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Linh vue ki thuit dwoc dé cap
Sang ché lién quan dén linh vuc 16p phit déo, da tdng hop va polyol este.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Cu thé hon, sang ché lién quan dén viéc tao ra 16p pht polyme xép, dac biét 1a

16p phu polyuretan x6p, bang cach sir dung polyol este 1am chét phu tro.

Vai dét dugc pha bing chit déo, vi du da tong hop, thudng bao gdm chét
mang trén vai dét ma mdt 16p polyme x6p duoc dan méng 1én do, rdi tiép d6 né duoc

pht bang 16p dinh hoic 16p bao ngoai cung.

L6p polyme xbp trong ban mo ta nay tot hon 1a c6 16 x6p & khoang micromet
va c6 thé thAm dugc trong khong khi va do d6 c6 thé hit tho, tic 13 ¢6 thé thim hoi
nuée, nhung lai chiu nude. Lop polyme xbp thudng chira polyuretan x6p. Hién nay,
16p polyuretan x6p thuong dugc tao ra bing phuong phap déng tu, trong 46 DMF
duge st dung lam dung moi. Tuy nhién, vi mdi quan tim dén madi trudng, phuong
phap nay bi chi trich manh, va do d6 n6 chi nén duoc tién hanh tir tir theo cac cong
nghé khéc than thién hon v6i moi truong. Mot trong s6 nhitng cong nghé nay 13 dya
trén thé phan tan polyuretan trong nuée, dugc goi 1a PUD (aqueous polyuretan thé
phan tdn). Cac chét nay thuong bao gdm vi hat polyuretan dugc phan tan trong nudc;
ham lwong rin thudng nim trong khoang tir 30-60% khéi lwong. Pé tao ra 16p
polyuretan Xép, cac PUD nay dugc hinh thanh mot cach co hoc, dugc phu lén chét
mang (16p c6 do day thuong nam trong khoang tir 300-2000 pm) va tiép d6 1am kho &

nhiét d6 gia tang. Trong suot budc lam kho nay, c6 sy bay hoi cia nudc ¢6 mat trong
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hé PUD, diéu nay sé& din dén sy hinh thanh mang cta hat polyuretan. Pé 1am tang hon
nita 0 bén co hoc ciia mang, co thé thém cac (poly)isoxyanat va nuéc vao hé PUD
trong sudt qua trinh hinh thanh, va ching c6 thé phan ting véi cac gbc OH ty do co
mit trong bé mit cia hat polyuretan trong budc lam khd, do do s& dan dén lién két

chéo bd sung cuia mang polyuretan.

C4 hai dic tinh co hoc va dic tinh cdm nhan cia 16p phu PUD vira duge tao
thanh duoc xéc dinh theo mic do cbt 18i bing cAu tric t& bao cua mang xOp
polyuretan. Ngoai ra, c4u tric té bao ciia mang x6p polyuretan anh hudng dén d6 thdm
trong khong khi va kha nang hit tho cia vat liéu. Cc dic tinh ddc biét tot c6 thé dat
dugc & day bing cac té bao rAt min dugc phan bd dong nhét. Cach 1am anh huéng
thong thuong cua cAu triic t& bao trong subt qué trinh hinh thanh dugc mo ta & trén 1a
thém chét hoat dong bé mit vao hé PUD trude hodc trong qua trinh hinh thanh co hoc.
T4c dung dau tién cla chét hoat dong bé mit thich hop 12 & chd luong khong khi thich
hop c6 thé dwa vao hé PUD trong qua trinh hinh thanh. Thir hai, chét hoat dong bé mit
¢6 tac dung truc tiép 1én hinh thai hoc cia cac bong bong khong vira duge tao ra. bo
dn dinh cua bong bong khong khi ciing bi 4nh hudéng béi mirc do quyét dinh cua loai
chét hoat dong bé mit. Pidu ndy 1a dic biét quan trong trong qua trinh lam kho 16p phu
nay PUD vura dugc tao xép, do nd, theo cach nay, co thé ngéan chin tac dung lam kho

nhu 1am thé t& bao hodc nit giy khi 1am khé.

Giai phap k§ thuat da biét m6 ta mot sb chat hoat dong bé mit ionic va khong
phai ion ma cé thé duoc st dung dé tao ra vat liéu composit vai sgi trén co s¢ PUD
xép. Puoc uu tién dic biét trong ban mo ta nay la chét hoat dong bé mat anion thong
thuong dua trén co sé amoni stearat; vi dy, xem US 2015/0284902 A1l hodc US
2006/0079635 Al.

Tuy nhién, viéc st dung amoni stearat lai co nhiéu bat loi khac nhau. Trudc
hét, amoni stearat 1a nhay véi nuéc cung. Trong thé phan tén chira polyme chira ion

canxi, c6 thé tao thanh xa phong canxi khong hoa tan, didu nay dan dén su két hat hoic
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dong tu thé phan tan chira polyme. Ngoai ra, da tbng hop duoc tao ra trén co s& amoni
stearat, co bat loi 13 xa phong canxi ¢6 thé tao ra & bé mit da tdng hop khi tiép xuc véi
nudc cuing, va didu nay dugc biéu thi béng cac ddm tréng. bay la diéu dic biét khong
mong muén trong truomg hop da tbng hop t8i mau. Ngoai ra, amoni stearat c6 mot bét
loi 12 & chd no c6 kha ning di chuyén kh4 cao trong mang polyuretan da kho. Dac biét
1a khi tiép xtc v6i nudc, didu nay c6 thé xay ra v6i mang boi tron, dugc cho la kho
chiu, xuét hién & bé mit cua 16p phu da tdng hop. Bét loi khéac ctia amoni stearat con 1a
& chd, n6 thuong duge sir dung két hop véi cac chit hoat dong bé mit khac dé c6 thé
dat duge do 6n dinh tao x6p cén thiét theo bat ky cach nao; giai phéap k¥ thuat da biét
mo ta sulphosucxinamat ching han. Céc thanh phén bd sung nay sé dan dén d6 phic

tap khi st dung gia tang.

Do do, cac vAn dé dugc dua ra béi sang ché ma c6 thé tao xép mot cach hiru
hiéu hé PUD ma khong ¢6 nhing bét loi néu & trén trong cac gii phap ky thuat da biét
1a 6 lién quan dén viéc st dung amoni stearat. Ddng ngac nhién la da phat hién ra

rang, viéc st dung polyol este c6 thé giai quyét dugc vAn dé da néu.
Ban chit ky thuit clia sang ché

Do d6, sang ché mb ta viéc sit dung polyol este lam chét phu trg trong thé
phan tan chta polyme trong nudc dé tao ra 16p phu polyme xbp, tot hon 1a dé tao ra
16p phd polyuretan xbp. Lép polyme xbp dugc tao ra theo sang ché (tirc 14 16p pht
polyme xbp) & day t5t hon 12 ¢6 15 xdp & khoang micromet, ¢& 6 trung binh t6t hon 1a
12 nho hon 150 pum, t&t hon 12 nhé hon 120 pm, dic biét la tdt hon 13 nhd hon 100 pm,
tdt nhét 12 nho hon 75 pm. Do day 16p duoc vu tién 1a nam trong khoang tir 10 dén
10,000 pum, t6t hon 1a trong khoang 50-5000 pm, con tdt hon nira 13 trong khoang 75-
3000 um, ddc biét la trong khoang 100-2500 pm.

A

Viéc st dung polyol este theo sing ché dang ngac nhién 1a c6 nhing loi ich

khac nhau.
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N6 ¢6 thé tao xbp mot cach hiéu qua thé phan tan chira polyme. Lép x6p vira
duge tao thanh rit dang ké & day dbi v6i chu trac 15 dic biét min cing véi sw phan bd
té bao dic biét déng nhét, tiép theo no sé& c6 tac dung cuc ky thuan lgi 1én cac ddc tinh
co hoc va cam nhén ctia 16p pha polyme x6p ma dugc tao ra trén co s& x0p nay. Ngoai
ra, theo cach nay con co thé 1am cai thién d6 thAm trong khong khi hodc kha ning hit

thd cta 16p phu.

Loi ich khéc cta polyol este dé sir dung theo sang ché 12 & chd ching c6 thé
tao ra x6p dic biét 6n dinh. Didu nay trudc hét s& c6 tac dung c6 loi 1én kha nang xir Iy
ctia né. Thit hai, do dn dinh tao x6p gia ting sé& c6 loi ich & chd, trong qua trinh lam
khé x6p tuong tng, nhitng nhugc diém cta qua trinh lam kho nhu 1am tho t€ bao hoic
dirt gy khi 1am khé c6 thé tranh dugc. Ngoai ra, do 6n dinh tao xop duoc cai thién c6
thé s& 1am cho viéc 1am kho Xép nhanh hon, diéu nay s& dem lai tac dung c6 loi khi xir

ly theo ca quan diém vé mdi truong va quan di€m kinh te.

T4c dung c6 loi khac nira cua polyol este dé str dung theo sang ché 13 & chd
chung khong c6 kha ndng di chuyén 1au hon vao mang polyme d lam kho, ddc biét 1a
mang polyuretan, dic biét 1a khi (poly)isoxyanat (wa nudc) bd sung duoc thém vao hé

nay trong khi lam kho.

Téac dung khac nita cia polyol este dé str dung theo séng ché 12 & chd chung c6
thé din dén lam ting do nhét cia thé phan tan da dugc tao xbp, chua dugc 1am kho.
Pén lugt nd, nd co thé c6 tac dung c6 loi 1én kha nang xir ly xb6p. Hon nita, trong
truong hop ma c6 thé din dén 1am phén tdn khi st dung chit lam dac bd sung dé didu
chinh d nhét cia xbp, hodc dé lam giam ndéng d6 sir dung no, diéu nay s& mang dén

nhitng loi ich kinh té.

Téc dung c6 loi khac nita cia polyol este dé str dung theo séng ché 12 & chd

chiing c6 do nhay thép, trong bét ky truong hop nao, voi nude cing.
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Tac dung c6 loi khac nita cta polyol este dé st dung theo sang ché 13 & chd
ching dan dén viéc 1am n dinh tao xbp thich hop trén co s thé phén tan chira polyme
trong nude thAm chi khi khong dung thém chét hoat dong bé mit. Piéu nay co thé lam

giam muc do phre tap khi két hop ché phim x6p thich hop o ty 1€ ciia ngudi dung.
M3 ta chi tiét sang ché

Thuat ngit “polyol este” trong toan bd ban md td nay cling bao ham ca san
phim cdng dugc alkoxy hoa clia no, san phim nay c6 thé thu duoc nho phéan tng cta

polyol este véi alkylen oxit, vi du etylen oxit, propylen oxit va/hodc butylen oxit.

Thuat ngit "polyol este" trong toan by ban md ta sang ché nay ciing bao ham
ca din xudt ion ciia né, tdt hon 12 din xuit duge pohsphoryl hoa va sulphat hoa, dac
biét 1a polyol este dugc phosphoryl hoa. Cac dan xuét nay cua polyol este, ddc biét 1a
polyol este dugc phosphoryl hoa, 1a polyol este co thé st dung dugc theo sang ché.
Céc din xuit nay va dan xuét khéc cta polyol este dugc md ta chi tiét sau day, va co

thé sir dung dugc theo sang ché nay.

Sang ché duge md ta tiép va bang cac Vi du cu thé sau ddy, ma khong nhim
lam giéi han sang ché & nhitng phwong 4n mang tinh minh hoa. Trong pham vi nay,
cac cong thirc chung hoac nhom céc hop chét dugc mo ta cu thé dudi ddy, ching chi
nham minh hoa khong chi pham vi hodc nhém cac hop chét twong tmg dugc dé cap
dén & day, ma con bao gdm ci cac phan nhom cia cac hop chét ma c6 thé thu dugc
bang cach loai bé mot s6 (khoang) gi4 tri hodc hop chét nay. Khi c4c tai liéu duge
trich dan trong ban md ta sang ché nay, phan ndi dung cta no, cu thé 12 phan lién quan
dén dbi twong ma tao ra ndi dung cua tai liéu nay dugc trich dan, n6 s& dugc xem xét
toan thé dé hinh thanh nén mot phdn md ta cla sang ché. Trir khi c6 quy dinh khac,
phan trim trén céc hinh v& 1a phan trim theo khéi luong. Khi céc thong s6 ma dugc
x4c dinh bang cac phép do dugc thé hién dudi ddy, cdc phép do nay s& dugc xac dinh
& nhiét do 1a 25°C va ap suét 12 101 325 Pa, trir khi c6 quy dinh khac.
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Trong badn mo ta sang ché nay, dugc uu tién dic biét 1a cac polyeste ma c6 thé
thu dugc bang cach este héa polyol bing it nhat mdt axit carboxylic. N6 tuong tmg véi

mot phuong an dugc wu tién cla sang ché.

Polyol dugc uu tién dugce sir dung dé didu ché polyol este theo sang ché duogc
chon tir nhém bao gdbm C;-Cg polyol va oligome va/hodc co-oligome cua nd. Co-
oligome thu dwgc tir phan Umg cla cic polyol khdc nhau, vi du ti phdn Gng cla
propylen glycol véi arabitol. P4c biét 1a polyol duge uu tién & day 1a propan-1,3-diol,
propylen glycol, glyxerol, trimetyloletan, trimetylolpropan, sorbitan, sorbitol,
isosorbit, erythritol, threitol, pentaerythritol, arabitol, xylitol, ribitol, fuxitol, manitol,
galactitol, iditol, inositol, volemitol va glucoza. Dugc dic biét wu tién hon 1a glyxerol.
Polyol oligome dugc wu tién 13 oligom ctia C3-Cg polyol ¢6 1-20, t6t hon 13 ¢6 2-10 va
tdt hon nita 12 2.5-8 don vi lap. Pugc dic biét vu tién trong sang ché nay 13 diglyxerol,
triglyxerol, tetraglyxerol, pentaglyxerol, dierythritol, trierythritol, tetraerythritol,
di(trimetylolpropan), tri(trimetylolpropan) va di- va oligosaccarit. Puoc déc biét wu
tién hon 1a sorbitan va oligo- va/hodc polyglyxerol. Cu thé, c6 thé st dung hdn hop
cia cac polyol khac nhau. Ngoai ra, con co thé thu duoc cac san phdm cong dugc
alkoxy hoa ctia C3-Cg polyol, oligome va/hodc co-oligome cia no dé diéu ché polyeste
theo sang ché, san pham nay c6 thé thu dugc nho phan tng cua C;.Cq polyol, oligome
va/hodc co-oligome ciia n6 véi alkylen oxit, vi du etylen oxit, propylen oxit va/hodc

butylen oxit.

Pé diéu ché polyol este theo sang ché, c6 thé sir dung axit monocarboxylic
va/hoic axit di- va/hodc tricarboxylic da chirc. Axit carboxylic dugc uu tién duge su
dung dé didu ché polyol este theo sang ché c6 dang chung R-C(O)OH trong d6 R 1a
gbc hydrocarbyl béo hoa tri mot bdo hoa hodc chua béo hoa co 3 dén 39 nguyén tir
cacbon, tot hon 1a 7 dén 21 va t6t hon nita 14 9 dén 17 nguyén tir cacbon. Pugc dic
biét wu tién trong sang ché nay 13 axit carboxylic dugc chon tir axit butyric (axit

butanoic), axit caproic (axit hexanoic), axit caprylic (axit octanoic), axit capric (axit
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decanoic), axit lauric (axit dodecanoic), axit myristic (axit tetradecanoic), axit palmitic
(axit hexdecanoic), axit stearic (axit octadecanoic), arachic acid (axit eicosanoic), axit
behenic (axit docosanoic), axit lignoceric (axit tetracosanoic), axit palmitoleic (axit
(Z)-9-hexadecenoic), axit oleic (axit (Z)-9-hexadecenoic), axit elaidic (axit (E)-9-
octadecenoic), axit cis-vacxenic (axit (Z)-11-octadecenic), axit linoleic (axit (97,127)-
9,12-octadecadienoic), axit alpha-linolenic (axit (92,127,157))-9,12,15-
octadecatrienoic), axit gama-linolenic (axit (6Z.,97,127)-6,9,12-octadecatrienoic), axit
di-homo-gama-linolenic (axit (82,11Z,147)-8,11,14-¢icosatrienoic), axit arachidonic
(axit (57,82,112,147)-5,8,1 1,14-eicosatetraenoic), axit eruxic (axit (Z)-13-
docozanoic), axit nervonic (axit (Z)-15-tetracozanoic), axit rixinoleic, axit
hydroxystearic va axit undexenylic, va ca hdn hop cua chang, vi du axit dau hat cai,
axit béo ddu nanh, axit béo hudng duong, axit béo lac va axit béo diu nhua thong.
Pugc dic biét vu tién hon 14 axit palmitic va axit stearic, va dac biét 1a hdn hop cia

cac chat nay.

Ngudn axit béo hodc este cia axit béo thich hop, cu thé 1a glyxerit, c6 thé 1a
chét béo, diu hoic sap tir thyc vat hodc dong vat. Vi du, co thé st dung: m& lgn, m&
bo, m& ngdng, m& vit, m& g, md ngua, dau ca voi, dau ca, dau co, dau oliu, dau bo,
dau thit hat, dau dira, diu thit co, bo ca cao, dau hat bong, dau ca thai duong nudc
ngot, dau thit ngo, dau huéng duong, diu mam lta mi, ddu hat nho, dau vung, dau hat
lanh, dAu dau nanh, dau lac, dau dau lupin, dAu hat cai dau, diu mu tac, dAu thau du,
diu me, dau o6c ché, dau jojoba, lexithin, vi du trén co s¢ déu nanh, hat cai diu hoic
hat huéng duong, diu xuong, dau chan bo, dau luu ly, lanolin, dAu da diéu, m& huou,
diu c4 marmot, dau chdn vizon, diu borage, dau cdy rum, dau cay gai dau, dau bi do,
diu hoa anh thao, diu cao, va ca sap cy co sap, sap ong, sap candelilla, sap 1ong mau
nau (12 mot loai sap thu dugc tir 14 ciia cdy co 1ong Brazil), sap duong mia, sap retamo
(thu dugce tir loai thuc vat Bulnesia retama), sap caranday, sap co sg¢i, sap cO giéy, sap co

linh ling, sép tre, sap cdy gai déu, sap cay linh sam, sép lie, sap cdy sidan, sap cly
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lanh, sap cay bong, sap son dau, sap cdy tra, sap cay ca phé, sap cay gao, sap cdy trac

dao, sap ong hodc sap go.

Ngoai ra, co thé c6 loi khiaxit di- va tricarboxylic da chirc hodc anhydrit vong
cua axit di- va tricarboxylic dugc st dung dé didu ché polyol este theo sang ché, bing
cach do polyol polyeste co thé thu dwoc. axit carboxylic bbn chirc hodc ¢6 sd chirc cao
hon ho#c anhydrit cia nd cé thé str dung twong tu theo ban mo ta cua sing ché nay.
Pugc uu tién 1a di- va/hodc triaxit carboxylic béo mach théng hoac mach nhéanh c6
chidu dai mach 12 2 dén 18 nguyén tir cacbon va/hodc axit béo dime ma thu duoc bang
cach dime hoa xuc tac cic axit béo chua bao hoa c¢6 12 dén 22 nguyén t cacbon. Vi
du vé axit da chirc twong Umg 12 axit oxalic, axit malonic, axit succinic, axit glutaric,
axit adipic, axit pimelic, axit suberic, axit azelaic, axit sebacic, axit brassylic, axit
thapsic, axit tartronic, axit tartric, axit malic hoi#c axit citric. Pdac biét 1a tdt hon 13, axit
di- va tricarboxylic da chitc dugc st dung két hop véi axit carboxylic don chirc nhu
dwoc md ta & trén, bang phuong phap nay ma polyol este lién ké chéo mot phan c6 thé

thu duogec.

Theo phuong an dugc déc biét uu tién cua sang ché, polyol este dugc chon tir
~ nhom bao gém sorbitan este va/hoic polyglyxerol este. Dugc déc biét uu tién hon la
polyglyxerol este, cu thé polyglyxerol palmitat va polyglyxerol stearat va hdn hop cla

cac chat nay.

Puoc dic biét vu tién trong sang ché nay 1a polyglyxerol este c6 cong thirc

chung 1:
M, DT, Cong thuc 1
trong do:

M = [C3H5(OR’),041]
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D = [C;H5(OR*)10,p]

T = [C3H;503]

a=1 dén 10, tbt hon 13 2 dén 3, dac biét 13 tot hon 1a 2,

b=0 dén 10, tdt hon 12 16n hon 0 dén 5, dic biét 12 tot hon 1a 1 dén 4,
c=0dén 3, t6thon1a 0,

trong d6 gbc R’ doc 1ap 1a cac gbc gibng nhau hodc khac nhau c6 dang R’’-C(O)- hodc
H,

trong d6 R" 1a gbc hydrocarbyl béo hoa tri mdt bdo hoa hodc chua béo hoa ¢6 3 dén 39

nguyén tir cacbon, t6t hon 13 7 dén 21 va t6t hon nita 1a 9 dén 17 nguyén tir cacbon,
trong d6 it nhit mot gbc R’ 1a gbc c¢6 dang R”’-C(O)-.
Tham chi dwgc wu tién hon nita la polyglyxerol este c6 cong thirc chung 2:
M,D,T, Cong thirc 2

trong do:

O1p R'<

x =1 dén 10, tét hon 12 2 dén 3, dic biét 12 t6t hon 1a 2,

-10-
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y = 0 dén 10, tt hon 1 16n hon 0 dén 5, ddc biét 1a tét hon 12 1 dén 4,
z=0 dén 3, tot hon 1a 16n hon 0 dén 2, dic biét 13 tét hon 12 0,

v6i didu kién I it nhat mot gbc R’ khong phai 12 hydro, mdc du R' van nhu
dugc xac dinh trong Cong thuc 1.

Duoc vu tién hon nita 1a polyglyxerol este c6 cong thirc chung 3:

RI
~o OH
1o 0 N
R R'
k m

Cong thuc 3

trong do:
k=1 dén 10, t5t hon 12 2 dén 3, diic biét 13 tt hon 1a 2,
m = 0 dén 10, tbt hon 12 16n hon 0 dén 5, dac biét 1 t5t hon 1a 1 dén 3,

v&i didu kién 1a it nhat mot trong s6 cac gbe R’ 1a gbc & dang R’’>-C(0), va sao cho
tdng cta k + m 1a 16n hon 0 va céac phan c6 chi sé k va m dugc phan bd theo y nghia

thong ké.

Trong ban mo ta sang ché nay, thuat ngit “polyglyxerol” dugc hiéu cu thé 1a
twong ung vai polyglyxerol ma con cd thé chua glyxerol. Do d6, vi myc dich tinh toan
luong, khdi chit va cac yéu td twong tu khac, phan doan glyxerol bét ky ciing nén
dugc dung két hop. Do d6, trong ban mo ta sing ché nay, polyglyxerol ciing 1& hon
hop chua it nhit mot glyxerol oligome va glyxerol. Glyxerol oligome nén dugc hiéu
trong mdi trudong hop 1a c6 nghia cAu trac tuwong duong, tic 13, vi du, hop chét mach

thing, mach nhanh va mach vong.
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Su phan bb ngiu nhién gbp phén tao nén khdi c6 sb khbi mong mudn bét ky
va ¢6 thir tu mong mubn, hodc su phin bd ngﬁu nhién; ching con co thé co6 clu tric
thay dd1i, hodc con tao ra gradient doc theo mach; cu thé, ching con co thé cAu thanh
nén dang hdn hop bét ky trong d6 cdc nhom phén b6 khac nhau c6 thé tuy y két hop
v6i nhém khac. Ban chét cia cac phuong én cu thé 12 ¢6 thé tao nén su gidi han cho su
phan bd ngiu nhién. Trong tAt ca cac ving khong bi anh huong bdi nhitng gi6i han

ndy, khong c6 su thay doi ve su phan b6 ngau nhién.

Tét hon 13, polyglyxerol este c6 thé dugc stir dung theo sang ché khong chira
nhidu hon 4, t6t hon nita 12 khong nhidu hon 3 va thdm chi con t6t hon nita 1a khong
nhidu hon 2 gbc R’ ¢6 dang R*’-C(O)-. Dic biét 1a t6t hon 13, gbc R’ duge chon tir

nhém bao gom axit carboxylic nhu duge mo ta ¢ trén.

Theo phuong 4n dugc uu tién hon cia sang ché, polyglyxerol este dugc st
dung 1am chét phu trg trong thé phan tan chira polyme trong nudc la cac chét c6 thé
thu dugc bing phan tmg cla it nhét mot polyglyxerol véi it nhét mot axit carboxylic
nhu duge mé ta & trén. Céc diéu kién phéan (mg thich hop cho phan ing nay 1a nhiét do
t6t hon 12 nim trong khoang tir 200 dén 260°C va tét hon 12 4p suat giam nim trong
khoang tir 20 dén 800 mbar, tdt hon 12 nam trong khoang tir 50 dén 500 mbar, dé co

thé dé dang loai bé nuéc.

Trong céc thuat ngir cAu trac, polyol este ¢6 thé dugc dic trung bang cac hé sb
héa hoc uét, vi du sé nhém hydroxyl cta nd, chi s axit ciia n6 va sd 1an thity phan cta
né. Phuong phép thich hop dé xac dinh s6 nhom hydroxyl 1a phuong phap cu thé theo
DGF C-V 17 a (53), Ph. Eur. 2.5.3 Method A va DIN 53240, Phuong phap thich hop
8 xéac dinh chi s axit 12 phwong phap cu thé theo DGF C-V 2, DIN EN ISO 2114, Ph.
Eur. 2.5.1, ISO 3682 va ASTM D 974. Phuong phap thich hgp dé xac dinh s6 1an thuy
phan cu thé 1a phuong phép theo DGF C-V 3, DIN EN ISO 3681 va Ph. Eur. 2.5.6.
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Puoc vu tién theo sang ché va trong tmg v6i phuong an dugc wu tién dac biét
clia sang ché, dé didu ché polyglyxerol este, polyglyxerol c6 dd ngung tu trung binh 1a
1-20, t&t hon 14 trong khoang 2-10 va tot hon nira 1a tir 2,5-8 duoc sir dung. Do ngung
tu trung binh N ¢6 thé dugc xac dinh & ddy dya trén co s¢ chi s6 OH (OHN, theo mg
KOH/g) cua polyglyxerol va theo cong thirc sau day:

N = 112200 — 18- OHN
~ 75 -OHN — 56100

Chi s6 OH ctia polyglyxerol c6 thé duoc xac dinh & diy nhu dugec mo ta &
trén. Do d6, polyglyxerol dugc uu ti€n dé diéu ché polyglyxerol este theo sang ché tét
hon 12 chét c6 sb ndm trong khoang tir 1829 dén 824, t5t hon nita 12 tir 1352 dén 888
va dic biét 1a tét hon 13 trong khoang tir 1244 dén 920 mg KOH/g.

Polyglyxerol dugc st dung co thd dugc tao ra & diy bang cic phuong phap
théng thudng khac nhau, vi du polyme hoéa glyxidol (vi du dugc xuc tac bing bazo),
polyme héa epiclohydrin (vi du véi sy ¢6 mit ctia bazo nhu NaOH) hogc da ngung tu
glyxerol. Theo sang ché, dugc uu tién 1a tao ra polyglyxerol bang cach ngung tu
glyxerol, ddc biét 12 voi sy c6 mat cia lugng xic tac bazo, dac biét 1a NaOH hodac
KOH. Céc diéu kién phan tmg thich hgp 1& nhiét do nam trong khoang tir 200 va
260°C va 4p suét giam nam trong khoang tir 20 dén 800 mbar, dic biét 1 nam trong
khoang tir 50 dén 500 mbar, dé d& dang loai bé nuéc. Hon nita, cac loai polyglyxerol
khac nhau co6 trén thi truong co thé mua dugc, vi du tir Solvay, Inovyn, Daicel va

Spiga Nord S.p.A.

Ca hai phan ting cua polyglyxerol va axit carboxylic, ddc biét la axit béo
va/hodc este cua axit béo (vi du triglyxerit), va voi diéu kién 1a polyglyxerol c6 thé
dugc tao ra bang cac quy trinh thyc tién rong rai ma chuyén gia trong linh vyc k¥ thuét
ndy da biét. Cac quy trinh twong tng duge md ta trong tai liéu, vi du, Rompp —

Chemie Lexikon (Thieme-Verlag, 1996).
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Sorbitan este dugc wu tién trong ban mo ta nay la cac chit ma thu duogc nho
phan @mg cla sorbitol hodc dung dich sorbitol trong nudc v6i it nhat mot axit
carboxylic nhu dugc mo ta ¢ trén & nhi€t do nam trong khoang tir 200 dén 260°C, tay
y vOi sy ¢6 mat cua chét xtic tac thich hop, chi yéu sé tao ra hdn hop cta 1,4- va 1,5-
sorbitan este. C4c quy trinh twong ung dwgc md ta trong tai liéu, vi du, Rompp —

Chemie Lexikon (Thieme-Verlag, 1996).

RO rang ring, thuit ngit "polyol este" trong toan b ban md ta sang ché nay
cling bao ham ca dan xut ion cia no6, tot hon 1a din xuit duge pohsphoryl hoa va
sulphat hoa, dic biét 1a polyol este duoc phosphoryl héa. Polyol este dugc phosphoryl
héa c6 thé thu dugc & diy nhd phan tng cua polyol este v6i tic nhan phosphoryl hoa
va tuy v, t6t hon 13 bit budc, tiép theo trung hoa (cu thé xem tai liéu Industrial
Applications of Chét hoat dong bé mits. II. Preparation va Industrial Applications of
Phosphat Este. Edited by D. R. Karsa, Royal Society of Chemistry, Cambridge, 1990).
T4c nhan phosphoryl héa duge wu tién trong ban mo td nay la phospho oxyclorua,
phospho pentoxit (P4O;9) va tdt hon nita 13 axit polyphosphoric. Thuit ngit "polyol
este dugc phosphoryl hoa" trong toan bd pham vi cia sang ché nay ciing bao gdbm
polyol este dugc phosphoryl héa mot phan, va thuat ngit "polyol este dugc sulphat
héa" trong toan by pham vi cia sang ché nay ciing bao gbm polyol este dugc sulphat

hoa mot phan.

Ngoai ra, con co thé thu duoc dan xuét ion ciia polyol este trong toan bd ban
md ta nay nhd phan tmg cua polyeste voi axit di- hodc tricarboxylic hodc anhydrit
vong tuong Ung, tdt hon nita 12 anhydrit sucxinic, va tuy ¥, t5t hon 1a bat budc, trung
hoa. Céac polyol este nay co thé dugc str dung theo cach uu tién trong ban mo ta sing

ché nay.

. Hon nfta, con ¢6 thé thu dugc din xuat ion cia polyol este trong toan bd ban
md ta ndy nho phan tng cla polyeste vdi axit di- hodc tricarboxylic chua bdo hoa hodc

anhydrit vong tuong Gng va sulphonat hoa tiép va tiy ¥, t6t hon 12 bit bude, trung hoa.
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Cac polyol este nay con co thé duoc st dung nhu duogc dic biét vu tién trong ban mo

ta sang ché nay.

Thuét ngit "trung hoa" trong toan bd sang ché nay ciing bao gbm ca trung hoa
mdt phan. Pé trung hoa, bao gém ca trung hoa mot phin, c6 thé sir dung céc bazo
thong thuong. Cac bazo nay bao gdm hydroxit kim loai hoa tan trong nuéc, vi du bari
hydroxit, stronti hydroxit, canxi hydroxit, thali(I) hydroxit va t6t hon 13 hydroxit cta
kim loai kiém ma phén ly thanh céc ion kim loai va hydroxit tu do trong dung dich
nuée, dic biét 1a NaOH va KOH. Céc bazo nay con bao gdm bazo khan ma s& phan
ung v6i nude dé tao ra céac ion hydroxit, vi du bari oxit, stronti oxit, canxi oxit, lithi
oxit, oxit bac va amoniac. Ciing nhu céc loai chat kidm néu trén, cac chit c6 thé duge
str dung lam bazo con la cac chit ma thudng tao ra phan ting kiém khi phéan ly trong
nuée ma khéng can c6 HO- (trong hop chét rén); vi du vé cac chét loai nay bao gém
amin nhu mono-, di- va trialkylamin, chit nay con c6 thé 1a cac gbc alkyl dugc chirc
hoa nhu, vi du, trong truong hgp amit amin, mono-, di- va trialkanolamin, mono-, di-
va triaminoalkylamin, va, vi du, mudi cia cac axit yéu, nhu kali xyanua, kali cacbonat,

natri cacbonat, trinatri phosphat, v.v.

Lién quan dén din xuit ion cta polyol este theo sang ché, dugc dic biét uu
tien hon 1a sorbitan este dugc phosphoryl hoa va/hodc polyglyxerol este dugc
phosphoryl hoa, cu thé polyglyxerol este dugc phosphoryl hoéa. Cu thé hon,
polyglyxerol stearat dugc phosphoryl héa va duge trung hoa va polyglyxerol palmitat
va hdn hop cta hai chit nay 1a dan xuit ion dugc wu tién cua polyol este trong sang

ché nay.

Phuong 4n dugc dac biét vu tién cia sang ché bao gdm viéc sir dung theo sang
ché polyol este c6 cong thic 1, 2 va/hodc 3, nhu dugc x4c dinh & trén, véi diéu kién bd
sung 1a chting phai dugc phosphoryl hoa (it nhit mét phan), sao cho céc polyeste b
cong thtc 1, 2 va/hodc 3 nay dac biét mang it nhit mot gbe (R"0),P(0)- nhu gbec R’,

trong d6 goc R>*” doc 1ap la cation, tot hon la Na*, K hoac NH,', hodc ion amoni cua
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mono-, di- va trialkylamin, chat nay con c6 thé lacac goc alkyl duge chirc héa nhu, vi
dy, trong truong hop amit amin, mono-, di- va trialkanolamin, mono-, di- va

triaminoalkylamin, hodc H hodc R""-O-,

trong d6, R™ 1a gbc hydrocarbyl béo héa tri mot bdo hoa hoac chua bao hoa co
3 dn 39 nguyén tir cacbon, t6t hon 12 7 dén 22 va t&t hon nira 13 9 dén 18 nguyén tur

cacbon hodc gbc polyol.

Trong trudng hop polyol este dugc sulphat héa, duge wu tién dac biét 1a cac
chét ma c6 thé thu dugc nho phan tng cta polyol este voi luu huynh trioxit hodc axit
amidosulphonic. Puge wu tién 12 sorbitan este dugc sulphat hoa va/hoac polyglyxerol
este dugc sulphat hoa, dic biét 1a polyglyxerol stearat dugc sulphat hoa va
polyglyxerol palmitat dugc sulphat héa va hdn hop cta hai chét nay. Theo phuong 4n
duogc dic biét vu tién cua sang ché, polyeste khong dugc st dung & dang nguyén chét
ma dugce tron véi it nhat mot chét déng hoat dong bé mat 1am chét phu tro trong thé
phén tan chta polyme trong nudec. Chét ddng hoat dong bé mat duge wu tién theo sang
ché 1a, vi du, amit cua axit béo, rugu alkoxylat, vi du rugu etoxylat béo, nonylphenol
etoxylat, copolyme khéi etylen oxit-propylen oxit, betain, vi du amidopropyl betain,
amin oxit, chit hoat dong bé mit amoni bic bdn hoic amphoaxetat. Ngoai ra, chét
déng hoat dong bé mit ¢o thé bao g@)m chét hoat dong bé mit trén co sé silicon, vi du

chét hoat dong bé mat trisiloxan ho#c polyete siloxan.

Chét d(‘A)ng hoat dong bé mit dugc dic biét vu tién 12 chét dﬁ“)ng hoat dong bé
mit ion, t5t hon 1 chét déng hoat dong bé mat anion. Chét dé)ng hoat dong bé mat
inon dugc wu tién & day 1a mudi amoni va/hodc mudi kim loai kiém cua axit béo, alkyl
sulphat, alkyl ete sulphat, alkylsulphonat, alkylbenzensulphonat, alkyl phosphat, alkyl
sulphosucxinat, alkyl sulphosucxinamat va alkyl sarcosinat. Pugc ddc biét uu tién
trong séng ché nay 14 alkyl sulphat-c6 12-20 nguyén tt cacbon, t6t hon nita 13 ¢6 14-18
nguyén tu cacbon, thdm chi t6t hon nita 1 c¢6 nhiéu hon 16-18 nguyén tir cacbon.

Trong trudng hop muodi amoni va/hogc mudi kim loai kiém cua axit béo, dugc uu tién
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khi chiing chira it hon 25% khdi lwong mubi stearat, va dic biét 1a khong chira mudi

stearat.

Trong truong hop su dung chét déng hoat dong bé mat, dugc dic biét wu tién
1a khi ty 1€ cua chét ddng hoat dong bé mit trén co s& tong lugng polyol este cung v6i
chét déng hoat dong bé mit 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 50% khdi luong, t6t hon 14
nam trong khoéng tir 0,2 dén 40% khdi lugng, t5t hon nita 12 nim trong khoang tir 0,5
dén 30% khéi lugng, tham chi t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 1 dén 25% khoi

lugng.

Nhu di duge mo ta, séng ché dé xuit viéc stir dung polyol este 1am chét phu
trg trong thé phan tan chira polyme trong nuéc dé tao ra 16p phu polyme xbp. Thé
phan tan chita polyme & déy tdt hon 13 duge chon tir nhém bao gbm thé phan tan
polystyren trong nudc, thé phan tan polybutadien, poly(met)acrylat thé phén tan, thé
phén tan polyvinyl este va thé phan tan polyuretan. Ham luong rén cua cac thé phan
tan nay t6t hon la nam trong khoang tir 20 dén 70% khdi luong, t6t hon nita 12 nim
trong khoadng tir 25 dén 65% khéi luong. Pugc wu tién dic biét theo sang ché 1a s
dung polyol este lam chét phu trg trong thé phén tdn polyuretan trong nudc. Duge uu
tién dac biét hon & day la thé phan tdn polyuretan trén co so polyeste polyol, polyeste

amit polyol, polycacbonat polyol, polyaxetal polyol va polyete polyol.

Noéng do cta polyol este dugc sir dung theo sang ché trong thé phan tan chia
polyme trong nudc t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,2 dén 15% khéi luong, t6t hon
nita 12 ndm trong khoang tir 0,4 dén 10% khdi luong, dac biét 1a tdt hon 1a nam trong

khoang ttr 0,5 dén 7.5% khéi luong, trén co s& tdng khéi lugng clia thé phén tan.

Polyol este ¢co thé dugc thém vao thé phan tan trong nudc ¢ dang nguyén chét
hodc dugc pha lodng trong dung moi thich hop. Dung mdi dugc utu_tién_c’y day dugc
chon tir nudc, propylen glycol, dipropylen glycoi, polYpropylén glly”col, Bﬁt&l&iglycol,
butyltriglycol, etylen glycol, dietylen glycol, polyetylen glycol, polyalkylen glycols

-17-



41684

trén co s& EO, PO, BO va/hodc SO, va hdn hop cua céc chét nay. Trong trudng hop
dung dich nuéc hoic hdn hop cia polyol este theo sing ché, c6 thé co loi khi hop chét
hudng nude duge thém vao hén hop dé 1am cai thién cac dic tinh cia ché phém (do
nhét, d6 ddng nhét, v.v.). Hop chét huéng nudc & day 1a hop chét hitu co hoa tan trong
nude chira mot phan wa nude va mot phan ky nuéc, nhung c6 khéi lwong phan tr rat
thap dé c6 duge cac dic tinh cla chét hoat dong bé mit. Cac hop chét nay s& dan dén
lam cai thién @6 hoa tan hodc cac dic tinh hoa tan cua cac chét hitu co, dic biét 1a chét
hiru co ky nudc trong ché pham nudc. Thuat ngit "hop chit huéng nude" 14 da biét véi
nguoi co hiéu biét trung binh trong Iinh vuc k§y thuét nay. Hop chét huéng nuée duge
uu tién trong ban mo ta sang ché nay 1a toluensulphonat kim loai kiém va amoni
toluensulphonat, xylensulphonat kim loai kifm va amoni xylensulphonat,
naphtalensulphonat kim loai kiém va amoni naphtalensulphonat, cumensulphonat kim
loai ki®ém va amoni cumensulphonat, va phenol alkoxylat, ddc biét 1a phenyl etoxylat,

c6 t6i da 6 don vi alkoxylat.

Ciing nhu polyol este theo sang ché, thé phan tan chira polyme trong nudc con
c¢6 thé chira cac chit phu trg khéc, vi du chit don, chét mau hitu co va vd co, tdc nhan
ndi, chat 1am &n dinh nhw chét lam én dinh thiy phan hogc chat 1am én dinh UV, chat
chéng oxy hoa, chét hép thu, chét lién két chéo, chit phu tro lam phéng, chét 1am dic

hodc tuy ¥ other chit ddng hoat dong bé mit nhu duoc mo ta & trén.

Trong sing ché ndy, con dugc uu tién ddc bi€t trong mdi truong hop cua sang

ché 1 str dung;

(a) polyglyxerol este, ddc biét 1a polyglyxerol palmitat va/hodc polyglyxerol
stearat, trong hdn hop véi chét dong hoat dong bé mit anion, tot hon 13 alkyl sulphat, tbt

nhét 13 xetearyl sulphat,

hodc st dung
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(b) san pham ciia phan mg polyglyxerol este véi axit di- hodc tricarboxylic
hodc anhydrit vong tuong Ung, tdt hon nira 12 anhydrit sucxinic, va tiép theo trung hoa,
nhu, cu thé hon, kim loai kiém polyglyxerol palmitat sucxinat va/hodc kim loai kiém

polyglyxerol stearat sucxinat,
hoic str dung

(c¢) polyglyxerol stearat dwgc phosphoryl héa va dugc trung hoa va/hodc
polyglyxerol palmitat dugc phosphoryl héa va duge trung hoa.

Thuén lgi 13, polyglyxerol este theo sang ché, dic biét 1a cac chét néu trén, duoc
stt dung 1am chét phu trg trong thé phan tan chira polyme trong nu6c dudi dang hén hop
trong dung méi, dung mdi dugc sir dung t5t nhét 1a nude. Pén lugt minh, tdt hon 14 khi
hdn hop twong tmg chira polyglyxerol este theo sang ché v6i lugng nam trong khoang tir
10%-50% khéi Iugng, t5t hon nita 13 15%-40% khéi lugng, thdm chi tot hon nita 1a
20%-30% khdi lrong.

Tét hon 13, polyol este theo sang ché duoc st dung trong thé phan tan chia
polyme trong nuéc dudi dang axit tao x6p hoac chit 1am én dinh tao x6p dé tao xdp
cho thé phan tdn. Tuy nhién, ngoai ra, chiing ciing c6 thé dugc sir dung 1am chét hd trg

lam kho, chét phu trg 1am phéng, tac nhén tao 4m va chét phu trg luu bién.

Nhu dugc md ta & trén, vi polyol este dAn dén su cai thién khac biét vé 16p
phu polyme xbp dugc tao ra tur thé phén tan chta polyme trong nuéc, sing ché ciing
tao ra thé phan tan chtra polyme trong nuéc chia it nhit mot trong sb cac polyol este

theo sang ché, nhu dwgc md ta chi tiét trén day.

Sang ché con dé xuét 16p polyme x6p ma dugc tao ra tir thé phéan tan chta
polyme trong nuéc, thu dugc. bang cach st dung polyol este theo sang ché 1am chat

phu trg, nhu duge mo ta chi tiét trén day.
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Tét hon 13, 16p phi polyme x6p theo sang ché c6 thé thu dugc bang quy trinh

bao gom cac budc:

a) taorahdn hgp chaa thé phén tan chira polyme trong nude, nhu duge mod
ta & trén, it nhat mot trong sb céac polyol este theo sang ché va thy ¥ cac chat phu trg

khac,
b) tao xép hdn hop dé thu duoc Xép dang 0 min, déng nhit,
¢c) tuyy thém it nhét mot chit 1am diic dé tao ra d6 nhét cua xbp am,

d)  tién hanh phu thé phén tan chtra polyme da duoc tao xbp trén chit mang

thich hop,
e) lam kho 16p phu nay.

Theo cAu hinh dugc wu tién, dic biét 13 xét theo polyol este co thé sur dung
dugc theo quy trinh va thé phéan tan chira polyme trong nudc cb thé st dung duoc,
duoc wu tién 13 theo phdn md ta & trén va ciing theo cac phuong 4n dugc vu tién néu

trén, dac biét 1a nhu dugc néu cu thé trong cac diém Yéu cAu bao ho tir 2 dén 10.

RO rang rang, cic budc cua quy trinh theo sang ché nhu duoc néu & trén la
khong chi nhim cho trinh tu ¢b dinh bat ky. Vi dy, budc c) cia quy trinh c6 thé duoc

thue hién & giai doan sém, tai cing thoi diém véi budc a) cua quy trinh.

Theo phuwong an dugc uu tién clia sang ché, trong buée b) cia quy trinh, khi
thé phan tan chira polyme trong nudc dugc tao x6p bang cach 4p dung lyuc cit cao.
Viéc tao Xép o day co thé dugc thuc hién voi sy hd trg cua don vi cit ma ngudi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc nay da biét, vi du may khudy tron Dispermat, may

lam hoa tan, may khuay tron Hansa hodc mdy khuay tron Oakes.
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Con duge wu tién 1a khi xdp 4m duge tao thanh & giai doan cubi ciia buée c)
clia quy trinh ¢6 do nhét I it nhét 1a 3, t6t hon 1a it nhat 1a 5, t5t hon nita 12 it nhét 12
7.5 va tham chi tét hon nita 1a it nhét 12 10Pa-s. P nhét clia xOp c6 thé duge xéc dinh
& day, vi du, v6i su tro gifip cia may do do nhét Brookfield, LVID model, dugc trang
bi con quay LV-4. Phuong phép thir nghiém tuong g d8 xac dinh do nhét ciia x6p

4m 13 d3 biét v6i ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay.

Nhu dd dugc md ta & trén, chat lam dic bd sung c6 thé dugc thém vao hé

thdng dé diéu chinh d nhét cia x6p Am.

Tt hon 13, chit 1am dic ma c6 thé duoc str dung thuan lgi trong ban md ta cua
sang ché dugc chon tir nhém gém cac chét lam dic két hop. Chét 1am dac két hop &
day 13 chit ma din dén tac dung lam dic nho sy két hop & bé mit clia céc hat c6 mat
trong thé phan tan chtra polyme. Thuat ngit nay 1a da biét dbi voi ngudi co hiéu biét
trung binh trong linh vuc k¥ thuét nay. Chét 1am dic két hop duogc uu tién & day duge
chon tir polyuretan chét 1am ddc, chit 1am dic polyacrylat duge bién ddi ky nudc, chat
lam dac polyete dugc bién d6i ky nuéc va xenluloza ete dugc bién dbi ky nuéc. Puge
dic biét uu tién hon l1a polyuretan chit 1am dic. Ngoai ra, con dugc vu tién trong ban
mb ta sang ché nay khi néng do ctia chit 1am dic trén co s& toan bd thanh phan cua thé
phén tan la ndm trong khoing tir 0,01-10% khéi luong, t6t hon nita 12 nim trong

khoang tir 0,05-5% khéi luong, tot nhat 13 nam trong khoang tir 0,1-3% khéi lugng.

Trong ban md ta sang ché nay, con dugc uu tién hon nira la khi, trong budc d)
cta quy trinh, 16p phu thé phan tan chtta polyme da dugc tao x6p v6i do day cta 16p
phu 1a 10-10.000 um, tdt hon 13 trong khoang 50-5000 pm, t6t hon nira 1a 75-3000
pum, thdm chi tot hon nita 12 of 100-2500 um, s& dugc tao ra. Viéc phu thé phan tan
chira polyme da dugc tao xbp ¢6 thé thu duge bing cac phuong phap ma ngudi co hiéu
biét trung binh trong linh vuc k§ thuit nay da biét, vi du, phi1 pht dao. O day con co
thé sir dung quy trinh phu truc tiép hodc gian tiép (dugc goi 1a phut chuyén tiép).
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Ciing duoc uu tién trong ban mo ta sang ché nay 13 khi, trong budc e) cua quy
trinh, viéc 1am kho thé phan tan chira polyme da dugc tao x6p va phi duge thye hién &

nhiét do gia tang.

the drying of xbped va coated polymer thé phén tan is effected at elevated
temperatures. Theo sang ché, duoc vu tién 1a nhiét do 1am kho la t6i thiéu 50°C, tbt
hon 14 60°C, t6t hon nita 1a it nhat 70°C. Ngoai ra, con c6 thé 1am kho thé phan tan
chira polyme di duoc tao xbp va phu trong nhiéu giai doan & cic nhiét dd khac nhau,
dé tranh sy xuit hién nhugc diém cta viéc 1am kho. Ky thuat 1am kho twong tUng la
phd bién trong nén cong nghiép va 1a da biét v6i ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong

linh vuc k¥ thuét nay.

Nhu d3 duge mo ta, cac bude cua c)-e) quy trinh ¢6 thé dugc thuc hién véi su
trg gitip clia cac phuong phap dugc thuc hanh rong réi da biét v6i ngudi c6 hiéu biét
trung binh trong linh vuc k¥ thut nay. Téng quan vé van dé nay duoc néu trong, vi

du, tai lidu “Coated va laminated Textiles” (Walter Fung, CR-Press, 2002).

Trong ban mo ta sang ché nay, dugc vu tién dac biét 1a 16p phu polyme x6p
chura polyol este, ¢6 ¢ 6 trung binh nhé hon 250 pm, tdt hon 12 nhd hon 150 um, dic
bidt 1a tdt hon 13 nho hon 100 pm, t6t nhit 12 nhé hon 75 pm. Tét hon 13, ¢& 6 trung
binh ¢6 thé dugc x4c dinh bing kinh hién vi, tdt hon 12 bang phép hién vi electron. Ddi
v6i muc dich nay, doan ngang cta 16p phu polyme xbp dugc quan sat bang kinh hién
vi v6i hé sb phong dai thich hgp va kich c& it nhét 25 6 1a chic chin. Dé thu dugc s6
liéu théng ké thich hop cho phuong phap dénh gia nay, hé s6 phéng dai cua kinh hién
vi tdt hon 14 nén duge chon sao cho it nhat 10 x 10 6 1a ¢c6 mat trong mdi trudng quan
sat. Tiép theo, c& 6 trung binh dugc tinh toan theo phwong phap s6 hoc cho cac 6 va c&
6 quan sat dugc. Phép xc dinh ¢& 6 nay bang kinh hién vi 12 da biét v6i ngudi ¢ hiéu

biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay.

-2



41684

Lép polyme xbp (hozc 16p phu polyme) theo sang ché, chira polyol este, c6
thé duoc sir dung, vi du, trong cong nghiép vai dét, vi du ddi véi vat lidu da tdng hop,
trong nén cong nghiép xay dung, trong céng nghiép dién i, vi du cho vong dém dugc
tao xép, trong cong nghi€p thé thao, vi du dé tao ra tham thé thao, hoic trong cong

nghiép 0 to.

Sang ché con dé& cap dén polyol este dugc phosphoryl héa c6 thé thu duoc
bang este hoa polyol, tdt hon 1a polyglyxerol va/hodc sorbitan, voi it nhit mot axit
carboxylic va tiép theo cho phan ung vdi tac nhan phosphoryl hoa va tuy y, t5t hon 1a

bét budc, tiép theo trung hoa,

trong d6, tac nhan phosphoryl héa dic biét 1a chua phospho oxyclorua, phospho
pentoxit (P4010) va/hodc axit polyphosphoric. Thuit ngit "polyol este dugc
phosphoryl hoa" ¢ ddy va sau ddy, cling bao ham, polyol este dugc phosphoryl hoa
mdt phan. Thuat ngit "trung hoa", & day va sau day, cling bao ham viéc trung hoa mot
phan. Bazo dugc uu tién c6 thé duoc st dung dé trung hoa ciing da duoc trich dan &

trén.

Lién quan dén cau hinh dugc uu tién, ddc biét la v€ polyol va axit carboxylic
¢ thé st dung wu tién, tham khao phan mo ta & trén va cau hinh dwoc wu tién dugc

néu trong sang ché nay, dé tranh sy 13p lai khong cn thiét.

Polyol este dugc phosphoryl hoa duge uu tién déc biét 1a polyglyxerol este
duoc phosphoryl hoa, tdt hon 1a polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa va duge trung
hoa, dic biét 1a polyglyxerol palmitat dugc phosphoryl hoa va duge trung hoa,
polyglyxerol stearat dugc phosphoryl hoa va dugc trung hoa hodc hdn hop cta céc
chét ndy. Pugc uu tién ddc biét hon la sorbitan este duoc phosphoryl hoa, tdt hon 1a

sorbitan este dugc phosphoryl hoa va duoc trung hoa.
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Polyglyxerol dugc uu tién su dung dé diéu ché polyglyxerol este c6 chi s6 OH
12 1829-824, tét hon nita 12 nim trong khoang 1352-888 va dc biét Ia tot hon 1a trong
khoang 1244-920 mg KOH/g.

Polyol este dugc phosphoryl hoa, tdt hon 13 polyglyxerol este dugc phosphoryl
hoa, dic biét 1a polyglyxerol este duge phosphoryl hoa va duge trung hoa, c6 thé co
tac dung tao xép rat dic biét cho hé PUD, lién quan dén tht ca cac loi ich da dugc néu

ngay tur dau.

Péi tuong duge néu & trén, polyol este dugc phosphoryl hoéa, c6 thé dugc st
dung theo cach rt c6 loi dé thuc hién muc dich dugc néu trong cac didm 1-10 Yéu ciu
bao hd (tic 13 viéc st dung theo sang ché), diém 11 (tic 1a quy trinh theo sdng ché) va

diém 12 (ttc 1 16p phi polyme theo sang ché).

Sang ché con d& cap dén polyol este dugc sulphat hoa, dac biét 1a polyglyxerol
este duoc sulphat hoa, t6t hon 13 c6 thé thu dugc bang cach cho polyol este, t6t hon 13
polyglyxerol este, phan tmg v6i luu huynh trioxit hodc axit amidosulphonic. Cach nay
ciing c6 thé tao x6p hiéu qua cho hé PUD, lién quan dén tat ca cac loi ich da néu ngay
tir dAu. D61 turong nay, polyol este duoc sulphat hoa, cling co thé dugc sir dung theo

cach rat c6 lgi dé thuc hién muc dich theo cac diém tir 1 dén 12 Yéu ciu bao ho.
Séang ché con d& cap dén polyol este dugc phosphoryl hoa thu duge bang cach

(a) este héa a polyol, t5t hon 14 polyglyxerol va/hodc sorbitan, ddc biét la

polyglyxerol, voi it nhét mot axit carboxylic va
(b) cho phan mg tiép v&i tac nhan phosphoryl hoa va
(c) thy v, tot hon 12 bat budc, trung hoa tiép,

trong d6 tac nhan phosphoryl héa dic biét la chira phospho oxyclorua, phospho
pentoxit (P40;9) va/hodc axit polyphosphoric.
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Theo mdt phuong an duge vu tién cla sang ché, khéc biét nita ctia polyol este
dugc phosphoryl hoa la ¢ chd polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa va/hoac sorbitan
este duoc phosphoryl hoa, t8t hon 14 polyglyxerol este dugc phosphoryl héa va dugc
trung hoa va/hodc sorbitan este dugc phosphoryl hoa va duoc trung hoa, dac biét la
polyglyxerol palmitat dugc phosphoryl héa va duge trung hoa, polyglyxerol stearat

dugc phosphoryl hoa va dugc trung hoa hodc hdn hop cla cc chét nay.

Khi polyglyxerol dugc st dung dé didu ché polyglyxerol este ¢ chi s6 OH
nam trong khoang tir 1829 dén 824, tbt hon nita 1a trong khoang 1352-888 va dic biét
14 t6t hon 14 trong khoang 1244-920 mg KOH/g, n6 cling 12 mot phuong an dugc uu

tién cua sang ché.
Lién quan dén cAu hinh dugc vu tién hon, tham khao phan mo ta & trén.

Sang ché con dé cap dén polyglyxerol este dugc phosphoryl héa c6 cong thirc

chung 1la:
M,D,T, Cong thuc la
trong do:
M = [C3H5(OR’),0112]
D = [C3H5(OR)10,]
T = [C3H;503)]
a=1 dén 10, tdt hon 1a 2 dén 3, dgc biét 1a tét hon 12 2,
b =0 dén 10, tbt hon 1a 16n hon 0 dén 5, dic biét 1a tét hon 1a 1 dén 4,

c=0dén3, tdt hon1a 0,
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trong 4o gbc R doc lap 1a cac gbc gibng nhau hodc khac nhau c6 dang (R"0),P(0)-,
R*‘-C(O)- hodc H,

trong d6 R" 1a gbc hydrocarbyl béo héa tri mét bao hoa hodc chua béo hoa ¢6 3 dén 39

nguyén tir cacbon, t6t hon 13 7 dén 21 va t6t hon nita 12 9 dén 17 nguyén tir cacbon,

trong do, it nhit mét gbc R’ 13 gbc c6 dang R”’-C(O)- va trong d6 it nhét mot gbe R’ 13
gbc c6 dang (R""0),P(0)-,

trong d6, goc R>>> doc 14p 1a céc cation, tot hon 1a Na*, K" hoic NH,', hodc ion amoni
ctia mono-, di- va trialkylamin, chét ndy con c6 thé la cic goc alkyl dugc chirc hoa
nhu, vi du, trong trudng hgp amit amin, mono-, di- va trialkanolamin, of mono-, di- va

triaminoalkylamin, hoac H hodc R""-O-,

trong do6, R" 1a gdc hydrocarbyl béo hoa tri mdt bdo hoa hodc chua bio hoa co 3 dén
39 nguyén tur cacbon, t6t hon 13 7 dén 22 va tdt hon nira 12 9 dn 18 nguyén tir cacbon

hoac gbc polyol,
va/hodc ¢6 cong thirc chung 2a:
M,D,T, Cong thuc 2a

trong do:

O1/2 Ro

D= R./O\/K/Ouz va/hodic 01/2\)\/01/2
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x =1 dén 10, tdt hon 12 2 dén 3, dac biét 1a tot hon 14 2,
y =0 dén 10, tét hon 14 0 16n hon dén 5, dac biét 14 tét hon 1a 1 dén 4,
z=0 dén 3, tbt hon 12 16n hon 0 dén 2, dic biét 13 tot hon 12 0,

v6i diéu kién 13 it nhat mot gbe R’ 1a gbc c6 dang R”’-C(O)- va it nhit mot gbe
R’ 1 gbc ¢6 dang (R"0),P(O)-, trong khi R’ nhu duge xéc dinh & trén,

va/hodc c6 cong thirc chung 3a:

Rl
\;O\J/L \)OiJ/
0 0] 0]
R' “R'
k m

trong do:

Cong thirc 3a

k=1 dén 10, t6t hon 1a 2 dén 3, dic biét 1a tét hon 1a 2,
m = 0 dén 10, tét hon 12 16n hon 0 dén 5, dac biét 1a tot hon 1a 1 dén 3,

v6i didu kién 12 it nhat mot gbe R’ 12 gbc c6 dang R”’-C(0)- va it nhit mot goc
R’ 1a gbc ¢6 dang (R"O),P(0)-, va sao cho tbng cta k + m 1a 16n hon 0 va cac phan c6
chi s6 k va m dugc phan bd theo ¥ nghia théng ké. Lién quan dén chu hinh duoc wu

tién, tham khao phan mo ta & trén.
Vi du thue hi€n sang ché

Chét:
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Impranil® DLU: thé phéan tan polycacbonat este-polyete-polyuretan béo mua

tir Covestro
Impranil® DL 1537: thé phan tan polyeste-polyuretan béo mua tir Covestro
Impranil® DL 1554: thé phan tan polyeste-polyuretan béo mua tir Covestro
Impranil® RSC 1380: thé phan tan polyeste-polyuretan mua tir Covestro
Bayhydur® 3100: polyisoxyanat béo wa nu¢c mua tir Covestro
Stokal® STA: amoni stearat (khoang 30% in H,O) mua tir Bozetto

Stokal® SR: natri sulphosucxinamat trén co s¢& m& béo (khoang 35% trong

H,0) mua tir Bozetto

Tego® Viscoplus 3030: chét 1am dac lién két trén co s& polyuretan mua tir

Evonik Industries AG.

Phép do d6 nhot:

Tét ¢4 cic phép do dd nhét dugce thuc hién bing nhét ké Brookfield, LVTD,
duoc trang bi con quay LV-4, & tbc 6 quay khong dbi 1a 12 vong/phit. Pdi v6i phép
do d6 nhét, mau duoc chuyén vao binh dung tich 100ml trong d6 con quay dugc gin

chim vao. Biéu hién cia phép do dd nhét khong dbi ciing ludn dugc trong cho.

Vidu 1: Téng hop polyglyxerol stearat

Hbn hop cia polyglyxerol (OHN = 1124 mg KOH/g, 103,3 g, 0,431 mol) va
axit stearic loai cong nghiép (axit palmitic:axit stearic = 50:50; 155,0 g, 0,574 mol)
duoc dun néng dén 240°C trong khi van khuéy va nudc vira duoc tao thanh dugc cAt
lién tuc cho dén khi chi sb axit 1a 1,0 mg KOH/g dat dugc. Polyglyxerol stearat thu

dugc ¢ cac chi sO sau day:
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Chi sb axit: 1,0 mg KOH/g; s6 thily phan: 129 mg KOH/g; chi sd hydroxyl:
345 mg KOH/g.

Vi du 2: Toéng hop polyglyxerol stearat dugc phosphoryl hoa

Hdn hop ctia polyglyxerol stearat (97,62 g) thu dwgc nhu dugc md ta trong Vi
du 1 va dung dich axit polyphosphoric (115% H3POs, 2,38 g) dugc dun néng dén 80°C
trong khi van khudy trong 4 gid. Sau do, hdn hop c6 chi sb axit 1a 27,6 mg KOH/g.
Tiép theo, dung dich KOH 45% trong nudc (9,77 g) dugc thém vao & 80°C va hén hop
dugc khudy & 80°C trong 30 phiit nira. Hbn hop ¢6 chi sb axit 12 1,3 mg KOH/g.

Vi du 3: Tdng hop kali polyglyxerol stearat sucxinat

Polyglyxerol stearat (300 g) thu dugc nhu duge md ta trong Vidu 1 dugc dun
néng dén 80°C va anhydrit sucxinic (9,15 g) dugc thém vao ting phin trong khi vin
khudy trong thoi gian 1 gio. Hon hop duoc khudy & 80°C trong 2 gid nira cho dén khi
thu duge chi sb axit 12 19,8 mg KOH/g. Tiép theo, 12,90 g dung dich KOH 45% trong
nuéc duge thém vao va hdn hgp dugce khudy trong 15 phut nita. Kali polyglyxerol

stearat sucxinat thu duoc c6 cac dac trung sau: chi s6 axit: 8,8 mg KOH/g.

Vidu 4: Tao ra va tron cac chét hoat dong bé miit theo sang ché

Chét hoat dong bé mait theo sang ché tir Vi du 1 va 2 dugc tron véi nhau theo

thanh phan dugc mo ta chi tiét trong Bang 1 va tiép theo dugc dong hoa & 80°C:

Bang 1: Thanh phén ctia hdn hop chét hoat dong bé mit dugc sit dung sau day

Chit hoat dong Chit hoat dong Chit hoat dong

bé mit 1 bé mit 2 bé mit 3

Polyglyxerol stearat

19,7 ¢
(tir Vi du 1)
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Polyglyxerol stearat dugc

phosphoryl hoa --- 213 ¢g

(ter Vidu 2)

Kali polyglyxerol stearat

sucxinat -—- - 213 ¢
(tr Vi du 3)

Xetearyl sulphat 1,6 g --- ---
Nude 59,1¢g 59,1g 56.1¢g
Propylen glycol 6.25¢g 625¢g 625¢g

Vidu 5:

150 g thé phan tan Impranil® DLU duogc dua vao cbc c6 mé bang nhua déo
dung tich 500ml va duoc khudy véi su trg gitp cia thiét bi hoa tan Pendraulik duoc
trang bi dia hoa tan (@ = 6 cm) & tbc d6 500 vong/phut trong 3 phit. Trong sudt thoi
gian nay, chét hoat dong bé mat dugc thém vao tir tir v6i sy trg giup cia 1 xyranh.

Thanh phéan dich chiét ciia mau duoc néu trong Bang 2.

Pé tao x6p cho hdn hop, tdc dot khudy duoc ting tiép dén 2000 vong/phut, dé
dam bao dia hoa tan ludn duge nhing vao trong thé phan tan dén mot mirc do thich
hop sao cho sy cudn xody thich hop dugc tao ra. O tbc @ nay, hdn hop dugc tao x6p
dén thé tich khoang 425 ml. Thoi gian khudy can thiét cho muc dich ndy duoc néu
trong Bang 2. Sau do, tdc @6 khudy duge gidm dén 1000 vong/phut, Tego® Viscoplus
3030 dugc thém vao voi su trg gitp cla mot xyranh va hdn hop duoc khudy trong 15
phit nita. Trong budc nay, dia hoa tan dugc nhung vao trong hdn hop dén mirc do sao
cho khong con khong khi di vao hé thdng nita, nhung thé tich toan thé van khong di

chuyén.

Béang 2: Tong quan vé x6p duoc tao ra trong Vi du 4
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Mau 1 MAu 2 MAu 3 Miu 4
Impranil® DLU 150 g 150 g 150 g 150 g
Stokal® STA 24¢g
Stokal® SR 1,8 g
Chét hoat dong bé mat 1 4¢g
Chét hoat dong bé mit 2 4¢g

4g

Tego® Viscoplus 3030 0,7 g 02¢g 0,2¢g 02¢g
Thoi gian khudy 3 phit 4 phut 3,5 phat 3 phut
Do nhét clia XOp 14 Pas 17,5 Pas 16 Pas 17 Pas

) . khoang 120 khoang 50 khoang 50 khoang 50
C& 0 cua x0p cudi cung
pm pm pm pm

Trong tit ca céc truong hop, x6p ddng nhit min thu dugc tai thoi diém cudi
clia bude tao x6p nay. Cén luu y rang, x6p ma dugc tao ra bang chat hoat dong bé mit
1 — 3 theo sang ché c6 dd nhdt kha cao mic du néng d6 chat lam dic thép hon (xem
Bang 2). Xp dugc phu bang mang polyeste silicon héa véi su trg gilp cla may dan
mang (AB3220 tir TQC) dugc trang bi dung dan (d9 day phi = 800 pm) va tiép theo
dugc 1am khd & 60°C trong 10 phit va & 120°C trong 5 phit nira.

So sanh v&i mau 1, cac mau 2 - 4 theo sang ché da dugc 1lam kho co dic diém
14 hinh anh nhin duoc bing mét thuong dong nhét va cam gidc muot hon. Chu truc té
bao ctia cac mau di dugc 1am khd duge danh gid bing phuong phép soi hién vi quét
electron. O ddy co thé x4c dinh ¢ o trung binh la khoang 120 pm trong truong hop
mAu so sanh 1, trong khi d6 mau theo sang ché 2 va 3 c6 ¢ 6 min hon 1a khoang 50

pm.

Vidu 6:
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Céc ché phim dugc néu trong Bang 2 duoc tao xbp tuong tu v6i phuong phap
duoc mo ta trong Vi du 4 va duge phu 1én mang polyeste silicon hoa bang phuong
phap khung dén (d0 day 16p bao = 800 pum). Tuy nhién, tai thoi diém nay, miu dugc
lam khé6 & 90°C chi trong 5 phit va ¢ 120°C trong 3 phut. $ day, co6 thé quan sat mau
so sanh 1, sau khi lam kho, c¢6 nhitng nhuoc diém nhét dinh (dat giy khi lam khd),
trong khi d6 mau theo sang ché 2 - 4 ¢6 thé duge 1am khd ma khong c6 nhitng nhuge

diém nay mic du trong cac diéu kién ngan hon, 1am kho k§ hon.

Ngoai ra, dbi véi tit ca cac mau, 16p phu c6 do day 16p phu 1a 2000 pm duge
tao ra. Cac chit nay dugc lam khd & 60°C trong 10 phut, & 90°C trong 10 phit va &
120°C trong 10 phut. O day ciing cé thé 1am khd mAu 2 - 4 c6 chira chét hoat dong bé
mit theo sang ché ma khong c6 nhitng nhugc diém, trong khi d6 miu so sanh 1c6 dut
gay 16 rét khi 1am kho.

Vidu7:

—_—

150 g polyuretan thé phan tan va tuy y 3 g polyisoxyanat Bayhydur® 3100
dugc dua vao binh nhya déo dung tich 500 ml va tiép theo, nhu dugc md ta trong Vi
du 4, duoc tao xbp, déng héa, phut bing mang polyeste silicon hoa (d6 day 16p phu =
800 pm) va lam kho. Bang 3 va 4 cung cip téng quan vé thanh phan tuong g cla
mAu. TAt ca cac mau ndy sau khi 1am kho ¢ bidu hién bén ngoai dong nhit hon méu 1
duoc tao ra khi so sanh v6i Vi du 4. Phép phén tich hién vi quét electron xbp da duoc
1am kho cho thiy ring, ¢& 6 trong tht ca cac trudong hop déu nam trong khoang tir 40-
60 pm. Céc thtr nghiém nay chimg minh vi¢c sit dung linh hoat polyglyxerol este theo

sang ché trong mot sé polyuretan thé phan tan khic nhau.
Ngoai ra, d6i voi tt ca cac mau, viéc giam do day cua 16p phu la 2000 pm
dugc tao ra sau khi tao xbp. Céc 16p phli nay duge lam khod & 60°C trong 10 phut, &

90°C trong 10 phut va & 120°C trong 10 phut. Trong tat ca cac trudong hop, xbp c6 thé

duoc 1am khé ma khong c6 nhuge diém nao, va thu dugc cdc mau dong nhat c6 cam
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giac mugt hon. Phép phan tich hién vi quét electron cho thdy rang, c& 6 clia t4t ca cac

mAu & ddy déu nim trong khoang tir 40-60 pum.

Bang 3: Tong quan vé xdp duorc tao ra trong Vidu 6

Miud4 Miu5 Miu6 Miu7  Miu8  Miu9
Impranil® DL
75 ¢ 75 ¢
1537
Impranil® DLU 75 g 75 g
Impranil® DL 150 g 150 g
1554
Impranil® RSC 150 g 150 g
1380
Bayhydur® 3100 3g 3g 3g
Chét hoat dong 4 4g 4
: 4g ¢ ¢ 4g 4g
bé mit 1
Tego® Viscoplus 0,1g 02¢g 02¢g
P 02¢g 0,1g 02¢g
3030
Do nh6t cﬁaxép 15,7Pas 21,8Pas 163Pas 155Pas 21,5Pas 16,0Pas
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Bang 4: Téng quan vé Xép dugc tao ra trong Vi du 6

Mau10 Maull Miul2 Miul3 Miul4 Miuls

Impranil® DL
75 ¢ 75 g
1537
Impranil® DLU 75 ¢ 75 g
Impranil® DL 150 g 150 g
1554
Impranil® RSC 150 g 150 g
1380
Bayhydur® 3100 3g 3g 3g
Chét hoat dong 4¢g 4¢g 4¢
. 4g 4g 4g
bé mat 2
Tego® Viscoplus 0,1g 0,1g 02¢g
P 02¢g 0,1g 0,1g
3030
Do nhét cua xép 15,1 Pas 21,1Pas 155Pas 14,7 20,2Pas 14,3 Pas
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Yéu cau bao ho

1. Quy trinh tao ra 16p pht polyme x6p, tbt hon 1a 16p phi polyuretan x6p, bang cach
sit dung polyglyxerol este lam chét phu trg trong thé phan tan chira polyme trong

nudc, bao gdbm céc budc:

a) tao ra hdn hop chira thé phan tan chira polyme trong nudc, it nhit mot

polyglyxerol este, va tuy y cac chét phu trg khéac,
b) tao xép hdn hop dé thu dugc Xép ¢O 0 min, d@)ng nhét hon,

¢) tuy y thém it nhit mot chit 1am dic dé tao ra d6 nhét mong mudn cia

d)  tién hanh phu thé phan tan chita polyme da duoc tao xbp trén cht mang

e) lam kho 16p phu nay.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 polyglyxerol este c6 thé thu duoc bang cach este
héa polyglyxerol bang it nhat mot axit carboxylic.

3. Quy trinh theo diém 2, khac biét ¢ chd axit carboxylic ¢4 cong thitc chung R-
C(O)OH trong d6 R 1a gbc hydrocarbyl béo hoa tri mot bdo hoa hodc chura bao hoa co
3 dén 39 nguyén tir cacbon, tot hon 1a c¢6 7 dén 21 va tdt hon nira 12 c6 9 dén 17

nguyén tr cacbon,

va axit carboxylic dugc uu tién duge chon tir axit butyric (axit butanoic), axit caproic
(axit hexanoic), axit caprylic (axit octanoic), axit capric (axit decanoic), axit lauric
(axit dodecanoic), axit myristic (axit tetradecanoic), axit palmitic (axit hexdecanoic),
axit stearic (axit octadecanoic), axit arachidic (axit eicosanoic), axit behenic (axit
docosanoic), axit lignoxeric (axit tetracosanoic), axit palmitoleic (axit (Z)-9-

hexadecenoic), axit oleic (axit (Z)-9-hexadecenoic), axit elaidic (axit (E)-9-
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octadecenoic), axit cis-vacxenic (axit (Z)-11-octadecenic), axit linoleic (axit (9Z,127)-
9,12-octadecadienoic), axit alpha-linolenic (axit (972,1272,157)-9,12,15-
octadecatrienoic), axit gama-linolenic (axit (6Z,9Z,127)-6,9,12-octadecatrienoic), axit
di-homo-gama-linolenic (axit (87,11Z,147)-8,11,14-¢icosatrienoic), axit arachidonic
(axit (5Z2.,872,11Z,147)-5,8,11,14-eicosatetraenoic), ~ axit eruxic (axit (Z)-13-
docozanoic), axit nervonic (axit (Z)-15-tetracozanoic), axit rixinoleic, axit
hydroxystearic va axit undexenylic, va ca hdn hop cta chung, vi dy axit dau hat cai,
axit béo diu nanh, axit béo huéng duong, axit béo lac va/hodc axit béo dau nhya

thong,
dugc vu tién dic biét hon 1a axit palmitic va axit stearic va hdn hop cia hai chét nay,

va/hodc & chd axit di- va/hodc tricarboxylic da chirc dugc sur dung, 6t hon 13 di-
va/hoic triaxit carboxylic béo mach thing hoic mach nhénh c6 chiéu dai mach 13 2
dén 18 nguyén tir cacbon va/hodc axit béo dime ma thu duoc bang cach dime hoa xic

tac axit béo chua bdo hoa c6 12 dén 22 nguyén ti cacbon,

va/hoic & chd hdn hop clia axit carboxylic c6 cong thirc chung R-C(O)OH, nhu duge

xac dinh & trén, va axit di- va/hodc tricarboxylic da chirc dugc sir dung.

4. Quy trinh theo diém bat ky trong sd céc dim tr 1 dén 3, khac biét & chd
polyglyxerol este dugc sir dung bao gbm céc chit ma duge chon tir nhém bao gdm
sorbitan este va/hodc polyglyxerol este, t5t hon 1a polyglyxerol este, t6t hon 13 cac chat

polyglyxerol este nay c6 cong thirc chung I:
M,D, T, Cong thirc 1
trong do:
M = [C3H5(OR’),01/]

D = [C3H5(0OR”),0,5]
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T = [C3H;5035]

a=1 dén 10, tot hon 1a 2 dén 3, dac biét 1a tét hon 12 2,

b =0 dén 10, t5t hon 12 16n hon 0 dén 5, dic biét 12 t6t hon 1a 1 dén 4,
¢=0dén3,téthon1a0,

trong d6 gbc R’ doc 1p 1a cac gbc gibng nhau hodc khac nhau c6 dang R*’-C(O)- hoic
H,

trong d6 R" 1a gbc hydrocarbyl béo hoa tri mot bdo hoa hodc chua béo hoa c6 3 dén 39
nguyén t& cacbon, t6t hon 13 c6 7 dén 21 va tdt hon nita 1a c6 9 dén 17 nguyén tir

cacbon,

trong do it nhit mot géc R’ 1a géc c6 dang R’-C(O)-,
va/hoic ¢6 cdng thirc chung 2:
M,D,T, Cong thirc 2

trong do:

R'<

M= R /0\)\/01/2

O1p2 R'o
D — RI /O\/‘\/O1/2 Vé/hOéC 01/2\)\/01/2
O112

x =2 dén 3, dic biét [a tét hon 13 2,

y =16n hon 0 dén 5, dic biét 1a tét hon la 1 dén 4,
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7 =16n hon 0 dén 2, dic biét 12 tbt hon 12 0,

v6i didu kién 12 it nhit mot gbe R’ khong phai 13 hydro, ké cd R' nhu dugc x4c
dinh & trén,

va/hodc ¢6 cong thirc chung 3:

Rl
M \/OQJ/
0] 0 0
R' “R'
k m

trong do:

Cong thuc 3

k =2 dén 3, dac biét 1a t6t hon 13 2,
m = 16n hon 0 dén 5, dic biét 12 tdt hon 12 1 dén 3,

v6i diéu kién 12 it nhit mot trong sd cac gbc R’ 1a gbe & dang R*’-C(O), ké ca R' nhu
dugce xac dinh & trén, va sao cho téng cua k + m 14 16n hon 0 va cac phén c6 chi sd k

va m duoc phan bd theo y nghia théng ké.

5. Quy trinh theo diém 4, khac biét & chd, polyglyxeroi este ¢ cong thire 1, 2 va/hodc
3 dugc phosphoryl hoa, dic biét 1a mang it nhét mot gbc (R"0),P(0)- lam géc R’,
trong do géc R’”> doc 1ap 1a cation, t&t hon 1a Na*, K™ hodc NH,", ho#c ion amoni cta
mono-, di- va trialkylamin, chit nay con c6 thé 1a cac gbe alkyl dugc chirc héa nhu, vi
du, trong truong hgp amit amin, mono-, di- va trialkanolamin, mono-, di- va

triaminoalkylamin, hodc H hodc R""-O-,

trong d6 R™ 1a gbc hydrocarbyl béo hoa tri mot bao hoa hodc chua béo hoa ¢6 3 dén
39 nguyén tr cacbon, t6t hon 13 ¢6 7 dén 22 va tét hon nita 1a c6 9 dén 18 nguyén tr

cacbon hoic gbc polyol.
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6. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, khac biét & chd,
polyglyxerol este dugc st dung trong hdn hop voi it nhat mét ion, t6t hon 13 anion,
chét déng hoat dong bé& mat 1am chét phu trg trong thé phén tan chira polyme trong

nudc,

chét déng hoat dong bé mit ion duogc uvu tién 1a mudi amoni va kim loai kiém
clia axit béo, alkyl sulphat, alkyl ete sulphat, alkylsulphonat, alkylbenzensulphonat,
alkyl phosphat, alkyl sulphosucxinat, alkyl sulphosucxinamat va alkyl sarcosinat,

duoc wu tién dic biét 1a alkyl sulphat c6 12-20 nguyén tit cacbon, con t5t hon
nita 1a c6 14-18 nguyén tir cacbon, thdm chi t6t hon nira 12 c6 nhiéu hon 16-18 nguyén

tr cacbon,

voi diéu kién 13 ty 1€ cua chét déng hoat dong bé mit ion trén co s¢ tong hrong
polyglyxerol este cung véi chét dong hoat dong bé mit t6t hon 1 ndm trong khoang tir
0,1-50% khéi lugng, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,2-40% khi lugng, tot hon nita
12 nam trong khoang tir 0,5-30% khdi lwrong, tham chi t5t hon nita 12 nam trong

khoang tir 1-25% khdi luong.

7. Quy trinh theo diém bat k¥ trong sb cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd, thé phan
tan chtra polyme trong nuéc dugc chon tir nhoém bao gbm thé phan tan polystyren
trong nude, thé phan tan polybutadien, thé phan téan poly(met)acrylat, thé phan tan
polyvinyl este va thé phén tan polyuretan, dic biét 1a thé phén tdn polyuretan, trong d6
ham lwong rén cia cac thé phan tan nay tdt hon 12 ndm trong khoang tr 20-70% khéi

luong, t6t hon nita 14 nam trong khoang tir 25-65% khéi luong.

8. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac didm tir 1 dén 7, khac biét & chd, viéc st
dung ndng dd clia polyglyxerol este trong thé phan tan chira polyme trong nudc 1a nim
trong khoang 0,2-15% khéi luong, tot hon nita 12 trong khoang 0,4-10% khéi luong,
dic biét 1a trong khoang 0,5-7,5% khéi luong, trén co s& tbng khdi luong ctia thé phan

tan.
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9. L6p pht polyme x6p, t6t hon 1 16p phu polyuretan xbp, c6 thé thu dugc bang cach
st dung polyglyxerol este, lam chét phu tr¢ trong thé phan tan chira polyme trong
nudc trong viéc tao ra 16p phu polyme nay, t5t hon 12 c6 thé thu dugc bang quy trinh

theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 7.

v6i didu kién 12 16p phi polyme xop tdt hon 14 ¢6 ¢ 6 trung binh nh6 hon 150 pm, tdt
hon 13 nhé hon 120 pm, dic biét 1a tdt hon 12 nhé hon 100 pm, ot nhét 1a nhé hon 75

pm.

10. Polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa thu dugc bang céach:
(a) este hoa polyglyxerol bang it nhét mot axit carboxylic va
(b) cho phan tmg tiép véi tc nhan phosphoryl hoa va
(o) tuy v, tdt hon 12 bt budc, trung hoa tiép,

trong d6 tic nhan phosphoryl hoa ddc biét 1a chira phospho oxyclorua, phospho
pentoxit (P401¢) va/hodc axit polyphosphoric,

v6i diéu kién 13 polyglyxerol duge st dung d8 diéu ché polyglyxerol este tot
hon 13 ¢ chi s OH 1a 1829 dén 824, tét hon nita 13 trong khodng 1352-888 va dic
biét 1a t6t hon 13 trong khoang 1244-920 mg KOH/g.

11. Polyglyxerol este dugc phosphoryl héa theo diém 10, khac biét & chd, no 1a
polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa va/hozdc sorbitan este duge phosphoryl hoa, t6t
hon 13 polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa va dugc trung hoa, ddc biét la
polyglyxerol palmitat dugc phosphoryl héa va duogc trung hoa, polyglyxerol stearat

dugc phosphoryl héa va duge trung hoa hoac hdn hop cua cac chit nay.

12. Polyglyxerol este dugc phosphoryl hoa theo diém 1, khac biét & chd chit nay c6

cong thic chung la:

M,Dy T, Cong thuc 1a
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trong do:
M = [C3H5(OR"),011]
D = [C3H5(OR*)102,]
T =[C3H;503,]
a=2 dén 3, dic bidt la tét honla 2,
b =16n hon 0 dén 5, ddc biét a tét hon 1a 1 dén 4,
c=0,

trong d6 gbc R’ doc 1ap la céc gbc gidng nhau hodc khac nhau c6 dang (R"O),P(0)-,
R‘“-C(O)- hoac H,

trong d6 R" 14 gdc hydrocarbyl béo héa tri mot bdo hoa hodc chwa bdo hoa c6 3 dén 39
nguyén tir cacbon, tét hon 1a c6 7 dén 21 va tét hon niva 12 c6 9 dén 17 nguyén tir

cacbon,

trong do it nhat mot goc R’ 1a gbc ¢6 dang R*’-C(0)- va trong do it nhit mot gbc R’ 1a
gbc ¢6 dang (R"0),P(0)-,

, A A A N r - A N - + - e .
trong d6 goc R”>” doc 1ap 1a céc cation, tot hon la Na", K" hoic NH,", ho#c ion amoni
clia mono-, di- va trialkylamin, chat nay con c6 thé 1a cac goc alkyl dugc chirc hda
nhu, vi duy, trong trudng hgp amit amin, mono-, di- va trialkanolamin, mono-, di- va

triaminoalkylamin, hodc H hodc R""-O-,

trong d6 R"™ 1a gbc hydrocarbyl béo héa tri mot bdo hoa hodc chwa bio hoa co6 3 dén
39 nguyén tu cacbon; t6t hon 137 déa 22 va &t hon niva 13 9 dén 18 nguyén tir cacbon

hoac gbc polyol,

va/hodc c6 cong thirc chung 2a:
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M,D,T, Cong thirc 2a

Oqp R ~o

x =2 dén 3, dic biét 1a tbt hon 1a 2,
y =16n hon 0 dén 5, dac biét 1a tbt hon 13 1 dén 4,
7z =16n hon 0 dén 2, dic biét 1a t6t hon 13 0,

v6i didu kién 1a it nhat mot gbe R’ 1a gde c6 dang R*’-C(0)- va it nhit mot gbec R’ 1a

gbc c6 dang (R"0),P(0O)-, con R’ nhu dugc xac dinh & trén,

va/hodc c6 cong thirc chung 3a:

Rl
~o OH
lo 0 O.
R R'
k m

trong do:

Cong thuc 3a

k =2 dén 3, dic biét 1a tt hon 14 2,

m = 16n hon 0 dén 5, dic biét 1a tot hon 1a 1 dén 3,
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v6i didu kién 13 it nhat mot gbc R 1a gbe c6 dang R’-C(O)- va it nhat mot goe R’ 13
gbc co dang (R"0),P(0)-, con R' nhu dugce x4c dinh 6 trén, va sao cho tbng ciak + m

14 16n hon 0 va cdc phan c6 chi s6 k va m dugc phan bd theo y nghia théng ké.





