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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh mot giai doan dé san xuat hdn hop tinh bot
trong mot may ép dun truc vit doi hodc hai may ép dun truc vit d6i dugc sap xép
lién tiép, trong d6 i) tinh bot, cing véi chat déo hoa, di qua phan tao am c6 do
dai ndm trong khoang tir 8D dén 30D trong may ép dun hoic trong phan tao 4m
c6 do dai nam trong khoang tir 8D dén 80D néu hai may ép dun duogc st dung &
nhiét d§ dudi nhiét do gelatin hda cua tinh bot, dugc tron, trong do6 D dugc xac
dinh 12 duong kinh tryc vit clia tru truc vit va phan tao am duoc xac dinh bat dau
tai diém trén truc vit cia may €p dun tai do tinh bdt va toan bd hodc mat ph::in
luong chat déo hoa gip nhau va két thuc tai diém trong may ép dun tai do tinh
bot dugc gelatin hoa va duogc nau dé tao ra tinh bot déo nhiét; 11) trong phﬁn déo
hoa c6 d6 dai nim trong khoang ttr 10D dén 50D nhiét do may ép dun duoc diéu
chinh tirng budc dén nhiét do trén 130°C, trong do tinh bot dugc nau, pha hay va
dugc déo nhi¢t hoa, va dugc phan tan trong polyme khong tron 1an tinh bét, va
ham luong nudc nho hon 5%, tinh trén hén hop tinh bot, duoc thiét dat trude khi
nguyén liéu roi khoi may ép dun; trong d6 polyme khong tron 1an tinh bot duoc
bo sung & dang da dugc ndu chay hodc dang hat & diém mong mudn bét ky trong

may ép dun, va hdn hop cia tat ca cac thanh phan c6 mit duoc tao ra sau do.
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Linh vwe k§ thuét dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh mot giai doan dé san xuat hdn hop tinh bot trong
mdt may ép dun truc vit ddi hodc hai may ¢ép dun truc vit doi dugc sap xép lién tiép,

trong do:

i) tinh bot, cing véi chat déo héa, di qua phin tao 4m c6 d6 dai nim trong
khoang tir 8D dén 30D trong méy ép dun hodc trong phén tao 4m c6 do dai nam trong
khoang tir 8D dén 80D néu hai may ép dun dugce st dung & nhiét 46 dudi nhiét d6 gelatin
hoéa cua tinh bot, duogc tron, trong dé D dugce xac dinh 1a duong kinh truc vit cta tru truc
vit va ph?m tao Am duoc xac dinh bat dAu tai diém trén truc vit cia may ép dun, tai dé
tinh b6t va toan bd hoac mot phén lugng chat déo hoa gap nhau, va két thuc tai diém
trong may €p dun ma tai d6 tinh bot duge gelatin hoa va duge nau dé tao ra tinh bét déo
nhiét;

ii) trong phan déo héa c6 do dai nim trong khoang tir 10D dén 50D nhiét do
may ép dun dugc diéu chinh ting budc dén nhiét d6 trén 130°C, trong d6 tinh bot duoc
néu, pha hity va dugc déo nhiét hoa, va dugc phan tan trong polyme khong tron 14n tinh
bot, va ham lugng nudc nho hon 5%, tinh trén hdn hop tinh bot, dugc thiét dat trude khi
nguyén liéu roi khoi may ép dun;

trong d6 polyme khong tron 14n tinh bot dugce bd sung & dang da dugc nau chay
hodc dang hat & diém mong mudn bit ky trong may ép dun, va hén hop cta tAt ca cac
thanh phan c6 mit duge tao ra sau do.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Hon hop tinh bot, cu thé 13 hdn hop tinh bdt c6 thé phén huy sinh hoc, da duoc
biét dén trong nhiéu thap ky trong céc tai lidu k¥ thuét, va cac quy trinh khac nhau aé
san xuat hdn hop tinh bot nay d& duge md ta trong céc tai ligu nay. Co thé suy ra sy khéac
biét v& mat thuat ngit chung gitta quy trinh mot giai doan va hai giai doan.

Quy trinh mot giai doan s& cho phép ning suét cao hon (tinh trén kg/gio) va s&
tao ra chat luong san phém cao c6 thé so sanh véi, hodc tdt hon, chit lugng san pham
duoc tao ra boi quy trinh hai giai doan vé co ban 1a t6t hon vé chi phi san xuét va su tiéu
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thu nzing lugng. Trong quy trinh hai giai doan, tinh bt duoc néu trong budc riéng r& dé

tao ra tinh bot déo nhiét (thermoplastified starch - TPS).

Trong quy trinh mdt giai doan, qua trinh déo héa tinh bdt va trdn tiép véi polyme
x4y ra trong mot quy trinh cho di qua trong cling mét mdy hogc trong hai may duoc Sap
xép lién tiép, cac hoat dong hau hét duge thyc hién trong may ép dun truc vit doi. Chét
déo hoa duge sir dung cho qua trinh déo hoa tinh bot, vi du 1a glyxerol, oligoglyxerol,

pentaerythritol va sorbitol, t5t hon 13 trong hdn hop véi nude.

Nguyén liéu ban dAu c6 thé duoc bd sung theo nhiéu cach: Trong budce bd sung
truc tiép, tat ca nguyén liéu ban dau, vi du tinh bot, polyme, hodc tuy y con bao gbém
chit phu gia va chit déo hoéa rn, tao ra sy nap ban dau trong ving thir nhét, va/hodc
chit déo hoa long, vi du, ruou da chirc va/hodc nudce sau dé duoc bd sung trong ving

huéng xudi (vi dy, US 2011/0177275A1).

EP 906367A1 va EP 2467418A1 boc 16 ring tinh bot d4u tién duoc déo hda véi
chét déo hoa & nhiét do trén 140°C. Tinh bot d& déo nhiét (TPS) thu duoc duoc loai bo
cac chét d& bay hoi, va nuéc sau do vé co ban duoc loai bo. Sau d6 chi polyme duoc bd

sung tiép, & dang dugc n4u chay hodc dang hat ran.

Dic diém chung ctia tit ca cAc quy trinh duge mo ta trong tai li¢u k¥ thuat 1a qua
trinh gelatin héa/déo héa cta tinh bdt xdy ra ngay sau khi bd sung chit déo héa & nhiét
do6 trén nhiét d gelatin hoéa.

Mot trong sd cac nhuge diém cua quy trinh mot giai doan dugc md ta & trén la
ning suit thip. Vi dy, EP 906367A1 dat dugc chi tir 50 dén 60 kg/gid trong mdy ép dun
45 mm, va EP 2467418A1 chi dat duoc 10 kg/gid trong may ép dun 26 mm. Khong ké
dén viéc ning suét thip, ma TPS néi chung chi thé hién su phén tén hat tho trong co chét
polyme. EP 2467418A1 c6 thé bi dép cho nhuoe diém nay dén mot mic d ndo d6 bang
céich bd sung chit twong thich dic trung va dat tién dua trén lugng maleic anhydrit. Cudi
cung, dai polyme ctia mang hdn hop tinh bot duge néu & trén ma duoc tao ra tir d6 thé
hién dd thd cao va hat chua phan tan, duoc cho la do hat tinh bot két ty, phan tan kém.
Hon ntta, lugng nap vao thép trong may ép dun theo tai liéu k¥ thuét din dén viéc dua
vao luong 16n ning lugng khong twong xtng, boi vi luc cét cao tao thanh duoc dua vao

luong chit néng chay nho, va do d6 din dén tac dung d6i mau tir mau nau nhat sang
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mau niu ddm khong mong mudn trong san pham duoc tao ra tir cac hdn hop tinh bot

nay béi vi nhiét d6 tao thanh ddi cao.
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Do d6, muc dich cta sang ché 1a dé xuat quy trinh mot giai doan c6 ning suit san
xuét hdn hop cao c6 sy phan tan hat nho ctia TPS trong co chét polyme, va c6 do tring

cao.

Dang ngac nhién 13, myc dich nay dat dugc nhd quy trinh duge m6 ta trong phén
mé dau, trong d6 tinh bot dugc lam 4m boi chit déo hoa trong phan tao 4m tuong d6i
dai ctia may ép dun & nhiét d6 bén trong dudi nhiét do gelatin hda cua tinh bot, trudc
khi tinh bot trai qua qua trinh néu bat ky.

MO ta chi tiét sang ché
Quy trinh theo sang ché dugc md ta chi tiét hon dudi day.

Qua trinh gelatin héa, nghia 1a, ndu céc hat tinh bdt, xay ra & nhiét do chu yéu
phu thudc vao ban chét cua tinh bot dugc st dung, cu thé 14 ham luong nudc cua no, va
cling phu thudc vao lugng va cu tric cta chit déo hoa va ham lugng nudce ctia nd (xem
vi du Tan et al., Carbohydrate Polymers 2004, 58, 191-204; Taghizadeh & Favis,
Carbohydrate Polymers 2013, 92, 1799-1808). Trong khoang ndng do6 chit déo hoa thich
hop d6i v6i hdn hop tinh bot, qué trinh gelatin héa ciia tinh bot thuong bat diu ¢ nhiét
d6 n3m trong khoang tl trén 70°C dén 100°C. Do d6, & buéc i) cua quy trinh theo sang
ché t6t hon 1a thiét dat nhiét d6 cia mdy ép dun tao thanh 1a duéi 100°C, tét hon 1a dudi

85°C va uu tién cu thé 1a dudi 60°C.

Phén tao 4m duoc xé4c dinh trong may ép dun (budc i) 1a can thiét dé dat duoc
viéc 1am 4m da va ddng déu tinh bot bai chit déo hoa & ning suat cao. Phan tao 4m duoc
x4c dinh tir diém tai d6 tinh bot va chét déo hoa, hodc mot phén lugng chit déo hoéa, gip
nhau du tién dén diém tai d6 nhiét d6 ctia may ép dun duoc lam ting vuot qua nhigt do
tai d6 tinh bot bit diu gelatin héa (nhiét do gelatin héa). Do dai cia phan tao 4m trong
may ép dun thudng 1 8D, (nghia 13, 8 x dudng kinh cta tru truc vit), va t8t hon it nhét
1a 12D. Néu su van hanh duoc thuc hién véi hai may ép dim duge sép xép lién tiép, thi
may ép dun thir nhét thuong duoc st dung cho viée 1am 4m tinh bot, va do dai cta né
thudng nam trong khoang tir 8D dén 80D va tbt hon 12 ndm trong khoang tir 12D dén
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60D. Thoi gian luu bd sung ciia tinh bot cing v6i chit déo hoa dén dén san pham chi
chia lugong rat nho hat tinh bot két tu ma chua dugc néu hoan toan. Su can nhic vé kinh
té chi ra ring phan tao 4m dai hon 30D trong mot méay ép dun va 60D néu hai may ép

dun duogc st dung rat it duge quan tam.

Theo phuong 4n A cta quy trinh theo sang ché, chi cac chi tiét truc vit truyén tai
duoc lép dat trong phén tao Am cuia may ép dun. O ché d6 hoat dong nay c6 thé polyme
khéng tron 14n tinh bot dugc bd sung & diém mong mudn bat ky cia phén tao 4m; diém
nay ciing c6 thé & ving 1 & d4u vao cua may ép dun. Polyme t6t hon 1a duoc bd sung &
dang ran. Phuong 4n A cta quy trinh ndy cing véi viéc bd sung sém polyme & dang ran

trong ving 1 ctia may ép dun duoc minh hoa trong vi du sang ché 8.

Duoc lap dat trong phan tao 4m ctia may ép dun theo phuong 4n dugc wu tién B,
bén canh cac chi tiét truc vit truyén tai c6, it nhat mot, tot hon 12 hai hodc nhiéu hon hai,
céc chi tiét truc vit tréon chuyén dung ma thac déy thém viéc lam 4m déng déu tinh bot
boi chét déo héa va lan niva 1am giam s& luong hat tinh bot két tu trong san pham cubi
(bugc i). Cum tr “céc chi tiét truc vit tron chuyén dung” nghia la cac khéi nhao tron,
céc chi tiét tron c6 rang hodc céc chi tiét cat khac. Theo phuong 4n B duge chimg minh
1a ¢6 loi d& bd sung polyme khong tron 1An tinh bot, t5t hon 1a & dang rén, chi bd sung
theo xudi hudng theo céc chi tiét truc vit tron chuyén dung nay, nhung nguoc huéng véi
dAu két thuc ctia phan tao 4m ctia may ép dun. Ché d6 hoat dong dugc uu tién ctia phuong

an B nay dugc minh hoa trong vi du séng ché tir 1 dén 7.

Viéc 1am 4m hiéu qua tinh bot boi chit déo héa theo phuong 4n B duoc chimg
minh la thanh céng cu thé 12 & ché d6 hoat dong c6 ning suét cao trén 100 kg/gio, cu thé
1a trén 120 kg/gio va uu tién cu thé 1a trén 150 kg/gio, trong tung trudng hop dua trén
may ép dun truc vit d6i c6 duong kinh truc vit 12 40 mm, va dya trén san phim cubi 1a
dang khan (hdn hop tinh bot). Nang suét dat dugc trong mdy ép dun truc vit doi c6 duong
kinh truc vit 1a 65 mm 1a trén 400 kg/gio, cu thé 1a trén 500 kg/gid va uu tién cu thé 1a
trén 600 kg/gio — dua trén san phdm cubi la dang khan.

Cu thé 12 phuong 4n B cling thich hop dé san xudt hdn hop tinh bdt c6 su phan
tan rat nho cua TPS trong co chét polyme, hodc thuc t& 13 cAu trtc lién tuc dong thoi 6
cAu tric phién rat nhd. Dang ngac nhién 13, dat duoc sy phén tan t6t ngay ca trong hdn

hop tinh bdt ¢6 ham lugng TPS cao trén 29%, thyc té trén 39% va thuc té cu thé 1a trén
4
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44%.

Trong c& hai phuong 4n phét hién ra l1a 6 1¢i dé dua polyme khong tron 1an tinh
bot & dang rén (vi du, dang hat) vao cu thé 13 trudce khi déo nhiét hoa tinh bot, nghia la, &
nhiét @6 dudi diém gelatin héa cua hdn hop tinh bot/chit déo hda, sao cho qué trinh néng
chay ctia polyme va déo nhiét hoa ctia tinh bt xay ra ddng thoi trong ving nong chay sau

do.

Theo nguyén ly, ¢6 thé bd sung polyme khong tron 1An tinh bot & diém mong mudn
bét ky ctia may ép dun (budc ii). Tuy nhién, dé bd sung polyme theo hudng xudi thi phai
¢6 do dai tryc vit da dé cho phép su néng chay can thiét bat ky clia polyme (néu polyme

duoc bd sung & dang rén), va d& dam béo viée trdn véi tinh bot (duoc déo nhiét hoa hodc

chura duge déo nhiét hoa) va su phan tan cta tinh bot déo nhiét vao co chét polyme.

Dé tao ra sy néng chay can thiét bat ky cho polyme khong tron 14n tinh bot trong
buéc ii) va dé nau, pha hily, va déo nhiét héa tinh bot va phan tan cung trong polyme
néng chay, thi nhiét do bén trong cua méy ép dun dugc lam tang timg bude cung voi
phan déo hoa dén nhiét d¢ trén 130°C. Tot hon 1a nhiét do thung duoc thiét dat trong
phin déo héa, ity ¥ tang 1én dén khudn xa ciia may ép din, bt dau & nhiét do 90°C va
két thiic & nhiét do 260°C, tét hon 1a két thiic & nhiét d6 230°C va uu tién cu thé 1a két
thiic & nhiét do 220°C, va trong d6 nhiét do cua vat liéu nong chay polyme khi xa tur

khuon duge duy tri dudi 250°C, wu tién la dudi 240°C, va wu tién cu thé 1a duéi 230°C.

Ché d6 hoat dong & nhiét do tuong d6i thdp trong budce i) ¢6 uu diém 1a trong
thoi gian tiép theo clia qua trinh ép dun vige tron va ddng nhit vat liéu nong chay xay ra
trong su c6 mit ctia ham luong nude déng ké, thudong ndm trong khoang tir 1 dén 20%
theo khéi lugng, t6t hon 1a ndm trong khoang tir 3 dén 15% theo khdi lugng, cu thé tot
hon 1a ndm trong khoang tlr 5 dén 10% theo khéi luong, tinh trén toan bd san phim cubi
13 dang khan. Tinh bot sau d6 v& co ban duge bao vé khoi bat ky su phan hity boi nhiét
bt 101 ndo lién quan dén su d6i mau. Ham lugng nudce cao c6 mit it nhét & diém bét dau
cua ph?ln déo hoa sau d6 tao didu kién thuan lgi cho sy phan tén tinh bt hat nho ddng
nhét trong co chit polyme. Ham lwong nuéc ma ¢6 mat trong hdn hop, hodc tot hon 1a
vat liéu néng chdy, va thu dugc tir nuée duge dua vao bai tinh bot, hodc boi chit déo
héa hodc hdn hop chét déo hoéa dugc sir dung, hodc nho viée dua vao riéng 1€, duge lam

giam thém nita trong budc ii), vi du bang cach loai bo cac chat dé bay hoi & bén, sao cho
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lwong xa ra khdi may ép dun (¢ khuoén xa) néu trén la dudi 5%, tinh trén hdn hop tinh
bot. Trong trudng hop tao hat hdn hop tinh bot bang thiét bi tao hat dudi nuée, cé loi
khi thit dst him luong nuéce & khudn xa dudi 3%, tinh trén hdn hop tinh bt. Néu thiét
bi tao hat dang dai dwoc sit dung, thi ham luong nuéc thuong duge thiét dat dén dudi

2% va t6t hon 1a dudi 1%, tinh trén hdn hop tinh bot.

Nguyén liéu dugc sit dung lam thanh phan trong quy trinh theo sang ché duoc
md ta chi tiét hon duéi day:

Tinh bdt duoc st dung thuong bao gé)m tinh bot tu nhién. Tinh bdt ty nhién &
dang hat két tinh cao (hat) diém néng chay ctia ching trén nhiét d6 phan hiy cta chiung.
Tinh bot tu nhién thuong chia ty 18 dang ké cac hat twong dbi 16n ¢6 dudng kinh trén
10 micromet, va & dang khong duge ndu va khong duge déo nhiét héa do d6 khong thich
hop dé san xuét mang mong chat lugng cao. Cum tir “tinh bt tu nhién” thudong c6 nghia
1a tinh b6t ngd, tinh bot khoai tay, tinh bot lua mi, tinh bdt déu hodc tinh bdt gao hodc
hdn hop ctia chung. Cu thé 14, cum tr “tinh bot tu nhién” nghia la tinh bdt la mi, va uu
tién cu thé 1a tinh bot ngd hodc tinh bot khoai tay.

C4c tai liéu mo ta nhiéu hop chét c6 khéi luong phan tir thép va khéi luong phan
ttr twong dbi cao lam chét déo hoa cho tinh bdt. C4c nguyén liéu duoc ching minh la
thanh c¢o6ng cho quy trinh nay cu thé 1a nuéc va rugu da chirc, va hdn hgp cua ching.
Trong sd ruou da chie, uu tién 1a glyxerol, sorbitol, sorbitol este, glyxerol va
pentaerythritol dugc oligome héa, va uu tién cu thé 1a glyxerol, sorbitol, va glyxerol
dugc oligome hoéa (oligoglyxerol). Cac thanh phén duge wu tién cua oligoglyxerol duoc
sir dung nhu duoc mé ta trong WO 2012/017095 va WO 2017/153431; cu thé 13, vé co
ban d& tranh bay hoi monoglyxerol trong qué trinh ép dun mang sau do, luong

monoglyxerol cta oligoglyxerol t6t hon 1a du6i 10% theo khdi luong.

Sorbitol dic biét duge uu tién lam chat déo hoa, va & ddy uu tién cu thé 1a dung
dich sorbitol chita nu¢ec ma ham lugng nuéce cia no nam trong khoang tir 5 dén 80%, tt
hon 1a nim trong khoang tlr 5 dén 50% va cu thé t6t hon 12 ndm trong khoang tir 10 dén

35%.

Dung dich sorbitol chira nuéc ma dugce tao ra bang cach stt dung dung dich tinh

bot duoc khir polyme khong hoan toan va vAn chira ty 18 dang ké it nhét 1a 5%, t6t hon
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13 nhidu hon 10% va cu thé t6t hon nita 1a nhidu hon 15%, tinh trén hdn hop khan, cta
hop chét c¢6 khéi lugng phan tit cao hon sorbitol duoc xac dinh 1a chit déo héa duge wu

tién cu the.

Chét déo hoa (khdng chira nuéc) thudng dugc st dung theo ty 1¢ v6i tinh bot tu
nhién (khéng chira nudce) nam trong khoang tr 5 dén 40% theo khéi lwong, tot hon 1a
nim trong khoang tr 10 dén 30% theo khdi lugng va uu tién cu thé 12 ndm trong khoang

tir 15 dén 25% theo khdi lugng.

Ham lugng nuée ¢ mit trong my ép dun hdn hop trude khi loai bo cac chat dé
bay hoi va thu dugc tir nude dugc dua vao boi tinh bot, hodc béi chét déo héa hodc hén
hop chét déo héa duge st dung, hodc nho viée dua riéng ré vao may ép dun, thuong nam
trong khoang tur 1 dén 20% theo khdi lwong, tot hon 14 nim trong khoang tir 3 dén 15%
theo khdi luong, cu thé t&t hon 1 nim trong khoang tir 5 dén 10% theo khdi lugng, tinh
trén toan bd san phim cudi 1a dang khan. Hon hop ma duge chimg minh 1a ¢6 wu diém
dé t8i wu hoa ham lugng nudce trong may ép dun va ngan ham lugng nuéce nay khong tro
nén du thua chta dung dich sorbitol chira nuéc véi oligoglyxerol c6 ty 18
sorbitol:oligoglyxerol nim trong khoang tir 15:85 dén 75:25, trong tirng trudong hop tinh
trén ty 1& dinh luong cta dung dich sorbitol khan bao gém oligome mach dai bét ky co
miit, duoc tinh theo ty 18 trén hdn hop oligoglyxerol khan.

Cum tir “polyme khong tron 14n tinh bot” nghia 1a polyetylen hodc polypropylen
lam vi du, va cu thé 13 & ddy polyme duogc tao ra tir nguyén li¢u c6 thé tai tao duoc,
polystyren va uu ti€n cu thé 1a polyeste, trong d6 cac polyme nay co thé phan huy sinh

hoc theo DIN EN 13432.

Trong s cac polyme néu sau cu thé 14 polyeste loai axit diol-dicarboxylic, va lan
luot suy ra sy khac biét gitta polyeste béo dugc c4u thanh tir diol béo va diaxit béo va
polyeste béo-thom dugc c4u thanh tir diol béo va diaxit béo va thom. Dau hiéu phé bién

d6i véi cac polyeste ndy 1a chiing c6 thé phan hily sinh hoc theo DIN EN 13432.

Trong s céc polyeste béo-thom c6 thé phéan htty sinh hoc ma cu thé dugc wu tién
la polyeste khong mé rong chudi, mach théng cua loai dd dugc mo ta vi du trong WO
92/09654, va t6t hon 14 polyeste md rong chudi va/hodc mach nhanh cua loai dd duoc

md ta vi du trong WO 96/15173, WO-A 2006/097353 hogc WO 98/12242. Cu thé 1a,
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cum tir “polyeste béo-thom” nghia 1a san pham ching han nhu ecoflex® (BASF SE) va
Origo'Bi® (Novamont).

Trong s céc polyeste béo-thom duge wu tién cu thé 1a polyeste ma chira cac
thanh phan co ban la:

A) thanh phr?m axit duoc tao ra tu:

al) tir 30 dén 99 mol%, t&t hon 14 tir 30 dén 70 mol%, 1a axit C4-Cis-dicarboxylic
béo, vi du t6t hon 13 axit suxinic, axit adipic, axit sebaxic, axit azelaic hodc axit brassilic
hodc dan xuét tao thanh este ctia ching, hodc hdn hop ctia chung, hodc hdn hop cta axit
sebaxic voi axit adipic hodc axit suxinic;

a2) tr 1 dén 70 mol%, tbt hon 1a tir 30 dén 70 mol%, 14 axit terephtalic hodc axit
furandicarboxylic hogc din xudt tao thanh este ctia chting hozc hdn hop cua ching, va

B) tir98,5 dén 100 mol%, tinh trén thanh phan axit A, 1a thanh phan Ca-Ce- diol,
vi du t6t hon 13 1,3-propandiol va 1,4-butandiol va wu tién cu thé 1a 1,4-butandiol duoc
tao ra tir nguyén li¢u c6 thé tai tao;

va

C) tir 0 dén 1,5 mol%, tbt hon 1a tix 0,01 dén 1 mol%, tinh trén thanh phén axit
A, 1a thanh phén duogc chon tu:

c1) hop chét c6 it nhat ba nhém c6 kha ning tao thanh este,

¢2) di- hodc polyisoxyanat,

¢3) di- hodc polyepoxit,

hodc hdn hop cua tir c1) dén c3).

U tién cu thé 1a d6i véi polyeste béo-thom dudi day: polybutylen sebacat-co-
terephtalat (PBSeT), polybutylen azelat-co-terephtalat (PBAZT), polybutylen adipat-co-
terephtalat (PBAT), polypropylen adipat-co-terephtalat (PPrAT), polybutylen suxinat-
co-terephtalat (PBST) hodc polybutylen sebacat-co-adipat-co-terephtalat (PB SeAT)
hodc polybutylen sebacat-co-suxinat-co-terephtalat (PBSeST) hodc hdn hop cua hai

hozc nhidu hon hai trong s6 céc polyeste néu trén. Cac polyeste béo-thom néu trén t6t

hon 12 bao gdm 1,4 butandiol lam thanh phan diol tir ngudn c6 thé ti tao duoc.
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Polyeste béo-thom dugc vu tién dugce déc trung boi khéi lwong mol (My) nam
trong khoang tir 1000 dén 100 000, cu thé 14 nim trong khoang tir 9000 dén 75 000
g/mol, t6t hon 1a nim trong khoang tir 10 000 dén 50 000 g/mol va diém nong chay nim
trong khoang tir 60°C dén 170°C, t5t hon 12 ndm trong khoang tir 80°C dén 150°C.

Nghia clia cum tir “polyeste béo” cling bao gbm polyeste duoc tao ra tir diol béo
va axit dicarboxylic béo, vi du polybutylen suxinat (PBS), polybutylen adipat (PBA),
polybutylen suxinat adipat (PBSA), polybutylen suxinat sebacat (PBSSe), polybutylen
sebacat (PBSe) hodc cac polyeste twong ung cd cAu tric polyesteramit mot phan hozc
clu trac polyeste uretan mot phin. Polyeste béo duogc ban trén thi truong vi du nhu

BIUOPBS béi Mitsubishi. WO-A 2010/034711 md ta cac phét trién gan day.

Hdn hop cua polyeste béo va polyeste béo-thom, hodc cua polyeste béo hodc
polyeste béo-thom néu trén, hon nira cling ¢ thé duoc sir dung, trong dé polyeste néu
sau dugc s dung t6t hon 1a bao gdbm polybutylen adipat-coterephtalat (PBAT),
polybutylen sebacat-coterephtalat (PBSeT), va cling bao gbébm hdn hop ctia PBAT va
PBSeT, valén dén 44,99% theo khoi luong, t5t hon 12 ndm trong khoang tur 1 dén 29,9%
theo khéi luong va wru tién cu thé 14 nim trong khoang tur 1 dén 10% theo khéi lugng, 1a
céc polyme c6 thé phéan hity sinh hoc khac dugc chon tir nhém bao gdm: axit polylactic
(PLA), polycaprolacton (PCL), polypropylen cacbonat, polyhydroxyalkanoat dugc bd

sung.

Chét tuong thich, vi du a) copolyme ma chita cidc nhom epoxy va gbc styren,
acrylat va/hodic metacrylat, va/hodc b) amit cua axit béo, este clia axit béo, hodc diu tu
nhién chtta cac nhém epoxy cé thé duge bd sung vao hdn hop polyme — cu thé 1a vao

hdn hop chira axit polylactic.

Cum tr “copolyme ma chita cdc nhém epoxy va gbc styren, acrylat va/hodc
metacrylat” nghia la cAu truc a) dudi ddy. Cac nhom epoxy chira cac don vi t6t hon 1a
glycidyl (met)acrylat. Copolyme ma c6 uu diém duoc chimg minh ¢6 ham lugng
glycidyl metacrylat ctia copolyme la trén 20% theo khéi Iugng, cu thé tot hon 1a trén
30% theo khdi lwong va wu tién cu thé 1a trén 50% theo khdi lwong. Khdi lugng duong
luong epoxy (epoxy equivalent weight - EEW) trong cac polyme nay t5t hon 1a nam
trong khoang tir 150 dén 3000 g/duong lugng, va uu tién cu thé 1a ndm trong khoang tir

200 dén 500 g/duong luong. Khéi lugng phan tir trung binh (khdi lwong trung binh) Mw
9
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ctia polyme t&t hon 14 ndm trong khoang tr 2000 dén 25 000, cu thé 1a nam trong khoang
tir 3000 dén 8000. Khdi luong phan ti¥ trung binh (trung binh s8) Mx ctia polyme t&t hon
12 ndm trong khoang tir 400 dén 6000, cu thé 1a nim trong khoang tir 1000 dén 4000. D6
da phén tan (Q) thuong nim trong khoang tir 1,5 dén 5. Copolyme ctia loai néu trén chira
cac nhom epoxy duge ban trén thi trudng vi du boi BASF Resins B.V. v6i nhén higu
Joneryl® ADR. Joncryl® ADR 4368 hodc Joncryl ADR 4468C hodc Joncryl ADR
4468HP dic biét thich hop lam chat twong thich.

Luong dugc bd sung ctia chit twong thich a) nim trong khoang tir 0 dén 2% theo
khéi luong, t5t hon 1a nim trong khoang tr 0,05 dén 0,6% theo khdi lugng, tinh trén

téng khdi lwong ctia hdn hop tinh bot.

Amit ciia axit béo, este clia axit béo, hodc dau tu nhién (dugc epoxy hoa) bao
gdm céc nhém epoxy ¢ thé dugc sir dung thém nita lam chét twong thich b). Cum tur
“dau tuy nhién” nghia la dAu oliu, dau hat lanh, diu dau nanh, dAu co, dau lac, dau dira,
diu rong bién, diu gan cé thu hodc hén hop ctia cac hop chét nay. Dau dau nanh dugc
epoxy hoa dugc ddc biét vu tién (vi du, Merginat® ESBO tir Hobum, Hamburg, hoac
Edenol® B 316 tir Cognis, Diisseldorf). Chét twong thich cta loai cAu tric a) va b) cling
6 thé duogce két hop, vi du 1a Joneryl® ADR 4368 (loai cAu trac a)) va Merginat® ESBO

(loai cAu tric b).

Luong dugc bd sung clia chét twong thich b) thuong nim trong khoang tir 0 dén
6% theo khdi lugng, t5t hon 13 nim trong khoang tir 0,3 dén 3% theo khéi luong, tinh

trén téng khéi luong ctia hdn hop tinh bot.

Cu thé 1a khi chét tuong thich b) duge st dung, c6 thé bd sung thém axit hitu co
vao hdn hop phéan tng, vi du 14 axit malic, axit lactic, axit tartric hodc axit xitric. Axit
thuong duoc sir dung & ndng do nim trong khoang tr 0,01 dén 0,45% theo khéi lwong
va tbt hon 1a nim trong khoang tit 0,05 dn 0,3% theo khdi luong, tinh trén téng khéi
lugng ctia hdn hop tinh bot.

Chat don khoang ciing c6 thé duoc bd sung vao hdn hop tinh bot, vi du 1a da
phén, graphit, thach cao, mudi than dAn dién, sit oxit, canxi phosphat, dolomit, cao lanh,
silic dioxit (thach anh), natri cacbonat, | titan dioxit, silicat, wolastonit, mica, hodc

montmorilonit. Luong chit don khoéng dugc st dung thudng nim trong khoang tir 0,1

10
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dén 20% theo khdi luong, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 2 dén 15% theo khdi lugng,
tinh trén téng khéi luong ctia hdn hop tinh bot.

H3n hop tinh bét theo sang ché co thé thudng chira thém cht phu gia da biét voi
ngudi c6 hidu biét trung binh trong linh vuce ky thuat. Vi du & déy 1a cac chét bd sung
thuong duge st dung trong cong nghé chét déo, vi du chit 1am 8n dinh, chit lam nhan
ching han nhu chit don khoéng d4 dwoc néu & trén, va cling ¢6 axit polylactic két tinh;
chét 1am tron va chét giai phéng ching han nhu stearat (cu thé 1a canxi stearat): chit
hoat dong bé mat chéng han nhu polysorbat, palmitat hodc laurat; chét chéng tinh dién,
chét hép thu tia UV; chét lam 6n dinh UV; chit chéng tao swong mu, hogc chit nhuém
mau, vi du graphit. Chat phu gia thuong dugc st dung & ndng d6 nam trong khoang tir
0 dén 2% theo khéi luong, cu thé 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 2% theo khéi lugng,
tinh trén téng khéi lugng ctia hdn hop tinh bot.

Mot kha ning khac, thay cho viéc st dung hdn hop cta polyeste hodc
polycacbonat c6 thé phan hiy sinh hoc néu trén, 1a bd sung céc polyeste hodc
polycacbonat ndy vao trong mdy €p dun & cac diém khac nhau. Do d6, c6 thé 1a polyeste
d& bi thuy phan, vi du polybutylen suxinat, polyhydroxyalkanoat, hodc axit polylactic
duoe bd sung & mot diém trong méy ép dun tai d6, sau khi loai bo cac chét dé& bay hoi

tr trude d6, ham luong nude cta vt liéu nong chay polyme da dugc lam giam.

Céc polyme néu trén c6 thé con chira thém chat phu gia dd biét v&i ngudi ¢6 hiéu
biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat. Vi du v& cac chit bd sung thuong dugce st dung
trong cong nghé chét déo, vi du chét lam én dinh, chét chéng phong bé, chét 1am tron,
chit 1am nhén, chit chéng tinh dién, chat hip thu tia UV; chit déo héa chang han nhu
Citrofol, hodc chit chng tao swong mi1 chéng han nhu Atmer, chét twong thich, vi du
copolyme ma chira cdc nhdm epoxy va gbc styren, acrylat va/hodc metacrylat, hodc chét
nhudm mau. T4t nhién c6 thé st dung chat phu gia ma thuong duge sir dung cho hdn
hop tinh bdt, vi du axit hitu co va este cua axit béo duge m6 ta trong EP0947559 va baoi
Zhang et al., Polm. Adv. Technol. 2018 trén c4c trang 1-11. Nong d6 thuong duge st
dung trong céc chit phu gia nay nim trong khoang tir 0 dén 2% theo khéi Iugng, cu thé
12 ndm trong khoang tur 0,1 dén 1% theo khdi lugng, tinh trén hdn hop polyeste theo

sang che.

11

11/26



46059

Chét phu gia hodc chét phu trg néu trén cling cé thé duoc cép vao may €p dun

mot cach riéng r& vdi polyme khong tron 14n tinh bot.

Quy trinh mét giai doan theo sang ché ¢6 nhiéu wu didm. Qué trinh tao 4m khong
manh mé& va hiéu qua cta tinh bot bdi mot hodc nhiéu chét déo hoa trong phén tao 4m
clia may ép dun din dén, trong chu trinh tiép theo ciia phan déo hoéa, qua trinh gelatin
héda/déo nhiét hoa khong manh mé& cua tinh bdt va sy két hop khong manh mé ctia TPS
v6i co chét ciia polyme khong tron 1an tinh bot. Khi so sanh véi cée quy trinh duge md
ta tai liéu tinh trang k¥ thuat, cic quy trinh ndy xem xét xay ra trong sy ¢4 mat ciia ham
luong nude déng ké trong phan déo héa, thuong nim trong khoang tir 1 dén 20%, t6t
hon 14 ndm trong khoang tir 3 dén 15%, cu thé t6t hon 1a ndm trong khoang tir 5 dén
10%, tinh trén toan bd san phém cudi 14 dang khan, va tinh bt sau dé vé co ban dugc
bao vé khoi su phan hily nhidt bat loi bit ky lién quan dén sy d6i mau. Tai cing thoi
diém, su phan tdn hat nho cta tinh bdt trong co chét polyme duoc cho phép, cung voi
nang suét cao va luong tinh bot cao trong polyme. Hon nita, c6 thé tranh dugc viée bd
sung chét twong thich dic trung va d4t tién ma hau hét duoc bd sung trong tai liéu tinh

trang k¥ thuat dé dat duoc su phan tan ctia TPS trong polyme.

V6i quy trinh theo sang ché trong diém 1 dén 12, va t6t hon 1a tir 10 dén 12, do
d6 ¢6 thé trong 14n dau tién san xudt, trén quy mo cong nghiép 16m, hdn hop tinh bdt c6
ham luong tinh bt ndm trong khoang tir 39 dén 47% theo khéi luong, tinh trén toan bd
tinh bot khan va chit déo héa khan, cung véi gia tri d6 sang L* theo EN ISO 11664-4
¢6 L* trén 75 va t6t hon 1a trén 80. Hon nita, cling c6 thé dat duoc gia tri dudi 22 dbi
vOi b* (gid tri xanh lam-vang) theo EN ISO 11664-4. Diéu nay dat duoc ngay ca voi
tinh bdt ngd, ma cé ham lugng protein cao hon tinh bot khoai tay va do do vé co ban d&
bi tac dong dbi mau khi tiép xtic véi ap lyc nhiét hon. Hon nita, hdn hop tinh bt dang
ngac nhién hon la ¢6 ham luong tap chét vong thip ching han nhu tetrahydrofuran
(THF). Ham luong THF ctia hdn hop tinh bt dugce tao ra boi quy trinh theo diém 12

theo sang ché thuong dudi 10 ppm, cu thé 12 dudi 5 ppm va vu tién cu thé 1a dudi 3 ppm.

Quy trinh theo sang ché tao ra hdn hop tinh bot chu yéu chira (dén muc do trén

50% theo khdi luong) va tdt hon 12 trén 60% nguyén lidu c6 thé tai tao. Ty 1€ clia nguyén

lidu co thé tai tao c6 thé duge xé4c dinh bdi phuong phép 14C theo tiéu chuan DIN

CERTCO hoic Vincotte. Cac hdn hop tinh bot ndy cling c6 thé phan hity sinh hoc trong
12
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phan U tng hop trong vuodn theo tiéu chuédn OK Compost HOME cua hé thdng chung

nhan Vincotte. Béi vi hdn hop tinh bt nay c6 thé dugc tao ra ma hau nhu khong c6 hat

chua phén tan, ching cé thé duoc kéo dé tao thanh mang moéng c6 do day dudi 20

micromet, va tot hon 1a dudi 10 micromet. B&i vi sy phén tan ddng déu cta cac hat tinh

bot trong co chét polyme, mang c6 cac tinh chét co hoc rat tt, vi du cu thé 1a do bén kéo

cao, va dd bén phat trién vet x¢é cling cao.

Hn hop tinh bdt duge wu tién ¢6 profin dic tinh néu trén c6 thanh phan duéi

day:

i) tir 53 &én 61% theo khéi luong ctia polybutylen adipat-coterephtalat (PBAT)

va/hodc polybutylen sebacat-coterephtalat (PBSeT), lan luot chira 1,4-butandiol tir cac

nguén c6 thé dugc tai tao;

i) twr39 dén 47% theo khdi lugng cua tinh bot déo nhiét.

Cu thé 13, vu tién 1a hdn hop tinh bdt ma ¢6 profin dic tinh néu trén va c6 thanh
phan duéi day:

i) tir45,4 dén 62,95% theo khdi lugng ciia PBAT va/hodc PBSeT, bao gom
1,4-butandiol tir cac nguén c6 thé duoc tai tao;

ii) tr35 dén 47% theo khdi lugng cua tinh bot déo nhiét.

iii) tir 2 dén 7% theo khdi lugng ctia axit polylactic;

iv) tir 0,05 dén 0,6% theo khéi lugng ctia copolyme ma chira cac nhém epoxy

va dua trén styren, acrylat va/hodc metacrylat.
Vi du thyc hién sang ché
Nguyén liéu ban dau:

A1) ecoflex® F Blend C1200, polyeste béo-thom tir BASF ¢6 MVR nam trong
khoang tir 3 &n 5 cm?/10 phut & nhiét d6 190°C/2,16 kg.

B1) Tinh bdt ngd tu nhién, ham luong nuée khoang 12%.

C1) Neosorb 70/70 — dung dich sorbitol c6 d¢ nhay rat thap dbi voi qua trinh két

tinh tir Roquette, ham luong chit rén 1a 70%, ham lugng sorbitol it nhat 1a 50%.

13
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M5 ta may ép dun dugc st dung:

May ép dim truc vit d6i quay E1) ZSK 40 MC tir Coperion, duong kinh 40 mm,
14 ving thiing c6 thé 1am mat bing nudc va gia nhiét bang dién 1an luot c6 d6 dai 1a 4D,
L/D = 56 c6 phan tao 4m c6 d6 dai 20D, ba khéi nhao tron duoc két hop vao d6. Cong
sut dong co 1a 130 kW, mdmen riéng 1a 11,5 Nm/cm®.

M0 ta thiét bi mang théi:

Thiét bi mang thbi bao gdm mdy ép dun mdt truc vit c6 duong kinh 30 mm va do
dai 25D, bd phan phéi 161 x04n ¢ dudng kinh 1a 80 mm va khoang ho khuoén 12 0,8 mm.
Ty 1€ théi thuong 1a 3,5, dAn dn d6 rong bong béng mang phéng la khoang 440 mm.

Phén tich:

Xéc dinh ham luong nuée: Ham lugng nudce du cia cac hat duoc xac dinh béng

phuong phap Karl Fischer (Mettler-Toledo InMotion KF).

Ty 1& thé tich néng chay: Ty 1& thé tich néng chay duoc xac dinh theo EN ISO

1133 & nhiét @0 da néu va co khéi lugng dugce néu, va dugce chi ra la cm?/10 pht.

Duong kinh hat tinh bdt trung binh: M4u duoc thu & nhiét do -80°C tir mang duoc
tao ra trong vi du 2 béng phén dao cit mong song song v6i hudng ép dun. Mau nay duoc
nghién ctru bang kinh hién vi luc nguyén tir trén céc phin do lan luot la 15 x 15
micromet. Pha TPS twong déi ctmg c6 thd dugc phan biét rat dé dang véi pha polyme
tuong d6i mém, va cho phép xéc dinh chinh x4c hinh thdi ctia hdn hop va kich thuge hat
clia céc hat tinh bt duoc phan tén trong polyme. Pénh gia kich thudce hat c6 kich thude
hat trung binh bang 466 nanomet va dudng kinh hat t8i da chi bang 1488 nanomet; day
13 bang chimg cua sy phén tan hat rat nho cla cac hat tinh bot trong pha polyme.

X4c dinh THF: Viéc x4c dinh THF dugc thuc hién boi Headspace GC-MS dua
trén DIN 38407-F 43 2014-10 va LA-GC-013.071 (Headspace GC-MS xac dinh cac
chét hitu co bay hoi trong thuc pham it chét béo). Dbi véi didu nay, luong mau thich
hop duoc hoa tan trong dimetylaxetamit va THF-d8 duoc b6 sung lam chét chuin néi.
Mau duoc day kin trong chai Headspace GC thuy tinh dugc gia nhiét ¢ nhiét do 85°C
trong 30 phut trong 10 Headspace trong Agilent HS GC/MS, va sau d6 dugc mang di do.
Heli duoc s dung 1am khi mang. Gia tri duoc higu chuin bén ngoai trén co s¢ thu hoi

chét chuén ndi (THF-d8) va kiém so4t hiéu (mg ma trin (Matrix Spike).
14
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Xac dinh gia tri dd sang L* va gia tri b*: Ca hai gia tri dugc xac dinh theo EN
ISO 11664-4 (CIE 15:2004). Gi4 tri trung binh dugc tinh toan tir 4 phép do d6i voi hat
dang hat (kich thuéce ndm trong khoang tir 3 dén 8 mm, & 16p c6 do day 2 cm dé dam
bao rang chung tao thanh 16p md). Trong s6 bbn phép do, vit chira duge quay 14n luot
90°. Bo dit liéu mau sic 650 dugce str dung cho phép do nay. Phép do nay duoc thue hi¢n
v6i hinh cdu, d/8°, ¢6 thanh phdn phan chiéu dugc bao gbm (specular component
included - SCI), va d6 chiéu sang tiéu chudn D65 két hop voi thiét bi quan sét tieu chuan

CIE 1963 10°.
Vi du theo séng ché
Vidutir 1 dn 7 (may ép dun E1, phuong 4n B):

Hé théng do trong luong dugc st dung dé bd sung tat ca nguyén liéu ban dau.
Tinh bdt tu nhién B duoc bd sung & dang bdt vao ving 1 ciia may ép dun. Bom c6 banh
rang dugc diéu khién boi trong luc dugc st dung dé bd sung (céc) chat déo hoa C, vi du
& gitta ving 2. Nguyén li€u ban diu A dugc b sung bang thiét bi clp bén (ZSB) & dang
hat trong ving 6 cua may ép dun. Gilra didm bd sung chit déo hda trong ving 2 va diém
bd sung polyme trong ving 6 khong chi ¢6 chi tiét truyén tai duogc cai dat ma con co 1 -
5 chi tiét tron (cac khdi nhao tron trung tinh va/hodc chi tiét tron chuyén tai nguoc c6
rang). Ham lugng nude du dugc loai bo trong ving 13 qua bd loai bo cac chét dé& bay
hoi bén 40 mm, va san phém duoc ép dun bang tAm khuon & dang dai, dugc lam mat

trong bé nuée va duoc tao hat.

15/26

Hat polyme sau d6 dugc lam kh6 & nhiét do 70°C dén do 4m con lai dugc néu

trong bang.
Vi du 8 (may ép dun E1, phuong 4n A):

Hé thdng do trong luong dugc su dung dé bd sung tat ca nguyén liéu ban dau.

Tinh bt tu nhién B va nguyén liéu ban diu A duoc bd sung trong ving 1 clia 2 méy ép

dun bang hé théng do trong lugng riéng r&. (Cac) chét déo héa C dugc bd sung & dang

16ng gan nhu & gitta ving 2 bang cach st dung bom ¢6 banh ring duoc didu khién boi

trong luc. Céc ving 1-6 st dung minh céc chi tiét truc vit truyén tai. Ham luong nudce du

duoc loai bo trong ving 13 qua hé théng loai bo céc chét d& bay hoi bén 40 mm, va san
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phém duogc ép dun bang tAm khuén & dang dai, duoc lam mat va duge tao hat trong bé

nudc.

Céc hat polyme sau d6 dugc lam khd ¢ nhiét d6 70°C dén do 4m con lai duoc

néu trong bang.

16/26

Vidu 1 Vidu?2 Vidu 3 Vi du 4 Vidu 5
May ép din El El El El El
Tbc 46 quay 350 350 350 350 350
vong/phut
Profin nhiét | Thiétdat /| Thiét dat /| Thiétdat /| Thiét dat /| Thiét dat / thuc
do/°C thuc té thuc té thuc té thue té té
Ving 1 WC* /31 | Lam mat| WC*/34 | WC*/31 WC* /32

bang nudc

WC* /33
Ving 2 30/38 30/39 30/38 30/36 30/37
Ving 3 30/42 30/ 46 30/46 30/43 30/ 44
Ving 4 30/46 30/48 30/49 30/43 30/ 44
Ving 5 30/56 30/57 30/58 30/49 30/49
Ving 6 30/57 30/97 30/98 30/ 50 30/ 51
Ving 7 60 /57 120/119 | 120/ 121 60/ 62 60/ 60
Ving 8 140/137 | 140/141| 140/144 | 140/138 140/ 143
Ving 9 160/158 | 160/160| 160/160 | 160/ 160 160/ 160
Vung 10 160/160 | 160/160 | 160/160 | 160/ 160 160/ 160
Ving 11 160/178 | 160/179| 160/178 | 160/ 186 160/ 180
Ving 12 160/160 | 160/160| 160/160 | 160/ 164 160/ 163
Ving 13 160/159 | 160/160 | 160/160 | 160/ 160 160/ 162
Ving 14 160/173 | 160/175| 160/171 | 160/177 160/ 168
Vung 15| 160/164 | 160/164 | 160/161 | 160/ 167 160/ 161
(dau)
Phan tao 4m 20D 20D 20D 20D 20D
* %k

* WC = lam mat bang nudc, khong duoc ki€ém soat

** duoc x4c dinh 1a khoang cach tir diém bd sung chit déo hoa (tit ca hodc mot

phin) dén diém bat ddu ctia ving lam néng chay tinh bot / ving déo hoa trong nhiéu

may ép dun duong kinh D.
Vidul Vidu 2 Vidu3 Vidu 4 Vidu$5
Luong Al dugc | 65,0 /Z6 65,0 (Z6) 60,0 (Z6) 65 /76 60,0 / Z6
bd sung &
vung (kg/gid)
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Luong B1 dugc | 29,5 29,5 33,7 29,5 33,7

bd sung (kg/gid)

Luong Cl1 dugc | 13,0 13,0 14,0 11,5 14,0

bd sung (kg/gi®)

Bdo cdo tong / | 107,5 107,5 107,7 105,5 107,7

kg/gity

Nhiét d6 nong | 209 213 205 210 201

chay (tai dau ra

cua khuén don

vi °C)

Ham lugng TPS | 35,0 35,0 39,7 34,4 39,7

trong san phim

cudi/ %

D6 4m con lai 850 720 860 1910 2490

sau khi lam kho

(ppm)

MVR sau khi|4,5 4,5 3,6 4,8 4.1

lam kho (190°C,

5kg)

May ép dun tao

mang

Téc d6 quay | 80 80 80 80 80

(vong/phut)

Profin nhiét do

€0

Vung hap thu dugc lam | dugc lam | dwoc lam | duge  lam | dugc lam
mat bang | mat bing | mat bing | mat  bang | mat bing
nugc nudc nudc nudc nudc

Vung 1 120 120 120 120 120

Vung 2 170 170 170 170 170

Vung 3 170 170 170 170 170

Mép 170 170 170 170 170

Chd ndi 170 170 170 170 170

Bo phén phbi 16i | 170 170 170 170 170

X04n

Khuon 170 170 170 170 170

Ty 18 thoi 1:3,5 1:3,5 1:3,5 1:3,5 1:3,5

Do day mang | 14,9 14,9 15,4 14,9 14,6 va

(pum, khéi lwong 9,0*

trén mdi don vi

dién tich)

D0 day mang | 16 17 19 17 18/11

(um, nho thiét

bi do mang)

17
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banh gia truc |1 1 1 1 1

quan mang **

L* (gia tri do - - - - 83,04 ***
sang)

b* (gia tri xanh | - - - - 18,2%%*
lam-vang)

Ham lugng THF | - - - - 2,3 ppm
& 1am kho

* Téc @6 théo tdi da c6 thé ¢ cua thiét bi mang B2 1a 30/phut giéi han d day
mang t6i thiéu c6 thé dat duoc 1a 9 micromet - chét luong ctia hdn hop tinh bot cling s&

cho phép san xuat cac mang mong hon nita.

#* 1: it, va chi c6 cac hat nhd, chua phén tan, khong c6 16 2: it hat chua phén téan,
mot sb trong s6 d6 16n hon, khong ¢6 15 3: nhiéu hat chua phan téan hon, thinh thoang
cling c6 cac hat chua phén tan c6 kich thuéc trung binh dén 16n, thinh thoang c6 15 4:
nhiéu hat chua phan tan c6 kich thude trung binh va mét s6 hat chua phéan tén c6 kich
thuéc 16n hon, thudong xuyén xudt hién 13, chi mang chay dugc 5: nhiéu hat chua phan
tan c¢6 kich thudc trung binh va mot s6 hat chua phan tan c6 kich thudce 16m, 16 thudong
xuyén, khong thé dat duoc qua trinh chay 4n dinh ctia mang trong thoi gian dai 6: nhiéu
hat chua phan tan c6 kich thude trung binh va hat chua phén tan c6 kich thudce lon, cac

15 lién tuc xuét hién, mang lién tuc giy.

%% hdn hop duge tao ra tir 60 kg/gid A1, 33,7 kg/gio B1 va 14,0 kg/gio C1 dugce
tao ra trong may ép dun El bang phuong phép dua trén két cau méy ép dun tir vi du 1
trong EP 2467418A1. O tbc d6 quay 1a 350 vong/phut, nhiét do néng chay tai dAu ra clia
khuon 12 248°C. C4c mang thdi tao thanh c6 s6 luong tinh bot két tu cao hon déng ké so
v6i vi du 5, va khong thé duge kéo dén do day dudi 25 micromet, vi sy xuét hién lién
tuc ctia cac 15. Hon nita, san phém thé hién sy ddi mau thanh hoi nau. Gia tri d6 sang L*
cua hat thép béng 72,96, va gia tri b* 1a 24,29, nghia 13, hat vé co ban tdi hon hat theo
sang ché theo vi du 5, va c6 gia tri mau vang cao hon.

Vidul Vidu2 Vidu3 Vidu 4 Vidu5
Ham lugng TPS | 35 35 40 34 40
trong

hdn hop / %
b6 day mang| 14,9 14,9 15,4 14,9 14,6 /9,0
(pm, khdi lwong
trén mdi don vi
dién tich)
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b6 day mang
(um, qua khung
mang)

16

17

19

17

18/ 11

Kiém tra do bén
kéo theo hudng
may

Modun dan hdi /
MPa

144

131

162

175

146 / 142

Ung suét kéo khi
tao ra / MPa

_/-

Luc kéo khi tao ra
/ %

_/-

D6 bén kéo / MPa

27,8

25,5

23,3

30,9

21,5/23,4

Luyc kéo & do bén
kéo toi da/ %

338

419

318

409

317/ 168

Do bén xé / MPa

22,9

23,8

18,8

29,7

18,7 /14,7

Luc kéo khi
rach / %

347

424

326

414

328 /181

Kiém tra luc kéo
theo hudéng
ngugc may

Modun dan hoi /
MPa

132

160

161

157

163 /120

Ung suat kéo khi
tao ra / MPa

9,2

8.8

_/-

Luc kéo khi tao ra
! %

17,0

22,1

-/ -

D6 bén kéo / MPa

21,2

22,0

17,7

22,8

16,6 /15,7

Luc kéo ¢ d6 bén
kéo toida/ %

498

535

434

492

4217392

D6 bén xé / MPa

20,2

20,5

17,2

22,0

16,3/ 14,4

Luc kéo khi rach /
%

502

539

438

494

425 /399

D6 chiu va dap
Wr/g

198

210

156

141

135

Do bén phat trién
vét xé theo hudng
may / mN

1415

1359

1906

2054

1605 /525

D6 bén phat trién
vét xé theo hudng
ngugc may / mN

4105

3687

5024

4506

4318 /
2278

19



46059

Vidu6 Vidu7 Vidu 8
May ép dun El El El
Tbc d6 quay, vong/phiit 300 350 400
Profin nhiét d6 / °C Thiét dat /| Thiét dat /| Thiét dat /thuc
thuc té thuc té té
Ving 1 lam mat bang | lam mat bang | WC /29
nudc WC* / nudec WC* /
29 31
Ving 2 30/32 30/33 30/29
Ving 3 30/29 30 /31 30/29
Ving 4 30/28 30/31 30/29
Ving 5 30/33 30/37 30/31
vung 6 30/38 30/ 41 50/ 51
Ving 7 30/42 30/46 140/ 142
Ving 8 140/ 117 140/ 132 160/ 163
Ving 9 160/ 160 160/ 160 160 /160
Ving 10 160 /160 160/ 161 160/ 160
Ving 11 160/ 160 160/ 169 160/ 185
Ving 12 160/ 170 160/ 165 160 /150
Vung 13 160/ 162 160/ 158 160/ 166
Vung 14 160/ 150 160 /157 160/ 193
Ving 15 160 (ddu) /|160 (dau) /|160/178
161 161
Phéan tao am ** 22D 22D 18D

*WC = lam méat bang nudc, khong duge kiém soét

** duoc xac dinh 12 khoang céch tir diém bd sung chét déo héa (tat c hodc mot

phén) dén diém bét dau cta ving lam néng chay tinh bdt / ving déo hda trong nhiéu

may ¢ép dun duong kinh D.

Vidu 6 Vidu7 Vidu 8
Luong Al dugc bd sung 65/726 78176 105/ 21
&
vung (kg/gio)
Luong B1 dugc bd sung 29,5 35,4 37,8
(kg/gid)
Luong C1 dugc bd sung 13 15,6 16,8
(kg/giv)
Tdng ning suit / kg/gid 107,5 129 159,6
Nhiét d6 nong chay (tai 198 200 220
d4u ra cua khuén don vi
OC)
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mang*

Ham hggng IPS trong | 35,0 35,0 30,0

san pham cudi / %

D6 4m con lai sau khi | 2400 2170 760

lam khd (ppm)

MVR sau khi lam kh6é | 3,2 5.4 4,0

(190°C, 5 kg)

Pun mang

Tbc do quay | 80 80 80

(vong/phut)

Profin nhiét 6 (°C)

Ving hap thu lam mat bang|lam mat bang |lam  mat bing
nude nudc nude

Viung 1 120 120 120

Ving 2 170 170 170

Vung 3 170 170 170

Mép 170 170 170

Chd ndi 170 170 170

B6 phan phdi 16i xodn | 170 170 170

Khudn 170 170 170

Ty 18 thoi 1:3,5 1:35 1:35

D6 day mang (um, khdi | 15,3 15,8 15,3

luong trén mdi don vi

dién tich)

D¢ day mang (uwm, nho | 21,5 18,0 17,8

thi€t bi do mang)

Panh gid truc quan |2 1 1

21/26

** 1: it, va chi ¢6 cac hat nho, chua phén tan, khong ¢ 15 2: it hat chua phan tan,
mot sd trong s6 d6 16n hon, khong c6 16 3: nhiéu hat chua phan tdn hon, thinh thoang
cling c6 céac hat chua phén tan ¢6 kich thudc trung binh dén 16m, thinh thoang c6 16 4:
nhiéu hat.chua phan tan c6 kich thudc trung binh va mot s6 hat chua phan tén c6 kich
thuéc 16n hon, thudng xuyén xuét hién 1, chi mang chay dugc 5: nhiéu hat chua phan
tan c6 kich thuéc trung binh va mét s hat chua phan tan c6 kich thude 16m, 16 thuong
xuyén, khong thé dat duoc qué trinh chay 4n dinh ctia mang trong thoi gian dai 6: nhiéu

hat chua phén tén c6 kich thuéc trung binh va hat chua phén tén c6 kich thude 1on, cac

15 lién tuc xuét hién, mang lién tuc gay.
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Vidu 6 Vidu7 Vidu 8

Ham lugng TPS trong 35,0 35,0 30,0

hdn hop / %

Do day mang (um, khoi 15,3 15,8 15,3

luong trén mdi don vi

dién tich)

Do day mang (um, thiét 21,5 18,0 17,8

bi do mang)

Kiém tra do bén kéo theo khong dugc xac

huéng may dinh

Modun dan hoi / MPa - 153 142

Ung suit kéo khi tao ra/ - -

MPa

Luc kéo khi tao ra/ % - -

Do bén kéo / MPa 22,6 29,2

Luc kéo & d6 bén kéo tdi 266 381

da/ %

Do bén xé / MPa 21,9 26,5

Luc kéo khi rach / % 269 385

Kiém tra luc kéo theo khong dugc xéac

hudng nguge may dinh

Mbdun dan hdi / MPa 165 127

Ung suét kéo khi tao ra/ - -

MPa

Luc kéo khi tao ra/ % - -

D0 bén kéo / MPa 16,5 19,6

Luc kéo & d6 bén kéo t6i 365 465

da/ %

D9 bén x¢ / MPa 15,9 19,3

Luc kéo khi rach / % 368 468

Do chiu va dap Wr/ g 123 ' 381 khong duoc xéac
dinh

D0 bén phat trién vét xé 1235 1304 khong dugc xéac

theo hudng may / mN dinh

Do bén phat trién vét xé 3009 4051 khéng dugc xéac

theo hudng nguoc may / dinh

mN

Vidu9: Véi cac thong sb twong tu nhu trong vi du 5, hdn hop dugc két hop tur
54,8% Bio-PBAT gdc sinh hoc mét phin (gidng A1, nhung véi 100% bio-BDO gdc sinh
hoc dugc tao ra bing cach 1én men thay vi BDO hoa thach), 5% axit polylactic 4043D
tir Natureworks, 0,2% Joncryl ADR 4468, 33,7% B1 va 14,0% C1. Axit polylactic va
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Joneryl duge bd sung ciing v6i bio-PBAT. MVR sau khi 1am kho 1a 2,8 (190°C / 5 kg),
gia tri 46 sang L* 1a 83,64 va gia tri b* 1a 17,8. Vit li¢u hdn hop c6 thé dugc xir Iy ma
khong gip kho khan voi cac thong 3§ gidng nhu céc thong s6 ctia vi du 5 dé tao ra mang
mong c¢6 d6 day 10 micromet ma trén thuc té khong c6 cac hat chua phén tan trong khi
¢6 cac tinh chit co hoc tdt du dbi véi tai dung rau qua (cu thé 1a d6i véi trang thai phat
trién vét xé vudng géc v6i huéng may), c6 ham lugng *C gde sinh hoc khoang 60%,

cao hon ¢ vidu 5.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh mot giai doan dé san xuat hdn hop tinh bdt trong méy ép dun truc vit do,

trong do:

i) tinh bot, cling voi chit déo hoa, di qua phﬁn tao 4m c6 do6 dai nidm trong
khoang tir 8D dén 30D trong méy ép dun & nhiét d6 dudi 85°C, duge tron, trong do D
duoc xac dinh 1a dudng kinh truc vit clia tru truc vit va phén tao 4m dugc x4c dinh bat
dAu tai diém trén truc vit ctia may €p dun, tai d6 tinh bot va toan bd hodc mot phén luong
chit déo hoa gap nhau, va két thuc tai diém trong may ép dun, tai d6 tinh bot duoc gelatin

héa va duge ndu dé tao ra tinh bot déo nhiét;

ii) trong phin déo hoéa c6 do dai nim trong khoang tir 10D dén 50D, nhiét do
may ép dim duoc diéu chinh timg bude dén nhiét do trén 130°C, trong d6 tinh bt dugc
néu, pha hiry va dugc déo nhiét hoa, va dugc phén tin trong polyme khong tron 14n tinh
bot, va ham luong nude nhé hon 5%, tinh trén hén hop tinh bét, dugc thiét dat trude khi
nguyén liéu roi khoi may ép dun;

trong d6 polyme khong tron 14n tinh bot duge bd sung & dang da duoc niu chay
hodc dang hat & diém mong mubn bét ky trong méay ép dun, va hdn hop cta tit ca cic

thanh phén c6 mat dugc tao ra sau do.

2. Quy trinh san xuét hdn hop tinh bot trong hai may ép dun truc vit doi dugce sap xép

lién tiép, trong do:

i) tinh bdt, ciing véi chdt déo hoa, di qua phin tao 4m c6 do dai nam trong
khoang tir 8D dén 80D & nhiét dd dudi 85°C, duge trdn, trong d6 D duge xéac dinh la
duong kinh tryc vit cta try truc vit va phén tao 4m dugc x4c dinh bt dau tai diém trén
truc vit, tai d6 tinh bt va toan bd hodc mot phz‘?ln luong chét déo héa gip nhau, va két
thuc tai diém trong méy ép dun, tai d6 tinh bot duoc gelatin hoa va dugc ndu dé tao ra
tinh bot déo nhiét;

ii) trong phin déo héa c6 do dai nim trong khoang tir 10D dén 50D, nhiét do
may ép dun duoc diéu chinh timg bude dén nhiét d6 trén 130°C, trong d6 tinh bot duge

néu, pha hity va duge déo nhiét héa, va dugce phén tan trong polyme khong tron 14n tinh
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bot, va ham lugng nudc nho hon 5%, tinh trén hdn hop tinh bot, duge thiét dat trude khi
nguyén liéu roi khéi may ép dun;

trong d6 polyme khong tron 14n tinh bt duge bd sung & dang di dugc niu chay
hogic dang hat ¢ diém mong muén bt ky trong méy ép dun, va hén hop cua tat ca cac
thanh phén c6 mit duoc tao ra sau do.

3. Quy trinh theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 d6 dai cta phz‘?ln tao 4m it nhit 1a 12D.
4, Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tr 1 dén 3, trong d6 nhiét do ctia phan
tao Am duoc gift & nhiét d6 dudi 60°C.

5. Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 polyme khong tron
14n tinh bot duge bd sung ¢ dang rin trude khi bat ddu phén tao am.

6. Quy trinh theo didm bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 phan tao 4m cling
bao gém, bén canh viéc chi co6 chi tiét truyén dong, thi con cd chi tiét truc vit tron chuyén
dung b6 sung, va polyme khong tron 14n tinh bdt duoc bd sung chi theo huéng xudi ctia
chi tiét truc vit tron bd sung ctia phan tao m.

7. Quy trinh theo diém 6, trong d6 polyme dugc bd sung & dang ran.

8. Quy trinh theo diém 6 hoic 7, trong d6 polyme duoc bd sung trudc pha phéan tan.

9. Quy trinh theo diém bét k¥ trong s cac diém tir 1 dén 8, trong d6 d6 dai t6i thiéu cta
may ép dun 1a 44D.

10. Quy trinh theo didm bt ky trong sb cac didm tir 1 dén 9, trong d6 chat déo hoa dugce
chon tir nude, glyxerol, sorbitol va glyxerol duoc oligome héa va hdn hop mong mudn
bét ky ctia cc hop chét nay.

11. Quy trinh theo diém 10, trong d6 chét déo hoa bao gdm dung dich sorbitol chira
nude véi ham lugng nude nam trong khoang tir 5 dén 80%, t6t hon 1a ndm trong khoang
tir 5 dén 50%, cu thé t6t hon 13 nim trong khoang tir 10 dén 35%.

12. Quy trinh theo diém 11, trong d6 dung dich sorbitol chira nuéc duoc tao ra bang
cach hydro héa dung dich tinh bot duoce khir polyme khong hoan toan ma van chira ty 1&
dang ké cua it nhét 13 5% hop chit c6 khéi lwong phén tit cao hon sorbitol, cu thé tdt
hon 13 nhidu hon 10%, cu thé tét hon nita 12 nhidu hon 15%, tinh trén hdn hop khan.
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13. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém 1, 2 va 12, trong d6 polyme bao gdm
polyeste béo hodc polyeste béo-thom ma chira 1,4-butandiol 1am thanh phin diol — tot
hon 12 tr ngudn c6 thé ti tao — va c6 thé phan hily sinh hoc theo EN13432.

14. Han hop tinh bdt ¢6 tir 39 dén 47% theo khdi luong ham luong tinh bét déo nhiét,
tinh trén toan bod tinh bot khan va chat déo héa khan, va c6 gié tri d sang L* theo EN
ISO 11664-4 / CIE 15:2004 cao hon 75, ¢6 thé thu duoc bing quy trinh theo diém tir 1
dén 13.

15. Hon hop tinh bot theo diém 14 va c6 gia tri 46 sang L* theo EN ISO 11664-4 / CIE
15:2004 cao hon 80, va c6 ham luong tetrahydrofuran (THF) dudi 5 ppm.

16. H8n hop tinh bot chita nguyén liéu c6 thé tai tao vdi lugng trén 50%, tot hon 14 trén
60%, chira:

i) tir 53 dén 61% theo khéi lugng ciia polybutylen adipat-co-terephtalat (PBAT)
va/hodc polybutylen sebacat-co-terephtalat (PBSeT), tinh trén 1,4-butandiol tur cac

nguén 6 thé dugc tai tao; va
ii) tir 39 dén 47% theo khdi lugng cua tinh bot déo nhiét.
17. Hon hop tinh bot chira:

i) tir 45,4 d&én 62,95% theo khdi luong cua polybutylen adipat-co-terephtalat
(PBAT) va/hodc polybutylen sebacat-co-terephtalat (PBSeT), tinh trén 1,4-butandiol tur

cac nguén c6 thé duoc tai tao; va
ii) tir 35 dén 47% theo khdi lugng ctia tinh bot déo nhiét;
iii) tir 2 dén 7% theo khéi lvong cua axit polylactic; va

iv) tr 0,05 dén 0,6% theo khdi lugng ctia copolyme ma chira cac nhém epoxy

va dua trén styren, acrylat va/hodc metacrylat.

18. Hon hop tinh bdt theo diém bét iy trong sb cac diém tir 15 dén 17, trong d6 tinh
bot dugc st dung bao gém tinh bdt ngd, tinh bot lta mi hodc tinh bot dau.

19. Hon hop tinh bot theo diém 18, trong d6 tinh bdt dugc st dung 1a tinh bot ng6.
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