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cac ché pham nay duoc str dung dé xu 1y vai, trong cac cong thirc lam sach va cham soc
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da lidu, ddc biét 1a trong cac cong thic lam sach va chdm séc my pham, cac san pham
chim séc toc va cac san pham dung sau khi cham soc toc, va dé 1am sach va chim soc bé
mat cung, tot hon néu dé 1am sach va cham soc xe ¢6 dong co, dic biét 1a 1am phu gia hd
trg lam kho cho cac co so rira xe.
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Linh vwe ky thuét duge dé cap

Sang ché d& cap dén siloxan, cac ché phdm chua siloxan nay, quy trinh didu ché
chiing, va viéc st dung cac ché phdm nay dé xtr Iy céc cAu trac hai chiéu, trong cc cong
thirc 1am sach va cham soc cho gia dinh va cho muc dich cong nghiép, va trong céac ché
phém m¥ phém, duogc phém va da lidu, dic biét 1a trong céc cong thirc 1am sach va chim
s6c m§ phdm, cac san phim chim séc téc va cic san pham dung sau khi cham séc téc, va
dé 1am sach va chim soc bé mat cung, tdt hon néu dé 1am sach va chiam séc xe ¢ dong
co, ddc biét 1a 1am phu gia hd trg lam khd cho céc co so rira xe. Ddc biét hon, sing ché dé
cap dén cac hoat chat 1am thay d6i cam giac so tay dé xtr Iy hang dét hodc vai c6 ca hiéu
quéa cao hon va giam thiéu ty 1é cic thanh phin phu c6 trong luong phén tir thip khong

mong mudn.
Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Céc siloxan hodc silicon ¢6 nhom amoni bac bon (sau day con dugce goi la silicon
béc bon) va viée sir dung chiung d€ hoan thién hang dét va trong cdc cong thirc lam sach

va chim séc 1 da biét trong linh vuc k¥ thuét nay.

Céc silicon bac bdn dic biét ¢ loi & day la nhiing silicon bac bdn thu duoc bé“lng
phan Gng cua siloxan c6 chirc epoxy véi cac amin bic ba. Trude hét, su tn cong wa nhan
clia nito bac ba cua amin bac ba dién ra trén vong epoxit clia silan c6 chiic epoxy, cubi
cung dén dén sy mé vong ciia vong epoxit. Qua trinh ndy tao ra ion ludng tinh, sau dé
dugc proton hda béi axit Brensted, tao ra silicon bac bdn. Vi cac nhém epoxy phai duogc
chuyén ddi dén muc tdi da, nén thudng st dung lugng cia amin bac ba theo hé s6 ty
lwong. Qué trinh nay lai ¢6 thé din dén lwgng du clia cac amin bac ba. Nhing luong du
nay 1a khong mong muén. Ham lugng con lai clia cac chit phan ung c6 trong lwgng phan
tr thép, vi du nhu cac amin dugc st dung hodc céc san phém phu hitu co ¢6 trong luong
phan tr thip, c6 thé gdy kich ung da va/hodc co thé gdy man cam va/hodc gy doc cho

nude. Khi dua céc silicon bac bon vao dung dich nudc xur ly dét, cadc sdn pham phu hitu
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co ¢é trong luong phan tir thép va cAc amin bac ba chua bién dbi c6 thé hoa tan va do d6
di vao vai dét hodc vao nudc thai.

Viéc sir dung céc amin it gy van dé hon, dic biét it gy hon hodc khong gy kich
mg da, gdy man cam va/hogc doc tinh véi nude, thuong dan dén céc silicon bac bdn c6
dic tinh hoat dong kém hon. Nhil tuong nudc dé hoan thién hang dét dua trén céc silicon
bac bén twong Gng thuong thé hién d6 én dinh pha/dd én dinh bdo quan bi giam va/hodc

danh gid kém hon cam giac so tay ciia hang dét da hoan thién.

DE 102010000993 A1 bdc 1§ polysiloxan c6 it nhét mot nhém amoni bac bon. Céc
polysiloxan nay co thé dugc st dung trong cac san phdm chim soc va lam sach cd nhan,
ching han nhu dau goi dau, cic sin phim chim séc téc va cic san phim ding sau khi
cham sdc toc. Cac polysiloxan nay duge cho la cai thién ca dic tinh nhu kha nang chai,
d6 mém, do bong, kha ning tao nép, kha nang xur ly va kha ning g& rdi cia toc khong bi
hu tdn va hu tdn, déng thoi ca dic tinh mang lai do bong dep cho téc. Trong cac vi du
boc 16 cac polysiloxan, thu duge bang phan Gng cia epoxitsilan voi cac amin amit trén co
s& axit béo, cu thé 1a 3-N,N-dimetylaminopropyllauramit. Viéc st dung duy nhit cac
amin amit 1am amin bac ba trong qua trinh tong hop cac silicon bac bdn nay din d&én ham
lwgng con lai cia cadc amin amit chua bién dbi. Pay la diéu khong mong mudn. Khéng c6
su boc 10 vé cac polysiloxan c6 it nhit mdt nhém amoni amit va cling ¢ it nhat mot

nhém dialkanolamoni.

DE 102009029450 A1l boc 16 cac polysiloxan c6 nhém amoni béc bdn. Céc
polysiloxan ndy dugc sit dung lam chit 1am mém vai, vi du nhu dd dét, khin gidy, san
pham khong dét va/hodc soi 1am tir nguyén liéu tho tu nhién va/hodc tdng hop va/hoic
da. Cac vi du bdc 16 cac polysiloxan thu duogc bang phan tng clia epoxytsilan véi cac
amin amit trén co s& axit béo tir dira. O ddy ciing vay, viéc st dung duy nhit cac amin
amit nhu 1a cidc amin bac ba trong qua trinh tdng hop cac silicon bac bbn nay din dén
ham lugng du khéng mong mudn ciia cdc amin amit chua bién d6i. Khong c6 boc 10 vé
cac polysiloxan cé it nhit mdt nhém amoni amit va cling c¢6 it nhat mdt nhém

dialkanolamoni.

DE 102011078382 Al bdc 16 vi nhil tuong bao gém, & dang pha dau, polysiloxan
chira it nhat mot nhom amoni béc bon. Trong cac vi du boc 19 cac polysiloxan thu duoc

bang phan ting ctia epoxysilan v6i cdc amin amit trén co s¢ axit béo. O day cling vay,
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viée st dung duy nhét c4c amin amit nhu 14 cdc amin bac ba trong qua trinh tong hop cac
silicon bac bon nay dan dén ham lugng du khong mong mudn cua cidc amin amit chua
bién doi. Khong c¢6 bdc 10 vé polysiloxan ¢ it nhat mot nhém amoni amit va cling co it

nh4t mot nhom dialkanolamoni.

DE 102010001531 A1 boc 10 cac siloxan ¢6 chirc nang amin bdc mot va siloxan
duoc bién dbi hitu co c6 nhém chirc amoni bac bdn. Khong c6 boc 10 vé polysiloxan c6

nhédm amoni amit hodc nhom dialkanolamoni.

US 5248783 boc 10 viéce st dung cac amin amit dé trung hoa céc silicon ¢c6 nhém
chtre axit cacboxylic. Khong cé boc 10 vé cac polysiloxan ¢6 nhém amoni amit hodc

nhém dialkanolamoni.

Ciing can tim ra c4c siloxan c6 uu diém hon so vé6i phuwong phép trude. Dic biét
hon, can ¢6 siloxan thich hop lam cac hoat chét lam thay dbi cam giac so tay dé xtr 1y
hang dét hodc vai, va c6 hiéu qua cao, nhung ty 1€ cac san pham phu hiru co khéng mong
mudn hodc luong chat phan tmg con lai gay kich ung da va/hodc nhay cam va/hodc doc
hai thiy sinh da dugc gidm thidu. VAn con nhu ciu vé siloxan din dén cai thién cac dic
tinh tinh ning, vi du nhu céi thién d6 dn dinh pha/dd 6n dinh bdo quan va/hodc danh gid
t6t hon vé cam gidc s& tay cho vai dét dugc xur Iy. Thong thudng, silicon bac bbn ling
dong trén vai hodc dd dét trong diéu kién kiém trén va cao hon dd pH 9, nhu ¢6 thé tdn
tai trong hodc sau khi gidt vai hodc db dét. Pidu nay c6 thé din dén dém, ddc biét 1a khi
hang dét hodc vai dang trai qua qud trinh nhuém. Do do, van cin cac siloxan c6 d6 6n
dinh pH cao hon, dic biét 1a 1én dén do pH 11. Dac bi¢t hon, nhu cAu vé cac hoat chét
hodic ché phém lam thay dbi cam giac s& tay than thién v6i da va than thién véi moi
trudng dé hoan thién vai dét vi du vai cotton/polyeste hodc vai cotton/polyamit/elastan
hoac cac san phém khong dét khéc duoc san xuét tir soi xenluloza hodc hdn hop
xenluloza.

Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Do d6, van d& dugc giai quyét béi sang ché 1a khic phuc it nht mdt nhugc diém
cua k¥ thuat trude d6. Dic biét hon, van dé duogc giai quyét 1a d& cap dén siloxan/silicon
¢6 nhém amoni béc bbn (duoc goi 1a silicon béc bén) co ty 1€ céc san phém phu hitu co
khong mong mubn giam 1 rét va/hodc ham lugng con lai thip cia cac chét phan Gng hitu

co khong mong muon. Dac biét hon, van dé dugc gidi quyet bdi sang che la gidm thicu
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cac hop chét hitu co khong mong mudn ndy vdi viée tao ra dong thoi hoat chit 1am thay
dbi cam gic s tay c6 hiéu quéa cao hon trén vai.

Dang ngac nhién da phat hién ra rang cac siloxan cu thé va cac ché phim cu thé
nhu dugc md ta trong céc diém yéu cau bao ho da khic phuc duge it nhat mot nhuge
diém cua k¥ thuat truée day. Dic biét hon, da phat hién ra ring cac siloxan cu thé va cic
ché pham cu thé nay cho dénh gia bing cam gidc so tay t6t hon, dic diém pha t6t hon va

ham lwong amin amit thip hon.

Caéc siloxan cu thé ndy mang it nhit hai nhém amoni bac bon khac nhau, trong do
it nhat mot nhom amoni bac bon duge chon tir nhém bao gom cac nhom amit amoni béc
bon va cac nhom este amoni bac bon, tot nhat 1a nhom amit amoni bac bon va it nhat mot

nhém amoni béc bon 1a dugce chon tir nhém bao gom cac nhém dialkanolamoni bac bon.
Ngoai ra, cac ché pham didc biét chtra cac siloxan cu thé nay.

Do d6, dat dugc muc dich cta sang ché bdi cac doi tuong dugc yéu cau trong yéu
cau bao ho doc 1ap. Cac phuong an uu tién cia sang ché duogc chi ra trong cac diém yéu

cau bao hd phu thudc, vi du va phan mo ta.

Céc siloxan theo sang ché, tirc 13 cc hoat chit theo sang ché lam thay ddi cam
gidc sor tay, ché phdm theo séng ché, quy trinh theo sang ché va ting dung theo sang ché
ctia cac ché phim va/hoic cic sin pham ciia quy trinh dugc mo ta bang vi du duéi day
ma khong c6 y dinh gidi han sang ché & cac phuwong 4n minh hoa nay. Trong trudng hop
cac khoang, cong thuc chung hodc nhém hop chit dugc chi rd sau ddy, ching nhim muc
dich khong chi bao gém céc khoang hodc nhém hop chit twong tng dugc dé cap 13 rang
ma con bao gdm tit ca cac khoang con va nhém con cua hop chét c6 thé thu duoc bang
cach bo di cac gia tri riéng 1& (khoang) hodc cac hop chit. Phuong an bét ky c6 thé thu
duoc bing cach két hop céc mién/mién nho va/hodc nhém/phan nhém, vi du bang su két
hop mién/mién nho va/hogc nhém/phan nhém thiét yéu, tiy chon, wu tién, wu tién hon
hoic duge chon duge wu tién hon, vu tién hon nita, thdm chi vu tién hon nita, con vu tién
hon nira hodc dic biét vu ti€n hon va’hodc cac mién/mién nho theo sang ché hoan toan 1a
mot phﬁn cua ndi dung bdc 16 theo sang ché va dugc coi 1a dugc bdc 16 mot cach ngém
hiéu, truc tiép va rd rang. Cac cum tur “duoc wu tién” va “t8t hon néu” dugc st dung déng

nghia.
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Khi cac tai liéu duoc trich dan cho cidc muc dich ctia ban mo ta, thi toan bd noi

dung ctia céc tai liéu nay dugc coi la mot phan cuia ban mo ta sang che.

Trudng hop sb liéu ham lugng (ppm hodc %) duge dua ra sau ddy, trir khi c6 quy
dinh khéc, ching 1a s6 lidu tinh bang % trong lwong hodc ppm theo trong luong (ppmw).
Trong trudng hop céac ché phém, céc s lidu ham luong, trir khi ¢6 quy dinh khac, dua
trén téng ché phdm. Khi céc gid tri trung binh dugc bdo cdo sau ddy, cac gid tri dugce dé
cép la gia tri trung binh s6 trir khi dugc quy dinh khéc. Truong hop khéi lugng mol dugc
st dung, trir khi c¢6 ghi chu rd rang khac, chung la khéi lugng mol trung binh theo trong
luong Mw. Trong truong hgp cac phép do hodc tinh chit vat 1y, vi du do cing bé mit
hodc cac dic tinh twong tu, dugc bdo cdo sau ddy, trir khi c6 quy dinh khéc, day la cac
phép do hodc tinh cht vat Iy duge do & 25°C va 6t nhat 1a & 4p sudt 101 325 Pa (4p suét
tiéu chudn). Truong hop cac gia tri do nhét duge dua ra trong pham vi clia sang ché, trir
khi c6 ghi cht khéc, ddy 1a do nhét dong c6 thé duge xac dinh bang cac phuong phap

quen thudc véi nguoi ¢ trinh do trong linh vuc nay.

Trong trudng hgp cac pham vi s6 & dang “tir X dén Y” dugc bdo cdo sau day,
trong d6 X va Y la gi6i han cua pham vi sb, didu nay tuong dwong véi tuyén bd “tir it
nhét X tr& 1én va bao gdbm Y, trir khi duge néu rd rang khac di. Do d6, cac tuyén bb vé

pham vi bao gdbm céc gi6i han trong pham vi X va Y, trir khi duoc néu rd rang khac di.

B4t cr khi nao cac phan tir/doan phén tir c6 mot hodc nhiéu tdm l4p thé hoic c6
thé dugc phan biét thanh cac ddng phan do tinh ddi ximg hoic c6 thé duoc phén biét
thanh cac dﬁ")ng phan do cac tac dong khac, vi du quay vong bi han ché, thi tht ca cac dang

ddng phan duge bao ham theo sang ché.

Lién quan dén séng ché, thuét ngit “poly” khong chi bao gbm céc hop chét co it
nhét 2, dic biét 1a 3, cac don vi 1dp cta mdt hodc nhiéu monome trong phan ti, ma tdt
hon néu con bao gdm cac thanh phan ctia cac hop chit c6 phan bd trong luong phén tir va
ddng thoi c6 khéi lugng phén tir trung binh it nhét 1a 200g/mol. Dinh nghia nay tinh dén
thuc té 1a thong 1é trong linh vuc cong nghiép dé cap dén cac hop chit nhu polyme ngay
ca khi chung c¢6 vé khong tuan theo dinh nghia polyme theo hudng dan cia OECD hoic
REACH.

Cac manh khéc nhau trong cong thie (1), (IV), (V) va (VI) duéi day c6 thé nam
trong mot phan phéi thong ké. Phan phéi thdng ké c6 thé co chu tric theo khéi véi bat ky

-6-



37444

s6 khéi nio va trinh tu bt ky hodc ching c6 thé tuan theo phén phdi ngdu nhién; chung
cling c6 thé c6 cAu truc xen k& hodc hinh thanh mot gradient doc theo chudi, néu c6; dic
biét, chung cling co thé tao thanh bit ky dang hdn hgp nao trong d6 cac nhoém phan phbi
khéc nhau c6 thé nbi tiép nhau mot cach tuy y. Cac chi sb al, a2, a3, a4, bl, b2, b3, cl,
c4, d, m, v, W, X, y, a5 va b5 dugc st dung trong cdng thic la sb tu nhién. Cac don vi
alkylenoxy trong cong thirc (IV) ¢6 thé dugc lién két khac nhau véi cac nhom hodc
nguyén tr lién k& c6 nghia 13, trong cdng thic (IV), trong mdi truong hop
312
*{CHZ_CH_O}Fdoc 14p 12 mot gée alkylenoxy & dang [CH,CH(R'?)O] va/hode & dang
[CH(R'?)CH,0], nhung t5t nhét 1a gbc ankylenoxy & dang [CH,CHR'*)O]. Céc thuc
hién cu thé sau ddy c6 thé duge dinh nghia trong d6 cac dAu hiéu nhu chi sd hodc thanh
phén céu trc hodc cac khoang hodc phan phéi théng ké phai chiu cac gii han ché do

thuc hién. T4t ca cac ddu hiéu khac khong bi anh hudng boi gi6i han van khong thay doi.
Trudce hét, sang ché dé cap dén siloxan (A) c6 cong thirc (1)

M M2 oM s MDD 2D T e T Qg
Cong thue (1)
trong do:
M' = [R'38i04p];
M? = [R'R};8i01,];
M® = [R'R};8i01p];
M* = [R'R';8i04p];
D' = [R};8i0yp];
D? = [R'R?*Si0,];
D® = [R'R’Si0,];
T' = [R'SiOs];
T* = [R*Si0sp];
Q = [SiOup];
al = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 0 dén 19, dac biét 1a 0 dén 12;
a2 = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 1 dén 10, dac biét1a 1 dén 3;
a3 = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 1 dén 10, dac biét1a 1 dén 2;
a4 = 0 dén 6, t6t hon néu 12 0 dén 1, dic biét 12 0;
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bl = 1 dén 1000, tét hon néu 1a 5 dén 500, dac biét 1a 10 dén 400;
b2 =0 dén 10, tbt hon néu 14 0 dén 5, dic biét 1a 0;

b3 =0 dén 10, tbt hon néu 1a 0 dén 5, dic bigt 1a 0;

¢l =0 dén 10, t6t hon néu 12 0 dén 5, dic biét 12 0 dén 4;

¢4 =0 dén 5, t6t hon néu 12 0 dén 2, dac biét 12 0;

d =0 dén 10, t6t hon néu 12 0 dén 5, ddc biét 14 0 dén 4;

R! = doc 14p v6i nhau 1a cac gbc hydrocacbon gidng hodc khac nhau, t6t hon néu
¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t6t hon nita néu 1a cac gbc alkyl ¢6 1 dén 30 nguyén tir
cacbon hodc céc gbc hydrocacbon thom ¢6 6 dén 30 nguyén tir cacbon, con t6t hon nita
néu 1a cac gbc alkyl co 1 dén 14 nguyén tir cacbon hoic céac gbc hydrocacbon thom don
vong, trong d6 t6t hon néu 1a cac gbe alkyl nay 1a mach thing hoic mach nhanh, no hogc

khong no, con t5t hon nita néu metyl, etyl, propyl hodc phenyl, dic biét la metyl;
R2 = RZI_R22,

R*!' = doc 14p v6i nhau 14 c4c gdc hydrocacbon héa tri hai gidng hodc khac nhau c6
it nhat mot nhom hydroxyl va tlly ¥ cdc nguyén tir oxy b sung va tot hon néu 14 2 dén 30
nguyén tr cacbon, t6t hon nita néu con chta 1 dén 2 nguyén tir oxy bd sung, con t6t hon
nita néu chira cdc nhém chttc dugce chon tir cdc nhom ete, carbonyl va este, con tdt hon

nita néu ddc 14p véi nhau 1a céc goc hoa tri hai giong hodc khac nhau dugc chon tir nhom

bao gdbm
OH CH,OH
§—(CH2)y—o—CH2—ﬁ—CHZ—§ : ——(CHZ)y-O—CHz—CH)—§
OH
§—CH2-CHZO—§ E_CHZ‘CHZO\* g
OH

OH
O At

9 1l 6
§—CH2—9H—C—0—R6—9H—CH2—§ §—CH,;—CH-C-0—R —CH—
RS OH RS ?Hz
OH
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dic biét 1a doc 1ap véi nhau 1a cac géc hoa tri hai giéng hodac khac nhau dugc chon
tir nhém bao gdm
OH CHoOH

g_(CHz):-x‘O‘CHz_S_CHz_% §—(CH2)3-O—CH2—|C_|>—§

5

R* = doc 1ap v6i nhau 14 céc gbc gidng hoic khac nhau c6 cong thire (1),

R 0
: l|\1++CH2tR7—C—R9 A™
R8 1/m
Cong thtc (11);
R3 = R3LR™
R3! = R2

R¥ = doc lap v6i nhau 1a cac gbc giéng hodc khac nhau c6 cong thire (III)

R8
% $+_R11 Am_
R 1/m
Cong thirc (111)

R* = doc 1ap v6i nhau 14 cdc nhom alkoxy hodc cic nhom axyloxy gidng hoic
khac nhau, tdt hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon nita néu 1a cac nhém
axetoxy va/hodc cic nhoém metoxy, cac nhom etoxy, cac nhém n-propoxy, cac nhom
isopropoxy, cdc nhém n-butoxy, cac nhom tert-butoxy va/hogc cac nhém alkoxy co
ngudn gde tir cac gbc glycol, vi du propylen glycol, dipropylen glycol, tripropylen glycol,
hexylen glycol, pentylen glycol, butyldiglycol, ddc bi€t la cac nhém isopropoxy;

R’ = d6c 1ap vé6i nhau 1a céc gbc gibng hoic khic nhau duge chon tir nhom bao
gdm hydro va céc gbc hydrocacbon, t5t hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon
nita néu duge chon tir nhém bao gém céc gbe alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong
d6 tdt hon néu cac gde alkyl nay 1a mach thing hodc mach nhénh, no hoac khong no, dic

biét 1a metyl;

R® = ddc lap v6i nhau 1a cac gbc hydrocacbon hoa tri hai gidng hoic khac nhau tuy

y chita cadc nhom ete, tdt hon néu c6 1 dén 6 nguyén tr cacbon, tdt hon néu 1a metylen;
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R’ = doc 1ap v6i nhau 1a céac géc hoa tri hai giéng hodc khac nhau dugc chon tu

nhom bao gé)m -O-va -NRIO-, t5t hon néu 1a -NRIO-;

R® = doc 1ap v6i nhau 1a cac géc giéng hodc khac nhau dugc chon tir nhém bao
gbm céc gbc hydrocacbon 5t hon néu c¢6 1 dén 30 nguyén ti cacbon, t6t hon nita néu
duoc chon tir nhém bao gém cac géc alkyl mach théng hodc mach nhanh, no hodc khong
no ¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon, con t5t hon nira néu doc 1ap vé6i nhau 1a céac gbc gidng
hodc khac nhau dugc chon tr nhdm bao gdbm metyl, etyl, n-propyl, isopropyl, n-butyl,
isobutyl, tert-butyl, con tdt hon nita néu ddc 14p véi nhau 1a céc gbc gidng hodc khéac

nhau duoc chon tir nhém bao gdm metyl, etyl, n-propyl, isopropyl, déc biét 1a metyl;

R’ = ddc 14p vai nhau 1a cic gbc gidng hozc khic nhau duge chon tir nhém bao
gdm hydro va cic gbc hydrocacbon, t6t hon néu c¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t5t hon
nita néu dugce chon tir nhém bao gdm cic gbc alkyl ¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, con tbt
hon nita néu 12 cac gdc alkyl c6 12 dén 24 nguyén tir cacbon, dic biét 1a co 16 dén 22
nguyén tir cacbon, trong do t5t hon néu 1a cac gdc hydrocacbon hodc céc gbc alkyl nay 1a
mach théng hodc mach nhanh, dugc thé hoac khong duoc thé, no hoic khong no, tdt hon

nita néu mach thang, khong duoc thé va no;

R = doc 1ap voi nhau 1a cac gbc giéng hoidc khac nhau duge chon tir nhém bao
gbm hydro, -C(=0)R’ va cac gbc hydrocacbon, t6t hon néu ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon,
t5t hon nita néu cac gbc alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong d6 t6t hon néu cac gbc
hydrocacbon hodc céac géc alkyl nay la mach théng hodc mach nhanh, duogc thé hoic
khéong dugc thé, no hodc khong no, t6t hon nita néu mach thang, khong dugc thé va no;
t6t hon néu 1a R dac biét 1a hydro;

R = doc 14ap v6i nhau 1a céc gbc gibng hodc khac nhau dugc chon tir nhom bao
gbm céc gbe hydrocacbon ¢6 it nhit mot nhom hydroxyl va tét hon néu 1a 1 dén 6 nguyén
tir cacbon, t8t hon néu 1a cac gbe alkyl c6 it nhit mot nhom hydroxyl va tét hon néulal
dén 6 nguyén tir cacbon, trong do tdt hon néu 1a cac gde alkyl niy 1a mach thang hoic

mach nhanh, no hoac khéng no, va cac gbc ¢ cong thire (IV)

R12
|
$--CH,—CH,—O1+CH,—CH—O-H

v w

Cong thuc (IV),
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tot hon néu 13 2-hydroxyetyl va/hodc 2-hydroxypropyl;

R'? = doc 1ap véi nhau 1a cac gbe giéng hodc khéac nhau dugc chon tir nhém bao
gdm céc gbe hydrocacbon, t6t hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon nira néu l1a
cac gbe alkyl ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong do t6t hon néu cac gbc alkyl nay la
mach thﬁng hodc mach nhanh, no hoac khdng no, t6t hon néu 1a metyl va etyl, dac biét 1a

metyl;

A™ _ d@dc 1ap vé6i nhau 1a céc anion giong hodc khac nhau dugc chon tir cac anion

vd co hodc hitu co cua céc axit H,A, va cac din xuét cta ching;
m =1 dén 3, t6t hon néu la 1 dén 2, dac biétla 1;
v =0 dén 30, tdt hon néu 1a 0 dén 10, dic biet 12 1 dén 3;
w =0 dén 30, tét hon néu 12 0 dén 10;
x =2 dén 18, tot hon néu 1a 3;
y =2 dén 18, t6t hon néu 1a 3;

khac biét & chd céc didu kién (i) va (i) dugc thoa man:
(i)a2 +b2>1;
(i) a3 +b3 > 1.

M ta chi tiét sang ché

Céc diéu kién (i) va (ii) ddm bao rang siloxan (A) c6 it nhét mét nhom amit amoni
c6 cong thue (IT) va it nhit mot nhom dialkanolamoni c6 cdng thirc (III), trc 1a it nhét

mdt gbe mbi géc ¢6 cong thic sau (II) va (III):

il 2
$ ITI+~['CH2-]»R7—C—R9 A™
R8 " 1/m
Cong thtre (1)
R8
% rlll+_R11 Am-
R11 1/m
Cong thac (III).
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Céc dién tich duong trén cdc nhom amoni béac bdn & day dugc bu lai béng mot sb
lwong ion dbi img twong ung A™.

Siloxan (A) dugc vu tién 12 siloxan (A) c6 cong thire (I)

M M2oM? M D DD T T Qq Cong thire (1)

Vo1

al = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 0 dén 19, dc biét 1a 0 dén 12;

a2 = 0 dén 32, tt hon néu 1a 1 dén 10, dgc biét1a 1 dén 3;

a3 = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 1 dén 10, dgc biét1a 1 dén 2;

a4 = 0 dén 6, tot hon néu 12 0 dén 1, ddc biét 1a 0;

b1 =1 dén 1000, tét hon néu 1a 5 dén 500, ddc biét 1a 10 dén 400;

b2 =0 dén 10, tét hon néu 12 0 dén 5, ddc biét 12 0;

b3 =0 dén 10, t&t hon néu 12 0 dén 5, ddc biét 1a 0;

c1 =0 dén 10, t6t hon néu 1a 0 dén 5, dc biét1a 0 dén 4;

c4 =0 dén 5, t6t hon néu 1a 0 dén 2, ddc biét 1a 0;

d=0 dén 10, t6t hon néu 1a 0 dén 5, dac biet1a 0 dén 4;

R' = trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc hydrocacbon gidng hoic khéc nhau
¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t6t hon néu 1a dugc chon tir nhém bao gdm metyl, etyl,
propyl hodc phenyl, dic biét 1a metyl;

R2“R?.R2:

R*' ~ trong mbi trudng hop doc 14p 1a cac gbc hydrocacbon hoéa tri hai gidng hoic
khéc nhau c6 it nhat mot nhém hydroxyl va tuy y 1 dén 2 nguyén tr oxy bd sung va 2 dén
30 nguyén tr cacbon, t6t hon néu 1a trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc hoa tri hai

giéng hodc khac nhau dugce chon tir nhom bao gém
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OH CHZOH
£—(CHy),~0~CH,~C—CHp—} § —(CH),-O-CHp~C— 1
OH
%—CHZ—CHzg—g ' E_CHZ‘CHzCF :
OH
OH
(O a0
OH
9 11
§ —CH,~CH-C—O—R°—CH~CH,— $ §—CH2—?H—C—O—R6—C|)H—§
RS OH RS (|3H2
OH

b

dic biét 13 trong mdi trudng hgp doc 1ap 1a cac gbc hoéa tri hai gidng hodc khic
nhau duge chon tir nhém bao gém
OH CH,OH
E—(CHz)s-O-CHz—CHi—CHz—g §—(CH2)3—0—CH2—3—§

R* = trong mdi truong hop ddc 1ap 1a cac gbc gidng hodc khac nhau c6 cong thire

(1D

R i
: wt+CHf%Rﬁ—C—R9 AT
RS "

1/m
Cong thuc (11);

R3 = R3LR®:

R3! = R2.

R* = trong mbi trudng hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hozc khac nhau c6 cong thirc

(IIT)

11
R 1/m

Cong thuc (I1I)
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R* = trong mdi trudng hop doc 1ap 1 cac nhom alkoxy hodc cac nhom axyloxy
gibng hodc khac nhau c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon néu 1a cic nhom axetoxy
va/hodc metoxy, etoXy, n-propoxy, isSopropoxy, n-butoxy, cic nhom tert-butoxy, déc biét

la cac nhém isopropoxy;

R’ =trong mdi trudng hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hodc khic nhau duge chon tir
nhém bao gdm hydro va cac gbc hydrocacbon c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon néu
14 dugc chon tir nhém bao gdm cac gdc alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong d6 céc

géc alkyl nay are mach théng hodc mach nhanh, no hoic khéng no, dac biét la metyl;

R®= trong mdi trudng hop doc 13p 1a cac gbc hydrocacbon hoéa tri hai gidng hoic
khac nhau tuy y chira cdc nhom ete va co 1 dén 6 nguyén tir cacbon, dic biét t6t hon néu

la metylen;

R’ = trong mdi truong hop doc 1ap 1a cac gbc hoa tri hai gidng hoic khac nhau

dugc chon tir nhém bao gém -0O- va -NR'- d3c biét tbt hon néu 1a -NR'’-;

R® = trong mdi truong hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hodc khac nhau dugc chon tir
nhém bao gdém cac gbe hydrocacbon ¢6 1 dén 30 nguyén tit cacbon, t6t hon néu trong
mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc gibng hoic khac nhau dugce chon tir nhom bao gdm

metyl, etyl, n-propyl, isopropyl, dédc biét 1a metyl;

R’ = trong mdi trudng hop doc 14p 1a cic gbc gidng hoic khac nhau dugc chon tir
nhom bao gdm céc gdc hydrocacbon c6 1 dén 30 nguyén ttr cacbon, t6t hon néu 1a trong
mdi trudng hop doc 1ap 1a cac gbc gibng hoic khac nhau dugce chon tir nhom bao g6m

cac goc alkyl c6 12 dén 24 nguyén tir cacbon, dic biét 12 c6 16 dén 22 nguyén tir cacbon;

R' = trong mbi truong hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hoidc khac nhau v6i nhém bao
gbm hydro, -C(=0)R’ va cac gdc hydrocacbon c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon néu
duoc chon tir nhém bao gdm hydro va cac gbe alkyl ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, dic

biét 1a hydro;

R = trong mbi trudng hop doc 1ap 1a cac gbe gidng hoic khic nhau duoc chon tir
nhom bao gdm céc gbc hydrocacbon ¢4 it nhét mét nhom hydroxyl va 1 dén 6 nguyén tir

cacbon, va cac goc c6 cong thirc (IV)
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R12
¢-L CH,— CH,—O-CH,—CH—O--H

Y] w
Cong thuce (IV),
dic biét tét hon néu 1a 2-hydroxyetyl va/hoic 2-hydroxypropyl;

R' = trong mdi trudng hop doc 1ap 12 cac gbc gidng hoic khac nhau duge chon tir
nhém bao gdm cac gbc hydrocacbon ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon néu 14 metyl

va etyl, dac biét 1a metyl;

A™ _ trong mdi truong hop dc 18p 1a céc anion gidng hoidc khac nhau dugc chon

tir cac anion vo co hodc hitu co cua cac axit H,A, va cac din xuét cia ching;
m = 1 dén 3, tdt hon néu 1a va dac biét 1a 1 dén 2;
v =0 dén 30, t&t hon néu 1a va dic biét 1a 0 dén 10;
w =0 dén 30, tdt hon néu la va dic biét 12 0 dén 10;
x =2 dén 18, t6t hon néu 1a va dic biét 1a 3;
y=2 dén 18, t6t hon néu 1a va dic biét 1a 3;
khac biét & chd céc diéu kién (i) va (ii) dugc thda man:
(i)a2 +b2>1;
(i) a3 + b3 > 1.
Pugc uu tién nita néu siloxan (A) 1a siloxan (A) c6 cong thirc (I)
Mla1M2a2M3a3M4a4D1b1D2b2D3b3TlclT4c4Qd
Cong thire (1),
voi
al = 0 dén 32, tdt hon néu 1 0 dén 19, dic biét 1a 0 dén 12;
a2 = 0 dén 32, tét hon néu 1a 1 dén 10, dic biét 1a 1 dén 3;
a3 = 0 dén 32, tt hon néu 1a 1 dén 10, dac biét 1a 1 dén 2;
a4 = 0 dén 6, tdt hon néu 13 0 dén 1, dac biét1a 0;
bl =1 dén 1000, tét hon néu 1a 5 dén 500, dic biét 1a 10 dén 400;
b2 =0 dén 10, t6t hon néu 1a 0 dén 5, dic biét 1a 0;
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b3 =0 dén 10, t6t hon néu 12 0 dén 5, dic biét 12 0;

¢1 =0 dén 10, tdt hon néu 14 0 dén 5, dac biét 1a 0 dén 4;
¢4 =0 dén 5, tot hon néu 1a 0 dén 2, dic biét 12 0;

d =0 dén 10, tdt hon néu 1a 0 dén 5, dic biét 13 0 dén 4;

R! = trong mdi trudng hop ddc 1ap 13, gidng hodc khic nhau metyl, etyl, propyl
hodc phenyl, dic biét 1a metyl;

R2 = RZI-RZZ .

R*' = trong mdi truomg hop doc 1ap 1a cac gbc hoa tri hai gidng hoic khac nhau

duogc chon tir nthém bao gdm

OH CH,OH
é—(CHz)y-o—CHz—ﬁ—on—g $ ——(CHZ)y-o—CHz—ﬁ—E
OH
OH
OH
O oS
OH
9 1
§ —CH;—~CH-C~0—R°—CH—CH,— $ §—CH2—L|:H—C—0—R6—9H—§
R® OH R® CHa
OH

dic biét 1a trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc hoa tri hai gidng hoidc khic
nhau duoc chon tir nhém bao gdm

QH CH,OH
t—(CHa)a~0~CH,~C—CH,—$ §—(CHo)s0~CH,~C—

>

R* = trong mdi trudng hop ddc 1ap 1a cac gbc gibng hodc khic nhau c6 cong thire

(1I)
R 2
+ T—C—pR9 m-
; I?l+CH2‘];R C—R%| |A
R® 1/m
Cong thuc (1I);
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R3 = R3.R%:
R3! = R2L.

R* ~ trong mdi truong hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hoic khac nhau c6 cong thuc

(1)
R8
: ’lIF‘R” AT
R 1/m
Cong thuc (III)

R* = trong mdi truong hop ddc 14p 1a cac gbc gidng hoic khac nhau duge chon tir
nhom bao gdm axetoxy, metoxy, etoxy, n-propoxy, isopropoxy, n-butoxy va tert-butoxy,

dac biét 1a isopropoxy;

R’ " trong mdi trudng hop doc 14p 1a cc gbc gidng hozc khic nhau dugc chon tir

hydro va metyl;

R®= metylen;

R’ = trong mdi truong hop doc 1ap 1a cac gbc hoa tri hai gidng hodc khac nhau
duoc chon tir nhém bao gém -O- va -NR!’-, dac biét 1a NR'"-;

R® = metyl;

R’ = trong mdi trudng hop ddc 14p 1a cac gbc gibng hodc khac nhau duge chon tir
nhém bao gdm cac gde alkyl c6 12 dén 24 nguyén tir cacbon, dic biét 1a co 16 dén 22

nguyén tu cacbon;

R' = hydro;

R = trong mbi trudng hgp doc 14p 1a cac gbc alkyl gidng hodc khac nhau c6 it
nhét mot nhém hydroxyl va 1 dén 6 nguyén tir cacbon, dic biét 1a 2-hydroxyetyl va/hodc
2-hydroxypropyl;

R'? = trong mdi trudng hop ddc 14p 1a cac gbc alkyl gidng hoic khéc nhau c6 1
dén 6 nguyén tir cacbon, dac biét 1a metyl;

A™ _trong mdi trudng hop doc 14p 1a céc anion gidng hoic khac nhau duge chon

tir cac anion vé co hodc hitu co cua céc axit H,A, va cac dan xuat clia ching;
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m=1dén 3, tst honnéulal dén 2, dac biét 1a 1;

v =0 dén 30, t6t hon néu 12 0 dén 10, diic biét 1a 1 dén 3;

w =0 dén 30, tét hon néu 1a va dic biét 12 0 dén 10;

x =2 dén 18, t6t hon néu 1a va dic biét 1a 3;

y =2 dén 18, t6t hon néu 14 va dic biét 1a 3;

khéc biét & chd cac diéu kién (i) va (ii) dugc théa man:

()a2 +b2>1;

(i) a3 + b3 > 1.

Con duge wu tién nita néu siloxan (A) 1a siloxan (A) c¢6 cong thire (I)
M1a1M2a2M3a3M4a4D1b1D2b2D3b3T1c1T4c4Qd

Cong thuc (I)

voi

al = 0 dén 32, t&t hon néu 1a 0 dén 19, dac biét 1a 0 dén 12;

a2 = 0 dén 32, tét hon néu 1a 1 dén 10, dac biét 1a 1 dén 3;

a3 = 0 dén 32, tét hon néu 1a 1 dén 10, dac biét 1a 1 dén 2;

a4 = 0 dén 6, tdt hon néu 12 0 dén 1, dic biét1a 0;

bl = 1 dén 1000, tdt hon néu 1a 5 dn 500, dic biét 1a 10 dén 400;

b2 =0 dn 10, t6t hon néu 14 0 dén 5, dic biét 14 0;

b3 =0 dén 10, t6t hon néu 14 0 dén 5, ddc biét 12 0;

¢l =0 dén 10, tt hon néu 12 0 dén 5, dic biét 1a 0 dén 4;

¢4 =0 dén 5, tdt hon néu 12 0 dén 2, dic biét1a 0;

d =0 dén 10, t5t hon néu 1a 0 dén 5, diic biét 12 0 dén 4;

R' = trong mdi truong hop doc 1ap 13, metyl, etyl, propyl hodc phenyl, ddc biét la
metyl, gidng hodc khic nhau;

R2=R2.R%

R*!' = trong mdi truong hop doc lap 1a cac gbc hoa tri hai gidng hodc khic nhau

duoc chon tir nhém bao gdm
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OH CH,OH
£ —(CHa)a-0~CH;~G—CH,— §—(CH)y-0-CHy~C—

2

R* = trong mdi truong hop doc 1ap 1a cac gbc gidng hoidc khac nhau c6 cong thuc

(II)
il ?
+ 7 ~_p9 m-
s N JFCHA;R C—R||A
R® 1/m
Cong thire (1D);
R3 = R3LR® :
R3! = R21;
R>? " trong moi truong hop doc 1ap 1a cac géc giéng hodc khac nhau c6 cong thirc
(I10)
RB
% $+_R11 AM-
R11 1/m
Cong thuc (I1I)

R* = trong mdi trudng hop doc lap 1a cac gbc gidng hoic khac nhau duge chon tir
nhém bao gdm axetoxy, metoxy, etoxy, n-propoxy, iso-propoxy, n-butoxy va tert-butoxy,

dac biét 1a iso-propoxy;

R’ =-NH-;

R® = metyl;

R’ = trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc gidng hoic khac nhau duge chon tir
nhém bao gdm cac gbc alkyl c6 16 dén 22 nguyén tir cacbon;

R" = trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac gbc alkyl gidng hoic khic nhau c6 it
nhit mot nhém hydroxyl va 1 dén 6 nguyén ti cacbon, ddc biét 1a 2-hydroxyetyl va/hodc
2-hydroxypropyl;

A™ =trong mdi trudng hop doc 14p 1a cac anion gidng hoic khac nhau duge chon

tir cac anion vo co hodc hitu co cua cac axit H,A, va cac dan xuat cia chung;
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m =1 dn 3, t5t hon néu 1a 1 dén 2, ddc biét1a 1;

x =2 dén 18, t6t hon néu 1a va dic biét 1a 3;

khac biét & chd cac diéu kién (i) va (ii) dugc théa man:
() a2 +b2>1;

(i) a3 + b3 > 1.

Theo mdt phuong an uu tién, siloxan (A) con khac bi€t ¢ chd hodc diéu kién (iii)

ho#c diéu kién (iv) con dugc thoa man:

(iii)al=a4=b2=b3=cl=c4=d=0

va

a2=a3=1;
(iv)b2=b3=0
va

cl+cd+d>1
va

a2+a3+a423,t6th0nnéulé1a222,a32lvaa4=0.

Siloxan (A) théa man didu kién (iii) 14 siloxan mach thang khong c6 nhom siloxan
mach bén, vi né khong cé don vi T!, T* hodc Q. Vi siloxan ngoai ra khong c6 don vi M
hoac don vi M* nao, nhung c6 chinh x4c mot don vi M? va chinh xac mot don vi M, nén
siloxan khéng phan nhanh nay c6 chinh x4c mt nhém amit amoni c6 cong thuc (II) &
mdt trong hai dau ctia chudi siloxan va chinh xac mot nhém dialkanolamoni c6 cong thire
(I1T) & d4u kia trong hai d4u mach. Vi siloxan (A) d4 néi ngoai ra khong c6 don vi D’ va
D’, nén siloxan khong mang bat ky nhém amit amoni ¢6 cong thie (II) hogc nhém

dialkanolamoni ¢6 c6ng thtrc (I1T) lién két mach bén.

Siloxan (A) ma diéu kién (iv) dugc théa man dén luot no 1a siloxan phan nhéanh vi
né ¢6 it nhat mot don vi duge chon tir nhém bao gém cac don vi T, T va Q. Siloxan
phan nhdnh ndy mang nhém amit amoni c6 cong thirc (II) & it nhit mot trong it nhat ba
dau ctia n6 va mot nhém dialkanolamoni c6 cong thue (I11) & it nhat mot dau khéc trong

r A A 5 r N e \ . A 7 . 2 s ’ r .
s0os it nhat ba dau cta no. Vi siloxan ngoai ra khong ¢6 don vi D" va D’ , cac nhém amit
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amoni c6 cdng thirc (II) hodc nhém ddialkanolamoni c6 cong thire (IIT) chi ¢6 thé c6 mit
& it nhét ba ddu cua siloxan phan nhanh nay. Ngoai ra, siloxan ciing c6 thé mang mot
hodc nhiéu gdc R, tc 13 trong mdi truong hop, cac nhom alkoxy hodc nhém axyloxy
giéng hét nhau ho#c khac nhau mét cach doc 1ap. If an M* unit is present, it nhit mot R*
géc is duoc lién két véi the ends of the mach nhanh siloxan. Néu ¢6 don vi M*, it nhét
mot géc R* duoc lién két v6i cac dau cua siloxan phén nhéanh. Néu c6 don vi T4, it nhat
mot géc R4 duoc lién két v6i vi tri nhanh T. Tuy nhién, t5t hon néu siloxan ma diéu kién
(iv) dugc dap tmg khong co bat ky don vi M* nao, tic 1, tbt hon néu a4 = 0. Tét hon
nita, siloxan ma diéu kién (iv) dugc thda mén ciing c6 ding hai don vi M? va chinh x4c
mdt don vi M. Do d6, siloxan ndy mang nhém amit amoni ¢6 cong thirc (II) & chinh xac
hai trong sb it nhét ba ddu cia né va mot nhém dialkanolamoni ¢6 cong thire (IIT) & chinh
xac mot trong it nhét ba dau cua né. Puoc uu tién dic biét 1a khong ¢6 don vi T tac 14,
dic biét t6t hon néu ¢4 = 0. Siloxan ma diéu kién (iv) dugc dap tng ciing c6 thé c6 don vi

M. Tuy nhién, tdt nhit 1a khong c6 don vi M tic 13, t6t hon néual =0.

Sang ché ciing dé cap dén ché pham chrra it nhét mot siloxan (A).

Theo cac phuong 4n uu ti€n, ché phdm theo sang ché c6 thé chira hoic mot hoic
nhiéu siloxan (A) ma diéu kién (iii) duoc thoa man hodc mot hodc nhiéu siloxan (A) ma
diéu kién (iv) dugc théa man, nhung ché phim nay c6 thé chira hdn hop ciia cac chat ndy.

Tt hon néu, ché phim theo sing ché con chira it nhit mot siloxan dugc chon tir
nhom bao gdm siloxan (B) va siloxan (C).

Siloxan (B) 1a siloxan khéc véi siloxan (A) it nhét & diém 13, tbt hon néu chinh xic
& diém 13, cdc didu kién (v) va (vi) sau ddy duoc thoa man chir khong phai la cac diéu
kién dugc néu chi tiét trén day (i) dén (iv):

(v)a2=b2=0,

(vi)a3 +b3 >2.

Do vay, siloxan (B) 1a siloxan khac véi siloxan (A) it nhét & diém 14, t6t hon néu
chinh xac & diém 13, n6 c6 it nhat hai nhom dialkanolamoni c6 cong thirc (III) va khong

c6 cac nhom amit amoni c¢6 cdng thire (II).
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Siloxan (C) 14 siloxan khac véi siloxan (A) it nhét & diém 14, tot hon néu chinh xéc
& didm 13, cdc didu kién (vii) va (viii) sau ddy dugc théa méan chir khong phai 1a céc diéu
kién duoc néu chi tiét trén day (i) va (iv):

(vii) a3 =b3 =0,

(viii) a2 + b2 > 2.

Do vay, siloxan (C) la siloxan khéac véi siloxan (A) it nhat & diém 13, t&t hon néu
chinh x4c & diém 13, n6 c6 it nhat hai nhém amit amoni c6 cdng thire (IT) va khdng c6 cic
nhém dialkanolamoni c6 cong thire (I1I).

Vi vy, siloxan (B) va (C) ciing 1 khac nhau. Tuong {mg, céc siloxan (A), (B) va
(C) 1a khac nhau.

Theo mdt phuong an uu tién, d6i véi siloxan (A): R® = metyl, x = 3, R’= -NR"-
v6i R =H.

Theo mot phuong &n uu tién khac, dbi véi siloxan (A): R® = metyl, R = -
CH,CH,0H va/hoéc -CH,CH(CH;)OH.

Theo mdt phuong an vu tién ddc biét, dbi véi siloxan (A): R® = metyl, x =3, R'=-
NR'- v6i R' = H, RM = -CH,CH,OH va/hoic -CH,CH(CH;)OH.

Tét hon nita néu, déi vé6i siloxan (B): R® = metyl, R" = -CH,CH,0H hoic -
CH,CH(CHj3)OH. |

Tét hon nita néu, dbi véi siloxan (C): R® = metyl, x =3, R’=-NR"- v6i R’ = H.

Dic biét Ia tdt hon néu, R®, x, R7 va R'® dbi voi siloxan (A) va (B) va R® va R"!

dbi voi siloxan (A) va (C) 1a gidng nhau.

Tét hon néu, ty 18 phan trim khdi lwong cia it nhat mot siloxan (A) tinh trén tong
khéi lugng cia tat ca céc siloxan, t6t hon nita néu tinh trén khdi lwong ciia siloxan (A) va
(B) va (C) cung nhau, la nim trong khoang tir 20% dén 70%, tbt hon néu nim trong
khoang tir 25% dén 60%, dic biét 1a ndm trong khoang tir 30% dén 50%.

Theo mot phuong an uu tién, ty 1€ phan trim khéi luong cta it nhat mot siloxan
(B) tinh trén tong khéi luong cua siloxan, t6t hon nita néu tinh trén khdi luong clia
siloxan (A) va (B) va (C) cung nhau, la nam trong khoang tir 0% dén 15%, t6t hon néu
nam trong khoang tir 1% dén 10%.
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Tét hon néu, ty 1& phan trdm khéi luong ca it nhit mot siloxan (C) tinh trén tong
khéi luong cia siloxan, t5t hon nita néu tinh trén khéi lugng cua siloxan (A) va (B) va
(C) cung nhau, 1a nim trong khoang tir 3% dén 80%, t6t hon néu nim trong khoang tir
59% dén 60%, dic biét 1a ndm trong khoang tir 10% dén 50%.

Nho qué trinh didu ché, co thé ché phim theo sang ché chira cac amin bac ba. Tuy
nhién, diéu t6t nhit 12 ty 1é cac amin bac ba giy kich tmg da, nhay cam va/hodc gay doc

nudce 13 thap.

Do d6, con tét hon nita néu ty 1€ ph?m tram khbi lugng cuia cac amin bac ba dugc
chon tir nhém gém amin este va amin amit trong ché pham nay, tinh trén tbng khéi luong
cua siloxan (A) va (B) va (C) cung nhau, tong cong 12 nhé hon 1%, t5t hon néu nho hon
0,8%, t6t hon nira néu nhé hon 0,6%, con tét hon nita néu nho hon 0,4%, dic biét 1a nam
trong khoang tr 0% dén 0,3%, hodc ché pham nay khong chira amin béac ba bat ky dugc
chon tir nhém gém amin amit.

~, 66

Thuét ngir “amin amit” dugc sir dung trong ban md ta dé chi N-alkylcarboxamit c6
it nhat mét, tot hon néu chinh xac mdt, nhém amino bac ba. Do vay, amin amit trong noi

dung ctia ban mo ta tao thanh mot phan cia nhém gom cac amin béc ba.

Thuét ngit “amin este” dugc su dung trong ban mo ta dé chi alkyl carboxylat ¢4 it
nhét mét, tbt hon néu chinh x4c mot, nhém amino bic ba. Do vy, amin este trong noi

dung ctia ban mo t& tao thanh mot phan ctia nhém gdm cac amin bac ba.

Siloxan c6 cac nhém amoni b4c bon trong ndi dung ciia ban md ta con dugc goi la

“silicon bac bon” hoac 1a “siloxan bac bon™.

Tét hon nita néu ty 16 phan tram khdi lwong cla céc amin béc ba dugc chon tir
nhom bao gbém céc dialkanolamin trong ché phdm nay, tinh trén tdng khdi lugng ctia
siloxan (A) va (B) va (C), 1a nhé hon 3%, tét hon néu nho hon 2%, tét hon nita néu nhé
hon 1%, dac biét 1a nam trong khoang tr 0% dén 0,5%, hodc ché phém nay khong chura
bét ky amin bac ba nao dugc chon tir nhom bao g@)m cac dialkanolamin.

Thu4t ngit “dialkanolamin” dugc st dung trong ban mo ta dé chi amin bac ba c6
mot gde hydrocacbon va hai gbc alkyl c6 nhém chirc hydroxy mdi gbe duge lién két véi
nguyén t& nito béac ba. T8t hon néu, cac dialkanolamin nay dugc chon tir

alkyldialkanolamin (sau ddy con dugc goi la N-alkyldialkanolamin).
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Puoc vu tién dac biét l1a ty 1€ phén tram khoi lurong clia cdc amin bac ba trong ché
phdm nay, tinh trén tdng khdi luong ciia siloxan (A) va (B) va (C), 1a nhé hon 3%, tt
hon néu nhé hon 2%, t6t hon nita néu nho hon 1%, dic biét 1a nam trong khoang tir 0%

dén 0,5%, hodc ché phém nay khong chira bét ky amin bac ba nao.

Tét hon nita néu ty 1& phan tram khéi luong ciia cac amin bac ba c6 trong luong
phén t& nhé hon 500g/mol trong ché phdm nay, tinh trén tdng khdi lugng cta siloxan (A)
vi (B) va (C), 1a nhd hon 3%, t&t hon néu nhé hon 2%, tot hon nita néu nhé hon 1%, dic
biét 12 ndm trong khoang tir 0% dén 0,5%, hoic ché phim nay khong chira bét ky amin
béc ba nao c6 trong lwrgng phan tir nhé hon 500g/mol.

Tét hon néu ty 18 phan tram khdi lugng cia cac amin bac ba duge chon tir nhém
gdm amin amit trong ché phdm nay, tinh trén tong khdi lugng cta siloxan (A) va (B) va
(C), tong cong la nhé hon 1%, t6t hon néu nhé hon 0,8%, tot hon nita néu nhd hon 0,6%,
dic biét 12 nho hon 0,4%, hodc ché phdm nay khéng chira bat ky amin bac ba nao duoc
chon tir nhém gém amin amit.

Tét hon néu ty 18 phén tram khéi luong ctia cac amin bac ba duge chon tir nhém
gbm amin este trong ché phdm nay, tinh trén tong khéi luong cua siloxan (A) va (B) va
(C), tdng cong la nhé hon 1%, t6t hon néu nhd hon 0,8%, t6t hon nita néu nhd hon 0,6%,
dic biét 1a nhd hon 0,4%, hodc ché phdm nay khong chira bat ky amin béc ba nao dugc
chon tir nhém gém amin este.

Theo ndi dung sang ché, wu tién st dung cac amin khong gay ra bét ky ton thuong
ndo cho da hoic tac dong doc hai qua da va khong gy hai cho moi truong, dac biét 1a
khong gy bt lgi cho céc dic tinh ciia nudc thai. Tét hon hét 14 cdc amin bat budc phai
ghi nhén bang mot hodc nhiéu cum tir H sau day theo phan loai GHS nén tranh:

H310 Gay ti vong khi tiép xtc véi da

H311 Doc khi tiép xtic véi da

H312 C6 hai khi tiép xuc véi da

H314 Gay bong da nghiém trong va tbn thuong mat

H315 Gay kich tng da

H317 C6 thé gay di ing da

-24-



37444

H400 R4t doc dbi voi doi sdng thiy sinh

H410 R4t doc dbi voi doi séng thay sinh v6i anh hudng lau dai

H411 Doc dbi véi doi sdng thay sinh v6i nhitng anh hudng 14u dai

H412 C6 hai cho ddi séng thity sinh véi nhitng anh hudng lau dai

H413 C6 thé gay ra tac hai lau dai dbi véi doi séng thity sinh

Phuong phép didu ché céc silicon/siloxan c6 cac nhém amoni bac bdn (silicon bac
bbn) tir siloxan c6 nhém chirc epoxy va amin béc ba la da biét ddi voi ngudi c6 chuyén
mon trong linh vuc k¥ thudt nay. Silicon bac bén ¢6 thé duoc didu ché bang quy trinh da

biét trong tinh trang k¥ thuat nhu dugc md ta, vi du, trong DE 3719086 C1, DE 3802622
Al vaDE 102010000993 Al.

T6t hon néu, siloxan theo sang ché dugc diéu ché bang quy trinh theo séng che,
bang céach cho siloxan ¢6 nhom chirc epoxy phan tng v6éi hon hop clia cac amin béc ba
duoc chon tir nhém bao gom cdc amin amit va cac amin este, tot hon néu cac amin amit,

va amin bac ba dugc chon tir nhém bao gom céac dialkanolamin.

Do d6, sang ché ciing d& cap dén quy trinh, t6t hon néu dé didu ché siloxan (A)
theo sang ché va/hoic ché phim theo séng ché chtra siloxan (A) néu trén, trong d6 quy
trinh nay bao gbdm it nhit mot budce quy trinh trong do it nhét mot siloxan c6 nhém chirc
epoxy ¢ it nhét hai nhém epoxy duge cho phan tmg véi ca it nhét mot amin bac ba dugc
chon tir nhém bao gém c4c amin amit va cac amin este, tot hon néu 13 c4c amin amit, va
v6i it nhdt mét amin bac ba dugce chon tir nhom bao gém cac dialkanolamin dé tao ra céc
nhém amoni bac bén.

T4t hon néu, cac amin bac ba duoc chon tir nhom bao gém cac amin amit va cac
amin este 12 amin bac ba duoc chon tir nhém bao gém amin amit. Do vay, quy trinh trong
d6 amin bac ba duoc chon tir nhém bao g@)m amin amit dugc st dung 1a dugc vu tién hon
quy trinh trong d6 amin béc ba dugc chon tir nhém bao gém amin este duogc st dung.

Tét hon néu, qui trinh bién ddi siloxan c6 nhom chirc epoxy tao ra cdc nhom
amoni bac bdn ma tao ra tir hodc phan mg cia it nhit mét amin bac ba duoc chon tir
nhom bao g@)m c4c amin amit va cadc amin este, 5t hon néu 1a cac amin amit, hoic tur

phan (g cua it nhat mot amin bac ba duoc chon tir nhém bao gém cac dialkanolamin voi
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it nhAt mot cua it nhét hai nhém epoxy trong mdi trudng hop trong siloxan ¢6 nhém chirc
epoxy.

Tbt hon néu, cac nhém epoxy dugc sir dung voi s6 mol du, tdt hon nita néu véi
luong mol twong duong so voi cdc nhom amin béc ba, d8 cac amin bac ba dugc bién dbi
dén murc tdi da va ham luong con lai ciia chiing sau phén tmg dugc giam thiéu, va t6t hon
nita néu céc epoxysilan ciing dugc bién d6i bd sung dén mirc tdi da va ham lugng con lai
cta ching sau phan tng dugc giam thiéu.

Do @0, t6t hon néu ty 1& mol ctia cac nhom amino béc ba so véi cdc nhém epoxy 1a
nim trong khoang tir 0,8:1 dén 1:1, t5t hon nita néu ndm trong khoang tir 0,9:1 dén 1, con
t5t hon nita néu nam trong khoang tir 0,95:1 dén 1:1, con tét hon nita néu nam trong
khoang ttr 0,99:1 dén 1:1, dac biét 1a 1:1.

Tbt hon nira néu ty 1€ mol (mV;) clia cdc nhém amino bac ba la mot phén cla
amin bac ba dugc chon tir nhém bao gém céc amin amit va cdc amin este, tot hon néu 1a
céc amin amit, so v6i cac nhom epoxy 1a nam trong khoang tur 0,6:1 dén 0,8:1, t6t hon
nita néu nim trong khoang tur 0,65:1 dén 0,75:1, ddc biet 14 0,7:1.

Con tdt hon nira néu ty 1€ mol (mV,) cua cac nhém amino bac ba 1a mot ph?ln cua
amin béc ba duoc chon tir nhém bao gdm cac dialkanolamin so v6i cac nhom epoxy la
nam trong khoang tir 0,4:1 dén 0,2:1, t6t hon nita néu nam trong khoang tir 0,35:1 dén
0,25:1, dac bi¢t1a 0,3:1.

Tét hon néu diéu kién sau day duoc thda méan & day (mV;) + (mV,) = 1:1.

Tt hon nita néu ty 1€ mol cua it nh4t mot amin bac ba dugc chon tir nhém bao
gém cc amin amit va cdc amin este, t6t hon néu 13 cdc amin amit, so véi it nhat mot
amin bac ba dugc chon tir nhém bao gdm cac dialkanolamin 1a nam trong khoang tir
90:10 dén 60:40, t6t hon néu nim trong khoang tir 80:20 dén 65:35, dac biét 1a 70:30.

Dac biét 1a tdt hon néu 13, ty 1€ mol cua cac amin bac ba dugce chon tir nhém bao
g@)m amin amit so v&i amin bac ba dugc chon tir nhém bao g@)m alkyldialkanolamin 1a
nam trong khoang tir 90:10 dén 60:40, t6t hon néu ndm trong khoang tir 80:20 dén 65:35,
dac biét 1a 70:30.

Két qua 13, ty 1€ cia cac nhém amoni béc bdn thu duge tir amin bac ba duge chon
tr nhom bao gém c4c dialkanolamin va ty 1€ cua nhém amoni béc bdn c6 thu duge tir
amin bic ba dugc chon tir nhém bao gbm cac cAc amin amit va cic amin este, t6t hon néu

14 cac amin amit, c¢6 thé dugc diéu chinh mét cach thuan loi.
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Theo phuong an thtr nhét cia quy trinh, it nhit mét siloxan c6 nhém chic epoxy
dugc phan Gng trong mot bude cla quy trinh voi it nh4t mot amin bac ba dugc chon tur
nhoém bao gém céc dialkanolamin, va san phim phan tmg thu duge duge phan tmg thém
trong budc.quy trinh tiép theo gian tiép hodc truc tiép v4i it nhat mot amin bac ba duge
chon tr nhém bao gdm cic amin amit va cdc amin este, t5t hon néu 14 cac amin amit.

Theo phuong 4n tht hai cta quy trinh, duoc uu tién hon phwong an thtr nhét cia
quy trinh, it nhéat mét siloxan chitc epoxy duge phan Umg trong mdt bude cua quy trinh
véi it nhdt mot amin bac ba duge chon tir nhém bao gbm céc cdc amin amit va cac amin
este, tot hon néu 13 cAc amin amit, va san phém phan ung thu dugc dugc phan Ung thém
trong mot budc cia quy trinh tiép theo gian tiép hoic truc tiép vai it nhat mot amin bac
ba dugc chon tir nhém bao gdm cac dialkanolamin.

Theo phuong 4n thit ba ctia quy trinh, dugc vu tién hon so v6i phuong an thi nhét
va phuong an tha hai cia quy trinh, it nhit mot siloxan chirc epoxy duge phan tng véi
hdn hop cua it nhit mot amin bac ba duoc chon tir nhém bao g@)m cac amin amit va cac
amin este, t&t hon néu 13 cac amin amit, va it nhit mdt amin bac ba duge chon tir nhém

bao gom cac dialkanolamin.

Tét hon néu khi phan tGng cua it nh4t mot siloxan c6 nhém chic epoxy chuyén
90% dén 100% cac nhém epoxy, tot hon néu hon 92%. Con sb % & day cho biét s6 luong
nhom epoxy dugc bién ddi chia cho sé luong nhém epoxy duoc st dung. Su bién dbi cta
cac nhom epoxy, con dugce goi la bién ddi epoxy, co6 thé duqé x4c dinh véi su hd trg cia

quang pho "H NMR nhu dwgc mo ta trong céc vi du.

Tét hon néu, cac san phdm ciia quy trinh, sau phan ing cta amin bac ba va it nhét
mot siloxan ¢6 nhom chic epoxy, duge phén tich vé sy ving mit clia cac nhém epoxy
con lai nhu duge mé ta trong phan vi du. Néu it hon 90% nhom epoxy da dugc bién doi,
phan (g duge tién hanh tiép cho dén khi dat dugc do bién ddi 90% tré 1én. Tot hon néu,

16 bi loai bé néu khong dat dugc do bién ddi tir 90% trd 1én.

Dé bién d6i cac amin bac ba, nén diy nhanh phan Gng bang chat xtc tac. Chat xtc
tac dugc st dung tot nhat 1a axit cacboxylic, tot nhat 1a axit axetic, axit isononanoic, axit

lactic, dac biét 1a axit axetic.
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Tét hon néu st dung chat xuc tac theo ty 1€ phan trim khéi luong tir 0,5% dén 8%,
t6t hon néu tir 1% dén 5%, dya trén tong khdi lugng cia céc chét phan g, tirc 12 bd qua

c4c thanh phan khong phéan tng khéc, vi du nhu dung moi.

Phan ng cua siloxan c6 nhém chirc epoxy v6i cac amin bac ba c6 thé dugc thuc
hién khi ¢6 mat hodc khong c6 mat, nhung tdt nhét 1a khi ¢6 mit dung moi. Cac dung moi
hitu co thich hop dugce st dung tdt nhat 13 rugu béo khan, glycol hodc glycol ete, vi du
metanol, etanol, propanol, butanol, 2-propanol, tert-butanol, propylen glycol, dipropylen
glycol, tripropylen glycol, hexylen glycol, pentylen glycol, butyldiglycol, dipropylen
glycol dimetyl ete, dipropylen glycol monometyl ete, propylen glycol monometyl ete,
tripropylen glycol monometyl ete, ddc biét 1a 2-propanol, dipropylen glycol, hexylen
glycol.

Tét hon néu, san pham phan tGng thu duge dugc tinh ché bang cach cho né vao

qua trinh tach nhiét thich hop.

Céc qua trinh tach nhiét dugc goi bang thuat ngit nay d6i v6i ngudi c6 chuyén
mon trong linh vuc k¥ thuat nay va bao gbm tit ca cac qua trinh dya trén viéc thiét 1ap
can béng pha nhiét dong lyc hoc. Céc quy trinh tach nhiét dugc vu tién duoc lua chon tur
danh séch bao gdbm chung cAt, tinh cat, hip phuy, két tinh, chiét xuét, hap thy, lam kho va

dong biang, dic biét wu tién cho cac phuong phéap chung ct va tinh cAt.

Do d6, mot phuong an wu tién cia quy trinh nay bao gbm, nhur mdt bude quy trinh
khac, chung cit va/hodc tinh ché céc san phdm phan tng. Viéc chung cit va/hodc tinh
ché ¢6 thé duoc thue hién, vi du, bing thiét bi bay hoi thing quay, tdt hon néu & nhiét do
20 dén 250°C, t6t hon néu 12 40 dén 180°C va t6t hon néu 1a 50 dén 150°C, trong d6 ap
suét tét hon néu 14 tir 0,0001 dén 0,75 bar, tham chi t5t hon néu Ia tir 0,001 dén 0,2 bar va
t6t hon nita néu tir 0,01 dén 0,1 bar. Qud trinh chung ct va/hodc tinh ché ddc biét thudn

loi dé loai bo cac thanh phén dé bay hoi, dic biét 1a cac dung moi.

Amin este va/hodc amin amit dugc uu tién sir dung 1a cac chét ¢6 cong thire (VII)

R? Q

|
NJ(CH2+R7”C_R9
R® X

Cong thtrc (VII);

-28-



37444

trong do R’, Rg, R’ va x duoc xac dinh nhu trong cdng thire (I0).
Ul tién dic biét 1a sir dung amin amit ¢6 cong thire (VII).

Cac amin amit dugc st dung trong quy trinh theo sang ché t&t hon néu 13 san
phim phan Gng tr phan Ung cua diméfylaminoalkylamin, dETlC. biét la
dimetylaminopropylamin (DMAPA) véi céc axit béo hodc este cua axit béo, vi du nhu
triglyxerit cta axit béo. Pac biét uu tién cho cdc amin amit c6 ngudn gbc tir cac axit béo
¢6 10 dén 30, tét hon nita néu 12 dén 22, tham chi tdt hon nita néu 12 dén 18, dac biét 1a

16 dén 18, nguyén tir cacbon.

Do do, uu tién dic biét 1a sir dung amin amit cé cong thue (VII) voi R® = metyl, x

=3, R’=-NR!"’ v¢i R =H.

Tbt hon nita néu, R’ duoc chon tir nhoém bao gém cac géc alkyl c6 9 dén 29, t6t
hon nita néu 11 dén 21, con t5t hon nita néu 11 dén 17, dac biét 1a 15 dén 17, nguyén tu
cacbon, trong d6 cic gdc alkyl nay 1a khong duoc thé hoac dugc thé bang nhém
hydroxyl, mach théng hodc mach nhanh, no hodc khong no, tdt hon néu khong dugc thé,

mach thang va no.

Dic biét dugc wu tién 1a amin amit dugc ban trén thi truong dudi tén thuong mai
Tegoamid® tir Evonik, vi du 3-N,N-dimetylaminopropylcocoamit (Tegoamid® D 5040
va Tegoamid® CNF), 3-N,N-dimetylaminopropylstearamit (Tegoamid® S 18) va 3-N,N-
dimetylaminopropylpalmitamit (Tegoamid® PKFC).

Cac amin amit thich hgp khac dugc bdc 10 trong 4n phim Safety Assessment of
Fatty Acid Amidopropyl Dimetylamines as Used in Cosmetics, Final Report, Release
Date: June 24, 2014, Panel meeting Date: June 9-10, 2014, Cosmetic Ingredient Review
(https://www.cir-safety.org/sites/default/files/amidoa062014final.pdf), ndi dung bdc 16 rd
rang vé van dé nay dugc két hop vao ban md ta bing cach vién dan. Vi du vé cac amin
amit ndy bao gdm: almondamidopropyl dimetylamin; avocadamidopropyl dimetylamin;
babassuamidopropyl dimetylamin; behenamidopropyl dimetylamin; brassicamidopropyl
dimetylamin;  cocamidopropyl  dimetylamin; dilinoleamidopropyl  dimetylamin;
isostearamidopropyl dimetylamin; lauramidopropyl dimetylamin; linoleamidopropyl
dimetylamin; minkamidopropyl dimetylamin; myristamidopropyl dimetylamin;

oatamidopropyl ~ dimetylamin;  oleamidopropyl  dimetylamin;  olivamidopropyl
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dimetylamin; palmitamidopropyl ~dimetylamin; ricinoleamidopropyl dimetylamin;
sesamidopropyl  dimetylamin;  soyamidopropyl — dimetylamin;  stearamidopropyl
dimetylamin; amidopropyl dimetylamin hat huéng duong; tallamidopropyl dimetylamin;
tallowamidopropyl dimetylamin; germamidopropyl dimetylamin [ta my.
Céc dialkanolamin dugc vu tién str dung 1a cac chét ¢6 cong thirc (VIII)

R8

N—R!"

R Cong thire (VIII)

trong d6 R® va R dugce xac dinh nhu trong cong thie (I10).

Tét hon nita néu, dialkanolamin dugc chon tr nhém bao gém N-
metyldietanolamin (R® = -CH; va R!" = -CH,CH,0H), N-etyldietanolamin R® = -
CH,CH; va R = -CH,CH,OH), N-metyldiisopropanolamin (R* = -CH; va R'' = -
CH,CH(CH;)OH), N-etyldiisopropanolamin (R® = -CH,CH; va R'' = -CH,CH(CH3)OH),
N-isopropyldiaminoetanol (R® =-CH(CHj3), va R'! = -.CH,CH,0OH), N-butyldietanolamin
(R® = -CH,CH,CH,CHj; va R"! = -CH,CH,OH), va cac san pham alkoxyl hoa cta ching,
trong d6 cac san pham alkoxyl héa t6t nhat 1a c6 thé tao ra dugc bang phan Ung véi
etylen oxit, propylen oxit, butylen oxit hodc hdn hop ctia hai hogc ba alkylen oxit dugc dé

cap theo cach ma ngudi ¢6 chuyén mon trong linh vuc k¥ thut nay da biét.

Céc chét dialkanolamin duoc sir dung véi vu tién ddc biét la N-metyldietanolamin
(R® = -CH; va R"' = -CH,CH,OH) va N-metyldiisopropanolamin (R* = -CH; va R'' = -
CH,CH(CH3)OH).

D3 bit ngd phat hién ra rang phan ung cia siloxan c¢6 nhém chirc epoxy véi
alkyldialkanolamin hodc dialkylalkanolamin twong Gng dan dén bién ddi nhém epoxy
cao, trong khi su bién ddi cua nhém epoxy chi thip hodc bang khong trong phéan ung véi
trialkanolamin twong Ung. Ngoai ra, da bt ngd phat hién ra rang viéc st dung
alkyldialkanolamin trong hdn hop véi cac amin amit dan dén ham luong con lai cta cac
amin amit thip hon so véi viéc stt dung cac dialkylalkanolamin twong Umg trong hdn hop
v6i cdc amin amit. Ngodi ra, cling da b4t ngd phat hién ra rang cac alkyldialkanolamin
thuong it giy kich Gmg da va/hodc nhay cam va/hogc gdy doc nude hon cac

dialkylalkanolamin tuong ung.
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Theo mot phuong 4n wu tién cta quy trinh, ham lugng con lai cia cic amin bac ba
duoc chon tir nhém bao gém cic amin amit va cdc amin este, tot hon néu 1a cac amin
amit, sau phan ung, theo ty 1& phin tram khéi lugng tinh trén tbng khdi luong cua ché
phém nay, 1a nhé hon 1%, tdt hon néu 1a nhé hon 0,8%, tot hon nita néu nho hon 0,6%,
dic biét 1a nhé hon 0,4%.

Theo mot phuong 4n wu tién cla quy trinh, siloxan ¢6 nhém chirc epoxy la siloxan
c6 cong thue (VI)

6
MM sD'51D%s T'ei T e Qq
(VD)

v6i

M’ = [R"R';Si01z],

D = [RPR'Si0,],

R" = doc 14p v6i nhau 14 céc gbc epoxy hitu co gidng hoic khic nhau, tdt hon néu

duoc chon tir nhém bao gém

0 0
§—(on)y-o—CH2—cH:/—\CH2 §—CH2-CH2®
o) 0

§ —CH,—CH-C—0—R®~C—CH §
2 ) H 7 @O
R

dac biét 1a
/O\
E—(CH2)3—O—CH2—CH3—CH2

2

trong do

ML DL TY, T4 Q, al, a5, bl, b5, cl, ¢4, d, R, R®, R® va y dugce xédc dinh nhu trong
cong thuc (I).

Tbt hon néu, it nhat mot siloxan c6 nhom chuc epoxy dugc diéu ché bang phan

ung hydrosilyl hoa it nhét mot epoxit khong no olefin.
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Tay ¥, it nhat mdt siloxan ¢6 nhom chirc epoxy, t6t hon néu 1a siloxan c6 nhém
chirc epoxy ¢6 cong thie (VI), trude khi bién ddi chung, dugc tinh ché trong d6 né phai
trai qua qua trinh tach nhiét thich hop.

Tt hon nita néu, siloxan c6 nhém chic epoxy dugc didu ché bang phan (ng
hydrosilyl hoa it nhét mét epoxit khong no olefin, tdt hon néu 1a duogc chon tir nhom bao
gdm alyl glycidyl ete, vinylxyclohexen monoxit va norbornadien monoepoxit, ddc biét 1a
alyl glycidyl ete, bang it nhat mot siloxan ¢6 nhoém chirc SiH ¢6 cong thic (V)

MM 5Dy 1D T o1 T e Qq
V)

voi

M’ = [R;8iHO ],

D’ = [R'SiHO,p],

a5 =0 dén 32, tbt hon néula 1 dén 10, tbt hon nita néu 2 dén 3, diac bidt1a 2;

b5 =0 dén 10, tot hon néu 12 0 dén 5, déc biét 12 0;

trong do

M, Dl, T!, T4, Q,al,bl,cl,c4,dva R! duoc x4c dinh nhu trong cong thirc (I).

Phan mg hydrosilyl héa dugc thuc hién theo cdch ma ngudi c6 chuyén mén trong
linh vuc k¥ thuét nay da biét.

Phan tng hydrosilyl hoa trong quy trinh theo sang ché t6t hon néu 1a duge xuc tac
v6i su hd tro clia cac chit xtic tic nhom platin quen thudce dbi v6i ngudi co chuyén mon

trong linh vyc k¥ thuat nay, t6t hon nita néu v6i su hd tro ctia chat xtc tac Karstedt.

Phan tng hydrosilyl héa ¢ thé duoc thuc hién khi ¢6 hodc khong c6, nhung t6t
nhét 13 khi c6 mat, dung mdi. Cac dung méi hiru co thich hop dugce su dung t6t hon néu
12 toluen, xylen hodc isopropanol. Cac dung moi dugc sir dung t6t hon néu & dang khan.
Néu dung méi c6 mot nhém phén tng, ddc biét la mot nhém hydroxyl, didu nay c6 thé

din dén cac san phim phu SiOC & mirc d§ nho.

Tét hon néu phan tng hydrosilyl hoa bién dbi hon 95%, t6t hon nita néu hon 97%,

dic biét 13 99% dén 100%, cia cac nhom SiH. Cac con s6 % cho biét s6 lugng nhom SiH
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duge chuyén ddi chia cho sé lugng nhém SiH dwoc str dung. Cac nhom SiH duge phat
hién theo phuong phap da biét voi ngudi c6 chuyén mon trong linh vuc k¥ thuat nay, t6t
nhit 12 bang phuong phap thé tich khi sau khi phan huy kiém. Diéu nay c6 thé duoc thuc
hién, vi du, béng cach cho mot miu cia hon hop phan tmg véi dung dich natri butoxit
butanolic (ham Iugng natri butoxit = 5% khdi luong) va két luan lugng chirc nang SiH

van c6 mit tir lvgng hydro dugc tao ra.

Tay ¥, it nhat mot siloxan c6 nhém chite SiH c6 cong thire (V), truée phan tmg

hydrosilyl hoa, dugc tinh ché bang qua trinh tach nhiét thich hop.

Tuong tu tiy ¥, siloxan ¢6 nhom chirc epoxy thu dugc duge tinh ché, tét hon néu

1a bang quy trinh phén tach nhiét nhu da mo ta & trén.

Tuong tu nhu vay, siloxan chtirc SiH ¢ thé thu dugc bang cac phuong phéap da
biét thong qua cén bang. Phuong phép diéu ché siloxan c¢6 chite SiH mach thing bang
phuong phap can bang véi axit triflometansulfonic dugc md ta, vi dy, trong US 5578692

hoac EP 2176319 B1.

Do phuong phap didu ché, c6 thé 1a cac san pham ctia quy trinh chira siloxan mach
vong octametylxyclotetrasiloxan va decametylxyclopentasiloxan.
Octametylxyclotetrasiloxan va decametylxyclopentasiloxan khong phén hiy sinh hoc.
Octametylxyclotetrasiloxan cling dugc quan tam vé doc tinh. Vi nhing Iy do nay, diéu
thuain loi 1a ty 16 mol cia  decametylxyclopentasiloxan  va/hodc

octametylxyclotetrasiloxan la tbi thidu.

Theo mot phuong an wu tién cia ché pham theo sing ché va cua san phdm ctia quy
trinh theo sang ché, ty 1¢ phan trim khéi luong cua decametylxyclopentasiloxan, tinh trén
tdng luong ché phdm theo sing ché hoic téng san phim ctia quy trinh theo sdng ché, 1a
nhé hon 1% va dic biét tdt hon néu nim trong khoang tir 0% dén 0,1%.

Theo mot phuong én uu tién cua ché phim theo sang ché va san phim cta quy
trinh theo sang ché, ty 1& phan tram khéi lugng clia octametylxyclotetrasiloxan, tinh trén
tong lugng ché pham theo sang ché hodc tbng san pham cla quy trinh theo sing ché, 1a
nh6 hon 1% va dic biét tdt hon néu ndm trong khoang tir 0% dén 0,1%.

Quy trinh theo sang ché t6t hon néu c6 thé duoc thuc hién theo cich c¢6 hai budce

quy trinh: 1. diéu ché siloxan nhém chitc epoxy va 2. cho siloxan nhém chirc epoxy phan
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{rng v6i amin béc ba duge chon tir nhom bao gém c4c amin amit va cac amin este, tot hon
néu 12 cic amin amit, va amin bac ba duoc chon tir nhém bao gém cac dialkanolamin dé
tao ra silicon bac bdn theo sang ché. Cac budc quy trinh ctia phuong an wu tién néu trén
ctia sang ché co thé dugc tién hanh trong quy trinh theo sdng ché nhu cac bude lién tiép
duge tién hanh riéng biét, modi budc dudi dang phan ing mot ndi hodc duéi sy khdng ché
dinh luong, nhung t6t hon néu dudi su khdng ché dinh luong. Phan tng c6 thé duoc tién
hanh theo tirng mé, ban lién tuc hodc lién tyc. Phan Gng cd su khéng ché dinh lugng dac
biét dugc uu tién trong budc 1 va 2 cla quy trinh ¢6 thé duoc thuc hién khi c6 hoic
khéng c6 dung moi. Céc dung mdi hiru co thich hop duge st dung cho bude quy trinh
dau tién tdt hon néu 1a toluen, xylen hodc 2-propanol. Cac dung méi hitu co thich hgp
duoc st dung cho bude quy trinh tht hai t6t hon néu 1a ruogu béo khan, glycol hodc ete
glycol, vi du metanol, etanol, propanol, butanol, 2-propanol, tert-butanol, propylen
glycol, dipropylen glycol, tripropylen glycol, hexylen glycol, pentylen glycol,
butyldiglycol, dipropylen glycol dimetyl ete, dipropylen glycol monometyl ete, propylen
glycol monometyl ete, tripropylen glycol monometyl ete, ddc biét la 2-propanol,

dipropylen glycol, hexylen glycol.

Néu dung mdi c6 mdt nhém phan Gng, dac biét 1a mot nhom hydroxyl, né co thé
dan dén cac san pham phu SiOC & mitc dd nhod. Cac nhom hydroxyl trong dialkanolamin

duoc st dung ciing c6 thé tao thanh sén pham phu SiOC véi lugng vét.

Céc chét phan ting c6 thé c6 theo sang ché & bét ky ndng d6 mong mudn nao trong
dung méi, vi du 5% dén 99% khdi luong, t6t hon néu 1a 80% dén 95% khdi luong, dic
biét 12 tét hon néu 1a 85% dén 95% khdi lurong, tinh trén tdng luong ché pham.

Theo mot phuong 4n wu tién, quy trinh theo sang ché c6 thé duoc tién hanh ¢ nhiét
d6 tir 10°C dén 150°C, tét hon néu tir 25°C dén 100°C, tét hon nita néu tir 40°C dén
90°C.

Theo mot phuong an uu tién, quy trinh theo sang ché t6t hon néu c6 thé dugce tién
hanh & 4p sut nim trong khodng tir 0,05 dén 2 MPa (0,5 dén 20 bar), tot hon néu nam
trong khoang tur 0,1 dén 0,5 MPa (1 dén 5 bar), dic biét 1a tdt hon néu & ap suét chudn.

Phan ung theo sang ché ¢6 thé duoc tién hanh trong 4nh sang ban ngay hodc loai

trir 4nh sang, t6t nhat 1a trong 4nh sang ban ngay.
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Phan tng theo sang ché c6 thé duoc tién hanh trong diéu kién tro (nito, argon)

hodc trong moi truong oxy va/hodc khong khi, t6t nht 1a trong moi trudng nito.
Sang ché ciing dé cap dén ché pham c6 thé thu dugc bing quy trinh theo sang ché.

Theo mdt phuong an wu tién, ché pham theo sang ché chira nudc nhu mét thanh

phén khéc.
Tét hon néu ché phdm nay 1a nhil trong nude.

Tét hon nita néu ché phdm nay, tdt hon néu 14 nhil twong nude, chira cac thanh
phén sau theo phan khéi luong tinh trén tbng khoi lugng cla ché phdm nay: a) 20% dén
99.5%, t6t hon néu 1 40% dén 97%, dic biét 1a 60% dén 95%, nudc; b) 0,5% dén 80%,
t&t hon néu 12 3% dén 60%, dic biét 1a 5% dén 40%, it nhat mot siloxan chira it nhat mot
siloxan (A) va tét hon néu 1a it nhit mot siloxan (B) vi/hoge it nhat mét siloxan (C); ¢)
t6t hon néu 13 1% dén 10% it nhét mot chét nhii hoa; d) tot hon néu 1a 5% dén 20% it

nhit mot glycol; va e) tot hon néu 12 0% dén 1% axit axetic.

Céac ché phém theo sang ché, dic biét 1a nhil twong nudc, tdt hon néu bao gém cac
chit phu gia c6 thé dugc chon tir nhém bao gém chét tang cuong, chét nhii hoa, dung
moi, nudc hoa, chét mang nudce hoa, thudc nhudm, chét didu chinh d6 nhét, chat khir bot,
chét bao quan, thanh phﬁn khang khuén hoat tinh, chét diét khuén , thudc diét ndm, chét
chéng oxy héa, dung méi hitu co, polyme khong chira siloxan va cac polyme chira
siloxan khong theo sang ché khac, vi du vi du nhu dau silic c¢6 chua siloxan khong theo
sang ché, chit hoat dong bé mat, cht xay dung, chit tiy trdng, chét hoat hoa tdy tring,
enzym, chat huynh quang, chét trc ché bot, chit chéng ling dong, chét 1am sang quang
hoc, chit @rc ché xin mau, chét chéng nhan, chét chéng ting nhiét, chit Grc ché chuyén
thudc nhudm, chit e ché an mon, chit chéng tinh dién khong theo sang ché, chét déng,
chit h tro 12 Ui, chat 1am vai khong tham nuéc va chéng thdm, chat chdng truong va
chéng truot, mudi don trung tinh va chét hép thu tia cuc tim. O day, cac chét tir mot 16p
nay ciing c¢6 thé hién thi hiéu qué & 16p khéc.

Pic biét hon, cic ché phim theo séng ché thé chua tir 0,001% dén 40% khoi
luong, t8t hon nita néu 0,01% dén 20% khbi lugng, mot hodc nhiéu chét phu gia hodc
chit trg khac nhau, tinh trén tong khéi luong cta siloxan (A) va (B) va (C) hodc san

pham cua quy trinh theo sang ché.
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Tt hon néu, cac ché phém theo sang ché 1a & dang co déc, hop chat/nhii tuong co
ddc va/hodc cong thirc nude clia chiing, nhil trong va/hodc dung dich nudce, va/hodc cong

thirc hodc nhil twong trong cac hop chét hitu co nhu polyete, polyol, rugu.

Céc ché pham dic biét dugc uvu tién khéac theo sang ché 1a cdc chét co dic chaa
siloxan theo sang ché hodc c4c sin pham cla quy trinh theo sdng ché voi ndng do tir 75%
dén 99,99% khdi luong, tinh trén téng lwong ché phdm. Do d6, chi c6 mot ty 1€ nho dung
mbi duoc thém vao cac chit ¢d dic nay. Tét hon néu cac chét c6 dic khong phai 1a dung

dich nuéec.

Céc ché phim dic biét duge uu tién hon nira theo séng ché 12 hop chit hozc nhil
trong ¢6 dac co chua siloxan theo sang ché hodc cac san phdm cta quy trinh theo sang
ché v6i ndng dd tir 40% dén 90% khdi lugng, tét nhat 1a 50% dén 80% khoi luong, tinh
trén tong khbi luong. Cac thanh phan khéc cta hop chat hodc nhii tuong ¢ dic nay la
nude vashoic dung mdi dugc chon tir nhém glycol, rugu khong phéan nhénh va/hoac ¢6
nhanh va/hodc ete ankyl c¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon va tily chon mot hodc nhiéu chit
nhii héa khong ion, vi du: rugu etoxylat c6 3 dén 25 don vi etylen oxit. Hop chét co dic

va nhil tvong thudng tan trong nuée hodc ty nhii hoa.

Céc nhii twvong nude dugc vu tién dic biét theo sang ché, t&t hon néu 1a vi nhii

tuong, 1a chat 1am thay dbi cam gidc sor tay dé xir ly vai dét.

Vai trong pham vi sang ché 13 vai rén hodc duoc cdu tao tlr cac loai soi, ching han
nhu gb, bong, polyeste, polyamit, soi tbng hop, gidy va bia cting, visco, xenlulo va/hodc
soi gbe lignin. Tuong tu nhu vy, cac loai vai theo sing ché bao gdm céc bé mit clng
bang kim loai, gbm, thily tinh, gd hodc nhya.

Céc loai vai dugc uvu tién chon tir nhém bao gff)m cac loai vai dét thoi, toc va long
thd, wu tién dac biét 1a cac loai vai dét thoi, dd dét kim vong soi, dd dét kim vong, san
pham khong dét, khan gidy (soi gidy) va/hodc céc loai soi khac lam tir nguyén liu tu
nhién va/hoic tong hop.

Céc ché phdm dic biét duge vu tién theo sang ché 1a chét 1am thay d6i cam giac so
tay dé hoan thién tam thoi ho#ic 1au dai hang dét.

Céc ché phim theo sang ché c6 thé thy ¥ con chira céc chét 1am mém hang dét

khong theo sang ché. bay 1a mét hoac nhiéu hop chit 1am mém hang dét cation c6 mot
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hodc nhiéu nhém alkyl mach dai trong mot phén tir. Cac hop chét 1am mém vai dét cation
dugc sir dung rong rdi bao gé)m, vi du, hop chét quat alkanolamin-este hodc cac hop chét
amoni bac bbn da biét, dugc este héa v6i hai nhom C18-axyl. Cac hop chét amoni thich
hop khac dugc boc 10 trong US 2010/0184634 trong cac doan tir [0027] dén [0068], ndi

dung boc 16 1 rang vé mit ndy dugc két hop vao sang che bang cach vién dan.

Bing cach pha lodng v6i nudc, co thé sir dung chét co dic, dang co ddc nhil tvong
va cong thirc theo sang ché, vi du, dé san xuét chit hoan thién theo séng ché cho hang

dét.

Céac nhil twong nude theo sang ché 1am chét 1am thay d6i cam gi4c so tay cho vai
dét co chira siloxan theo sang ché hodc cac san phim ciia quy trinh theo sang ché theo ty
16 phan tram khéi lwong tir 3% dén 35%, t6t hon néu tir 5% dén 25%, dac biét 1a 7% dén

20%, trén tbng lwong ché pham.

Chét nhii hoa duge st dung thuong 13 etoxylat rugu béo c6 mirc d6 etoxyl hoa tur 3
dén 12, cu thé 1a theo ty 18 phan tram khdi lugng cia siloxan (A), (B) va (C) cing nhau
v6i etoxylat rugu béo 1a 20:1 dén 1:1. Tuong tu nhu vy, glycol ¢ diém sdi cao nhu
dipropylen glycol hodc butyldiglycol ciing thuong duge st dung. Nhiing glycol nay co

thé thay thé hoan toan hoic mot phan etoxylat rugu béo.

Tt hon néu chit nhii hoa c6 trong cac ché pham theo séng ché va nhil twong nudc
theo sang ché theo ty 1¢ phan trim khdi luong tir 1% dén 10%, t6t hon nira néu tir 1,5%

dén 8%, tinh trén tdng luong ché pham.

Chét khir bot duogc sir dung c6 thé 1a bat ky chat khir bot nao duge biét 1a thich hop
cho céc loai chét 1ong dét dang nudc da biét trong tinh trang k¥ thuat. Vi du v& céc chat
khir bot thuong mai phit hop c6 sén dudi tén Dow Corning® DB-110A va TEGO®
Antifoam® MR 1015.

Tét hon néu ché phim theo sang ché chira it nhat mot chat khir bot véi ty 1€ theo
khéi Tuong tir 0,0001% dén 0,05%, tét hon néu tir 0,001% dén 0,01%, tinh trén tong
lwong ché pham.

La chét bao quan, ché phim co thé bao gdm céc thanh phﬁn diét khuén va/hoic
diét nim hoat tinh dugc biét dén 1a phi hop nhu da biét trong tinh trang k¥ thuat, uu tién

céc hoat chét hoa tan trong nuée. Vi du vé cac chét diét khudn thwong mai thich hop la
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metylparaben, 2-bromo-2-nitropropan-1,3-diol, 2-metyl-4-isothiazolin-3-on va 5-clo-2-

metyl-4-isothiazolin-3-on.

Ché pham theo sang ché ciing c6 thé chira chét bao quan, tot hon néu 1a chit trc
ché qua trinh oxy héa. Vi du v& céc chét e ché oxy hoa thuong mai thich hop 12 axit
ascorbic, 2,6-di-tert-butyl-4-metylphenol (BHT), butylhydroxyanisol (BHA), tocopherol
va propyl gallate. Tét hon néu, cic ché phdm theo séng ché ¢6 chira it nhit mot chit bao
quan theo ty 1& phan tram khdi lugng tir 0,0001% dén 0,5%, tét hon néu tir 0,001% dén
0,2%, tinh trén téng lugng ché phém. Dac biét, cac ché phém ¢6 thé chira it nhit mot chét
{rc ché oxy héa vdi ty 1€ theo khdi lugng tir 0,001% dén 0,1%, tét hon néu tr 0,001% dén
0,01%, tinh trén téng lugng ché phém.

La dung mo6i hitu co, ché pham c6 thé bao gébm rugu mach ngan, glycol va glycol
monoete, uu tién cho etanol, 2-propanol, propan-1,2-diol va dipropylen glycol. Déc biét,
cac ché pham theo sang ché c6 thé chira it nhit mot dung moi hitu co véi ty 1€ 0,1% dén

10% theo khdi luong, tét hon néu tir 0,2% dén 5%, tinh trén téng lugng ché phém.

Sang ché con mod ta st dung siloxan va/hodc cac ché phim va/hodc san pham ctia
quy trinh theo sang ché a) dé xu ly, t5t hon néu hoan thién va/hodc ngam tim, cac chu
tric hai chiéu; b) trong cac cong thirc 1am sach va cham soc cho gia dinh va cho muc dich
cong nghiép, dac biét 1a trong cac chét 1am mém vai; ¢) trong cac ché phim m§ pham,
dugc phdm va da lidu, ddc biét 1a trong cac cong thirc lam sach va cham s6c my pham,
cac san phdm chim soc toc va cac san pham dung sau khi chim séc toc; va/hodc d) dé
lam sach va cham soc bé mit cing, ot hon néu dé 1am sach va chiam soc xe ¢6 dong co,

dic biét 1a lam phu gia h6 trg 1am kho cho céc co s rira xe.

Uu tién st dung siloxan va/hodc cac ché pham va/hodc cac san pham cua quy trinh
theo sang ché dé hoan thién vai dét.

Ul tién hon 12 st dung siloxan va/hodc cac ché pham va/hodc cac san pham cua
quy trinh theo sang ché trong cac ché pham lam thay doi cam gidc so tay ua nudc, dac
biét 12 trong cdc ché pham lam mém vai (chat lam mém vai).

T6t hon nita, siloxan, ché pham va/hodc san pham cua quy trinh theo sang ché

duoc sir dung 1am chat lam mém vai
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Vi du, ching dugc st dung trong céac ché phém lam mém vai, dic biét 1a cac ché
phim 1am mém vai dang nuéc. Ché phim nudc xa vai thuong dugc thém vao chu trinh
giat cudi cling trong qua trinh giat dd trong may giit dé giup dd giat cam gidc mém mai

“hon. Céc ché phim lam mém vai thudc loai nay chira siloxan theo sang ché véi lugng tir
2% dén 20% khéi lugng, tinh trén thanh phan chat lam mém vai, duge phan tan trong

dung dich nudec.

Dé st dung lam chat 1am mém vai, cac siloxan theo sdng che c6 ty 1€ mol nguyén

tir silic v6i nhém amoni bac bén 16n hon 25:1, t6t hon néu 14 tir 50:1 dén 200:1.

Silicon bac bén khong chi duge st dung dé cai thién cam giac so tay trong quy

trinh dét may ma con dugc st dung nhu chét chdng tinh dién véi tdc dung gidm ma sat.

T6t hon nira, siloxan, theo sang ché, cac ché pham theo sang ché va cdc san pham

clia quy trinh theo sang ché do d6 dugc st dung lam chét khir tinh dién.

T6t hon nita, siloxan theo sang ché, ché pham theo sang ché va cic san pham cua

quy trinh theo sang ché duoc str dung 1am chét két dinh.
Vi vay, chung t5t hon néu c6 tac dung gidm ma sat.

Céc siloxan thich hop dé sir dung lam chét chéng tinh dién va/hodc lam chat két
dinh dic biét 1a nhitng siloxan cé trong lugng phéan tu thép dua trén s6 luong nhém

amoni bac bon.

Tét hon néu céc siloxan theo sdng ché, dé su dung lam chét chéng tinh di€n, do dé

c6 it hon 50 nguyén tr silicon, dédc biét 1a tir 15 dén 30 nguyén ti silicon.

Pé sir dung 1am chat chong tinh dién hodc sir dung dé xir ly bé mit cting, dac biét
1a trong linh vuc 6 td, siloxan theo sang ché c6 ty 1& mol nguyén t silic va nhém amoni
bac bon nhod hon 25:1, tot hon néu 1 tir 5:1 dén 25:1, ddc biét 1a 10:1 dén 15:1.

T6t hon nita néu, siloxan, cac ché pham va/hodc san pham cla quy trinh theo sang
ché dugc str dung 1am c4c ché pham 1am sach va cham séc bé mat cing, tot hon néu dé
lam sach va chim soc xe ¢6 dong co, dac biét la lam phu gia hd trg 1am kho cho cac co s&
ria xe.

Viéc 1am sach va chim soc bé mat cing, ddc biét 1a rira xe c6 dong co trong cac

co sO rira xe, ¢6 thé dugc chia thanh rira trude va ria chinh. O day c6 thé sit dung cac ché
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phrflm khéc nhau. Viéc lam sach loai bo céc hat dét trén bé mat cua xe. Viée lam sach nay
duoc tiép theo boi hoat dong rira trong do cac chét cin ban trong qua trinh 1am sach ché
phém duoc loai bo. Bude nay phuc vu cho viéc chuén bi cho viéc st dung chét 1am kho
¢6 tac dung hat nude xe trirde khi thdi kho 14n cubi, va do do, 16p mang nudce con lai ¢o
thé dugc loai bd d& dang hon. Thao tac rita nay co lgi vi cac chét 1am kho c6 dic tinh
cation va néu khéng, sau khi 4p dung cac cong thic 1am sach anion, c6 thé tao thanh céac
mudi hoa tan rit kém din dén tao ra céc vét trén xe va do d6 khong din dén hiéu ung
bong mong mudn cing nhu khong dan dén qua trinh thily héa. Trong cac ing dung ma
hop chét hoat dong bé mat dugc yéu ciu van con trén vat liéu duge xtt ly, silicon bac bdn
theo sang ché tao thanh céc fhe‘mh phin thiét yéu clia cac cong thie nay. Céc silicon bac
bén theo sang ché dang dugc st dung rong rai trong cdc tng dung trong linh vuc lam
mém vai, hoan thién hang dét hodc xa téc, va ca trong cdc ing dung may sdy trong cac co
sG rira xe. Vi ngay ca son Xxe, giéng nhu hiu hét cac bé mat, déu c6 dién thé bé mat dién
am, cac 16p silicon bac bén lan ra trén xe sau khi cong thic chét 1am khé dugc phun 1én
va thay thé mang nudc hién c6. Lp phi silicon béac bén gitip ning cao 4n tugng mau sdc

va an tugng bong clia son va bao vé khoi tac dong cua thoi tiet.

Siloxan theo sang ché va/hodc ché pham theo sang ché va/hoic san phdm ciia quy
trinh theo sang ché c6 nhiéu wu diém hon so véi céc silicon bac bbn da biét trong tinh
trang k¥ thudt; dac biét hon, chung thé hién: a) hiéu qua 16n hon & cung ndéng do sir dung;
b) giam ty 1€ cac hop chét hiru co khong mong mudn, dic biét 1a cdc hop chét hitu co c6
khdi lugng phén tir thip, va do d6 giam dang ké nguy co tiém 4n tac dung min cam da
hodc gy hai cho cac thuy vuc khi dua vao nude bé mat c6 lién quan dén cac hop chét
nay; c¢) kha nang xu ly t5t hon va dd nhét thip hon véi cling mot lwgng thanh phan hoat
chét va déng thoi st dung it dung moi hodc chit nhii héa hon; d) thoi han sit dung 14u
hon; €) xu huéng thdm nhap thip hon ciia chit hoan thién; f) kha niing tho khong thay doi
ctia hang dét dugc hoan thién tir do; g) muc do anh hudng cao cua hang dét da hoan
thanh ngay ca sau nhiéu lan gidt; h) cai thién cac ddc tinh xuc gidc va sy thoai mai khi
mic dé chiu hon cta hang dét dugc hoan thién tir d6; va/hodc i) do 6n dinh bao quan tdt,
nghia 14 d6 nhét 6n dinh trong qud trinh bao quan va giam thiéu su hinh thanh méi cta

siloxan tun hoan; va/hodc j) cai thién do én dinh pH 1én dén do pH 11.

Vi du thye hién sang ché
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Céac phuong phéap chung
Phuong phap quang phd cong huéng spin hat nhin (quang phé NMR)

Siloxan c6 thé duge x4c dinh dic diém bing phuong phép quang phd 'HNMR va
2Si NMR. Cac phuong phép nay, dic biét 1a c6 tinh dén tinh da dang cta cac lién hop, 12

quen thudc d6i voi nguoi ¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay.

Muc d6 bién ddi cua cac nhém epoxy (bién ddi epoxy) c6 thé duge x4c dinh bang

phuong phéap quang phé 'H NMR.
Phuong phap séc ky thdm gel (GPC):

Phép do GPC d xé4c dinh tinh da phan tan va khéi lugng mol trung binh trong
lugng Mw dugc tién hanh trong céc didu kién do sau: T hop ot SDV 1000/10 000 A
(dai 55 cm), nhiét d 35°C, pha dong 1a THF, tbc do chay 0,35 mL/phut, nong do méau
10g/L, bd phan phat hién RI, danh gid polyme theo chit chuin polystyren (162-
2520000g/mol).

Phuong phép séc ky 1ong hiéu ning cao (HPLC):

DPé x4c dinh ndng dd cia amin amit (Tegoamid® S18, Tegoamid® D5040,
Tegoamid® PKFC), HPLC dao pha dugc tién hanh véi diéu kién gradien. Cot RP-C18
(Inertsil ODS-3, GL Science) duge dung lam pha tinh. Axetonitril va dung dich axit
sulfuric loging dugc dung lam hé rura giai dung moi hai thanh phan. Bu6c phét hién dugc
thuc hién bang bd phan phat hién UV & bude song 210nm. Chét chudn ngoai dugc sit
dung dé hiéu chuén 13 amin amit cu thé ma dugc st dung trong qua trinh tong hop
siloxan/silicon twong tmg. Ham lugng con lai dugc tinh theo phan tram khéi lugng trén

co s6 thanh phan twong tng.
Phwong phép sic ky khi:

Ty 1€ phﬁn tram khdi luong cia siloxan mach vong, dic biét la cua
octametylxyclotetrasiloxan (D4) va decametylxyclopentasiloxan (D5), c6 thé duoc xac
dinh bing phuong phép sic ky khi (phwong phap GC) trong do cac chét duoc tach theo
diém s6i ciia ching va duoc phét hién bing bd phan phat hién do dan nhiét. Diéu nay
duoc thuc hién bang cach phan tich mot phén nho ctia mau can duoc thir nghiém ma

khong cn pha lodng thém bing phuong phép GC. Viée nay duge tién hanh trong thiét bi
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sic khi dugc trang bi voi phun c6 chia/khong chia, cot mao dan va bd phan phat hién do
dan nhiét, trong céc diéu kién sau:

Voi phun: 290°C, ¢6 chia 40mL

Thé tich tiém: 1pL

Cot: 5m* 0,32 mm HPS5 1pm

Khi mang: heli, dong khong d6i, 2 mL/phut

Ché do nhiét: 1 phat & nhiét do 80°C, sau d6 80°C-300°C & nhi€t do

30°C/phut, sau d6 diéu hoa & nhiét do 300°C trong 10 phut.

B phén phat hién: TCD & nhiét d6 320°C

Khi b6 sung 6 mL/phut

Khi tham chiéu 18 mL/phut

Siloxan mach vong dugc tach theo diém sbi cia ching. Ty 1é ph?m tram Kkhoi
lugng cua cac chét riéng 1é dugc xéc dinh 1a ty 1€ ph?m trdm cua cac dién tich pic dugc
x4c dinh d6i véi chat tuong tmg khi so véi tong dién tich ctia tAt ca cac chit dugc phat
hién (phuong phéap % dién tich).

D0 nhot:

D6 nhét duge do bang luu bién ké Brookfield R/S-CPS bing céach st dung tam do
RP75 & nhiét d6 25°C. Phuong phap thir nghiém nay da dugc mo ta trong DIN 53019
(DIN 53019-1:2008-09, DIN 53019-2:2001-02 va DIN 53019-3:2008-09).

| Phuong phap tbng hop chung:

Siloxan bac bbn (trong ban md ta con dugc goi la hoat chét hoic silicon bac bén)
duoc didu ché theo phuong phap da biét dbi véi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc k§ thuat nay, nhu da dugc mo ta trong cac giai phéap k¥ thuat da biét, vi du trong céc
cong bb don DE 102010000993 Al va DE 3802622 Al. Phuong phép diéu ché duoc thue
hién trong ba giai doan. O giai doan thu nhét, siloxan c¢6 nhom chirc SiH duge diéu ché.
O giai doan thir hai, siloxan ¢6 nhém chirc SiH da duge diéu ché dugc dung dé didu ché
siloxan ¢6 nhém chirc epoxy bang phan g hydrosil hoa. O giai doan thtt ba, siloxan c6
nhém chuc epoxy thu dugce dugc cho phan tng véi bac ba amin trong diéu kién xuc tac

axit nhu sau:
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Giai doan tht nhét - diéu ché siloxan c6 nhém chire SiH:
Siloxan mach thing c6 nhém SiH & cubi mach:

Binh ciu ba cb dung tich 500 da dugc 1am tro c6 trang bi may khudy thuy tinh
chinh xac, thiét bi ngung tu hoi lwu va nhiét ké trong ban dau dugc nap
decametylxyclopentasiloxan (D5) va a,0-dihydropolydimetylsiloxan (a,®-dihydro-
PDMS) ¢6 tri s6 SiH 1a 2,97mmol/g v6i céc lugng tuong tng (xem bang 1), va 0,25 g
triflometanaxit sulfonic dugc bd sung vao trong khi khudy. Sau khi khudy & nhiét do
40°C trong thoi gian 6 gid, 5 g natri hydrocarbonat dugc bb sung vao va hdn hop nay
duoc khudy trong thoi gian 2 gio. Sau khi loc, thu duge cc san pham khong mau dang

10ng trong sudt.

Khéi lwvong ban déu va céc chi tiét khac vé phuong phap didu ché siloxan c6 nhém
chie SiH c6 thé thdy dugc trong bang 1.

Bang 1: Khéi lugng ban dAu va cac chi tiét khac v& qua trinh didu ché siloxan c6

nhom chire SiH c¢6 cdng thirc (V)

SiH siloxan | a5 | bl R’ a,m-dihydro-PDMS D5
SHI 2 | 48 | metyl 455¢g 204,5 g
SH2 2 | 78 | metyl 28,5g 2215¢g
SH4 2 | 18 | metyl 1146 g 1354¢g
SH5 2 | 28 | metyl 76,2 g 1738 g

Siloxan c6 nhém chirc SiH mach nhanh (SH3):

Phuong phép diéu ché duoc thuc hién nhu duge md ta trong tai liéu EP 2176319
B1.

442¢ (0,248mol) metyltrietoxysilan, 125,3g o,0-dihydropolydimetylsiloxan co6
ham luong hydro 2,97mmol SiH/g va 1352,5g decametylxyclopentasiloxan ban dau duoc
nap vao binh cau bén cd duge trang bi may khudy thuy tinh chinh xéac, nhiét ké trong,
phéu nho giot va hé théng chung cét trong khi khudy & nhiét d phong, 1,5g
triflometanaxit sulfonic dugc bd sung vao va hdn hop nay dugc khudy trong thoi gian 30
phiit. Hon hop chia 13,4g nude da duoc khir ion va 20mL metanol duoc bd sung timg
giot vao trong khi khudy thém 30 phut nita, va hon hop nay dugc khliéy thém 30 phut
nita. Hon hop phan tng nay dugc gia nhiét dén nhiét do 40°C trong thoi gian 1 gid va sau
d6 duge chung cét trong chan khong c¢6 bom phun nudc véi ap suit khoang 50 mba

(5000 MPa) & nhiét do 40°C trong 1 gid. Sau khi trung hoa bang 30,4 g natri
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hydrocarbonat va lgc, 152 g Lewatit® K 2621, nhya trao ddi cation axit sulfonic da dugc
lam kho so bd, duge bd sung vao, va hdn hgp nay duge khudy & nhiét do 40°C trong thoi

gian 4 gio va dugc loc. Thu dugce chét 1éng khong mau trong sudt.
Giai doan thir hai - diéu ché siloxan c6 nhém chirc epoxy:

Binh cu ba cb dung tich 500 da dugc lam tro c6 trang bi may khudy thuy tinh
chinh xéc, nhiét ké trong va thiét bi ngung tu hdi lvu ban dau dugc nap SiH siloxan va
alyl glycidyl ete (AGE) v6i cac lugng tuong ting (xem bang 2) va duoc gia nhiét dén
nhiét do 70°C trong khi khudy. 0,13g chit xtic tac Karstedt (0,1% Pt) dugc bd sung vao
bang bom tiém va hdn hop nay duoc khudy & nhiét do 80°C trong 2 gid nita, néu can véi

viéc 1am lanh nguoc dong do6i véi mire do toa nhiét ban déu.

Sau khi chung cit & nhiét 6 120°C va ap suét 1 mba (100MPa) trong thoi gian 3
gi0, thu dugc san phim dang 16ng mau be nhat trong sudt c6 dd nhét 135 mPa*s. Phan
tng hydrosil ho4 nay da lam bién dbi hoan toan d6i v6i ham lwong hydro trong siloxan
¢6 nhom chue SiH. Trong pham vi cua sang ché, bién ddi hoan toan duoc hidu 1a hon
99% cac nhom chire SiH dugc bién dbi. Budc phét hién dugc thuc hién theo phuong
phép da biét dbi véi ngudi 6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thudt nay bang
phuong tién do thé tich khi sau khi phan huty bang kiém.

Khéi lugng ban dau va céc chi tiét khac vé qua trinh diéu che siloxan c¢6 nhom
chirc epoxy c6 thé thay dugc trong bang 2.
Bang 2: Khoi lugng ban dau va céac chi tiét khac vé qud trinh diéu cheé siloxan co

nhém chirc epoxy c6 cong thie (VI)

Epoxysiloxan | a5 | bl | ¢l R' SiH siloxan AGE
SE1 2 48 0 | metyl | 231,4gSH1 | 186 ¢
SE2 2 78 0 | metyl | 238,1gSH2 | 119¢
SE3 6 | 316 | 4 | metyl | 241,1g SH3 89¢g
SE4 2 18 0 | metyl | 208,0gSH4 | 420¢g
SES 2 28 0 | metyl | 220,4gSHS | 29,6 ¢

Giai doan tht ba - diéu ché silicon bac bon:

Binh ciu ba c¢b dung tich 500mL da dugc lam tro ¢6 trang bi may khudy thuy tinh
chinh x4c, phéu nhé giot, nhiét ké trong va thiét bi ngung tu hdi luu ban dau duoc nap
amin amit, alkanolamin va dung méi v6i cac lugng tuong ung (xem bang 3), luong tuong

rng cua axit cacboxylic dugc dinh lugng va hdn hop nay dugc khudy & nhiét do phong
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trong 1 gio. Sau do, siloxan c6 nhom chirc epoxy twong ing dugc bd sung timg giot vao,
va hdn hop ndy duoc gia nhiét dén nhiét do 80°C va dugc khudy trong thoi gian tir 12
dén 16 gio dén khi dat duoc mic do bién ddi cac nhom epoxy (con dugc goi 1a bién dbi
epoxy) it nhat 12 90%. Mirc dd bién ddi ctia cac nhom epoxy duge xac dinh bang phuong
phap quang phd NMR. Tuy y, dung mdi dugc loai ra bang cach chung cét va dugc trao
dbi bang cach sau d6 tron véi dung moi khac, tire 1a bang cach pha lodng cin chung cét

thu dugc vai dung moi khéc.
Cac nguyén liéu tho sau dugc sir dung dé diéu ché silicon bac bbn:
Amitl = 3-N,N-dimetylaminopropylcocoamit, Tegoamid® D 5040, Evonik
Amit2 = 3-N,N-dimetylaminopropylstearamit, Tegoamid® S 18, Evonik
Amit3 = 3-N,N-dimetylaminopropylpalmitamit, Tegoamid® PKFC, Evonik
MDEA= N-metyldietanolamin, 99%, Sigma-Aldrich
MDIPA= N-metyldiisopropanolamin, BASF
TEA = trietanolamin, 99%, Sigma-Aldrich
DMAE-= dimetylglyxin (dimetylaminoaxit axetic), > 98%, Alfa-Aesar
HOAC = axit axetic, p. A., Baker
INA = axit isononanoic, 97%, Alfa-Aesar
IPA = isopropanol, > 99,9%, Sasol
tBuOH= tert-butanol, ACS, Reag. Ph Eur, Merck
DPG = dipropylen glycol, >= 99%, Lyondell
PG = 1,2-propylen glycol, >= 99%, Lyondell
DMM = dipropylen glycol dimetyl ete, > 94%, TCI Europe N.

Trong ban md ta, amitl dugc diéu ché béng cach cho dau dira di duge hydro héa
phan g véi 3-aminopropyldimetylamin (DMAPA). Phan tmg nay dan dén mirc d6 phan
b6 theo chidu dai mach cta gde axit béo clia amin amit tir C8 dén C18 v6i muc 16n nhét &

C12.
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Céc hop chat siloxan c¢6 nhém chire epoxy sau dugc str dung de€ diéu ché silicon

bac bon:

Bang 3: Siloxan ¢6 nhém chirc epoxy c6 cong thire (VI)

Séthatw | al | a5 | bl | b5 | cl | c4 | d R’ R"

SE1 0 2 48 0 0 0 0 metyl E_(CH2)3_O—CH2_E|/_\CH2
/O\

SE2 0 2 78 0 0 0 0 metyl %‘(CHz)a‘O‘CHz—ﬁ—CHz
/O\

SE3 0 6 316 0 4 0 0 metyl é_(CHZ)?;_O_CHZ_IC_‘:—'CHZ
/O\

SE4 0 2 18 0 0 0 0 metyl g_(CHZ)B_O_CHZ_a_CHZ
/O\

SE5 0 2 28 0 0 0 0 metyl é_(CHZ)B_O_CHZ_E‘_CHZ

Khéi lwong ban diu va céc chi tiét khac vé phuong phap diéu ché siloxan theo

sang ché c6 cong thire (1) co thé thiy dugc trong c4c bang 4 va 5.

Bang 4 - Phan 1: Khdi luong ban dau va cac chi tiét khac vé phuong phép diéu ché

siloxan theo sang ché c6 cong thirc (I) (ham luong tinh theo % khdi luong trén co so tong

khdi lugng cia cac thanh phan)

11 12 13 14 15 16 17
SE1 860,2g
SE2 472,1g 393,4¢g 262,3g 262,3g 217,0g
SE3 297,7g
SE4
Amitl 109,1g 39.3g 21,8g 21,8g 17,5g
Amit2 39,6g 21,0g
Amit3
MDEA 17,9¢ 6,4g 5,36g 3,6g 3,6g 2.9g 2.9¢g
MDIPA
DMAE
HOAc 30,9¢ 11,1g 9,3g 6,2g 4,9¢ 4,9¢
INA 16,3g
IPA 254,5g 132,2g 110,2¢g 76g 57,0g
DPG 73,5¢g
tBuOH
DMM 13,0g
Chung cat co cd cd khong co khong cbd
Tron cé cd co khong co co khong
Lugng hoat chét” 95% 80% 97,5% 80% 97,5% 80% 100%
Dung mbi S%PG | 20%DPG | 25%PG | 20%DPG | 25%PG | 1000
Mirc d6 bién ddi epoxy 99% 97% 99% 97% 98% 87% 96%
A1 khon,
?Q nhdt, 3960 1605 7414 1102 4731 851 Xé.Cg
25°C, mPa*s dinh
Ham lugng amin amit con lai 0,4% 0,17% 0,35% 0,6% 0,4% 0,3%
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Béang 4 - Phan 2: Khéi lugng ban du va cac chi tiét khac vé phuong phap diéu ché
siloxan theo sang ché c6 cong thirc (I) (ham luong tinh theo % khéi lugng trén co s& tong

khéi lugng cua cac thanh phén)

18 19 110 111 112 113 114
SE1
SE2 189,8¢ 419,7g 419,7g 288,5g 472,1g 239,9¢
SE3
SE4 472,9g
Amitl 15,3g 39,9¢ 39,9g 24,0g
Amit2 237g 157,8¢
Amit3 41,1g
MDEA 2,5g 3,8¢g 3,8g 6,4g 21,9¢
MDIPA 4,0g
DMAE 3.4¢g
HOAc 43g 9,9z 9,9 4,8g 11,1g 5,68 37,4g
INA
IPA 53g 118g 132,7g 68,3¢g 121,8¢
DPG 67,9¢
tBuOH 118¢g 80,2¢g
DMM
Chung cét cé cod co cd co cd cd
Tron co co co co co co co
Luong hoat chat? 97,5% 97,5% 97,5% 97,5% 97,5% 80% 50%
Dung mdi 25%PG | 2.5%PG | 25%PG | 2,5%PG | 2,5%PG | 20%DPG | 50%PG
Mirc do bién dbi epoxy 99% 98% 96% 98% 99% 96% 100%
DO nhét, khoang
25°C. mPa*s 8746 9104 8546 20000 7544 1217
Ham 1“‘525 f‘g““ anit 0,2% 0,6% 0,7% 0,8% 0,3% 0,1% 0,8%

Béng 4 - Phan 3: Khéi lugng ban déu va céc chi tiét khac vé phuong phap didu ché
siloxan theo sang ché c6 cong thire (I) (ham luong tinh theo % khéi luong trén co sé& tbng

khéi luong ctia cac thanh phan)

115 116
SES5 217,7g | 217,7g
Amitl 43,6g
Amit2 52,6g
MDEA 7,2g 7,2g
HOAc 12,4¢ 12,4¢g
IPA 70,2g 72,5g
Chung cét b b
Tron co co
Luong hoat chat D 50% 50%
Dung moi 50% PG | 50% PG
Mirc d6 bién doi epoxy 100% 98%
Do nhét, 25°C, mPa*s 705 616
Ham luwgng amin amit con lai 0,6% 0,6%

Bang 5: Khdi lugng ban dAu va cac chi tiét khac vé phuong phap diéu ché hop
chét c6 cong thirc siloxan khong theo sang ché (ham luong tinh theo % khéi luong trén

co s6 tong khdi lwong cua céc thanh phan)

| [ vi_ [ v2 | V3 | v4 |
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SE1 860,2g
SE2 2712g 314,6g 472,1g
SE3
Amitl 156g 56,1g
Amit2
MDEA 143g
TEA 14,9¢ -
HOAc 6,2¢ 7,4g 30,9¢ 11,1g
INA
IPA 73,0g 254,5¢g 132,2¢g
tBuOH 84,1g
Chung cat cé cé co cd
Trén khong cé co co
Luong hoat chat " 97,5% 95% 97,5%
Dung mdi 2,5%PG | 5%PG | 2,5%PG
Miic do bién ddi epoxy 0% hai pha 92,3% 98% 97%
Do nhot, 25°C, mPa*s - 8429 4631 9114
Ham lugng amin amit con lai - - 1,8% 1,4%

Y Luong hoat chat = ty 1¢ phan trim khéi luong giita siloxan (cac hoat chét) va

tbng khéi lugng cac thanh phan

Trong viéc tong hop cac ché phdm trong cac vi du theo sang ché 11 dén 114, cac
hdn hop chira dialkanolamin va amin amit dugc st dung. Trai lai, trong trudng hop cac vi
du so sanh V1 va V2, khong st dung amin amit ma chi st dung alkanolamin, cu thé 1a
trialkanolamin trong V1 va dialkanolamin trong V2. Trong viéc tong hop cac ché phim
trong cac vi du so sanh V3 va V4, thi mot lan nita chi st dung amin amit va khong st
dung alkanolamin. Ché phim siloxan khong theo sang ché V3 va V4 c¢6 ham lugng con
lai ctia amin amit cao hon ché phdm siloxan theo sang ché 11 dén I14. Trong truong hop
V1, quan sat thiy c6 su tach pha; khong thé phat hién thiy c6 phan ng nao cla siloxan
c6 nhém chirc epoxy v6i alkanolamin. Tréi lai, trong truong hop V2, quan sat thdy c6 su
bién d6i epoxy, va vi vdy c6 phan ung xdy ra ¢ d6. Do amin amit khong dugc st dung

trong ca V1 1an V2, nén khong can phai néu ham lugng con lai.

Hon hop khong theo sang ché chtra 70 phan V4 véi 30 phan V2 dugc didu ché
bing cach khudy bing thanh khudy tir & nhiét do phong trong chai mau va dugc phan tich
HPLC. Phén tich nay cho biét ham luong amin amit du 1a 0,8%, so véi ly thuyét 0,9%.
San phim theo sang ché I5 ma dugc diéu ché bang cach cho cing tién chit SE2 nay phéan
tmg v6i hdn hop chia 0,7 mol duong luong Amitl va 0,3 mol duong lugng MDEA trén
co s& 1 mol duong lwgng cac nhom epoxy c6 ham luong amin amit du do dugc bang
phuong phap HPLC la 0,4%. Ham lugng dung mdi trong hdn hgp chita V4 va V2 va
trong truong hop IS5 twong ung v6i 2,5% PG trong tat ca cac truong hop. So sanh nay cho
thdy rang phwong phép diéu ché theo sang ché hop chit silicon bac bdn c6 céc tinh ning
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két hop méi va céc ché phdm ciia ching dat duge ham lugng amin amit du thip hon mot

cach dang ké so véi mire ¢6 thé dat dugc khi so sanh thong qua viéc phoi tron ro rang.
Thtr nghiém vé do 6n dinh khi bao quan trén silicon bac bon:

Hai chai mu c6 ndp van dung tich 100ml, trong mdi truong hop mdi chai duge
nap silicon béc bdn 15, 16 va 17 véi lugng chiém mot nira chai. Mot chai mau dugc bao
quan kin & nhiét dd phong (RT) va chai mau th hai twong tng dugc bao quan kin trong
ti sy phong thi nghiém thong thuong tir Budng & nhiét d 50°C. Sau thoi gian bio quan
xéc dinh, d6 nhdt cua mau duge xac dinh & nhiét 4o 25°C va/hodc ham lugng siloxan
mach vong duoc kiém tra bang cach phan tich GC. Pé 6 kha ning so sanh va kha ning
do luong tot hon, 100% silicon bac bdn 17, ma c¢6 do nhét cao, dugc tron voi 20% DPG
dé dat duoc ham lugng hoat tinh 12 80%. Céc két qua cla céc thir nghiém vé do 6n dinh
khi bao quan dugc tom tit trong bang 6.

Bang 6: Két qua ciia céc thir nghiém vé& do 6n dinh khi bao quan dbi véi silicon

bac bdn (ham lwong tinh theo % khéi lugng trén co sé tong khéi lugng cia céc thanh

phén)
Mau | Ihoigian | Nhictdo bao o Elgsigh = Hal[lz/:lir%r;ggm
bao quan quan [mPa*s] lrong ]
15 0tudn | Nhiét 46 phong 4731 0,02
15 4 tudn Nhiét d6 phong | khéng x4c dinh 0,02
15 12 tuan Nhiét do phong | khéng xéc dinh 0,03
15 4 tuan 50°C khong x4c dinh 0,06
16 Otudn | Nhiét 46 phong 851 0,08
16 4tudn | Nhiét d6 phong 1031 0,08
16 12tudn | Nhiét 46 phong 1093 0,08
17-80% Otudn | Nhiét d6 phong 6396 0,09
17-80% 4tudn | Nhiét do phong 5330 0,09
17-80% 8tudn | Nhiét do phong 6001 0,09
17-80% 12 tudn | Nhiét do phong 6888 0,09

Céc thit nghiém bao quan da cho théy khong c¢6 su thay dbi déng k& vé do nhét va
silicon bac bén van c6 thé duoc do mot cach ¢ hiéu qua ngay ca sau thoi gian bao quan
kéo dai. Ngoai ra, cac thir nghiém bao quan da cho thay c6 su tao siloxan mach vong méi
trong thoi gian bao quan dugc giam dén mirc tdi thiéu, boi vi da phat hién thiy muc ting
D4 1a <0,05% trong lugng. Mau 5, ma dugc chung cit dac biét ky, cho théy réng ty 1€
D4 1a <0,1% trong luong trong thoi gian bao quan kéo dai. Ham lugng D4 trong mau
twong ung phu thudc vao chét luong chung cit trong qua trinh didu ché va khong phu

thudc vao thoi gian bado quan.
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Céc vi du tng dung:
Céac chat dugc sir dung:

Béng 7: Chét nhii hoa

Chit nhii hod Tén thuong mai
Tomadol® 25-7, Evonik
C12-15 Pareth-7/9/12 Tomadol® 25-9, Evonik

Tomadol® 25-12, Evonik
Lutensol® TO 6, BASF
Isotridecanol - 6/8/12 Lutensol® TO 8, BASF
Marlipal® 013/120, BASF
Lutensol® AO 6, BASF
Laureth- 6/12 Marlipal 24/120, Sasol
Sorbitan sesquioctanoat TEGO® SQS 25, Evonik
Metyldiisopropanolamin este quat | REWOQUAT® CR 3099, Evonik

Bang 8: Chét bd trg

Céc hop chét silicon tiép theo Tén thuong mai
TEGOPREN® 7008, Evonik
TEGOPREN® 7009, Evonik

Copolymesilicon dugc cai bién bang alkyl/polyete

Vai:

Hang dét: vai bong (trong luong co ban 205g/m%, do day: 400um); vai pha
polyeste (65% trong lugng polyeste va 35% trong lugng bong, trong luong co ban
170g/m?, d6 day: 200um); vai polyamit (nylon-6,6, trong luong co ban 65g/m%, do day:
50pm); tat ca mau déu do WFK-Testgewebe GmbH (Christenfeld 10 41379 Briiggen)

cung cap.
Tao ché phim va xir Iy hoan thién:
San xuét nhii tuong:

Ché pham siloxan tong hop duogc chon tir I1 dén 114 (trén co sé cac hdn hop chira
alkanolamin va amin amit), V2 (trén co s& alkanolamin), V4 (trén co sé amin amit) va
V5 (Magnasoft® DerMa NT la san phim thwong mai twong duong) ban diu dugc nap va,
néu cén, duoc pha loang thém béng cach bd sung glycol dé thu dugc ham luwong hoat tinh
mong mudn, tirc 12 ty 1& phan tram khéi lugng mong muén cua hoat chit (siloxan). Diéu
nay duge thiy 1a ¢6 1oi do da dat dugc két qua dic biét tot khi cdc hoat chét dugc bién doi
tiép tir dung moi, diac biét 1 khi chung dugc sir dung dudi dang hdn hop véi cac dung
méi ¢6 ham Iuong hoat tinh 13 80%. Sau do, cac hdn hop RE1 dén RE10 thu duge nhu
véy, ban diu dugc nap va chét nhii hod va chét bd trg va/hodc glycol bat ky tiép theo

dugc bd sung vao. Sau d6 nude duoc bd sung tir tir trong khi khudy lién tuc bang may
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khudy kiéu chan vit. D§ pH dugc diéu chinh dén khoang 4 bing cach bb sung axit axetic
sau d6. Viéc khudy duoc tiép tuc dén khi hdn hop tré nén ddng nhit. Bang cich nay, thu
dwoc nhil trong 11 dén 126 va C1 dén C5.

Phuong phap nhudém ngim ép (model: HVF, Mathis AG):

Dé thir nghiém céc nhil tuong tuong tng, phan nhé ma chtra 8g/L nhil twong thich
hop trong mdi trudng hop duge dua 1én vai néu trén, ma duoc vat dé dat dugc muc ngém
w6t khoang 70% dén 80% trong lugng va duge lam kho. Céc gia tri nay duge st dung dbi
v6i ap suét va toe do c6 thé thiy dugc trong bang 9. Viéc nhudm ngam ép duoc thuc hién
& nhiét 4o phong.

Béang 9: Ap suét va tbc d6 cubn dugce str dung trong phuong phap nhudm ngim ép.

Danh muc Ap suét [ba] | Tdc d [m/ph]
Vai bong 2,4-5.8 2
Vai pha polyeste 1,0-12 2
Vai polyamit 1,0 1-2

Quy trinh xa bét dau tir cac ché phim chira dung moi:

Dé thir nghiém cac hoat chét, trong mdi truomg hop, cac loai vai néu trén duge Xt
Iy hoan thién bang phan nho ma chia 20g/L hoat chit thich hop . Ty 1& phan nho
(vai/phan nho) 1:15 dugc chon. Cac dung méi duge str dung la nude, butyl axetat va etyl
axetat. Vai thr nghiém duogc xtr ly trong phan nhé nay véi viéc khudy lién tuc trén may
lic ngang (model: 3006, nha san xuét: GFL) trong thoi gian 30 phut. Sau 30 phut, vai thi
nghiém dugc 14y ra khéi bé, vét nhe, lic va lam kho. Mau tring dugc xtt ly trong clng
mot didu kién chi bang nuée mém.

Phuong phép 1am kho (Thiét bi sdy phong thi nghiém LTE, Mathis AG, toc do
quat thong gié 2000 vong/phut):

Vai duge 1am khod & nhiét d6 105°C (cdng voi thoi gian U, tic 1a thoi gian lam
néng vai dét) trong thoi gian 2 phut va sau d6 duogc c¢d ¢ nhiét do nam trong khoang tir
160°C dén 180°C (ma khong c6 thoi gian 1) trong thoi gian tir 0,5 phut dén 1 phut dé cb

dinh chét xir ly hoan thién. Cac diéu kién chinh x4c dugc tom tat trong bang 10.

Béang 10: Céc diéu kién dbi v6i qué trinh 1am kho

Lam khd Co6 dinh
[°C] | [phdt] | [°C] | [phit]
Vai bong (nhudm tén trich) 105 2,0 160 1,0
Vai pha polyeste (nhudém tén trich) | 105 2,0 180 0,5
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Vai polyamit (nhudm tén trich) 105 2,0 180 0,5
Vai bong (nhudm ngim ép) 105 2,0 150 3,0
Vai pha polyeste (nhu¢m ngam ép) | 105 2,0 150 3,0
Vai polyamit (nhuém ngam ép) 105 2,0 150 3,0

Thir nghiém hoan thién:

SO tay:

So tay 1a thong s6 vé chit luong co ban cua vai. N6 co thé duoc mo ta b%lng, vi du,
d6 min, mtc dd nén va d cing. Thong thuong, so tay duoc xac dinh bang cach danh gia
cht quan thong qua viéc kiém tra th cong. Ngoai ra, con c¢6 cac dung cu do nham muc

dich x4c dinh thong s6 nay mot cach khéch quan.

Danh gi4 so tay (thtr nghiém so tay) qua cac dung cu do (tri s6 TSA/cam gi4c so
tay):

Mot manh vai dét ma da dugc cit theo kich thuéc, sau khi diéu hoa trude (4 gio) &
nhidt do 25°C va 50% do 4m khong khi twong dbi, duge dua va dugc kep vao thiét bi
phan tich TSA (Tissue Soft Analyzer, do Emtec Electronic GmbH cung cép). Sau do,
dung cu thr nghiém nay x4c dinh tung tri s6 vé 40 mém, do min va do cing cla vai dét
va st dung céc tri s6 nay @ xé4c dinh cam tudng tdng thé, cam gidc so tay (HF). Tri s6
TSA (tri s6 HF) duoc xé4c dinh bang thuat toan dugc thiét ké cu thé cho hang dét béi
EMTEC. Tri s6 HF cang cao c6 nghia la do mém cang cao. Cac danh gia dugc thuc hién

so v6i phuong phap xi 1y twong tu ma khong c6 hoat chét
Dénh gia so tay (tht nghiém so tay) bang tay (thir nghiém tam):

DPé danh gia so tay, mdt nhém 10 chuyén gia gidu kinh nghiém duge 1ap, nhiing
ngurdi nay da danh gia cdc mau so tay 4n danh, cac loai vai néu trén ma da dugc xu ly
hoan thién bang nhil trong, v6i sy trg gitip cta thir nghiém tAm so tay trén thang diém tir
1 dén 5, v6i ky hiéu 1 c6 nghia 1a so tay cho cam gidc rat kém va ky hiéu 5 so tay cho
cam gidc rat tét. Két qua cua thir nghiém tdm duoc bdo c4o 1a trung binh & tit ca cac danh
gia. Bdi véi cac miu so tay duge lam bang vai dét kim, mau khong duge xir ly dugce danh

d4u mot cach kin déo ciing dugc bao gdm.
Dic tinh chéng tinh dién:

Pic tinh chéng tinh dién duoc x4c dinh theo tiéu chuan DIN 54345 T.1 (dién cuc
vong) voi dién ap do 100 V (Dung cu Tera-Ohm-Meter 6206). Viéc xu ly hoan thién
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bing chit chdng tinh dién lam giam dién tré trén vai dét. Viéc giam vé dién tré 12 phép
do hiéu qua chéng tinh dién.

Pac tinh chéng tinh dién dugc xac dinh béng cach str dung cac dung cu va vai sau:

- Vai thr nghiém tiéu chuén: polyeste (100%, loai 30 A tir wik/Krefeld)

- May gidt dé xtr 1y so bo va nhuém ngim ép dé hoan thién vai

- Phong kiém soat moi truong (23 + 1°C, d6 4m tuong dbi 50-60%)

- Tera-Ohm-Meter 6206 (tr Eltex)

- Bién cuc thir nghiém 6216 (tir Eltex) theo DIN 54345 T.1

Trude khi do, vai da duoc xir 1y hoan thién dugc bao quan trong phong kiém soat
moi truong trong thoi gian mot ngay d& dam bao do 4m duoc cin bang. Cac miéng vai ¢6
kich thuée 10 x 15 cm dugc dat trén bé mit phéng va dién cuc vong duogc dat trén do.

Dién tré cia vai sau céc lan xir Iy hoan thién khac nhau dugc do.
Cac két qua ung dung:

Céc san phdm tong hop 13 dén 112 va V2 va V4, va ca san pham so sanh V5 ma
thong dung trén thi trudng, néu ham lugng hoat tinh khong phai 12 80% trong luong tinh
theo ché phdm, duogc dua vé ham luong hoat tinh dong nhit 80% bing cach bd sung
butyldiglycol (BDG). Céc hdn hop RE1 d&n RE10 thu duoc nhu vdy dugc tom tit trong
bang 8. Cac hdn hop nay duge st dung nhu da duge mo ta trén day dé tao ra cac nhil
tuong I1 dén 126 va Cl1 dén C12. Cac thanh phan cia nhii tuong va céc tinh chét cia

ching dugc tom tit trong cac bang sau day.

Bang 11: Cac hdn hop so cap dé thir nghiém tinh ndng so sanh

RE8 | RE1l | RE2 RE4 RE35 RE6 RE7 RE3 RE9 | REI0
Siloxan I3 14 18 19 110 111 112 V2 V4 V5
Dung méi b6 sung | BDG - BDG | BDG | BDG | BDG | BDG | BDG | BDG | BDG

Bang 12: Nhii tuong theo sang ché va cac tinh chit cua ching (ham lugng tinh

theo % khéi luong trén co sé tong khéi luong ctia cac thanh phan)

% 11 2 13 14 15
RES 182 23,8 32,5 25 25
TEGOPREN® 7008 5,6 - ; - 5
TOMADOL® 25-7 7,7 - ; : 1.7
TOMADOL® 25-9 - 2,5 ; 15 5
TOMADOL® 25-12 - ; ; 5 34
TEGO® SQS 25 - 2.5 5.5 - -
REWOQUAT® CR 3099 - - 5.7
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Butyldiglycol 8,6 - - 10,0 -
Dipropylen glycol - 5,0 15,0 - -

Nude 60,1 66,2 414 63,2 69,6

Axit axetic 0,3 - - 0,3 0,3

Hinh dang bé ngoai dung dich trong mau tring sira dung dich trong dung dich trong duc

Nhil twong loai vi nhii tuong nhil twong hat to vi nhii twong vi nhii tuong vi nhil trong
Pic tinh két khoi két khoi doc lap Hiéu qua vé chi phi | Gidm dung moi
Thir nghiém so tay (Tri s0 TSA) 39,2 38,8 38,4 37,6 37,2

Bang 13: Nhil tuvong khong theo sang ché va cac tinh chat cua ching (ham lugng

tinh theo % khdi luong trén co s& tong khéi lugng cia cac thanh phan)

% Cl C2 C3 C4 C5
RE9 18,2 23,8 32,5 25 25
TEGOPREN® 7008 5,6 - - - -
TOMADOL® 25-7 7,7 - - - 1,7
TOMADOL® 25-9 - 2,5 - 1,5 -
TOMADOL® 25-12 - - - - 34
TEGO® SQS 25 - 2,5 5,5 - -
REWOQUAT® CR 3099 - - 5,7 - -
Butyldiglycol 8,6 - - 10,0 -
Dipropylen glycol - 5,0 15,0 - -
Nudc 60,1 66,2 414 63,2 69,6
Axit axetic 0,3 - - 0,3 0,3
Hinh dang bé ngoai dung dich trong mau trang sita dung dich trong dung dich trong duc
Nhil twong loai vi nhil trong nhii trong hat to vi nhil trong vi nhil tuong vi nhil tuong
Pic tinh két khdi két khoi doc lap hiéu qua vé chiphi | giam dung mdi
Thir nghiém so tay (Tri s6 TSA) 374 37,0 37,3 36,5 36,3

Nhii twong theo sang ché 11 dén 15 duoc thé hién trong Bang 12 khac v6i nhil

tuong khong theo sang ché twong tng C1 dén C5 dugc thé hién trong Bang 13 chi & hoat

chit dugc st dung, con céac thanh phin khac giéng hét. Nhil twong theo sang ché khi so

v&i nhil trong khong theo sang ché da cho thiy céc tri s6 TSA dugc cai thién mot cach rd

rét (tri s6 HF, cam giac so tay). Céac dic tinh so tay dugc cai thién dugce xac nhén trong

céc thtr nghiém tim. Ciing nhu cam gidc so tay, kha nang hép thu nuéc t6t cling lién quan

dén su thoai mai khi mic. Viéc xit Iy hoan thién bang nhii twong theo sang ché khong cho

thiy bat ky mot nhuge diém nao so v6i viée xir Iy hoan thi¢n bang nhil twong trén co s¢

cac hoat chét da biét trong tinh trang k¥ thuét. Theo chét lugng nguyén liéu (do day va

kiéu dét) va thanh phan, tham chi ¢6 thé dat duoc kha nang hép thu nu6c hogc kha nang

gift nude t6t hon. ha ning hép thu nuéc hodc kha ning giit nudc cling bi anh hudng boi

viéc lya chon chét nhii hoa dugc st dung.

Bang 14: Nhil tvong theo sang ché bao gdm chit bd trg dé cai thién mtc do tao

khéi va cac tinh chit cua chung (ham luong tinh theo % khéi luong trén co so tdng khdi

lurong cia céc thanh phan)

%

16

18

9

110

111

REO

20

20

20
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RE1 - 20 - 20 - 20
TEGOPREN® 7008 4,0 4,0 - - - -
TEGOPREN® 7009 - - 4,0 4,0 - -

Lutensol® TO 8 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Butyldiglycol 10,0 10,0 10,0 | 10,0 10,0 10,0

Dipropylen glycol 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5 5,5

Nude 58,7 58,7 58,7 | 587 58,7 58,7

Axit axetic 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3

Hinh dang bé ngoai dung dich trong | dungdichtrong | tach | tach dung dich trong | dung dich trong

Thir nghiém s¢ tay (Tri s0 TSA) 39,3 38,1 38,0 | 384 36,8 37,2

Thir nghiém tim (1-5; 5 = ky hiéu tot nhét) 5 43 43 43 3.8 4,0

Bang 14 cho thiy ring vidc st dung thém chit bd tro/chit phu gia dé cai thién
mitc do tao khdi (Tegopren® 7008 va Tegopren® 7009) c6 thé cai thién hon nita céac
danh gi4 so tay. Didu ndy cling dung véi cac danh gia so tay ma dugc x4c dinh bang dung
cu do (tri sb TSA, cam gidc so tay) va bang tay (thir nghiém tAm). Cac hoat chat theo
sang ché, két hop véi chét bd tro/chét phu gia dé cai thién mirc do tao khéi, thé hién cac
két qua tét nhat khi ching dugce bién d6i tir dung moi, dic biét 1a khi chung dugc diung
lam céac hdn hop vé6i ham lugng hoat tinh 14 80%. Viéc xtt ly hoan thién nay cing rat 4n

tugng trong danh gia so tay voi thir nghiém tam.

Bang 15: Nhil tuong voi chit bd tro dugc ti wu hod chi phi va cac ddc tinh cua

ching (ham lugng tinh theo % khéi luong trén co s& tong khdi lugng ctia cac thanh phan)

% 112 Cé6 113 114 C7 115
RE2 20,5 - - - - -
RE3 - 20,5 - - - -
RE4 - - 20,5 - - -
RES - - - 20,5 - -
RE9 - - - - 20,5 -
RE6 - - - - - 20,5
Isotridecanol 8EO 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Butyldiglycol 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0
Dipropylen glycol 45 4,5 45 4.5 4,5 45
Nudc 632 63,2 63,2 63,2 63,2 63,2
Axit axetic 0,3 0,3 0,3 0,3 03 0,3
Hinh dang bé ngoai dung dich trong tach dung dich trong dung dich trong tach dung dich trong
Thir nghiém so tay (Tri so TSA) 38,5 373 37,1 36,7 373 37,6

Bang 15 cho thdy rang, khi st dung chét bd trg dugc téi uu hod chi phi, nhu
isotridecanol 8EO, twong tu nhu vy, cac danh gia so tay rat tot dat dugc trong trudng
hop nhil twong theo sang ché, ma khong quan sat thdy su tach pha. Bang 16: Ni tuong
theo sang ché va khong theo sang ché bao gdm cac chét phu gia dé cai thién muc do tao
khdi va céc tinh chét cta ching (ham lugng tinh theo % khéi luong trén co s& tbng khébi

luong cia cac thanh phan).

% 116 C8 117 118 C10 119

RE2 18,5

RE3 - 18,5

RE4 - - 18,5

RES - - - 18,5 - -

RE9 - - - - 18,5

RE6 - - - - - 18,5

TEGOPREN® 7008 5,6 5,6 5,6 5,6 5,6 5,6
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Rewopal® LA 6 7,7 7,7 7,7 1,7 7,7 7,7
Butyldiglycol 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
Nude 62,9 62,9 62,9 62,9 62,9 62,9
Axit axetic 0,3 0,3 03 03 0,3 0,3
Hinh dang bé ngoai dung dich trong tach dung dich trong | dung dich trong dung dich trong dung dich trong
Thir nghiém sd tay (Tri s6 TSA) 38,3 37,9 373 382 374 373

Bang 16 cho thay cac wu diém cua nhii twong theo sang ché. Nhii twong khong
theo sang ché C8 cho thdy cac két qua tot trong thtr nghiém so tay va khéng c6 ham
luong con lai cua amin amit vi tinh theo hoat chét (V2), n6 duogc didu ché chi tir
alkanolamin, 12 amin bac ba. Nhung nhil twong C8 c6 nhugc diém vi quan sat thiy su
tach pha. Nguogc lai, khong c6 su tach pha trong truong hop nhil twong khong theo sang
ché C10; ma thay vao d6 1a thu dugc dung dich trong. Tuy nhién, dénh gié so tay ¢ day
kém hon rat nhiéu. Do nhii tuvong con dua trén co sé hoat chéat (V4) ma duge diéu ché chi
tir amin amit 13 amin bac ba, nén ham lugng con lai cia amin amit la cao. Cac ché phém
theo sang ché din dén dic tinh pha c6 1gi, ham lugng con lai clia amin amit thép, va danh
gia so tay rat tot. 112 va I16 cho thiy danh gia so tay ddc biét 1a tbt, ciing nhu tot kha
ning tao ché phim tot.

Bang 17: Nhil twong theo sang ché va cua cac tinh chit chung - 4nh huéng dén do
dai mach cua axit béo hodc cia alkoxylat (ham luong tinh theo % khéi luong trén co sé

tbng khdi lwong cta céc thanh phan)

% 120 121 122

RE2 20,5 - -

RE7 - 20,5 -
RE8 - - 20,5
Lutensol® TO 8§ 1,5 1,5 1,5
Dipropylen glycol 4,5 4,5 45
Butyldiglycol 10,0 10,0 10,0
Nudc 63,2 63,2 63,2
Axit axetic 0,3 0,3 0,3

Hinh dang bé ngoai dung dich trong | dung dich trong dung dich trong

Thir nghiém so tay (Tri s6 TSA) 37,2 37,5 37,6

Béang 17 cho thiy tac dung cua cac amit clia cac axit béo khac (120: cocoyl, I21:
palmityl, [22: stearyl). Bét ké viéc lya chon amit cia axit béo, cac két qua rét tt thu duoc
trong thr nghiém so tay. Ngoai ra, da thdy rang néu mach alkyl cta gbc axit trong amin
amit ma cang dai, thi cac két qua danh gid trong thir nghiém so tay cang tbt. Mbi tuong

quan nay cling dugc xac nhan trong thtr nghiém tAm.

Bang 18: Nhil twong va cdc tinh chat cta chung (ham lugng tinh theo % khoi

luong trén co s& tbng khéi lugng ciia céc thanh phén)

1 % | 123 l Cll1 | CI2 |
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RES 20,5 - -
RE9 - 20,5 -
RE10 - - 20,5
Isotridecanol 6EO 10,5 10,5 10,5
Isotridecanol 12EO 1,8 1,8 1,8
Nudc 66,8 66,8 66,8
AXxit axetic 0,4 0,4 0,4
Hinh dang bé ngoai dung dich trong | dung dich trong | dung dich trong
Thir nghiém so tay (Tri s6 TSA) 37,9 37,5 36,7
Thir nghiém tim (1-5; 5=t6t nhat) 4,8 4,5 4,0

Céc két qua trong bang 18 da cho thdy viéc str dung cac hoat chit theo sang ché
cho két qua danh gia so tay t6t hon so véi cac hoat chét khong theo sang ché, ddc biét 1a
dbi voi cac hoat chét dang co6 ban trén thi truong .

Bang 19: Nhil tuong theo sang ché bao gdm céc chét phy gia dé cai thién muc do
tao khdi va cac tinh chit ctia chung (ham lugng tinh theo % khdi luong trén co sé tong

khéi lwong clia cac thanh phan)

% 124 125 126
RE2 20,5 - -
RE7 - 20,5 -
RES - - 20,5
TEGOPREN® 7008 5,6 5,6 5,6
Dodecanol 6EO 7,7 7,7 7,7
Dipropylen glycol 33 3,3 3.3
Butyldiglycol 5,0 5,0 5,0
Nude 63,5 63,5 63,5
Hinh dang bé ngoai dung dich trong dung dich trong | dung dich trong
Thir nghiém so tay (Tri s6 TSA) 36,8 37,3 37,6

Céc két qua trong bang 19 ciing cho thdy ro rang rang viéc st dung siloxan theo
sang ché cho két qua dénh gia so tay tét hon. Diéu cin dugc nhén manh ring viéc st
dung siloxan theo sang ché cho két qua danh gid so tay t5t hon, dac tinh pha t6t hon
va/hodc ham luong amin amit thép hon. Dé thr nghiém dic tinh chéng tinh dién, silicon
bac bdn duoc pha loang trong nudc mém dén ham luong hoat tinh 20% trong luong va

sau d6 duoc dua 1én vai polyeste bang cach nhuém ngim ép theo phuong phap néu trén.

Bang 20: thanh phan chéng tinh dién (ham lwong tinh theo % khéi lugng trén co

s¢ tng khdi lwong cla cac thanh phén)

C13 127 Cl4 C15 128
Silicon bac bdn 20%V6? | 40%1142 | 21% V79 | 25% V8> | 25% RE8”
Nude 60% 60% 79% 75% 75%
Ham luong hoat tinh 20% 20% 20% 20% 20%
Hinh dang bé ngoai trong duc tring sita trang sita hai pha

2 Ché phém chira silicon bac bén dugc didu ché tir Amitl va SE4 (b1 = 18)

3) Ché phdm chrra silicon bac bbn duoc diéu ché tir Amit2 va SE4 (b1 = 18)
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 Ché pham chura silicon bac bon duge diéu ché tir Amitl va SE2 (bl = 78)
%) Ché phdm chira silicon bac bbn duge diu ché tir Amitl va SE2 (b1 =78)
6 Ché phém chura silicon bac bon duge diéu ché tir Amit2 va SE2 (b1 = 78)

Viéc so sanh 127 v6i C13 va 128 v6i C14 va C15 cho thdy ring, véi cliing chiéu dai
mach siloxan, do hoa tan kém hon mot chut dugc quan sat trong trudong hop cac ché
pham theo séng ché 127 va 128. Tuy nhién, khi dugc dung lam thanh phan c6 hoat tinh
chéng tinh dién va gay truot, do hoa tan c6 phan kém hon lam giam m&c do thAm nhap
khéng mong mudn cta san phdm vao nén soi dét. Thanh phéan cé hoat tinh chéng tinh
dién trén van con trén bé mat & mirc d6 16n hon so véi trong céc vi du so sanh va dan dén
tac dung gay truot t6t hon két hop véi tac dung chéng tinh dién twong tu. Dé so sanh cic
san pham, khong mot chét bd tro tiép theo ndo ma thudng duge s dung trong cic ché
phim kéo s¢i ndo dugc st dung. Trong trudng hop 128, su tach pha dugc quan sét. Vily

do nay, khong thuc hién phép do vé tinh chéng tinh dién.

Bang 21: Dac tinh chéng tinh dién

Dién tro tinh theo Q Dién tro tinh theo Q Dién trd tinh theo Q
(0,01 g mAu/1 ghang dét) | (0,02 g miu/1 ghang dét) | (0,03 g miw/1 g hang dét)

C13 5,94E+08 4,75E+08 2,80E+07
127 2,29E+09 1,37E+09 4,96E+08
Cl14 1,03E+10 2,81E+10 2,02E+10
C15 9,05E+10 3,83E+10 8,41E+09

128 khoéng dugc xéc dinh khong dugc xéc dinh khoéng dugc xac dinh
Mau tring " 4,13E+11 4,13E+11 4,13E+11

) Tri s6 dbi voi vai polyeste khong dugce xt 1y

Céc mAu bao gdm hop chit siloxan mach ngan c¢6 13 nguyén tir cacbon va 127 cho
thdy tac dung chdng tinh dién thich hop. Pac tinh chéng tinh dién cta ché phén trong vi
du 127 theo sang ché ¢6 phan nao kém hon mot chut so v6i truong hop clia ché phan
trong vi du C13 khong theo sang ché. Su khéc biét nay c6 thé chip nhan dugc va duge bu
lai thi ché phén trong vi du theo sang ché 1ai ¢6 tac dung gdy trugt tt hon va cam gidc so
tay t6t hon. Ché phén trong vi du theo sang ché it c6 xu hudng tham nhép vao vai va do
d6 cai thién cai thién so tay. Pién tré duge xdc dinh trong céac diéu kién bién dugc ly
tudng hoa can duge quan sat theo tiéu chuén DIN néu trén. Tuy nhién, trong tng dung
cbng nghi¢p, da thdy rang viéc xir 1y hoan thién chéng tinh dién trong truong hop C13
giam theo thoi gian, trong khi déc tinh chéng tinh dién cta 127 van gan nhu khong thay

dbi. biéu nay dugc cho la ma sat ting cao trong diéu kién thuc dan dén sy tham nhap cao
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ctia mau khong theo sang ché vao hang dét, khién cho viéc xit 1y hoan thién chéng tinh
dién giam theo thoi gian. Trai lai, san pham theo séng ché, it ¢4 xu huéng thim nhap hon
va dan dén két qua x1r Iy hoan thién vé co ban khong dbi trong cac diu kién tng suit ma
von 12 thong 1¢ trong san Xuét.

Ché phim pha loang trong nudc dé cham séc 6 to:

Céc chét duoc st dung:

Carspray 90 Di-(Oleyl carboxyetyl) Hydroxyetyl Metylamoni Metosulfat
REWOCARE DOC dietylhexyl cacbonat
TEGO POLISH ADDITIVS decametylxyclopentasiloxan, D5
REWOPAL MPG 40 tetractylen monophenyl ete
DPG dipropylen glycol
TEGOPREN 6922 Quaternium 80 (silicon bac bbn)
REWOQUAT CR 3099 Di Oleic axit Isopropyleste Dimetylamoni Metosulfat
Butyl Cellosolve 2-butyletanol
REWOCARE OT Isooctyl Tallowate
Bang 22: Cac ché pham chim séc 6 t6 (ham lugng tinh theo phéan khoi luong)
Thanh phén Ché phim v6i chat chudn | Ché pham v6i115 | Ché phdm voill6
Carspray 90 12 phan 12 phin 12 phan
REWOCARE® DOC 5 phén 5 phan 5 phén
D5 2 phin 2 phan 2 phin
REWOPAL® MPG 40 6 phan 6 phan 6 phan
DPG 8 phan 8 phin 8 phan
TEGOPREN® 6922 0,8 phan
115 0,8 phan
116 0,8 phan
Nudc 65,7 phan 65,7 phan 65,7 phan
Axit axetic, ddm diic 0,5 phan 0,5 phén 0,5 phan

Bang 23: C4c ché phdm cham séc 6 t6 (ham lugng tinh theo phan khoi lwong)

Thanh phén Ché phém v6i chat chudn | Ché phdm v&i115 | Ché pham véiI16
REWOQUAT® CR 3099 10 phan 10 phin 10 phan
REWOPAL® MPG 40 8,6 phan 8,6 phin 8,6 phin
Butyl Cellosolve 6,2 phan 6,2 phan 6,2 phan
REWOCARE® OT 8 phén 8 phin 8 phan
D5 3 phan 3 phén 3 phan
TEGOPREN® 6922 0,8 phan
115 0,8 phén
116 0,8 phan
Nudec 62,9 phan 62,9 phin 62,9 phan
Axit axetic, ddm dic 0,5 phén 0,5 phan 0,5 phan

Céc ché phdm cham séc 6 t0 nay duogc thir nghiém vé kha ning pha lodng nudc
bang cach pha lodng 1 phin ché pham chiam séc 6 t6 (xem cac bang 22 va 23) véi 26
phan nuée. Cac ché pham nay phai khong c6 vén duc.

Bang 24: Cac ché phdm co ban dung cho chit 1am mém vai (khong c6 mui, mau

va céac chat phu gia khéc) (ham lugng tinh theo phan khdi lwong)

Thanh phéan Ché phém véi chat chuan Ché phim véi I3
SQ1 0,15
I3 0,15 phan
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REWOQUAT® WE 18

5,65 phan

5,65 phan

Nudc

94,2 phan

94,2 phan
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YEU CAU BAO HO
1. Siloxan (A) c¢6 cong thuc (I)
MMM M D DD s T T Qq
Cong thuc (I)
Vo1
M' = [R'38i04p];
M? = [R'R},8i04p];
M’ = [R'R},8i04,];
M* = [R'R};8i04p];
D' = [R};8i0yp];
D? = [R'R?Si0,p];
D’ = [R'RSi0,p];
T' = [R'SiOs0];
T* = [R*SiO3,];
Q =[SiOup];
al = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 0 dén 19, dic biét 1a 0 dén 12;
a2 = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 1 dén 10, dac biét 1a 1 dén 3;
a3 = 0 dén 32, t6t hon néu 1a 1 dén 10, dac biét 1a 1 dén 2;
a4 = 0 dén 6, t6t hon néu 12 0 dén 1, dic biét 12 0;
b1 =1 dén 1000, t6t hon néu 1a 5 dén 500, dac biét 1a 10 dén 400;
b2 = 0 dén 10, tbt hon néu 14 0 dén 5, dic biét 1a 0;
b3 = 0 dén 10, tdt hon néu 14 0 dén 5, dic biet 1a 0;
¢l =0 dén 10, t6t hon néu 1a 0 dén 5, dac biét 12 0 dén 4;
¢4 = 0 dén 5, t&t hon néu 12 0 dén 2, dic biét 12 0;

d =0 dén 10, tt hon néu 12 0 dén 5, dic biét 1a 0 dén 4;
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R! = d6c l4p véi nhau 1a céc gbc hydrocacbon gidng hoic khéc nhau, t6t hon néu
¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t6t hon nita néu 1a cac gde alkyl c¢6 1 dén 30 nguyén tir
cacbon hoic cac gbe hydrocacbon thom c6 6 dén 30 nguyén tr cacbon, con t6t hon nita
néu 1a cac gbe alkyl c6 1 dén 14 nguyén tir cachon hodc cc gbc hydrocacbon thom don
vong, trong do t6t hon néu 1a cac gdc alkyl ndy 1a mach thing hoic mach nhanh, no hodc
khong no, con tdt hon nita néu 13 metyl, etyl, propyl hodc phenyl, dac biét 1a metyl; R?=
R2LR2

R*! = doc lap vé6i nhau 1a cac gbc hydrocacbon héa tri hai gidng hoic khéac nhau c6
it nhat mot nhom hydroxyl va tiy ¥ cac nguyén tir oxy bd sung va t6t hon néu 12 2 dén 30
nguyén tir cacbon, t6t hon nita néu con chira 1 d&én 2 nguyén tir oxy b6 sung, con tét hon
nita néu chira cac nhom chie duge chon tir cdc nhom ete, carbonyl va este, con tdt hon

nita néu doc lap véi nhau la cac gdc hoa tri hai giong hodc khdc nhau dugc chon tir nhom

bao gém
1 OH CH,OH
gwgsuggaﬂ-g%wmi £ ~~{CHy),O QH% .%
A
Y % & e U HM.-?‘/’&’\? ,,,,,,,,,, 5
e o
OH
g N 5 zsj P
i:mm 1 : 5
K5 oH BE

dic biét 1a doc 1ap vai nhau l1a céc géc hoéa tri hai giéng hodc khic nhau dugc chon

tir nh6m bao gdbm

QH | CHL0H
Ewif‘%mﬁwwgm CH,—3 %wgm«;;jmﬂi{m};wg

R* = doc 1ap v6i nhau 1a céc gbe gidng hoic khac nhau c6 cong thuc (II),
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.%?

G :
{ 1 .t 3
- —}uz@t& c—R
R Ly
Cong thuc (1I);
R3=R31-R32'
R31:R21,

R¥ = doc 1ap v6i nhau 14 céc gbc gibng hoic khac nhau c6 cong thire (IIT)

Cong thac (I11)

R* = doc 14p v6i nhau 1a cac nhom alkoxy hodc cac nhém axyloxy gidng hoic
khac nhau, t6t hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t5t hon nira néu 13 cic nhém
axetoxy va/hodc cic nhom metoxy, cac nhom etoxy, cdc nhém n-propoxy, cac nhom
isopropoxy, cac nhém n-butoxy, cac nhom tert-butoxy va/hodc cac nhom alkoxy co
ngudn gbc tir cac gbc glycol, vi du propylen glycol, dipropylen glycol, tripropylen glycol,
hexylen glycol, pentylen glycol, butyldiglycol, ddc biét la cac nhém isopropoxy;

R’ = dbc lap véi nhau 1a céc gbc gibng hoic khic nhau c6 cong thirc dugc chon tir
nhém bao gdm hydro va cac gbc hydrocacbon, t5t hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon,
t6t hon nita néu duoc chon tir nhém bao gdm céc gbc alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon,
trong d6 tdt hon néu cac gbc alkyl nay la mach thing hoic mach nhéanh, no hodc khong

no, dac biét 1a metyl;

RS = doc 1ap v6i nhau 1a céc gbc hydrocacbon hoéa tri hai gidng hodc khéc nhau tuy
y chtta cdc nhom ete, t5t hon néu c¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon nita néu 1a
metylen;

R’ = doc 1ap voi nhau la cac gbc hoa tri hai giéng hodc khac nhau dugc chon tur

nhom bao g@)m -O- va -NR'"-, t6t hon néu 1a -NR"-;
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R® = doc 14p voi nhau 14 cac gbc gidng hoic khic nhau ¢6 cong thirc duge chon tir
nhém bao gbm céc gbe hydrocacbon, t6t hon néu ¢6 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t6t hon
nita néu dugc chon tir nhém bao gém cac géc alkyl mach thrfmg hoac mach nhanh, no
hodc khong no c6 1 dén 12 nguyén tir cacbon, con t8t hon nita néu doc 1ap vé6i nhau 1a
cac gbc gibng hoic khac nhau dugc chon tir nhém bao gdbm metyl, etyl, n-propyl,
isopropyl, n-butyl, isobutyl, tert-butyl, con tdt hon nita néu doc 1ap v6i nhau 1a céc gbe
gidng hozc khac nhau c6 cong thirc duoc chon tir nhém bao gbdm metyl, etyl, n-propyl,

isopropyl, dac biét 1a metyl;

R’ = doc 14p véi nhau 14 céc gbc gidng hodc khic nhau c6 cdng thirc dugc chon tir
nhom bao gdm hydro va cac gbc hydrocacbon, tdt hon néu c6 1 dén 30 nguyén tir cacbon,
t6t hon nita néu duoc chon tir nhém bao gdm cic gbc alkyl c¢6 1 dén 30 nguyén tir
cacbon, con tot hon nita néu cac géc alkyl c6 12 dén 24 nguyén tir carbon, dic biét la ¢6
16 dén 22 nguyén ti cacbon, trong do t6t hon néu cac gbc hydrocacbon hodc cac gbe
alkyl nay la mach thang hoic mach nhénh, dugc thé hoac khong duoc thé, no hoac khong

no, tot hon nita néu 1a mach thang, khong dugc thé va no;

R = doc 14p véi nhau 14 cic gbc gidng hodc khac nhau c6 cong thirc dugc chon
tr nhém bao gdbm hydro, -C(=0)R’ va cac gdc hydrocacbon, t6t hon néu c6 1 dén 6
nguyén tir cacbon, t5t hon nira néu 1a cac gbc alkyl ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong d6
t6t hon néu cac gdc hydrocacbon hogc cac gbc alkyl nay 1a mach thang hoic mach nhénh,
duoc thé hodc khong dugce thé, no hoic khong no, tdt hon nita néu 13 mach théng, khong

duoc thé va no; dic biét t5t hon néu R'? 1a hydro;

RM = doc 14p véi nhau 1a cac gbc gibng hodc khac nhau c6 cong thirc duge chon
tir nhém bao goém céc gbc hydrocacbon ¢ 1t nhéat mét nhém hydroxyl va t6t hon néu co 1
dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon néu 1a cac gbe alkyl c6 it nh4t mot nhém hydroxyl va t6t
hon néu ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong d6 t5t hon néu 1a cac gbc alkyl nay 1a mach

thing hoic mach nhanh, no hodc khong no, va cac gbc c6 cong thire (IV)

Cong thuc (IV)
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tdt hon néu 1a 2-hydroxyetyl va/hodc 2-hydroxypropyl;

R'? = doc 1ap v6i nhau 1a céac gbc gibng hoic khac nhau c6 cong thirc dugce chon
tir nhom bao gdm cac gde hydrocacbon, t6t hon néu c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t6t hon
nita néu 1a cac gbe alkyl ¢6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, trong d6 t6t hon néu cac gc alkyl
nay la mach théng hodc mach nhanh, no hoéc khong no, tdt hon néu 1a metyl va etyl,
dac biét 1a metyl;

A™ = doc 1ap véi nhau la cac anion giéng hodc khac nhau dugc chon tir cac anion
v0 co hodc hitu co cua cac axit HyA, va cac dan xuét cua ching,

m =1 dén 3, tét hon néu la 1 dén 2, dac biét1a 1;

v =0 dén 30, tét hon néu 12 0 dén 10, dic biét 1a 1 dén 3;

w = 0 dén 30, t6t hon néu 1a 0 dén 10;

x =2 dén 18, t6t hon néu 1a 3;

y =2 dén 18, tbt hon néu 1a 3;

khac biét & chd cac diéu kién (i) va (ii) dugc thoéa man:

(i)a2+b2>1;

(i) a3 +b3 > 1.

2. Siloxan (A) theo diém 1, khac biét & chd, ngoai ra, hogc diéu kién (jii) hodc diéu kién

(iv) dugc thda man:

(iii)) al=ad4=b2=b3=cl=c4=d=0

va

a2=a3=1;
iv)b2=b3=0
va

cl+cd+d>1
va
a2 + a3 +a423,t6thornnéua222, a3>1vaad=0.
3. Ché phim, khéc biét & chd, ché phAm nay chira it nhét mot siloxan (A) theo diém bét

ky trong so0 cac diem 1 va 2.

4. Ché phém theo diém 3, khéc biét & chd, ché phém nay con chua it nhit mot siloxan

duoc chon tir nhém bao gdm siloxan (B) va siloxan (C), trong d6:

-65-



37444

siloxan (B) 1a siloxan khéc v6i siloxan theo diém 1 it nhat ¢ di€m 13, tot hon néu
chinh x4c & diém 13, cac diéu kién (v) va (vi) dugc thoéa mén chtr khong phai la cac di€u

kién (i) dén (iv):

(v)a2=0b2=0,

(vi)a3 +b3 >2;

siloxan (C) 1a siloxan khac voéi siloxan theo diém 1 it nhat & diém 14, t5t hon néu
chinh x4c & diém 1a, cac diéu kién (vii) va (viii) dugc théa méan chir khong phai la cac
diéu kién (i) va (iv):

(vii)) a3=b3=0,

(viii) a2 +b2>2.
5. Ché phdm theo diém bét ky trong s cac diém 3 va 4, khac biét & chd,

a. ty 18 phén tram khdi lugng cta it nhit mot siloxan (A) tinh trén tong khéi lwong
ca céc siloxan 1a nim trong khoang tir 20% dén 70%, t6t hon néu nim trong khoang tir

25% dén 60%, dic biét 1a nam trong khoang tir 30% dén 50%; va/hodc

b. ty 18 phéan trim khdi lwong cta it nhit mot siloxan (B) tinh trén tbng khéi lwong
clia céc siloxan 13 nam trong khodng tir 0% dén 15%, t6t hon néu nim trong khoang tur

1% dén 10%; va/hoic

c. ty 16 phan tram khdi lwong cua it nhit mét siloxan (C) tinh trén tong khdi luong
clia céc siloxan 13 nam trong khodng tir 3% dén 80%, t6t hon néu nam trong khoang tur

59% dén 60%, dic biét 1a nim trong khoang tir 10% dén 50%.

6. Ché phim theo diém bat ky trong sd cac diém tir 3 dén 5, khac biét & chd, ché phdm
nay chira cac amin amit, trong do ty 1€ phan trim khéi luong ctia cac amin amit tinh trén
tbng khdi luong cua cac siloxan 1a nh6 hon 1%, t5t hon néu nho hon 0,8%, t6t hon nita
néu nhoé hon 0,6%, dic biét 1a nhé hon 0,4%, hodc ché phdm nay khong chira amin amit
bat ky.

7. Quy trinh diéu ché siloxan (A) theo diém bét ky trong sb cac diém 1 va 2 bao gdm it
nhé4t mot bude quy trinh trong do it nhit mét siloxan c6 nhém chirc epoxy 6 it nhét hai

nhém epoxy dugc phan Ung véi it nh4t mdt amin béc ba duge chon tir nhém bao gdm cic
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amin amit va cac amin este, tét hon néu 1a cac amin amit, va véi it nh4t mot amin bac ba
duoc chon tir nhém bao gbm céc dialkanolamin dé tao ra cac nhom amoni béc bon.
8. Quy trinh didu ché ché phim theo diém bét ky trong sb cac diém tir 3 dén 6 bao gbdm it
nhét mét bude quy trinh trong do it nhét mdt siloxan c6 nhém chirc epoxy ¢ it nhat hai
nhém epoxy dugc phan Ung véi it nhit mot amin bac ba dugc chon tir nhom bao gbm cac
amin amit va cac amin este, tot hon néu 13 cic amin amit, va véi it nhit mot amin bac ba
duoc chon tir nhém bao gbm cac dialkanolamin dé tao ra cac nhom amoni bac bon.
9. Quy trinh theo diém bat ky trong s cac diém 7 va 8, khéc biét & chd siloxan c¢6 nhém
chuc epoxy dugc didu ché bang phan tng hydrosilyl hoa it nhit mot epoxit khong no
olefin, t6t hon néu 1a dugc chon tir nhém bao gbm ete allyl glycidyl, vinylxyclohexen
monoxit va norbornadien monoepoxit, dic biét 1a ete allyl glycidyl, voi it nhét mot
siloxan c¢6 nhom chirc SiH ¢6 cong thire (V)
1 1 S ol 4
MM 15D 51D”bs T 1 T64Qa (V)

v6i

M’ = [R',SiHO, ],

D’ = [R'SiHO,p],

a5 = 0 dén 32, t5t hon néu 1a 1 dén 10, t6t hon nira néu 1a 2 dén 3, ddc biét 1 2;

b5 =0 dén 10, tét hon néu 12 0 dén 5, ddc biét 12 0;

trong do Ml, Dl, Tl, T4, Q, al, bl, cl, c4,d va R! duoc xac dinh nhu trong cong
thac (I).
10. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tr 7 dén 9, khac biét & chd siloxan c6
nhém chirc epoxy 1a siloxan c6 cong thire (VI)

1 a6 L 16 ! 14
M aiMasD 51D s T 1 T eaQa (VD)

vl

M® = [R"PR'2Si05],

D° = [RPR'SiOn],

R" = doc l4p véi nhau 1a céc gbc epoxy hitu co gidng hoic khéc nhau, t6t hon néu

dugc chon tir nhém bao gom

-67-



. ,C{ f ,,.s fmj
G o o R et T TR % F
& {1 ‘Ig}.) i} {:?“‘Ig % L:M: 4 i lg hsg“ig %i ........... / {?

O
; a B Y 5 .
§ ....... CHa— {;Eﬂ%m,ﬁ.,w"@mﬁﬁNMQMM CHs %f'f? o
) L H N Ly
ol S

dac biét 1a

{—(CHy)sO-CH,~¢—CH,
trong d6 M, D', T', T%, Q, al, a5, b1, b5, cl, ¢4, d, R, R®, R® va y dugc xéc dinh
nhu trong cong thuce (I).

11. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 7 dén 10, khac biét & chd, ham luong
con lai cia cdc amin bac ba dugce chon tir nhém bao g6m cdc amin amit va cac amin este,
t5t hon néu 13 cac amin amit, sau phan g, theo ty 1¢ phin tram khéi lugng tinh trén tong
khdi lugng cua ché phém, 1a nho hon 1%, t&t hon néu nhé hon 0,8%, tot hon nita néu nho

hon 0,6%, dac biét 1a nho hon 0,4%.
12. Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 7 dén 11, khac biét & chd, amin bac

ba duoc chon tir nhém bao gom cac amin amit va cac amin este ]a amin bac ba ¢6 cong

thire (VII)

QS
NN SURURS SPVI | B
Cong thuce (VII)

trong do R® R’, R? va x dugc xac dinh nhu trong cong thic (11).

13. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 7 dén 12, khac biét & chd, amin bac

ba duoc chon tir nhom bao gdm céc dialkanolamin 1 amin bac ba c6 cong thire (VIII)

NRT

Cong thac (VIII)
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trong do R® va R" duoc x4c dinh nhu trong cong thie (I1D).
14. Ché pham thu dugc tir quy trinh theo diém bt k¥ trong sb cac diém tir 7 dén 13.
15. Ché phim, t6t hon néu 12 nhii twong nude, khac biét & chd, ché phdm nay chira nuéc
va it nhat mot siloxan (A) theo diém bat ky trong s cac diém 1 va 2 hodc ché pham theo
diém bét k¥ trong sb cac diém tir 3 dén 6 va/hodc 14 va/hodc san pham tir quy trinh theo
diém bét ky trong sb cac diém tir 7 dén 13, t6t hon néu chira, theo ty 18 phan tram khéi
luong tinh trén tong khéi luong cia ché pham, cac thanh phén sau:

a) 20% dén 99,5%, t6t hon néu 1a 40% dén 97%, dic biét 1a 60% dén 95%, nuéc;

b) 0,5% dén 80%, tét hon néu 1a 3% dén 60%, dic biét 1a 5% dén 40%, it nhat mot
siloxan chira it nhAt mot siloxan (A) va t6t hon néu chia it nhét mot siloxan (B) va/hodc
it nhat mot siloxan (C);

¢) tét hon néu 14 1% dén 10% it nhit mdt chét nhii héa;

d) t6t hon néu 1a 5% dén 20% it nhat mot glycol; va

¢) tot hon néu 12 0% dén 1% axit axetic.
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