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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unor
amestecuri polimerice biodegradabile cu proprietati
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inventiei, consta in etapele: sinteza copoliesterilor bio-
degradabili alifatici liniari de tippoli(butilen sebacat-
co-propilen itaconat) (SI) cu masa moleculara mai mica
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80% mol 1,4-butandiol si 20% mol 1,3-propandiol la
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zenta de catalizator de tip compus al titanului si a unui

inhibitor al reactiei de polimerizare radicalica de tip
hidrochinona, cu mentinerea reactiei timp de 4 h sub
agitare puternica, racirea produsului, urmata de dis-
persia acestuia Tn bioesteri de tip acid polilactic, din
care rezulta amestecuri polimerice contindnd S, avand
caracteristicile: alungire la rupere 63,7...78,9%, indice
de curgere 82,1..150 ¢/10 min, temperatura de
cristalizare 105,2...108,4°C si temperatura de topire
138,3...144,4°C.
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Cerero de brevet de inventie

Nr. Q ..... ?QZZ“ ..... R0

Data depozit ....c..... 1 2-08-2022 .......
COMPOZITII DE COPOLIESTERI ALIFATICI LINIARI BIODEGRADABILI SI
BIOPOLIMERI MODIFICATI CU ACESTIA, PROCEDEU DE OBTINERE §I

PROCEDEU DE UTILIZARE

Inventia se referd la copoliesteri alifatici obtinuti din cel putin un acid alifatic dicarboxilic
si cel putin un compus alifatic dihidroxilic si la un procedeu de obfinere a acestora. Prezenta
inventie se mai referd la un procedeu pentru obtinerea unor amestecuri din acesti copoliesteri
alifatici biodegradabili si alti polimeri biodegradabili atit de origine naturald cét si de origine
sinteticd. Copoliesterii alifatici obtinuti conform inventiei, au o masd moleculard Mn sub 10000
g/mol determinata prin analizd GPC si pot fi cu usurint3 utilizati pentru producerea de amestecuri
polimerice atit prin procedee specifice prelucrdrii in topiturd cét si prin metoda depunerii din
solutie. Copoliesterii sintetizati care fac obiectul acestei inventii precum gi amestecurile lor cu
alfi polimeri biodegradabili sunt materiale ecologice care se obtin fara utilizarea unor procedee
care implicd substante chimice toxice, fiind astfel in conformitate cu strategia UE privind o bio-
economie inovatoare prin valorificarea ridicata a bioresurselor precum si cu strategia de protectie
a mediului. Copoliesterii sintetizati care fac obiectul acestei inventii precum si polimerii utilizati
pentru realizarea amestecurilor multifunctionale se sintetizeazi din monomeri proveniti din
biomasd, avand astfel un caracter ecologic ridicat.

In prezent, mai mult de 90% dintre substantele chimice si 80% din energia la nivel global
provin exclusiv din combustibili fosili. Se estimeazi ci pand in anul 2050 resursele de
combustibil fosil se vor diminua daci viteza actuald de utilizare riméne neschimbatd [Goncalves
et al., Prog. Polym. Sci. 68 (2017) 1-34]. De aceea, utilizarea resurselor regenerabile a devenit
prioritard pentru producerea sustenabild de substante chimice organice, polimeri, céldura,
combustibili si electricitate. Biomasa, care include lemn si reziduuri de lemn, plante agricole $i
acvatice, resturi agroalimentare si furajere, deseuri animale §i alte deseuri materiale, este una
dintre cele mai importante resurse regenerabile pentru a produce bunuri cu valoare addugata. in
prezent, numai 3-4% din biomasd este folositdi de oameni pentru hranid si alte scopuri
nealimentare [Goncalves et al., Prog. Polym. Sci. 68 (2017) 1-34]. Astfel, biomasa este o sursd
ieftind cu un potential neexploatat la capacitatea maxima care poate fi utilizatd pentru obtinerea
de monomeri si polimeri regenerabili iar prin valorificarea ei se pot limita problemele pe care

aceasta le cauzeazd mediului. Astfel, utilizarea polimerilor proveniti din resurse regenerabile
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reprezintd cea mai bund alternativa la polimerii conventionali pe baza de petrol i oferd o solutie
viabild la problemele de mediu cauzate de deseurile de plastic.

Acidul polilactic (PLA) este un poliester alifatic biodegradabil produs la scard comerciald
din resurse complet regenerabile precum porumbul i s-a dovedit viabil in inlocuirea materialelor
plastice pe bazd de petrol in aplicatii multiple, de la industria automobilelor si péna la cea
biomedicald. Cu toate acestea, casanta inerentd a PLA, evidentiatd prin rezistenta scazutd la
impact si la tractiune, reprezintd un dezavantaj major care ii limiteazd mult aplicatiile. S-a
incercat Inldturarea acestui dezavantaj prin metode precum plastifierea, copolimerizarea si
amestecarea fizicd. Amestecarea fizici a PLA cu polimeri sau aditivi adecvati reprezintd o
metodd promitatoare pentru imbunétatirea flexibilitdtii PLA deoarece este avantajoasd din punct
de vedere economic, ecologicd, practica si accesibild in comparatie cu modificarea chimica. in
ultimile decenii, au fost raportate la scara largd diverse amestecuri pe bazi de PLA si plastifianti
cu masd moleculard scizutd, cu umpluturi anorganice, polimeri flexibili sau elastomeri. Cu toate
acestea, majoritatea polimerilor si aditivilor utilizati pand in prezent in PLA si alti biopolimeri au
prezentat o compatibilitate slabd cu acestia, nereusind si elimine casanta. Prin urmare,
inldturarea casantei si mentinerea caracterului regenerabil a PLA este o problema care necesitd o
rezolvare rapida in contextul economiei verzi.

in brevetul US005589566A au fost revendicati copoliesteri formati din unitéti repetitive
ale acidului succinic sau derivati ai acestuia. Copoliesterii alifatici revendicati contin un
component secundar, 1,4-butan diol si un al treilea component care poate fi un diacid sau un diol.
Acesti copoliesteri se sintetizeaza printr-o reactie de policondensare in doud etape. Prima etapa
cuprinde amestecarea componentilor la o temperatura cuprinsé intre 190°C si 220 °C la presiune
atmosferica si cea de-a doua etapi la temperaturd cuprinsé intre 245°C su 260°C sub presiune
mai micd de 2 mm Ha. Astfel se obtin copoliesteri cu un indice de polidispersitate mai mic decat
2.6. Totusi, aceastd inventie cuprinde utilizarea pe langa catalizatorul de reactie si a unui aditiv
pe bazd de fosfor cu rol de stabilizator al culorii si al masei moleculare medii numerice (My),
ceea ce 11 diminueazd caracterul regenerabil.

Poliesteri alifatici obfinuti din acid succinic §i dioli de tip C2 pénd la C6 au fost
revendicati si in brevetul US3883901. Poliesterii succinati obtinuti prin acest brevet sunt
destinati doar aplicarii ca suturi chirurgicale.

Alte brevete revendici obtinerea unor poliesteri de tip alifatic — aromatic.

7
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Brevetul US 2008/0194770 A1l descrie obtinerea de poliesteri alifatici-aromatici pornind
de la cel putin 70% acid sebacic, un acid aromatic polifunctional §i un diol precum si amestecuri
ale acestor poliesteri cu alfi polimeri biodegradabili. Inventia descrisa in EP1858978 Bl
revendicd obtinerea unui poliester alifatic-aromatic biodegradabil obtinut din 50% acid azelaic,
un acid aromatic polifunctional gi cel putin un dialcool gi amestecuri ale acestor poliesteri cu alfi
polimeri biodegradabili. In cadrul brevetului DEA19508737 se revendici obfinerea unor
poliesteri biodegradabili cu masi moleculard medie de maximum 51000 g/mol obtinuti din
policondensarea acidului tereftalic cu un diacid alifatic §i un diol. Brevetul US4966959
revendicd obtinerea de copoliesteri formati din 60 pana la 70% moli de acid tereftalic, 25 pani la
40% moli de acid alifatic carboxilic sau acid cicloalifatic si un component glicolic. Totusi
poliesterii revendicati in brevetul US4966959 nu pot fi utilizati decét ca adezivi, nefiind potrivifi
unor alte aplicatii datoritd vascozitétii mici (0.4-0.6). Principalul dezavantaj al poliesterilor de tip
alifatic — aromatic mentionati in brevetele anterioare constd in sciderea biodegradabilitatii
acestora ca urmare a prezentei acidului aromatic in lantul poliesteric. Desi addugarea
componentei aromatice in compozitia poliesterului conduce la cresterea temperaturii de topire a
acestuia si la cresterea vitezei de cristalizare, ea conduce si la sciderea biodegradabilitétii ceea ce
are repercursiuni negative asupra mediului inconjurator.

Un alt mare dezavantaj al poliesterilor alifatico-aromatici care sunt in prezent disponibili
la nivel comercial este reprezentat de faptul ¢ monomerii din care sunt constituiti provin din
surse neregenerabile, mentinidnd astfel un impact negativ semnificativ asupra mediului. Acest tip
de poliesteri, si in special cei care au in componenta lor acid adipic, genereza un nivel mai ridicat
de noxe decét polimerii termoplastici produsi din resurse petroliere cum ar fi polietilena de joasd
s1 de Tnaltd densitate.

In literatura de specialitate sunt citeva raportari privind copoliesteri obtinuti din
combinatii de monomeri derivati din resurse regenerabile comerciale. Astfel copoliesteri
continand acid lactic $i unul sau mai multe componente dintre acidul sebacic, acidul itaconic §i
butandiol (Hu. et al., Ind. Eng. Chem. Res. 2016, 55, 9195-9204) au fost obtinuti si utilizaii la
modificarea PLA 1n scopul imbunatatirii flexibilitatii. In acest studiu concentratia de PLA in
compozitii a fost de numai 15% ceea ce reduce mult aplicatiile materialelor obtinute.

Un alt studiu de literatura prezinti sinteza unor copoliesteri formati din cinci monomeri

(acid sebacic, acid itaconic, acid succinic, propandiol si butandiol) care prezintd o masi
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moleculard medie de My=181.000 g/mol si care au fost utilizati pentru modificarea PLA (Kang
et al., Polymer 54, 2013, 2450-2458). In afara de complexitatea maritd a metodei autorii acestei
lucrdrii au utilizat acidul succinic care scade regularitatea lanfului polimeric si impiedica
cristalizarea.

Nici una dintre lucrarile mentionate anterior nu prezintd copoliesteri alifatici caracterizati
printr-o masa moleculara mai mica de 10000 g/mol care sa asigure o buna compatibilitatea cu
matrici polimerice de tipul acidului polilactic. De asemenea nu sunt mentionate in lucrarile
prezentate anterior informatii privind stabilitatea termica a copoliesterilor sintetizati, temperatura
de incepere a descompunerii termice sau cea la care are loc pierderea maximd de masa,
informatii fara de care acesti copoliesterii nu pot fi utilizati in aplicatii industriale.

Prezenta inventie se referd la obtinerea unor copoliesteri biodegradabili alifatici liniari de
tip poli(butilen sebacat-co-propilen itaconat) (SI) caracterizati printr-o masd moleculard mai
micd de 10000 g/mol folosind monomeri derivati din resurse regenerabile si anume un amestec
de acizi dicarboxilici din care cel pufin 85% este reprezintat de acidul sebacic i un amestec de
dialcooli din care cel putin 85% este 1,4-butandiol precum i la amestecuri ale acestor
copoliesteri (SI) in procente cuprinse intre 0 si 20% cu alti polimeri biodegradabili care pot fi
att de origine naturald cét si de origine sinteticd.  Problemele tehnice pe care le rezolvd
inventia se referd la: (i) folosirea unor materii prime, monomeri, din resurse regenerabile ceea ce
conduce la 6b‘;inerea unor produse noi sub forma de copoliesteri biodegradabili alifatici (SI) si la
reducerea consumului de monomeri derivati din resurse neregenerabile; (ii) reducerea emisiilor
de CO, si a schimbdrilor climatice negative datoritd resurselor regenerabile folosite; (iii)
obtinerea de compozitii noi, 100% biodegradabile, caracterizate prin proprietdi mecanice de
alungire mai bune comparativ cu polimerul matrice de la care s-a plecat prin stabilirea unor
parametri tehnologici pentru amestecare in topiturd a SI cu alti polimeri biodegradabili care pot fi
atat de origine naturald cat si de origine sintetica folosind procedeele de malaxare, extrudere,
presare, suflare sau injectie. Nu existd la aceastd datd raportdri privind obfinerea unor
copoliesteri biodegradabili alifatici usor compatibili cu biopolimerii datoritd masei moleculare
medie numerica (M,) mai mici de 10000 g/mol si largimii distributiei maselor moleculare sub
1.5 care apoi si fie utilizati prin procedee clasice de prelucrare in topiturd pentru obfinerea de
amestecuri polimerice biodegradabile cu proprietiti mecanice de alungire imbundtatite.

Copoliesterii biodegradabili alifatici de tip SI sunt obtinuti din: 80 p&na la 90 mol% de acid
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sebacic, 10 pani la 20 mol% de acid itaconic, 80 mol% 1,4-butandiol si 20 mol% 1,3-propandiol, Zé?
in urmatoarele rapoarte molare: raportul molar al 1,4-butandiol si 1,3-propandiol este 8:2 iar
raportul molar dintre amestecul de acizi dicarboxilici si amestecul de dioli este 1:1.1. Procedeul
de sinteza a copoliesterilor biodegradabili de tip SI conform inventiei consta intr-o reactie de
policondensare in topiturd a monomerilor in rapoartele prezentate mai sus intr-un reactor cu
capacitatea de 1L, cu agitare gi condensator pentru eliminarea apei rezultate care decurge in
urmaétoarele conditii: (1) amestecarea monomerilor in faza de prepolicondensare la o temperaturd
cuprinsd intre 180 si 200 °C timp de 60 min., (2) cresterea temperaturii la 200 °C urmati de
adaugarea unui catalizator al reactiei de policondensare de tipul unei compus al titanului, in
concentratie cuprinsa intre 0.5 si 1% fatd de masa totala de acizi dicarboxilici si a unui inhibitor
al reactiei de polimerizare radicalicd, hidrochinona in concentratie cuprinsa intre 0.5 gi 1.5% fatd
de masa totald a amestecului de reactie, (3) mentinerea reactiei un timp de 4 h sub agitare

puternicé, si (4) turnarea produsului rezultat intr-un vas de sticld sau de teflon pentru ricirea

acestuia.

Procedeul obtinere a amestecurilor polimerice conform inventiei utilizdnd SI sintetizafi
conform inventiei si acid polilactic (PLA) constd in aceea cd PLA cu grad ridicat de izomer L
cuprins Intre 94 si 98%, sub forma de granule, este introdus direct intr-un malaxor dotat cu rotori
sigma, cu rotire in contrasens, cu viteza cuprinsa intre 50 si 100 min”, este topit la o temperatura
cuprinsa intre 155 °C si 165 °C, se adaugi 0.5....20 parti de SI méruntit pna la o dimensiune de
aproximativ 0.2 mm, $i se amesteca cu PLA timp de 5....15 min, produsul rezultat fiind profilat
pe valt in foaie, care se marunteste intr-o moara cu cutite rotative, rezultand amestecul polimeric.
Avantajele inventiei:

SI conform inventiei prezintd i) o masd moleculard medie numerici M, mai micd de
10000 g/mol si ii) un indice de polidispersitate M,,/M, determinat prin cromatografie lichida de
inaltd performantd (HPLC) sub 1.5 si iii) o temperatura de cristalizare T mai mare de 20 °C.

Amestecurile polimerice continand SI rezultate conform inventiei prezintd un indice de
curgere (MFI) determinat conform ASTM D1238 la temperatura de 190° C, cu o greutate de 2.16
kg, cuprins intre 5 si 150 g/10 min, in functie de concentratia de SI din amestec.

Copoliesterii de tip SI conform inventiei prezinta avantajul de a fi usor de dispersat in

biopoliesteri alifatici de tipul acidului polilactic, poli e-caprolactona, polihidroxialcanoati si
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folosind tehnici de prelucrare in topitura uzuale in prelucrarea industriala a acestor polimeri.

Copoliesterii de tip SI conform inventiei prezinta avantajul de a fi stabili termic in
conditiile prelucrarii in topiturd in amestec cu biopolimeri deoarece prezintd o pierdere de masa
mai micd de 3% la temperatura de 200 °C.

Copoliesterii de tip SI conform inventiei prezinta si avantajul de a putea fi utilizati in
amestecuri cu polimeri de origine naturald precum celuloza, amidonul, chitosanul, alginatii sau
diverse fibre naturale (iuta, canepa, in). Copoliesterii de tip SI conform inventiei pot fi utilizati ca
atare sau in amestecuri cu PLA si alti biopolimeri din cei specificati mai sus in aplicafii precum
ambalajele alimentare, obiecte biomedicale, in industria agricold, la obtinerea de laminate
multistrat cu straturi de hértie reciclatd, alte material plastice, aluminiu).

Amestecurile din PLA si SI conform inventiei prezintd avantajul unei comportari
imbunatagite la prelucrarea in topitura, ceea ce elimind un dezavantaj important al acidului
polilactic, deoarece copoliesterii conform inventiei prezinta valori ale M, mai mici decat 10000
g/mol care contribuie la scdderea cuplului de malaxare.

Copoliesterii biodegradabili alifatici liniari de tip SI obtinuti conform inventiei precum si
amestecurile cu PLA au fost caracterizate prin:

- Cromatografie lichidid de inaltid performantd (HPLC) pentru determinarea distribufiei
maselor moleculare utilizdnd un cromatograf cu permeatie pe gel (Agilent Technologies 1200)
dotat cu o coloand de tip PLgel Mixed-C (300x7.5 mm) si un refractometru diferential (Agilent
1200) folosind dimetilformamida ca si solvent iar masuratorile s-au facut la temperatura de 30°C
cu un debit de solvent de 1 mL/min.

- analiza termo-gravimetrica pentru evaluarea stabilitatii termice si a puritatii folosind un
insttument TGA (TA Instruments, SUA) in atmosfera inerta cu o viteza de incalzire de 10
°C/min de la temperatura camerei la 700 °C;

- analiza calorimetrica diferentiald de scanare (DSC) utilizdnd un instrument Q2000 (TA
Instruments, SUA) cu o viteza de incalzire de 10 °C/min de la -80 °C la 205 °C;

- indicele de curgere, MFI, a fost determinat folosind aparatul Dynisco Polymers Test, la
temperatura de 190 'C, cu o greutate calibrati avand masa de 2,16 kg conform ASTM D1238;

- alungirea la tractiune utilizind o magind universald Instron 3382, celula de fortd de 10

kN, viteza de incercare de 2 mm/min, epruvete tip SA conform SR EN ISO 527.
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Se dau in continuare exemple de realizare a inventiei. 2 é
Exemplul 1

Intr-un reactor de 1L dotat cu agitator mecanic si conectat la un refrigerent au fost introduse
urmétoarele materiale:

- 344.8 g acid sebacic, (1.706 moli);

- 55.6 g acid itaconic, (0.426 moli)

- 168.8 g 1,4-butandiol, (1.876 moli);

-356¢g 1.,3-propandiol, (0.468 moli);

Procentul molar al acidului sebacic in amestecul de acid sebacic si acid itaconic a fost de 80%,
procentul molar al 1.4-butandiolului in amestecul de 1.4-butandiolului si 1,3-propandiol a fost de
80% iar raportul molar dintre amestecul de acizi dicarboxilici i amestecul de dioli a fost de 1 la
1.1.

In prima etapa, de prepolicondensare, amestecul de reactie a fost lasat timp de 1 h, la temperatura
de 190 °C sub agitare puternici. in aceasti etapa a fost colectati cea mai mare parte din
cantitatea teoretica de apd, aproximativ 90%. In cea de-a doua etapa, de policondensare propriu-
zisa, temperatura a fost ridicatd la 200 °C si a fost adaugat catalizatorul, butoxidul de titan (IV)
(0.75% fatd de masa de acizi dicarboxilici) si hidrochinona (1% fata de amestec), reactia a fost
mentinutd timp de 4 h la sub agitare puternicd. Produsul (SI1) obtinut, de culoarea mierii, a fost
apoi turnat din reactor intr-un recipient de teflon si s-a observat faptul cd acesta s-a solidificat
rapid. Produsul obtinut a prezentat urmdtoarele caracteristici: M,=9105 g/mol, Mu/M,
(PDI)=1.39; pierderea de masa la temperatura de 200 °C a fost mic3, de numai 2.74 %, aceastd
caracteristicd fiind esentiald in cazul prelucrarii acestor poliesteri prin procedee specifice de
prelucrare 1n topiturd unde temperaturile de prelucrare sunt de obicei peste 150 °C; temperatura
de cristalizare T, a prezentat o valoare de 28 °C.

Exemplul 2

Reactorul din Exemplul 1 a fost alimentat cu aceeasi compusi in urmétoarele cantitati:

- 373.6 g acid sebacic, (1.850 moli);

- 26.72 g acid itaconic, (0.205 moli)

- 162.8 g 1,4-butandiol, (1.810 moli);

- 35.6 g 1,3-propandiol, (0.468 moli);
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Deosebirea consta in faptul ca de aceastd datd procentul molar al acidului sebacic in amestecul
de acizi a fost de 90%, celelalte rapoarte fiind mentinute identice cu cele din Exemplul 1. Reactia
de policondensare a decurs la fel ca in Exemplul 1 iar produsul (SI2) obtinut a avut de aceasta
data o culoare mai inchisd si a prezentat urméitoarele caracteristici: M;=9140 g/mol, M,/M,
(PDI)=1.28; pierderea de masd la temperatura de 200 °C a fost de 2.33 %, iar temperatura de
cristalizare T, a prezentat o valoare de 30 °C.

Exemplul 3

O cantitate de 26.40 g PLA cu grad ridicat de izomer L de 98%, a fost uscata in prealabil in etuva
sub vid (Heraeus) la temperatura de 80°C timp de 4 h, apoi a fost introdusi intr-un malaxor dotat
cu rotori sigma incilzit la temperatura de 165°C avand viteza de 100 min™ ceea ce a determinat
topirea polimerului, apoi o cantitate de 6.60 g SI1, obtinut conform exemplului 1, a fost addugata
treptat in decurs de 3 minute §i amestecatd cu polimerul la o temperaturd de 155 °C cu viteza de
50 min™', dupd care s-a continuat amestecarea marind viteza la 100 min™ astfel incét intreg
procedeul de amestecare in topiturd al componentilor introdusi s& nu depdgeascd 12 min.
Amestecul obtinut (Al) se profileaza pe valf. Pentru caracterizare se preseazd placi cu
dimensiunile 150x150x2 mm din care se stanteazd epruvete pentru incercari mecanice la
tractiune avand dimensiuni conform SR EN ISO 527. Rezultatele obtinute sunt prezentate in
Tabelul 1 comparativ cu PLA simplu, prelucrat in aceleasi conditii (MO).

Exemplul 4

Se lucreaza ca la exemplul 3 cu deosebirea ca 26.40 g PLA se amestecd cu o cantitate de 6.60 g

SI2, obtinut conform exemplului 2, obtinAndu-se amestecul polimeric A2 cu caracteristicile din
Tabelul 1.

Tabelul 1
Amestec Alungirea la rupere  Indice de curgere Temperatura de Temperatura de
polimeric (%) (g/10 min.) cristalizare topire
PLA/SI CC)
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Revendicari

1. Copoliesterii biodegradabili alifatici de tip SI caracterizagi prin aceea ca sunt constituiti din
80 péna la 90 mol% de acid sebacic, 10 pand la 20 mol% de acid itaconic, 80 mol% 1,4-
butandiol si 20 mol% 1,3-propandiol, in urmatoarele rapoarte molare: raportul molar dintre 1,4-
butandiol si 1,3-propandiol este 8:2 iar raportul molar dintre amestecul de acizi dicarboxilici si
amestecul de dioli este 1:1.1.

2. Procedeu de sintezd a copoliesterilor biodegradabili de tip SI conform revendicirii 1
caracterizat prin aceea cé constd intr-o reactie de policondensare in topiturd a monomerilor: 80
pénd la 90 mol% de acid sebacic, 10 pana la 20 mol% de acid itaconic, 80 mol% 1,4-butandiol si
20 mol% 1,3-propandiol, in urmitoarele rapoarte molare: raportul molar dintre 1,4-butandiol si
1,3-propandiol este 8:2 iar raportul molar dintre amestecul de acizi dicarboxilici si amestecul de
dioli este 1:1.1, care are loc intr-un reactor cu capacitatea de 1L, cu agitare si condensator pentru
eliminarea apei rezultate in urmitoarele conditii: (1) amestecarea monomerilor in faza de
prepolicondensare la o temperatura cuprinsa intre 180 si 200 °C timp de 60 min., (2) cresterea
temperaturii la 200 °C urmata de adaugarea unui catalizator al reactiei de policondensare de tipul
unei compus al titanului, in concentratie cuprinsa intre 0.5 si 1% fata de masa totald de acizi
dicarboxilici §i a unui inhibitor al reactiei de polimerizare radicalici, hidrochinona in
concentratie cuprinsd intre 0.5 si 1.5 % fatd de masa totald a amestecului de reactie, (3)
mentinerea reactiei un timp de 4 h sub agitare puternicd, si (4) turnarea produsului rezultat intr-
un vas de sticla sau de teflon pentru ricirea acestuia.

3. Procedeu de utilizare a copoliesterilor de tip SI sintetizati conform inventiei pentru obtinerea
amestecurilor polimerice utilizand acid polilactic (PLA) caracterizat prin aceea cd consta in
aceea cid PLA cu grad ridicat de izomer L cuprins intre 94 si 98%, sub forma de granule, este
introdus direct intr-un malaxor dotat cu rotori sigma, cu rotire in contrasens, cu viteza cuprinsa
intre 50 i 100 min™, este topit la o temperatura cuprinsa intre 155 si 165 °C, se adaugs 0.5....20
parti de SI maruntit pani la o dimensiune de aproximativ 0.2 mm, §i se amesteca cu PLA timp de
5....15 min, produsul rezultat fiind profilat pe valt in foaie, care se marunteste intr-o moard cu

cutite rotative, rezultdnd amestecul polimeric.
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