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(57) Sdng ché dé cap dén quy trinh lién tuc dé polyme héa m& vong cidc monome
este mach vong dé tao thanh polyeste béo & nhiét do nim trong khoang tir 100°C
dén 240°C, quy trinh nay bao gom cac budc:

a) lién tuc cdp monome este mach vong va chat xic tidc polyme hda vao thiét
bi phan tng tron lién tuc, thiét bi phan Gng nay dugc van hanh & diéu kién thuan
1gi cho quy trinh polyme héa dé tao thanh hén hop phan tng da polyme héa so
bo,

b) lién tuc 14y hoén hop phan ting di polyme héa so bo ra khoi thiét bi phan
tng tron lién tuc va lién tuc cdp hén hop nhan ing da polyme héa so bo nay vao
thi€t bi phan @¥ng dong chay nit, thiét bi phan ting dong chay nit dugc van hanh
dudi diéu kién polyme héa, trong d6 hon hop phan tng dugc polyme héa t6i muc
do polyme héa it nhét bang 90%, dé tao thanh polyme, va

c) lién tuc 1dy polyme ra khoi thiét bi phan ing dong chay nuit.
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Linh vuc ky thuat duoc dé cap

Séng ché& dé cap dén quy trinh lién tuc dé san xuit polyeste, cu thé 1a

polyeste béo, tr monome este mach vong.
- Tinh trang k¥ thuat cua siang ché

Polyeste béo trén co s& monome este mach vong nhu lactit (L-lactit,
D-lactit, rac-lactit, cing dugc goi la DL-lactit, meso-lactit), glycolit,
trimetylen carbonat (TMC), epsilon-caprolacton, va p-dioxanon, va dang
két hgp ctia ching c6 nhiéu dic tinh hip dan. Ching thuong c6 kha nang
tuong hop sinh hoc cao va kha nang tai hap thu t6t, khién cho ching thich
hop dé st dung 1am gi4 thé va manh cdy ghép dung cho co thé nguodi
hodc dong vat, nhu dung cu c6 dinh, mang mong, mang, chi khau y t&
hoac hé phan phéi thude. Ngoai ra, cu thé 13, polylactit, con dugc goi 1a
axit polylactic, 1a nguyén liéu c6 trién vong trong linh vic polyme sinh
hoc dé, vi du, 1am vat liéu bao géi. Viéc né cé thé dugc tao ra tir cic
ngudn vat liéu téi tao dugc khién cho né dic biét hap din dé lam chat

thay thé 6n dinh cho polyme c6 ngudn goc tir ddu hoa.

Céc quy trinh polyme héa dé diéu ché polyeste béo nhu polylactit 12
da biét trong tinh tfang k¥ thuat. Ching bao gébm quy trinh polyme hoéa
m& vong va quy trinh da triing ngung. Pa phét hién ra rang axit polylactic
thu dugc tu quy trinh da tring ngung cé gia tri han ché€ do viéc da trung

ngung khong thu dugc polyeste ¢6 khoi lugng phan tir cao nhu yéu cau.
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Do vay, (co)polyeste duoc diéu ché chu yéu bang quy trinh polyme
héa m& vong tir cAc monome mach vong tuong tng, nhu L-lactit, D-lactit,
DL-lactit hodc rac-lactit, meso-lactit, glycolit, trimetylen carbonat,

epsilon-caprolacton, va p-dioxanon, hozc hén hop ctia chiing.

Vi thé, hau hét céc tai liéu vé quy trinh di€u ché polylactit déu mo ta
buGc ddu tién trong d6 axit lactic duoc polyme héa dé tao thanh tién
polyme thong qua phan tUng tring ngung, sau dé tién polyme nay duoc
khir tring hop bang chat xidc tdc dé tao thanh lactit tho (tic 12 phan tng
déng vong). Lactit thd nay da dugc tinh ché€ va lactit da dugc tinh ché nay
dugc st dung 1am monome dé diéu ché polylactit bing quy trinh polyme
héa md& vong. Trong ban mo ta nay, thuat ngit polylactit va axit polylactic

duoc sir dung hodn déi cho nhau.

Mic du tai liéu vé quy trinh san xuét polyeste nhu polylactit rat
phong pht, nhung hau hét céc tai liéu nay déu chua dé cap dén cic thiét
bi cu thé dugc sir dung trén quy mo cong nghiép. Chiing chi tap trung chi
yéu & quy mo phong thi nghiém. Trong hiu hét céc tai liéu nay, budc
diéu ché€ lactit tir axit lactic va budc tinh ché€ lactit ti€p d6 duoc mo ta chi
ti€t, trong khi d6 trong budc polyme hdéa md vong clia monome este
mach vong (vi du lactit) dé tao thanh polyeste tuong ting, vi du polylactit,
chi c¢6 nhiét do va chat xtc tic duoc dé cap dén. Vi du, WO 94/06856 chi
mo ta rdng quy trinh polyme héa lactit thanh polylactit c6 thé duoc tién
hanh theo quy trinh theo mé, ban lién tuc hoac lién tuc. Binh phan tng c6
thé dugc 1p bo trao ddi nhiét va/hodc thiét bi tron thong thudng.

Céc quy trinh polyme héa dé san xuit polyeste c6 thé dugc chia
thanh hai nhém, quy trinh polyme héa véi su c6 mat cia dung moi khong
chita nuée, vi du quy trinh polyme héa huyén phi hoac nhil tuong, va quy
trinh polyme héa hau nhu khong c¢6 dung méi, vi du quy trinh polyme

héa néng chay, dugc ti€n hanh & nhiét do cao hon nhiét do néng chay cua
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monome va polyme, hodc quy trinh polyme héa khéi, duoc tién hanh theo

mé & nhiét do nhd hon nhiét do néng chdy ctia polyme.

Thong thudng, polyeste dugc tao thanh trong diéu kién khong cé
dung moi — da phan — bing quy trinh da tring ngung va trong mot so
trudng hop dac biét, khi monome este mach vong da duogc khir nuée, bang
quy trinh polyme héa m& vong. Cic quy trinh thong dung thudng dugc
thuc hién theo mé va budc chuyén héa duge ndi ti€p bang budc kiém soat
viéc tang chi s6 chdy va gidm ndéng d6 nhém cudi axit carboxylic.
Phuong thifc ¢4 dién nay duogc 4p dung trong san xuat mot s6 polyeste, tir
nhua muc in trén co s& nhua thong, qua nhua polyeste 16p phu tinh dién,
thanh tién polyme cua sgi PET. Sau quy trinh polyme héa néng chdy, soi
nay dugc dua vao quy trinh xir 1y sau khi polyme héa dang ran (SSP) dé
tang khoi luong phan tir trung binh dén gi4 tri khong dat duoc & trang thai
néng chay. Mac du SSP 1a quy trinh t6n nhiéu thoi gian, nhung né van

dugc 4p dung rong rai trén quy mo cong nghiép.

Van dé chinh gdp phéi trong quy trinh polyme héa cic monome este
mach vong thanh polyeste trong diéu kién khéngv c6 dung moi, vi du quy
trinh polyme hoda lactit thanh polylactit, 1a viéc loai bd nhiét tao thanh
trong qua trinh phan ting polyme hda toa nhiét. Polyeste nhu polylactit c6
tinh din nhiét kha thap. Vi dy, tinh dan nhiét cta axit polylactic bing
0,13 W/(m.K). Véi cac polyme khic va cao su, cdc gia tri vé tinh din
nhiét da dugc bao cdo. Di€u nay c6 nghia 1a nhiét tao thanh tir phan tng
khong thé luon duge loai bd mot céch c6 hiéu qua, dic biét 13 trong binh
16n, bé khuay, va céc thiét bi tvong ty. Piéu nay c6 thé din t6i hién twong
qué nhiét cuc bd cho polyme tao thanh, 1am phan hlty mach va bién mau

polyme.

Trong cac quy trinh thong thuong, cac thong s6 dugc chon sao cho
c6 dugc téc do phan ting cham va thoi gian luu dai. Diéu nay dan t6i phai

dung thiét bi 16n va dat tién. Cdc quy trinh thong thudng khic khong dat
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chat luong cao, tic 1a khoi lugng phan tir cao, polyeste, vi du, polylactit,

c6 chi s6 vang thdp v6i ham lugng lactit con lai it v6i hiéu suit cao.

Mot van dé nita gdp phai trong quy trinh polyme héa m& vong
khong dung moi ctia cdc monome este mach vong 1a su khac biét vé chi
s6 chdy giffa monome néng chay va polyme néng chdy. WO 99/50345
mo ta viéc sir dung thiét bi phan ing dong chay niit hodc chudi cic thiét
bi phdn tng dong chdy nit dé thuc hién quy trinh polyme héa. Cic tic
gia sang ché da phat hién ra rang khi sit dung thiét bi phan tng dong chdy
ntt, vi du dé thyc hién quy trinh polyme héa lactit, su khic biét qui cao
vé chi s6 chay gilta monome este mach vong néng chay (trong vi du nay
la lactit), va polyeste tao thanh (vi du, polylactit) khién cho khong thé
duy tri dugc cac diéu kién trong thiét bi dong chay miit va x3y ra hién

tuong phan dong.
Ban chat ky thuat cua sang ché

Do chua c6 giai phap phl hop dé giai quyét cac van dé néu trén, nén
van cin c6 mot quy trinh lién tuc dé€ san xudt polyme c6 khdi luong phan
tlr cao v6i chat lugng cao tir monome este mach vong theo céch hip dan

v€ mat kinh t€ & quy mo6 cong nghiép.

DéE gidi quyét cdc van dé néu trén, sdng ché dé xuat quy trinh lién
tuc d€ polyme héa m& vong cdc monome este mach vong & nhiét do tir
100°C dén 240°C, bao gbém cac budc:

a) lién tuc cung cdp monome este mach vong va chat xic tic polyme
héa vao thi€t bi phan tng tron lién tuc, thiét bi phan tng nay duoc van
hanh & diéu kién thuan 1gi cho quy trinh polyme héa dé tao thanh hén
hgp phan ing da polyme héa so bo,

b) lién tuc 14y hon hop phan ting da polyme hda so bo ra khdi thiét bi
phan tng tron lién tuc va lién tuc cung cip hén hgp phan tng di polyme

héa so bd nay vao thi€t bi phan tng dong chay niit, thiét bi phan tng
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dong chdy nit nay dugc van hanh dudi diéu kién polyme héa, trong dé
hén hop phan tGng nay dugc polyme héa t6i mitc do polyme héa it nhat
bang 90%, dé tao thanh polyme

c) lién tuc 18y polyme ra khdi thiét bi phan tng dong chdy niit.
Mo ta chi tiét sang ché

Khéi lugng mol trung binh s (Mn) cla san phdm cu6i cling tinh
bang gam/mol thudng it nhat bang 10.000g/mol, t6t hon 1a it nhat
30.000g/mol, t6t hon nita 12 it nhat bang 50.000g/mol. Gidi han trén cta
khoi lugng mol khong c6 tinh quyét dinh déi véi quy trinh theo séng ché.
Thong thuong né nhoé hon 500.000g/mol, t6t hon 1a dudi 300.000g/mol.

Quy trinh polyme héa m& vong thudng ducc ti€n hanh & nhiét do it
nhat bang 100°C, t6t hon 1a it nhat bang 150°C. Nhiét do clia quy trinh
polyme héa t6i da 1a 240°C, t6t hon 1a t6i da bang 220°C, t6t hon nita 1a
t6i da bang 200°C. Nhiét do trong cé hai thiét bi phan tng c6 thé gidng
hodc khéc nhau. T6t hon 1a trong ca hai trudng hgp nhiét do nay 1a di cao

d€ moi trudng trong thiét bi phéan tng 14 pha 10ng.

Séng ch& dé cap dén quy trinh polyme héa dugc tién hanh trong diéu
kién hdu nhu khong c6 dung moi, cu thé 1a quy trinh polyme héa néng
chdy. Néu mudn, trong quy trinh nay c6 thé c6 mat mot lugng nhd dung
moi, vi du dugc bé sung duéi dang dung moi cho chat xtc tic hoic thanh
phan phan tng khic. Quy trinh nay du dinh bao gém nhiéu phuong 4n
trong d6 hén hop phan tng chda it hon 5% khoi luong dung moi clia
polyme, ddc biét 1a it hon 2% khoi lugng, t6t hon 1a it hon 1% khoi

lugng, dédc biét hon nita 1a it hon 0,5% khéi luong.

Ap sust khong c6 tinh quyét dinh d6i v6i phan tng. Ap suat duoc 4p
dung thich hgp dé dadm bao cho thanh phan phan tng dang 16ng chiy
dugc trong thiét bi phan ting. Chuyén gia trong Iinh virc ¢6 thé x4c dinh
dugc 4p suit phan tng thich hop.

-6 -
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T6t hon néu ca qud trinh tién polyme hda trong thiét bi phan dng
tron lién tuc va quy trinh polyme héa trong thiét bi phan ting dong chay
nit déu dugc thuc hién trong di€u kién tro, nhu dudi 16p pht nito hodc

argon kho.

D3 phét hién ra ring trong quy trinh theo sdng ché, thoi gian luu it
hon ba gid, t6t hon 1a it hon 2 gid, t6t hon nita 1a it hon 1 gio, & nhiét do
nho hon 200°C véi lugng chat xtc tdc thong thuong 1a di dé dat duoc
muic do chuyén héa it nhat bing 90%, t6t hon 1a it nhit bang 93%, tot
hon nita 12 it nhat bang 97%, con t6t hon nita 12 trong pham vi 1% can
bing hdéa hoc clia chuyén héa. Thoi gian nay nhanh hon ddng ké so véi
thoi gian polyme hda cta cdc quy trinh thong thuong 1a 10 gid hoac hon
nhu da duge dé cap. Tham khao, vi du, "Two step process for continuous
polymeisation of polylactic acid" N. Okamoto, T. Matuso, Journal of

Chemical Engineering of Japan, Vol. 41, No. 6, pp. 474-484, 2008.

Thoi gian Iuu duoc tinh tir Idc nap monome vao thiét bi phan tng

tron lién tuc dén khi 14y polyme ra khoi thiét bi phan tng dong chay niit.

Trong buGc du tién cia quy trinh theo sang ché, monome este mach
vong va chat xuc tdc polyme héa duge cung cap lién tuc vao thi€t bi phan
tng tron lién tuc. Thiét bi phan tng tron lién tuc thich hop bao gdm thiing
khudy lién tuc va thiét bi phan Gng tuan hoan, ca hai thiét bi nay déu da

biét trong linh vurc.

Doi khi wu tién sir dung thi€t bi phan ng tuan hoan. Thiét bi phan
tng tudn hoan thudng dugc st dung dé sin xuit polyolefin nhu
polypropylen va cidc polyme cong nhu polystyren, polymetyl metacrylat,
hodc styren acrylonitril copolyme. Theo mot phuong an, thiét bi phan ting
tudn hoan dugc st dung cé cic co céu tron tinh. Diéu nay dam bao tinh
déng nhat cao ciia hén hop phéan ting bao gém san phim dugc polyme

héa dong thoi két hop v6i viéc loai bd nhiét phan tng mot cich t6i wu.
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Trong thiét bi phan ting tudn hoan, monome va chét xiic tic bd sung dugc
tron k§ v6i san phdm da polyme héa mot phan c¢6 mit trong thiét bi phan
tng. Mot két qua c6 1gi ctia buGe nay 1a tinh luu bién cta hdn hop phan
ting chi thay déi tix tir trong thiét bi phan ¢ng tuan hoan. Piéu nay gitip
cho viéc ki€ém sodt dugc dong chdy clia chat 16ng trong thiét bi phan tng.
Dodng thdi trénh duge sy thay ddi 16n vé& do nhét trong thdi gian ngin va
nhiét toa ra tir phan ting dugc phan bd dong déu trong thiét bi phan dng.
Do t6¢ do chay tiang va t6t hon 1a ¢6 mét clia cic ¢o cau tron, nén toc do
loai bd nhiét ra khoi thiét bi phan tng duoc tang cudng, va hd trg cho
viéc ki€ém soét cc diéu kién phan ting. Dic biét hon, viéc két hop téc do
chay ting va bd sung cc co cdu tron 1am ting su dong nhat nhiét do, vi
thé€ sy phan phoi nhiét do trong thiét bi phan tng tuin hoan can bing hon.
biéu nay ciing khién cho viéc phan phéi thoi gian luu hep hon. Do tranh
dugc cdc diém tda nhiét vi th€ han ché dugc su bién mau clia polyme.
Viéc tron nhuyén vao nhau trong thiét bi phan tng tudn hoan ciing phu
hop véi thai gian Iuu thap cn thiét cho phan ing polyme héa nay. Vi thé,
thiét k€ phan ng nay khién cho quy trinh theo sidng ché duoc thuc hién

V6i toc do cao hon so véi cac ki thuat khac.

Trong thiét bi phan tng tron lién tuc, hén hop phan ng duogc
polyme héa so bd. Mitc do polyme hoa trong thiét bi phan ting tron lién
tuc thudng it nhat bang 5% khéi lugng, t6t hon 12 it nhat 10% khai luong.
Miic do polyme héa c6 thé bing 40% khéi luong, hoic bing 50% khai
lugng. Mitc do polyme héa thudng thap hon 90% khéi luong, t6t hon 1a
nhiéu nhat bang 85% khoi lugng. Mtc do polyme héa trong thiét bi phan

ting tron lién tuc s€ phu thudc vao do nhét ctia hén hgp phan dng.

Hoén hop phén ting da polyme héa so bd duoc rit ra lién tuc tir thiét
bi phan tng tron lién tuc va dugc cung cip lién tuc vao thiét bi phan tng
dong chay niit, trong d6 né ti€p tuc dugc polyme héa dé c6 mic do

polyme hda it nhat bing 90%. Tét hon néu thiét bi phan ing dong chay
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nit dugc 18p véi cdc co cau tron tinh, dé€ quy trinh polyme héa c6 thé
dugc hoan tat v6i ty 1é chuyén héa cao. Céc co céu tron tinh duoc st dung
trong sdng ché nay nham muc dich tang t6c do tron va phan phéi nhiét do
dong déu. Vi thé, viéc phan phdi khéi lugng phan tir, mic do chuyén héa,
va phan phoi thoi gian luu c6 thé duge kiém soét chit ché. Ngoai ra, bién
dang nhiét do ctia phan dng trong thi€t bi phan tng dong chay niit c6 thé

dugc kiém sodt & mic cao, cho phép t6i wu héa quy trinh polyme héa.

Theo mot phuong 4n, thi€t bi phan tng tuian hoan va/hoic thiét bi
phén ting dong chay nit 12 thiét bi phan Gng tron tinh. N6 1a thiét bi phan
ting dugc 14p véi cdc co cdu tron tinh. Cic co cdu tron tinh thich hop dugc
mo ta trong US 4,314,606.

Chét phan tng dugc cung cap cho thiét bi phan ung tron lién tuc
bao gdbm monome este mach vong va chdt xdc tdc polyme héa. Néu
mudn, cdc thanh phin bd sung nhu chat dong xic tic, chit khoi mao dé
kiém soat khéi lugng phan tir va/hodc chat phu gia ciing c6 thé bé sung.
Céc thanh phan nay c6 thé dugc bd sung truc ti€p vao thiét bi phan tng,
hodc & nguyén trang hoac trong dung moi, hodc (mot s6) chét phan tng

¢6 thé dugc két hop trude khi bd sung vao thiét bi phan ting tron lién tuc.

Monome este mach vong thich hgp 1a cdc monome chita tir 5 dén 7
nguyén t& cacbon dugc lién két cong hoéa tri trén vong, it nhat mot,
thuong la mot hodc hai, nguyén tir oxy trén vong, va nguyén tlr carbonyl
oxy dugc th€ trén nguyén tir cacbon lién ké nguyén tir oxy trén vong
(d6ng thoi tao thanh lién két este). Néu ¢6 nhiéu hon mot nguyén tir oxy
trén vong, thi cdc nguyén tir oxy ndy c6 thé dugc thé trén nguyén tir
cacbon lién ké véi tit ca nguyén tir oxy, hodc chi mot nguyén tir oxy.
Nguyén tlr cacbon trén vong c6 thé duge thé bing cac nhém C;-C, alkyl.
Monome thich hgp bao gom lactit, glycolit, trimetylen carbonat, epsilon-
caprolacton, p-dioxanon va hén hgp cta ching. Khi st dung nhiéu hon

mot loai monome, s€ thu dugc copolyme polyeste. Khi ban mo ta nay dé

-9-
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cap dén viéc diéu ché polyme, thi titc 1a bao gém ca copolyme, trir khi ¢6

chi d4n cu thé khic.

Lactit 12 monome este mach vong dugc uwu tién dé sit dung lam
nguyén liéu ban ddu, két hgp hoac khong két hop v6i mot hodc nhiéu
glycolit, trimetylen carbonat, va epsilon-caprolacton. Lactit dugc st dung
trong sang ché c6 thé 1a L-lactit (thu duoc tir hai phan tr L-axit lactic), D-
lactit (thu dugc tir hai phan tir D-axit lactic), mesolactit (thu duoc tir mot
phan tr L-axit lactic va mdt phan tir D-axit lactic), hodc hén hop ctia hai
hay nhiéu hgp chét trén. Hon hop 50/50 bao gém L-lactit va D-lactit ¢6
nhiét do néng chdy bang khoang 126°C trong tai liéu tham khdo thudng

duoc goi 1a D,L-lactit hoac rac-lactit.

Theo mot phuong an cua sang ché, lactit dugc dung 1am nguyén liéu
ban dau la L-lactit cling cho t6i 50% céc lactit con lai. Vi du, lactit duoc
ding 1am nguyén liéu ban ddu c6 thé 1a L-lactit chita tir 50% dén 10% D-
lactit. Theo mdt phuong 4n khac, lactit hau nhu 1a L-lactit tinh khiét,
trong d6 thuat ngit hau nhu tinh khiét c6 nghia 1a n6 chia t6i 10% khoi
lugng céc lactit khac, vi du, 1én t6i 5% khoi lugng, hoic 1% khdi luong.
Theo mdt phuong an khdc, lactit hau nhu 1a D-lactit tinh khiét, trong d6
thuat ngt hau nhu tinh khiét ¢6 nghia 12 né chia t6i 10% khoi luong
lactit khéc, vi du, chifa t6i 5% khoi lugng, hodc chita t6i 1% khdi luong.

Theo mot phuong 4n khac, D,L lactit va/hodc D lactit dugc polyme
héa v6i L lactit dé tao thanh polyme véi ty 1& monome L/D it nhat bang
I:1.

Theo mdt phuong 4n uu tién, lactit ¢6 chit luong cao dugc st dung.

Lactit chat lugng cao & day duoc xac dinh 1a lactit ¢c6 ham lugng axit
tu do thap va ham luong nudc thap: ham lugng axit tu do nén thap hon 50

mili-duong luong méi kg (meq/kg), t6t hon 1a thdp hon 20meq/kg va tot
nhat 12 thap hon 10meq/kg. Ham lugng nudc nén thap hon 2000ppm, tot
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hon 1a thap hon 500ppm, t6t hon nita 1a thap hon 200ppm va con t6t hon
nita 1a thdp hon 100ppm. Viéc st dung lactit chat luong cao dam bdo cho
quy trinh san xudt polylactit thuong mai c¢6 chi s6 nga vang thap véi ty 1&

polyme héa cao va khéi lugng phan tir trung binh cao.

Theo mot phuong 4n, cic monome c6 thé dugc cung cap vao thiét bi
phan tng tron lién tuc & dang rin hoic 1ong. Néu thiét bi phan tng tron
lién tuc 1a thi€t bi phan tng tudn hoan, thi monome nén dugc dua vio &
dang 16ng. Né&u thiét bi phan tng tron lién tuc 1a bé phan tng khuay lién

tuc, thi monome dugc nap vao cé thé & pha ran.

Néu cac monome dugc cung cip vao thiét bi phan ng tron lién tuc &
dang 1ong, thi ching c6 thé dugc nau chay, vi du, trong thing néng chay

hodc may ép dun, nhu da biét trong Iinh vurec.

Ngoai monome este mach vdng, c6 thé bd sung chat xic tic polyme
héa. Céc chat xiic tac thich hop dé€ sir dung trong sang ché 13 chit xic tic
da biét trong linh vuc. Theo mot phuong 4n cla sdng ché, lactit duoc

polyme héa bang chat xic tic c6 cong thic
M)(X1, X2 ... Xm)n

trong d6 M du’cjc chon tir kim loai nhém 1, 2, 4, 8,9, 10, 12, 13, 14, va 15
trong Bang tuin hoan cic nguyén t6 héa hoc, (X1, X2 . .. Xm) doc lap
dugc chon tir nhém bao goém alkyl, aryl, oxit, carboxylat, halogenua,
alkoxit, alkyleste, m 1 s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 6, van 13 s
nguyén nim trong khoang tir 1 dén 6, trbng d6 céc gia tri cia m va n phu

thudc vao trang thai oxy hoéa cua ion kim loai.

Trong Nhém 1, uu tién sit dung Na. Trong Nhém 2, vu tién st dung
Ca. Trong Nhém 4 uu tién stt dung Ti. Trong nhém Nhém 8, uu tién st
dung Fe. Trong nhém Nhém 12, wu tién st dung Zn. Trong Nhém 13, wu
tién st dung Al, Ga, In, va Tl. Trong Nhém 14, wu tién st dung Sn va Pb.

Trong Nhém 15, uu tién str dung Sb va Bi. Thong thudng, uu tién st dung
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kim loai thuéc Nhém 4, 14 va 15. T6t hon néu M duge chon tir nhém bao
gbém Sn, Pb, Sb, Bi, va Ti. Sir dung chat xic tdc Sn dic biét vu tién doi

v6i monome este mach vong.

Vi halogenua, wu tién thi€c halogenua nhu SnCl,, SnBr,, SnCl,, va
SnBr,. Véi oxit, vu tién SnO va PbO. Trong nhém alkyleste, uu tién
octoat (=2-etyl hexanoat), stearat, va axetat, vi du, & dang Sn-octoat, (con
dugc biét dén 1a Sn(Il) bis 2-etyl hexanoat), Sn-stearat, thi€c dibutyl
diaxetat, thi€c butyl tris(2-etyl hexanoat) , Sb (2-etyl hexanoat), Bi (2-etyl
hexanoat), Sb triacetat, Na (2-etyl hexanoat), Ca stearat, Mg stearat, va

/n stearat.

Cac hop chat thich hop khic bao goém tetraphenyltin, Sb tris(etylen

glycoxit), nhom alkoxit, va kém alkoxit.

Nong do chit xiic tidc thuong nhd hon 5ppm, tinh theo kh6i lugng
kim loai, t6t hon 1a it nhat 10ppm. Trong trudng hop nhiéu hon luong
thuong duoc st dung, thi nong do chat xdc tac it nhat bang 30ppm, t6t
hon 1a it nhat bang 50ppm. Nong do chat xic tac t6i da bang 200ppm, t6t
hon 1a t6i da bang 150ppm.

C6 thé uu tién sir dung Sn(Il)-bis(2-etylhexanoat), con dugc goi 12
thi€c octoat, do nguyén liéu nay duoc ban trén thi trudng, 13 dang 16ng &
nhiét do phong va nhiét d6 phan tng, va hoa tan dugc trong lactit 1ng.
Ngoai ra, hop chat nay da dugc FDA chép thuan cho nhiéu tng dung

cudi thong thuong.

Néu mudn, ¢ thé bd sung chat dong xiic tdc vao lactit va chat xic
tac, tic 1a hgp chit lam tang toc do cta quy trinh polyme héa. Cac chat
déng xtc tac thich hop di biét trong Iinh vuc. Tham khdo, vi du, US

6,166,169. Tai liéu nay mo ta cac chat dong xtc tac c6 cong thiic

(Y)(RL,R2...Rq)p
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trong d6 Y 1a nguyén t6 dugc chon tir nhém 15 hodc 6 clia hé thong tudn
hoan, (R1, R2 . . . Rq) 1a phan ti th&, dugc chon tir mot trong cac hop
chat thuéc nhém alkyl, aryl, oxit, halogenua, oxyalkyl, aminoalkyl,
thioalkyl, phenoxit, aminoaryl, thioaryl, q 1a s6 nguyén nidm trong
khoang tr 1 dén 6, va p 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 6. Chat
dong xidc tac thudng dugc st dung véi lugng giéng nhu luong cia chat
xuc tac, vi du, véi ti 1& mol gifta chét xic tidc va chat déng xuc tdc nim
trong khoang tlr 50:1 dén 1:50. US 6,166,169 chi ra ring t6t hon 14 chat
dong xic tic bao gébm hop chat phospho, cu thé 1a P(R1, R2, R3)3 véi
R1, R2, R3 doc lap dugc chon tir nhém aryl va alkyl. P(Ph)3 dic biét
dugc uvu tién. Viéc chon chat dong xic tdc, chit khoi mao va chat phu gia
tuy y thich hop nhu chat chéng oxy hoéa, phosphat, dau thuc vat duoc
epoxi héa, chét lam déo, v.v, ndm trong pham vi clia chuyén gia trong
Iinh vuec.

Trong budc b) cia quy trinh theo sdng ché, phan tng polyme héa
duoc tién hanh cho dén khi mic do chuyén héa it nhat bang 90%, duoc
tinh trén lactit ban dau. Pac biét hon, quy trinh polyme héa c6 thé dugc
ti€én hanh cho dén khi mitc do chuyén héa it nhit bing 93%, t6t hon 1a it
nhat 97%, t6t hon 1a ndm trong 1% can bing héa hoc chia chuyén héa.
Viéc chuyén héa hoan toan lactit khong thé xay ra vi cac 1y do nhiét dong
luc. Mitc do chuyén héa t6i da s& phu thudc vio nhiét do phan tng va
thoi gian luu. Du lugng monome thap, twong dng véi mic do chuyén héa
cao hon, s& dat dugc & nhiét do polyme héa thap hon. Mitc do chuyén héa
thudng t6i da bang 98%. Miic do chuyén héa dugc xac dinh truc tiép quy
trinh polyme hdéa.

Phan thit hai clia quy trinh polyme héa c6 thé duoc tién hanh trong
thi€t bi phan tng dong chay nit do c6 su khac biét vé do nhét clia san
phdm phén tng da polyme héa so bo dugc nap vao thiét bi phan tng dong

chay ndt tir thi€t bi phan ting tuin hoan va polyme duoc 14y ra tir thiét bi
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phén tng dong chay niit 12 ¢4 nho dé trdnh hién tuong phan dong. Ngoai
ra, thiét bi tron kiéu quay manh s& ddm bdo luc truyén t6i da cho phan
ting polyme héa dong thoi qua trinh chuyén héa c6 thuan loi 13 gidm
nong do cia chat phan ting. Nhu di néu trén, thdi gian lvu ngin cé thé

dat dugc bang quy trinh polyme héa hai budc nay.

Theo mot phuong an, thiét bi phan ting dong chay nit dugc dit theo
chiéu thing ding hodc nghiéng. Cich nay duoc wu tién do gidm co hoi

phéan dong hodc tao thanh céc kiéu dong chdy phan phai khong déu khac.

Ty 1¢ gifta t6c do chay trong thiét bi phan ting tron lién tuc va trong
thi€t bi phan @ng dong chay ndt thudng ndm trong khoang tir 1,5 dén 50,
t6t hon nita 12 ndm trong khoang tr 1,5 dén 15, t6t nhit 1a nim trong
khoang tir 1,5 dén 12.

Polyme tao thanh dugc 14y ra lién tuc tir thiét bi phan @ing dong chay

nut.

Theo mot phuong 4n, nguyén liéu thu duoc nhu vay duoc dua vao
budc loai bd céc chat d& bay hoi dé giam ham lugng monome cla
polyme. Trudc hodc trong khi ti€n hanh budc loai bo cac chat dé bay hoi,
polyme c6 thé dugc dua vao budc 6n dinh héa. Budc én dinh héa niy bao
gom budc xlr 1y polyme thu dugc tir thiét bi phan tng dong chdy niit bing
hop chét dé tang do 6n dinh clia hop chat d6i véi qua trinh khir tring hop
héa, su bi€én mau va sy phan hiy thong thudng. Vi du vé cic hop chat
thich hgp dé 6n dinh héa 1a peroxit hitu co, chét chéng oxy héa nhu hop
chit chita phosphit, axit carboxylic da chic, hop chat c6 géc phenol
khuat, chat xtc tac, cic chét khir hoat tinh nhu hydrazit ¢6 géc alkyl, aryl
va phenol khuit, amit cia mono- va diaxit carboxylic béo va thom, amit
vong, hydrazon va bishydrazon cta aldehyt béo va thom, hydrazit cha
mono- va diaxit carboxylic béo va thom, din xuit ctia bis-axylat

hydrazin, cic hop chét di vong cé diu cudi 1a anhydrit axetic, va hén hop
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cua ching. X 1§ polyme bing hop chat 6n dinh héa bing cich tron 14n
hop chat én dinh v6i polyme, vi du, & nhiét do twong dwong vé6i nhiét do
polyme héa. Budc ndy c6 thé dugc thuc hién bing mdy tron tinh, may ép
dun, hodc cich thong thuong khac dé tron nguyén liéu chita it nhat mot

nguyén liéu c6 do nhét cao.

Néu chat xic tac duogc sir dung 1a trén co s& ion kim loai nhu Sn(II),
Pb(IT), Sb(III), Bi (1II), va Ti(II), thi t6t hon 1a st dung peroxit hitu co lam
hop chat én dinh chéng lai qua trinh khi tring hop héa va gidm chi s6
chay. Tin rang dang két hop clia chét xtc tdc ciia cdc kim loai néu trén va
peroxit khién cho hén hop polyme c6 do 6n dinh cao, cu thé 12 hén hop
polylactit. Trong phuong 4n nay, viéc str dung chat xic tac Sn(Il) dac biét
duoc uu tién. Chat xic tic thich hgp trong phuong 4n vu tién nay nhu da

duoc mo ta & trén.

Thong thudng, c6 thé sit dung peroxit hitu co thudc cic nhém sau,
mién 1a ching ddp tng dugc cic yéu ciu trén: dialkyl peroxit c6 cong
thiic R-O-O-R’, hydroperoxit c6 cong thiic R-O-O-H, peroxyeste c6 cong
thitc R-(CO)-0O-0-R’, diaxylperoxit c céng thirc R-(CO)-0O-0-(CO)-R’,
peroxycarbonat cé cong thiic R-O-(CO)-O-O-R’, peroxydicarbonat c6
cong thic R-O-(CO)-O-0O-(CO)-O-R’, va peroxyketal c6 cong thitcc C(O-
O-R),R’R”. Trong cic hop chat trén, R, R’, va R” la nhém alkyl hoic
aryl hitu co ¢6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon, mach thang hoic mach
nhanh, dugc thé hoic khong duoc thé, bao hoa hoic chua bio hoa, va cé
thé ¢6 nguyén tir khdc loai hodc khong. Cic peroxit thich hop da biét
trong Iinh vuc, va theo nguyén tic ma chuyén gia trong linh vuc da biét
dé c6 thé chon lya nguyén liéu thich hop. Peroxit thich hop bao gém
benzoyl peroxit, dilauroyl peroxit, tert-butylperoxy-dietylaxetat, tert-
butylperoxy-2-etyl ~ hexanoat, tert-butylperoxy-isobutyrat, tert-

butylperoxy-axetat, tert-butylperoxy-benzoat, va dibenzoyl peroxit.
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Thudng bd sung peroxit vé6i lugng it nhat bing 0,01% khéi luong, t6t
hon 1a vé6i lugng it nhét bing 0,05% khéi lugng. Lugng peroxit duogc bd
sung nhiéu nhét bang 3% khéi lugng, t6t hon 1a nhiéu nhat bang 2% khéi
luong.

Néu peroxit dugc ding dé 6n dinh héa polyme, hoic dé tao PLA
dang nhdnh mach dai, nhu da biét trong linh vuc, thi nén st dung luong
chat xic tdc nhiéu hon binh thudng, d€ ting t6c do phan ting. Luong chat

xuc tdc cao hon nay da dugc néu trén.

Do viéc ¢6 mot lugng monome dang ké trong polyme c6 thé gay anh
huodng bat 1gi cho céc dac tinh co hoc va viéc xit 1y polyme, nén polyme
nay thudng dugc dua vao budc loai bo cac chit dé bay hoi. Bude loai bd
cédc chat dé bay hoi dugc tién hanh dé loai bd chat dé bay hoi, cu thé 1a
monome chua phan tng tir polyme néng chay hoac rin. Chat dé bay hoi
dugc loai bd & nhiét do tang dudi dp suét giam, vi du du6i chan khong.
Trong san phdm thu dugc sau budc loai bd cic chat dé bay hoi, monome,
trong truong hop polylactit, monome lactit, thuong cé mat véi lugng it
hon 2% khi luong, t6t hon 12 véi luong it hon 1% khéi lugng, dac biet
hon nita 1a v6i Iugng it hon 0,5% khai luong. Vi du vé thiét bi loai bd cic
chat dé bay hoi bao gdm may ép dun, cu thé 1a may ép dun hai truc, may
bay hoi mang quét, may bay hoi, mdy loai b cac chit dé bay hoi kiéu
quay, mdy loai bd cdc chdt dé bay hoi dang dia kiéu quay, mdy loai bd
cdc chét dé bay hoi kiéu ly tam, may loai bd cic chat dé bay hoi kiéu
tdm, va budng gian nd tinh bao gdm may phan phéi dic trung, vi du, k§
thuat loai bd cic chat d& bay hoi Sulzer nhu da dugc mod ta trong
EP1800724. Viéc st dung budng gidn nd tinh duoc wu tién. Loai bd céc
chat dé bay hoi trong cdc giai doan khac nhau va/hoidc dang két hop ctia
cdc thiét bi khic ciing dugc chdp nhan. Khi rita nhu nito ¢6 thé duoc ap
dung cho mot hodc vai giai doan dé dé dang loai bd céc chat dé bay hoi.

Budc loai bo cdc chat dé bay hoi c6 thé dugc thuc hién trong thiét bi xit 1y

- 16 -



22701

sau quy trinh polyme héa dang rin hoic bing c4dch lam kho san phim
dugc tao vién ran dudi chan khong hodc dong khi tro, vi du, trong may
sdy cong nghiép. Tuy y, c6 thé thuc hién budc két tinh truéc busc 1am
kho.

Sau budc loai bd cac chat d& bay hoi, polyme cé thé dugc truc tiép
xtr 1y bdi ngudi ding cudi bing cach ép dun, dic thdi, dic mang, théi
mang, ép néng, tao bot, hodc xe soi & nhiét dd cao dé tao thanh vat phdm
c6 ich. Néu muén, polyme c6 thé dugc pha véi chat phu gia nhu chat ciu
tao nhan chong oxy hda, chat don khodng, soi thay tinh hoic soi tu nhién,
chat hé tro xir 1y, chat én dinh UV, hoic chat phu gia polyme khic ma
chuyén gia trong Iinh vuc da biét.

C6 thé hoa ran polyme dé tao thanh san pham trung gian dang ran.
Vi du, né c6 thé dugc chuyén thanh dang hat nhu hat nhd, manh vun hoic
san phdm duoc tao vién hodc dang bot khic theo cich da biét trong linh

vuc r6i sau d6 ban cho ngudi ding cudi.

Quy trinh polyme héa m& vong theo sdng ché c6 thé tao ra polyeste,
t6t hon 1a polyme hoic copolyme trén co sd lactit, ¢6 vu diém la dé kiém
soat, dong nhat, va dat chat lugng cao v€ mit khoi luong phan ti, ciu tric
chubi polyme, mau sic va du luong monome. Trong trudng hop chi sir
dung lactit tinh khiét vé mat quang hoc 1am monome este mach vong, s&

thu dugc san pham c6 do tinh khiét vé mit quang hoc rat cao.
Vi du thuc hién sang ché

Sang ché dugc minh hoa bing cdc Vi du sau, cic vi du nay khong

nham muc dich giéi han sdng ché.

Vi du so sanh 1

L-lactit (Purasorb L, ex PURAC Biomaterials) dugc ndu chay theo
mé trong thung dung tich 501 duéi khi nito. Lactit néng chay c6 nhiét do
tir 110°C dén 125°C dugc bom lién tuc vao thiét bi polyme héa ong thang
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duoc 1am néng bdi dau bang bom pit tong véi téc do tir 3 kg/h dén 6kg/h.
Thé tich trong cla thiét bi polyme héa 6ng thang dugc néi véi cdc co ciu
tron tinh dugc thiét k€ dé tron nhuyén va xir Iy dong chay nit. Nhiét do
va dp sudt dugc ghi & 4 diém khdc nhau dugc phan phéi déng déu doc

theo thiét bi phén ting polyme héa dang thing.

Gia nhiét lactit néng chdy dén nhiét 46 phéan ting nidm trong khoang
tr 180°C dén 220°C trong phan thit nhit cla thiét bi polyme hda. BS sung
chat xic tdc polyme hoa 1a thi€c octoat va chat khoi mao 12 dodecanol
vao lactit néng chay & dang dung dich dam dic trong toluen bing bom
HPLC. biéu chinh néng do dung dich va téc do chdy dé néng do chat
xtic tic dac trung bang 500ppm SnOct, va ndng do dodecanol bing
0,15% kho6i luong, twong tng v6i Mn trung binh 1y thuyét bing
122kg/mol ctia PLLA v6i 100% chuyén héa.

Qud trinh polyme héa m& vdng bat dau va do vay chi s6 chdy tang

trong khi hén hop di qua thiét bi phan tng hinh 6ng thing.

Hoén hop phan ting dugc 14y ra khoi hinh 6ng thiét bi phan tng qua
khuon c6 1 16 tron 1ap & ddu ra cla thiét bi phan tng. Thanh mém tao
thanh dugc 1am mét trong bé nudc va dugc tao vién bing ndy tao vién
dang thanh.

Trong qua trinh polyme héa lactit, c6 su sut gidm 4p suét khong én
dinh v6i gia tri t6i da bang 80 bar (60800mmHg) trong thiét bi phan ting.
Nhiét do ting cham ngay sau khi bd sung chat xic tac va chat khoi mao,
cho thdy bat ddu quy trinh polyme héa. Viéc ting nhiét do cla thanh
phin néng chay x4p xi 5°C 1a do 16p ddu bao quanh thiét bi phan ting
hinh 6ng khong c6 kha nang dé hdp thu nhiét tao thanh tir phan tng
polyme héa tda nhiét.

Thir nghiém nay da ching to riang thiét bi polyme héa hinh 6ng
thing c6 14p thiét bi tron tinh bén trong khong thé hoat dong trong trang.
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thdi 6n dinh. Cu thé hon 13, nhiét d6 kh6i va 4p sudt ghi nhan dugc dao
dong khong du dodn dugc. Sdn phdm cta thiét bi phan tng thay déi tir
polyme t6i lactit néng chay va ngugc lai, va lactit trao ra khoi khuon.
Tién hanh phan tich kim loai trong lactit 14y tir khuon da cho thay né
chita lugng mong mudn chat xic tdc polyme hda-thi€c, vi thé 1& ra nd
phai dugc polyme héa. Viéc lactit néng chdy (v6i chat xic tic) trao ra
khoi thiét bi cho thdy thoi gian luu cia monome lactit trong thiét bi phan
ting 12 qui ngdn d€ polyme héa thanh polylactit. Dudng nhu 12 lactit c6
do nhét thdp da chay qua ranh nho trong hén hop phan tng c¢6 do nhét
cao va dugc thodt ra khoi thiét bi phan ing dang thang truc khi duoc

polyme hoa.
Vidul

L-lactit (Puralact L, ex. PURAC) dugc niu chay theo mé trong
thung khudy dung tich 1001 dugc gia nhiét bén ngoai bing dau dudi khi
nito. Lactit néng chay c6 nhiét do tir 110°C dén 125°C duoc chuyén vao
thung dung tich 2001 dudi trong luc va 4p sudt nito. Monome lactit trong
thing nay dugc bom lién tuc vao thiét bi tron tinh dugc gia nhiét bing
dau tht nhit cta quy trinh polyme héa thiét bi phan ng bing bom banh
rang kiéu vong khuyén nho véi t6c do chay bing 25kg/h. B8 sung lién tuc
hén hop goém chat xic tdc polyme héa thiéc octoat va chat khoi mao
hexanol vao lactit néng chdy bang bom HPLC. Diéu chinh t6c do chay
ctia hén hop sao cho néng do chat xdc tic bing nim trong khoang tir 200
dén 300ppm SnOct, va nong do hexanol tuong tng v6i Mn trung binh 1y
thuyét bang 100kg/mol ctia PLLA vé6i mic do chuyén héa 100%.

Thiét bi tron tinh thit nhéit nay tron lactit v6i chat xdc tic va chat
khoi mao rdi gia nhiét ching dén nhiét do tir 170°C dén 190°C. Thoi gian
luu trong thiét bi tron tinh thit nhit ndm trong khoéang tir 1 dén 2 phit, 13

qué ngén dé tao chi s& chdy ding ké.
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Tiép d6, hon hop phan ting c6 do nhét thdp duoc nap vao thiét bi
phan tng polyme héa hinh 6ng kiéu vong. Thé tich trong clia thiét bi
phan tng tudn hoan dugc 1dp véi mot day cac co cau tron tinh bén trong,
va v6i bom bédnh rang riéng biét. T6éc do chay khoi trong thiét bi phan
tng tudn hoan nay thudng bang 250kg/h. Trong thiét bi phan ting tudn
hoan, do nhét cta thanh phan néng chdy va mic do chuyén héa ting xap
xi bang 80-85% & trang th4i 6n dinh.

Thiét bi phan tng tuan hoan hoat dong & nhiét do polyme héa kha
én dinh ndm trong khodng tir 180°C dén 200°C. Khong ghi nhan thdy su
gia ting nhiét do ddng ké nao khi bd sung chat xtc tac/chit khoi mao vio

monome lactit.

O phia d6i dién cta vi trf nap, thiét bi phan ting dong chay nit dang
théng, hinh &ng c6 l4p céc co cdu tron tinh bén trong dugc ndi véi thiét bi
phan tng tudn hoan. Nguyén liéu di polyme héa so bd dugc 14y ra lién
tuc tir thi€t bi phan tng tuan hoan va dugc nap vao thiét bi phan ing dong
chay nit bang bom banh rang. Khuon c6 hai 16 tron duoc 1ap vao ddu
cudi cua thiét bi phan ting dong chay ndt. Polyme c6 d6 nhét cao duoc
1ay ra khoi thiét bi phan tng qua khuon kéo, va céc thanh polyme thu
dugc duge 1am ngudi trong bé nudc sau d6 duge tao vién bing mdy tao
vién. Céc vién tron duoc tao thanh 1a PLLA trong sudt, hdu nhu khong
mau, v dinh hinh.

Trong qua trinh polyme hoa lactit trong day thiét bi polyme hda cé
14p thiét bi tron tinh, 4p sudt gidm déu trong thiét bi phan tng, v6i gid tri
t6i da lén t6i 60 bar (6x10° Pa) (45600 mmHg) trong thiét bi phan tng
tudn hoan, 4p sudt t6i da bing 40 bar (4x10° Pa) (30400 mmHg) tai vi tri
bom cta thiét bi phan tng dong chdy nit va 4p sudt gidm mot cich én

dinh déu vé phia cudi cta thiét bi phéan ng.
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Trong thyc nghiém polyme hda, nhiét d6 va dp suit dugc giit 6n
dinh trong thoi gian it nhat 1a vai gid va khong thay hién tuong phan dong
lactit. Vi thé, quy trinh polyme héa lactit ¢6 thé dugc thuc hién phlt hop

v6i thiét k€ thi€t bi phan tng polyme ndi véi thiét bi tron tinh nay.

Poly(L-lactit) c6 nhiét do néng chdy cao thu duoc tir hoat dong 6n
dinh clia quy trinh trén thudng c¢6 ham lugng dong phan D it hon 0,4%.
Phan tich khoi lugng phan tir cia PLLA bang sic ky loai c& (size-
exclusion chromatography-SEC) bang cach st dung cloroform 1am dung
moi rita gi4i va tiéu chudn dinh & PS, gid tri Mn x4c dinh duoc nim
trong khoang tir 130 kg/mol dén 150kg/mol, gid tri Mw nim trong
khodng tir 190kg/mol dén 210kg/mol va chi s& da phan tén bing 1,4-1,5.
Du lugng lactit con lai trong PLLA nim trong khoang tir 4% dén 5% néu
thi€t bi phdn tng dong chady nit hoat dong & nhiét do bang khoang
190°C.

Vi du nay cho thdy viéc sir dung thiét bi phan Gng tudn hoan c¢6 lap
céc cd cau tron tinh da tang cudng hiéu qua clia quy trinh polyme héa so
bo va thiét bi phan ting dong chay nit ¢6 1ap cdc co cau tron tinh két thic
qua trinh polyme héa da khién cho quy trinh polyme héa dugc van hanh
én dinh.
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YEU CAUBAO HO

1. Quy trinh lién tuc dé polyme héa md& vong cdc monome este mach
vong dé tao thanh polyeste béo & nhiét d6 nim trong khoang tir 100°C
dén 240°C, quy trinh nay bao gém cac budc:

a) lién tuc cdp monome este mach vong va chat xic tdc polyme héa
vao thiét bi phan tng tron dang vong lién tuc, thiét bi phan tng nay duoc
van hanh & diéu kién thuén 1¢i cho quy trinh polyme hoa dé tao thanh hén
hop phan tng di polyme héa so bd véi mic do polyme héa nim trong
khoang tir 5% dén 90% khoi luong,

b) lién tuc 14y hon hgp phan tng da polyme hoa so b tir thiét bi phan
tng tron dang vong lién tuc va cép lién tuc hén hgp phan ting da polyme
héa so bo nay vao thi€t bi phan ting dong chay niit, thiét bi phan tng
dong chay nit nay dugc van hanh dudi cic diéu kién polyme héa, trong
d6 hén hgp phan tng nay dugc polyme héa t6i mic do polyme héa it nhat
bang 90%, dé tao thanh polyme, va

c) lién tuc 14y polyme ra khoi thiét bi phan ting dong chay niit.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ty 1¢& giita tc do chay trong thiét bi
phan tng tron dang vong lién tuc va trong thiét bi phan ung dong chay
nit nam trong khoang tir 1,5 dén 50.

3. Quy trinh theo diém 2, trong dé ty 1¢ giita t6c do chay trong thiét bi
phan Gng tron dang vong lién tuc va trong thiét bi phan tng dong chdy
nit nam trong khoang tir 1,5 dén 15.

4. Quy trinh theo di€ém 1, trong d6 ty 1& gifta t6¢c do chdy trong thiét bi
phan Ung tron lién tuc va trong thiét bi phan tng dong chdy nit nim

trong khoang tir 1,5 dén 12.
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5. Quy trinh theo diém bat k¥ trong s& céc diém néu trén, trong dé thiét
bi phan tng tron lién tuc va/hoic thiét bi phan ting dong chay niit 13 thiét

bi phan tng tron tinh bao gébm cac co cdu tron tinh.

6. Quy trinh theo diém bat k¥ trong s& c4c diém néu trén, trong d6 thiét

bi phéan ting dong chéy niit dugc dit thing dimg hoic nim nghiéng.

7. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 céc diém néu trén, trong d6
monome mach vong dugc chon tir nhém bao goém lactit (L-lactit, D-lactit,
DL-lactit, meso-lactit), glycolit, trimetylen cacbonat (TMC), epsilon-

caprolacton, p-dioxanon, va dang két hop cta ching.

8. Quy trinh theo diém b4t ky trong s6 cdc diém néu trén, trong dé miic
do polyme héa trong thiét bi phan ting tron dang vong lién tuc ndm trong
khoang tir 10% dén 85% khoi lugng.

9. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cdc diém néu trén, trong d6 hén
hop phan ting dugc polyme héa trong thiét bi phan dng dong chay nut t6i
muic do polyme héa it nhat bang 93%.

10. Quy trinh theo diém 9, trong d6 hén hop phén ting dugc polyme héa
trong thiét bi phan tng dong chay nit t6i mdc do polyme hoéa it nhat bing
97%.

11. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cdc diém néu trén, trong dé
monome este mach vong bao gom lactit, lactit nay ¢6 ham lugng axit tu

do thap hon 50 mili-duong luong méi kg (meg/kg).

12. Quy trinh theo diém 11, trong d6 monome este mach vong bao gdm

lactit, lactit nay c6 ham luong axit tu do thap hon 20 meqg/kg.

13. Quy trinh theo diém 11 hodc 12, trong d6 monome este mach vong

bao gém lactit, lactit nay c6 ham luong axit tu do thap hon 10 meq/kg.

-23-



22701

14. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cic diém néu trén, trong d6
polyme duogc 14y ra tir thiét bi phan ting dong chay nit dugc dua t6i budc

loai bo cdc chét dé bay hoi dé gidm ham lugng monome clia polyme nay.

15. Quy trinh theo diém 14, trong d6 budc loai bd céic chat dé bay hoi
dugce tién hanh trong budng gidn nd tinh.

16. Quy trinh theo diém 14 hodc 15, trong d6 budc loai bd cic chat dé
bay hoi dugc thyc hién & nhiéu hon mot giai doan.

17. Quy trinh theo diém bét k¥ trong s6 cdc diém tir 14 dén 16, trong d6
sau budc loai bd cdc chat dé bay hoi, ham lugng monome trong polyme it

hon 2% khoi lugng.

18. Quy trinh theo di€ém 17, trong d6 sau buéc loai bd cic chit d& bay

hoi, ham lugng monome trong polyme it hon 1% khéi luong.

19. Quy trinh theo diém 17 hoic 18, trong dé sau budc loai bd cic chat
dé bay hoi, ham lugng monome trong polyme it hon 0,5% khéi luong.

20. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 c4c diém tir 14 dén 19, trong d6
trude hodc trong khi thuc hién budc loai bo cac chat dé bay hoi, polyme
dugc dua t6i bude on dinh héa trong d6 polyme duge xi 1y khir hoat tinh

bang chét xiic tac.

21. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cdc diém néu trén, trong d6
monome este mach vong, chat xtc tic polyme hda, va tlly ¥ chat dong
xuc tdc, chat khoi mao va/hoac chat phu gia dugce két hop trude khi duoc

nap vao thi€t bi phan tng tron lién tuc.
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