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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

(Céc) quy trinh, (céc) thu tuc, (cac) phuong phap), (cac) san pham, (cac) két qua,
va/hodc (cac) khai niém (sau day dugc goi chung la “sang ché”) dugc boc 16 trong ban
md ta ndy dé cép chung dén ché phdm hoa tan dugc hodc phan tin dugc trong nudc
chira polyalkylen glycol dugc bién ddi ky nudc cé cac nhém ky nude duge gén mii mot
va hai ddu. Ngoai ra, sang ché d& cép dén cac tmg dung ciia ching trong cac linh vuc

céng nghiép khac nhau nhu céc 16p phu.
Tinh trang k¥ thuit cta sang ché

Céc polyme hoa tan dugc trong nude (cling duge goi chung 1a "chat 1am dac"
hodic "chét didu chinh tinh luu bién") duoc st dung rong rai trong nhiéu hé gdc nuéec
trong dudi dang céc chét phu gia dé diéu chinh tap tinh dong chdy ctia chung. Céc chét
lam dic 1am tang va duy tri d6 nhét & mirc can thiét dudi cac didu kién xtr ly da dinh va
c4c tinh hudng sir dung cudi. Cac chét 1am dic 12 hiru ich, vi dy, trong c4c 16p phu trang
tri va bao v¢, cac 16p phu gidy, m¥ phdm va céc san phidm cham séc c4 nhan, cac chét
tAy rira, cac duwoc phim, cac chit két dinh va cac chét bit kin, cac ché pham ding trong

nbéng nghiép, va cac dung dich khoan dau mo.

Trong nhitng ndm gan ddy, cac chét 1am dic lién két tdng hop di ting vé tam
quan trong, dic biét 13 trong viéc kiém soét luu bién hoc cua cac 16p phu g nude va
son latex. Vi cac chét 1am dic lién két tdng hop dwoc didu ché tir cac chét héa hoc co
ban, ching c6 thé duoc bao ché c6 tinh dén céc dic tinh nhét dinh. N6i cach khac, cac
chét 1am dic lién két téng hop cb thé dugc didu chinh dbi véi cac dic tinh mong mubn
va/hodc cac dic tinh dich ngay tir dAu. Cac chét 1am dic lién két tong hop c6 mot 5O vai
trd trong cic hé nude. Chang han, trong cic son latex va céc 16p phu gbc nude, chat
lam dic c6 thé tao ra dd 6n dinh cai thién va huyén phu véi chat mau, cling nhu cac dic
tinh Iuu bién va tng dung cai thién. Trong c4c san phim chim séc c4 nhan, cic chat
lam dic c6 thé thu duoc khdi, su cam nhén, sy muot ma, va su phong phu dugc cai

thién cia san phém, lam cho san phém dugc wa thich hon vé& mit thAm m§¥.
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Céc chét diéu chinh tinh Iuvu bién duge sir dung trong cac 16p phu hodc son gbc
nuée c6 thé kiém sodt do nhét trong mot khoang tée do truot rong. Chiing thudng duge
phan loai va duoc goi 1a céc chat tao do nhét toe do trugt thép, giita va cao. Chét tao do
nhét toc do truot thip duoc st dung khi son duge béo quan trong binh va/hodc ngay
sau khi n6 dugc dua vao nén. Chét tao dd nhét truot thap da 1a can thiét dé chéng lai sy
ling chit mau va sy lin mang ma con dé thu dugc su san bang can thiét ctia son mang

duge phu. PO nhét Brookfield 1a thude do phd bién ctia d6 nhét truot thip cua son.

Chét tao d6 nhét truot trung binh duoc st dung khi son dang khuéy, rot, va doi
khi bom. Chét tao dd nhét trugt trung binh tao didu kién thuan lgi cho hinh thic t6t
trong binh va cac dac tinh xtr ly va cling c6 thé anh hudng dén sy ban tung. Céc thude
do phé bién cua d6 nhét truot trung binh bao gém dd nhét Stormer, d§ nhot Brookfield
& téc dd vong/phit cao va d nhét Rotothinner. P9 nhét Stormer duge biéu thi dudi
dang don vi Kreb (Kreb Unit - KU). Do do, chét diéu chinh tinh luu bién tao ra d6 nhét
truot trung binh thuong dugc goi la “chét tao d6 nhat KU”.

Chét tao d6 nhét truot cao duogc str dung khi son duge st dung cho viéc quét, lan
va phun. Chét tao do nhét trugt cao anh hudng dén viéc quét va kéo con lin ciing nhu
viéc xay dung mang, do dé gép phan vao viéc che gidu. Do nhét trugt cao thudng dugce
do bang cach sir dung nhét ké con-dia bao gdm nhot ké ICI chuin. Do d6, chit diéu
chinh tinh lvu bién ma mang lai d6 nhét trugt cao tot thudng duge goi 1a “chét tao do
nhot ICT”.

Vi mdi thay dbi vé tde do trwot, son trai qua su thay doi vé do nhét tir trugt thap
dén truot trung binh cudi cing dén truot cao tir d6 toe do trugt cao hon din dén do nhét
thp. Do d6, chit diéu chinh tinh lwu bién phai dugc phat trién dé thoa man cac téc do
trugt thay d6i ciia son dé toi wu héa tinh chiu lun, dong chay va sy san bang qua khoang

tdc do truot.

Didu khong may 13, rét thach thirc dé duy tri tinh chiu lun ciing nhu dong chay
va su san bing t6t bang cach sir dung mot chat diu chinh tinh Iuu bién. Khi tinh chju
I6n cai thién, dong chay va su san bing tré nén xau hon. Mic du son s& khong chay nho
giot, céc vét quét va con 1an sé con lai do kha ning gia cong bi ton hai tir viéc dong chay

va su san bing kém. Son ma thé hién dong chay va sy san bang t6t nhung tinh chiu lin
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kém s& din dén chay nho giot. Nha bao ché 16p pht phai t6i wu héa dbi voi su 1in va
dong chay ciing nhu duy tri hodc cai thién cac dac tinh son khac nhu che gidu bang mot
s& lwong 16p nho nhét, kéo dai thoi gian md, tinh khang dong déc, cac dic tinh tmg
dung 13n va quét, va do bén nhudm. Vi dy, khé dé st dung mot chét diéu chinh tinh luu
bién @& d4p tmg c hai yéu cau d6 nhét KU va ICI trong cac ché pham son. Trong mot
s6 tmg dung, td hop cia chat didu chinh tinh luu bién do nhét KU va chat diéu chinh
tinh luu bién d6 nhét ICT phai duge st dung.

Mong mubn 1am ting d6 nhét ICI va hiéu qua cia chit diéu chinh tinh luu bién
x4y dung ICI ma khong tang ddng thoi do nhét KU boi vi sy tang ¢ nhét KU gisi han
kha nang cia nha bao ché dé bd sung chét diéu chinh tinh luu bién x4y dung KU vao
ché phim bao ché. Ché pham bao ché véi chit diéu chinh tinh luu bién x4y dung KU
khong du duoc bd sung vao co thé thé hién tinh chiu lin kém va chay nho giot khi dugc
ap dung vao nén. Ciing ddng mong mudn st dung mot chét didu chinh tinh luu bién dé

t81 wu hoa hidu qua son thong qua mot khoang tdc do truot.
Ban chét ky thuit ciia sang ché

Sang ché d& xuét ché phim hoa tan dugc hodc phén tan duge trong nuéce chira
polyalkylen glycol dugc bién ddi ky nuéc ¢ cac nhém ky nude duge gén mii mot va
hai du, trong d6 cac nhém ky nuéc duge gan mil hai dAu chiém it nhat 50% khdi lugng

tinh theo tong khoi lvgng cia cdc nhém ky nude dugc gan mil & dau.

Séng ché con dé cap dén ché pham phii bao vé dang nude chua ché phdm hoa
tan dugc hodc phén tan dugc trong nudc.

Séang ché con dé cap dén phuong phap san xuét ché phdm phu bao vé dang nude
bao gom:

(a)  bd sung polyme latex vao dung dich nuéc; va

(b)  bd sung ché phdm hoa tan dugc hodc phén tan dugc trong nudce vao dung

dich nudc dé tao ra ché pham phu bao vé dang nudc.
MO ta van tat cac hinh vé

Fig. 1 12 d thi thé hién cac d6 nhét ICT d6i véi cac polyme A-N.
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Fig. 2 12 d0 thi thé hién c4c do nhét Stormer d6i v6i cac polyme A-N.

Fig. 3 12 dd thi thé hién do nhdt ciia son so véi toe do truot ddi voi cac polyme

A-N.
M0 ta chi tiét sang ché

Truéce khi giai thich cu thé it nhat mt phuong 4n theo sang ché, can hiéu rang
sang ché khong chi gii han & viéc tmg dung n6 cho cac chi tiét két céu va viéc sap xép
c4c thanh phan hozc cac budc hodc cac phuong phap néu trong phan mo ta sau day hogc
dwoc minh hoa trong phan hinh vé&. Sang ché ¢6 kha ning gbm cac phuong 4n khac hodc
dugc thue hanh hodc dugc thuc hién theo nhiéu cach. Ngoai ra, can hiéu rang cach dién
dat va thuat nglt dugc dung trong ban mo ta nay chi nhim muc dich mo ta chitr khong

nham muc dich gidi han.

Trir khi ¢6 quy dinh khéc trong ban md ta nay, cac thuat ngit k¥ thuat dugc st
dung trong séng ché s& c6 nghia ma thudng duge hiéu bai ngudi c6 hiéu biét trung binh
trong linh vyc nay. Ngoai ra, trir khi dugc yéu cau khéc theo ngit canh, cac thuét ngit &
dang sb it s& bao gdm ca dang s6 nhiéu va céc thuat ngit & dang sd nhiéu s& bao gdm ca

dang s6 it.

T4t ca cac patent, don sang ché da dugc cong b, va cac cong bd khong phai
patent dugc dé cap trong ban mo ta nay biéu thi trinh d6 cta nguoi co hiéu biét trung
binh trong linh virc ma sang ché lién quan dén. Toan bd nodi dung ciia tat ca cac patent,
don sang ché da dugc cong bd, va cong bd khong phai patent duge vién dan trong phan
bat k¥ clia sang ché nay duoc két hop 18 rang vao day bang cach vién dan toan bd &
murc d trong t nhu thé mdi patent hodc cong b duoc chi ra mot cach cu thé va rieng

biét dé dugc két hop bang cach vién dan.

Tht ca cac vét phidm va/hodc cdc phuong phéap duge bdc 10 trong ban mo ta nay
¢6 thé dugc tao ra va duge thuc hién ma khong can thtr nghiém quéa mirc khi xem xét
sang ché. Trong khi c4c vat pham va c4c phuong phép theo sang ché da dugc md ta lién
quan dén c4c phuong &n dugc uu tién, s& rd rang dbi voi ngudi ¢ hidu biét trung binh
trong linh vuc ndy 1a céc thay dbi 6 thé duge ap dung cho céc vat pham va/hodc cac

phuong phap va trong cdc budc hodc trong trinh tu cdc budc cua (cac) phuong phap
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duge mo ta trong ban mo ta ndy ma khong vuot qua khai niém, y tuéng va pham vi cua
séng ché. TAt ca cAc thay thé va céc cai bién twong tu nhu vy hién nhién doi v6i nguoi
¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc nay dugc cho rang thudc y tudng, pham vi va khai

niém cia sang che.

Khi duoc sir dung trong ban md té&, cac thudt ngit sau, trir khi c6 chi dan khéc, s&

duoc hiéu 1a c6 cac y nghia sau day.

Viéc sir dung thuat ngit sb it “mot” khi dugce st dung két hop véi thuat ngix
“chira” c6 thé c6 nghia 1a “mot,” nhung cling phit hop véi nghia “mdt hodc nhidu”, “it
nhat mét”, va “mot hodc nhiéu hon mot”. Viée st dung thuét ngit “hoac” dugc sir dung
c6 nghia “va/hoac” trir khi duge chi ra mot cach 16 rang dé dé cap dén céc lya chon thay
thé néu cac lua chon thay thé nay loai trir 1an nhau, mic di ban m6 ta dua ra dinh nghia
1a chi d& cép dén céc lva chon thay thé va “va/hoac”. Trong toan bd don sang ché nay,
thuét ngfr “khoang” duoc ding dé chi tri s6 bao gbm sy thay ddi von c6 cla sai s& dbi
v6i thiét bi dinh lugng, (c4c) phuong phap dugc sit dung dé x4c dinh tri s6, hodc sy thay
dbi gitra cac ddi twong nghién ctru. Vi dy, nhung khong nhdm gi6i han, khi thuat ngi
“khoang” dugc st dung, tri sb dugc chi dinh c6 thé thay d6i mot luong cong hodc trix
mudi hai phan trim, hodc mudi mot phan trim, hodc mudi phén trdm, hodc chin phan
trdm, hodc tam phén tram, hodc bay phﬁn tram, hodc sau phﬁn tram, hodc ndm phﬁn
tram, hodc bén phén tram, hodc ba ph?m trdm, hoac hai phﬁn tram, hodc mdgt ph?m tram.
Viéc str dung thuat ngit “it nhét mot” s& dugc hiéu bao gdm mot cling nhu sb lwong bt
ky 16n hon mot, bao gém nhung khong chi gi¢i han ¢, 1, 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 30, 40,
50, 100, v.v.. Thuat ngit “it nhét mot” c6 thé mé rong 1én dén 100 hodc 1000 hoic 16n
hon tuy thudc vao thuat ngtt ma nd gén v&i. Ngoai ra, luong 100/1000 khong dugc xem
nhu 1a giGi han vi cac gi6i han thap hon ho#c cao hon ciing c6 thé tao ra cac két qua
théa man. Ngoai ra, viéc st dung thuat ngir “it nhét mot trong s6 X, Y, vaZ” s& duoc
hiéu bao gém X riéng 18, Y riéng 1&, va Z riéng &, cling nhu tb hop batky cia X, Y, va
7. Viée sir dung thuat ngit sb thir tw (nghia 13, “tht nhat”, “thw hai”, “thir ba”, “thir tu”,
v.v.) chi nham muc dich phan biét gitta hai hoac nhiéu hon hai khoan muc va, trir khi
dugc chi ra mot cach rd rang theo cach khac, khong c6 nghia la ngu y trinh tu hodc tht
tu bit ky hodc tdm quan trong ctia mot khoan muc dbi v6i mot khoan muc khéc hodc

thir tur bd sung bat ky.
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Nhu duge st dung trong ban mo ta nay, cac tir “bao gdm” (va dang bat ky cta
bao gdm, nhu “odm” va “gdm c6”), “c6” (va dang bat ky cia c6, nhu “mang”), “ké ca”
(va dang bat ky cua ké ca, nhu “bao gbdm c&” va “gdm c4”) hodc “chira” (va dang bat
ky ciia chira, nhu “c6 chtra” va “chira dung”) 1a c6 nghia bao gdm hoic két thiic m& va
khong loai trir cac yéu td hodc cc bude phuong phap khac, chua duge néu. Cac thuét
ngit “hoic cac to hop clia ching” va “va/hodc cac td hop ciia chiing” nhu dugc st dung
trong ban mo ta nay chi tit ca cac hoan vi va cac t6 hop ctia cac khoan muc dugc liét ké
trude thuét ngit nay. Vi dy, “A, B, C, hodc cac t6 hop ctia ching” dugc du dinh bao
gém it nht mot trong sb: A, B, C, AB, AC, BC, hodc ABC va, néu th ty 1a quan trong
trong ngft canh cu thé, ciing bao gom BA, CA, CB, CBA, BCA, ACB, BAC, hodc CAB.
Tiép theo vi du nay, dac biét dugc bao gém 1a cac t6 hop ma chira sy 13p lai cia mot
hodc nhiéu khoan muc hodc thuét ngit, nhu BB, AAA, AAB, BBC, AAABCCCC,
CBBAAA, CABABB, v.v.. Ngudi ¢6 hiéu biét trung binh s& hiéu ring thong thuong
khong c6 gidi han vé s6 lugng khoan muc hodc thuét ngit trong td hop bét ky, trir khi

duoc chi rard rang theo cach khéc tlr ngit canh.

Nhim céc muc dich cua phdn md ta chi tiét sau ddy, khong phai 1a trong cac vi
du van hanh bét ky, hodc trong do néu khong cé chi dn khac, cac s& ma biéu thi, vi du,
céc luong cua cac thanh phan duge st dung trong ban mo ta va yéu cAu bao ho can phai
duoc hiu 1a dugc didu chinh trong tat ca cac trudng hop béang thuat ngft "khoang". Céc
thong s bing sé dugce néu trong ban md ta va yéu cAu bao ho kém theo 12 x4p xi ma ¢
thé thay ddi tiy thudc vao cac ddc tinh mong mubn cén thu duoc khi thyc hanh sang

ché.

Thuét ngtt “alkyl” dugc dung dé chi nhém hydrocacbon mach théng hodc mach
nhénh bdo hoa c¢6 1 dén 50 cacbon.

Thuét ngit “alkylen” nhu duge st dung trong ban mo ta nay dugc dung dé chi
nhém hydrocacbon mach thing hodc mach nhanh, chua bdo hoa c6 1 dén 50 nguyén tir

cacbon v&i mot hodc nhiéu lién két ddi cacbon-cacbon.

Thuét ngit “aryl” dugc dimg dé chi nhém hydrocacbon thom mot hodc da nhén

chtra cac nhom thom vong cacbon va di vong.
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Thuét ngtt “monome” dugc dung d& chi phén tir nho ma lién két héa hoc trong
qua trinh polyme héa v6i mot hodc nhidu monome thudc loai gidng hozc khac nhau dé

tao ra polyme.

Thuét ngit “polyme” dugc ding dé chi phan tir 16n chira mdt hodc nhiéu loai
géc monome (cac don vi 1dp lai) dugc ndi bang cac lién két héa hoc déng hoa tri. Béng
dinh nghia nay, polyme bao gdm c4c hop chét trong d6 s lugng don vi monome ¢6 thé
nam trong khoang tir rat {t, ma phd bién hon c6 thé duoc goi 1a cac oligome, dén rat
nhidu. Cac vi du khong nhim muc dich giéi han vé cac polyme bao gdm céc
homopolyme, va non-homopolyme nhu céc copolyme, céc terpolyme, cac tetrapolyme

va céc chat twong tu cao hon.

T4t ca cac ty 1& phén tram, ty 1€, va ty 1€ twong quan dugc sir dung trong ban mo

ta nay 1a dua trén co s& khdi lugng trir khi duge quy dinh khac.

Sang ché d& cap dén ché pham hoa tan dugc hodc phan tan duge trong nudc chira
polyalkylen glycol dugc bién d6i ky nuéc c¢6 cdc nhom ky nude duge gén mii mot va
hai dau. Cac nhém ky nuéc duge gén mii hai dAu chtra it nhat 50%, hoic it nhat 55%,
hoiic it nhat 60%, hodc it nhit 65%, hodc it nhit 70%, hogc tir khoang 70% dén khoang

98% khéi lwong tinh theo tong khéi lugng cta cac nhém ky nude duge gén mil & dau.

Khéi luong phéan t trung binh khéi cua polyalkylen glycol dugc bién d6i ky
nude ¢6 thé ndm trong khoang tir khoéng 500 dén khoang 2.000.000 Dalton, hoac tir
khoang 500 dén khoang 50.000 Dalton, hodc tir khoang 1.000 dén khoang 1.500.000
Dalton, hodc tir khoang 1.000 dén khoang 40.000 Dalton, hodc tir khoang 3.000 dén
khoang 30.000 Dalton, hodc tir khoang 5.000 dén khoang 1.000.000 Dalton, hodc tir
khoang 15.000 dén khoang 500.000 Dalton, hoc tir khoang 20.000 dén khoang 100.000
Dalton.

Polyalkylen glycol thich hgp ¢6 thé bao gdm, nhung khéng chi gidi han &,
polyetylen glycol (PEG), polypropylen glycol (PPG), polybutylen glycol va
polytetrahydrofuran. Polyalkylen glycol ciing c6 thé 1a copolyme gdém it nhit hai
alkylen oxit ma c6 thé dugc chon tir nhém bao gdm etylen oxit, propylen oxit va butylen
oxit. Theo mot phuong &n khong nhdm muc dich gi6i han, copolyme c6 thé 1a

polyetylen glycol-polypropylen glycol.
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Theo mdt phuong an khong nhdm muc dich gi¢i han, polyalkylen glycol la
polyetylen glycol (PEG). Cac PEG duoc diéu ché bang cach polyme hoéa etylen oxit va
c6 ban trén thi truong véi mot khoang rong cua khéi lwong phén tir trung binh s6 tur
khoang 300 dén khoang 10.000.000 Dalton. Céc khdi lugng phan tir cua cac PEG duoc
str dung trong sang ché ¢6 thé thay ddi tir khoang 1.000 dén khoang 5.000.000 Dalton,
hoic tir khoang 2.000 dén khoang 2.000.000 Dalton, hoc tir khoang 3.000 dén khoang
1.000.000 Dalton, hodc tir khoang 5.000 dén khoang 60.000 Dalton.

Polyetylen glycol c6 thé bao gdm céc sén pham thuwong mai, vi dy, nhung khong
chi gi6i han &, Polyetylen Glycol 200, Polyetylen Glycol 300, Polyetylen Glycol 400,
Polyetylen Glycol 600, Polyetylen Glycol 1.000, Polyetylen Glycol 1.500, Polyetylen
Glycol 2.000, Polyetylen Glycol 3.000, Polyetylen Glycol 3.350, Polyetylen Glycol
4.000, Polyetylen Glycol 4.600, Polyetylen Glycol 6.000, Polyetylen Glycol 8.000,
Polyetylen Glycol 10.000, Polyetylen Glycol 12.000, Polyetylen Glycol 20.000,
Polyetylen Glycol 35.000, va Polyetylen Glycol 40.000 ma c6 ban trén thi truong tir
Sigma-Aldrich; va Polyglykol 400, Polyglykol 600, Polyglykol 4.000S, Polyglykol
8.0008, Polyglykol 9.000S, Polyglykol 20.0008S, va Polyglykol 35.000S ma c6 ban trén

thi treong tir Clariant.

Céc vi du v& polypropylen glycol c6 thé bao gdm, nhung khong chi gi¢i han &,
Poly(propylen glycol) 425, Poly(propylen glycol) 725, Poly(propylen glycol) 1.000,
Poly(propylen glycol) 2.000, Poly(propylen glycol) 2.700 va Poly(propylen glycol)

4.000, ma tht ca c6 ban trén thi truong tir Sigma-Aldrich.

Déi véi copolyme cuia polyetylen glycol-polypropylen glycol, ty 1€ khéi luong
ciia PPG/PEG c6 thé thay déi & khoang 80:20 dén khoang 3:97, hogc khoang 70:30 dén
khoang 5:95, hodc khoang 50:50 dén khoang 10:90. Céc vi du vé polyetylen glycol-
polypropylen glycol c6 thé bao gdm, nhung khong chi giéi han &, Poly(etylen glycol)-
khéi-poly-(propylen glycol)-khdi-poly-(etylen glycol) c6 Ma 8.400, c6 béan trén thi
trurong tir Sigma-Aldrich.

Céc vi du vé polytetrahydrofuran c6 thé bao gdbm, nhung khong chi gidi han 6,

Polytetrahydrofuran 250, Polytetrahydrofuran 650, Polytetrahydrofuran 1.000,
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Polytetrahydrofuran 2.000, va Polytetrahydrofuran 2.900, ma tat ca co ban trén thi
trudng tir Sigma-Aldrich.

Céc nhém ky nu6e c6 thé 13 cac phan tu gidng nhau hodc khac nhau va c6 thé
dugc chon tir nhém bao gdm cac nhém hydrocarbyl, alkyl, aryl, arylalkyl, vong béo,
perfloalkyl, carbosilyl, da vong, va dang cdy phtrc tap. Cac nhém ky nuée c6 thé chia
it nhat mot nguyén tir khéc loai bao gdm nito, oxy, luu huynh va phospho. Cac nhém
ky nudce nay co thé 12 bdo hoa hoic chua bio hoa, mach nhanh hodc mach thang. Gidi
han trén cua sd nguyén tir cacbon trong cac nhém ky nudéce c6 thé 14 40 cacbon, hozc 27
cacbon, hodc 22 cacbon hodc 18 cacbon; gidi han dudi cua sb nguyén tir cacbon trong
cac nhom ky nuéce co thé 1a 1 cacbon, hodc 4 cacbon, hodc 8 cacbon, hodc 10 cacbon,
hoic 12 cacbon. Khi cac nhém ky nuée duge chon mot cach doc 1ap tir alkyl, perfloalkyl
va carbosilyl, khoang cacbon c6 thé duoc thay dbi tir 1 dén 40 cacbon, hodc tir 4 dén 24
cacbon, hodc tir 6 dén 20 cacbon, hoic tir 8 dén 16 cacbon, hoic tir 10 dén 16 cacbon.
Khi c4c nhém ky nudc 14 cac nhém aryl, arylalkyl, vong béo, va da vong, khoang cacbon

1 tir 3 dén 40, hoic tir 6 dén 29 cacbon, hoic tir 14 dn 25 cacbon.

Theo mdt phuong an khong nhim muc dich giéi han, nhém ky nuée c6 thé 1a
alkyl c6 1 dén 40 cacbon, hodc 4 dén 24 cacbon, hodc 6 dén 20 cacbon, hodc 8 dén 16
cacbon, hoac 10 dén 16 cacbon. Céc vi du cu thé v& cac nhém ky nude c6 thé bao gém,
nhung khong chi gii han ¢, cac nhom octyl, nonyl, dexyl, undexyl, dodexyl, hexadexyl,

va octadexyl.

Cac polyalkylen glycol dugc bién dbi ky nuée c6 thé chira tir khoang 0,1% dén
khoang 10%, hoac tu khoang 0,4% dén khoang 8%, hodc tir khoang 0,8% dén khoang
5% khdi luong cac nhém ky nude tinh theo tdng khdi lugng cua céc polyalkylen glycol

dugc bién doi ky nudec.

Polyalkylen glycol duoc bién ddi ky nuéc c6 thé dugc tao ra bang cach tron
polyalkylen glycol néng chay véi kidm & nhiét do cao tiép theo bd sung chét ky nuéc

ma duoc gén mil & dau véi polyalkylen glycol.

Chét ky nude c6 thé 1a alkyl halogenua va/hodc monoepoxit. Cac vi du vé cac
alkyl halogenua cé thé bao gdm, nhung khong chi gi6i han 6, 1-bromobutan, 1-

bromohexan, 1-bromoheptan, 1-bromooctan, 1-bromodecan, 1-bromododecan, 1-
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bromotetradecan, 1-bromohexadecan, 1-bromooctadecan, va 1-bromodocosan. Cac vi
du v& monoepoxit c6 thé bao gdm, nhung khong chi gisi han 6, allylglyxidyl ete (AGE),
2-etylhexylglyxidyl ete (EHGE), hexadexylglyxidyl ete (HAGE-13, c6 ban trén thi
treomg tir Sachem), oxiran [(Docosyloxy), metyl] (HAGE-22, ¢6 ban trén thi truong tr
Sachem), naphtylglyxidyl ete (NGE), n-butylglyxidyl ete (n-BGE), iso-Butylglyxidyl
ete (is0-BGE), va Cardura™ E10P glyxidyl ete va glyxidyl este cua axit Versatic™ 10
(Hexion).

Ché phdm hoa tan dugc hogc phan tan duoc trong nude chira polyalkylen glycol
duoc bién dbi ky nude 6 thé duge sir dung 1am chit didu chinh tinh luu bién trong cic
16p phit. Ché pham hoa tan dugc hodc phén tan dugc trong nudce cling ¢6 thé chira cac
chét didu chinh tinh luu bién khéc bao gdm polysacarit hodc cac dan xuét cia no.
Polysacarit va cac dan xuét cua né c6 thé dugc chon tir nhém bao gém xenluloza, chitin,
chitosan, tinh bdt, galactomannan va cac dan xuét cua ching. Theo m{t phuong an
khong nham muc dich giéi han, dan xuét ctia xenluloza 13 xenluloza ete bao gém
hydroxyetyl xenluloza, hydroxypropyl xenluloza, metyl xenluloza, metylhydroxyetyl

xenluloza, metylhydroxypropyl xenluloza, va carboxymetyl xenluloza.

Theo mot phuong an khac khong nham muc dich giéi han, cdc dan xuat clia guar
6 thé bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, -carboxymetyl guar,
carboxymetylhydroxypropyl guar, hydroxypropyl guar cation, hydroxyalkyl guar nhu
hydroxyetyl guar, hydroxypropyl guar, va hydroxybutyl guar, cac carboxylalkyl guar
nhu carboxymetyl guar, carboxylpropyl guar, carboxybutyl guar, va cac chét twong tu.

Séang ché ciing dé cap dén ché pham phii bdo vé dang nudc chua polyalkylen
glycol dugc bién dbi ky nuéc va polyme latex. Polyalkylen glycol dugc bién ddi ky
nude 14 gidng nhu da dugc mo ta trén day. Nhiéu loai polyme latex c6 thé duge st dung
trong ché phdm phu bao vé dang nudc theo sang ché. Chiing c6 thé dugc tao ra bing
cach polyme héa cic monome chua bdo hoa etylen khac nhau, nhu etylen, vinyl, va
acrylic monome. Thong thudng, cac polyme latex dugc tao ra bang cach copolyme hoa
nhiéu hon mét monome dé dat dugec mot s6 dic tinh mong mudn, dic biét 1a dbi véi cac
mg dung trong cac son latex véi rAt it hodc khong ¢ cac hop chit hitu co d€ bay hoi
(volatile organic compound - VOC). Céc vi du vé polyme latex dugc sir dung trong ché

phém phu bao vé dang nudc ¢ thé bao gém, nhung khong chi gi6i han &, cac homo-
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hodc co-polyme ciia vinyl axetat, axit metacrylic, metylacrylat, metylmetacrylat,
etylacrylat, butyl acrylat, styren, etylen, vinyl clorua, vinyl este cua axit versatic
(VeoVa), vinyl propionat, butadien, acrylonitril, maleat, va fumarat. Theo mot phuong
4n khong nham muc dich giéi han, polyme latex dugc chon tir nhém bao gbm acrylic,

vinyl-acrylic va styren-acrylic.

Céc polyme latex khac co thé bao gém, nhung khdng chi giéi han ¢, alkyd,
xenluloza (xenluloza nitrat va xenluloza este), coumaron-inden, epoxy, este,
hydrocacbon, melamin, nhya tu nhién, nhya oleo, phenolic, polyamit, polyeste, rosin,

silicon, terpen, ure, uretan, vinyl, va cac chat tuong tu.

Ché phdm phii bao vé dang nudc co thé con chtra chit mau, chét két tu, dung
méi, chat thdm udt, chit khir bot, cht ghép dbi, chit phan tan, chat 1am déc, chat diét
sinh vat, chat diét nAm mdc, va chét hoat dong bé mat. Ché phém phu bao vé dang nude
c6 thé thy y chtra cac thanh phan khac nhu c4c thanh phan thuong dugc su dung trong
c4c ché pham nhu vay. Céc thanh phan thong thudng bao gdm, nhung khéng chi gidi
han &, mot hodc nhidu thanh phan sau: chat don, chit 1am kho, chat 1am phéng, chat déo
héa, chit 1am 6n dinh, chét 1am nhdt, chét tao huyén phu, chét kiém soat su chay, chéat
chéng tao mang, chét kéo dai, chit tro hinh thanh mang, chét lién két ngang, chét cai
tién bé mat, chét Gc ché an mon, chét tro san béng, chét cai tién bé mat, chit gilt Am/chét
lam 4m (vi du, etylen glycol, propylen glycol, va hexylen glycol), chét diéu chinh do

pH, va cac thanh phén khac hitu ich trong cac ché pham phi bao vé dang nude.

Céc vi du cu thé vé cac chit mau c6 thé bao gém, nhung khong chi giéi han 6,
chét mau tho carbazol dioxazin, azo, monoazo, disazo, naphtol AS, loai mudi (chit mau
do tia), benzimidazolon, ngung tu, phirc kim loai, isoindolinon, isoindolin va
phtaloxyanin da vong, quinacridon, perylen, perinon, diketopyrolo pyrol, thioindigo,
anthraquinon, indanthron, anthrapyrimidin, flavanthron, pyranthron, anthanthron,
dioxazin, triarylcarbonium, chit mau quinophtalon, diketo pyrolo pyrol dé (“diketo
pyrrolo pyrrole red - DPPBO d6”), titan dioxit, mudi than, bari sulfat, canxi silicat, kém
oxit, magie nhdm silicat, canxi cacbonat két tua, canxi cacbonat nghién, cao lanh, bot
talc, dAt sét, bari sulfat, hat thuy tinh, canxi sulfat, bari sulfat, kém sulfua, ké&m cacbonat,
tréng satin, nhom silicat, dét tao silic, magie silicat, silic dioxit vo dinh hinh téng hop,

silic dioxit keo, alumin keo, alumin khoi, silic dioxit khoi, gia boehmit, nhém hydroxit,
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alumin, alumin bién d6i, lithopon, zeolit, haloysit dugc hydrat héa, magie cacbonat,
magie hydroxit, mudi deén, st oxit den, sat oxit do, sit oxit vang, st oxit nau (hdn hop
gdm oxit d6 va vang vé6i den), phtaloxyanin xanh luc, phtaloxyanin xanh lam, cac dé
hitu co (nhu naphtol d6, quinacridon dé va toulidin d6), quinacridon do tia, quinacridon

tim, DNA cam, vd/hodc cac vang hitu co (nhu vang Hansa).

Thong thuomg, cac loai titan dioxit dugc sit dung trong che pham phu bao vé
dang nuéc duge bién d6i bé mit bang céac oxit v co khac nhau, nhu silicat, aluminat,
va zirconat. Nhom silicat, nepelin syenit, mica, canxi cacbonat, va/hodc dat tdo silic

cling c6 thé dugc dung.

Theo mot phuong an khong nham muc dich giéi han, polyalkylen glycol duoc
bién ddi ky nude theo sang ché c6 thé duge 4p dung dudi dang chét tao téc do truot cao
dé 1am ting do nh6t ICI ma khong 1am ting ddng thoi do nhét KU. Trong ban mo ta
nay, polyalkylen glycol dugc bién dbi ky nudc c6 thé duge dic trung bang cong thirc

sau:
Ef = (Dicap%) x (PEG My)*/10"2

trong d6 Ef 12 hé sb hiéu qua, Dicap% la phin trim khdi lugng ctia cac nhém ky nude
duoc gin mil hai du dya trén tong cac nhém ky nuée dugce gén mil & ddu va PEG My
12 khdi lugng phén tir trung binh s6 ciia PEG dé tao ra polyalkylen glycol dugc bién ddi
ky nudc. Ef ¢ thé dugc thay doi tir khoang 5 dén khoang 15.000, hogc tir khoang 25
dén khoang 13.000, hodc tir khoang 550 dén khoang 13.000.

Hbn hop gdm céc polyalkylen glycol duoc bién d6i ky nude chira cac loai khac
nhau ctia cdc nhém ky nuée cling cé thé duoc sir dung dé didu chinh do nhét dé dap
g c4c yéu cau cho céc ché pham phu. Vi dy, da bét ngd phét hién ra ring bang két
hop hén hop bao gdm it nhét hai polyalkylen glycol dugc bién dbi ky nuée c6 cic loai
khéc nhau cia cdc nhém ky nudce vao trong cac 16p phu gbc nudce va diéu chinh mot
cach doc 1ap cac lugng ctia cac polyalkylen glycol dugc bién ddi ky nuéc, do nhét
Stormer va d6 nhét ICI cua cac 16p phu c6 thé dugc ting cudong mot cach dang ké. Bing
cach lua chon cac nhém ky nudc thich hgp va cac lugng clia chung duge ghép 1€n trén
céc polyme nén polyalkylen glycol, sy cén bang gita dd nhét Stormer va d6 nhét ICI

¢6 thé dat duoc trong céc 16p phi gde nude. Céc hé polyme dugc bién ddi ky nuéc hén
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hop nay co thé bao gbm céc phdi tron cua it nhét hai polyme dugc bién d6i ky nudc tir
d6 cho phép céc nha bao ché 16p phu diéu chinh sy can bing gitta c4c do nhét Stormer
va ICI va cac dac tinh luu bién khac, nhu dong chay, su san bﬁng, tinh chéng ban tung

va kha nang dé treo pha phan tan cla ché pham phi.

Theo mot phuong an khong nhim muc dich gi6i han, cac polyalkylen glycol
duge bién d6i ky nude 6 thé chira cac nhom ky nuéc alkyl va/hodc alkylen hdn hop.
Céc nhém alkyl vi/hodc alkylen ¢6 thé chira tir 4 dén 22 cacbon, hogc tir 6 dén 18
cacbon, hodc tir 8 dén 16 cacbon. Theo mdt phuong an khac khong nham muc dich giéi
han, cac polyalkylen glycol duoc bién ddi ky nudc c6 thé chira cic nhém ky nude aryl,
arylalkyl, vong béo va da vong hdn hop ma ¢ thé chira tir 3 dén 40 cacbon, hogc tir 6
dén 29 cacbon, hodc tir 14 dén 25 cacbon. Theo mdt phuong an khac nita khong nhim
muc dich gi6i han, cac polyalkylen glycol dugc bién dbi ky nude co thé chira cdc nhém

ky nudc alkyl, hodc alkylen aryl, arylalkyl, vong béo va da vong hdn hop.

Theo mot phuong an khong nhdm muc dich giéi han, ty 1 khdi luong cta hai
loai khac nhau cta cac nhém ky nudce c6 thé dugc thay ddi tir khoang 25:1 dén khoang

1:25, hodc tr khoang 10:1 dén khoang 1:10, hoiic tir khoang 5:1 dén khoang 1:5.

Luong cua cac polyalkylen glycol dugc bién ddi ky nuéc duge s dung trong

ché phdm phu bao vé dang nudc theo sang ché 13 luong c6 hiéu qua trong viéc tao ra

13/29

céc dic tinh 1am ddc va luu bién mong muén cho ché pham phu.. Theo mot phuong an

khong nhiam muc dich gi6i han, polyalkylen glycol dugc bién dbi ky nude c6 thé duge
st dung nam trong khoang tr khoang 0,1 dén khoang 5% khéi lugng, hodc nim trong
khoang tir khoang 0,1 dén khoang 3% khdi luong, hodc tir khoang 0,2 dén khoang 3%
khéi luong, hodc tir khoang 1% khéi luong dén khoang 3% khdi luong cua téng ché

pham béo v¢ dang nudc.

Céc vi du sau minh hoa sang ché, cac phan va cac ty 1& phin trim 13 theo khdi
luong, trir khi ¢6 chi din khac. Mdi vi du dugc dwa ra nhim giai thich séng ché chit
khoéng nhdm giéi han sang ché. Trén thyc té, ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc ndy sé thiy 16 rang céc cai bién va bién thé khac nhau c6 thé dugc tao ra trong sang
ché nhung khong vuot qua pham vi hodc y tudng cia sang ché. Vi du, cac d4u hidu

duoc thé hién hodc dugc mo ta nhu mot phﬁn ctia mot phuong an co6 thé duogc st dung
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trong mot phuong an khac dé tao ra phuong 4n thuc hién khac nita. Vi vay, du dinh
rang sang ché bao trim ca cac cai bién va bién thé d6 nhu trong pham vi ctia yéu cau
bao ho kém theo va cac dang twong duong cta chung.

Vi du thye hién sang ché

Picéu ché polvme rian

Trong cac vi du, cac tir viét tht sau dugc sir dung:
PEG: Polyetylen glycol
NaOH: Natri hydroxit
C10 Br: 1-Bromodecan
C12 Br: 1-Bromododecan
C14 Br: 1-Bromotetradecan
C16 Br: 1-Bromohexadecan
Ma: Khéi lrgng phan tir trung binh s
Muy: Khéi lwgng phén tir trung binh khéi
M.: Khéi lugng phan tir trung binh Z

Vi du 1: Diéu ché céc polyme rén A va C-N

Thiét bi phan tng dugc nap PEG va NaOH. Céc chét cua thiét bi phan tmg dugc
tron trong thoi gian TIME1 trong chéan khong 29 inso (736,6 mm) Hg ddng thoi nhiét
6 dugc ting 1&n dén TEMP1. Chén khong dugc tit di va nhiét do duoc diéu chinh dén
TEMP2. Nuée dugc bd sung vao va cac chét ciia thiét bi phan mg dugc tron trong
TIME2. Nhiét d6 dugc didu chinh dén TEMP3 va alkyl halogenua dugc bd sung vao
theo mot phﬁn. Nhiét d6 duoc diéu chinh dén TEMP4. Ngay khi & TEMP4, céac chét
cua thiét bi phan mg dugc tron trong TIME3. Cac chét cua thiét bi phan tmg dugc tron
trong TIME4 6 TEMP4 duéi ap suit 29 inso (736,6 mm) Hg dé ché tao cac polyme A,
D, va H-K. Khong ap dung chan khong dé ché tao cac polyme C, E, F, G va L-N. Cac
chét cua thiét bi phan timg dugc x4 ra va duge dé nguoi dén 20-25°C dé thu dugce cac
polyme rin A va C-N. Béang 1 liét ké cac lwong ctia céc chét phan ting va bang 2 liét ké
c4c diu kién phan tng dé ché tao cac polyme rdn A va C-N, trong d6 don vi dbi véi

TIME 14 phut va d6i véi TEMP 1a do Celsius.
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Bang 1: Cac thanh phan de dic¢u ché polyme rin
Polyme Mé ti PEG | PEG | PEG | Nwéc | NaOH | C10Br | C12Br | C14Br | C16 Br
M, Myw (2 (2 (2) (2 (2 (2) (2
A CI26KPEG | 5510 | 5710 [ 1.200 | 2,71 74,92 186,70
C CI29KPEG | 8270 | 8.600 [ 1.350 | 1,48 49,00 126,00
D CI29KPEG | 8.143 | 8510 | 1.350 | 0,90 33,15 130,00
E CI29KPEG | 8.143 | 8510 | 1350 [ 1,50 49,75 136,50
F CI29KPEG | 8270 | 8600 [ 1.350 | 148 49,00 132,50
G CI29KPEG | 8270 | 8600 [ 1.350 | 148 49,00 134,00
H CI29KPEG | 8270 | 8.600 | 1350 | 2,04 56,15 140,00
I CIO9KPEG | 8270 | 8600 | 1350 | 2,03 56,15 | 124,50
J C1220K PEG | 18.100 | 19.100 | 1.200 | 1,94 22,80 56,90
K C1230K PEG | 28.700 | 30.600 | 1.200 | 1,80 14,33 42,00
L CI1230KPEG | 28.700 | 30.600 | 1.200 | 1,80 14,21 30,00
M C10 30K PEG | 28.700 | 30.600 | 1.200 | 1,80 1433 | 37,30
N CI1230KPEG | 29.900 | 32.100 | 1.145 | 1,65 13,02 24,9
0 CI49KPEG | 7.610 | 8.030 | 1.350 | 2,24 53,20 175,00
P CI49KPEG | 7.610 | 8.030 | 1350 | 2,24 53,20 165,00
Q CI49KPEG | 7.610 | 8.030 | 1350 | 224 53,20 160,00
R C16 30K PEG | 27.100 | 30.600 | 1.200 | 1,80 15,06 35,00
S C16 30K PEG | 27.100 | 30.600 | 1.200 | 1,80 15,06 38,50
T C16 30K PEG | 27.100 | 30.600 [ 1.200 | 1,80 15,06 42,00
Bang 2: Cac diéu kién phan ting de diéu ché polyme
Polyme TIME1 | TIME2 | TIME3 | TIME4 | TEMP1 | TEMP2 | TEMP3 | TEMP4

A 30 45 130 80 80,0 80,0 79,0 120,0

C 30 17 120 90,0 90,0 90,0 120,0

D 30 35 65 70 80,0 80,0 80,0 120,0

E 30 35 60 30 95,0 95,0 96,0 120,0

F 33 18 120 90,0 90,0 90,0 120,0

G 43 16 120 90,0 90,0 90,0 120,0

H 40 20 90 60 90,0 91,0 91,0 120,0

I 40 15 90 75 90,0 90,0 90,0 120,0

J 50 20 90 65 90,0 89,0 90,0 120,0

K 30 30 90 60 90,0 88,0 91,0 120,0

L 50 20 120 91,0 91,0 91,0 120,0

M 48 15 120 90,0 92,0 91,0 120,0

N 40 25 125 90,0 88,0 89,0 120,0

0 30 10 120 30 90,0-93,0 90,0 90,0 120,0

P 40 10 120 30 90,0 90,0 90,0 120,0

Q 30 10 155 30 90,0-103,0 | 89,0 90,0 | 120,0-121,0

R 40 20 150 91,0-93,0 93,0 92,0 120,0

S 45 20 150 89,0-92,0 92,0 92,0 | 119,0-121,0

T 45 15 150 90,0-91,0 91,0 91,0 120,0

Vi du 2: Diéu ché polyme rén B

Thiét bi phan tng dugc nap 2.700 g C12 9K PEG va 98 g NaOH. Cac chét cua

thiét bi phan tmg dugc tron trong khoang 37 phit trong chan khong 1a 29 inso (736,6

mm) Hg ddng thoi nhiét d§ dugc tang 1én dén khoang 90°C. Chén khong duoc tat di va

nhiét d6 duoc didu chinh dén khoang 90°C. 2,95 g nudc duge bd sung vao va cac chét
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ctia thiét bi phan tmg duge tron trong khoang 17 phat. Nhiét do dugce diéu chinh dén
khoang 90°C va 268.5 g C12 Br dugc bd sung vio trong 30 phit ddng thoi diéu chinh
nhiét d dén khoang 120°C. Ngay khi & 120°C, c4c chét cta thiét bi phan timg duge tron
trong khoang 60 phut. Cac chét cua thiét bi phan tmg dugc xa ra va duge dé ngudi dén

20-25°C dé thu dugc polyme rén B.

Vi du 3: Pidu ché cic polyme rin O-T

Thiét bi phan tmng dwgc nap PEG va NaOH. Céc chét cta thiét bi phan Gng dwgc
tron trong thoi gian TIME! trong chén khong 29 inso (736,6 mm) Hg ddng thoi nhiét
6 dugc tang lén dén TEMP1. Chéan khong duoc tht di va nhiét do dugce diéu chinh dén
TEMP2. Nuéc duge bd sung vao va cac chét cia thiét bi phan Gmg duoc tron trong
TIME2. Nhiét d6 dugc didu chinh dén TEMP3 va alkyl halogenua dugc bd sung vao
trong 30-40 phtt. Nhiét d duoc diéu chinh dén TEMP4. Ngay khi & TEMP4, céc chat
ctia thiét bi phan tmg duoc tron trong TIME3. Céc chit ciia thiét bi phan img dugc tron
trong TIME4 & TEMP4 duéi ap sut 29 inso (736,6 mm) Hg dé ché tao cac polyme O-
Q. Khéng ap dung chan khong dé ché tao cac polyme R-T. Cac chét ctia thiét bi phan
ung dugc xa ra va dugc d& nguoi dén 20-25°C d thu dugc cc polyme ran O-T. Bang
1 lidt ké cac lugng clia céc chét phan tmg va bang 2 liét ké cac didu kién phan tmg dé
ché tao cc polyme rén O-T, trong d6 don vi dbi véi TIME 1a phit va d6i véi TEMP 1a

do Celsius.

Mo ta dic diem cia cac polyme ran

Phép do sc ky 1ong cao ap (High Pressure Liquid Chromatography - HPLC):

HPLC duogc st dung dé xac dinh muc do gén mi ky nuée & d4u. Hé séc ky long
bbn kénh dong méy Agilent 1200 (Agilent 1200 Series Quaternary LC System) va hé
thdng dit liéu sic ky OpenLAB, c6 ban trén thi truong tir Agilent Technologies (Santa
Clara, CA), dugc st dung dudi cac diéu kién pha do véi gradien nude/ axetonitril va
su do tan xa 4nh sing bay hoi (evaporative light scattering detection - ELSD).
Polyetylen glycol (PEG), PEG dugc gén mil mot dau va PEG dugc gén mil hai diu dugc

wdc tinh bing phﬁn trdm dién tich dugc chuan héa.

Céc chét phan Gng:
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1. Nuée da khi ion, do tinh khiét cao - 18 méga 6m tr hé théng tinh ché nuéc trong
phong thi nghiém.

2. Axetonitril loai HPLC Burdick & Jackson, c6 thé mua dugc tir Honeywell Burdick
& Jackson, 101 Columbia Road, Morristown, NJ 07962, Cat. No. 015-4.

3. Axit phosphoric, 85%, loai chit phan tng ACS (Hs;POs4 CAS 7664-38-2) —
www.sigmaaldrich.com, Cat. No. 466123 hodc twong duong.

4. Metanol loai HPLC Burdick & Jackson, c6 thé mua dugc tir Honeywell Burdick &
Jackson, 101 Columbia Road, Morristown, NJ 07962, Cat. No. 230-4.

Chuin bi mau:

Céc mAu duoc chuln bi bang cach can ~100 mg mau polyme. Metanol HPLC
(trén danh nghia 10 ml) va 2 giot axit phosphoric déc dugc bd sung vao. Cac mau duge

l4¢ va/hoic 1am néng nhe (~50°C) cho dén khi duoc hoa tan trong dung dich.

Cai dat thiét bi - Tt ca cac modun Agilent trong cai dat bao gbm:
Thiét bi tach khi chan khong dong may Agilent G1322A 1200
Bom bdn kénh dong may Agilent G1311A 1200
Thiét bi ldy mAu tir dong chudn dong méy Agilent G1329A 1200
Budng didu nhiét cot dong may Agilent G1316A 1200
ELSD Agilent G7102A 1290 Infinity II
Heé théng dit liéu sic ky Agilent OpenLAB

Céc didu kién phan tich d6i véi HPLC dugc md ta nhu sau:
Pha dong — gradien nudc/axetonitril
Téc @6 dong — 0,5 ml/phut
Cot — 4,0 x 50 mm, 3 micron YMC-Pack Ph, Part No. PH12503-0504WT (YMC
America, Allentown, PA)
Nhiét d¢ cot —40°C
Nong d6 mau - thong thudng 10 mg/ml — dugce hoa tan trong metanol dugc axit hoa

Thé tich tiém - 10 pl

Viéc gén mil & ddu duge béo cdo dudi dang phan trdm di¢n tich dugc chuén hoa

cua cac pic PEG, PEG dugc gén mil mot dau va PEG dugc gén mil hai dau.

Phép do sic kv loai c& (Size Exclusion Chromatography - SEC)
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SEC duoc st dung dé do sy phan bd khdi lugng phén tir cia polyme. Hg théng
HPLC Alliance™ va hé thdng dit liéu sic ky Empower™, c6 ban trén thi trudong tir
Waters Corporation (Milford, MA) dugc su dung dé do khéi luong phén ttr. Nhu dugc
st dung trong ban md ta nay lién quan dén céac polyme, cac thuét ngi khdi lwgng phan
tt, khéi lwong phan tir trung binh cdng, khéi luong phan tr trung binh, va khéi lwong
phan tir biéu kién chi sd trung binh cong ctia khéi lugng phan tir cua céc dai phéan tir
riéng 1& nhu duge do bang SEC. Trung binh cong khdi lugng phén tir tuong ddi tir SEC
duoc tinh so v6i cac chudn poly(etylen glycol/etylen oxit) (PEG/PEO) véi sy phén b
khéi lwong phan tir hep.

Cai dat thiét bi - Tét ca cac mddun Waters trong cai dit bao gém:
Heé théng phan phdi dung mdi Waters M515
Thiét bi ldy mau ty dong Waters M2707
Bo do chi s6 khiic xa vi sai Waters M2414 (differential refractive index - DRI) d6i véi
SEC tuong ddi
(C4c) ngln hang ct - xem cac chi tiét trong phan “Céc diéu kién phan tich” dudi day
Phin mém Waters Empower™ 3
Khoang RI tir 1,00 dén 1,75 RTU
Khoang do 7 x 107 RIU
Po léch -2 x 107 RIU

Céc diéu kién phan tich ddi v6i SEC duge md ta nhu sau:
Pha dong - 70% Metanol / 30% 0,6M Lithi axetat (40 pH 4,8) (khéi lugng/khdi lugng)
Téc d6 dong - 1,0 ml/mi
Céc cot - cot protein 1 Shodex KW-804 (8 mm x 300 mm) + ¢4t protein 1 Shodex KW-
803 (8 mm x 300 mm) ndi tiép (Showa Denko America, Inc., 420 Lexington Avenue,
Suite 2335A, New York, NY 10170, USA)
Nhiét do cot 40°C
Nhiét d6 bo dod DRI (chi s6 khiic xa vi sai) 40°C
Su hiéu chinh - cc chudn PEO/PEG véi sw phan bd khéi lugng phén tir hep (PSS-USA,
Inc. Amherst Fields Research Park, 160 Old Farm Road, Amherst, MA 01002)
Ndng dd miu - thong thudng 1,5 mg/ml (trir khi c6 luu y khac) — duge hoa tan truc tiép

vao trong pha dong
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Thé tich tiém - 100 pl

45270

Bang 3 liét k& dit liéu mo ta dic diém cta cac polyme ran A-N.

Bang 4 liét ké dit liéu mo ta dic diém cta cac polyme ran O-T.

Bang 3: Tom tat phan tich polyme

HPLC HPLC
Nhoém SEC SEC an mil an mil
Polyme e | My | M, | SECM: ot dhu baidh | Ff
(%) (“e)
A n-dodexyl 5.650 5.970 6.220 5,75 94,25 17
B n-dodexyl 8.540 8.910 9.180 2,15 97,85 61
C n-dodexyl 7.620 8.540 9.040 39,48 59,91 27
D n-dodexyl 8.360 8.740 9.000 35,82 62,50 37
E n-dodexyl 8.280 8.720 8.980 10,52 89,47 51
F n-dodexyl 8.280 | 8.690 8.960 41,55 57,66 33
G n-dodexyl 8.530 8.870 9.110 35,37 64,18 40
H n-dodexyl 8.450 8.840 9.100 8,66 91,33 55
1 n-dexyl 8.420 8.840 9.100 5,22 94,78 57
J n-dodexyl 18.300 | 19.600 | 20.400 5,04 94,96 582
K n-dodexyl 27.400 | 30.400 | 31.900 2,95 97,05 1.996
L n-dodexyl 30.200 | 32.100 | 33.400 25,82 74,00 2.038
M n-dexyl 28.600 | 31.000 | 32.400 0,96 99,04 2.317
N n-dodexyl 30.400 | 32.200 | 33.200 44,07 54,00 1.517
Bang 4: Tém tit phan tich polyme
HPLC HPLC
Nhom ky, SEC SEC gan mil gan mil
Polyme nwéc M Mw SEC M. mét dau hai dau
(Yo) (%)
0) n-tetradexyl 7.930 8.350 8.680 8,33 91,67
P n-tetradexyl 7.610 8.180 8.560 33,06 66,94
Q n-tetradexyl 7.510 9.280 8.760 47,98 51,60
R n-hexadexyl | 27.200 | 30.700 | 32.300 29,37 69,88
S n-hexadexyl | 26.400 | 29.300 | 30.900 13,72 86,16
T n-hexadexyl | 2.5100 | 28.900 | 30.500 5,17 94,83

Cac dung dich polyme dang nwdc

Céc dung dich polyme dang nuéc c6 20,00% khéi lwgng cac polyme ran dugce
diéu ché biang cach trung hoa cac polyme thu dugc tir cic vi du 1 va 2 trong nudce bing
cach sir dung axit axetic. Sau khi trung hoa, 0,50% khéi luong chét diét sinh vat Acticide
MBS® (hdn hop gdm 1,2-benzisothiazolin-3-on (2,50%) va 2-metyl-4-isothiazolin-3-

on (2,50%), c6 béan trén thi tradng tir Thor Group Limited); cac lugng khac nhau cia
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chét kidm soat bot Sag* 47, c¢6 ban trén thi trudng tir Momentiv Performance Materials,
va beta xyclodextrin (con duge goi & CAVAMAX® W7), ¢6 ban trén thi trudng tir
Wacker Fine Chemicals, dugc bd sung vao mdi dung dich polyme dang nudc dé thu
duoc dung dich polyme dang nudc c6 20,00% khdi lwong polyme ran. Cac d nhét ctia
cac dung dich polyme dang nudce c6 20,00% khéi lugng polyme ran dugc do bang cach
stt dung nhét ké Brookfield véi kim do LV #4 & 30 vong/phut va 25°C. Cac luong cia
Sag* 47, beta xyclodextrin, va cac d9 nhét Brookfield dugc liét ké trong bang 5.

Céc dung dich polyme dang nuée c6 20,00% khdi lwong céc polyme rén dugc
didu ché biang cach trung hoa cac polyme thu dugce tir vi du 3 trong nude bang cach sir
dung axit axetic. Sau khi trung hoa, 0,50% khéi luong chét diét sinh vat Acticide MBS®
hodc t6 hop ciia 0,10% chét diét sinh vat Vantocil 1B®, ¢6 ban trén thi truong tir Lonza
Group, va 0,02% chét diét sinh vat Biosperse CN7539, ¢ ban trén thi trudong tr Solenis
duoc bd sung vao. Ngoai ra, 0,04% khéi lugng chét kiém soat bot Drewplus™ L-1513,
¢6 ban trén thi truong tir Ashland, hodc 0,04% khéi luong chét kiém soat bot Sag* 47
duoc bd sung vao. Trong mot sb truong hop, metyl beta xyclodextrin (con duoc goi la
CAVOSOL® W7 M TL), c¢6 ban trén thi treong tir Wacker Fine Chemicals, duoc bd
sung vao dung dich polyme dang nudc dé thu dugc dung dich polyme dang nudc co
20,00% khéi luong polyme ran. Céc do nhét cia cac dung dich polyme dang nude co
20,00% khdi lugng polyme ran duge do béang cach sir dung nhét ké Brookfield véi kim
do LV #3 hodc #4 & 30 vong/phit va 25°C. Céc lugng cta Sag* 47, Drewplus™ L1513,
metyl beta xyclodextrin, Acticide MBS®, Vantocil 1B®, Biosperse CN 7539, céc dd
nhét Brookfield, va cac kim do LV duge st dung duoc liét ké trong bang 6.

Bang 5: Dung dich polyme dang nwéc
Dung dich Polyme (S‘,Zgl*(; gi Beta xyclodextrin DO nhot
polyme ran lrong) (% Kkhoi lwgng) Brookfield (mPa.s)

1 A 0,04 — 8.660
2 B 0,04 0,20 6.060
3 C 0,08 — 2.810
4 D 0,08 — 1.756
5 E 0,08 — 5.460
6 F 0,08 — 2.600
7 G 0,08 — 3.760
8 H 0,08 0,20 7.080
9 I 0,08 — 431

10 J 0,04 -—-- 4.620
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11 K 0,08 -—-- 4.180
12 L 0,04 -—-- 3.140
13 M 0,08 ---- 468
14 N 0,04 -— 2.320
Bang 6: Dung dich polyme dang nwéc
Drewplus Metyl beta Acticide | Vantocil | Biosperse ,
Dung Sag* 47 Do nhét Nhét ké
Polyme , L1513 (% | xyclodextrin MBS® 1B® (% CN 7539
dich . (% khoi i i i i . Brookfield Brookfield
ran khoi (% khoi (% khoi khoi (% khoi
polyme Iugng) (mPa.s) kim do LV
luong) lugng) luong) luong) luong)
15 (0] -—-- 0,04 1,50 0,50 - - 7.160 4
16 P -—-- 0,04 1,50 0,50 ---- ---- 6.580 4
17 Q - 0,04 1,50 0,50 - - 3.320 4
18 R 0,04 - 1,31 - 0,10 0,02 1.660 3
19 S 0,04 - 1,31 - 0,10 0,02 2.520 4
20 T 0,04 - 1,31 - 0,10 0,02 3.200 4
Ciac &tng dung phi
Bang 7A va bang 7B 1an luot liét ké ché pham nghién va ché pham pha lodng
va hoan thién.

Bang 7A: Ché phim nghién

Ttén chung/Tén thwong mai Lugng

Lbs Gal
Nude 151,20 18,15
Nuosept™ 498G 0,21 0,13
Amoni Hydroxit (28%) 1,50 0,17
Tamol™ 731A 8,00 0,87
Dextrol™ OC-180 HS 2,00 0,22
Drewplus™ T-4304 3,00 0,38
Strodex™ PK-95G 2,00 0,22
Ti-Pure™ R-706 250,00 7,51
Minex® 7 15,00 0,69
Min-U-gel® 400 1,75 0,06

Nuosept™ 498G: 1,2-benzisothiazolin-3-on, c6 ban trén thi truong tir

Ashland Inc.
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Tamol™ 731A: Mubi natri ctia copolyme anhydrit maleic, ¢ ban trén thi
truong tir The Dow Chemical Company.

Dextrol™ OC-180 HS: Dang duoc trung hoa (mudi kali) cua phosphat
este ctia rugu béo duoc etoxyl héa, ¢6 ban trén thi truong tr Ashland Inc.
Drewplus™ T-4304: Chét khi bot, c6 ban trén thi truong tir Ashland Inc.
Strodex™ PK-95G: Dang dugc trung hoa (mudi kali) ctia phosphat coeste
cta ruou béo, ¢6 ban trén thi truong tir Ashland Inc.

Ti-Pure™ R-706: Titan dioxit, c6 ban trén thi truong tir Chemours
Titanium Technologies.

Minex® 7: Chat don chirc nang dugc micron hoa c6 kich thudce hat trung
binh 1 3,5 micron, ¢ ban trén thi truong tr The Cary Company.
Min-U-gel® 400: Magie nhom silicat chira nudc, c¢6 ban trén thi truong tir
Active Minerals International, LLC.

Bang 7B: Ché phiam pha loéing va hoan thién

Ttén chung/Tén thwong mai Luong
Lbs Gal
Rhoplex™ VSR-1050 500,00 56,56
Optifilm™ Enhancer 400 8,00 0,99
Drewplus™ T-4304 2,00 0,25
Polyphase® 678 3,00 0,31

Rhoplex™ VSR-1050: Nhil twong acrylic, c6 ban trén thi truong tir The
Dow Chemical Company.

Optifilm™ Enhancer 400: chét két tu, c6 ban trén thi truong tir Eastman
Chemical Company.

Polyphase® 678: chat diét nam, c6 ban trén thi trudong ti Troy
Corporation.

Phép do hiéu qua lam dac

Hiéu qua lam ddc dugce do béng cach bd sung 5,3 g nude va 2,0 g cac dung dich
polyme dang nuéc duge liét ké trong bang 5 vao trong 66,4 g son nén thu dugc bing
cach tron cac ché phém dugc liét ké trong cac bang 7A va 7B. Hiéu qua lam ddc duogc
do béng d6 nhét Brookfield, dd nhét Stormer (KU) va d§ nhét ICI nhu duge md ta dudi
day. Cac két qua duoc liét ké trong bang 8.

D6 nhét Brookfield dugc do bang cach sir dung nhét ké Brookfield voi kim do
#5 & 30 vong/phut va 25°C. N6 dugce biéu thi theo mPa.s.

D6 nhét Stormer duge do bing cach sir dung nhét ké Stormer theo phuong phép
thtt nghiém chuin ASTM D362. N6 dugc biéu thi theo don vi Kreb (Kreb Unit - KU).
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D6 nhét ICI duoc do bang cach st dung nhot ké con va dia ICI theo phuong
phéap thr nghiém chuin ASTM D4287. N6 duoc biéu thi theo mPa.s.

Bang 8: Hiéu qua 1am dic ciia cac dung dich polyme dang nuwéc

Dung dich Dy nhot Ponhét | Do nhét ICI
tir polyme Brookifield Stormer (KU) (mPa.s)
(mPa.s)

1 12240 137 103,3
2 9933 130 143,1
3 4427 103 77,9
4 3080 95 65,8
5 9000 127 127.9
6 3880 101 74,8
7 5053 108 82,9
8 9693 131 134,8
9 3880 92 71,7
10 3547 96 151,0
11 1707 86 150,2
12 1387 78 12,4
13 347 52 48,1
14 787 68 93,3

Hiéu qua cia cac 16p phu

Aquaflow™ XLS 530 (lién két tong hop khong ion khong chira dung moéi, c6
bén trén thi treong tir Ashland LLC.) va mdi dung dich polyme dang nudc c6 20% khéi
lwong cac polyme ran dugc liét ké trong bang 5 cling v6i nude duge bd sung vao trong
ché phim pha loang va hoan thién trong bang 7B. Sau d6, cac 16p phu dugc tao ra bang
cach tron céc ché phadm nghién va ché pham pha lodng va hoan thién. Cac lidu luong
cua Aquaflow™ XLS 530, mdi dung dich polyme dang nuéc c6 20% khéi lwgng cac
polyme rin va nuéce dugce didu chinh dé dat dwgc do nhét Stormer nam trong khoang tir
100 dén 125 don vi KU va do nhét ICI ndm trong khoang tir 95 dén 150 mPa.s dé do

hiéu qua cta céc 16p phil duge mo ta dudi day. Cac két qua duoc liét ké trong bang 9.

Tinh chiu Iin duoc do trén biéu dd Leneta theo phuong phép thir nghiém chuén
ASTM D4400 bang cach st dung cot khoang gitta. P9 day mang u6t (Wet film

thickness - WFT) tinh theo mil, ma tri s6 nay su lin xay ra, dugc do.

Su san bang duogc do theo phuong phap thir nghi¢ém chuin ASTM D4062 trén
thang 0-10; 0=x4u nhét va 10=t5t nhat.
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Do bong duge do bang cach sir dung méy do BYK Gardner Micro-Tri-Gloss theo

45270

ASTM D523. B9 bong ¢ 60° dugc bao cao.

Do che gidu bén trong ctia son dugc ghi lai xét v& mit ty 1& twong phan (contrast

ratio - CR) ma duogc do trén dang biéu dd Leneta # 3B. Son c6 do day mang wdt 3mil
duoc 4p dung 1én dang biéu dd Leneta #3B. Ty 1¢ twong phan 1a ty 1¢ ciia do phan xa
clia bé mit cia mang son khd dugc phu 1én trén nén mau den (Ys) so voi nén mau tring

(Yw). Ty 18 twong phan cao hon chimg t6 d6 duc cao hon va kha néng che gidu ctia son

cao hon.
Bang 9: Cac dic tinh rng dung ciia son

Dung dich D6 lin mikc Do bong & | Do che gidu

tir polyme j 60° bén trong
1 24 2 42,6 0,977
2 24 3 43,2 0,971
3 24 5 43,9 0,980
4 18 9 45,2 0,981
5 24 4 42,7 0,979
6 24 4 43,7 0,986
7 24 4 44,6 0,980
8 24 3 51,9 0,975
9 24 5 44,2 0,981
10 24 4 43,9 0,977
11 16 9 423 0,979
12 18 9 48,5 0,978
13 24 9 44,1 0,984
14 18 9 51,5 0,974
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YEU CAU BAO HQ

1. Ché phdm hoa tan dugc hodc phén tan duoc trong nude chira polyalkylen glycol
duoc bién d6i ky nudce c6 cac nhom ky nude duge gén mii mot va hai dau, trong d6 céc
nhom ky nudc duge gén mii hai d4u chiém it nhat 50% khdi luong tinh theo tong khéi
luong ctia cdc nhom ky nude duge gan mil & dau, va

trong d6 nhém ky nuéc dugc chon tir nhom bao gdm cac nhém alkyl, alkenyl, aryl,
alkylaryl, arylalkyl, arylalkenyl, vong, vong béo, va da vong, dugc thé hosc khong duoc
thé, thy v 6 it nhat mdt nguyén tt khac loai.

2. Ché phdm theo diém 1, trong d6 cac nhém ky nuéc duge gén mii hai dau chiém
(i) it nhAt 60% khéi luong tinh theo tdng khéi lugng ciia cac nhém ky nude dugc gan
mii & dAu, hodc (ii) it nhat 65% khdi lugng tinh theo tdng khoéi lwong ctia cac nhém Ky
nuée duge ghn mii & dAu, hodc (iii) it nhit tir 70% dén 98% khdi lugng tinh theo tong

khoi lugng cta cac nhém ky nude duoc gan mi ¢ dau.

3. Ché phim theo diém 1, trong d6 polyalkylen glycol dugc chon tir nhém bao gdm
polyetylen glycol, polypropylen glycol, poly(etylen glycol-propylen glycol),
polybutylen glycol, polytetrahydrofuran va cac t6 hop cua ching.

4.  Ché pham theo diém 1, trong d6 nhém alkyl c6 mach thang hoic mach nhénh va
chtra 4 dén 24 nguyén tix cacbon, hodc 6 dén 20 nguyén tir cacbon, hodc 8 dén 16 nguyén

tlr cacbon.

5. Ché phdm theo diém 3, trong d6 polyalkylen glycol c6 khéi lwong phan tir trung
binh khé6i ndm trong khoang tir khoang 400 dén 60.000 Dalton, hoic ndm trong khoang
tir 1.000 dén 50.000 Dalton, hodc ndm trong khoang tir khoang 3.000 ¢én 35.000 Dalton,
hodc nam trong khoang tir khoang 6.000 dén 30.000 Dalton, hoic ndm trong khoang tir
khoang 9.000 dén 30.000 Dalton.

6. Ché phdm phu bao vé dang nude chta ché pham hoa tan duge hodc phan tan dugc

trong nude theo diém 1.

25

25/29



45270

7. Ché pham phi1 bao vé dang nudc theo diém 6, trong d6 ché pham nay con chia
polyme latex dugc chon tir nhém bao gdm cac polyme vinyl axetat etylen, acrylic, vinyl-

acrylic va styren-acrylic.

8. Ché pham pht bao vé dang nude theo diém 6, trong d6 ché phim nay con chia
chat mau duge chon tir nhém bao g@)m nhom oxit dugc hydrat hda, bari sulfat, canxi

silicat, dét sét, silic dioxit, bt talc, titan dioxit, k&m oxit, va hdn hop cuia chiing.

9. Ché pham phti bao vé dang nude theo diém 6, trong d6 ché pham nay con chia
mot hodc nhiéu chét trong s6 chét két tu, dung mdi, chit thAm u6t, chét khir bot, chit
ghép dbi, chat phan tan, chat lam dic, chét diét sinh vat, chat diét ndm mdc, hogic chét

hoat dong bé mit.

10.  Ché phdm phu bao vé dang nude theo diém 6, trong d6 ché phdm nay chra ché
pham theo diém 1 v&i lugng nam trong khoang tir khoang 0,5% khéi lvong dén khoang

4% khdi lugng.

11.  Ché pham phii bao vé dang nudc theo diém 6, trong d6 ché pham bao vé dang

nudc nay bao gom son.

12.  Phuong phéap san xuét ché pham ph bao vé dang nudc bao gbdm:
(a)  bd sung polyme latex vao dung dich nudc; va
(b)  bd sung ché pham hoan tan dugc hodc phén tan dugc trong nudce theo

diém 1 vao dung dich nuéc dé tao ra ché pham phu bao vé dang nude.

13.  Phuong phép theo diém 12, trong d6 ché pham dugc bd sung vao dung dich nude

trude hodc sau khi polyme latex dugc bd sung vao dung dich nude.

14.  Phuong phép theo diém 12, trong d6 ché phim dugc bd sung vao dung dich nude

tai cing thoi diém polyme latex duge b6 sung vao dung dich nude.

15.  Phuong phép theo diém 12, trong d6 ché pham bao vé dang nudc bao gdm son.
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