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Linh vue ki thuat dwoe dé cap

Sang ché d& cip dén ché pham lam sach bé mat cimg, chita it nhét
polyme dac hiéu va chét hoat dong bé mit ma hitu ich trong viéc chéng lai chat
bén, cu thé 13 chét ban nhon. Sang ché con dé cap dén quy trinh 1am sach bé mat
cting trong d6 ché phadm 1am sach ndy duoc sir dung va trong d6 thu duoc lgi ich

lam sach trong thoi gian tiép theo.

Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Bé mit cimg trong nha hodc van phong thudng duoc lam sach bang cach
str dung ché pham 16ng ma chira mét hodc nhiéu chét hoat dong bé mat va chit
didu chinh do pH nhu axit xitric hodc mubi natri xitrat. Ché phim nay c6 thé
chtra thém thanh phéan bd sung véi muc tiéu 1a cac chat ban hodc céc chat ban cu
thé.

Ché pham lam sach c6 thé duge sir dung & dang pha lodng (trong nudc)
hodc khong pha lodng, trong binh xit, hodc cha bang vai va bat ky céch tién loi
nao khéc. Tuy y, ché phdm 1am sach c6 thé duoc giti khoi bé mit sau khi lam
sach. C6 loi néu céc bé mat cung dugce lam sach c6 thé duge xu ly béng chit ma
hd tro trong viéc loai bo d& dang chét ban va/hodc chét ban trong qué trinh lam
sach sau nay. Piéu nay dugc dé cip dén trong hiéu qua lam sach tiép theo.

Chét ban trén bé mit cimg co thé trd nén kho loai bo khi khéng duoc 1am
sach ngay sau khi lang dong. Khi khong duoc 1am sach kip thoi, chét ban c6 thé
bam chat hon trén bé mit, nhét va thuong bam 1au hon, va doi héi phai c6 nhiéu
nd luc dé lam sach. Trong khi khéng c6 su rang budc bai Iy thuyét, viéc loai bo
chét ban kho khan hon c6 thé phat sinh tir anh hudéng ctia su kho cta chit ban, tir
nhirng thay ddi hoa hoc trong chét ban, tir phan mg cua chit bin véi cac tac
nhan moi trudong nhu oxy, v.v. Mot vai chét ban nhay cam hon céc loai chit ban

khac ddi voi quy trinh va phan tng 1am ctmg. Chit ban bao gdm hodc chira cac
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loai chat béo va dau khéong no vé miat héa hoc ¢6 thé tré nén rat ctimg va khé dé
lam sach theo thoi gian, cu thé 1a khi duoc tiép xuc véi nhiét dd cao. Tham chi
c4 anh sang ciing c¢6 thé 1am cho chit ban chira chat béo nay bam lau hon theo
thoi gian. Cling nhu cac yéu té méi truong, qua trinh lam cting cua chit ban c6
thé bi a4nh hudng béi tinh chét va thanh phan ctia bé mit ma chét ban & d6. Ché
pham 1am sach bé mat cting c6 thé 1a axit hodc kiém. Cac ché phim c6 tinh axit
thuong chira axit xitric, axit sorbic, axit axetic, axit formic, axit maleic, axit
adipic, axit lactic, axit malic va axit glycolic. Chat tiy rtra ¢6 tinh axit thuong
dugc sur dung dé loai bo chit ban nhay cam axit, vi du, cin voi. Dé loai bo chat
béo, ché pham c6 tinh kiém thudng duoc uu tién.

Tai liéu séng ché s6 EP-A 0859046 mb ta ché phim 1am sach bé mit cimg
dang long c6 do pH 16n hon 9 va chira copolyme N-vinylpyrolidon va monome
khong no alkylen hodc hdn hop ctia ching. Cac vi du mé ta ché phidm bao gbm
chét hoat dong bé mit va polyme (Polyquat™ 11; Luviskol™ 73W; PEG DME-
2000).

Tai liéu sdng ché sb EP-A 1927651 mo ta ché pham long c6 do pH nim
trong khoang tir 3 dén 7 chira: chét hoat dong bé mait khong ion; oxit amin; dung
mdi glycol ete; chit chelat; va polyme cation.

Tai lidu séng ché s6 WO-00/58228 boc 16 ché pham loai bd ri vi/hoic su
dn mon ¢ chira chat khtr, chat tao phuc va chét hoat dong bé mit. Ché phém
nay con c6 thé chira chit phan tan polyme, dé tao thanh 16p bao vé 6n dinh sau
khi lam sach.

Tai liéu sang ché s6 US-2008/223061 boc 16 ché pham hoat déng bé mit
c6 két cAu ma c6 thé chua polyglyxerin metacrylat.

Tai liéu sang ché s6 WO-2005/030282 bdc 16 viéc st dung ché phdm phu
bao gdm vi hat polyme, trong d6 cac polyme c6 khéi ion va khéi ky nudc trung
lap, chét xir Iy bé mit hodc chat bién d6i bé mat. Cu thé 13, ban mé ta nay boc 16
viéc su dung ché phém néu trén dé ngin ngira sy sinh s6i ctia vi khudn, kht
tring, (rc ché mui hodc cung cip dic tinh giai phong chat ban hodc lam sach mot

cach dé dang.
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Theo cac Iinh vyc k§ thuat de cap trude do, c6 mot nhu cau dbi véi ché
pham 1am sach chura polyme thich hop dé loai bo chit bin mot cach da dang
khoi bé mat cung t6t hon 1a ché phém lam sach ma khong cén sy tao thanh vi hat
polyme phtc tap trén bé mat. Cu thé 13, nhu cau déi v6i ché phidm lam sach nay
ma cung cip loi ich 1am sach lién quan dén chit ban di dong.

Tai liéu sdng ché s6 WO-2010/003783 mé ta ché phim tiy rira chira:

a) chit hoat dong bé mit tiy rira véi luong nim trong khoang tir 3 dén
85% trong luong ctia ché pham;

b) copolyme véi lugng nam trong khoang tir 0,5 dén 25% trong lugng cua
ché pham, copolyme chira monome glyxerol (met)acrylat va poly (oxit alkyl)
alkyl éte (met)acrylat, va trong lugng phan tr trung binh ndm trong khoang tu
2000 dén 100000 Dalton;

c) tly y cac thanh phan chat tiy rira khac 1én dén 100% tinh theo trong
lugng cia ché pham

Do d6, muc tiéu clia sang ché 1a dé xuit ché phdm lam sach ma c6 hiéu
qua cho viéc lam sach tiép theo dugc thuc hién lién quan dén viéc loai b6 chét
ban trén bé mat cung, cu thé 14 chét ban nhon. Muc ti€u khac 1a mang lai hiéu
qua néu trén c6 thé thu duoc trén khoang do pH, véi ca hai ché phdm lam sach
axit va kiém. Muc tiéu khac cua sang ché 1a dé dat duoc hi¢u qua lam sach trong
thoi gian tiép theo ma khong dé lai du lwong cua céc hop chét ¢6 thé c6 hai dbi

vO1 nguol dung.

Ban chit ky thuét ciia sang ché

Pidu ngac nhién 13, cac nha sang ché hién nay di phat hién ra rang mot
hodc nhiéu muc tiéu nay co thé dat duge béng cach sur dung ché phérn lam sach
theo sang ché trong d6 chira chit hoat dong bé mit va polyme cu thé.

Theo khia canh déu tién, sang ché dé xuét ché pham lam sach bé mat cung

chira nudc chua:
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(a) tir 0,01 dén 1% trong luong cia polyme dugc chon tir cdc nhém goém
polyme ddng nhét polyglyxerol metacrylat (PGMA), copolyme thng ké chua
monome glyxerol metacrylat va hon hgp ctia chiing;

(b) tir 1 dén 50% trong luong chét hoat dong bé mat dugc chon tir chét
hoat déng bé mit anion, chit hoat dong bé mit khong ion va hdn hop cia chung.

Hon nita, theo khia canh thir hai sing ché dé xuét quy trinh dé 1am sach bé
mit cing va c¢6 duge hiéu qua 1am sach trong thoi gian tiép theo ddi véi chat
hoat doéng bé mit néu trén (nhu duoc xac dinh trong ban mo ta nay), trong do
quy trinh nay bao gdm céc bude: (i) dua ché phdm 1am sach chtra nuéc theo

sang ché 1én bé mat, va (ii) loai bo chat ban va vét ban khoi bé mit néu trén.

MBo ta chi tiét sang ché

Trong béi canh cua sang ché , "chit ban" va " vét ban " dugc st dung &
day thudong bao gdm tit ca cac loai chat ban va vét ban thuong gap trong cac hod
gia dinh, hodc ¢6 ngudn gbc hiru co hodc v co, cho du ¢6 thé nhin thdy hodc
khong thé nhin thdy bang méit thuong, bao gdm c4c méanh vun ban rin va/hodc vi
khuén hodc cidc mim bénh khac.

Hon nita, cym tr "hi€u qua lam sach trong lan tiép theo" dugc st dung
trong ban mé ta nay dé cap dén loai bo chit bAn mot cach da dang va dugc cai
thién sau khi chat ban tr& lai bé mat cung dugc lam sach b'flng cach st dung quy
trinh theo sang ché. Viéc cai thién d& dang nay c6 thé duoc biéu thi béi luong
chét ban duoc tang loai bo khéi bé mat ctmg str dung mot s6 nd luc lam sach ¢
dinh (vi du, khong cting lau bang cach st dung cting mot luc mdi khi lau). Bing
ching cta cach cai thién d& dang trong viéc loai bé chit ban duoc thé hién trong
cac vi du.

Ngoai ra, viéc loai bd chit ban mot cach dé dang dugc cai thién cling co
thé dugc thé hién béng nd luc it hon (vi du, it téy sach, it nd luc hon mdi khi téy
sach hoic két hop cua ching) can thiét dé dat dugc muc tuong tu khi loai bo
chat ban. Trong trudng hop ma nd luc it hon s& duoc yéu cau dé loai bé mot

lwgng nhat dinh chét ban khéi bé mit cimg duge xit Iy bang cach sir dung quy
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trinh theo sang ché trudc khi chit ban ling dong, so véi nhing nd lyc can thiét
dé loai bd mot lugng chat bin khéi bé mit cimg twong tu dé 1a trude khi dugc
xtt ly bang cach sir dung phuong phap lam sach théng thuong cua linh vuc ky
thuat trudec.

RS rang, viéc loai bo duoc cai thién mot cach dé dang cling c6 thé duoc
chi dinh béi su két hop cua hiéu qua noi trén (tuc la tang luong chét ban bi loai
bd véi nd lyc it hon).

Can tiép tuc luu y rang quy trinh ctia sang ché bao gdm cac budc loai bo
chét ban va chét ban, t6t hon 1a chit ban di dong. Trong mbi lién hé nay, thuat
ngtt "chat ban di dong" nhu dugce st dung trong tai lidu nay dugce dung dé chi
chit ban ma khéng duoc lién két ngang va lam khé déng ké, va do d6 co thé
dugc di chuyén trén bé mit véi miéng vai kho. Chat ban di dong nay 1a, vi du,
chét ban c6 dau.

Polyme va copolyme

Copolyme theo sang ché thudng c6 trong luong phan t&r 25000 Daltons
hodc 16n hon, tdt hon nita 13 1én hon 100000 Daltons, va t5t nhét 1a 16n hon
500000 Dalton.

Copolyme c6 mit trong ché phim lam sach theo sang ché tot hon 1a
polyme dong nhit polyglyxerol metacrylat (PGMA). Va trong lugng phan tir ciia
polyme déng nhét t6t hon 1a 25000 Daltons hodc 16n hon, tét hon nita 12 16n hon
100000 Daltons, va tét nhat 1a 16n hon 500000 Dalton.

Luong copolyme néu trén nam trong khoang tir 0,01 dén 1% trong luong,
t6t hon 1a nam trong khoang tir 0,01 dén 0,5% trong lugng cua ché phdm lam
sach theo sang ché.

Tt hon, néu copolyme théng ké khong phai 1a copolyme cuia metacrylat
glyxerol va poly (oxit alkyl) alkyl éte (meth) acrylat cé chira du luong glyxerol
metacrylat va du luong cta poly (oxit alkyl) alkyl éte (meth) acrylat véi ty 1é
mol nhé hon 8:1, cu thé 1a ty 1& mol khong 16n hon 10:1, cy thé hon 1a ty 1& mol

khong 16n hon 12:1. Tham chi t6t hon nita 13, copolyme thong ké khong phai 1a
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copolyme bao gdm cic monome glyxerol (meth) acrylat va poly (alkyl oxit)
alkyl éte (meth) acrylat ..

Chét hoat dong bé mat

Ché phém lam sach theo sang ché t6t hon 14 chta thém chét hoat dong bé
mat téy rira duge chon tir chit hoat dong bé mit anion, chét hoat dong bé mit
khéng ion va hdn hop ctia ching, véi lugng nam trong khoang tir 1 dén 20%
trong luong, tot hon nita 1a nim trong khoang tir 1 dén 10% trong lugng.

Chat hoat dong bé mit anion tong hop (khéng xa phong) thich hop 1a
mudi hoa tan trong nudc clia mono-este axit sulfuric hitu co va axit sulphonic ¢6
trong cau tric phan tir mot nhom alkyl mach nhanh hodc mic thing c6 6 dén 22
nguyén tir carbon & phan alkyl.

Vi du vé céc chit hoat dong bé mat anion nhu 12 mudi hoa tan trong nudc:

. Rugu sulphat (bac mdt) chudi dai (vi du c6 6 dén 22 nguyén tir
Cacbon) (sau ddy goi tat 1a PAS), cu thé 14 rugu nay thu duoc bi sulfua héa céc
ruou béo duoc san xuat bang cach giam luong glyxerit trong m& dong vat hodc
dau dura;

. alkyl benzen sulfonat 1a chét trong d6 nhém alkyl ¢6 6 dén 20
nguyén tir cacbon;

. ankan sulphonat bac hai;

va hon hop ctia ching.

Thich hop néu 13 cac mudi cia:

. alkyl glyxerin sunphat éte, cu thé 1a éte ctia reou béo ¢6 ngudn gbe

tr m& dong vat va dau dura;

o sulphat monoglyxerit cua axit béo;
. sulphat ctia rugu béo ethoxylat héa ¢6 1 dén 12 nhém etyleneoxy;
. sunphét alkylphenol etylenoxy-ete véi 1 dén 8 don vi etyleneoxy

cho mdi phén tir va trong d6 nhém alkyl ¢é 4 dén 14 nguyén tir cacbon;
. san phdm phan Ung cua axit béo este héa véi axit isethionic va
duogc trung hoa bang kiém,

va hon hop cia ching.
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Céc chét hoat dong bé mit anion téng hop hoa tan trong nuéc duge uwu
tién 1a cac kim loai kiém (nhu natri va kali) va kim loai kiém thd (nhu canxi va
magié) mudi alkyl-benzen sulphonat va hdn hop véi olefin sulphonat va alkyl
sulphat, va axit béo mono-glyxerit sulphat.

Céc chét hoat dong bé mit anion dugc uu tién nhit 1a alkyl sulfonat thom
nhu alkyl benzen sulphonat c6 6 dén 20 nguyén tir cacbon trong nhém alkyl
mach théng hodc mach nhanh, cic vi du cu thé trong sb d6 1a mubi natri cta
alkyl benzen sulphonat hodc alkyl-toluen-, -xylen- hodc -phenolsulphonat, alkyl
naphtalen-sulfonat, amoni diamyl naphtalen-sulphonat, va natri dinonyl-
naphtalen-sulphonat.

Néu chit hoat dong bé mat anion téng hop duoc st dung véi lugng ¢6 mat
frong ché pham lam sach cta sang ché thuong it nhét 1a 0,1%, t6t hon 14 it nhét
14 0,5%, t6t hon nita la it nhét 13 1,0%, nhung t6t hon 13 12 16n nhét 15%, tét hon
nita 1a 16n nhat 1a 10%.

Chét hoat dong bé mit khéng ion thich hop ¢6 thé duge mé ta 1a hop chét
dugc san xuat bang cach ngung tu alkylen oxit don gian ma ua nudc trong tu
nhién, v6i hop chat alkyl béo hodc hop chit alkyl thom ky nudc c6 nguyén ti
hydro hoat tinh. Chiéu dai cta cht ua nuéc hodc chudi polyoxyalkylen duoc
lién két vao bt ky nhom ky nudce cu thé nao c6 thé sén sang dugc didu chinh dé
tao ra mot hop chit c6 mirc can bang nhu mong mudn gitra thanh phan wa nuée
va ky nudc. Diéu nay cho phép viéc chon cac chét hoat dong bé mit khéng ion
thich hgp véi HLB. vi du cu thé bao gom:

. céc san pham ngung tu ciia ruou béo c6 tir 8 dén 22 nguyén tu
carbon & mdt trong hai cAu hinh mach thing hodc mach nhanh véi etylen oxit,
ching han nhu ruou dira/ngung tu etylen oxit ¢6 2 dén 15 mol etylen oxit moi
mol rugu dira;

. ngung tu alkylphenol c6 nhém alkyl ¢6 6 dén 25 nguyén tir cacbon

v6i 5 dén 25 mol etylen oxit cho mdi mol alkylphenol;
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. ngung tu san pham phan tmg etylen diamin va propylen oxit véi
etylen oxit, sy ngung tu chira 40 dén 80% nhém etyleneoxy tinh theo trong
lugng va cé trong luong phén tir tir 5000 dén 11000.

Céc chét hoat dong bé mat khong ion khac la:

o oxit amin bac ba c¢6 cau tric R'R?R’NO, trong d6 R11a nhém alkyl
c6 8 dén 20 nguyén tir cacbon va R? va R? 1a nhém alkyl hoic nhém hydroxy
alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir cacbon, vi du nhu dimetyl dodexyl amin oxit;

. oxit phosphin bac ba c6 cau tric R'R2R3P-0, trong d6 R' 1a nhém
alkyl c6 8 dén 20 nguyén tir cacbon va R va R® 1a nhém alkyl hodc nhém
hydroxyalkyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir cacbon, vi du dimetyl-dodexyl phosphin
oxit;

. sulphoxit dialkyl c6 cau trac R'R?S = O, trong dé R' 13 nhém alkyl

c6 10 dén 18 nguyén tir cacbon va R? 1a metyl hodc etyl, vi du metyl-tetradexyl

sulphoxit;
. alkylolamit axit béo, chzfmg han nhu amit etanol;
. alkylen oxit ngung tu ctia alkylolamit axit béo;
. mecaptan alkyl;

. polyglucozit alkyl.

Tét hon 13, lugng chét hoat dong bé mit khong ion dugc dung trong ché
phém lam sach néu trén cua sang ché it nhit 1a 0,1%, t&t hon nita 14 it nhat 13
0,5%, tot nhat 13 it nhat 1a 1%. T4t hon 13, luong khong 16n hon 15% va tdt nhét
khong 16n hon 10%.

Ciing c6 thé ty ¥ bao gém chét hoat dong bé mat ludng tinh, chat hoat
dong bé mit cation hodc chit hoat dong bé mit ion ludng tinh trong ché phém.

Chat hoat déng bé mit ludng tinh thich hop 14 cdc dan xuét cua cac amin
chat béo bac hai va bic ba chira nhém alkyl c6 8 dén 20 nguyeén tur carbon va
nhém béo thay thé bing nhém anion hoa tan trong nudc, vi du natri 3-
dodexylamin-propionat, natri 3-dodexyl amino propan-sulphonat va natri N-2-

hydroxy-dodexyl-N-metyltaurat.
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Vi du vé céac chit hoat dong bé mit cation thich hop c6 thé duoc tim théy
UOngsécécrnuéimnonibécbéncéInéthoéchainhénldkylhoécamﬁ&ylcé8
dén 20 nguyén tir cacbon va hai hoic ba nhém cht it béo (vi du, metyl), vi du
xetyl trimetyl amoni clorua.

Mbt nhém cu thé ctia chét hoat dong bé mit 14 cac amin bac ba thu duoc
bang cach ngung tu ethylene oxit va/hodc propylen oxit véi chudi dai cac amin
béo. Cac hop chat hoat dong gidng nhu chit hoat dong bé mit khoéng ion trong
mdi truong kiém va nhu chét hoat dong bé mit cation trong moi truong axit.

Vi du vé cac chit hoat dong bé mét 1on ludng tinh thich hop ¢6 thé duoc
thay trong s6 céc dan xuét clia amoni chit béo bac bén, cac hop chét sulphoni va
céc hop chat phosphoni ¢ nhom chét béo c6 8 dén 18 nguyeén tir carbon va mot
nhém chit béo dugc thé béng mot nhom anion hoa tan trong nuéce, vi du betain
va din xuét betain, vi dy, nhu alkyl betain, cu thé 14 Cj,-Cys alkyl betain, 3-(N,
N-dimetyl-N-hexa dexyl ammoni)-propan-1-sulphonat betain, 3-(dodexyl metyl-
sulphoni)-propan-1-sulphonat  betain, 3-(xetyl metyl-phosphoni)-propan-1-
sulphonat betain va N, N-dimetyl-N-dodexyl-glyxin. Betain duoc biét dén nhiéu
nhét 14 betain alkylamidopropyl, vi du, chit ma nhém alkylamit c6 ngudn gdc tir
céc axit béo dau dira.

Vi du khéc vé cac chét hoat dong bé mit thich hop 13 hop chét thuong
dugc st dung nhu chét hoat dong bé mat dugc dua ra trong dugc mo ta trong 4n
phim "Surface Active Agents" Vol 1, cia Schwartz & Perry, Interscience nam
1949, Vol 2, cua Schwartz, Perry & Berch, Interscience 1958, trong phién ban
hién tai cia "McCutcheon’s Emulsifiers and Detergents" dugc xuit ban béi
Manufacturing Confectioners Company hodc trong "Tenside Taschenbuch", H.
Stache, 2nd Edn, Carl Hauser Verlag, 1981.

b6 pH

Trong phuong &4n dugc uu tién quy trinh theo sang ché duoc thuc hién &
d6 pH nim trong khoang tir 2 dén 13, t6t hon nita 1a it nhét 1a 3, va khong 16n
hon 12.
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Quy trinh 1am sach ctia sang ché nhim muc dich d& lam sach bé miit cung
trong bép c6 thé thuan loi néu duoc thyc hién ¢ do pH trong khoadng kiém. Khi
dugc st dung cho muc dich nay, tét hon 1a quy trinh dugc thuc hién ¢ do pH
nam trong khoang tir 6,0 dén 12, t8t hon nita 1a nim trong khoang 7,0 dén 12.

Ngoai ra, khi quy trinh 1am sach ctia sing ché nhdm muc dich lam sach
céc bé mit ctng trong phong tdm, tot hon 1a quy trinh nay thuc hién ¢ d6 pH
nam trong khoang tir 3,0 dén 7,0, t&t hon nita 12 nim trong khoang tir 3,0 dén
6,0.

D6 pH ctia ché pham 1am sach dugc dung trong quy trinh ctia sang ché co
thé dugc diéu chinh véi céc axit hoéc bazo hoac hitu co hodc vd co. Bazo vé co
dugc uu tién la hydroxit kiém hodc kiém thd, amoniac, cacbonat hodc
bicacbonat, tot hon 1a cac kim loai kiém 1a natri hodc kali hodc cic kim loai
kiém tho t6t hon 13 13 canxi hodc magié. Tét hon, néu bazo hitu co 1a amin,
alkanolamin va cac hop chat amin thich hop khac. Axit v co ¢6 thé bao gdm
axit hydrocloric, axit sunfuric hodc axit phosphoric va axit hitu co ¢ thé bao
gOm axit axetic, axit xitric hogc axit formic cling nhu hdn hop axit dicarboxylic
nhu Radimix (nhén hiéu, T4p doan Radici) va Sokalan DCS (nhan hiéu, BASF ).

Thanh phan tuy y khac

Ché pham lam sach duoc sir dung theo sang ché c6 thé bao gdm chit mai
mon. Tuy nhién, cac chit mai mon thuong khéng duoc uu tién vi chat nay c6 xu
huéng 1am hong hoiic loai bd cac 16p mong duoc ling dong trén bé mit khi thuc
hién quy trinh cta sang ché. Trong phuong 4n dugc wu tién ché pham duoc sir
dung theo sang ché khéng chira chat mai mon.

Céc ché pham c6 thé chira cac thanh phan khac ma hd trg trong hiéu qua
lam sach ctia ching. Vi du, ché phdm c6 thé chta chét phu gia tiy rira va hdn
hop clia chat phu gia véi lugng 1én dén 25%, cu thé 1a néu cac thanh phan c6
chira mét hodc nhiéu chét hoat dong bé mat anion. Néu c6 mit, t6t hon 13 chat
phu gia s€ tao ra it nhét 13 0,1% ché phfim lam sach. Chét phu gia v6 co va hitu

co thich hop ciling duoc biét dén cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat nay.
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Thanh phan tuy y khac déi véi ché pham duge sir dung theo sang ché 1a
chét diéu chinh bot, c6 thé dugce st dung trong cac ché phém nhidm muc dich sén
xuét nhiéu bot dé su dung. Vi du vé cac axit béo hodc mubi cta ching (xa
phong), isoparafin, dau silicon va hdn hop cia ching.

Xa phong 1a mudi cta axit béo va bao gém xa phong kim loai kiém nhu
mudi natri, mudi kali va mudi amoni cia axit béo ¢6 khoang 8 dén 24 nguyén tir
carbon, va t6t hon 13 ¢ khoang 10 dén 20 nguyén tu carbon. Pic biét hiru ich
néu 14 natri va kali va mono-, di- vd mudi trietanolamin ctia hdn hop céc axit béo
co ngu@)n géc tir dau co, dau dira va dau lac. Khi duoc st dung, luong axit béo
hodic xa phong c6 thé tao ra it nhat 1a 0,005%, tot hon 14 0,1% dén 2% trong
lwong ctia ché pham.

Tt hon, néu ché pham 1am sach ciia sang ché chira huong liéu véi luong
nam trong khoang tir 0,001 dén 5% trong luong, t6t hon nira 1a ndm trong
khoang tir 0,1 dén 2% trong lugng.

Ché pham ciing c6 thé chia, ngoai céc thanh phan da dugc dé cap, nhiéu
thanh phan tiy chon khac nhu chét tao mau, chat lam tring, chit lam sdng quang
hoc, chét tao huyén phu ban, enzym tdy rira, chét tay tring twong thich (Cu thé
1a hop chét peroxit va cac hop chat giai phong clo hoat tinh), dung méi, ddng
dung méi, chit ddi chimg dang gel, chit 6n dinh déng bang-tan chay, chét diét
khudn, chét bao quan (vi du 1,2-benzisothiazolin-3-one), va chit huéng hydrat.

Theo phuong an dugc wu tién ché pham cta sang ché khéng chira axit
tannic va cac hop chat c¢é lién quan nhu axit galic va/hodc propyl galat. Pugc
thdy rang khi axit tannic duoc diéu ché thanh ché pham lam sach chét 16ng kiém
tao ra dung dich vang lau khong d& chiu va khong thim my, va c6 thé xi mang
chuyén thanh mau nau & khép giita gach.

Theo phuong 4n khac duoc uu tién ché pham cia sang ché khong chira
axit malonic. Chat chdng oxy héa nhur axit malonic can ¢6 lugng tuong dbi cao
dé dat duoc hiéu qua lam sach thoi gian téi. Hon nita, nguoi dung c6 thé xem du
lwong axit malonic trén bé mat cing, vi du, trong nha bép va phong tim c6 thé

c6 hai va khong nhu mong muon.
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Theo phuong 4n dugc uu tién khéc ché phdm cla sang ché khong chua
axit formic. Axit formic ¢6 mui hing, va du lugng trén cac bé mit cimg ¢6 tinh
tham m¥ khéng mong mudn.

Dung cu phan phdi chét 16ng

Ché phém lam sach chira nuéce theo sang ché c6 thé dugc luu trit va phan
phéi b:?lng dung cu phu hgp, nhung dung cu phun xit dugce dic biét duge uu tién.
Céc dung cu phan phéi bom (du 14 bom phun hoac bom khong phun) va dung cu
d6 (chai v.v.) c6 thé duoc dung. Nhu vay, theo mot phuong 4n dugc wu tién khia
canh thir hai ctia séang ché viée si dung ché phdm lam sach chtta nuéc theo sang
ché, trong d6 ché phim nay dugc chia trong binh chira, va binh chtra con chira
dung cu phéan phéi phun dé phan phéi ché phim nay & dang xit. Tt hon 13, dung
cu phéan phéi phun c6 bo kich hoat phun nhung c6 thé 1a bat ky phuong tién co
khi dé phun chét l6ng & dang binh xit hoac phun khi.

Hinh dang

Néi chung, ché pham 1am sach chira nuéc cta sang ché c6 thé co bét ky
hinh dang, tir m& dén trong sudt. Tuy nhién, ché pham néu trén t&t hon 14 it ¢6 it
nhat mot phﬁn la trong sudt hodc mo, tét hon nita 12 trong sudt.

trong d6 it nhit mot phan trong sudt hodc md c6 nghia 1a mau day 1 cm
ctia ché pham truyén it nhét 1a 20%, t6t hon 12 it nhét 13 50%, trong &nh sang c6
thé nhin thdy. Trong sudt c6 nghia 1a miu day 1 cm ctia céc ché phdm truyén it
nhat 1a 70%, t6t hon 1a it nhét 12 90%, trong 4nh sang c6 thé nhin thay dugc.

Quy trinh sang ché

Trong phuong 4n dugc uu tién theo khia canh dau tién, séng ché dé xuét
quy trinh dé 1am sach bé mat ctmg, quy trinh ndy bao gdm cac budc theo tuin tu
sau:

(a) str dung cho bé mat dung ché phdm 1am sach chtra nuéc theo sang ché;

(b) rira bé mit bang nudc;

(¢) cho phép cac chit ban hodc vét ban mai ling dong ; va

(d) lam sach bé mat dé loai bo chét ban hoic vét bin néu trén.
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T6t hon 13, chét ban hodc chit ban 14 chat ban hodc vét ban ¢6 chtra chét
béo, ma khong trai qua phan ung lam ran lai dang ké, do do, vin c6 thé di

chuyén dugc (xem dinh nghia trén "chit ban di dong").

Vi du thwe hién sang ché

Céc vi dy khong giéi han sau day minh hoa thém cho séng ché.

Hiéu qua lam sach tiép theo trén chét ban di dong dugc danh gia ddi voi
nhidu ché pham thir nghiém, & do pH kiém cling nhu axit, st dung phuong phap
phong thir nghiém dé mo phong céc tinh hudng lam sach thyc té.

Phuong phap danh gia dong gop cta ché phim thu nghiém dé lam sach
chét ban di dong d& dang hon.

Céc budc co ban trong phuong phap la:

. Lam sach trudc bé mit mau tha nghiém duogc dat méng trén mat
ban dé thirc an;

. Xt Iy bé mit bang dung dich thtr nghiém;

. Str dung 16p mang chét ban di dong trén bé mit;

. Pé lai qua dém;
. Lam sach bé mit bj ban theo ngudi hudng dan d3 duoc dao tao;
. Ghi nhan lai nhitng nd lyc 1am sach (nd lyc it hon = hiéu qua tbt

hén).

Lam sach truc bé mat mau thir nghiém

Viéc xur Iy dugc danh gid trén miu 16n dugce dat mong trén ban dé thirc
an (co ban ¢6 mau tring md ngoai trir phoocmica). Mau thir nay dang duogc lam
sach trudc bang cach dung etanol dé lau.

Xt 1y bé mat

MAu thtt 16n ctia viéc dat méng trén ban dung thic an c6 thé pha hop véi
miéng va xir ly 4xA4, duoc dat cach déu nhau ma khéng cham vao nhau. 2 ml
dung dich thir nghiém duoc st dung cho céc bé mit cia mdi miéng va A4 va
dugc phan bd déu trén khu vuc d6 bang cach st dung miéng vai khé vitcd mau

duc (vi du, vai J). Viéc xtr Iy duoc dé khé tu nhién trong 5 phit. Sau d6 bé mit
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dugc rira sach bing nudc trong 30 gidy bang cach st dung dau voi sen véi tde
do dong chay cb dinh vao khoang 5 dén 6L/phiit.
Chét ban bé mat

Chét ban di dong duge sir dung dé xir ly bé mit thir nghiém bing cach

dung sting phun khi nén.
Ché pham cua chét ban nay nhu sau:
Thanh phan %  trong

lugng

Glyxerol Tripalmitat 2

Glyxerol Trioleat | 1

(TRIOLEIN)

Parafin léng 0,4

Axit panmitic 0,2

cacbon den 0,02

Etanol nguyén chét Luong dé
da 100%

Chét ban da dugc chuan bi diu tién dé tao ra khdi 16n (khoang 2kg) ma
khong c6 cacbon den. Chét bdn méu da duoc cit bang may tron Silverson trong
60 phut hoac cho dén ca. nhiét dd 45°C. Chét ban duoc dé lai dé 1am mat qua
dém. Sau do, trude khi st dung khdi nho chét ban da duoc léy, carbon den dugc
thém vao, va dugc cit mot 14n nita trong 30 phut hoic cho dén khi ca. nhiét do
45°C br?mg viéc sir dung may tron Silverson & toc do cat thép.

Két qua chit ban 1a sy phan tan cua triglyxerit, dau khoang va axit béo
cling voi carbon den trong chét phan tan (etanol) cho phép chét ban duoc phun
bing viéc sir dung sung phun khi nén.

Chéat ban dugc phun déu 1én mdi miéng va A4 véi luong 6,802 cho mdi
miéng va A4 tinh theo trong luong cuia chét ban trong sing phun.

Lam sach
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Lam sach bé mit thir nghiém duoc 1am ban duoc thuc hién bdi nguoi
huéng dan qua dao tao bang cach st dung 1én dén 6 ml dung dich chit ty rira
mau, tirc 1a dung dich l1am sach chtra nudc ctia hon hop ruou etoxylat & ty 1€ ma
miéng va A4 khéng duoc tién xi ly chét ban can nd luc trung binh 1én hon 1000
Ns dé 1am sach hoan toan miéng v4 néu trén dé thay duoc mot miéng vé sach
hoan toan. Thong thuong, ty Ié ma dung dich lam sach chira 4% Neodol 91-5 va
1% Neodol 91-8 trong nuéc. Viéc lam sach dugc thuc hién trén thiét bi thir
nghiém coéng thai hoc va tiép tuc cho dén khi viéc dao tao da chi ro cac miéng va
hoan toan sach (c6 nghia 14 tit ca céc bing chung rd rang va c6 thé nhin thiy
chit ban di dugc loai bo), hodc trong thoi gian nhidu nhat 1a 2 phat. Sau dé, nd
lyc lam sach dugce ghi lai. Néu khong phai tat c4 chét ban dugc loai b trong
thoi gian t6i da 1a 2 phat, thi miéng véa duoc cho 1a "khoéng sach".

Vidutr1dén6

Nhiéu ché pham thir nghiém khéc nhau di duoc diéu ché bang cach khudy
clng tat ca cc thanh phan bén canh méy diéu chinh d6 pH va luong nhoé nudce
(5%). Sau khi tét ca cac thanh phan d& duoc phan tan, do pH dugc didu chinh
bang cach sir dung méy diéu chinh do pH thich hop va can bang ché phim duoc
thuc hién véi nude.

Céc ché pham thir nghiém d& duoc sir dung dé tién xtr 1y cac bé mit thir
nghiém duogc dat mong trén ban dé do an nhu dugc mo ta & trén, c¢b cac ché

pham sau.

Thanh phan | % Trong luong thanh phan
Vidul | Vidu2 |Vidu3 |Vidu4 |Vidu5 |Vidu

6

Neodol 91-8 | 5 5 5 5 5 5

cua hang

Shell

Glascol El11 0,5 0,5 0,5

Poly (AA),
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MW ~ 250

000) ex Ciba

PGMA MW | 0,5 0,5 0,5

~ trung binh

cua Unilever

Natri 0,35 0,35

cacbonat

Chat  diéu|t6i pH|tsi pH|téi pH|t6i pH|téipH7[téi pH

chinh do pH | 4 7 11,4 4 11,4

(HC1/NaOH)

Nudce Luong | Luong |Luong |Luong |Luong |Luong
dé du|dé du|dé du|dé du|dé du|dé du
100% | 100% 100% 100% 100% 100%

trong do:

* Glascol E11 poly (AA): axit polyacrylic cua Ciba.
*MW PGMA trung binh: PGMA c¢6 trong luong phin tr nim trong
khoang ttr 50000 dén 500000 Dalton.

Ché phém lam sach dugc dung dé 1am sach cac bé mit tai ban trén thiét

bi thr nghiém la dung dich chtra nuéc chira 4% Neodol 91-5 (ctia hang Shell),

Céc két qua thir nghiém duoc thé hién bang nhitng nd luc (trong Ns) trong

1% Neodol 91-8 (cua hang Shell) va nudc.

phém thtr nghiém duoc dung dé tién xur ly bé mit thir nghiém.

viéc loai bé hoan toan chét ban khoi bé mit thir nghiém, duoc do trén thiét bi

thtr nghi€ém cong thai hoc. Viéc no lyc it hon can hi€u qua cao hon cia ché

Céc két qua sau day da thu duoc cac ché pham thir nghiém khéc nhau

So6 vi du

Nb luc dé loai bé chat ban (Ns)

Lap lai 14

n

Lap lai lan

Lap lai lan

Lap lai lan
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1 2 3 4

1 109 69 265 162

2 79 192 164 216

3 105 104 118 142

4 814 688 875 577

5 1956 987 791 811

6 1664 910 1105 1034
Khéng ¢6 bude tién | 1294 894 1442 1128
Xt 1y

Nhu ¢6 thé thdy, cic bang trén ciing thé hién céc két qua lam sach d6i véi
viéc lam sach bé mit bi ban ma chua duoc qua xir Iy véi ché pham thu nghiém
dé xéac dinh hiéu qué khi ¢6 budce tién xtr ly va khéng c6 budc tién xir Iy.

C6 thé duoc nhan thiy rang viée tién xur ly v6i cdc PGMA chira ché phdm
thir nghiém & cac vi du 1 dén 3 c6 két qua trong viéc nd luc thip hon nhiéu so
v6i trude khi xit 1i v6i PAA chira ché phdm thir nghiém & céc vi du 4 dén 6.
Ciing c6 thé duoc nhan thiy ring hiéu quéa (vé nd lyc lam sach thap hon) ddi véi
ché pham thtr nghiém chira PGMA mé rong pham vi tri s6 d6 pH nam trong
khoéang tir 4 dén 11,4, trong khi dbi véi PAA chira ché pham thtr nghiém & céc
vi du 3 dén 6 nd lyc lam ting tri s pH. Diéu nay cho thdy 18 rang ring
polyglyxerol metacrylat (PGMA) chira ché pham cia sang ché c6 hiéu qua hon
trong viéc lam gidm nd luc 1am sach hon céc axit polyacrylic (PAA) chira ché
pham cua linh vyc k¥ thuét truée.

Vidu7 dn 10

Tuong tw nhu trong cac vi du tir 1 dén 6, cac ché phim thu nghiém da
duogc didu ché bang cach khudy cing tit ca cac thanh phan bén canh may diéu
chinh d6 pH va lugng nhod nuée (5%). Sau khi tat ca cc thanh phan da dugc
phan tan, d6 pH duoc diéu chinh bang cach st dung may diéu chinh do pH thich

hgp va can bang ché pham duoc thyc hién véi nude. Cac ché pham thir nghiém
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da duge sir dung dé tién xir Iy céc bé mat thi nghiém dugc dat méng trén ban dé

do6 an nhu duge mo ta & trén, c6 cac ché pham sau.

Thanh phan % Trong luong thanh phén
Vidu7 | Vidu8 |[Vidu9 |[Vidul0

Neodol 91-8 cual5 5 5 5

hang Shell

Poly (AA), MW = 0,5 0,5

thdp cta Unilever

PGMA MW = thip | 0,5 0,5

cua Unilever

Natri cacbonat 0,35 0,35

Chét diéu chinh pH [t6ipH4 [t6i pH|t6ipH4 [t6i  pH

(HCI/NaOH) 11,4 11,4

Nudc Lugng Luong Luong Lugng dé
d& du|dé da|dé  du|du100%
100% 100% 100%

trong do:

* MW = thép: (trong d6 dé cap dén ca PGMA va poly(AA)) cé trong
lugng phan tir nhdé hon 50k Dalton.

Ché phém lam sach dugc dung dé 1am sach cac bé mit tai ban trén thiét
bi thir nghiém cdng théi hoc 1a dung dich chira nudce chira 4% Neodol 91-5 (ctia
hang Shell), 1% Neodol 91-8 (ctia hdang Shell) va nuée.

D6i v6i ché pham thtr nghiém, két qua sau di thé hién nhitng nd luc

(trong Ns) dé loai b6 hoan toan chét ban khoi bé mit thir nghiém da thu duoc.

S6 vi du NG luc dé loai bo chét ban (Ns)
Lap lai lan | Lap lai 1an | Lap lai lan | Lap  lai
1 2 3 lan 4
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7 391 433 331 599

8 751 580 632 517

9 721 669 569 1049
10 863 995 985 1131
Dit liéu khéng dugc | 1362 1222 1121 1193
tién xir ly véi do pH

la4

Dt liéu khong duoc | 988 1068 1147 921

tién xu ly doi véoi do

pH1a11,4

Khi so sanh céc két qua thu dugc trong cac vi du 7 va 9, c6 thé nhan théy
ring céc két qua thu duoc sau khi tién xt ly v6i PGMA chita ché phim thu
nghiém c6 tri sé pH 1a 4 (vi du 7) 1a tét hon dang ké so véi cac ché pham thu
dugc v6i PAA chira ché pham thir nghiém c6 tri sb pH 1a 4. Quan sat tuong tu
c¢6 thé duoc thuc hién khi so sanh vi du 8 va 10, trong d6 cac ché phim thir
nghiém co6 tri ) pH 1a 11,4 di dugc st dung cho viéce tién xr ly bé mat thur
nghiém.

Cac vi dy 11 dén 14

Tuong ty nhu trong vi du trudc d6, cac ché pham thir nghiém da duoc
didu ché bang cach khudy cung tit ca cac thanh phan ngoai may diéu chinh do
pH va luong nhé nude (5%). Sau khi tat ca cac thanh phan da dugc phéan tan, do
pH duogc didu chinh bang cach sir dung may diéu chinh do pH thich hop va cén
béng ché phém dugc thuc hién véi nude.

Céc ché phém thir nghiém da dugc st dung dé tién xur ly cac bé mat tha
nghiém duogc dat méng trén ban dé do in nhu duoc mé ta & trén, co cac ché

pham sau.

Thanh phan % Trong lugng thanh phan
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Vi du d6i | Vi du|Vi du d6i|Vi du
chimg 11 |12 ching 13 14

Neodol 91-8 cua hang | 5 5 5 5

Shell

50/50 Poly | 0,5

(DMAEMA/AA)

MW ~ trung binh cua

Unilever

Poly 0,5

(DMAEMA/AA/GMA

) MW ~ trung binh cuia

Unilever

Poly (AA) MW ~ trung 0,5

binh cua Unilever

50/50 Poly (GMA/AA) 0,5

MW ~ trung binh cua

Unilever

Natri cacbonat 0,35 0,35 0,35 0,35

Chét diéu chinh d6 pH | t6i pH |t61 pH | t6i pH|t6i pH

(HCI/NaOH) 11,4 11,4 11,4 11,4

Nudc Luong dé |Luong Luong dé | Luong
du 100% |dé du|da100% |dé da

100% 100%
trong do:

* DMAEMA = dimetyl amino etyl metacrylat;

* AA = axit acrylic

* GMA = glyxerol metacrylat.

* MW trung binh = trong luong phan tir nim trong khoang tlr 50k dén
500k Dalton.
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Ché phém lam sach dung dé 1am sach cac bé mit tai ban trén thiét bi thur
nghiém la dung dich chra nudc céd 4% Neodol 91-5 (ctia hang Shell), 1%
Neodol 91-8 (cua hang Shell) va nuéc.

D6i v6i ché pham thir nghiém, két qua sau da thé hién nhiing nd luc

(trong Ns) dé loai bo hoan toan chét ban khoi bé mat thir nghiém da thu duge.

S6 vi du N luc dé loai bé chat ban (Ns)
Lap lai lan | Lap lai 1an | Lap lai 1an | Lap lai lan
1 2 3 4

11 761 846 947 979

12 154 366 326 78

13 771 955 714 878

14 151 92 86 109

Khéng co tién xtrly | 988 1068 1147 921

Khi so sanh cac két qua thu dugc trong cac vi du 11 va 12, va ciing ¢6 khi
so sanh két qua ctia vi du 13 va 14, c¢6 thé duoc nhan thiy ring ngay ca khi két
hop v6i cac monome khac trong copolyme hodc ter-polyme hiéu qua cia PGMA
van dang dugc quan sat , mdc du cdc monome khac dugc chiing minh 1a ¢6 hiéu
qua.

Céc vi du 15 dén 20

PGMA di duoc diéu ché bing k§ thuat RAFT dé tao ra cac polyme c6
trong lwong phan tir cu thé (MW). RAFT (B6 sung d4o nguoc-Phan méanh chudi
chuyén) tring hop 14 loai tring hop gbc. Diéu nay khién viéc st dung tac nhan
chuyén du kha ning kiém soét trong lugng tao ra phan ti (MW) va phat tan
nhiéu trong qua trinh tring hop. Céc polyme két qua nay sau d6 duoc st dung

de diéu ché cac ché pham thir nghiém sau:

Thanh phan | % Trong lugng thanh phan
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Vi
15

du

Vi
16

du | Vi

17

du

Vi
18

du

Vi
19

du

Vi
20

Neodol 91-8
clua hang

Shell

PGMA
MW 10k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
MW 25k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
MW 50k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
(MW 100k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
(MW 250k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
MW 500k
cua

Unilever)

0,5
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Natri 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35 0,35

cacbonat

Chat  diéu|t6i pH|t6i pH|t6i pH|t6i pH|t6i pH|t6i pH
chinh pH|11,4 11,4 11,4 11,4 11,4 11,4
(HCl/NaOH)

Nudc Luong |Luong |Luong |Luong |Luong |Lugng
dé du|dé du|dé du|dé du|dé du|dé du
100% 100% 100% 100% 100% 100%

Ché pham 1am sach duoc dung dé lam sach cc bé mit tai ban trén thiét
bi thir nghiém Ia dung dich chita nuéc chira 4% Neodol 91-5 (cua hing Shell),
1% Neodol 91-8 (ctia hang Shell) va nudec.

Pb6i véi ché phdm thir nghiém, két qua sau di thé hién nhitng nd luc

(trong Nis) dé loai bo hoan toan chit ban khoi bé mit thir nghiém da thu duoc.

S6 vi du NGOG luc dé loai bo chat ban (Nis)
Lap lai lan Lap lai lan Lip lai lan Lap lai lan
1 2 3 4

15 801 1243 1205 1039

16 669 783 827 811

17 607 580 585 790

18 464 518 469 612

19 172 91 261 236

20 219 246 183 106

Khéng c6 tién xtrly | 1126 1175 1173 1363

C6 thé dugc nhan thdy, tit ca thdng ké cua cac vi du trong d6 PGMA
chitra ché pham thir nghiém da duoc st dung dé tién xir Iy ngoai trir vi du 15 cho

thay két qua tot hon dang ké trong viéc loai bo chit ban so véi khi khéng tién xtr
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ly. Piéu dang chi y ring hiéu qua cua polyme cai thién khi trong lugng phan tir
polyme tang.

Cac vi du tlr 21 dén 26

PGMA da duogc diéu ché bang ky thuit RAFT (nhu duoc x4c dinh & trén)
dé tao ra cac polyme co trong lugng phéan tir cu thé (MW). Céc polyme két qua

nay sau do dugc str dung dé dieu ché cac ché pham thir nghiém sau:

Thanh phan | % Trong luong thanh phan

Vi
21

du

Vi
22

du

Vi
23

du

Vi
24

du

Vi
25

du

Vi
26

du

Neodol 91-8
cua

Shell

hang

5

5

5

PGMA
MW 10k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
(MW 25k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
MW 50k
cua

Unilever)

0,5

PGMA
(MW 100k
cua

Unilever)

0,5
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PGMA 0,5
(MW 250k
clia
Unilever)
PGMA 0,5
(MW 500k

cua

Unilever)

Chat  diéu |t6ipH4 [t6i pH|t6i pH|[téi pH|t6i pH|t6i pH

chinh pH 4 4 4 4 4
(HC1/NaOH)
Nudc Lugng |Lugng |Lugng |Luong |Luong |Luong

dé du|dé dul|dé dul|dé duldé dul|dé du
100% | 100% |100% |100% |100% |100%

Ché phém lam sach dugc dung dé lam sach cac bé mit tai ban trén thiét
bi thir nghiém 1a dung dich chira nu6c chira 4% Neodol 91-5 (cta hing Shell),
1% Neodol 91-8 (ctia hang Shell) va nuéec.

P6i véi ché phdm thu nghiém, két qua sau da thé hién nhitng nd luc

(trong Ns) dé loai b6 hoan toan chét ban khoi bé mit thir nghiém da thu duoc.

NG luc dé loai bo chat ban (Ns)

S6 vi du Lip lai 1an | Lap lai lan | Lap  lai | Lap lai lan
1 2 14n 3 4

21 777 1075 1030 1195

22 795 1441 1305 783

23 893 970 967 781

24 736 827 872 680

25 710 239 559 632

26 353 474 646 168
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Khong c6 tién | 1126 1175 1173 1363

Xt 1y

C6 thé duoc nhan thay, tt ca cac vi du liét ké trong d6 PGMA chira ché
pham thir nghiém da duge sir dung dé tién xir Iy thé hién két qua t5t hon dang ké
trong viéc loai bo chét ban so véi khi khong cé tién xir ly duoc thuc hién. Diéu
dang chd y rang hidu quéa cia polyme cai thién khi trong luong phén tir polyme
tang.

Cac vi dy tir 27 dén 30

Viéc déng gbp ctia cac ché pham thir nghiém dé 1am sach d& dang hon cta
chét ban di dong duoc danh gia bang cach st dung quy trinh duge mé ta trudce
dé vaoi su thich tmg sau day:

Céc thanh phan cua chét ban nhu sau:

Tén % trong lugng
"Tripalmitin"1 2,56

Glyxerol Trioleat | 1,28

Parafin long | 0,51

(Nujol)

Axit panmitic 0,26

Etanol 95,39

0,02% carbon mau den duge thém vao dé nhin théy dugc.

Hon hop Tripalmitin va glyxerin Trioleat (60:40). Luong cin dugc nau
chay trong 16 & nhiét d§ 70°C. Cac hdn hop néng chdy duoce khudy bing tay va
sau d6 dat vao tu lanh dé lam cung lai (khoang 10 phut). Sau d6 cac chét duge
lam cimg nay dugc chuyén vao tai polyetylen va dugc chia thanh timg miéng
nho bang tay. Chét nay sau d6 sin sang st dung.

Tao ra chat ban

-27-



22521

Céac thanh phan chit ban duoc cin vao mdt cbe thuy tinh c6 kich thudc
phu hop va dat dusi may trén Silverson véi luc cit cao va pha tron 13 3,5 cho
dén khi hdn hop chat ban dat dén 34°C.

Khi chit ban da dat dén nhiét do nay etanol bay hoi bat ky duogc thé, duoc
lam lanh & nhiét d6 phong va sin sang dé phun. Két qua 1a chit bén 1a su phén
tan cua triglyxerit, dau khoang va axit béo cting véi carbon den trong chit phan
tan (etanol) cho phép chat ban duoc phun bang sing phun khi nén.

Phun chét ban

Céac tAm 16n phoocmica bj che dé miéng v4 4 A4 dugc 16 ra. chét ban
dugc phun déu 1én mdi miéng va A4 véi luong 6,80g cho mdi miéng va A4 tinh
theo trong luong ctia chat ban trong sung phun.

Céc mau sau diy da duoc thuc hién va thi nghiém dé lam sach.

% Trong luong thanh phan
Vidu27 |Vi du d6i|Vi du ddi|Vvi du dbi

ching 28 ching 29 ching 30

Neodol 91-8 5 5 5 5

Natri cacbonat | 0,35 0,35 0,35 0,35

PGMA 500k | 0,5

Luviskol VA 0,5

3W 1

Polyquat 11 0,5

AT 12

Chat diéu | d6i voi do | doi v6i do | doi véi do | doi vei do

chinh do pH|pHIall4 |pHIa1ll,4 |pHIall4 |pHIall4
(HCl/NaOH)

Nudc Luong dé|Luong dé| Luong dé du Luong dé du
da 100% | du 100% 100% 100%

1. Luviskol VA 73W: 70/30 vinylpyrolidon (VP)/copolyme vinyl axetat
(VA) cua BASF
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2. Luviquat PQ 11 AT 1: copolyme vinyl pyrolidon (VP) va
dimetylaminoetyl metacrylat (DMAEMA) trong dung dich chua nudc cua
BASF

Ché phém da duoc diéu ché béng cach tron cung cac chat hoat dong bé
mit, natri cacbonat va polyme véi hdu hét 1a nu6e. Pd pH sau d6 di duoc diéu
chinh dén tri s6 nhu mong mudn bing cach sir dung HCI hodc NaOH la thich
hop, va sau d6 thém nude dé lam miu du lugng 100%.

Pbi v6i ché phdm thtr nghiém, két qua sau thé hién nhu nhitng nd luc

(trong Ns) dé loai bo hoan toan chat ban tirbé mat thir nghiém da thu duoc.

NO& luc dé loai bo chat ban (Ns)

S6 vi du Lap lai lan Lip lailan [Lap  lai Lip lai lan
1 2 lan 3 4

27 197 480 383 286

28 1077 868 1631 2218

29 611 1174 595 1105

30 1295 1645 1455 1451

Khéng co tién

xu ly 1393 1729 661 2369

Phén tich théng ké cta cac dit lidu st dung phuong phap Dunnett cua,
viée lya chon céc cong thirc cia Vi du 30 nhu kiém soat (ché pham gdc khong
c¢6 polymer) cho thdy rang chi c6 mau chtra két qua PGMA trong nd luc thap
hon dang ké so véi ché pham gbc.

Céc vi du tir 31 dén 34

Viéc déng gop cua cac ché pham thir nghiém duge dénh gia bang cach st
dung quy trinh duge mé ta trong vi du 27 dén 30. Cac miu sau day da dugc thuc

hién va thir nghiém dé lam sach.
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% Trong lugng thanh phan

Vidu3l |Vi du d6i|Vi du dbi|Vi du déi
chung 32 chung 33 ching 34
Neodol 91-5 5 5 5 5
PGMA 500k 0,5
Luviskol VA 0,5
73W 1
Polyquat 11 0,5
AT12
Chat diéu | doi véi do | doi véi do|ddi véi do|ddi vei do
chinh d6 pH|pHla4 pHI1a 4 pHla4 pHl1a4
(HC1/NaOH)
Nudc Luong dé|Luong dé Luong dé du Luong dé du
da 100% | du 100% 100% 100%

1. Luviskol VA 73W: 70/30 vinylpyrolidon (VP)/copolyme vinyl axetat
(VA) cua BASF

2. Luviquat PQ 11 AT 1: copolyme vinyl pyrolidon (VP) va dimetyl
amino etyl metacrylat (DMAEMA) trong dung dich chua nudc ciia BASF

Dbi v6i ché phdm thir nghiém, két qua sau thé hién nhu nhing nd luc

(trong Ns) dé loai b hoan toan chét ban tir bé mat thtr nghiém da thu duoc.

Nb luc dé loai bd chit ban (Ns)

S6 vi du Lip lai lan | Lap lailan | Lap  lai | Lap lai lan
1 2 lan 3 4

31 110 208 308 740

32 639 1669 939 1505

33 618 778 1717 476

34 1176 1755 1290 991

-30-



22521

Khoéng c¢6 tién

Xt 1y 1575 1140 938 1252

Phan tich théng ké cua cac dir lidu su dung phuong phap Dunnett, viéc
chon cic ché phdm cua vi du 34 nhu dbi chimg (ché phim gbc khong cé
polyme) cho thiy rang chi c6 mau chua két qua PGMA trong nd lyc thap hon
dang ké so v6i ché phdm gbe.

Céac vi du 35 dén 37

Viéc dong gép cua cac ché pham thir nghiém duoc danh gi4 bang céch sir
dung quy trinh dugc mé ta trong vi du 27 dén 30. Cac mAu sau day da duoc thuc

hién va thir nghiém dé lam sach phu.

% Trong luong thanh phan
Vidu35 |[Vi du dbi|Vi du dbi

ching 36 chung 37
Neodol 91-8 5 5 5

Natri cacbonat | 0,35 0,35 0,35
PGMA 500k |0,5

Rhodia polyme 0,5
1
pH doi voi do | dbi véi do | ddi voi do

(HCI/NaOH) |pHIlal1l,4 |pHIa11,4 |pHIa 11,4

Nude Lugng dé Luong dé Luogng dé du
da 100% | da 100% 100%

Rhodia Polyme 1 13 polyme tong hop trong quy trinh sau day dugc mo ta
trong tai liéu sang ché s US 6.569.261 va US 0234432 dé tao ra copolyme ngau
nhién cla axit va monome diquat acrylic nhu dugc md t4 trong tai lidu sang ché

s EP 1.927.651
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Dbi v6i ché pham thtr nghiém, két qua sau thé hién nhu nhitng nd luc

(trong Ns) dé loai bo hoan toan chit ban tirbé mat thir nghiém da thu duoc.

N& luc dé loai bo chat ban (Ns)

S6 vi du Lap lai lan | Lap lai lan | Ldp  lai [ Lap lai lan
1 2 lan 3 4

35 228 455 244 131

36 1742 1393 985 1928

37 2460 1582 1212 2143

Khéng cé tién

xir ly 2079 1165 1374 2122

Phan tich thdng ké cua cac dit liéu st dung phuong phap Dunnett, viéc
chon cac ché phdm cua vi du 37 khi dbi chimg (ché phim co ban khéng cé
polyme) cho thiy rang chi c6 mau chta két qua PGMA trong nd luc thap hon
dang ké so vai ché pham géc.

Cac vi dy 38 dén 40

Viéc déng gop clia cac ché pham thir nghiém duge dénh gia bang cach su
dung quy trinh duoc mé ta trong vi du 27 dén 30. Cac mAu sau day di duoc thuc

hién va thtr nghiém dé 1am sach phu.

% Trong luong thanh phan
Vidu38 |Vi du d6i|Vi du ddi

chig 39 chiing 40

Neodol 91-5 5 5 5
PGMA 500k 0,5

Rhodia polyme 0,5

1

Chéat didu [ t6ipH4 | toi pH 4 t6i pH 4
chinh d6 pH
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(HCI/NaOH)

Nudéc Luong dé|Luong dé Luong dé du
da 100% | da 100% 100%

Rhodia Polyme 1 1a polyme téng hop trong quy trinh sau ddy dugc mo ta
trong US 6.569.261 va US 0234432 dé tao ra copolyme ngau nhién cla axit va
diquat acrylic monome nhu dugc mo ta trong EP 1.927.651

Déi véi ché phdm thtr nghiém, két qua sau thé hién nhu nhitng nd luc

(trong Ns) dé loai bé hoan toan chit bin khoi bé mit thir nghidm d thu duoc.

Nb luc dé loai b chat ban (Ns)

S6 vi du Lap lai lan Lap lai lan Lap lai | Lap lai lan
1 2 lan 3 4

38 727 299 224 1016

39 1478 1688 1162 1260

40 1405 1495 1945 1396

Khoéng c6 tién

xu ly 2079 1165 1374 2122

Phan tich théng ké cta cac dit liéu su dung phuong phap Dunnett, viéc
chon cac ché pham ctia vi du 40 khi déi chimg (ché pham gbc khong c6 polyme)
cho thiy rang chi c6 mau chia két qua PGMA trong nd luc thip hon dang ké so

v6i ché pham goc.
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YEU CAUBAO HO

1. Ché pham lam sach bé mat cung chira nuée chira:

(a) tlr 0,01 dén 1% trong luong cua polyme duoc chon tir nhém bao gdm
polyme ddng nhét polyglyxerol metacrylat (PGMA), copolyme théng ké chira
monome glyxerol metacrylat va hon hop ctia chiing trong dé polyme 1a polyme
ddng nhat PGMA véi trong luong phan tir 16n hon 100000 Dalton;

(b) tu 1 dén 50% trong luong, t6t hon 13 tir 1 dén 20% trong luong cta
chét hoat dong bé mit duoc chon tir chét hoat dong bé mit anion, chét hoat dong

bé mat khéng ion va hdn hop cia chung.

2. Ché pham lam sach theo diém 1, trong d6 ché pham nay it nhat trong sudt
hoic mo mot phan, trong d6 it nhat trong subt hodic md mdot phan c6 nghia 1a
mau day 1 cm cia ché pham truyén it nhit 1a 20%, t8t hon 1a it nhit 50%, 4nh

sang ¢ thé nhin théy.

3. Ché pham lam sach theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 ché pham con chira tir

0,001 dén 5% trong lugng cia huong liéu.

4. Ché pham lam sach theo diém bt ky trong sé céc diém tir 1 dén 3, trong do

polyme dong nhat c6 trong luong phén tr 16n hon 500000 Dalton.

5. Quy trinh lam sach bé mdt cimg va c¢6 dugc hi€u qua lam sach lan tiép theo
cho bé mit néu trén, trong d6 quy trinh nay bao gdm céc budce:

(i) dua ché pham lam sach chtra nuéc theo diém bét ky trong s cac diém
tir 1 dén 4 1én bé mat, va

(ii) loai bo chat ban va vét ban, tot hon chét ban di dong, tir bé mit néu

trén;
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trong dé hi€u qua lam sach lan tiép theo dé cap dén viéc cai thién viéc loai
b6 chat ban mot cach dé dang sau khi bi ban lai trén bé mit cimg da dugc 1lam

sach.

6. Quy trinh lam sach theo diém 5, trong d6 quy trinh nay bao gdm céc budce
tuan ty sau day:

(a) dua ché phdm 1am sach chira nude theo diém bét ky trong sb cac diém
tir 1 dén 4 1én bé mit, va

(b) Rira bé mit;

(¢) Cho phép chit ban hoic vét ban méi ling dong trén bé mit; va

(d) Lam sach bé mit dé loai bé chit ban hodc vét ban néu trén.
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