce
ly thuyét duoc ngung tu. Tai thoi diém nay, thém vao 8 g dibutyl thiéc oxit, 8 g titan
isopropoxit 1am chét xic tac, va 15 g chit 6n dinh trimetyl phosphat va tiép tuc ting
nhiét do rdi tién hanh phan Gmg tring ngung duéi diéu kién giam ap 1,5 torr (200 Pa) &
nhiét d6 245°C trong 298 phut dé thu dugc ché phim nhwa phan hiy sinh hoc.
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Vi du so sanh 3

Trong 16 phan ung 100 L d3 dugc bom nito, cho 17,48 kg dimetyl terephtalat,
22,53 kg 1,4-butandiol, va 10,4 g chét xtc tac tetrabutyl titanat vao, sau d6 vira khudy
vira ting dan nhiét do 1o phan ng, sau khi c¢d dinh nhiét do cubi cung & 195°C thi
metanol dugc tao ra. Sau d6, bd sung thém 16,08 kg axit suxinic vao 10 phéin tmg 1rdi
tang dan nhiét d6 10 phan éng, sau khi cd dinh nhiét 6 cudi cing & 205°C, lugng nude
Iy thuyét dugc ngung tu. Tai thoi diém nay, thém vao 7 g dibutyl thiéc oxit, 7 g titan
isopropoxit 1am chét xuc tac, va 14 g chét 6n dinh trimetyl phqsphat,ve‘l tiép tuc ting
nhiét do rdi tién hanh phan @ng tring ngung dudi didu kién giam 4p 1,5 torr (200 Pa) &
nhiét do 240°C trong 366 pht dé thu dugc ché phim nhya phan hity sinh hoc.

Vi du so sanh 4

Trong 16 phan tng 100 L d4 dugc bom nito, cho 14,95 kg axit phtalic, 13,0 kg
axit suxinic, va 23,43 kg 1,4-butandiol, sau d6 vura khqu vua tang dan nhiét do 10
phan tmg, sau khi ¢ dinh nhiét 46 cubi cing & 235°C thi nu6c duge ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung 10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit 1am chét xuc tac, va
20 g chét én dinh trimetyl phosphat, sau khi lugng nuée 1y thuyét duoc tao ra, tiép tuc
ting nhiét do rdi tién hanh phan tng tring ngung dudi didu kién giam ap 1,5 torr (200
Pa) & nhiét do 250°C trong 439 phut va thu dugc ché phim nhya phan huy sinh hoc.
Lic nay, bé sung thém 20 g chét xiic tac tetrabutyl titanat va 20 g chit on dinh trimetyl
phosphat.

Vi du so sanh 5

Trong 10 phan tng 100 L d4 dugc bom nito, cho 15,95 kg axit phtalic, 12,28 kg
axit suxinic, va 23,43 kg 1,4-butandiol, sau d6 vira khudy vira ting din nhiét do 1o
phan Gng, sau khi cb dinh nhiét d6 cubi cung ¢ 235°C thi nuéc dugc ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung thém 10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g titan isopropoxit lam chét xuc tac,
va20 g chét én dinh trimetyl phosphat, sau khi lugng nuéc ly thuyét duoc tao ra, tiép
tuc ting nhiét d6 rdi tién hanh phan tmg tring ngung dudi diéu kién giam ap 1,5 torr
(200 Pa) & nhiét do 250°C trong 425 phiit va thu duge ché phidm nhwa phan hiy sinh
hoc. Liic nay, bd sung thém 20 g chat xic tac tetrabutyl titanat va 20 g chat 6n dinh
trimetyl phosphat.

Vi du so sanh 6
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Trong 10 phan tng 100 L d& dugc bom nito, cho 15,95 kg axit phtalic, 15,2 kg
axit adipic va 23,43 kg 1,4-butandiol, sau d6 vira khuéy vira tang dan nhiét dd 10 phan
ung, sau khi ¢d dinh nhiét d6 cubi cung ¢ 238°C thi nudc duge ngung tu. Tai thoi
diém nay, bd sung thém 10 g dibutyl thiéc oxit, 10 g tetrabuty] titanat 1am chit xtc tac,
va 15 g chét 6n dinh trimetyl phosphat, sau khi lugng nuéc ly thuyét duoc tao ra, tiép
tuc ting nhiét do rdi tién hanh phan tng tring ngung dudi diéu kién giam 4p 1,5 torr
(200 Pa) & nhiét d6 250°C trong 408 phut dé thu dugc ché pham nhya phan hiy sinh
hoc. Lic nay, bd sung thém 20 g chat xtc tic tetrabutyl titanat va 20 g chét 6n dinh
trimetyl phosphat.

Vi du thi nghiém 1: Do chi s§ dong chay, diém nong chay va khéi luong phan tir

Céc ché phém nhya duge didu ché tir cac vi du 1-6 va cac vi du so sanh 1-6 dugc
danh gia bang phuong phap sau day dé xac dinh chi sb dong chay, diém nong chay,
khdi lugng phan tir trung binh khdi va khéi lugng phan t trung binh s6. Két qua duge
thé hién & bang 1 bén dudi.

Phuong phép danh gia

(1) Khéi lwong phan tir trung binh khéi va khéi lugng phan tir trung binh sb

Khéi lvgng phan tir trung binh khéi va khéi lwgng phén tir trung binh sé dugce do
bing phuong phap phén tich séc ky thdm thau gel & nhiét dd 35°C va st dung thiét bi
dugc trang bi cot sic ky chira diy polystyren. Tai thoi diém nay, dung mai khai trién 13
chloroform, ndng d6 mau 5 mg/mL, téc d6 dong chiy dung mdi dugc thuc hién véi tbc
d6 1,0 mL/phut.

(2) biém néng chay

Diém néng chay duge do bang cach st dung nhiét lugng ké quét vi sai & nhiét do
20°C-200°C v6i toe d6 tang nhiét d6 13 10°C mdi phut trong moi trudng nito.

(3) Chi s6 dong chay

Chi s dong chay dugc do trong diéu kién 190°C, 2,160 g theo tiéu chudn ASTM
D1238.

Béangl

Khéi lugng | Khéi lugng
phén ti¥ trung | phén i trung

Thoi gian

Phan loai .
phén ing

biém néng | Chi s6 dong
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binh s6 binh khéi | chay (°C) chay (phit)
(/10 phuit)
Vidul 41.050 120.010 125,1 43 205
Vi dy2 52,000 145.443 148,0 3,1 198
Vidy3 47.200 137.824 120,3 3,4 220
Vi dy 4 39.280 113.126 119,4 6,3 212
Vidy5 41.500 122.320 124,1 42 223
Vidu 6 42.700 122.549 123,8 4,6 221
Vidusosanh 1|  18.345 49.531 125,0 52,1 382
Vidusosanh2| 16.100 50.692 148,2 63,1 298
Vidusosanh3|  20.200 48.320 120,2 48,4 366
Vidusosanh4| 17.250 49.680 120,9 50,6 439
Vidusosanh 5|  16.880 50.320 124,3 49,2 425
Vidusosanh 6| 17.030 38.220 123,4 47,7 408

Theo két qua & bang 1, da x4c nhan ring ngay ca trong thdi gian phan tng ngén,
khéi luong phén tir trung binh khéi va khéi lugng phén tir trung binh s6 & céc vi du 1-
6 cao hon dang ké so v6i cac vi du so sanh 1-6. Ngoai ra, chi s§ dong chay & céc vi du
1-6 thip hon so v&i cac vi du so sanh 1-6, diéu nay thdy rang kha ning ép dun dugc cai
thién.

Nguoc lai, trong vi du so sanh 1-6, thoi gian phan Ung tring ngung kéo dai do
khong c6 hop chit da chirc, c6 thé thiy tit ca chi s6 khéi lwgng phan tir trung binh sd
va khéi lwong phén tir trung binh khéi thdp hon so véi vi du 1-6, chi s néng chay rat

cao nén c6 thé 1am cho kha ning ép dun kém va tinh chét co hoc bi giam.
Vi du thi nghiém 2: Péanh gia tinh chét vat Iy co hoc

Ché phém nhya phan hiy sinh hoc dugc didu ché theo vi du 1-6 va vi du so sanh
1-6 dwoc danh gia bang phuong phap sau ddy dé kiém tra dic tinh co hoc nhu kha

ning gia céng va phan hay sinh hoc, d6 gian dai va do bén kéo. Cac két qua duoc thé
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hién & bang 2 bén dudi.

Phuong phép danh gia

Mau do dugc thuc hién b%mg cach str dung may thbi mang cé dudng kinh truc vit
50 mm, khe hé miéng khudn 2,2 mm, dudng kinh khuén 100 mm tao mang c6 do day
25 pum voi ty 16 gidn né 2 dén 1.

(1) P gian dai va d6 bén kéo

Do gidn dai va do bén kéo dugc do béng may thir nghiém van ning (universal
test machine) bing cach chuin bj méu thi theo tiéu chuin ASTM D638.

(2) Panh gia d§ phan huy

Thu miu dugc tao theo phuwong phap trén sau 12 thang choén 14p & do sau 30 cm
so voi mat dt rdi tién hanh do bing phuong phép giam trong lugng.

(3) Kha ning gia cong

Kha nang gia cong dugc danh gid qua viéc quan sat béng truc quan sy xuit hién
nép nhin va tinh 6n dinh béng khi khi ché tao mang. Trang thai cia mang 1a tiéu

chudn danh gia kha ning gia cong, dugc bidu thi o 14 trang thai tdt, A trung binh va
kém 1a X.

Bang 2
Loai fiigbf‘;’:r:f’)" Do gian dai (%) ggﬂi‘g ?% Khé(f‘@é;‘gg gia
Vidul 275 480 78,3 0
Vidy 2 302 400 742 °
Vidu3 262 500 78,5 o
Vidy 4 258 575 81,8 o
Vidus 268 545 80,6 - °
Vidu 6 266 538 80,9 A
Vi du so sénh 1 125 250 80,0 X
Vi du so sénh 2 132 200 77,8 A
Vi du so sénh 3 128 225 79,2 X
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Vi du so sanh 4 110 175 80,1 X
Vi du so sanh 5 117 125 82,3 X
Vi du so sanh 6 98 115 83,1 X

Tiéu chuin danh gia kha ning gia cong: Tét o, Trung binh A, Kém X

Theo két qua dugc thé hién trong bang 2, ché phdm nhya phan hity sinh hoc
trong cac vi du 1-6 c6 céc tinh chit co hoc nhu d6 bén kéo, do gian dai va kha nadng
gia cong duogc cai thién dang ké so véi cac vi du so sanh 1-6, ddng thoi trong két qua

kiém tra 6 phan huy sinh hoc cling cho thiy kha niang phan hiy sinh hoc tbt.

Nguoc lai, & ché phém nhua phan hiy sinh hoc trong cac vi du so sanh 1-6 ¢6 thé
thiy kha ning phan huy sinh hoc dat trén 77% do khéi lwong phén tir thip, nguoc lai,
d6 bén kéo va do gian dai giam dang k& nhur thé hién & két qua phan tich khéi luong
phan tr va chi s6 dong chay, kha ning gia cong cling duge nhén dinh khong dat tiéu

chudn t&t ma chi & muc trung binh.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Ché phim nhya phan hiy sinh hoc, khac biét & chd, dugc diéu ché bang céch tién
hanh 14n lugt cac phan ting este hoa, phan (ng transeste va phan ing trung ngung diol
béo va thanh phin hdn hop axit chira axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo

véi su ¢6 mit cia hop chét da chic dugc bidu thi béng cong thirc 1 duéi day:

cong thire 1

0
H—0
O—E( CH;0) H
0 OH fn
m

trong cong thic (1), nla sd nguyén tir 1 dén 10, m 1a s6 nguyén tir 1 dén 30.

2. Ché phim theo diém 1, trong d6 hop chit da chic thu duge bing phéan mg este hoa
hdn hop axit DL-malic va etylen glycol hodc polyetylen glycol c6 khéi lwong phan tir
trung binh khéi (Mw) tir 150-500 g/mol theo ty 1& mol 1:1-1:1,5.

3. Ché phém theo diém 1, trong d6 hop chét da chirc dugc trdn theo ty 1€ 0,1-3 g trén

mdi mol thanh phén axit.

4. Ché phim theo diém 1, trong d6 axit dicarboxylic thom 1a it nhit mot loai duge
chon tir nhém bao gdm axit terephtalic, axit isophtalic, axit 2,6-naphtoic va céc chét
dan xuit este hoa clia chiing.

5. Ché pham theo diém 1, trong d6 axit dicarboxylic béo 1a it nhét mét loai duge chon
tir nhém bao gém axit oxalic, axit malonic, axit suxinic, axit glutaric, axit adipic, axit
pimelic, axit suberic, axit azelic, axit sebaxic, axit 1,4-xyclohexyldicaric va cac chit

dan xuat este ctia chung.

6. Ché phim theo didm 1, trong d6 thanh phin hdn hop cia axit dicarboxylic béo va

axit dicarboxylic thom theo ty 1§ mol 95:5-40:60.

7. Ché phim theo diém 1, trong d6 diol béo ¢6 thé dugc stir dung riéng 1é hodc két hop
cac hop chit dugc chon tr nhém bao gbm etylen glycol, 1,2-propanediol, 1,2-

butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,6-hexandiol va 1,2-xyclohexandimetanol.

8. Ché phdm theo diém 1, trong d6 thanh phan axit va diol béo dugc trén theo ty 1€
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mol 1:1,1-1,5.

9. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché phim c6 nhiét o nong chay tir 85 dén 160°C,
Kkhéi lugng phan tir trung binh sé (Mn) tir 30.000 dén 70.000, khdi lugng phén ti trung
binh khéi (Mw) tir 60.000 dén 250.000, chi s6 dong chay 1-30 g/10 phut véi tai trong
2,16 kg & nhiét d6 190°C.

10. Phuong phép didu ché ché phim nhua phéan hiy sinh hoc gdm céc budc:

(a) diéu ché hop chit da chirc duoc biéu thi bing cong thic 1 bang cach tao phan
tng este héa axit DL-malic va etylen glycol hodc polyetylen glycol ¢6 khéi luong
phén ti trung binh (Mw) tir 150-500 g/mol; '

cong thuc 1

0
=0 (\(U\O—]E(CHN) H
0 OCH n
m

trong cong thirc (1), n 1a sb nguyén tir 1 dén 10, m 12 s6 nguyén tir 1 dén 30;

(b) didu ché san phim phan tng bing cach tién hanh l4n lugt cac phan (g este
hoa va phan Gng transeste thanh phan hén hgp axit bao gbm axit dicarboxylic thom va
axit dicarboxylic béo va diol béo véi sy c6 mét cua hop chét da chtrc duge didu ché &
budc (a); va

(¢) diéu ché ché phim nhya polyeste béo bing céch tao phan Umg tring ngung
san phdm phan img dugc diéu ché & bude (b).

11. Phuong phép theo diém 10, trong d6:

(a) didu ché hop chét da chirc dugc bidu thi bang cong thirc 1 bang cach tao phan
tmg este hoa vé6i ty 1& mol 1:1-1:1,5 giita axit DL-malic va etylen glycol hodc
polyetylen glycol c6 khéi luong phan tir trung binh khéi (Mw) 150-500 g/mol véi su
cO6 mit cia chét xuc tac & nhiét dd 180-210°C trong vong 60-260 phut;

(b) didu ché san phim phan tng bang cach tron thanh phan hdn hop axit bao
gbm axit dicarboxylic thom va axit dicarboxylic béo v6i diol béo theo ty 1¢ mol 1:1,1-

1:1,5 v&i su ¢6 mét cua hgp chét da chirc thu duoc & budce (a) rdi 14n luot tién hanh céc
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phan tng este hda, phan Gng transeste & nhiét 4o 185-235°C; va

(c) didu ché ché phim nhuya polyseste béo bing cach tao phan g tring ngung
san phim phan tng thu dugc & bude (b) & 4p sudt chan khong 0,1-2 torr (13,33-266,64
Pa) & nhiét d6 235-255°C trong 150-240 phut.

12. Phuong phap theo diém 11, trong buéc (a) chit xuc tac co6 it nhat mot loai duge

chon tir nhém bao gdm monobutyl thiéc oxit, titan propoxit va tetrabutyl titanat.

13. Phuong phap theo diém 11, trong budc (b) chit xic tic duge thém vao du hodc
cubi phan Gng este hda hodc phan tng transeste hoa coé it nhét mét loai dugc chon tir
nhom bao gdm titan isopropoxit, canxi axetat, antimon trioxit, dibutyl thiéc oxit,

antimon axetat va tetrapropyl titanat.

14. Phuong phap theo diém 10, trong d6 ché phdm nhya phéan hity sinh hoc c6 nhiét do
néng chay tr 85 dén 160°C, khdi lwgng phén tir trung binh s& (Mn) 30.000 dén 70.000,
khdi lwong phéan tir trung binh khéi (Mw) tir 60.000 dén 250.000, chi sé dong chay 1-
30 g/10 phtt vdi tai trong 2,16 kg & nhiét do 190°C.
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