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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché ché phdm thom dugc bao nang. Ché phém nay

chtra nhiéu vi nang dugc phan tan trong méi trudng phan tan. Cac vi nang bao gém ldp

nhan va 16p vo bao quanh nhan ndy. Quy trinh theo sang ché bao gom cac budc lan luot
nhu sau:

a) Tao ra pha nuéc (I) chira it nhat mot hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion (A);

b) Tao ra pha hitu co (II) chira it nhat mot thanh phan thom;

¢) Tron 1an pha nuée (I) va pha hiru co (IT) dé thu dugc hdn hop;

d) Tao ra nhii twrong chira cac giot nho cua pha hitu co (II) trong pha nudce lién tuc (I);

e) Cho thém it nhat mot amin da chirc;

f) Tién hanh tao ra 16p vo bao quanh cac giot nho dugce tao ra trong bude d) dé thu duoc
h¢ phén tan cta cac vi nang.

‘Quy trinh nay con bao g6m bude bo sung 1a cho thém hop chét polyisoxyanat (B), hop

chat nay khac voi hop chat polyisoxyanat (A).

Sang ché con dé cap dén ché pham thom dugc bao nang thu dugce bang quy trinh néu
trén va san pham tiéu dung chira ché pham nay.
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Linh vuc ky thuat dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché ché phim thom dugc bao nang str dung
hop chat polyisoxyanat dugc cai bién anion 1am chét trg phan tan trong quy trinh nay

va ché phidm thom dugc bao nang thu dugce bang quy trinh nay.

Tinh trang ky thuét cia sang ché

Phuong phap str dung chat thom dugc bao nang trong céc san phim tiéu ding
nhu sdn phim chim séc gia dinh, san phdm chim séc co thé va cham séc vai l1a da
biét. Céc vi nang la dic biét thich hop cho muc dich nay. Thong thudng, vi nang bao
gdm 16p nhan va 16p v bao quanh nhan nay, trong d6 16p nhén chira it nhit mot thanh
phan thom va 16p vo ¢6 tinh khong thiAm hodc khong thim mot phan dbi véi 16p nhan.
Céc vi nang thuong c¢é dudng kinh trung binh theo thé tich nim trong khoang tur
0,1um dén 1000pm. Nhiéu loai vat liéu 16p v dé tao ra cac vi nang nay la da biét.
Tuy thudc vao loai vat liéu tao 16p vo va quy trinh tao ra, cac vi nang dugc tao ra
trong mdi trudmg hop s& ¢ cac didc tinh khac nhau, nhu dudng kinh, su phan bd kich
thudc, cac tinh chét ly hoc va/hodc hoa hoc.

Céc ché phdm thom dugc bao nang voi nhiéu nguyén nhan khéc nhau. Céc vi
nang c6 thé tach ra va béo vé thanh phin thom khéi bi tic dong bdi moi trudng huyén
phu bén ngoai, nhu chét nén ctia san phim tiéu dung ma trong d6 chung c6 thé khong
twong hop hodc khong 6n dinh. Ching ciing dugc st dung dé hd tro qué trinh ling
dong cac thanh phﬁn thom 1én chit nén, nhu bé mit da, toc, bé mat vai hodc bé mat
cting. Cac vi nang cling ¢ thé c6 tac dung lam phuong tién dé kiém soat su giai
phoéng chit thom trong khong khi.

Céc vi nang dang vo-nhan polyure thu duge bing cach cho cac hop chat
isoxyanat phan ung véi amin la da dugc biét 1 trong linh vuc nay. Chéng han, Cong
b don qubc té s6 WO 2011/160733 Al md ta quy trinh tao ra cdc vi nang, trong dé
16p v6 nang thu dugce bang phan tmg cta hai hop chét isoxyanat c6 cau tric khac nhau

¢ dang nhil tuong.
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Mic dir cac vi nang nay c6 hiéu qua trong viéc gidi phong chét thom da dugc
chimg minh, qué trinh san xuét chung van cin nhiéu tai nguyén, khong chi ddi véi cac
nguyén ligu can thiét ma con lién quan dén thiét bi san xuét va nhan cong. Theo quan
diém vé mit sinh thai, muc tiéu thy tai nguyén tuong dbi cao nay ciing khong phai 1a
lua chon t1 wu.

Nhuoc diém khic ctia cdc vi nang polyure néu trén la & chd ching van c6 su
khuéch tan vao moi truong bén ngoai & muc tuong d6i cao.

Do d6, vin d& co ban ma sang ché cén giai quyét 1a khic phuc cdc nhugc diém

néu trén cta cac giai phap da biét.

Ban chit ky thuit cta siang ché

Dé khéc phuc van @ néu trén, sang ché dé xuat quy trinh didu ché ché phim
thom duoc bao nang, quy trinh nay dugc van hanh don gian hon va hiéu qua hon.
Ngoai ra, quy trinh nay can phai khong dit tién va én dinh. Lién quan dén cac dic tinh
cta cdc vi nang khi str dung, chung can dugce tao ra ¢ cac dic tinh tuong duong hogc
tham chi t6t hon so véi céc vi nang da biét. Cu thé, cac vi nang nay can phai c6 mirc
d6 khuéch tan vao moi trudng bén ngoai giam di.

Cac vAn d& néu trén duogc giai quyét bing quy trinh didu ché ché phim thom
dugc bao nang theo sang ché. Ché phdm nay chtra nhiéu vi nang duoc phan tan trong
mdi trudng phén tan. Cac vi nang bao gbm 1ép nhan va 16p vo bao quanh nhén nay.
Quy trinh theo sdng ché bao gdm cac budce 1an luot sau day:

a) Tao ra pha nudce (I) chua it nhit mot hop chét polyisoxyanat dugc cai bién

anion (A);

b) Tao ra pha hitu co (I) chira it nhdt mot thanh phan thom;
¢) Tron 1An pha nude (I) va pha hitu co (IT) dé thu dugc hdn hop;
d) Tao ra nhil tvong chira céc giot nhd cia pha hiru co (II) trong pha nudc lién tuc

@;

e) Cho thém it nhit mot amin da chirc;
f) Tién hanh tao ra I6p vo bao quanh céc giot nho duge tao ra trong bude d) dé
thu dugc hé phén tan ciia cac vi nang.

Quy trinh néu trén con bao gbém bude bd sung:

- Cho thém hop chit polyisoxyanat (B), hop chit nay khac véi hop chat
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polyisoxyanat (A).

Quy trinh di néu trén day cho phép cho thém hop chét polyisoxyanat (A) cling
nhu hop chét polyisoxyanat (B) truc tiép vao hé phan umg, nghia la khong can tao ra
hdn hop véi pha hitu co (II) tir trude. Do d6, quy trinh theo sang ché duoc van hanh
don gian hon va hiru hiéu hon, cu thé 1a vé chi phi, so v6i cac quy trinh da biét trong
linh vuc nay. Cu thé, quy trinh theo sang ché ¢6 thé duge tién hanh chi trong mt binh
tron. Khong cin céc binh bd sung dé tao ra hon hop so by cta cac hop chét
polyisoxyanat voi pha hitu co (II). Déc biét la trong san xuét cong nghiép, ddy 1a uu
diém déng ké do tranh duoc su chiém khong gian va 1am sach cua thiét bi san XUAt.
Diéu nay dan dén cong suat san xuét cao hon va kha nang 6n dinh tdt hon, trong khi
chi phi san xuét dugc giam di.

Ngoai ra, trong ngit cdnh clua sing ché, da phat hién dugc rang hop chat
polyisoxyanat duoc cai bién anion (A) c6 thé co tac dung lam chét trg phan tan. Céc
chét trg phén tin c6 tac dung dam bao ring nhii tuong chira cac giot nhé clia pha hiru
co (II) trong pha nude lién tuc (I) dugc tao ra, pha nay thich hop dé tao ra 16p vo bao
quanh céac giot nho dé tao ra vién nang mong mudn. Khi ¢6 cac chét tro phin tan, mot
s thong sb duge kiém sodt nhu tinh dn dinh cta nhii tuong va kich thudce cua cac giot
nhé. Ching ciing dam bao rdng c4c chat tham gia phan Gmg dé tao ra 16p vo c6 mat &
mat phin cach pha véi nong do cao. Céc chét trg phén tan cling ngan ngira sy két khdi
v&i nhau (su két tu, su dong tu, su keo tu) ctia cac thanh phén duoc nhil héa, tao huyén
phu hodc phén tan.

Néi chung, trong quy trinh theo sang ché, khong cin chét trg phan tan b sung,
day 1a uu diém khac. Tuy nhién, d8 tranh hiéu nhim, can luu ¥ ring trong quy trinh
ndy, chat trg phan tén bd sung khac v&i hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion
(A) ¢6 thé dugc thém vio, nhu dugc ban ludn thém dudi ddy. Ngay ca khi chét tro
phéan tan bd sung dugc st dung két hop v6i hop chat polyisoxyanat dugc cai bién
anion (A), van c6 uu diém nira 1 lugng cta chét nay c6 thé dugc giam di.

ba phat hién dugc r?mg cac vi nang dugc tao ra theo sang ché c6 dic tinh tuong
duong hozic thdm chi cao hon so v&i cac vi nang da biét khi st dung, cu thé 1a vé dic

tinh khuéch tan va giai phong chét thom.
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MG ta chi tiét sang ché

Trong nglt canh cla sang ché, thuat ngit “pha nudc” can duoc hiéu 1a phan
déng nhét, 1ién tuc ctia hé khong d@)ng nhét (vi du, hdn hgp thu duge trong bude c),
nhil tuong duge tao ra trong budc d) hodc hé phén tan dugc tao ra trong bude f)) co
nude hodc hdn hop clia nude voi it nhét mdt dung moéi hitu co tron 14n duogc voi nude
lam dung mdi.

Pha nudc (I) ¢ thé c6 do pH nim trong khoang tir 5 dén 12, t6t hon la tir 7 dén
10, vi du, khoang 8 hodc 9. D6 pH ¢6 thé duoc diéu chinh bang cach st dung bazo v
co, vi du, dung dich natri hydroxit, hodc cac mubi dém cacbonat.

Trong ngtt canh cta sang ché, thudt ngit “pha hitu co” cin duoc hiéu 14 mot
phﬁn cua hé khong déng nhét khéng tron 1dn duge véi nude, va cu thé 1a v&i pha
nude. Pha hitu co (IT) thudng & dang long. Tét hon 1a pha hitu co (IT) khéng chira hodc
chi chira mot lugng nho céc thanh phin chét ran. Trong ngit canh cla sang ché, luong
nhé c6 nghia 1a lugng thanh phan chét rén t5i da bang 5% trong luong, t5t hon la tbi
da bang 1% trong lugng, t5t hon nita 12 t&i da biang 0,1% trong lugng, so vdi tbng
trong luong cua pha hitu co (II). Cu thé, pha hitu co (I) khong chira céc thanh phin
chit rin. Pha hitu co (II) thuong gdm cac thanh phan chi c6 do tan han ché trong
nuéce. Pha nay bao gdm céc thanh phan ky nude, cac thanh phan nay 1a chét 16ng trong
didu kién bao nang va hdon hop cta céc thanh phan ky nude, trong d6 hdn hop nay la
chét l6ng trong diéu kién bao nang.

Trong ngtt canh cla sang ché, pha hitu co (IT) khong chira hodc chi chira mét
lugng nhé polyisoxyanat. Trong ban md ta nay, cum tir “lugng nho polyisoxyanat” c6
nghia 13 tong luong cua cac hop chit polyisoxyanat bét ky t6i da bang 5% trong
luong, t6t hon 14 tdi da bang 1% trong lugng, t6t hon nita 1a tdi da bang 0,1% trong
lugng, dac biét tdt hon 12 téi da béng 0,01% trong lugng, so véi tdng trong luong cla
pha hitu co (II). Cu thé, pha hiru co (IT) khong chira polyisoxyanat.

Trong budc d), nhil tuong duge tao ra chira cac giot nho cia pha httu co (II)
trong pha nudc lién tuc (I). P& tao ra nhil tuong 6n dinh, tdt hon 1a cho thém pha hitu
co (II) 1én trén pha nude (I).

Pha nudc (I) va pha hitu co (IT) c6 thé dugc nhil héa bang cic phuong phap da
biét véi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay, vi du, bing cach bd sung

ning luong vao hdn hop bing cach khudy sir dung mdy khudy thich hop cho dén khi
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hdn hop nay nhil hoéa. T&t hon 14 nhil tuong duge tao ra trong budc d) bang cach
khudy. Téc do khudy c6 thé dugc diéu chinh dé lam thay ddi kich thich cua cac giot
nho cta pha hitu co (I1) trong pha nuée (I). Sau mot thoi gian khudy manh, c6 thé thu
duge nhil tvong, trong d6 pha hiru co (II) duge phén tan dudi dang céc giot rit nho
trong pha nudc (I). Cac may khudy duoc wu tién 12 may khudy MIG, may khudy kiéu
chan vit, may khudy Paravisc, may khudy INTERMIG va may khudy Isojet.

D3 phat hién duoc rang c6 loi néu hdn hop ctia pha nuge (I) va pha hiru co (II)
trong bude d) dugc khudy véi tbc d6 ctia may khudy nim trong khoang tir 200
vong/phut dén 1200 vong/phut, tt hon 1a tir 400 dén 800 vong/phit, cu thé 1a d6i voi
binh ¢6 dung tich tur 1 dén 2 lit. Céc gia tri nay la ddc biét co loi néu may khudy kiéu
chan vit duoc sir dung. Hn hop trong bude d) duge khudy trong thoi gian tir 1 dén
120 phit, t4t hon 1a tir 2 pht dén 60 phut, dic biét tdt hon I tir 5 dén 30 phat. Nguoi
¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay s& hiéu rang cac diéu kién khudy nay c6 thé
thay ddi, tlty theo kich thudc cua binh phéan tng va thé tich cta hdn hop, va cling phu
thudc vao dang hinh hoc chinh xac cta may khudy, va ty 1& ctia duong kinh may
khudy véi duong kinh cta binh phin tng. Vi du, d6i v6i may khudy MIG c6 ty 18
duong kinh ctia may khudy v&i binh phéan tmg nim trong khoang tur 0,5 dén 0,9 va thé
tich nim trong khoang tur 0,5 dén 8 tin theo dung tich, tdc do khuéy duogc uu tién
trong ngit canh cla sang ché nim trong khoang tr 150 vong/phut dén 50 vong/phuit.

D& tranh hiéu nhim, trong ngft canh cla sang ché, hop chét polyisoxyanat (B)
¢6 thé duoc thém vao & dang tinh khiét hogc dudi dang hdn hop, cu thé la dang dung
dich. Trong trudng hop bét ky, hop chét polyisoxyanat (B) duoc thém vao riéng ré& voi
pha hitu co (II). Tét hon 1a hop chét polyisoxyanat (B) duoc thém vao ¢ dang tinh
khiét.

Hop chit polyisoxyanat (B) c6 thé duoc thém vao pha nude (I) duoc tao ra
trong budc a).

Hop chit polyisoxyanat (B) c6 thé dugc thém vao trong budc c).

Hop chét polyisoxyanat (B) ¢6 thé duoc thém vao hdn hop thu duge trong bude

Hop chat polyisoxyanat (B) c6 thé duoc thém vao sau budc ¢) va trude budce
d).
Hop chét polyisoxyanat (B) ¢6 thé dugc thém vao trong budc d).
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Hop chit polyisoxyanat (B) ¢6 thé dugc thém vao sau budc d) va trude budce

Hop chat polyisoxyanat (B) c6 thé dugc thém vao sau budc €) va trude bude f).

Tét hon, néu cho thém hop chat polyisoxyanat (B) trong hodc sau budc c)
va/hoic trong bude d). Khong bi rang bude vé& mit 1y thuyét, su giai phéng hop chét
polyisoxyanat (B) vao médt phén cach cta bé mit, ma & d6 noé tham gia vao sy tao ra
16p vo, duge cho 14 hitu hi¢u nhat. Ngoai ra, cach nay tranh dugc sy tao ra cc chit két
tha trong pha nudc lién tuc (I).

Dé tao ra pha nuéc (I) chia it nh4t mot hop chit polyisoxyanat duge cai bién
anion (A) trong budc a), hgp chét polyisoxyanat (A) cling c6 thé duoc thém vao hdn
hop nudce hodc nudc ¢ dang tinh khiét hodc dudi dang hdn hop, t6t hon 12 & dang tinh
khiét.

Céc hop chat isoxyanat hitu co 1a hop chét trong d6 nhém isoxyanat duge lién
két voi gbe hitu co (R-N=C=0 hogc R-NCO). Trong ngit canh clia sang ché, cac hop
chét polyisoxyanat (hodc isoxyanat da chirc) la cac hop chét isoxyanat hitu co ¢ mot
hodc nhiéu (vi du, 3, 4, 5, v.v.) nhom isoxyanat trong phin tir. Cac hop chét
polyisoxyanat thich hop bao gdm, vi du, hop chét thom, hop chit vong béo hodc hop
chét béo.

Céac hop chit polyisoxyanat dugc cai bién anion chtra it nhit hai nhém
isoxyanat va it nhit mot nhém chite 1a nhém anion hodc nhém sinh anion. Thudt ngit
“nhém chiic sinh anion” 1& nhém c¢6 thé trd thanh nhém anion, tiy theo mdi trudng
hoa hoc, chéng han, @6 pH. C4dc nhom anion hodc nhém sinh anion thich hgp bao
gdm, chang han, cdc nhém axit carboxylic, nhom axit sulfonic, nhém axit phosphonic
va cac mudi ctia ching.

Hop chat polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) ¢6 thé chira mot hodc nhiéu
nhém axit sulfonic hodc cac mudi cia ching. Cac mudi thich hop ¢6 thé 12 cac mubi
natri, kali hodc amoni. Cac mudi amoni 13 dugc uu tién.

Tét hon, néu hop chét polyisoxyanat dugc céi bién anion (A) thu dugc bing
céch cho hop chét polyisoxyanat phan g véi axit 2-(xyclohexylamino)-etansulfonic
va/hoic axit 3-(xyclohexylamino)-propansulfonic.

Tét hon nita néu hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) thu dugc bing

céch cho hop chit polyisoxyanat phan img vdi axit 2-(xyclohexylamino)-etansulfonic



39230

va/hoidc axit 3-(xyclohexylamino)-propansulfonic, trong d6 hgp chét polyisoxyanat
duoc chon tir hexametylen diisoxyanat, tetrametylen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat, 2,4- va 2,6-toluylen diisoxyanat va
cac hdn hop chit déng phan cua ching, cac hop chét diphenylmetan diisoxyanat,
biuret, alophanat va/hodc isoxyanurat clia cac hop chét polyisoxyanat dd néu trén day.

Trong mdi trudmg hop, hop chét polyisoxyanat duge cai bién anion (A) c6 thé
duoc chon tir hop chét hexametylen diisoxyanat, hop chét isophoron diisoxyanat, hop
chét dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat, dugc cai bién anion, hop chit isoxyanurat
ctia hexametylen diisoxyanat va cac hdn hop ctia ching.

Tét hon, néu hop chét polyisoxyanat duge cai bién anion (A) co:

— s6 nhém chitc isoxyanat trung binh it nht bing 1,8,

— ham luwong nhém isoxyanat (tinh theo NCO; trong lugng phan tir = 42) ndm
trong khoang tur 4,0 dén 26,0% trong lugng,

— ham lugng nhém sulfonat ( tinh theo SOs; trong lugng phén tir = 80) nim trong
khoang tir 0,1 dén 7,7% trong luong, va

— tuy y, ham lugng cua cac don vi etylen oxit dugc li€n két trong cac mach

polyete (tinh theo C2H20; trong luong phén tir = 44) nam trong khoang tir 0

dén 19,5% trong luong, trong d6 cac mach polyete chira cac don vi etylen oxit

véi lugng trung binh theo théng ké nam trong khoang tir 5 dén 55 don vi etylen
oxit.

Cu thé, hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) ¢ thé duogc chon tir
hop chédt hexametylen diisoxyanat duoc cai bién anion, hop chat hexametylen
diisoxyanat dugc cai bién anion, hop chét isoxyanurat dugc cai bién anion ctla
hexametylen diisoxyanat va cac hdn hgp cta ching.

Theo phuong én duge uu ti€n cu thé, hop chit polyisoxyanat dugc cai bién

anion (A) c6 thé c6 cong thirc (1).
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Cong thirc (1) thé hién hop chét polyisoxyanat dugc céi bién anion c¢6 ban trén
thi truong, hop chat nay 1a hop chét isoxyanurat dugc cai bién cta hexametylen
diisoxyanat, san phdm ctia cong ty Covestro voi tén thuong mai 1a Bayhydur®
XP2547.

Trong quy trinh theo sang ché, pha nuéce (I) duge tao ra trong bude a) cb thé
con chira chét tro phén tan khac véi hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion (A),
cu thé 14 chit tro phan tan khong ion.

Céc chét trg phan tdn khéc véi cac hop chat polyisoxyanat dugc cai bién anion
va ddc biét hitu ich trong nglt cadnh cia sang ché ¢6 thé duoc chon tir nhém gém cac
hop chit poly(vinyl axetat) duge thiy phan mot phin, nhu cic rugu poly(vinylic), cu
thé 12 c6 mitc d6 thity phan nim trong khoang tir 80% dén 99%, tt hon 1a tir 88% dén
96%, polyvinylpyrolidon (con duge goi 1a poly(1-vinylpyrolidin-2-on)), va poly(natri
4-styrensulfonat).

Theo phuong an dugc uu tién cua sang ché, chit tro phan tan khéc v6i hop chat
polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) 14 polyvinylpyrolidon (PVP) c6 gid tri K 16n
hon 40, t5t hon 13 bing 60 va trong luong phan tir 16n hon 150000 g/mol, tot hon 1a
nam trong khoang tir 350000 dén 500000 g/mol.

Céc gia tri K duoc phan dinh cho céc loai polyme PVP khac nhau theo ham sO
cta trong luong phan tir trung binh, mic d6 polyme héa va d6 nhét thuce. Cac giatri K
thu duoc tir cac két qua do nhét va duge tinh toan theo cong thic Fikentscher (vi du,
xem tai liéu: M. Alger, Polymer Science Dictionary, Chapman & Hall, 1997, page
196).

Céc polyme PVP c6 gia tri K thdp c6 trong lugng phén tir qua thip dé tao ra su
phén tén hiéu qua, trong khi PVP c6 gid tri K cao lam cho dd nhdt cua ca nhil tuong
va huyén phti ddc chita vi nang tang 1én qua mic.

Chét tro phén tan khic véi hop chét polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) ¢
thd ¢c6 mit v6i lugng nam trong khoang tix 0,5 dén 10% trong lugng ctia pha nude (1),
tt hon 1a bing 5% trong lugng cua pha nude.

Trong quy trinh theo sang ché, pha nuée (I) dugc tao ra trong budc a) ¢b thé c6
stc cang bé mit nho hon 70 mN/m va t6t hon 12 nhd hon 60 mN/m. Cu thé, pha nuéc
(I) dugc tao ra trong budce a) co thé 6 strc cang bé mit nam trong khoang tir 35 dén

65 mN/m, tir 40 dén 60 mN/m hodc tlr 45 dén 57 mN/m.
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Pha nuéc ¢6 stc cang bé mat thdp 13 thich hop hon lam mdi trudong phan tan
cta pha hitu co so v6i pha nude cd strc cang bé mit gan bang sirc cing bé mit cia
nuge tinh khiét. Néu pha nudc c6 strc ciang bé mit thap, ning lugng cin thiét dé tao ra
su nhil hoa hitu hiéu 1a thip hon va tinh dn dinh cta nhil tuong sé& cao hon. Suc cing
bé mit ¢ thé duoc x4c dinh béng cach sir dung phuong phap con duogc goi la phuong
phap giot treo, vi du, bing thiét bi phan tich hinh dang giot - DSA30, san phim ctia
cong ty Kriss GmbH, Hamburg, Duec.

Trong quy trinh theo sang ché, hop chit polyisoxyanat (B) c6 thé 1a hop chit
polyisoxyanat khong ion.

Hop chit polyisoxyanat khong ion c6 thé dugc chon tir nhém gdm 1,6-
diisoxyanatohexan, 1,5-diisoxyanato-2-metylpentan, 1,5-diisoxyanato-3-metylpentan,
1,4-diisoxyanato-2,3-dimetylbutan, 2-etyl-1,4-diisoxyanatobutan, 1,5-
diisoxyanatopentan, 1,4-diisoxyanatobutan, 1,3-diisoxyanatopropan, 1,10-
diisoxyanatodecan, 1,2-diisoxyanatoxyclobutan, bis(4-isoxyanatoxyclohexyl)metan,
3,3,5-trimetyl-5-isoxyanatometyl-1-isoxyanatoxyclohexan, isophoron diisoxyanat
(IPDI), hexametylen 1,6 diisoxyanat (HDI), 4,4 diphenyl metan diisoxyanat hydro hoa
(HMDI).

Hop chét polyisoxyanat (B) ciing c6 thé 1a oligome khéng ion trén co s& céac
monome isoxyanat dd néu trén day, vi du nhu homopolyme cta hop chat 1,6-
diisoxyanatohexan. T4t ca cdc hop chat monome va oligome ndy dugc ban véi tén
thuong mai la Desmodur® bdi cong ty Covestro AG.

Tét hon, néu hop chit polyisoxyanat khong ion (B) duge chon tir hexametylen
diisoxyanat, tetrametylen diisoxyanat, dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat, 2,4- va 2,6
toluylen diisoxyanat va cdc hdn hgp chit dong phdn cua chung, 2,4'- va 4,4
diphenylmetan diisoxyanat va cac hdn hop chit dong phan cta chung, xylylen
diisoxyanat (vi du, Desmodur® quix 175 dugc ban boi cong ty Covestro), tuy y dudi
dang san phdm cong trimetylolpropan (TMP) (vi du, c6 ban trén thi trudng véi tén
thuong mai 1a Takenate™ D-110N), cdc hop chat biuret, alophanat va/hoic
isoxyanurat cta cac hop chét polyisoxyanat dd néu trén ddy hodc cac hdn hop cla
chiing.

Hop chat polyisoxyanat khong ion (B) dugc wu tién c6 ban trén thi truong 1a

dixyclohexylmetan diisoxyanat, cu thé 1a dugc ban boi cdng ty Covestro AG véi tén
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thuong mai la Desmodur® W1.

Hop chit polyisoxyanat khong ion (B) dugc uu tién c6 ban trén thi truong la
hexametylen diisoxyanat, cu thé 14 dugc ban bai cong ty Covestro AG vdi tén thuong
mai 18 Desmodur® N3200.

Hop chit polyisoxyanat khong ion (B) dugc uu tién c6 ban trén thi trudong la
isophoron diisoxyanat, cu thé 1a dugc ban bdi cong ty Covestro AG vdi tén thuong
mai la Desmodur® Z.

Céc hop chét polyisoxyanat nay c¢6 uu diém cua hop chit khong thom va do d6
n dinh hon va it bi oxy hoa, trong khi van c¢6 kha ndng phan tng cao véi cac hop chat
polyamin va ¢6 cAu tric phan tir thich hop dé tao ra nhua bao nang c¢6 tinh khong
thim.

Theo phuong an dugce uu tién cua sang ché, hop chat polyisoxyanat dugc céi
bién anion (A) duoc chon tir hop chét hexametylen diisoxyanat dugc cai bién anion,
hop chit isophoron diisoxyanat dugc cai bién anion, hop chét dixyclohexylmetan-4,4'-
diisoxyanat dugc cai bién anion, hop chéit isoxyanurat dugc cai bién anion cua
hexametylen diisoxyanat va céc hdn hgp cua ching va hop chét polyisoxyanat khong
ion (B) duoc chon tr hexametylen diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
dixyclohexylmetan-4,4' diisoxyanat, hop chit isoxyanurat cua hexametylen
diisoxyanat va cac hon hop cua chung.

Ty 1€ trong luong cuia hop chat polyisoxyanat dugc cai bién anion (A) véi hop
chét polyisoxyanat khong ion (B) c6 thé nim trong khoang tir 10:1 dén 1:10, t6t hon
nita 1a nim trong khoang tir 1:1 dén 1:5 va cu thé 12 ndm trong khoang tir 1:2 dén 1:4.
Céac ty 1€ trong luong nay s€ tao ra cac nhua c6 tinh khong thAm cao nhit va do d6
thich hop nhit dé bao nang.

Ngoai cac hop chét isoxyanat (A) va (B), cac hop chét isoxyanat khac cing c6
thé duoc sir dung trong quy trinh theo sang ché. Vi du, viéc cho thém céc hgp chét
polyisoxyanat thom c6 thé lam gia tang tinh khong thdm ctia nhya, néu can, trong khi
viéc cho thém cac hop chit polyisoxyanat c6 cAu truc hoéa hoc khac nhau cé thé cho
phép thay ddi, vi dy, céc tinh chét co hoc clia nhya nay.

Céc hop chét isoxyanat khdc c6 thé duoc chon tir nhém gém cac hop chét c6 tir
2 dén 5 nhém isoxyanat, cac prepolyme isoxyanat cé trung binh tir 2 dén 5 nhom

isoxyanat va cdc hdn hop ctia chung. Cac hop chét nay bao gdm, vi du, cac hgp chat
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di-, tri- va polyisoxyanat cao hon, béo, vong béo va thom.

Tét hon 1a hop chat polyisoxyanat khac duge chon tir hexametylen diisoxyanat
(HDI), tetrametylen diisoxyanat, etylen diisoxyanat, 1,2-diisoxyanatododecan, 4-
isoxyanatometyl-1,8-octametylen diisoxyanat, triphenylmetan-4,4',4"-triisoxyanat,
1,6-diisoxyanato-2,2,4-trimetylhexan, 1,6-diisoxyanato-2,4,4-trimetylhexan,
isophoron diisoxyanat (= 3-isoxyanatmetyl-3,5,5-trimetylxyclohexylisoxyanat, 1-
isoxyanato-3-isoxyanatometyl-3,5,5-trimetylxyclohexan, IPDI), 2,3,3-
trimetylhexametylen diisoxyanat, 1,4-xyclohexylen diisoxyanat, 1-metyl-2,4-
diisoxyanatoxyclohexan, dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat (= metylen-bis(4-
xyclohexylisoxyanat)), 1,3-phenylen diisoxyanat, 1,4-phenylen diisoxyanat, 2,4- va
2,6-toluylen diisoxyanat va cac hdn hop chat ddng phén ctia chiing, 1,5-naphtylen
diisoxyanat, 2,4'- va 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat (MOi), cac hdn hop cla
diphenylmetan diisoxyanat va chét ddng ding da vong & mic cao hon clia
diphenylmetan diisoxyanat (polyme MDI), 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat hydro héa
(H12MDI), xylylen diisoxyanat (XDI), 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan tetrametylxylol diisoxyanat (TMXDI), 4,4'-dibenzyl
diisoxyanat, 4,4'-diphenyldimetylmetan diisoxyanat, di- va
tetraalkyldiphenylmetandiisoxyanat, cac hop chét diisoxyanat ctia dime axit béo, cac
hop chét diisoxyanat clo héa va brom héa, 4,4' diisoxyanatophenylperfloetan,
tetrametoxybutan-1,4-diisoxyanat, cac hop chét diisoxyanat chira phospho, cac hop
chét diisoxyanat chira luu huynh, cac hop chit polyisoxyanat dugc cai bién anion, cac
hop chat isoxyanat chtta polyetylen oxit, cac hop chét oligome ctia polyisoxyanat néu
trén chira cac nhém uretan, alophanat, isoxyanurat, uretdion, carbodiimit hogc biuret,
va cac hon hop clia ching.

Céc hop chit polyisoxyanat clo hoa va brom hoa thich hop bao gbm cac hop
chét polyisoxyanat c6 nguyén tir halogen c6 kha nang phan Umg. Tét hon, néu hop
chit polyisoxyanat clo héa va brom héa dugc chon tir 1-clometylphenyl-2,4-
diisoxyanat, 1-bromometylphenyl-2,6-diisoxyanat, ~3,3-bisclometylete va 4.4
diphenyldiisoxyanat.

Thu dugce cac hop chit polyisoxyanat chira luu huynh, vi du, bing céach cho 2
mol hexametylen diisoxyanat phan (mg v6i 1 mol thiodiglycol hodc dihydroxydihexyl

sulfua.
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Trong ngit canh cua sang ché, thuat ngit “amin da chtrc” dé chi cac amin chtra
it nhAt hai nhém c6 kha ning phan ung v4i cac nhom NCO, trong do it nhit mot trong
s6 cac nhém cé kha niang phan (mg v6i cac nhém NCO la nhém amin béc nhit hozc
béac hai. Néu amin da chirc chi chita mot nhom amin béc nhét hodc bac hai, n6 sé& chira
mdt hodc nhiu nhém chirc bd sung cé kha nang phan tng dbi voi nhém NCO trong
phan ung polyme hoa. Tét hon 1a cac nhdm ctia amin da chirc ¢6 kha nang phan tmg
v6i cdc nhom NCO duge chon tir cac nhom hydroxyl va cac nhom amin bac nhét hoic
bac hai. Phan tmg ctia cac nhom NCO véi cadc nhom amin din dén su tao ra cc nhém
ure. Phan tmg ctia cac nhém NCO véi nhom OH din dén su tao ra cac nhom uretan.
Tuy nhién, phan tmg véi cac nhém OH thudng can c6 chat xuc tic. Lugng cc amin
da chirc dugc dua vao thuong 1a véi lugng mol du so voi luong theo hé s6 ty luong
can thiét dé chuyén héa cac nhém isoxyanat tu do.

T4t hon 1a amin da chitc duge chon tir cac hop chit diamin, triamin, tetramin,
va cac amin da chtic bac cao hon, rugu amino, melamin, ure, hydrazin, polyme
polyamin, va cac hdn hgp ctia chung.

Céac hop chit diamin thich hop bao gém, vi du, 1,2-etylendiamin, 1,3-
propylendiamin, 1,4 diaminobutan, 1,5-diaminopentan, 1,6-diaminohexan, 1,3-
diamino-1-metylpropan, 1,4-diaminoxyclohexan, piperazin hodc cac hdn hop cua
ching.

Cic ruou amino thich hop bao gém, vi du, 2-aminoetanol, 2-(N-
metylamino)etanol, 3-aminopropanol, 4-aminobutanol, 1-etylaminobutan-2-ol, 2-
amino-2-metyl-1-propanol, 4 metyl-4-aminopentan-2-ol hodc céc hdn hop ctia chiing.

Céc hop chét polyme polyamin thich hop thuong la cic polyme mach thang
hodc mach nhanh cé it nhét hai nhém amin bic nhit hodc bic hai. Ngoai ra, céac
polyme nay cé thé c6 cac nhém amin bac ba trong mach polyme.

Tt hon, néu polyme polyamin dugc chon tir cac hop chét polyalkylenamin,
polyvinylamin, polyeteamin va céc hdn hgp cia ching. Tét hon nita néu polyme
polyamin dugc chon tir cac hop chét polyalkylenimin, cu thé 1a polyetylenimin.

Duoc uu tién 1a cac hop chét polyme polyamin ¢6 trong lugng phén tir trung
binh khdi luong it nhét bang 300 g/mol. Pugc uu tién hon la cac polyme polyamin c6
trong luong phan tir trung binh khéi lwong nim trong khoang tir 500 dén 2000000
g/mol, cu thé 1a tir 700 dén 1000000 g/mol, dic biét t5t hon la tir 800 dén 500000
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g/mol.

Theo phuong 4n dugc uu tién, amin da chic chia hodc gdm it nhit mot
polyetylenimin.

Céc hop chét polyetylenimin cé thé 1a polyetylenimin mach ngin cé cong thirc
chung HoN(CH2CH2NH)nH, trong d6 n la s6 nguyén > 1 (n = 2: dietylentriamin; n = 3;
trietylentetramin; n = 4: tetraetylenpentamin). D6i khi cac hop chét nay duoc goi la
polyetylenamin hodc polyalkylenpolyamin. Céc hop chat polyetylenimin ciing c6 thé
1a polyetylenimin mach dai.

Trong quy trinh theo sang ché, cac hop chét polyetylenimin c6 trong lugng
phén tr it nhét bing 500 g/mol, tét hon Ia tir 600 dén 30000 hogc tir 650 dén 25000
g/mol va cu thé, t8t hon 1a tir 700 dén 10000 g/mol hodc 850 dén 5000 g/mol, dugc st
dung.

Amin da chuc c6 thé 14 polyetylenimin chira cac don vi lap lai ¢6 cong thirc sau

day

;
|
— (CH;CHNHY—  —(CHyCHNY—  —{CHaCHNHg);

trong do

x ndm trong khoang tir 8 dén 1500, t6t hon 1a tir 10 dén 1000;

y nim trong khoang tir 0 dén 10, tt hon la tir 0 dén 5, ddc biét 1a bang 0;

z bang 2+y.

Vi cac hop chét polyetylenimin nay, co6 thé dat duogc két qua tdt, cu thé 1a dbi
vé6i su khuéeh tan vao mai trudong bén ngoai.

Céc hop chét polyetylenimin dugc uu tién 1a hop chét polyetylenimin mach
thdng, trong d6 x nim trong khoang tir 8 dén 1500, y bing 0 va z bang 2.

Céc hop chét polyetylenimin dugc wu tién ¢ ban trén thi truong boi cong ty
BASF SE vdi tén thuong mai 12 Lupasol®, cu thé 1a Lupasol™ G100.

Duoc uu tién néu st dung cac hop chat polyetylenimin va isoxyanat voi ty 1€
trong luong nam trong khoang tur 1:1 dén 1:5, dac bigt 1a tir 1:2 dén 1:3, hodc voi ty 18
trong luong kho ndm trong khoang tir 1:1 dén 1:10, ddc biét 1a tir 1:4 dén 1:6. Cac ty
1¢ trong luong nay tao ra cac nhua cé hiéu qua bao nang cao nhét va do d6 thich hgp
nhét dé bao nang.

Trong quy trinh theo sang ché, su tao ra 16p vo bao quanh cac giot nho trong
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bude f) c6 thé duoc thuc hién bang céch gia nhiét. Qud trinh nay c6 thé dat dugc &
nhiét do it nhat bang 50°C, \tét hon 14 it nhit bang 60°C, t6t hon nita 1a nim trong
khoang tir 70°C dén 90°C va cu thé 1a tir 75°C dén 85°C, dé dam bao qua trinh phan
ung di nhanh. Co thé duoc uu tién néu ting nhiét do theo céch lién tuc hoac theo giai
doan (vi du, trong mdi trudng hop, ting thém 5°C) cho dén khi phan tmg vé co ban la
hoan thanh. Sau d6, hé phén tan cé thé dugc dé ngudi dén nhiét d6 trong phong.

Thoi gian ctia phan tmg thudong phu thudc vao tinh chét ctia nguyén liéu tao ra
16p vo c6 kha ning phan tmg, luong nguyén liéu néu trén duge st dung, va nhiét do
dugc str dung. Khoang thoi gian cua phan ung nam trong khoang tir vai phut dén vai
gidr. Thong thudmg, sy tao ra vi nang duge thyc hién trong khoang thoi gian tir 60 phut
dén 6 gio hoic t&i da 1a 8 gid & nhiét dd da x4c dinh trén day.

Thong sb quan trong cia ché phdm duoc diéu ché bing quy trinh theo sing ché
la dudng kinh trung binh theo thé tich ctia c4c vi nang Dv(50). Céc vi nang ndy c6 thé
c6 dudng kinh trung binh theo thé tich Dv(50) nim trong khoang tir 0,1 dén 500um,
t6t hon 1a tr 1 dén 100pm, diic biét tot hon 14 tir 5 dén 30um. Céc vi nang c6 dudng
kinh ndm trong khoang dugc uu tién tao ra sy can béng t61 wu gitra tinh dn dinh va vé
vé ngoai quan sat dugc bing mit thuong ctia san phdm ma trong d6 ching dugce sir
dung, cling nhu tao ra sy léng phu tdt trén cac chat nén khac nhau.

Déi véi cac ung dung cu thé, duong kinh trung binh theo thé tich cu thé co thé
6 loi. Vi du, d6i véi san phém dudng toc can xa sach sau khi str dung, cdc vién nang
¢ duong kinh Dv(50) nim trong khoang tir 10 dén 13um la duoc uu tién, do mirc do
ling phti ctia cdc vi nang ¢ duong kinh nay t6t hon.

C& hat trung binh theo thé tich ctia cac vi nang c6 thé dugc xac dinh béng cac
phuong phdp tdn xa anh sang bang cach sir dung thiét bi Malvern 20008 va ly thuyét
tan xa Mie. Nguyén ly cta Iy thuyét Mie va phuong phép tén xa dnh sang c6 thé duoc
su dung dé xac dinh kich thuéc nang cé thé duoc tim théy, vi du, trong tai lieu: H. C.
van de Hulst, Light scattering by small particles, Dover, New York, 1981. Thong tin
cha yéu duoc cung cp bdi phuong phép tén xa anh sang tinh 1a su phu thude goc clia
cudng do tan xa sdnh sang, cudng do nay lai c6 lién quan véi kich thude va hinh dang
ctia cac vién nang. Tuy nhién, trong phuong phép thuc hién thong thudng, ¢& hat cta
hinh cau c6 kich thudce twong duong vai kich thudce cua vat thé nhiéu xa, bét ké hinh

dang ctia vét thé nay, duoc tinh toan bing phan mém doc quyén ctia Malvern dugc
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cung cap kém theo thiét bi. Trong truong hop cdc mau da phan tan, sy phu thude goc
cta tdng cudng do tan xa chira thong tin v& su phén bd kich thudc trong mau. Két qua
1a thu duoc biéu dd phan bd thé hién tong thé tich cta cac vién nang thudc vé nhém
kich thudc cho trude dudi dang ham sb cia kich thudc vién nang, trong khi sb luong
tlly y ctia 50 nhém kich thude thudng dugce chon.

Dé thir nghiém, vai giot hé phan tén chira khoang 10% vién nang duge cho vao
dong tudn hoan ctia nudc d loai khi chay qua 6 tan xa. Su phan bd gbc cta cudng do
tan xa dugc x4c dinh va phan tich bing phin mém doc quyén cta Malvern dé cung
cép kich thudc va su phan bd kich thuéc trung binh ctia cac vién nang c6 mat trong
mau. Trong ngit canh cua sédng ché, cac phan vi Dv(10), Dv(50) va Dv(90) duoc xac
dinh lam dac tinh cua su phan bd kich thuéc nang, trong d6 gid tri Dv(10) 1a dudng
kinh trung binh theo thé tich ma khi d6 10% tdng thé tich cta cic giot nhd gdm cac
giot nhd c6 dudng kinh nhd hon gid tri nay, gid tri Dv(50) la duong kinh giot nho
trung binh ctia sy phan bé thé tich va tuong tmg v6i duong kinh trung binh theo thé
tich ma khi d6 50% tdng thé tich ctia cac giot nho gdbm céc giot nhd ¢6 duong kinh
nho hon gi4 tri nay, va gia tri Dv(90) la duong kinh ma khi d6 90% thé tich cac miu
gdm cac giot nhd c6 duong kinh nho hon gia tri nay. Trong ngit canh ctia sing ché,
thudt nglt “cd hat” dé chi “c6 hat trung binh theo thé tich” hodc “dudng kinh hat trung
binh theo thé tich”.

Phuong an duge vu tién la quy trinh, trong do:

— Khoang dich ctia duong kinh trung binh theo thé tich ctia cdc giot nho clia pha
ky nude (pha phén tan) cta nhii tuong tao thanh duoc x4c dinh tir trude;

— Puong kinh trung binh theo thé tich thuc té cna céc giot nho ctia pha ky nuéc
trong nhii twong ctia pha hitu co (II) trong pha nuée (I) duge dinh;

— Tbc dd cta thiét bi khqu va/hodc thoi gian khqu ctia hon hop duoc diéu chinh
cho dén khi dat dugc gia tri dudng kinh trung binh theo thé tich dich cta cac
giot nhod cta pha ky nudc cua nhil tuong tao thanh dé thu dugc duomg kinh
trung binh theo thé tich dich d3 duogc xac dinh tir trude cla cac giot nho clta
pha ky nudéec.

Lép nhéan cta cdc vi nang thudng chiém tir 60 dén 97% trong lugng va 1&p vo
cua vi nang thuong chiém tir 40 dén 3% trong lugng, so véi tong trong luong cla vi

nang, t6t hon 1a 16p nhan chiém tir 70 dén 95% trong luong va 16p vo chiém tir 30 dén
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5% trong lugng, va cu thé, 16p nhan chiém tir 80 dén 90% trong lugng va lop vo
chiém tir 20 dén 10% trong lugng, so v&i téng trong luong cua vi nang.

Céc vi nang c6 thé c6 dién thé zeta & d6 pH = 4 nim trong khoang tir -100 dén
+100mV, tét hon 1a tir -50 dén +50mV, dic biét tét hon Ia tir -10 dén +40 mV. Céc the
phén tan cta vi nang c6 dién thé zeta ndm trong khoang duoc uu tién it bi tich pha
hon so vai cac vi nang c6 dién thé zeta nim ngoai khoang duoc uu tién nay.

Dién thé zeta ¢6 thé duoc xac dinh bé‘mg cach st dung thiét b1 Zetasizer Nano
7. Trude khi do, tét hon 14 c4c vién nang duge xir ly nhu sau:

— Heé phan tan vién nang duoc loc, rira 5 l4n bang nudc cét va duoc tai phan tan
lai;
— Cho thém 2g hé phan tdn néu trén vao 8g dung dich dém & d6 pH = 4.

Tét hon 1a méay phat lugng tir dnh sang c6 bude séng 633nm duge su dung dé
do.

Trong quy trinh theo sang ché, pha nude (I) ¢6 thé con chira polyme cation.
Mit khac, cac polyme cation dd dugc biét 1a c6 tac dung cai thién hé phan tan va do
bén khi rira clia cac vi nang trén cac chét nén khac nhau, nhu vai, da va téc. Mat khéc,
polyme cation cling ¢ thé ¢6 tac dung lam chét trg phan tan. Do d6, quy trinh theo
sang ché ¢6 thé con bao gbém budc:

— Cho thém polyme cation.

Polyme cation c6 thé duoc thém vao sau bude ¢) va trude bude d), trong
trudng hop nay, polyme cé thé tham gia vio ca qua trinh tao nhil tuong va 16p vo va,
vi du, dugc gin vé mit vat Iy trong 16p vo nay.

Polyme cation ¢6 thé dugc thém vao sau budce d) va trudce budc e).

Polyme cation ¢6 thé dugc thém vao sau budc e) va trude budce f).

Polyme cation ¢6 thé duogc thém vao trong bude f).

Trong céc trudng hop nay, polyme co thé tham gia vao qua trinh tao 16p vo va,
vi du, dugc gén vé mit vat ly trong 16p vO nay.

Polyme cation ¢6 thé duoc thém vao sau budc f), trong trudng hop nay, polyme
khong tham gia vao qua trinh tao 16p v nhung co6 thé 1ing pht trén bé mit ctia 16p vo.

Polyme cation c6 thé polyme ludng tinh. Trong ngir canh ciia sang ché, thuat
nglt “polyme ludng tinh” can dugc hiéu 1a polyme chira ca nhém cation va nhém

anion, hodc chira cdc nhom c6 thé ion héa twong tmg. Polyme ludng tinh loai cation
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chtra nhiéu nhom cation hon so véi cdc nhdm anion hodc cadc nhom cé thé tao ra cac
anion, va do do c¢6 dién tich duong thuc.

Polyme ludng tinh c6 thé chira c4c nhom cation v6i lugng nam trong khodng tir
1 dén 99% mol va cac nhém anion hodc cac nhém ¢ thé tao ra anion véi lugng ndm
trong khodng tu 1 dén 99% mol. Theo phuong an dugc uu tién cua sang ché, polyme
ludng tinh chira cac nhom cation v6i lugng nim trong khoang tir 2 dén 99% mol, cu
thé 1a tir 30 dén 95% mol, va cu thé hon 1a tir 60 dén 90% mol, va chira cac nhom
anion hodc cac nhom cé thé tao ra anion vé&i lugng nam trong khoang tur 1 dén 98%
mol, cu thé 1a tir 5 dén 70% mol, va cu thé hon 14 tir 10 dén 40% mol.

Céac nhom cation trong polyme cation cé thé 13 nhom khéng phu thude do pH.
Céac nhém cation trong polyme cation ¢ thé 12 nhém amoni bac bdn.

Polyme cation c6 thé c6 ngudn gde tir it nhit m6t monome mang nhém chirc
amoni bac bén. Cu thé, monome cation c6 thé duoc chon tr nhém gém
dimetylaminoetyl acrylat dugc thé bdn bac (ADAME), dimetylaminoetyl metacrylat
duoc thé bdn bac (MADAME), dimetyldialyl amoni clorua (DADMAC),
acrylamidopropyltrimetylamoni clorua (APTAC) va
metacrylamidopropyltrimetylamoni clorua (MAPTAC).

Khi polyme cation chira cdc nhém anion hodc cac nhém ¢ thé tao ra anion, né
6 thé con c6 ngudn gbe tir monome duge chon tir nhom gdm cdc monome trén co s
acrylic, bao gdm cac monome clia axit acrylic, axit metacrylic, axit itaconic, axit
crotonic, axit maleic, axit fumaric va axit manh, vi du, cdc monome c¢6 nhom chirc
loai axit sulfonic hodc axit phosphonic nhu axit 2-acrylamido- 2-metylpropan
sulfonic, axit vinylsulfonic, axit vinylphosphonic, axit alylsulfonic, axit
alylphosphonic, axit styren sulfonic. Monome trén co s¢ acrylic cling ¢0 thé 1a cac
mudi tan trong nudc bét ky clia cdc monome nay; trong d6 mudi 12 mubi ctia kim loai
kiém, kim loai kiém thd hoic amoni. Monome trén co s& acrylic duge uu tién nhét 1a
axit acrylic, axit metacrylic, hodc mudi tan trong nudce cua no.

Polyme cation cé thé con c¢6 ngudn gde tir monome khong ion duge chon tir
nhém gdm cdc monome vinyl tan trong nudc, cu thé hon 13 acrylamit, metacrylamit,
N-isopropylacrylamit, N,N-dimetylacrylamit, N-metylolacrylamit, N-vinylformamit,
N-vinyl axetamit, N-vinylpyridin va/hodc N-vinylpyrolidon.

Polyme cation c6 thé 14 copolyme ludng tinh c6 ngudn gbc tir monome cation

-18-



39230

hodc monome c6 thé tao ra céc cation, cu thé 1a chtra it nhat mot nhém amoni bac bdn,
monome anion hoic monome co thé tao ra cac anion, cu thé 1a trén co s& axit acrylic,
axit metacrylic hodc din XUt ctia nd, va tiy y, monome khong ion. Cac polyme nay
tao ra t& hop t6i wu c6 thé twong hop véi 16p vo, ¢6 hiéu qua phan tan t6t, dic tinh
chay 6t va co ai luc rat tdt voi cac chit nén khac nhau da néu trén day.

Theo phuong an cu thé hon, copolyme ludng tinh la copolyme ctia axit acrylic
hoic axit metacrylic, va acrylamidopropyltrimetylamoni clorua (APTAC) hodc
metacrylamidopropyltrimetylamoni clorua (MAPTAC), vi dy, nhu dugc mo ta trong
Céng bd don quéc té s6 WO 2016/207180 Al.

Theo phuong 4n cu thé hon nita, copolyme ludng tinh 12 terpolyme dugc tao ra
tir monome axit acrylic, monome MAPTAC va monome acrylamit.

Theo phuong 4n duge uu tién hon nita, copolyme axit acrylic/ MAPTAC, va cu
thé hon 13 terpolyme, dugc tao ra bang cach cho tur 1 dén 2 duong lugng mol cta
monome axit acrylic phan tmg v&i 4 duong luong mol cia monome MAPTAC, cu thé
hon 12 cho 1 duong lugng mol clia monome axit acrylic phan tmg véi 4 duong luong
mol ctia monome MAPTAC (vi du, Floset CAPS 371L), va cu thé hon nita 1a cho 1,6
dwong lugng mol ctia monome axit acrylic phan tmg v6i 4 duong lugng mol cua
monome MAPTAC.

Maic du trong ngft canh clia sang ché, Floset CAPS 371L la polyme cation duogc
wu tién, hop chét nay ciing c6 thé duoc thay thé biang copolyme axit acrylic/MAPTAC
khéc bat ky da dugc md ta trong doan trude d6. Cac polyme cation dugc uvu tién khac
trén co s& MAPTAC/acrylamit la Salcare SC60, san pham c6 ban trén thi truong cla
BASEF. Theo mot phuong 4n cua sang ché, copolyme c6 trong lugng phan tir it nhit
bing 100000 g/mol, va cu thé hon la it nhat bang 500000 g/mol.

Céc polyme c6 trong luong phén tur thip hon khéng tao ra tinh ning mong
muén, trong khi cac polyme c6 trong lugng phén tir cao hon lam cho d¢ nhét cua ca
hé phén tan nhii tuong va vi nang ting 1én qua muc.

Polyme ludng tinh co6 thé dugc str dung trong ché phim thom dugc bao nang
theo sang ché vé&i luong ndm trong khoang tir 1 dén 20% trong lugng, cu thé hon 1a tir
2 dén 10% trong lugng, so vdi trong luong cua ché pham nay.

Polyme ludng tinh co thé dugc didu ché bing cach st dung cac ky thuat

polyme héa di dugc biét 18 v6i ngudi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc nay. Céc
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ky thuit polyme hda da biét nay bao gdm phuong phép polyme héa dung dich,
polyme hoda gel, polyme hoa két tia, polyme hoa nhil twong dao pha, polyme hoéa nhil
tuong trong nude, polyme hoa huyén phti va polyme hda mixen.

Polyme ludng tinh c6 thé dugc tao cAu truc béng it nhat mot chét tao cAu truc,
chét nay c6 thé dugc chon tir nhém gdm cac monome khong no loai poyetylen (c6 it
nhét hai nhém chirc khong no, vi du nhu vinyl, alyl va acryl) va cac hop chét c6 nhém
chuc epoxy. Chiang han, cac chit tao cdu trac nay cé thé bao gébm metylen
bisacrylamit (MBA), trialyamin va polyetylen glycol diacrylat. Theo cach khac, cac
chit khoi mao phan tir 1én nhu polyperoxit, cac hop chat polyazo va céac chét chuyén
mach nhu cac polyme polymecaptan cé thé dugc str dung.

Nhu d3 néu trén déy, trong quy trinh theo sang ché, pha hitu co (IT) chira it nhét
mot thanh phan thom. Thanh phdn thom nay ¢6 thé duge chon tir thanh phén bét ky
trong sb cac thanh phan thom dugc mo ta trong tai liéu: S. Arctander, Fragrance and
Flavor Chemicals, 1969, Montclair, New Jersey, MJ.

Su duy tri chét thom trong khi tao ra vi nang, cling nhu tinh 8n dinh ddi voi su
khuéch tan khi vién nang duoc tao ra, duge thuc déy bﬁng cach str dung lugng 16n céc
thanh phan thom c6 gid tri logeC tuong dbi cao. Cu thé, it nhat khoang 50%, cu thé
hon 1a khoang 60%, va cu thé hon nta 1a khoang trén 80% céc thanh phin can c6 gid
tri logpC 16n hon hodc béng khoang 2,5, va cu thé hon 1a 16n hon hoic b%lng 3,3,vacu
thé hon nita 1a 16n hon hodc bang 4,0. Viéc st dung céac thanh phin thom nay dugc
cho 13 hitu ich trong viéc lam giam su khuéch tan chit thom qua 1ép vo vi nang va di
vao 16p nén clia san pham tiéu dung trong céc diéu kién thoi gian, nhiét do va ndng do
cu thé.

Gia tri logpC ctia cac thanh phin thom d& dugc thdng bao trong nhiéu co s¢ dit
liéu, bao gdm co s& dit liéu Pomona 92, san phim ctia Daylight Chemical Information
Systems, Inc., Daylight CIS, Irvine, California.

Ngoai cac thanh phan thom, cdc dung moéi c6 thé dugc sir dung trong céc vi
nang cua sang ché. Cac dung moi la chét ky nudc trén 1an dugce véi cac thanh phan
thom, va cac chit nay gdn nhu khong ¢6 mui thom hodc khong ¢6 mui thom véi luong
duoc st dung. Cac dung mdi thudng duge st dung c6 gia tri logeC cao, vi du, 16n hon
6 va thdm chi 16n hon 10. Cac dung moi bao gdm dau triglyxerit, mono va diglyxerit,

diu khoang, dau silicon, dietyl phtalat, polyalpha olefin, diu thiu dau va isopropyl
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myristat.

Tuy nhién, cling c6 thé gan nhu khong st dung chat dung mdi trong 16p nhan
cta céc vi nang. That vdy, dd phéat hién duge rang c6 thé diéu ché ché pham thom
duoc bao nang trong d6 16p nhan cia vi nang bao gdm toan bd cac thanh phan thom
va khong ¢6 dung moéi. Cac chét thom dugc bao nang khong chira dung moi cé thé
duoc st dung, cu thé 1a khi c4c thanh phﬁn thom tao thanh vét liéu 16p nhan c6 d tan
trong nudc gidi han. Cu thé, vat liéu 16p nhan can duoc tao ra véi ty 1€ 16n cdc thanh
phan thom c6 d0 tan trong nuéc nhé hon hodc bing 15000 ppm, cu thé hon 1a nhé hon
hodc bing 5000 ppm, va cu thé hon nita 12 nhé hon hodc bang 3000 ppm. Cu thé hon
la it nh&t 60%, cu thé hon la it nht 70% va cu thé hon nita 1a it nhit 80% cac thanh
phan thom can ¢6 dd tan trong nude nhd hon hodc bing 15000 ppm, cu thé hon 1a nho
hon hoic bang 5000 ppm, va cu thé hon nita 12 nho hon hodc bang 3000 ppm. Viée
tranh st dung dung moi trong 16p nhan cua vi nang thudng la c6 loi trong viée lam
giam chi phi va cac yéu td lién quan dén mdi trudong.

Quy trinh theo sang ché ¢6 thé con bao gdm bude bd sung:

— lam kho céc vi nang dugc phan tan trong mdi trudng phén tan dé tao ra cac vi
nang & dang ran.

Sau d6 1a quy trinh didu ché ché phdm thom dugc bao nang, ché phim nay
chira nhidu vi nang & dang rin. Trong ngit canh cla sang ché, phuong tién 1am kho
loai bd moéi trudng phén tan. Vat liéu 16p nhan clia céc vi nang van dugc bao nang.
Diéu nay c6 nghia la cac vi nang da kho chira it nh4t mot thanh phan thom.

Céc vi nang hodc hé phén tan cta cdc vi nang ¢ thé dugc 1am kho bang cach
sir dung cac k¥ thuat da biét trong linh vuc nay. Vi dy, cdc vién nang dang rén c6 thé
duoc tach ra b::fmg cach loc va lam kho. Viée lam khé céc vién nang tach dugc c6 thé
dugc thuc hién béng cach gia nhiét, vi du, trong 16 hodc bé‘mg cach cho tiép xuc voi
v6i dong khi dd duoc gia nhiét.

Tt hon 1a budc lam kho hé phan tan duge tién hanh bing cach siy phun hogc
lam kho tang soi.

Cac k¥ thuat sdy phun la di dugc biét 1 trong linh vuc nay. Quy trinh sdy phun
d4y vién nang da dugc tao huyén pht qua voi phun va di vao budng lam kho. Céc vién
nang c6 thé bi cudn vao chét luu (nhu khong khi) dé di chuyén bén trong budng lam

kho. Chét luu nay (c6 thé dugc gia nhiét, vi du, & nhiét do 150 va 120°C, ot hon la
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nim trong khoang tir 170°C dén 200°C, va van t8t hon nita 1a nim trong khoang tir
175°C dén 185°C) dé lam cho chit long bay hoi, dé lai vién nang da kho ma sau do
céc vién ndy c6 thé duge thu gom ra khoi thiét bi ctia quy trinh va duoc xtr ly thém.

Thong thudng, cic vién nang da sdy phun dugc tron véi chét trg chay dé tao ra
bot c6 thé chay ma khong dé bi von cuc. Cac chét tro chay bao gdm cac hop chat silic
oxit hodc silicat, nhu silic oxit két taa, silic oxit sinh nhiét hodc silic oxit dang keo;
céc tinh bot; canxi cacbonat; natri sulfat; xenluloza dugc cai bién; zeolit; hodc cac hat
v6 co khac da biét trong linh vuc nay.

Cach kha phé) bién 1a str dung nhiét dd cao va luc va dép xuét hién trong qua
trinh séy phun 1am cho vién nang dang v6-nhén bi mét di mot luong vat liéu 16p nhan
cta chung.

Ngoai ra, co thé khong thuc hién duge cong viée ¢ nhiét d6 du cao trong
khoang thoi gian du dai dé loai bo toan bd hoi 4m ra khoi hé phén tin ma khong lam
anh hudng dén tinh bén nhiét cia cac vién nang. Do dd, vién nang polyure hodc
polyuretan thu duoc tir quy trinh sdy phun, nhu dugc md ta & ddy, co thé chra mot
lugng nho dau & bé mit cling nhu luong 4m du.

Néu cac vi nang clia sing ché dugc du dinh dé bao quan & dang hé phan tan, do
pH cua hé phan tan nay cé thé duoc didu chinh dén mirc nam trong khoang tir 5 dén
10. biéu nay c6 thé dat dugc béng cach cho thém axit thich hop, nhu axit xitric hodc
axit formic, vao hé phén tan kiém.

Hé phéan tan vi nang co6 thé duoc diéu ché theo cach lién tuc hodc theo timg mé,
t6t hon 1a theo timg mé.

Hé phéan tan ctia c4c vi nang ¢o thé chtra c4c thanh phan khong dugc bao nang,
nghia 1a cac thanh phan thom tu do, bén ngoai c4c vién nang trong h¢ phén tan trong
nudc.

Theo khia canh khéc, sdng ché m6 ta viéc str dung hop chét polyisoxyanat dugc
cai bién anion 1am chit trg phan tan trong quy trinh didu ché ché pham thom duoc bao
nang. Viéc str dung nay co thé ¢6 cac tinh nang t&i wu nhu duge mo ta trén day dbi véi
quy trinh theo sdng ché.

Sang ché con d& cdp dén ché phim thom dugc bao nang thu duge bing quy
trinh dd mo ta trén ddy. Noi chung, ché phim nay c6 dic tinh lang phi va d6 bam dinh

t6t ctia cac vi nang trén chat nén dé dam bao loi ich ca cdc vién nang nay trong cac
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linh vuc cham soc co thé, cham séc gia dinh, linh vuc cong nghiép hodc co quan hodc
bénh vién, bao vé vat liéu, nganh dugc phém hoac bao vé cay tréng.

Ngoai ra, sang ché dé cip dén sin phdm tiéu dung chira ché phim thom dugc
bao nang néu trén, cu thé 1 san pham cham sdc co thé, san pham cham séc gia dinh,

hodc san pham cham séc khi giat la.

Vi du thyc hién sang che
Céc uu diém khac va dau hiéu cu thé cua sang ché s€ trd nén rd rang qua phéin

ban luin ctia mot sO vi du sau day.

Vi du 1: Téng hop vién nang véi poly(vinylpyrolidon) 1am chat trg phan tan

Dung dich nuéc chita 130g polyvinylpyrolidon (PVP K60, san phim ctia
Ashland), 6g isoxyanat ua nudc va co thé phan tan trong nudc trén co s hexametylen
diisoxyanat (Bayhydur® XP 2547, san phim ctia Covestro) va 450g nude duoc diéu
ché va do pH dugc diéu chinh dén muc 9 béng cach str dung cac mubi dém. 300g chét
thom cidn dugc bao nang dugc trdn v6i pha nudc. 25g diisoxyanat 4,4
dixyclohexylmetandiyl (Desmodur® W1, san phim ctia Covestro) dugc cho thém vao
hdn hop nay. Hon hop tao thanh duoc nhii héa & nhiét do trong phong bang thiét bi
khuéy. Qua trinh nhii hda dugc tién hanh dén khi thu duoc kich thude giot nhd mong
mudn. Sau d6, 10g dung dich polyetylenimin (Lupasol® G100, san pham ctia BASF,
str dung & dang nhu khi mua vé) dugc thém vao theo mot bude. Hén hop nay duoc gia
nhiét tir tir #n nhiét d6 80°C trong 4 gid. Sau khi polyme hoa, 18g dung dich amoniac
va 3g hydroxyetylxenluloza (Natrosol 250HX, san phim ctia Ashland) duoc thém vao.
Sau d6, hdn hop nay duoc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong.

Thu dugc ché phdm thom dugc bao nang. Su phan bd kich thudc vién nang
trung binh theo thé tich thu dugc bing cac phuong phap tén xa anh sang bang cach str
dung thiét bi Malvern 20008, la D(50) = 16um va D(90) = 30um. Dién thé zeta bing
-5mV.

Vi du 2: Vi du so sanh véi Vi du 1 ¢6 isoxyanat trong pha hitu co (khong phai vi du
theo sang ché)
Dung dich nuéc chira 130g polyvinylpyrolidon (PVP K60, san phim ctia

Ashland duoc diéu ché va do pH dugc diéu chinh dén muc 9 béng cach str dung cac
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mubi dém. HOn hop chita 300g chit thom can duoc bao nang, 20g Desmodur® W1 va
8g Bayhydur® XP 2547 dugc diéu ché. Pha nudc va pha hitu co duge két hop va nhil
hoa & nhiét do trong phong bng thiét bi khudy. Qua trinh nhii héa dugc tién hanh dén
khi thu duogc kich thudc giot nhd mong mudn. Sau d6 10g dung dich polyetylenimin
(Lupasol® G100, san phim ctia BASF, stt dung & dang nhu khi mua vé) duoc cho
thém vao theo mot bude. Hon hop ndy dugce gia nhiét tir tur dén nhiét d6 80°C trong 4
gid. Sau khi polyme hoa, 18g dung dich amoniac va 3g hydroxyetylxenluloza
(Natrosol™ 250HX, san phém ciia Ashland) dugc thém vao. Sau d6, hdn hop nay
dugc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong.

Thu duogc ché phdm thom dugc bao nang. Su phén bd kich thude vién nang
frung binh theo thé tich, thu duoc bing cic phuong phap tin xa anh sdng béng cach sir
dung thiét bi Malvern 20008, 12 D(50) = 20pm va D(90) = 40pum véi trong luong 16p

vo. Dién thé zeta bang -SmV.

Vi du 3: Téng hop cac vién nang véi poly(vinylpyrolidon) lam chét trg phan tan va
terpolyme cation lam chit ling phu

Dung dich nudc chia 130g polyvinylpyrolidon (PVP K60, san phim cuta
Ashland), 6g isoxyanat ua nudc va co thé phan tan trong nude trén co s hexametylen
diisoxyanat (Bayhydur® XP 2547, san phdm ctia Covestro) va 450g nudc duoc diéu
ché va do pH dugc didu chinh dén mirc 9 bang céch st dung cac mudi dém. 300g chat
thom cin dugc bao nang dugc tron v6i pha nude. 25g diisoxyanat 4.4
dixyclohexylmetandiyl (Desmodur® W1, san pham ctia Covestro) duge cho thém vao
hdn hop nay. Hon hop tao thanh dugc nhil héa & nhiét d6 trong phong béng thiét bi
khudy. Qué trinh nhii héa dugc tién hanh dén khi thu duoc kich thudc giot nhd mong
muén. Sau d6, 10g dung dich polyetylenimin (Lupasol® G100, sin pham ctia BASF,
sir dung & dang nhu khi mua vé) dugc cho thém vao theo mdt bude. Hon hop phan
ung dugc gia nhiét tir tr dén nhiét @6 60°C) va dung dich nudc chira 30g dung dich
copolyme ctia metacrylamidopropyltrimetylamoni clorua va axit acrylic (Floset™ DP
CAPS 371L, san pham ctia SNF, st dung & dang nhu duoc cung cap voi luong 26,5%
trong lugng trong nudc) duge thém vao. Tiép d6, hon hop phan ung duge gia nhiét
tiép dén nhiét d6 80°C trong 2 giv. Sau d6, 18g dung dich amoniac va 3g
hydroxyetylxenluloza (Natrosol™ 250HX, san pham ctia Ashland) dugc thém vao.

Sau d6, hdn hop nay duoc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong.
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Thu dugc ché pham thom duge bao nang. Sy phan b kich thudc vién nang
trung binh theo thé tich, thu dugc bang cac phuong phép tén xa énh séng bing céch sir
dung thiét bi Malvern 20008, 1a D(50) = 10um va D(90) = 30um. Dién thé zeta bang
+5mV.

Vi du 4: Vi du so sdnh v&i Vi du 3 ¢6 isoxyanat trong pha hitu co (khong phai vi du
theo sang ché)

Dung dich nugc chia 130g polyvinylpyrolidon (PVP K60, san phim cta
Ashland) va 450g nude duge diéu ché va do pH dugce diéu chinh dén murc 9 béng cach
str dung cdc mubi dém. Hon hop chita 300g chat thom can dugc bao nang, 20g
Desmodur® W1 va 8g Bayhydur® XP 2547 dugc diéu ché. Pha nudc va pha hitu co
duoc két hop va nhii hda ¢ nhiét do trong phong béng thiét bi khuéy. Qua trinh nhii
héa duge tién hanh dén khi thu dugc kich thudc giot nhd mong mudn. Sau d6, 10g
dung dich polyetylenimin (Lupasol® G100, san phim ctia BASF, sir dung & dang nhu
khi mua Vé) duoc cho thém vao theo mot bude. Hon hop phan tmg duge gia nhiét tur
tr dén nhiét do 60°C va dung dich nuéc chia 30g copolyme cua
metacrylamidopropyltrimetylamoni clorua va axit acrylic (Floset™ CAPS 371L, san
pham ctia SNF, sir dung & dang nhu duoc cung cap véi luong 26,5% trong lugng
trong nudc) duge thém vao. Sau doé, hdn hop phan tmg dugc gia nhiét tiép dén nhiét
d6 80°C trong 2 gid. Tiép d6, 18g dung dich amoniac va 3g hydroxyetylxenluloza
(Natrosol™ 250HX, san phim ctia Ashland) dugc thém vao. Sau d6, hdn hop nay
duogc 1am ngudi dén nhiét do trong phong.

Thu duge ché phdm thom dugc bao nang. Su phin bd kich thude vién nang
trung binh theo thé tich, thu dugc bing cic phuong phép tan xa anh sang bing cach sir
dung thiét bi Malvern 20008, 1a D(50) = 20um va D(90) = 40um. Ham lugng chit rin
cua huyén phu déc béng 45% trong lugng. Dién thé zeta béng +5mV.

Vi du 5: Téng hop cac vién nang v&i copolyme cation lam chét tao khuon va cac hop
chét isoxyanat trong pha nudc

Dung dich nude chtta 100g copolyme ctia metacrylamidopropyltrimetyl-amoni
clorua va axit acrylic (Floset™ DP CAPS 371L, san phidm ctia SNF, sir dung & dang
nhu duoc cung cip v6i lugng 26,5% trong lugng trong nudc), 6g isoxyanat ua nudce

va c6 thé phan tan trong nudc trén co s& hexametylen diisoxyanat (Bayhydur® XP
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2547, san pham ctia Covestro) va 450g nude dugc diéu ché va d6 pH duge diéu chinh
dén mirc 9 bang cach sir dung cac mudi dém. 300g chit thom can dugc bao nang dugc
tron v6i pha nude. 25g diisoxyanat 4,4 dixyclohexylmetandiyl (Desmodur® W1, san
phém cua Covestro) ciing dugc cho thém vao hdn hop nay. Hon hop tao thanh duge
nhii héa & nhiét d6 trong phong bing thiét bi khudy. Qua trinh nhii héa dugc tién hanh
dén khi thu duoc kich thudc giot nhd mong muén. Sau d6, 10g dung dich
polyetylenimin (Lupasol® G100, san phim ctia BASF, st dung ¢ dang nhu khi mua
vé) dugc cho thém vao theo mdt bude. Hoén hop nay duoc gia nhiét tir tir dén nhiét d6
80°C trong 4 gio. Sau khi polyme hoa, 18g dung dich amoniac va 10g acrylamit
cation (Flosoft™ FS555, san pham cta SNF) dugce thém vao. Sau do, hdén hop nay
duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong.

Thu duge ché phdm thom dugc bao nang. Sy phén bd kich thudc vién nang
trung binh theo thé tich, thu duge bang céc phuong phép tan xa anh sang bang cach sir
dung thiét bi Malvern 20008, 1a D(50) = 10um va D(90) = 30pm. Dién thé zeta (mV)
bang +30mV.

Vi du 6: Vi du so sanh v&i Vi du 5 c6 isoxyanat trong pha hitu co (khong phai vi du
theo sang ché)

Dung dich nudc chita 100g copolyme ctia metacrylamidopropyltrimetyl-amoni
clorua va axit acrylic (Floset™ DP CAPS 371L, san pham cua SNF, st dung & dang
nhu dugc cung cép v6i luong 26,5% trong luong trong nudc) va 450g nude duge diéu
ché va do pH duogc diéu chinh dén muc 9 bé“mg cach st dung cac mudi dém. Hon hop
chta 300g chéit thom can dugc bao nang, 20g Desmodur® W1 va 8g Bayhydur® XP
2547 duoc diéu ché. Pha nudc va hdn hop duoc két hop va nhii hoa & nhiét do trong
phong bing thiét bj khudy. Qué trinh nhii héa dugc tién hanh dén khi thu duge kich
thudc giot nhd mong mudn. Sau d6, 10g dung dich polyetylenimin (Lupasol® G100,
san phém ctia BASF, st dung & dang nhu khi mua vé) duoc cho thém vao theo mot
budc. Hon hop phéan tmg dugc gia nhiét tir tir dén nhiét do 80°C trong 4 gid. Sau khi
polyme héa mit phan cach, 18g dung dich amoniac va 0,4g Natrosol™ 250HX dugc
thém vao. Sau d6, hon hop nay duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong.

Thu duge ché phém thom duoc bao nang. Sy phan b kich thude vién nang
trung binh theo thé tich, thu dugc bang cac phuong phap tan xa dnh sang bang cach str
dung thiét bi Malvern 20008, 1a D(50) = 10pm va D(90) = 30um. Ham luong chat rin
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ctia huyén phu dic bang 45% trong lugng. Pién thé zeta (mV) bang +38 mV.

Vi du 7: Sy anh hudéng cta qué trinh dén tinh &n dinh cta céc vi nang vé su khuéch
tan trong mdi truong chiét theo md hinh

Mdi trudng chiét theo md hinh 1a hé théng gém 1,8ml dung dich nude chira
etanol v&i ndng do ban dau la 20% theo thé tich c6 mat ddng thdi véi 10ml pha
xyclohexan khong tron 1an duogc.

Huyén phil ddc cdn duoc dénh gid duge pha lodng theo cch sao cho néng do
chét thom trong huyén phu ddc di pha lodng bang khoang 10% trong luong va 200
microlit huyén phul dic da pha lodng nay dugc cho vao lo nho.

Lo nho6 néu trén dugc tron theo chiéu ngang trén thiét bi trén co truc X,y niam
ngang hinh elip van hanh vé1 tdc dd 250 vong/phiit trong 4 gid (tranh lic theo huéng
Z).

Pha xyclohexan phia trén chira chit thom chiét dugc duoc phan tich bing
phuong phép phd quang ké bang cach str dung phd ké UV/anh sang trong thdy. Nong
do chét thom duoc xac dinh bing cach x4c dinh cudng dd UV/anh sang trong thiy da
hép thu & budc song hép thu 16n nhét, gia tri nay da duogc xéac dinh trude do béng cach
sir dung dung dich chit thom tham chiéu/xyclohexan cod néng d6 da biét. Dung dich
tham chiéu nay dugc su dung lam chat chuan ngoai dé dinh luong chit thom da chiét
duoc. Gia tri muc do khuéch tan dugc xac dinh theo ty 1€ % chit thom di bao nang
thu hoi duoc trong pha hexan.

Céc gid tri mic do khuéch tan 1am dai dién dugc thé hién trong Bang 1 dudi

day.

Bang 1: Gia tri muc do khuéch tén ctia cac ché phdm thom duge bao nang khac

nhau

Vidu Muc d6 khuéch tan trong mdi trudng chiét theo mé hinh
Vidul 22 + 8% trong lugng
Vi du 2 (so sanh) 70% trong luong
Vidu3 33 + 17% trong luong
Vi du 4 (so sanh) 70% trong luong
Vidu5s 55 + 5% trong lugng
Vi du 6 (so sanh) 70% trong luong
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T Bang 1, ¢6 thé thdy rang viéc cho thém céc hop chét polyisoxyanat vao pha
nude thay vi hoa tan chung tir trude trong pha hitu co (chat thom) c6 tac dung cai
thién tinh 6n dinh cta cac vi nang dbi véi su khuéeh tan trong moi truong chiét theo

md hinh.

Vi du 8: Su anh hudng cua quy trinh ddi voi dic tinh khiru gide cua céc vi nang

Céc vi nang dugc cho vao nudc xa vai dang long ti€u chudn, khong c6 mui
thom va duoc bao quan trong 1 thang & nhiét do 37°C va 45°C. Lugng vi nang trong
nudce xa vai nay 1a 0,5% trong luong.

35g chit nén duoc sir dung trong mdy gidt ctra ngang (dung tich 20 lit, chira 1
kg khén bong trong do, t6t hon 1a duoc gidt tir trude bang san pham giit khong cé mui
thom); chu trinh x& nuéc duge thuc hién ¢ nhiét d6 20°C, sau do 1a vat kho.

Trong ca chu trinh gidt va xa nudc, tién hanh danh gia vé mit khtru giac trudce
khi cha sat di v6i san pham gizt uét dugc ldy ngay ra khoi may gidt va & thoi diém
sau 4 git. Dé tién hanh viéc dénh gid nay, khan bong duoc gidt & ché d6 giat cin than
dé 1am giam dén muc t8i thiéu nguy co lam v& cic vi nang vé mit co hoc. Sau khi
phoi kho khin bong trén ddy phoi trong 24 gi¢ ¢ nhiét do trong phong, tién hanh dénh
gia vé mat khiru giae sau khi cha sat. Viéc danh gia nay dugc thuc hién béng cach cha
sat nhe trén phan khac ctia chinh khin boéng nay. Pac tinh vé khiu giac (cuong do
mui) duge danh gid boi nhom gém 4 chuyén gia voi thang diém tir 1 &én 5 (1 = hau
nhu khong phat hién dugc mui, 2 = cudng d6 mui nhe, 3 = cuong do mui trung binh, 4
= cudng d6 mui manh va 5 = cudng do mui rat manh). Néu ¢6 lién quan, cac nhan xét
dinh tinh v& mic d6 cam nhan mui duoc ghi lai

Céc két qua dénh gia ddc tinh khitu gide dugce thé hién trong Béang 2.

-28-



39230

Bang 2: Diém sé danh gia vé& khtu gidc dbi v&i khan kho (sau khi lam kho

trong 24 gio ¢ nhiét d trong phong)

) bac tinh khtru giac DPéc tinh khiru giace
Vidy sau 2 thang & nhiét do 37°C sau 2 tudn & nhiét d6 45°C
Piém s6 trudc | Diém sb sau | Diém sb trude | Diém sb sau
khi cha sat khi cha sat khi cha sat khi cha sat

Vidu3 2 3 2 3
Vi du 4 (so sanh) 2 3 2 3
Vidub 1,2 1,3 0,8 1,1
Vi du 6 (so sanh) 0,7 0,5 0 0

Tir Bang 2, ¢6 thé thdy ring viéc cho thém céc hop chét polyisoxyanat vao pha
nudce thay vi hoa tan ching tir truéc trong pha hitu co (chit thom) khong lam &nh
hudng ti€u cuc dén dic tinh khtru gidc clia cac mau sau khi bao quan. Tinh dn dinh vé

khtru giac co thé con duge cai thién, nhu trong trudng hop Vidu 5 so véi Vidu 6.

Vi du 9: Stic cang bé mit

Strc cing bé vmeflt cua cac pha nudc chira hop chét isoxyanat dugc cai bién anion
c6 thé phan tan trong nudc khéc nhau va/hodc cac polyme lam 4n dinh duoc xac dinh.
Phép do dugc thuc hién bing cach sit dung phuong phap con duge goi 1a giot treo.
Thiét bi duoc st dung 1a thiét bi phén tich hinh dang giot - DSA30, san phém cua
cong ty Kriiss GmbH, Hamburg, Duc. Két qua stc cang bé mit duge tinh toédn bing
phin mém thiét bi dugc md ta trong tai liéu Kriiss Technical Note TN316e, thang 10
nam 2010 va c6 san, vi du, trén trang web:
https://www kruss-scientific.com/fileadmin/user_upload/website/literature/kruss-

tn316-en.pdf
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Bang 3: Strc cang bé mat

Ché phdm pha 1éng Ste cing bé mat [mN/m]
Poly(vinylpyrolidon) (PVP) K60 13% trong luong 67,7 £0,3

PVP K60 13% trong lugng + Bayhydur™ XP2547 6% 55,8 £0,3

trong luong

Floset™ DP CAPS 371L 10% trong luong 51,3 £0,3
Floset™ DP CAPS 371L 10% trong lugng + 47,6 £0,2

Bayhydur™ XP2547 5% trong luong

T Bang 3, ¢6 thé thy rang viéc cho thém céc hop chét polyisoxyanat vao pha
nuée chira polyme 1am 6n dinh lam gidm strc cang bé mit ctia pha nudc nay. Khong bi
rang budc vé mit ly thuyét, céc két qua nay ching minh rang cac hop chét
polyisoxyanat dugc cho thém vao pha nude nim trén phia nudc clia mit phan cach
nuéc/ddu, ma & d6 ching tham gia vao qua trinh nhii héa va cé sdn nhiéu hon cho
phan tmg khac vdi polyamin trong khi tao ra vi nang.

Céac két qua cua stc cing bé mat cho thdy ring viéc cho thém séan pham
Bayhydur XP2547 vao pha nu¢c giup kiém soat c& hat ctia nhil tuong, tao ra ¢ hat

nho hon (vi dy, 10um so véi 20pm).
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YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh didu ché ché pham thom dugc bao nang, ché pham nay chira nhidu vi

nang dugc phan tdn trong moi trudmg phan tan, cac vi nang nay bao gbm 16p nhan

va 16p v6 bao quanh nhan nay, trong dé quy trinh ndy bao gém céc budc lan luot

sau day:

a)

b)

¢)
d)

¢)
f)

tao ra pha nude (I) chira it nhit mdt hop chét polyisoxyanat dugc cai bién
anion (A);

tao ra pha httu co (II) chua it nhit mot thanh phan thom;

tron 1an pha nude (I) va pha hitu co (IT) dé thu dugc hdn hop;

tao ra nhil twong chtta cac giot nho ctia pha hitu co (II) trong pha nudce lién
tuc ();

cho thém it nhAt mdt amin da chuc;

tién hanh tao ra 1ép vo bao quanh cac giot nhd duge tao ra trong bude d) dé

thu dugc hé phén tan cla céc vi nang;

trong d6 quy trinh ndy con bao gdm budce b sung:

cho thém hop chét polyisoxyanat (B), hop chit nay khéc véi hop chit
polyisoxyanat (A).

. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hop chét polyisoxyanat (B) duoc cho thém trong

budc c). .

. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hop chét polyisoxyanat (B) dugc cho thém sau

budce ¢) va trude bude d).

. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hop chat polyisoxyanat (B) duoc cho thém trong
budce d).

5. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac didm tir 1 dén 4, trong do hop chat

polyisoxyanat duoc cai bién anion (A) c6 cong thic (1).
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cdng thuc (1).

6. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1_dén 5, trong d6 pha nude (I)
duoc tao ra trong budc a) con chira chit tro phan tén khac vdéi hop chat

polyisoxyanat dugc cai bién anion (A), cu thé 1a chét trg phan tén khong ion.

7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, trong d6 hop chat

polyisoxyanat (B) la polyisoxyanat khong ion.

8. Quy trinh theo diém 7, trong d6 polyisoxyanat khong ion duge chon tir nhém bao
gdbm dixyclohexylmetan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat va isophoron

diisoxyanat.

9. Quy trinh theo diém bAt ky trong s céc didm tir 1 dén 8, trong d6 amin da churc 1a
polyetylenimin chtta cac don vi 1dp lai c6 cong thuc sau déy
E
i

— (CHyCH NHY—  —(CHLCH Ny —  —{(CHzCHaNHg )

trong d6
X nam trong khoang tir 8 dén 1500, t6t hon 1a tir 10 dén 1000;
y ndm trong khoang tir 0 dén 10, tot hon la tir 0 dén 5, dac biét 1a béng 0; va

z bing 2+y.

10. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tur 1 dén 9, trong d6 pha nude (I)

con chira polyme cation.

11. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 9, trong d6 quy trinh nay
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con bao gdm budc:

cho thém polyme cation.

Quy trinh theo diém 10 hodc 11, trong d6 polyme cation la copolyme ludng tinh
co nguén géc tir monome cation hodc monome co thé tao ra cac cation, cu thé 1a
chtra it nhAt mot nhdm amoni bac bdn, monome anion hoic monome c6 thé tao ra
cac anion, cu thé 1a trén co s& axit acrylic, axit metacrylic hodc din xuit cta no,

va tuy y, monome khong ion.

Ché phim thom dugc bao nang thu dugc bang quy trinh theo diém bt ky trong sb

cac diém tir 1 dén 12.
San phim tiéu dung chira ché phdm thom dugc bao nang theo diém 13, cu thé 1a

san pham chim séc co the, san pham cham soc gia dinh, hodc san pham cham séc

khi giat la.
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