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(57) Sang ché dé cap dén nhua lignin-phenol-formaldehyt, thu duoc nhd qué trinh da tring
ngung formaldehyt, phenol va lignin véi sy c6 mat cta chét xtc tac bazo hodc chat xuc tac
axit, khac biét & chd, cac lignin nay 1a lignin khong bi bién d6i hoa hoc tai cac nhom chirc
co san. Lignin nay co trong lugng phan tur thip va chtra nhém chirc ¢ sén duoc chon tir
nhom gom céc hydroxyl béo va hydroxyl phenol. Mirc d¢ thay thé tinh theo trong lugng
ctia phenol bang lignin néu trén nim trong khoang tir 50% dén 60%. Ty 18 trong luong cua
lignin va phenol néu trén trong nhya bang ty 1¢ trong lwong cua phenol trong nhya phenol-
formaldehyt (PF) c6 chtra lignin.
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Linh vue k¥ thuat dwoc dé cap

Sang ché @& cap dén cong dung méi cia polyme sinh hoc tinh khiét va khong
phan hiy cuia mét loai polyphenol tu nhién duoc dai dién bdi mot lignin cu thé.

Sang ché dé cap dén viéc str dung lignin d8 san xuét nhua téng hop cua loai
nhua "phenol” bang cich thay thé phan 16n phenol, hodc dan xudt cua no, bang lignin

dic biét nay, voi "ty 1€ thay thé" 1a 1:1 theo trong luong.
Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Nhua phenol 12 nhya nhiét rén thu duge bang qué trinh da trung ngung formol
(hoic formaldehyt) va phenol (hodc din xuét cta nd, cresol, resorcinol, xylenol, v.v.).

Nhua phenoplast hodc phenol-formaldehyt (viét tat 1a: PF) c6 ngudn gbe tir
formaldehyt va phenol, va qua trinh téng hop polyme phenol-formaldehyt, ma st dung
formaldehyt lam comonome, gidng v6i qué trinh tong hop cac aminoplast.

Trong budc dAu tién, cac tidn chit (con dugc biét dén 1a cac polyme hodc
oligome tao ra nhua) cua polyme cudi dugc tao thanh thong qua budc khdi dau ctia
qué trinh da tring ngung (giai phong nudc) cua formaldehyt véi phenol (hodc cac dan
xuAt nhét dinh dugc thé, nhu cac cresol).

Trong budc thi hai ciia qud trinh san xuit, cAu tric cudi cling cua céc dai phan
tir thu duoc béng cach tao lién két ngang, & nhiét do khoang 150°C.

Nhuoc diém dic trung cua nhya phenol 1a dc tinh cua noé, do luong phenol va
monome formaldehyt thira rat 16n trong qua trinh san xuét, mic du cac nha san xuét da
rat nd luyc nhdm giam bét tinh trang nay.

Tinh trang nay déc biét ding dbi v6i nhua "Resol”, thu duoc bang cach cho
phenol phan ng v6i andehyt vdi s c6 mat ctia mot chit xuc tac bazo. Pay ciing 1a
tinh trang cta nhya "Novolac”, dugc san xuét v6i su c6 mit clia chét xuc tac axit.

Nhua phenol-formaldehyt ¢6 khd nédng dinh vao gb, gidy va céc san pham dét
may rét tot nhd céc soi xenlulozo.

Nhua hodc chét két dinh phenol formaldehyt ¢ dang dung dich nhua déc trong
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cdn, va con & dang dung dich va dang nhi tuong chtra nudce.

Mot vai trong s& ching & dang bot hoa tan trong nudc hodc cdn. Céc chét két
dinh nay dé st dung va cling thié hién do bén gin két t6t, thuong 1a bén hon so véi
chinh gb d6, va ciing 6 d dn dinh tbt doi v6i cc didu kién x4u nhu sy 130 hoa, thoi
tiét xAu va 4m méc.

D4 ¢6 nhiéu thir nghiém nhim lam giam lugng phenol duge st dung trong nhya
phenol-formaldehyt hay nhwa PF dugc bibt dén.

Trong sb nhitng thir nghiém nay, nguoi ta da d& xuit didu ché mot loai nhua
chtra lignin dé san xuét nhya LPF chira mot phén 12 lignin.

Lignin 1a polyphenol tu nhién ¢6 ngudn gbe tur t6 hop gdm ba loai don phén: p-
coumaryl, coniferyl va sinapyl alcohol lan luot trong cac don vi c6 chua p-
hydroxyphenyl, guaiaxyl va syringyl. Céc vi tri ortho cua vong thom tu do mot phén
trong truong hop cac don vi guaiaxyl va p-hydroxyphenyl. Vi viy, viéc thay thé
electrophin bang formaldehyt & cac vi tri ndy 1a co thé xay ra. Hon nira, cAu tric thom
da lwu hda cao cta lignin c6 mot s6 diém twong ddng véi hé théng formo-phenol. Sau
d6, viéc thay thé mot phan phenol bing lignin trong qué trinh tdng hop nhya resol da
duoc quan tdm rong rai.

Nam 1965, bing sing ché Hoa Ky s6 3 189 566 d& xut viéc sir dung lignin
trong san xuét nhua phenol trong phan Ung cua loai nhua “Novolac” bang cach su
dung lignin dung dé 1am gidy, lignin nay 1a nhom thé mot phan cta phenol duoc sir
dung va phan ung voi formaldehyt.

Néam 1981, bing sang ché Hoa Ky s6 US 4 306 999 dé xuét viéc str dung lignin
dung dé lam gidy dé thay thé phenol. Cac tai liéu nay chira rang cac nha san xuét chét
két dinh hodc nhua khong dugc trang bi dé str dung bot, do d6 yéu cdu phai c6 mdt san
phém lignin & dang long. Hon ntta, phan tmg phenol-formaldehyt yéu cau sir dung
dung dich lignin ¢6 do nhét thép dé tranh du thira nudc.

Dé 1am cho lignin “hoa tan” t5t hon, tai liéu nay da @2 xuét san xuét dung dich
lignin ¢ dac c6 do nhdt xac dinh béng cach hoa tan st dung mot dung moi bao gém
nuée va phenol, do d6 di nguogc lai véi muc tiéu loai boé phenol. Ngoai ra, bﬁng sang

ché Hoa Ky sd US 4 320 036 (1982) - dé cap dén viéc san xuit nhua Novolac - d3 dé
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xuét ty 1¢ cua hdn hop chira nhyra Novolac PF va lignin kiém va mot chét lién két.

Nam 1988, bing sang ché Hoa Ky s6 US 4 769 434 da xdc dinh nhing vén dé
dic trung cua lignin dé tich hop vao nhya phenol nho xac dinh dugc kha ndng phan
Gng thap cta lignin c6 tinh kiém dung dé lam gidy. Két qua nay bét ngudn tir sy thiéu
hut s6 lugng céc vi tri tu do trén ting manh lignin dé phan Gng voi formaldehyt. Tai
lidu néu trén da xéc dinh viéc can thiét phai co nhidu hon 0,4 vi tri phan Gng véi gia tri
1a 0,6, bét nguén tir ba mia.

Phin tom tit cda tai liéu trén dé cap muc tiéu bao gbm thay thé tir 25% dén
100% phenol trong san xuét nhua tr nguén nguyén liéu thd can c6 cho qué trinh didu
ché nhua dugc sir dung trong chét két dinh dé san xuét cdc san phém tir g0.

Theo d6, tai liéu ndy da chi ra nhitng kho khan trong viéc st dung lignin, nhung
cac phuong phdp duge dé xuét trong tai liéu do, ching han nhu bién ddi lignin bing
héa hoc hodc siéu hoc dé cai thién kha ning phan Gmg, khong dat yéu cau vé mat k¥
thuat hodc cong nghiép.

Bing sang ché Hoa Ky s6 US 5 177 169, dé cap dén viéc st dung lignin trong
nhya hodc cht két dinh thay cho phenol, chi ra rang viéc st dung san phdm thu dugc
tir gd cho phép cic nha cdng nghiép g0 co thé kiém soat toan bo do kha dung cua
lignin "d3 khir metyl hoa™.

Bing sang ché Hoa Ky s6 US 5 202 403 (ndm 1993) da tép trung vao céac didc
tinh vé chét luong cin c6 ddi v6i nhua LPF va dé xuét didu ché tién chit cia nhua c6
ham luong kiém thip ma sau do6 tién chét nay duoc cho xuc vdi lignin.

Ban chit ky thuit ciia sing ché

DPén nay, mic du c6 huéng din cua céc tai liéu nay, nhung khong c6 gidi phap
nao cé thé thuc hién trong cdng nghiép cho phép thay thé dang ké luong phenol trong
nhua phenoplastic 8 san xuit nhua LPF dép g tAt ca cac tiéu chudn da dé cap trudce
do lién quan dén viéc trién khai cong nghiép va san xuét cong nghiép, dac biét la trong

khi bao tdn duoc toan bd loi thé va dic tinh ctia nhya PF.

Pén nay, mac do thé duy nhét c6 thé thu dugc va thyuc hién trong cdng nghiép

14 chi dén 20% trong lugng (100% phenol dugc thé bang 20% lignin va 80% phenol).

Cong dung méi theo sang ché nam & viée su dung mot lignin ddc biét co ngudn
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gbe tir ngudn nguyén liéu thyc vat tho, dic biét 1a rom cua lua mi, va bao gbm céc
oligome mach thing c6 trong lugng phén tu thip ma hoat dong gidng nhu cac dong
déng cua oligome phenol va polyme.

Cong dung méi theo sang ché c6 thé c6 duge do lignin tinh khiét va khong phan
huy (con duge goi ¢ déy 1a "Biolignin™" hogc “Lignin CIMV?), tirc 14, lignin khong
bi bién d@di hoa hoc tai cac nhém chire ¢o san, dugc didu ché béng quy trinh - dugc goi
& day la “quy trinh CIMV" - quy trinh nay d& dugc md ta va kiém soat day du, cu thé
14 trong quy trinh CIMV trong bang séng ché EP B1-1 180 171.

Quy trinh san xudt bot gidy, lignin, duong va axit axetic duoc dac trung 6 chd
n6 bao gdm céc budce lién tiép sau day:

(i) cho cac loai thuc vat hang nam hodc 1au nim dugc st dung toan bd hoac mot
phan, ma loai thyc vit nay tao ra nguyén liéu tho c6 chira lignoxenlulo khéi dau, tiép
xic v6i axit fomic c6 chtra it nhat 1a 5% trong luong la axit axetic ma dugc dua vao
phan (ng ¢ nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén 115°C;

(ii) tiép theo, phan tach tai dp suét khi quyén phan chét rén tao thanh bot gidy ra
khéi pha hitu co, dic biét 1a ¢6 trong dung dich axit fomic va axit axetic khoi dau, cac
duong monome va polyme dugc hoa tan, lignin va axit axetic ¢ ngudn gbc tir nguyén
liéu thuc vat tho ban déu; quy trinh ndy ciing bao gbm bude xit Iy so bd.

(iii) tién hanh ngdm so bd nguyén lidu thuc vat & ap sudt khi quyén va & nhiét
{6 thp hon it nhat 12 30°C thip hon nhiét d6 phan Gng.

Bot giéy thu duoc sau dé trai qua mot hodc nhiéu hoat dong bd suhg bao gé)m
cho tiép xtic v6i axit axetic ¢ nhi¢t d0 ndm trong khoang tir 50°C dén 115°C.

Do 4m cta vat liéu chta lignoxenlulo ban dAu 14 nhé hon hodc bang 25% trong
luong nuéce tuong tmg voi nguyén lidu kho.

Viée nghién nguyén liéu thé chira lignoxenlulo dwoc thue hién dé chia nhd nd
thanh cdc manh hodc lat mong ¢ chiéu dai ndm trong khoang tir 0,5 dén 20cm.

Buéc ngim bang cich ngm dugc thuc hién trong tir 10 dén 30 phut trong hdn
hop axit fomic/axit axetic dugc sir dung trong phan Umg phén cét.

Axit fomic va axit axetic dugc tach khoi bot gidy, lignin va duong bang cich
bay hoi trong chan khong.
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Hoén hop chét 16ng/dudng hép thu trong nuéc va sau do duoc loc dé tach phan
lignin két tta ra khoi pha nuge 1ong ¢6 tinh axit.

Quy trinh CIMV trong bing sang ché s6 EP-B1-1 877 618 mo ta mot hé théng
méy moéc gitp thyc hién mot cach t6i wu va kinh té quy trinh nay bang khién cho n6 ¢6
thé chiét mot cach chon loc cac san phém nhu lignin va duong, va déc biét la lignin
nay khong bi bién ddi héa hoc tai cdc nhom chire ¢6 san.

Theo d6 céc tai liéu nay dé xut hé thdng may moc dé thuc hién quy trinh san
xuAt bot gidy, lignin va dudng, trong do:

* cho thuc vat hang ndm hodc lau nam duoc st dung toan bo hodc mot phén,
ma loai thuc vat ndy tao ra nguyén li¢u thd c6 chira lignoxenlulo khai dau (MP), trong
budc ngam, tiép xtic voi hdn hop céc axit hitu co;

* tiép theo, trong budc phén tach, phan chét rén tao thanh bot gidy dugc tich ra
khoi pha hitu co, dac biét la chira trong dung dich c6 céc axit hitu co khéi dau, cac
duong monome va polyme dugc hoa tan, va cac lignin c6 ngudn tir nguyén liéu thuc
vat ban dau;

* budc ngdm va buéc phan tich duge thuc hién & diéu kién ap suét khi quyén;

hé théng may méc ndy dugc déc trung & chd n6 bao gdm:

_ thiét bi d& dua nguyén lidu tir dong trén xubng dong dudi, mot cach lién tuc tai
cot thir nhét va it nhit mot cot thr hai dé xur Iy nguyén liéu tho dugc sép xép lién tiép
tr dong trén xuéng dong dudi va tao ra cdp cac cot Xur ly lién tuc thi nhét, mdi cot xir
1y bao gom:

- thiét bi "ngdm” dé, tai cot thir nhét, dit tam thoi nguyén liéu tho tiép xuc véi
mot lugng hdn hop tht nht, duge goi 1a hdn hgp ngdm chira cic axit hitu co, va tai
cot thir hai, dé& dit tam thoi nguyén liéu thd tiép xtic voi mot luong hdn hep ngam thir
hai chtra c4c axit hitu co; va

- thiét bi d&, sau khi ngam, thu hdi it nhat mdt phan lwong hon hop thir hai va aé
tai s dung it nhét mot ph?m hdn hop th hai dugc thu hdi dé tao ra it nhét mot ph?m
hdn hop ngdm thir nhét dugc str dung tai cot thir nhét.

M3di cot nay bao gbm céc thiét bi dé, sau khi ngim, 14y miu mot phan lugng
hdn hgp tht hai néu trén dé chiét tir d6 lugng lignin c6 ngudn gbc tir nguyén lidu thuc
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vat tho ban dau.

Kha ndng léy mau, nham muc dich chiét tai mdi cot xur 1y, tao ra nhiéu loi thé.

Piéu nay khién né c6 kha ning chiét lignin c6 khdi lugng phéan tor da biét va
riéng biét, cac lignin ndy co thé dugc mo ta, theo cach da biét, dic biét 1a bang phuong
phap khdi pho.

Ngodi ra, quy trinh CIMV trong béng séng ché s& EP-A1-2 580 246 dé xuit quy
trinh tach lignin va duong ra khoi chét chiét 1ong, con duoc goi la chét léng da chiét,
bao gom, & dang chét kho (MS), lignin va duong, ddc trung O chd bao gdm:

a) ¢6 dic chit 16ng da chidt, dic biét 1a bing cich lam bay hoi, dé thu duoc chat
léng cb6 dac c6 chira chit kho véi ty 1€ nam trong khoang tir 60% dén 70% trong
lugng;

b) diéu ché dung dich bang céch tron chit 16ng co dic néu trén voéi nude theo
c4c phan trong luong bang nhau;

¢) khudy hdn hop dé phan tan lignin trong hdn hop va thu dugc huyén phu 6n
dinh cta lignin trong dung dich;

d) loc dung dich chira lignin trong huyén phd, dc biét 1a bang thiét bi loc ép,

trong qua trinh nay:

- hdn hop néu trén dugc didu ché bang cach dua chéit 16ng cd dic vao trong
nudc;

- nhiét do cua dung dich, trong sudt qua trinh tao huyén ph, nim trong khoang
tir 50°C dén 60°C.

Budce khudy dung dich dugc thue hién bang cach dit trong méy lc.

Sau budc loc d), nguyén liéu da loc dugc lam kho thu duogc bdt lignin, cd hat
clia n6 ndm trong khoang tir 20 dén 50 micron.

Chét kho c6 chita khoang 50% lignin va khoang 50% duong va cdc san phim
khéc tinh theo khéi lugng.

Cac nghién ctu vé& dic tinh duge thyc hién mot cach dic biét boi Michel
Delmas va Bouchra Mlayah Benjelloun, hon nita cic nghién ciru nay con thiét lap cau
tric va chirc ning cua lignin CIMV nhu da dugc didu ché, két qua nghién ctru di dugc
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cong bd trong cac tai lidu sau: :
A "F unctioriality of Wheat Straw Lignin Extracted in Organic Acid Media,
Journal of Applied Polymer Science" trong tap 121, trang 491-501 (nam 201 1);

n

B "Structural elucidation of the wheat straw lignin polymer .." trong

JOURNAL OF MASS SPECTROMETRY 2003; 38: 900-903

C "Elucidation of the complex molecular structure of wheat straw lignin
polymer ..." trong RAPID COMMUNICATIONS IN MASS SPECTROMETRY 2007;
21:2867-2888.

Lignin pht hop véi viée sir dung theo sang ché khac biét & chd no6 khong bi
bién ddi vé mit hoa hoc, va khéac bi€t & cac nhém chirc cia nd, dic biét 1a cdc nhom
phenol, 1a "co san".

M@ ta chi tiét sang ché

Sang ché @& xuAt mot loai nhua nhiét ran téng hop, dugc biét dén nhu LPF,
hodc lignin-phenol-formaldehyt, thu dugc nhd quad trinh da tring ngung cua
formaldehyt, phenol va lignin v6i sy c6 mét cua chit xtc tac axit hodc bazo, khic biét
& chd, lignin nay 1a lignin khong bi bién ddi héa hoc tai cdc nhom chire ¢6 san. Theo
sang ché "lignin khong bi bién dbi hoa hoc tai cac nhom chirc co san" duoc goi 1a
"Biolignin ™" hogc “Lignin CIMV” nhu da duoc dinh nghia va mo ta theo hudng dan
cla céc tai licu dé cap trudc do.

Céc lignin nay co khéi luong phan tu thip, Mw cua no6 nam trong khoang tir
700g/mol dén 2000g/mol va t6t hon néu bang 1500g/mol.

Céc lignin nay chira cdc nhém chirc co san dugc chon tr nhom gdm nhoém
hydroxyl béo va nhom hydroxyl phenol.

Cac nhom hydroxyl béo c6 mit véi ty 1 nam trong khoang tir 1,0mmol/g dén
3,0mmol/g, va t6t hon néu c6 mat v6i ty 18 nam trong khoang tir 1,5mmol/g dén
3,0mmol/g.

Cé4c nhém hydroxyl phenol ¢6 mit véi ty 18 nam trong khoang tir 1,1mmol/g
dén 2,0mmol/g, va tbt hon néu ¢6 mat véi ty 1é khong dudi 1,5mmol/g.

Nhya c¢6 muc do thay thé phenol bang lignin néu trén tinh theo trong luong nam
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trong khoang tir 50% dén 70%, va tot hon néu nim trong khoang tir 50% dén 60%.

Ty 18 trong lugng cua lignin néu trén va phenol trong nhya bang véi ty 1€ trong
lwgng ctia phenol trong nhua phenol-formaldehyt (PF) khong chtra lignin.

Quy trinh san xuit nhya LPF méi nay tuong tu quy trinh san xuit nhua
phenoplast hodc nhya PF phenol-formaldehyt theo k¥ thuét truéc do, hodc tuong tu
quy trinh san xuit nhwa LPF theo k§ thuét truéc do voi mirc do thé hodc thay thé
phenol béng lignin tinh theo trong luong la thip.

Lignin dic biét néu trén dugc goi 1a "Biolignin ™", hodc “Lignin CIMV?, duogc
stt dung bang cach phan tan so bd no trong phenol, hdn hop phenol-CIMV Biolignin
sau d6 dugc su dung gidng nhu phenol “lignin-ty do” trong nhya PF.

Ty 1é trong lugng cua lignin néu trén trong ché phim nhya bang véi ty 1€ trong
luong ctia phenol trong nhya PF phenol-formaldehyt “tiéu chuin”.

Nhya duge tdng hop bing formaldehyt theo ti 1¢ ctia phenol va lignin (F/(P+L))
ndm trong khoéang tir 35% dén 60%, t6t hon néu nam trong khoéng tir 45% dén 50%,
va t6i wu 1a 47%.

Céc lignin hodc "Biolignin ™" hogc “Lignin CIMV” néu trén dugc san Xuét
theo quy trinh CIMV va bing cac thiét bi ciia h¢ thong may moe CIMV nhw d md ta
trén day. Vi dy, lignin hodc "Biolignin ™" hogc “Lignin CIMV” trén day dugc chiét tir
rom cua lua mi.

N6 ¢6 thé duoc dic trung boi tinh chét héa ly ctia n6 nhu: trong lwong phan tu,
chét kho, dd axit, ham luong tro, Lignin Klason va ham lugng hemixenlulozo du thira.
Vi du vé lignin nay c6 thé 1a:

Bang 1: Vidu v& ché pham Biolignin

Trong luong phén tu Mn 890g/mol, Mw 1720 g/mol
Chét kho 95%

Do axit 3,22%

Ham lugng tro 1,22%

Ham luong Klason 88,5%

Ham lugng hemixenlulozo du thira 5,15%

Ham luong protein 8,4%

Lignin nay dugc cung cép dé dung trong didu ché cong nghiép loai nhua méi
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theo sang ché trong céac diéu kién hoan toan thdéa dang, dic biét 1a & dang bot ma co
thé dugc phan tan trong phenol.

Thuat ngt "muc do thay thé tinh theo trong lugng" dung dé chi ty I¢ trong
luong cta phenol trong nhya PF phenol-formaldehyt, dugc thé bang "Biolignin ™"
hodc “Lignin CIMV”.

Bing cach 14y vi du, nhém chirc cia "Biolignin ™" hodc “Lignin CIMV” c6 thé
duoc dinh lugng theo cac cach sau day.

Vi du thye hién sang ché
Vidu1(2012):
Trong luong phéan tir ctia Biolognin™ = 1500g/mol

Bang 2: Dinh lugng vi du tht nhat vé Biolignin™

Aldehyt | Axetyl | Hydroxyl Tong sb
Hydroxyl (phenol + béo) 0,60 0,50 2,90 4,00
Hydroxyl phenol 0,20 0,05 0,85 1,10
Hydroxyl béo 0,40 0,45 2,05 2,90

(mmol/g Biolignin™)
Vidu 2:

Bang 3: vi du vé Biolignin, dinh lugng cdc nhom chirc ctia Biolignin™

bang phan tich NMR

0,41mmol/g Biolignin™
0,46mmol/g Biolignin™
1,11mmol/g Biolignin™
1,74mmol/g Biolignin™

Hydroxyl béo dugc formyl héa
Hydroxyl béo dugc axetyl hoa
Hydroxyl béo tdng sb
Hydroxyl phenol tdng sb

Trong vi du thir hai vé Biolognin™ nay, toan by cac nhém hydroxyl phenol tu
do déu c6 thé dugc phén bd trong ba don vi (p-hydroxyphenyl, guaiaxyl va syringyl)

tao thanh lignin nhu sau:

Bang 4: Phan phéi c4c nhom hydroxyl phenol trong ba don phan

Hydroxyl Don vi Don vi Don vi p-
phenol syringyl guaiaxyl hydroxyphenyl
Biolignin™ | 1,74mmol/g | 0,70mmol/g | 0,86mmol/g 0,18mmol/g
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Céc don vi 1,5mmol hydroxyl phenol chira "Biolignin ™" hodc “Lignin CIMV”
cho phép muc do thay thé cta phenol bang lignin 1a khoang 50% trong lugng.

Nim loai nhya PF (nhya phenol-formaldehyt) va LPF (nhwa Lignin-phenol-
formaldehyt) duoc tdng hop v6i cac ham luong thé phenol bai lignin khac nhau (trong
luong/trong luong).

Thoi gian phén tng dugoe thiét 1ap & 90°C dé dat dugc d6 nhét quy dinh. Lau
hon 1a sur thay thé phenol bing Biolign ™, nhanh hon 1a thoi gian phan mg.

Pic tinh cta bén loai nhya (LPF1, LPF2, LPF3 va LPF4) va nhua tiéu chuan
(PF1) dugc trinh bay trong bang duéi day. Céc loai nhya nay dat dugc yéu cdu vé do
nhét, chit kho va do pH cho cong nghiép PF

Bang 5: Céc dic tinh ctia PF va LPF khac nhau duogc téng hop tir cac cong thic
tuong tu voi ty 1€ thay thé khic nhau.

Ty 16 thé | Thoi gian phan | pH | DO nhdt P Chéat kho
ung (phut) (25°C)

Céc yéu cau cong 11-12 | 300-800 cP | >45%
nghiép vé nhua

két dinh

PF1 0% 52 phut 11,8 3,1P 47,0%
LPF1 20% 45 phit 11,6 42P 47,3%
LPF2 30% 35 phut 11,7 4,7P 47 4%
LPF3 | 50% 15 phiit 11,4 4,1P 47,9%
LPF4 60% 12 phut 115 48P 47,1%

Tét hon néu ham luong formaldehyt tw do du thira ctia nhya phai dudi 0,2% aé
dap ung céac yéu cau cong nghiép.

Ti 1& ctia formaldehyt trén (phenol + lignin) (F/(P+L)) nam trong khoang tur
35% dén 60%, tét hon néu ndm trong khoang tir 45% dén 50% va ti wu 1a 47% dbi
v6i khoang tir 50% dén 70%, tét hon néu nim trong khoang tlr 50 dén 60% nhua gdc
Biolignin™.

Bang 6 trinh bay dic tinh cua LPF duogc thé 50% duoc téng hop véi ti 1€

formaldehyt trén phenol va lignin khac nhau. Thoi gian phan ing duoc c¢b dinh 13 15
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phut. Tung loai nhya trong sau loai nhua LPF déu dat dugc céac yéu ciu vé nhua tiéu
chuén vé do6 pH va do nhét. Hon nita, v6i ty 1& cua formaldehyt trén phenol va lignin
ban dau ndm trong khoang tir 35 dén 60%, thi nhua dugc thé thé hién cac dac tinh dap
Ging gan nhét toan bd cac yéu cdu cong nghiép.

Béang 6: Lugng formaldehyt du thira phu thudc vao ty I¢ khéi lugng ban dau clia

formaldehyt/(Phenol + Lignin)

Ty 16 F/(P+L) pH Do nhét (25°C) | Formaldehyt du
gbc (trong thira
lurong/trong
luong)
LPF 5 79,8% 11,7 2,5P 8,1%
LPF 3 64,0% 11,4 4,1P 4,4%
LPF 6 56,6% 11,6 32P 2,7%
LPF 7 49,7% 11,5 4,1 P 1,1%
LPF 8 47,1% 11,5 52P 0,5%
LPF 9 39,9% 11,7 55P 0,2%

Bang céch l4y vi dy, ddc tinh cta nhya LPF dé dugc t6i wu hoa (LPF 10) theo
sang ché c6 do thay thé 50% trong lugng va ti 1 ctia formaldehyt trén (phenol +
lignin) 1a 47% la nhu sau:
Bang 7: Dic tinh cua nhya LPF dé dugc tdi vu hoa (LPF 10) '

Ham
Thoi gian . Formaldehyt
luong F/(P+L) Chat khd | Do nhét pH
, phén ng du thura
the
50% 47% 21 phut 48.,10% 3,4P 11,9 0,18%

Béng cach léy vi du, thanh phén thé hién trén co so khdi luong ctia nhya LPF

theo sang ché c6 mirc dJ thay thé 50% tinh theo trong lwong la nhu sau:

Bang 8: Cong thure ctia vi du vé nhya LPF

Nudc Uré | Phenol | Biolignin | NaOH | Formaldehyt

48% 2,7% | 12,1% | 12,1% 7,3% 17,2%
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Nhua LPF theo sang ché trén co s "Biolignin™" hodc “Lignin CIMV” ¢6 dac
diém v@ co nhiét gidng v6i nhya cong nghiép PF (tham khao).
Theo d6, cac vi du khong gidi han vé ché phdm nay la:

Bang 9: Thtt nghiém so sanh duoc thuc hién trén cac tdm go bang phuong thic cia

nhua theo sang ché

Nhua PF tham khéo Biolignin/phenol LPF 10
60%/40%
Téi da 1500 1314 1720
Modun Young (MPa)
Nhiét do (°C) 139 150 143

Céc thir nghiém so sanh thuc hién trén tdm gd (van dam) bang phuong thirc cua
nhua theo sang ché tiét 10 két qua, céc dic diém va dic tinh v& ning suét it nhat 1a
gibng véi dac diém va dic tinh vé ning suit thu dugc voi chat két dinh/nhua PF cong
nghiép tiéu chuén.

Béng cach léy vi du khong gi6i han, nhua LPF 10 da duoc tdi wu hoa duoc thu
nghiém trong san xuht van dim. Cac tim gb dd dugc md ta va dugc so sanh vdi1 cac
yéu cau cong nghiép. Két qua duogc trinh bay trong Bang 10. Déc tinh co hoc cua cac
tAm thu duogc dat dugc cac yéu cu cong nghiép ddi vé6i van dam, dic biét 1a vé luc
kéo, 6 ubn va mo-dun.

Bang 10: Céc dic tinh cia tim véan ¢ hat ¢6 nén 13 Biolignin™ so v&i

cac yéu cau cong nghiép

% nhwa | Nhigtdo | Matddo | Luckéo | Doudn | Modun
kho nén (°C) (N/mm?) | (N/mm?) (MPa)
LPF10 9% 190°C 681 0,39 13,8 2337
Yéu cau 0,3 13 2050
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YEU CAUBAO HQ
1. Nhua tong hop nhiét ran, dugc biét dén 1a nhua lignin-phenol-formaldehyt, thu duoc
bang cich da tring ngung formaldehyt, phenol va lignin v&i sy ¢ mat ctia chét xtic tic
bazo, khac biét & chd, lignin 14 lignin khong bi bién d6i héa hoc tai cac nhoém chirc ¢6
s&n, va trong d6 nhom chirc c6 s&n dugc chon tir nhém bao gdm céc hydroxyl béo va
cac hydroxyl phenol;

trong d6 nhua bao gdm mirc dd thé theo trong lugng cua phenol véi lignin néu
frén 14 tir 50 dén 70%; |

va trong d6 lignin khong bi bién dbi hoa hoc tai cac nhém chirc ¢6 san néu trén
duoc tao ra theo quy trinh san xuét bot gidy, lignin, dudong va axit axetic, khac biét &
chd, quy trinh bao gbm cic budc lién tiép sau day:

(i) cho céc loai thuc véat hang nam hodc ]au nam dugc str dung toan bo hodc mot
phdn, ma loai thuc vat nay tao ra nguyén liéu tho co chira lignoxenlulozo khoi dau,
tiép xuc véi axit fomic c6 chura it nhét 1a 5% trong lugng 13 axit axetic ma dugc dua
vao phan (g 6 nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén 115°C;

(ii) tiép theo, phan tach & ap suét khi quyén phan chét ran tao thanh bot gidy ra
khoi pha hitu co; quy trinh nay cling bao gdm bude xtt 1y so bo;

(iii) tién hanh ngém so bd nguyén li¢u thuc vét & ap sudt khi quyén va & nhiét
d6 thip hon it nhit 12 30°C thip hon nhiét do phan ng.

2. Nhua theo diém 1, khac biét & chd, lignin c6 khéi lugng phan tir thap trong d6 Mw
cua ligin nam trong khoang tir 700g/mol dén 2000g/mol.

3. Nhua theo diém 2, khac biét & chd, Mw cuia lignin bang 1500 g/mol.

4. Nhua theo diém 1 hoic 2, khac biét ¢ chd, hydroxyl béo c6 mit véi ti 1€ nam trong
khoang tir 1,5mmol/g dén 3,0mmol/g.

5. Nhya theo diém 4, khac biét & chd, hydroxyl phenol c6 mit v6i ti lé nim trong
khoang tir 1,1mmol/g dén 2,0mmol/g.

6. Nhua theo diém 5, khic biét & chd, hydroxyl phenol ¢6 mit véi luong khong dudi
1,5mmol/g.

7. Nhua theo diém 1, khac biét & chd, nhya bao gdm mirc do thé tinh theo trong lugng
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cua phenol bang lignin n nam trong khoang tir 50% dén 60%.

8. Nhua theo diém 1, khac biét ¢ chd, nhua dugc tdng hop theo ty 1€ cta formaldehyt
trén (phenol + lignin) (F/(P+L)) nam trong khodng tlr 35% dén 60%.

9. Nhua theo diém 8, khac biét & chd, nhya dugc téng hop theo ty 1& ciia formaldehyt
trén (phenol + lignin) (F/(P+L)) nam trong khoang tir 45 dén 50%.

10. Nhua theo diém 8, khac biét & chd, nhya dugc téng hop theo ty 1€ cua formaldehyt
trén (phenol + lignin) (F/(P+L)) 1a 47%.

11. Nhua theo diém 1, khéc biét & chd, trong budc (ii), pha hitu co nam trong dung
dich axit axetic va axit fomic khoi dau, duong polyme va monome hoa tan, lignin va
axit axetic xuat phat tir nguyén liéu thuc vat thé ban dau.

12. Nhua theo diém 1, khéc biét & chd, quy trinh néu trén dugc thyc hién trong mot hé
théng may moc bao gdm:

_ thiét bj dé dua nguyén liéu thd, tir dong trén xudng dong dudi, mot cach lién tuc
tai Ot thir nhét va it nhit mot cot thir hai dé xir ly nguyén ligu thd duge sép xép lién
tiép tir dong trén xubng dong dwdi va tao ra cp cac cot xur Iy lién tuc thr nhit, mdi cot
xu ly bao gbm:

_ thit bj "ngam”, tai cot thir nhat, dé dat tam thoi nguyén ligu tho tiép xtc v6i mot
luong hdn hop thr nhét, dugc goi l1a hdn hop ngdm chira cic axit hiru co, va tai cOt thir
hai, dé dit tam thoi nguyén liéu tho tiép xtic voi mot luong hdn hop ngdm thir hai chira
c4c axit hitu co; va

_ thiét bj d&, sau khi ngam, thu hdi it nhét mot phin lugng hén hop thir hai va dé
tai st dung it nhit mot phan hdn hop thi hai duge thu hdi dé tao ra it nhat mot phan
hdn hop ngdm thu nhét dugc st dung tai cdt thir nhét.

13. Nhya theo diém 12, khac biét & chd, trong hé théng may moc nay, mdi cot bao
gdm céc thiét bi dung dé, sau khi ngam, 14y mau mot phén luong hdn hop thi hai néu
trén dé chiét tir d6 luong lignin ma khong bi bién ddi héa hoc tai cdc nhoém chirc ¢
s&n c6 ngudn gdc tir cac nguyén liéu thyuc vét ban dau.

14. Nhua theo diém 12, khéc biét & chd, lignin khong bi bién dbi hoa hoc tai cdc nhom
chitc c6 sin néu trén duoc tich khoi dudng tir chit chiét long, dugc biét dén 1a chat
long dugc chiét, bao gdm, dang chét kho, lignin va duong, thong qua mot qua trinh
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tach bao gdm céc bude:

a) cd dic chét 16ng da chiét, dé thu dugc chét 1ong cb dic co chua chét kho véi ty
1é nam trong khoang tir 60% dén 70% trong luong;

b) diéu ché dung dich bang cach tron chit 16ng co dic néu trén voi nude, theo cac
phén trong luong bang nhau;

¢) khudy h3n hop dé phan tan lignin trong hdn hop va thu dugc huyén phu 6n dinh
cta lignin trong dung dich; va

d) loc dung dich chira lignin trong huyén phu,

trong qud trinh nay:

- hén hop néu trén duoc didu ché bang céch dua chét 1ong co dic vao trong nudc;

- nhiét do cua dung dich, trong sudt qué trinh tao huyén phu, nam trong khoang tur
50°C dén 60°C.
15. Nhua theo diém 14, khac biét & chd, trong budc a) cd dic chét long da chiét bing
cach cho bay hoi.
16. Nhua theo diém 14, khac biét & chd, trong bude d) loc dung dich chua lignin trong

huyén phu bang thiét bi loc ép.
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