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(57) Séang ché dé cap dén ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa dé phan ung véi
xenluloza va phuong phép san xuat chiing va bang cach st dung ché pham chira copolyme
duogc glyoxal hoa, vi du, dé 1am ting do bén cua gidy hodc cic-tong. Ché pham copolyme
dugc glyoxal hoa bao gdm mdi truong nude chira copolyme dugc glyoxal héa, trong do
copolyme dugc glyoxal hoa nay thu dugc bang phan tng trong moi truong phan tmg chira
nuoc theo ty 1¢ khéi luong kho cua glyoxal: copolyme dang cation. Copolyme dang cation
nay co thé co trong lugng phan tir trung binh trong lugng nam trong khoang tir 120.000
dén 1 triéu Dalton, copolyme dang cation nay co thé bao gom monome dialyldimetylamoni
halogenua va monome acrylamit, va ty 1€ gitta trong lugng phan tir trung binh trong lugng
cua copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoa véi % trong lugng ciia monome
dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoa cé thé
bang hodc 16n hon 4.000 hoic nim trong khoang tir 4.000 dén 40.000 Dalton/% trong
lugng.
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Linh vy k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén cac ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa c6 phan tir
lugng cao phan Umg v6i xenluloza, dién tich cation cao duogc tao thanh tir monome
acrylamit va monome dialyldimetylamoni halogenua. Sang ché con dé cap dén

phuong phap san xuit va st dung cac copolyme dugc glyoxal hoa nay.

Ché pham chtra céc copolyme duoc glyoxal hoa tich dién c6 phan tir lvgng cao
phan Ung véi xenluloza, tich dién dang cation cao ¢ thé dugc st dung la chét tro do
bén kho va 4m cho gidy va bang va c6 thé duge 4p dung cho bot nhdo xenluloza hoac
gidy hodc cac-tong tao thanh & cudi giai doan 4m hodc duogc ap dung mot cach truc

tiép cho gidy vai 4m hoic khd hoic cac-tong 4m hoic khé.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Polyacrylamit dugc glyoxal hoéa (G-PAM) c6 thé duge st dung trong nhiéu
loai gidy tao ra gidy c6 d6 bén kho va Am tam thoi. Vi du, polyacrylamit dugc glyoxal
hoa c6 thé 1am ting do bén 4m ban dAu cua nhiéu loai gidy gia dung khi str dung tiép
Xtc v6i nude. Polyacrylamit dugc glyoxal hoa ciing c6 thé duge st dung dé lam ting

d0 bén nén va do on dinh kich thudc cuia cic san pham gidy loai cac-tong.

Polyacrylamit dugc glyoxal hoa da dugc diéu ché bing cach cho glyoxal phan
ng v6i polyacrylamit dang cation trong dung dich kiém nhe chira nuéc va én dinh
trong mdi truong axit. Polyacrylamit duoc glyoxal hoa thudong chira lvong monome
dang cation tuong d6i thap (khoang 5% mol) d& 1am han ché su phan bd dién tich

cation ctia thanh phan nay.

Patent My s6 8,435,382 dé cap dén polyme polyacrylamit duoc glyoxal hoa dn
dinh khi bao quén. Polyme polyacrylamit dugc glyoxal hoa chira acrylamit véi luong
nam trong khoang tir 75% dén 10% va tir khoang 25% dén 90%, theo khéi lugng
monome dang cation, trong d6 monome dang cation c¢6 thé bao gdm monome
dialyldimetylamoni clorua. Polyme polyacrylamit dugc glyoxal hoa nay dugc dung

v6i lugng it nhét 1a 10% trong luong dé lam cai thién do dn dinh khi bao quan.
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Cong bd don yéu ciu cép patent My s 2011/0056640 dé cip dén nhua hitu ich
dé dem lai do bén cho gidy, quy trinh két hop céc nhya nay vao gidy, va gidy dugc tao
ra chira cac nhya nay. Nhua dang cation phéan (ng chia copolyme dugc tao ra tir
comonome ma phan Ung v6i dialdehyt (acrylamit), comonome dang cation
(DADMAC), va dialdehyt (glyoxal), trong d6 comonome dang cation nay chua trén
10% mol copolyme trudc khi phan ing voi dialdehyt.

Cac G-PAM thong thuong 6 phan tir lugng 1a 100.000 Dalton hozc thip hon
dé tranh sy gel hoa trong qua trinh glyoxal héa. Ngoai ra, viéc lam ting ty 1& giita
monome DADMAC v6i monome acrylamit trong cac G-PAM lam tang tdc do hiéu
qué cta viéc loai nude bot gidy va cho phép cac G-PAM duogc tao ra véi tong ndng do
chit ran cao hon. Tuy nhién, viéc lam ting ty 1¢ gitta DADMAC véi acrylamit duoc
mong doi 13 1am gidm hidu qua vé d6 bén, do hiéu qua vé do bén kho cia G-PAM
thong thuong dugc cho rr?lng dat duoc tir lién két cong hoéa tri ma tao thanh giira cac
nhom pendant aldehyt lién quan dén glyoxal duogc lién két véi cac nhom amit tir phan
acrylamit ciia polyme. Do su cin bang nay, cac G-PAM duge tao ra mot cach thuin
tién tir acrylamit/copolyme DADMAC véi phan tir luong nim trong khoang tir 5.000
dén 15.000 Dalton, va ty 18 khdi luong gitra acrylamitDADMAC véi khi luong cua
acrylamit/DADMAC 13 bang 90-95% trong luong crylamit dén 10-5% trong lugng
DADMAC.

Ban chit ky thuit cia sang ché

Muc dich cla sang ché 1a dé xuét ché pham chura copolyme dugc glyoxal hoa
dé phan Ung véi xenluloza ma lam ting tde do loai nudce cia bot nhdo xenluloza da
dugc xtr 1y va dong thoi 1am ting do bén kho cia gidy/cac-tdng duoc tao ra tir bt
nhao nay.

Sang ché dé xuét ché pham chua copolyme dugc glyoxal héa phan ung véi
xenluloza. Theo mdt phuong 4n, ché phdm chua copolyme dugc glyoxal hoa bao
gdm: mdi trudng chtra nude chira khoang 0,25 dén 4% trong lugng cua copolyme
dugc glyoxal héa, tinh theo téng khdi lugng cuia mdéi trudong chira nude, trong do
copolyme dugc glyoxal hda nay thu duge bang phan g trong moi trudong phan ung

chira nudc theo ty 1€ trong luong kho cua glyoxal: copolyme dang cation nim trong
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khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme dang cation; trong d6 copolyme
dang cation nay c6 trong luong phén tir trung binh trong lugng nam trong khoang tur
120.000 dén 1 triéu Dalton, tinh theo tdng khdi lugng cua copolyme dang cation trude
khi glyoxal hoa; trong d6 copolyme dang cation bao gdm monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lwong nim trong khoang tir 15 dén 85% trong
luong va monome acrylamit v6i lwong ndm trong khoang tir 85 dén 15% trong luong,
tinh theo tong khéi lwong cia copolyme dang cation truéc khi glyoxal hoa; va trong
do ty 1€ gilra trong lugng phén tir trung binh trong lugng cla copolyme dang cation
trude khi glyoxal hoa véi % trong luong clia monome dialyldimetylamoni halogenua
tao ra copolyme dang cation truéc khi glyoxal héa 1a nim trong khoang tir 16n hon
hozc bing 4.000 hodc ndm trong khoang tir 4.000 dén 4.0000, Dalton/%khéi luong.
Theo mot phurong 4n, ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa bao gdm copolyme
dugc glyoxal hoa véi lwong nim trong khoang tir 1 dén 3% trong luong, tinh theo
tong khdi luong cua dung dich chtra nu6e. Theo mot phuong an, ty 18 trong lwgng kho
clia glyoxal: copolyme dang cation nim trong khoang tir 10 dén 35 glyoxal dén 90
dén 65 copolyme dang cation. Theo mot phuong 4an ctia ché phidm chua copolyme
dugc glyoxal hoa, copolyme dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni
halogenua v6i lugng nim trong khoang tir 20 dén 60% trong luong va monome

acrylamit v6i lugng nim trong khoang tir 80 dén 40% trong luong.

Theo mot phuong 4n vé ché phim chira copolyme duoc glyoxal hoa, copolyme
dang cation nay c6 trong lwong phan tir trung binh trong lwong nim trong khoang tur
120.000 dén 500.000 Dalton. Theo mot phuong an cuia ché phim chua copolyme
dugc glyoxal hoa, copolyme dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni
halogenua v6i lugng nim trong khoang tir 20 dén 40% trong luong va monome
acrylamit v6i lwgng nam trong khoéng tir 80 dén 60% trong lwong, va c6 trong luong
phén tit trung binh trong lugng nim trong khoang tir 150.000 dén 400.000 Dalton.
Theo mot phuong 4n ctia ché phdm chua copolyme dugc glyoxal hoa, ty 1€ giita trong
lugng phén tir trung binh trong lugng ciia copolyme dang cation trurée khi glyoxal héa
V01 % trong lugng ciia monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang
cation trude khi glyoxal hoa 1a nim trong khoéng tir 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong

lugng. Theo mot phwong 4n, ché phim chua copolyme dugc glyoxal hoa c6 dd nhét
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thdp hon hoic bang 100 centipoa (0,1 Pa.s), tot hon 14 nim trong khoang tir 5 dén 100
centipoa (0,005-0,1 Pa.s). Theo mot phwong 4an, ché phdm chira copolyme dugc
glyoxal héa c6 do nhét thdp hon hodc bing 30 (0,03 Pa.s), t6t hon 14 nim trong
khoang tlr 30 dén 5 centipoa (0,03-0,005 Pa.s).

Sang ché @& xuét cac phuong 4n vé phuong phap san xuit ché phidm chira
copolyme dugc glyoxal hoa phan tng véi xenluloza. Theo mdt phwong 4n, phuong
phap san xuit ché phim chira copolyme dugc glyoxal héa dé phan tng véi xenluloza
bao gdbm: phan tng trong moi truong phan ng chtra nudc, ty 1€ trong luong kho cua
glyoxal: copolyme dang cation nim trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60
copolyme dang cation dé tao thanh copolyme duoc glyoxal héa; trong d6 copolyme
duogc glyoxal hoa 1a nam trong khoang tir 0,25 dén 4% trong luong, tinh theo tong
khéi Iwgng ctia moi truong phan ing chira nuée; trong d6 copolyme dang cation nay
c6 trong lugng phén tir trung binh trong lwong nim trong khoang ttr 120.000 dén 1
tri¢u Dalton; va trong d6 copolyme dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni
halogenua v6i lwong nim trong khoang tir 15 dén 85% trong luong va monome
acrylamit v6i lugng nim trong khoang tir 85 dén 15% trong lugng, tinh theo tong
khéi luong cua copolyme dang cation tru6e khi glyoxal hoa. Theo mot phuong 4n cia
phuong phap nay, ty 1€ trong lwong kho cta glyoxal: copolyme dang cation nim trong
khoang tlr 10 dén 30 glyoxal khd dén 90 dén 70 copolyme dang cation dé tao thanh
copolyme dugc glyoxal hoa, trong d6 copolyme dugc glyoxal hoa 1a nim trong
khoang tir 1 dén 3% trong lugng, tinh theo tong khbi luong cua moi trudng phan tng
chtra nude. Theo mot phuong 4n, phuwong phap nay con bao gdm, trudc budc phén
ng: polyme héa hdn hop ciia monome dialyldimetylamoni halogenua véi lwong nim
trong khoang tir 15 dén 85% trong Iuong va monome acrylamit vé6i luong nim trong
khoang tir 85 dén 15% trong lugng dé tao thanh copolyme dang cation nay, trong d6
ty 1€ gilta trong luong phén tir trung binh trong lugng ctia copolyme dang cation trudc
khi glyoxal h6a véi % trong luong ciia monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra
copolyme dang cation trudc khi glyoxal héa 1a bang hodc 16n hon 4.000 hoic nam
trong khoang tir 4.000 dén 40.000 Dalton/% trong lugng. Theo moét phuong 4n,
phuong phép nay con bao gdm, trude budce phdn tmg: polyme héa hdn hop cua

monome dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20 dén 60%
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trong luong va monome acrylamit véi lugng nam trong khoang tir 80 dén 40% trong
lwong dé tao thanh copolyme dang cation nay, trong d6 copolyme dang cation nay c¢6
trong luong phén tir trung binh trong lwong nim trong khoang tlr 150.000 dén
400.000 Dalton, va trong do ty I¢ giita trong luong phan i trung binh trong luong cia
copolyme dang cation truéc khi glyoxal héa véi % trong lugng cia monome
dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation truéc khi glyoxal hoa 1a

nam trong khoang tir 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong lugng.

Sang ché d& xuit phwong phép san xuit gidy. Theo mot phuong 4n, phuong
phap san xuét gidy hoic céc-tong bao gdm mot trong cac budc: (a) két hop ché pham
chira copolyme duoc glyoxal hoa d€ phan tmg véi xenluloza va céc soi xenluloza; va
(b) 4p dung ché phdm chua copolyme dugc glyoxal héa vao web 4m/khd hoic gidy
am/kho hodc cac-tong 4m/kho trong d6 ché phim chira copolyme dugc glyoxal hoa
bao gébm: khoang 0,25 dén 4% trong lugng cua copolyme dugc glyoxal hoa dé phan
ing v&i xenluloza trong mdi trudng chira nude, tinh theo tong khoi luong cuia moi
truong chira nude, trong d6 copolyme dugc glyoxal héa nay thu dugc bang phén ung
trong moi trudng phan tmg chira nude theo ty 1€ trong lugng khod cia glyoxal:
copolyme dang cation nim trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme
dang cation; trong d6 copolyme dang cation nay c6 trong lwong phan tir trung binh
trong luong nim trong khoang tir 120.000 dén 1 triéu Dalton; trong d6 copolyme
dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni halogenua véi lugng ndm trong
khoang tir 15 dén 85% trong lwong va monome acrylamit véi luong nam trong
khoang tir 85 dén 15% trong luong, tinh theo téng khéi luvong cua copolyme dang
cation; va trong d6 ty 1é gilta trong lwong phén tir trung binh trong lugng cla
copolyme dang cation truéc khi glyoxal héa véi % trong lugng cua monome
dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoéa la
16n hon hodc biang 4.000 Dalton/% trong lugng hodc tir 4.0 dén 40.000 Dalton/%
trong lugng. Theo mdt phuong 4n cla phuong phap san xudt gidy, budc két hop (a)
duge chon tr nhém bao goém: (a-i) bd sung ché phim chira copolyme dugc glyoxal
héa vao huyén phu chira nuée cua céc soi xenluloza; (a-ii) bd sung céc soi xenluloza
vao ché phidm chuta copolyme dugc glyoxal héa; (a-iii) bd sung ché pham chira

copolyme dugc glyoxal hoa va cac sgi xenluloza vao dung dich chira nuéc; va (a-iv)
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phan ng trong mdi trudng phan Gmg chira nudc chira cac sgi xenluloza, ty 1€ trong
lugng kho cua glyoxal: copolyme dang cation nim trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal
dén 95 dén 60 copolyme dang cation dé tao thanh copolyme dugc glyoxal hoa, trong
d6 copolyme dugc glyoxal héa 14 nim trong khoang tir 0,25 dén 4% trong lugng tinh

theo tong khdi luong ctia moi truong phan ing chira nude.

Sang ché dé xuét cac phuong 4n chat phy gia hodc 16p bao tao do bén trong
cho gidy hoac céc-tong. Theo modt phurong an gidy hodc chét phu gia hoéc 16p bao lam
tang do bén trong cia gidy hodc céc-tong bao gdm ché phidm chira copolyme duoc
glyoxal hoa, nhur duoc ban lun & trén. Theo mot phwong 4n, gidy hoic cac-tong dugc
phti bang hodc bao gdm copolyme dugc glyoxal héa, nhu duge ban luan & trén. Theo
mdt phwong 4n, gidy hodc cic-tong nay c6 thé dugc didu ché bing phuong phép theo

phurong phap bét ky néu trén.

That bat ngo da phat hién ra rang khi ty 18 gitra trong lugng phén tir trung binh
trong luwgng cia copolyme dang cation trude khi glyoxal hoa véi % trong luong cua
monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation truéc khi
glyoxal héa 14 bing hodc 16n hon 4.000 hodc nim trong khodang tir 4.000 dén 40.000
Dalton/% trong luong, thi cac ché phdm chua copolyme duoc glyoxal héa duge tao
thanh tir copolyme dang cation lam tang sy rit nuGe trong qua trinh xtt Iy gidy va lam
tang do bén cua gidy hoic cac-tong da dwoc xir ly bang cach st dung ché phim chua

copolyme dugc glyoxal hoéa.

Can hi€u rang ca phan mo6 ta chung ¢ trén va phin mo ta chi tiét sang ché sau
déy mang tinh minh hoa va giai thich va duogc dy dinh dé dua ra giai thich khéac vé céac

hop chét, cac ché phdm, va phuong phéap da dugc boc 10.
Mo ta van tit cac hinh vé

Fig. 1 1a biéu db cot thé hién thoi gian rat nudce dua vao trong lugng co sé cia

ché phim chira copolyme dugc glyoxal hoa theo vi du 1.

Fig. 2 1a biéu dd cOt thé hién chi sb nghién vong dua vao trong lugng co s¢ dbi

v6i ché phdm copolyme theo vi du 1.

Fig. 3 1a biéu d cot thé hién do bén nén (STFI) dua vio trong lugng co s& dbi
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v6i ché pham copolyme theo vi du 1.

Fig. 4 1a biéu d6 cot thé hién Scott Bond dya vao trong luong co sé dbi voi ché

pham copolyme theo vi du 1.

Céc hinh v& chi mang tinh minh hoa, va khong duge hiéu I 1am giéi han yéu

cau bao ho va cac phuong an duoc dua ra & day.
Mo ta chi tiét sang ché
Dinh nghia

Thuét nglt “khodng” c6 nghia 1a s6 duge mo ta c6 thé chénh léch bang cach
cong hodc trir nam phén tram cua sb do. Vi du, “khoang 250 g” c6 nghia 1a tir 237,5-
262,5 g. Khi str dung thuét ngit “khoang” trong mot khoang, thi gidi han dudi c6 thé
bing gidi han dudi trir di 5% va gi6i han trén c6 thé bang gi6i han trén cong thém
5%. Vi du, ndm trong khoang tir 100 dén 200 g c6 nghia khoang ma nam trong
khodng tir 95g cho dén 210 g.

Déi véi cac muc dich cua sang ché, phan mg ciia cic nhém amit pendant cua
copolyme dang cation véi glyoxal dugc goi 1a “phan tung glyoxal héa” hodc don gian
la “sy glyoxal héa”. San phdm ciia phan tng glyoxal héa néu trén dugc goi la

“copolyme dugc glyoxal hoa.”

Thuét ngit “copolyme dang cation” dé cap dén copolyme ban diu truée khi
glyoxal hoa. Copolyme dang cation c6 thé bao gdm monome dang khong ion va dang

anion v6i di€u kién la copolyme tich dién két tu cua chat dang cation.

“Phan ung glyoxal hoa c6 xtic tac” 1a phan tng glyoxal héa duogc thuc hién
trong moi trudng sao cho cac diéu kién ly hoc va/hodc hoa hoc 1am cho phan tng dién
ra & tc do tir trung binh dén cao, trong d6 san pham phan tng mong mudn thu duoc
dudi khoang 12 gid, hodc tbt hon niva 1a duéi 6 gi0, dudi 3 gid hodc tham chi duéi
khoang 1 gid. Su glyoxal héa c6 thé bi anh hudéng trong cac moi truong kiém hodc

bang cach bd sung bazo hodc dung dich dém bazo.

Thuét ngit “mo6i truong nudc” hodc “mdi trudong phan ng chtra nuéc” dé cip
dén nude hodc dung moi chira nude, dau, va /hodc cac tap chat vét. Khoi lugng duoc

biéu hién theo cac thuét ngit 12 tinh theo téng khéi luong ciia moi truong chira nuwdc”
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dé cap dén khéi lrong cta nude hodc dung mdi chira nuée, dau, va /hodc céc tap chét
vét, va khong bao gdm khéi luong ctia chét phu gia, nhu chit xic tac va chét phéan
ung.

Cho cac muc dich ciia sang ché, thuat ngir “vé co ban 1a méi truong nude”
hodc “vé co ban 1a moi truong phéan tng chira nuéc” cd nghia 12 méi trudng nuée
hodc moi truong phan Gmg chira nuée chira dudi 50% dau hitu co, bao g6m dudi 20%
dau hiru co, bao gém dudi 10% dau hitu co, bao gém dudi 5% dau hitu co, bao gém
duéi 1% dau hitu co, dudi 0,5% hodc 0,1% dau hitu co theo khéi lugng cua copolyme
dugc glyoxal hoa nay. Ciing c6 thé 1a vé co ban 1a moi truong phan Gng chira nudce 1a
khong c6 dau. Vi du, duoc biét dé glyoxal héa polyme vinylamit trong vi nhii twong
nghich dao, bao gdm ca pha diu va pha nuéc. Pha diu nay bao gdm it nhit mot
hydrocarbon. Thong thuong, pha dau nay sé& 1a diu khoéng, toluen, du nhién liéu,

kerosen, rugu khoang khong mui vi, hodc hdn hop cua cac chit tuong tu.

Khoang: trong suét ban mé ta, cac khia canh khac nhau cua sang ché c6 thé
dugc trinh bay & dang khoang, can hiéu ring viéc mo ta & dang trong khoang chi dé
thuén tién va ngin gon va khong dugc ciu tric lam gi6i han bat bién dbi véi pham vi
clia sang ché. Do vy, viéc md t4 mot khoang cin duge xem la duoc boc 10 cu thé tat
ca cac khoang dudi c6 thé c6 cling nhu céc gia tri sb riéng trong khoang d6. Vi du,
viéc mo td khoang nhu tir 1 dén 6 cin duoc xem 1a dugce boc 16 cu thé trong khoang
dudi nhu tir 1 dén 3, tir 1 dén 4, tir 1 dén 5, tir 2 dén 4, tir 2 dén 6, tir 3 dén 6 v.v.,
cling nhu céc sb riéng trong khoang d6, vidu, 1,2,2.7, 3, 4, 5, 5.3, va 6. Khoang nay
ap dung bét ké do rong cta khoang nay.

Nhu dugc thy trong sang ché lién quan dén céc ché pham dugc mo ta cia chit
va cac phuong phap, theo mét khia canh, cac phuong an cua sang ché bao gdm céc
thanh phén va /hodc cac bude duge boec 10 & diy. Theo mot khia canh khac, céc
phuong 4n cua séng ché chu yéu bao gbm céc thanh phan va /hoic cac bude dugc boc
16 & ddy. Theo mot khia canh khac nita, cdc phwong 4n cia sang ché bao gdm céc
thanh phan va /hodc cac bude duge boc 1o & day.

Ché phdm chua copolyme dugc glyoxal héa dé€ phan ung v6i xenluloza

Sang ché dé xudt ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa d& phan tng véi
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xenluloza chira moi trudng nude chira copolyme dugc glyoxal héa. Theo mot phuong
4n cua ché phdm chira copolyme dugc glyoxal hoa, copolyme dugc glyoxal hoa chira
v6i lugng nam trong khoang tir 0,25 dén 4% trong lugng, bao gdbm khodng 1 dén 3%
trong lugng, bao gém 1,5 dn 2,5% trong lugng, tinh theo téng khdi luong ctia moi
truong chtra nude. Khi lugng copolyme dugce glyoxal héa trong ché phidm chira
copolyme duge glyoxal hoa vuot qua khoang 4% trong lugng, thi su gel héa tré thanh
van d&. Khi luong copolyme dugc glyoxal héa trong ché phdm chira copolyme duoc
glyoxal hoa nam duéi 0,25% trong lugng, thi ché phim chua copolyme dugc glyoxal

hoa khong c6 téc dung 1am chét phu gia ché bién gidy.

Theo mét phuong 4n ctia ché phidm chaa copolyme dugc glyoxal hoa,
copolyme dugc glyoxal hoéa thu dugc bang phan rng trong moi truong phan ng chira
nudc theo ty 1€ trong lwong khé ciia glyoxal: copolyme dang cation ndm trong khoang
tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme dang cation (tuc 13, khoang 5:95 dén
40:60), ké ca nim trong khoéng tir 10 dén 30 glyoxal dén 90 dén 70 copolyme dang
cation (tirc 1a, khoang 10:90 dén 30:70), ké c ndm trong khoang tir 12 dén 18 glyoxal
dén 88 dén 82 copolyme dang cation (tirc 1a, khoang 12:88 dén 18:82). Phan trim
khéi lugng cua glyoxal va polyme dang cation tinh theo tong khdi lugng ciia cac chét

phén g kho trude budce glyoxal hoa.

Theo mdt phuong 4n ctia ché phdm chaa copolyme dugc glyoxal hda,
copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoa c6 trong lugng phan tir trung binh trong
luong nim trong khoang tir 120.000 dén 1 triéu Dalton, bao gdm khoéng 120.000 dén
500.000 Dalton, bao gdm khoéng 150.000 dén 400.000 Dalton, bao gbm khoang
180.000 dén 250.000 Dalton, bao gdm khoang 200.000 dén 300.000 Dalton. Trir khi
¢6 quy dinh khac, tit ca cac trong luwong phan tir 1a do theo don vi Dalton va tit ca

“phan tir lugng” ma khong phat sinh thém c6 nghia 13 phan tir lugng trung binh.

Nhu vay, ché phim chua copolyme dugc glyoxal héa dé phin tmg véi
xenluloza chira:

mdi truong chira nudce chira khoang 0,25 dén 4% trong lugng, tot hon 12 nidm
trong khoang tir 1 dén 3% trong luong, tdt nhét 1a tir 1,5 dén 2,5% trong luong cua

copolyme duoc glyoxal héa, tinh theo tong khdi luong cla moi trudng chira nudc,
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trong d6 copolyme duoc glyoxal hoa ndy thu dugc bang phan ung trong moi
truong phan tng chira nude theo ty 1€ trong luong khd cia glyoxal: copolyme dang
cation nam trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme dang cation, tdt

hon 14 nim trong khodang tir 10 dén 35 glyoxal kho dén khoang 90 dén 65 dang cation;

trong d6 copolyme dang cation ndy c6 trong lugng phan tir trung binh trong
lwong nam trong khoang tir 120.000 dén 1 triéu Dalton, t5t hon 1a nim trong khoang
tir 120.000 dén 500.000, tét nhat 1a 150.000 dén 300.000, dic biét la 150.000 dén
400.000 Dalton tinh theo téng khéi lugng cua copolyme dang cation trudce khi glyoxal
hoa;

trong d6 copolyme dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni
halogenua v6i lugng nim trong khoang tir 15 dén 85% trong luong va monome
acrylamit v6i lugng nim trong khoang tir 85 dén 15% trong luong, t6t hon 14 monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lwong nam trong khoang tir 20 dén 60% trong
lrong va monome acrylamit véi lugng nim trong khoang tir 80 dén 40% trong luong,
t6t nhat 12 monome dialyldimetylamoni halogenua vé6i lugng nim trong khoang tir 20
dén 40% trong lugng va monome acrylamit véi lugng nim trong khoang tir 80 dén
60% trong lugng, tinh theo tong khoi lwong cta copolyme dang cation trude khi
glyoxal hoa; va trong do6 ty 1€ gitra trong lugng phén tir trung binh trong lugng cua
copolyme dang cation truéc khi glyoxal héa véi % trong lugng ciia monome
dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trugc khi glyoxal hoa la
bing hogc 16n hon 4.000 hodc 4.000 dén 40.000, tét hon 1a 5.000 dén 20.000, tét nhat
12 4.000 dén 20.000 va dgc biét 1a 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong lugng.

Theo mdt phuong an ctia ché phim chaa copolyme dugc glyoxal héa,
copolyme dang cation dé glyoxal héa la copolyme dang cation chira it nhat hai don vi
monome khidc nhau: vinylamit, vi du monome acrylamit, va monome
dialyldimetylamoni halogenua. Theo mét phuong 4n, copolyme dang cation nay co
thé bao gém mdt, hai, ba, hodc nhiéu don vi monome dang cation hodc khong phai
dang cation. Theo phuong an khéc, copolyme dang cation ndy chi chtta monome
vinylamit va monome dialyldimetylamoni halogenua. Theo mdt phuong an,

halogenua ctia monome dialyldimetylamoni halogenua c¢6 thé bao gdém Br, Cl, 1, hodc
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F. Vi dy, monome dialyldimetylamoni halogenua c6 thé 1a dialyldimetylamoni clorua

(DADMAC).

Céac monome dang cation thich hgp hodc cdc monome dang cation hiéu nghiém
bao gdbm cac amin dialyldialkyl, 2-vinylpyridin, 2-(dialkylamino)alkyl(met)acrylat,
dialkylamino alkyl(met) acrylamit, bao gém cac mubi cdng axit va cac mudi amoni
béac bbn cua n6. Céc vi du cu thé vé c4c monome dang cation hodc cac monome dang
cation hiéu nghiém la (met)acryloyloxy etyl trimetylamoni clorua (mudi bac bén
dimetyl amino etyl(met)acrylat, metyl clorua), 2-vinyl-N-metylpyridini clorua, (p-
vinylphenyl)- trimetylamoni clorua, (met)acrylat 2-etyltrimetylamoni clorua, I-
metacryloyl-4-metyl piperazin, Mannich poly acrylamit tirc 1a polyacrylamit phan tng
v6i san phdm cong dimetyl amin formaldehyt dé tao ra N-(dimetyl amino metyl) va

(met)acrylamido propyltrimetyl amoni clorua.

Cac monome dang anion thich hop c6 thé duogc chon tir nguyeén liéu vinyl c6
tinh axit nhu axit acrylic, axit metacrylic, axit maleic, axit alyl sulfonic, axit vinyl
sulfonic, axit itaconic, axit fumaric, cic monome dang anion hiéu nghiém nhu
anhydrit maleic va anhydrit itaconic va kim loai kiém va cdc mudi amoni cta chung,
axit 2-acrylamido-2- metyl-propansulfonic va cic mudi cta n6, natri styren sulfonat

va cidc mudi tuong tu.

Cac monome dang ion thich hop khong phai 1a vinylamit c6 thé duge chon tir
nhém bao gdm cac este (met) acrylic nhu octadexyl(met)acrylat, etyl acrylat, butyl
acrylat, metylmetacrylat, hydroxyetyl(met)acrylat va 2-etylhexylacrylat; N-alkyl
acrylamit, N- octyl(met)acrylamit, N-tert-butyi acrylamit, N-vinylpyrolidon, N,N-
dialkyi(met)acrylamit nhu N,N'-dimety] aciylamit; styren, vinyl axetat, hydroxy alkyl
acrylat va metacrylat nhu 2-hydroxy etyl acrylat va acrylonitril.

Copolyme dang cation nay c6 thé c6 lién két ngang, mach nhanh hoic cu trac
khac hodc mach thing. Vi du, copolyme dang cation nay c6 thé c6 ciu tric mach
thang, lién két ngang, su chuyén trong chudi, hodc lién két ngang & su chuyén trong
chudi (c6 ciu tric).

Tac nhan lién két ngang thuong 1a céc tac nhan lién két ngang khong no dang

polyetylen. Cac vi du l1a metylen bis(met)acrylamit, trialylamoni clorua; tetraalyl
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amoni clorua, polyetylenglycol diacrylat; polyetylenglycol dimetacrylat; N-vinyl
acrylamit; divinylbenzen; tetra(etylenglycol) diacrylat; dimetylalylaminoetylacrylat
amoni clorua; axit dialyloxyaxetic, mubi Na; dialyloctylamit; trimetyllpropan etoxylat
triacryalt; N- alylacrylamit N-metylalylacrylamit, pentaerythritol triacrylat va su két
hop cta chung. Cac hé thdng khac dé lien két ngang c6 thé duge st dung thay thé
hodc ngoai hé théng ndy. Vi du, lién két ngang cOng hoa tri qua cac nhém pendant cé
thé dat duoc, vi du, bing cach sir dung epoxy khong no v& mit etylen hoic cac
monome silan, hodc bang cich st dung céc tac nhan lién két ngang da chitrc nhu cac
silan, cdc epoxy, cac hop chét kim loai da hoa tri hodc cac hé lién két ngang da biét

khac.

Theo mét phuong 4n cia ché phdm chua copolyme dugc glyoxal hoa,
copolyme dang cation bao gdm monome dialyldimetylamoni halogenua véi lrong
nim trong khoang tir 15 dén 85% trong lwgng va monome acrylamit vé6i lugng ndm
trong khoang tir 85 dén 15% trong lugng, bao gdbm monome dialyldimetylamoni
halogenua véi luong nim trong khoang tir 20 dén 60% trong lugng va monome
acrylamit v6i lwong nim trong khoang tir 80 dén 40% trong lugng, bao gdm monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20 dén 40% trong
luong va monome acrylamit véi lwgng nam trong khoang tir 80 dén 60% trong luong,
tinh theo téng khdi luong cua copolyme dang cation truée khi glyoxal héa. Ham
lugng vinylamit ctia copolyme dang cation nay tao ra céc vi tri ma chat phan tng vdi
xenluloza hodc cac phan tir thé glyoxal c6 thé dugc gin vao do. Ty 1¢ téi thidu cta cac
don vi vinylamit ma cin c6 mit cin phai du dé sao cho polyme dugc glyoxal hoa
phén tng nhiét, sao cho polyme dugc glyoxal hoa tao thanh mang khong tan trong
nudc khi duge cho xuéng dung dich nuéc trén tAm kinh va duogc gia nhiét trong 5

phut & nhiét d9 khoang 105°c.

That bat ngor da phét hién ra rang khi ty 18 gitta trong luong phén tir trung binh
trong luong cua copolyme dang cation trudc khi glyoxal héa véi % trong lugng cta

monome

dialyldimetylamoni halogenua tao ra tong khéi luong ciia copolyme dang

cation truéc khi glyoxal hoéa 1a bang hodc 16n hon 4.000 hodc nim trong khoang tir
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4.000 dén 40.000 Dalton/% trong lugng, thi cac ché phidm chuta copolyme dugc
glyoxal hoa dugc tao thanh tir copolyme dang cation ca hai d&u c6 thé 1am tang sy rut
nude trong qua trinh xir ly gidy va lam tdng do bén cia gidy hodc cac-tong dugc xtr ly

bang cach st dung cac ché phim chtra copolyme dugc glyoxal hoa.

Theo mdt phuong 4n cia ché phdm chira copolyme dugc glyoxal hoda, ty 18
gilta trong luong phan tir trung binh trong luong cia copolyme dang cation truéc khi
glyoxal héa véi % trong lugng cia monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra
copolyme dang cation trudc khi glyoxal ha 12 nam trong khoang tir 4.000 dén 4.0000
Dalton/% trong lugng, tot hon 1a 5.000 dén 20.000, tét nhét 13 4.000 dén 20.000 va
ddc biét 1a tir 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong luong.

Theo mot phuong 4n khéc nira, ty 18 giita trong lugng phén tir trung binh trong
lugng cua copolyme dang cation truge khi glyoxal héa vé6i % trong luong cua
monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi

glyoxal héa 1a nim trong khoang tr 5.000 dén 15.000 Dalton/% trong lugng.

Tinh toan mau cho ty 18 nay tién hanh nhu sau: copolyme dang cation c6 phan
tr lwong luwong trung binh 1a 250.000 Dalton va 25% trong luong ctia monome
dialyldimetylamoni halogenua, tinh theo téng khéi lugng ctlia copolyme dang cation
trude khi glyoxal héa, s& c6 ty 1& 1a (250.000 Dalton/25% trong lugng) 1a 10.000
Dalton/% trong luong.

Bit ngd da phat hién ra rang, véi diéu ki€n phan tr lugng trung binh cia
copolyme dang cation trudc khi glyoxal héa 1 phan ti lugng trung binh cua khoing
120.000 Dalton dén 1 triéu Dalton va ty 1& phan traim cia monome
dialyldimetylamoni halogenua trong copolyme dang cation trude khi glyoxal hoa la
nam trong khoéang tir 15 dén 85% trong luong cia dialyldimetylamoni, thi cac ché
pham chira copolyme duoc glyoxal héa duoc tao thanh tir copolyme dang cation ca
hai déu c6 thé 1am tang sy rat nuée trong qua trinh xt 1y gidy va lam tdng do bén cia
gidy hoic cac-tong duge xir ly bing cach st dung céac ché phim chira copolyme dugc

glyoxal hoa.

Theo mét phuong 4n ctia ché phidm chua copolyme dugc glyoxal hda, véi diéu

kién phén tr lwong trung binh ciia copolyme dang cation trude khi glyoxal hoa 1a
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phan tir lvong trung binh 14 ndm trong khoang tir 150.000 dén 500.000, va ty 1& phan
trdm cua monome dialyldimetylamoni halogenua trong copolyme dang cation trudc
khi glyoxal hoa 1a nim trong khoang tir 15 dén 85% trong luong cua
dialyldimetylamoni, bao gdm khoang 20 dén 60% trong lwong, bao gdm khoang 20
dén 40% trong lwong, tinh theo tong khéi lwong cua copolyme dang cation trudc khi
glyoxal hoéa, thi cac ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa dugc tao thanh tir
copolyme dang cation ca hai déu c6 thé lam ting sy rat nudc trong qua trinh xi ly
gidy va lam ting d6 bén ciia gidy hodc cac-tong dugc xir Iy bang cach sir dung cac ché

phim chtra copolyme dugc glyoxal hoa.

Theo mdt phuwong 4n ctia ché pham chira copolyme dugc glyoxal héa, vé6i diéu
kién phén tr lwong trung binh cuia copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoa la
phan tir lugng trung binh nim trong khoang tir 200.000 dén 300.000 Dalton, va ty 1€
phan trim cta monome dialyldimetylamoni halogenua trong copolyme dang cation
trudc khi glyoxal hoa 13 nim trong khoang tir 15 dén 85% trong lugng cuia
dialyldimetylamoni, bao gdm khoang 20 dén 60% trong lwong, bao gdm khoang 20
dén 40% trong luong, tinh theo téng khdi lvong cua copolyme dang cation trudc khi
glyoxal hda, thi cac ché phém chira copolyme dugc glyoxal héa dugce tao thanh tur
copolyme dang cation ca hai déu c6 thé lam ting su rat nudc trong qué trinh xu ly
gidy va lam ting do bén cua gidy hodc céc-tong duge xtr Iy bang cach sir dung cac ché

phim chtra copolyme duge glyoxal hoa.

Theo mot phwong 4n ciia ché pham chira copolyme dugc glyoxal héa, ché
phdm chira copolyme dugc glyoxal hoa c6 do nhot bang hodc nhé hon 100 centipoa
(0,1 Pa.s), t6t hon 1a nam trong khoang tir 5 dén 100 centipoa (0,005-0,1 Pa.s). Theo
mdt phuong 4n ctia ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa c6 do nhdt hoac nho
hon hodc bang 30 (0,03 Pa.s), t6t hon 14 nam trong khoang tir 30 dén 5 centipoa (0,03-
0,005 Pa.s), bao gébm 30 dén 5 centipoa (0,03-0,005 Pa.s), bao gdm khoang 25 dén 10
centipoa (0,025-0,01 Pa.s), khi dugc do béng cach sir dung nhét ké Brookfield.

That bat ngd da phat hién ra rang khi ty 16 gifta trong luong phén tir trung binh
trong lugng cua copolyme dang cation trude khi glyoxal héa véi % trong lugng cia

monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi
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glyoxal hoéa 14 nim trong khoang tir 4.000 dén 40.000 Dalton/% trong luong, thi cac
ché phdm chura copolyme dugc glyoxal héa dugc tao thanh tir copolyme dang cation
ca hai déu c6 thé lam tdng su rit nudc trong qud trinh xir Iy gidy va lam tang do bén
ctia gidy hoic cac-tong duoc xtr ly bang cach st dung cac ché phim chira copolyme

dugc glyoxal hoa.

Sang ché con d& xudt chit phu gia hodc 16p phti lam ting d6 bén trong cta gidy
hodc cac-tdng, bao gdm cac phuong 4n bt ky cua ché pham chua copolyme duoc

glyoxal hoa duoc thao luan & trén.

Séng ché con dé xut gidy hoic cac-tong duge phi bang hodc bao gdm phuong
an bét ky trong sd céc phuong 4n cta ché phdm chta copolyme dugc glyoxal hoa
duge thao luan & trén. Can hiéu rang phan chtra nudc cua ché pham chua copolyme
duge glyoxal hoa vé co ban sé khong c6 gidy hoac cac-tong thanh phim duoc phua
bing hoac chua ché pham chira copolyme duoc glyoxal hoa, trong khi copolyme duoc

glyoxal héa gilt nguyén.

Copolyme dugc glyoxal hoa c6 thé dugc bd sung trong nguyén li€u dic hoac

loang. Khi b sung vao nguyén liéu lodng né c6 thé duoc bd sung trude khi bom quat.

Lugng co ban ctia d6 bén 4m hodc khé duogc phé bién khi it b::ing khoang 0,1
dén 20 (0,05-10 kg/tan) pao polyme kho cho mét tin thanh pham khs, khoang 1 dén
12 (0,5-6 kg/tan) khoang 1 dén 9 (0,5-4,5 kg/tAn), khoang 1 dén 8 (0,5-4kg/tan) pao

polyme kho cho mét tin thanh pham idi6 dugc nhin thiy.

Thong thuong hon, khoang tir 1,5 dén 6 (1,0-3 kg/tn) pao polyme khd cho
mdt tin thanh phim khé dwoc nhin thiy.

Phuong phap san xuét ché phim chira copolyme dugc glyoxal hoa

Séng ché dé xuét phuong phap san xudt ché pham chia copolyme dugc
glyoxal héa bao gdm phan ing trong mdi truong phan tng chtra nudc, glyoxal:
copolyme dang cation dé tao thanh ché phdm chira copolyme dugc glyoxal hoa. Mot
phuong 4n ctia phuong phap nay bao gdm phan rng trong moi trudng phan g chira
nudc, ty 1€ trong lugng kho ciia glyoxal: copolyme dang cation nim trong khoang tir

5:95 dén 40:60 (glyoxal: copolyme dang cation), dé tao thanh ché phim chira
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copolyme dugc glyoxal héa. Mot phuong an khac cia phuong phap nay bao gdm
phéan Ung trong moi trueong phan Gng chtra nudc, ty 1€ trong lugng kho cua glyoxal:
copolyme dang cation nim trong khoang tir 5:95 dén 40:60, bao gdm tir khoang 10:90
dén 30:70, bao gdm tur khodng 12:88 dén 18:82, d& tao thanh ché phdm chira

copolyme duogc glyoxal hoa.

Phan ng cla copolyme dang cation véi glyoxal dugc thuc hién trong cac didu
kién tuong tu vai cac diéu kién dugc mo ta trong patent My sb 7,8755,676 duogc dua
vao day bang cach vién din. Phan Umg glyoxal héa ctia polyvinylamit dugc thuc hién

& nhitng nbéng do cia polyvinylamit khi sy gel hoa dugc ngan chin.

B sung bazo hoic thay d6i do pH dén trén 7 13 phuong phap thong dung nhit
xuc tac phan tng glyoxal hoa. Tt hon 14, khoang pH nam trong khoang tir 7 dén 13
nhin chung dugc xem 1a mdi trudng chét xdc tac thich hop cho phan ung. Vi du,
khoang pH nam trong khoang tir 8 dén 12 la ddc biét thich hop. Theo céch khac, dung
dich dém dic pH c6 thé duge bd sung dé duy tri do pH.

Theo mot phuong én ctia phwong phap nay, copolyme duge glyoxal hoa la c¢6
mit trong hop phin véi lwong nam trong khoang tir 0,25 dén 4% trong lugng, bao
gdm khoang 1 dén 3 khéi luong, bao gbém 1,5 dén 2,5% trong lugng, tinh theo téng

khoi luong ctia méi trudmg chira nude.

Theo mot phuong 4n ctia phwong phap nay, copolyme dang cation nay co6 trong
luong phén tir trung binh trong luong nim trong khoang tir 120.000 dén 1 triéu
Dalton, bao gdm khoang 120.000 dén 500.000 Dalton, bao gdm khoang 150.000 dén
400.000 Dalton, bao gom khoang 180.000 dén 250.000 Dalton, bao gdm khoang
200.000 dén 300.000 Dalton.

Theo mot phuong 4n ctia phuong phép nay, copolyme dang cation dé glyoxal
hoa 1a copolyme chtra it nhit hai don vi monome khéc nhau: monome vinylamit va
monome dialyldimetylamoni halogenua. Theo mot phuong 4n ciia phuong phéap nay,
copolyme dang cation bao gdbm monome dialyldimetylamoni halogenua v6i luong
nam trong khoang tir 15 dén 85 % trong lugng va monome acrylamit vé6i lwong nim
trong khoang tir 85 dén 15% trong lugng, bao gdbm monome dialyldimetylamoni

halogenua v6i lwgng nam trong khoang tir 20 dén 60% trong luong va monome
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acrylamit véi luong nam trong khoéng tir 80 dén 40% trong lugng, bao gdbm monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nam trong khoang tir 20 dén 40% trong
luong va monome acrylamit v6i lugng nim trong khodng tir 80 dén 60% trong luong,

tinh theo tong khéi lugong cua copolyme dang cation truge khi glyoxal hoa.

Theo mét phuong an cta phuong phéap nay, ty 1€ gitta trong luong phan tir
trung binh trong lugng clia copolyme dang cation trude khi glyoxal hoa véi % trong
lugng cua monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudce
khi glyoxal héa la bang hodc 16n hon 4.000 hogc nim trong khoang tir 4.000 dén
40.000 Dalton/% trong lugng, tot hon 14 5.000 dén 20.000, tdt nhat 1a 4.000 dén
20.000 va dic biét 1a 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong luong.

Theo mot phuong 4n khac nira cua phwong phép nay, ty 1¢ gitra trong lugng
phan tir trung binh trong lwong ciia copolyme dang cation trude khi glyoxal héa véi %
trong luong ctia monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation
trude khi glyoxal hoa 1a nam trong khodng tir 5.000 dén 15.000 Dalton/% trong

luong.

Do vy, sang ché huéng dén phuong phép san xuit ché phidm chira copolyme

dugc glyoxal héa bao gbém:

phéan mg trong moi trudng phan Gng chira nuée, ty 18 trong luong khé cua

glyoxal:

copolyme dang cation nim trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60
copolyme dang cation dé tao thanh copolyme duoc glyoxal héa dé phan tng vdi

xenluloza trong mdi trudng chira nudc;

trong d6 copolyme dugc glyoxal héa nam trong khoang tir 0,25 dén 4% trong
lwong, tot hon 13 ndm trong khoang tir 1 dén 3% trong luong, t6t nhét [a tir 1,5 dén

2,5% trong lugng tinh theo téng khéi lwong ctia moéi trudng phan Gng chira nudc;

trong d6 copolyme dang cation ndy c6 trong lwong phén tir trung binh trong
lwong nam trong khoéang tir 120.000 dén 1 triéu Dalton, t5t nhét 1a 120.0 dén 500.000,
dgc biét 1a 150.000 dén 400.000 Dalton tinh theo tdng khdi luong cita copolyme dang

cation trude khi glyoxal héa;
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va trong d6 copolyme dang cation bao gébm monome dialyldimetylamoni
halogenua véi lugng nim trong khoang tir 15 dén 85% trong lwong va monome
acrylamit v6i lugng nam trong khoang tir 85 dén 15% trong Iugng, t6t hon 12 monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20 dén 60% trong
lugng va monome acrylamit v&i lugng nim trong khoang tlr 80 dén 40% trong lugng,
t6t nhat 12 monome dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20
dén 40% trong lugng va monome acrylamit v6i lugng nim trong khoéang tir 80 dén
60% trong luong, tinh theo tong khéi lwong cla copolyme dang cation truge khi

glyoxal hoa.

Sang ché dé xuit phuong phép san xuét gidy hodc cac-tong, phuong phéap nay
bao gdm budc két hop ché phdm chua copolyme dugc glyoxal hoa va bot nhio soi
xenluloza hodc 4p dung ché phdm chta copolyme dugc glyoxal hoa vao gidy vai
am/khé hodc céc-tong dm/kho. Ché pham copolyme duoc glyoxal héa c6 thé 1a mot
hoic nhidu trong s céc phuong 4n dugc mé td & trén. Theo mot phuong an cua
phuong phép sin xuit gidy hodc cac-tong, trinh tu trong do cac soi xenluloza dugc
két hop v6i ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa khong bi gidi han cu thé. Vi
du, phuong phap nay c6 thé bao gdm viéc bd sung ché phim copolyme dugc glyoxal
héa vao huyén phi chtra nuée ciia cac soi xenluloza; bd sung cac soi xenluloza vao
ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa; bd sung ché phim chira copolyme dugc
glyoxal hoa va céc soi xenluloza vao dung dich chira nudc; va/hoic phén g trong
moi trudng phdn tng chira nude chira cac sgi xenluloza, ty 1€ trong luong kho cua
glyoxal: copolyme dang cation nim trong khoang tir 5:95 dén 40:60 dé tao thanh
copolyme dugc glyoxal héa, trong d6 copolyme dugc glyoxal héa 1a nim trong
khoang tir 0,25 dén 4% trong lugng tinh theo tong khéi luong clia méi truong phan
ing chitra nude. Can hidu rang budc phan mg tao thanh copolyme duoc glyoxal hoa
khi c6 mat cac soi xenluloza con c6 thé bao gbm céc phuong 4n tao ra phuong phap

cua copolyme dugc glyoxal hoa, nhu duwgc mé ta & trén.
Theo ddi ché phidm chaa copolyme dugc glyoxal hoa

Thong thuong d6 nhét duoc xac dinh trong qué trinh phan mg bang céach st

dung thiét bj tiép hop UL cho nhét ké c6 sé-ri BROOKFIELD LV. Thiét bi tiép hop
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UL khéng c6 sb truc quay. C6 thé c6 mot thibt 1ap duy nhat. D& cua cdc thiét bi tiép
hop duoc thdo bd va b 1ap rap duge dat truc tiép vao trong hdn hop phan tng. Céc sb
do d6 nhét duoc ghi tu dong hang gidy trong qua trinh phan trng c¢6 chit xtic tic. Nhét
ké duoc thiét 14p dén tdc do 1a 60 vong/phut va nhiét do ctia hén hop phan tng duoc
duy tri & nhiét do 25°C.

Copolyme dugc glyoxal hoa ciing c¢6 thé dugc theo doi bang cach theo doi su
tiéu thy cua glyoxal bang cach sir dung cac phuong phép da biét trong linh vuc. Vi du,
mét phuong php nhu vay c6 thé bao gdm phuong phap dugc md t& bsi Mitchel,
REJ. et al. “The use of Girard-T reagent in a rapid and sensitive method for
measuring glyoxal and certain other a-dicarbonyl compounds,” Analytical

Biochemistry, Volume 81, Issue 1, July 1977, céac trang 47-56.
Phuong phép theo mé hodc lién tuc

Copolyme dang cation phan mg véi xenluloza c¢6 thé duoc téng hop theo
phuong phép theo mé hoac lién tyc. Céc phuong 4n & ddy la dac biét thich hop dé

thye hién trong binh phan ting lién tuc ¢6 kha ning do d6 pH & noi san xuét gidy.
Binh phan tmg lién tuc ¢6 thé binh phén tng dang 6ng.

Céac yéu tb thay d6i khac ma anh hudéng dén toc do cua su glyoxal héa bao
g@)m, nhung khong giéi han &, do pH, nhiét do, trong luwong phén tir trung binh trong
lugng ctia copolyme dang cation, ndng d6 hdn hop phan tng, ty 1€ mol giita
copolyme dang cation va glyoxal, thanh phan c4u thanh amit phén tir ctia copolyme
dang cation, va sy ¢6 mit ctia cac chit ma céan tr& phén ung.

Phan tng thong thuong duge chay & nhiét 46 moi truong. Tuy nhién, phan (mg
nay c6 thé dugc thuc hién theo quy trinh dugc moé ta trong khoang nhiét d6 rong.

Khoang thoi gian phan ting cin dé thu duge san pham mong muén (vi du, 0,25
dén 4% trong lugng copolyme duoc glyoxal héa trong ché phdm chia nudce) s€ thay
dbi tuy thudc vao néng dd, nhiét d6 va do pH, cling nhu cac yéu td khac.

Céc chit phu gia thong thudong khac, ma c6 thé dugc bd sung vao phan tng
glyoxal hoa 1a céac tac nhén chelat héa dé loai bé cac chét trc ché polyme héa, cac chat

diéu chinh do pH, cac chit khoi mao phéan tng, dung dich dém, cac chat hoat dong bé
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mit va cac chét phu gia thong thuong khac.
St dung ché phim chua copolyme dugc glyoxal héa

Ché phim copolyme duge glyoxal hoa ctia sang ché c6 thé duoc sir dung c6 lgi
trong phwong phap san xuét gidy. Ché phdm copolyme dugc glyoxal hoa c6 thé dugc
ap dung vao gidy da duogc tao thanh trudc bang phuong phap binh hoidc ngim, hoic
bang cach bd sung cac dung dich truc tiép vao huyén phu chtra sgi san xuit gidy O
diém bat ky trong quy trinh san xuit gidy & do thudng ap dung nhua c6 dd bén 4m va
kho.

Ché phim copolyme dugc glyoxal héa c6 thé dugc ap dung hodc dugc dua vao
cudi qua trinh 4m cua phuong phap san xuit gidy hodc duoc ap dung cho gidy am.
Theo céch khac, ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa c6 thé duoc ap dung vao

gidy kho hodc céc- tong kho.

Ché phim copolyme dugc glyoxal hoa ¢6 thé duge bd sung vao nguyén liéu
gdc dac hodc loang. Khi b sung vao nguyén liéu lodng, no6 co thé dugce bd sung trudce
khi dung strc gio.

Lugng co ban c6 dd bén 4m hodc kho duge phd bién khi it bang khoang 0,05%
trong lugng cia copolyme dugc glyoxal hoa, dua vao khéi luong sgi kho cua

copolyme dugc glyoxal hoa nay dugc bd sung vao san pham.

Vi du, cac liéu luong nim trong khoang tir 0,1 dén 20 (0,05-10 kg/tan) pao
polyme khé cho mét tan thanh phdm khé, khoang 1 dén 12, (0,5-6 kg/tan) khoang 1
dén 9 (0,5-4,5 kg/tan), khoang 1 dén 8 (0,5-4 kg/tin) pao polyme khéd cho mot tn
thanh phdm khd dwoc nhin théy. Thong thudng hon, nim trong khoéng tir 1,5 dén 6
(1,0-3 kg/tn) pao polyme khd cho mot tin thanh pham khé dugc biét.

St dung ché phdm chua copolyme duoc glyoxal hoa cho gidy 4m/khd hoic
cac-tong 4m/khd c6 thé duoc thuc hién theo cac phuong phép thong thuong bét ky.
Céc vi du bao gdm nhung khong giéi han & méy ép dan, dém, phun, nhiing, in hoic
phu rém.

Copolyme dugc glyoxal héa c6 thé duoc hip phu béi cac soi san xuét gidy &

gid tri pH nam trong khoang tir 3,5 dén 8.
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Xac dinh phan tram glyoxal d3 tiéu thu
Phén tmg glyoxal hoa c6 thé duoc theo di bang phan trim glyoxal da tiéu thu

Phan tram glyoxal con lai ¢6 thé duoc x4c dinh tir 2% trong lugng dung dich
chira nude cua cac polyvinylamit dugc glyoxal hoa. Glyoxal con lai duge loai bo khoi

polyme

dugce glyoxal hoa bang cach thdm tach qua éng mang 3500 MWCO. Mudi
mililit (mis) cia mau dd duogc thAm tach duoc tao ra béng cach bo sung 2,0 ml 0-
(2,3,4,5,6 pentaflobenzyl)- hydroxyamin hydroclorua (6,6 mgs/ml) trong khoang 2
gi0. Glyoxal nay sau d6 duge chiét tir dung dich thdm tach bang cach sir dung 1:1 ete
hexan-dietyl. Phan tich cht chiét c6 thé dugc hoan tét bang séc ky khi trén dung cu
HP 5890 GC #6 bang cach sir dung ¢t DB 5 15 M duong kinh trong 0,53 mm 1,5 um
df. Ngay khi xdc dinh duoc glyoxal con lai va lugng glyoxal trudc phan tng duogc
biét, thi ty 16 phan trim glyoxal da tiéu thu c6 thé tinh dugc, bang cach st dung céac
phuong phép da biét trong linh vue. Vi du, mot phuong phap nhu vy c6 thé bao gdm
phuong phap duge mo ta béi Mitchel, R.E J. et al. “The use of Girard-T reagent in a
rapid and sensitive method for measuring glyoxal and certain other a—dicarbonyl
compound,” Analytical Biochemistry, Volume 81, Issue 1, July 1977, cac trang 47-
56.

K¥ thut phong thi nghiém dé xac dinh phan to lugng ban diu cia polyme

polyvinylamit

Phuong phap sau c6 thé dugc st dung cho cdc miu khic nhau cua
polyacrylamit dugc glyoxal héa dbi véi cac diéu kién ma pha vo lién két aldehyt-amit
va tao ra polyme c6 Mw giéng nhu Polyme ban du hoic “xuong séng”.

Vi du, polyme acrylamit 75%/ DADMAC 25% c6 Mw=100,561 c¢6 thé duoc
dung dé tao thanh ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa, sao cho dat duge ty 1¢
mol gifra amit vé6i glyoxal 1a tir 4 dén 1, va tdng chét rén ctia hdn hop phan tng 1a
2,0%. Phan tig c6 thé dugc xuc tac bang cach bd sung dung dich natri hydroxit loang

dé 1am ting d6 pH cua dung dich dén 9,5.

Sau do6, phan tir luong trung binh c¢6 thé xac dinh bang cach sir dung thiét bi
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phat hién tdn xa 4nh sang da géc DAWN két hop v6i thiét bi phat hién chi sb khic xa
vi sai. Trong thir nghiém tén xa 4nh sang, luong 4nh sang phén tan & goc da néu sé ty
1€ thudn véi trong lugng phan tir trung binh trong lugng va ndng do. Pd thi Zimm
kicu thir hai dugc ding dé tao ra cac s6 liéu khéi luong mol véi gié tri dn/de (tang chi
s khiic xa didc hiéu) bang 0,1800 (cac goc 4-15).

Céc vi dy sau ddy mo td mot sd phuong an cia sang ché nay, nhung sang ché
nay khong gidi han & cac phuong an do.
Vi du thwe hién sang ché
Vidul
Diéu ché polyme

Polyme vi du 1

Copolyme dang cation (Polyme vi du 1) ¢6 phan tir lugng luong trung binh
230.000 Dalton, va chira 25% trong luong ciua monome dialyldimetylamoni clorua
(DADMAC) va 75% trong luong crylamit da dugc glyoxal hoa theo quy trinh cia
Patent M¥ s6 8,222,343, dugc dua vao day bang cach vién dan. Phan ung glyoxal héa
dugc chay & 2% trong lwong chit rin voi nong do copolyme dang cation ndy &
khoang 1,7% trong lugng. Bb sung glyoxal dé tao ra 0,3% trong lugng. Theo doi su

tiéu thu glyoxal trong qua trinh phan trng.
Polyme so sanh 1

Copolyme dang cation (Polyme so sanh 1) ¢6 phéan tit lugng lugng trung binh
12 100.000 Dalton, va chtra 10% trong luong clia monome dialyldimetylamoni clorua
(DADMAC) va 90% trong luong crylamit dugc diéu ché theo cach gidng nhu Polyme

vidu 1.
Polymin® SK

Polyetylen amin b6 sung (Polymin® SK, BASF) dugc bao gbém trong cac diéu
kién thtr nghiém dic biét thé hién hiéu qua cia viéc bd sung chét phu gia polyme dang

cation.

Dac tinh polyme

-23-



26495

Phéan tr luong

Trong luong phén tir trung binh trong luong ctia polyme ban dau duge xéc
dinh bang cac phuong phap chuan nhu GPC. Vi du, trong lwong phén ti trung binh
trong lugng c6 thé duoc xac dinh bing cac ky thuét dinh c& thong thudng bang cach
st dung dung dich dém axetat va cic cdt sau: TSK PWXL (Guard +
G6.000+G3.000). Cac chudn polyetylen oxit va polyetylen glycol ¢6 thé duoc dung
dé dinh ¢ b cot.

Bot gidy tir may nghién gidy dé s dung dénh gia polyme

Bot giéy duoc tao thanh tir cac vat dung nhan tai ché dugc thu gom tir may
nghién gidy, va dugc phan tich theo cac tinh chét sau:

pH = 6,89

He s6 dén = 2,16 mS/cm

Tdng tinh kidm = 1406 mg/L

Téng do cting = 1700 mg/L

Nhu ciu dang cation = 504 peq/L

Do nghién nhé chuén Canadian = 360

Do dic = 1,09% chat rén

Danh gia hiéu qua loai nuéc cia bot gidy da duge xir ly

300 ml phan phan u6c ciia bot gidy duogc xéc dinh, duoc dit trong cde bésé 500
ml va dugc gia nhiét dén nhiét do 55°c. Cdc bésé ciia bt gidy duoc gia nhiét sau do
duoc dat trong moi trudng tron & trén, va bd sung cac dung dich loang cua polyme vi
du v6i lugng da dinh. Ngay khi bd sung céac polyme vao cdc mau bot gidy tron, tiép
tuc trdn trong 20 gidy nita. Cc bésé nay sau d6 duoc thao khéi viéc tron.

Sau d6, bo sung nhanh bot gidy da duge xir ly vao thiét bi loai nude chan
khong, c6 chan khong khong dbi va lién tuc. Thiét bi nay bao gém bom chan khong,
duogc ndi boi dng chan khong vao nhanh bén ctia binh chan khong dung tich mét lit.

Binh chén khong dugc lap trén 16 mé & dinh c6 miéng dém bang cao su va phéu
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Buchner, sao cho thiét bj ndy kin khi, ngoai trir chd hé cua phéu. Bén trong phéu
Buchner duoc ngin bang gidy loc Whatman 541 da dwoc lam 4m trude. Ngay khi d6
bot gidy da dugc xit Iy vao phéu, thoi gian can dé chay chit 16ng tu do qua phéu loc,
va ngit van chit 1ong trong phéu, duoc tinh theo gidy. Thoi gian ngin hon tinh theo

gidy dé loai nudc mot phan phan wde bot gidy da duoc xir Iy c6 két qua t6t hon.

Mbi diéu kién thir nghiém duoc chay thanh hai phién ban va cac két qua

dugc tinh trung binh va dugc thé hién trong Bang 1.
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Bang 1 - Thoi gian rit nude dbi véi Polyme vi du 1 va Polyme so sanh 1

Rut nuwée trong chan khong

Piéu kién Chét phu gia 1 Chédtphu gia2 |  Thoi gian rit nuéc (giay)
thir nghiém (phéan tram giam rut nudc)
A Mau trong Khong c6 69,74
B 2 1bs/tan Khong ¢o 27,62
Polyme so sanh 1 (+60,40%)
C 4 1bs/tan Khong ¢ 20,62
Polyme so sénh 1 (+70,43%)
D 8 Ibs/tan Khong ¢6 21,19
Polyme so sanh 1 (+69,62%)
E 4 Ibs/tAn 5 lbs/tan 19,50
Polyme so sanh 1 Polymin SK (+72,04%)
F 2 1bs/tan Khéng c6 22,39
Polyme vidu 1 (+67,89%)
G 4 1bs/tin Khong ¢ 17,94
Polyme vi du 1 (+74,28%)
H 8 1bs/tAn Khong co 15,97
Polyme vi du 1 (+77,10%)
I 4 1bs/tan 5 Ibs/tAn Polymin 15,16
Polyme vi du 1 SK (+78,27%)

Trong thir nghiém nay, doi véi moi co s¢ khoi lugng, cac diéu kién thir
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nghiém st dung Polyme vi du 1 (Cac diéu kién thu nghiém B-D) c6 thoi gian rut
nude giam xudng 4-7% so véi cac didu kién thir nghiém sir dung Polyme so sénh 1.
Két qua nay chi ra ring cac diéu kién thir nghiém st dung phén tr lugng trung binh
1a 230.000 Dalton, va chta 25% trong lugng cia monome dialyldimetylamoni
clorua thé hién thoi gian rit nude ting so voi co sé khdi lugng so sanh vé cac diéu
kién thir nghiém sir dung phén tir lugng trung binh 1a 100.000 Dalton, va chira 10%
trong lugng cua monome dialyldimetylamoni clorua. Ngoai ra, so sanh diéu kién
thir nghiém E va G, rd rang ring su ¢6 mit ciia polyme dang cation bd sung thur hai
(Polymin® SK) lam cai thién tinh nang cua Polyme so sanh 1, tuy nhién né tao ra
tinh nang cac két qua do Polyme so sanh 1 dén mirc tinh ning gidng nhu d6i véi

polyme vi du 1.
Do bén kho

Tiép theo, 150 gam cho mdi mét vudng tdm gidy dugc lam thi cong TAPPI
Standard duogc chuin bi béng cach st dung sgi giéng nhau tao ra dugc st dung

trong thir nghiém rit nudc ¢ trén trong cac dicu kién dugce néu dudi day:

Tam gidy dwoc lam thu cong duge ép & ap suét 40 psi va dugc lam kho trén
thiét bi 1am kho dang tréng quay & 240°F trong ba phut. Mi diéu kién thir nghiém

duoc 13p lai nam lan.

Céc tAm gidy duoc lam thu coéng nay duoc diéu hoa qua dém & nhiét do 72°F
va o 4m tuwong dbi 50%. (72°F + 5°F, 50% + 5% R.H.). Céc tAm gidy dugc lam tha
cong nay dugc thir nghiém vé Ring Crush, STFI, Scott Bond. Céc két qua Ring Crush
va STFI duoc chia theo khdi luong dang tAm riéng dat dugc & gia tri chi s6 cho mdi
thir nghiém. Cac két qua chi sé cho Ring Crush va STFI, cling nhu cac két qua khong

c6 chi s6 cua cac thir nghiém Scott Bond dugc thé hién trong Bang 2.
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Bang 2
Cac két qué thtr nghiém duoc chi sb hoa dbi voi trong luong co so
Diéu kién| Chatphu gia 1 |Chét phu gia2 | Chi s Ring | Chisd STFI | Scott Bond (ft-
thtr Crush (Kn*m/g) Trung| 1b) Trung binh
nghiém (Kn*m/g) binh (khong dugc chi

Trung binh s6 hoa)

A Mau tréng khong c6 0,0120 0,0184 0,0754

B 2 lbs/tan khong c6 0,0125 0,0193 0,0796
Polyme so sanh 1 (+4,46%) (+5,07%) (+5,58%)

C 4 1bs/tn khong cé 0,0131 0,02 0,0928
Polyme so sanh 1 (+9,45%) (+8,67%) | (+23,18%)

D 8 Ibs/tan khong c6 0,0144 0,0218 0,1328
Polyme so sanh 1 (+20,04%) (+18,29%) (+76,26%)

E 4 Ibs/tan 5 Ibs/tin 0,0139 0,0215 0,0993
Polyme so sanh 1 Polymin SK (+15,72%) (+16,53%) (+31,84%)

F 2 Ibs/tan khong c6 0,0126 0,0195 0,0928
Polyme vi du 1 (+5,29%) (+5,68%) (+23,18%)

G 4 lbs/tan khéng c6 0,0137 0,0205 0,1070
Polyme vi du 1 (+14,45%) (+11,09%) (+41,93%)

H 8 Ibs/tan khéng c6 0,0146 0,0223 0,1470
Polyme vi du 1 (+21,72%) (+21,20%) (+95,01%)

I 4 Ibs/tan 5 Ibs/tin 0,0141 0,0211 0,1278
Polyme vidu 1 Polymin SK (+17,43%) (+14,65%) (+69,63%)

-28-




26495

Trong khi so sanh cac diéu kién thtr nghiém F-H so véi cac diéu kién thu
nghiém so sénh B-D, mdi didu kién thtr nghiém chura Polyme vi du 1 dugc quan sat ¢6
két qua thir nghiém trung binh cao hon déi v6i chi sé Ring Crush, Chi sé STFI, va
Scott Bond, khi so véi cac diéu kién thir nghiém twong tng chira Polyme so sanh 1.
Phuong phap phén tich didu kién thir nghiém

Ring Crush

Ring Crush dugc xac dinh bang cach st dung MESSMER BUCHEL CRUSH
TESTER model K440 theo phuong phdp TAPPIT 822. Ring Crush 1a thtr nghiém ly
hoc vé do bén ciia gidy hodc cac-tdng, va nhin chung 13, cang cao cang tdt.

STFI

Mirc d§ ép STFI duoc xac dinh bang cach sir dung MESSMER-BUCHEL
Model K455, theo phuong phap TAPPIT 826. STFI la s6 do ctia d6 bén nén cua gidy
hodc céc- tong.

Scott Bond

Scott Bond dugc x4c dinh bing cach st dung TAPPIUM-403 hoic Huygen

Intemal Bond Tester. Scott Bond 14 s6 do dd bén lién két trong ctia gidy hodc céc-
tong.
Vidu?2

Mot loat gdbm 11 acrylamit: copolyme DADMAC duogc tao ra v4i khoang Mw
va % trong luong DADMAC, thé hién hiéu qua cua hai bién thé nay ddi voi do bén
khd va tinh ning loai nuéc cla cic san pham cong duoc glyoxal hoa cua cac
copolyme nay. Bang 3 chira cac chi tiét vé Mw va % trong lugng DADMAC cuia

copolyme vi du.
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Bang 3 - Mot loat acrylamit: copolyme DADMAC dugc thtr nghiém vé d6 bén

kho va tinh nang loai nudc.

Mau ID DADMAC trong luong Dalton/% trong
% trong lugng phan ti lwong
2A 10 12.000 1200
2B 25 13.851 555
2C 50 11.931 238
2D 10 101.128 10.000
2E 25 92.582 3.700
2F 50 80.200 1.600
2G 10 240.140 24.000
2H 25 256.391 10.255
21 50 263.598 5.300
2] 10 659.200 65.920
2K 25 415.920 16.700

MBbi trong s6 mudi mot copolyme ban dau duoc glyoxal hoa bang cach tron 85
phan khéi lwgng trén co sé chét rén cia mdi copolyme v6i 15 phan khéi luong trén co
s& chét rin cia glyoxal trong dung dich loang chira nude. Mdi dung dich phan tng
duoc gitt & 20°C, va tang do pH va giit do pH khong ddi & 10,0 bing cach bd sung
tung giot dung dich natri hydroxit 10% chira nu6e. Sau khi gitt do pH cua dung dich
phan tng ¢ 10,0 trong 30 phut, @ pH duoc ha xudng dén 4,0 bang cach b sung tung

giot dung dich axit sulfuric 10% chira nuéc.
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Xéc dinh d6 van duc ciia timng dung dich trudce phan ing va dung dich sau phan
ung, va su thay ddi d6 van duc do phéan ung duogc biéu hién duéi dang “su thay dbi do
van duc thuc” trong bang dudi ddy. Xac dinh néng d6 ciia glyoxal tu do trong moi
dung dich phan tng trudc va sau mdi phan tng, va ndng do c6 mit trong mdi dung
dich sau phan tng dugc thé hién bang phén trim cua ndéng do ban du cua glyoxal
trong bang duéi day. Nong do ciia copolyme va glyoxal & tai, hodc & trén ndng do do,
xac dinh dung dich phan tmg tao thanh gel khong tan do cac diéu kién phan Gng hién

tai, va duoc thé hién duéi dang “ndng do gel” trong bang 4 dudi day.

Bang 4 - C4c diéu kién phan tmg dbi véi cac miu trong bang 3

MauID |Nongdé chitran| Sy thay ddido | % Glyoxal trdo | Nong do gel
phén tng vén duc thuc
2A 2,0% 271 47,30% 10,9%
2B 2,0% -0,93 46,38% 11,7%
2C 2,0% 0,44 50,12% 19,0%
2D 2,0% 9,34 44,69% 3,1%
2E 2,0% 0,86 44,67% 4,8%
2F 2,0% 0,24 50,32% 6,8%
2G 1,0% 2,31 51,79% 1,5%
2H 1,0% 33,65 50,50% 1,8%
21 1,0% 16,43 50,75% 2,0%
2] 1,0% -0,28 53,44% 1,3%
2K 1,0% 2,61 55.33% 1,4%

Dénh gid muoi mot san pham cong copolyme duoc glyoxal héa dbi véi hiéu
qua do bén kho (cac bang 3 va 4)

Cac san phim cong duoc tao thanh bing cach glyoxal hoa cia mudi mot
copolyme ban dau, nhu dugc mo ta & trén, dugc dua vao tim giéy dugc lam thu cong
dé xac dinh hiéu qua cia tirng san phém cong lam chét trg do bén kho cua giéy.

Nguyén liéu loang san xuét gidy dugc tag ra bang cach két hop nguyeén liéu dac va
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nuéce tring dugc thu gom tir 100% xuodng lam gidy cac-tong 16p mit tai ché. Nguyén

liéu lodng dugc ddc trung nhu sau:
o bo dac=0,72%
o D6 nghién nhé = 300 CSF
o PH=6,95
o Hé s6 din = 2700 ps
o Tinh kidm = 599 mg/L
0 Do cung = 840 mg/L
o Nhu ciu nap = -292 peq/L

Pé san xuét tim gidy dugc 1am tha cong dung dé thir nghiém, 425ml phan phén
uéc clia nguyén lidu lodng nay duoc gia nhiét dén nhiét d6 50°C, va bd sung san phim
cong vao nguyén liu lodng trong khi tron & cdc mirc bd sung 13 0,1%, 0,2% va 0,4%
dua trén thé ran bot gidy kho bang 10. Tron nguyén liéu lodng nay trong 20 gidy nira
sau khi bd sung san pham cong, va sau d6 bd sung nguyén liéu lodng da dugc xu ly
vao khuon dang tAm tron kich c& 6,25 inso. Cac tAm gidy duoc lam thu cong nay duogc
€p O ap luc 40psi trén may €p truc va duge lam khd ¢ nhiét 46 240F trén may lam kho

tréng quay duoc gia nhiét bang hoi.

M&i diéu kién thir nghiém dugc 1ap lai bén 14n, d& san xuat bdn tAm gidy duoc
lam tht cong riéng. Cac tAm gidy duoc lam thu cong nay dugc dé qua dém & cac didu
kién phong thi nghiém tiéu chuén (72°F, d6 4m twong dbi 50%). Cac tim gidy duoc
lam tht cdng nay duge thir nghiém vé Ring Crush va dd bén stc chiu nén ngan (short
span compression) (SCT) va trong lugng co s&. Cac két qua Ring Crush va SCT duoc
chia theo trong lugng co sé cla timg gidy dugc lam tha cong tuong tng, dat duoc gia
tri d6 bén duogc chi s héa theo trong lugng co so. Cac két qua duge 1iy trung binh tir
bén tdm gidy dugc lam thu cong twong tng v6i mdi didu kién thi nghiém duoc thé

hién trong Bang 5 dud¢i day.
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Bang 5: Ring Crush va hiéu qua vé do bén kho cua cac miu duoc glyoxal héa

cua Bang 3

Cac két qua do bén kho dugc chi so hda doi véi trong luong co s&

Chi sé Ring Crush Chi s6 SCT
(Kn*m/g) (Kn*m/g)

Mau tréng 0,0149 0,0229

San phdm cong 2A 0,10% 0,0145 0,0232

0,20% 0,0144 0,0228

0,40% 0,0144 0,0227

San pham cong 2B 0,10% 0,0148 0,0223

0,20% 0,0146 0,0221

0,40% 0,0147 0,0222

San pham cong 2C 0,10% 0,0148 0,0225

0,20% 0,0149 0,0232

0,40% 0,0148 0,0235

San pham cong 2D 0,10% 0,0151 0,0233

0,20% 0,0152 0,0232

0,40% 0,0159 0,0244
San phdm cong 2E 0,10% 0,0152 0,022
0,20% 0,0155 0,022

0,40% 0,0164 0,0242
San pham cong 2F 0,10% 0,0152 0,023
0,20% 0,0159 0,023

0,40% 0,0164 0,0233
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San phim cong 2G 0,10% 0,0154 0,0234
0,20% 0,0161 0,0244
0,40% 0,0168 0,0253

San phim cong 2H 0,10% 0,0151 0,022
0,20% 0,0158 0,0247

0,40% 0,0161 0,025
San phim cong 21 0,10% 0,0155 0,0232
0,20% 0,0161 0,0237
0,40% 0,0168 0,0252
San phdm cong 27 0,10% 0,0154 0,0233
0,20% 0,0158 0,0229
0,40% 0,0166 0,0241

San phdm cong 2K 0,10% 0,0151 0,023
0,20% 0,0153 0,0237
0,40% 0,0167 0,0254

Dénh gid mudi mot san phim cong copolyme dugc glyoxal hoa vé hiéu qua

trong viéc lam mat nudc cua nguyén li€u lodng va duy tri dang keo

Xéc dinh 300 ml phan phan udc cua nguyén liéu gidy loang, duoc dat trong
cbe bésé dung tich 500 ml va dugc gia nhiét dén nhiét dd 50°c. Cdc bésé cua bot
giéy dugc gia nhiét sau d6 dugc dat trong mdi truong trdn & trén, va bd sung cac
dung dich lodng clia cac san phdm cong copolyme véi lugng da dinh trude. Ngay
khi bd sung cic polyme vao cac miu bot gidy tron, tiép tuc tron trong 20 gidy nira.
Sau d6 cdc bésé dugc duge ngung tron.

Sau d6 bd sung nhanh bot gidy da duoc xir Iy vao thiét bi loai nudc chan
khong, dp dung &p luc chan khong déu va lién tuc. Thiét bi nay bao gdm bom chan
khong, duge nbi béi 6ng chan khong vao nhanh bén cta binh chin khong mot lit.

Binh chén khong dugc ldp trén 10 mo ¢ dinh c6 miéng dém bang cao su va phéu
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Buchner, sao cho thiét bi nay kin khi, ngoai trr chd hé cia phéu. Bén trong phéu
Buchner dugc ngin bang gidy loc Whatman 541 di duge 1am am trude. Ngay khi
d6 bot gidy da duoc xir Iy vao phéu, thoi gian can dé chay chét l6ng tu do qua phéu
loc, va ngat van chit 16ng trong phéu, dugc tinh theo gidy. Thoi gian ngén hon tinh

theo gidy dé loai nudc bot gidy da duoc xir Iy c6 két qua tbt hon.

Sau khi hoan thanh mdi thir nghiém rut nuéce trong chan khong, xac dinh do
van duc ctia nude dich loc c6 mat trong binh chan khong. Viéc loai bé d6 vén duc
ctia nude dich loc cho thiy rang san pham cong copolyme da loai bo cac hat keo ra

khoi nudce dich loc bang cach gan céc hat nay trén cic soi san xuat gidy.

MB&i diéu kién thir nghiém duoc lip lai hai 1an. Thoi gian rat nuée va do van
duc duogc ghi cho mdi 14n chay thir nghiém. Céc két qua duoc trinh bay trong bang 6

dudi day:
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Bang 6 - Céc két qua loai nudc va d6 van duc

Céc két qua loai nudc va d6 van duc

Thoi gian rat nude (PO van duc cua phén
dich loc
Giay NTU
Mau tréng 30,55 217

San phdm cong 2A 0,10% 22,43 223,8
0,20% 22,42 220,5

0,40% 32,61 220,5

San phim cong 2B 0,10% 26,42 227,5
0,20% 28,69 213.4

0,40% 26,13 218,6

San phdm cong 2C 0,10% 23,29 2234
0,20% 32,31 218,6

0,40% 28,19 2234

San phim cong 2D 0,10% 20,85 186,4
0,20% 23,97 160,4

0,40% 18,94 152,6

San pham cong 2E 0,10% 17,4 180,8
0,20% 20,09 159,2

0,40% 23,96 143,7
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San phdm cong 2F 0,10% 20,05 170,2
0,20% 18,85 145,6
0,40% 21,03 128,2
San pham cong 2G 0,10% 20,06 169,8
0,20% 17,29 142,7
0,40% 16,16 117,9
San phdm céng 2H 0,10% 17 169
0,20% 16,57 141,9
0,40% 18,23 120,4
San phim cong 21 0,10% 15,36 164,3
0,20% 17,9 138,7
0,40% 15,04 115
San pham cong 2J 0,10% 17,63 192,7
0,20% 20,17 164,7
0,40% 20,83 141
San pham cong 2K 0,10% 16,31 167,6
0,20% 18,02 143,1
0,40% 14,51 120,7

Tat ca cac patent va cdc tai liéu cong bo dugce néu trong don nay duoc dua vao

day bang cach vién dan cho tat ca cdc muc dich.
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YEU CAU BAO HQ

1. Ché pham chtra copolyme dugc glyoxal hoa dé phan tmg véi xenluloza chira:

mdi truong chira nuée chira 0,25 dén 4% trong lwong, tot hon 1a nim trong
khoang tir 1 dén 3% trong luong, t&t nhat 13 tr 1,5 dén 2,5% trong luong cua
copolyme duoc glyoxal hoa, tinh theo tong khéi lugng ctia mdi truong chira nude,

trong d6 copolyme dugc glyoxal hoa thu dugc bang phan (mg trong moi
truong phan Ung chira nude theo ty 1€ trong luong khod cia glyoxal: copolyme dang
cation nam trong khoang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme dang cation;

trong d6 copolyme dang cation nay c6 trong lugng phan tir trung binh trong
luong ndm trong khoang tir 120.000 dén 1 tridu Dalton, t&t nhat 1a 120.000 dén
500.000, dac biét 1a 150.000 dén 400.000 Dalton tinh theo téng khéi lugng cua
copolyme dang cation trude khi glyoxal héa;

trong d6 copolyme dang cation bao gébm monome dialyldimetylamoni
halogenua véi luong nim trong khoang tir 15 dén 85% trong luwong va monome
acrylamit v6i lugng nam trong khoang tir 85 dén 15% trong luong, tdt hon 1a monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20 dén 60% trong
lwong va monome acrylamit véi lugng nam trong khoang tir 80 dén 40% trong luong,
t6t nhat 1a monome dialyldimetylamoni halogenua véi luong nam trong khoang tir 20
dén 40% trong lugng va monome acrylamit véi lugng nim trong khoang tir 80 dén
60% trong lugng, tinh theo téng khdi lugng cua copolyme dang cation truée khi
glyoxal hoa; |
va

trong do ty 1€ gifta trong luong phén tir trung binh trong lugng cia copolyme
dang cation trudc khi glyoxal hdéa véi % trong lugng ciia monome dialyldimetylamoni
halogenua tao ra copolyme dang cation truéc khi glyoxal héa 1a 16n hon hodc bing
4.000 hodc 4.000 dén 40.000, tot hon 1a 5.000 dén 20.000, tot nhat 1a 4.000 dén
20.000 va dic biét 1a 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong lugng.

2. Ché pham chtra copolyme duoc glyoxal hoa d& phan tng vé6i xenluloza theo diém
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1, trong d6 ché phdm chira copolyme dugc glyoxal héa bao gdém copolyme dugc
glyoxal hoa véi lwgng nim trong khoang tir 1 dén 3% trong luong, tinh theo téng khéi

lugng ciia moi trudng nude.

3. Ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa d& phan g vé&i xenluloza theo diém 1
hodc 2, trong do ty 1€ trong lugng khd cia glyoxal: copolyme dang cation ndm trong

khoang tir 10 dén 35 glyoxal dén 90 dén 65 copolyme dang cation.

4. Ché phim chtra copolyme duoc glyoxal hoa d& phan {mg v6i xenluloza theo diém
bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6 copolyme dang cation bao gdm monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lugng nim trong khoang tir 20 dén 60% trong

luong va monome acrylamit véi lugng nam trong khoang tir 80 dén 40% trong lugng.

5. Ché phdm chira copolyme duoc glyoxal hoa d& phan tng véi xenluloza theo diém
bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 copolyme dang cation nay cé trong
luong phan tir trung binh trong luong nim trong khoang tir 120.000 dén 500.000
Dalton.

6. Ché phdm chira copolyme duoc glyoxal hoa d& phan tmg véi xenluloza theo diém
bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 copolyme dang cation bao gdm monome
dialyldimetylamoni halogenua véi lwgng nam trong khoang tir 20 dén 40% trong
lwong va monome acrylamit véi lugng nam trong khoang tir 80 dén 60% trong lugng,
va c6 trong luong phan tir trung binh trong luong nim trong khoang tir 150.000 dén
400.000 Dalton.

7. Ché phim chtra copolyme dugc glyoxal héa dé phan tmg v6i xenluloza theo diém
bat ky trong s cac diém tir 1 dén 6, trong do ty 1€ gifta trong lugong phén tir trung binh
trong lugng cua copolyme dang cation truéc khi glyoxal hoa véoi % trong lwgng cua
monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi

glyoxal héa 13 nam trong khoang tir 4.000 dén 40.000 Dalton/% trong lugng.
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8. Ché pham chira copolyme duoc glyoxal hoa d& phan tng véi xenluloza theo diém
bat ky trong s cac diém tir 1 dén 7, trong d6 ty 1€ gitta trong luwong phén tir trung binh
trong lwong cla copolyme dang cation trudc khi glyoxal héa vai % trong luong cia
monome dialyldimetylamoni halogenua tao ra copolyme dang cation truéc khi

glyoxal héa 12 nam trong khoang tir 5.000 dén 20.000 Dalton/% trong luong.

9. Gidy hodc cac-tong chira ché phim chira copolyme dugc glyoxal héa dé phan tmg

v6i xenluloza theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 8.

10. Phuong phép san xuat ché pham chtra copolyme dugc glyoxal hoa dé phan tng
v6i xenluloza bao gdm budc:

phan tng trong moi truong phan Gng chtra nudc, ty 1€ trong luong khd cua
glyoxal: copolyme dang cation nam trong khoéang tir 5 dén 40 glyoxal dén 95 dén 60
copolyme dang cation dé tao thanh copolyme dugc glyoxal hoa d& phén tng voéi
xenluloza trong moi trudong chira nudc;

trong d6 copolyme dugc glyoxal héa 1a khoang 0,25 dén 4% trong lwong, tot
hon 12 khoang 1 dén 3% trong lwong, t6t nhit 1a tir 1,5 dén 2,5% trong lugng tinh theo
tong khdi lugng ctia moi truong phan ing chira nuéc;

trong d6 copolyme dang cation nay co trong luong phén tir trung binh trong
lugng 12 120.000 dén 1 triéu Dalton, tét nhit 13 120.000 dén 500.000, dic biét
150.000 dén 400.000 Dalton tinh theo tong khéi luong clia copolyme dang cation
truge khi glyoxal hoa;
va

trong d6 copolyme dang cation bao gbm monome dialyldimetylamoni
halogenua vé6i lugng nim trong khoang tir 15 dén 85% trong luong va monome
acrylamit véi lugng nam trong khoang tir 85 dén 15% trong lurong, tét hon 1a monome
dialyldimetylamoni halogenua vé&i lugng nim trong khoang tir 20 dén 60% trong
lugng va monome acrylamit véi lwong nim trohg khoéng tir 80 dén 40% treng luong,
t6t nhat 1a monome dialyldimetylamoni halogenua vé&i lugng ndm trong khodng tir 20

dén 40% trong luong va monome acrylamit v6i lrong nam trong khoang tir 80 dén
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60% trong luong, tinh theo tong khéi lwong cia copolyme dang cation trudc khi

glyoxal hoa.

11. Phuong phap theo diém 10, trong d6 ty 1é trong luong khod cua glyoxal: copolyme
dang cation nim trong khoang tir 10 dén 35 glyoxal kho dén 90 dén 65 copolyme
dang cation dé tao thanh copolyme duoc glyoxal hoa,

trong d6 copolyme dugc glyoxal hoéa 1a nim trong khoang tir 1 dén 3% trong

lwong, tinh theo tong khéi lugng ctia moi truong phan ing chira nude.

12. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 10 dén 11, con bao gdm trude
budc phan tng:

polyme hoa hdn hgp cua monome dialyldimetylamoni halogenua véi luong
nam trong khoang tir 15 dén 85% trong lugng va monome acrylamit véi luong nim
trong khoang tir khoang 85 dén 15% trong luong dé tao thanh copolyme dang cation
nay,

trong do ty 1€ gitra trong lwong phan tir trung binh trong lugng cla copolyme
dang cation trudc khi glyoxal héa véi % trong lugng cia monome dialyldimetylamoni
halogenua tao ra copolyme dang cation trude khi glyoxal hoa 1a 16n hon hodc bang
4.000 hogc 4.000 dén 40.000, t6t hon 1a 5.000 dén 20.000, t6t nhét 1a 4.000 dén
20.000 va dic biét 1a 7.000 dén 12.000 Dalton/% trong luong.

13. Phuong phap theo diém bét ky trong s cac diém tir 10 dén 12, con bao gdm trudc
bude phan tng:

polyme hoa hén hop ctia monome dialyldimetylamoni halogenua véi luong
nim trong khoang tir 20 dén 60% trong lugng va monome acrylamit v6i lugng nam
trong khoang tir 80 dén khoang 40% trong luong dé tao thanh copolyme dang cation
nay,

trong d6 copolyme dang cation nay c6 trong lugng phén tir trung binh trong

lwgng nam trong khoang tir 150.000 dén 500.000 Dalton, va
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trong do ty 1€ gitta trong lugng phéan tr trung binh trong luong cua copolyme
dang cation truéce khi glyoxal héa véi % trong lugng cua monome dialyldimetylamoni
halogenua tao ra copolyme dang cation trudc khi glyoxal hoa 1a ndm trong khoang tir

5.000 dén 20.000 Dalton/% trong luong.

14. Phuong phap san xuét gidy hodc cac-téng bao gdbm mat trong cc budc:

(a) két hop ché phdm chtra copolyme duoc glyoxal hoa va cac sgi xenluloza;
hodc

(b) pht ché phdm chira copolyme duoc glyoxal héa vao gidy 4m hodc gidy kho
hoic cac-téng 4m hoic kho; '
trong d6 ché pham chira copolyme duoc glyoxal hoa bao gdm:
ché pham chtra copolyme duge glyoxal héa d& phan tng véi xenluloza theo diém bAt

ky trong s cac diém tir 1 dén 8.

15. Phuong phap san xuat gidy hodc cac-tong theo diém 14, trong d6 ché pham chira
copolyme dugc glyoxal héa dugce két hop véi céc sgi xenluloza hodc dugc ap dung
vao gidy 4m hodc gidy kho hoic cac-tong 4m hodc kho copolyme kho véi luong nim
trong khoang tir 0,1 dén 20 pao (0,05-10 kg) cho mot tin gidy kho tao thanh, tét hon
1a copolyme khd véi lugng nam trong khoang tir 1 dén 12 pao (0,5-6 kg), tot nhat 1a 1
dén 9 pao (0,5-4,5 kg), dic biét 1a 1 dén 8 pao (0,5-4 kg) cho mot tAn thanh phdm kha.

16. Phuong phap theo diém 14 hoic 15, trong d6 bude két hop (a) dugce chon tir nhom
bao gbm:

(a-i) b6 sung ché phim chua copolyme dugc glyoxal hoéa vao huyén phu chira
nudc cua cac soi xenluloza;

(a-ii) bd sung cac sgi xenluloza vao ché phdm chira copolyme dugc glyoxal
hoa;

(a-iii) bd sung ché pham chira copolyme duoc glyoxal hoa va cac soi xenluloza

vao dung dich chira nuéce; va
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(a-iv) phan tmg trong moi trrdng phan tng chira nudce chira cic sgi xenluloza,
ty 16 trong lugng kho gitra glyoxal: copolyme dang cation nam trong khoang tir 5 dén
40 glyoxal dén 95 dén 60 copolyme dang cation dé tao thanh copolyme duoc glyoxal
hoa,

trong d6 copolyme dugc glyoxal hoa 1a nim trong khoang tir 0,25 dén 4%

trong luong tinh theo tong khdi lugng ctia moi truong phan tng chira nude.

17. Chét phu gia lam ting d6 bén trong cta gidy hodc cac-téng chira ché phidm chira
copolyme dugc glyoxal hoa dé phan tng véi xenluloza theo diém bét ky trong sé cac

diém tir 1 dén 8.

18. Lép phii 1am ting do bén trong ciia gidy hodc céc-tong chira ché phdm chira
copolyme dugc glyoxal hoa dé phan ting v&i xenluloza theo diém bét ky trong sb cac

diém tir 1 dén 8.

19. Gidy hodc cac-tong duge phu bang ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa dé

phan tmg véi xenluloza theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 8.

20. Ché pham chira copolyme dugc glyoxal hoa d& phan Gng véi xenluloza theo diém
bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, c6 do nhdt thip hon hoidc bing 100 centipoa (0,1
Pa.s), tot hon 1a ndm trong khoang tir 5 dén 100 centipoa (0,005-0,1 Pa.s).

21. Ché pham chira copolyme duogc glyoxal hoa d& phan tmg véi xenluloza theo diém
bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8, c6 d6 nhét thip hon hoic bang 30 (0,03 Pa.s), tbt
hon 14 ndm trong khoang tir 30 dén 5 centipoa (0,03-0,005 Pa.s).
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Fig. 3
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