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Linh vue k§ thuat dwgc dé cap

Sang ché dé cap dén chét hoat dong bé mit va dén quy trinh didu ché chung.
Sang ché con dé cap dén hé phén tan trong nudc bao gém véat liéu nhua va chét hoat
dong bé mit, va quy trinh diéu ché ching. Séng ché con @ cap dén ché phim két dinh
bao gdm polyme va hé phan tén trong nudc. Sang ché con dé cap dén vat pham duoc

pht ché pham két dinh nay.

Tinh trang k¥ thuat ciia sang ché

Tai liéu US5552519 mo ta chét hoat dong bé mit duoc tao thanh br?lng cach este
hoa nhwa thong, ghép este nhua thong véi anhydrit ciia axit maleic va este hoa este
nhua thdng dugc ghép vai polyetylen glycol khong dugce khoa du. Chét hoat dong bé
mat dugc st dung dé tao ra hé phén tan chua chit két dinh trong nu6c chira nhya
thong hodc hydrocacbon. Trong vi du 3 cta US5552519, hé phéan tan c6 ham lugng
chit rin 12 60,0%, do nhét 560 cps (Brookfield 3/50 vong/phut) va kich ¢ hat trung
binh khoang 1,5 micron. Chét két dinh nhay 4p suét bao gbdm hé phan tén chta chét két
dinh trong nudce ciing duge boc 10.

Cong bb don qubc té s6 WO2005077996 md ta hé phan tan chira chat két dinh
duoc tao ra béng cach phén tan vét liéu nhua véi sy c6 mat cua chét nhii tvong dugc
tao ra bang cach cho san pham phan Gng cta dau hat lanh va anhydrit ctia axit maleic
phan @ng véi polyetylen glycol. Trong cac vi du, hé phéan tan ¢6 ham luong chét rin

nam trong khoang tur 50,0 dén 55,6% trong luong.

/18

Cong b don qubc té s6 W02014/200567 boc 16 chét hoat dong bé mit bao

gbm este nhua thong dugc ghép vai polyetylen giycol khong dugc khoa dau. Tai lieu
EP0296729 ciing bdc 1§ este nhya thong dugce ghép véi polyetylen glycol khong duoc
khoéa dau.

Ham luong chét rén cao ctia hé phén tan 1a c6 loi & chd né cho phép lam gidm
chi phi luu trit va van chuyén, do cling ham lugng hoat chét s& can it thé tich. Viéc lam
tang ham lugng chét rdn con lam giam hon nita chi phi ning lugng trong qué trinh phit

va lam khd. Ham luong chét rin cta hé phan tdn c6 thé dugc gia tang bang cach sir
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dung lugng nudc gidm, nhung didu nay 1am ting do nhdt ctia hé phén tan. Do nhdt cao
tao ra cac van dé xtt Iy khi bom va loc. Ngoai ra, do bn dinh ctia hé phén tan la yéu td
quan trong.

Do d6, trong linh vuc nay van ¢6 nhu ciu v& hé phén tan 6n dinh chtra ham

lugng chat rdn cao va c6 do nhét chap nhéan duoc.

Ban chét ky thuit ciia sing ché

Muc dich cua sang ché 1a d& xuét hé phan tan khéc phuc cac vAn d& néu trén
va/hodc van dé khac.

Séang ché dé xuét chét hoat dong bé mit bao gbm este nhya thong dugce ghép ma
1a este nhua thong dugc ghép véi polyalkylen glycol dugc khoa dau, trong d6
polyalkylen glycol dugc khoa déu 1a polyalkylen glycol dugc khoa dAu bang alky] ete.

Cac tac gia sang ché da phat hién ra rang chét hoat dong bé mit theo sang ché
cho phép tao ra hé phan tan 4n dinh c6 ham luong chét rén cao va do nhét chip nhan
dugc. Do do, séng ché con dé xuét hé phan tan trong nuéc bao gém vat liéu nhya va

chét hoat dong bé mit theo sang ché.

Chét hoat dong bé mit bao gbm este nhya thong dugc ghép

ChAt hoat dong bé mat bao. gbm hoic 12 este nhya thong duge ghep.
Este nhya thong A

T6t hon néu, este nhua thong c6 tri sb axit nhé hon 30 mg KOH/g, tSt hon nita
néu nho hon 25 mg KOH/g, t5t hon nira néu nhé hon 20 mg KOH/g, t6t hon nita néu
nhé hon 15 mg KOH/g. Trong ban mo ta nay, tri sb axit tinh theo mg KOH/g (chuin
d06). Tét hon néu, este nhura thong c6 diém hoa mém (dugc do bing thiét bi vong va bi)
ndm trong khoang tir -30°C dén 140°C.

Este nhya thong duoc tao ra bang cach (1) este hoa nhua thong bang ruou don
chtc hoidc rugu da chue, t&t hon néu 1 rugu da chic.

Nhuya thong 1a san phidm tu nhién gdm c6 hdn hop axit khong bdo hoa. Axit
nhya théng chu yéu 1a axit carboxylic mot bazo chira khung phenanthren véi 20
nguyén t&r cacbon trong phéan ter. Su khac nhau gifta cac axit 1a sb luong va vi tri cla

cac lién két d6i. Nhya thong tu nhién c6 thé duoc phan loai theo ngudn gbc ctia n6 nhu

-
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nhua thong goém, nhya thong g hodc nhya thong dau gb thong. Chét hoat dong bé mat
theo sang ché ¢6 thé duoc tao ra tir bét ky trong sd cac nhua thong nay hodc tir hén
hop cda chung.

Nhua thong c6 thé 14 nhya thong khong d6i xtng hoic nhya thong dbi xtng. Su
d6i xtng 1a phuong phéap lam 4n dinh nhua thong. N6 bao gbm viéc chuyén nguyén tir
hydro tir mot phén tir clia axit abietic sang phan tir khac. Viéc nay dugc thuc hién bang
céch gia nhiét nhya théng & tir 100°C dén 300°C véi su ¢6 mat cia cht xic tac déi

ximg. Céac vi du vé chat xic téc ty 18 1a cac kim loai duoc mang hodc khong dugc

3/18

mang nhu paladi, niken va platin iot, iodua nhu sit iodua, SO» va sulfua nhu sit sulfua.

Chét xuc tac duge dung voi lugng nam trong khoang tir 0,01% dén 5% trong luong
tinh theo lugng nhua thong dugce dung. Nhya thong dbi xtng dugc tao ra theo cach
néu trén tdt hon ndu c6 ham luong axit abietic khong 16n hon 5% trong lugng.

Tét hon, néu rugu dé este hoa nhya thong 1a ruou da chuec, tét hon néu 13 ruou
da chtrc khong thom mach thing hoic mach nhéanh chura tir 2 dén 18 nguyén t cacbon.
Cac rugu thich hop 1a céac glycol nhu trietylen glycol, dietylen glycol, polyalkylen
glycol, glyxerol, trimetyloletan, trimetylolpropan, —pentaerythritol, diglyxerol,
dipentaerythritol, manitol, sorbitol, hexitol, decanol va metanol. Trietylen glycol,
glyxerol va pentaerythritol 1a dugc uu tién. Cac ruqu co thé dugc dung mot minh hodc
két hop v6i nhau.

Tét hon, néu ruou duge ding véi luong ma ty 1€ cia cac duong lugng hydroxyl
clia rugu so voi cac duong luong carboxyl cua nhya thong nam trong khoang tir
1,0:1,0 dén 1,5:1,0.

Qua trinh este hod nhua thong c6 thd dwoc thuc hién bang cac phuong phap
thong thuong chéng han, qua trinh nay duoc thuc hién bang cach gia nhiét nhya thong
v6i rugu don chirc hogc rugu da chirc trong binh phan tng déng kin hodc m¢& v6i su ¢6
mit hodc khong c¢6 mit cua chéf xic tac este hod va voi su ¢6 mat hodc khong c6 mat
ctia dung mdi & tir 180°C dén 300°C, t6t hon néu tir 200°C dén 290°C trong tir 1 gid
dén 20 gid, t6t hon néu tir 5 dén 15 gio.

Cac vi du vé chét xuc tac este hod dugc dung néu mudn 12 cac chit xtic tic axit
nhu axit sulphuric, axit axetic, axit hypophosphoric va axit p-toluen sulphonic, cac

hydroxit cta kim loai kidm thd nhu canxi hydroxit, oxit kim loai nhu magie oxit va
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canxi oxit, carbonat nhu canxi carbonat va axetat nhu magie axetat va canxi axetat.

Polyalkvlen glycol dugc khoa dau

Polyalkylen glycol dugc khoa dau 1a polyalkylen glycol dugc khoa diu bang
alkyl ete. Diéu nay ciing c6 thé dugc dung dé chi poly(alkylen glycol) alkyl ete.

Tt hon néu, polyalkylen glycol dugc chon tir nhom gbm c6 C2-Cs polyalkylen
glycol va hdn hop cia chung, t5t hon nita néu tr nhém gdm polyetylen glycol va
polypropylen glycol va hdn hop cua chung. Tt nhat, néu polyalkylen glycol 1a hodc
bao gdm polyetylen glycol.

Tét hon, néu alkyl ete c6 tir 1 dén 18 nguyén ti cacbon, t6t hon néu tir 1 dén 4
nguyén tr cacbon.

Tt nhét, néu polyalkylen glycol dugc khoa déu 14 polyetylen glycol dugc khéa
diu metylete. Pé tranh gay hiéu nhdm bit ky, polyetylen glycol dugc khoa dau
metylete (ma cling o thé duoc dung dé chi poly(etylen glycol) metyl ete) c6 cong thire

n

Trong lugng phan ti trung binh ctia polyalkylen glycol ¢o dAu dugc khoa dau,

sau:

duoc x4c dinh bang phép phan tich s6 luong hydroxyl, thich hop néu nim trong
khodng tir 500 dén 16000 hogc dén 12000 va tét hon néu nhiéu hon 650. Tét hon, néu
trong luong phan tir nam trong khoang tir 1000 dén 8000, t&t nhat néu tr 1500 dén
6000. Cling thich hgp dé sir dung hon hop gdbm mot polyalkylen glycol c6 trong luong
phan tit cao khac vdi trong lugng phén tir thap. Trong trudng hop nay, polyalkylen
glycol co thé 13 hon hop gdm polyalkylen glycol c¢6 trong lugng phén tir trung binh,
duoc x4c dinh bang phép phan tich sb luong hydroxyl, thich hgp nam trong khoéang tur
500 dén 2500, t6t hon néu tir 1000 dén 2000, va polyalkylen glycol c6 trong lugng
phan ti trung binh thich hgp nam trong khoang tir 3000 dén 8000, t5t hon néu khoang
tir 3500 dén 6000.

Tét hon, néu ty 1& mol giita este nhya théng va polyalkylen glycol dugc khoa
déu trong este nhya thong duge ghép nam trong khoang tir 0,05:1 dén 1:1.

Quy trinh didu ché chét hoat dong bé mit

A-
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Sang ché con dé xuét quy trinh didu ché chét hoat dong bé mit theo sang ché.

Quy trinh didu ché chét hoat dong bé mat theo sang ché bao gbdm cac bude (2a)
va (3a) hodc (2b) va (3b) nhu duge mé ta dudi day va con c6 thé bao gdm budc (1)
este hod nhua thong bang rugu.

Theo mdt sd phuong 4n, quy trinh didu ché chét hoat dong bé mit theo sang ché
bao gdm |

(2a) ghép este nhya thong vdi axit cacboxylic hodc anhydrit chua béo hoa; va

(3a) este hoa san pham thu dugc & budc (2a) voi polyalkylen glycol dugc khoa

dau dé thu duoc este nhya thong dugc ghép.

& budce (2a), nhwa duge este hoa duge ghép v6i axit cacboxylic hodc anhydrit
chua bao hoa. Tét hon, néu axit carboxylic khong béo hoa vé mit o-p etylen ma dugc
ghép 1én nhya thong bang phan tng v6i axit khong béo hoa trong nhua thong. Phan
ung phd bién gitra axit khong bao hoa va axit nhya thong 1a phan Gng lam giau. Trong
phan Gmg nay, san pham cong Diels-Alder dugc tao thanh tur 1ién két dbi lién hop cia
axit nhua thong va axit o-p cacboxylic hodc anhydrit chua bdo hoa. Céc axit thich hop
6 thé duoc ké dén 1a axit fumaric va nira esté ctia no, axit maleic (va anhydrit) va nira
este ciia no, axit acrylic, axit metacrylic va acryl va axit aryl c6 lién quan, axit itaconic
(va anhydrit), va cac oligome Vé copolyme cua acrylic va vinyl véi styren/axit acrylic
copolyme cta axit khong bdo hoa vé mit etylen, v.v.). Axit fumaric va axit maleic (va
anhydrit) 1a céc axit dugc uu tién.

Tét hon, néu axit cacboxylic khong bao hoa duoc phan ung theo ty 1€ mol nam
trong khoang tir 0,05:1 dén 1,511, t5t hon néu tir 0,2:1 dn 0,8:1 v6i mdi nhya thong
duoc két hop v6i este nhyra thong, nghia la este nhua thong pentaerythritol ¢6 tdi da 4
nhua thong duoc két hop vdi né, trong khi glyxerol este co t6i da 3. Tét hon, néu trj sb
axit cudi cling it nhét 160 hon 30. Tét hon, néu nhiét o phan tmg nam trong khoang tir
170 dén 220°C.

O budce (3a), este nhua thong duge ghep vOi axit cacboxylic hodc anhydrit chua

5/18

bio hoa thu dugc & bude (2a) con dugc este hod voi polyalkylen glycol duge khoa dau.

Tét hon, néu polyalkylen glycol duge khoa dAu thich hop dugc phan Gng véi ty 1€ mol
tr 0,2:1 dén 1:1 v6i mdi nhom carboxylic ty do, sao cho tri s6 axit cudi cing nhd hon

30 mg KOH/g va t6t hon néu nho hon 25 mg KOH/g, t6t hon nita néu nho hon 20 mg
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KOH/g, t6t hon nita néu nho hon 15 mg KOH/g.

Phén tmg ciia (3a) thich hop di®n ra & nhiét d9 ndm trong khoéng tir 180°C dén
300°C, t6t hon néu & tir 240°C dén 290°C trong tir 1 dén 20 gio, t5t hon néu tir 5 dén
15 gio v6i su c6 mit cua chét xtc tac. La chét xuc tac thich hgp ¢ thé dugc ké dén 1a
chét xtc tac axit nhu axit sulphuric, axit axetic, axit hypophosphoric va axit p-toluen
sulphonic, hydroxit kim loai kidm thd nhu canxi hydroxit, cac oxit kim loai nhu magie
oxit va canxi oxit, cac carbonat nhu canxi carbonat va cdc axetat nhu magie axetat va
canxi axetat.

Theo mot sb phuong &n, phan tng giita cac nhém carboxylic cia axit khong
bdo hoad/anhydrit va polyalkylen glycol dugc khoa dau dugc thyc hién trude tién va
viéc ghép nhwa thong dugc este hod duge thuc hién v6i polyalkylen glycol dugce khoa
du este ctia axit khong bio hoa/anhydrit. Phuong phap san xuét nay tao ra hiéu suét
thip hon so v6i phuong thirc phan Gng thir nhit nhung phuong phép nay la phuong
phap san xuét kha thi. |

Do d6, trong cac phuong 4n nay, quy trinh didu ché chit hoat dong bé mit theo
sang ché bao gdm cac bude:

(2b) este hoa axit cacboxylic hodc anhydrit chua bio hoa véi polyalkylen glycol
duoc khoa dau;

(3b) ghép este nhya thong véi san pham ctia budce (2b) dé thu dugc este nhya
thong dugc ghép.

Céc vi du thich hop vé axit cacboxylic hodc anhydrit chua bdo hoa & budce (2b)
duoc ké dén lién quan dén budc (2a).

Tét hon néu, ty 18 mol gifta glycol va nhém axit carboxylic ty do hodc anhydrit
& buée (2b) ndm trong khoang tir 0,2:1 dén 1:1.

G bude (3b), este nhya thong duge ghép véi san phim ciia budce (2b) dé thu
dugc este nhua thong dugce ghép.

Tt hon, néu ty 1€ mol cua san phém ctia bude (2b) va este nhua thong ¢ bude

(3b) ndim trong khoang tir 0,05:1 dén 1,5:1.

HEé phén tan trong nudc

Sang ché con dé cap dén hé phan tan trong nu6c bao gbm pha nude va hat nhya
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duoc phén tan trong pha nudc, trong do6 hé phén tan bao gbém chit hoat dong bé mit
theo sang ché. Hé phan tan la dAu 6n dinh trong nhii tuong nudce.
Sang ché con d& cap dén viéc st dung chit hoat dong bé mit theo sang ché 1am

tac nhan phan tan d8 tao ra hé phan tan trong nudc chira hat nhya.

Hat nhya

Hat nhwa 12 hat dugc tao ra tir vat liéu nhya va chét hoat dong bé mit theo sang
ché. Tét hon, néu vét liéu nhya dugc chon tir nhom gdm c6 nhya hydrocacbon, nhya
alkyd, nhua polyamit, nhya thong va hdn hop cta chung. Céc nhya hydrocacbon thich
hop bao gém nhua hydrocacboh béo hodc thom 14n luot thu dugc tir dong nap ¢6 5
nguyén tir cacbon va dong nap c6 9 nguyén tr cacbon, nhyra DCPD, nhua terpen, nhua
terpen/phenol va nhya cumaron/inden.

V4t liéu nhya t6t hon néu 13 nhya thong. Nhya thong bao gém axit nhua thong
ma chi yéu 12 hdn hop gbm axit carboxylic mot bazo ¢o 20 nguyén tir cacbon chira
khung phenanthren. Nhya thong c6 thé 1a nhua thong khong dugc cai bién hoic nhua
thong duoc cai bién. C6 nhiéu cach khic nhau d8 cai bién nhua thong. Nhya thong c6
thé dugc 1am giau hodc dugc este hoa riéng phﬁn. Tét hon, néu nhyra thong 1a glyxerol,
pentaerythritol hodc trietylen glycol este cua axit nhya thong. Nhua thong c6 thé duoc
dime hoa hodc dugc xu ly bang paraformaldehyt voi su ¢6 mit cua axit paratoluen
sulphonic @8 trc ché su két tinh hodc co thé duge 1am 6n dinh bang cach lam khong a6i
xing ma bao gbm viéc chuyén nguyén tir hydro tir mdt phén ti cua axit abietic sang
phan tir khéac. Viéc nay duoc thuc hién thich hop bang cach gia nhiét nhya thong ¢
khoang tir 100°C dén 300°C v6i sy c6 mét cia chit xtc tac mét déi xémg. Céc vi du vé
chét xtc tac mat dbi xtmg 1a: kim loai dugc mang hodc khong dugc mang nhu paladi,
niken va platin iot, iodua nhu sat iodua, luru huynh dioxit va sulfua nhu st sulfua. Chét
xtic tac thich hop dugc dung véi luong nam trong khoang tir 0,01% dén 5% trong
lugng tinh theo lugng nhua thong dugc dung. Nhua thong khong d6i xtmg dugc tao ra
theo cach néu trén tdt hon néu c6 ham luong axit abietic khong 16n hon khoéng 5%
trong luong.

Nhua thong duge xa phong hoa riéng phan bang natri hodc kali hydroxit hoac

v6i bazo bay hoi (vi du amoniac hodc amin béc thép nhu trietanolamin) ciing hitu ich.
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Hé phén tan theo sang ché c6 thé bao gdm bt ky trong s6 cac nhua thong néu trén
hodc hdn hgp cua chung.

Tt hon, néu hé phén tan c6 ham lugng chét ran it nhit 13 61% trong lugng, tbt
hon nita néu it nhit 62% trong luong, t6t hon nita néu it nhat 63% trong luong, t5t hon
nita néu it nhat 64% trong lugng, t8t hon nita néu it nhit 65% trong lugng.

Tt hon, néu hé phan tan ¢6 d6 nhét Brookfield do dugce bang cach st dung truc
quay 3 va hoat dong ¢ tdc d6 50 vong/phut & 20°C cao nhit 2000 mPa-s, vi du tir 100
dén 2000 mPa-s, t8t hon nita néu tr 150 dén 1500 mPa-s, t6t hon nita néu tr 200 dén
1200 mPa-s, tot hon nita néu tir 250 dén 700 mPa-s. DY nhét nay 1a thich hop dé xir ly
hé phan tan, ddc biét la trong quy trinh san xut ché phim két dinh str dung hé phén
tan.

Tét hon, néu luong chét hoat dong bé mit theo sang ché so vai vat liéu nhua
trong hé phén tan nam trong khoang tir 1 dén 8% trong lugng, t6t hon nita néu khoang
tir 2 dén 6% trong luong.

Hé phéan tan con co thé bao gdm chit nhil hoa anion thong thuong. Tét hon, néu
chit nhii hoa anion c6 thé dugc chon tir nhém gém c6 alkyl aryl sulphonat, nhu natri
hodc amoni alkyl benzen sulphonat, sulphat rugu béo, vi du natri lauryl sulphat,
phosphat este, vi du mubi natri ciia mono- va di-este ctia axit orthophosphoric, este cia
axit sulphosuxinic, mubi natri cta sulphat monoglyxerit va sulphonat hodc
sulphosuxinat cua chit ngung tu alkyl phenol polyoxyalkylen oxit hodc ctia chit
ngung tu polyoxyalkylen oxit, vi du mubi amoni ciia nonylphenol polyalkylen oxit axit
sulphonic hodc mubi amoni caa ruou béo polyalkylen oxit sulphat este.

Khi ¢6 mat, luong chét nhil héa anion tuy y so voi lugng vt li¢u nhya trong hé
phéan tan t5t hon néu it nhat 0,1% trong lugng so v6i vat liéu nhya. Céc tic gia sang
ché da phat hién ra rang luong 16n hon cia chit nhii hod anion tuy y dan dén 1am ting
d6 nhét ctia hé phan tan. Do do, lugng chit nhii ho4 anion tuy y so v6i vt liéu nhya
nhiéu nhét 13 3,0% trong lugng, nhidu nhét 14 2,5% trong luong, nhidu nhét 13 2,0%
trong luong, nhidu nhét 1a 1,5% trong lugng, nhidu nhat 13 1,0% trong luong hodc
nhiéu nhét 14 0,5% trong lugng.

Tét hon, néu hat nhua c6 duong kinh hat trung binh d50 nhé hon khoang 1,2

micron, t6t hon néu nhoé hon khoang 1 micron, t6t hon néu nhé hon khoang 0,9

-8-



50976

micron, 6t hon néu nho hon khoang 0,7 micron, t6t hon nita néu nhé hon khoang 0,5
micron, tot nhit néu nhé hon khoang 0,45 micron. d50 c6 nghia la duong kinh hat
trung binh dbi véi phﬁn 50% trong lugng cta hat bit dau tir hat nho nhét. Kich c& hat
nay 1a thich hop dé thu dugc hé phan tan 6n dinh.

Tét hon, néu hat c6 sy phan bd kich c& hat da phuong thire, t5t hon néu su phan
b6 kich ¢& hat hai phuong thirc. Diéu ndy dén dén giam do nhét cia hé phan tan, ma
cho phép ham lugng chét rin cao hon cta hé phan tan.

Thuét ngit “su phén b kich ¢ hat da phuong thirc” c6 nghia la sy phan b kich
c& hat ¢6 nhidu dinh. Thuét ngit “su phén bd kich ¢& hat hai phuong thirc” ¢6 nghia la
sy phan bd kich ¢ hat ¢6 hai dinh. Su phan bd kich ¢& hat da phwong thirc (hai
phuong thirc) co thé thu dwoc vi du bang cach tron nhiéu (hai) hé phan tan c6 su phén
bd kich ¢& hat khac nhau.

Tét hon néu, hé phan tan c6 sy phan bd kich ¢& hat hai phuong thtrc thu dugc
bang cach tron hai hé phén tén c6 cac tri s6 d50 khac nhau trong d6 su khac nhau vé tri
s d50 it nhat 12 0,2 micron.

Tét hon, néu tdng luong vat liéu nhua, chit hoat dong bé mit theo sang ché,
chét nhii hoa anion tuy ¥ va nudc trong hé phan tan it nhét 12 95% trong lugng, it nhét
97% trong luong, it nhét 98% trong luong, it nhit 99% trong lugng hodc 100% trong
luong so véi hé phén tan.

Hé phan tan theo sang ché tét hon néu c6 dd 6n dinh luu trr (kha ndng bao
quan) it nhét 12 khoang sau thang va s& chimg minh thich hop la hau nhu khdng c6 su
phan téch, két tu hogc két lang. Cling dugc wu tién 1 hé phan tan tao bot kém va c6 do
4n dinh co hoc tdt trong qua trinh bom, van chuyén va tron, cling nhu tao bot kém va
@5 6n dinh t6t khi dugc didu ché trong ché pham két dinh va trong khi phi ché phdm
két dinh.

Quy trinh didu ché hé phan tan trong nudce

Sang ché con dé cap dén quy trinh didu ché hé phan tan trong nudc theo sang
ché, bao gém buéc tron hdn hop nong chay cla vat liéu nhya va chit hoat dong bé mit
va bd sung nudc.

Khi tao ra hé phén tan theo sang ché, vat liéu nhya dugc lam nong chay thich

9.
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hop trudc tién va chét hoat dong bé mit theo séng ché duge bd sung vao, thich hop
1am chét noéng chay hogc khi ¢6 mat trong dung dich chtra nudc.

Chét nhil ho4 anion tuy ¥ ¢ thé dugc trén v6i hdn hgp nong chay cia vat 11eu
nhua va chét hoat dong bé mit.

Tuy v, chat kiém nhu natri hydroxit, kali hydroxit, amin hodc amoniac ¢O thé
duoc tron véi hon hop nong chay cia vat ligu nhua va chét hoat dong bé mit.

Nué6c néng du, thich hop khodng tir 5 dén 15% trong lugng, tinh theo trong
luong vét liéu nhua, dugc khuéy dé tao thanh nudc kem trong nhil tuong du. Khi pha
loang tiép bang nude, vi du tir 35 dén 75% trong lwong so voi vat liéu nhya, nhil tuong
chuyén hod d8 tao thanh dau 6n dinh trong nhil tvong nude. Phén nudc c¢6 thé bay hoi

trong quy trinh, thu dugc h¢ phén tan trong nude cudi cing.

Ché pham két dinh

Sang ché con d& cap dén ché phim két dinh bao gdm nhwya mu polyme va hé
phén tén trong nudc theo sang ché, t6t hon néu 1a ché pham két dinh nhay 4p suét.

Séang ché con d& cap dén viéc st dung hé phén tan trong nudc theo sang ché 1a
chét dinh trong ché pham két dinh bao gdbm polyme, t6t hon néu 1 ché phdm két dinh
nhay ap suit bao gdm polyme. |

Tét hon, néu nhwa mu polyme la nhya mu polyme duogc chon tir nhom gbm c6
cao su tu nhién hodc tbng hop hodc chat dan hoi nhu styren-butadien copolyme, cao su
tu nhién, polyclopren, acrylonitril-butadien hodc chét gén két khac thu dugc tir cac
chét gin két acrylic hogc vinyl khac nhau nhu etyl hexyl acrylat, butyl acrylat, metyl
metacrylat, etyl acrylat copolyme, etylen vinyl axetat v.v..

Ché phém két dinh c6 thé duoc tao ra béng céch tron hé phan tan véi nhya mu
hodc hdn hop cua cac nhya mu st dung cac chét trén thong thuong dé tao ra hdn hop
ddng nhét véi luong khoang tir 20 dén 150 phan trong luong trén mdi 100 phan
polyme kho trong nhya mu, t6t hon néu tir 20 dén 100 phan trong luong trén mdi 100
phén polyme kho.

Chét két dinh duoc tao ra co thé dugc phu 1én vat mang thich hop va duoc lam
kho. Vat mang thich hop c6 thé dugc ké dén 1a vé bang dinh va nhan dinh, vat lidu

khong dét vi du gidy, vat liéu dét vi du bong; ddng polyme ctia monome khong bao
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hoa nhu etylen, propylen hogc vinyl clorua hodc vat mang c6 thé duoc tao thanh tir
polyeste hodc polyamit.

Ché pham két dinh dugc phu 1én vit mang bang cac k¥ thuat phu thong thuong
nhw dung cu phu rén, dung cu phu truc lan, dung cu pht dang cénh, cAn pht meyer
hodc dung cu phi khi va dugc lam kho bang cach chuyén qua phéu gia nhiét hogc 16
nung. Lép phu két dinh duoc phu truc tiép hoic bing cach phu chuyén.

Trong lugng 16p phi kho thich hop nam trong khoang tir 15 dén 70 gsm (0,15
dén 0,7 g). Pbi v6i cac tng dung bang dong gbi va Gmg dung nhén dinh, trong luong
16p phu kho thuong nam trong khoang tr 15 dén 30 gsm (0,15 dén 0,3 g) va ddi véi
bang danh che phu la khoang tir 30 dén 60 gsm (0,3 dén 0,6 g).

Sang ché con dé cap dén vat phém thu duogc béng hoic co thé thu duoc b.%mg
cach phu ché pham két dinh theo sang ché 1én vt mang va lam kho ché pham két dinh,
t6t hon néu trong d6 vat pham 12 bang dinh hogc nhan dinh.

Trong ban mo ta ndy, ham lugng chét rén cia hé phan tan dugc xac dinh bang
cach dit 2,0g hé phan tan vao dia nhom trong 16 nuong dbi lwu & 135 °C trong 45
phut, 1am ngudi dia dén nhiét d6 trong phong va can trong lugng dia.

Trong ban mo ta nay, su phén bd kich ¢& hat va d50 cta hé phan tan dugc xac
dinh bing phuong phap khuéch tan laze bang céch st dung COULTER LS 230.

Trong ban mo ta nay, dd nhét ciia hé phan tan la do nhot Brookfield do duoc
béng cach st dung truc quay 3 va hoat dong & tbc d6 50 vong/phut (dén 2000 mPa-s),
30 vong/phut (2000 dén 5000 mPa-s) hoic 10 vong/phut (16n hon 5000 mPa-s) & 20°C,
ma dugc xac dinh 1a Kkét qua cua thang diém nhot ké Brookfield dugc nhan theo hé $6,
ma duoc néu trén thé Factor-Finder b%lng céch st dung truc chinh xdc dinh va R.P.M.

Cén phai luu y rang sang ché d& cap dén dbi twong duge xac dinh trong cac
diém yéu cau bao ho doc lap riéng hodc két hop véi cac t6 hop khéc bét ky clia céc diu
hiéu k¥ thuat dugc mo ta trong ban md ta nay, dugc uu tién 1a cac td hop cua céac du
hiéu ma c6 mat trong cac diém yéu cau bao ho. Do d6, sé dugc danh gia cao la tat ca
céc t6 hop cla cac dAu hiéu k¥ thuat lién quan dén ché pham theo sang ché; tt ca cac
t6 hop clia cac dAu hiéu k¥ thuat lién quan dén quy trinh theo sang ché va tit ca céc
déu hiéu k¥ thuét lién quan dén ché phim theo sang ché va dAu hiéu lién quan dén quy

trinh theo sang ché dugc mo ta trong ban mo ta nay.
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Cén phai luu y rang thuit ngit ‘bao gdm’ khong loai trlr sy ¢6 mt cla cac thanh
phan khéc. Tuy nhién, cling can phai hidu ring phin md ta vé san phém/ché pham bao
gbm cic thanh phan nhét dinh ciing boc 1 san phém/ché pham gdm c6 céc thanh phin
nay. San phim/ché phim gdém c6 c4c thanh phan niy c6 thé c6 loi & chd no khién cho
quy trinh didu ché san phém/ché phim don gién hon va kinh té hon. Twong tu, cling
can phai hiéu ring phin mo ta vé& quy trinh bao gbm céc bude nhét dinh ciing boc 10
quy trinh gom ¢6 cac bude nay. Quy trinh gbm c6 cac bude nay co thé c6 1gi & chd n6
khién cho quy trinh don gian hon va kinh té hon.

Khi céc tri sé duoc ké dén dbi véi gici han dudi va gi6i han trén d6i v6i tham
sb, cac khoang duoc tao ra boi td hop cua céc tri sb co giéi han duéi va céc tri sb c6

giéi han trén cling dugc hicu la dugc boc 10.

Vi du thue hién sang ché

Sang ché s& dugc minh hoa mdt cach rd rang hon bang cac vi du sau day, tuy
nhién sang ché khong chi giéi han & cac vi du nay.

T4t c& cac phan dugce néu dudi déy la cac phan trong lugng.

Vidu 1.

Gia nhiét 200 gam nhya thong trong 16p phu nito & 280°C kém khudy lién tuc
két hop véi 30 g glyxerol trong 10 gio dé thu dugc san phdm c6 tri sb axit 10 mg
KOH/g va diém héa mém khi do bing thiét bj vong va bi 1a 88°C. Lam mat 200 gam
glyxerol este néu trén dén 180°C va dugc phan tng véi 20 g maleic anhydrit trong 4
gio, cho dén khi tri sd axit hoa tan trong nuéc nhé hon 5 mg KOH/g, dé thu dugc san
phém ¢6 tri s6 axit 63 mg KOH/g va diém hoa mém khi do bang thiét bi vong va bi la
134°C. San phim nay duoc cho phan Ung hon nita véi 560 g polyetylen glycol duge
khoa bing metylete voi Mw bang 5000 & 260°C trong 6 gio, dé thu duge san phim c6
tri sb axit 14 mg KOH/g va diém ho6a mém khi do bing thiét bi vong va bi 12 62°C.

Vi du 2 (so sanh).

Gia nhiét 200 gam nhua thong trong 16p phu nito 6 280°C kém khudy lién tuc
két hop véi 30 g glyxerol trong 10 gior dé thu duge san phim c6 tri sb axit 10 mg
KOH/g va diém hoa mém khi do bing thiét bi vong va bi 1a 88°C. Lam mat 200 gam

glyxerol este néu trén dén 180°C va dugc phan tng v6i 20 g maleic anhydrit trong 4
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gio, cho dén khi tri sd axit hoa tan trong nudc nho hon 5 mg KOH/g, dé thu dugc san
phim c6 tri s6 axit 63 mg KOH/g va diém hoa mém khi do bing thiét bi vong va bi 12
134°C. Sén pham nay dugc cho phan Gng tiép v6i 570 g polyetylen glycol voi Mw
bang 4000 & 260°C trong 6 gio, 8 thu duoc san phim c6 tri sb axit 12 mg KOH/g va
diém héa mém khi do bing thiét bi vong va bila 61°C.
Vi du 3.

Lam noéng chay 100 phan glyxerol este ciia nhya thong (AV=12 mg KOH/g,
didm hoa mém khi do bing thiét bi vong va bi 12 75°C), 4 phan chat hoat dong bé mit
cuavidul, 0,40 phén dung dich NaOH (50% chét rin trong nudce), 1,7 phén chéit hoat
dong bé mit chira mubi ete sulphat ctia rugu béo (29% chit rén trong nudc) kém
khudy trong chiu. Tiép theo, bd sung 70 phan nuéc kem khudy. Cubi clng, lam ngudi
hé phén tan dén nhiét d6 trong phong, thu dugc hé phén tan dn dinh c6 kich ¢& hat
trung binh mot phuong thirc d50 la 0,7 micron. Do nhét Brookfield do dugc béng cach
st dung truc quay 3 va hoat dong & tbc d6 50 vong/phut & 20°C 1a 1470 mPa's va ham
lwong chit rén 13 64% trong luong. HE phén tan c6 dd bn dinh luwu trit t6i thiéu 6 thang,
cac dic tinh tao bot thép va d6 én dinh co hoc tdt.
Vidu4.

Lam néng chay 100 phan glyxerol este ciia nhya thong (AV=12 mg KOH/g,
didm hoa mém khi do bing thiét bi vong va bi 1a 75°C), 4 phan chit hoat dong bé mit
cta vi du 1, 0,40 phin dung dich NaOH (50% chét rén trong nuée), 10,3 phén chit
hoat dong bé mit cua mubi ete sulphat rugu béo (29% chét rin trong nuéc) kém khudy
trong binh. Tiép theo, thém 65 phan vao kém khudy. Cudi cliing, 1am ngudi hé phén tan
dén nhiét d6 trong phong, thu dugc hé phén tan 4n dinh c6 kich ¢ hat trung binh mot
phuong thirc d50 1a 0,3 micron. D6 nhét Brookfield do dugc béng cach str dung truc
quay 3 va hoat dong & toc do 10 vong/phit & 20°C 13 5000 mPa's va ham luong chat
rin 13 64% trong luong. Hé phan tan c6 do 4n dinh luu trix tdi thiéu 6 thang, cac dic
tinh tao bot thép va do 6n dinh co hoc tdt.
Vi du 5 (so sénh).

Lam néng chay 100 phan glyxerol este clia nhya thong (AV=12 mg KOH/g,
diém héa mém khi do bang thiét bi vong va bi 1a 75), 0,40 phan dung dich NaOH

(50% chét rin trong nudc), 1,7 phﬁn chit hoat dong bé mit cta mubi ete sulphat ruou

13-



50976 14/18

béo (29% chét rin trong nuéc) kém khudy trong binh. Tiép theo, thém 90 phén nuéc
vao kém khudy. Cudi ciing, 1am mat hé phan tan dén nhiét do trong phong, thu dugc
hé phan tan c6 kich c& hat trung binh d50 bang 1,6 micron. P nhét Brookfield do
dugc bang cach st dung truc quay 3 va hoat dong & tdc dd 50 vong/phut & 20°C 1a 120
mPa-s va ham lugng chét rin 13 56% trong luong. HE phan tan thé hién sy phan tach
pha béng c4ch tao kem nguoc trong 2 tuan. Hé phén tan c6 4o 4n dinh co hoc thép nhu
do dugc bang cach khudy Hamilton Beach.

* Vidu 6 (so sanh).

Lam néng chay 100 phén glyxerol este ciia nhya thong (AV=12 mg KOH/g,
didm hoéa mém khi do bing thiét bj vong va bi 1a 75), 0,40 phan dung dich NaOH
(50% chét ran trong nuéc), 10,3 phan chat hoat dong bé mit ctia mudi ete sulphat rugu
béo (29% chét rén trong nudc) kém khudy trong binh. Tiép theo, thém 85 phan nudce
vao. Cubi cung, lam mat h¢ phén tan dén nhiét d6 trong phong, thu dugc hé phén tin
dn dinh c6 kich c& hat trung binh 1,1 micron. D$ nhét Brookfield do duoc béng cach
st dung truc quay 3 va hoat dong & tbc @6 50 vong/phut & 20°C 1a 310 mPa's va ham
luong chét rin 12 55% trong lwong. Hé phan tén c6 sy phén tach pha bing cach tao
kem ngugc trong 2 tudn. Hé phéan tan c6 do 4n dinh co hoc thép nhu do duoc béng
cach khudy Hamilton Beach.

Vi du 7 (so sanh).

Lam noéng chay 100 phén glyxerol este cuia nhua théng (AV=12 mg KOH/g,
diém hoa mém khi do bing thiét bi vong va bi Ia 75), 4 phan chit hoat dong bé mit
cua vi du 2, 0,40 phén dung dich NaOH (50% chét rin trong nudc), 1,7 phén chét hoat
dong bé mit cla mudi ete sulphat rugu béo (29% chét rin trong nuéc) kém khudy
trong binh. Tiép theo, thém 75 phan nuéc vao kém khudy. Cubi cling, 1am mat hé phén
t4n dén nhiét do trong phong, thu dugc hé phan tan 6n dinh c6 kich ¢ hat trung binh
mot phuong thie d50 1a 0,45 micron. D nhot Brookfield do duoc bang cach sir dung
truc quay 3 va hoat dong & tdc @6 10 vong/phut & 20°C la 8590 mPa-s va ham lugng
chét rin 12 59% trong lugng. HE phan tan c6 do 4n dinh luu trit tt, cac dic tinh tao bot
thép va d6 bn dinh co hoc tdt.

Vi du 8 (so sanh). |
Lam noéng chay 100 phan glyxerol este cua nhua thong (AV=12 mg KOH/g,
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diém hoa mam khi do bing thiét bi vong va bi 12 75), 4 phan chét hoat dong bé mit
cua vi du 2, 0,40 phén dung dich NaOH (50% chét rén trong nuéce), 10,3 phﬁn chét
hoat dong bé mit clia mudi ete sulphat ruou béo (29% chét rin trong nuéc) kém khudy
trong binh. Tiép theo, thém 70 phan nuéc vao kém khudy. Cudi ciing, 1am mét hé phan
tan dén nhiét do trong phong, thu duoc h¢ phan tan 6n dinh c6 kich ¢ hat trung binh
mdt phuong thitc d50 1a 0,35 micron. D6 nhét Brookfield do dugc béng cach st dung
truc quay 3 va hoat dong & tdc d6 10 vong/phut & 20°C 1a 5848 mPa-s va ham lugng
chét rén 12 60%. Hé phén tan c6 do 4n dinh luu trﬁ tdt, cac dic tinh tao bot thép va do
4n dinh co hoc t6t.

Trong vi du 1 va thir nghiém so sanh 2, chét hoat dong bé mit polyme dugc tao
ra. Trong vi du 1, este nhya thong duoc ghép voi PEG dugc khéa diu dau cudi duge
tao ra theo sang ché. Trong vi du so sanh 2, este nhua thong dugc ghép v6i PEG khong
duoc khoéa dau dau cudi dugc tao ra, nhu trong tai liéu US55525 19.

Trong cac vi du 3 va 4 theo sang ché, chit hoat dong bé mit theo dugc theo vi
du 1 duoc str dung dé tao ra hé phén tan trong nuéc. Hé phan tan la 4n dinh. Hé phan
tan c6 ham lugng chét rén cao va do nhét cua chung du thap. Phép so sanh ctia céc vi
du3va4d thé hién rf:ing luong thép hon ctia chét hoat dong bé mit cla mubi ete sulphat
ruou béo din dén do nhét thép hon.

Trong céc vi du so sanh 5 va 6, hé phan tan trong nudc dugce tao ra ma khong
¢6 chit hoat dong bé mit thu duge theo vi du 1 hodc chét hoat dong bé mit thu dugc
theo vi du 2. Hé phan tan c6 ham luong chét rén thap va khong on dinh.

Trong cac vi du so sanh 7 va 8, chit hoat dong bé mit thu duoc theo vi du so
sanh 2 duge st dung dé tao ra hé phén tan trong nudc. Hé phén tan la 6n dinh. Tuy
nhién, hé phan tan c6 ham lugng chét rén thdp va o nhot cua chung & mire cao.

Trong vi du so sanh 4 dbi 1ai thir nghiém so sanh 7 va vi du 5 dbi 1ai thir nghiém
so sanh 8 thé hién ring viéc st dung PEG dugc khoa diu diu cubi thay vi st dung
PEG khong dugc khoa du dau cubi cho phép tao ra hé phan tan trong nudc 6n dinh c6

ham luong chit rén cao va do nhét thap.
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YEU CAU BAO HQ

1. Chét hoat dong bé mit bao gé)m este nhya thong dugc ghép ma 1 este nhyra thong
dugc ghép voi polyalkylen glycol duge khoa dau, trong @6 polyalkylen glycol dugc
khoa dau nay 14 polyalkylen glycol duoc khoa déu bang alkyl ete.

2. Chét hoat dong bé mit theo diém 1, trong d6 polyalkylen glycol dugc khoa diu c6
Mw nim trong khoang tir 1000 dén 16000, tét hon néu ndm trong khoang tir 1000 dén
8000, va/hoadc alkyl ete co tur 1 dén 18 nguyén tir cacbon, t6t hon néu tir 1 dén 4

nguyén tu cacbon.

3. Chét hoat dong bé mit theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 2, trong d6 ty 1€
mol gitra este nhya thong va polyalkylen glycol dugc khoa d4u niam trong khoang tir

0,05:1 dén 1:1.

4. Quy trinh didu ché chét hoat dong bé mit nhu duoc xac dinh theo diém bét ky trong
sb cac diém tr 1 dén 3, trong d6 quy trinh nay bao gbm cac bude:

(2a) ghép este nhya thong vdi axit cacboxylic hodc anhydrit chua bado hoa, t6t hon
néu trong d6 ty 1& mol gifta axit carboxylic hodc anhydrit/nhya thong nim trong
khoang tir 0,05:1 dén 1,5:1, va

(3a) este hod san pham thu duge & bude (2a) bang polyalkylen glycol dugc khéa
dAu dé thu dugc este nhua thong duogc ghép; hoac

(2b) este hod axit cacboxylic ho#c anhydrit chua bdo hoa bang polyalkylen glycol
dwoc khoa dau, tot hon néu trong d6 ty 1¢ mol gifta glycol va nhém axit carboxylic tu
do hoiic anhydrit ndm trong khoang tir 0,2:1 dén 1:1, va

(3b) ghép este nhyra thong voi san phdm ctia budc (2b) dé thu duoc este nhya thong
duoc ghép.

5. Quy trinh theo diém 4, trong d6 quy trinh nay con bao gbm budc: (1) este hod nhua
thong v6i ruou, trong do t6t hon néu ruou nay 1a rugu da chirc khong thom mach

thing hosc mach nhanh chta tir 2 dén 18 nguyén t& cacbon, t6t hon nita néu ruou
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duoc chon tir nhom gbm trietylen glycol, glyxerol, trimetylolpropan, pentaerythritol va
hdn hop cua chung, va tdt hon néu este nhya thong nay c6 tri sb axit nhé hon 30 mg

KOH/g.

6. Quy trinh theo didm 4 hodc 5, trong d6 axit cacboxylic hodc anhydrit chua bao hoa
dugc chon tir nhom gdm c6 axit maleic, anhydrit clia axit maleic, axit fumaric hodc

hén hop ctia chung.

7. Hé phén tan trong nudc bao gbm pha nuéc va hat nhwa duge phéan tén trong pha
nuéc, trong d6 hé phan tan bao gém chit hoat dong bé mit nhu duoc xac dinh theo

diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 3.

8. Hé phén tan trong nudc theo diém 7, trong d6 hat nhya dugc tao thanh tir vét li€u
nhua va chit hoat dong bé mit, trong d6 vat liéu nhya dugc chon tir nhom gﬁ‘)m co

nhua hydrocacbon, nhya alkyd, nhya polyamit, nhya thong va hdn hop cua ching.

9. Hé phén tan trong nudc theo diém 7 hodc 8, trong d6 hé phén tan nay c6 ham luong
chét rén it nhat 12 61% trong luong, tét hon nita néu it nhat 62% trong luong, tdt hon
nita néu it nhat 63% trong luong, t8t hon nita néu it nhat 64% trong lugng, tdt hon nira

néu it nhit 65% trong lugng.

10. Hé phan tan trong nudc theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 7 dén 9, trong d6 hé
phan tan nay c6 do nhét Brookfield do dugc bang cach st dung truc quay 3 va hoat
dong & tbe @ 50 vong/phit & 20°C cao nhét 1a 2000 mPa's, vi du tir 100 dén 2000
mPa-s, t6t hon néu tr 150 dén 1500 mPa-s, tét hon nita néu tir 200 dén 1200 mPa-s, tdt

hon nita néu tir 250 dén 700 mPa-s.

11. Hé phéan tan trong nudc theo diém bat ky trong s6 cac didm tir 7 dén 10, con bao
gff)m chét nhil ho4 anion, trong d(’) luong chét nhil hoa anion so véi vat liéu nhua nhiéu
nhét 1a 3,0% trong luong, nhidu nhét 13 2,5% trong lugng, nhiéu nhét 12 2,0% trong
luong, nhidu nhét 14 1,5% trong luong, nhiéu nhét 14 1,0% trong lugng hodc nhiéu nhét
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13 0,5% trong lugng.
12. Hé phan tan trong nudc theo diém bit ky trong sé cac didm tir 7 dén 11, trong d6
hat c6 su phan bd kich ¢& hat da phuong thic, tdt hon néu 13 su phéin bd kich ¢ hat

hai phuong thurc.

13. Quy trinh didu ché hé phan tan trong nudc nhu duge xac dinh theo diém bét ky
trong sb cac diém tir 7 dén 12, trong d6 quy trinh nay bao gdm budc tron hdn hop

néng chay ctia vat liéu nhya, chat hoat dong bé méat va nude.

14. Ché phim két dinh bao gbém nhya mi polyme va hé phan tan trong nude nhu dugce
xac dinh theo diém bt ky trong s cac diém tir 7 dén 12, t6t hon néu trong d6 nhya mu
polyme 1a nhya mti polyme dugc chon tir nhom gbm c6 cao su ty nhién hodc tbng hop
hodc chit dan hdi nhu styren-butadien copolyme, cao su tu nhién, polyclopren,
acrylonitril-butadien, etyl hexyl acrylat, butyl acrylat, metyl metacrylat, etyl acrylat

copolyme, etylen vinyl axetat va hdn hop cta chiing.
15. V4t pham thu dugce hodc ¢o thé thu dugc bang cach phu ché phdm két dinh nhu

duoc xac dinh theo diém 14 1én vat mang va lam kho ché phém két dinh, tbt hon néu

trong do6 vat phim 12 biang dinh hodc nhan dinh.
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