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(57) Sang ché d& xuat ché pham dudng vai dang 16ng c6 thé rét duge chira:

a) hoat chat 1am mém vai dang cation;

b) cac hat gia taing d0 nhot, ¢6 kich thudc hat trung binh tir 25 dén 5000 micron, cac hat
nay chtra it hon 50% trong lugng, theo trong lugng hat, polyme truong né trong nudc lién
két ngang va it nhat 50% trong luong, theo trong luong hat, cia nudce hép thu lugng
polyme c6 it nhét 0,1% trong lwong ctia ché pham dudng vai; va

¢) nude bo sung,

ché pham nay c6 d6 nhét trong khoang tir 60 dén 3500 mPas ¢ 106 s-1 & 25°C.
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Linh vuc ky thuat dwoc deé cap

Sang ché dé cap dén ché phim dudng vai dang long cb thé rét duge chuia
polyme bién ddi @6 nhét va phuong phéap phan phdi chét 16ng dudng vai.
~ Tinh trang ky thuit ciia sang ché

S& thich cia nguoi ti€u dung 1a chét dudng vai c6 dd nhét it nhit 13 30 mPas &
25°C va 106 s'. Nong do cia hoat chéat dudng (dang cation) cang cao va lidu lwong
can thiét cang thp, thi do nhét trong ché phdm cang cao va cang d& tré thanh vén dé
d6i v6i viéc phén tan hiéu qua.

Mait khac d6 nhét cia ché phdm dang léng néu qua lodng d6i voi s& thich cia
nguoi tiéu dung thi co thé dugc ting lén bang cach bd sung polyme dic. Chét phuy gia
nay c6 chira céc gel polyme c6 dudong kinh <10 micron khi truong nd trong nudc.
Nhitng hat nay cho thdy tuong tac keo manh va tang do nhét khién cho kha ning phan
tn bi giam di. Kha nang phan tan kém dn dén cac vén d& 16n néu san phém dugc cép
phéi tir ngin kéo mdy giat va cling dugc coi la khong dat yéu ciu khi gijt tay. Su phan
tan kém dan dén kha ning dudng vai kém.

Chét long dudng vai co cAu triic bao gdm nhiéu pha trong d6 hoat chét 1am
mém dang cation (dién hinh 13 hop chit amoni bac bdn) duoc phan tin trong nudc.
Nudc va hé phén tan cia hoat chét 1am mém khong tron 14n dugc thuong tdn tai nhu vi
cAu tric c6 két cAu hai 16p, vi du nhu céc tai nhiéu 16p. Chét léng thu dugc thé hién
dic tinh dong chay phtrc (khong phai dong chay Newton) va céc khoang tu ngin dén
trung binh dién ra trong chét 16ng.

GB1428062 bdc 10 cac ché phdm lam mém vai chira hop chit lam mém dang
cation va nguyén liéu hat khong tan trong nudc c6 kich thude hat trung binh tir 1 dén
50 micron. Viéc bd sung nguyén liéu dang hat khong hoa tan nay dugc cho la ting
cudng dic tinh ciia vai da lam mém. Cac hat thiy tinh va qué clu nho, tinh bt va céc
nguyéri- liéu ¢6 46 truong né thip _khéc dugc 14y 1am vi du minh hoa. Patent ndy con
goi y rang khong nén st dung cac nguyén li¢u dang hat c6 df truong nd (> 15) vi sy
truong nd nay lam gidm cac loi ich. Sy ling dong cta khdi lwgng 16n céc hat rin niy

1én quén 4o 12 khong mong mudn.
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W02010/079100 bdc 16 céc ché phdm dudng vai chira chét lam ddc polyme
dang cation thé hién phéan luong thip cac polyme hoa tan trong nude va muic dd lién
két ngang tuong dbi cao, didu nay cai thién trong lvgng hiéu qua va giam su lang dong

lai vét ban. Cac polyme nay chira cac hat rat nho dé cai thi¢n sy phén tan mong mudn.

Ban chit k§ thuit clia sang ché
Séng ché dé xuét ché phadm dudng vai dang 16ng c6 thé rét duoc chira:

a) hoat chat 1am mém vai dang cation;

b) cac hat gia tang do nhdt, co6 kich thuéc hat trung binh tir 25 dén 5000 micron,
cac hat nay chiém it hon 50% trong luong, theo trong luong hat, ctia polyme c6 thé
trvong nd trong nude duogc lién két ngang, va it nhit 50% trong luong, theo trong
lugng hat, cia nudce hép thu luong polyme c6 it nhit 0,1% trong luong ché phim
dudng vai; va

¢) nuée bd sung,

ché phédm nay c6 do nhat trong khoang tir 60 dén 3500 mPas & 106 s™ & 25°C.

Sang ché con d& xuit phuong phép phan phéi chit long dé dudng vai bao gdm
budc phan tan ché phim theo séng ché trong nuéec.

Mo ti vin tit cac hinh vé |

Séng ché s& dugc md ta mot cach chi tiét hon théng qua cac vi du khong lam
giGi han pham vi cia sang ché sau day va c6 lién quan dén hinh v& dwgc md ta ngin
gon nhu sau:

Hinh 1 14 d thi thé hién sy phan bd kich thuéc hat cho Vi du 1;

Hinh 2 13 d thi thé hién su phan bd kich thuéc hat cho Vi du A;

Hinh 3 13 d thi thé hién su phan bd kich thuéc hat cho Vi du 2;

Hinh 4 12 db thi th hién sy phn b kich thuéc hat cho Vi du B;
Hinh 5 14 dd thi thé hién su so sdnh Polyme 1 va so sanh polymé dac Flosoft
270LS khi khdng c6 cation; va

Hinh 6 13 @b thi thé hién sy phan bd kich thuéc hat cho vi du C.

M0 ta chi tiét sang ché
Ché phdm
Ché pham theo sang ché 1a ché phdm dudng vii dang 16ng c6 thé rét, phan tan

duge. Co6 thé phan tan dugc c6 nghia 1a-cac hat phan tich trong chit 16ng dé tao thanh
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su phan tan khi bd sung nudce. Sy phan tén tdt dugce dic trung béng su phan tach tdt,
ddng déu cua cac hat trong chét 1ong, va bai toe dd tach.

Phuong phap thich hop dé danh gia sy phan tan dugc mo ta dudi day. Phuong
phéap nay cho thy chi s6 phan tan (DI) trén thang diém tir 1 dén 5.

17 ml ché phdm dugc thir nghiém dugce dd tir binh chira vao 1000 ml nuéc lanh
trong cdc dung tich 2000 ml. Sau 30 gidy, hén hop tao thanh duge danh gia truc quan
va xép hang theo thang diém tir 1 dén 5, sir dung nira diém néu thich hgp. Thang diém
duoc xac dinh nhu sau:

Hang 1: Ché phém dugc phén tan déng déu khong c6 cac cuc hoic cac mau.

Hang 2: San phém phén tan cho sy phén tan thdm chi chi véi mot vai cuc hodc

Hang 3: San phdm phén tén cho cha yéu 1a cac cuc hoic méau, nhung phin tan
thi &t va cho dung dich hoi duc/cé mau.

Hang 4: Sén phim v& ra thanh mot sb cuc ¢6 kich thuéc trung binh va/hodc céc
cuc 16n véi sy phan tan khong t8t; nude van trong va khong mau.

Hang 5: San phdm khong bi v& khi cho vao nuéc. N6 thuong tao thanh mot
hoic hai cuc 16n trong nude sach.

Néu mudn, hdn hop c6 thé dugc khqu béng cach thuc hién 5 vong quay véi tde
do 1 vong/gidy bang que tron det trude khi duge danh gia lai bang thang diém danh gid
tuong tu.

Chét dudng vai cla sang ché duoc phéan tan trong nudce trude hodc trong qua
trinh st dung.

Céac ché phdm c6 do nhét t5t hon 1 trong khoang tir 80 dén 1000 mPas, t&t hon
nita 13 tir 120 dén 500, tham chi con t&t hon nita 1a tir 180 dén 350 mPas & 25°C va
106s™!. Bét ky may do d6 nhét thich hop nao ciing ¢6 thé duge st dung, vi du, Haake
VT550, hodc Thermo Fisher RS600.

Ché pham nay tSt hon 13 khong c6 polyme dic thong thuong, c6 nghia la 0 dén
1% trong lugng polyme dac thong thuong co thé dugc st dung trong ché phim, tbt
hon 14 tr 0 dén 0,05% trong lugng, t5t hon 1a tir 0 dén 0,01% trong lugng, tt nhat la
bang 0% trong lugng. Thudt ngit polyme dic thong thudng, trong bdi canh cia sang
ché nay, c6 nghia 1a cac phan tir polyme kéo dai dat dugc trén cac thang chiéu dai

trong pha dung dich (vi du céc vat liéu xenluloza bién d6i nhu hydroxyl-etyl xenluloza
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(HEC), natri carboxy-metyl xenluloza (SCMC), hodc gum Xanthan), cac chét két dinh
két hop ma lién két gitra vi hat chét hoat dong bé mait hodc cac mién tinh thé long (vi
du cac polyacrylat bién ddi ky nuéc (keo né kiém ky nuéc - HASE)), va cac hat nho
microgel c6 du pha thé tich dé tang dd nhét ctia pha dung dich dugc md ta boi sy can
bang Krieger-Dougherty (vi du polyacrylat (carbome)). Céc hat microgel cia chét dac
thong thudng nho hon nhiéu (<10 micron) trong ché pham so véi cac hat dugc sir dung
trong sang ché va thé hién su twong tic keo manh 1am ting kha ning cia ching dé tao
ra sy phan tdn nhét nhung co bét 1oi 12 su phén tan tré nén tdi té hon nhu ting d6 nhét.

Céac ché pham clia sang ché hién nay khong chi mang lai lgi ich cai thién do
dam dic va sy phan tan khi pha loang véi nudc, ma con c6 lgi ich cho mdi truong va
bén vitng phét sinh tir cc hat ting do nhét 16n. Trong ché phdm, phén 16n khoi lugng
clia chc hat nay 1 nuéc, diéu d6 cho phép ché pham nay mang lai nhitng l¢i ich ma
nguoi tiéu dung mong mudn ma khong sit dung cac hoa chét khong can thiét. Hon
nita, trong treong hop ma bét ky céc hat ling dong 1én vai dang dugc dudng, chung s&
6 khéi lugng va tac dong rat thp khi sdy kho.

Céc hat taing d0 nhot

Cac hat nay dugc thém vao chét 16ng co s& ¢6 do nhot vbn ¢c6 the“ip va ¢6 kha
ning phan tan tot dé c6 thé tang d6 nhét mién 1a n6é khong bi pha loang. Céc hat nay
dugc hinh thanh tr polyme li€n két ngang c6 thé truong nd trong nudce va co thé
truong 1én dén mirc d§ nao do6 bang cach hép thy mot phén nuéc trong ché phim. Cac
hat trrong n& 1€n nay s& lap day khoang tréng.

Nhirng hat ting do nhét ndy c6 kich thuée khd trung binh tir 10 dén 400
micron. Tuy nhién, véi sy ¢6 mét ciia nudc, polyme truong nd, khi do6 cac hat c¢6 kich
thudc trung binh tir 25 dén 5000 micron, tdt hon 1a tir 25 dén 1000 micron, va tot hon
nita 1a tr 50 dén 500 micron, thAm chi tir 60 dén 300 micron hogc tir 100 dén 225 va
dac biét 1a tir 140 dén 200 micron. Trir khi dugc mo ta theo cach khac, tAt ca cac kich
thuéc do s& duge néu nhu kich thuée khi ¢6 mat nude, tire 1a khi trrong né 1én. Nhin
chung, cac polyme uu ti€n hép thu khoang 50 lan trong luong nudc cua ching dé tao
thanh cac hat tang do nhot. Thép hon sé& 1a truong hop néu cation ving mit va su
trwong n& dién ra trong nude tinh khiét. Sau d6, polyme twong tu c6 thé hip thu dén
450 1an trong lugng cua no. T6t hon 13 luong cac hat trong ché phém s€ hép thu it hon

50% lugng nudce hién co trong ché pham.
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T4t ca céc kich c& hat dugc tinh nhu 13 cac gié tri trung binh cua khdi luong.
Céc hat kho ¢6 nghia 13 d6 4m du trong cac hat nho hon 10% trong luong, (dugc xac
dinh béi sy giam trong lugng sau 2 gid trong 10 say & 105°C).

Polyme trong hat khéng hoa tan trong nudc. Trong bbi canh cia sang ché,
khong tan trong nuéc duge dinh nghia la cac nguyén liéu ¢6 do hoa tan it hon 1 x 1073
% trong luong trong nude khir khoang & 20°C, t6t hon 1a it hon 1 x 10** trong luong,
tbt hon nira 13 it hon tir 1 x 10 dén 1 x 107 % trong lugng.

Nguyén liéu polyme nén dugc chon sao cho hat khong phan Ung vdi cac
nguyén liu khac trong ché phim; néi cach khac, né 1a tro trong bbi canh cta ché
phém.

Trong khi polyme trong cac hat dugc tao thanh 1a khong hoa tan, nguyén liéu
polyme tho cé thé chira mot sb thanh phan hoa tan, chi yéu phat sinh tir sy lién Kkét
ngang khong hoan toan. Luong cc thanh phan hoa tan t6t hon 14 it hon 15% trong
lwgng, tot hon nita 13 it hon 10% trong lugng, va tdt hon nira 1a it hon 7,5% trong
lugng cua polyme.

Céc hat polyme ¢0 thé truong né duge wu tién st dung trong cic ché pham theo
sang ché c6 mit trong polyme truong né lién két ngang c6 chua it nhét mdt monome
dang cation va tity chon khong ion va hodc cdc monome dang anion; trong do6 polyme
nay ¢6 ham lugng polyme chiét xuét dugc (hoa tan), duge xac dinh & day, thip hon
15%, va ndng dd chét tao lién két ngang tir 500 ppm dén 10. 000 ppm lién quan dén
polyme, cho biét polyme thu dugc bang cach tring hop trén gel. Trong phuong 4n
dugc uu tién, ham lugng chiét xuét ctia polyme t6t hon 1a dudi 10 phan trim, va tbt
hon nita 1a du6i 7,5 phan trim dya trén tdng trong lugng ctia polyme trude khi hydrat
hoa.

T6t hon 14 polyme trwong nd lién két ngang tao thanh gel polyme & trang thai
wét, tire 1a khi két hop véi dung mdi thich hop nhur nuée.

Cac polyme cO thé 1a polyme dong nhét hodc polyme ddng tring hop.

Tt hon 13 str dung qua trinh tring hop trén gel dé san xuit polyme ma dugce s
dung dé tao ra cac hat. Qua trinh trang hop nay tao ra cac hat khd c6 kich thudc 16n
theo yéu cau. Khdi polyme dugc tao ra bang céch tring hop trén gel c6 thé duoc chia
thanh cac manh nhé hon va, néu can thiét, dugc phan loai dé thu dugc cac hat polyme

ba chiéu trong pham vi kich thuéc yéu clu, vi du biang sang loc. Ngudi thuc hién co6
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trinh d6 c6 thé s& tiép cén véi cac phwong phép trung hop khéc tao ra cac hat polyme
trong pham vi kich thuéc yéu ciu dé co dugce cac hat ting dd nhdt 16n khi két hop véi
nudec.

Céac polyme lién két ngang dé c6 mang lué6i ba chiéu trong d6 nuéc co thé duoc
hip thy. Khi nude thim nhap vao mang, thé tich cta hat s& tang tir 10 dén 100 lan thé
tich ban du cta hat khi c6 nguyén liéu cation. Hat thu dugc 1a hat ting d6 nhot. Viéc
bao gdm cac hat ndy v6i nude trong ché phim gbc s& lam tang d nhét cua ché pham.

Hiéu suét téng thé ciia cac ché phim lam mém vai chira cdc hat dugc cai thién
so v6i cung ché phim gbc bao gém chit lam dic polyme dang cation kich thudc nho
hon thong thuong. Dic biét, céc chit nay duge xéc dinh 1a ¢6 d6 On dinh cao hon theo
thoi gian va luu bién hoc mong mubn hon.

Céc polyme dang cation truong nd li€n két ngang thich hop dé sir dung trong
céc ché phim theo séng ché c6 thé dugc didu ché bang phuong phap tring hop bang
gel, bang cach tring hop:

- it nhit m6t monome dang cation,

- va tiy ¥ cac monome khong ion va/hodc monome dang anion khac,

- v6i su c6 mit clia chét tao lién két ngang va tuy y cla chét chuyén mach.

Tét hon 13, tdng dién tich ctia polyme 14 dwong, mic du polyme khong ion ciing
c6 thé thich hgp. Polyme dang cation cAn ¢6 it nhat mdt monome dang cation. Noi
cach khac, khi polyme chita cic monome dang anion va/hogc khdng ion, luong dién
tich duong 1a 16n hon luong dién tich am.

Phan Gng trung hop bang gel 1a k¥ thuat tring hop théng dung bao gdm viéc
polyme héa cac monome hoa tan trong nuéc trong moi truong nude dé c6 duoc gel sau
d6 duoc cat hoic cit 1at va 1am kho dé c6 duoc polyme & dang bot. Polyme thu duoc
c6 thé dugce thém vao trong nude hogc trong mdt dung méi khéc trude khi st dung. N6
cling c6 thé dugc str dung 1am bot.

Céac polyme lién két ngang c6 thé duoc didu ché bang cach sit dung qua trinh
triung hop trén gel bao gbm céc budc sau:

'~ thém vao méi trudng chira nudce, thong thuong 1a nude, it nhit mdt monome
daﬂg cation, va tily chon cdc monome khdng ion va/hodc monome dang anion khéc,
vGi sy ¢6 mat cua chét tao lién két ngang va chét chuyén mach;

- bt du sy trang hop;
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- thu duoc gel;

- chuyén gel thanh céc hat rén, thudong 12 bot.

Gel thu dugc duogc chuyén thanh bot theo cach thong thudng, vi du bﬁng cach
cat khdi gel thanh cac miéng va/hodc bang cach ép dun khéi gel qua cac 15 tho, tuy
chon cit gel trudc hodc sau khi dun, va bang cach lam khd céc miéng gel. May nghién
phan lyc cling c6 thé dugc st dung.

Polyme truong né lién két ngang c6 thd dwoc thém vao ché phim 1am mém
duéi dang bot, hodc nhu chét 16ng phan tan. Lugng bd sung duoc wu tién chiém tir
0,1% dén 10% trong lugng, t6t hon nita 13 tir 0,2 d&én 7%. Lugng nay tuong tng véi
polyme & dang bot kho chua hép thu nuéc.

Sy tring hop néi chung 12 sy tring hop hoan toan thudng dugc gay ra béi cap
oxy hoa khr, vi du natri persulfat va natri metabisulfit.

Nong do chét tao lién két ngang c6 trong khoang tir 500 ppm dén 10000 ppm vé
trong lugng so véi tdng s6 monome.

Danh sach khong gi6i han v& céc chét tao lién két ngang bao gdm: metylen
bisacrylamit (MBA), etylen glycol diacrylat, dimethacrylat polyetylen glycol
dimetacrylat, diacrylamit, trialylamin, glyoxal, cac hop chét cia glyxidyl ete nhu
etylenglycol diglyxidyl ete, alylpentaerytritol trimetylolpropan dialylete, hodc cac chét
thong thuong khac cho phép tao lién lién két ngang.

Céc chét tao lién két ngang thich hop 12 metylen bisacrylamit (MBA),
trialylamin va alylpentaerytritol.

Khi chit tao lién két ngang duoc st dung 1a metylen bisacrylamit, ndng do cla
n6 t6t hon 12 ndm trong khoang tir 500 ppm dén 5000 ppm theo trong lugng so v6i cac
monome.

Khi chét tao lién két ngang dugc st dung 14 trialylamin, ndng d6 clia né t6t hon
1a niim trong khoang tir 1000 va 10000 ppm theo trong lwong cac monome.

Cac monome dang cation thich hgp dé st dung cho viéc didu ché polyme
trrong nd lién két ngang dugc chon t6t hon 13 tir cac nhém monome va cac dan xult
bac bén hodc tao mudi sau: dimetylaminopropylmetacrylamit,
dimetylaminopropylacrylamit, dialylamin, metyldialylamin, dialkylaminoalkyl-acrylat,
dialkylaminoalkyl-metacrylat, ~dialkylaminoalkyl-acrylamit, va dialkylaminoalkyl-

metacrylamit.
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Mot sb monome dang cation cy thé duogc x4ac dinh 1a nhét dinh c6 hiéu sudt toi
wu khi xét vé tinh chét phan tan. Do d6, monome dang cation dugc uu tién duge chon
tir nhom bao gdm dimetylaminoetyl-metacrylat va cic din xuét bac bdn hodc dan xut
duogc tao mudi cta chung va/hoic dimetylaminopropylmetacrylamit va cac dan xuit
béc bbn hodc din xuét duge tao mudi clia né.

Trong phuong an dugc wa tién nhit, monome dang cation 1a mudi
dimetylaminoetyl metacrylat metyl clorua hodc mudi dimetylaminoetyl metacrylat bac
bdn.

Polyme lién két ngang dé st dung trong ché pham theo séng ché c6 thé dugc
diéu ché bang cach tring hop:

- hon 50% mol cua monome dang cation, tdt hon 1 trén 70% mol, tbt nhat 13
trén 80% mol;

- iy ¥, cdc monome khdng ion va/hogc anion khac;

- v6i su ¢6 mit cua chit tao lién két ngang véi luong nam trong khoang tir 500
ppm dén 10000 ppm so v6i tdng trong luong monome, tdng s6 monome 1a 100%.

Céc ty 1& phan trim ndy dya trén tdng s6 monome. Tuy nhién, lugng chét tao
lién két ngang va lugng chit chuyén mach trong ppm tuong tng véi trong lugng cua
toan bd monome 13 twong ddi so véi 100 mol% monome néu trén.

Cac chit chuyén mach, nhu rugu isopropylic, natri hypophosphit,
mercaptoetanol, co thé duge sit dung trong hdn hop tring hop dé kiém soat do dai
mach polyme va mat do lién két ngang.

Khi chét chuyén mach duogc st dung, nf“)ng do cta nd nam trong khoang tir 10
ppm dén 1000 ppm vé trong luong so véi tdng luong monome.

Cac monome khdng ion dugc wu tién cho sur dung dé diéu ché polyme lién két
ngang dé st dung trong cac ché phiam theo sang ché dugc chon tir nhém bao gdm
acrylamit, metacrylamit, N-alkyl acrylamit, N-vinyl pyrolidon, N-vinyl focmamit, N-
vinyl axetamit, vinylaxetat, rugu vinylic, este acrylat va ruou alylic. Tt hon 14
monome khong ion 14 acrylamit.

Cac monome dang anion dugc uu tién s dung dé didu ché polyme lién Kkét
ngang dé sir dung trong céac ché phidm theo sang ché duge chon tir nhém bao gdm axit
acrylic, axit metacrylic, axit itaconic, axit crotonic, axit maleic, axit fumaric, cling nhu

cac monome thuc hién chirc ning cua axit sulfonic hogc axit phosphonic, nhe monome
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dang anion biéu hién axit 2-acrylamido-2-metyl propan sulfonic (ATBS) 14 axit, hodc
tao mudi mot phén hodc hoan toan. Tét hon nita 13, cdc monome dang anion la axit
acrylic va axit 2-acrylamido-2-metyl propan sulfonic (ATBS) la & dang axit, hoac
duogc tao thanh mudi mot phﬁn hodc hoan toan.

Tuy y, polyme lién két ngang ciing c6 thé chira cic monome ¢6 tinh ky nudec.

T6t hon 13, polyme dang cation truong né c6 lién két ngang c6 thé thu dugc
bing cach trung hop bang gel ciia dimetyl aminoetyl metacrylat bac bbn voi metyl
clorua (monome dang cation), acrylamit (monome khong ion) va metylen bisacrylamit
(chit tao lién két ngang).

Ham luong polyme co thé chiét xuit bang nudc 1a ty 1¢ gitta khéi lwong cla
polyme c6 thé chiét xuét khi polyme dugc phén tan trong nudc va tdng khéi lwong clia
polyme.

Phuong phap xdc dinh ham lugng polyme co thé chiét xuét bang nuéc cua
‘polyme lién két ngang dugc dya trén nguyén tdc co ban ctia phép chuén d6 keo, duge
biét dén rong rai bdi cdc nha hoa hoc va ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc
nay.

Phuong phap nay bao gbm viéc tach phin tan trong nuée (polyme co thé chiét
xut) ra khoi phan khong tan trong nudc cla polyme dé thu duoc chit loc chi chira
phén tan trong nude, va sau d6 do bang phép chuin d6 keo ctia polyme hoa tan trong
nuéc chira trong chit loc. Ham lugng polyme c6 thé chiét xuit bang nuéc 1a ty 1€ gilta
khéi luong cia polyme trong chét loc va téng khéi lugng clia polyme.

Budce 1: Chiét xuit polyme

Budc ndy bao gdm viéc tich polyme khong tan (céc hat truong no) tir polyme
tan trong nudc: 0,5 g (mo theo don vi g) cua polyme duge thém vao cbe chira 800ml
nuée da khir. Hon hop dugc khudy nhe v6i may khudy tir trong 6 gio. Sau do, 8 g
NaCl dugc thém vao dé hoan thanh viéc chiét xuét. Dung dich mudi duoc khqu thém
trong 1 gid. Hon hop polyme sau d6 duge loc trén sang 100 pm, va 15 phut sau, hdn
hop loc s& dugc thu hdi dé do khébi luong ciia n6 (Mo theo don vi g). Lugng polyme
"chiét dugc béng nudce" chia trong hdn hop loc sau d6 dugc chuén d6.

Budc 2: Chuén do polyme

Nguyén ly chuin do 1a phuong phap chuén do keo da dugc biét dén dugc st

dung dé xac dinh mat do dién tich ctia polyme dang cation. Phuong phép chuén dd keo
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dugc thuc hién nhu sau: Dung dich kali polyvinyl sulfat (PVSK) dugc didu ché bang
cach hoa tan trong nuéc duge khir ion hoa mot polyme PVSK c6 trong lugng phan tu
243. 300 g/mol, dé thu dugc dung dich c6 ndng d 0,0025 N (N/400).

Dung dich axit clohydric 0,1 N dugc diéu ché trong nudce khir ion.

ChuAn d duogc tién hanh trén 30 g dung dich polyme (loc) dugc axit hoa voi
axit clohydric (pH = 4) va nhudm véi 2 dén 3 giot chét chi thi mau xanh. Dung dich
PVSK dugc b sung tir tir cho dén khi mau chuyén tir xanh sang tim (cin bang).

Ham luong polyme c6 kha nang chiét xuét bang nuéc (ty 1€ phén trim cla
nchat chiét xuit") sau d6 dugc xéac dinh theo (i) thé tich cia PVSK do & trang théi cén
bang, (ii) thanh phan polyme, (iii) trong lugng polyme va (iv) s6 mol chét phan ting

nh¢& phuong trinh sau:

% "Chét chidt xut" = [V:eq x M’O]/ {mo “X ] x 100

300 30l [y

Veq: thé tich theo ml ciia dung dich PVSK dugc thém vao & trang thai cén
bang.

N/400: ndng d6 PVSK trong dung dich PVSK (N = 1).

Mo: khdi lugng theo gam trong tdng luong chit loc thu hdi dugce trong bude 1.

"mo": khéi lwong theo gam ciia polyme dugc thém vao trong nude & bude 1.

X twong Ung voi phén trim trong lugng cua cac monome dang cation dya trén
téng s6 monome.
y tuong tng véi trong luong phén ti cia monome dang cation.

Chuyén gia s& xac dinh duoc cach @& thay d6i lugng lién két ngang dé thu dugc
polyme cubi cing c6 phan polyme tan trong nude di nho va luu bién hoc mong mudn.
Vi du, su gia tang ndng do cua chét tao lién két ngang, cdc tham sb khac dugc xéac dinh
1a gidng nhau, dan dén 1am viéc gidam ham lugng polyme cé thé chiét xuit duoc. Didu
nguoc lai cling dung.

Hoat chit 1am mém vai dang cation

Céc ché pham theo sang ché chira hoat chét 1am mém vai dang cation.

Céc ché pham dudng vai theo sang ché c6 thé duoc pha lodng hodc dic. Cac
san phém pha loang thuong chira khoang 8% trong luong, tdt hon 1a tir 2 dén 8% trong
lugng hoat chit 1am mém, trong khi d6 cac san phim dic c6 thé chira tir 8 dén 50%

trong lugng, tot hon 1a tr 8 dén 25% trong lugng hoat chét nay. Ché phdm chtra hon
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25% trong lugng hoat chit dugc dinh nghia 1a "siéu dac", phu thudc vao hé hoat chét,
va ciing dugc du dinh dugce bao gém trong sang ché nay. Vi du, hoat chit 1am mém vai
¢6 thé dugc st dung véi lugng tir 0,5% dén 35% trong lugng, tt hon 1a tir 2% dén
30% trong luong, t6t hon nira 13 tir 5% dén 25% trong lugng va t6t nhat 12 tir 8% dén
20% trong lugng ché phim.

Tét hon 13, hoat chit lam mém dé st dung trong ché pham dudng xa theo sang
ché 14 hop chét amoni bac bén (QAC). Tét hon la cac hop chét amoni bac bbn dé sir
dung trong céac ché phdm cta sang ché nay dugc goi 1a "este quat” c6 chira li€n két
este. Céac chat dugce uu tién dic biét 1a cac hop chét amoni bac bdn trietanolamin lién
két este (TEA) c6 chira hén hop cua cac thanh phﬁn lién két mono-, di- va tri-este. Tét
nhét 13, hop chit amoni bac bén lién két este 1a hop chat amoni bac bdn trietanolamin
chira cac mach béo khong bio hoa.

Thong thuong, hoat chét 1am mém vai cia TEA bao gdm hdn hop cic dang
mono-, di- va tri-este cua hop chét, trong d6 thanh phén lién két di-este khong chiém
nhidu hon 70% trong lugng cla hop chét 1am mém vai, tét hon la khong nhiéu hon
60%, vi du 55%, hoic 45% hop chét lam mém vai va it nhét 10% thanh phan lién két
monoeste, vi du 11% monoeste. Loai hoat chét dugc 1am cing dugce vu tién thudng c6
phan bb mono:di:tri este 1a tir 18 dén 22 monoeste: tir 58 dén 62 dieste: tir 18 dén 22
trieste; vi du 20:60:20. Hoat chit 1am mém vai TEA c6 thé c6 su phan phéi la
mono:di:tri este dién hinh tir 25 dén 45%, t6t hon 1a tir 30 dén 40% monoeste: tir 45
dén 60%, t6t hon 1a tir 50 dén 55% dieste va tir 5 dén 25%, tot hon tir 10 dén 15%
trieste; vi du 40:50:10.

Nhoém thir nhat cac hop chit amoni bac bdn (QAC) thich hgp dé st dung trong
sang ché nay dugc bidu dién bang cong thirc (I):

[(CH2)u(TR)]m

|
RI-N*-[(CH2)n(OH)]3-m X~ (1)

trong d6 mdi R duge chon doc 1ap tir nhom alkyl ¢6 tir 5 dén 35 nguyén ti
cacbon hodc alkenyl; R! dai dién cho nhém alkyl c6 tur 1 dén 4 nguyén tir cacbon,
nhom alkenyl co tur 2 dén 4 nguyén tir cacbon hodc nhém hydroxyalkyl co tir 1 dén 4

nguyén tir cacbon ; T néi chung 1a O-CO. (tirc 1a nhom este lién két voi R qua nguyén
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tir cacbon cuia né), nhung thay vao do, c6 thé 1a CO-O (tirc 1a nhém este lién két véi R
qua nguyén tir oxy cla no); n la mot sb dugc chon tir 1 dén 4; m 1a mot sb duge chon
tr 1,2, hodc 3; va X la dbi ion anion, nhu halide hodc alkyl sulfat, vi du: clorua hodc
metylsulfat. Cac bién thé di-este cua cong thirc I (tirc 1a m = 2) dugc uu tién hon va
thudng c6 cac chit tuong ty mono- va tri-este lién két v6i chiing. Céac chit nay ddc biét
thich hop dé sir dung trong sang ché nay.

Céc chét duge dic biét wu tién 1a cac ché phém giau dieste cua trietanolamoni
metylsulfat, con goi 1a "TEA este quat".

Céc vi du trén thi truong bao gbdm Stepantex™ UL85, vi du Stepan, Prapagen™
TQL, cta Clariant, va Tetranyl™ AHT-1, cta Kao, (ca di-[este m& dugc lam cing]
cla trietanolamoni metylsulfat), AT-1 (di-[este m&] va L5/90 (di-[este tir dura] cua
trietanolamoni metylsulfat), déu tr Kao, va Rewoquat™ WEI15 (di-este cua
trietanolamoni metylsulfat co gbc axit axyl thu dugc tir axit béo khong bdo hoa co tu
10 dén 20 nguyén tir cacbon va 16 dén 18 nguyén tir cacbon), vi du Evonik.

Ciing thich hgp 1a céc hoat chét amoni bac bdn 1am mém nhu Stepantex VK90,
Stepantex VT90, SP88 (ex-Stepan), Ceca Noramin, Prapagen TQ (ex-Clariant),
Dehyquart AU-57 (ex-Cognis), Rewoquat WE18 (ex-Degussa) va Tetranyl L.190 P,
Tetranyl L190 SP va Tetranyl L190 S (tht ca déu tir Kao).

Nhom thir hai ciia QAC thich hop dé st dung trong séng ché dugc biéu dién
bang cong thie (11):

(RY)3N*—(CH2)n-CH-TR* X~ (II)
l
CH,TR?

trong do mdi nhéom R! duge chon doc 1ap tir cac nhom alkyl cé tur 1 dén 4
nguyén tir cacbon, hydroxyalkyl hodc nhoém alkenyl co tur 2 dén 4 nguyén tr cacbon;
va trong do mdi nhém R2 duge chon ddc 14p tir nhom alkyl hodc alkenyl c6 tir 8 dén 28
nguyén tir cacbon; va trong d6 n, T, va X" nhu da dinh nghia & trén.

Céc chét wu tién cia nhom thtt hai ndy bao gdm 1,2 bis[tallowoyloxy]-3-
trimetylamoni propan clorua, 1,2-bis[tallowoyloxy duoc lam cling]-3-trimetylamoni
propan clorua, 1,2-bis[oleoyloxy]-3-trimetylamoni propan clorua, va 1,2-bis

[stearoyloxy]-3-trimetylamoni propan clorua. Cac chit nay dugc md ta trong patent
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My sb US 4137180 (Lever Brothers). Tét hon 1a cac chét nay ciing bao gébm lugng
monoeste twong ng.

Nhém QAC thir ba thich hop dé st dung trong séng ché duoc bidu didn bing
cong thure (ITI):

(R12-N*-[(CHa)n-T-R?]2 X (III)

trong d6 mdi nhém R! duge chon doc 1dp tir cac nhoém alkyl c6 tir 1 dén 4
nguyén tir cacbon, hodc nhom alkenyl cé tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon; va trong do
mdi nhom R? duoge chon ddc 14p tir nhom alkyl hodc alkenyl ¢6 tir 8 dén 28 nguyén tr
cacbon; va n, T, va X" nhu da dinh nghia & trén. Tét hon 12 cac chit cia nhém thir ba
nay bao gém bis(2-tallowoyloxyetyl)dimetyl amoni clorua va cac phién ban cing cia
ching.

Chi s ibt ctia chat dudng vai amoni bac bén 1a tt hon 1a tir 0 dén 80, t6t hon
nita 13 tir 0 dén 60, va tdt nhét 1a tir 0 dén 45. Chi 6 it c6 thé duoc lya chon thich
hop. V& co ban céc chit bio hoa c6 chi sb 16t tir 0 dén 5, tét hon 14 tir 0 dén 1 c6 thé
duoc st dung trong cac ché phim cia sang ché. Céac chit nay dugc goi 1a cac hop chét
amoni bac bdn "cling".

Tét hon nita 14 chi s6 it trong khoang tir 20 dén 60, t6t hon 1a tir 25 dén 50, tét
hon nira I3 tir 30 dén 45. Loai chat nay 1a hop chit amoni bac bén trietanolamin mém,
tdt hon 1a trietanolamin di-alkyleste metylsulfat. Cac hop chdt amoni bac bén
trietanolamin lién két este nay chira mach chét béo khong bdo hoa.

Chi sb i6t dugc str dung trong bdi canh cua sang ché dé cap dén sb do muc dd
khong bdo hoa cd mat trong chit bang phuong phap quang phd nmr nhu duge mo ta
trong Anal. Chem. , 34, 1136 (1962) Johnson and Shoolery.

Loai hop chit 1am mém khéc 1a chit amoni bac bn khong chira este dugc biéu

. dién theo cong thirc (IV):
R

R1

R — N — R X R — N . -

[

R R (IV)
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trong doé mdi nhom R! duge chon ddc 14p tir cac nhom alkyl co tur 1 dén 4
nguyén tr cacbon, nhom hydroxyalkyl hodc nhom alkenyl co tur 2 dén 4 nguyén tt
cacbon; mdi nhém R? dugc chon ddc 1ap tir cac nhom alkyl ¢o tir 8 dén 28 nguyén tu
cacbon hodc cac nhom alkenyl, va X nhu da dinh nghia & trén.

Ché phim cta sang ché c6 thé tuy y chia chit 1am mém khong chia cation, tbt
hon 1a din xuét dudng dau. Dan xuit duong diu 1a chét 1ong hodc dan xuét rén lam
mém cuia polyol mach vong (CPE) hodc cia sacarit dugc khir (RSE), dn xuit dé tao
ra tir 35 dén 100% cac nhom hydroxyl trong polyol néi trén hodc trong sacarit dugc
este hoa hoic ete hoa. Dan xudt c6 hai hodc nhiéu nhom este hoic ete doc lap ga“'m véi
mach alkyl co tu 8 dén 22 nguyén tir cacbon hodc mach alkenyl.

Thuén loi 13, CPE hodc RSE khong c6 bat ky dic tinh tinh thé dang ké & 20°C.
Thay vao do, tot hon 13, n6 & dang 16ng hodc rén mém nhu dugc x4c dinh & 20°C.

Céc chit CPE hoic RSE 1ong hoic rin mém thich hop (nhu duge dinh nghia
duéi day) dé st dung trong séng ché nay tao ra tir 35 dén 100% cac nhém hydroxyl
ctia polyol mach vong hodc sacarit khir dugc este hoa hodc ete hoa véi cac nhom sao
cho cac CPE hoidc RSE dang & dang 16ng hodc rin mém nhu yéu cau. Cc nhom nay
thudng chira mach khong bdo hoa, phan nhanh hodc mach dai.

Thong thuong CPE hodc RSE c¢6 3 hodc nhiéu nhom este hoic ete hozc hdn hop
cua ching, vi du tir 3 dén 8, dac biét 1a tir 3 dén 5. Tét hon 12 néu hai hodc nhidu nhém
este hodc ete ctia CPE hodc RSE doc 14p v&i nhau trong mach alkyl hodc alkenyl c6 tir
8 dén 22 nguyén tir cacbon. Cac nhom alkyl hodc alkenyl c6 tir 8 dén 22 nguyén tir
cacbon ¢6 thé 14 cac mach cacbon phan nhanh ho#c mach théng.

Tét hon 13, tir 35 dén 85% nhom hydroxyl, t6t nhit 14 tir 40 dén 80%, thdm chi
t6t hon nita 13 tir 45 dén 75%, vi du tir 45 dén 70%, dugc este hod hodc ete hoa.

Tét hon 13, CPE hoic RSE chira it nhit 35% tri este hoic nhiéu hon, vi du it
nhat 40%.

CPE hoidc RSE co it nhit mot trong cdc mach doc 1ap gén lién véi cac nhom
este hodc ete ¢ it nhat mot lién két khong bdo hoa. Piéu nay tao ra phuong phap co
loi dé tao ra CPE }hoac RSE léng hodc rin mém. Tt hon 12 néu phﬁn 16n cac mach béo
khong bdo hoa, vi du dAu cai diu, dau hat bong, dau dau nanh, oleic, m& dong vat,
paﬁmitoleic, linoleic, eruxic hodc cac ngudn khac cia axit béo khong bdo hoa duge

gan voi cac nhom este/ete.
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Cac mach nay dugc goi dudi ddy nhu cac mach este hodc ete (ctia CPE hodc
RSE).

Tét hon 13, cdc mach este hoic ete cia CPE hodc RSE phﬁn 16n 1a khong béo
hoa. T6t hon 13, CPE hoic RSE bao gém sucroza tetratallowat, sucroza tetraphat,
sucroza tetraoleat, sucroza tetraeste cua dau dau nanh hoic dau hat bong, xelobioza
tetraoleat, sucroza trioleat, sucroza triapeat, sucroza pentaoleat, sucroza pentarapeat,
sucroza hexaoleat, sucroza hexarapeat, sucroza trieste, pentaeste and hexaeste cua dau
dau nanh hodc dau hat bong, glucoza tiroleat, glucoza tetraoleat, xyloza trioleat, hodc
sucroza tetra-, tri-, penta- hodc hexa-este voi b4t ky hdn hop clia mach axit béo chi
yéu khong bio hoa. CPE hodc CPE duge uu tién nhét 12 nhimg chit c6 mach axit béo
don khong bo hoa, tirc 1a khi nhidu axit béo khong bdo hoa bat ky da dugc loai bo
bang hydro héa mot phan. Tuy nhién, mot s6 CPE hodc RSE ¢6 gdc 1a mach axit béo
khong bao hoa, vi du: sucroza tetralinoleat, c6 thé duoc str dung khi hau hét nhiéu axit
béo da duoc loai bo bing hydro héa mdt phan.

Céac CPE hodc RSE 16ng uu tién cao nhét 12 bit ky chit ndo & trén nhung 1a khi
da giai phong nhiéu axit béo khong bdo hoa bing hydro héa mot phan. Tét hon 12 40%
ho#ic nhiéu hon cac mach axit béo chira lién két khong bio hoa, tSt hon nira 1a 50%
hodc nhiéu hon, t&t nhét 12 60% hodc nhidu hon. Trong hau hét cac trudong hop 1a tir
65% dén 100%, vi du tir 65% dén 95% chira lién két khong bao hoa.

CPE duoc uu tién dé stir dung véi sang ché nay. Inositol 1a vi du dugc uvu tién
ctia polyol mach vong. Céc dan xudt Inositol dugc dic biét dugc vu tién.

Trong bdi canh cia sing ché, thuat ngit polyol mach vong bao gdm tit ca cac
dang sacarit. C4c sacarit thyc sy dugc wu tién st dung vé&i sang ché nay. Vi du vé& cac
sacarit uu tién cho CPE hodc RSE dugec tao ra tir cic monosacarit va disacarit.

Cac vi du vé monosacarit bao gém xyloza, arabinoza, galactoza, fructoza,
sorboza va glucoza. Glucoza dugce dac biét wu tién. Cac vi du vé dissacarit bao g@)m
mantoza, lactoza, xelobioza va sucroza. Sucroza dugc dic biét uvu tién. Vi dy cua
sacarit khir 1a sorbitan.

CPE 16ng hoic rin mém ¢6 thé duge didu ché bang cac phuong phap duoc biét
dén voi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay. Ching bao gdbm phuong
phép axyl héa polyol mach vong hodc sacarit khir véi axit clorua; trans este hoa polyol

mach vong hoic axit béo sacarit dugc khir bang cac chat xuc tac khac nhau; axyl héa
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polyol mach vong hodc sacarit dugc khir véi axit alhydrit va axyl hoa polyol mach
vong hoic sacarit duge khir v6i axit béo. Xem, vi du, US 4386213 va AU 14416/88
(d&u cua chii don P&G).

Tét hon 12 néu CPE hodc RSE ¢6 tir 3 nhom este hoc ete trd 1én, tot hon 1a 4
hodc nhiéu nhém este hodc ete. Néu CPE 1a disacarit thi tbt hon néu disacarit c6 3
hodc nhidu hon nhém este hodc ete. CPE duoc uu tién dic biét la cac este ¢6 mirc do
este hoa tir 3 dén 5, vi du sucroza tri, tetra va penta este.

Trudng hop polyol mach vong 1a dudng dugc khir thi thuan loi néu mdi vong
cua CPE c6 mdt nhém ete hodc este, t6t hon 14 & vi tri C1. Céc vi du thich hop cia cac
hop chét nay bao gbm dn xuét metyl glucoza.

Vi du vé CPE thich hop bao gdm este ctia alkyl (poly) glucosit, ddc biét 1a alkyl
glucosit este c6 murc do trung hop tir 1 dén 2.

Chiéu dai cia mach khong bdo hoa (va no néu c6) trong CPE hodc RSE 1a tir 8
dén 22 nguyén tit cacbon, t5t hon 1a tir 12 dén 22 nguyén tir cacbon. Co thé bao gdbm
mdt hodc nhiéu mach c6 tr 1 dén 8 nguyén tit cacbon, tuy nhién nhitng mach nay it
duoc uu tién.

- CPE hoic RSE 16ng hoic rin mém thich hop dé sir dung trong séng ché nay
dugc md ta nhu cac chat co ty 1€ chét rén: chét 16ng nim trong khoang tr 50:50 dén
0:100 & 20°C nhu dugc x4c dinh béi thdi gian gidn né T» theo NMR, t6t hon 14 ndm
trong khoang tir 43:57 dén 0:100, tét nhét 12 ndm trong khoang tir 40:60 dén 0:100,
nhu, 20:80 dén 0:100. Thoi gian gidn nd T2 theo NMR thuong duge st dung dé mo ta
cac ty 18 chét ran/chét 1éng trong céc sén phim rén mém nhu chét béo va bo thyc vat.
Péi v6i muc dich cta sang ché, thanh phén bat ky c6 tin hiéu véi T2 dudi 100 ps duge
coi 1 thanh phén ran va thanh phin bat ky véi T2 > 100 ps dugce coi 12 thanh phén chit
16ng.

Dbi véi CPE va RSE, cac tién t6 (vi du tetra va penta) chi biéu thi dd este hoa
trung binh. Cac hop chét nay ton tai dudi dang hdn hop céc chét liéu khac nhau, tir
monoeste dén este hoa hoan toan. Pay 1a mic dd este hoa trung binh dugc sir dung dé
x4c dinh CPE va RSE.

HLB cta CPE hoic RSE thuong nim trong khoang tir 1 dén 3.
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Khi ¢6 mit, CPE hodc RSE tot hon 13 c¢6 mit trong ché phém voi luong tu 0,5
dén 50% tinh theo trong lugng, dua trén téng trong lugng cua ché phém, tSt hon nira 13
tir 1 dén 30% trong lugng, nhur tir 2 dén 25%, vi du: tir 2 dén 20%.

CPE va RSE dé sir dung trong cac ché phim ctia sang ché bao gdm sucroza
tetraoleat, sucroza pentaerucat, sucroza tetraerucat va sucroza pentaoleat.

Chét 1am mém vai gbc silicon (va cac hop chét 1am mém khac khong phai bac bbn)

Céac ché pham clia sang ché c6 thé chira thém chit 1am mém vai gdc silicon. Tét
hon 13, silicon 1am mém vai 1a polydimetylsiloxan.

Silicon 1am mém vai bao gdm, nhung khong chi giéi han &, 1) silicon khong
chitc hoa nhu silicon chirc héa polydimetylsiloxan (PDMS) hodc silicon chirc hoa
alkyl (ho#c alkoxy) 2) hodc copolyme v&i mot hodc nhiéu nhém chic héa khac nhau
nhu amino, phenyl, polyete, acrylat, siliconhydrit, axit carboxylic, nito hod béc bon,
V.V.

Céc silicon thich hgp co thé dugc chon tir cac polydialkylsiloxan, tdt hon 1a
polydimetylsiloxan, tdt hon nita 1a cac silicon chirc héa amino; silicon anion va silicon
chirc hoa carboxyl.

Silicon amino ciing c6 thé dugc st dung, vi du Arristan 64, cia CHT hodc
Wacker CT45E, cua Wacker.

Déi voi nhil trong silicon, kich thude hat ¢6 thé nim trong khoang tir 1 nm dén
100 micron va tdt hon 12 ndm trong khoang tir 10 nm dén khoang 10 micron bab gém
nhil twong (<150 nm), nhil trong ti€u chudn (ndm trong khoang tir 200 nm dén khoang
500 nm) va cac nhii tuong macro (ndm trong khoang tir 1 micron dén khoang 20
micron).

Céc nhil twong dang sap polyalkyl, vi du sép polyetylen cling co6 thé dugc str
dung lam chét 1am mém trong ché phim theo séng ché.

Chét 1am mém khac va cac chét tao phirc béo

Chét 1am mém khac co6 thé duoc st dung. Khi st dung, ching thuong c6 mit
trong ‘khoéng tr 0,1 dén 20%, dic biét 1a tir 0,5 dén 10%, dya trén téng trong lugng
ché phim. Cac chit lam mém khac dugc vu tién bao gdm este béo va chét béo N-oxit.
Este béo ¢6 thé duge st dung bao gdm céc monoeste béo, nhu glyxerol monostearat,
este duong md, nhu nhitng chit duogc boc 10 trong WO 01/46361 (Unilever).

Céac ché pham cua séng ché ¢6 thé bao gdbm chét tao phurc béo.
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Cac hop chit tao phitc béo dic biét thich hgp bao g?)m rugu béo va axit béo.
Trong sb nay, rugu béo dugce uu tién nhét.

Néu khong bi rang budc boi ly thuyét, chét tao phirc béo dugc cho 1a cai thién
d6 nhét ctia ché phim bang cach tao phtrc v6i thanh phéan mono-este trong chét dudng
vai, do d6 dem lai cho ché phidm c6 mirc cac thanh phin lién két di-este va tri-este
trong ddi cao hon. Cac thanh phan lién két di-este va tri-este dn dinh hon va khong
anh huéng dén d6 nhét ban dAu nhu 12 thanh phin mono-este.

Luong céc thanh phan lién két mono-este cao hon trong cac ché pham bao gbm
cic chit amoni béc bdn géc TEA duogc cho 1a c6 thé 1am mét dn dinh ché phém cua
ching do sy suy giam két bong. Bang cach sir dung chét tao phirc béo dé phic hop véi
thanh phin lién két mono-este, sy suy giam két bong giam dang ké.

No6i cach khac, chit tao phirc béo & murc gia ting, theo yéu ciu cla sang ché,
"lam trung hoa" thanh phin lién két mono-este cua chét amoni bac bdn. Sy hinh thanh
di-este tai chd nay tir mono-este va rugu béo ciing giup cai thién do mém cua ché
pham.

Cac axit béo dugc uu tién bao gff)m axit béo m& dong vat dugc lam cing (¢ san
dudi tén thuong mai Pristerene™, ctia Croda). Céac rugu béo uu tién bao gém ruou mo
ctng (c6 san duéi tén thuong hiéu Stenol™ va Hydrenol™, vi du BASF va Laurex™
CS, cta Huntsman).

Chét tao phirc béo tot hon 14 ¢6 mit véi luwong 16n hon tir 0,3 dén 5% tinh theo
trong lugng dua trén tdng trong lugng ché pham. Tét hon 13, thanh phén chét béo ¢6
mat véi lugng tr 0,4 dén 4%. Ty 1é trong lugng cla thanh phan mono-este cla chét
lam mém vai amoni bac bdn dbi véi chét tao phtrc béo t6t hon 1a tir 5:1 dén 1:5, t6t
hon nita 1a tir 4:1 dén 1:4, tt nhat 1a tir 3:1 dén 1:3, vi du 1 tir 2:1 dén 1:2.
ChéthoatdéngbéInatkhéngch&aion

Cac ché phém con c6 thé chira chit hoat dong bé mit khong ion. Thong thuong,
chung c6 thé dugce dua vao dé 4n dinh ché pham. Cac chét hoat dong bé mit khong ion
thich hop bao gdm cac san pham cdng cia oxit etylen va/hodc oxit propylen véi cac
rugu béo, cac axit béo va cdc amin béo. Chét bat ky trong céc chét alkoxylat hoa thudc
loai cu thé dugc mo ta dudi day co thé duoc sir dung 1am chit hoat dong bé mit khong

ion.
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Chét hoat dong bé mat thich hop 1a céc chit hoat dong bé mit c¢6 kha ning hoa

tan trong nudc ¢ cdng thic chung (V):
R-Y-(C2H40),-CH2-CH>-OH (V)

trong d6 R dugc chon tir nhom bao gém mach alkyl bac mot, bac hai va phan
nhéanh va/hoic nhém axyl hydrocarbyl; cac nhom alkenyl hydrocarbyl bac mdt, béc hai
va phan nhanh; va cac nhom hydrocarbyl phenol dugc thé alkenyl bic mot, bac hai va
phéan nhanh; cac nhom hydrocarbyl ¢o chidu dai mach tir 8 dén khoang 25, t6t hon 1a
tir 10 dén 20, vi du: tir 14 dén 18 nguyén t& cacbon.

Trong cong thirc chung cho chét hoat dong bé mit khdng ion dugc etoxylat hoa,
Y thuong la:

-0-, -C(0)0-, -C(O)N(R) - hodc -C(O)N(R)R-

trong d6 R ¢ y nghia néu trén ddi véi cong thire (V), hodc ¢o thé 1a hydro; va Z
it nhét 12 khoang 8, tdt hon 1a it nhit khoang 10 hodc 11.

Tét hon 13, chét hoat dong bé mit khong ion ¢6 HLB tir 7 dén 20, t6t hon nita 1
tir 10 dén 18, vi du tir 12 dén 16. Genapol™ C200 (Clariant) dya trén mach coco va 20
nhém EO 1a vi du vé chit hoat dong bé mat khong ion thich hop.

Néu ¢6 mit, chat hoat dong bé mit khong ion c¢6 mit véi lugng tir 0,01 dén
10%, t6t hon nita 1a tr 0,1 dén 5% theo trong luong, dua trén tdng trong luong ché
phim.

Nhém cac chit hoat dong bé mit khong ion uu tién bao gdm c4c san pham cong
ctia oxit etylen va/hoiic oxit propylen véi cac rugu béo, axit béo va cac amin béo. Céc
chét ndy dugc lya chon tir cc san phém cong cua (a) alkoxit duge chon tlr oxit etylen,
oxit propylen va cac hdn hop ctia ching véi (b) chit béo duge chon tir rugu béo, axit
béo va amin béo.

Chét hoat dong bé mat thich hop 1a cac chit hoat dong bé mit ¢6 kha nang hoa
tan trong nuéc theo cong thire chung (VI):

R-Y-(C2H40),-CH,-CH2-OH (VI)
~trong d6 R dugc chon tir nhém bao gf)m mach alkyl bac mdt, bac hai va phén
nhanh va/hodc nhém axyl hydrocarbyl bac mét, bac hai, va phan nhénh (khi Y = -
C(0)0, R # nhém axyl hydrocarbyl); cac nhém alkenyl hydrocarbyl bac mot, béc hai

va phén nhénh; va cac nhém hydrocarbyl phenol duoc thé alkenyl bac mot, bac hai va
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phan nhénh; céc nhém hydrocarbyl c6 chidu dai mach tir 10 dén 60, tot hon 1a tir 10
dén 25, vi du 14 dén 20 nguyén tir cacbon.

Trong cong thitrc chung cho chét hoat dong bé mit khdng ion dugc etoxylat hoa,
Y thuong la:

-0-, -C(0)O-, -C(O)N(R) - hodc -C(O)N(R)R-

trong d6 R ¢6 y nghia néu trén dbi voi cong thie (VI), hodc ¢o thé 1a hydro; va
Z it nhét 12 khoang 6, t6t hon 1a it nhit khoang 10 hoac 11.

Lutensol™ AT25 (BASF) dua trén mach coco va 25 nhém EO la vi du cta chét
hoat dong b mat khong ion thich hop. Céc chit hoat dong bé mit thich hop khac bao
gém Renex 36 (Trideceth-6), cua Croda; Tergitol 15-S3, cua Dow Chemical Co;
Dihydrol LT7, ciia Thai Ethoxylate 1td; Cremophor CO40, ciia BASF va Neodol 91-8,
cua Shell.

Thanh phan tiry chon khéc

Ché phim theo séng ché c6 thé chira cac thanh phin khac ciia chét long dudng
vai ma duoc biét dbi v6i ngudi co trinh do trong linh vue nay. Trong sd cac chét nay
c6 thé dé céap dén: chét chéng bot, huong liéu va nudc hoa (ca dau tu do va vat liéu
déng goi), cht chéng con trung, thudc nhudm béng hozic nhuém me‘lu; chét bao quan
(vi du chét diét khuén), cac chét gitt pH, chit mang huong liéu, hydrotropes, cac chét
chdng ling dong lai, chét giai phong vét ban, chit da dién phén, chit chéng co, chét
chéng nhin, chit chéng oxy héa, thudc nhudm, chit nhuém mau, chét chéng ning,
chat chéng an mon, chét tao nép ly xép, cac chat chéng tinh dién, chét chelat héa va hd
trg viec 12 Ui (quin 40). Céc san pham clia sdng ché c6 thé chira chét 16ng lanh nhu
ngoc trai va/hodc chét 1am mo. Tét hon 1 chét chelat héa 1a HEDP, viét tit cua axit
FEtidronic hoic axit 1-hydroxyetan 1,1-diphosphonic.

Dang san pham

Ché pham theo séng ché 12 ché phdm lam mém kém xa thich hop dé sir dung
trong quy trinh gidt. Cac ché pham 1a chét 16ng co thé rét duogc.

Céac ché phdm léng c6 do pH nam trong khoang tir 2,0 dén 6, t6t hon nita 1a tr
2,2 dén 4,5, tot nhét 12 khoang tir 2,5 dén 2,8. Cac ché phém cua sang ché cling co thé

chira cac chit didu chinh do pH t6t hon 1a axit clohydric hodc axit lactic.
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Ché pham t6t hon 13 chit 1ong da sin sang dé sir dung bao gdm pha nuéc. Pha
nuée c6 thé bao gdbm cac loai tan trong nudc, nhu mudi khoang hodc rugu mach ngén
(c6 tir 1 dén 4 nguyén t cacbon).

Tét hon 1a ché phdm dé st dung trong chu ky x4 ciia hoat dong gidt & nha, &
day, n6 c6 thé duge thém tryc tiép & trang thai nguyén chit vao may giit, thong qua
ngin dinh lugng hodc, dbi véi may giit ctra trén, truc tiép vao thung. Cac ché phém
ciing c6 thé duogc sir dung trong hoat dong gidt tay trong nha.

Diéu ché ché pham theo séng ché

Céc ché phim theo sang ché co thé dugc tao ra bing cach diéu ché ché phim
dudng vai va thém cac hat. Ngoai ra, polyme co thé duoc thém & dang kho cho ché
phim va cho phép hydrat héa tai chd. Céac ché phdm chirc hoa tdt hon 13 duoc lam theo
cach thong thuong, nhu duoc biét v6i nguoi ¢6 trinh d trong ky thuat, va sau do Kkét
hop vé6i cac hat da hinh thanh cia sang ché dé tao thanh ché pham theo séing ché.
Trong mot phuong an, cac ché pham ctia sang ché dugc tao ra bang cach két hop it
nhét 12 hoat chét 1am mém cation trong nudc, voi cac hat da hinh thanh.

Céac ché pham cla sang ché thudng c6 thé duge tao thanh bang cach két hop
chét tan chira hoat chit 1am mém vai vé6i pha nu6e. Polyme c6 thé duoc két hop voi
pha nuéc, hodc co thé duge dua vao ché phim sau khi két hop pha néng chay va pha
nudc.

Tét hon la phuwong phép diéu ché nhu sau:

1. Pun nuéc dén khoang 40 dén 80°C.

2. B6 sung thanh phan phu bét ky, nhu chét chdng bot, chét chelat hoa va chit bao
quan.

3. Nong chay hoat chit 1am mém va tiy chon rugu béo dé tao thanh hdn hgp cing
nong chay.

4. Thém hdn hop cing néng chiy vao nudc néng.

5. Thém axit dé dat dd pH dugc vu tién, néu can.

6. Thém thudc nhuém va huong liéu.

7.Lam lanh

Céc hat dugc hinh thanh c6 thé duoc dua ra sau khi pha hodc bd sung vio nuée
X4.

Vi du thuc hién sang ché
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Céc vi du ciia sang ché dwoce thé hién boi sb. Vi du so sanh dugce thé hién bing
chir.

Vi du 1: Téng hop polyme dang cation. Polyme 1, bang cach tring hop bang gel

Dung dich monome dugc didu ché bang cach thém va khudy cac thanh phén sau
day vao cdc thity tinh:

- 9,0 phin ctia dung dich acrylamit (ndng d6 50%, monome c6 trong lugng
phén tir 1a 71 g/mol) tic la 4,5 phan acrylamit

- 71,0 phan dimetyl aminoetyl metacrylat bac 4 v6i metyl clorua (ndng d6 75%
trong lwgng, monome c6 trong lugng phén tir 1a 207,7 g/mol), tirc 12 53,25 phin cua
monome

- 20,0 phin cia nude khir ion hoa

- 800 ppm metylen bis acrylamit (ppm twong Ung v6i trong luong cia monome)

- 7550 ppm formate natri (ppm tuong Gng v6i trong lugng cia monome)

- PH duoc didu chinh bang axit phosphoric: [tir 3,4 dén 3,8]

Thanh phan polyme (ty 1& monome) vé trong lugng 1a 92,0% dimetyl amintyl
metacrylat bac bdn va 8,0% acrylamit. Sau 30 phut khuéy, dung dich monome dugc
1am ngudi dén 10°C, chuyén vao binh Dewar, va sau d6 xa bang nito trong 15 phut dé
loai oxy. Phan tmg tring hop duoc thyre hign mét cach d& dang bing cach bd sung cdp
oxy hoa khir natri persulfat (20 ppm/Tdng trong lwgng monome) va mudi Mohr (10
ppm/Tdng trong lugng monome). Mudi da duogc pha lodng trudce bang nude & giéi han
25 g/l v6i viée bd sung azobisisobutironitrile, phan tan & 500 ppm/Tdng trong luong
monome.

Nhiét d6 cua dung dich ty dong tang 1én 75°C trong 2 gio, va sau d6 duoc giit
lai thém 2 gid nita & 75°C. Hdn hop két qua 1a gel dinh. Gel nay duoc c4t thanh miéng
tir 2 dén 5 mm rdi sdy kho trong 10 trong 24 gio & 80°C. Cac miéng khé sau d6 da
duoc nghién hodc xay dé thanh bot kho. Bot nay sau do dugc loc dé loai bo céc hat co
duong kinh nho hon 10 micron bang cach dura ching qua cai sang. Do 4m con lai cla
bot nay <10,0%, dugc xac dinh béi sy giam trong luong sau 2 gio trong 10 séy o
105°C.

Kich thudce hat cua bdt kho duge do tr 10 dén 60 micron br?mg cach sir dung
may Malvern Mastersizer Scirocco 2000 & ap suét 2,0 baro (4p suit tidu chuin).

Vidul & 2 va A & B: Cac ché phim dudng vai
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Céc ché phim dudng vai dugc lam bang cac thanh phén trong Bang 1.

Chét Vidy 1
Stepantex SP88 12
Lutensol AT25 1
HEDP 0,005
Huong liéu 1,15
CaCl2 0,0025%
Polyme 1* 0,5
Flosoft 270LS 0
HCI 0,04
Thanh phan phy va cho dén
nudc 100%

Cac vidu 1 va A dugc diéu ché theo quy trinh sau:
- Nude xa duge dun néng dén 50°C;

- Polyme (Polyme 1, hodc polyme Flosoft 270LS nhu dugc bdc 10 trong

Bang 1

Vidu A
12
1
0,005
1,15
0,0025%
0
0,5
0,04
cho dén

100%

WO02010/079100) duge thém vao may nghién;

- Thanh phan phu dugc thém, tiép theo 1a hoat chét 16ng (SP88 este két hop véi

Vidu?2
12
1
0,005
1,15
0,0025%
0,5
0
0,04
cho dén

100%

ViduB
12
1
0,005
1,15
0,0025%
0
0,5
0,04
cho dén

100%

TEA amoni bac bdn tir Stepan va Lutensol AT25, khong ion tir BASF) va CaCly;

- Hdn hop da duge nghién va lam ngudi dén 36°C va ché pham huong liéu dau

tu do da duoc bd sung va tron thém cho giai doan cudi cung.

Céc vi du 2 va B dugc diéu ché theo quy trinh sau:

- Nudce xa dugc gitt & 50°C;

- Thanh phén phu dugc bd sung theo sau 12 Lutensol AT25;

- Polyme 1 hogc Flosoft 270LS dugc bd sung v6i may nghién;

- SP88 noéng chay sau d6 da dugc thém vao nghién thém va bd sung CaCly;

- Hbn hop d3 dugc xay va 1am ngudi dén 36°C tai thoi diém d6 huong liu dau

tu do da dugc bo sung va tron thém cho giai doan cudi cung.

Tinh chét phan tdn cta cac ché ppdim mau 1 & 2va A & B

Phuong phéap do sy phén tan
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Dung cu: Luu bién ké DHR?2 thiét bi TA (hogc bat ky luu bién ké tuong tu).

Dung cu do hinh hoc: Hé théng kiéu 6ng hinh tru ddng tdm bao gdm canh quat
(canh quat c6 canh cit ngang vé&i cac ludi cit vudng) va phén tinh (6ng hinh tru c6 nip
day). Ong hinh try ¢6 dudng kinh bén trong 26 mm va chidu sau truc 35 mm; nép day
duogc ndi v6i bon nuéc mach vong bén ngoai dé kiém soat nhiét do dén 25°C. Puong
kinh ludi cit cua canh quat 1a 20 mm trong khi chiéu cao cua ludi 1a 20 mm.

Phuong phép: Vi dung cu do ludong hinh hoc duogc dat trén thiét bi va véi canh
quat c6 canh cét dat 0,5 mm trén nén cua xi lanh khéi lugng di doi dén dinh cia ludi
dao 14 khoang 9 cm?®. Khdi luong nay da ddy mot nira v6i cac thanh phan dudng vai
dang dugc thir nghiém. Quy trinh thyc nghiém bao gbm ba phéan:

i) Luu bién ké dugc khéi dong & toc do 54 rad/s va do nhét duge ghi lai moi
gidy trong tdng sb 300 gidy. Sau 20 gidy, luong nude bang nhau (cta ché pham nay)
dugc bom vao dung cu do hinh hoc va tin hi¢u tan sdc duoc ghi lai vao cudi 300 gidy.

ii) Tai thoi diém nay khong c6 gi bio ddm rang san phim da dugc phén tan
hoan toan vao trong nudc nén viéc tron da dugc thyc hién dé hoan thanh béng cach
chay luu bién ké tai 90 rad/s trong 300s nita.

iii) Viéc doc do nhot cudi cung trong diéu kién do ludng ban dau da duoc thuc
hién bing cach do véi toc dd 54 rad/s trong 300 gidy nita.

Phan tich dit liéu: Diém T90 (thoi gian ma dat 90% d6 phéan tan) dugce coi la
thoi diém ma gia tri d6 nhét tr bude (i) vuot qua 90% gia tri d§ nhot cudi cung thu
duge & bude (iii). Thoi gian dugce didu chinh dé tinh thai gian truée khi bd sung nuée.

Két qua

Két qua thir nghiém d phan tan T90 dugc thé hién trong Bang 2. Céc gia 56
nhé hon cho thdy hdn hop dat dén trang thai can bang nhanh hon. Ciing thé hién trong
Bang 2 1a do nhét duoc do bing nhét ké cde va bob véi toe do cat ngang 106s™ &
25°C.

Béng 2
Vidu 1 Vidu A Vi du 2 ViduB
Do nhét 330 259 214 189
T90 30 326 30 143

-25-



25710

Céac mau dugc lam bing Polyme 1 mét nhiéu thoi gian hon dé dat duoc trang
thai can bang khi tron véi nude (phan tan) so véi polyme da biét cua linh vuc k¥ thuat
trude day. Trong ca hai truong hop nay, mac du thyc té 1a do nhét cta hai ché phim
bao gdm polyme ting dd nhdt hat 16n hon cac ché phdm Flosoft 270LS k¥ thuét trude
day.

Phén tich kich thuéc hat cia cac ché phdim vidu 1 & 2va A & B

Kich thuéc hat dugc phén tich bﬁng cach sir dung Malvern Mastersizer
Scirocco 2000.

Hinh 1 thé hién sy phan bd kich thudc hat cho Vi du 1. Dinh thép hon 1a do sy
c6 mat cla cdc tai chét 1am mém cation. C6 thé thdy rang cac hat polyme lién két
ngang c6 thé truong nd 1én trong ché ph_ém 1a phin 16n (% khéi lugng) trén dudng
kinh 100 micron.

Hinh 2 thé hién dit liéu tuong Gng cho Vi du A. Gidng nhu vi du 1 ¢6 dinh dau
tién cho thé'ly cac hat cation nho, sau do6 1a dinh thir hai thé hién hau hét polyme c6
trong ché phim nay 1a cac hat nh6 hon 12 micron.

Hinh 3 thé hién dit liéu cho Vi du 2. P thi 1a trung binh ba phép do.

Hinh 4 thé hién dit liéu cho Vi du B. Ca hai phép do riéng va trung binh ctia ba
hinh déu cho thiy riang c6 su khéc biét nho gitra cac phép do khac nhau. Nhu v6i Vi du
A, cac dinh chiém wu thé xay ra tur 0,5 dén 1 micron va tir 4 dén 12 micron.

Hinh 5 thé hién su so sanh Polyme 1 va so sanh polyme ddc Flosoft 270LS khi
khéng c6 cac thanh phén cation va cac thanh phén khac ctia cac ché phdm dudng vai.
Puong cong ¢6 dinh nhé hon dudi 1 micron 1a polyme Flosoft da biét trong giai phap
k¥ thuat trude chiém 0,2% trong lugng trong nudc va cao nhét voi trén 100 micron 1a
Polyme 1 chiém 0,5% trong lugng trong nudc. Nong dd khac nhau khong anh hudng
dén vi tri cua cac dinh.

DPé chimg minh ring mot sb dinh quan sat dugc trong céac ché phim dudng vai
khong phai 1a do sy ¢6 mét cta polyme trong Vi du so sanh C da duoc tao ra ma khong
c6 bit ky polyme nao c6 mat. Néu khong, né gidng nhur vi du 2 va B. Hinh 6 thé hién
két qua su phén bd kich thudc hat.

Vi du so sanh C khong c6 polyme thé hién rang céc dinh c6 kich thudc hat thap
duoc tim thiy trong cac vi du sang tao va so sanh & trén la két qua cia cac thanh phan

khéc trong ché phim chir khong phai cac hat polyme lién két ngang.
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Vi dy 3: Ché phim dudng vai 3 & D

Ché phim gbc chét 1am mém vai gbc este cation amoni béc bdn duge didu ché,
¢6 chira 20% trong luong phan cting TEAQ (Stepantex SP88 (clia Stepan)) theo trong
lugng cua toan bo ché phdm gbc, phén con lai 1a thanh phéan phu va nuéc. 50% (theo
khéi lugng cia ché phim cudi cing) ché phim gbc chét 1am mém vai duoc két hop véi
50% khéi lugng ciia gel polyme chita cac hat ting do nhét polyme cao cia sang ché
(Polyme 1) dé san xuét ché phdm 3. Nong do Polyme 1 trong 50% thé tich 1a 2% trong
lugng cua polyme khi dugc phan phéi. Do d6, Ché phdm 1 chira 50% theo khéi Irgng
ctia ché phim 1am mém vai va 50% khdi luong cta gel polyme theo khdi luong cia
ché phim cudi cling. |

Ché phdm D duoc 1am theo cung mdt cach, nhung st dung polyme dic trudc
khi hydrat héa (Flosoft 270LS cua SNF) thay vi Polyme 1. Phin polyme dic chiém
50% trong lugng cua ché phim cubi cing. Nong dd polyme trong 50% thé tich 1a 2%
trong lugng cia polyme khi dugc phéan phéi.

Céac thanh phﬁn duoc str dung cho cac ché phém dugc thé hién trong Bang 3.

Bang 3: Céc ché phdm 3 & D, thé hién s6 luong (% trong lwgng) ctia céc thanh

phén
Chit Ché phim 3 Ché phdm D
Stepantex SP&8 10 10
Flosoft 270LS - 1,0
Polyme 1 1,0 -
Thanh phan phu va nuéce Cho dén 100% Cho dén 100%

Dic tinh phan tan cua céac ché pham 3 & D

Phuong phép do do phén tan

17 ml ché phdm dugc thtr nghiém da duoc db tir nip binh ComfortTM tiéu
chuin vao 1000 ml nuéc lanh trong cdc dung tich 2000 ml. Sau 30 gidy hdn hgp tao
thanh dugc danh gié truc quan va xép hang theo thang diém tir 1 dén 5, sir dung nira
diém néu thich hop. Thang diém dugc xac dinh nhu sau:

Hang 1: Ché phdm dugc phan tan ddng déu khong c6 cic cuc hodc cac manh.

Hang 2: San phém phén tan cho ra sy phén tan d@)ng déu vé6i chi vai mdt vai cuc

nho hodc manh.
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Hang 3: San phém phén tan dé tao ra chu yéu Ia cac cuc nhd hodc cac manh,
nhung d0 phan tan l1a tdt va tao ra dung dich hoi duc/cé mau.

Hang 4: San pham v& thanh mot it cuc kich thuéc vira va/hodc 16n ma khong
phén tan tdt; nu6e van con trong va khong mau.

Hang 5: San phdm khoéng bi v& khi cho vao nuéc. N6 thudng tao thanh mot
hodc hai cuc 16n trong nuéc trong sudt.

Néu mudn, hdn hop co thé dugc khuéy béng céach thyc hién 5 vong quay voéi tdc
do 1 vong/gidy bang que tron det trude khi duge danh gia lai bang thang diém danh gia
trong tu. Cac két qua duogc dua ra trong Bang 4.

Bang 4: Do nhét va diém phan tan cho céc ché phdm vidu 3 & D

Do nhot Piém sy phan tan
@ 106 s-1 Trudce khi khudy Sau khi khudy
D 694 4,5 3,5
3 682 3 L5

Ché phdm 3 theo sang ché dugc quan sat 1a cai thién ddng ké dic tinh phén tan
so v6i ché pham twong tw D bao gdm polyme dic thong thudng.
Vi du 4: Cac chit 1am dic polyme trong cic ché phdm dudng vai tir giai phap k¥ thuat
trude: tir E dén G

Ché pham gdc chat lam mém vai dua trén este dd dugc diéu ché bang polyme
dic thong thudong, bao gdm 12% trong lwong TEAQ di dugc hda cling mdt phan
(Stepantex SP88 (cuia Stepan)) theo trong lugng cua toan bd ché pham gdc, phan con
lai 13 thanh phan phu va nuéc. |

Céac ché phdm duoc tao ra bang cach két hgp polyme vé6i pha nuée trude khi
cho tan chay va thanh phan phu. Thanh phan dugc st dung cho céc ché pham nay
duoc thé hién trong Bang 5.

Bang 5: Céac ché phim tir E dén G, thé hién ham lugng (% trong lugng) ciia cac

thanh phan
Chét Ché phdm E ~ ChéphdmF  Ché phim G
Stepantex SP88 12 12 12
Flosoft 270LS 0,5 - -
Luvigel Star - 0,1 0,07
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Thanh phan phu ~ Cho dén 100% Cho dén Cho dén
va nudc 100% 100%

Pic tinh phan tan ciia cac ché phdm tir E dén G
Cac két qua dugc dua ra trong Bang 6.

Bang 6: Do nhét va diém phén tan d6i v6i cac ché pham tir E d¢én G

Do nhét Diém su phén tan
@ 106 s™! Khudy truée Khuiy sau
441 4,5 3,5
F 329 3,5 2,5
232 3,5 2,5

Piéu nay cho thdy sy mau thuin khong mong mudn gitta d nhdt va sy phan tan
ap dung cho céac chét 1am dic polyme trong k¥ thuit truéc day trude khi thém vao ché
phim dudng vai. C6 thé thdy rang do nhét ciia ché phim cang cao, diém phén tan cang
thép.

Vidytir 4 dén 6

Ché phdm gbc chét 1am mém vai gdc este cation amoni bac bén, bao gdbm 20%
trong lugng TEAQ dugc lam cirng mot phin (Stepantex VT90 (cta Stepan)) theo
trong lugng cta toan bd ché phim gdc, phan con lai 1a thanh phan phu va nudc.

60% (trong lugng cua ché phdm cubi cing) ctia ché phim gbc chat 1am mém
vai dugce két hop voi 40% khdi hrong ciia gel polyme lién két ngang (Polyme 1, ciia
SNF) dé san xuét cac Hop chit tir 4 dén 6. Nong do Polyme 1 trong 40% thé tich 1a
2% trong luong cta polyme khi dwgc phan phdi. Ham lugng cta 2% trong luong
polyme trong ché phidm da dugc thay ddi nhu thé hién trong Bang 7, nhu % trong
lwong ctia cac ché pham.

Bang 7: Cac ché phdm tir 4 d&én 6 (% trong lugng)

Chét Ché phim 4 Ché pham 5 Ché phim 6
Stepantex SP88 12 12 12
Polyme 1 0,4 0,5 0,6

Thanh phdn phu va Cho dén 100%  Cho d&én 100%  Cho dén 100%

nudoc
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Dic tinh phén tan cua cac ché phim tir 4 dén 6
Céc két qua dugce trinh bay trong Bang 8.
Bang 8: D) nhét va diém phan tan cho céc ché phim tir 4 dén 6

Do nhot Piém su phén tan

@ 106 57! Truée khi khudy ~ Sau khi khudy
4 136,67 1,5 0,5
5 207,20 2,5 0,5
6 341,12 2,5 1

Diéu nay chung to su cai thién sy phén tin dbi v6i khoang dd nhét cho séng
ché.

So sanh cac dac tinh ctia Ché phém 5 véi cac dic tinh caa Ché phrflm G; va cua
Ché pham 6 v6i ché pham F cho thdy sy phan tan dugc cai thién v6i d nhét twong tu
cho céc ché pham theo séng ché.
Vidu7 &H

Ché phém géc chét 1am mém vai dugc diéu ché dua trén este, bao gém 20%
trong luong TEAQ duoc 1am cirng mdt phan (Stepantex SP88 (cua Stepan)) theo trong
lugng cta toan bd ché pham gbc, phan con lai 1a thanh phén phu va nuée.

50% (theo trong luong cua ché phim cudi cung) ciia ché pham gbc chét lam
mém vai dugc két hop véi 50% trong lugng cia gel polyme lién két ngang (Polyme 1,
ctia SNF) dé san xuét ché pham vi du 7. Néng d6 Polyme 1 trong 50% thé tich 1a 1%
trong luong cia polyme khi dugc phén phdi. Nhu vay, Ché phim 7 chiém 50% khoi
luong ché phdm lam mém vai va 50% trong lugng cua gel polyme, theo trong lugng
ctia ché phdm cudi cling.

Ché phdm H 1a chit dudong vai sdn c6 thwong mai, duéi tén Molto, cia
Unilever, Indonesia c6 chira polyme dic thong thuong thay vi Polyme 1.

Dic tinh ciia ngén phén tan céac ché phdm 7 & H

Phuong phéap do sy phén tan

S do chinh x4c lugng lcon lai trong ngdn clia may gidt clra trudc thu duoc
bang cach sir dung phwong phap chi thi trong lyc va chiét sut sit dung chirc ning

BRIX.
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(i) Ngan phan phdi ctia may gigt da duoc can trude, va ché phdm dudng vai
dugc thém vao (35g) vao ngan chit dudng vai ctia ngdn clia may giat.

(i) May giat duoc thiét 1ap chu trinh "xa".

(iii) Khi din bang xiphdng da hoan thanh, ngan mdy da dugc g& bo va cén, do
d6 ghi lai trong lugng du luong con lai.

(iv) Nué6c da khir khoang dugc thém vao dé rira phin con lai véi thé tich ¢6
dinh 14 100 ml.

(v) St dung pipet dung mot lan, can va nudc dugce tron 14n v6i nhau, dam bao
réng chét cin bam vao cic mit cua ngin kéo duge tron voi nude.

(vi) Hon hop chtra nude sau dé dugc chuyén bang pipet ding mdt lan vao chai
thity tinh dung bdt thé tich 125ml, duoc déng kin va lic dé tron.

(vii) Chi sb khuc xa cta ché pham duoc do theo tiéu chuén tham chiéu.

M3i ché phdm da dugc thir nghiém lap lai

Tiéu chuén dai dién cho 100% lugng con lai trong ngan dinh lugng da duoc
didu ché cho mdi miu sang loc (35% dung dich cta ché phdm trong nudc da khir

khoéang).

BRIX sfia min thir nghiém

% Lugng con lai = g o e xa nea chuin x100
Céc két qua dugc thé hién trong Bang 9.
Bang 9
Ché D¢ nhét Hiéu suit
pham @ 106 s % trong lugng gia tri BRIX
ba
A 123,45 58,91 27,78
1 178,41 30,71 2,17

Ché phim 7 dugc quan sat 1 da cai thién dang k& tinh chét phan phéi trén san

phim twong ty c6 chtra polyme dic thong thuong.
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Yéu ciu bao hd
1. Ché phAm dudng vai dang 1ong c6 thé rét duge chira:

a) hoat chit 1am mém vai dang cation;

b) céc hat gia ting d6 nhét, c6 kich thude hat trung binh tir 25 dén 5000 micron,
cac hat nay chira it hon 50% trong lugng, theo trong luong hat, polyme truong né
trong nude duge lién két ngang va it nhét 50% trong luong, theo trong lugng hat, ctia
nude hip thu luong polyme 1a it nhét 0,1% trong luong ché pham dudng vai; va

¢) nude bd sung,

ché phim nay c6 d nhét trong khoang tir 60 dén 3500 mPas & 106 s & 25°C,

trong d6 polyme trong hat khong hoa tan trong nudc va hat la tro.

2. Ché phim theo diém 1, trong d6 céc hat c6 kich thudc hat trung binh tir 35 dén 1000

micron.

3. Ché phim theo diém 2, trong d6 céc hat c6 kich thuge hat trung binh tir 50 dén 500

micron, t&t hon 14 tir 60 dén 300 micron.

4. Ché phdm theo diém bét ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 polyme 1a polyme
truong nd lién két ngang chira it nhit mét monome dang cation va tlty y cidc monome

khong ion va/hodc monome dang anion.

5. Ché phim theo diém bit ky trong sb céc diém néu trén, trong d6 polyme c6 ham
luong polyme c6 thé chiét thip hon 15%, va ndng d6 chét tao lién két ngang tir 500
ppm dén 10.000 ppm theo trong lwong polyme.

6. Ché phdm theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 polyme thu dugc

béng céch tring hop bing gel.
7. Ché phim theo diém 6, trong 6 monome dang cation duge chon tir nhém bao gdm

cac monome sau va cidc dan xuit bic bon hodc dan xuat dugc tao muoi cua chung:

dimetylaminopropylmetacrylamit; dimetylaminopropylacrylamit; dialylamin;
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metyldialylamin; . dialkylaminoalkyl-acrylat; dialkylaminoalkyl metacrylat;
dialkylaminoalkyl-acrylamit; va dialkylaminoalkyl-metacrylamit.

8. Ché phdm theo diém 7, trong &6 monome dang cation dugc chon tir nhém bao gdm
dimetylaminoetyl-metacrylat va céc din xut bac bdn hodc din xuit dugc tao mudi
va/hodc dimetylaminopropylmetacrylamit va céc dAn xuét bac bdn hodc dan xuit dugc

tao mudi cua chung.

9. Ché phdm theo diém bit ky trong céc diém tir 4 dén 8, trong d6 chét tao lién két
ngang dugc chon tr nhém bao gébm metylen bisacrylamit (MBA), glycol etylen
diacrylat, polyetylen glycol dimetacrylat , diacrylamit, trialylamin, glyoxal va cac hop
chét ete glyxidyl.

10. Ché phim theo diém bt ky trong sb cic diém néu trén, trong d6 polyme bao gbm
céc monome khong ion duoc chon tir nhém bao gdm: acrylamit, metacrylamit, N-alkyl
acrylamit, N-vinyl pyrolidon, N-vinyl formamit, N-vinyl axetamit, vinylaxetat, rugu

vinylic, acrylat este, va rugu alylic.

11. Ché pham theo diém bat ky trong sb céc diém néu trén, trong d6 hoat chét lam

mém vai dang cation 1a hgp chat amoni bac bon lién két este.

12. Ché phédm theo diém 11, trong d6 hop chit amoni béc bdn lién két este 1a hop chét

amoni bac bon trietanolamin lién két este chira mach béo khdong bdo hoa.

13. Ché phdm theo diém bét ky trong sd cic diém néu trén, trong d6 hoat chét lam

mém vai dang cation c6 mit véi lugng tir 2 dén 25% tong trong luong ché pham.

14. Phuong phap phén phéi chét 1ong dé dudng vai bao gdm budc phan tan ché pham,

nhu duoc xéc dinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 13, trong nudc.

15. Phuong phap theo diém 14, trong d6 ché phim dugc thém vao ngin phan phéi cua

may giat.
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