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(57)  Séng ché d cap dén chit chiu diu bao gém san phdm tu nhién bién tinh
ma 13 hop chét gbc sinh hoc ¢c6 it nhat mdt nhém cacboxyl va trong d6 nhém
hydroxyl ctia nhém cacboxyl duoc thé bdi nhém R, hodc nhém cacboxyl duge thé
b&i nhém Ra. Chét chiu dau nay c6 thé cung cip da dic tinh chiu dau dong thoi
hai hoa v61 moi truong,

Nhém R: -X-R!ho#c-X-D-X'-R},

Nhém Ra:

[trong cong thirc, X 14 lién két tryc tiép, -O-, -NR''-, hodc -S-, va R! 1a nhém
hydrocacbon ¢6 1-40 nguyén tir cacbon, hoéc polysiloxan, D 1a nhém ankylen ¢6
1-10 nguyén tit cacbon, X' 13 -C(=0)-0-, -O-C(=0)-, -C(=0)-NR -, hodc -NR -
C(=0)- (¢ day, mdi R'"' va R'? 1a hydro hoic nhém ankyl c6 1-40 nguyén tir

cacbon)].
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Linh vue k§ thuat dwge dé cip
[0001]

Sang ché dé cap dén chét chiu dau ma sir dung san phém tu nhién bién tinh
thu duoc bing cach bién dbi hop chat gde sinh hoc.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché
[0002]

VAt chita bang gidy htra hen sé 1a giai phap thay thé cho vat chtra ding mét
14n. Vat liéu déng goéi thuc phim va vat chira thuc pham lam bang gidy dugc yéu
cau phai ngin chin d6 4m va ham lugng dau trong thuc phim thim ra ngoai va
céc chét chiu dau dugc dung cho gidy bang cach bd sung bén trong hodc bén ngoai.
Tir quan diém xem xét v& méi truong, nhu cau vé vt liu sinh hoc ngay cang ting.
[0003]

Tai liéu sang ché 1 (JP 9-286768 A) boc 10 din xuat amit cia axit
hydroxycacboxylic cé axit hydroxycacboxylic da kiém 12 m6t nhém thanh phan
axit.

[0004]

Tai lidu sang ché 2 (JP 7-120876 A) boc 16 chét hd trg cho gidy anh trong
d6 gidy nén anh duogc tao cu hinh dé chtra san pham phan tng clia oxyaxit béo
v6i ruou don chite ciia nhém ankyl hodc nhém alkenyl c6 8 dén 24 nguyén tir

cacbon, va/hodac mot amin co, nhu cac nhém the, nhém ankyl hodc nhém alkenyl
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c6 4 dén 24 nguyén tir cacbon va nhém ankyl c6 1 dén 24 nguyén tir cacbon, nhém
alkenyl c6 3 dén 24 nguyén tir cacbon hosc hydro.

Danh muc tai liéu trich dan

Tai liéu sang ché

[0005]

Tai liéu sang ché 1: JP 9-286768 A

Tai liéu séang ché 2: JP 7-120876 A

Ban chit k¥ thuit ciia sang ché

Vén dé k¥ thuat

[0006]

Muc dich cta sang ché 14 d& xuét chat chiu dau ¢ thé tao ra du kha ning
chiu diu bang cach st dung san phim tu nhién bién tinh dong thoi hai hoa véi
moi trudng.

Céch thtc giai quyét van dé
[0007]

Sang ché lién quan dén san phim ty nhién bién tinh trong d6 hop chat gbc
sinh hoc dugc bién tinh dé c6 mot nhém bién tinh hitu co. Céc vi du vé nhém bién
tinh hitu co 12 cac nhém hydrocacbon ¢ 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tiry chon
c¢6 nhém thé, hodc polysiloxan.

C6 thé st dung san phdm ty nhién bién tinh 1am chét chiu dau.

[0008]
Céc khia canh dugc wu tién theo sang ché nhu sau.

Khia canh 1:



51926 3/67

Chét chiju diu, bao gdm san phim ty nhién bién tinh trong d6 nhém
hydroxyl ctia nhém cacboxyl cta hop chit gbc sinh hoc ¢é it nhdt mot nhém
cacboxyl dugc thé bai nhém R, hodc san phém tu nhién bién tinh trong d6 nhém
cacboxyl ctia hop chét gdc sinh hoc dugc thé bai nhém Ra.

Nhém R: -X-R! hodc -X-D-X'-R!; va

Nhom Ra:

trong d6 X 13 lién két tryc tiép, -O-, -NR''- hoic -S-;
R! 14 nhém hydrocacbon c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tiiy chon ¢6 mdt nhém
thé, hodc mot polysiloxan;
D 1a nhém ankylen c6 1 dén 10 nguyén tir cacbon;
X' 1a -C(=0)-0-, -O-C(=0)-, -C(=0)-NR - hogc -NR'*-C(=0)-
trong d6 mdi R'! va R'2 1a nhém hydro hodc ankyl ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon
va tly chon c6 nhém thé.
Khia canh 2:

ChAt chiu dAu theo khia canh 1, trong d6 nhém cacboxyl ciia san pham tu
nhién bién tinh c6 ciu tric cla mudi.
Khia canh 3:

Chét chiu dau theo khia canh 1 hoic 2, trong do6 hop chét géc sinh hoc ¢o
nhém hydroxyl.

Khia canh 4:
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Chét chiu diu theo khia canh bat ky trong s6 céc khia canh tir 1 dén 3, trong
d6 hydro ctia nhém hydroxyl cua hop chét gdc sinh hoc duge thé bai nhém Rb:

Nhém Rb: -Y-R?!
trong d6 Y 14 lién két truc tiép, -C(=0)-, -C(=0)-NR?*%- hoic -C=S-, trong d6 R?
12 nhém hydro hodc hydrocacbon ¢6 1 dén 4 nguyén tir cacbon va tlly chon cé
mot nhém thé; va
R2! 1a nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tlly chon 6 mdt nhém
thé, hodc mot polysiloxan.

Khia canh 5:

Chét chiu dau theo khia canh bat ky trong sb cac khia canh tir 1 dén 4, trong
d6 nhdm cacboxyl hodc nhém hydroxyl duoc lién két ngang bang chit tao lién két
ngang da chuec.

Khia canh 6:

Chét chiu dau theo khia canh bét ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 5, trong
d6 hop chét gbc sinh hoc 13 san pham tu nhién, hodc hop chét ¢6 ngudn gde tir san
phim tu nhién.

Khia canh 7:

Chét chiu dau theo khia canh bét ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 6, trong
d6 hop chét gbc sinh hoc ¢6 it nhat mot chat duge chon tir nhém bao gdm axit
xitric, axit malic, axit gluconic, axit alginic, axit butyric, axit lactic, axit tactric,
axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit fumaric, axit maleic, axit clogenic,

axit aldonic, axit uronic, axit aldaric va cac dan xuat cia chung.

Khia canh 8:
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Chét chiu dau theo khia canh bt ky trong s6 céc khia canh tir 1 dén 7, trong

d6 hop chét gbe sinh hoc 12 hop chét dugc biéu dién bang cong thirc:

trong d6 E' gidng hodc khac nhau va 13 mbi hydro hozc -COOH;

E? gidng hodc khac nhau va 1a mdi hydro hoic -OH;

E? 14 -COOE* (trong d6 E* 14 hydro hodc nhém ankyl ¢6 tir 1 dén 22 nguyén tir
cacbon), -CH3, -NH; hodc -OH; va

m 14 s6 tir 0 dén 10.

Khia canh 9:

Chét chju dau theo khia canh bat ky trong s6 c4c khia canh tir 1 dén 8, trong
d6 hop chat gbe sinh hoc ¢6 hai nhém cacboxyl tré 1én.
Khia canh 10:

Chét chju dau theo khia canh bat ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 9, trong
d6 R! 12 nhém hydrocacbon béo ¢ 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tity chon c6 mot
nhém thé.

Khia canh 11:

Chét chiu dau theo khia canh bat ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 10,
trong d6 chit chiu dau c6 ciu tric trong d6 nhém cacboxyl ctia san pham tu nhién
bién tinh duoc lién két ngang bing chét tao lién két ngang da chirc, va nhém

hydroxyl ctia nhém cacboxyl ctia ching duoc lién két béi nhém lién két Z (Z 1a -
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O- hodc -NR3'- (R3! 14 hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 8 nguyén tir cacbon va
tly chon c6 mét nhém thé).
Khia canh 12:

Chét chju dau theo khia canh bt ky trong s6 céc khia canh tir 1 dén 11,
trong d6 chit chiu dau ¢ ciu trac trong d6 nhém hydroxyl ctia san pham tu nhién
bién tinh dugc lién két ngang bing chit tao lién két ngang da chirc, va nhém cac
hydroxyl dugc lién két béi nhém lién két Z' (Z' 14 -C(=0)- hodc -C(=0)-NR*'-
(R*! 1a hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 4 nguyén tir cacbon va tity chon ¢6 mot
‘nhém thé).

Khia canh 13:

Chét chiu dau theo khia canh bat ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 12,
trong d6 chét chiu dau c6 ham lugng gde sinh hoc 14 30% trd 1én.
Khia canh 14:

Chét chiu dau theo khia canh bt ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 13,
trong d6 chét chiu dau ¢ kha niang phan huy sinh hoc 13 5% tré 1én.
Khia canh 15:

Chét chiu dau theo khia canh bét ky trong sb6 céac khia canh tir 1 dén 14,
trong d6 chét chiu dau 1a ché pham phan tan trong nudc.
Khia canh 16:

Chét chiu dau theo khia canh bt ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 15,
trong d6 chit chiu dau bao gdm chét nhii héa hodc chat phén tan.

Khia canh 17:
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Chét chiu dau theo khia canh bat ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 16,
trong d6 chét chiu ddu bao gém chét nhii héa hodc chat phan tan, va trong d6 chét
nhil héa hodic chét phan tan 13 chat nhii héa hodc chét phén tan cation, khong ¢
ion va/hoac anion.

Khia canh 18:

Chét chiu dAu theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 17, trong d6 chét
chiu dau bao gém it nhAt mot chat duoc chon tir nhém bao gém chét hd tro luu
gift, chét hd, chét didu chinh do pH, chit dém va chit phu gia ting do bén cho
gidy.

Khia canh 19:

Chét chiu dau theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 18, trong d6 chét
chiu diu bao gdm chét hd tro luwu gift, va trong dé chét hd tro luu gitt bao gdm it
nhét mét chat duge chon tir nhém bao gé)m nhom sunfat, polyme acrylic, tinh bét,
tinh b6t bién tinh, xenlulo, xenlulo bién tinh va silica.

Khia canh 20:

Chét chiu dau theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 19, trong do chét
chiu diu bao gém chit hd, va trong d6 chét hd bao gdm it nhat mot chit duoc
chon tir nhém bao gém chat hd gbc coldphan, ankyl keten dime (AKD), alkenyl
sucxinat anhydrit (ASA), alcohol polyvinyl (PVA), tinh bot bién tinh,
styren-acrylic copolyme va styren-metacrylic copolyme.

Khia canh 21:
Chét chiu dau theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 20, trong d6 chét

chiu dau bao gdm chét phu gia ting d bén cho gidy, va trong d6 chét phu gia ting
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d6 bén cho giéy bao gém it nhat mot chit duoc chon tir nhém bao gém nhua ure
fomandehit, nhya melamin fomandehit, polyamit polyamin epiclohydrin (PAE),
polyvinylamin (PVAm), tinh bot bién tinh dugc sdy kho, polyacrylamit va alcohol
polyvinyl.
Khia canh 22:

Chét chiu dAu theo khia canh bt ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 21,
trong d6 chat chiu dau c6 diém noéng chay 1a 25°C trd 1én.
Khia canh 23:

Chét chiu diu theo khia canh bt ky trong s6 céc khia canh tir 1 dén 22,
trong d6 chét chiu dau c6 goc tiép xic HD 14 10° tr& 1én.
Khia canh 24:

Chét chiu dau theo khia canh bat ky trong sb céc khia canh tir 1 dén 23,
trong d6 chit chiu dau ding cho gidy.
Khia canh 25:

San phdm dét bao gdm chat chiu dau theo khia canh bat ky trong s6 cac khia
canh tir 1 dén 24.
Khia canh 26:

Gidy chiu dau bao gdm chét chiu dau theo khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 1 dén 24.
Khia canh 27:

Vit liéu déng géi thuc phdm hodc vat chira thuc phdm, bao gém chét chiu
dau theo khia canh bét ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 24.

Khia canh 28:
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Phuong phap xt ly gidy, bao gdbm dua gidy vao xir Iy bd sung bén ngoai
hodc xtr Iy bd sung bén trong bing cach st dung chét chiu dau theo khia canh bat
ky trong sb céc khia canh tir 1 dén 24.

Khia canh 29:

Phuong phép xtt Iy soi, bao gdm tao ra 16p nén dang sgi c6 chia chét chiu
dau theo khia canh bat ky trong s céc khia canh tir 1 dén 24 & 4p suét cao hon
0,1 MPa, hoac tach dung méi1 16p nén dang soi.

Khia canh 30:

Phuong phép xtt Iy soi, bao gdom gia nhiét, dap hosc sdy kho 16p nén dang
soi chita chét chiu dAu theo khia canh bat ky trong s6 cac khia canh tir 1 dén 24,
¢ 25°C tro 1én.

Khia canh 31:

Hop chat duoc biéu dién bang cong thic:

@]
O OR
hoac
O OR O
R" R"

trong d6 R" gidng nhau hosc khac nhau va 1a -OH hodc -NH-R!, trong d6
R! 1a nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tity chon ¢6 mét nhém
thé; va R' 1 hydro hoic nhém axetyl.
Hiéu qué c6 loi cua sang ché

[0009]
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Chét chiu dau theo sang ché thé hién kha nang chiu dau vuot troi. Chat chiu
dau theo sang ché, ma cé ngudn gbe sinh hoc, c¢é it ganh ning hon d6i v6i méi
truong sinh thai.

MBO ta chi tiét sang ché
[0010]

Chét chiu diu tao ra kha nang chiu dau cho di twong xir 1y (16p nén) bang
cach xir Iy d6i twong xtr 1y v6i chét chiu diu. Kha ning chiu dau bao gdm chirc
ning ngan ngira vét dau trén ddi tuong xir 1y, hodc cac chirc ning chéng thdm dau,
chdng vét ban hodc chirc ning tuong tu, nhung cac chiic ning khong bi gisi han
o do.

O day, "dau" dé cap dén chét béo va dau va dung méi hitu co; chat béo va
dau bao gém chit béo va dau c6 thé an duoc (dﬁu m& thuc vat, diu mé& dong vat,
md thuc vat, m& dong vat) va chét béo, dau cong nghiép; chit béo va dau c6 thé
an duoc bao gém du salad, dau ngo, dau vung, dau hat nho va dau 6 liu, va chat
béo va dau cong nghiép bao gdbm dau thau dau; dung méi hitu co ¢6 thé 1a dung
moi phan cuc hodc dung méi khéng phan cuc, va dung mdi khong phan cuc bao
gbm hexan va hexadecan, nhung khéng giéi han & d6.

Déi tuong xtr Iy ¢ thé co tinh chiu nude va kha ning chéng thdm nudc.
Chét chiu diu c6 thé bao gdm, ngoai san pham tu nhién bién tinh, chat 1ong (nudc,
dung méi hitu co hodc dung dich hdn hop cuia ching). Chét chiu dau c6 thé con
bao gém it nhAt mot chat dugc chon tir nhém bao gém chét hoat dong bé mit, chat
phan tan, hop chét izoxianat bi chin va céc chat phu gia.

[0011]

10
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Tét hon 12 hop chét gbe sinh hoc 1a hop chét c6 cacbon ¢6 ngudn gbc sinh
hoc. Ham luong géc sinh hoc duge do theo ASTM D6866. Hop chit chira cacbon
¢6 nguodn gde sinh hoc ¢6 ham lwong gde sinh hoc khong phai 1a 0%. Ham lugng
géc sinh hoc t8t hon 14 10% trd 18n, tdt hon nita 1a 30% trd 18n, con t5t hon nita
14 50% tr&r 16n va tot nhat 12 80% trd 18n hodc 90% trd 1én, vi du nhu 100%. Ham
lwong gde sinh hoc cao c6 nghia 13 luong vat liéu dya trén tai nguyén héa thach
dai dién 1a diu mo va twong tu dugc sir dung 1a nhd; va tir quan diém nay, co thé
néi rang ham luong gde sinh hoc cta hop chét goc sinh hoc cang cao cang t6t.
[0012]

Hop chét gbc sinh hoc ¢6 thé 1a hop chét 14 san pham ty nhién hodc hop
chét c6 ngudn gdc tir san pham tu nhién. Ttc 13, hop chét gbc sinh hoc bao gdbm
céc dan xuét ciia san phim tu nhién.

[0013]

Tt hon 14 san phdm tu nhién bién tinh 14 hop chét ¢ cacbon c6 ngudn goc
sinh hoc. Ham luong gbe sinh hoc duoc do theo ASTM D6866. Ham lugng gbc
sinh hoc khong phai 12 0%. Ham luong gbc sinh hoc t6t hon 1a 10% trd 1én, t6t
hon nita 1a 30% trd 18n, con t6t hon nita 12 50% tré 1én va tot nhat 1a 80% trd 1én
hodc 90% trd 1én, vi du nhu 100%. Ham luong géc sinh hoc cao ¢6 nghia la lugng
vat liéu dua trén tai nguyén hoa thach dai dién la dau mo va tuong tu dugc su
dung 13 nhd; va tir quan diém nay, co thé noi ré'mg ham luong géc sinh hoc cta
san phdm tu nhién bién tinh cang cao cang tot.

[0014]

11
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Sang ché dé cap dén chat chiu dau bao gbm: san pham ty nhién bién tinh
trong d6 it nhat mot nhém hydroxyl cia (cac) nhém cacboxyl cia hop chét gbc
sinh hoc ¢4 it nhdt mdt nhém cacboxyl dugc thé béi nhom R, hodc san phém tu
nhién bién tinh trong d6 nhém cacboxyl ctia hop chét gbe sinh hoc dugc thé béi
nhém Ra; tét hon 13, san phdm tu nhién bién tinh trong d6 it nhat mot nhém
hydroxyl ctia (cac) nhém cacboxyl ctia hgp chit gbe sinh hoc duge thé bai nhém
R.

Nhém R 1a nhém duoc biéu dién bang cong thic:

-X-R!

trong d6 X 1a lién két truc tiép, -O-, -NR''- (R!! 1a hydro hogc nhém ankyl
¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon (vi du, 1 dén 10 hoic 1 dén 4 nguyén tir cacbon) va
tuy chon cé mdt nhém thé, hodc -S-; va R! 1a nhém hydrocacbon cé 1 dén 40
nguyén tir cacbon va tiy chon c6 mgt nhom thé, hodc polysiloxan, hodc bang cong
thirc:

-X-D-X'-R!

trong d6 X' 1a -C(=0)-0-, -O-C(=0)-, -C(=0)-NR'?- hodc -NR'"*-C(=0)-
(R'2 12 hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon (vi du nhu 1 dén 10
hodc 1 dén 4 nguyén ti cacbon) va tlly chon c6 mot nhém thé;

D la nhém ankylen ¢ 1 dén 10 nguyén tir cacbon; va

X vaR! ¢6 y nghia tuong tu nhu trén.

Nhém Ra 14 nhém dugce biéu dién bing cong thirc:

55N

(o)

12



51926 13/67

trong d6 R! 14 nhém hydrocacbon c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tlty chon
c6 mdt nhém thé hoic polysiloxan.
[0015]

Céac vi du v& nhém thé bao gdm nhém hydroxyl, nhém cacboxyl, nhém
alkoxy este, nhom alkoxy, nhom (Rc);Si, nhém (RcO);Si, nhém amino va céc
mudi amin (Re gidng hodc khac nhau va 1a mdi nguyén tir hydro hodc nhém ankyl
¢ 1 dén 4 nguyén tir cacbon).

[0016]

Nhém cacboxyl ctia san pham tu nhién bién tinh ¢6 thé c6 cu tric cia mubi.
Cation tuong Ung la ion amoni, ion amoni béc bdn, kim loai kiém, kim loai kiém
thd hodc tuong tu.

[0017]

Hop chét gdc sinh hoc ¢6 thé cé cac nhém chirc khic ngoai nhém cacboxyl,
va céc vi du cta chiing bao gdbm nhém hydroxyl.
[0018]

Trong truong hop ma hop chét gbc sinh hoc ¢6 nhém hydroxyl, ngoai ra,
hydro ctia nhém hydroxyl c6 thé dugc thay thé bang nhom Rb.

Nhém Rb: -Y-R?!

trong d6 Y 1a lién két truc tiép, -C(=0)-, -C(=0)-NR?*- hozc -C=S-, trong
d6 R? 1a hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tiy chon c6
mot nhém thé, tot hon 1a hydro hodc nhom metyl va tdt hon nita 13 hydro; va

R2! 1a nhém hydrocacbon c6 1 d&én 40 nguyén tir cacbon va tiry chon ¢ mot

nhém thé, hozc polysiloxan.

13
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[0019]

Ngoai ra, nhém hydroxyl ctia san phim tir nhién bién tinh ¢6 thé ¢ ciu tric
ctia mubi. Cation tuong Ung la ion amoni, ion amoni bac bdn, kim loai kiém, kim
loai kiém thd hodc tuong tu.

[0020]

Trong san pham tu nhién bién tinh, ngoai ra, cdc nhém cacboxyl hodc nhém
hydroxyl cta ching c6 thé dugc lién két ngang bang chit tao lién két ngang da
chuec.

[0021]

Nhém cacboxyl ctia san phim tu nhién bién tinh c6 thé duoc lién két ngang
bang chét tao lién két ngang da chirc, va san phdm tu nhién bién tinh 6 thé c6 ciu
tric trong d6 nhom hydroxyl cia nhém cacboxyl cia chiung dugce lién két boi
nhém lién két Z. Z tt hon 1a nhém lién két duge biéu dién bang -O- hodc -NR?!-
(R3! 14 hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 9 hodc 1 dén 4 nguyén tir cacbon va tly
chon ¢6 mot nhém thé, tét hon 13 hydro hodc nhém metyl va tt hon nita 1a hydro).
[0022]

Nhém hydroxyl ctia san pham tu nhién bién tinh ¢ thé dugc lién két ngang
bdi chét tao lién két ngang da chirc, va san pham ty nhién bién tinh c6 thé c¢6 cau
truc trong d6 nhém hydroxyl duoc lién két boi mét nhém cé nhém lién kétZ'. Z'
t6t hon 14 nhém lién két duoc biéu dién bang -C(=0)- hoic -C(=0)-NR*'- (R*! 1a
hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 9 hodc 1 dén 4 nguyén tir cacbon va tity chon c6
mdt nhém thé, 5t hon 1a hydro hodc nhém metyl va tét hon nita 14 hydro).

[0023]
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Céc vi du cta chét tao lién két ngang da chuc la diamin, putrexin, cadaverin,
hexanmetylendiamin, phenylendiamin, etylen glycol, propylen glycol, dietylen
glycol, axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit glutaric, axit adipic, axit
phtalic, axit isophtalic, axit terephtalic, axit xitric, tolylen diizoxianat (TDI),
diphenylmetan diizoxianat (MDI) va hexametylen diizoxianat (HDI).

[0024]

Céc vi du cia nhém -X-R! 13 -R!, -O-R!, -NR'!-R! va -S-R!, trong d6 R! va
R!! ¢4 y nghia twong tu nhu trén. Tét hon 14 -O-R! va -NR'-R'; t6t hon nita la -
NR!'-R!; con t6t hon nita 1a -NH-R! dé géc tiép xic 16n hon.

[0025]

Cac vi du cia nhém -X-D-X'-R! 1a -O-D-O-C(=0)-R!, -O-D-C(=0)-
NR!'R!, -O-D-NR2-C(=0)-R!, -NR"3-D-O-C(=0)-R!, -NR"-D-C(=0)-NR''R!
va -NRB-D-NR!2-C(=0)-R}, trong d6 R! va R!" va R!? ¢ y nghia twong tu nhu
trén; R13 1& hydro hodic nhém ankyl ¢é 1 dén 40 nguyén tit cacbon va tity chon ¢6
mdt nhém thé; va D 1 nhém ankylen ¢ 1 dén 10 nguyén tir cacbon va t6t hon 1a
nhém ankylen c6 1 dén 4 nguyén tir cacbon. Tot hon 1a -NR'3-D-O-C(=0)-R, -
NR"-D-C(=0)-0-R!, -NR"3-D-C(=0)-NR''R! va -NR!3-D-NR'*-C(=0)-R}; va
t6t hon nita 13 -NH-D-O-C(=0)-R!, -NH-D-C(=0)-O-R!, -NR*-D-C(=0)-NHR!
va -NRP-D-NH-C(=0)-R!.

[0026]
Khi hop chét gdc sinh hoc hodc san pham tu nhién bién tinh c6 hai nhém

cacboxyl trd 1én, cac nhom hydroxyl ctia hai nhém cacboxyl cé thé duoc thé boi
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nhém Rd va duoc lién két. Nhém Rd t6t hon 14 nhém duoc biéu dién bang cong
thirc:

-NR!-
trong d6 R! c6 y nghia tuong tu nhu trén).

[0027]

S6 nguyén tir cacbon ctia R! 1a tir 1 dén 40, va co thé 14 2 trd 1én, 4 trd 1én,
8 tr&d 1én, 10 trd 1én, 12 trd 1én, 14 trd 1€n, 16 trd 1€n, 18 trd 1€n hodc 20 trd 1én,
va t6t hon 1a 8 tré 1én hodc 12 trd 1én. S6 nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon
¢6 thé 13 40 tré xubng, 35 trd xudng, 30 trd xudng, 25 tro xubng, 22 trd xudng,
20 tré xudng hodc 18 trd xudng. S6 lugng tét hon 14 30 tro xudng. S6 nguyén tir
cacbon ctia R! ¢6 thé 13, vi du, 4 dén 35, 6 dén 30, 8 dén 25 hoac 10 dén 22.
[0028]

R! 1a nhém hydrocacbon bao hoa hodc khong béo hoa tiy chon c6 mdt
nhém thé, tét hon 13 nhém hydrocacbon béo tity chon ¢6 mét nhém thé va t6t hon
nita 1a nhém hydrocacbon béo. Nhom hydrocacbon cé thé 1a tuyén tinh, phan
nhénh hodc tudn hoan, va tt hon 1a tuyén tinh hodc phan nhénh, t6t hon nita 13
tuyén tinh. R! ¢ thé 1a nhém ankyl tuyén tinh hodc phan nhanh chang han.
[0029]

Ngoai ra, R! ¢ thé 14 mot nhom thé ¢6 cacbon ¢6 ngué)n géc sinh hoc. Ham
luong gde sinh hoc theo ASTM D6866 tét hon 14 khong phai 0% hodc 10% trd
1én, t6t hon nita 12 30% trd 1én, con t6t hon nita 1a 50% tré 1én va tét nhat 1a 80%
tr& 1én. Gidi han trén ctia ham lugng gdc sinh hoc c6 thé 1a 100%, 95%, 90% hoic

85%.
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[0030]

Céc vi du cu thé vé R! bao gém cac nhém ankyl chang han nhw nhém n-
propyl, nhéom isopropyl, nhém n-butyl, nhéom t-butyl, nhém neopentyl, nhém
octyl, nhdm isooctyl, nhém nonyl, nhém decyl, nhém undecyl, nhdm lauryl, nhém
tridecyl, nhom tetradecyl, nhém pentadecyl, nhom palmityl, nhém heptadecyl,
nhom stearyl, nhom behenyl, nhom 2-etylhexyl va nhém isostearyl; cdc nhém
alkenyl chang han nhu nhém oleyl, nhém palmitoyl va nhém eicosenyl; va céc
nhém xycloankyl chang han nhu nhém xyclohexyl.

[0031]

R! ¢6 thé 1a nhém hydrocacbon ¢6 nhém A ching han nhu nhém amino
hodc nhom amoni.

A t6t hon 1a nhém dugc biéu dién biang cong thic: -NA'A? hoic -
N*A'A2A’B- (mdi A!, A2 va A’ 1a hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 10 nguyén tix
cacbon, tét hon 12 hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir cacbon va t5t nhat
la hydro hodc nhém metyl; va B*1a ion chang han nhu ion halide ho#c ion axetat).
[0032]

M&bi R va R'? 13 hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va
tly chon c6 mdt nhém thé, tét hon 14 hydro hozc hydrocacbon béo ¢6 1 dén 40
nguyén tir cacbon, tot hon nita 1a hydro hozc hydrocacbon béo ¢é 1 dén 25 nguyén
ti cacbon, con t6t hon nita 1a hydro hoic hydrocacbon béo cé 1 dén 10 nguyén tur
cacbon va tét nhét 1a hydro.

[0033]
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R '3 13 hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tiry chon ¢
mdt nhém thé, t6t hon 13 hydro hodc hydrocacbon béo ¢6 1 dén 40 nguyén tir
cacbon, tt hon nita 1a hydro hoic hydrocacbon béo c6 1 dén 25 nguyén tir cacbon,
con tdt hon nita 13 hydro hodc hydrocacbon béo c6 1 dén 10 nguyén tir cacbon va
t6t nhat 13 hydro.

[0034]
San phdm tu nhién bién tinh t6t hon 12 hop chét trong d6 it nhat mdt nhém

hydroxyl cta (cac) nhém cacboxyl ctia hop chét duoc biéu dién biang cong thirc

Sau.

El
B—{¢—}coon
Uy /m
E2

trong d6 E! gidng hoic khac nhau va 1a hydro hodc -COOH;

E? gidng hodc khac nhau va 13 hydro hoic -OH;

E3 1a -COOE* (trong d6 E* 1a hydro hoic nhém ankyl ¢6 1 dén 22 nguyén
ti cacbon), -CHj3, -NH; hodc -OH; va

m 12 sd tir 0 dén 10,

dugc thé bi nhém R, hodc hop chit trong dé nhém cacboxyl ctia hop chét
gbc sinh hoc duge thé bdi nhém Ra.

Trong trudng hop ma E* 13 nhém ankyl, s6 nguyén tir cacbon ctia nhém
ankyl c6 thé 14 1 dén 4 hodc 1 dén 10,

m c6 thé 12 1 dén 8, 2 dén 6 hodc 3 dén 5.

[0035]
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Céc vi du ctia san pham tu nhién bién tinh nhu sau.

Es-CH,-COE;;

trong d6 Es 1a NHEs, va E¢ 1a Boc, H hodc COE; va mdi By vaEp 1aR
hoic OH, va it nhat mot trong sb d6 13 R.

E-,-CHEs-CHEo-COE;

trong d6 E; 1a NHEg, COE 1, hodc OCOR!, t6t hon 1a COE2; mdi Eg va Eo
14 H, OH hogc OCOR!, Es tét hon 13 H va E, t6t hon 1a H hodic OAc; va Eg, Eiy
va E, nhu duoc mo ta o trén.

E2-CO-CH;-C(OH)E9-CH,-COE1;

trong dé Eio la COE;3 hoac H; va mdi Eq1, E1» va Ei3 12 R hoiic OH va it
nhét mot trong sé d6 1a R.

Trong céc vi du trén, nhém R 13 -X-R! hodc -X-D-X'-R!, va X, R, Dva X'
nhu dugc mo ta 6 trén.

Trong céc vi du trén, Ac 1a nhém axetyl, va Boc 1a nhom t-butoxycacbonyl.

Trong cic vi du trén, mac du cac truong hgp cdé nhém R duogc thé hién,
ngoai ra, - hodc nhém -CO-R trong moi san phém tu nhién bién tinh trong cac vi
du trén c6 thé dugc thé béi nhém Ra.
[0036]

Theo mot sb phuong é&n, cac vi du cu thé vé san phém tw nhién bién tinh
nhu sau.

gHw
Nil

CrgHare J-\\/f\/”\ .CgHs

OH
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(:JffiHiﬁ}’
Cigtar~y, ;'\/JL\O/C@H:«:-
OH

O OH O

\OWH/(CH2)17CH3

0. NH(CH,)1CHy

AcO COOH

0. NH(CH,)1,CH;

AcO 0
NH(CH;)17CH;

0
BocHN
ocH V[LNH(CHZ)WCH:,

trong d6 Ac 1a nhém axetyl; va
Boc la nhom t-butoxycacbonyl.

[0037]

20/67

R! ¢6 thé 12 nhém polysiloxan. Nhém polysiloxan 13, vi dy, nhém duge biéu

dién bang cong thirc:

-RI[Si(R?)(RP)]o-[SIR*R?)-Si(R*HRNR)

trong d6 R5! 12 O (nguyén tit oxy) hodc nhém hydrocacbon c¢6 1 dén 10 nguyén

tr cacbon; mdi R¥2, R3, R**, R3, R*, R%7 va R 13 hydro, nhém hydroxyl, nhém

alkoxy c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon hozc nhém hydrocacbon ¢ 1 dén 40 nguyén
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tir cacbon, va ¢6 thé 1a giéng hodc khéc nhau; va a biéu thi sb nguyén tlr 0 tré 1én,
b bidu thi s6 nguyén tir 1 trd én, va (a+b) 1a tir 3 dén 200.
- [0038]

R%! 13 O hodc nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 10 nguyén tir cacbon, t6t hon 13
O hodc nhém ankylen c6 1 dén 5 nguyén tir cacbon va t6t hon nita 1a nhém
ankylen c¢6 1 dén 4 nguyén tir cacbon.

[0039]

Mbi R*2, R¥®, R* R¥, R%, RY7 va R 1a hydro, nhém hydroxyl, nhém
alkoxy c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon hodc nhém hydrocacbon c6 1 dén 40 nguyén
tr cacbon, va c6 thé 14 gibng hodc khac nhau, va t6t hon 12 hydro, nhém hydroxyl,
nhém alkoxy c6 1 dén 10 nguyén tir cacbon, nhém hydrocacbon bdo hoa cé 1 dén
40 nguyén tir cacbon hodc nhém aryl ¢6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, t6t hon nita
la hydro, nhém hydroxyl, nhém alkoxy c6 1 dén 3 nguyén tir cacbon hodc nhém
hydrocacbon béo hoa c6 1 dén 30 nguyén tir cacbon va con t5t hon nita 1a hydro,
nhém hydroxyl, nhom metyl, nhom metoxy, nhdm etylen, nhdm propyl hodc
nhém hydrocacbon béo hoa c¢6 10 d&én 24 nguyén tir cacbon.

[0040]

Trong R%2, R¥, R, R, R%, RY va R, nhom ankyl c6 1 dén 40 nguyén tir
cacbon va nhém aryl ¢6 6 dén 20 nguyén tir cacbon c6 thé khong duge thé hodc
6 thé dugce thé.

Céc vi du cu thé v& R%, R, R%, R, R%, R57 va R bao gbm nhém metyl,
nhom etyl, nhém propyl, nhéom butyl, nhém pentyl, nhém hexyl, nhém heptyl,

nhom octyl, nhdm nonyl, nhéom decyl, nhém dodecyl, nhom tetradecyl, nhdm

21



51926 20167

hexadecyl, nhém octadecyl, nhom xyclopentyl, nhém xyclohexyl, nhém
xycloheptyl, nhém phenyl, nhém tolyl va nhém naphtyl.
[0041]

Trong R%2, R%3, R%, R%, R%, R¥ va R%, nhém alkoxy c¢6 1 dén 10 nguyén
tr cacbon c6 thé 1 tuyén tinh hodc phan nhanh. C4c vi du ctia chiing 1a nhém
metoxy, nhom etoxy, nhém propoxy va nhém butoxy.

[0042]

MB&i R52, R%3, R%, RS, R%6, RY va R, xét v& viéc dé dang san xuét cong
nghiép va d& dang c6 sin, tot hon 14 nguyén tir hydro hoic nhém metyl va t5t hon
nita 1a nhém metyl.

[0043]

Tdng a va b 1a tr 3 dén 200 hodc 5 dén 200. Xét vé viéc dé dang san xuét
cong nghiép va d& dang c6 sén, tong a va b t6t hon 14 10 dén 100 va tét hon nita
14 40 dén 60. a c6 thé 1a tir 0 dén 150, vi du nhu tir 1 d&én 100. Gi6i han dudi cua
b c6 thé 13 1 hodc 2 hodc 3, va gidi han trén cia b c6 thé 14 150, 10 hoic 5.
[0044]

Hop chét gbc sinh hoc 1a hop chét ¢4 it nhit mot nhém cacboxyl (san phim
tu nhién chira nhém cacboxyl).

Hop chét gbc sinh hoc ciing ¢ thé 14 phén tir thap (vi du, trong lugng phan
tir trung binh thdp hon 1.000 hogc 500 tré xubng) va/hodc polyme. Trong lugng
phan ttr trung binh ctia polyme c6 thé 14 1.000 trd 1én, 3.000 tré 1én, 5.000 tré 1én,
10.000 tré 1én, 30.000 tra 1é€n, 100.000 trd 1€n, 300.000 trd 1én hodc 500.000 tré

1én. Trong luong phan tir trung binh cta polyme c6 thé 14 7.500.000 tré xudng,
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5.000.000 tré xubng, 3.000.000 tré xudng, 1.000.000 tr& xudng, 750.000 trd
xudng hodc 500.000 tré xubng, 300.000 tré xudng, 100.000 trd xudng, 75.000 trd
xudng hodc 50.000 tré xudng. Trong luong phan tir trung binh ¢é thé dugc do
bang pullulan bang sic ky thim thau gel (GPC).

Hop chét gdc sinh hoc ¢6 thé 14 san pham tu nhién polyme, san phém tu
nhién phan tir thip, hodc dan xuét cia ching.

[0045]

Hop chat gbc sinh hoc (san phdm tw nhién hodc hop chit ¢6 ngudn gde tir
san phrflm tu nhién) cé thé 13, vi du, glyxin, axit xitric, axit malic, axit glutaric,
axit gluconic, axit alginic, axit butyric, axit lactic, axit tactric, axit oxalic, axit
malonic, axit sucxinic, axit fumaric, axit maleic, axit clogenic, axit aldonic, axit
uronic, axit aldaric, hodc dan Xuat clia ching.

[0046]
Hop chét gdc sinh hoc (san phim ty nhién hozc hop chat c6 ngudn gde tir

san pham tu nhién) tot hon 13 hop chét dugc biéu dién béng cong thic:

trong d6 mdi E' gibng hodc khac nhau va 13 hydro hoic -COOH;

mdi E? gibng hodc khac nhau va 1 hydro hodc -OH;

E3 1a -COOE* (trong d6 E* 1a hydro hodc nhém ankyl ¢6 1 dén 22 nguyén tir
cacbon), -CHs, -NH; hoac -OH; va

m 12 s tir 0 dén 10.
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Trong truong hop ma E* 1a nhém ankyl, sb nguyén tir cacbon clia nhém
ankyl c6 thé 13 1 dén 4 hoic 1 dén 10.

m c6thé 12 1 dén 8, 2 dén 6 hodc 3 dén 5.

[0047]

San phdm tu nhién bién tinh c6 thé c6 kha ning phan hily sinh hoc theo
ASTM D5338. Kha nang phan hiy sinh hoc tét hon 13 5% tré 1én, t6t hon nita 1a
10% tr& 1én, con tdt hon nita 1a 20% trd 18n hodc 30% trd 1én, con t6t hon nita 1a
50% trd 1én, con t6t hon nita 14 80% trd 1én va tét nhat 13 90% tré 1én. Kha ning
phén huy cang cao thi ganh nang 1én moéi trudng cang thp, va vi vay c6 thé néi
rang kha nang phan hiy sinh hoc cta san pham ty nhién bién tinh cang cao cang
tot.

[0048]

San phém tw nhién bién tinh c6 thé duoc tao ra béng cach cho tac nhan bién
d6i phan tng véi nhém cacboxyl ciia hop chét gbc sinh hoc. Cac vi du vé phuong
phap tong hop cho tic nhin bién dbi phan Gmg véi nhém cacboxyl bao go6m
phuong phép tao ra lién két este, phuong phép tao ra lién két amido va phuong
phap tao ra vong oxazol.

[0049]

Téc nhan bién ddi tét hon 14 hop chét ¢6 nhém hydrocacbon va dic biét tot
hon 12 hop chit c6 nhém hydrocacbon béo. Céc vi du vé tic nhan bién ddi nhu
sau.

Alcohol (R!-OH),

Amin (R!-NR?H),
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[zoxianat (R-N=C=0), va

Isotioxyanat (R!-N=C=S)

trong d6 R' ¢6 ¥ nghia twong tu nhu trén (nhém hydrocacbon ¢ 1 dén 40
nguyén tir cacbon va tlty chon c6 mét nhém thé, hodc polysiloxan); va

R? 14 hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 40 (vi du nhu 1 dén 10 hodc 1 dén 4)
nguyén tir cacbon va tity chon c6 mét nhém thé.

[0050]

Ty 16 thé ctia nhém cacboxyl hodc nhém hydroxyl ctia nhém cacboxyl béi
tac nhan bién dbi tot hon 14 cao hon 0 va tot hon nita 1a 1% tré 1én, 3% tr6 lén,
5% trd 1én hodc 10% trd 1én, vi du nhu 15% trd 1én, 20% trd 1€n, 30% trd 1€n,
80% tr& 16n hodc 95% trd 1én. "Ty 18 thé" c6 nghia 13 ty 18 phéan trdim trung binh
(%) cta nhém cacboxyl hoac nhom hydroxyl cia nhém cacboxyl cé trong chu
trac cta san phim tu nhién bién tinh dwoc thé boi tac nhan bién doi.

[0051]

Ty 18 ciia nhém cacboxyl khong duoc bién ddi (tic 1a ty 18 con lai ctia nhém
cacboxyl) thdp hon 100%, va c6 thé 13 95% trd xubng, 90% tré xudng, 60% trd
xubng, 40% tré xubng hodc 20% tré xudng. "Ty 18 con lai" cé nghia la ty 18 phén
tram (%) ctia nhom cacboxyl, c6 trong cAu tric cia san phém tu nhién bién tinh,
ma khong bi thé boi tac nhan bién dbi.

[0052]
<Phuong phép hinh thanh lién két este>
Bing cach sir dung alcohol (R'-OH), lién két este duoc tao ra véi nhém

cacboxyl ctia hop chat gbc sinh hoc.
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Céc vi du vé cac phuong phép tong hop dé chuyén d6i nhém cacboxyl ciia
san pham tu nhién thanh lién két este bao gom:

(a) Phuong phap hinh thanh 1ién két este bang cach st dung hop chit gbc sinh hoc,
alcohol (R'-OH) va chét xuc tac axit;

(b) Phuong phap hinh thanh lién két este bang cach sir dung hop chat gbc sinh
hoc, alcohol (R'-OH) va chét lam ngung tu; va

(¢) Phuong phép hinh thanh lién két este bang cach chuyén di hop chét gbc sinh
hoc thanh hop chat acyl va sau dé str dung alcohol (R!-OH),

(trong mdi phwong phap, thém dung méi néu can thiét). Trong alcohol (R!-OH),
R! ¢4 y nghia twong tu nhu trén.

[0053]

Céc vi du cu thé vé céc alcohol béo bao g@)m CH;0H, CH;CH,0H,
CH;(CH,),0OH, CH;(CH,);OH, CH3(CH»)sOH, CH3(CH,)sOH, CH3(CH;)sOH,
CH3(CH,);0H, CH;(CH;)sOH, CH;3(CH3)sOH, CH3(CH,)100H, CH3(CH,);10H,
CH3(CH,)12,0H, CH3(CH,)130H, CH3(CH»)1:OH, CH3(CH»)150H,
CH3(CH,)160H, CH3(CH,);7OH, CH3(CH»)130H, CH3(CH»)190OH,
CH;(CH,)200OH, CH;3(CH;),;0OH, CH3(CH2),OH, CH3(CH»)»30H,
(CH3),CHOH, (CHj3);COH, (CH3;),CHCH,OH, (CH3);CCH,OH,
(CH;),CH(CH,),OH, (CH3);C(CH,)140OH, (CH3),CH(CH,)50H,
(CH3)3C(CH»)150H va (CH3),CH(CH,)1s0H.

[0054]

<Phuong phép hinh thanh lién két amido>
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Lién két amido dugc hinh thanh bang cich phan tmg nhém cacboxyl ca
hop chét gbc sinh hoc. Lién két amido duge hinh thanh bang cach cho hgp chat
gbc sinh hoc phan Ung véi amin (R'-NR?H), izoxianat (R'-N=C=0) hoic
isotioxyanat (R!-N=C=S).

[0055]

Céc phuong phap téng hop dé chuyén nhém cacboxyl ctia hop chat gbc sinh
hoc thanh nhém amido bao gom:

(a) Phuong phap hinh thanh lién két amido bang cach tron hop chét gdc sinh hoc
v6i amin (R!-NR2H), izoxianat (R'-N=C=0) hoic isotioxyanat (R!-N=C=S);

(b) Phuong phép hinh thanh lién két amido bang cach st dung hop chét gbc sinh
hoc, va amin (R!-NR?H), izoxianat (R'-N=C=0) hoic isotioxyanat (R!-N=C=S),
va chit 1am ngung tu;

(¢) Phuong phap hinh thanh lién két amido bing cach st dung hop chét gdc sinh
hoc, va amin (R'-NR?H), izoxianat (R!-N=C=0) hoic isotioxyanat (R'-N=C=S),
va chét xtc tac kim loai (vi du, chét xuc tac thiéc); va

(d) Phuong phap hinh thanh lién két amido bing cach chuyén hop chét gée sinh
hoc thanh hop chét acyl, va sau d6 thém amin (R!-NR?H), izoxianat (R'-N=C=0)
hozc isotioxyanat (R!-N=C=S). Trong amin (R!-NR?H), izoxianat (R'-N=C=0)
va isotioxyanat (R!-N=C=S), R! ¢6 y nghia twong tu nhu trén.

[0056]

Céc vi du cu thé vé& amin bao gdm CH;NH,, CH;CH,NH,, CH;(CH,),NH,,
CH3(CH,);NH,, CH3(CH;)4sNH,, CH3(CH;)sNH,, CH3(CH2)sNH,,

CH;(CH,),NH,, CH;(CH,)sNH,, CH;(CH,)sNH,, CH3(CH,)10NH,,
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CH3(CH»)11NH,, CH3(CH,)12NH,, CH3(CH2)13NH», CH3(CH»)14NH3,
CH3(CHa»)15NH,, CH3(CH,)16NH,, CH3(CH,)17NH,, CH3(CH»)18NH,,
CH3(CHa»)19NH,, CH3(CHa)20NH,, CH3(CHa)21NH,, CH3(CH»)22NH,,
CH3(CHa2)23NH,, (CH3),CHNH,, (CH3);CNH,, (CH3),CHCH,;NH,,
(CH3);CCH,NH,, (CH3),CH(CH»)2NH,, (CH3)3:C(CHa)14NH,,
(CH;)2CH(CHa)15NH,, (CH3);C(CH,):sNH; va (CH3),CH(CH>)1sNHo.
[0057]

Céc vi du cu thé vé izoxianat bao gi‘im CH;NCO, CH3;CH,NCO,
CH3(CH,),NCO, CH3(CH;);sNCO, CH3(CH2)sNCO, CH3(CH»)sNCO,
CH;3(CH,)sNCO, CH;3(CH,);NCO, CH3(CH,)sNCO, CH3(CH2)oNCO,
CH3(CHa)10NCO, CH3(CH2)11NCO, CH3(CH,)12NCO, CH3(CH2)13NCO,
CH;3(CH,)14NCO, CH3(CH_)1sNCO, CH3(CH2)1sNCO, CH3(CH,)17NCO,
CH3(CH3)1sNCO, CH3(CH,)19NCO, CH3(CH2),0NCO, CH3(CH)21NCO,
CH3(CH_),2NCO, CH3(CH,),3NCO, (CH3),CHNCO, (CH;3);CNCO,
(CH3),CHCH,;NCO, (CH3); CCH,NCO, (CH3),CH(CH,),NCO,
(CH3)3C(CH2)14NCO, (CH3),CH(CH>)1sNCO, (CH3);C(CH2)1sNCO va
(CH3),CH(CH,)1sNCO.

[0058]

Cacviducu thé vé isothioizoxianat bao gé)m CH;5NCS, CH;CH,NCS,
CH3(CH3),NCS, CH3(CH2);NCS, CH3(CH,)sNCS, CH3(CH;)sNCS,
CH3(CH3)sNCS, CH3(CH),NCS, CH3(CH»)sNCS, CH3(CH;)9NCS,
CH3(CH2)10NCS, CH;3(CH2)1:1NCS, CH3(CH»)12NCO, CH3(CH2)13NCO,

CH;(CH,)1sNCO, CH;(CH,);sNCO, CH;(CH,)1sNCS, CH3(CH,);7NCS,
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CH3(CH,)1sNCS, CH3(CHz)19NCS, CH3(CH2),0NCS, CH3(CH,)21NCS,
CH3(CH2)2NCS, CH3(CH»)23NCS,
(CH3),CHNCS, (CHj3);CNCS, (CH3),CHCH,NCS, (CH3);CCHoNCS,
(CHj3)2,CH(CH,)>,NCS, (CH3);C(CH2)1sNCS, (CH3),CH(CH,)1sNCS,
(CH3)3C(CH,)13NCS va (CH3),CH(CH,)1sNCS.
[0059]

R2! t6t hon 13 nhém hydrocacbon béo ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tly
chon ¢6 mot nhém thé. S nguyén tir cacbon tt hon 12 4 trg 1én, tot hon nita 14 6
tré 1én va con tdt hon nita 13 8 trd 18n, va t6t hon 13 35 tré xudng, t6t hon nita 14
30 trd xudng va con t6t hon nita 14 25 trd xudng.
[0060]

Theo sang ché, t6t hon 14 san phém tu nhién bién tinh duoc bién ddi véi
amin bac mot.
[0061]

Sang ché d& xut cac hop chit méi, hop chét axit malic hodc hop chét axit
glutaric.

Hop chét axit malic hodc hop chét axit glutaric 12 hop chét dugc biéu dién

bang cong thirc:

O
RII
NR,,
(0] OR'
hoac
O OR' O
R Rll
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trong d6 mdi R" giéng hodc khac nhau va la -OH hodc -NH-R!, trong d6 R! 1a
nhom hydrocacbon c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tuy chon c6 mot nhom thé;
va
mdi R' 14 hydro ho#c nhém axetyl.

Chi mét R’ ¢6 thé 1a -NH-R!, nhung t6t hon 13 hai R" dong thoi 13 -NH-R'.
[0062]

R! t6t hon 14 nhém hydrocacbon ¢ 12 dén 22 nguyén tir cacbon va dac biét
t6t hon 12 nhém ankyl.

R' t&t hon 14 nhém axetyl.
[0063]

Céc vi du cu thé v& hop chét axit malic hoic hop chét axit glutaric nhu sau.

o~ NH(CH2)17CH3

AcO O
NH(CH,)47,CHj;

O OH O
o AL - (CHareH
H

[0064]
<Chét chiu dau>

Do san phém tw nhién bién tinh c6 kha nang chiu dau, né c6 thé duoc st
dung 1am "chét chiu dau". Chét chju dau c6 thé 1a ché pham dugc tao ra bang cach
chtra san phém tu nhién bién tinh, hodc c6 thé 1a chi bao gém san phém tu nhién
bién tinh. Chét chiu dau con c6 thé ¢6 kha nang chdng nudc, chéng thAm nuéc va

chéng thAm diu. Chat chiu diu c6 thé chira, ngoai san pham tu nhién bién tinh,
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chét 1ong (nude, dung moi hiru co hoic dung dich hon hop clia ching). Chét chiu
dau con c6 thé chia it nhdt mét chit duoc chon tir nhém bao gém chét hoat dong
bé mit, chit phan tan, chét tao lién két ngang chiang han nhu hop chét izoxianat
bi chan, va cac chét phu gia.
[0065]

Luong san phém tw nhién bién tinh c6 thé 13 0,01% trong luong trd lén,
0,1% trong lugng trd 1én, 1% trong luong trd 1én, 10% trong lugng tré 1én, 20%
trong luong trd 1€n hodc 30% trong lugng trd 1én so véi chét chiu dau. Luong san
phim tu nhién bién tinh c6 thé 1a 100% trong lugng tré xubng, 95% trong luong
tré xudng, 90% trong luong tré xudng hodc 80% trong lugng trd xudng so véi
chét chiu dau.
[0066]

Chét chiu diu c6 thé chira chit 1ong. Chét 1ong chi 1a nuée, dung méi hitu
co hogc hdn hop nudce va dung méi hitu co, va t6t hon 1a chi 14 nuéc.
[0067]

Luong chét long cé thé 13 60 phén trong lugng trd 1én, 80% trong lugng trd
1&n hodc 90% trong luong tré 18n, va luong chét 16ng co thé nho hon 100% trong
luong, 99% trong luong trd xubng, 95% trong luong tré xubng, 90% trong luong
tré xubng hodc 80% trong lugng trd xudng so véi chét chiu dau.
[0068]
<Chét hoat dong bé mit hodc chét phan tan>

Chét chiu ddu khong can thiét phai chira chit hoat dong bé mit (chat nhii

héa) hodc chét phan tan, hodc c6 thé chira cac chit nay.
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Trong thoi gian phan tmg hodc sau khi phan ting, c6 thé bd sung mét lugng
nhd (vi dy, 0,01 dén 100 ph:?m khoi lugng hodc 0,01 dén 50 phén khdi luong, vi
du nhu 0,1 dén 30 phan khéi lugng so v6i 100 phan khdi lugng ctia san pham tu
nhién bién tinh) cta chit hoat dong bé mit hodc chat phan tan. Khi bb sung chit
hoat dong bé mit hoic chat phéan tan, do 6n dinh cta thé phéan tan trong nudc
thuong duogc cai thién.

[0069]

Tét hon 1a chét hoat dong bé mat chira mot loai chét hoat dong bé mat trd
1én dugc chon tir chat hoat dong bé mit cation, chit hoat dong bé mit khong co
ion, chét hoat dong bé mat anion va chét hoat dong bé mat luong tinh; va tét hon
nita la st dung chét hoat dong bé mit khong c6 ion, chét hoat dong bé mit cation
hoic két hop cuia chit hoat dong bé mit khong c6 ion va chét hoat dong bé mat
cation.

[0070]

Chét hoat dong bé mit c6 thé 13 két hop ctia mdi mot loai hodc mdi hai loai
chét hoat dong bé mit khong co ion, chét hoat dong bé miit cation, chét hoat dong
bé mit anion va chét hoat dong bé mit ludng tinh trd 1én.

C6 thé bd sung chét hoat dong bé mit hodc chét phén tan véi lugng tir 0,01%
trong lugng trd 1én, 0,1% trong luong trd 1€n, 1% trong lugng tré 1€n, 5% trong
lugng tré 1€n, 10% trong lugng trd 1€n, 30% trong luong trd 1én hodc 50% trong
lugng trd 1€n, va sau do, 100% trong luong tro Xuéng, 95% trong luong tro xuéng,

90% trong luong trd xudng hodc 70% trong luong trd xubng so véi 100 phan khéi
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lugng cta san phém tw nhién bién tinh. Viéc bo sung chét hoat dong bé mit hodc
chét phan tan thudng cai thién do on dinh ctia thé phén tan trong nudec.
[0071]

Céc vi du vé chat hoat dong bé mat (chit nhii héa) hodc chat phéan tan khéng
c6 ion bao gbm este clia axit béo glycerol, este ctia axit béo sorbitan, este ciia axit
béo sucroza, ete polyoxyetylen ankyl, ete polyoxyetylen ankyl phenyl, ete
polyoxyetylen polyoxypropylen ankyl, ete polyoxyetylen polyoxybutylen ankyl,
polyoxyetylen polyoxypropylen glycol, axit béo polyetylen glycol, axit béo
polyoxyetylen sorbitan, axit béo alkanolamit va polyetylenimin etoxylat.

[0072]

Céc vi du vé chét hoat dong bé mit (chét nhii héa) hoic chét phan tan cation
bao gdm mubi ankylamin va mudi amoni bac bén; mubi ankylamin bao gbém mudi
monoankylamin, mudi diankylamin va mubi triankylamin, va mudi amoni béc
bbn bao gdm mubi trimetylamoni clorua, mudi diankyldimetylamoni clorua va
mudi ankyl benzalkonium clorua.

[0073]

Céc vi du vé chit hoat dong bé mit (chit nhii héa) hoic chat phan téan anion
bao gdm mubi cacboxylat, mudi sunfonat, mudi este sunfat va mudi este phosphat;
va cac vi du vé mudi cacboxylat bao gdm mudi monocacboxylat béo va mudi
ankyl ete cacboxylat; cac vi du v& mudi sunfonat bao gém mubi
dialkylsunfosucxinat, mudi alkanesunfonat, mubi ankylbenzensunfonat va mubi

ankylnaphtalensunfonat; cac vi du vé mudi este sunfat bao goém mudi ankylsunfat
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va mubi este sunfat ciia chit béo va dau; va cac vi du vé mudi este phosphat bao
g6m mudi ankylphosphat va mubi polyoxyetylen ankyl ete phosphat.
[0074]

Céc vi du cta chit hoat dong bé mit (chat nhii héa) hodc chét phan tan
ludng tinh bao gdm ankyl betain, axit béo amit propyl betain, mudi 2-ankyl-N-
cacboxymetyl-N-hydroxyetylimidazolium, axit ankyl dietylen triaminoaxetatic,
axit diankyl dietylen triaminoacetatic va oxit ankylamin.

[0075]

C6 thé thyc hién gia nhiét khi bd sung chat hoat dong bé mit (chat nhii héa)
hodc chit phan tan trong hodc sau phan tng ciia san phim ty nhién bién tinh. Sau
khi thém chét phan tan vao san phdm tu nhién bién tinh, ching c6 thé dugc gia
nhiét va dugc lam néng chay sau d6 dugc phan tan; hodc ching co thé duoc phan
tan hodc hoa tan bang cach thém dung dich (tdt hon 13 nuéc) khi gia nhiét thém.
Nhiét do gia nhiét co thé 12 40°C tré 1én, 60°C trd 1én hodc 80°C trd 1én.

[0076]

Chét chiu du khong can phai chira hop chit izoxianat bi chin, hoic c6 thé
chira hop chét nay. Hop chit izoxianat bi chin cé thé duoc bd sung trudc phan
tng thé ctia nhém cacboxyl, hodc c¢6 thé duoc bd sung sau phan ung (vi du nhu
truGe qué trinh déng rén).

[0077]

Tt hon 1a hop chét izoxianat bi chin 13 cac izoxianat bi chin chang han

nhu oxim toluen diizoxianat bi chan, hexametylen diizoxianat bi chin va

diphenylmetan diizoxianat bi chén.
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[0078]

Luong hop chét izoxianat bi chin c¢6 thé 13 15 phan trong lugng trd xudng,
10 phéin trong luong tré xuéng, 7,5 phﬁn trong luong trd xuéng, 5 phén trong
luong tré xudng hodic 2,5 phan trong lugng tré xudng so véi 100 phan trong luong
ctia san phdm tu nhién bién tinh.

[0079]

Chét chiu diu c6 thé chtra cac chét phu gia. Céc vi du vé chat phu gia 1a
nhua dinh, chét phan tan, chét chiu nudc, chit chiu dau, chat chéng thAm nuéc,
chit chéng thdm dau, chat didu chinh tdc d6 1am khd, chat tao lién két ngang, chét
hd tro tao mang, phu gia lién két, chét chéng dong, chét diéu chinh do nhét, chét
hép thu tia cuc tim, chat chéng oxy hoa, chit diéu chinh d6 pH, chét chéng tao
bot, chat didu chinh két ciu, chit didu chinh do truot, chat chdng tinh dién, chat
ua nudce, chit khang khudn, chét kht tring, chat chdng con tring, chét thom, chat
chdng chay, chit hd tro luu gift, chat hd, chét phy gia ting do bén cho gidy va chat
dém.

[0080]

Céc vi du vé chit hd tro luu gift bao gdm nhdm sunfat, acrylic polyme, tinh
bot, tinh bdt bién tinh, xenluloza, xenluloza bién tinh va silica.
[0081]

Céc vi du vé chit hd bao gém chat hd gbc colophan, ankyl keten dime
(AKD), alkenyl sucxinic anhydrit (ASA), polyvinyl alcohol (PVA), tinh bot bién
tinh, styren-acrylic copolyme va styren-metacrylic copolyme.

[0082]
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Céc vi du vé chét diéu chinh d6 pH bao gbm axit lactic, cacbon dioxit, axit
sucxinic, axit gluconic, axit xitric, trinatri citrat, axit phosphoric, kali cacbonat va
natri hydrocacbonat.

[0083]

Céc vi du vé chét dém bao gém da tan, cao lanh, canxi cacbonat, oxit titan
va bari sunfat.
[0084]

Céc vi du vé chit phy gia ting d6 bén cho gidy bao gébm nhua uré
formandehyt, nhuwa melamin formandehyt, polyamit polyamin epiclohydrin
(PAE), polyvinylamin (PVAm), tinh bot bién tinh, polyacrylamit va polyvinyl
alcohol.

[0085]

Luong chét phu gia 16n hon 0 va t6t hon 12 0,1 phﬁn trong lugng trd 1€n va
t6t hon nita 1a 1 phan trong luong trd 1én, va 100 phan trong luong tré xudng, t6t
hon nita 13 80 phan trong luong tréd xubng va con t6t hon nira 1a 50 phan trong
luong tré xudng so v6i 100 phan trong lugng clia san pham tur nhién bién tinh.
[0086]
<Pic tinh cta chét chiu dau va san phérn tw nhién bién tinh>

Diém néng chay ctia cac nhém chire (chudi bén) ctia san pham tu nhién bién
tinh t5t hon 1a 0°C tré 1én hodc khong ¢ diém néng chay, va tot hon 1a 20°C tré
1én, 40°C trd 1én hodc 60°C tré 1én. Sau do, diém néng chay cia cac nhém chirc
(chudi bén) tét hon 1a 180°C tré xudng, 140°C try xubng hoic 120°C tré xudng.

Vi diém nong chay cua cadc nhom chire (chudi bén) trong pham vi trén, kha ndng
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chiu nhiét dugc cai thién va cu thé 1, xét vé kha nang chiu dau & nhiét dd cao va
tuong tu, t6t hon 13 diém néng chay nim trong pham vi trén. 0 day, cac nhém
chirc (chudi bén) trong san phdm tu nhién bién tinh du dinh 1a nhém R, cu thé 1a
nhém céc hydrocacbon ¢ 1 dén 40 nguyén ti cacbon ctia san pham tu nhién bién
tinh. Piém néng chay cta cdc nhém chirc (chudi bén) trong san phim tu nhién
bién tinh 12 nhiét 0 ma tai d6 khi chét rdn cia san pham tw nhién bién tinh duoc
gia nhiét tir nhiét do thap, su sip xép ciia cac nhém R clia san pham tu nhién bién
tinh bi bién dang, va co thé 1a nhiét do chuyén hoa thuy tinh cua san phém tu nhién
bién tinh.

[0087]

Géc tiép xtc clia n-hexadecan véi chét chiu dau (trén nén thuy tinh) ¢6 thé
la 5° tré 1én, 10° trd 1én hoac 15° trd 1én, t6t hon 1a 20° trd 1én hodc 25° trd 1én,
t6t hon nita 1a 30° tr& 1én va t6t nhét 1a 35° trd 1én hodc 40° trd 1én. Véi goc tiép
xtic clia n-hexadecan nim trong pham vi trén, chét chiu dau c6 kha ning chéng
thAm chét 16ng vuot trdi, va cu thé 13, xét vé kha nang chiu dau va kha ning twong
tu, tot hon 13 géc tiép xtc ndm trong pham vi trén.

[0088]

Diém néng chay cua san phim tu nhién bién tinh t6t hon 1 20°C trd 1én, t6t
hon nita 12 40°C tr& 1én, con t6t hon nita 13 60°C trd 1én va tot nhat 1a 80°C tr&
1én. Sau d6, diém noéong chay cua chét chiu dau tét hon 13 200°C tr& Xuéng, 180°C
tré xubng hodc 160°C tré xudng.

Véi diém néng chay ctia chit chiu dau trong pham vi trén, kha ning phu khi

chét chiu dau dugc st dung cho san phérn dét va kha nang chiu nhiét duoc cai
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thién va cu thé 13, xét vé kha nang chiu dAu & nhiét d6 cao va kha nang tuong tu,
t6t hon 13 diém néng chay nim trong pham vi trén.
[0089]

Nhiét d6 chuyén héa thuy tinh cta san phdm tu nhién bién tinh tét hon la
0°C trd 1én hodc khong c6 nhiét do chuyén hoa thuy tinh, tét hon nita 14 20°C trd
1én hodc khong c6 nhiét do chuyén hoa thay tinh, con t8t hon nita 13 40°C tr& 1én
hodc khong c6 nhiét do chuyén hoa thiy tinh, va tét nhét 13 60°C tré 1én hodc
khong c6 nhiét do chuyén héa thay tinh. Sau do, nhiét do chuyén hoa thiy tinh
ctia chét chiu diu tbt hon 13 180°C trd xudng, 140°C tré xudng hoic 120°C trd
xudng. Véi nhiét d6 chuyén héa thiy tinh ciia chét chiu dau trong pham vi trén,
kha nang phu khi chét chiu ddu dugc sir dung cho san pham dét, va kha ning chiu
nhiét duoc cai thién va cu thé 13, xét vé& kha nang chiu dau va kha ning tuong tu,
t5t hon 1a nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh nam trong pham vi trén.

[0090]

Do nhét cta chét chiu ddu (dung dich hodc thé phén tan) & néng do ciia san
phdm tu nhién bién tinh 14 14,8 mg/mL tét hon 1a 3 cP tré 1én, 5 cP tré 1én, 7 cP
tr6 1én hodc 10 cP tré 1én. Sau d6, 46 nhét cua chét chiu dau (dung dich hoéc thé
phan tdn) & ndng do cua san phim tu nhién bién tinh 12 14,8 mg/mL t6t hon 1a
1.000cP tro xuéng, 500 cP tro xuéng hodc 100 cP tro xuéng. V61 do nhét cua
dung dich (thé phan t4n) trong pham vi trén, kha nang pht khi chat chiu dau dugc
st dung cho san phém dét duoc cai thién va cu thé 13, xét vé kha nang chiu dau
va kha nang tuong tu, tot hon 1a d6 nhét ndm trong pham vi trén.

[0091]
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D6 thdm khi cia giéy dugc xu ly, dugce ché tao béng cach thuc hién ba lan
thao téc trong d6 chét chiu diu (dung dich hodc thé phan tan) & néng d6 clia san
phdm tu nhién bién tinh 13 14,8 mg/mL dugc phii bang méay phi Baker dit & mutc
0 mil trén gidy nén cta gidy c6 méat do gidy 0,58 g/cm® va trong lugng co ban 45
g/m?, va shy kho, va G két qua & nhiét do tir 70°C dén 100°C trong 10 phut, t6t
hon 12 10.000 gidy/100cc tré xudng, tot hon nita 12 5.000 gidy/100cc tré xudng,
con t6t hon nita 14 3.000 gidy/100cc tré xudng va tot nhét 13 1.000 gidy/100cc tré
xudng.

[0092]

Tét hon 1a pham vi (g6c tiép xic hexadecan X diém néng chay) ctia két hop
cta gbc tiép xtc hexadecan véi chat chiu dau va diém néng chay cua chit chiu
dau c6 thé 13 5° trd 1én x 0°C trd 1én, 10° tré 1én x 20°C trd 1én, 20° trd 1én X
40°C tro 1én hoac 30° trd 1én x 60°C trd 1€n.

[0093]
<Ung dung cta chét chiu dau>

Chét chju dau c6 thé duge st dung lam nhiéu loai chét khéc nhau, chéng
han nhu chét chéng nudc, chit chéng thdm nuéce, chat chéng thim dau, chét chong
bam ban, chat téy vét ban, chét tach roi va chét tich khuon, va cling nhu mot thanh
phan trong s6 nhing chit nay.

[0094]

Chét chiu dau c6 thé dugc st dung lam chit xtr ly chéng han nhu chét xu ly

bén ngoai (chat xi Iy bé mat) hodc chit xir 1y bén trong, hodc 1am thanh phén cta

chung.
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[0095]

Béng céach xir Iy 16p nén v6i chét chiu diu, san phdm tw nhién bién tinh c6
thé hinh thanh cAu tric 16p phit bé mit trén bé mit 16p nen.
[0096]

C6 thé tao ra cdu trac 16p phu bé mat bang cach phu chit chiu dau 1én ddi
twong xir 1y (16p nén) bing phuong phép théng thuong di duoc biét dén dé bam
dinh cht chiu dau 1én bé mit 16p nén. Thudng st dung phuong phép trong d6 san
phdm tu nhién bién tinh dugc phan tan va pha lodng véi dung mdi hitu co hodc
nuée, va lam cho két qua thu duoc bam dinh 1én bé mit cta dbi tugng xtr Iy bang
phuong phap da biét chang han nhu phii nhiing, phtt phun hodc phu bot, va lam
khé. Sau d6, néu can thiét, san phém tu nhién bién tinh c6 thé duoc st dung cung
v6i chit tao lién két ngang thich hop (vi du nhu hop chét izoxianat bi chin) va sau
d6 duoc xtr ly. Hon nita, cling ¢ thé bd sung va st dung ddng thoi chét chong
con tring, chit lam mém, chét khang khuan, chét chdng chay, chit chdng tinh
dién, chat cd dinh vat lidu phu, chét chéng nhan, chét hd, chét phu gia tdng do bén
cho gidy va céc chat twong tu.

[0097]

Péi tuong xir Iy ma duge xir Iy v6i chét chiu dau bao gdm san pham dét,
da, bo loc (vi du nhu b loc tinh dién), mat na chéng bui, cac bd phén cda pin
nhién liéu (vi du nhu dién cuc khuéch tan khi va bd d& khuéch tan khi), thuy tinh,
g0, da, 6ng thli, amiing, gach, xi ming, kim loai va oxit, san phém gém su, nhua,
bé mit son va thach cao.

[0098]
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La cac san phém dét, nhidu loai khac nhau c6 thé duoc duara, nhung cac vi
du cta chung bao gdm san phdm vai va san pham gidy.
[0099]

Céc vi du vé céc san phém vai bao gém soi tu nhién tir dong vt va thuc vat
ching han nhu béng, cdy gai dau, len, va lua, soi tong hop chang han nhu polyamit,
polyeste, polyvinyl alcohol, polyacrylonitril, polyvinyl clorua va polypropylen,
soi ban tdng hop chang han nhu soi rayon va axetat, sgi v6 co chéng han nhu soi
thuy tinh, soi cacbon va soi amiing, va cc sgi hdn hop ctia chung. San pham vai
- bao gém vai dét thoi, vai dét kim va vai khong dét, va vai & dang quﬁn ao va tham;
va c6 thé thuc hién mot sd xt Iy trén soi, soi chi va cac san pham dét trung gian
(vi du nhu so1 hodc cudn soi) ¢ trang thai trude khi ché tao thanh vai.

[0100]

Céc vi du cua san phim gidy bao gdm gidy lam tlr bot gidy héa hoc da tay
tring hodc chua tay trang, ching han nhu bot gidy kraft va bot gidy sunfit, bot
gidy san luong cao da ty tring hodc chua tiy tring, chang han nhu bot gb mai,
bot gidy co hoc va bot gidy nhiét co, va gidy dugc lam tir bt gidy thai va cic loai
twong tu ching han nhu gidy phé liéu tir bao, tap chi, bot gidy thai tir tim bia dap
song hodc gidy phé lidu da khir muc, vat chia bang gidy, va vt tao hinh béang
gidy. Cac vi du cu thé vé cac san pham gidy l1a gidy goi thuc phadm, tm 16t thach
cao, gidy trang phu nén, gidy co hoc, 16p 16t va phuong tién dap séng thong dung,
gidy dugc lam bong bang may mau tring tinh khiét trung tinh, 16p 16t trung tinh,
16p 16t chéng gi va gidy nhiéu 16p kim loai, gidy kraft, gidy viét in trung tinh, gidy

trang pht nén trung tinh, gidy PPC trung tinh, gidy nhay nhiét trung tinh, gidy
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nhay 4p trung tinh, gidy in phun trung tinh va gidy chuyén dung trung tinh ding
cho théng tin lién lac, va gidy khuén (vét chira 1am khudn). San pham tu nhién
bién tinh theo sang ché c6 kha ning chiu dau vuot trdi (vi du nhu kha ning chiu
dau & nhiét do cao), va do d6 phi hop dé st dung trong céc img dung yéu cau kha
nang chiu diu, dic biét ddi véi vat lidu déng géi thuc pham va vat chira thuc pham.
[0101]

Chét chiu diu c6 thé dugc dung cho 16p nén dang soi (vi du nhur céc san
phdm dét va nguyén liéu dét chang han nhu bot giay) bang bat ky phuong phép
nao da biét dé xir Iy san phdm dét vai chét 1ong. Lép nén dang s¢i nghia 1a ¢4 san
phdm dét va nguyén liéu dét. Khi san pham dét 1a vai, c6 thé nhl'mg vai vao dung
dich (hoac thé phéan tan), hodc c6 thé 1am bam dinh hodc phun dung dich (hoac
thé phén tan) 1én vai. Viée xit I ¢6 thé 1a xir Iy bd sung bén ngoai hodc xir Iy bd
sung bén trong. Khi san phdm dét 1a gidy, c6 thé phu dung dich (hoic thé phan
tan) lén gidy, hogc cé thé 1am bam dinh hogc phun dung dich (hogc the phan tén)
1én gidy, hodc ngoai ra c6 thé tron dung dich (hogc thé phan tan) v6i bt gidy wot
truge khi lam gidy dé xu ly. Viée xir Iy ¢6 thé 1a xtr Iy bd sung bén ngoai hodc xir
Iy bd sung bén trong.

[0102]

Chét chiu dau c6 thé duoc ding cho san pham dét (cu thé 1a gidy, vai va cac
loai tuong ty) da duogc tao ra trude do, hodc cling cd thé duge ap dung & cac giai
doan khéac nhau cta qué trinh san XuAt giéy, vi du nhu trong giai doan lam kho
gidy.

[0103]
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Vi du, 16p nén dang soi c6 thé 12 da. Dé 1am cho da chéng nudc va chbng
dau, c6 thé phu chat chiu dau dudi dang dung dich nuéc hodc nhii trong nude 1én
da & cac giai doan khac nhau trong qua trinh xr 1y da, vi du nhu trong qué trinh
xu ly da udt hoac trong giai doan hoan thién da.

[0104]

Chét chiu dau cling c¢6 thé duoc str dung lam chéat d& khuon bén ngoai. Vi
du, b& mit ctia 16p nén c6 thé d& dang béc ra khoi bé mit khac (bé mit khéc cta
16p nén hodc bé mit cta 16p nén khac).
<X ly>

"Xt Iy" nghia 13 phu chét chiu dau lén dbi tugng xir ly bang cach nhing,
phun, pht hodc phuong phép twong tu. Bang cach xir Iy, san phim tu nhién bién
tinh 1a thanh phin hoat tinh cta chat chiu ddu thAm nhép vao bén trong ctia ddi
tuong xu ly va/hoac bam dinh trén bé mit cta dbi tuong xu ly.

[0105]

Pé phat trién kha nang chiu dau, d6i tugng xtt Iy (16p nén) duoc xtr Iy duge
lam khd, t6t hon 1a duogc gia nhiét, vi dy, & nhiét d6 khéng thip hon nhiét do
chuyén hoa thiy tinh (Tg) clia sin phdm tu nhién bién tinh, vi du nhw 40°C tr&
1én, 60°C trd 1én hodc 80°C trd 1én, hoac & nhiét do 250°C tr& Xuéng hodc 200°C
tré xudng. Bing cach xtr Iy san phdm tu nhién bién tinh & nhiét d6 khong thap
hon Tg, tao ra su sap xép clia cac chudi bén trong mot s6 trudng hop. Nhiét d6 xi
ly t&t hon nita 1 nhiét d6 cua diém néng chay (Tm) trd 1én. Bang cach xi 1y san

phAm tu nhién bién tinh & nhiét d6 khong thip hon Tm, bé mit 16p nén dugc phit
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sén pham ty nhién bién tinh. Tir d6, c6 thé tao ra cdu triic 16p pht bé mit cé tinh
ky nudc vuot troi.
[0106]

Trong trudng hop xir Iy bing chét chiu diu & trang thai long, dé ting cuong
dic tinh khit dung mdi (khtr nuéce) hodc bam dinh gitta san phim ty nhién bién
tinh va 16p nén, c6 thé didu ap 16p nén dang soi duge xtt 1y, va thuc hién qu4 trinh
xu ly & ap suét tir 0,1 MPa tré 18n, tot hon 13 0,15 MPa trd 1én va t6t hon nita 1a
0,2 MPa trd 1én.

[0107]
<Phu gia ding cho gidy>

Chét chiu dau c6 thé duoc st dung mot cach thich hop, dic biét 12 stt dung
lam chét phu gia cho gidy. C6 thé st dung phu gia cho gidy chira chat chiu dau,
ngoai chit chiu dau, 1am chét chong nuéc, chét chéng thdm nudc va/hodc chét
chéng thdm dau. Tét hon 13 phu gia cho gidy & dang dung dich, nhii twong hogic
sol khi. Phu gia cho gidy c6 thé chira san phdm tw nhién bién tinh va dung mai (vi
du chét 16ng, chdng han nhu dung mai hitu co hogc nuéc), va t6t hon 13 thé phan
tan trong nudc clia san pham ty nhién bién tinh. Trong phuy gia dung cho gidy,
ndng dd cta san phdm tu nhién bién tinh ¢6 thé 13 0,01 dén 50% trong luong chéng
han. Phu gia cho giéy 6 thé khong chtra chét hoat dong bé miit.

[0108]
C6 thé thuc hién loai bo dung dich (dung méi hitu co, nuéc) co trong phu

gia cho gidy bang cach gia nhiét dung dich (thé phan tan) cia san pham ty nhién
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bién tinh & nhiét d6 40°C trd 1én, 60°C tré 1én hodc 80°C tré 1én, va nhiét do
250°C trd xudng hoidc 200°C trd xudng.
[0109]

Phu gia cho gidy c6 thé dugc sir dung dé xir Iy (vi du nhu xir Iy bé mit) nén
gidy. C6 thé sir dung phu gia cho gidy cho dbi tuong xtr 1y bang phuong phap
duoc nhidu ngudi biét dén thong thuong. Théng thudong, phuong phép (xtr Iy bé
mat) dugc ap dung trong d6 phu gia cho gidy dugc phén tan trong va pha lodng
véi dung moi hitu co hodc nudc, va bam dinh trén bé mit cua dbi tuong xtr ly
bing phwong phéap duoc nhidu ngudi biét dén chéng han nhu pht nhing, phii phun
hodc pht bot, va 1am kho. Nén gidy cua dbi tuong xir Iy bao gbm gidy, vat chia
bing gidy, vat tao hinh bang gidy (vi du nhu bdt gidy khuén). San pham tu nhién
bién tinh theo sang ché bam dinh tdt trén nén gidy. O ddy, "bam dinh" dé cap dén
sy hinh thanh lién két vat Iy hodc lién két héa hoc. Bing cach 1am cho san pham
tu nhién bién tinh bam dinh trén nén gidy, thu duoc gidy chiu dau.

[0110]

Cho dn nay, cac phuong an dd dugc mo ta, nhung phai hiéu ring cac
phuong phép va chi tiét c6 thé dugc stra dbi va thay dbi theo nhidu cach khac nhau
ma khong di chéch khéi y chinh va pham vi ctia céc yéu cau bao hd.

Vi du thye hién sang ché
[0111]

Sau d6, sang ché s& duoc mod ta cu thé bang cac vi du. Tuy nhién, sing ché

khéng con b giéi han béi nhitng mé ta ndy. Sau ddy, cac phan, % va ty 18 biéu thi

phén trong luong, % trong luong va ty 16 trong luong, trir khi ¢6 quy dinh khac.
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[0112]

Cac phuong phap thtr nghiém dugc st dung dudi day nhu sau.

[0113]
San xuét gidy di qua xir Iy

Bot gidy wdt da duoc chudn bi, nhur bdt gd, c6 ty 18 trong lugng LBKP (b6t
gidy kraft dé tdy tring tir cdy 14 rong) va NBKP (bdt gidy kraft d4 tAy tréng tir cay
14 kim) 1a 60% trong lugng va 40% trong lugng, va do nghién nho ctia 400mL bot
gidy (d6 nghién nho tiéu chuén Canada); chat tang d6 bén cho gidy uét va chat hd
duoc thém vao bot gidy uét va gidy co mat do gidy 0,58 g/cm® va trong lugng co
ban 45 g/m? dugc san xuit bang may lam gidy Fourdrinier; va gidy dugc str dung
lam gidy nén dé xir Iy b6 sung bén ngoai (xir Iy nén kich thudc). Kha nang chiu
dau (gia tri KIT) cta gidy nén 14 0; va kha ning chdng nuée (gia trj Cobb) 1a 52
g/m?.

[0114]

Chét nhii héa va chit phan tan dugc sir dung 13 polyoxyetylen ankyl ete,
polyoxyetylen polyoxypropylen ankyl ete, polyoxyetylen polyoxybutylen ankyl
ete, polyoxyetylen polyoxypropylen glycol, mudi ankylamin, mubi amoni bac bon,
mudi cacboxylat, polyetylenimin etoxylat hoic hop chét twong tu ctia chiing.
[0115]

Trong truong hop san xudt dung dich (hodc thé phan tan) cia san pham tu
nhién bién tinh bing cach st dung dung mdi hitu co, thao tic dugc 13p lai ba lan
trong d6 dung dich (hodc thé phan tan) clia san phdm tu nhién bién tinh (st dung

clorofom, toluen hodc axeton lam dung méi) 1 14,9 mg/cm? dugc phi 1én gidy
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nén bang may pht Baker dit & khoang cach 0 mil va 1am khé, va sau d6 0 két qua
thu dugc & 70°C trong 10 phiit dé san xuat gidy da qua xur ly.
[0116]

Trong trudng hop san xuét dung dich (hodc thé phan tan) cta san pham tu
nhién bién tinh béng cach str dung nudc, thao tac dugc lap lai ba lan trong d61%
trong lugng dung dich (hoac thé phan tan) cda san phém tu nhién bién tinh duoc
phii 1én gidy nén bing may phu Baker dit ¢ khoang cach 0 mil va Iam kh, va sau
d6 G két qua thu duge & 100°C trong 10 phut dé tao ra gidy da qua xtr Iy.

[0117]
Thtr nghiém KIT (kha ning chiu dau)

Kha ning chiu dau dugc do bang 3M Kit Test (TAPPI T-559 cm-02).
Phuong phép 3M Kit Test bao gém viée dat dau thu nghiém chira dau thau dau,
toluen va heptan duogc tron trong d6 16n bé mat ca gidy da duge xt 1y, va sau 15
gidy, lau sach dau thir nghiém va sau d6 danh gia kha nang chiu dau bang cach
kiém tra sy c6 mat/khong c6 mit cta vét dau trén gidy da qua xu Iy. Thir nghiém
duogc thuc hién béng cach sir dung dau thir nghiém cua bd dung cu tu s6 1 dén sd
6, va sb bd dung cu tdi da khong cé vét dau duoc st dung lam két qua danh gia
kha ning chiu dau.

[0118]
Danh gia kha ning chiu dau ngd (kha ning chiu dau)
Cho dau ngb trén bé mit cua gidy da duoc xir ly, va sau 15 gidy, lau sach

va sau d6 danh gia kha nang chiu dau bang cach kiém tra sy cé mat/khéng cd mét
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ctia vét dau trén gidy d3 qua xtr ly. Truong hop khéng quan sat thiy vét ban duoc
coi 1a "T6t"; va trudmg hop quan st thiy vét ban duoc coi 1a "Kém",

[0119]

Kha nang chéng thdm chét 1ong (gbc tiép xtc tinh)

Kha ning chdng thdm chét long duoc danh gia béng cach phu quay dung
dich (hodc thé phan tan) c6 ndng d6 ham luong chét rén 1a 1,0% cta san pham tu
nhién bién tinh trén 16p nén thiy tinh d4n mang gidy béng kinh, va do géc tiép
xtc tinh. Thu dugc géc tiép xtc tinh bang cach nhé 2 plL hexadecan (HD) lén
mang phu thu dugc va do géc tiép xtic & 1 gidy sau khi chét 16ng roi xubng.
[0120]

D thim khi

Do thim khi (stre can khong khi) cua gidy da qua xir Iy duoc do bing cach
sir dung may do mat do tu dong Gurley (san phém sb 323-AUTO, dudng kinh 16
thong hoi: 28,6 0,1 mm), do Yasuda Seiki Seisakusho, Ltd. san xuét theo JIS
P8117(2009).

[0121]
Diém noéng chay

Piém néng chay duoc do bang cach sir dung méy do nhiét lugng quét vi sai.
Nhiét do thé hién dinh hép thu nhiét cao nhat dugc léy lam diém nong chay cua
sén phdm ty nhién bién tinh; va nhiét d6 thé hién dinh hap thu nhiét cao thit hai
duogc 14y lam diém néng chay cia cac nhém chire (chudi bén) trong san pham tu
nhién bién tinh.

[0122]
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Ché tao khudn

Khuon dugc duc béng cach st dung may duc khuon ty dong. o) ph??m dudi,
bd tri khuén tao hinh khuén bot gidy bang kim loai ¢é nhidu 16 hit va cé phan
than dang ludi duge bd tri trén d6; va & phan trén dit bé chira bang kim loai; va
bot gidy w6t dugc dua vao bé chira kim loai & phan trén. Ché pham nudc chira bot
gidy duogc hut va khir nude tir phia dbi dién véi phia ctia khuén tao hinh khuon
bot gidy, noi phéan than dang luéi duoc bd tri, qua khuén tao hinh khuén bot gidy
va phan than dang 1uéi, & 0,1 dén 1 MPa bang bom chan khong, dé lam cho ham
lwong chét rén (bot gidy va cac chat twong tir) c6 trong ché phdm nudc chia bot
gidy ling dong trén phan than dang ludi dé thu duoc san pham trung gian khuén
bot gidy. Sau d6, san pham trung gian khuén bot gidy thu dugc dugce 1lam kho duéi
ap sudt tir 0,1 dén 1 MPa tlr mit trén va mit dudi trong khuén céi va khudn duc
bang kim loai dugc gia nhiét & 60 dén 200°C. Bang cach niy, san xuét duoc san
phdm khuén bot gidy duoc tao hinh thanh hinh vat chia.
[0123]
Thir nghiém kha nang chiju dau thuc té

P4 100mL diu ngd & 65°C vao khubn va dé yén & nhiét d6 phong trong 45
phut; va sau d6 danh gia muc do vét diu trén khuoén. Theo mirc d6 tham, cac gia
tr1 danh gia béng s6 duoc thiét lap nhu sau.

5: Khong c6 vét bén trong.

4: C6 vét & bén trong. Khong c6 vét & phia sau.

3: C6 vét & bén trong. Co hién tugng ro nude nhe & phia sau.
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2: C6 vét & bén trong. Hién tuong rd nudc ra phia sau xay ra & dién tich nho
hon 50%.

1: C6 vét & bén trong. Hién tuong rd nudc ra phia sau xay ra & dién tich 16n
hon hoic bang 50% va nho hon 100%.

0: Hién tuong ro nudc xay ra ¢ toan bg phia sau.
[0124]
Thir nghiém kha ning chéng nuéc thuc té

P4 100mL nude & 100°C vao khudn va dé yén & nhiét d6 phong trong 30
pht; va sau d6 danh gia mic do vét trén khudn. Theo muc do tham, cac gid tri
danh gia bang sb dugc thiét 1ap nhu sau.

5: Khéng c6 vét bén trong.

4: C6 vét & bén trong. Khong ¢ vét ¢ phia sau.

3: C6 vét & bén trong. C6 hién tugng rd nude nhe & phia sau.

2: C6 vét & bén trong. Hién tugng ro nudc ra phia sau xdy ra & dién tich nho
hon 50%.

1: C6 vét & bén trong. Hién tuong ro nude ra phia sau xay ra & dién tich 16n
hon hodc bang 50% va nhé hon 100%.

0: Hién tuong ro nudc xay ra ¢ toan bd phia sau.
[0125]
Vidul

Trong binh phéan tng duoc trang bi thiét bi lam ngung tu va thiét bi tach hoi
Dean-Stark, thanh khudy, 2,8g axit xitric va 13g octadecylamin dugc thém vao va

gia nhiét dén 70°C; va thém vao 20mL toluen. Gia nhiét va khqu két qua thu
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duoc & 135°C trong 64 gid. Lam ngudi binh phan tng dén nhiét d6 phong; thém
v&o 20mL toluen; va 1am sach két qua thu duogc béng axeton va etanol dé thu dugc
san pham tu nhién bién tinh. Ham luong gdc sinh hoc ctia san pham tu nhién bién
tinh thu dugc 1a 100%. Sau d6, danh gid diém néng chay cua san pham tu nhién
bién tinh thu dugc; va tao ra dung dich cloroform 14,9 mg/cm?® ctia san phém tu
nhién bién tinh thu dugc, va danh gid thtr nghiém KIT, kha ndng chiu dau ngo,
kha nang chdng thdm chét 1ong va d6 thdm khi; va két qua danh gia duoc thé hién
O bang 1.
[0126]
Vidu?2

Trong binh phéan tng dugc trang bi thiét bi 1am ngung tu va thiét b tach hoi
Dean-Stark, thanh khudy, thém vao 1,9g axit xitric, 11g stearyl alcohol va 15mL
toluen, va thém timg giot 0,2g axit sunfuric khi khudy. Gia nhiét tir tir két qua thu
dugce dén 140°C rdi gia nhiét va khudy 140°C trong 3 gio. Lam ngudi két qua thu
duoc dén nhiét d6 phong, va sau d6 thém vao 30mL cloroform roi gia nhiét va
hoa tan; sau d6 lam sach két qua thu duoc béng etanol dé thu dugc san phém tu
nhién bién tinh. Ham luong géc sinh hoc cta san phérn tu nhién bién tinh thu duoc
13 100%. Sau d6, danh gia diém ndng chay cuia san phim ty nhién bién tinh thu
dugc; va tao ra dung dich cloroform 14,9 mg/cm? cia san phém tu nhién bién tinh
thu dugc, va danh gia thir nghiém KIT, kha nang chiu diu ngd, kha ning chéng
thAm chét 1ong va do thim khi; va két qua danh gia duoc thé hién & bang 1.
[0127]

Vidu so sanh 1
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Bing cach st dung xenluloza (20 pm, dang bot) 1am chét chiu dau, danh

gi4 thir nghiém KIT, kha nang chiu diu ngd, kha ning chdng thdm chét long va

d6 tham khi. Céc két qua dugc thé hién trong bang 1.

[0128]
[Bang 1]
Géctidp | Do :
KIT Daungd | xuic ﬁn}I: nong D0 tham khi
(diem) & ©) chay (giay/100cc)
, (°C)
Vidul 4 Tot 46,5 100 231,7
Vidu?2 4 Tot 41,1 60 2293
Vi du so sanh 1 0 Kém o - 255

[0129]

Vidu3

30 mg san pham ty nhién bién tinh thu dugc trong vi du 1, thém vao 30 mg

natri oleat va 0,3g nudc va gia nhiét & 100°C; sau d6, nude ndéng dugce thém vao

d& ndng d6 cua san phim tu nhién bién tinh tré thanh 1% trong luogng, va két qua

thu duge dugc phén tan & nhiét do gia nhiét 90°C bang may dong nhat sidu 4m dé

tao ra thé phan tan. Bing cach s dung thé phan tan ndy, thir nghiém KIT, kha

nang chiu dau ngd va do thdm khi duoc danh gia. Cac két qué duogc thé hién trong

Bang 2.
[0130]
[Bang 2]
KIT Dy ngd P6 thim khi
(didm) & (2iay/100cc)
Vidu3 5 Tt 632,5
Vi du so sanh 1 0 Kém 255

[0131]
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Vidu 4

Thém vao 500 mg san phém tu nhién bién tinh thu duoc trong vi du 1 va
500 mg chit nhii héa (polyoxyetylen oleyl ete) va gia nhiét & 110°C; sau d6, thém
nuée néng vao dé ndng do cua san phim ty nhién bién tinh tré thanh 1% trong
lwong, va va két qua thu dugc duge phan tan & nhiét do gia nhiét 90°C bing may
ddng nhét cét co hoc dé thu dugc thé phén tan.
[0132]
Vidu5

Thuc hién thao tac twong tu nhu trong phuong phap dugec mo ta & vi du 4,
ngoai trir viéc thay dbi chét nhii héa thanh natri oleat dé thu dugc thé phan tan.
[0133]
Céc vi du tir 6 dén 9

Trong mdi vi du, thém 1.300mL nuéc vao 700g thé phén tan trong nudc c6
1,4% trong lwong 1a hdn hop gdm 70 phan bot gidy kraft da tay tring tir cay la
rong va 30 phan bot gidy kraft da tdy tring tir cdy 14 kim, ma d4 dugc nghién dén
d6 nghién nhé 1a 550cc (d6 nghién nho Canada). Thé phén tan trong nudc clia san
phim tu nhién bién tinh thu dugc trong vi du 4 hodc 5 duge thém vao trong khi
khuéy, Vol né)ng dé ham luong chét ran cta san phém tu nhién bién tinh trén trong
luong bot gidy nhu duoc mé ta trong bang 3, dé chuén bi bot gidy uét.
[0134]
Tao khuon

MBOi bot gidy uét trong cac vi du tir 6 dén 9 duoc nap vao may thir nghiém

lam khudn tu dong, va dugc nén vdéi ap suét 0,3 MPa & nhiét do 80°C trong 10
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gidy, va sau d6 duoc nén véi ap sudt 0,3 MPa & nhiét d6 180°C trong 60 gidy dé
tao ra khuén bot gidy c6 trong luong khoang 10 g. Khuén bot gidy thu duoc duge
dua vao thir nghiém khéa ning chiu dau thuc t& va thi nghiém kha ning chéng
nude thue té. Cac két qua dugc thé hién trong bang 3.
[0135]
Vi du so sanh 2

Thém 1.300mL nudc vao 700g thé phan tan trong nude c6 1,4% trong lugng
13 hdn hop gdm 70 phén bot gidy kraft da tiy tring tir cdy 14 rong va 30 phan bot
gidy kraft d3 tiy tring tir cdy 14 kim, ma d3 dugc nghién dén d6 nghién nho la
550cc (dd nghién nhé Canada), dé chuén bj bot giéy udt; bot giéy udt dugc nap
vao may thr nghiém lam khuoén ty ddng, va dugc nén vé1 ap suét 0,3 MPa & nhiét
do 80°C trong 10 gidy, va sau do dugc nén voi ap suét 0,3 MPa & nhiét d6 180°C
trong 60 gidy dé tao ra khudn bdt gidy co trong luong khoang 10 g. Khuén bdt
giéy thu duoc dugce dua vao thir nghiém kha nang chiu dau thuc té va thir nghiém
kha nang chéng nudc thuc té. Cac két qua duoc thé hién trong bang 3.

[0136]
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[Bang 3]
The phan Ean Nong d6 ham \ A
trong nudc £, L , A Thir nghiém
o lugng chatran | Tht nghiém . s
cua san - 2 . : kha nang
2 cua san pham ty | kha nang chiu X .
pham tu T A £ chong nuée
in 1k nhién bién tinh dau thuc té £
nhién bién (% trong luong) thuc té
tinh o lrong luong
Vidu 6 Vidu4 10 4 4
Vidu7 Vidu4 5 4 —
Vidu8 Vidu4 2,5 2 —
Vidu9 Vidu5 10 4 —
Vidu so
sénh 2 - - 0 0
[0137]
Viduy 10

Thém vao 100 mg san pham tu nhién bién tinh thu duoc trong vi du 1, 10
mg polyoxyetylen trimetylnonyl ete va 300 mg isopropyl alcohol, va gia nhiét ¢
85°C, va nhd d6 hoa tan san phm tu nhién bién tinh. Thém nudc néng vao dé
ndng dd san pham tu nhién bién tinh trd thanh 1% trong lugng, va sau d6, két qua
thu dugc duoc nghién ba l4n & 4p suat 245 MPa bang Star Burst Mini (mau 56
HJP-25001), do Sugino Machine Ltd. san xuét, dé thu dugc thé phén tan.

[0138]
Cacvidull dén 15

Thuc hién thao tac twong tu nhu trong phuong phép dugc mo ta trong vi du
10, ngoai trir viéc thay ddi polyoxyetylen trimetylnonyl ete thanh chét nhii héa

hodc chat phén tan dugc mé ta trong bang 4 dé thu duoc thé phan tan.

[Bang 4]
Chét nhii héa (Chét phan tan)
Vidu 10 Polyoxyetylen trimetylnonyl ete
Vidull Polyoxyetylen polyoxybutylen ankyl ete
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Vidu 12 Polyoxyetylen polyoxypropylen ankyl ete
Vidu 13 Polyoxyetylen butyl ete

Vidu 14 Polyoxyetylen polyoxypropylen 2-etylhexyl ete
Viduls Polyoxyetylen polyoxypropylen glycol

[0139]

Cac vi du tir 16 dén 18

Thuc hién thao tac tuong tu nhu trong phuong phap duge mo ta trong céc
vi du tir 10 dén 15, ngoai trir viéc thay dbi ndng do cia san pham tu nhién bién
tinh thanh 10% trong lugng, s6 1an nghién thanh mot 1an va chét nhii héa hoic
chét phan tan thanh chat dugc mé ta trong bang 5 dé thu duogc thé phéan tan. Kha
ning phan tan dugc cai thién so vdi truong hop trong do ndng d6 cua san pham
tu nhién bién tinh 14 1% trong luong.
[0140]
Tao khuon

Trong mbi vi du, thém 1.300mL nudc vao 700g thé phén tan trong nudc c6
1,4% trong luong 1a hdn hop gdm 70 phan bot gidy kraft da tay tring tir ciy l4
rong va 30 phan bot gidy kraft di ty trang tlr cay 14 kim, ma da dugc nghién dén
d6 nghién nho 1a 550cc (d6 nghién nho Canada). Thé phan tan trong nudc clia san
phdm tyu nhién bién tinh thu dugc twong Gmg trong cic vi du tir 16 dén 18 duoc
thém vao trong khi khudy, sao cho ndng d6 ham lugng chét rén trén trong luong
bot giéy cua san phém tw nhién bién tinh tré thanh 2,5% dé chuén bi bot giéy udt.
Bot giéy uGt dugce nap vao may thir nghiém lam khudn tu dong, va dugc nén voi
ap suit 0,3 MPa & nhiét do 80°C trong 10gidy, va sau d6 dugc nén véi 4p suat 0,3

MPa & nhiét d 180°C trong 60 gidy dé tao ra khudn bét giéy co trong luong
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khoang 10g. Khudn bét gidy thu duge duoc dua vao thir nghiém kha ning chiu

dau thue té. Cac két qua duoc thé hién trong bang 5.

[Bang 5]
, , Thr nghiém kha Thir nghiém kha
Chat nhii héa (Chat nang chiu dau thyc | néng chiu dau thyc
phén tan) . ® L
Phan dudi (diém) Mit bén (diém)
Vidu | polyoxyetylen glycol ) 1
16 trimethylnonyl ete
, polyoxyetylen
Vi ,(71 t polyoxybutylen ankyl 3 2
ete
, polyoxyetylen
Vi g ¢ polyoxypropylen ankyl 2 1
ete
[0141]
Vidu 19

Chuén bi dung dich nudce nhii héa (thé phan tan) bang cach thém 17,8g nuée

vao 200 mg chit nhil héa A (polyoxyetylen polyoxypropylen ankyl ete), va sau

d6 thém vao 2g san phdm ty nhién bién tinh thu dugc trong vi du 1 va khudy, va

nghién ba 1an & 245 MPa bang STAR Burst Mini dé thu dugc thé phan tan.

[0142]

Vidu20

Chudn bi dung dich nuéc nhii héa (thé phan tan) bang cach thém 17,8g nude

vao 10 mg chit nhii héa A (polyoxyetylen polyoxypropylen ankyl ete) va 53 mg

chét nhii héa B (hydroxyetylankylmetylamoni clorua), va sau d6 thém vao 2g san

phim ty nhién bién tinh thu dugc trong vi du 1 va khudy, va nghién ba lan & 245

MPa bing STAR Burst Mini dé thu duoc thé phan tan.

[0143]
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Céc vi dutir 21 dén 28

Trong mdi vi duy, thuc hién thao tac twong tu nhu trong phuong phap duoc
md ta & vi du 20, ngoai trir viéc thay chit nhii héa B va phu gia thanh cac chét
duge mo ta trong bang 6 dé thu duogc thé phan tan.
[0144]
Tao khuon

Thém 1.300mL nudc vao 700g thé phan tan trong nude co 1,4% trong lugng
12 hdn hop gdm 70 phan bot gidy kraft da tay tring tr cay 14 rong va 30 phén bot
gidy kraft d3 tiy trang tir cdy 14 kim, ma da dugc nghién dén d6 nghién nho la
550cc (d0 nghién nhé Canada). Thé phén tén trong nudc cia san pham tu nhién
bién tinh thu dugc trong céc vi du tir 21 dén 28 duge thém vao trong khi khudy,
sao cho ndng d6 ham luong chét ran trén trong lugng bot gidy clia san pham tu
nhién bién tinh tr& thanh 2,5% dé chudn bi bot gidy uét. Bot gidy uét duge nap
vao may thur nghiém lam khuén tu dong, va dugc nén voi ap suét 0,3 MPa & nhiét
do 80°C trong 10 gidy, va sau dé dugc nén voi ap suét 0,3 MPa & nhiét do 180°C
trong 60 gidy dé tao ra khuon bot gidy c6 trong lugng 10g. Khuén bot gidy thu
dugc dugc dua vao thr nghiém kha nang chiu dau thuc té. Céc két qua dugc thé

hién trong bang 6.

[Bang 6]
Chét ’
nhii héa ) Chét nhi Th nghiém | Thtr nghiém
(Chat Chét nhii hoa |héa (Chét| Phu |Luong| kha nang kha néng
phén |(Chat phan tan) B | phén tan) | gia (phu gia| chiudau chiu dau
tan) B (mg) thuc té thue té
A (mg)
Vi du
19 200 2 1
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Vi du bishydroxyetyl
20 10 | ankylmetylamoni 53 2,5 2
clorua
Vi du di(polyoxyetylen)
3 10 oleylmetylamoni 53 2,5 1,5
clorua
V;;l Y10 Polyetylenimin 40 2 2
Vidu polyetylenimin
23 10 etoxylat >0 2,3 2
Vidu 10 laurylme_tylbenzyl 20 3.5 25
24 amoni clorua
Vidu 10 dodecy'ltrlmetyl 133 3 2.5
25 amoni clorua
Vidu coconut amin
26 10 axetat 40 3 2
] bishydroxyetyl . A
Vidul 10 |ankylmetylamoni| 53 | @it | mot 3 2,5
27 axetic| giot
clorua
, bishydroxyetyl .
Vidu . axit
28 10 | ankylmetylamoni 53 sitric 2 mg 4 2,5
clorua
[0145]
Vidu 29

Hoa tan 3,24g dimetyl 3-hydroxyglutarat trong 20,0mL toluen khtr nudc,

va sau d6 thém vao 2,91g stearylamin, va khuéy qua dém & nhiét do bé dau la

132°C. Ngay tiép theo, két qua duoc 1am ngudi dén nhiét do6 phong, va thém vao

30mL metanol, va loc dung dich phan ung. Chét rén thu dugc dugce lam kho dé

thu duge 2,75g hop chit A.
[0146]
(Hop chét A)
O OH O
~0 ”/(CHz)wCHs
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'"H NMR (CDCl;, 400 MHz) 8: 0,87 (t, 3 H), 1,10-1,50 (m, 32 H), 2,30-2,42 (m,
2 H), 2,45-2,54 (m, 2 H), 3,20-3,24 (m, 2 H), 3,73 (s, 3 H), 4,34-4,45 (m, 1 H),
5,99 (brs, 1 H).

[0147]

Dung dich cloroform 14,9mg/cm’ ciia hop chat A dugc tao ra, va thu
nghiém KIT va kha ning chiu diu ngd dugc danh gia. Céc két qua dugc thé hién
trong bang 7.

[0148]
Vidu30

Hoa tan 0,15g axit D,L-malic trong 10,0mL axetyl clorua, va sau d6 khuéy
& nhiét d6 bé dau 1a 60°C trong 5 gio. Sau 5 gio, két qua dugc co dic dén kho dé
thu duoc 0,18g hop chit trung gian.

[0149]

(Hop chét trung gian)

o) N0
Py I/Eo

(0]

'"H NMR (CDCl;, 400 MHz) &: 2,21 (s, 3 H), 3,39 (dd, 1 H), 3,03 (dd, 1 H), 5,52
(dd, 1 H).

Hoa tan 0,18g hop chét trung gian trong 20,0mL diclometan khir nuéc, va
sau d6 thém vao 0,46g stearylamin, va khuéy qua dém & nhiét do bé dau 13 40°C.
Ngay hom sau, két qua duoc c6 dic dén kho, sau dé tao huyén pht trong 6mL
diclometan, va sau dé loc va lam kho dé thu dugc 0,41g hop chit B.

[0150]
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(Hop chit B)

o~ NH(CH3)17CH;

AcO COOH

trong d6 Ac la nhém axetyl.

'H NMR (CDCl3, 400 MHz) 8: 0,87 (t, 3 H), 1,10-1,50 (m, 32 H), 2,16 (s, 3 H),
2,89-3,03 (m, 2 H), 3,20-3,30 (m, 2 H), 5,45 (t, 1 H), 6,25 (br s, 1 H).

[0151]

Hoa tan 0,41g hop chat B trong 15,0mL cloroform khir nude, va sau dé
khudy 5 phut trong bé nuéc d4, va sau do lan lugt thém 0,334g stearylamin,
11,7mg 4,4-dimetylaminopyridin va 0,22g muéi axit 1-etyl-3-(3-
dimetylaminopropyl)cacbodiimit clohydric. Dung dich phan timg dugc khudy
qua dém, va sau dé co dac dén kho. Sau dd, cin dugc 1am sach véi 20mL nuéde
va 20mL metanol theo thir tu, va sau d6 loc va 1am kho dé thu duogc 0,43g hop
chat C.

[0152]
(Hop chét C)

0~ NH(CH2)17CH;

AcO o]
NH(CH3)47CH3

trong do Ac la nhom axetyl.

'H NMR (CDCls, 400 MHz) 6: 0,87 (t, 3 H), 1,10-1,50 (m, 64 H), 2,13 (s, 3 H),
2,70-2,83 (m, 2 H), 3,10-3,27 (m, 4 H), 5,42 (brs, 1 H).

[0153]
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Dung dich cloroform 14,9 mg/cm?® cua hop chit C dugc tao ra, va danh gia
thir nghiém KIT va kha nang chiu dau ngd. Cac két qua dugc thé hién trong bang
7.

[0154]
Vidu3l

(Hop chat D)

0
BocHN
oc \/U\NH(CHZ)17CH3

trong dé Boc 1a nhém t-butoxycacbonyl.
[0155]
Dung dich cloroform 14,9 mg/cm?® ctia hop chét D dugc tao ra, va danh gia

thir nghiém KIT va kha nang chiu dau ngo. Cac két qua duoc thé hién trong bang

7.
[0156]
[Bang 7]
KIT A A
(diém) Dau ngd
Vidu29 4 Tot
Vidu30 4 Tot
Vidu3l 4 Tot

Kha nang ap dung trong cong nghiép
[0157]

San phim tu nhién bién tinh ctia hop chét gbc sinh hoc theo séng ché c6 thé
duoc str dung lam chét chiu dau, va c6 thé con dugc str dung lam chét chéng nuoc,

chét chéng thAm nuée, chét chéng thAm dau, chét chéng bam ban, chét tiy vét
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ban, chét tach roi hodc chit tach khuén. San phdm tu nhién bién tinh phi hop sir
dung trong cc tng dung yéu cau kha ning chiu dau, dic biét 14 trong céc mg
dung thuc phdm chéng han nhu vét liéu déng géi thuc pham va vét chia thuc

pham.
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YEU CAU BAO HQ

1. Chét chiu diu, bao gdm san phim tu nhién bién tinh trong d6 nhém hydroxyl
ctia nhém cacboxyl ctia hop chét gdc sinh hoc ¢6 it nhit mot nhoém cacboxyl dugce
thé boi nhém R, hodc san pham tu nhién bién tinh trong dé6 nhém cacboxyl ciia
hop chat géc sinh hoc dugc thé bdi nhém Ra,
trong d6 san phim tyu nhién bién tinh c6 ham lugng gde sinh hoc tir 30% trd 1én,

Nhém R: -X-R! hoic -X-D-X'-R}; va

Nhom Ra:

D

o

trong d6 X 14 lién két truc tiép, -O-, -NR!!- hoic -S-;

R! 1a nhém hydrocacbon ¢6 4 dén 40 nguyén tir cacbon va tity chon ¢6 mét
nhém thé, nhom thé tiy chon ciia R' 1a it nhat mot nhém duge chon tir nhém bao
gdém nhém hydroxyl, nhém cacboxyl, cdc nhém alkoxy este, cdc nhém alkoxy,
cac nhom (Rc);Si, cac nhém (RcO);Si, nhém amino va cac mudi amin (Re gidng
hodc khac nhau va 1a mdi nguyén tir hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 4 nguyén
tu cacbon);

D 1a nhém ankylen c6 1 dén 10 nguyén tir cacbon;

X' 1a -C(=0)-0-, -O-C(=0)-, -C(=0)-NR'2- hoic -NR'*-C(=0)-, trong d6
mdi R'"! va R'2 13 hydro hodc nhém ankyl c6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tly
chon c6 mot nhém thé.

2. Chét chiu diu theo diém 1, trong d6 nhém cacboxyl cia san phém tw nhién bién
tinh c¢6 cau tric cia mudi.
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3. Chét chiju dau theo diém 1 hoic 2, trong d6 hop chét gbc sinh hoc c6 nhém
hydroxyl.
4. Chét chiu dau theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6 hydro
ctia nhém hydroxyl ctia hop chét gbe sinh hoc dugc thé béi nhém Rb:

Nhoém Rb: -Y-R?!

trong d6 Y 14 lién két tryc tiép, -C(=0)-, -C(=0)-NR?%- hoic -C=S-, trong
d6 R? 13 hydro hodc nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 22 nguyén tir cacbon va tly
chon c6 mdt nhém thé; va

R2! [a nhém hydrocacbon ¢6 1 dén 40 nguyén tir cacbon va tity chon c6 mét
nhém thé, hodc polysiloxan.
5. Chét chiu dau theo didm bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 hop chat
géc sinh hoc 13 it nht mdt chit duge chon tir nhém bao gém axit xitric, axit malic,
axit gluconic, axit alginic, axit butyric, axit lactic, axit tartaric, axit oxalic, axit
malonic, axit sucxinic, axit fumaric, axit maleic, axit clogenic, axit aldonic, axit
uronic, axit aldaric va cdc dan xuét cta ching.
6. Chét chiu dau theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 hop chét

gbc sinh hoc 13 hop chit duoc biéu dién bang cong thic:

trong d6 mdi B! gidng hoic khac nhau va la hydro hoic -COOH;

mdi E? gidng hoic khac nhau va 13 hydro hoic -OH;
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E3 1a -COOE* (trong d6 E* 13 hydro hodc nhdém ankyl c6 1 dén 22 nguyén
ttr cacbon), -CH3, -NH; hodc -OH; va

m 14 s6 tir 0 dén 10.
7. Chét chiu diu theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 6, trong d6 hop chét
gdc sinh hoc ¢6 hai nhém cacboxyl trd 1én.
8. Chét chiu dau theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong d6 R! 1a
nhém hydrocacbon béo tuy chon c6 mot nhom thé.
9. Chét chiu diu theo diém bat ky trong s6 cc diém tir 1 dén 8, trong d6 chat chiu
dau 13 ché phim phan tan trong nudc.
10. Chét chiu dau theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 d&én 9, trong d6 chat
chiu d4u bao gbm chét nhii héa hodc chat phan tan.
11. Chét chiu dau theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 10, trong d6 chat
chiu dau bao gém chit nhii héa hodc chit phéan tan, va trong d6 chit nhii héa hodc
chit phan tan 14 chét nhii héa hodc chét phan tin cation, khéng c6 ion va/hodc
anion.
12. Chét chiu diu theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 11, trong d6 chét
chiu dau bao goém it nhat mot chét dugc chon tir nhém bao gdm chét hd tro luu
gifr, chit hd, chat diéu chinh do pH, chit dém va chét phu gia tang do bén cho
giéy.
13. Chét chiu diu theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 12, trong d6 chét
chiu dau c6 diém néng chay tir 25°C trd 1én.
14. Chét chiu diu theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 d&én 13, trong d6 chét

chiu dau c6 géc tiép xuc HD tir 10° trd 1én.
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15. Chét chiu diu theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 14, trong d6 chat
chiu dau ding cho gidy.

16. San phim dét bao gdm chét chiu dau theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1
dén 15.

17. Gidy chiu ddu bao gdm chét chiu dau theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1
dén 15.

18. Vat liéu dong goi thuc phém hodc vat chira thuc phém, bao gém chét chiu dau
theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 15.

19. Phuong phap xt 1y gidy, bao gdm viéc dua gidy vao xi ly bd sung bén ngoai
hodc xtr Iy bd sung bén trong bang cach sir dung chat chiu dau theo diém bat ky

trong sb cac diém tir 1 dén 15.
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