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Trong nghién cuu nay, hai chat 1dng ion: 1-butyl-3-methylimidazolium chloride ([(BMIM]CI) va 1-butyl-
2,3-dimethylimidazolium chloride ([BDIM]CI) dugc st dung lam dung mdi cho qua trinh cay ghép
monomer ethyl acrylate (EA) va methyl methacrylate (MMA) Ién sgi keratin tach chiét tu 16ng ga.
Hiéu qua cay ghép cuia EA trong [BMIM]CI va [BDIM]CI la 38% va 60%, hiéu qua cdy ghép cia MMA
la 62% va 30%. Cac két qua phan tich nhiét trong luc va quét nhiét vi sai cling cho thdy, cac mau vat
liéu thu dudc déu cé tinh chat cha vat liéu nhua nhiét déo. Piéu nay chiing minh ring, cé6 thé st dung
chat 16ng ion [BMIM]CI va [BDIM]CI lam dung mdi cho qua trinh cdy ghép monomer Ién sgi keratin

dé ché tao vat liéu nhua nhiét déo.

Tu khéa: chét I6ng ion, soi keratin tu 16ng ga, véat liéu nhua nhiét déo.

Chi sé phan loai 2.8

Pat van de

Trong nhiing nam géan day, nghién ctu vat liéu
nhya nhiét déo cé ngudn géc ti cac sgi tu nhién la
mot trong nhiing huéng nghién cliu mdéi trong linh
vuc polymer. Loai vat liéu nay dudc cho 1a c6 thé
giam thiéu dudc nhiing tac dong tiéu cuc déi véi moi
trudng sau qua trinh s dung do thdi gian phan huy
trong moi trudng ngén hon so véi vat liéu polymer
téng hop. D& ché tao loai vat liéu nay, phuong phap
cdy ghép monomer da dugc nhiéu nhom nghién ctu
th&r nghiém va cho thay, cac vat liéu thu dugc déu
co tinh chat clia nhua nhiét déo. Déi tugng nghién
cliu chl yéu la sgi cellulose ti cac ngudn thuc vat
khac nhau va gan day nhat |1a sgi keratin c6 ngudn
gdbc tu long ga.

Chat 16ng ion, theo cac nghién clu trudc day,
la nhém dung méi c¢6 nhiéu dac diém ndi troi hon
s0 vGi dung méi hlu cd théng thudng, nhu: khdng
bay hai, khéng bat Ila, tinh chat hoa hoc dn dinh
va c6 thé thu hdi tai st dung. Mot sé nghién ctiu
ciing chi ra réng, chat 16ng ion cé thé hoa tan t6t
cac soi tu nhién va cé thé dugc dung lam dung mai
tach chiét thay cho cac dung méi hitu ca. Tuy nhién,

cho dén nay, chua c6 nhiéu nghién ctu vé viéc s
dung chat 1dng ion lam dung moi cho qua trinh cay
ghép monomer Ién cac sgi ty nhién. Vi vay, trong
nghién clu nay, ching toi lya chon 2 chat 16ng ion
la 1-butyl-3-methylimidazolium chloride ([bmim]CI)
va 1-butyl-2,3-dimethylimidazolium ([bdim]CI) lam
dung moi cho qua trinh cay ghép ethylacrylate va
methylmethacrylate 1&n sgi keratin tach chiét tii [6ng
ga. Anh hudng clia dung méi déi véi qua trinh céy
ghép dudc khao sat théng qua hiéu qua cay ghép va
céc tinh chat nhiét cta vat liéu thu dugc.

Thuc nghiém
Hoéa chét va thiét bi

Hoa chatlaloaitinh khiét phan tich ctia Merck: chat
khgi mao 2,2 azobis isobutylnitrile (AIBN), monomer
ethyl acrylate (EA) va methyl methacrylate (MMA),
1-butyl-3-methylimidazolium chloride ([BMIM]CI), 1-
butyl-2,3-dimethylimidazolium chloride [BDIM]CI va
cac dung méi hiiu cd butanol, toluen.

Thiét bi phan tich nhiét trong luc két hgp véi phan
tich nhiét vi sai (TG-60A va DTA60, Shimazu, Nhat
Ban), thiét bi quét nhiét vi sai (DSC-60, Shimazu,
Nhat Ban).
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STUDY ON THE EFFECT OF SOLVENTS
ON GRAITING THE COPOLYMERIZATION
OF ETHYL ACRYLATE AND METHYL
METHACRYLATE ONTO CHICKEN FEATHER

KERATIN

Summary
In this research, two ionic liquids,
namely 1-butyl-3-methylimidazolium
chloride ([BMIM]CI) and 1-butyl-2,3-
dimethylimidazolium chloride ([BDIM]CI)
have been used as solvents for grafting

the copolymerization of monomers onto
chicken feather keratin in order to develop
thermoplastic. The grafting efficiency of
monomer ethyl acrylate in the ionic liquids
[BMIM]CI and [BDIM]CI have been 38% and
60% respectively. In contrast, in case of
monomer methyl methacrylate, these figures
have been 62% for [BMIM]CI and 30% for
[BDIM]CI. Moreover, the thermal behavior of
grafted keratin has been analysed by using
thermogravimetry and differential scanning
calorimetry. All material samples are
thermoplastic. This indicates that both the
ionic liquids [BMIM]CI and [BDIM]CI can be
used as solvents for developing thermoplastic
from chicken feathers.

Keywords: chicken feather keratin, ionic

liquid, thermoplastic.

Classification number 2.8

Quy trinh cdy ghép monomer 1én sgi keratin

Léng ga (1 g), ionic liquid (15 g) dugc cho vao
binh cau 200 ml, phén ting hoa tan dugc thuc hién &
120°C két hop véi khudy tir va théi khi nitc dé loai bd
oxy. Sau 22 h, diéu chinh nhiét do phan Ging & muc
80°C, thém 1 g monomer va 0,003 g chat khai mao
AIBN va duy tri cac diéu kién thi nghiém trong 24 h.
D6i véi thi nghiém tach chiét keratin, cac budc lam
tuong tu nhu trén nhung khéng c6 thém monomer.
Sau khi nhiét do cta phan (ng trd vé nhiét do
phong, thém 200 ml butanol vao binh cau, khuay
déu bang con khudy tu. Loc két tla bang mang loc

TAP CHI

HOA HOC

ONG NGHE Iét Nam 1(4) 4.2015 96

thuy tinh va sdy khé 6 80°C. Phan nudc loc dudc
chuyén sang mang thdm tach va ngam mang nay
trong nudc trong 48 h. Thu lai phan két tha trong
mang bang mang loc thuy tinh va déng kho phan
dung dich con lai sau loc. D bén nhiét, cac nhiét do
dac trung clia vat liéu dudc xac dinh bang cac phép
phéan tich nhiét trong lugng va quét nhiét vi sai.

Két qua va thao luan
Hiéu qua cdy ghép monomer Ién sgi keratin

Theo thi nghiém tach chiét va thi nghiém cay
ghép monomer dugc mo ta & trén, méi mau vat liéu
thu dugc gém cé 3 phan khéi lugng tuong Uing VGi
budc tach loc va thu hoi khac nhau. Khai lugng cu
thé dugc téng hop trong bang 1.

Bang 1: khéi lugng vat liéu thu dugc & cac budc tach loc, thu hoi

khac nhau
Khéilugng |  FI, FLEA | FILMMA FI, FIEA FI,MMA
mi (g) 0,4717 0,7566 1,2391 0,7902 1,2100 0,6080
m2 (g) 0,0120 0,0618 0,0958 0,0632 0,0234 0,1549
m3 (g) 0,0376 0,0407 0,0415 0,0420 0,0915 0,0880

Ky hiéu cac mau nhu sau: FI M, trong do: | : ionic liquids (n=1: [omim]CI,
n=2: [bdim]Cl); M: monomer (EA hoac MMA)

Do khéi lugng vat liéu thu dugc & mang tham tach
va doéng kho la khéng dang ké so véi khéi lugng
vat liéu thu dudgc & budc tach loc thiéi 1 bdng mang
thuy tinh nén trong nghién ctu nay, khoi lugng m1
clla cac mau dudgc st dung dé tinh toan hiéu qua
tach chiét va hiéu qua cay ghép monomer lén sgi
keratin.

Hiéu qua tach chiét dugc tinh toan déi v6i 2 mau
vatliéu Fl, va Fl,. Hiéu qua cdy ghép monomer dudgc
tinh toan doi véi cac mau vat liéu FI1.EA, FI MMA,
FILEA va FI,LMMA.

Cong thuc tinh toan nhu sau:

N m1
Hiéu qua tach chiet= ——— 100 (1)
m(léng ga)
Hiéu qua cdy ghép = m 100 (2)

m(léng ga) + m(monomer)

Theo cong thuc trén, hiéu qua tach chiét keratin
trong dung dich ion [obmim]CI va [bdim]ClI lan lugt



dat 79,02% va 47,17%. Hiéu qua cdy ghép dat 38%
déi v6i mau FLLEA va 62% déi v6i mau FILMMA,
trong khi dé cac mau FILLEA va FILMMA dat hiéu
qua cay ghép la 60% va 30%. Nhu vay, trong dung
moi [bmim]Cl, hiéu qua cdy ghép clia monomer
MMA cao hon EA. K&t qua nay hoan toan déi lap khi
phan (ing cay ghép xay ra trong dung moi [bdim]CI.
Nguyén nhan clia su khac biét nay cé thé do kha
nang trung hgp clia MMA va EA trong tlng dung
méi [bmim]Cl va [bdim]CI 1a khac nhau. Vi vay,
hiéu qua cdy ghép monomer hoan toan khac biét
va khéng phu thudc vao hiéu qua tach chiét keratin
ctia 2 dung moi [omim]Cl va [bdim]ClI.

Tinh chét nhiét cda véat liéu

D6 bén nhiét cla cac mau vat liéu dugce xac dinh
dua trén 2 phép phan tich nhiét lién hgp TGA va
DTA.

Két qua phan tich TGA: trong khoang nhiét do 50-
500°C, toc do gia nhiét 10%phat, dudng cong TGA
clia cac mau vét liéu tuong déi giong nhau (hinh 1).
Khai lugng cac mau vat liéu gidm nhe trong khoang
tl 50°C dén 230°C do su bay hai nudc cla vat liéu.
Khi ti€p tuc tang nhiét do 1én dén 500°C, céac lién
két trong phan tl keratin nhu lién két hydro, lién
két disulfide, lién két peptide bi pha huy, dan dén
khéi Iugng vat liéu bi gidm manh, thé hién bdi do
déc clia cac dudng TGA (ing vGi khodng nhiét do tu
230°C dén 500°C. K&t qua nay tuang tu vGi két qua
clia nhién ctiu da dugc cong bo clia Laura Martinez-
Hernandez [1]. Theo nghién clu nay, khi gia nhiét
doéi vGi vat lieu polymer cé ngudn goc tu 16ng ga
dudc ché tao bang phuong phéap cdy ghép MMA sU
dung chat khoi mao KMnO,/malic acid, khdi lugng
cla véat liéu cling gidm nhe ti 25-220°C va giam
manh tu 220-400°C [2].
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Két qua phédn tich DTA: theo két qua phan tich
DTA, qua trinh gidm khdi lugng vat liéu do mat nuéc
dudc thé hién bdi sy xuat hién cla cac peak thu
nhiét 3 gan 100°C (hinh 2). Trong khoang nhiét do
150-500°C, bén canh sy xuét hién dinh peak thu
nhiét rong vao khoang 230°C, cac dudng DTA cla
cac mau vat liéu cdy ghép con co6 su xuét hién cia
cac dinh peak thu nhiét nhd, ndm trong khoang trén
250°C. Nhu vay, ngoai su pha huy céac lién két trong
phan ti keratin & khoang nhiét do cao, két qua phan
tich DTA con cho thay su pha huy cac lién két cla
polyethyl acrylate va polymethyl acrylate trong mau
vat liéu cay ghép. Diéu nay chiing td, monomer cé
thé tham gia cdy ghép I1&n sgi keratin trong dung
moi la chat 16ng ion va cé kha nang lam tang do
bén nhiét cla vat liéu cdy ghép so vaGi keratin tach
chiét.

Két qua phéan tich DSC: két qua phan tich DSC
cho thay, hau hét cac mau vat liéu déu trai qua cac
qua trinh chuyén pha tuong ty vat liéu polymer nhu
chuyén pha thuy tinh, tai két tinh va néng chay. Ddi
vGi cac mau keratin tach chiét trong 2 dung moi
[bmim]Cl va [bdim]Cl, nhiét d6 chuyén pha thuy
tinh va nhiét dé tai két tinh cdia mau Fl, (60,35°C
va 124,01°C) thdp hon hén so véi m&u Fl,(16,91°C
va 63,46°C), tuy nhién khéng c6 su khac biét nhiéu
trong nhiét doé néng chay (201,07°C va 206,56°C).
Diéu nay chiing minh, chat16ngion cé anh hudéng 16n
dén tinh dan héi va su sép x&p tinh thé cla keratin
trong suét qua trinh tach chiét va cé anh hudng
khéng dang ké t6i nhiét dd néng chay cla vat liéu.
Bén canh dé, do su anh hudng clia dung moi doi véi
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Hinh 1: duong TGA cua cac mau vét liéu sif dung [bmim]CI (I,)
va [bdim]ClI (1,) lam dung méi cho qua trinh cdy ghép
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Hinh 2: duong DTA ctia cac mau vét liéu si dung [bmim]CI (1,) va [bdim]ClI (1,) lam dung méi cho qua trinh cdy ghép

hiéu quéa cdy ghép cta cac monomer la khac nhau,
nén céac gia tri nhiét dé dic trung cla cac mau vat
liéu cdy ghép cung m6t monomer nhung trong cac
dung moi khac nhau c6 su khac biét I16n (bang 2).

Bang 2: céc nhiét dé dac trung cla cdc mau vat liéu

Mau vat liéu Tg (°C) Tc (°C) Tm (°C)
Fl, 60,35 124,01 201,07
FILEA -20,29 56,99 181,14
FI.MMA - 89,03 189,00
Fl, 16,91 63,46 206,56
FILLEA 19,01 82,45 178, 00
FI,LMMA 22,38 82,08 169,03

Vé tinh chat nhiét cla vat liéu, cac mau vat liéu
cdy ghép FLEA, FILLEA, FI,LMMA déu cé tinh chat
dan hoi cla vat liéu cao su. So sanh véi nhiét do
tai két tinh cho thdy, tinh chat nay dudc duy tri
trong mét khodng nhiét do tuang déi réng (-20,29-
59,99°C d6i v6i mau FILEA; 19,01-82,45°C d6i Vi
mau FLEA; 22,38-82,08°C d&i véi FI,MMA). Thém
vao doé, su xudt hién clha cac peak néng chay - mot
trong cac tinh chat dac trung cla nhuya nhiét déo
cho thdy vat lieu nhya nhiét déo cé thé dugc ché
tao bang phuong phap cdy ghép monomer Ién sgi
keratin trong chat 16ng ion [3].

Kha nang dé khuén film ciia vét liéu: dé khao sat
kh& nang tao hinh dang culia céac vat liéu thu dugc,
khoang 0,5 g vat liéu méi loai dugc hoa tan trong 2
ml dung dich DMSO trong 48 h dé khao sat su tao

TAP CHI

HOA HOC

ONG NGHE IAt Nam 1(4) 4.2015 98

thanh cac tam film mdng. Ngoai trlr mau vat liéu FI,
va Fl,, cac mau vat liéu cdy ghép monomer déu cé
thé tao thanh cac tdm film mdng (hinh 3). Diéu nay
cho thay, phuong phap cady ghép monomer trong
chéat 1dng ion c6 thé lam tang tinh chat nhiét déo
cla véat liéu.

FIIEA

ey

Hinh 3: cac tdm film duoc tao thanh tir cdc vat liéu keratin

cdy ghép monomer
Két luan

Chat1dng ion [bmim]Cl va [bdim]Cl cé thé dugc sl
dung lam dung méi cho qua trinh cdy ghép monomer
ethyl acrylate (EA) va methyl methacrylate (MMA)



lén soi keratin c6 nguén gdc ti 16ng ga dé ché tao
vat liéu nhua nhiét déo. Trong dung moéi [omim]Cl,
hiéu qua cay ghép clia MMA cao hon EA (62% va
38%). Trong dung moi [bdim]CIl, EA dat hiéu qua
cdy ghép cao han MMA (60% va 30%). Ngoai ra,
cac mau vat liéu cay ghép déu co tinh chat dan hoi
trong khoang nhiét do rong va déu mang tinh chat
cla nhua nhiét déo.
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