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(57) Sang ché dé xuat ché pham phii bao gom polyme c6 nhém chic hydroxyphenyl,
polyme latec, chat lién két ngang, va mot hodc nhiéu dung méi, va tuy y ¢6 thém chat phan
tan, chat boi tron va/hodc mot hodc nhiéu chit mau. Sang ché con dé xuit nén va phuong
phap tao ra nén duoc phu lop ché pham phu nay. Trong mét sé phuong an, ché pham co
thé duoc str dung dé pht nén chang han nhu lon va bao bi khac dung cho thyc pham va do
udng. Ché pham phu theo sang ché thé hién cac tinh chat &m mui thuén loi.
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Linh vire ki thuat dwoc dé cap

Sang ché lién quan dén ché phdm pha chira polyme c6 nhém chirc
hydroxyphenyl, polyme latec, chét lién két ngang, tily chon mot hodc nhiéu dung mai,
chét phén tén, chét boi tron va/hodc mot hodc nhiéu chit mau, cac phuong phép diéu
ché cac ché pham nay, phuong phap tao ra nén dwoc phi vé6i cac ché phim ndy, va nén

dugc phu céc ché phém nay, ddc biét 1a nén kim loai.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Ché pham phu dugc st dung trén bé mit nén bao bi thuc phim va d6 ubng dé
bao vé phan chira bén trong bao bi, vi du, chéng nhiém ban thuc pham hoic d6 ubng
do phan chira bén trong bao bi an mon bao bi. Cin phai cin than dé tranh mét huong vi
tir thue phdm hoidc dd udng vao nén. Mat mui tir thuc pham hozc d6 udng vao nén, con
goi 12 &m mui, phat sinh tir su di chuyén clia cac chét tao huong dé héa hoi trong thuc

pham hodc d6 uéng dugc doéng goi vao 16p phu bé mat ciia nén bao bi.

Ché phim phu dugc tao thanh tir nhwa epoxy da va dang duoc st dung dé phu
bao bi va vat chira ding cho thuc pham va d6 uéng. Mic du stic thuyét phuc cua bing
ching khoa hoc dugc gidi thich bdi cac co quan an toan thuc phém 16n trén toan cu
tai My, Canada, Chau Au, va Nhat cho thiy ndng d6 bisphenol A (BPA) ma ngudi tiéu
ding tiép nhiém qua 16p phu gbc epoxy thuong phdm hién nay 13 an toan, nhung
nguoi tiéu ding van quan ngai vé kha ning BPA di chuyén véao thuc pham hodc db
ubng, diéu nay khién 16p phu khéng chira BPA hodc bt ky chat gy rdi loan ndi tiét

nao khac dugc wa thich hon.

Do d6, c6 nhu céu san xuat ché pham phu khong chira, hodc co ban 1a khong
chtra, bisphenol A hodc cac bisphenol khac, va khong anh huéng dén mui vi cta thuc

phim hoic db ubng bén trong vat chira duoc phu.
Ban chit ky thuit ciia sang ché
Chung t6i d3 ngac nhién phat hién ra ring ché phdm phu bao gdm polyme cé

nhém chirc hydroxyphenyl va polyme latec truyén cic tinh chit 4m mui thuan loi,

_2-



37828

trong khi van tranh dugc céc vit lidu giy bét loi cho nguoi tiéu dung. Theo do, sang
ché dé xuit ché phdm phu bao gdm polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl, polyme
latec, chit lién két ngang, va tuy chon mot hoic nhidu dung moéi, chit phan tan, chét

bdi tron va/hodc mdt hodc nhi€u chat mau.

Sang ché dé xuét phuong 4n thay thé 16p phii gbc epoxy, 1a phuong 4n hiu nhu
khong chira fomandehit, cac bisphenol, isoxyanat, phtalat, va hop chét co thiéc. Cu thé
13, ché phdm theo sang ché wu tién hon 1 khong chira, hodc hdu nhu khéng chira

bisphenol A (BPA) hoic céc bisphenol khéc.

Sang ché con d& xuidt ché phidm phu bao gdm polyme c6 nhém chirc
hydroxyphenyl va polyme latec, trong d6 khi ché phdm phu dugc phu 1én nén dé tao
thanh 16p phil, polyme c6 nhém chire hydroxyphenyl khéng duge phén tan ddng nhét
trong toan thé 16p phu. '

Sang ché con dé xuét cic phuong phap didu ché cac ché phim néu trén va cac
phuong phép tao ra nén duoc phi véi cac ché pham nay, va nén dugc phi véi cac ché
phém ndy, ddc bict 1a nén kim loai.

Céc ché pham phu theo séng ché hiru dung cho nhiéu g dung khéc nhau, bao
gdm nhung khéng chi giéi han & cac 16p phi ding cho bao bi thuc phdm va db ubng
va dung cho bao bi kim loai nhu lon khi dung, lon son va thung chira cong nghiép.

Mo ta vin tit cac hinh vé

Fig. 1 thé hién két qua dic ta d6 sau TOF-SIMS (khdi phd ion thi cdp — thoi gian bay,
Time of flight — secondary ion mass spectrometry), ctia cic bé mit dugc phit BPANI
Al,

Fig. 2 thé hién két qué ddc ta do sdu TOF-SIMS cua cac bé mat dugc phu CC-04.

Fig. 3 thé hién so sanh két qua dic ta o sdu TOF-SIMS ciia Epoxy, BPANI Al, va
CC-04.

MG ta chi tiét sang ché

Trong phuong 4an thtr nhit, sang ché dé xuit ché phdm phu vé6i loi ich dang
ngac nhién cla céc tinh cht 4&m mui thuén loi ma khong sir dung cac bisphenol va vat

lidu khac bét lgi véi ngudi tidu dung. Cac ché phdm theo sang ché bao gdbm polyme c6
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nhom chic hydroxyphenyl, polyme latec, chét lién két ngang, va tlly chon mot hoic
nhiéu dung moi, chét phén tan, chit boi tron va/hoic mdt hoic nhiéu chit mau. Tu
khia canh khéc, séng ché d& xuét nén dugc phu bao gdm it nhat mot 16p ché phdm phu.
Tir khia canh khac, sang ché d& xuét phuong phép tao ra nén dugc phi bao gbm phi

va dong ran ché pham 1én bé mit cua nén.

Thuit ngit “polyme c¢6 nhém chirc hydroxyphenyl” c6 nghia la polyme bét ky
¢6 cac nhom phenol. Thudt nglt “polyme c6 nhom chirc hydroxyphenyl” cling bao ham
cac polyme c6 cac nhém phenol dugce chirc héa. Polyme c6 nhom chirec hydroxyphenyl
c6 thé 1a polyme ddng nhat hoic copolyme. Polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl
dugc st dung trong cic ché phim theo sing ché c6 thé 1a loai mot polyme hoic loai
két hop hai hoic nhiéu polyme hon. Theo mdt cach tiép can, polyme c6 nhoém chirc

hydroxyphenyl ctia ché phim phu khong chira nhwra resol phenol fomandehit.

Polyme c¢6 nhém chire hydroxyphenyl co thé duoc chirc hoa v6i mot hodc nhiéu
nhém chie. Vi du vé& cac nhom chirc bao gém: axetal, acrylat, metacrylat, andehit,
alkyl, alkoxy, amit, aryl, cacbamat, cacboxylat, halogen, hydroxyalkyl, hydroxyalkyl
amit, oxazolin, azlacton, hydroxyl, isoxyanat, xeton, metacrylat, nitril, nitro, sulfua,

sulfon, thiol, uretan, alkylvinyl, va vinyl.

Polyme c¢6 nhom chirc hydroxyphenyl c6 thé 14 polyme c6 nhém chiic catechol,
Novolac, ching han nhu nhyra phenol Novolac, polyme c¢6 nhém chtrc hydroxyphenyl
v6i cAu truc gibng Novolac, hop chét poly(hydroxyphenol), hodc polyphenol.

Trong mét sé phuong 4n nhét dinh, polyme c6 nhém chic hydroxyphenyl 1a
poly(hydroxystyren). Poly(hydroxystyren) c6 thé 14 mach thang hodc mach nhanh. C6
thé thu dugc poly(hydroxystyren) mach thing, vi du, bing qué trinh polyme hoa gbe tu
do cua hydroxystyren hodc (cic) dan xudt cia n6. Cing c6 thé thu dugc
poly(hydroxystyren) mach nhanh bang cach polyme héa gbc tu do tir hydroxystyren
hodc (cac) din xudt ciia né hoic bang qua trinh polyme héa cation. Monome
hydroxystyren dugc wu tién 1a 4-hydroxystyren, con goi la 4-vinylphenol. Tuy nhién
céc hydroxystyren khac hoic hdn hop cia ching cling ¢6 thé duogc sit dung 1am (céc)
monome dé thu duoc poly(hydroxystyren) phi hop theo sang ché.
Poly(hydroxystyren) c6 thé bao gbm poly(hydroxystyren) mach thing va/hodc mach
nhanh. Trong mét sb phuong 4n, poly(hydroxystyren) c6 thé 14 hén hop phdi tron
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poly(hydroxystyren) mach thing va poly(hydroxystyren) mach nhénh, trong khi trong
cac phuong an khéc, poly(hydroxystyren) co thé 1a cAu tric polyme bao gdm
poly(hydroxystyren) cd mach thing 14n mach nhanh. Trong mot phuong 4n,
poly(hydroxystyren) co chu triac gidng Novolac. Poly(hydroxystyren) phu hop, vi du,
duge boc 16 trong bing sang ché EP1756191B1.

Trong mot vi du cua sang ché, polyhydroxystyren mach nhanh 1 polyme dong
nhit cia 4-hydroxyphenylmetylcarbinol. Polyme cta 4-hydroxyphenylmetylcarbinol
chta cic ban phin mach nhénh nhu dwgc minh hoa dudi ddy. Oligome
polyhydroxystyren nhu vy co cAu tric loai Novolak mic di n6 khong dugc san xuét

t fomandehit.

Cac polyme poly(hydroxystyren) dién hinh c6 thé duoc st dung dé diéu ché
cac ché phim phu theo sang ché bao gdbm PB5 (Hydrite Chemical Co. Brookfield WI),
cac dung dich cua poly(hydroxystyren) trong rugu b4t ky, vi du nhu ruou metylic,
rugu etylic, rugu butylic, rugu propylic, va rugu isopropylic, va PBSW (Hydrite
Chemical Co., Brookfield, WI). Céc polyme poly(hydroxystyren) c6 thé mua trén thi
trueong hoac diéu ché theo cac phwong phap da biét trong linh vuc k¥ thuat clia séng
ché (vi du, xem bing sang ché US s6 5,554,719 va 7,566,752).

Polyme c6 nhém chie hydroxyphenyl co thé c6 phén tir lugng trung binh sb
(M,) khi do bang phuong phép GPC (Sac ky Thim thiu Gen) 1a 300 Da, 500 Da, 700
Da, 900 Da, 1000 Da, 1200 Da, 1400 Da, 1600 Da, 1800 Da, 2000 Da, 2200 Da, 2400
Da, 2600 Da, 2800 Da, 3000 Da, 3200 Da, 3400 Da, 3600 Da, 3800 Da, 4000 Da,
4200 Da, 4400 Da, 4600 Da, 4800 Da, hoidc 5000 Da. Nhu dugc st dung & day, khi
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mot loat gia tri cu thé cia mot thong sb duge dua ra (vi du phan tir lugng trung binh sb
cua polyme cé nhém chire hydroxyphenyl trong ché phdm phu theo sang ché), pham vi
gia tri bao gdm timg gié tri cling nhu cc khoang gitta hai gia tri. Nhu vay, vi du, M,
cua polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl c6 thé 12 1000 Da, hozc 16n hon, ching han
nhu trong pham vi tir 1000 dén 5000 Da. Trong mdt s6 phwong an nhét dinh, polyme
¢6 nhém chirc hydroxyphenyl ¢6 thé c6 M, tir 500 dén 3000 Da, 1000 dén 3000 Da, tir
2000 dén 4000 Da, tir 2000 dén 3000 Da, tir 2200 dén 2800 Da, hosc tir 2400 dén 2800
Da, v.v. Theo mot cach tiép can, Mn 16n hon khoang 2000 Da., chéng han nhu 16n hon
khoang 2500 Da. Trong mot s6 phuong 4n cu thé, 15% hodc the‘ip hon, 14% hoic thép
hon, 13% hodc thap hon, 12% hodc thép hon, 11% hodc thép hon, 10% hodc thép hon,
9% hodc tha”ip hon, 8% hoac thép hon, hodc 7% hoac thép hon cua polyme c6 nhém
chire hydroxyphenyl cé phén tr lugng dudi 1000 Da.

Theo mét cach tiép can, polyme cé nhém chirc hydroxyphenyl c6 thé c6 kha
ning da phéan tan tir khoang 1 dén khoang 3, tir khoang 1 dén khoang 2,5, hoic tir
khoang 1 dén khoang 2.

Polyme c¢6 nhom chirc hydroxyphenyl c6 thé c6 mat trong cac ché phdm phi
theo sang ché véi ti 18 0,1%, 0,5%, 1%, 2%, 3%, 4%, 5%, 6%, 7%, 8%, 9%, hodc 10%
khdi Iuong ché phdm phu, hodc cac pham vi gilta bét k¥ hai trong s cac gia tri d6. Vi
du, polyme c6 nhom chirc hydroxyphenyl c6 thé c6 mat trong cac ché pham phu véi ti
18 0,1-10% khéi luvong, 1%-10% khéi lugng ché phdm phu, 2%-8% khdi lugng, 1%-
5% khéi luong, 1%-3% khéi lvong, hodc 1%-2% khéi lugng ché pham ph.

Polyme latec dugc st dung trong cac ché phém phu theo séng ché c6 thé 1a
polyme ddng nhét hoic co thé 1a copolyme. Polyme latec dugc st dung trong céc ché
phdm theo sang ché ciing c¢6 thé 1a chi mot polyme dong nhit, mdt copolyme, hdn hop
hai polyme déng nhét hodc nhiéu hon, hén hgp hai copolyme hodc nhiéu hon, hoac

hdn hgp mot hodc nhiéu polyme ddng nhat véi mot hozic nhiéu copolyme.

Polyme latec ¢ diy c6 nghia la polyme c6 kha ning tao thanh thé phan tén trong
nudce (latec). Polyme dugc st dung trong sang ché wu tién hon 14 polyme céng dugc
tao thanh tir cic monome chua bdo hoa etylen. Trong mét sb phuong an, polyme latec
13 polyme latec (met)acrylic hodc styren (met)acrylic. Uu tién hon 1a polyme la

polyme (met)acrylic.



37828

Polyme (met)acrylic dugc uu tién tao thanh tlr cic polyme sau ddy: axit acrylic
va metacrylic va este cia ching, bao gdm, nhung khong chi giéi han &, axit acrylic,
axit metacrylic (MAA), metyl metacrylat (MMA), butyl acrylat (BA), hydroxypropyl
metacrylat (HPMA), alyl metacrylat (AMA), etylen glycol dimetylacrylat (EGDMA),
cyclohexyl metacrylat (CHMA), n-butyl metacrylat (nBMA), glyxidyl metacrylat
(GMA), benzyl metacrylat (BMA), 1,3-butandiol dimetacrylat (BDDMA), glycerin
dimetacrylat (GDMA), va isobornyl metacrylat IBOMA).

Uu tién hon 1a st dung polyme dudi dang thé phan tan trong nudc (latec), trong
d6 polyme dugc diéu ché bang phuong phap polyme nhii tuong. Thong thudng, quy
trinh nhw viy bao gém quéd trinh polyme héa cdng cua cac monome chwa bdo hoa
etylen hdu nhu khong hoa tron duge véi nude bang cach sir dung trong nudc chét khoi
mao polyme hoa tan trong nudc. Khi ndng nhiét 49, qua trinh polyme héa dién ra trong
pha nudc, sinh ra polyme hiu nhu khéng tan trong nuéc va san phdm nay, khi qua
trinh polyme tiép dién, ting phén t& lugng dén khi hoan toan khong tan trong nuéc va
do d6 két tua tao thanh hat. Pé lam cho polyme nhu vay & thé phén tan bn dinh, nguoi
ta d biét ring 1a can co chét hoat dong bé mit tan trong nuéc dé nhii héa cic monome
s& duoc polyme hda va sau do 4n dinh hat polyme thu dugc khi ching tao thanh, néu
khéng thi hat polyme sé& tao thanh cac khdi két tu tho khong thé chuyén thanh san

phim hiru dung.

Trong mot sb phuong an, polyme latec dugc st dung duéi dang latec nanogel.
Cac nanogel nhu vay dugc md ta, vi du, trong EP 1325088B1 va US 6,646,041, ndi
dung cuia cac tai liéu nay dugc tich hgp vao ban mo ta nay bang cach tham chiéu. Cac
latec nanogel cho phép tao thanh cac thé phan tan trong nudc 6n dinh, c6 kha ning
khéng nudc cao cia céc hat polyme cong dugce tao ra ma khong cin sir dung chét hoat
dong bé mat. Pat dugc diéu nay bang cach st dung copolyme dung dich 6n dinh hoa
chtra nhitng lugng cua céc loai lién két ngang cao hon dang ké so véi dé nghi trudce
day. Copolyme dung dich, nhu copolyme acrylic, khi dugc sir dung lam chit 6n dinh
hoa duy nhét, c6 thé déng vai trd thay thé chét hoat dong bé mit trong qua trinh
polyme nhil tuong. Do d6, trong mot sé phuong phap tiép can, latec 1a thé phan tan
trong nudc chira hat cia polyme cdng clla monome chua bao hoa etylen; va copolyme

dung dich 6n dinh héa bao gdm c4c loai chira axit yéu va loai lién két ngang.
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Trong mdt s6 phuong phéap tiép can, latec nanogel bao gbm copolyme acrylic,
dugc diéu ché qua qué trinh polyme héa dung dich, chira monome hoan toan khong tan
trong nudc va do dé dé xuét cach dé két hop cidc monome nhu vay vao latec. Vi axit
metacrylic chi ¢6 mat trong thanh phan nanogel, va chét khoi mao khéng ion dugc sir
dung cho giai doan polyme nhil twong, latec tao thanh nén chira ndng do thap hon cia
polyme dung dich phéan tir luong thip. Didu nay sé& giam cac chét 6 thé trich ly va ¢
th cai thién kha ning chdng md ciia mang son thanh phim. Thong thudng, hat

nanogel c6 kich thuéce nim trong pham vi tir 50 dén 100nm.

Ngudi théng thao trong linh vuc ky thuét cua sang ché s& hiéu rang viéc két hop
céc monome va ti 16 cua chung c6 thé dugc didu chinh dé tao thanh céc polyme latec
c6 cac tinh chit khac nhau, bao gdm nhiét d6 chuyén pha thuy tinh (Tg), dé c6 thé c6
nhitng bién di v& do déo, d6 ctimg, do bam dinh, kich thude hat, kha nang chong mo
mang son, kha ning phat huynh quang, kha nidng chiu mai mon, v.v. cho céc Ung dung
khéc nhau. Trong mdt sb vi du, polyme latec cia ché phim phu duoc boc 16 & day c6
Tg Fox thép hon 100°C, thép hon 90°C, thip hon 80°C, thép hon 70°C, thap hon 60°C,
thAp hon 50°C, thip hon 40°C, thip hon 30°C, thip hon 20°C, thép hon 10°C, thip hon
5°C, thép hon 0°C, thép hon -10°C, hoac thép hon -20°C. Trong mot s6 vi du, polyme
latec cia ché phém phu c6 Tg Fox cao hon -20°C, cao hon -10°C, cao hon 0°C, cao
hon 5°C, cao hon 10°C, cao hon 20°C, cao hon 30°C, cao hon 40°C, cao hon 50°C, cao
hon 60°C, cao hon 70°C, cao hon 80°C, cao hon 90°C, hodc cao hon 100°C. Polyme
latec ciing c6 thé c6 Tg trong pham vi gifra gié tri bét ky trong cac gia tri dugc dé cap
trén day, vi du, Tg gitra -20°C va 5°C, gifta 20°C va 60°C, gitra 10°C va 100°C, v.v.
Trong mdt s6 phuong phap tiép can, cac latec c6 Tg thip nhu céc loai c6 Tg tir 50°C
dén -18°C va c¢6 Tg Fox la 3,7°C hodc thip hon, va cia cing monome tao thanh
polyme nanogel latec, co thé duoc sir dung két hop véi polyme nanogel latec dé cai
thién d6 dan hdi cia 16p phti hoan tat.

Polyme latec c6 th8 c6 mit trong cac ché pham phii theo sang ché véi ti 18 30%,
35%, 40%, 45%, 50%, 55%, 60%, 65%, 70%, 75%, hodc 80%, tinh theo khéi luong
cua ché pham phil, hodc cac khoang giita hai trong sb bat ky cac gia tri nay. Vi duy,

polyme latec c6 thé c6 mit trong ché phdm phi véi ti 1& 40%-70% khoi luong, 40%-
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50% khéi luong, 60%-70% khdi lugng, 45%-65% khdi lugng, hodc 50%-60% khéi

luong ctia ché pham phu.

Cac polyme latec c6 thé duoc diéu ché, va/hodc 6n dinh héa trong qua trinh
polyme hoa bang cac phuong phép da biét dbi voi chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét
cta sang ché. Vi du, cac phuong phap c6 thé bao gdm cac phuong phap da dugc mo ta
va nhic dén trong cac bing sang ché, vi du, US 9,394,456, US 9,181,448, va US
9,404,006, ndi dung cua cic bang sing ché nay dwoc két hop vao ban mo ta nay bing

cach tham chiéu.

Trong mét s6 phuong 4n, polyme latec ¢6 thé dugc trung hoa. Chét trung hoa
c6 thé bao gém, nhung khong chi giéi han ¢, amoniac, amin bac ba, vdi cac vi du
khong c6 tinh giéi han ching han nhu dimetyletanolamin, 2-dimetylamino-2-metyl-1-
propanol, tributylamin, mdrpholin, dietanolamin, trietanolamin, monoetanolamin, natri
hydroxit, kali, liti hydroxit, va tuong tu, hodc td hop cta chung. Trong mot sb phuong
an, chit trung hoa c6 mit véi lugng tir khoang 20 dén 100% mol/mol axit trong hop

chat can trung hoa.

Cac polyme latec theo sang ché c6 thé c6 cAu tric hat latec twong d6i ddng nhét
va/hodc két cdu hat latec khong déng nhét. Ciu truc hat latec ¢6 thé duoc kiém soat
bdi cac qua trinh polyme hoa, bao g6m nhung khong chi gi6i han & qué trinh polyme
héa nhiéu giai doan. CAu tric hat nhu vay thuong duge diéu ché béng mot loat céc
chudi polyme nhil twong lién tiép v6i cac loai monome khéac nhau, trong d6 monome

giai doan hai dugc polyme hoa véi su c6 mat cua hat latec mam.

Polyme latec dugc st dung trong cac ché pham phu theo sing ché dong vai tro
thanh phan két dinh dé lién két cac ché pham pha véi nén, va tao ra kha nang chiu hoa
chit. Polyme latec c6 thé 1 vt liéu bét k¥ truyén cac tinh chat két dinh, kha ning chiu
héa chét, d6 dan hdi, va/hoic dd bén cho ché phém phu theo sdng ché va/hoic nén
duoc phi ché phdm phi theo sang ché. Trong mot sb phuong 4n nhét dinh, polyme
latec c6 thé duge st dung két hop véi silan dé tang bam dinh vao nén.

Chét lién két ngang dugc st dung trong mot s6 phuong 4n clia cac ché phim
phu theo sdng ché c6 thé 1a chit lién két ngang hydroxyalkylamit. Chét lién két ngang
hydroxyalkylamit giup cai thién kha nang chéng an mon khi ché phdm phi dwgc sir

dung 1am 16p bao vé tiép xuc véi thuc pham hoic dd udng. Chét lién két ngang
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hydroxyalkylamit c6 thé bao gdm, nhung khong chi giéi han &, chat lién két ngang
beta-hydroxyalkyl amit, ching han nhu Primid® XL-552 (N,N,N’,N'-tetrakis-(2-
hydroxyetyl)-adipamit), Primid® QM-1260 (N,N,N’,N’-tetrakis-(2-hydroxypropyl)-
adipamit), va Primid® SF-4510 (EMS-GRILTECH).

Trong céc phwong 4n khéc, chit lién két ngang c6 thé 1a chét lién két ngang
oxazolin. Vi du v& céc chét lién két ngang oxazolin bao gdm, nhung khong chi gi¢i

han &, cac bisoxazolin.

Céc chit lién két ngang khac c6 thé dugc st dung trong ché pham phu theo

sang che bao gdm cac phenolic va lignin.

Trong mdt s phuong an, hai chét lién két ngang hodc nhiéu hon c6 thé dugc sir
dung két hop. (Cac) chét lién két ngang c6 thé c6 mit trong ché phim phu theo sang
ché véi 1 16 0,5%, 1%, 2%, 3%, 4%, 5%, 6%, 7%, 8%, 9%, hoic 10%, tinh theo khdi
lwong ché phdm phi, hodc trong pham vi gifta hai trong sd bat ky céc gia tri nay. Vi
du, (cac) chét lién két ngang c6 thé cé mit trong ché phim phu véi ti 18 1%-10% khdi
lugng, 2%-8% khéi luong, 2%-5% khéi luong, 1%-2% khdi lugng, hodc 3%-4% khéi

lugng ctia ché phédm phi.

Ché phim phu theo séng ché chira dung moi. Thuét ngit “dung méi” duogc st
dung trong ban mb ta nay @ chi nudc va dung méi hiru co, don 1é hoge két hop hai
hodc nhiéu dung méi. Ngoai ra, nhu dugc st dung trong ban md ta ndy, thuat ngit
“trong dung dich” c¢6 nghia la trong nuéc, trong dung moéi hitu co, trong t6 hop cua hai
dung mdi hitu co hodc nhiéu hon, hoic trong td hop cua nudc va mot hodc nhiéu dung
moi hitu co. Dung mdi hitu co ¢6 thé bao gbm, nhung khong chi gi6i han & xylen,
benzen, etyl benzen, toluen, alkoxy alkanol, metanol, etanol, propanol, butanol, alkyl
ete cua etylen, alkyl ete clia propylen glycol, etylen glycol monobutyl ete, etylen
glycol etyl ete, dietylen glycol monobutyl ete, xeton, dung moi thom, dung moi este,
dung mdi c6 nhém chirc hydroxyl, va cac t6 hop cia chung. Lugng dung moi trong
ché phim phu theo sang ché c¢6 thé 14 0,5%, 1%, 2%, 3%, 4%, 5%, 6%, 7%, 8%, 9%,
10%, 11%, 12%, 13%, 14%, hodc 15% khéi luong cta ché pham phi, hoic pham vi
bat ky gitta hai trong s cac gid tri nay. Vi du, dung mdi c6 thé c6 mit trong ché phdm
voi ti 18 1%-7% khéi lugng, 2%-6% khdi luong, 2%-4% khdi luong, 2%-3% khoi

lwong, hodc 3%-4% khéi luong clia ché pham.
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Ché phdm phu theo sang ché ciing c6 thé tity chon c6 thém chit phan tén. Chét
phan tan dugc st dung trong ché phidm phu theo sang ché co6 thé 1a chit phan tan
acrylic dung dich. (Cac acrylic dung dich con dugc goi la acrylic dung moéi va da dugc
biét 15 trong linh vyc k§ thuit cia sang ché). Chét phén tan acrylic dung dich déng vai
trd phén tan vao pha nudc thanh phan bét ky khong dé phan tan vao nuéc. Trong mot
s6 vi du, néu khong c6 chit phan tan acrylic, chit phu c6 thé tach thanh hai pha riéng
biét. Cac chit phan tan (con dugc goi 14 chit hoat dong bé mit) bao gdm cac chét long
c6 thé phén tan cac giot nho hodc hat. Vi du, chét phén tan cé thé bao g6m hén hop
cac chét nhii héa va dung méi tan nho céc thanh phan du thanh cic giot nhé dé két
hop trong toan thé phan nudc. Chét phan tan c6 thé dugc sir dung bao gdm chét phan
tan gbc chét hoat dong bé mat polyme hodc oligome. Vi du, dung dich chét phén tan
acrylic cua vi du 3 duéi day co thé duoc sit dung. Céc chit phén tan acrylic dung dich
hitu dung khac trong ché phim phi theo séng ché da duoc biét trong linh vuc k¥ thuat
cuia sang ché va da co sin dang thuong mai (vi du, cia LUBRIZOL®, Wickliffe,
Ohio).

Chét phén tan c6 thé 1a polyme dung dich phosphat, chang han nhu EXP2900,

Chét phén tan c6 thé dugc st dung véi lugng 0,0%, 0,5%, 1%, 2%, 3%, 4%,
5%, 6%, 7%, 8%, 9%, hodc 10% khéi lugng ctia ché phim phu, hodc pham vi bat ky
gifta hai trong sd céc gia tri nay. Vi du, chét phén tan c6 thé c6 mit trong ché phdm
pht véi ti 16 0,0%-10% khéi lugng, 1%-7% khéi lugng, 2%-6% khéi lugng, 2%-4%
khéi lugng, 2%-3% khéi luong, 3%-4% khéi lugng, hodc 3%-6% khdi lugng ciia ché
phim pht.

Chét phan tan c6 thé 1a chat phan tan acrylic dung dich, va tiy y ¢6 thé duge két
hop v6i silan. Vi du khong c6 tinh giéi han vé silan bao gdbm AMEO (3-
aminopropyltrietoxysilan), GLYMO (3-glycidyloxypropyltrimetoxysilan), VTEO
(vinyltrietoxysilan), va VTMO (vinyltrimetoxysilan).

Ché phdm phu theo sang ché ciing c6 thé tity ¥ c¢6 thém chat bdi tron & tro gitip
qué trinh son phu. Vi du vé chét boi tron bao gdbm Aquacer® 1547 va chat bdi tron cé
thé c6 mit véi ti 16 0,00%, 0,01%, 0,05%, 0,10%, 0,15%, 0,20%, 0,25%, 0,30%,
0,35%, 0,40%, 0,45%, 0,50%, 0,55%, 0,60%, 0,65%, 0,70%, 0,75%, 0,80%, 0,85%,
0,90%, 1,00%, 1,05%, 1,10%, 1,15%, 1,20%, 1,25%, 1,30%, 1,35%, 1,40%, 1,45%,
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1,50%, 1,55%, 1,60%, 1,65%, 1,70%, hodc 1,75% khdi lugng ctia ché pham phi, hogc
pham vi bét ky gitta hai trong sd cac gia tri nay. Vi du, chat bdi tron ¢ thé c6 mat
trong ché phdm phi véi ti 18 0,01%-1,75% khdi lugng, 0,15%-1,50% khéi luong,
0,15%-1,00% khéi lugng, 0,50%-1,50% khéi lugng, 0,75%-1,25% khdi lugng, hogc
0,50%-1,25% khéi lwong ctia ché phdm phu.

Ché phém phii theo sang ché ciing c6 thé bao gdm cac polyme acrylic c6 thé

hoa tron trong dung mdi, va s& dugc mo ta thém trong vi du 3 dudi day.

Ché phdm pha theo sang ché ciing c6 thé tiy chon c¢6 mot hodc nhiéu chit mau.
Péi v6i nhidu tng dung, vi du, sir dung trong nganh thyc phim, chit mau c6 thé 1a

kém oxit, than den, hoic titan dioxit.

Ché phém phu c6 thé bao gbm cac chit phu gia thong thudong da biét dbi voi
chuyén gia trong linh vuc k¥ thuit cua sang ché, ching han nhu céc chét phu gia dé
khéng ché bot, ting bam dinh, giam g sudt bé mit can bing va dong, hoic dé kiém
soat tinh lwu bién va tinh truot bé mit. Vi du, rugu M amylic, rugu amylic, Dowanol
PM, céc chét thAm w6t khong c6 silicon gbe nudc, va cac chét chéng tao bot khong ¢
silicon va chua silicon ¢6 thé dugc sit dung dé giam bot ctia 16p pht hoan t4t trong qua
trinh son pht 1én nén. Ti 1é dung méi cling c6 thé duoc didu chinh dé giam tao bot.
Céc chét trung hoa nhur trietanol amin, dietyl amin, dimetyletanol amin, va dietanol
amin ¢6 thé dugc thém vao. Luong va loai chit phu gia c6 thé thay d6i tuy thudc vio
ung dung va hiéu qua son phi mong mudn va thong thudng chuyén gia trong linh vuc

nay c6 thé xac dinh duoc.

Ché phim pht theo séng ché co ban 1a khong chira fomandehit, bisphenol,
isoxyanat, phtalat, va hop chét co thiée. Trong mot sb phuong én, ché phém phu theo
sang ché co ban 13 khong chira styren. Nhu duge sir dung & ddy, thudt ngit “co ban la
khong chtra” c6 nghia 1a khong c6 quéa 1,0% khéi luong, wu tién hon 1a khong qua
0,5% khéi lugng, va uu tién hon 1a khong qua 0,1% khéi luong cua hop chét, hodc cac
don vi cdu tao c6 ngudn gbc tir hop chét d6, c6 mat trong ché phim phu.

Ché pham phu theo sang ché c6 thé dugc didu ché bang cach, vi du, nhii twong
héa polyme latec trong chit mang c6 nuéc va sau d6 phéan tén dung dich chét trung
hoa trong nudc vao nhii twong latec d8 tao thanh dung dich thir nhit, phan tin chat lién

két ngang trong dung dich vao dung dich thir nhét dé tao thanh dung dich tht hai, tron
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cung v6i polyme c¢6 nhom chirc hydroxyphenyl trong dung dich va tuy y c6 thém chét
phén tan dé tao thanh dung dich thir ba, trdn dung dich thtr ba vao dung dich thir hai,
va thém dung moi dé tao thanh ché pham phu. Nguoi thong thao trong linh vue k¥
thuét cta sang ché s& thira nhan ring tiy theo ché phdm pht mong muén va/hoic ting
dung ctia no, c6 thé cho phép cic bién thé cua quy tfnh nay. Ngudi thong thao trong
linh vuc ky thudt cia sang ché ciing s& hiéu rang, tiry theo mg dung mong mudn va
cac yéu t khac, do nhét clia ché phdm phu c6 thé dugc diéu chinh, vi du bang céach st
dung 50% DMEA (dimetyletanolamin) trong nuéc khir ion (nuwéc khit ion). Do nhét c6
thé c6 gid tri bat ky, & mot s khia canh ciia sang ché, d nhét c6 thé 1a 30-70 cps. Ché

pham c6 thé dugc loc trude khi dwa vao thung dé bao quan hoic giao hang.

Ché phim phu theo sang ché c6 thé dugc st dung trén nén dé tao thanh 16p phi
cho nhiéu tmg dung khac nhau. Thuét ngit “nén” duoc st dung & ddy bao gdm, nhung
khéng chi giéi han &, bao bi thuc phim va d6 ubng va bao bi kim loai, bao gbm chai
chét déo, lon, lon kim loai, chéng han nhu lon nhoém, va dac biét 1a lon nhdm dung cho
dd uéng, bia va thuc uéng V01 nép dé mo, lon khi dung, lon son, thing cong nghiép,
bao bi, vat chira, thing dung hodc phan bét ky cta ching. Cac thuat ngft “nén,” “lon
thuc phim”, “vat chira thyc pham” va twong tu, bao gdm nhung khong chi giéi han o,
“nép déau lon”, ¢6 thé dugc dap tu tAm vat liéu nép va st dung trong bao bi cua dd
ubng. Nhu duoc sit dung & ddy, “16p phu” chi 16p mang chin tiép giap trén toan bd
nén. Lép phi bao gdm mit nén, trong d6 “mat nén” 12 mat cia 16p phu tiép xtic véi
nén, va mit trén, trong d6 “mat trén” chi bé mat d6i dién v6i mit nén, tic 13 bé mat sé
tiép xtic vi phan chira bén trong bao bi. Vi dy, khi sir dung cho lon soda, bé mit nén
14 phan cua 16p phu tiép xic v6i lon nhom, va mit trén 1a phan cta 16p phi tiép xtc
véi soda. |

Mot hodc nhiéu ché phim pha co thé duoc phi ngoai ché phdm phu theo sang
ché, v6i vi du khong c6 tinh gi6i han 1a 16p 16t c6 thé dugc phu gitta nén va ché pham
phu theo séng ché.

Ché phim phu theo séng ché c6 thé dugce phi 1én nén bang cac phuong phap
thong thuong da biét trong nganh son phi, hodc cach bét ky da biét ddi v6i chuyén gia
trong linh vuc ndy. Do d6, cac vi du khong c6 tinh gi6i han cua phuong phép son phu

c6 thé duoc st dung dé tao mang trong sudt hodc ¢6 mau la phun, lan, nhing va chay.
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Trong mét sd phuong 4n, ché phdm phu dugc phun 1én nén. Khi phun, ché phdm phu
c6 thé chira, vdi vi du khong c6 tinh giéi han 13, tir khoang 10% dén khoang 30% khéi
luong phan ran polyme so v&i khodng 70% dén khoang 90% nuéc va/hodc dung moi
khac. Déi voi mot sb tmg dung, thuong 1a cac loai khong phai phun, ché pham phii ¢6
thé chtra, vi du, tir khoang 20% dén khoang 60% khdi lugng rin polyme. Dung mdi
hitu co c6 thé duoc st dung trong mot sd phwong an dé tao diu kién dé dang cho viéc
phun hodc phuong phap son phi khic va dung mdi nhu v@y co thé bao gbm, n-
butanol, 2-butoxy-etanol-1, xylen, toluen, va hon hop cta ching. Trong mét s6

phuong an, n-butanol dugc s dung két hgp véi 2-butoxyetanol-1,

Trong mét s phuong 4n, sau khi phu 1én nén, ché phdm phti c6 thé duge dong
rin béng nhiét & nhiét d6 trong pham vi tir khoang 215°C dén khoang 250°C, hodc cao
hon trong phuong 4n khéc, trong thoi gian du d8 dong rin hoan tit v hoéa hoi céc

thanh phin d& héa hoi bt ky.

DPéi véi nén ¢6 dy dinh str dung 1a vat chira dd uéng, ché phém phu co thé dugc
phu trong mot sd phuong 4n véi dinh mirc tr khoéng 0,5 dén khoang 15mg mdi in-so
vubng (khoang 6,45 cm?, 1 in-so = 2,54 cm) 16p phi polyme mdi in-so vudng cua bé
mit tiép xuc clia nén. Trong mdt s6 phuong an, ché pham pht ¢6 thé duoc pha véi do

day tir khoang 1 dén khoang 25 micron.

- Péi v6i nén véi du dinh 1am nép lon dd ubng, ché phim phu dugc pht, trong
mdt sé phuong 4n, véi dinh mirc nam trong khoang tir 1,5 dén 15mg 16p phit polyme
mdi in-so vudng bé mit nén tiép xuc. Ché phdm phti bao bi thong thudng da biét duoc
phti 1én kim loai & nhiét do tir khoang 232°C dén khoang 247°C. Mot s6 ché phim pha
theo séng ché dat két qua tdt & nhiét do khoang 230°C hodc thip hon, ching han nhu
khoang 210°C hoic thép hon. Nhiét d6 thap nhu vy gitp tiét kiém ning lugng cho
thiét bi son phu, va c6 thé cho phép sir dung nhiéu hop kim khéc nhau, ching han nhu
thép trang thiéc @& sir dung 1am nép dé mé. Piéu nay ciing cho phép téi sinh nip cing
v6i than lon.

Diéu dang ngac nhién 1a khi pht va déng ran ché phim phu theo sang ché 1én
nén, dic biét 1a khi phi bang cach phun ché phim phu 1én lon dd udng, polyme c6
nhém chirc hydroxyphenyl khéng dugc phéin phéi déng nhét trén toan 16p phi. Cu thé

13, c6 mdt gradien cia polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl trén toan 16p phu, voi
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luong polyme c6 nhoém chitc hydroxyphenyl tai mét trén cta 16p phu 16n hon tai mat
nén. Cu thé hon 13, 16p pht bao gdm phan thtr nhit bao gdm mit trén v phan thir hai
bao gdbm mat nén, nhd d6 c6 ti 1é polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl & phén thu
nhét cta 16p phi cao hon & phan tht hai, va nhé d6 c6 ti 1 polyme latec & phén thi

hai cao hon & phén thir nhét.

Ngoai ra, ché phdm phu theo sing ché da dugc phat hién ngoai dw kién 1a
truyén cac dic tinh &m mui thuan loi. Cu thé 14, ché phém phu theo sang ché da duoc
phat hién 1a c6 céc tinh chAt 4am mui ¢ thé so sanh duge, va tét hon trong mot sb
truong hop, vi du, so voi ché pham pht epoxy théng thuong da biét. Do d6, ché pham
phu theo sdng ché ¢6 thé dong vai trd ngin chan sy di chuyén cia cic cht mui trong
phin chia bén trong bao bi dén nén bao bi da dugc phi. Nhiéu loai chat mii bao gdm
andehit, xeton, ruou va axit. Chéit mui andehit bao g6m octanal, nonanal, va decanal.
Trong mot sd phuong 4n, 16p phi tir ché pham phu da déng ran theo sang ché thé hién
murc hdp phu trong 14 ngay d6i v6i mot hodc nhidu dung dich octanal 1 ppm trong
nude, dung dich nonanal 1 ppm trong nuéce, hodc dung dich decanal 1 ppm trong nudc
thip hon 16p phu hdu nhu twong tu tir 16p phi di déng rin hau nhu khéng chia
polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl.

Vi du thwc hién sang ché

Trir khi néu cu thé khac, moi thanh phﬁn phf?m trdm trong ban mo t& nay 1a tinh
theo khéi luong va chi khéi luong ctia ché phdm phu.
Vidul
Diéu ché dung dich polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl

Mé 1 kg poly(hydroxystyren) 55% khéi lugng dugc diéu ché bang cach cho
550g poly(hydroxystyren) rdn 100% vao thiing tron c6 bd tri 16p nito. 183g Butyl
Cellosolve va 267g butanol dugc thém vao thung tron. Hon hop duge dun néng dén
116°C trong 3 gidy, sau d6 hdn hop duge ling gan sau khi 1am ngudi nhe dé dung dich
chay tét hon nhung vin con 4m. Poly(hydroxystyren) dugc cung cép trong metanol,

trong dung dich nude c6 pH khoang 3, dudi dang khan va trong butanol ¢ thé duogc sir

dung dé diéu ché thé phan tdn nay.

Vidu?2
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Diéu ché dung dich Primid®

Pé didu ché mé 1 kg dung dich PRIMID® XL-552 30% khdi lugng, 300g
PRIMID® XL-552 duoc két hop véi 700g nude khir ion trong thing va tron dén khi
PRIMID® XL-552 hoa tan.

Vidu3
Diéu ché dung dich acrylic

Pé didu ché mé 1 kg, 16p nito duge bd tri cho binh tron. 61,81g Butyl
Cellosolve (BC) va 139,55g butanol dugc thém vao binh tron. Hon hop dugc dun néng
dén 115°C. Dung dich tron truéc gbm 103,48g axit metacrylic (MAA), 155,21 g metyl
metacrylat (MMA), 16,73¢g axit acrylic (90% trong nudc khir ion), 10,95g Lucidol
dugc lam 4m/BP-75-W/Perkadox L-W75, va 50,67g BC duoc diéu ché trong binh trén
truge riéng. Dung dich tron truéc duge bom vao binh tron trong thoi gian 150 phit
trong khi van duy tri nhiét d§ trong pham vi tir 115 dén 118°C. Binh tron trudc dugc
xbi rira voi 24,57g butanol, dugc bom vao binh trdn trong thoi gian 30 phut. 1,37¢g
TRIGONOX 21/TBPEH dugc thém vao, sau d6 thém 2,3g butanol, va giit trong 30
- phut. Lip lai viéc thém TRIGONOX va butanol. Mé dugc lam ngudi dén 95°C va
41,89g dimetyl etyl amin (DMEA) duoc thém vao, va giit trong 15 phut. 387,81g nudc
khir ion H,O dugce thém vao trong 30 phit. NV nén 1a 29-31% qua STM 151.05.01.
Vidu4
Diéu ché polyme nanogel acrylic/dung dich

Pé didu ché mé 1 kg, khi nito dwoc cho qua binh diy tron bén ¢d 2000 ml,
trong d6 168,84g butyl cellosolve/butyl glycol (BC) dugc thém vao va dun non dén
130°C. 101,05g metyl metacrylat (MMA), 124,24g butyl acrylat (BA), 33,12g
hydroxypropyl metacrylat (HPMA), 69,57g axit metacrylic (MAA), 3,32g allyl
metacrylat (AMA), 8,92g BC, va 1,67g Azo-bis-(Isobutyronitril) (AIBN) dugc tron
trong binh riéng va nap vao binh chua butyl cellosolve trong 3 gi¢ trong khi duy tri
nhiét @6 130°C, va lam ngudi dén 120°C trong 20 phut. 0,78g t-Butyl-Per-2-
Etylhexanoat (tBPEH) dugc thém vao hdn hop va hon hop duge duy tri trong 20 phit,

sau d6 thém lan hai 0,78g tBPEH va duy tri trong 30 phut. 51,15g BC sau d6 18,04g
dimetylaminoetanol (DMEA) dugc thém vao va hdn hop dugc duy tri trong 30 phit
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trong khi 1am ngudi dén 100-105°C. Ngimg dun néng va 418,52g nudc khir ion duge
thém vao trong 45-60 phut. NV nén 1a 33-35% qua STM 151.05.01.

Céac polyme nanogel acrylic/dung dich c6 luong MMA, BA, HPMA, MAA,
AMA nhu dugc trinh bay trong Bang 1 dugc dugc didu ché.

Bang 1 thé hién cac polyme nanogel acrylic/dung dich dién hinh duoc diéu ché.

" Béng 1
MMA BA HPMA MAA AMA Fox Tg
(% Kklrén) | (% Kklrin) |(%Kklrin) |(%Kklrin) |(%Kklrin) |°C
(A) |29,9 36,8 13,9 19,4 0 17
B) |29,7 42,1 0 27,5 0,7 30
©) |353 40,4 0 23,1 0,2 51
(D) |31,2 35,7 0 30,1 3 27
Vidu s

Piéu ché polyme tiéu nhi trong/nanogel latec

Dé didu ché mé 1 kg, khi nito dugce cho qua binh ddy tron bén ¢d 2000 ml,
trong d6 283,22g polyme nanogel acrylic/dung dich C trong bang 1 cua vi du 4 va
347,41g nude khir ion duge thém vao, dun nong dén 60°C va khudy trong it nhat 30
phut dé c6 thé dudi khi. Mot cach riéng biét, 0,51g axit ascorbic, 0,25¢g
dimetylaminoetanol (DMEA), 56,17g nuéc khtr ion, va 0,0008g sat II sulfat [7.H,0]
duge tron va thém vao binh. Hdn hop duoc tron trong 10 phit dé cho phép nhiét do tré
vé 60°C. Mbt cach riéng biét, 91,10g cyclohexyl metacrylat (CHMA), 91,10g metyl
metacrylat (MMA), 24,87¢g butyl acrylat (BA), 11,18g glycidyl metacrylat (GMA), va
6,43¢g allyl metacrylat (AMA) duoc tron va thém vao binh, trn trong 20 phut trong
khi duy tri nhiét 6 & 60°C. 71,33g nuéc khir ion dugc nap vao hdn hop trong 10 phut.
1,43g t-butyl hydropeoxit [70%] dugc thém vao, sau d6 1a 7,13g nuée khir ion dugc sir
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dung dé rtra sach binh di ding dé do t-butyl hydropeoxit. Hon hgp tda nhiét 1én dén
khoang 80°C, va dugc lam ngudi xubng 60°C trong khi khudy trong 30 phit. B sung
vao 0,71g t-Butyl hydropeoxit, rira binh mot lan nita v6i 7,13g nu6e khir ion, dugc
thém vao, gitt & 60°C trong 60 phit sau d6 lam ngudi va loc. NV nén 1a 31-33% qua
STM 151.05.01.

PVB ¢6 phan ti lugng tir 90.000 dén 120.000 ciing dugc sit dung két hop véi
polyme nanogel acrylic/dung dich véi ti 1€ 5%, 15%, va 25% cua dung dich dé su

dung trong latec tiéu nhii trong/nanogel cua vi du 5.

Ti 1 cia CHMA, MMA, BA, AMA, vA GMA dugc thay ddi dé thay ddi Tg dé
cho phép dat d0 4m mui (scalping) (d6 cimg tang) céi thién hodc do déo cai thién. Vi
ly do twong tu, ti 1& giita polyme nanogel acrylic/dung dich: tiéu nhii twong/nanogel
latec da dugc thay dbi. Mot sd thay dbi v& murc do monome cling da dugc thuc hién dé
cai thién tinh chay va giam tao bot. BDDMA, GDMA, va EGDMA déu da duoc sir
dung thay thé cho AMA va/hoic GMA. BNM dugc sir dung thay thé cho CHMA dé
thay d6i d6 cting va kha ning chiu méi truong cia 16p phi. Do Trung hoa (degree of
neutralisation, DoN) da duoc thay doi tir tiéu chuén 25% xudng con 15% trong céc thir
nghiém & x4c dinh hiéu qua ctia n6 d6i véi kich thudc hat cling nhu tac dﬁng cua kich

thudc hat thay dbi dén hé phéi trén hoan t4t va hiéu ning ctia né.

Bang 2 trinh bay céc polyme tidu nhil twong/nanogel latec dién hinh da dugc

diéu ché.
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Vidub6
Piéu ché ché phdm phu

Polyhydroxystyren tir vi du 1, dung dich Primid tir vi du 2, dung dich acrylic tir
vi du 3, silan (AMEO) , va latec duoc két hop v6i lugng nhu duge trinh bay trén bang
3 ¢ diéu ché cac ché phdm phi CC-01, CC-02, va CC-03, v6i ché phim phi CC-03

¢6 thém dung dich nanogel B tur vi du 5.

Dé diéu ché mé 1 kg CC-03, 493g polyme latec nanogel B tlr bang 2 cua vi du 5
dugc rét vao binh trdn & nhiét dd phong. Mot cach riéng biét, 181,18g nude khir ion va
5,02g dimetyl etyl amin (DMEA) dugc tron dé phéan tan DMEA trong nuéc khir ion,
va sau d6 dugc thém vao binh tron so cép. 23,37g dung dich Primid cia vi du 2 dugc
thém vao. Dung dich acrylic cta vi du 3, va poly (hydroxystyren) cua vi du 1 duoc
tron mot cach riéng biét, trong do silan (AMEO) dugc thém vao ¢ diéu ché san phim

trdn trudc, chat nay sau d6 dugc thém vao binh so cép.

Sau d6 33,687g Butyl Cellosolve (BC) dugc thém vao, sau do la 43,98g
butanol. Cubi cung, 165,30g nudc khir ion duge thém vao va mé duoc tron thém 15

phtt va sau d6 d¢ nhdt dugc do.

Bang 3 thé hién cac ché phém phi dién hinh dugc diéu ché va danh gia.

Béang 3
Acrylic Luong | Poly(hydro| Silan hoac hop

Latec _ Nanogel o , M3 ohéi

dung dich Primid xystyren) | chat tuong tu a phiot

tron
(% Kkl rén)| (% klrtén)| (% Kl rin)| (% kirtén) | (% kltin) | (% kl rén)

81,81 6,99 0 1 7,2 3 CC-01
81,81 9.9 0 3,69 3,6 | CC-02
46,81 6,3 35 3,69 7,2 1 CC-03
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Vidu7
Phan tich cac tinh chit 4m mui

Hiéu qué 4m mui cta cac ché phim phu theo séng ché da duogc phan tich bing
cach sir dung thir nghiém ba andehit. Trong thir nghiém, néng d6 cua ba andehit khac
nhau trong dung dich da dugc theo ddi khi tiép xtc véi 16p pht lon d6 udng. Sy gidm
ndng d6 ciia mot hogc nhiéu trong sd cic andehit ndy ém chi hiéu ndng 4m mui kém va

diéu nay c6 thé gly tac dung c6 hai dén mui cua thirc udng trong qua trinh bao quén.

Céc andehit dugc quan tdm 1a octanal, nonanal va decanal. Ngudi ta cho réng
céc hop chét nay dai dién cho cac mui huong thudng c6 trong d6 ubng c6 ga va do dé
giam sat sy hao hut cia ching trong dung dich c6 tac dung nhu chi thi cia hi€u ndng
cta 16p phu.

Viéc phén tich mau duoc tién hanh biang quang phé di dong ion sic ky khi (gas
chromatography ion mobility spectroscopy, GC-IMS), phuong phdp nay c6 kha ndng
do cac hop chit & ndng d6 thip dén mot phan tridu (ppm) ma van cho ra két qua dang
tin cdy cé thé 13p lai dugec. MaAu dugc dit trong lo c6 khoang khong 20ml va duge lam
4m 1én 60°C dé tang cac chat bay hoi trong khoang khong. Khoéng khong cua timg
mau dugc do va luong andehit c6 mit duge dinh lugng. Cac chi tiét khac duoc trinh
bay dudi day.

Chuén bi miu

Moi dung dich dugc diéu ché tinh theo trong lugng va moi gid tri can déu duoc
ghi lai.

5,3g H;PO, 85% dugc két hop vai 4,7g nudce khir ion dé tao thanh dung dich
H,PO, khodng 45%. 1,0ml dung dich nay dugc thém vao 4,01 nuéec cdp HPLC (sic ky
10ng cao 4p) vira d& mé dé tao thanh chat nén nuée axit héa ban dau.

0,120ml cua timg andehit (octanal, nonanal, decanal) dugc két hop véi 7,89¢g
(10ml) ruou etylic khan dé tao thanh dung dich andehit ban dau két hop véi nong do
cua tung andehit khoang 10.000 ppm. 0,4ml dung dich andehit ban dau nay duoc két
hop véi 4,01 chét nén nuéc axit hoa dé tao ra dung dich mau andehit khoang 1 ppm.

Ba lon mdi bién s, mdi thoi diém duogc nap 355g (thé tich nap 1a 355 ml) va

dugc cudon mép bang cach st dung may cudn mép thi cdng (Dixie Canner, USA), sau
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d6 0 & 40°C trong thoi gian quy dinh. Sau khi 0 cac lon dugc mé ra va 1ml dung dich
duoc 14y ra tir mdi lon va cho vao lo c6 khoang khong 20 ml, trude khi tién hanh phan

tich GC-IMS. Dung dich tir tng lon dugc do theo bd ba.

Céc lon dbi chimg cho mdi 16p phu sé& thit nghiém duoc chudn bi bing cach nap
lon nudce ubng véi cac dung dich andehit, bit kin lon bing cach st dung may cubn mép
va sau d6 m& lon 13 14y 1ml dung dich dé phan tich. Nhimng lon nay khéng dugc u.
Piéu nay duoc lap lai cho timg bién sd 16p phu. Ca lon d6i chimg 14n dung dich duge
rét vao ban dau déu duoc phan tich theo bo ba dé xac dinh chét bi hao hut, néu c6 khi

duoc quan sat tir chat nap vao lon ban dau.
Loai hiéu chinh

Moi dung dich dugc diéu ché theo trong luong va moi gia tri can déu duoc ghi

lai.

5,3g H;PO4 85% dugce két hop v6i 4,7g nude khir ion dé cho ra dung dich
H;PO, khoang 45%. 1,0ml dung dich nay dugc thém vao 4,01 nuée cAp HPLC vira méi

md& dé tao thanh chat nén nudce axit héa ban dau.

0,120ml cia ting andehit (octanal, nonanal, decanal) dugc két hop véi 7,89¢g
(10ml) rugu etylic khan dé tao thanh dung dich andehit ban dau v6i néng d6 ting
andehit khoang 10.000 ppm. 0,4ml ctia dung dich andehit ban dau nay dugc két hop
v6i 4,01 chit nén nudc axit hoa dé tao thanh dung dich mau andehit khoang 1 ppm.

Viéc pha lodng mot loat dung dich ba andehit voi chit nén nudc axit héa duge
tién hanh dé thu duoc 10ml cia timg ndng do: 1,0, 0,8, 0,6, 0,5, 0,3, 0,2, 0,1 ppm theo
b6 ba d& hiéu chinh. 1ml miu duogc rit bing pipet vao lo c¢6 khoang khong 20ml va bit
kin v6i ndp vin kin khi truée khi phan tich mau.
Céc thong s GC-IMS (séc ky khi — quang phé di dong ion)

Khéng c6 can so bd true khi phén tich mau IMS. 1ml mau duge rit bing pipet
vao 1o c¢6 khoang khong 20ml va bit kin véi nip van kin khi truéc khi phan tich mau.

Tém tét cac thong sb va didu kién thi nghiém duge trinh bay trén bang 4.
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Béang 4
Loai cot MCC — 20 c¢m chiéu dai, OV-5
Nhiét d6 cot (°C) 45

Luu lurgng khi mang qua cdt (ml/phut)

2 trong 2 phut, 50 trong 3 phut, 150 trong
10 phut (10_MIN RAMP)

Luu lugng khi tréi (ml/phut) 150

Khi tr6i/khi mang Khéng khi téng hop
Nhiét d6 IMS (°C) 45

Nhiét do voi phun (°C) 80

B6 phun mau khoang khong tu dong

Thé tich mau dugc phun (pl) 250

Nhiét ¢ u (°C) 60

Thoi gian U (phut) 20

Két qua

Tét ca cac mau duoc phén tich béng GC-IMS dé dinh lugng céc andehit c6 mat

trong dung dich dd dugc bao quan va u trong lon d6 ubng. Céc ché phim phii theo
séng ché, CC-01, CC-02, CC-03 dugc so sanh v&i Epoxy (Aqualure® 2000), BPANI
A (Aqualure® G1 50) d& dénh gia nhimg khac biét vé hiéu ning qua thdi gian 14

ngay.

Lon dd uéng dwgc phi 16p phi duge nap dung dich andehit chira octanal,

nonanal va decanal 1dn luot v6indng do 1 ppm va t & 40°C dén 14 ngay. Néng do cia

timg andehit dugc dinh lugng bang GC-IMS.
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Nong d6 tinh todn cta octanal, nonanal va decanal trong cac dung dich dugc
bao quan trong lon nudc ubng vé6i 16p phii khac nhau dugc trinh bay lan lugt trong
bang 5, bang 6, va bang 7. Ba lon nuéc qua duoc do ba 1an, mdi 14n cho timg thoi
diém va két qua 13 thu duge chin diém dit liéu cho ting ndng d6 duge trinh bay trong
cac bang dudi ddy. Ngoai 1€ ¢ day 1a két qua do dbi véi lon dd ubng phii epoxy, vi chi
c6 mot lon dugce st dung cho mdi thoi diém nén cac néng d6 nay Ia trung binh cua ba
két qua do. Cac két qua do va céc ban sao cua lon thé hién kha ning lap lai tt, duoc
thé hién qua gi4 tri d6 l&ch chudn thip. Khac biét bit ky quan sat dugc gitra cac ndng
do andehit va cac 16p pht lon khac nau dugc xem 1a dang ké vi cac chénh 1éch cao hon
do6 léch chuin. Dt liéu dugc thé hién trong céc bang tir 8 dén 10 d3 duoc chudn héa vé
lon déi chimg epoxy dé don gian héa viéc dién dich két qua. Tom tit cAc gia tri tuyét

d6i twong tmg duoc néu trong bang 5, bang 6, va bang 7.

Két qua so sanh ndng dd andehit dugc bdo quan trong cac lon nudc qua khac
nhau duoc trinh bay trong cac bang tir 8 dén 10 (dir liéu chuin héa) va tir 5 dén 7 (dix
li€u gia tri tuyét d61). Cac andehit riéng biét duogc tach riéng dé cho phép danh gia hiéu
ning cua céac 16p phu khac nhau. Dung dich chai la dung dich dugc diéu ché trong chai
nudc 41 ma dung dich andehit ban d4u dugc thém vao. Sau d6 dung dich nay dugc rot
vao cac lon nudc qua va cac lon dugce bit kin trudce khi U trong 16. Lon d6i ching (thoi
diém 0), 14 lon dugc nap dung dich andehit, bit kin va sau d6 mo ra lai va dung dich
- chira bén trong dugc phan tich. Diéu thu vi can luu v 12 c6 su khac biét ndng do giita
dung dich chai va dung dich lon d6i chimg v6i hao hut trung binh 1& 8% octanal, 20%
nonanal va 26% decanal khi dung dich andehit dugc cho vao lon luc d4u. Piéu nay 4m
chi cac andehit nay hodc hao hut trong qud trinh chuyén dung dich vio lon, hoic céc

andehit nay dinh vao bé mat cta 16p phu va khong thé duge téch ra lai.

Két qué so sanh nam 16p pht khac nhau vé hao hut octanal 4m chi ¢6 khéc biét
nh6 vé hiéu ning cia cic 16p pha nay. Lép phi epoxy thé hién hao hut octanal cao
nhét, 12%, trong khi céc ché phdm phu theo séng ché hao hut 9% theo dit liéu chuin
hoa. Tréi lai, ¢6 hao hut 16n hon dang ké ciia nonanal va decanal ddi véi moi 16p phu
qua thoi gian 14 ngay. Nong do nonanal gizm 46% khi tiép xuc véi 16p phi BPANI A,
nhung chi giam 31% trong lon nudc qua CC-03. Noéng d6 ctia nonanal trong 16p phu

epoxy giam 38%. Lop phi epoxy duoc xem la 16p phi “tiéu chuén vang”, do d6 hao
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hut ndng d6 andehit bat ky nén dugc so sanh véi no. CC-02 va CC-03 ¢6 hiéu ning

twong tu hodc cao hon epoxy.

Tém lai, c6 hao hut moi andehit trong toan bd cac 16p phud lon dd uéng duoc
thir nghiém. Hiéu ning tong thé cta 16p phia CC-03 biang vi/hoic t6t hon 16p phit
epoxy vé mit hao hut andehit. Lép phu v6i ti 1€ hao hut andehit 16n nhit 1a BPANI A.
Xu huéng hao hyt andehit trong moi 16p phu thé hién hao hut octanal t6i thiéu va hao
hut nonanal va decanal tang 1én. Cac 16p phu epoxy va CC-03 thé hién hao hut decanal
50%, trong khi nong do decanal trong BPANI A gidm 75%. Cac 16p phu CC-01 va

CC-02 ¢6 hiéu nang nhu nhau trong sudt thir nghiém andehit.
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Vi du 8
Phén tich bé mit da phi

Phuong phép quang phd khéi ion tht cdp thoi gian bay (Time-of-Flight
Secondary Ion Mass Spectrometry, TOF-SIMS) dugc st dung dé phan tich bé mit cia
cac nén dugc phi cic ché phdm phu theo sang ché. TOF-SIMS 1a k¥ thuat phan tich bé
mat c6 thé duge s dung dé xéc 14p profin theo chiéu sau, tirc 14 phan tich thay d6i
thanh phan ciia 16p phu trén nén & vi tri 1-2 nm dudi bé mat ban dau. Nghién ciru nay
da phén tich phin bb theo chidu sdu cta céc loai chit thom trong ché phdm phu theo
sang ché khi dugc sir dung lam 16p phi lon, cing véi gia tri twong tmg cla 16p phu

epoxy va céac 16p phu lon khéc.

Déi véi timg lon dd uéng c6 phu dugc phan tich, 2 vi tri khac nhau da dugc
chon dé phan tich: & 1/4 va 3/4 clia thanh bén. Céc 16p phi dugc phan tich bao gdm
Epoxy (Aqualure® 2000), BPANI Al (Aqualure® G1 50), va CC-04, mot ché phrfun
phu theo sing ché (latec 78,5% khéi luong, Primid 5% khéi luong, Silan 5% khéi
luong, va poly(hydroxy styren) 7,5% khéi lugng, dugc diéu ché theo cac phuong phép

da duoc mo ta trén day).

Bé mit epoxy so véi cbt di duge danh gid. Mit ngoai (tirc 12 mat trén) cta 16p
pht epoxy dugc phat hién 1a giau thém hop chit hydrocacbon thom vdi sy tvong dong
vé quang phd véi polystyren (PS); khong c6 bing chung vé viéc lam giau bé mat BPA.
Profin theo chidu sau chi ra sy can két bé& miat cia BPA va lam giau bé mit gip 1,5 -2
14n hop chét loai PS. P day ctia 16p ngoai bi bién déi dusi 60 nm (gia thiét 1a tong do
day ctia mang 1a 4 micron) va khéi cia 16p phu déng déu vé BPA va hop chét loai PS.

Céc xu hudng tuong tu cling dugce quan sat voi tinh phén cuc am.

Déi v6i BPANI Al, thanh phin héa hoc ciia cbt va bé mit rit gidng nhau déi
v6i ving cbt 150-270 don vi khdi lugng nguyén tir (amu) (tc 1a ving cbt ma ddi véi
16p phii epoxy, c6 c6 midt mot s& chénh léch rd rang); kiéu nay chi dén cac loai kiéu
PS. Bé mit dugc lam giau voi céc loai/phan doan béo (C2H5+, C3HS5+, C4HT+,
C5H9+, C6H11+, C7HI1+) va céc loai/phan doan chta O (C2H50+, C3H70+,
C4H70+, C5H70+, C6H70+, C7H90+, C2H302+, C4H402+, C5SH502+,
C6H702+). V6i BPANI Al, céc loai thom c6 phan bd ddng nhit theo do sau, tic 1a

khong c6 su 1am giay ¢ bé mat nhu véi epoxy. Cac loai béo va chira O dugc lam giau
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tai mat ngoai cia BPANI A1l (< 60 nm) va profin v6i do phan cyc 4m xac nhén profin

phang doi véi céc loai thom.

bPéi voi CC-04, da phat hién mat ngoai dugc lam gidu véi mot loai lién quan
gin vdi polystyren (polyme thom cao), tic 1a PB5, tuong ty nhu epoxy. C6 su lam
giau bé mit cia cac loai thom/hydroxy-styren véi hé sb tir 1,5 dén 2 so voi cbt (profin
theo chiéu sdu, ca hai do phén cuc). Véi d0 phén cuc 4m, sb phén doan cu thé thép hon
khi v6i d6 phan cuc duong. i véi CC-04, sur 1am giau bé mit twong ddi véi cac chit

thom cao hon epoxy.

Tom lai, dbi véi epoxy, mot 16p bé mat mong (< 60 nm) cé mit, dugc lam giau
v6i chét c6 dang PS va suy kiét BPA. O sau hon, thanh phin hoéa hoc ctia 16p phit dong
nhét. Di véi BPANI Al, khong c6 s 1am gidu véi cac loai thom, nhung ¢6 su 1am
giau bé mat véi hop chét chira O va hydrocacbon béo. DPéi véi CC-04, mat ngoai cia
mang duge 1am gidu véi PBS gip 1,5 -2 14n khi so v6i cdt; khong thé x4c lap duge su

tach biét pha hoan toan (phén ting) giita PB5 va cac hop chat khac.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Ché pham phii bao gém:

polyme c¢6 nhém chtic hydroxyphenyl, trong d6 polyme c6 nhém chic

hydroxyphenyl nay 1a poly(hydroxystyren);

polyme latec; va

chét lién két ngang.
2. Ché phdm pht theo diém 1, trong d6 polyme c6 nhém chirc hydroxyphenyl duge churc
hoéa vdi mot hoac nhiéu nhém chic duge chon tr nhém bao gém axetal, acrylat,
metacrylat, andehit, alkyl, alkoxy, amit, aryl, cacbamat, cacboxylat, halogen,
hydroxyalkyl, hydroxyalkyl amit, oxazolin, azlacton, hydroxyl, isoxyanat, xeton, nitril,
nitro, sulfua, sulfon, thiol, uretan, alkylvinyl, va vinyl.
3. Ché phdm phu theo diém bat ky trong sb cac diém tr 1 dén 2, trong d6
poly(hydroxystyren) bao gbm poly(hydroxystyren) mach thang va/hodc mach nhanh.
4. Ché phdm phu theo diém 1, trong d6 poly(hydroxystyren) c¢6 phén tir lugng trung binh
s trong pham vi tir 500 dén 3000 Da.
5. Ché phidm phu theo diém bit ky trong s& cac diém tr 1 dén 4, trong do
poly(hydroxystyren) c6 mit vdi ti 18 0,1-10% khdi lugng ché pham phu.
6. Ché pham phu theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 5, trong d6 polyme latec
1a (met)acrylic. |
7. Ché phdm phu theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 polyme latec
c6 mit v6i ti 16 40-70% khéi lwong ché pham ph.
8. Ché pham phu theo diém bt ky trong sb cac diém tr 1 dén 7, trong do chét lién két
ngang la beta-hydroxyalkyl amit.
9. Nén dugc phii bao gdm 16p ché phdm phu theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1
dén 8.
10. Nén dugc phii theo didm 9, trong d6 nén 1a lon d6 ung bang nhom.
11. Phuong phap tao ra nén dugc phi bao gbém phu va déng rén 16p ché phim pht theo
diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 8 1én bé mit cta nén.

12. Phuong phép theo diém 11, trong d6 nén 1a lon d6 udng.
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