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(57) Sang ché d& cap dén phuong phép tao ra vi nang chira hoat cht bao gdm céc buéc:

(i) nhil hoa hoat chét trong nudc véi sy ¢6 mit cta chat nhii hoa 1a polyme;

(ii) cho thém hdn hop cia it nhat hai hop chét silan vao nhil twong thu dugc va thiy
phan ching trude khi thue hién budc tiép theo;

(iii) tao ra 10p vo bang cach ting do pH:;

khac biét & chd:

(iv) chét nhii hoa 1a polyme con c6 tac dung lam chat tao khudn cho cac hop chét silic
httu co;

(v) cac hop chat silan c6 cong thic I:

(RO)~Si Ry |

trong do R doc lap la C,-C, alkyl hodc alken mach théng hodc mach nhanh, tuy y chtra
nhom chire duoc chon tir amino va epoxy, m nam trong khoang tir 1 dén 4 va duoc chon
sao cho c6 mit it nhat hai hop chat silan v6i m nhém chirc khac nhau.

Sang ché con dé cap dén vi nang thu duoc bang ‘phuong phap néu trén va san pham
chtra vi nang ndy. Vi nang theo sang ché c6 dic tinh rat tot va dic biét hiru hiéu dé str dung
v6i chit tao hwong thom.
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Linh vue ky thuat dwge dé cip
Séang ché @& cap dén vi nang, phuwong phap tao ra vi nang nay va san phdm chtra

vi nang nay.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Céc vi nang véi cAu tric gém cac hat chit rdn nho hodc giot chét long nho dugce
bao quanh bdi 16p vo 1a dd duoc biét trong nhiéu niam. Tir khi cdc vi nang dau tién
duoc cong bd trong cac Bing doc quyén sang ché My s6 2800457-8, linh vuc nay da
dugc phéat trién rong rdi va céc vi nang véi nhiéu loai 16p vo chtra nhiéu loai hat nap
vao bén trong da dugc sir dung trong nhidu linh vuc. Cac hat ndy c6 thé ¢6 tinh chit
bat ky. Chung thudng 14 cac hoat chét can dugc bao vé hoic giai phong cham, céc vi
du dién hinh bao gdm (nhung khong chi gi6i han &) kem chéng néng, thubc nhudm,
keo dinh va céc thanh ph?m két dinh, chit tao huong thom, vitamin, cac chét c6 hoat
tinh dugc, chit c6 hoat tinh m§ phim, chét tao mui, thudc diét sinh vét gay hai, chét
bao vé cay trdng, chit ddy nude, chit lam cham ngon Iira, chit 1am thay ddi pha va cac
chét xtc tac ding cho phan tng hoa hoc.

MOt trong sé céc phuwong phap tao ra vi nang phd bién nhét 1a phuong phap tu
giot, trong d6 cac hat nap vao dugc phan tan trong moi truong li€n tuc ma chét tao vo
hoic tién chit cta né dugc hoa tan, va sau d6 chit nay 1am cho dung dich bao quanh
cac hat phén tan dé tao 16p vo.

Mdi quan tAm trong viéc bao nang céc chat d& bay hoi nhu chét thom hoic chét
tao mui nhim muc dich giai phong chim trong cac ing dung khac nhau lién quan dén
thuyc phidm hodc san pham tiéu ding nhu chét khr mai va chéit tdy rira. Céc vi nang
dugce cho la duy tri dugc toan bd hodc it nhét 13 gin nhu toan bd chét thom cho dén khi
duogc giai phong (bang cach lam v&). Céc chét thong thuong dé bao nang chét thom
bao g61n cac nhya amin-aldehyt, dac biét 1a melamin-formaldehyt va gelatin dugc tao
lién két ngang. Melamin-formaldehyt (MF) c6 cc uu diém vé kha nang duy tri mui
thom t8t, ré tién va c6 thé tao ra tinh d& v& can thiét. Tuy nhién, MF c¢6 mdt s6 nhugc

diém. Mot trong sO cac nhugc diém ding k& clia nd 1a sy c6 mit khong mong muodn
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cua formaldehyt ty do. Do d6, nhiéu sang ché da duge tién hanh dé tim kiém phuong
phép khic phuc van dé vé formaldehyt tu do. Cac nhugc diém khac bao gdbm mirc dd
khéch tan chét tao huong thom bi han ché va vién nang c6 cong thic chét tao huong
thom gidi han c6 thé duoc sur dung.

Nhiéu chit nang khac di dugc thir nghiém nhu polyure, acrylic, polyamit va
silicat nhung mdi chét trong s& cac chit ny déu c¢6 nhugc diém riéng nhu chit bi han
ché sir dung, d6 6n dinh kém va tinh ning khong théa déng.

Nhuoge diém cta cic phuong phép bao nang da biét din dén viéc cén tim ra
phuong phép maéi dé khic phuc cac nhuge diém nay. Mot trong s6 cac phuong phap
nay 1a c6 thé stir dung cac hop chét polysiloxan mang nhém amin dugc tao lién két
ngang boi polyisoxyanat dé tao 16p v (Cong bd don québc té s6 WO 2009/147119).
Mot phuong phap khéc 1a st dung cic chit vo co nhu oxit dé 1am ting dd bén clia 16p
v6 (Cong bd don qubc té s6 WO 02/16020). Mot phuong phép khéc niva 13 tao ra cac
nang c6 16p vo silicat thu duge tir alkoxysilan (Cdng b6 don qubc t&¢ WO
2009/106318).

Ban chit ky thuat ciia sing ché

Hién nay, da phat hién dugc ring c6 thé tao ra cac vi nang c6 dic tinh duy tri va
giai phéng hoat chit rét t6t va cac vi nang ndy hoan toan khong chira formaldehyt. Do
do, séng ché dé xudt phuong phdp tao ra vi nang chira hoat chét bao gdm céc budec:

(i) nhil hoa hoat chét trong nudc véi sy c6 mit cia chét nhii héa 1a polyme;

(i1) cho thém hdn hop cla it nhét hai hop chét silan vao nhil twong thu dugc va
thuy phan ching trude khi thuc hién bude tiép theo;

(iii) tao ra 16p vo bing cach ting do pH;

trong d6 phuong phap nay khéc biét & chd,

(iv) chéit nhii héa 13 polyme con c6 tdc dung lam chét tao khu6n cho cac hop
chét silic hitu co;

(v) céc hop chét silan c¢6 cong thie I:

RO- i
< >—Sl R4-m |

m
trong d6 R doc 14p 1a C,;-C, alkyl hodc alken mach th'flng hodc mach nhanh, tuy

y chira nhém chirc dugce chon tir amino va epoxy, m ndm trong khoéng tir 1 dén
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4 va dugc chon sao cho c6 mit it nhét hai hop chét silan v6i m nhom chire khéc
nhau.
Sang ché con dé xuit vi nang chira hoat chit thu dugc bing phwong phap nhu

d3 mo ta trén day va san pham chira vi nang nay.

M ta chi tiét sang ché

Sang ché dé xuit phuong phap tao ra vi nang chira hoat chit bao gdm céc budc:

(i) nhii hoa hoat chét trong nude véi sy c6 mit cua chét nhii héa 1 polyme;

(i) cho thém hdn hop cta it nhét hai hop chét silan vao nhii trong thu duge va
thiy phan chung trudce khi thye hién bude tiép theo;

(iii) tao ra 16p v6 bang cach ting do pH;

trong d6 phwong phap nay khac biét & chd,

(iv) chét nhii hoa 13 polyme con c6 tac dung lam chét tao khudn cho cac hop
chét silic hitu co ;

(v) cac hop chét silan c6 cong thue I:

RO —
< >—Sl R4-m |

m

trong d6 R doc 1ap 1a C-C4 alkyl hodc alken mach théng hoac mach nhanh, tuy

y chira nhém chire duge chon tlr amino va epoxy, m nim trong khoang tir 1 dén

4 va duogc chon sao cho c6 mit it nhét hai hop chét silan v6i m nhém chirc khac

nhau.

Séang ché con d& xuét cac vi nang chtra hoat chét thu dwoc bing phuong phép
nhu dd mo ta trén day.

Mic du phan mo ta sau ddy s& mo ta cu thé chit tao hwong thom, mot trong sd
cac linh vuc quan trong nht ciia viéc bao nang va trong mot sb trudng hop, ddy ciing
1a mot trong s cac van dé kho giai quyét nhét. Phan mo ta nay khong chi gii han &
chét tao huong thom va con bao gdm ca hoat chit bét ky khéac can duge bao nang. Céc
chit nay bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, cac chit da md ta trén ddy. Cén hiéu
rang khong phai tit ca cac chét nay ddu thich hgp cho mei tng dung, ngudi c6 hidu
biét trung binh trong linh vyc ndy c6 thé lua chon céc chét va didu kién thich hop.

Chét nhil héa 1a polyme c6 tinh chit sao cho chit nay khong chi dung lam chét

nhil hoa hoat chit (nghia 12 né c6 ca cac thanh phén wa chit béo va wa nude véi ty 18

-4-
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thich hop) ma chat nay con c6 tac dung lam chét tao khudn. Thuét ngit “chét tao
khudn” c6 nghia 1a chét co tac dung thiic ddy qué trinh polyme héa céc gbc monome
bing cach sip xép chung thanh cdu hinh mong mudn dé polyme hoéa. Thuit ngit
“polyme hoa theo khudn” 1a da biét trong linh vuc nay va cong nghé nay da dugc giai
thich khai quat, vi du, trong tai li¢u: Angew. Chem. Int. Ed. 2003, 42, No.9, 980-999
ctia van Bommel va céc ddng tac gia. Trong qua trinh polyme héa theo khudn, khudn
nay thuong dugc loai bd sau khi polyme mong mudn dugce tao ra. Tuy nhién, nhu dugc
thé hién trong tai liéu clia van Bommel d4 néu trén déy; chét tao khudn/chét hoat dong
bé& mit c6 thé van duoc dé yén dé tao ra cdu truc lai hitu co/vd co. Pa phét hién dugc
rang sy két hop céu tric lai ndy véi polyme duoc tao ra tai chd sau d6 lam cho céc vi
nang c6 dac tinh mong mudn.

Hop chét bét ky hodc hdn hop cic hop chét c6 thé thuc hién ca hai chirc ning
ndy c6 thé duoc ding lam chét nhii héa la polyme trong ban md ta nay. Mot vi du cu
thé 1a cac polyanhydrit dugc tao ra tir cdc don vi monome thudc loai dugc thé hién

trong cong thure II:

— M

L 4 n

trong d6 n 1a gia tri dé tao ra trong lugng phan tir nim trong khoang tir 1000 dén 2
triéu. Chét nay co ban trén thi trudong, vi dy, chét ¢6 tén 13 ZeMac™ E400, san phém
ctua Vertellus

Céc vi du khac v& chét nhil hoa 13 polyme bao gdbm, nhung khong chi giéi han

Céac polyme chira nhom lactam, vi du, polyvinylpyrolidon (PVP), poly-(N-vinyl
caprolactam) (PNVC)

Céac polyme chtta nhom ete trong khung chinh (vi dy, polyetylen oxit),
polypropylen glycol) hodc dudi dang nhém bién (vi du, poly(ete vinyl metyl));

Cac polyme acrylic, vi du, axit polymetacrylic, polyacrylamit, poly(N-
isopropylacrylamit), poly(N,N-dimetylacrylamit)

Céac ruou polyme, vi dy, poly(rugu vinylic), poly(2-hydroxyetyl acrylat),
poly(ete 2-hydroxyetyl vinyl)
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Cac polyme tong hop khac, vi du, poly(2-etyl-2-oxazolin), poly(N-
axetyliminoetylen), copolyme styren-anhydrit maleic;

Céc polysacarit khdng ion tan trong nudc, vi dy, metylxenluloza, hydroxyetyl
xenluloza, hydroxypropyl xenluloza, hydroxypropyl metyl xenluloza va
carboxymetylxenluloza.

Khéng lam gi¢i han sang ché theo cach bit ky, chic chén 14 cac hop chit c6 thé
ding lam chét nhii héa 1a polyme/chét tao khudn trong ban md ta ndy 1a cac chét tao ra
phtrc chét c¢6 lién két hydro manh. Cac chét d& néu trén ddy khong chi 13 chit c6 thé
dap Ung chirc ning nay va ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay c6 thé dé
dang tim ra céc chét khéc thich hop bing cach thir nghiém thong thudng ma khong can
sy sang tao.

Lién quan dén PVP, da bt ngd phét hién dugce ring tinh ning tao khudn c6 thé
dugc gia ting thém bing cach cho thém mot lugng dan xult xenluloza, nhu
carboxymetyl xenluloza (CMC). Ty I¢ trong lugng can thiét cua din xuét xenluloza
nim trong khoang tir 50 dén 90% va ctia PVP nim trong khoang tir 10 dén 50%, cu thé
a trong lugng cAn thiét cia CMC nim trong khoang tir 65 dén 75% va cia PVP ndm
trong khoang tir 25 dén 35%.

Céc hop chit silan dugc chon tr hop chit c6 cong thirc I trén ddy sao cho hdn
hop ¢6 it nhat hai hop chét silan véi 2 nhém chire khéc nhau, trong d6 m bing 2 hoc 3
hodc 4. Cac hop chit niy s& dugc mo ta cing v6i hé ba monome cu thé, tuy nhién
phan mo ta nay khong lam gi6i han chung va c6 thé tron 1An cac hop chit silan khéc
nhau cua cung mot loai, vi dy, hai hoac nhiéu hop chét silan véi m=2. Cac vi du cu thé
vé hop chét silan la metyl trietoxysilan (MTES), tetraetoxysilan (TEOS) va
dimetyldietoxysilan (DMDES):

H,C Y 0-8i—0"CH,  HiC._O-S-0_CHs  —oo—
CHs CHs HsC CHgy
DMDES MTES TEOS

Hon hop néu trén ciing c6 thé chira mdt lugng nhd hop chét silan c6 m=1, vi dy,
trietyletoxysilan, nhung lugng chét nay cin khdng vuot qua 5% tdng trong lugng céc

hop chét silan. Ty 1& cta cac loai hop chét silan khéc nhau 4nh hudéng dén dic tinh cta

-6-
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vién nang. Viéc tron 1an céc hgp chat silan ¢6 s6 nhém chirc khac nhau anh hudng dén
mang vO co mach thiang va mach vong, diéu nay lam giam do x0p cla cic polyme lai.

Phan duéi day minh hoa hién tugng x4y ra khi ty 1& nay thay dbi:

Tinh chit co hoc t&t hon
R A e R ———
R,Si(OEt), RSi(OEt); Si(OEt),
{ | }—» D9 chia chuce (m)
2 3 4
et R S

Do xbp thap hon

~ o |

Viing c6 tac dung tdt nhat

D4u hiéu quan trong & day la s6 nhom chire silan nghia 1a gia tri m trong Cong
thtre 1. Khi éé nhém chirc trung binh cta hdn hop silan ting lén, céc tinh chit co hoc
duoc cai thién nhung d6 6n dinh lai gidm di. D3 phat hién dugc ring gia tri s6 nhém
chirc trung binh thich hop nhét cho ca ba hop chét silan nay ddi véi hau hét cac muc
dich 12 nim trong khoang tir 2,5 dén 3,5, cu thé hon 14 tir 2,6 dén 3,2. Tuy nhién, sang
ché khong chi giéi han & cac gia tri ndy va cac vi nang dung cho muc dich cu thé ¢6
thé c6 gia tri ndm ngoai khoang néu trén. Ngoai ra, cic hdn hgp monome khac nhau s&
¢6 sb nhom chue trung binh t6i wu khac nhau mot chiit nhung céc gia tri nay c6 thé
duoc xac dinh d& dang bang cach thit nghiém thong thudng ma khong cAn sy sang tao.

Céc hop chét silan c6 thé dugc thiy phan béng céch thay ddi d6 pH ctia hé chat
thanh d6 pH axit, cu thé 1a 6 pH ndm trong khoang tir 2 dén 3. Qua trinh nay co thé
duoc thuc hién bing cach cho thém axit, thuong 1a céc axit hitu co nhu axit axetic va
axit formic va hdn hop ctia chiing. Qua trinh nay tao ra 16p vo polyme.

Sau do, 16p voé duge tao lién két ngang. Qua trinh nay ¢ thé dugc thuc hién
bang cach ting tiép do pH clia moi trudng nude. Qué trinh nay can dugce thuc hién tir
tir. Trong qué trinh thong thudng, ting do pH 1én 4,5 trong thoi gian 30 phut, tang do
pH 1én 5 sau 30 phut tiép theo, ting dd pH 1én 5,5 sau 30 phit tiép theo, ting do pH
1én 6 sau 4 gid tiép theo. Tbt hon, néu budc ngung tu duge tién hanh trong moi trudng
axit nhung phan Ung nay co thé dugc két thic trong moi trudng bazo. Cac gia tri néu
trén 1a khoéng c¢b dinh va ching c6 thé dugc thay ddi theo yéu cdu cua céc chét va quy

trinh cu thé. Viéc ting do pH dugc thyc hién bang cach cho thém bazo nhu natri
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hydroxit, natri cacbonat va amoni hydroxit.

Céc vi nang chira hoat chit duoc tao ra theo phuong phép ndy c6 nhiéu wu
diém. Chung c6 cac dic tinh co hoc rét tot va c6 thé dwgc tﬁay dbi cho phu hop véi
muyc dich cu thé bit ky. Ching c6 tinh khoéng thdm & muc cao, diéu nay c6 nghia la
murc do tén hao chét d& bay hoi nhu chét tao huong thom trong qua trinh bao quén
duoc giam dang ké. Pang ké nhét 1a ching khong chira formaldehyt hodc cac hop chét
khong mong mudn khac hoic hop chit nguy hiém tiém ting nhu isoxyanat,
glutaraldehyt hodc epoxit.

Lién quan dén céc chit tao hwong thom, céc vién nang ¢ thé dugc sir dung
trong nhiéu tng dung rong rdi nhu cc san phém tiéu diing, vi dy khong 1am gi6i han
v& céc san phdm nay bao gdm céc sin phdm chim séc co thé (m§ phdm, xa phong, sita
tém, kem chdng ning), san phdm 1am sach trong gia dinh (san phim lam sach bé mit
ctng), san pham gidt (nude gidt va bot gidt, nude xa vai va nude lam mém vai, cic san
phim rira sach). Do do, sang ché dé xut san pham tiéu dung chira thanh phén nén va
vi nang chtra hoat chit nhu dd md ta trén ddy. (Thuét ngit “thanh phén nén ctia san
phim tiéu ding” c6 nghia 1a toan bd céc chét cAn thiét khac cho san phim tiéu ding.
Céc chét nay c6 thé duge chon theo kinh nghiém hogc théi quen thong thuong trong
Iinh vuc nay).

Lién quan dén chit tao huong thom, dé phét hién dugc ring céc nang di mo ta
trén day cho phép bao nang rit nhidu thanh phin tao huong thom. Da biét rd ring mot
s6 thanh phan tao huong thom c6 kha nang phan tng tiém tang v6i mot sd hé bao
nang; vi du, cdc h¢ melamin-formaldehyt phé bién c6 cac nhuge diém do chira lugng
chét tao huwong thom aldehyt nhit dinh va didu nay c¢6 thé lam cho chét tao hwong
thom dugc giai phong hoan toan khong gibng nhu sy giai phong nude hoa. Cac vién
nang dd mo ta trén ddy c6 muic do nhugc diém nay dugc gidm déang ké so véi cic
phuong phap bao nang da biét.

Theo mot phuong én cu thé khac vé cic vién nang chira chét tao huong thom,
da phéat hién dugc rang mot sd vién nang da mo ta trén déy c6 hiéu qua hitu hi¢u trong
viéc gidi phong chit tao huong thom & didu kién uét, vi dy, khi vai w6t. Dac tinh nay &
nhidu vién nang da biét trong linh vuc ndy, nhu cac vién nang chét déo amino, 1 rét
kém hodc doi khi khong hé c6. Mot sb vién nang, nhu vién nang trén co s& tinh bot,

giai phong tdt trong nudc nhung lai giai phong khong tbt trén vai kho. Mot sb vién
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nang d3 mod ta trén diy co tinh ndng giai phong trong cd moi trudng wét va kho la
gibng nhau. Do d6, sang ché dé& xuit phuong phap tao ra su khuéch tan huong thom
trén vai gidt uot bao gdbm bude xr Iy vai ndy bing san phdm giat chtra cdc vién nang
thu duoc theo phuong phap dd mo ta trén ddy, trong d6 hé nhii héa c6 tdc dung lam
chit tao khudn duge chon tir polyvinylpyrolidon va hdn hgp ciia né véi din Xuét
xenluloza.

Sang ché con dé xudt san pham git chira vién nang thu dugc theo phuong phép
d3 mo ta trén day, trong d6 hé nhil hda c6 tac dung lam chét tao khudn dugc chon tir

polyvinylpyrolidon va hdn hop ctia né véi dan xut xenluloza.

Vi du thuwe hién siang ché

Sang ché s& dugc mb ta thém cling véi céc vi du sau déy, cac vi du nay thé hién
céc phuong 4n cu thé cua sing ché va khong du dinh 1am gi6i han sang ché theo cach
bat ky.

Vidul

Cho 462g nudc, 15g axit formic va 250g dung dich polyvinylpyrolidon 10%
vao binh phan g c¢6 dung tich 1 lit kém theo khudy. Tang tdc d6 khudy va cho thém
200g chit thom c6 béan trén thi truong, tiép d6 cho thém 30,3g MTES, 15,4g TEOS,
22,9¢ DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan & nhiét d§ trong phong.

Sau khi thiy phén trong 2 gid, ting din d6 pH dén 6 bing dung dich natri
hydroxit 20% va tang nhiét do dén 80°C. Sau 4 gi & nhiét dd 80°C, huyén phu dic
chira vi nang duogc lam ngudi déan dén 25°C.

Huyén phi diic thu duoc chira cdc vi nang ¢6 ham lugng chét rén 26,6%. Céc vi

nang nay c¢6 ¢ hat trung binh bing 20 micromet.

Vidu?2

Quy trinh néu trong Vi du 1 dugc lap lai, chi khic la st dung 58,3g MTES,
13,4g TEOS, 2,9¢ DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan.

Huyén phu dic thu duoc chita cac vi nang ¢6 ham lugng chét rin 27,9% va c&

hat trung binh bang 17 micromet.

Vidu3
Quy trinh néu trong Vi dy 1 dugc ldp lai, chi khac 1a str dung 58,3g MTES,
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13,4g TEOS, 2,9g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan.
Huyén phu dic thu dugc chira cdc vi nang ¢6 ham lugng chit rin 27,9% va c&

hat trung binh bing 17 micromet.

Vidu 4

Quy trinh néu trong Vi du 1 dugc ldp lai, chi khic la st dung 44,6g MTES,
16,4g TEOS, 11,4g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan.

Huyén phu dic thu dugc chtra cac vi nang ¢6 ham lugng chit rin 26,2% va c&

hat trung binh bing 17 micromet.

Vidu5

Quy trinh néu trong Vi du 3 dugc lap lai, chi khdc 1a sir dung 300g chét tao
huong thom va 362g nudce.

Huyén phu dic thu duge chira cdc vi nang c6 ham lugng chét rén 41,7% va c&

hat trung binh bing 17 micromet.

Vidu 6

Cho 610g nuéc, 10g axit formic, 30g axit axetic va 75g dung dich ZEMAC
10% vao binh phan tng c6 dung tich 1 lit kém theo khudy. Tang téc do khudy va cho
thém 200g chét thom c6 ban trén thi trudng, tiép d6 cho thém 36,8g MTES, 18,7¢g
TEOS, 16g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan & nhi¢t do trong phong.

Sau khi thiy phan trong 2 gi0, ting din d6 pH dén 6 biang dung dich amoniac
20% va tang nhiét do dén 80°C. Sau 4 giv ¢ nhiét d6 80°C, huyén phu dic chia vi
nang dugc lam ngudi dén dén 25°C.

Huyén phu dic thu dugc chira cac vi nang ¢6 ham lugng chit rin 21,8% va c&

hat trung binh bing 20 micromet.

Vidu7

Cho 410g nuéc, 15g axit formic va 250g dung dich polyvinylpyrolidon 10%
vao binh phan tng c6 dung tich 1 lit kém theo khudy. Tang tdc do khudy va cho thém
200g chit thom c6 ban trén thi truong, tiép d6 cho thém 40,4g vinyltrietoxysilan,
16,4g TEOS, 11,4g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan & nhiét 4o trong phong.

Sau khi thily phan trong 2 gi0, ting din d6 pH dén 6 bing dung dich natri
hydroxit 20% va tdng nhiét do dén 80°C. Sau 4 gio & nhiét do 80°C, huyén phu dic
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chira vi nang duoc 1am ngudi dan dén 25°C.
Huyén phu ddc thu dwgc chira cdc vi nang ¢6 ham lugng chét rin 24,5% va co

hat trung binh bang 22 micromet.

Vidu 8 |

Cho 462g nuéc, 15g axit formic va 250g dung dich polyvinylpyrolidon 10%
vao binh phan Gng c6 dung tich 1 lit kém theo khudy. Tang tbc d6 khudy va cho thém
200g chit thom ¢6 ban trén thi trudng, tiép d6 cho thém 58,6g MTES, 17,9g TEOS va
2,5g aminopropyltrietoxysilan & nhiét do trong phong.

Sau khi thiy phén trong 2 gio, tdng din d6 pH dén 6 bang dung dich amoniac
20% va tang nhiét do dén 80°C. Sau 4 gio & nhiét do 80°C, huyén phu ddc chua vi
nang dugc lam ngudi déan dén 25°C.

Huyén phi dic thu duge chia cdc vi nang ¢6 ham lugng chét rén 27,7% va c&

hat trung binh bang 23 micromet.

Vidu9

Cho 440g nuéc, 15g axit formic va 250g dung dich polyvinylpyrolidon 10%
vao binh phén (ng c6 dung tich 1 lit kém theo khudy. Tang tdc do khudy va cho thém
200g chit thom ¢6 ban trén thi truong, tiép d6 cho thém 40,1g MTES, 16,4g TEOS,
11,4g DMDES, 3,2g phenyltrietoxysilan va 2,5g aminopropyltrietoxysilan ¢ nhiét do
trong phong.

Sau khi thdy phén trong 2 gi0, tang din @6 pH dén 6 bing dung dich natri
hydroxit 20% va ting nhiét do dén 80°C. Sau 4 gi & nhiét o 80°C, huyén phu dic -
chtra vi nang dugc lam ngudi dan dén 25°C.

Huyén phu dic thu dugc chira cac vi nang ¢6 ham luong chét rin 28,1% va c&

hat trung binh bing 22 micromet.

Vidu 10

Cho 440g nudc, 15g axit formic va 250g dung dich polyvinylpyrolidon 10%
vao binh phan Gng cé dung tich 1 lit keém theo khudy. Tang tbc do khudy va cho thém
200g chét thom c6 ban trén thi truong, tiép d6 cho thém 40,1g MTES, 16,4g TEOS,
11,4g DMDES, 3,2g phenyltrietoxysilan va 2,5g aminopropyltrietoxysilan ¢ nhiét do
trong phong.
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Sau khi thuy phan trong 2 gio, ting din d6 pH dén 6 bing dung dich natri
hydroxit 20% va ting nhiét do dén 80°C. Sau 4 git & nhiét 46 80°C, huyén phu dic
chtra vi nang dwgc 1am ngudi dan dén 25°C.

Huyén phu dic thu dugce chia cac vi nang ¢6 ham lugng chét rén 28,1% va ¢&

hat trung binh bang 22 micromet.

Vidu 11

Vi dy vé& s8 nhom chirc trung binh bing 3,6 1 gia tri nim ngoai st khoang
mong mudn.

Quy trinh néu trong Vi du 1 dugc lap lai, chi khéc 1a st dung 8,5¢ MTES, 68,4g
TEOS, 8,6g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan.

Huyén phu dic chira cac vi nang thu dugce c6 ham luong chét rén 15,8% va c&
hat trung binh bang 35 micromet. C6 thé quan sat thdy ring cac vi nang c6 kich thudce
16n hon va ham luong chit rin thip hon. Ngoai ra, céc thir nghiém v& tinh bén cho
thdy ring khi cho tiép xuc véi ché phim nudc xa vai trong didu kién bao quan mot
tudn & nhiét do6 37°C nhu dugc md ta trong Vi du 12 duéi day, cac vién nang duong
nhu khong con chét tao hwong thom dé dugc bao nang, didu nay cho thiy ring trong

mdt s trudong hop dd xbp 14 ¢6 lgi nhung trong truong hop nay lai khong co loi.

Viduy 12

Cho 70g nuéc, 15g axit formic, 100g dung dich polyvinylpyrolidon 10% va
400g dung dich CMC 7LF 2% vao binh phan mg c6 dung tich 1 lit kém theo khudy.
Tang tbc d6 khudy va cho thém 200g chit thom c6 bén trén thi truong, tiép d6 cho
thém 44,1g MTES, 16,4g TEOS, 11,4g DMDES va 2,5g aminopropyltrietoxysilan &
nhiét do trong phong.

Sau khi thuy phén trong 2 gio, ting din d6 pH dn 6 bing dung dich natri
hydroxit 20% va ting nhiét do dén 80°C. Sau 4 gi & nhiét 4o 80°C, huyén phu dic
chira vi nang dugc lam ngudi dén dén 25°C.

Huyén phu dic chira cac vi nang thu dugc ¢6 ham lugng chét rén 28,1% va c&

hat trung binh bang 11 micromet.

Vidu 13

Thir nghiém ddi v6i cac vi nang.
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Céac vi nang duoc thir nghiém trong ché pham nudce xa vai sau day

Tén thwong mai ~ Tén héa hoc Nha cung cip Ty 18 %
trong lugng

Nuéce 83,95
MgCl, Magie clorua : 1
Rewoquat™ WE  Di-(carboxyetyl)hydroxyl etyl Goldschmidt 12
18 metylamoni metosulfat tr m&

dong vt
Neodol™ 91-8E  Rugu béo c6 tir 16 dén 18 Givaudan 2

nguyén t cacbon dugc etoxyl
hoa ¢6 s0 don vi etylen oxit
(EO) bang 10

Q4™ Silicon " Dow corning 1
Bronidox ™ L 2-bromo-2-nitropropan Cognis 0,03
Proxel™ GWL  Benzisothiazolinon ICI 0,02

Céc vién nang thu dugc theo Vi du 4 duoc st dung. Chung duoc bd sung vao
ché phdm nuée x4 vai & dang huyén phi dic trong nuée.

M6t mau nude xa vai khiac dugc cho thém huyén phu dic chura cac vi nang
melamin-formaldehyt (MF) thu dugc theo phuong phdp dd md ta trong Bing ddc
quyén sang ché chau Au s6 2111214, dugc tai chit thom twong tu véi cling luong.

Mdt miu nude xa vai khac khong chira chit thom da duge bao nang ma chi
chira chét thom tu do twong ty v&i loai chit thom di duge bao nang véi cing lugng.

Hai loai vi nang dugc thém vao véi ty 1€ du dé tao ra ché phdm c6 ndng do chét
thom 1a 0,2% trong luong. Trong truong hop cu thé nay, ham lugng vién nang MF
(chta lugng chit thom 36%) trong ché phim 13 0,56% va ham lugng vién nang thu
duogc trong Vi du 4 (chia luong chét thom 20%) 14 1%. MAu khong chtta vi nang ¢6
ham lugng chét thom ty do 13 0,2%.

Céc mAu khiin bong tim giéng nhau dugc giit tuong Gng bang cic mau nudc xa
véi trong cing diéu kién. Két qua duge danh gid bdi nhém chuyén gia c6 kinh nghiém
v6i thang diém tir 0 dén 10 nhu sau:

0 = khong thdy c6 mui thom
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2 = hdu nhu khong thay c6 mui thom
4 = mic d6 mui thom it

6 = d& dang cam nhan thiy mui thom
8 = mui thom manh

10 = mui thom r4t manh

Bang 1 thé hién két qua thu duoc & thoi diém bét ddu va Bang 2 thé hién két

qua thu dugce sau 2 thang

Béang 1
Nudce xa vai khong vo, phoi  v0, phoi trén khong vo, v0, siy kho
trén moc treo mac treo say khd
Vidu 4 4 6 3 5
Vidu 12 4 6 4 6
Vién nang MF 3 6 3 6
Chét thom ty do 1 1 1 1
Béng 2
Nudc x4 vai khong vo, phoi v0, phoi trén khong vo, sdy Vo, sdy
trén moc treo moc treo kho kho
Vidu 4 3 4 3 4
Viduy 12 4 6 4 6
Vién nang MF 3 5 3 5
Chét thom tu do 1 1 1 1

Hiéu qua 1am thom mat khong khi, nghia 1a hiéu qua giai phong mui thom trong
qué trinh khd ctia phuong phép ndy dugce danh gid trong 24 gid va so sanh voi hiéu
quéa nay clia cdc vi nang melamin-formaldehyt da néu trén day. Ching dugc danh gia
theo thang diém gidng nhu da md ta trén day, két qua thu dugc dugce thé hién trong

Béng 3
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Bang 3

Diém danh gid mirc 46 mui thom

0gid  2giv  4giy  6gid 24 gid

Melamin formaldehyt 1,5 0,5 0,5 0,5 0
Vi du 4 5 4,5 2 2 0
Chét thom tu do 3,5 3 2 2 0
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap tao ra vi nang chira hoat chit bao gdbm cac budc:
(i) nhii héa hoat chét trong nudc véi sy c6 mit cia chét nhii hoéa 1a polyme;
(ii) cho thém hdn hop cua it nhét hai hop chat silan vao nhil twong thu duge va
thiy phan ching trudce khi thyc hién budce tiép theo;
(iii) tao ra 16p vo bing cach ting do pH;
khac biét & chd:
(iv) chit nhii héa 12 polyme con c6 tac dyng lam chét tao khuén cho cac hop
chét silic hitu co;

(v) céc hop chét silan ¢6 cong thirc I:

RO —
< >—‘Sl R4-m |

m

trong d6 R doc 14p 1a C;-C4 alkyl hodc alken mach thing hoic mach nhanh, tiy
y chira nhém chirc dugc chon tir amino va epoxy, m nim trong khoang tir 1 dén
4 va dugc chon sao cho c6 mat it nhét hai hop chét silan v6i m nhém chire khéc
nhau.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 chét nhii héa 13 polyme dugc chon tir nhém bao

gdm:

cac polyme chta nhém lactam, cu thé 1a polyvinylpyrolidon (PVP) va poly-(N-
vinyl caprolactam) (PNVC);

céc polyme chira nhom ete trong khung chinh hodc duéi dang nhém bién, cu thé 1a
polyetylen oxit, polypropylen glycol va poly(ete vinyl metyl);

cac polyme acrylic, cu thé 1a axit polymetacrylic, polyacrylamit, poly(N-
isopropylacrylamit) va poly(N,N-dimetylacrylamit);

cac ruou polyme, cu thé 1a poly(rwou vinylic), poly(2-hydroxyetyl acrylat) va
poly(ete 2-hydroxyetyl vinyl);

cac polyme tong hop khéc, cu thé 1a poly(2-etyl-2-oxazolin), poly(N-
axetyliminoetylen va copolyme styren-anhydrit maleic;

cac polysacarit khong ion tan trong nudc, cu thé 12 metylxenluloza, hydroxyetyl

xenluloza, hydroxypropyl xenluloza, hydroxypropyl metyl xenluloza va
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carboxymetylxenluloza; va
cac polyanhydrit dugc tao ra tir cdc don vi monome thudc loai dugc thé hién trong

cong thue II:

trong d6 n 1 1a gié tri dé tao ra trong lugng phan tir nam trong khoang tir 1000

dén 2 triéu.

3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 chét nhii héa 13 polyme 14 hén hgp cua PVP két

hop v6i dan xudt xenluloza.

4, Phuong phép theo diém 3, trong d6 ty 18 trong luong cla din xuét xenluloza nim
trong khoang tir 50 dén 90% va ty 1¢ trong lugng cua PVP ndm trong khoang tir 10
dén 50%, cu thé 1a ty 1é trong luong cia dan xuét xenluloza nim trong khoang tir 65

dén 75% va ty 18 trong lugng ctia PVP nim trong khoang tir 25 dén 35%.

5. Phuong phép theo didm 2, trong d6 dan xuit xenluloza 13 carboxymetyl xenluloza

(CMC).
6. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ¢ it nhét ba hop chét silan c6 mit.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 cac hop chét silan 13 metyl trietoxysilan
(MTES), tetractoxysilan (TEOS) va dimetyldietoxysilan (DMDES).

8. Phuong phép theo diém 7, trong d6 s nhém chace silan trung binh nim trong
khoang tr 2,5 dén 3,5, cu thé 1a tir 2,6 dén 3,2.

9. Phuong phap theo diém 1, trong d6 cac hop chét silan ¢c6 m=1 c6 mit v6i ham

lwong tdi da 13 5% trong lugng.
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Phuong phép theo diém 1, trong d6 cac hop chét silan duge thiy phan dé tao ra 16p
v6 polyme bing cach thay d6i pH ctia hé chét nay thanh do pH axit, cu thé 1a do
pH nam trong khoéng tir 2 dén 3.

Phuong phap theo diém 1, trong d6 16p vé dugc tao lién két ngang bing cach ting
d6 pH dén 4,5 trong 30 phit, ting d6 pH dén 5 sau 30 phit tiép theo, ting do pH
dén 5,5 sau 30 phut tiép theo, ting d6 pH dén 6 sau 4 gid tiép theo.

Phuong phép theo diém 1, trong d6 hoat chét 14 chét tao hwong thom.
Vi nang chtra hoat chit thu duoc bang phuong phap theo diém 1.

San pham tiéu ding chra thanh phan nén cua san pham ti€u dung va vi nang chira

hoat chét thu dugc theo diém 13.

Phuong phép tao ra sy khuéch tan huong thom trén véi gidt wét bao gdm budc xir
Iy vai nay bang san pham giit chira vi nang c6 chit tao huong thom thu duoc bing
phuong phap theo diém 1, trong do chit nhii héa 1a polyme dwgc chon tir

polyvinylpyrolidon va hdn hop ctia n6 véi din xuét xenluloza.
San pham giat chira cac vi nang thu dugc bing phuong phap theo diém 1, trong d6

hé nhii héa c6 tic dung lam chét tao khudn dugc chon tlr polyvinylpyrolidon va

hdn hop ciia né véi din xuat xenluloza.
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