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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap
Sang ché dé xudt ché phdm chira vi nang vé polyme phi polyme ling
dong dé mang va cép cac tac nhan c6 lgi, va viéc két hop chung vao céc san

pham tiéu dung va phuong phap san xuét cac vi nang,

Tinh trang k§ thuat ciia sang ché

WO07062833 (Unilever) boc 16 trong vi du 2 viéc lién két polyme ling
dong gbom hat bd két (phu gia lam day, gom thién nhién) trén vién nang
polyuretan bang phan tmg tring hgp vinyl axetat. Yéu cau bao hd 7 dé cap toi
polyxyloglucan (con dugc goi la xyloglucan) lam chét liéu polysacarit khong
tich dién va yéu cAu bao ho 3 dé cap dén melamin formaldehyt lam chét liéu v
bao phu.

WO08145547 (Unilever) boc 10 quy trinh gin két polyme ling dong
khong ion, quan trong dbi véi vai dét, vao cac hat c6 151 va vé boc. Vi du 7 tao
ra cac vi nang melamin formaldehyt va rdi gin két polyme ling dong goém hat
bd két vé6i chung bang tién polyme hoa melamin formaldehyt. Vi du 8 gén ca
polyme ling dong khong ion xyloglucan va gém hat bd két véi vi nang bang cac
phan ng trung hop khéac nhau.

W02012/007438 (Unilever) boc 16 hat chira tdc nhan cé loi bao gSm VO
nhiéu 16p trong d6 16p ngoai cung co thé 1 polyure (xem trang 8 dong 27) v6i
polyme ling dong & ngoai vo (diém 4 yéu cdu bao ho va trang 28-30). Lép vé
bén trong 1a poly metacrylat. Trang 40 goi y cho thém polyme ling dong sau va,
néu cin, voi “isoxianat va co-monome khac”. Vi du 1 12 polyuretan. Polyme
ling dong duy nhét duogc st dung 1a chudi polyme PET-POET ghép sau lén
polyuretan véi polyuretan (qua phan img ngung tu).

W02012/038144 (Unilever) boc 16 trong vi du 1, viéc gin két chét tao
mang ldng dong xyloglucan d8 tién diéu ché vi nang melamin formaldehyt bing

dung dich tién tring hop clia melamin formaldehyt khac nita. Chét ling thom
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ma khéng c6 enzym mananaza thi thé hién gidng nhu gém hat bo két. Khi
mananaza c6 mit, xyloglucan tac déng hiéu qua hon han so véi ddi chimg gém
hat bd két. Trong vi du 3, cac chat tao mang ling dugc gin bang vinyl axetat.

US2014/0142019 (Unilever) boc 16 hat phan phdi tac nhan c6 loi chia
hydroxypropylxenluloza (HPC). Hat phan phéi tic nhan c6 loi con c6 thé chira
polyme khéng c6 polysacarit, t6t hon 13 polyme aminoplast. Tac nhan c6 loi
ciing c6 thé chira chét thom.

Quy trinh didu ché cac hat nay tdt hon 14 quy trinh hai budc trong d6 budc
thtr nhét tao thanh hat chira tac nhéan c6 loi va buée thir hai phu 16p bao phi 1én
vién nang gém HPC 1am polyme ling dong. Bu6c thir nhit c6 thé hoic 13 phan
Ung trung hop ting bac hodc phan Umg trung hop cong va bude thir hai (vi du
nhu gén két HPC) t6t hon 1a phan tmg tring hop cong. Cac nhém monome thich
hop cho phédn Ung trung hgp tung bac nim trong nhém bao gdm
melamin/ure/nhém formaldehyt, nhém isoxianat/diol (t5t hon 14 cac polyuretan)
va cac polyeste. Nhom dugc uvu tién la nhom melamin/ure formaldehyt va
polyuretan. Poan 73 va 74 huéng dan viéc polyme ling dong HPC duoc gan két
béng vinyl axetat va/hosic metyl acrylat.

Viéc tao ra bao nang (vi nang) str dung formaldehyt gip phai cac van dé
do formaldehyt bién dbi va phai sir dung chit khir formaldehyt. Diéu nay thém
vao viée ting luong hoa chét va c6 thé han ché tinh linh hoat ctia cong thirc. Gan
day, melamin formaldehyt, chit ma trong nhiéu nim dwoc uvu tién hon ure
formaldehyt do xu huéng bién ddi formaldehyt dugc giam thiéu, lai phai chiu 4p
luc doi loai bo khoi san pham tiéu dung do c6 kha ning lau phan hiy trong méi
trudng. Do do, chat tao vo thay thé khac cho vi nang thom dé mang va cip cac
tac nhan c6 lgi khéc trong san phdm tiéu ding duoc nghién ciru. Polyuretan d3
dugc dé xuat dé thay thé nhung phan Umg giita cac isoxynat va polyol budc phai
str dung thém cac chit hoa hoc khac nita dé khoi dau phan Gmg va ching cé thé
gdy ra cac van dé néu tiép xic véi nhiéu chat c6 lgi nhay cam. Théng thudng, vo -
vién nang polyuretan phai dugc hoan thién véi amin phan Ung trén lugng 16n

cac vi tri isoxianat khong phan ing trong vo polyuretan. Quy trinh phtrc tap nay
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lam cho viéc san xuét cac hat d6 trd nén ton kém ngay ca khi chat moi (khoi
dAu) phan tmg twong thich véi thanh phan tac nhan cé lgi. Viéc thém polyme
lang dong polysacarit khong ion vao cac hat c6 thanh phén phic tap nhu vay
nhiéu kha ning doi hoi phai sir dung thém céc polyme, khién hoa chit phirc tap
thém va tdng thém chi phi.

Mong mudn 13, polyme ling dong lam chét tao vo thay thé 1 polyme da
duoc thé hién 14 c6 loi dbi véi melanin formaldehyt; vi du nhu polysacarit khong
ion. P& loai bo dugc melanin formaldehyt tir san pham, viéc gin polyme ling
dong nay véi chit liéu vé bao phi khéng c6 melamin formaldehyt khong thé dat
duoc khi sir dung cac cac chét tién trung hop da biét von thuong duge sir dung
cho melamin formaldehyt. Cac “polyme cong thay thé” khac dugc biét dén chua
bao gio dugc uu tién ngoai phong thi nghiém baéi ching lam phure tap hoa quy
trinh san xuét qué mirc. Do vdy, can phai tim ra chét liéu v6 ph hop dé sir dung
v6i polyme lang dong khong ion c6 loi va dé xuét quy trinh méi dé gén két cac
polyme polysacarit khong ion d6 véi chét liéu tao thanh vo.

US 2012/0148644A1 (IFF) mé ta viéc téng hop vi nang véi cic vo
pobnwe(doan180)dérnangvécﬁptécnh&ncéhﬁléchétﬂunn.Téthonlébéng
trung hop bé mit polyisoxianat va diamin dé tao ra polyure. Trong cac vi dy, ho
boc 10 ring cacboxymetyl xenluloza c6 thé dugc sir dung dé ting cudng mui
huwong dugc nhan théy (doan 185). Ho ciing bdc 16 viéc cho thém polyme léng
dong (khi bt dau, trong va sau khi tao vién nang) nhung lai 1a nguyén liéu
cation (hodc ludng tinh) va khéng c6 gbc polysacarit. Merquat 100 13 polyme
tich nhiéu cation.

US 2013/330292 (IFF) mé ta cac vién nang polyure, chtra tily y chit trg
léng. Vo vién nang dugc cho rang phi hop véi san pham tiéu dung. Chét tro
ling tich va khong tich dién dd duoc nhéc téi, ching co thé duoc tiy chon gin
két qua lién két cong hoa tri. Cac polysacarit dugc dé cap nhu chét trg l‘éng co
thé dung. Trong cac phuong 4n duogc wu tién, trong d6 vé vién nang dugc bao
gbm trong san pham tiéu dung nhu 12 dau xa, khong chat tro ldng nao duoc st

dung.
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Bin chét ky thuét ciia sang ché

Theo séng ché nay, vi nang dugc dé xuit chira ché pham bao gdm chat
hoat dong bé mit hodc nguyén lidu cation va it nhét 0,01% trong luong vi nang
chira tac nhan c6 1oi bén trong vé polyure dugce dic trung trong d6 vo polyure c6
polyme ling dong polysacarit khéng ion dugc lién két cong hoa tri véi nd. Cac
polyme ling dong khéng ion dugc biét dén cung cip kha ning ling ting cudng
trén chit xenluloza cho céc loai chat vo khac. Khi dwoc gan két véi polyure, cac
tac gia sang ché bét ngd nhan ra rang so sanh véi khi gan két v6i vi nang cia
tinh trang k¥ thuét, ching tao ra it két tu cho vi nang hon va kha niing cho c4c vi
nang duy tri phan tan t4t hon trong cac san pham chira chat hoat dong bé mit..

Tét hon 13, polyme ling dong dugc chon tir nhém bao gém mannan,
glucan, glucomannan, xyloglucan, hydroxyalkyl xenluloza, dextran,
galactomannan va hdn hop cia ching. Tét hon nita 13, polyme ling dong 13
xyloglucan, galactomanannan, dextran hodc hydroxypropyl xenluloza va t6t nhat
1a xyloglucan hodc hydroxypropyl xenluloza.

Polysacarit khong ion dugc uu tién la nhiing chét véi trong lugng phan tir
Mw vuot qua 40 kDa.

Ty 1€ trong luong gifta polyme ling dong véi V(’)-polyure t6t hon 14 ndm
trong khoang tur 1:500 dén 1:2 vi ty 1é nay dat dugc céc lgi ich bat ngd ghi nhan
& trén. Hiéu qua sang ché c6 thé thu duoc mot cach thuén loi voi mire két hop tir
1:500 dén 1:10, ngay ca tir 1:400 dén 1:20, giita polyme ling dong véi vo
polyure.

Tét hon 13, vi nang chira chét 151 v6i lugng it nhét 14 50% trong luong, t6t
hon 13 hon 80% trong lugng, bao gém tac nhan ¢ lgi, va vo polyure véi lugng
tir 1 dén 30% trong luong. THt hon 13, vé c4u thanh 1én dén 10% trong luong
cua vi nang. Trong luong cua vé dugc diéu chinh theo céc chuyén gia trong linh
vuc dé diéu chinh phu hop véi tinh v& cua vi nang va dé gitr cac chét bén trong
mot cach hiéu qua. Lugng tac nhan c6 loi dugce tinh theo % trong luong tong tot

hon 12 it nhit 10% trong luong, t5t hon nita 12 it nhat 20% trong luong, thAm chi
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t&t hon nita 13 it nhat 30% trong lugng va tét nhét 13 it nhat 40% trong luong
hodc thAm chi it nhat 50% trong lugng.

Luogng polyme ling dong t6t hon 13 nim trong khoang tir 0,1 dén 10%, tbt
hon nita 1 tir 0,2 dén 5% trong lugng, dua trén trong lugng vi nang.

Polyure co thé duoc tao ra thuén loi béng phan Ung cua poly-isoxianat va
diamin. Poly chltc ning cuia isoxianat dugc cho la dem lai du vi tri phan ung
isoxianat tu do dé lién két cong hoa tri xay ra dé dang.

T8t hon 13, ché phdm chira vi nang 13 ché pham ty giit va ché phdm con
chtra chat hoat dong bé mit anion véi lugng it nhét 12 5% trong luong.

Ngoai ra, ché phdm chta vi nang 1a ché phim lam sach da hoic ché pham
dau g01 va ché phém con chira chét hoat dong bé mit véi lugng it nhét 13 2%
trong lugng.

Ngoai ra, ché pham chira vi nang 13 ché phim dau x4 va ché pham con
chira nguyén liéu cation véi luong it nhét 13 1% trong luong.

Ché pham chira vi nang t6t hon 1 cac san phim tiéu ding va theo thi hiéu
cta nguoi tiéu dung va che gidu mui huong tir cac chét khac, ché pham t6t hon
14 con chira it nhét 0,1% trong luong chét thom cong thém véi chét hoat dong bé
mét hodc nguyén liu cation.

Thém vao do, theo nhu séang ché nay, dé xuét phuong phép tao ra vi nang,
nhdm st dung trong cac ché pham cua séng ché, chira tac nhan c6 loi bén trong
v6 polyure ma c6 polyme lang dong polysacarit khong ion lién két cong hoéa tri
vdi no, trong do polysacarit khong ion dugc thém vao it nhét 15 phat sau khi bat

dau diéu ché polyure.

MG ta chi tiét sang ché

Polyme ling dong polysacarit khong ion

Céc polyme ling dong polysacarit khong ion dugc uu tién lya chon tir
nhém bao gdm: gébm me (tot hon 13 chira cic polyme xyloglucan), gdmguar,
gom hat bd két (5t hon 14 bao gdm céc polyme galactomannan), va c4c cao su

cong nghiép va polyme khac bao gbm, nhung khong han ché, trong s Tara, cé
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ca ri, 16 hoi, hat Chia, hat lanh, hat Psyllium, hat Moc qua, xanthan, gellan,
welan, rhamsan, dextran, curdlan, pullulan, scleroglucan, schizophyllan, chitin,
hydroxyalkyl xenluloza, arabinan (t6t hon 1a tir ¢t cai duong), arabinan phan
nhénh (t6t hon 1a tir ct cai dudng), arabinoxylan (t6t hon 1a tir lta mach den va
lta mach), galactan (t6t hon 1a tir hoa lupin and khoai tiy), pectic galactan (tot
hon Ia tir khoai tay), galactomannan (t6t hon 13 tlr ciy carob, va bao gdm ca do
nhét cao va thip), glucomannan, lichenan (t6t hon 13 tir réu iceland), mannan
(t6t hon 13 tir qua dira ngd), pachyman, rhamnogalacturonan, cao su, agar,
alginat, carrageenan, chitosan, clavan, axit hyaluronic, heparin, inulin,
cellodextrins, xenloluza, dan xuit xenluloza va hon hgp ctia chiing.

Céc polysacarit khong ion khong c6 kha nang thily phan dugc uu tién
nhét. Polysacarit tot hon 14 c6 lién két khung B-1,4. Tuy nhién, dextran khong c6
khung nhu vy, cling dugc uu tién.

Tét hon 13, polysacarit la xenluloza, din xuét xenluloza, hoic mot
polysacarit lién két B-1,4 khac c6 ai luc véi xenluloza, tt hon 14 mannan,
glucan, glucomannan, xyloglucan, galactomannan va hén hop cua chung. Tt
hon nfta 13, polysacarit dugc chon tir nhém gdm xyloglucan va hydroxypropyl
xenluloza. Galactomannan thuong 14 tir GOm hat bd két va/hoic guar.

Polysacarit khong ion dugc uu tién cao la Hydroxypropyl xenluloza véi
trong luong phén tir vuot qua 40 kDa. Hydroxypropyl xenluloza (HPC) c6 chu

truc 1ap lat dugce thé hién bing céc cong thirc tdng quat dudi day:

HsC.
HS:ROH
O-CH,
g "o o
O \ L0 —
0—/OH X / f—D—\/éH \
— o \OH / —o-—\OH \ /\mc__..‘
O — O
OH OH OH 5H2
]
O'—!CHZ n
CH
HOo~ CHj3
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Dic biét 13, cac két qua tdt co thé dat dwoc khi HPC c6 do nhét trong 2%
trong lugng dung dich nudce tir 1000 dén 4000 mPa.s. Viéc do dd nhét duoc thuc
hién béng cach st dung may do d¢ nhdt Brookfield, con quay #3, @30
vong/phit. Chét c6 dd nhét thip hon dugc do bang cach st dung con quay #2,
@60 vong/phut.

HPC 14 ete xenluloza, trong d6 mét s6 nhém hydroxyl trong cac don vi
glucoza 13p lai dd duogc hydroxy-propyl héa hinh thanh nén cic nhém -
OCH,CH(OH)CH3 st dung propylen oxit. S6 luong trung binh cic nhém
hydroxyl dugc thé trén mdi don vi glucoza dugc goi 1a chuan dg thay thé (DS).
Thé hoan toan s& dem lai DS béng 3. Tuy nhién, do chinh nhém hydroxy-propyl
chtra nhém hydroxyl, chit nay ciing c6 thé duogc ete hoa trong qua trinh diéu ché
HPC. Khi diéu nay xay ra, sé mol ctia cdc nhém hydroxy-propyl trén mdi vong
glucoza, cac mol thay thé (MS), ¢6 thé cao hon 3.

Phin 16n (thuong 1a khoang 75% dbi véi DS bing 3) khdi lugng ctia HPC
duge tim thiy trong cac nhom thay thé hon 1a khung.

Thém vao do, cac polysacarit khong ion dugc lya chon tr nhom gom:
hydroxy-propyl metyl xenluloza, hydroxy-etyl metyl xenluloza, guar hydroxy-
propyl, hydroxy-etyl etyl xenluloza va metyl xenluloza c6 thé duogc st dung.

Khoang cach vong cua céc polyme lién két B-1,4 nay sao cho mdi vong
tron thay thé cua polyme duoc bb tri t6t dé cho phép twong tac gia lién két hydro
v6i cac may electron pi cia cac vong phthalat trong polyeste. Hon nira, cac
polyme nay c6 su can bang giita tinh ua nudce va ki nudc, ¢d nghia 1a ching c6
thé tuong tac voi loai vai ma khéng ki nuéc dén mirc khong hoa tan. Cac
polysacarit dugc bién d6i khong ion khac, vi du nhu hydroxyl-etyl xenluloza,
khong c6 céc dac tinh chudn va thé hién hiéu qua kém nhu céc chét tro polyme
lang dong, dic biét 1a trén polyeste.

Trong céc ete cua xenlulo, trong d6 mot s6 nhom hydroxyl trong cac don
vi glucoza 13p lai d& dugc hydroxy-alkyl hoa, s6 luong trung binh cic nhém
hydroxyl duoc thé trén mét don vi glucoza duge goi 1a chudn d6 thay thé (DS).
Thé hoan toan s& cung cip mét DS bang 3. Tuy nhién, néu chinh nhém thé chua
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nhém hydroxyl, ching cling c6 thé duoc ete hoa. Khi ete hoa xay ra, sé mol cia
cac nhom thé trén mdi vong glucoza, cac mol thay thé (MS), c6 thé cao hon 3.
M6t s6 nhém -OH (tai vi tri chiing cé mit) trong nhém bén hydroxyl-
alkyl c6 thé duoc thay thé bang cac alkyl ete. Thong thudng, chiing 1a cac Ci-
Cy alkyl ete, va trong céc truong hop cu thé c6 thé 1a C6-Cyy ete. Chudi alkyl
dugc wu tién nhat 13 stearyl.
Hydroxy-propyl metyl xenluloza (HPMC), c6 cAu truc 1ap lai duoc thé

hién bing cac cong thirc tong quat dudi day:

CHy
CLOH
0 —CH; | OCHj
/ ,-~o»——~\ /6 CH:»,\ / \/~0— CH3
—g\ocHs oMo cw N
OH
OCH3 -—CH2 n
HO™
N

Vi cac nhém thé hydroxypropoxy cé thé dugc gin két voi nhau trén cac
chudi bén, chuin do thay thé cho HPMC c6 thé cao hon 3.

Trong cac dan chat hitu ich cia HPMC "Sangelose", mot s6 nhém -OH
trong nhom bén hydroxyl-propyl duoc thay thé bang cac alkyl ete. Thong
thuong, ching 1a cac C;-Cy alkyl ete, va trong cac truong hop cu thé c6 thé 1a
céc C16-Ca ete. Chudi alkyl dwoc wu tién nhét 1a stearyl.

Hydroxy-etyl metyl xenluloza (HEMC), c6 cAu trac 13p lai duoc thé hién

bang cac cong thirc téng quét dudi day:
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H,c OH

0 —CH, OCH,
CH, OH CH OCH
L——-O 2 3

/ T\, ~0— Jocks /° \~0— /o rc];\
0 y?_c_ﬂ_;»,] \_ /\__0,/\\001-13/ \_ ——

OH cnz CH,
OCH; 0 ~CH; n
_CH,
HO™

Vi céc chit thé etoxy c6 thé dugc gén két v6i nhau trén cc chudi bén,
chuén d6 thay thé c6 thé cao hon 3.

Hydroxy-propyl guar (HPG), co cdu trc 1ap lai duoc thé hién bang céc
cong thirc tong quat dudi day:

OH
OCH;CHCH;

|
CH,

OH
OCH;CHCH,
Hz

e

‘ N 0
\C;H l l/u/ \\

£ N

oH |
%Hz CH:
——
/ /0 /0H Q\R\ / 0 < SOH
of \OH 0 \ __0_./\03 o L
0
Hz CH,
dCH,CHCH, C!}-——}CHZ n
H CH

Ho ™ TCHs
Vi cac nhom thé hydroxypropoxy c6 thé dugc gin két v6i nhau trén cac
chudi bén, chuin do thay thé trong HPG c6 thé cao hon 3.
Hydroxy-etyl etyl xenluloza (HEEC), c6 chu tric lap lai duoc thé hién

bang cac cong thirc tong quat dudi day:

-10-
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HoC -OH /Et
"‘CHQ O

*\
7
s
|

|
?Hg CH2
O O* H n
Et/ c 2
_CH,
HO

HEEC it duge wu tién hon cac chat hd trg mang va cap polysacarit khéng
ion khac dugc trinh bay ¢ day.
Metyl xenluloza (ME), c6 cAu triic 1ap lai duoc thé hién bang cac cong

thuc tong quét dudi day:

OCH;, OCH;
CH, cH c;.;2 OCH,
—0
0— 0CH3 /—0—/OCH;
——of \OCH; ocm — —
r——o
OH CH, OCH3 CHZ

OCH; OCH; n

Mirc tdi da trén 1y thuyét cia chudn do thay thé (DS) 13 3,0. Tuy nhién,
gié tri thuong thay hon 13 1,3 dén 2,6.

Dic biét 13, cac két qua tdt c6 thé thu duge khi polyme ling dong la chét
cé d6 nhét trong 2% trong luong dung dich nuéc hon 1000 mPa.s. Viéc do do
nhét duoc thuc hién bang cach st dung may do do nhét Brookfield, con quay
#3, @30 vong/phut. Chét c6 do nhét thdp dugc do bang cach sir dung con quay
#2, @60 vong/phut.

-11-
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Tt hon 13, polyme ldng dong polysacarit khong ion c6 trong lugng phan
tir trén 50 kDa va t6t hon nira 13 trén 140 kDa, t6t nhat la trén 500 kDa. Khi
trong lugng phan tir ting thi hiéu sut ciia polyme ling dong thudng ting lén.

DS thuong nam trong khoang tir 1,0 dén 3, tot hon nira 14 trén 1,5 dén 3,
t6t nhat 13 ¢6 thé tir 2,0 dén 3,0.

Gia tri MS thong thudng cho chit polyme ling dong 1a tir 1,5 dén 6,5. Tét
hon la, MS nam trong khoang tur 2,8 dén 4.0, t5t hon nita 1a trén 3,0, tot nhét 12
tir 3,2 dén 3,8.

Tét hon 13, polyme léng dong c6 mat & cac muc do nhd vay ma ty I¢, chét
polyme: chat ran dang hat, ndm trong khoang tir 1:500 dén 3:1, tot hon nira 13 tir
1:500 dén 1:2 va t6t nhat 1a tir 1:200 dén 1:2.

Polyure

Polyure dugc tao thanh tir disoxianat hodc polyisoxianat v6i diamin hodc
cac polyamin. Thong thuong, dé tao ra vi nang, phan cyanat c6 mit trong pha
phan tan (ddu) va phan amin c6 trong pha lién tuc (nudc). Céac vo tao ra qua
phan Ung trung hop bé mit tai pha bé mit tiép xic. Phan tmg nay va viéc san
Xuét cac vi nang vé polyure dugc biét dén va duoc hiéu boi cac chuyén gia va
sang ché nay c6 thé duoc 4p dung cho bat ky loai vi nang polyure nao.

Khi chat diisoxianat dugc sir dung, né c6 thé la chét béo mach thing,
mach vong hodc thom.

Céc polyisoxianat thom thich hgp bao gbm, nhung khéng gi6i han, trong
s6 2,4 va 2,6-toluen diisoxianat, naphtalen diisoxianat, diphenyl metan

"

diisoxianat va triphenyl metan-p, p'p "- ftrityl triisoxianat, polymetylen
polyphenylen isoxianat, 2, 4,4'-diphenylete triisoxianat, 3,3'-dimetyl-4,4'-
diphenyl diisoxianat, 3,3'-dimetoxy-4,4'diphenyl diisoxyanat, va 4,4'4"-
triphenylmetan triisoxianat.

Céc polyisoxianat béo thich hop bao gbm, nhung khéng giéi han, trong 30
dicylloxylmetan 4,4 '-diisoxianat, hexametylen-1,6-diisoxianat, isophoron

diisoxianat, trimetyl-hexametylen diisoxianat, trime hexametylenel, 6-

diisoxianat, trime isophoron diisoxianat, 1, 4 -xyclohexan diisoxianat, ure
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hexametylen diisoxianat, trimetylén diisoxyanat, propylen-1, 2-diisoxianat va
céc butylen-1,2-diisoxianat va cac hdn hgp cia ching.

Céc diamin thich hop c6 thé bao gdm cac amin nhu etylen diamin (EDA),
phenylen diamin, toluen diamin, hexametylen diamin, dietylentriamin,
tetraetylen pentaamin, pentametylen hexamin, 1,6-hexan diamin, metylen
tetramin, 2,4- diamino-6-metyl- 1,3,5 triazin 1,2-diaminoxyclohexan, 4,4'-
diamino-diphenylmetan, 1,5-diaminonaphtalen, 2,4,4'-triaminodiphenylete, bis
(hexa-metylentriamin), 1,4,5,8 - tatraaminoanthraquinon, isophoron diamin,
diamino propan va diaminobutan, va hdn hgp cta ching. C4c polyme amin cling
6 thé dugce str dung, vi du Jeffamines (polyete amin) va poly (etylenimin).

Muébi polyamin hodc polyamin hogc mudi amin hosc dimain hoa tan trong
nudce duoc vu tién hon vi amin thuong cé mét trong pha nude. Hop chét cia céac
Polyisoxianat va diamin dugc uu tién hon béi vi da chirc nang cho phép cac céu
tric dugc lién két lu6i va c6 chét da chirc ning s6 nhiéu trong pha phan tan giam
co hoi lién két tao thanh giita cac hat lién ké va két qua tao thanh nhém.

Céac chat phu hop khac duoc boc 10, vi du nhu trong US2014/0017287.
Céc cong nghé vo boc gde isoxianat cling duoc boc 1§ trong WO 2004/054362;
EP 0 148149; EP 0 017 409; US 4,417,916, US 4,124,526, US 6,566,306, US
6,730,635, WO 90/08468, WO 92/13450, US 4,681, 806, US 4,285,720, US
6,340,653 va EP 2673078.

Tac nhan c¢6 loi

T4c nhan c6 loi 12 chit ma khi léng dong trén chét nén cung cap mét sé
tac dung mong mudn trén chit nén d6. Nho vay, vi nang c6 sy lya chon 16n vé
cac chat. Vi cac bao polyure dugc tao ra bdi qua trinh tring hop bé mit tir dau
trong nhii trong dang long, tdc nhan c6 loi néi chung la mot chét ki nuéc c6 thé
tron v6i pha dau hodc tao thanh pha dau.

CAc tac nhan c6 loi bao gébm chit huong liéu thé (cling dugc goi 1a huong
lidu tr ddy), dau silicon, sap ong, cic hydrocacbon, axit béo cao, cac tinh dau,
lipid, chit 1am mat da, vitamin, kem chéng ning, céc chét chdng oxy hod, chat

kiém soat mui, cdc chat lam mém da, cdc chat dudi sau bg, chat nhuém mau,
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chét chelat hoa, chét 1am sach méi truong, chit kiém soat vi khudn, chat chim
soc da, hoat chit tu nhién, chét hoat tinh khang khuén, chit bao quan, chit dau
do, (vi du mentol), cac chit nhudém da nau (vi du: dihydroxyaxeton), kem dudng
4m (vi du dau huéng duong va m& bdi), chét chdng 140 hoa, thudc chéng viém,
c4c chét dudng da, chat 1am sang da va cac hon hop cia chung.

C4c tac nhan c6 loi vu tién l1a huong liéu, cac chét chéng 130 hoa, cac chit
chéng vi sinh vat, cac chét chéng vi khuan, cac chét chéng ndm, chit bdi tron va
céc thudc nhudém béng. Céc tac nhéan c6 loi khéc cé_thé ding bao gdm: chét
chéng oxy hoa, vitamin, chét hoat tinh chéng viém, chit 1am sang da, cac chét
dudng da, vi du axit 12-hydroxy stearic, dau, chat dudi c6n triung va kem chéng
ning. Ching duoc mé ta chi tiét trong tai lidu. Vi du: WO13/026657 va
WO12/022736.

Chét tuy chon trong vi nang (bao gdm ca vo boc).

Isoxianat phai dugc hoa tan trong bét ky chit c6 thé tao thanh 13i vi nang,
vi vdy, cac chit bo sung c6 thé can thiét néu céc tac nhan cé lgi khong hoa tan
isoxianat.

Céc vi nang c6 thé nho d6 tiiy chon chira dau vén chuyén (con duogc goi 1a
chat pha lodng tir day). Viéc diu nao thich hop cho sir dung v6i mot ché pham
c6 ich nhat dinh s& rd rang ddi véi chuyén gia. Dau van chuyén 14 chét ki nudc
c6 thé trén trong cac tc nhan c6 lgi dugc st dung trong sang ché nay. Dau thich
hop 14 nhitng chét c6 4i lyc phil hop dbi véi tac nhan c6 lgi. Céc chat thich hop
bao gdm, nhung khong giéi han, trong s6 dau triglyxerit, mono va diglyxerit,
diu khoéang, dau silicon, dietyl phthalat, polyalpha olefin, dau thau dau va
isopropyl myristat. Tét hon 13, diu 13 dau triglyxerit, tbt nhat 13 dau triglyxerit
capric/caprylic.

Nhiu chit nhii twong duoc biét dén dé st dung trong trung hop nhii
tuong. Cac chit nhii twong thich hop dé sir dung trong qua trinh tring hop c6
thé bao gém, nhung khong gidi han, trong s6 cac chit hoat dong bé mat khoéng
ion nhu polyvihylpyr()lidon (PVP), polyolen glycol sorbitan monolaurat (Tween
20), polyetylen glycol sorbitan monopalmitat (Tween 40), polyuretanol glycol
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sorbitan monooleat Tween 80), rugu polyvinyl (PVA) va poly (etoxy) nonyl
phenol, copolyme etylen maleic anhydrit (EMA), Easy-Sperse ™ (tir ISP
Technologies Inc.), cac chat hoat dong bé mit ion nhu mudi axit polyacrylic da
duoc trung hoa mét phan nhu natri hodc kali polyacrylat hodc natri hogic kali
polymetacrylat.Brij ™ -35, Hypermer ™ A 60, hodc natri lignosulphat, va cic
hén hop ctia ching.

Chét nhil twong ciing c¢6 thé bao gdm, copolyme acrylic axit-alkyl acrylat,
poly (axit acrylic), este béo polyoxyalkilen sorbitan, anhydrit co-cacboxy
polyalkilen, cac polyalkylen co-maleic anhydrit, poly (metyl vinyl etyl-co-
maleic anhydrit), poly(propylen-co-maleic anhydrit), poly(butadien-co-maleic
anhydrit), poly (vinyl axetat-co-maleic anhydrit), cidc rugu polyvinyl,
polyalkylen glycol, polyoxyalkylen glycol, va hon hgp cuia ching.

Céac chét nhii tuong dugc uu tién 1a cac etoxylat con béo (dac biét 1a loai
Brij ™), mudi cia ete sulphat (bao gdm ca SLES), alkyl va alkaryl sulphonat va
sulphat (gdm LAS va SDS) va cac mudi cation béc bbn (bao gdm ca CTAC va
CTAB).

Thong thudng, dong chit hoat dong bé mit s& c6 mit trong pha phan tan
va trong hat thu duoc. Déng chét hoat dong bé mit thong thuong dé su dung
trong sang ché nay bao gdm hexadecan, rugt xetyl, lauroyl peroxit, n-dodecyl
mecaptan, metacrylat dodecyl, metacrylat stearyl, polystyren, polydecen, dau
khoang, isopropyl myristat, Cj»-C,s alkyl benzoat va polymetyl metacrylat.

Céc ddng chét hoat dong bé mit dugc wu tién bao gdm hexadecan,
polydecen va isristopropyl myristat.

Xem % trong lugng cua pha dau 13 tong, dong chit hoat dong bé mit
thuong nidm trong khoang tir 0 dén 20% trong luogng, t6t hon 1a tir 1 dén 15%
trong luong, tot hon nita 13 tir 2 dén 12,5% trong luong.

Trong tinh trang k¥ thuit, cac chuyén gia dé xuit ring cac vo boc polyure
tinh khiét khong c6 ich do kha ning bi ro gi von c6 ctia ching. Viéc dua céac chét
nhu cacboxymetyl xenluloza vao vé boc duge huéng dan vi ¢é céc vé boc phire

tap hon dugc lam tu hdn hop polyure va cac polyme khéac. Trong sang ché nay,
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thuan loi hon cho vo boc vién nang néu it nhat 95% va tét hon 14 100% polyure.
Su ro ri ciia vién nang cd thé duoc diéu chinh bai do day cua vo boc va su lua
chon cta amin va isoxianat. D6i v6i mot s6 tmg dung, vi du nhu giit ui, can co
mot s6 tac nhan c6 loi ro i tir vién nang trude khi né va. Khi tac nhan c6 lgi 1a
chit thom, didu nay c6 thé 1am ting nhan thirc vé& d6 tuoi khi tiy gidt van con
udt.

Kich thudce cia vi nang

Noi chung, cac vi nang s€& c6 dudong kinh trung binh tir khoang 0,001 dén
khoang 1000 micron, t5t hon tir khoang 1 dén khoang 500 micron, t5t hon nita 13
tir khoang 5 dén khoang 100 micron, va thdm chi tét hon nita 13 tir khoang 10
dén khoang 50 micron. Cac kich thuéc nay c6 thé déng vai trd quan trong trong
kha nang kiém soat ing dung ctia thanh phan vién nang trong thyc tién ctia sang
ché nay. Pham vi kich thuéc ctia vi nang rong nhét trong bat ky diéu kién nao s&
1a tr khoang 0,001 dén khoang 1000 micron va gi6i han kich thuéc phun dé
dang hon ¢6 thé tir khoang 10 dén khoang 50 micron.

Mong mudn 13, huyén phti cia céc vi nang dé gitt chat phan tén, ngoai ra,
dé ngan ngira nhiém khuén, c4c thanh phan vi nang ciing can chtra chét bao
quan. Chét bao quan cé thé duge chira trong chét 13i va/hodc trong chét vén
chuyén chira nuéc.

Ung dung clia céc vo vi nang va cac ché pham phu hop

Céc ché phdm dé sir dung trong sang ché nay c6 thé chira mét hodc nhidu
thanh phan khac ngoai cac vi nang polyure véi polyme ling dong polysacarit
khong ion. Chung cé thé chira cac loai vi nang khac ho#c cc vi nang tuong tu
v&i tac nhan c6 lgi bén trong.

Ngoai moi cong thirc chat thom cé thé chira dugc trong céc vi nang, ché
pham bao goém céc vi nang trong sang ché nay ciing c6 thé chira chit thom tu do.

Céc ché phidm d3 diéu ché bao gdm céc hat clia sang ché nay c6 thé chua
hop chét hoat tinh bé mit (chét hoat dong bé mat) co thé dugc lua chon tir cac
cht hoat dong bé mit xa phong hozc khong xa phong anion, cation, khong ion,

ludng tinh va obitterionic va hdn hop clia ching. Nhiéu hop chit hoat dong bé
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mat thich hop da duoc biét dén va d3 dugc mé ta déy dua trong tai liéu, vi dy nhu
trong "Surface-Active Agents and Detergents", Téap I va II, béi Schwartz, Perry
and Berch. Cac hop chit hoat tinh bé mait uu tién cd thé duoc st dung la cac hop
chét xa phong tdng hop va khong xa phong anion, khong ion.

Tuy thudc vao muc dich s dung cudi cung cua ché pham chtra cac vi
nang, cic chét khéac, thuong thdy trong cac ché phdm do, c6 thé duogc sir dung
nhu thuong 1€. Ngoai 1é quan trong dé 1a xenluloza ty do t6t hon 1a khéng co
mat trong ché phém, trir khi né bi lam mét hoat tinh. Mannanase cling cin tranh
dugc st dung.

Céac thanh phan nhu vay bao gbm chit bao quan (vi du nhu chét diét
khuén), cac chit dém néng dé pH, chit van Chuyén huong liéu, cac chét chéng
ling dong, cac chit giai phong vét ban, cac chat da dién phén, cac chét chbng co,
c4c chét chéng nhan, chét chéng oxy hoéa, kem chéng ning, cac chit chéng an
mon, cac chét truyén nép, chét khir tinh dién, chét lam tréng va/hodc chit 1am
mé, diu chiét xudt/ty nhién, chit hd trg xir 1y, nhur cac chat dién phan, chat lam
sach. vi du nhu chét chéng vi khudn, chit chéng nim, chat lam dic, cac tac nhan
¢6 loi cho da, chét tao mau, chét 1am triing, chét 1am sang quang hoc, chét huyén
phu vét ban, enzym 1am sach, cac chét tay tréng_ tuong thich (déc biét 1a cac hop
chét peroxit va cac hop chat phong thich clo hoat tinh), cic chét kiém soét gel,
cdc chat 6n dinh bing dong, chit diét khuin, chit bao quan (vi du 1,2-
benzisothiazolin-3-on), cac hydrotrope, chét thom va hon hop cia ching,.

Céc ché pham dé sir dung trong séng ché ciing c6 thé chira cac chét diéu
chinh nong d6 pH nhur axit clohidric hodc axit lactic.

Céc san phim cudi cling cta ché pham trong sang ché nay co thé & bat ky
dang vét 1y thich hop nao, vi du nhu chét rin nhu thanh rén, chit keo; hodc chat
long hodc gel, tt hon 13, chat 16ng tir nuée.

Céc chét ty giat, cac ché phim lam sach da va dau x4 1a cic ché pham

duogc vu tién dé sir dung chira cac vi nang.
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Céac vi nang thuong dugc chira trong cac ché pham nim trong khoang tir

0,01% dén 10%, t&t hon 1a tix 0,5% dén 7%, t6t nhat 1 tir 0,5% dén 5% tinh theo

trong lugng cua toan bd ché phém.

Sang ché s& dugc tiép tuc mo ta voi cac vi du khong gisi han sau day.

Vi du thwc hién sang ché

Vi du 1 - Téng hop vi nang polyure véi xyloglucan dugc thém tai céc thoi

diém thém khac nhau.

Mot sb vi nang polyure da dugc tdng hop, nhd d6 cac polyme lang dong

ling xyloglucan da duoc thém vao tai céc thoi diém thém khac nhau, mot 1an khi

qua trinh tao bao nang bét dau. Cac chit yéu cu di dugce trinh bay trong Bang 1

va céc chi tiét vé& ché pham dd duoc trinh bay trong Bang 2.

Bang 1:
Chit Nha cung cép % Hoat tinh
Benzyl Axetat Aldrich >99%
Hostasol Yellow 3G Clariant 100%
o . 100% hoat tinh
Poly(metylen(polyphenyl)isoxianat) Polysciences _
(30% Isoxianat)
LAS (Alkyl Benzen Sulphonat mach
] ) Petrelabs 90%
thang, muoi natri)
Hexametylen Diamin Aldrich 98%
DSP Gokyo Food
Xyloglucan 100%
and Chem. Co.
Bang 2:
Chat ran dang hat (%) = 15
% BA (trén chat ran) = 89,6
% Hostasol (trén pha dau) = 0,02
% PMPHI (trén chat ran) = 7,2
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% HMDA (trén chét rén) = 3.2
Tong trong luong (g) = 200
% XG (trén chat ran) = 2,0

Céac vi nang dugc tao ra bing cach tong hop sau day:

1) 0,0054 g Hostasol yellow 3G va 2,2 g poly(metylen(polyphenyl)
isoxianat) d3 duoc hoa tan trong 26,9g benzyl axetat (pha dau).

2) 0,77 g LAS (alkyl alkylen benzen sulphonat mach thang) dugc hoa tan
trong 100 ml nuée khir ion bang cach khudy trong 30 phut (pha nuéc).

3) Dung dich 1% trong luong xyloglucan (XG) dugc diéu ché riéng bang
cach ddng nhét (8000 vong/phit) 5 g XG trong 495 g nude cat dun séi trong 5
phut va dé nguoi trude khi sir dung.

4) Céc pha dau va nuéc dugc tron 1an va nhil twong hoa bang cach sir
dung may dong héa (5000 vong/phut) trong 2 phut (cAn than dé tranh tao bot
quéa muc).

5) Hon hop nay duge khudy lién tuc bang cach st dung may khudy diia
(200 vong/phut).

6) Nudc dé diéu chinh chét rin duoc thém vao (64,2 g ddi v6i mau XG tu
do va 4,2 g dbi véi tat ca cac mAu chira XG).

7) Sau d6, 0,96 g hexametylen diamin hoa tan trong 5 g nudc khir ion
dugc thém vao timg giot.

8) Nhiéu mau di dugc diéu ché, trong d6 c6 mdt mau khong duge thém
dung dich XG (d6i chimg) va cac mau khéc, trong d6 thém 60 g dung dich XG 1
% trong luong sau 7, 15, 30, 45 hodc 60 phut.

9) X ly polyure dugc cho phép tién hanh & nhiét do phong trong it nhat
3 gio.

Vi du 2 - Panh gi4 su ling dong khi hit can huynh quang

1) biéu ché cia dung dich gbc tay giat

Dung dich gbc tay gidt ¢ dic (10X) dugce didu ché bang cach str dung cac
chét trong Bang 3.
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Bang 3
. Hoat tinh Trong
Thanh phan
(%) luong (g)
LAS (Alkyl Benzen Sulphonat mach thang,
. 90,0% 5,5
muoi natri)
Neodol 25-7 100,0% 5,0
Na2COs 100,0% 7,55
NaHCO3 100,0% 2,42
Nudce khir ion N/A 979,5

2) biéu ché nudc tay giat:

Dung dich gbc nuéc tay gidt (10 ml) va nudc khir ion (90 ml) d& duge
thém vao chai nhua 125 ml. Piéu nay gitup cho 100 ml nudc tay giat dugc dém
dén néng do pH 10,5 va chua chét hoat dong bé mat 1 g/1 (50:50 LAS: Neodol
25-7).

3) T4y giat mo6 phong:

0,005 g (50 ppm trén nudc tdy giat) clia cac vi nang da dugc thém vao
chai nhyua chira nuéce téy giat va khuéy nhe dé dam bao tron 1an. (Viéc téy giat
duge lam gidng hét cho mdi mau va cho két qua trung binh). Uédc tinh 5 ml duge
14y ra tir mdi mau va huynh quang (kich thich = 450 nm, phat xa = 515, chiéu
rong khe = 15) dugc do trong chdu thuy tinh 1 cm béng thiét bi do huynh quang
(Perkin Elmer L.S50). Gi4 tri huynh quang nay tugng trung cho 100% hat trong
dung dich giat trude khi tién hanh qué trinh tiy giit mo phong.

Ving cua miéng vai cotton khong dugc phat huynh quang c6 kich thude
20 cm x 20 cm dugc dit vao mdi chai nhwa cé chira dung dich rira va céc vi
nang va dong kin chai lai.

Céc chai duoc khudy & 40°C va 150 vong/phut bang cach str dung thiét bi
lic nuée (Haake SWB25) trong 45 phut dé md phéng qué trinh tay gidt chinh.
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Cac miéng vai di duoc 14y ra va vét bang tay va uéc tinh 5 ml nuéce tay
gidt con lai duoc 13y va do dugc huynh quang (nhu truée). Tir phép ndi suy cla
dudng cong hiéu chinh ndng d6 so véi dudng cong hiéu chinh huynh quang,
ndng do clia cac vi nang van duy tri trong dung dich sau khi thy giat c6 thé dugc
xac dinh va do d6 ty 1€ léng dong (léng gidt) trén vai xac dinh bdi su khac biét.

Céc chai nhua sau d6 dugc rira sach hoan toan va vai "duoc vat" cho lai
vao chai va 100 ml nudc khtr ion dugc thém vao va cac chai duge déng lai. Sau
d6, chai dugc khudy (150 vong/phut) trén bé lic nude trong 10 phit & nhiét do
moi trrong xung quanh (xAp xi 20°C) dé m6 phong quy trinh rira. Céc miéng vai
sau d6 da dugc 14y ra va vit bang tay. Udc tinh 5 ml dung dich rira dugce liy ra
va huynh quang dugc xac dinh nhu truéc. Mot 14n nita, phép noi suy cia do thi
hiéu chuén cho phép ndng dd vi nang dugc loai bd ra khoéi véi trong qua trinh
rira dé duge xac dinh va, béng cach trir di tor mirc do 1éng dong sau lan téy giat
chinh, ty 18 ling dong tong thé duge xé4c dinh.

Ty 18 ling dong (sau lan tay giit chinh va rira) ddi véi cac mau duge didu

ché trong Vi du 1) duoc thé hién trong Bang 4.

Bang 4
Lan tay giat
Sau khi rira
chinh

Thoi diém thém Polyure | D6 ling Do ling

SD SD
- XG (%) (%)
Kiém soat (Khong XG) 584 | 50| 445 | 5,6
Sau 7 phit 69,9 | 53| 464 |132
Sau 15 phut 83,1 |3,0| 726 | 0,1
Sau 30 phut 799 | 1,9 69,5 | 3,1
Sau 45 phiit 86,3 |44 | 733 | 1.2
Sau 60 phiit 853 | 1,1 | 69,0 | 2,8
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Két qua cho thay ling dong dugc ting cudng bdi su gin két cua
xyloglucan va dé cho su ling dong t6i da, xyloglucan khong nén duogc thém vao
cho dén khi phan ting duoc 15 phut. Sau khoang thoi gian nay, c6 thé thém vao
trong vong mdt gio ma khong gy t6n hai dén hiéu suét lang dong.

Vi du 3 - So sanh téng hop ctia vi nang melamin fortmaldehyt

Vi du so sénh duoc didu ché tai cac mirc dd ché phim tuong duong va
thém xyloglucan thém tai thoi diém 15 phiit khi hinh thanh bao siéu nhé da dugc
tién hanh, véi sy khac biét 1a melamin formaldehyt dugc sir dung 1am vt lidu vo
(thay vi polyure) va phan mg dugc tién hanh & 75°C trong 3 gid. Cac chi tiét vé

ché phdm duoc trinh bay trong Bang 5 va céc chét duge st dung trong Bang 6.

Bang 5
Chat ran dang hat (%) 15,0
Benzyl Axetat (%o trén chét ran) 89,6
Hostasol (% trén pha dau) 0,02
Melamin Formaldehyt (% trén chit rin) 10,4
Xyloglucan (% trén chat ran) 2,0
Tong trong luong (g) 200
Bang 6
. , % Hoat
Chat Nha cung cap
tinh
Melamin Aldrich 100%
Dung dich  Formaldehyt
Aldrich 37,0%
(Formalin)
Benzyl Axetat Aldrich >99%
Natri clorua Aldrich >99%
DSP Gokyo Food and Chem.
Xyloglucan c 100%
0.
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Aldrich

>96%

Natri Cacbonat

Aldrich

>99%

Téng hop:

Téng hop tién tring hop Melamin Formaldehyt

1) Pbi v6i binh phan tmg 250 ml dd dugc thém 19,5g formalin
(formaldehyt 16ng v6i lugng 1a 37% trong luong) va 44 g nude.

2) B0 pH cia dung dich dugc diéu chinh dén 8,9 bang cach st dung dung
dich nudc cacbonat natri v4i lugng 1a 5% trong lugng.

3) 10g melamin va 0,6g natri clorua dd dugc thém vao va hdn hop duoge
khudy & 200 vong/phit bang cach sir dung may khudy diia.

4) Hén hop da duge 1am nong dén 62°C va khudy tiép tuc cho dén khi hon
hop tré nén trong sudt (thuong 1a 1 gio). Dung dich ndy chta trimetylol
melamin vé&i luong 1a 23,2% trong lugng va tir day s€ dugc goi la chét tién tring
hop (1).

Xyloglucan ghép tdng hop vi nang Melamin Formaldehyt

Mot sb lugng vi nang dugc ghép xyloglucan chira xyloglucan véi luong
tir 2,1 hodc 0,5% (trén trong luong hat). Cac trong lugng duge trinh bay ¢ Bang
7.

Bang 7
Chat WXG | 1%XG |
XG
Chat tién trung hop (1) 13,4 13,4 13,4
Benzyl Axetat 26,9 26,9 26,9
Hostasol Yellow 3G 0,0054 | 0,0054 | 0,0054
Nudce 99,7 129,7 144,7
1% Dung dich Xyloglucan 60,0 30,0 15,0
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Dung dich xyloglucan dugc didu ché biang cach hoa tan 2 g xyloglucan
trong 198 g nudce dun séi, st dung may dong héa & 8000 vong/phit trong 5 phut
va dé ngudi trude khi st dung.

1) Nude dugce thém vao binh phan tmg 250 ml va nung néng dén 75°C.

2) Chét tién tring hop (1) sau d6 dugc thém vao, va d6 pH di dugc dicu
chinh t6i 4,1 bang cach st dung axit formic véi lugng 13 10% trong lugng.

3) Sau khoang 1 phut, dung dich tré nén duyc.

4) May ddng héa (tai 8000 vong/phut) sau dé dugc st dung dé khudy hén
hop trong khi tir tir thém benzyl axetat trong hon xép xi 30 gidy.

5) Hon hop duoc khudy trong ché do c4t nay thém 2 phut.

6) Cac binh phan ng sau d6 duogc dong kin lai va dugc nung néng voi
may khudy diia (300 vong/phut) & 75°C.

7) Dung dich xyloglucan dugc thém vao sau 15 phut.

8) Phan ung nay dugc tiép tuc trong tong cong 3 gio.

9) Hon hop da duoc lam mat va didu chinh dén d6 pH 7 str dung natri
cacbonat v&i lugng 1a 5% trong lugng.

Su phan tan cudi cing 14 chit rén dang hat v6i luong 13 15%, bao gom vé
MF véi lugng khoang 10% va Benetyl axetat voi lugng khoang 90%, voi XG
v6i lugng nam trong khoang tir 2 dén 0,5% (trén cac chit ran dang hat) dugc gén
két.

Vi du 4 - So sanh kich thudc hat cia polyure ghép Xyloglucan va cac vi
nang Formaldehyt Melamin

Kich thuéc hat cho ca hai vi nang polyure (PU) va melamin formaldehyt
(MF) duoc tong hop di duoc do (sir dung thiét bj Malvern Mastersizer 2000).
Céc két qua duoc trinh bay trong Bang 8.

Bang 8
Kich thudc d(0,5)
hat micron
Nong dd XG (%) PU MF
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2 15,6 139,1
1 14,9 20,7
0,5 14,9 17,3

Céach téng hop PU tao ra cac hat nhé hon va cho phép két hop cac mirc
XG cao hon ma khong gy ra su két tu va tiang kich thuéc hat.

Vidu 5 - So sanh d6 6n dinh cua chit léng tdy gijt cua vi nang Polyure
ghép Xyloglucan va Formaldehyt Melamin

Po 6n dinh cta cac vi nang PU va MF nhu dugce st dung trong vi du 4
duoc so sanh trong chét tiy giit dang long khong c6 cAu tric voi ché pham trong

Bang 9 (1% trong luong cta cac vi nang dugce thém vao).

Bang 9:
Chat % trong luong
Monopropylen Glycol 11
Glyxerol 5
Monoetanolamin 7
Trietanolamin 2,5
Axit xitric 3,9
Neodol 25-7 4,6
LAS Axit 8,8
Prifac 5908 3
Dequest 2010 1,5
SLES 3EO 6,8
EPEI (Sokalan HP 20) 3
Acusol OP301 0,1
Natri sulfit 0,25
Nude Dén 100%
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Viéc gin két polysacarit khéng ion vao vi nang duge dy tinh rang 6n dinh
su phan tan cia cac hat mot chut. Dang ngac nhién la, polyme ling dong gidng
vay khi dugc thém vao cac vi nang polyure cho thdy huyén pht 6n dinh rd rang
hon nhiéu cda cac hat sau 3 ngay, trong khi cdc bao melamin formaldehyt tuong
ung véi cung muc do véi cung polyme ling dong duoc gin két rd rang tir chét
tay rira nhidu hon trong cting thoi gian.

Vi du 6 - Téng hop cla vi nang Polyure chat thom hoan chinh véi
Xenluloza gan Hydroxypropyl.

Vi du nay cho biét chi tiét viéc san xuét hydrolypropyl xenluloza (HPC)
ghép véi bao nang polyure chira chat thom mAu (cht khéng chi benzyl axetat)
va mirc do hydroxyl propylen xenluloza thap (0,3% dbi véi trong lugng bao
nang). Cac chét liéu dugc st dung tuong tu nhu trong Vi du 1, ngoai trir chét
thom AKK thay thé benzyl axetat, 5% dung dich nuéc rugu polyvinyl thay thé
0,5% dung dich LAS va 1% dung dich nuéc hydroxyl propyl xenluloza thay thé
1% dung dich XG. Théng tin chi tiét méi vé chét dugc dua ra trong Bang 1 va
céc chi tiét vé ché pham duoc trinh bay trong Bang 2.

Bang 10
. . % Hoat
Chat Nha cung cap
tinh
Aldrich (cho cac thanh
Chét thom AKK phim) — Xem Bang 11 ¢ | 100%
biét ché pham
Ruou Polyvinyl (Mowiol 18-88) | Aldrich 100%
Hydroxypropyl Xenluloza (MW
yETORYPTopY Aldrich 100%
=370K)

Bang 11 (Ché phdm chat thom AKK)

Trong .
Thanh phan CAS
lugng
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%

Manzanat 39255-32-8
6,66

Aldehyt C8 124-13-0
6,66

Tetra hydro linalol 78-69-3
6,66

Benzyl axetat 140-11-4
6,66

Linalyl axetat 115-95-7
6,66
11,7 OTBCA 88-41-5
1,66 Damascone, delta 57378-68-4
6,66 Aldehyt c12 112-54-9
6,66 Verdyl axetat 5413-60-5
6,66 Ionone beta 14901-07-6
6,66 Bangalol 28219-61-6
6,66 Iso E super (OTNE) 54464-57-2
6,66 Hexyl xinnamic aldehyt 101-86-0
6,66 Xyclopentadecanolide 106-02-5
6,66 Phenyl etyl 2-phenylaxetat 102-20-5

Trong lugng va quy trinh gidng trong Vi du 1. Dung dich HPC dugc thém

vao 15 phut sau khi phan ung bat dau.

Su phan tan cudi cung la chét rén dang hat véi luong 1a 10%, bao gém VO
PU véi luong khoang 10% va chat thom AKK véi lugng 90%, véi HPC véi
luong 0,3% (trén cac chét rén dang hat) dugc gén két.

Vi du 7 - Téng hop clia déng bao melamin formaldehyt chét thom hoan
chinh véi xenluloza dugc gan hydroxypropyl.

Vi du so sanh duogc didu ché véi cac ché pham tuong duong va thoi diém
thém HPC 14 15 phat khi hinh thanh céc vi nang da duoc tién hanh. Vi du so
sanh nay st dung vo MF chtr khong phai polyure. Cac chét dugc st dung tuong
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tu nhu cac chét chi tiét trong Vi du 3, ngoai trir chit thom AKK thay thé benzyl
axetat va 1% dung dich nudc xenluloza hydroxypropyl thay thé 1% dung dich
XG. Chi tiét chat méi duoc trinh bay trong cac Bang 10 va 11.

Trong lugng va quy trinh twong tu nhu trong vi du 3.

Su phéan tan cubi ciing 14 10% chét rin dang hat, bao gdm khoang 10% vo
vién nang MF va 90% chit thom AKK, vé6i 0,3% HPC (trén céc chét ran dang
hat) duoc gin vao.

Vi du 8 - So sdnh d6 6n dinh cia chat léng tay git cia vi nang HPC ghép
Polyure va vi nang melamin formaldehyt.

Su 6n dinh cta cac vi nang PU va MF duge md ta trong cac vi du 6 va 7
dugc so sanh trong chét tay giat 1éng phi ciu trac. Cac mirc d6 va quy trinh
tuong tu véi cac mic va quy trinh chi tiét trong vi du 5.

Su khac biét rd rang vé sy 6n dinh da dugc quan st sau ba ngay:

DPéng bao MF d3 phén tach pha hoan toan c6 16p kem phia trén cua dung
dich, trong khi d6 véi bién thé polyure thi d 6n dinh dugc duy tri.

Vi du 9 dén 15: Céc ché pham

Nhitng vi du nay thé hién tmg dung cla cic vi nang PU trong cac ché
pham tiy giat, goi dAu va sita tim thong thuong. Cac chit duoc sir dung duge

trinh bay trong Bang 12.

Bang 12

Chat Chi tiét k§ thuat
[ AS Alkyl Benzen Axit Sulphonic mach thang

Marlon AS3, vi du Huls

Alkyl Benzen Axit Sulphonic bac mot, trung hoa
Na-PAS

v61 NaOH
Dobanol 25-7 C12-15 Ruogu dugce Etoxylat héa, 7EO, vi du Shell
Zeolit Wassalith P, vi du Degussa

Natri Tri Polyphotphat, Thermphos NW, vi du
STPP

Hoechst
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Dequest 2066

Chét chelat héa kim loai, vi du Monsanto

Lipolase

Loai 100L, vi du Novo

Savinase 16L

Protease, vi du Novo

Sokalan CP5 Chét phu gia polyme Acrylic/Maleic, vi du BASF
Deflocculating Polyme | Polyme A-11 md ta trong EP-A-346 995
SCMC Natri Cacboxymetyl Xenluloza
Texapon N 701 Natri Laureth Sulphat, vi du Cognis
Aculyn 28 Polyme
Carbomer, vi du Rohm and Haas
(20%)
Tegobetaine CK Cocoamidopropyl Betain, vi du Goldschmidt
Guar Hydroxypropyltrimonium Clorua, vi du
BF Jaguar C14
Aqualon
Dimethiconol (va) TEA-Dodecylbenzensulphonat,
DC 1788
vi du Dow Corning
Glycol Distearate and Natri Laureth Sulphat,
Euperlan KE 4515 . _
Cocamidopropyl Betain, vi du Cognis
Genamin BTLF, Behentrimonium Clorua, ex
BTAC
Aako
Cetearyl Alcohol Lanette S3, vi du BASF
DC5 7134 Nhii tvong Silicon, vi du Dow Corning
Carbopol Aqua SF-1 Acrylat Copolyme, Lubrizol
SLES 1EO Natri Lauryl Ete Sulphat (1EO), vi du BASF
Cocamide MEA Cocamide monoetanolamin, vi du Stepan
Mudi Etylendiamintetraaxetic axit Tetranatri, vi
Versene XL.100
du Dow Chemical
PPG-9 Polypropylen Glycol, MW = 425g, Dow Chemical
Céc polyme chong ling lai, cac chat thu hoi kim
Céc chét tay giat phu | loai chuyén tiép, chat on dinh tdy tring, chat

huynh quang, chéng tao bot, polyme trc ché
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truyén thudc nhudm, cac enzym, Chét thom

Vi du 9 - B4t phun kho
Bang 13 trinh bay ché pham ctia bot tay gidt phun khé co chia cic vi
nang PU tir Vidu 1.

Bang 13

Hop phan % trong luong
Vinang PU (tr vi du 1) 1,0

Na PAS 11,5
Dobanol 25-7 6,3

Xa phong 2,0
Zeolit 24,1
SCMC 0,6

Na Citrat 10,6

Na Cacbonat 23,0
Natri Polyacrylat (MW 1,300,000) 0,7
Dequest 2066 0,4
Sokalan CP5 0,9
Savinase 16L 0,7
Lipolase 0,1

Chat thom 0,4
Nuéc/Cac mudi Lén dén 100%

Vi du 10 - Hat tiy giat duoc didu ché bang phuong phap khong phun kho
Bang 14 thé hién ché pham tdy rira dang hat c6 chira c4c vi nang PU cua

Vidu 1, c6 thé duge san xuét bang phuong phap khong thap.

Bang 14
Thanh phan % trong lugng
Vinang PU (tu vidu 1) 1,0
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Na PAS 13,5
Dobanol 25-7 2.5
STPP 453
Na Cacbonat 4,0
Polyacrylamit (MW 5,500,000) 2,8
Na Silicat 10,1
Chat thom 1,0
Chét phu khéc 1,5
Nuéce Lén dén 100%

Vi du 11 - Chét 1dng ty giit dang huéng
Bang 15 thé hién ché phim tay giat dang long dang hudng két hop vaéi cac
vi nang PU cua Viduy 1.

Bang 15
Thanh phan % trong lugng
Vinang PU (tur vidu 1) 1,0
Na Xitrat 10,7
Propylen Glycol 7,5
Etylen Glycol 4,5
Borax 3
Savinase 16L 0,3
Lipolase 0,1
Dextran (MW 800,000) 1,0
Monoetanolamin 0,5
Axit Cocofatty 1,7
NaOH (50%) 2,2
LAS 10,3
Dobanol 25-7 6,3
LES 7,6
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Chét thom 1,0

Céac chat phu khéc (diéu chinh do

pH dén 7 v&i NaOH) i
Nudc Lén dén 100%

Vi du 12 - Chét 16ng tay giit co cAu triic
Bang 16 thé hién ché phim tay giat dang léng c6 cAu tric két hop véi cac

vi nang PU cua Vidu 1.

Bang 16
Thanh phan % trong lugng
Vinang PU (tr vidu 1) 1,0
LAS 16,5
Dobanol 25-7 9,0
Axit Oleic (Priolen 6907) 4,5
Zeolit 15,0
KOH (trung hoa axit 7 dén pH 7) 8,5
Axit xitric 8,2
Polyme khtr keo tu 1,0
Protease 0,38
Lipolase 0,2
Imacol C (vi du Clariant) 2,0
Chat thom 1,0
Céc chit phu khéc 0,4
Nude Lén dén 100%

Vi du 13 - Dau gbi dau
Bang 17 trinh bay ché phdm dau goi dau két hop céc vi nang PU ctia Vi
du 1.
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Bang 17
Ché pham % trong lugng
Vinang PU (tr vidu 1) 1,0
Texapon N701 12,8
Polyme Aculyn 28 (20%) 1,0
Tegobetain CK 1,6
BF Jaguar C14 0,15
DC 1788 3,0
Emperlan KE 4515 2,5
Propylen Glycol 0,25
Natri Hydroxit 0,2
Chét thom 2,0
Nuée Lén dén 100%

Vi du 14 - Dau xa

Bang 16 trinh bay ché pham dau xa két hop cac vi nang PU ctia Vidu 1.

Bang 16
Ché pham % trong lugng
Vinang PU (ttr vidu 1) 1,0
BTAC 2,9
Ruou Cetearyl 4,0
DC5 7134 2,5
Chat thom 1,0
EDTA 0,1
Kali clorua 0,1

Nudc

Lén dén 100%

Vi duy 15 - Sita tim

Bang 17 trinh bay ché phim sita tim két hop cac vi nang PU cia Viduy 1.
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Bang 17
Ché pham % trong lugng
Vinang PU (trvidu 1) 1,0
Carbopol Aqua SF-1 1,2
SLES 1EO 11,0
Cocamide MEA 1,0
EDTA 0,05
PPG-9 0,1
NaCl (25% dung dich) 1,0
Chat thom 1,0
NaOH (50% dung dich) 0,01
Nuée Lén dén 100%

Céc vi du tir 9 dén 15 ngoaira c6 thé duogc tao thanh bang cach sir dung vi

nang ghép HPC thu dugc tir Vi du 6.
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Yéu cau bao ho

1. Ché phdm chira chét hoat dong bé mat hodc nguyén lidu cation va vi nang
chira tc nhan c6 loi v6i luong it nhat 1a 0,01 % trong lugng bén trong vo
polyure, khac biét & chd, polyure c6 polyme léng dong polysacarit khong ion

lién két cong hoa tri véi nd.

2. Ché phim theo diém 1, ma la ché phém tiy giat chira chit hoat dong bé mit

anion voéi lugng it nhét 14 5% trong luong.

3. Ché pham theo diém 1, ma la ché pham sita tém hodc dau goi chira chit hoat

dong bé mat véi luong it nhét 13 2% trong luong.

4. Ché pham theo diém 1, ma la ché pham dau xa chta nguyén li¢u cation véi

luong it nhit 14 1% trong luong.

5. Ché pham theo diém bt ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 ché pham

nay con chira chét thom véi lugng it nhit 13 0,1% trong lugng.

6. Ché pham theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 polyme lang
dong 1a polysacarit khong ion dugc chon tir nhém bao gém mannan, glucan,
glucomannan, xyloglucan, hydroxyalkyl xenluloza, dextran, galactomannan va

hon hop cia ching.

7. Ché pham theo diém 6, trong d6 chira polyme ling dong duoc chon tir nhom

bao gdm xyloglucan, galactomannan, dextran va hydroxypropyl xenluloza.

8. Ché pham theo diém 7, trong d6 polyme ling dong 1a xyloglucan hodc
xenluloza hydroxypropyl.
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9. Ché pham theo diém bét ky, trong d6 ty 18 trong lugng gitta polyme ling dong

va v6 polyure nam trong khoang tlr 1:500 dén 1:2.

10. Ché pham theo diém bét ky néu trén, trong d6 polysacarit khdng ion c6 trong

luong phan t&r Mw 16n hon 40 kDa.

11. Ché phim theo diém bat ky trong sd c4c diém néu trén, trong d6 ché phim

nay chira vo polyure véi lugng nim trong khoang tir 1 dén 30% trong lugng.

12. Ché pham theo diém bat ky, trong d6 lugng polyme ling dong nam trong

khoang tir 0,1 dén 10% trong luong dua trén trong luong vi nang.

13. Ché pham theo diém bét ky, trong d6 polyure dugc tao thanh bdi phan Gng

gitta poly-isoxianat va diamin.
14. Phuong phép san xuét vi nang dung trong ché phim theo diém bat ky trong

s6 cac diém néu trén, trong d6 polysacarit khong ion dugc thém vao it nhat 15

phut sau khi bét dau xur ly polyure.
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