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Sang ché dé cip dén phuong phap lam giam ham luong aldehyt trong cac vat liéu
polyme, vi du, trong cac chai lam tir polyetylen terephtalat, sir dung hop chit (A) bao gdm
cac doan thir nhat, thir hai va thir ba chira cac nhom c6 cong thirc A va nhém c6 cong thirc
B. Phuong phap ché tao san pham tir vat liu polyme va vat liéu polyme ciing duoc dé
xuat.
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Linh vie k§ thuat dwoc dé cip
Sang ché lién quan dén vat liéu polyme va cu thé 13, mac dit khong chi gi6i

han &, polyeste, vi du, polyetylen terephtalat, va cac chét phu gia cia no.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Polyetylen terephtalat (PET: Polyethylene terephthalate) dugc st dung véi
quy md 16n cho viéc san xuét -céc bao goi thue pham nhu cac chai. Cac chai nay
dugc dung rOng rai dé dung dd uéng, nhu nudc ngot co6 ga, bia, hodc nudc
khoang. K¥ thuat thuong duoc ap dung dé san xuét cac chai tir PET (tuc 1a dé
chuyén hoa PET thanh mét hinh dang dinh truéce tir giai doan nguyén li¢u tho) noi
chung bao gdm quy trinh hai cong doan. Trong cong doan thir nhit, cic hat PET
duogc dic 4p luc dé tao ra phdi tao hinh trude (preform). Trong cong doan thit hai,
phoi tao hinh trude nay duge dic thdi thanh hinh dang mong mudn.

PET c6 diém hoa mém cao. Do v4y, nhiét d6 thong thuong can thiét cho viée
gia cong PET nam trong khoang tir 260°C dén 285°C. C6 mdt van dé ton tai trong
nganh cbéng nghiép nay 13, dudi nhiét d6 cao va trong cac didu kién cit can thiét
cho viéc duc 4p luc dé tao ra phoéi tao hinh trudce va cho viéc duc thdi phdi tao
hinh truéc nay dé tao ra chai, PET ¢6 xu hudéng thodi bién, din dén viéc tao ra
axetaldehyt. Su c6 mit clia axetaldehyt trong vat liéu ctia chai thanh pham la diéu
khong mong mudn, dic biét 1a khi chai nay duoc str dung cho cac san phdm ding
cho ngudi, bai vi axetaldehyt c6 thé di chuyén tir cac thanh cta bao goi hodic chai
vao céc san pham dung bén trong chung, ddn dén lam mat huong vi va tinh chét
mui thom ciia san pham an duoc nay. Mic du su di chuyén ciia axetaldehyt tir chai
PET vao d6 udng c6 ga la didu khéng mong mudn, song viéc axetaldehyt c6 mit &
mirc vi luong thudong c6 thé duoc chip nhan boi vi hwong vi va mii thom cia d6
ubng thuong khong bi anh huéng mét cach dang ké. Tuy nhién, su cd mat cla

axetaldehyt dii chi 1a chdc 14t trong d6 udng khong cé ga, nhu nude khoang khong
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¢ ga, van c6 xu huéng sinh ra mii va huong vi kho chiu dang ké cho db ubng
nay.

D3 biét viée bd sung cac chit loai bo axetaldehyt vao PET truée khi hodc
trong khi gia cong néng chay dé loai bo axetaldehyt ma c6 thé duoc tao ra do su
thoai bién cta PET. Tuy nhién, ¢6 nhiéu yéu ciu ddng thoi khac nhau lién quan
dén viéc lua chon va st dung céc chét loai bo axetaldehyt. Vi du, luong chét loai
b6 axetaldehyt dugc dwa vao PET can phai di 16n dé loai bo lwong 16n
axetaldehyt. Tuy nhién, viéc cic chét phu gia dugce dua vao PET véi lugng 16n co
thé gy bét loi tdi cac tinh chit quang hoc cia PET. Vi du, luong 16n cac chét phu
gia ¢6 thé anh huong bt loi dén L* (tirc 12 1am giam L*) hoac d6 duc (tic 14 lam
taing do¢ duc) l1a diéu khong mong mubn, dic biét 1a khi PET duge st dung cho céc
chai nu6c khoang trong d6 tinh chat tham my 14 rat quan trong. Ngoai ra, ddu hiéu
quan trong d6i v6i mot chét loai bo axetaldehyt 1a n6 khong tu dich chuyén mét
cach dang ké ra khoi PET, do khéng dirge mong mubn néu né di vao d6 udng nim

trong chai dugc lam tir PET.

Ban chit ky thuit ciia sing ché

Muc dich ctia sang ché nham giai quyét cac vn d& néu trén.

Theo khia canh thir nhit, sang ché d& xuit phuong phap lam giam ham luong
aldehyt trong vat liéu polyme, phuong phap ndy bao gbm budc tiép xic vat lidu
polyme véi hop chét (A) bao gdm:

(I) doan thir nhat chtra nhém c6 cong thire:

C——NH (A)

va nhom c6 cong thuec:

NH (B)
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trong dé nguyén tir cacbon ciia nhdm c6 cong thirc (A) va nguyén tur nito cia
nhém ¢6 cong thire (B) duge phan cach v6i nhau béi it nhat moét va khong nhidu
hon hai nguyén tir;

(IT) doan thir hai chtra nhom cé cong thure:

C——NH (A)
va nhom cé cong thirc:
NH ®B)
trong d6 nguyén tir cacbon cia nhom c6 cong thirc (A) va nguyén tir nito cia
nhém cé cong thire (B) dugc phan cach v6i nhau boi it nhat mot va khong nhidu
hon hai nguyén tr; va
(IIT) doan thir ba chtra nhém c6 cong thirc:
O

C——NH (A)
va nhém cé cong thirc:

NH (B).

M5 ta chi tiét sing ché

ba phat hién ra réng cac hop chét duge vu tién (A) c6 su can d6i 6 loi vé
viéc tao ra muc dd loai bo axetaldehyt cao véi cac muc bd sung co thé chép nhén
duogc trong PET, trong khi khong anh huéng dang ké dén cac tinh chat quang hoc
(vi du, L* va d6 duc) va c¢6 mirc do di chuyén thap ra khéi PET.

Trong doan thtr nhét, nguyén tir cacbon cia nhém cé cong thirc (A) va
nguyén tir nito cia nhém c6 cong thic (B) duge phan cich v6i nhau béi it nhit
mot va khong nhiéu hon hai nguyén tir cacbon. Tt hon, néu mét hoic ca hai
nguyén tir cacbon phéan cach cdc nhém c6 cong thie (A) va (B) 1a khong bao hoa.
Tt hon, néu nguyén tir cacbon ctia nhém c6 cbng thirc (A) va nguyén tir nito clia
nhém c¢6 cong thirc (B) duge phan cach v6i nhau béi hai nguyén tir ma tét hon néu

ching la céc nguyén tir cacbon va tot hon néu ca hai nguyén tir cacbon nay khong
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bao hoa. Tét hon, néu nguyén tir cacbon ciia nhém c6 cong thirc (A) va nguyén tir
nito ctia nhém cé cong thue (B) dugc lién két voi mdt nhom thom vi du, nhém
benzen. Tét hon, néu nhém c6 cong thirc (B) duoc lién két voi nguyén tir cacbon
ciia nhém benzen & vi tri ortho so v&i nguyén tir cacbon ma nhéom cé cong thirc
(A) duoc lién két véi né.

Poan thir nhét nay c6 thé chira nhém cé cong thire:

(0]
I
C——NH

=4
R l

N ©)

trong d6 R’ 12 phén tir thé va nl nim trong khoang tir 0 dén 4, vi du, 0 dén 1
va, t6t hon 13, nl bang 0. R’ ¢6 thé 12 nhém alkyl tuy ¥ duoc thé, vi du, nhém C;.
soalkyl, vi du, Cy_jpalkyl, tuy v duge thé. R’ ¢6 thé c6 mat dé cai thién tinh twong
hop ctia hop chit (A) trong vét liéu polyme ma né duge tiép xuc theo phuong
phap ctia sang ché, vi du, nhd R’ chtra cac nhém chirc ¢6 lién quan dé cai thién
tinh trong hop. Theo cach khac va/hodc ngoai ra, R’ ¢6 thé ¢6 mat dé 1am ting
khéi lugng ctia hop chét (A).
Tét hon néu nhém c6 cong thire (B) 1a NH, va/hodc tét hon, néu nhém NH
lién két v6i nhém benzen 1a NH,.
Thich hop, néu nhém (C) ¢6 kha nang phan tng véi aldehyt trong phan ting

ngung tu dé tao ra nhom:

7 e
=30
o)
trong d6 lién két véi a * thé hién su gan két ctia nhém (D) v6i mot phan khéc
ctia hop chét (A) va lién két vi a # thé hién phan aldehyt ma n6 phan tng véi
nhém (C). Khi ham luong axetaldehyt duoc 1am theo phuong phép cia sang ché,

thi hop chét (D) ¢6 thé c6 cong thirc:
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Do viy, nho phan Ung nay, aldehyt (vi du, axetaldehyt) duoc loai bd va phén
tdn du ciia n6 s& lién két cong hoa tri véi hop chét (A).

Trong doan thir hai, nguyén tr cacbon ctia nhém cé cong thirc (A) va nguyén
tr nito cia nhém co6 cong thirc (B) dugc phén cach véi nhau boi it nhét mot va
khong nhiéu hon hai nguyén tir cacbon. Tét hon, néu mot hodc ca hai nguyén tir
cacbon phén cach cac nhém c6 cong thire (A) va (B) 1a khong bao hoa. Tét hon,
néu nguyén tir cacbon ciia nhém c6 cong thirc (A) va nguyéh t nito cia nhom co
cong thire (B) dugc phan cach v4i nhau béi hai nguyén tir ma t6t hon néu chung 1a
c4c nguyén tir cacbon va tot hon néu ca hai nguyén tir cacbon nay khong bao hoa.
Tét hon, néu nguyén tir cacbon ctia nhém c6 cong thirc (A) va nguyén t nito cia
nhém c6 cong thire (B) duge lién két v6i mot nhém thom vi du, nhém benzen. Tét
hon, néu nhém c6 cong thire (B) duoc lién két v6i nguyén tir cacbon ciia nhém
benzen & vi tri ortho so véi nguyén tir cacbon ma nhom c6 cong thire (A) duge
lién két v6i né.

Doan thir hai ¢6 thé chira nhém c6 cong thirc:

ﬁ

= C—NH
(R')m—\ |
NH (C)

trong d6 R’ 12 phan tir thé va nl nim trong khoang tir 0 dén 4, vi du, 0 dén 1
va, tot hon 13, nl bing 0. R’ ¢6 thé 1a nhom alkyl tuy y dugc thé, vi du, nhém C.
soalkyl, vi du, Cyjealkyl, tuy ¥ duge thé. R’ ¢6 thé c6 miat dé cai thién tinh tuong
hop ciia hop chét (A) trong vat lidéu polyme ma n6 duge tiép xuc theo phuong
phép cla sang ché, vi du, nhd R’ chtra cac nhém chire ¢6 lién quan dé cai thién
tinh twong hop. Theo cach khac va/hodc ngoai ra, R’ c6 thé c6 mit dé 1am tang
khéi lugng cia hop chit (A).
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Tbt hon, néu nhoém c6 cong thirc (B) ctua doan thu hai 1a NH, va/hodc tdt
hon, néu nhém NH lién két véi nhom benzen 12 NH,.

Trong doan thir ba, nguyén tr cacbon ciia nhém c¢6 cong thirc (A) va nguyén
tr nito cia nhém cd cong thirc (B) duge phan cach vgi nhau béi it nhéit mot va
khong nhiéu hon hai nguyén tir cacbon. Tt hon, néu mdt hogc ci hai nguyén tir
cacbon phén cach cac nhom cé cong thire (A) va (B) 1a khong bao hoa. Tét hon,
néu nguyén tir cacbon ctia nhém c6 cong thirc (A) va nguyén tit nito ctia nhém c6
cbng thirc (B) duge phan cach véi nhau boi hai nguyén tr ma t5t hon néu ching 13
c4c nguyén tir cacbon va t6t hon néu ca hai nguyén tir cacbon nay khong bio hoa.
Tét hon, néu nguyén tir cacbon ctia nhém c6 cong thiic (A) va nguyén tt nito cla
nhém cé cong thire (B) dugce lién két véi mdt nhom thom vi dy, nhém benzen. Tét
hon, néu nhém c6 cong thire (B) duoc lién két véi nguyén tir cacbon clia nhém
benzen & vi tri ortho so v&i nguyén tir cacbon ma nhém c6 cong thue (A) duge
lién két voi né.

Poan thit ba c6 thé chira nhom c6 cong thiic:

(9]
[

/ C——NH
R — ’
N (©)

trong d6 R’ 12 phan tir thé va n1 nam trong khoang tir 0 dén 4, vi du, 0 dén 1
va, t6t hon 13, n1 bang 0. R* ¢6 thé 12 nhom alkyl tuy y dugc thé, vi du, nhém C;.
soalkyl, vi du, Cyjealkyl, tuy y dugc thé. R’ c6 thé c6 mit dé cai thién tinh tuong
hop ctia hop chét (A) trong vat lidu polyme ma né dugc tiép xtc theo phuong
phap cta sang ché, vi du, nho R’ chira cac nhém chire ¢6 lién quan dé cai thién
tinh twong hop. Theo cach khéc va/hodc ngoai ra, R’ ¢cé thé c6 mat dé lam ting
khéi lwong ctia hop chét (A). Tét hon, néu nhém cé cong thirc (B) ciia doan thit ba
1a NH, va/hodc tdt hon, néu nhém NH lién két v6i nhém benzen 1 NH,.

Khi hop chit (A) khong phai 1a mot polyme thi n6 c6 thé c6 phan tir luong it
nhat bang 400 Dalton, t6t hon Ia it nhit bang 500 Dalton, t6t hon nita 14 it nhét
bing 600 Dalton, dic biét 1 it nhit bing 700 Dalton; hogc khi hgp chit (A) 1a mot
polyme thi n6 c6 thé c¢6 phén tir lugng lugng trung binh s6 (Mn) dugc x4c dinh
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bdi GPC it nhit bang 450 Dalton, tot hon 1a it nhit bang 500 Dalton, t&t hon nira
1a it nhat bang 600 Dalton.

Hop chét (A) c6 thé 1a chit ran hodc chét 16ng & 25°C. Tét hon, néu hop chit
(A) 12 sao cho né 12 mot chit hru khong phai dang khi (vi du, chit 1ong) khi &
nhiét d6 ma & d6 vat liéu polyme nong chay. Tét hon, néu n6 1a chét 1ong & 250°C.

Tét hon, néu doan thir nhét, doan thtr hai va doan thit ba dugc lién két véi
doan chinh ciia hop chit (A), thich hop 12 qua cdc nguyén tir nito ctia nhém
CO.NH ciia cac nhém tuong tng (A) clia doan thir nhét, doan thir hai va doan thir
ba. Theo mét phuong an duoc wu tién, hop chit (A) hau nhu chi gdm doan thu
nhét, doan thir hai, doan thir ba va doan chinh.

Poan chinh c6 thé ¢ phan tir lugng (hoic phén tir lugng lwong trung binh s6
(Mn) duge xéc dinh bdi GPC khi doan chinh nay 1a polyme) I6n hon phén t&
luong cua doan thir nhat. Téng cong cac phan tir luong cia cac doan thir nhét, thir
hai va thit ba c6 thé 1a nho hon phéan tr luong (hodc phén tir luong luong trung
binh s6 (Mn) duoc xac dinh béi GPC khi doan chinh nay 1 polyme) ciia doan
chinh. doan chinh c¢6 thé ¢6 phén tir lwong it nhat bang 400 Dalton (hodc phan tir
lwong Iwong trung binh s (Mn) duge xac dinh bdi GPC khi doan chinh nay 1a
polyme it nht bang 400 Dalton). Poan chinh c6 thé ¢ phén tir lugng (hodic Mn)
nhé hon 10000 Dalton, vi du, nhé hon 7000 Dalton.

Poan chinh c6 thé chi gdm cac nguyén tir cacbon, hydro va oxy va, tily ¥, cac
nguyén tr nito.

Poan chinh c6 thé bao gﬁ”)m mét hodc nhiéu doan b sung chira nhém c6

cong thire:

C——NH A)
va nhoém c6 cong thire:
NH (B)
nhu dugc mo ta & trén cho doan tht nhat. Vi du, doan chinh nay co thé bao

gdm mot hoac nhiéu doan bd sung chira nhdém c6 cong thirc:
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(o]

@[C—_NH
R
NN ©

trong d6 R’ va nl 1a nhu duge mo ta & trén. Tét hon, néu nhém c6 cong thire
(B) 1a NH, va/hodc t6t hon, néu nhém NH lién két vi nhém benzen 13 NH,.
Tt hon 13, doan chinh hau nhu khong chita cac nhém amin bac mét (-NH,)

trir nhém amin bac mdt ma né dugc phan cach véi nhom carbonyl (C=0O) béi it
nhat mot va khong nhiéu hon hai nguyén tu. Do vay, tdt hon 13, cac nhém amin
béc mdt duy nhat trong doan chinh (va tot hon 1 trong hop chat (A)) 1a cac nhom
amin bac mot nam trong cac doan (vi du cua céc doan thtr nhét, thir hai, thit ba
hozc bd sung) c¢6 chtra nhém ¢6 cong thirc:

O

cI:I———NH (A)

va nhém cé cdng thirc:
NH B)

trong do6 cac nguyén tir cacbon cia nhdm c6 cong thue (A) va nguyén tr nito
cia nhém c6 cong thire (B) duge phan cich v6i nhau béi it nhit mot va khong
nhiu hon hai nguyén tir. Bing cach tao ra duy nhét cac nhém amin bac mét nhu
dugc mo ta, su tao thanh cta cac bazo Schiff c6 mau do phan Ung cia axetaldehyt
v6i hop chét (A) co thé tranh duogc. Do do, theo phuong phéap cua sang ché, su tao
mau trong polyeste trong qué trinh loai bo axetaldehyt co thé duoc lam giam dén
mitc t6i thiéu.

Tay ¥, doan chinh (va/hodc hop chat (A)) c6 thé bao gbm maot hodc nhiéu
nhom amin bac hai hoac bac ba; hoac co thé bao gém mot hodc nhiéu nguyeén tr
nito vong thom.

Trir cac nhém carbonyl va cic nguyén tir cacbon vong thom bét ky, t&t hon,
néu doan chinh (va/hoic hop chit (A)) khéng bao gébm cac nguyén tir cacbon
khong bdo hoa bt ky.

Tt hon, néu doan chinh (va/hodc hop chit (A)) khong bao gdm cac nhém
alkenyl hodc alkynyl bét ky.
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Tét hon, néu doan chinh (va/hodc hop chét (A)) khong bao gbm cac nguyén
tir Iru huynh hoéc cac nhém chira luu huynh bét ky.
Tét hon, néu doan chinh (va/hodc hop chat (A)) khong bao gdm cac nguyén
tir halogen hodc cac nhom chtra halogen bét ky.
Tét hon, néu doan chinh (va/hodc hop chit (A)) chira nhém c6 cong thirc:
R? R®

CH——CH—O0  (E)

trong dé R? va R® doc 14p 1a nguyén tir hydro hozc nhém alkyl tiy y dugc
thé, t6t hon 1a khong dugc thé. Nhém alkyl c6 thé 1a nhém Cialkyl, tot hon 1a
nhém Cyalkyl. Tt hon, néu R? va R’ doc 18p 12 nguyén tir hydro hodc C;alkyl,
t6t hon 12 nhém metyl. T6t hon nita 13, R? va R? doc 1ap 1a nguyén tir hydro hoac
nhém metyl. Tét hon 13 mot trong cac nhém R*vaR’1a nguyén tr hydro va nhom
kia 1a nguyén tir hydro hodc nhém metyl. Hop chét (A) c6 thé bao gbm it nhét 14 2
hodc it nhét 1 4 nhom (E). N6 c6 thé bao gdm dudi 20 hoidc duési 10 nhém (E).

Theo mot phuong 4n dugce uu tién, doan chinh c6 thé chra cac nguyén tir
cacbon va hydro va mot (va chi mot) loai khac ctia nguyén tir dugce chon tir cac
nguyén t oxy va nito. Vi du, doan chinh c6 thé gdm duy nhét ba loai nguyén ti -
hodc 1a cac nguyén tir cacbon, hydro va oxy hodc 1a cac cac nguyén cacbon, hydro
va tit nito. Theo mdt phuong an duge vu tién néu trén, doan chinh is t6t hon 14 bao
hoa. Theo mot phuong an dugc uu tién néu trén, doan chinh khong bao gém
nhém thom bét ky. Theo m@f phuong an dugc wu tién néu trén, doan chinh gbm
nhiéu nhém cé cong thire -CH,CHR’- trong do R 1a nguyén tir hydro hodc nhém
Cy.salkyl, t5t hon 1a nhém C.,alkyl, t6t hon néu nhom alkyl nay khong dugc thé.

Theo phuong 4n thir nhét, doan chinh c6 thé chi gdbm cac nguyén tir cacbon,
hydro va oxy. Doan chinh nay c6 thé 12 d4 bdo hoa. C4c nguyén tir oxy c6 thé c6
mit du6i dang nhém ete. Tét hon 13, trong doan chinh, cic nguyén tir oxy chi c6
mat dudi dang nhém ete. Cac nguyén tir cacbon va hydro c6 thé c6 mit dudi dang

nhom hydrocacbon da bdo hoa. Poan chinh nay c6 thé chira nhém c6 cong thic:
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RE R4

|
C—C|)—O

RT R (F)

trong d6 R*, R, R® va R” ddc 14p 14 nguyén tir hydro hodc nhém alkyl tiy ¥
duge thé, tot hon 1a khong duoc thé. Nhom alkyl ¢ thé 1a nhém C_alkyl, tt hon
1a nhém Cpnalkyl. Nhém (F) ndy c6 thé c6 tdng cong 2 t6i 10, tét hon 14 2 t6i 6,
t6t hon nfta 1a 2 t61 4 nguyén tr cacbon. Tét hon 1a R’ va R’ 13 cac nguyén tir
hydro. Tét hon 14 mt trong cac nhém R* va R® 1a nguyén tir hydro; nhém con lai
trong sé cac nhom R* vaR® ¢6 thé 1a nhom Cialkyl, vi du, nhém Cyalkyl khong
duoc thé, dac biét 1a nhom metyl.

Nhém (F) nay 6 thé 1a don vi lap lai ctia doan chinh va/hodc ciia hop chit
(A).

Doan chinh chira nhém (F) nay c6 thé bao gdm, tinh trung binh, it nhét 1a 4
hodc it nhét 12 5 (va tot hon 13 dudi 20 hodc dudi 10) nhém c6 cong thire (F) trong
do, tot hon 13, it nhét 1a 4 hodc it nh4t 1a 5 nhém c6 cong thie (F) 1a gidng hét
nhau.

Theo phuong 4n thur nhit néu trén, doan chinh nay c6 thé c6 cong thire:

(OCR*R5.CRER7),

(CHz)a

(R"REC.ROR*CO){(CH,), (CH2)(OCR*R®.CR®R ")
R® | (&)

trong do R4, RS, RS va R’ 1a nhu dugc mo ta & trén; a, b va ¢ doc lap béng 0
hodc 1 (nhung t6t hon 12 bang 1); va R® 12 nhém alkyl tuy y dugc thé (t6t hon 12
khong dugc thé), thich hop 1a nhém C;_galkyl t6t hon 1a nhém C_alkyl, dic biét 1a
nhém C_alkyl khong duge thé. Thich hop 1 d, e va f1a céc sd nguyén, trong do,
tinh trung binh, téng sé d, e va f trong nhém (G) 1a nam trong khoang tir 3 dén 20,
vi du, tir 3 dén 10. Trong nhém (G), cic nguyén tir cacbon twong (g mang cic
nhém RY/R’ duoc lién két mot cach thich hop véi cac doan thir nhét, tht hai va tha
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ba trong Gng qua céc nguyén tir nito cia CO.NH ctia cdc doan nay, vi du, doan
(©).

Jeffamine va Eipkure, dugc mo6 ta & dudi, 1a céc vi du v& cac amin co thé
dugc phan tng dé tao ra hop chét (A) c¢6 doan chinh (G) 1a nhu da duge md ta.
Do vay, theo phuong an thir nhit, hop chét (A) c6 thé c6 cong thirc chung:

o]

(OCR*RSCRORY)4 NH—C

/

(CHy)a

i /K - i
C——HN——(R'RRC.RR*CO)(CH2)y t (CH,)(OCR*R® CROR'), NH—C
R®
NH,

trong d6 R*, R>, R®vaR’, d, e, f, a, b, ¢ 12 nhwr 43 dwoc md ta.

W@

Theo phuong 4n thir hai, doan chinh ¢6 thé bao gdm cac nguyén ti chi duge
chon tir cac nguyén tir cacbon, hydro, oxy va nito. Poan chinh nay c6 thé chira

nhom cé cong thue:

8 9

R® R
u
C——C——NH
rl“’ }I?” )

trong d6 R®, R?, R" va R doc 1ap 1a nguyén tr hydro hodc nhém alkyl tuy y
duoc thé, tét hon 1a khong dugc thé. Nhom alkyl ¢6 thé 1a nhém Cq_ealkyl, tdt hon
Ja nhém Cpalkyl. Tét hon 13, R®, R%, R'® va R doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodc
nhém Cj.,alkyl. Tét hon nira 13, méi RS, R%, R va R 1a nguyén tir hydro. Poan
chinh nay c6 thé c6 it nhat 1a ba nhém cé cong thie (J) ma tét hon 1a giéng hét
nhau.

Poan chinh theo phuong 4n th hai c6 thé bao gdm nguyén tir nito bac ba.
Poan chinh nay c¢6 thé chtra nhém c6 cong thirc:
CR®°R'C.CR°R""

N
RVRSCRIRICT CRRIO.CRER' (K)
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trong d6 R®, R%, R' va R 1a nhu d3 dugce mo ta. TSt hon 13, mbi R®, R®, R
va R'! 12 nhém metyl hoic nguyén tir hydro va, tét hon nita 13, méi nhém nay 1a
nguyén tir hydro.

Tét hon 13, trong nhom (K), it nhit mot nguyén tir cacbon cia nhém CR’R!
duoc lién két véi nhém NH tuong tmg lién ké nhém carbonyl trong nhém twong

ung nhu sau:

NH

NH, @L).

Céc nguyén tir cacbon khac ciia nhém CR’R nay c6 thé duoc lién két vé6i
nhém NH ma né c6 thé duge lién két véi mot hoac nhiéu nhém khac c6 cong thirc
(K) qua nguyén tir cacbon ctia nhém CRR'!. Theo mot phuong 4n, mdi nguyén tir
cacbon ctia nhém CR’RM ¢6 thé duoc lién két v6i nhém NH tuong Gng lién ké
nhom carbonyl trong nhém twong trng c6 cong thie (L).

PEI-ED va tris(2-aminoetylen) amin 14 vi du v& cac amin ma c6 thé dugc
phan g d tao ra hop chit (A) ¢6 doan chinh chira nhém (K) nhu da dirge mo ta.

Theo phuong an thtr ba, doan chinh c¢6 thé chi gdm cac nguyén tir cacbon,
hydro va, tity ¥, cac nguyén tir nito. Poan chinh nay c6 thé 12 khong bdo hoa. Doan
chinh c6 thé 1a thom. Poan chinh nay c¢6 thé chira nhém Ar’ trong d6 Ar’ 1a nhém
chira nhém thom. Nhém Ar’ ¢6 thé bao gdm mét hodc nhiéu vong thom ma c6 thé
chi gdbm cac nguyén tir cacbon va hydro hodc c¢6 thé bao gdbm mot hodc nhidu
nguyén tr khac loai, vi du, cac nguyén tir nito. Theo phuong an th ba, doan thir
nhét, doan thir hai va doan thit ba c6 thé duoc lién két truc tiép vO1 nhém Ar’, vi
du, & céc vi trsi ortho, meta va para cia Ar’, khi doan chinh nay bao gém vong
thom sdu canh don.

246T va 135TB duge md ta & dudi 13 vi du vé cac amin c6 thé dugc phan
tng dé tao ra hop chét (A) c¢6 doan chinh c6 cong thirc Ar’ nhu da duge mo ta.

Theo mét cach khac dbi voi doan thtr nhét chira nhém (C) nhu d& duge md

ta, hop chét (A) c6 thé gdm cac doan thtr nhat, thir hai va thr ba chira cic nhom:
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NH

w (AA)

trong d6 nhom lién két 1> nam giita céc doan thir nhat, thi hai va tht ba ma
céc doan thtr nhit, thir hai va tht ba nay dugc lién két v6ind & cac vi tri ndm céach
nhau. Tét hon, néu nhom lién két nay duogc lién két voi nhom benzen.

Nhom L? c6 thé chi gdm céc nguyén tir duge chon tir cacbon, hydro, cac
nguyén tir oxy va nito.

Tét hon, néu nhém L? khong bao gdm cac nguyén tir cacbon khong bio hoa
bat ky.

Tt hon, néu nhém L? khong bao gdm céc nguyén tir luu huynh hodc cac
nhém chira luu huynh bat ky.

T6t hon, néu nhém L? khéng bao gdm cac nguyén tir halogen hoic cic nhom
chtra halogen bét ky.

Nhém L? ¢6 thé chira nhém co cong thue (E) hodc nhém c6 cong thie (J).
Trong nhém Lz, nhom c6 cong thuce (E), néu c6 mat, c6 thé 1a don vi 1ap lai.

Vit liéu polyme durgc tiép xuc theo phuong phap clia sang ché c6 thé 1a vat
lidu polyme bt ky ma c6 thé két hop aldehyt khi can loai bé hogc 1a dé khir né.
N6 c6 thé chira polyeste (dic biét 1a poly(etylen terephtalat)), polyuretan hoic
polyolefin. Tét hon 14, né 14 polyeste, (dic biét 1a poly(etylen terephtalat)).

Thuét ngit “ppm” dugc ding trong ban mo ta dé chi ham lugng “phan triéu”
tinh theo khéi luong.

Cac phuong phap danh gid axetaldehyt trong céc phoi tao hinh trude lam tir
polyetylen terephtalat 43 dugc duc ap luc da duge mo ta boi Fl Villian va cac dong
tac gia trong 4n phdm: Journal of Polymer Science, Vol. 52, 55-60 (1994).

Budc tiép xtic néu trén c6 thé dugc tién hanh véi vat liéu polyme & trang
thai nong chay. Theo cach khéc, hop chét (A) co thé duoc bd sung vao vat liéu
polyme rén, thich hop 13 & nhiét d thap hon diém néng chay cia vat lidu polyme
dé sao cho vat liéu polyme ndy khong & trang thai dé luu va/hodc néng chay. Theo

mot phuong an, it dugc wu tién hon, hop chét (A) c6 thé dugc bd sung vao cac
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monome, oligome hodc chét tién tring hop ¢6 mat trong qua trinh tao ra véat liéu
polyme néu trén.

Trudc bude tiép xuc néu trén, vat liéu polyme wu tién duoc chon, thich hop
1a khi & trang thai ran nhu néu trén. Thich hop, néu vat lidu polyme dugce chon hau
nhu khong c6 mit cac monome dugce sit dung dé tao ra vat liéu polyme nay. Tét
hon, néu vat liéu polyme dugc chon nay & trang thai dugc phéan 14p ra khoi hén
hop phan ing ma trong d6 no c¢o thé duge tao ra. Tot hon 1a vt liéu‘ polyme da
duoc phan 18p. Phuong phap nay cé thé bao gébm budc lam khd vat liéu polyme
trudc budc tiép xtic néu trén. Tét hon, néu vat lidu polyme dugc chon ¢ dang hat,
vi du, duéi dang vién tron hodc hat.

Trong budc tiép xtc, vat liéu polyme c6 thé duoc tiép xuic véi it nhit 1a
50ppm, thich hop 14 it nhét 1a 250ppm, t6t hon 14 it nhat 14 500ppm, tt hon nira 1a
it nht 12 1000ppm, dac biét 14 it nhat 1a 1500ppm clia hop chét (A) trén mot phan
cua vat liéu polyme. Ham lugng hop chét (A) duoc tiép xtic v6i vat liéu polyme c6
thé 12 nh6 hon 5000ppm, thich hop 1a nhé hon 2500ppm.

Theo mot phuong an uu tién trong do mdi doan trong s6 cac doan thir nhét,
thtr hai va thir ba chira cac nhoém c6 cong thire (C), tbng ham luong ppm (tinh theo
khdi luong cua vt liéu polyme) ctia nhém c6 cong thuc (C) duoge tiép xuc véi vat
liéu polyme thich hop 1a it nhét bang 100ppm, tét hon la bang 200ppm, tot hon
nita 1a it nhit bing 450ppm. N6 c6 thé 13 nhé hon 2000ppm hodc nhé hon
10A00ppm.

Hop chét (A) c6 thé duge két hop véi, vi du duge tron véi, chét mang 10ng
htu co twong hop véi vat liéu polyme. Cac chit mang tiéu biu bao gdm céc
hydrocacbon, hdn hop hydrocacbon, rugu, este, polyete va hdn hop ctia hai hodc
nhiéu chét nay.

Chét mang 16ng hitu co twong hgp véi vat liéu polyme (déc biét trong truong
hop vét liéu polyme la polyeste) co thé 1 chit mang trén co s& dau. Vi du vé cac
chit mang nay gdm cac vat liéu c6 ban sén dudi cac nhan hiéu Clearslip™ 2 va
Clearslip™ 3 clia hing ColorMatrix Europe Ltd, of Units 9-11 Unity Grove,
Knowsley Business Park, Merseyside, L34 9GT.
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Ham lugng % khéi luong cia hop chét (A) trong hdn hop néu trén c6 thé 1a
nho hon 60% khdi luong, tét hon 12 nhé hon 50% khéi luong. Ham luong % khoi
lwong nay c6 thé 1a ndm trong khoang tir 10-50% khdi Iugng.

Khi vét liéu polyme 1a polyeste, thi theo mdt phuong an dugc wu tién cia
sang ché, polyeste nay tét hon 14 polyetylen terephtalat, ma né ciing bao ham ca
cac co-polyetylen terephtalat. Co-polyetylen terephtalat cia polyetylen terephtalat
c6 thé chira don vi 1ap lai c4u thanh tir it nhit 12 85%mol axit terephtalic va it nhét
1a 85%mol etylen glycol. Cac axit dicarboxylic ma c6 thé c6 mat, cung véi axit
terephtalic, duoc 1dy 1am vi du 14 axit phtalic, axit isophtalic, axit naphtalen-2,6-
dicarboxylic, axit xyclohexandicarboxylic, axit xyclohexandiaxetic, axit diphenyl-
4,4'-dicarboxylic, axit sucxinic, axit glutaric, axit adipic, axit azelaic va axit
sebaxic. Cac diol khac ¢6 thé dugc hop nhét trong cac co-polyetylen terephtalat,
Ngoai etylen glycol, bao gdm dietylen glycol, trietylen glycol, 1,4-
xyclohexandimetanol, propan-1,3-diol, butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol, hexan-1,6-
diol, 3-metylpentan-2,4-diol, 2-mety! pentan-1,4-diol, 2,2,4-trimetylpentan-1,3-
diol, 2-etylhexan-1,3-diol, 2,2-dietylpropan-1,3-diol, hexan-1,3-diol, 1,4-
di(hydroxyetoxy)-benzen, 2,2-bis-(4-hydroxyxyclohexyl)-propan, 2,4-dihydroxy-
1.1,3,3-tetrametyl-xyclobutan, 2,2-bis-(3-hydroxyetoxyphenyl)-propan, va 2,2-bis-
(4-hydroxypropoxyphenyl)-propan. Theo phuong an dugc uvu tién néu trén,
polyetylen terephtalat ¢6 duéi 10%mol, t6t hon nita 1a dudi 6%mol. dic biét 1a
dudi 2 %mol phan tir thay thé comonome. Tét hon 13, co-polyetylen terephtalat
khong bao gdm co-polyetylen terephtalat; thich hop 13 n6 bao gdm chi yéu 1a
homopolyme duoc tao ra bdi qué trinh este hoa hodc su chuyén hod este ctia axit
terephtalic hoic dimety] terephtalat va etylen glycol dé tao ra bis(2-hydroxyetyl)
terephtalat ma sau d6 dugc da truing ngung & nhiét do cao trong chan khéng véi su
c6 mat cla chét xtc tac.

Khi dugc st dung trong phan mé ta, thudt ngir “IV” ding dé chi 4o nhot
trong cia vat liéu polyme. N6 c6 thé duoc xac dinh trong dung dich gdm 0,5g
polyme dugc hoa tan trong 100mL hdn hop gdm phenol (60% thé tich) va
tetracloroetan (40% thé tich).
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Khi vat liéu polyme la polyesté, thi tot hon, néu d6 nhét thuc IV ciia polyeste
nay lac tiép xtic véi hop chét (A) 16n hon 0,5dL/g, t6t hon nita 1a 16n hon
0,65dL/g.

Khi vat liéu polyme 1a polyeste, thi polyeste c6 thé dugc 1am thich tmg mot
cach dic biét dé dung trong qua trinh duc théi ép dun (EBM). Viéc 1am thich nhu
vay 1a da biét d6i v6i ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vure k¥ thuat nay va
bao gdm viée ting luong co-monome, lam thay d6i do nhét IV va cau tric.

Sang ché d& cap dén phuong phédp ché tao san pham, vi du, san phdm da
duoc tao hinh, tir vét liéu polyme, phuong phép nay bao gdm céac budec:

(a) Iua chon hop chat (A) nhu da duge mo ta;
(b) tiép xtic vét lidu polyme véi hop chit (A); va
(¢) tao hinh vét liéu polyme thanh san pham, vi du, san phdm d4 dugc tao hinh.

Tét hon 14, bude (b) dugc tién hanh véi vat iiéu polyme khong & trang thai
dé hru, vi du, trang thii néng chay. Sau d6, & budce (c), vat liéu polyme nay duoc
gia céng noéng chay mot cach thich hop dé tao ra san phdm néu trén.

San phim nay c6 thé dugc tao ra béi quy trinh bit ky da biét trong linh vuc
k¥ thuat nay. Vi du, viéc dac ép luc co thé duoc 4p dung dé tao ra cac phoi tao
hinh truée duge st dung dé thdi cac chai, vat chira thuc phém/dé uéng, khay, hodc
c4c hinh dang mong mudn khac. Ngoai ra, polyme néng chay c6 thé dugce str dung
trong cac cong doan duc thi ép dun dé tao ra cac chai, vat chira thuc phém va cac
san pham tuong tu. Tuong tur, polyme néng chay cé thé duoc cip vao may ép dun
dé tao ra cac mang mong, tAm, profin, dng din va céic san phdm tuong tu.

Tét hon 13, san phim 1a vét chira hodc phdi tao hinh truéce cho vat chira, tot
hon 14 1am tir polyeste nhu da duge md ta. Tét hon nita 13, san phdm d3 dugc tao
hinh nay 13 phéi tao hinh truée, vi du, dé tao chai, nhu chai dung d6 udng.

Theo khia canh th{r hai ctia sang ché 1a @& xuét vat liéu polyme, vi du,
polyeste, c6 ham lugng thép cua aldehyt, vi du, axetaldehyt, vat liéu polyme, vi du,
polyeste, hop nhit hop chit (A) theo khia canh thir nhét hodc san phdm clia phan
tng gifta hop chét (A) va aldehyt, vi du, axetaldehyt.
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San phim cua phan tng giita hop chéat (A) va aldehyt, vi du, axetaldehyt,
thich hop 1a chira doan c6 ngudn gbe tir doan thi nhit dudi day:

0

O —

NH
L
" N)
trong d6 nguyén tir cacbon cia nhéom carbonyl va nguyén tr nito dugc danh
ddu sao (*)dugc phan cach v6i nhau béi it nhat mot va khong nhiéu hon hai
nguyén tr nhu d3 duge mé ta cho doan thir nhét va R’ 0 dung dé chi gbc aldehyt va
thich hop 1a nhém metyl khi aldehyt 1a axetaldehyt.
Tét hon, néu san phdm ciia phan Gng néu trén chira nhém c6 cong thire:

0

N

|
o)

Nguyén tir nito 1ién k& nhom carbonyl duogc lién két mot cach thich hop véi
doan chinh nhu da duoc mo ta theo khia canh thir nhét.

Céc doan thir hai va thtr ba ciia hop chét (A) ¢6 thé phan tng véi aldehyt, vi
du, axetaldehyt, dé tao ra din xuét nhu da duge mo ta cho doan thir nhét va/hodc
¢6 thé duge lién két v6i doan chinh nhu d3 duge mo ta.

Vi du dugc wu tién vé hop chét (A) cb thé dugc tao ra béng cach Iua chon
isatoic anhydrit va cho né phan tng v&i hop chét (B) ¢6 it nhit ba nhém amin béac
mdt. Hop chét (B) c¢6 thé bao gdm ba nhém amin bac mét duge lién két vai ba lién
két tu do ctia doan chinh duge m6 ta theo khia canh thit nhét.

Theo phuong 4n thtr nhét ciia khia canh thir nhat, hop chat (B) c6 thé co

cong thtrc:
(OCR4R5.CR®R")4 NH,
(C Hz)a
HoN (R’ RGC.RE’R“CO)f(CHZ)b/{\(CH 2)e(OCR*R®.CR®R7)e—— NH,
R® (P).
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Theo phuong an tht hai cta khia canh thr nhat, hop chit (B) c6 thé chua
nhém (K) va ngoai ra 12 it nhit ba nhém -NH, ma c6 thé 14 cac hop phan cia cac
nhém aminoalkyl duoc lién két voi nhom (K) mét cach truc tiép hodc nho cac
nhém hodc c4c nguyén tir lién két.

Theo phuong 4n thir ba cta khia canh thu nhat, hop chét (B) ¢6 thé chira
nhém Ar’ két hop véi ba nhom -NH,.

Vi du v& hop chit (A) gdm cac doan thtr nhat, thir hai va tht ba chira céc
nhém (AA) c6 nhém lién két L? ndm giira cac doan thir nhét, thir hai va thtt ba c6
thé duoc tao ra béng cach Iua chon hop chét chira nhom (AA) ¢6 nhém chic (vi
du, COOH) trong nhém benzen co thé duogc cho phén Umg v&i nhém chire (vi duy,
OH) trong tién chét ciia nhom lién két L nay. Tién chét nay c6 thé 13 rrgu da
chirc. Theo cach khéc, isatoic anhydrit c6 li€én quan co thé duogc chon va duge xtr
ly dé tao nhom chirc trén nhém benzen cuia (vi du, né c6 thé mang nhom chirc
trong nhom benzen) dé két hop nhém lién két L? va d& mé vong dé tao ra cac doan
th nhét, thi hai va th ba .

Do vy, sang ché d& xuat phuong phap ché tao hop chat (A), phuong phap
nay bao gdm budc phan tmg cua axit isatoic véi hop chét (B) nhu da dugc mo ta.
Tét hon 13, trong phan mg nay, sb lugng mol axit isatoic bang hodc 16n hon sd
luong mol amin bac mét trong hop chat (B). Do vay, theo phuong phép nay, tbt
hon 13, hiu nhu toan bd ciac nhém amin bac mot trong hop chét (B) duoc tao nhém
chtre, thich hop 1a sao cho chiing dugc dua vao cac nhém amin trong hop chét (A).

Khia canh bét ky theo sang ché bat ky dugc mb ta & trong phin mo ta c6 thé
duoc két hop v6i khia canh khac bét ky cua theo sang ché bét ky duge mo ta &

trong phan md ta.

Vi du thwe hién sang ché
Tiép theo, cac phuong 4n cu thé ciia séng ché s& dugc md ta bang cach vi du.
Céc vat liéu dudi day da dugce su dung trong céc vi du:
JEFFAMINE (Tén nhin hiéu hang hod) T-403 polyeteamine c6 cong thirc

cau tric chung sau day:
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CH3 CHj3

/U\/O O\/b\
HoN X z NH,

HaC (xt+y+z) =5-6

Vit liéu nay 1a amin bac mot ba chirc c¢6 phén tir lugng khoang 440Da, khi
do dugc bang GPC. Cac nhém amin ciia né ndm & cac nguyén tir cacbon bic hai &
cac dau cudi ctia mach polyete béo.

Céc JEFFAMINE khic bao gém céc san phdm c6 ban v6i cac sé tham chiéu
T-3000 va T-5000. -

EPIKURE (Tén nhan hiéu hang hod) 3233 1a polyoxypropylentriamin khéng
duoc cai bién c6 ham lugng amin bac mét cao. N6 ¢o cAu tric hod hoc chung nhu
sau:

CHy——[OCH2CH(CH3)lx——NH,;

CH,CH,

CCH;——[OCH;CH(CH3)ly——NH,

CH,——[OCH,CH(CHL——NH2  x+y+z =khodng 5,3

Polyetylenimin, etylen diamin mach nhanh (trong phan mé ta, con duwoc go1

12 PEI-ED mach nhénh). M6t vi du (chi s CA 25987-06-8), 12 san phdm cta hang

Sigma-Aldrich, 14 chat 16ng c6 MW trung binh khoang 800 khi do duoc bang LS
va Mn trung binh khoang 600 khi do dugc bang GPC. Cau trac hod hoc nhu sau:

' NH;
NH, N/\/
H H

HZN/‘\/N\/\NH/\/N\/\N/\/N\//\NH

2

N
HzN/\/ \/\N H,

Mot vi du khéc, 12 san pham cta hing Signa-Aldrich (Chi s6 CAS 9002-98-
6), 6 Mn trung binh khoang 1200 khi do dugc bing GPC va MW udc tinh bing
1300 khi do dugc bang LS.
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Vi du khac vé polyetylenimin c6 thé bao gdm phan tir thay thé mot sb
nguyén tir hydro ctia nhém -CH, bing nhém alkyl (vi du, metyl).
Tris(2-aminoetyl)amin, ciia hang Sigma-Aldrich. N6 c6 diém so6i bang 114°C

va co cau truc:

trac:

HoN N NH,
1,3,5-tris(4-aminophenyl) benzen (trong phin mb ta con dugc goi 1a 135T)

c6 cau truc:

NH,

HN l l NH

C93 PET chi loai nhwa PET lam chai dugc sir dung phd bién ciia hing

2

Voridian.

Néi chung, chét loai bo axetaldehyt dugc cho tiép xuc va dugc trén voi
polyeste, dic biét 1a PET, va hdn hop nay (cing véi cac chat phu gia khac bét ky)
dugc duc ap luc dé tao ra phoi tao hinh truée cho vét chira. Cac phoi tao hinh
truGe nay 1a da biét. Thich hop, néu ching c6 than dang hinh dng va ¢b c6 ren lién
ké dau hé, c6 mot ghd chup két hop cb nay. Cac phdi tao hinh trude nay dugc dic
thdi dé tao ra vat chura, vi du, vét chira dd uéng c6 thé day kin dugc béi nép van

thao dugc vao co co ren.
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Céac chét loai bod axetaldehyt dugc mo ta co thé 1a cac chét rin hodc cac chét
16ng. Khi chiing 14 cac chit rin, ching c6 thé duoc tao ra dudi dang cac thé phan
tan trong chit mang, vi du, dau khoang hodc chit mang khac tuwong hop véi
polyeste ma chét loai bo nay s& duoc trén vao né. Khi ching 12 cac chit 16ng, thi
chét 16ng nay c6 thé duoc st dung truc tiép hodc c6 thé dugc pha loang bai mot
chét mang nhu da néu trén. Theo mot sb phuong 4n, chat mang dung cho chét loai
bé axetaldehyt c6 thé 13 mét chit ran & 25°C.

Céc chét loai b axetaldehyt c6 thé duoc tao ra theo phuong phap chung cia
vi du 1. Céc phéi tao hinh trudc chai hop nhét cac chat loai bé axetaldehyt co thé
duoc san xuat nhu duoc mo ta trong Vi du 2. Ham lugng axetaldehyt cua céc phoi

tao hinh trudc nay cé thé dugc x4ac dinh nhu dugc md ta trong vi du 3.

Vidul
Phuong phap chung dé tao ra cac chat loai bo axetaldehyt

Céc hop chét c6 it nhét ba nhém amin bac mdt, vi du, cac hop chét cu thé da
md ta chi tiét & trén, c6 thé duoc cho phan tmg Vi isatoic anhydrit theo so dd

phéan tng duéi day (trong d6 Mf 1a “doan chinh”)

HN—M;—— NH,

NHa C[‘.:O

NH,
Luong isatoic anhydrit dugc chon dé tao dan xuét cho tit ca cac nhém chirc

amin bac mdt cia hop chat chira amin.
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Vidu?2
Phuong phap chung d tao ra cac phdi tao hinh truée

Trudce khi sir dung, nhua PET duoc 1am khé bang cach sir dung thiét b sdy
Con-Air (Tén nhan hiéu hang ho4) trong it nhit 1 bén gio & 160°C.

Truéce khi duc 4p luc, chét loai bo axetaldehyt dudi dang thé phan tan, hon
hop hoic chit 16ng duge bd sung vao cac vién PET kho néng va duoc dao tron dé
dam bao murc d6 phan tan tot ctia chét loai bo.

Céc phdi tao hinh trudce chai c6 thé duoc san xuit nho sir dung may dic ap

Iire duoc lap dung cu tao hinh trude thich hop.

Vidu3
Phuong phap chung dé x4c dinh ham lugng axetaldehyt ctia cdc miu phoéi tao hinh
trude

Ham luong axetaldehyt cia cac miu duoc x4c dinh trén cac miu phéi tao
hinh truéc d3 duogc bam nghién téi kich thuéc nhé hon Imm. Ham lugng
axetaldehyt dugc xac dinh nhd st dung may sic ky khi Agilent 6890N c6 bo dbi
mau bén trén va by do FID. Mirc 1am giam axetaldehyt duoc tinh toan dua trén co
s& mitc d 1am giam tinh theo phan tram da thdy dbi vé6i cac mirc axetaldehyt ctia
phoi tao hinh trude c¢6 cac chét phu gia, so v6i cac phdi tao hinh trude khong c6

cac chit phu gia.

Vidu4
Phuong phap dé danh gia céc tinh chit quang hoc

Cac mau vun dugc tao ra theo cach tuong tu v4i cach duge mo ta trong vi du
2 va cac mau déi chimg c6 lién quan duoc tao ra va céc tinh chét quang hoc (trc 1a
do duc va L*) dugc dugc dénh gia nhd sir dung quang phd ké Minolta CM-3700d

& ché do truyén qua duoc Jap ngudn cp sang D65/10°.

Vidu$s
Phuong phap d xac dinh su di chuyén cua chét loai bo axetaldehyt ra khéi PET
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Céc chai dugc thdi tir cac phdi tao hinh trudc c6 sir dung phu gia 13 cac
chét loai bo axetaldehyt dugc chon cing véi cac mau ddi chung lién quan dugce dd
day nuée va duoc dit trong 10 & 60°C trong cc khoang thoi gian di dinh truée. O
cac thoi diém khac nhau, nuée duge léy mau nhd st dung HPLC dé xac dinh muc

dd (néu ¢0) di chuyén cta cac chat loai bd axetaldehyt vao nudec.

Vidu6
Tao ra chit loai bo axetaldehyt bang cach st dung tris(2-aminoetyl)amin
Phuong phap chung dugc mo té trong vi du 1 dugc sir dung cing véi tris(2-

aminoetyl)amin dé tao ra hop chét sau day:

NN

7N

N /

7/

/ \

H,N \—o

HN/

//4\7/“\\&//\/'“\/\\” > X
o o
\\\\//L\NHZ ‘ H,N \37

Vidu7
Tao ra chét loai bo axetaldehyt bé’mg cach st dung JEFFAMINE (Tén nhan hiéu
hang hod) T-403.

Phuong phép chung dugc md td trong vi du 1 dugc st dung cung véi

JEFFAMINE T-403 dé tao ra hop chét sau day:

o]
- ! NHz,(J\/O\)LO\/L HZN\\/\\
H H i
] : z
o] o]
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Vidu 8 (so sénh), Vi du 9 (so sénh) va Vi du 10 (so sanh)
Cac hop chét khac duoc str dung 1a nhur sau:

Vi du 8: antranilamit

Vidu9:
o o
| I
Cm T {CH 3 g T HH T O N N
. pe

Vi du 10: Grivory™ HB 1a polyamit thuong phim thudong duoc ding 1am
chit phu gia trong céc chai PET.

Vidul1l
bénh gia kha nang loai bd axetaldehyt cta cac vat liéu dugc chon
Bing cach 4p dung phuong phap chung dugc md ta trong vi du 3, cac hop
chit duoc mo ta trong cac vi du dugc chon dugce danh gia va céc két quéd dugc dua
ra & dudi.
Céc két qua lién quan t6i kha nang loai bo axetaldehyt cta chét loai bo

axetaldehyt cta vi du 8 1a nhu sau:

Mo ta Nong d6 chit | Néng do trung Mirc d6 khir
loai bd binh cua aldehyt (%) so
axetaldehyt axetaldehyt v6i dbi chimg
(ppm) (ppm)
Dbi ching 0 14,44 Khoéng 4p dung
C6 chét loai bo 250 7,38 49
axetaldehyt cia vi du 8
C6 chét loai bo 500 3,41 76
axetaldehyt cia vi du 8
C6 chit loai bo 1500 0,24 98
axetaldehyt cia vi du 8
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Céc két qua lién quan t6i kha ning loai b axetaldehyt ciia chét loai bo

axetaldehyt ctua vi du 9 1a nhu sau:

Mo ta Nong d6 chat | Noéng do trung | Muc d6 khir
loai bd binh ctia aldehyt (%) so
axetaldehyt axetaldehyt véi dbi chimg
(ppm) (ppm)
Pbi chung 0 11,74 Khong ap dung
C6 chét loai bo 250 5,52 53
axetaldehyt ctia vi du 9
C6 chét loai bo 500 2,98 75
axetaldehyt ctia vi du 9
C6 chit loai bd 1500 1,26 89

axetaldehyt ciia vi du 9

Céc két qua lién quan t&i kha ning loai bo axetaldehyt ctia chat loai bo

axetaldehyt cda vi du 6 1a nhu sau:

Mo ta Nong do chat | Noéng do trung | Mirc d6 khir
loai bd binh cua aldehyt (%) so
axetaldehyt axetaldehyt v6i dbi chimg
(ppm) (ppm)
Pbi chimg 0 8,78 Khoéng 4p dung
C6 chat loai bo 250 3,86 56
axetaldehyt ciia vi du 6
C6 chat loai bd 500 2,45 72
axetaldehyt ciia vi du 6
C6 chit loai bo 1500 0,88 90

axetaldehyt ciia vi du 6

Céac két qua lién quan t6i kha ning loai bo axetaldehyt ctia chit loai bod

axetaldehyt cta vi du 7 1a nhu sau:
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axetaldehyt cta vi du 7

Mo Nong do chat | Nong d6 trung | Mirc do Khir
loai bo binh cta aldehyt (%) so
axetaldehyt axetaldehyt voi dbi ching
(ppm) (ppm)
Déi ching 0 9,53 Khéng 4p dung
C6 chét loai bo 250 6,20 35
axetaldehyt ctia vi du 7
C6 chét loai bo 500 4,85 49
axetaldehyt ctia vi du 7
C6 chét loai bo 1500 2,76 71

Diéu thay 15 tir cac két qua nay 13 viéc khir axetaldehyt dat dugc nho viée

str dung céc chat loai bd cia cac vi du 6 va 7 1a tuong duong voi cac chat loai bo

thuong pham cua cac vi du 8 va 9. Tuy nhién, viéc st dung cac chat loai bé cua

cac vi du 6 va 7 duoc thdy ring 14 ¢6 loi vi nhimg ly do khac da dugc néu trong

phan mo ta.

Vidu 12

So sanh cac tinh chit quang hoc cia cic méu vun hop nhét cac chat loai bo

axetaldehyt dugc chon

Bang cach ap dung phuong phép chung dugc mo ta trong vi du 4, cac hop

chat nhu dugec mo ta trong cac vi du dugce chon dugc so sanh.

Dau tién, viéc so sanh dugc thuc hién gifta céc tinh chét quang hoc cua PET

nguyén sinh (C93 PET), polyamit ctia vi du 10 va d4n xuét antranilamit cta vi du

9 va céc két qua dugc dua ra ¢ dudi.

Vi du No. vé chit phu Mic bd sung L* cda san Do duc (%) cua
gia dugc st dung chat phu gia pham duic san pham dac

Khéng ¢6 chat phu gia - 89,46 1,99
(PET nguyén sinh)
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Vidu 10 0,3% khbi luong 89,02 4,45

Vidu9 0,1% khéi lrong 88,51 2,23

Luuy réng 0,3% khéi luong cua vat liéu vi du 10 dugce sir dung do vat liéu
nay c6 hoat tinh kém hon déng ké (tinh theo khdi lugng trén co s& khéi lugng) so
sanh v6i vat liéu vi du 9. Ham lugng chét phu gia dugc chon dé tao ra muc khir
axetaldehyt trong duong.

Viéc so sanh nay minh hoa viéc vét liéu phan tir lugng cao (vi du 10) ¢6 xu
huéng tao ra do sduc dang ké hon so vat liéu phén tir luong thip. Can phai hiéu
rang cac mirc do duc cao 1a khong mong mudn.

Thtr hai, viéc so sanh duge thuc hién gifta cac tinh chét quang hoc cua cac
phoi tao hinh trude c6 sir ding phu gia 13 cac chat loai bé axetaldehyt cta vi du 6,
7 va cac vi du so sanh 8 va 9 (bang cach sir dung phuong phap da dugc mo ta
chung trong vi du 4 dé ap dung cho cdc phdi tao hinh truéc), véi mot khoang mirc
ap dung. Giita mdi chét loai bo axetaldehyt khac nhau, mot miu déi chimg maéi

dugc danh gid cho muc dich dinh chuin. Céc két qua duoc dua ra trong bang &

dudi.
Mo ta Nong do chét loai bé L*(D65) Do duc
axetaldehyt (ppm)
Pdi ching 1 - ‘ 85,812 45,496
C6 chét loai bd 250 85,812 46,142
axetaldehyt ctia vi du 8
C6 chét loai bd 500 85,764 45,878
axetaldehyt ctia vi du 8
C6 cht loai bd 1500 85,142 45,656
axetaldehyt ctia vi du 8
Péi ching 2 - 85,980 45,422
C6 chét loai bo 250 85,818 46,568

axetaldehyt ctia vi du 9
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axetaldehyt cia vi du 7

C6 chat loai bo 500 85,450 46,332
axetaldehyt ctia vi du 9
C6 chét loai bo 1500 85,424 45,888
axetaldehyt cua vi du 9
Pbi chimg 3 - 86,104 44,99
C6 chat loai b6 250 85,206 45,162
axetaldehyt cua vi du 6
C6 chét loai bd 500 85,200 45818
axetaldehyt ctia vi du 6
C6 chét loai bd 1500 84,734 45,766
axetaldehyt cua vi du 6
Péi ching 4 - 86,092 46,304
C6 chét loai bo 250 85,584 45,772
axetaldehyt cua vi du 7
C6 chét loai bo 500 85,068 45,76
axetaldehyt ciia vi du 7
C6 chét loai bo 1500 84,344 46,034

Céc két qua cho thay ring cac chit loai bo axetaldehyt ciia cac vi du 6 va 7
c6 hidu qua dang ngac nhién vé cac tinh chit quang hoc ciia cic chai, mic du phan
tir lwrong ctia chiing cao hon mét cach dang ké so véi cac chat loai bo ctia cac vi du
8 va 9. Két quéd nay la khong ngo, nhu, vi du, dugc minh hoa bdi sy dnh hudng

dén cac tinh chat quang hoc khi vat liéu vi du 10 ¢6 phén tir luong cao dugc dua

vao PET.

Vidu 13

So sanh mirc d6 di chuyén cuia cac chat loai bd axetaldehyt dugc chon ra khoi cac

phoi tao hinh trudce
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Biang cach st dung phuong phép chung dugc mé ta trong Vi du 5, cac hop
chit nhu duoc mo ta trong cac vi du dugc chon dugc so sanh trong mot khoang
thoi gian dinh trude. Dbi véi mdi chét loai bo, nhiéu chai dugc san xuit va dugc
danh gia.

Céc bang dudi day chi tiét hoa cac két qua:

Nuéec loai HPLC trong chai 330ml 60°C 1500ppm ciia chit loai bo vi du 8

Chai thbi ppm ctia chét loai bo vi | ppm cua chat loai bo vi du

du 8 sau 8 sau 30 ngay
10 ngay

1-1 0,48 0,68

1-2 0,47 0,69

2-1 0,42 0,65

2-2 0,40 0,68

3-1 0,40 0,70

3-2 0,41 0,72

4-1 0,40 0,64

4-2 0,41 0,65

5-1 0,41 0,71

5-2 0,39 0,68

Nudc loai HPLC trong chai 330ml 60°C 1500ppm ciia chat loai bo vi du 9
Chai thoi ppm ctia chét loai b vi | ppm ctia chat loai bo vi du
du 9 sau 10 ngay 9 sau 30 ngay
1-1 ND <0,24
1-2 ND <0,24
2-1 ND <0,24
2-2 ND <0,24
3-1 ND <0,24
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3-2 ND <0,24
4-1 ND <0,24
4-2 ND <0,24
5-1 ND <0,24
5-2 ND <0,24

Luu ¥ rang khi ham luong ppm cta chét loai bo dugce tuyén bd 1a <0,24ppm,
thi didu d6 c6 nghia 1a mot pic dd quan duge dbi v6i phén tir nay. Gi6i han phat
hién dudi 1a 0,1ppm nhung dé dinh lwong thi lwong nay cin phai I6n hon
0,24ppm.

Trong truong hop cac chat loai bé axetaldehyt ciia cac vi du 6 va 7, khong
thdy c6 chét loai bé bdi HPLC trong nudc sau trén 60 ngay, trong khi cac chét loai
bo clia cac vi du 8 va 9 da bi phét hién v6i mirc d6 di chuyén chét loai bd clia vi du
8 va 9 12 16n hon mirc d¢ di chuyén chat loai bo cia vi du 6 va 7.

Do vay, diéu c6 thé duoc khéng dinh 14 céc chit loai bd axetaldehyt ctia cac
Vl" du 6 va 7 tao ra mac d6 loai bé axetaldehyt cao & mirc thém vao co thé chép
nhan duogc trong PET, dong thoi khong 1am anh huéng mét cach dang ké dén cac
tinh chat quang hoc (vi du, L* va d duc) va chiing c6 mirc do di chuyén thip ra
khoi PET. Hon thé nita, cac chét loai bo cta cac vi du 6 va 7 c6 mtc do bay hoi
tuong dbi thap va c6 mirc d6 bay hoi twong ddi thp trong khi gia céng.

Sang ché khong chi gi6i han & cac phudng an chi tiét néu trén. Sang ché bao
gdm phuong an méi bat ky, hodc su két hop méi bat ky ciia cac dau hidu da boc 16
trong phan mo ta (bao gdm Yéu cdu bao hd kém theo, ban tém tit va cac hinh vé),
hodc phuong 4n méi bét ky, hodc su két hop méi bét ky ciia phuong phap hoic
quy trinh bat ky da duoc mo ta.
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Yéu cau bio ho

1. Phuong phdp lam gidm ham luong aldehyt trong vat liéu polyme, trong do
phuong phép nay bao gdm bude tiép xtic vt liéu polyme v&i hop chét (A) chua:
(I) doan thtr nhét chira nhém c6 cong thuc:

0]

CU——NH (A)
va nhom cé cong thirc:

NH (B)

trong d6 nguyén tir cacbon ciia nhém (A) va nguyén tir nito ciia nhom (B) duoc
phan c4ch v6i nhau béi it nhat mot va khong nhiéu hon hai nguyén tir;
(IT) doan thr hai chirza nhom c6 cong thirc:

@]

CU—NH (A)
va nhom cé cong thirc:

NH (B)
trong d6 nguyén tr cacbon ciia nhém (A) va nguyén ti nito cia nhéom (B) dugce
phan cach véi nhau béi it nhit mot va khong nhidu hon hai nguyén tir; va
(IIT) doan thir ba chra nhém cé cong thirc:

O

CU—NH (A)
va nhom c6 cong thuc:

NH (B).
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 nguyén tir cacbon ctia nhém (A) va nguyén

tr nito ciia nhém (B) dugc phéan cach véi nhau bai hai nguyén tir ma ca hai déu 1a

cac nguyén tir cacbon khong bao hoa.
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3. Phuong phap theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 doan thir nh4t chtra nhém c6

cdng thtrc:
ﬁ
C——NH
/
(R)p—— ’
\
NH (€

trong d6 R' 1a phan tr thé va nl nam trong khoang tir 0 d&n 4,va, tot hon 13, nl
bang 0.

4. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 nhém c6

cong thue (B) 1a NH, va’/hodc nhém NH lién két v6i nhém benzen 1a NH,.

5. Phuong phap theo diém 4, trong d6 nhém c6 cong thire (C) c6 kha ning phan
ng v6i aldehyt trong phan tng ngung tu dé tao ra nhém c6 cong thire:

@)

*

7 g

CH

(D)
trong d6 lién két v6i * thé hién su gan két cia nhém co6 cong thirc (D) v6i mot
phan khac cia hop chét c6 cong thirc (A) va lién két voi # thé hién phan aldehyt

ma no6 phan tng v4i nhom co6 cong thue (C).

6. Phuong phép theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 doan thir hai

chtra nhém c¢6 cong thuc:
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O——=0

—NH

(R)n—— '
X NH (C)
trong d6 R' 1a phén tr thé va nl nim trong khoang tir 0 dén 4 va, t6t hon 13, nl
bang 0; va
trong d6 nhom c6 cong thic (B) cia doan thir hai 12 NH, va/hodc nhém NH lién
két v&i nhém benzen 1a NH,; va/hoic

trong d6 doan thir ba chira nhém c6 cong thtrc:

O
L.
(R)w—— I
AN
NH (C)

trong d6 R' 1a phén tir thé va nl nam trong khoang tir 0 dén 4 va, t6t hon 13, nl
bing 0; va '
trong d6 nhém co6 cong thic (B) cia doan thir ba 1a NH, va/hodc nhém NH lién

két v6i nhém benzen 1a NH,.

7. Phuong phap theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 hop chit c6
cong thirc (A) 1a mot chét 16ng ¢ 250°C.

8. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 doan thir
nhét, doan thr hai va doan thit ba dugc lién két v6i doan chinh cua hop chéit c6
cong thire (A) qua cac nguyén tr nito cia nhém CO.NH cua cdc nhom c6 cong

thirc (A) tuong tng cta doan thir nhét, doan tht hai va doan tht ba.

9. Phuong phap theo diém 8, trong d6 doan chinh c6 phan tir lugng (hodc phan tir
luong trung binh s (Mn) dugc x4c dinh béi GPC khi doan chinh nay 14 polyme)
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16n hon phén it lugng ctia doan thir nhét; va/hoic

trong d6 doan chinh gdm cac nguyén tir cacbon va hydro va duy nhit mot nguyén
tr khac loai dugce chon tir cdc nguyén tlr oxy va nito; va/hodc

trong d6 doan chinh da bao hoa; va’hoic

trong d6 doan chinh hau nhu khong chita cdc nhoém amin bac mot trir nhém amin
bac mot ma duoc phan cach véi nhém carbonyl boi it nhit mot va khong nhiéu

hon hai nguyén .

10. Phuong phap theo diém 8 hoidc 9, trong d6 doan chinh chtra nhém c6 cong
thtre:

R2 R3

CH——~CH—2O0 (E)

trong d6 R va R® doc 1ap 14 nguyén tir hydro hodc nhom alkyl tiy y duoc thé, tét
hon 12 khong duoc thé.

11. Phuong phép theo diém bt ky trong sb cac diém tir 8 t&i 10, trong d6:

doan chinh chtra nhém c6 cong thirc:

RE R4
C—clz—o
RT R (F)

trong d6 R*, R>, R® va R7 doc 1ap 1a nguyén tr hydro hodc nhom alkyl tuy y dugc
thé, t6t hon 1a khong dugc thé; va/hoac
trong d6 doan chinh gdm cac nguyén tir chi duge chon tir cac nguyén tir cacbon,

hydro, oxy va nito va chita nhém c6 cong thirc:

R R®
R‘IO R‘H (J)
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trong do R®, R?, R' va R'! doc 14p 1a nguyén tir hydro hodc nhom alkyl tuy y dugc
thé, ot hon 1a khong dugc thé: trong do, tuy y, doan chinh chtta nhém c6 cong
thirc:

CR®R'C.CR®R™

N
PN

RVR®C.R1OREC CR8R10 CROR™M

(K).
12. Phuong phap theo diém bt ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 hop chat

¢6 cong thirc (A) bao gbém cac doan thtr nhét, tha hai va thir ba chira nhém c6

cong thirce:
O

N

F

NH

NH (AA)
trong d6 nhom lién két L? nim gifra cac doan thir nhét, th hai va tht ba ma cac
doan thtr nhét, tht hai va th ba nay duoc lién két v6i n6d & cac vi tri ndm céach
nhau, trong d6 nhom lién Kkét nay duoc lién két v6i nhom benzen cia nhém c6

cong thirc (AA).

13. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong do:

vat liéu polyme duoc tiép xtic theo phuong phap nay duoc chon tir polyeste (dac
biét 1a poly(etylen terephtalat)), polyuretan va polyolefin; va/hoac

trong budc tiép xtc nay, tébng ham lwong ppm cia cic nhom c6 cong thire (C)
dugc tiép xic véi vat liéu polyme it nhit bang 200ppm, tinh theo khéi luong cia
vat liéu polyme; va/hoiac

hop chét (A) di kém v6i chit mang léng hitu co ma né twong hop véi vat lidu

polyme;
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trong d6, tly y, % khdi luong ciia hop chét (A) trong hdn hop 1a nhé hon 60%
khéi lrong.

14. Phuong phap ché tao san pham tir vét liéu polyme, trong d6 phwong phép nay
bao gdm cac bude:

(a) lwa chon hop chét c6 cong thire (A) nhu duoc x4ac dinh trong diém bét ky trong
sb cac diém néu trén;

(b) tiép xtic vat liéu polyme v6i hop chét c6 cong thirc (A); va

(c) tao hinh vét liéu polyme thanh san phém, nhu san phém da dugc tao hinh, tbt

hon 1a vat chira hodc pho6i tao hinh trudce cho véat chira.
15. Vat liéu polyme, cu thé 1a polyeste, c6 ham luong thip cua aldehyt,

axetaldehyt, vat liéu polyme, cu thé 1a polyeste, két hop véi san phdm phan tng

gifta hop chét cop cong thirc (A) va aldehyt, cu thé 1a axetaldehyt.

-37-





