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Linh vuc ky thuit dwge dé cap

Séng ché d& cap dén polytrimetylen ete glycol va phuong phéap diéu ché
polytrimetylen ete glycol nay.

Tinh trang ky thuét ciia sing ché

Polytrimetylen ete glycol (PO3G) 1a ete polyol dua trén oxeten hodc 1,3-
propandiol (1,3-PDO), c6 thé truyén c4c tinh chit dugc phan héa cho polyuretan do ciu
trtic tinh thé don nhét cua né. Polyuretan, ma PO3G thé hién céc tinh chit co hoc vuot
trdi so v&i kha nang bién dang dan héi cao dugc ap dung, cé thé duoc sir dung trong céc
linh vuc tmg dung khéac nhau tir img dung cta cac polyete polyol hién c6 nhu PEG
(polyetylen glycol), PPG (polypropylen glycol), PTMG (polytetrametylen glycol), v.v.,

va do d6 nhiéu nghién ctru da dugc thuc hién dbi v6i polyuretan.

Phuong phap didu ché polytrimetylen ete glycol duge phén chia mdt cach rong rai
thanh hai phuong phap. Mot phuong phép 1a diéu ché polytrimetylen ete glycol bang
qué trinh polyme héa m& vong cua oxeten. Mic du phwong phép riély la phuong phap
don gian, nhung khéng thé thuong mai héa do tinh khong 4n dinh cta nguyén liéu tho,

va do d6, phurong phéap ndy van con trong linh vyc nghién ciu.

Phuong phép con lai 1a diéu ché polytrimetylen ete glycol tir 1,3-propandiol béng
qué trinh polyme héa ngung tu. Phuong phap nay phirc tap hon, so véi phuong phap
diéu ché polytrimetylen ete glycol bing qua trinh polyme héa m& vong ciia oxeten,
nhung qué trinh diéu ché nay c6 thé dugc thuc hién trong cac didu kién polyme héa
tuong ddi nhe. C4c tai liéu ma bdc 16 phuong phép ndy dugc minh hoa bang vi du boi.
cac patent My s6 6977291 va 7745668.

Mic du vay, qua trinh diéu ché polytrimetylen ete glycol tir 1,3-propandiol béang
qua trinh polyme héa ngung ty, nhur dugc md ta trong cic patent nay, c6 mot s6 vén dé.
Thi nhét, vi qua trinh polyme héa ngung tu 12 dé cho 1,3-propandiol phan mg trong su
¢6 mit cua chét xdc tac axit trong thdi gian dai, nén cac san phim phu khac nhau va céc
oligome khéi lugng phan tt thip ciing dugc san xuit. Cac nguyén liéu ndy ¢4 tinh phan

cuc khac véi tinh phan cuc cia polytrimetylen ete glycol va thé hién sy phan bd dugc
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cuc b hda, ma gy ra cac thay dbi & sy phan bd khdi lugng phan tir va khdi lugng phan
.

Ngoai ra, vi hiu hét cac san phim phu 1a cac san phim phy gdc aldehyt, nén ban
than ching c6 mui kho chiu, va cling 4nh hudng b4t loi dén mau sic ctia polytrimetylen
ete glycol va tdc do phan tmg va viéc lya chon trong phan Umg sau Xu ly, va tao thanh
1,3-propandiol va céc oligome vong. Cic oligome vong nay chit yéu 13 do cAu triic phan
ti ctia 1,3-propandiol. Tuong tu, trong qua trinh diéu ché polyeste PTT bang cach st
dung 1,3-propandiol, c4c oligome vong dugc san xut mdt cch qua mirc do chu trac
phan t& ctia 1,3-propandiol, va ching gy ra nhidu vin d& & muc d§ polyme hda cla
polyme va qué trinh xir ly cudi cing. D& loai bd modt cach hi¢u qua cac oligome vong
ndy, quy trinh polyme hda pha rin thudng duge 4p dung. Thdm chi trong trudng hop
cta polytrimetylen ete glycol, cic oligome vong con lai c6 thé gay ra sy hu hong céc
tinh chit co hoc cia san phém duoc san xuét bz‘?mg cach str dung no, va ngoai ra, co thé

gdy ra su di chuyén dén bé mit clia san pham nay.

Do d6, sau khi didu ché polytrimetylen ete glycol tir 1,3-propandiol bang qué trinh
polyme héa ngung tu, cAn phai tinh ché polytrimetylen ete glycol d8 loai bd cac san
phim phu khac nhau va céc oligome khoi san phim. Déi véi muc dich nay, thudng xem
xét 4p dung quy trinh chung cat. Tuy nhién, c6 vén @ trong d6 khi cac polyme polyol
nhu polytrimetylen ete glycol dugc tiép xtc v6i nhiét do cao trong thoi gian dai, thi qua
trinh oxy hoa nhiét xay ra.

Do do, cac tac gia sang ché d3 nd luc nghién ctru phuong phép tinh ché
polytrimetylen ete glycol ma khong tiép xtc véi nhiét 4 cao trong thoi gian dai, va két
qua 13, ho phat hiénra rang khi chung cht & cac didu kién cu thé dugc 4p dung nhur duge
md ta dudi day, cac v&n d néu trén c6 thé duoc giai quyét, nhd do tao ra séng ché.
Ban chit ki thuit clia sing ché
Vén & k¥ thuat

Sang ché dé xuit phuong phap didu ché polytrimetylen ete glycol, trong do cac
san phim phu khac nhau va céc oligome c6 thé duoc loai bo khoi san phim
polytrimetylen ete glycol ma khong tiép xtc v6i nhiét do cao trong thoi gian dai, va

polytrimetylen ete glycol dugc didu ché bang phuong phép nay.
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Giai phap k¥ thuat

Dé dat duoc cac muc dich trén day, sang ché d& xuét polytrimetylen ete glycol c6
su phan b khdi lugng phén tir (Mw/Mn) ndm trong khoang tir 1,8 dén 2,1, trong d6
ham lugng cia céc oligome cd khéi lugng phén tit trung binh s6 thép hon hodc bing
400 1a thip hon hoic bing 0,5 % khéi lugng.

Khi polytrimetylen ete glycol duoc didu ché tir 1,3-propandiol bdi qué trinh
polyme hoa ngung tu, thi polytrimetylen ete glycol c6 sy phén b khéi luong phan tir
rong dugc san XUuAt, va cic san phém phu khéc nhau va céc oligome khdi lugng phén tir
thip cling dugc san xuét. Su phan b khdi lugng phan tir rong chu yéu 13 do céc oligome
duoc san xudt, ma gy ra sy thay dbi tinh chat vat Iy cia san phim dugc tao ra béang
cach st dung polytrimetylen ete glycol, nh¢ d6 han ché cac linh vuc tmg dung cta
polytrimetylen ete glycol. Ngoai ra, vi héu hét cac san phdm phu khac nhau 1a cac hop
chit gbc aldehyt, nén chung gdy anh hudng bét lgi dén cac tinh chét vat ly cua
polytrimetylen ete glycol, khién ban than polytrimetylen ete glycol c6 mui khé chiu, va
con gy anh hudéng bét loi dén tbc do phan tmg va viéc lya chon trong phén Umg sau xu

ly khi st dung polytrimetylen ete glycol va mau séc cta polytrimetylen ete glycol.

Do d6, can phai tinh ché polytrimetylen ete glycol ma duoc didu ché tur 1,3-
propandiol bing qua trinh polyme héa ngung tu. Pbi v6i muc dich nay, polytrimetylen
ete glycol thuong dugc tinh ché nho quy trinh chung c4t. Tuy nhién, trong quy trinh tinh
ché, polytrimetylen ete glycol duoc phép duy tri & nhiét do cao trong thoi gian dai, ma

sinh ra van dé vé su oxy hoa nhiét.

Do d6, sang ché d& xut phuong phép tinh ché polytrimetylen ete glycol ma khong
cho polytrimetylen ete glycol tiép xuic véi nhiét do cao trong thoi gian dai bang céch ap
dung quy trinh chung cét nhu duge md ta dudi ddy. Ngoai ra, nho phuong phép nay, cac
san phim phu khéc nhau va cac oligome khdi lugng phan tir thip c6 thé duoc loai bd,
va két qua 13, polytrimetylen ete glycol dd tinh ché nay c6 thé c6 su phan b khéi lugng
phén tir hep, nho d6 1am giam sy bién thién khdi lugng phan ti.

Ngoai ra, trong polytrimetylen ete glycol theo sang ché, ham luong cua cac
oligome c6 khéi lugng phén tir trung binh s6 thap hon hogc bing 400 1 thép hon hodc
bing 0,5 % khéi luong, t6t hon 1 thép hon hogc bing 0,4 % khoi luong, thip hon hosc
bang 0,3 % khéi luong, thp hon hoc bing 0,2 % khdi luong, hogic thép hon hodc bing



38361

0,1 % khéi luong.

Ngoai ra, trong polytrimetylen ete glycol theo sang ché, ham lugng cua 1,3-
propandiol 13 thip hon hodc bing 100 ppmw, tét hon 13, thdp hon hoic bing 90 ppmw,
thip hon hogc bing 80 ppmw, thip hon hogc bing 70 ppmw, thAp hon hozc bang 60
ppmw, thap hon hoic béng 50 ppmw, hoic thap hon hodc bang 40 ppmw.

Ngoai ra, trong polytrimetylen ete glycol theo sang ché, ham luong cta aldehyt 1a
thAp hon hogic bing 300 ppmw, tot hon 1a thp hon hoic bing 200 ppmw, thip hon hozc
bang 150 ppmw, thip hon hoic bing 100 ppmw, thip hon hoic bing 90 ppmw, thip hon
hoic bing 80 ppmw, thip hon hogc bang 70 ppmw, thip hon hogc bing 60 ppmw, thap
hon hoic bang 50 ppmw, hodc thdp hon hoic bing 40 ppmw. Aldehyt ding dé chi hop
chét bao gdm nhém aldehyt, va c6 thé dugc do bing cach phan tich nhom cacbonyl, nhu
dwoc mé ta trong phan vi du thuc hién sing ché.

Ngoai ra, khdi lugng phén tir trung binh s6 ctia polytrimetylen ete glycol theo sang
ché nim trong khoang tir 400 dén 4.000.

Ngoai ra, sang ché d& xuét phuong phép didu ché polytrimetylen ete glycol dugc
md ta trén day, trong d6 phuong phap nay bao gdm céc bude sau day:

didu ché san phdm chira polytrimetylen ete glycol béng cach polyme hoa 1,3-
propandiol (buéc 1); va

didu ché polytrimetylen ete glycol da tinh ché bing cach chung cAt san phdm trong
cac didu kién nhiét 4 tir 150°C dén 250°C va 4ap suét tir 0,133 Pa (0,001 torr) dén
266,645 Pa (2,0 torr) (budc 2).

Sau ddy, mbi budc cla sng ché s& dugc mo ta chi tiét.

Budc didu ché polytrimetylen ete glycol (budc 1)

Budc 1 cua sang ché 13 bude didu ché san phim chira polytrimetylen ete glycol
béng cach polyme héa 1,3-propandiol.

Cac didu kién phan Ung ctia budc 1 khong bi gi6éi han cu thé, mién 1a
polytrimetylen ete glycol duge diéu ché tir 1,3-propandiol trong cac didu kién phan tng.
Tt hon 13, polytrimetylen ete glycol dugc didu ché bing cach thyc hién qua trinh da

tring ngung cua 1,3-propandiol bang céch st dung chét xtc tac da tring ngung.
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Cu thé 13, chét xtc tic da tring ngung ndy duoc chon tir nhém bao gdm céac axit
Lewis, cac axit Bronsted, cac si€u axit, va cac hdn hop ctia ching. Tt hon nita 13, chit
xuc tac nay duge chon tir nhém bao gbm céc axit vo co, axit sulfonic hiru co, cdc da axit
khac loai, va cdc mubi kim loai. Tét nhat 13, chit xtc tac nay dugc chon tir nhdm bao
gdm axit sulfuric, axit flosulfonic, axit phosphoro, axit p-toluensulfonic, axit
benzensulfonic, axit phosphotungstic, axit phosphomolybdenic, axit triflometansulfonic,
axit 1,1,2,2-tetraflo-etansulfonic, axit 1,1,1,2,3,3-hexaflopropansulfonic, bismut triflat,
ytri triflat, yterbi triflat, neodym triflat, lantan triflat, scandi triflat, va ziricon triflat. Chét
xuc tac ndy cling dugc chon tir nhém bao gdm zeolit, nhém oxit duoc flo hoa, silic oxit
dugc xtr ly béng axit, silic oxit-nhdom oxit dugc xir Iy béng axit, cac da axit khéc loai, va
c4c da axit khac loai dugc ciung ¢ trén ziricon oxit, titan oxit, nhdm oxit, va/hodc silic

oxit. Tét hon nita 13, axit sulfuric dugc st dung lam chét xtc tac da tring ngung.

Chét xtc tac nay tdt hon 13 duge st dung tai ndng do nam trong khoang ttr 0,1 %
khéi lugng dén 20 % khéi lugng, va t5t hon nita 13, nim trong khoang tir 1 % khéi luong
dén 5 % khéi luong, dya trén khéi luong ctia hdn hop phén tng.

Ngoai ra, qua tinh da tring ngung nay &t hon 14 duge thuc hién tai nhiét do tir
150°C dén 250°C, va tét hon nita 13, tai nhiét d6 tir 160°C dén 220°C. Ngoai ra, phan
ung nay t5t hon 1a duoc thuc hién trong su c6 mit ctia khi tro, va t6t hon 13, trong diéu
kién khi nito.

Sau qu4 trinh polyme héa ngung tu, phan tmg thiy phén c6 thé con duge thuc hién
3 1oai bo axit ma lién két véi polytrimetylen ete glycol. Ngoai ra, phan ing thiy phan

nay c6 thé dugc theo sau bodi phan tmg trung hoa.
Budc chung cit (budc 2)

Bude 2 clia sang ché 13 budc loai bo céc san phim phy khéc nhau va céc oligome
khdi Iugng phén tir thip bang cach chung ct san phdm ctia bude 1.

Nhu mo ta trén day, khi polytrimetylen ete glycol duge chung cAt bang céach gitt
né & nhiét d6 cao trong thoi gian dai, thi vin dé vé sy oxy héa nhiét co thé nay sinh, va
do do, sang ché duoc dic trung & chd qué trinh tinh ché duoc thuc hién ¢ nhiét do tuong
tb1 thap trong thoi gian ngin.

Cudi ciing, qua trinh chung cht t6t hon 13 duge thuc hién béng k¥ thuat bay hoi
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mang mong, bay hoi mang roi hodc bay hoi duong dan ngén, trong d6 thiét bi bay hoi
mang mong, thiét bi bay hoi mang roi, hoic thiét bi bay hoi dudng dan ngén 1an luot
duoc st dung. Trong qué trinh chung cit, hdn hgp can dugc tach dugc diéu ché bén
trong mang méng dé 1am ting dién tich bé miit ma s& tiép xtc véi ngudn nhiét. Vi du
trong trudng hop bay hoi mang mong, hdn hop dugc dua vao trong thiét bi bay hoi mang
mong tao thanh mang mong trén véach trong cla thiét bi bay hoi mang mong nay bai luc
vat ly (vi du, cin gat), va lam néng tai mdi truong thich hop dugc ap dung cho ching
nho ngudn nhiét (vi dy, mi trudng gia nhiét) dé thyc hién qué trinh chung cAt. Khi ap
suét bén trong cua thiét bi bay hoi mang méng dugc giam, thi &p suit hoi clia nguyén
liéu dugc giam, va do d6 uu diém 12 qué trinh bay hoi dién ra tai nhiét do thép hon nhiét
d06 s6i ban dau ctia nd. Ngoai ra, thiét bi ngung tu d8 thu hdi cac nguyén lidu bay hoi c6

thé dugc trang bi bén trong thiét bi bay hoi mang mong nay.

Ngoai ra, khi qu4 trinh chung cit dugc sir dung, thi uu diém 12 hdn hop can duoc
tach c6 thé duoc sir dung lién tuc. Cu thé 14, hdn hop can duogc tach nay c6 thé duoc lién
tuc dua vao trong phén bén trén clia thiét bi bay hoi, va hdn hop da tinh ché c6 thé duoc
thu hdi & phan bén dudi ca thiét bi bay hoi nay.

Trong khi d6, trong sang ché, dbi véi qué trinh chung ct, san phdm ctia budc 1
duoc chung cAt trong céc didu kién nhiét do bing tir 150°C dén 250°C va ép suat béng
tir 0,133 Pa (0,001 torr) dén 266,645 Pa (2,0 torr).

Nhiét d6 nay 1a nhiét d6 cho qud trinh chung cht, va c6 thé dugc kiém soét thong
qua ngudn nhiét (vi du, mdi truong gia nhiét) ma duoc trang bi trong vach ngoai cla
thiét bi bay hoi. Khi nhiét d6 nay thap hon 150°C, thi c6 vén d& 12 hiu qua cua qua trinh
chung cét khéng déng ké, va do d6 khoé dé loai bo cac san phim phu khéc nhau va céc
oligome khdi lwgng phan tir thip. Khi nhiét 6 ndy cao hon 250°C, thi c6 vén dé 1a su
oxy héa nhiét ciia polytrimetylen ete glycol c6 thé xay ra. T6t hon 13, nhiét do nay 1a cao
hon hoac béng 160°C, hodc hon hodc b%lng 170°C, va thép hon hoéc b%tng 240°C, thép
hon hoic bing 230°C, hodc thdp hon hoc bang 220°C.

Ngoai ra, 4p suat ndy 1a ép suét bén trong cua thiét bi bay hoi d8 ha thép ap suét
hoi clia nguyén liéu cin dugc téch nay, va cb thé duoc kiém soét thong qua, vi du, bom
chan khéng dugc két ndi véi bén trong ciia thiét bi bay hoi. Khi ap suét nay thap hon

0,133 Pa (0,001 torr), thi c6 vAn @ 1a khé duy tri 4p sudt, va ap suét hoi ctia mdi nguyén
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liéu bi gidm qua muc dé giam hidu qua tich. Ngoai ra, khi ap sult cao hon 266,645 Pa
(2,0 torr), thi ¢6 vén & 1a 4p suét hoi clia mdi nguyén lidu bi gidm nhe dé giam hiéu qua
tach. T8t hon 13, 4p suit nay 14 cao hon hodc b?mg 0,667 Pa (0,005 torr), hodc cao hon
hodic bing 1,333 Pa (0,01 torr), va thép hon hogc bing 199,984 Pa (L5 torr), thap hon
hodic bing 133,332 Pa (1,0 torr), thip hon hodc bang 119,990 Pa (0,9 torr), thap hon
hoic bing 106,658 Pa (0,8 torr), thap hon hoic bang 93,326 Pa (0,7 torr), thip hon hozc
b%lng 79,993 Pa (0,6 torr), thép hon hoac br?mg 66,661 Pa (0,5 torr), thép hon hodc béng
53,329 Pa (0,4 torr), thap hon hofic bing 39,997 Pa (0,3 torr), thip hon hodc bing 26,664
Pa (0,2 torr), hodc thap hon hozc bang 13,332 Pa (0,1 torr).

Trong khi d6, cac san phim phy khéc nhau va céc oligome khéi lugng phan tir
thip duoc bay hoi trong may bay hoi ¢6 thé duoc x4 ra tir phan bén dudi cua thiét bi bay
hoi théng qua méy ngung tu, nho d6 thu hdi mot cach riéng ré hdn hop da tinh ché con

lai.

Co6 hiéu qua 1a céc san phim phu khac nhau va cac oligome khéi lugng phan tir
thép dugc loai bd khoi polytrimetylen ete glycol da tinh ché dugc diéu ché bang phuong

phép diéu ché dugc mo ta trén dy theo séng ché.

Do hiéu qua trén day, polytrimetylen ete glycol d4 tinh ché nay c6 su phan bb khéi
lugng phén tir hep va ham lugng gidm céc oligome khéi lwong phén tir thip va céc sén
phim phy khéc nhau, so véi san phm ciia bude 1, va hon nita, cb sy bién thién nho &
khéi lugng phén ti trung binh s6 cta polytrimetylen ete glycol da tinh ché.

Nhu trong phéan vi du dugc md ta dudi day, khi polytrimetylen ete glycol dugc
diéu ché trong budc 1 duge chia thanh lugng dinh trude 8 didu ché mot s6 mau, va cac
mau nay duge phén tich, thi c6 su bién thién 16n vé& khdi lugng phan tir trung binh sd
gitra cdc mAu, trong khi d6 qua trinh chung cAt ctia budc 2 dd lam giam dang k& su bién
thién gifra c4c mau.

Do do6, trong sang ché nay, cac san phdm phu khac nhau c6 thé duoc loai bo va
polytrimetylen ete glycol c6 khdi lugng phan ti trung binh s ddng déu co thé duoc-didu
ché.

Hiéu qua cta sang ché

Nhu duoc md ta trén dy, polytrimetylen ete glycol va phuong phap didu ché
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polytrimetylen ete glycol nay theo sang ché duoc dic trung & chd cac san pham phy
khac nhau va cac oligome ¢6 thé duogc loai bd mot cach hiéu qua khoi san phém
polytrimetylen ete glycol ma khong tiép xtic véi nhiét do cao trong thoi gian dai, va do
6, sw bién thién khéi lugng phén tir c6 thé dugc gidm do loai bo céc san phim phu khac
nhau va céc oligome khéi lugng phan tir thap.
M6 ta chi tiét sang ché

Sau day, cac vi du duge uu tién s€ dugc cung chp d8 nhim hidu biét 15 hon vé

sang ché. Tuy nhién, cac vi du sau day chi nhdm muc dich minh hoa, va pham vi cta

sang ché khong duge du dinh bi gi6i han bdi cac vi du nay.
Vidu
(Budce 1)

Binh phan tng dugc boc kép dung tich 20 L dugc nap 1,3-propandiol (15 kg) va
axit sulfuric (150 g), va dugc gia nhiét tai 166+1°C trong nito trong 35 gio @& diéu ché
polyme, va céc san pham phu dugc loai bo théng qua mdy ngung tu trén. Do nhot cua
polyme dugc didu ché duoc do 12 2300 cps (tai 25°C). Sau d6, nudc khir ion (5 kg) dugce
bd sung, va hdn hop dugce tao thanh dugc gitt trong nito tai 95°C trong 4 gid dé thay
phén este axit dugc tao thanh trong qua trinh polyme héa. Sau qua trinh thiy phén, 124
g Ca(OH); trong 1000 mL nuéc khir ion dugce bd sung, va hdn hgp nay dugc gia nhiét
tai 80°C trong khi khudy trong dong nito. Qué trinh trung hoa dugc tiép dién trong 3 gio,
va sau d6, san phim dugc sdy tai 110°C trong didu kién 4p suét giam trong 2 giv, va
duge loc bing cach sir dung thiét bi loc Nutche d2 thu duoc tdng cong 8,7 kg san phém

polytrimetylen ete glycol.

M3i 1 kg ctia chin mAu (# 1~9) dugc diéu ché bang cach chia nhé san pham trén

day, va céc tinh chét vat Iy sau day dugc do 14n lugt cho cac mau.
(1) OHV va khi luong phén t trung binh nhém cudi (Mn)

6 g polytrimetylen ete glycol dugc didu ché trong vi du va 15 mL chét phan tmg
axetyl héa (axetic anhydrit/ pyridin = 10/40 % thé tich) dugc dua vao trong binh thét cd
100 mL, va dugce phan ung tai 100°C trong 30 phut trong didu kién hoi luu. Sau khi
phén tmg, hdn hop nay dugc lam mat tai nhiét do phong, va 50 mL nudc tinh khiét duge
cho vao trong d6. Chét phan tng tao thanh dugc cho qua phan ing chuén d6 bing KOH
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¢6 ndng do binh thuong 12 0,5 bing cach sir dung méay chuén d¢ ty dong (nha san Xuét:

metronome, Titrino 716). OHV dugc tinh theo phuong trinh todn hoc 1 sau day.
Phuong trinh toan hoc 1

OHV = 56,11 x 0,5 x (A - B) / luong cip miu

trong do

56,11 14 khéi lugng phan tir cia KOH,

0,5 14 ndng do binh thudng ciia KOH,

A 13 luong phan tén cta dung dich NaOH duoc st dung trong thir nghiém trdng,

va
B 13 luong phan tan cta dung dich NaOH dugc sir dung trong chuin d mau.

OHV do dugc duge chuyén d6i thanh khéi lwong phan t trung binh nhém cubi
(Mn) theo phuong trinh toén hoc 2 sau day.

Phuong trinh toan hoc 2
Mn = (56,11 x 2/ OHV) x 1000
trong d6
56,11 1a khdi lugng phan tir cia KOH, va
2 1a s6 lugng cac nhém chire ciia PO3G.
(2) Su phan bd khéi lugng phéan tir (Mw/Mn) va ham lugng oligome (% khéi luong)

Polytrimetylen ete glycol dugc didu ché trong vi du dugc hoa tan tai ndng do 1a
1% khdi luong trong THF (tetrahydrofuran), va khéi luong phan tit trung binh khbi (Mw)
va khdi lugng phan ti trung binh s& (Mn) dugc tinh bang k¥ thuat sic ky thAm gel (nha
san xudt: WATERS, kiéu: Alliance, may phét hién: 2414 RI Detector, c6t: Strygel HR
0,5/ 1/ 4) st dung polyetylen glycol lam nguyén li¢u chudn. Tir Mw va Mn do duoc, gia
tri phan bb khéi lugng phén tir va ham lugng cua céc oligome khéi luong phan tir thip

c6 Mn thép hon hodc b?mg 400 dugc tinh.
(3) Ham lugng cacbonyl (gi4 tri cacbonyl; ppmw)

Polytrimetylen ete glycol duoc didu ché trong vi du dugc hoa tan tai néng do 1a

1% khéi lugng trong metanol, va duoc do bang k¥ thuat do phd UV (nha san xuét: Varian,
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kiéu: Cary300). Ham lugng cacbonyl dugc xac dinh theo s6 liéu hiéu chinh thu dugc
bang cach chuyén d6i do hép thu cacbonyl do dugc thanh cac dAn xuét cta 2,4-
dinitrophenyl hydrazin theo ndng d6 cia chit chuin tham chiéu (butyl aldehyt).

(4) Ham lugng PDO (1,3-propandiol) (% khéi lugng)

Khoang 0,5 g polytrimetylen ete glycol duoc didu ché trong vi du duge hoa tan
trong 10 mL metanol, va dugc do bang k¥ thuat sic ky khi (kiéu: agilent 7890, cot: DB-
WAX). Khoang 1 g 1,3-PDO dugc hoa tan trong 10 mL metanol, va duoc pha loang
thém theo cac ndng do, va dugc do bing cach st dung chit chuin tham chiéu dé tinh

ham lugng 1,3-PDO trong polytrimetylen ete glycol.

Céc két qua duoc trinh bay trong bang 1 dudi day.

Bang 1
#1 w2 | w3 | sa |45 | #6 | #7 | #8 | #9
OHV 52,56]52,07|54,11(56,00|54,96|52,41|56,62|55,89|56,19
Khéi luong phén ti trung
binh nhomn oudi (M) | 2135 21552074 | 2004|2042 | 2141 | 1982|2008 | 1997
D6 phan tan 212021 222121232222
Gié trj cacbonyl 340 | 320 | 380 | 400 | 380 | 360 | 430 | 380 | 390
(ppmw)
x 0 .
Ham lugng PDO (% khoi | 5| 04 10,055( 0,07 |0,065 0,05 | 0,09 | 0,08 | 0,09
luong)
Ham luong oligome (% | ¢ | 07 | 09 | 1,8 | 1,6 | 2.4 | 3,5 | 29 | 3.2
khoi lugng)

Nhu dugc trinh bay trong bang 1, khing dinh ring mdc du céc polytrimetylen ete
glycol dugc diéu ché theo ciing c4ch, nhung sy phan b6 ctia mdi thanh phan duge cuc
b6 héa do su khac nhau vé tinh phan cyc gifra polytrimetylen ete glycol, va 1,3-
propandiol va oligome. Cu thé 13, khdi luong phén tit trung binh s6 thé hién sy bién
thién 1én dén 175 Dalton, va su phan bd khéi lugng phén tir cling khac d6i voi mdi mau.
(Budc 2)

Qué trinh tinh ché m3i mAu dugc diéu ché & budce 1 duge thye hién bang cach st
dung thiét bi bay hoi mang mong quy mé phong thi nghiém. Chi tiét 13, thiét bi bay hoi
mang mong nay la kiéu VKL-70-4 dugc san Xuat béi VTA, 12 mot loai ctia qué trinh

chung c4t dudng dan ngin, trong d6 thiét bi ngung tu dugc cai dit bén trong cdt chung
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cAt va dudng kinh bay hoi va dién tich bé mit 14n lugt 14 70 mm va 0,04 m?. Khi v boc
cdt chung cAt duogc dit tai nhiét do thich hop bai hé théng diu néng va muc chan khong
bing khoang 0,133 Pa (0,001 torr) dén 13,332 Pa (0,1 torr) dugce tao thanh bén trong cot
ndy bing bom chan khéng, thi m3i miu trong s§ cdc mAu dugc didu ché true d6 dugc
dua vao trong phan bén trén ctia qud trinh chung cét tai tdc do cAp thich hop. Pdng thdi,
polytrimetylen ete glycol tao thanh mang moéng c6 d6 day ddng déu bén trong cot boi
may khqu co hoc duogc trang bi can gat. Cac nguyén liéu khéi lwong phan tir thép bay
hoi duge ngung tu trong thiét bi ngung tu bén trong va dugc xa theo huéng san pham
chung cét, va polytrimetylen ete glycol da tinh ché duogc xa dudi dang cin.

Céc didu kién bay hoi mang méng dugc ap dung cho mdi mau 1a nhu trong bang
2 sau day, va do d6, cac tinh chit vat ly ctia polytrimetylen ete glycol da tinh ché dugc

x4 dugc do theo cung cach nhu trong budc 1, va cac két qua dugc trinh bay trong bang

2 sau day.
Béng 2
Mau cép #1 | #2 | #3 | #4 | #5 | #6 | #T | #8
Téc d6 cap (kg/gid) 0210202020202 ]|02]02
Nhiét d6 bay hoi (°C) 150 | 160 | 170 | 180 | 190 | 200 | 210 | 220
Nhiét d6 thiét bi ngung tu (°C) | 35 | 35 | 35 | 35 | 40 | 40 | 40 | 40
Mttc chan khong (torr) 0,01 | 0,02 | 0,03 | 0,05 | 0,05 | 0,07 | 0,08 | 0,1
Chét chung cét
) 080914 |1,6]15]13|1,7]17
(% khoi lugng) ’ D L
Cin (% khéi lugng) 99,2 (99,1 98,6 | 98,4 | 98,5 98,7 | 98,3 | 98,3
OHV 52,05/51,67|51,71|51,29|51,52|51,20|50,89|51,13
Khoi lugng phén tir trung binh 501517512170 |2188 2178|2192 [2205 | 2195
nhom cudi (Mn)
D6 phan tan 2,0 1,95(1,95( 1,919 |19 |1,85] 1.8
Gia tri cacbonyl (ppmw) 110 | 90 | 62 | 70 | 55 | 65 | 38 | 36
Ham lugng PDO (ppmw) 52 | 37 | 32 | 3¢ | 20 |[ND.|ND.|ND.

by . 0 Ko
Ham h“-"nglggf;)memkho‘ 0,48 [ 0,43 0,18 |0,14|0,15(0,12(0,09 | 0,1

Nhu duogc trinh bay trong bang 2, khing dinh rang khi quy trinh bay hoi mang
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mong duge ap dung, thi ham lwong oligome va PDO dugc giam, va su bién thién clia
khéi lwong phan ti trung binh s6 clia polytrimetylen ete glycol duge giam dén thap hon
hodc bing 50 dalton. Ngoai ra, cdc gia tri cacbonyl thé hién ham lugng aldehyt cling
duoc giam dang ké, chira rang lugng du c4c san phim phu clia qué trinh phan ung ciing

duoc giam dang ké.
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YEU CAUBAO HQ
1. Polytrimetylen ete glycol c6 sy phan bd khéi lwong phan tir (Mw/Mn), dugce do bang
phuong phap sic ky thdm gel st dung polyetylen glycol lam nguyén liéu chudn, nim
trong khoang tir 1,8 dén 2,1, trong d6 ham luong cta céc oligome c6 khéi lugng phan
t&r trung binh sb thép hon 400, dugc do bing phuong phap sic ky thAm gel str dung
polyetylen glycol 1am nguyén li€u chuén, 1a thip hon hozc bang 0,5 % khdi luong.

2. Polytrimetylen ete glycol theo diém 1, trong &6 ham lugng cua 1,3-propandiol 1a thip
hon hozc biang 100 ppmw.

3. Polytrimetylen ete glycol theo diém 1, trong d6 ham luong cua aldehyt 1a thap hon
hoic bang 300 ppmw.

4. Polytrimetylen ete glycol theo diém 1, trong d6 khdi lugng phan tr trung binh sd clia
polytrimetylen ete glycol, dugc do bang phén tich nhém cubi, nim trong khoang tir 400
dén 4.000.
5. Phuong phép diéu ché polytrimetylen ete glycol theo diém bat ky trong s cac diém
tir 1 dén 4, trong @6 phuong phép nay bao gbm céc budc:

didu ché san phidm chira polytrimetylen ete glycol béng cach polyme héa 1,3-
propandiol (budc 1); va

didu ché polytrimetylen ete glycol d4 tinh ché bing cach chung cét san phim trong
céc didu kién nhiét do tir 150°C dén 250°C va ép suft tir 0,133 Pa (0,001 torr) dén
266,645 Pa (2,0 torr) (budc 2).
6. Phuong phép diéu ché polytrimetylen ete glycol theo diém 5, trong d6 nhiét d cua
budc 2 1a cao hon hoic bing 160°C va thip hon hogc béng 220°C.
7. Phuong phap diéu ché polytrimetylen ete glycol theo diém 5, trong d6 4p suét clia
budc 2 1a cao hon hoic bang 0,667 Pa (0,005 torr) va thép hon hoic bing 13,332 Pa (0,1
torr).
8. Phuong phép diéu ché polytrimetylen ete glycol theo diém 5, trong d6 qua trinh chung
cht ciia bude 2 14 qua trinh bay hoi mang moéng, qué trinh bay hoi mang roi, hodc qua

trinh bay hoi dudng din ngén.
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