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Linh vire k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché polyeste d& phan hiy sinh hoc va thiét bi
ma nhd d6 quy trinh nay c6 thé duoc thyuc hién.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Polyeste d& phan hiy sinh hoc dya trén qua trinh este héa va phan ting da tring
ngung sau d6 cla axit dicarboxylic béo hodc hdn hop clia axit béo va axit dicarboxylic

thom v&i diol.

Céc vi du thuong mai 1a polybutylen-suxinat (PBS), trén co s& axit suxinic va
butandiol, hodc polybutylen-adipat-terephtalat (PBAT), trén co s¢ axit adipic, axit
terephtalic va butandiol.

Trong qua trinh este héa thong thudng cua axit béo va axit thom, nhu duge mo ta
trong EP2268702, EP1882712 hodc EP2725048, thuong 1a phan Ung cua axit béo dugc
ru tién do nhiét d6 néng chay thdp hon va do hoa tan t6t hon. Phan ung cua axit thom
thudng chi bat diu & nhiét dd cao hon. Viée nap timg giot axit thom vao san phém este
hoda cia axit béo, nhu duge mo ta trong EP 2881415, kho thuc hién trong quy trinh lién
tuc va doi hoi nd luc cao dé kiém soat va dinh lrong hon hop cua diol va axit thom
thudng duroc tao ra dudi dang huyén phi dic cia axit rin trong diol. Quy trinh diéu ché
hai san phdm este héa hodc tham chi hai san phdm da tring ngung so bd nhu trong
CN102443149 bing cach cho phan mg riéng biét axit thom v&i diol va axit béo véi
diol c¢6 thé 1am gidm miic tao ra ete hodc THF nhung cén it nhit hai thiét bi phéan Ung
duoc trang bi ddy da dé este hoa.

Dua trén do hoa tan thép hon cta hop chit thom, axit ton tai 1au hon trong san
phim este hoa va c6 thé din dén phan wmg phu khi tao ra ete hoic THF
(tetrahydrofuran). D& cai thién téc do phan tmg, nhiét d6 hodc mirc du thira diol c6 thé
gia tang, nhung diéu nay ciing d4n dén phan tmg phu cao hon va nhiét do cao hon c6
thé d4n dén sy phan hay thanh phin béo ciing nhu ham luong oligome cao hon trong
hoi nudc thodt ra khoi thiét bi phan tmg do diém s6i thip hon cta thanh phin béo. Mirc

du thira cia diol cao hon ciing doi héi dau vao c6 ning luong cao hon dé 1am bay hoi
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cudi ciing muc du thira nay. Cac phan tmg phu c6 thé din dén su mit mau cua san
pham cubi.

Do d6, van dé k§ thuét cia sang ché 13 nhim d& xuét quy trinh va thiét bj dé didu
ché polyeste d& phan huy sinh hoc tranh dugc cac vAn d& néu trén. Pic biét, ¢6 thé dat
dugc it phan tmg phu, kiém soat qua trinh t6t hon, chét lugng polyeste thu duge tét hon
va tiéu thu nang luong thp hon.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Muc dich nay da dat dugc bang quy trinh theo sang ché nham diéu ché polyeste
dé phan hiy sinh hoc tir axit dicarboxylic thom, axit dicarboxylic béo va diol, trong d6:

trong budc phan vmg thtr nhat axit thom duoc este héa bang diol, va

trong budc phan tmg thir hai axit béo tity y cling v6i diol khéac nita duge bd sung
vao hon hgp phan tng.

M5 ta vin tit hinh vé

Fig. 1 thé hién thiét bi thich hop dé thuc hién quy trinh diéu ché polyeste d& phan
hty sinh hoc.

M6 t4 chi tiét sing ché

Theo sang ché, phan ng dugc thuc hién bing budc phan Gng thir nhét va bude
phan tmg thir hai. Piéu d6 co nghia 1a budce phan tmg thir nhit va budc thir hai ¢ thé
khac biét nhau, vi du, trong d6 phan tmg dugc thuc hién trong cac thiét bi phan tng
khac nhau va/hoic trong d6 cac diéu kién phan tng 14 khac nhau.

Trong budc phan vng thir nhit, ty 16 mol gitra diol va axit thom 1a 1,1 — 3,0.
Trong budce phan img thir hai, ty 1€ mol gitra diol va axit béo 1a 0,9 — 2,5.

Céc vi du vé axit dicarboxylic béo 1a cac axit mach thing c6 cong thirc phan tr
CoHom-1yO4 v6in b'ﬁmg hodc nhé hon 40 nhu axit oxalic-, malonic-, suxinic-, glutaric-,
adipinic-, hodc pimelic, nhung ca axit nhi tring hodc axit dicarboxylic c¢6 nhin vong
nhu axit xyclohexan dicarboxylic. Ngoai ra, cac este (dac biét la metyl-, etyl-, propyl-
or butylic) este cua céc axit nay ciing nhu cac anhydrua cia axit (vi du, axit suxinic
anhydrua) c6 thé dugc sir dung. Céac axit nay c¢6 thé duoc st dung dudi dang mot hop

chit duy nhét hodc dudi dang hdn hop ciia hai hoic nhiéu hop chit.
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Khi axit thom c6 thé dugce st dung, vi du, axit terephtalic, axit isophtalic, 2,6-
axit naphtalendicarboxylic nhung cd cac axit c6 vong furan, vi duy, axit
furandicarboxylic cling nhu céc este tuong ng cua chung (dic biét 1a metyl-, etyl-,
propyl- hoic butylic). Cac axit nay cé thé duoc st dung dudi dang mét hop chét duy
nhét hoic dudi dang hdn hop cua hai hoic nhiéu hop cht.

Khiv diol béo hoic cac hop chit vong no c¢6 hai nhém -OH c6 thé duge sir dung.
Tét hon 13, diol béo véi 2 - 10 nguyén tir cacbon, vi du, etylenglycol, 1,3-propandiol,
1,4-butandiol, neopentylglycol, 1,6-hexametylenglycol hodc 1,4-xyclohexandimetanol.
Céc diol nay c6 thé duoc st dung dudi dang mét hop chét duy nhét hodc dudi dang hén
hop cta hai hodc nhidu diol.

Chét xtc tac c6 thé duge sir dung trong ca hai budc cia phuong phép theo sang

r
A

ché.

Pdi vdi chét xtc tac, cac kim loai va hop chit kim loai hiru co da biét c6 thé
dugc str dung. Uu tién 13 chét xuc tac titan hodc hop chit titan kim loai hitu co (vi du,
tetrabutyl-titanat).

Pé cai thién tinh chit dan hdi cia polyme polyol nhu, vi du, polyetylen glycol,
polypropylen glycol hodc polytetrametylen ete glycol c6 khéi lugng phan tir 1a 250 —
4000 g/mol c6 thé duge bd sung & ndng dd 12 0,01 — 40% mol (dc biét 1a 0,01 — 5%
mol) tinh theo tdng luwgng cua axit va diol.

Dé cai thién hodc cai bién cac tinh chit co hoc cia polyeste thu dugc, chét phéan
nhanh c6 thé duge st dung. Vi du vé chét phan nhanh nay 1a ruou hoa tri ba hodc héa
tri cao hon (vi du, glyxerol, pentaerythrit) hodc mot axit héa tri ba thich hop (vi du, axit
propan-1,2,3-tricarboxylic) va/hodc axit anhydrua (vi du, anhydrua cua axit trimelitic)
hodc axit oxocarboxylic héa tri ba hodc cao hon (nhu axit malic, axit xitric, hydroxyaxit
isophtalic).

Theo phuong phép theo sang ché, chat 6n dinh c6 thé duoc sir dung. Dbi véi chét
6n dinh, hop chat phospho c6 thé dugc st dung. Vi du 14 axit phosphoric (HsPO,),
triethylphosphonoaxetat (TEPA), axit tris-tri-etylen glycol phosphoric (TEGPA) hoac
axit 3-phosphonopropionic (CEPA).
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Nhu duoc d& cip & trén, trude tién, axit thom phan tng véi diol ddi véi san
pham este héa va sau d6 s& duge tron vé6i axit béo va mot lugng bd sung can thiét cua
diol. Didu nay cho phép phan tmg nhanh thanh phin thom trong didu kién t6i wu hoa.
Viée bd sung axit béo cling cho phép phan trng nhanh thanh phan béo trong diéu kién
phan tmg duoc tdi ru héa cho budc phan tng nay.

Theo mdt phuong 4n, axit béo duge bd sung & trang thai néng chay va/hoic hoa
tan trong diol d& bat dau phan tmg este héa ma khéng bi can trd boi d hoa tan va &
nhiét d6 phan tmg c6 thé thip hon.

Theo mét phuong an, viée diéu ché polyeste dé phan hiy sinh hoc c6 thé theo mé
hodic lién tuc. Viée diéu ché theo mé thich hop dbi véi cong suét nhé; su chuyén hoéa
nhanh ctia cdng thirc pha ché cho phép tao ra nhiéu chat. Viéc diéu ché lién tuc cho
phép didu ché tiét kiém v6i cong sudt 16n polyme tidu chuin co ban phi hgp cho cac
tng dung riéng 1é bang phuong phép ép dun.

Sau day, quy trinh diéu ché lién tuc va quy trinh didu ché theo mé duge mo ta chi
tiét.

Diéu ché lién tuc:

Nhidu axit dicarboxylic thom c6 diém néng chay cao va thudng cé sin dudi
dang bét tinh thé ran. Thuong thi bt nay s& duge tron véi diol dé tao ra huyén phu dac
cO kha ndng bom (hoéc dan) va s& duoc nap duéi dang huyén phi dic vao giai doan
phan g th nht.

Axit dicarboxylic béo thudong c6 diém néng chay thap hon va c6 thé duge nap
vao thiét bi phan ung truc tiép dudi dang néng chiy hodc dudi dang hdn hop 1ong hoa
tan hodic néng chay vdi diol. Pidu nay c6 loi 14 viéc 1am néng chay/hoa tan axit c6 thé
duoc thuc hién, vi du, bing hoi nuéc thay vi nang luong tén kém hon tir ddu nhiét.

Viéc bd sung axit béo vao thanh ph?m thom d3 duge este hoa c6 thé duge thuc
hién & ap suét va/hodc nhiét do khac so véi giai doan phan tng thir nhét. Tt hon 14, gilt
4p suét bang hoic thap hon so vdi 4p suat trong giai doan phan tmg thi nhit dé tranh
phai lip dit may bom. Tét hon 13, 4p sudt dugc gitt bang nhau. Theo cach nay, giai
doan phan tmg c6 thé duoc chia thanh hai ngin dugc trang bi phuong tién dé truyén

nhiét can thiét, dugce ngin cach béi mot vach phan viing, trong d6 san phim cé thé chay
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tir ngdn thtr nhat (bude 1, budc este hda thom) vao ngin thir hai (bude 2, bude este hoa
béo) c6 thé duoc thuc hién bang cach chay tran (mirc ¢d dinh trong giai doan thir nhit)
hoic 15 thoat nude (kiém soat mirc théng thuong). Nhiét do trong ca hai ngin ciing nhu
su hoi Iuu cta diol vao mdi ngin ¢ thé duoc kiém soat riéng biét dua trén cac yéu cau
cua phan Ung.

Do bay hoi cia axit béo va xu huéng phan hiy cia ching c6 thé han ché bang
cach nao d6 cac diéu kién phan tmg trong budc este héa thi hai, vi du, 4p suét va nhiét
d6. Thich hop 14 giir 4p suét trong ca hai khoang bang nhau va ha nhiét 6 thap hon cho
bude thi hai.

bé dat dugc su chuyén héa can thiét va tach lugng diol du thira, c6 thé cin mot
buée este hoa tiép theo & 4p suét giam va nhiét 46 ting.

Hoi nudc cha cac giai doan este héa tuy y cung véi viée tach diol trong qué trinh
da tring ngung so bd va da tring ngung c6 thé duoc tach trong mot ot xir Iy chung.
Diol ra khoi day dudi cdt va luong can thiét s& duoc dua trd lai vao cac giai doan este
hoa cho phép ciing véi su diéu chinh s t6i wu vé mic, nhiét do va ap suit trong kiém
so4t qua trinh lién quan dén sy chuyén hoa va chat lugng. Piol con lai tir day dudi cot
¢6 thé duogce st dung dé didu ché huyén phi dic cia thanh phan thom. San phim chung
cht & dinh cdt chira cht yéu [a nude tir qua trinh este hoa va/hodc rugu sdi thap tir qua
trinh este héa chéo ciing nhu cac ndi hoi ¢6 diém s6i thip khac (vi du, axetic aldehyt,
tetrahydrofuran).

Polyeste chira axit dicarboxylic béo thudng c6 diém néng chay thap hon so véi
polyeste thom tinh khiét. Diéu nay c6 thé din dén nhiét do xir Iy thap hon dé giam su
suy bién va phan huy bang nhiét. Nhiét do xtr Iy thip hon doi hoi ap suét thap hon trong
qua trinh da tring ngung so b va da tring ngung dé tach ra diol. Pé dat duoc thiét ké
tiét kiém cua céc giai doan cua thiét bi phén tng va hé théng chéan khong, &p suét c6 thé
duogc giam trong mdt s6 budce (vi du, ba budc) xudng ap sudt cubdi.

Budc phan Gng cudi ciing ¢6 thé 13 thiét bi phan tmg d& xuit bé mit polyme cao
va thiét bi phuc hdi bé mit hoat tinh dé hd trg sy bay hoi han ché dich chuyén khéi
luong cac san pham da duge tach thanh diol va nuée. Vi du vé cac thiét bi phan tmg
nhu vAy 14 thiét bi phan tng vong dia hodc thiét bi phan tng 16ng dia hodc cac thiét bi
phan tmg twong tu (vi du, EP1830953 hoic EP2180987). Pé cai thién thiét bi phuc hdi

-6-
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bé mat va dé lau chui va lam sach mang tao ra céc stato dic hiéu phﬁn t0 xoay (vi du,
EP 1824587) ¢6 thé dugc str dung.

Diéu ché theo mé:

Trong didu ché theo mé, thiét bi phan tmg c6 thé duoc nap day diol va axit thom,
va huyén ph dic c6 thé duge 1am néng 1én dé bat dau phan tmg & 4p sut thich hop.
Vi su trg gitp ctia bd phan tach trén dinh cia thiét bi phén ing, cac san phém tach co
diém so6i thép cua phan tng este hoa (este hda chéo) (vi du, rLr(ru hoac nudc co diém soi
thp) c6 thé duoc rit ra trong khi diol dwgc hdi huu vao thiét bi phan tng. Trong qua
trinh phan tng, nhiét do ting va 4p suat s& giam tir tir d& tao diéu kién cho su bay hoi
ctia ndi hoi c6 diém sbi thap. Sau khi dat duoc sy chuyén hoa duoc xac dinh trudc cia
thanh phan thom, axit dicarboxylic béo ciing véi lugng diol can thiét c6 thé dugc bd
sung vao hdn hop phan tmg, va este hoa cua thanh phan béo duoc thyc hién & cling
nhi¢t do va ap suét hodc & nhiét do va ap sut giam. Sau khi dat dugc chuyén hoa can
thiét, ap suét c6 thé duge gidm tiép trong khi van duy tri hodc tdng nhe nhiét do va tach
diol du thira cho dén khi dat dugc d6 nhét cudi.

Mot muc dich khdc cia quy trinh nay 12 diéu ché trong cing mot nha méy
copolyeste tir cac thanh phan thom va cac thanh phan béo éﬁng nhu cd polyeste thom
hoic béo dé ting tinh linh hoat san xuét cho phép phan @ng nhanh ddi véi tinh hinh thi
truong.

Theo mot phuong 4n cua quy trinh theo séng ché, 4p suit cho budc este héa thir
hai 1a bang hodc thip hon so véi ap sudt cho budc este hoa thi nht.

Hon nita, theo mdt phuong 4n cua quy trinh theo sang ché, nhiét d6 cta budc
este hoa thir hai 12 bing hogc thip hon so véi nhiét do cho bude este hoa thir nhat.

Theo phuong 4n khac clia quy trinh theo sang ché, san phdm cia budc este hoa
thir hai c6 thé di vao budc este bd sung duoc van hanh & 4p suat thap hon va & nhiét do
bang hodc cao hon so véi bude trude do.

Theo phuong 4n khéac nira ctia quy trinh theo sang ché, san phim c6 thé di vao
budc da tring ngung so bd duoc van hanh & ap sudt thap hon va & nhiét do bang hoic

cao hon so vai budce este hda trude do.
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Theo phuong an khéac nita cia quy trinh theo sang ché, san phdm c6 thé di vao
bude da tring ngung so bd thtr hai dugc van hanh & 4p suit thip hon va & nhiét do bang
hodc cao hon so v&i budce da tring ngung so bd trude do.

Theo mot phuong &n cua quy trinh theo sang ché, san pham c6 thé di vao budc
da tring ngung dugc van hanh & ap suét thép hon va & nhiét do béng hodc cao hon so
v6i bude da trung ngung so bd trude do.

Theo quy trinh theo séng ché, trong budc da triing ngung, thiét bi phan tmg cung
cép bé mat polyme cao va thiét bi phuc hdi bé mit hoat tinh duoc sir dung nhu, vi dy,
thiét bi phan mg vong dia hoic thiét bi phan tng 16ng dia.

Hon nita, sang ché dé& xuit thiét bi pht hop dé thuc hién quy trinh theo sang ché
nhu duge md ta trén diy mot cach chi tiét, trong d6 thiét bi nay 1a phi hop dé didu chinh
4p suét cho ca hai buéc phan tmg bang nhau.

Theo mét phuong én, thiét bi theo sang ché c6 thé duoc chia thanh hai ngan,
trong d6 hai ngin nay c6 thé kiém soat mic chung va/hoic c6 thé duoc nbi bang 15 xa
nuae.

Sau day, sang ché s& duoc minh hoa va gidi thich thém bang cach tham khao
hinh v& va céc vi du trong dé can lvu y réng cac sb lidu va vi du s& khong dugc coi 1a
gi6i han pham vi ctia sang ché.

Fig. 1 thé hién thiét b thich hop dé thuc hién quy trinh diéu ché polyeste d& phan
hily sinh hoc.

Nhu dugc thé hién trén Fig. 1, thiét bi 1 dé diéu ché polyeste dé phan huy sinh
hoc bao gdm thiét bj phan tmg 2 dugc trang bi vach ngin 3 dé chia thiét bi phan ung 2
trong vung phan tng thir nhit 12 va ving phan tmg thir hai 13 dé thyuc hién lan luot
bude phan tmg thir nhét va thi hai riéng biét. Hon nita, & phan day c6 cung cip 16 xa
nudc 4 tao ra duong dan qua vach ngin 3 giita hai viing phan tmg 12 va 13. Thiét b 1
duoc trang bi thém thanh khudy 5 duoc cung cép trong ving phin tmg thir nhét 12
trong d6 budc phan tng thi nhit duoc thuc hién. Hon nira, ¢6 cung cip ctra nap cho
axit thom 6, va cira nap cho diol 7 dé nap cac hop chét nay vao ving phan tng thir nhét
12. Ngoai ra, c6 cung cAp cira nap cho axit béo 8, v cira nap cho diol 9 d nap cac hop

chit nay vao ving phan tmg thir hai 13. Thiét bi 1 ciing dugc trang bi cira xa cho hoi
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nuéc 10 dugc cung cap trén dau cua thiet bi phan tng 2 va ctra xa cho san pham este

hoéa 11, duge cung cép & phan day cia thiét bj phan vmg 2.

Vi du thye hién sang ché

Vi du 1 thé hién quy trinh theo séng ché bang cach st dung thiét bj phan tmg 101
d6i v6i TPA cling nhu d6i véi axit adipic.

Este hoa:

Cong thirc pha ché:

1385,1 g TPA (Axit terephtalic)

1051,9 g BD (Butandiol, ty 1€ phén tir mol gitta BD va TPA = 1,4)

1,554 g chét xuc tac Tyzor TnBT (Dorf Ketal) va monome (60 ppm Ti tinh theo
polyme cubi)

47,4 g polyetylen glycol 400 (PEG 400), (13 kg/to)

2,55 g Pentaerythritol, (0,7 kg/to)

Este hoa TPA

Sau khi nap monome va chét xdc tac vao thiét bi phan tng, thiét bi phan ung
duge rira bang nito. Hén hop phan tng dugc 1am néng 1én trong diéu kién khudy lién
tac. Khi nhiét 6 san pham dat 195°C (bit dau do thoi gian), 4p sudt giam trong vong
15 phiit xubng con 400 mba (abs) trong khi nhiét 6 san pham ting tiép dén 245°C. Qua
trinh este héa hoan thanh sau 120 phut.

Diéu ché dung dich axit adipic trong BD

Cong thirc pha ché:

1319,5 g axit adipic

789.,3 g BD (ty 1€ phan tir mol giita BD va axit adipic = 0,97; ty 1€ mol gitta BD
va ca hai axit thu dugc = 1,176)

Diéu ché dung dich

BD dugc nap vao binh didu ché va sau d6 axit adipic dugc bd sung.
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Binh didu ché duoc 1am tro biang nito. Hdn hop dugc 1am néng dén 160°C trong
didu kién qua ap nhe va khudy cho dén khi qua trinh este hoa TPA hoan thanh. Trong
thoi gian nay, axit adipic hoa tan trong BD.

Tiép tuc este héa

Dung dich axit adipic-BD dugc nap vao thiét bi phan (mg este hoa trong khoang
5 phut.

Nhiét d6 san pham, do viéc nap liéu va gidm nhiét d6 1am néng, giam xubng dén
182°C va tang trong qué trinh este héa dang dién ra dén 212°C. Hiéu suit san phdm
ngung cho thdy su két thiic dich cia phan @ng este héa sau tdng 160 phut sau khi bt
d4u do thoi gian (40 phit sau khi bd sung dung dich axit adipic).

B sung thanh phin phospho

Mot lugng 1,583 g triethyl phosphonoaxetat (TEPA) (60 ppm P tinh theo polyme
cubi) dugc bd sung va quy trinh da tring ngung so bd dugc bat dau.

Pa trung ngung so bd

Hé théng tring ngung duoc chuyén tir binh ngung este hoa dén biy lam mat da
tring ngung so bd va ap suit duoc gidm xudng 150 mba trong vong 5 phiit va giam tiép
dén 35 mba trong vong 5 phut khac nira. O 4p suét dich nay, phan tmg tiép tuc trong 10
phut. Nhiét d nong chay dat trung binh ¢ 236°C.

Toan bo thoi gian da trung ngung so b 1a 20 phut.

Bd sung chit xtic tac da tring ngung

Mot luong 2,07 g chit xtc tac Tyzor TnBT (Dorf Ketal), (80 ppm Ti tinh theo
polyme cubi) dugc nap vao sau d6 va chung nhanh sau bang 10 g BD vao thiét bi phan
ng

Pa trung ngung

Heé théng tring ngung dugc chuyén tir bdy 1am mat da tring ngung so bo dén
by lam mat da tring ngung. Ap suét giam trong vong 15 phiit xudng <1 mba. Nhiét do
trong quy trinh da trung ngung 1a 240°C. Téng thoi gian da tring ngung 1a 380 phut.
Sau khi pha v& chan khong bing nito, polyme dugc xa ra bang ap luc va tao hat. P

nhét thuc cta san phim polyme cudi 14 1,580 dl/g.
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Vi du 2 thé hién quy trinh theo sang ché bang cach sir dung thiét bj phan tmg 101
d6i v6i TPA ciing nhu d6i véi axit adipic.

Este héa:

Cong thirc pha ché:

1385,1 g TPA

1051,9 g BD (ty 1€ phan tir gam giita BD va TPA =1,4)

1,554 g chit xac tac Tyzor TnBT (Dorf Ketal) va monome (60 ppm Ti tinh theo
polyme cudi)

47,4 g Polyetylen glycol 400 (PEG 400), (13 kg/to)

2,55 g Pentaerythritol, (0,7 kg/to)

Este hoa PTA

Sau khi nap monome va chit xuc tic vao thiét bi phan ung, thiét bi phan tng
duoc rira biang nito. Hén hop phan tmg dugc 1am néng 1én trong didu kién khudy lién
tuc. Khi nhiét d6 san phim dat 195°C (bét dau do thoi gian), 4p sudt giam trong vong
15 phit xudng 400 mba (abs) trong khi nhiét do san phim ting tiép dén 245°C. Qua
trinh este héa hoan thanh sau 120 phut.

Diéu ché dung dich axit adipic trong BD

Cong thirc pha ché:

1319,5 g axit adipic

764,9 g BD (ty 1€ phan tr gam gitta BD va axit adipic = 0,94)
Ty 1€ phén tir gam thu dugc gifta cd hai axit va BD: 1,161

Diéu ché dung dich

BD duogc nap vao binh didu ché va sau d6 axit adipic dugc b sung.

Binh didu ché dugc 1am tro bang nito. Hdn hop dugc 1am néng 1én dén 160°C
trong didu kién qué 4p nhe va khudy cho dén khi quy trinh este héa TPA hoan thanh.
Trong thoi gian nay, axit adipic hoa tan trong BD.

Tiép tuc este hoa

Dung dich axit adipic-BD duoc nap vao thiét bi phan tng este hoa trong khoang
10 phut.
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Nhiét d san phdm, do viéc nap liéu va giam nhiét d6 1am néng, giam xudng
185°C va ting trong quy trinh este héa dang dién ra dén 210°C. Hiéu suit san phim
tring ngung chi ra két thuc dich ctia phan tg este hoa sau téng 170 phiit sau khi bét
dAu do thoi gian (50 phit sau khi bd sung dung dich axit adipic).

Pa trung ngung so bd

Hé théng tring ngung duoc chuyén tir binh ngung este héa dén da tring ngung
so bd khoang 1am mat va ap suét duge giam xudng 150 mba trong vong 5 phut va tiép
dn 35 mba trong vong 5 phut khéc nita. O 4p suét dich nay, phan tng tiép tuc trong 10
phiit. Nhiét 4§ néng chay dat trung binh & 236°C.

Toan bg thoi gian da trung ngung so bo 1a 20 phut.

Bd sung chét xuc tac da tring ngung

Mot luong 2,07 g chét xuc tac Tyzor TnBT (Dorf Ketal), (80 ppm Ti tinh theo
polyme cudi) dugc nap vao sau d6 va chung nhanh sau bang 10 g BD vao thiét bi phan
ung.

Pa trung ngung

Heé théng tring ngung duoc chuyén tir da tring ngung so bo khoang 1am mat dén
khoang 1am mat da tring ngung. Ap suat giam trong vong 15 pht xubng <1 mba. Nhiét
do trong da trung ngung 1a 240°C. Thoi gian da trung ngung la 350 phut. Sau khi pha
v& chan khong bang nito, polyme dugc thai ra bang &p suat va tao hat. Do nhét thuc cia

“san pham polyme cubi 14 1,665 dl/g.
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YEU CAUBAO HO

1. Quy trinh diéu ché polyeste d& phan huy sinh hoc tir axit dicarboxylic thom, axit
dicarboxylic béo va diol, trong do:

trong budc phan tng thi nhét, axit thom duoc este hoa bang diol, va

trong budc phan Gng thir hai axit béo duge bd sung vao h_5n hop phén tng, trong
d6 trong budc phan tmg thir hai axit béo duoc bd sung cling véi diol khic nita vao hdn
hop phén ing nay.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 axit béo dugc bd sung & trang thai néng chay hoic
dudi dang bot nhao hodc dudi dang este cua diol.
3. Quy trinh theo diém bt ky trong sé cac diém néu trén, trong do ap sudt cho buée thir
hai bang hoic thip hon ap suét cho budce thir nhét.
4. Quy trinh theo diém bit ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 nhiét do cho budc
thér hai bang hogc thdp hon nhiét d§ cho budc thir nhét.
5. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém néu trén, trong d6 quy trinh nay 1a quy
trinh kiéu timg mé hodc quy trinh lién tuc.
6. Quy trinh theo diém bit ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 san pham thu duoc
trong budc thir hai chuyén vao budc este héa bd sung duge van hanh & ap suét thip hon
va nhiét do bang hoidc cao hon so v6i bude thir hai.
7. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong do san phim thu dugc
trbng cac budc trude chuyén vao budce da tring ngung so bd duge van hanh & 4p suét
the‘ip hon va nhiét d6 béng hodc cao hon so v6i budce trude do.
8. Quy trinh theo diém 7, trong d6 san phdm thu dugc trong cic budce trude chuyén vao
bude da tring ngung so bd thir hai duge van hanh & 4p sudt thap hon va nhiét do bang
hodc cao hon so véi budc trude do.
9. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac diém tir 6 t6i 8, trong d6 san pham thu duoc
trong cac bude trude chuyén vao bude da tring ngung dugc van hanh & 4p suit thap

hon va nhiét 4§ bang hoac cao hon so véi budce trude do.
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10. Quy trinh theo diém 9, trong d6 trong buéc da trung ngung, thiét bi phan tng cung
cép bé mit polyme cao va/hodc thiét bi phuc hdi bé mat hoat tinh duoc sir dung, dac

biét 1a thiét bi phan tmg kiéu vong dia hoic thiét bj phan tmg kiéu 1ong dia.
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Fig. 1

-15-





