BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

Cong hoa xa hgi chi nghia’Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HUU TRI TUE

1-0029880
51y CHID 114 A61Q19/10;CIID129;  (13) B
CO7C 309/20; A61K 8/46; A61Q 5/02
(21) 1-2015-02733 (22) 31/01/2014
(86) PCT/IP2014/052257 31/01/2014 (87) WO/2014/119728 07/08/2014
(30) 2013-018594 01/02/2013 JP
(45) 25/10/2021 403 (43) 26/10/2015 331A

(73) KAO CORPORATION (JP)
14-10, Nihonbashi Kayabacho 1-chome, Chuo-ku, Tokyo 103-8210, Japan

(72) YOSHIKAWA, Yohei (JP); MITSUDA, Yoshinori (JP); HORI, Hiroshi (JP); DOI,
Yasuhiro (JP); Yoshifumi NISHIMOTO (JP).

(74) Cong ty C6 phan Hb tro phat trién cong nghé Detech (DETECH)

(54) CHE PHAM LAM SACH CHUA CHE PHAM OLEFIN SULFONAT NOI

(57) Séng ché dé cap dén ché pham olefin sulfonat ndi c6 thé gia ting kha ning tao bot
mot cach thich hop, su tan bot khong gdy ra cdm gidc nhét trong khi rira, va sau d6 lam
sach va lam kho va ché phdm 1am sach chira n6. Ché pham olefin sulfonat ndi chira (A)
olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tu
cacbon, trong d6 ty 1& khdi lugng (A/B) cua thanh phin (A) so vé6i thanh phan (B), nam
trong khoang tir 10/90 dén 90/10.



29880

Linh vwe k§ thuit dwgc dé cap

Sang ché dé cap dén ché phim olefin sulfonat ndi dugc dung nhu bazo d6i
v6i ché pham 1am sach, va ché phdm 1am sach chira né.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Chéat hoat déng bé mit anion, cu thé, alkyl sulfat va alkyl polyoxyalkylen
sulfat, c6 kha ning tiy rira va tao bot t6t, va do d6, duoc sir dung rong rai 1am
thanh phan lam sach cho céng viéc trong gia dinh va trong cong nghiép. Olefin
sulfonat, cu thé, olefin sulfonat ndi thu dugc tir olefin ndi c6 lién két d6i bén
trong chudi olefin, khéng phai & dau tin cing cua né, 1a nguyén liéu tho, da
duoc bao cao la mot trong sb céc chét hoat dong bé mit anion.

Olefin sulfonat ndi ndy thuong thu duge bang cach sulfonat hoa olefin ndi
qua cac phan Gng véi khi chira luu huynh trioxit thé khi, tiép theo bing cach
trung hoa va sau d6 thily phan axit sulfonic thu dugc. Chang han, tai liéu sang
ché 1 boc 16 phuong phép san xudt cai tién cta chung.

Do d6, olefin sulfonat néi thu duoc dugc biét dén 13 ¢6 kha ning phan hity
sinh hoc t6t hodic cac kha ning twong tw, nhung céc dic tinh co ban van khong
du dé 1am ché phém lam sach bao gém tinh tao bot va téc do tao bot, so véi chat

hoat déng bé mit thong thudng nhu mudi este cia axit alkyl polyoxyalkylen
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sulfuric. Do d6, sy cai thién hon nita vé cic dic tinh co ban nay dugc yéu cau.
Trong nhitng nim gin ddy, nhidu ngudi quan tAm dén viée tiét kiém nude hodic
s& thich ctia nguoi tiéu ding da duoc da dang héa, tac dung bd sung cua dic tinh
tan bot khong gy cam giac nhdy nhya va cam gidc d& chiu sau khi 1am kho
ngoai tinh tao bot tét cling duoc yéu cau st dung lam chét hoat héa chinh trong
cac ché pham tay giit, ché pham rira bat dia, diu goi déu hozc cac ché pham
tuong tu. Cu thé, d3 ting c6 mong mudn phat trién ché phim hoat déng bé mit
c6 dic tinh tan bot khong gy cam gidc nhiy nhua tuyét voi trong khi rira ddng
thoi mang lai cam giac d& chiu ma khéng ¢ du lugng chit tiy rira c¢6 thé cam
nhan dugc sau khi lam sach va sau d6 lam khoé. Tac dung bd sung nay rat hitu
ich cho, vi du, cac sita tim va cac dau gdi dau cho téc. Khi nhidu ngudi c6 théi
quen goi dau hodc tam trong thoi gian nhét dinh trudc khi ra khéi nha sau khi
thire ddy, hoidc truéce khi di ngt, ho khong cam thiy vira y khi mit nhiéu thoi
gian goi dau hodc cam théy kho chiu sau khi lam sach va sau d6 lam kho. Pac
biét, nhitng nguoi tré tudi, nhitng ngudi cb sy trao ddi chit tich cuc va tiét ra
mot lugng 16n ba nhon, v.v.., c6 xu huéng manh mé& mong mudn ¢6 duge cam
gidc sang khoai, khong con cam giac nhéy nhua trén da dau hoic co thé cia ho.
Néu c6 thé tao ra ché pham hoat dong bé mit cé dic tinh tan bot khéng giy cam

giac nhay nhua va tao cam giac dé chiu sau khi lam kho, ché pham nay khong
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chi cho phép rira sach trong thoi gian ngén ma c6 thé mang lai cam giac sang
khoai say khi 1am khé, din dén sir nhén thirc r6 vé viée tiét kiém nuée.

Sau do, tai li€u sang ché 2 boc 10 mot axit olefin sulfonic ndi cu thé nham
muc dich truyén kha ning hoa tan, kha ning thim, va kha ning giam strc cing
bé mit nhue mét thanh phén lam sach. Tai liéu nay boc 10 réng khi axit olefin
sulfonic noi duoc st dung, chéng han nhu, du 201 dau, no tao bot tbt ma khoéng
c6 ma sat, va dat dugc cam gidc cai thién. Tai lidu sang ché 3 ciing mé ta olefin
sulfonat ndi cy thé nham muc dich cai thién kha nang téy rira, va boc 10 cac vi
du v& viéc tng dung dau goi dau, xa phong 1éng, va cac loai twong tu. Trong khi
do, tai liéu sang ché 4 md ta mot chit hoat hoa dé thu hdi du béng cach su dung
chét hoat dong bé mit c¢6 chira nhiéu olefin sulfonat ndi khac nhau vé& sé nguyén
tlr cacbon.

Tai liéu sang ché 1: JP-A-59-222466;

Tai liéu sang ché 2: JP-A-2003-81935;

Tai lidu sang ché 3: Patent My s6 5078916.

Tai liéu sang ché 4: WO-A 2010/129051.

Ban chit k§ thuit ciia sing ché
Xét vé cac van dé néu trén, van can phai c6 su cai thién hon nita vé ché

phém bt ky dugc mb ta trong cac tai liéu di duge @& cap trén ddy dé tao ra tinh



29880

tao bot t6t cling v6i dic tinh tan bot khong gdy cam gic nhay nhua trong khi rira
va cam gidc sau khi 1am sach va sau d6 1am kho & mirc cao nhu méot ché pham
lam sach dugc ap dung cho tdc, da, hodc cac loai tuong tu.

Pé dat duoc muc dich nay, sang ché dé xuét ché phdm olefin sulfonat ndi
chira (A) olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat noi
¢6 12 nguyén tir cacbon, trong d6 ty 18 khéi luong (A/B) ctia thanh phén (A) so
v6i thanh phan (B), ndm trong khoang tir 10/90 dén 90/10.

Séang ché ciing d& xuit ché phim lam sach chira (A) olefin sulfonat ndi cé
16 nguyén ti cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon, trong dé
ty 16 khdi lwong cua thanh phin (A) so véi thanh phan (B), (A/B), nim trong
khoang tir 10/90 dén 90/10.

MO ta chi tiét sang ché

Van can phai c¢6 su cai thién hon nita vé ché phim bit ky duoc mo ta
trong cac tai liéu da dugc dé cap trén day dé tao ra tinh tao bot tdt cung véi dac
tinh tan bot khéng gy cam giic nhiy nhua trong khi rira va cam giac sau khi
lam sach va sau d6 lam khé & mirc cao nhu mdt ché phdm lam sach duoc &p
dung cho téc, da, hodc cac loai tuong tu.

Do d6, sang ché dé xuét ché phdm olefin sulfonat ndi cé6 kha ning ting

cudng du tinh tao bot, dic tinh tan bot khéng gdy cam giic nhdy nhua trong khi
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rira, va cam giac sau khi 1am sach va sau d6 l1am khé, va ché phidm lam sach
chtra chung.

Céc nha sang ché d4 nghién ciru d6 dai cua chudi béo trong olefin sulfonat
ndi, ty 18 cta n6 va cac didu kién khac, va do d6, tim ra ring ché pham olefin
sulfonat ndi théa man tinh tao bot tdt va cling cé thé tao ra dic tinh tan bot
khong gy cam giac nhdy nhya tuyét voi trong khi rira ddng thoi mang lai cam
giac d& chiu ma khong c6 du luong chét tay rira ling tir ché phdm lam sach sau
khi 1am sach va sau d6 l1am khd c6 thé thu duogc béng cach dat ty 1€ gifra olefin
sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir
cacbon dén pham vi dugc xé4c dinh trudce. Trén co sé cta cac phat hién ndy, sang
ché d3 duoc hoan thanh.

Theo sang ché, sang ché d& xuét ché phim olefin sulfonat ndi c6 thé thoa
mian tinh tao bot tdt va cling tao ra dic tinh tan bot khdng gay cam giéc nhéy
nhua trong khi rira dong thoi mang lai ddy du cam giac khong c6 du luong chét
tay rira ling tir ché phdm 13m sach sau khi 1am sach va sau d6 lau khé bang khin,
vi dy, va d& xuét ché phém lam sach chira ché phém olefin sulfonat noi.

Duéi déy, sang ché s& duge mé ta mot cach chi tiét.

Ché pham olefin sulfonat ndi
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Ché pham olefin sulfonat ndi theo sang ché chira (A) olefin sulfonat néi c6
16 nguyén ti cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon, trong do
ty 18 khéi luong (A/B) cua thanh phin (A) so véi thanh phan (B), nim trong
khoéng tir 10/90 dén 90/10.

Theo sang ché, olefin sulfonat néi 1a sulfonat thu dugc bing cach sulfonat
héa olefin ndi (olefin c6 lién két d6i bén trong chudi olefin) 12 nguyén lidu thd,
tiép theo bing cach trung hoa va sau d6 thfly phan, nhu dugc moé ta trén day.
Nghia 1a, sy sulfonat ctiia olefin ndi tao ra B-sulton m¢t cach dinh lugng, mot )
duoc chuyén hoa thanh y-sulton va axit olefin sulfonic, ma con duoc chuyén hoa
thanh hydroxyalkan sulfonat va olefin sulfonat trong qua trinh trung hoa va thay
phan (vi du, J. Am. Oil Chem. Soc. 69, 39 (1992)). Can luu y rang olefin ndi néu
trén ciing c6 thé c6 nghia rong bao gdm mot lugng vét clia cai goi 13 a-olefin,
trong d6 mot lién két d6i c6 mit tai vi tri C-1 cua chudi cacbon. O ddy, nhém
hydroxyl ciia hydroxyalkan sulfonat thu duoc c6 mit bén trong chudi alkan, va
lién két d6i cua olefin sulfonat thu duoc cé mit bén trong chudi olefin. Ngoai ra,
san phdm thu dugc cha yéu 12 hdn hop ctia cac chét duoc dé cap & trén, mot sb
c6 thé bao gébm mot lugng vét ciia hydroxyalkan sulfonat c6 nhém hydroxyl &
du tan cung cia chudi cacbon, ho#c olefin sulfonat cé lién két doi & dau tan

cung cua chuoi cacbon. Theo sdng ché, moi sdn phadm va hon hop cua néd goi
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chung la olefin sulfonat ndi. Hydroxyalkan sulfonat dugc goi 1la dang hydroxy
cta olefin sulfonat ndi (dwdi ddy, con cé thé duoc goi 1a HAS), va olefin
sulfonat dugc goi 1a dang olefin cua olefin sulfonat ndi (duéi day, con céd thé
duogc goi 1a IOS).

Ty 1é khéi luong (A/B) cta thanh phan (A) so vé6i thanh phéan (B), trong
ché phim olefin sulfonat ndi theo sang ché nim trong khoang tir 10/90 dén
90/10 xét vé tinh tao bot, tdc d6 tao bot, dic tinh tan bot khong gay cam giac
nhéy nhya trong khi rtra, va cam giac sau khi lam sach va sau d6 lam kho, va tbt
hon 14 ndm trong khoang tir 10/90 dén 50/50, t6t hon nita 13 nim trong khoang
tir 10/90 dén 25/75, va tham chi t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 10/90 dén
15/85, xét vé& dic tinh tan bot khong gy cam giac nhay nhua trong khi rira va
cam giac sau khi 1am sach va sau d6 lam kho. Ngoai ra, ty 18 khdi luong (A/B)
t6t hon 1a ndm trong khoang tir 25/75 dén 75/25, tot hon nita 1a ndm trong
khoang tir 40/60 dén 75/25, va tham chi tot hon nita 1a ndm trong khoang tir
40/60 dén 60/40, xét vé tinh tao bot va tdc do tao bot trong khi &p dung cho téc.

Ty 1& khéi luong (A/B) cia thanh phan (A) so véi thanh phan (B), trong
ché phim olefin sulfonat ndi 1a mot sé duoc xac dinh béi phd khédi sic ky long
hiéu suét cao (dudi déy, duge viét tit 13 HPLC-MS). Cu thé, olefin sulfonat noi

c6 16 nguyén tir cacbon va olefin sulfonat ndi cé 12 nguyén tir cacbon dugc tach
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b1 HPLC, mdi chung sau dé dugce xac dinh bang cach phén tich v6i MS. Tir
ving dinh HPLC-MS cua né, thu dugc ty 18 khéi luong (A/B) ciia thanh phan
(A) so véi thanh phan (B) trong ché phdm olefin sulfonat noi.

Téng luong cua thanh phin (A) va thanh phan (B) trong ché phim olefin
sulfonat ndi theo sang ché t6t hon 1a 50% khéi lugng hodc nhiéu hon, t6t hon
nita 12 70% khoi lugng hoac nhiéu hon, t6t hon nita 1a 80% khdi luong hoac
nhiéu hon, t6t hon nita 1a 90% khéi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 12 95%
khéi luong hodc nhiéu hon, tt hon nira 13 96,5% khdi luong hodc nhiéu hon, va
tham chi t8t hon nira 14 97% khéi lwong hodc nhiéu hon, xét v tinh tao bot, toc
d6 tao bot, dic tinh tan bot khong gy cam giac nhdy nhua trong khi rira, va cam
gi4c sau khi 13m sach va sau d6 1am khé. Gidi han trén ciia tong luong clia thanh
phan (A) va thanh phan (B) t&t hon 1a 100% khéi lwong.

R rang tir phuong phép san xuét duge dé cdp & trén, nhém sulfonat trong
olefin sulfonat ndi theo sang ché c6 mit bén trong chudi olefin hosc chudi alkan.
Theo sang ché, t6t hon 1a lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat cé
mit tai vi tri C-2 cua chudi olefin hodc chudi alkan 1a thép, trong khi luong
olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat cé mét bén trong 1a cao, xét vé tinh
tao bot, tdc dd tao bot, dic tinh tan bot khong gy cam giac nhéy nhua trong khi

rira, va cam giac sau khi lam sach va sau dé lam khé. To6t hon nira 1a lugng
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olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat cé mit tai vi tri C-2 ciia chudi olefin
hoic chudi alkan 13 thap, ddi véi ca hai olefin sulfonat ndi néu trén c6 16 nguyén
tr cacbon va 12 nguyén tir cacbon.

Luogng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mat tai vi tri C-2
trong olefin sulfonat ndi (thanh phan (A) va thanh phan (B)) ¢6 16 va 12 nguyén
tir cacbon theo sang ché, trong téng lugng cuia thanh phan (A) va thanh phan (B),
t5t hon 13 25% khdi lugng hodc nhé hon, tét hon nita 13 22% khdi lugng hoac
nhé hon, t6t hon nita nho hon 20% khéi luong, va tham chi t6t hon nita nho hon
18% khdi luong, xét vé tinh tao bot, tbc dd tao bot, dac tinh tan bot khong gay
cam gi4c nhay nhua trong khi rira, va cam gidc sau khi lam sach va sau d6 lam
kho. Lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat cé maét tai vi tri C-2 trong
thanh phan (A) va thanh phan (B), trong téng luong cua thanh phan (A) va thanh
phan (B), tot hon 13 5% khéi lugng hodc nhidu hon, t6t hon nita 1a 7% khéi
lugng hoac nhiéu hon, va thdm chi t6t hon nira 1a 10% khdi lugng hodc nhiéu
hon, xét vé tinh tao bot, toc do tao bot, dédc tinh tan bot khong giy cam giac nhéy
nhua trong khi rira, va cdm giac sau khi lam sach va sau d6 1am khd, chi phi, va
ning suat. Cling xem xét cac quan diém nay, luong olefin sulfonat noi trong dé
nhém sulfonat c6 mit tai vi tri C-2 trong thanh phan (A) va thanh phan (B),

trong tong lugng ciia thanh phin (A) va thanh phan (B), tot hon 1a 5% khéi

-10-
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luong hodc nhiéu hon va 25% khéi lurong hodc nhé hon, tdt hon nita 13 7% khéi
luong hodic nhidu hon va 22% khéi lugng hodic nhod hon, t6t hon nita 13 7% khoi
lugng hodc nhidu hon va nhé hon 20% khéi luong, tt hon nita 1a 7% khéi
lugng hodc nhiéu hon va nhé hon 18% khéi luong, va tham chi tot hon nita 13
10% khéi lwong hodc nhiéu hon va nho hon 18% khéi luong.

Lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat cé6 mat tai vi tri C-2
trong thanh phan (A) va thanh phan (B), trong tong luong cta thanh phan (A) va
thanh phan (B), tot hon 13 22% khéi luong hodc nho hon va t6t hon nita nhé hon
20% khéi luong, va tét hon 12 12% khéi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13
14% khdi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13 17% khéi lugng hodc nhiéu hon,
va tham chi t6t hon nita 13 19% khéi lugng hodc nhiéu hon, xét vé dic tinh tan
bot khong gy cam giac nhiy nhua trong khi rira va cam giac sau khi 1am sach
va sau do lam kho. Ngoai ra, lugng olefin sulfonat néi trong d6 nhém sulfonat
c6 mit tai vi tri C-2 trong thanh phan (A) va thanh phan (B), trong tong lwong
cta thanh phan (A) va thanh phan (B), t6t hon 13 12% khdi luong hodc nhiéu
hon va 22% khdi lugng hodc nhé hon, tSt hon nita 12 14% khéi lugng hodc
nhiéu hon va 22% khéi luong hodc nhé hon, tot hon nita 1a 17% khéi luong
ho#ic nhiéu hon va nhé hon 20% khéi luong, va thdm chi t6t hon nita 13 19%

khéi lwong hodic nhiéu hon va nhé hon 20% khéi lugng, tir quan diém twong tu.

-11-
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Luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat ¢c6 mat tai vi tri C-2
trong thanh phan (A) va thanh phan (B), trong tong luong ctia thanh phan (A) va
thanh phan (B), t6t hon nhé hon 20% khéi luong, tot hon nita 1a 19% khéi luong
hozc nhé hon, va thdm chi t6t hon nita 1a 17% khéi lugng hodic nhod hon, va tdt
hon 13 12% khéi luong hodc nhiéu hon va t6t hon nita 13 14% khdi luong hodc
nhiéu hon, xét vé tinh tao bot va téc do tao bot trong khi lam sach téc. Ngoai ra,
lugng olefin sulfonat ndi trong dé6 nhém sulfonat c6 mét tai vi tri C-2 trong
thanh phin (A) va thanh phn (B), trong téng luong ciia thanh phan (A) va thanh
phan (B), t6t hon 14 12% khdi lwong hosc nhiéu hon va nho hon 22% khéi luong,
t6t hon nita 13 14% khéi lwong hosc nhiéu hon va 19% khéi lwong hoic nhé hon,
va tham chi t6t hon nita 13 14% khdi luong hozic nhidu hon va 17% khdi luong
hodc nhé hon, tir quan diém twong tu.

Lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mat tai vi tri C-2
trong thanh phan (A) va thanh phan (B), trong téng lwong ctia thanh phéan (A) va
thanh phan (B), tot hon 13 22% khéi luong hodc nhé hon va t6t hon nita 13 19%
khéi lwong hodc nhé hon, va t6t hon 1a 12% khdi luong hodc nhiéu hon, tét hon
nita 13 14% khéi luong hodc nhiéu hon, va thdm chi t6t hon nita 13 17% khéi
lugng hoac nhiéu hon, xét vé tdc dd tao bot trong khi lam sach da. Ngoai ra,

lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mit tai vi tri C-2 trong

-12-
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thanh phan (A) va thanh phin (B), trong téng luong ctia thanh phan (A) va thanh
phan (B), t6t hon 1a 12% khdi luong hodc nhiéu hon va 22% khéi luong hoic
nho hon, t6t hon nita 1a 14% khdi lugng hodc nhiéu hon va 19% khdi luong
hodic nhé hon, va tham chi t6t hon nita 1a 17% khéi lwong hodic nhidu hon va
19% khdi lugng hodc nho hon, tir quan diém twong tu.

Luogng cta a-olefin sulfonat trong d6 nhém sulfonat dugc dat tai vi tri C-1
ctia chudi olefin hodc chudi alkan, trong tong lugng cta thanh phan (A) va thanh
phan (B), t6t hon nhé hon 2,8% khéi lugng va t6t hon nita 13 2,0% khéi luong
hodc nho hon, xét vé& dic tinh tan bot khong gy cam giac nhiy nhua trong khi
rra va cam giac sau khi lam sach va sau d6 lam khé. Luong cua a-olefin
sulfonat trong d6 nhém sulfonat dugc dit tai vi tri C-1 ctia chudi olefin hodc
chudi alkan, trong tng luong cta thanh phan (A) va thanh phan (B), t6t hon 13
0,01% khéi lwong hozic nhidu hon, t6t hon nita 13 0,1% khéi lugng hodc nhiéu
hon, va tham chi t6t hon nira 13 0,3% khéi luong hodic nhiéu hon, xét vé& chi phi
va ning sudt. Cing xem xét cac quan diém nay, lugng ciia o-olefin sulfonat
trong d6 nhém sulfonat dugce dat tai vi tri C-1 cua chudi olefin hodc chudi alkan,
trong tong lwong cta thanh phan (A) va thanh phan (B), t6t hon 13 0,01% khbi
luong hodc nhidu hon va nhé hon 2,8% khéi lugng, t6t hon nita 13 0,1% khéi

luong hodc nhiéu hon va nhd hon 2,8% khéi lwong, t6t hon nita 1a 0,3% khéi
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lwong hodc nhiéu hon va nhé hon 2,8% khdi lwong, va tham chi 6t hon nita 1a
0,3% khéi lwong hozic nhidu hon va 2,0% khdi luong hodc nhé hon.

Cén luu y ré‘mg lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat cé mat tai
vi tri C-2 trong olefin sulfonat ndi cé 16 va 12 nguyén tr cacbon cé thé duoc
xéc dinh boi phuong phép nhu phd cong hudng tir hat nhan. Cu thé hon 13, day
12 mét s6 duge xac dinh béi phuong phép sir dung phép sic ky khi dugec moé ta
sau day trong vi du.

Ty 1& khdi luong (dang hydroxy/dang olefin) cia dang hydroxy so véi
dang olefin trong olefin sulfonat ndi c6 16 va 12 nguyén tir cacbon tét hon 13
nam trong khoang tir 50/50 dén 100/0, t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 60/40
dén 100/0, tot hon nita 13 ndm trong khoang tir 70/30 dén 100/0, tét hon nita 1a
nim trong khoang tir 75/25 dén 100/0, va tham chi t6t hon nita 13 ndm trong
khoang tir 75/25 dén 95/5, xét vé& dic tinh tan bot khong gy cam giac nhay nhua
trong khi rira va cam gidc sau khi lam sach va sau d6 1am khé.

Ty 18 khéi lwong ctia dang hydroxy va dang olefin trong olefin sulfonat
ndi c6 16 va 12 nguyén tir cacbon theo sang ché c6 thé dugc xac dinh béng
phuong phép dugc md ta sau ddy trong cac vi du.

Luong olefin sulfonat ndi c6 18 hodc nhidu hon nguyén tir cacbon trong

ché phdm olefin sulfonat ndi theo séang ché tét hon 1a 5% khdi lugng hodc nho
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hon, t6t hon nita 13 3% khdi lvong hodc nhé hon, t&t hon nita 13 2% khéi luong
hoic nhé hon, va tham chi t6t hon nita 13 1% khéi lwong hodc nhé hon, xét vé
dic tinh tan bot khéng giy cam giac nhiy nhua trong khi rira va cam giac sau
khi lam sach va sau d6 lam khé. Giéi han duéi cua lugng olefin sulfonat ndi co6
18 hoic nhiéu hon nguyén tir cacbon t6t hon 13 0% khéi lwong, nghia 13, tét hon
13 ché pham olefin sulfonat noi theo sang ché khéng chira olefin sulfonat néi c6
18 hodc nhiéu hon nguyén tir cacbon trir khi olefin sulfonat ndi nay chic chén
duogc tron 13n trong do.

Ngoai ra, ddi v6i olefin sulfonat ndi cé 18 hoic nhidu hon nguyén tir
cacbon, tot hon nita 13 né cé luong olefin sulfonat ndi thip trong d6 nhoém
sulfonat duogc dit tai vi tri C-2 ctia chudi olefin ho#c chudi alkan va lugng olefin
sulfonat ndi cao trong d6 nhom sulfonat dugc dit bén trong nhiéu hon, xét vé
dic tinh tan bot khong gdy cam gidc nhdy nhua trong khi rira va cam giac sau
khi lam sach va sau dé lam kho.

Nhu 14 ché pham olefin sulfonat ndi theo sang ché thu dugc bing cach
sulfonat hoa olefin ndi, sau do6 trung hoa va thiy phan nhu dugc mé ta trén day,
olefin ndi nguyén liéu thd khéng phan tng va cac hop chét vo co c6 thé con lai

trong ché phdm. Pugc uu tién 13 luong ctia cac thanh phan ndy nhoé hon nhiéu.
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Luong olefin ndi nguyén liéu thd trong ché phdm olefin sulfonat noi theo
sang ché tot hon nhé hon 5,0% khdi luong, t6t hon nita nhd hon 3,0% khéi
lugng, t6t hon nita nhé hon 1,5% khéi luong, t6t hon nita nhd hon 1,0% khéi
lwong va tham chi t6t hon nita nhd hon 0,05% khéi luong so véi lugng olefin
sulfonat noi xét vé dic tinh tan bot khong gy cam gidc nhdy nhya trong khi rira
va cdm giac sau khi 1am sach va sau d6 lam khé.

Luong olefin ndi khéng phan tmg cé thé dwoc xac dinh béi phwong phap
dugc mo ta sau day trong cac vi du.

Luong ctia cic hop chét vé co trong ché phdm olefin sulfonat ndi theo
sang ché t6t hon 13 nhé hon 7,5% khdi lugng, tét hon nita 13 nhé hon 5,0% khdi
luong, tSt hon nita 1a nhé hon 3,0% khdi luong, va tham chi t6t hon nita 12 nho
hon 1,0% khéi lugng so véi lugng olefin sulfonat ndi xét vé& dic tinh tan bot
khéng gy cam gidc nhdy nhua trong khi rira va cam giac sau khi 1am sach va
sau d6 lam kho.

Theo sang ché, hop chéit v6 co bao gdm sulfat va chit kiém. Luong cia
cac hop chit vo co nay co thé dugc xac dinh boi chuin d6 dién thé. Cu thé 13,
luong nay c6 thé dugc xac dinh boi phuong phap duoc md ta sau day trong céc

vi du.
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Ché phim olefin sulfonat ndi theo sang ché c6 thé chira dang hydroxy va
dang olefin c6 s& nguyén tir cacbon khac véi clia thanh phan (A) va thanh phén
(B). S6 nguyén tir cacbon trong dang hydroxy va dang olefin khac véi thanh
phén (A) va thanh phan (B) t6t hon 13 nim trong khoang tir 8 dén 24, tét hon
nita 12 ndm trong khoang tur 14 dén 20, t6t hon nira 14 14 hodc 18, va thim chi
t6t hon nita 13 14 xét v& dic tinh tan bot khong gy cam giic nhdy nhua trong
khi rira va cam giac sau khi lam sach va sau d6 lam khé. Céc dang hydroxy va
cac dang olefin ndy c6 sb nguyén tir cacbon khéc nhau c6 ngudn gdc tir olefin
ndi dugc st dung lam nguyén li€u tho.

Ché phim olefin sulfonat noi theo sang ché cé thé chira cac thanh phin
khéc, vi du, nuéc lam dung mdi, chit diéu chinh pH, chét giam d6 nhét, dung
mdi hitu co, va cic ruou polyhydric, ngoai cac thanh phan dugc mo ta trén day.
Phuong phép san xuét ché pham olefin sulfonat ndi

Ché phém olefin sulfonat ndi c6 thé duge san xuét béng cach sulfonat hoa
ché phim olefin ndi nguyén lidu thé chira olefin n6i nguyén liéu thé cé 8 dén 24
nguyén tir cacbon, sau d6 trung hoa va thiiy phan. Cu thé hon, vi du, ché phdm
c6 thé dugc san xuit theo cac phuong phap duoc md ti trong céc Patent sb
1633184 va 2625150, va Tenside Surf. Det. 31 (5) 299 (1994), va céc tai liéu

tuong tu.
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Nhu dugc mé ta trén day, theo sang ché, olefin ndi nguyén liéu tho dé cap
dén olefin vé co ban c6 lién két d6i bén trong chudi olefin. Luong cia a-olefin
trong do6 1ién két d6i c6 mat tai vi tri C-1 trong olefin ndi nguyén liéu tho, trong
tdng Iwong cua thanh phén (A) va thanh phén (B), t5t hon nhé hon 2,8% khéi
lugng va t6t hon nita 13 2,0% khdi luong hodc nho hon, xét vé dic tinh tan bot
khoéng gy cam giac nhdy nhua trong khi rira va cam giac sau khi 1am sach va
sau d6 lam khd. Luong cia a-olefin trong do lién két doi c6 mat tai vi trf C-1
trong olefin ndi nguyén liéu thd, trong tdng luong cua thanh phin (A) va thanh
phan (B), t6t hon 13 0,01% khéi lvong hosc nhiéu hon, tot hon nita 13 0,1% khdi
luong hodc nhiu hon, va thdm chi t6t hon nita & 0,3% khéi luong hozc nhiéu
hon, xét vé chi phi va ning suit. Cling xem xét cic quan diém nay, lugng ctia o-
olefin sulfonat trong d6 nhom sulfonat duge dit tai vi tri C-1 ciia chudi olefin
hodc chudi alkan, trong tdng lwong cta thanh phan (A) va thanh phan (B), tbt
hon 14 0,01% khéi lugng hodic nhiéu hon va nhd hon 2,8% khdi luong, t6t hon
nita 13 0,1% khéi lugng hodc nhidu hon va nhé hon 2,8% khdi luong, tot hon
nita 12 0,3% khédi luong hodc nhiéu hon va nhé hon 2,8% khéi luong, va tham
chi t6t hon nita 12 0,3% khéi luong hoic nhiéu hon va 2,0% khéi lugng hoic

nhoé hon.
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Do d6, xét vé dic tinh tan bot khéng gay cam giac nhay nhua trong khi rira
va cam giac sau khi 1am sach va sau d6 lam khé cta ché phim olefin sulfonat
ndi thu duogc, s6 nguyén tir cacbon trong olefin ndi nguyén liéu thé tét hon la
nam trong khoang tir 8 dén 24, t&t hon nita 13 nim trong khoang tir 12 dén 20,
t5t hon nita 12 nim trong khoang tir 12 dén 18, tot hon nita 1a ndm trong khoang
tir 12 dén 16, va thAm chi tdt hon nita 1a 12 va 16. Olefin ndi duoc st dung la
nguyén liéu thé c6 thé dugc st dung riéng 16, hodc sir dung két hop hai hosc
nhiéu loai cta ching.

Khi ché phim olefin sulfonat ndi thu dugc bing cach sulfonat héa ché
pham olefin ndi nguyén liéu th, sau d6 trung hoa va thity phén, luong olefin ndi
trong d6 lién két d6i c6 mit tai vi tri C-2 trong ché pham olefin ndi nguyén liéu
thé t6t hon 13 ndm trong khoang tir 15 dén 45% khdi luong, t6t hon nita 13 nim
trong khoang tir 15 dén 40% khéi lugng, va thdm chi tt hon nita 13 nim trong
khoang tir 15 dén 35% khdi luong.

Trong su téng hop ciia ché phdm olefin sulfonat ndi, lugng olefin ndi
nguyén li€u tho trong dé lién két d6i c6 mit tai vi tri C-2 trong ché phém olefin
ndi nguyén lidu thé c6 thé dugc xac dinh boi phép sic ky khi (duéi day, dugc
viét tit 1a GC). Cu thé, luong nay c6 thé dugc xac dinh bdi phuong phap dugc

mo ta sau day trong céac vi du.
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Ché phdm olefin ndi nguyén liéu thé c6 thé chira thanh phan parafin.
Luong cua thanh phan parafin t6t hon 14 nhé hon 5% khéi luong, t6t hon nira la
nhé hon 3% khdi luong, tét hon nita 13 1% khdi lwong hozic nhoé hon, va tham
chi t6t hon nita 14 0,1% khbi lugng hodc nho hon, xét vé dic tinh tan bot khong
gdy cam giac nhdy nhua trong khi rira va cam giac sau khi 1am sach va sau d6
lam kho.

Luong cua thanh phén parafin c6 thé duoc x4c dinh béi phuwong phép, vi
du, GC-MS.

Phén tmg sulfonat héa c¢6 thé dugc thuc hién bing cach cho khi lvu huynh
trioxit phan tng v6i ché phdm olefin ndi nguyén liéu thé véi ty 1& nam trong
khoang tir 1 dén 1,2 mol cta luu huynh trioxit trén mdi mol cta olefin ndi
nguyén liéu thd. Céc phan tmg c¢6 thé dugc thuc hién ¢ nhiét d6 phan tmg nim
trong khoang tlr 20 dén 40°C.

Sy trung hoa dugc thuc hién bing cach cho tir 1 d&én 1,5 1an lwong mol cua
dung dich nudc chira kidm nhu natri hydroxit, kali hydroxit, amoniac hoac 2-
aminoetanol phan Ung véi gia tri gid dinh cda nhém sulfonat.

Phan tmg thuy phan c6 thé dugc thuc hién tir 90 dén 200°C trong khoang

tir 30 phit dén 3 gid véi su c6 mit clia nude. Céc phan vng nay c6 thé lién tuc
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duoc thuc hién. Ngoai ra, sau khi hoan thanh cac phan tng, cic san phdm cé thé
duoc tinh ché bang cach chiét, rira, hodc cac phwong phap twong tu.

Ngoai ra, trong qu trinh san xuét ché phim olefin sulfonat noi, olefin ndi
nguyén liéu thé trong d6 sb nguyén tir cacbon dugc phan bd trong khoang tir 8
dén 24 c6 thé dugc dua ra nhu mot ché pham olefin ndi nguyén liéu thé trai qua
su sulfonat, sy trung hoa, va thity phan dé san xuét ché phdm olefin sulfonat noi.
Ngoai ra, olefin ndi nguyén lidu tho c6 sd nguyén tir cacbon dong nhét c6 thé
phai trai qua su sulfonat, sy trung hoa, va thily phan d& san xuét axit olefin
sulfonic ndi, sau d6 duoc tron v6i nhiéu olefin sulfonat ndi ma mdi trong sb d6
¢6 sb6 nguyén tir cacbon khéac nhau dé san xut ché phdm olefin sulfonat ni.

Ché phim olefin sulfonat ndi theo sang ché cho tinh tao bot t6t cling véi
dic tinh tan bot khong gdy cam gidc nhdy nhua trong khi rira va cam gic sau
khi 1am sach va sau d6 1am khé & mirc cao, va do d6 hitu ich 1am thanh phan lam
sach. Cu thé, ché phérn olefin sulfonat nodi theo sang ché c¢6 thé duogc sir dung
trong céc ché phdm 1am sach trong gia dinh nhu dau goi dau, sita tim, ché phim
téy gidt, va chét téy sach nha bép, va cu thé, c6 thé duoc dung nhu bazo ddi véi
dau gbi dau.

Ché phim 1am sach
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Ché phim lam sach theo sang ché khéng ¢ gi6i han cu thé mién 14 ché
phim 1am sach ndy chira (A) olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va (B)
olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon, trong dé ty 18 khéi lugng (A/B) clia
thanh phan (A) so v6i thanh phan (B), nim trong khoang tir 10/90 dén 90/10,
nhu trong ché phdm olefin sulfonat ndi theo sang ché. Ché phdm lam sach theo
sang ché c6 thé chira cac thanh phan khéc tiy thudc vao cac muc dich mong
muén. Cac vi du cua cac thanh phﬁn khac bao gém chét hoat dong bé mit khéc,
tac nhan drfly manh sy tao bot, va tdc nhan bd trg hodc cac tac nhan tuong tu.
Téng luong cua (A) olefin sulfonat ndi co6 16 nguyén tir cacbon va (B) olefin
sulfonat ndi c6 14 nguyén tir cacbon trong ché pham lam sach t&t hon 13 nim
trong khoang tir 0,1 dén 80% khdi lugng, tot hon nita 14 ndm trong khoang tir 1
dén 50% khdi lugng, va tham chi t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 2 dén 30%
khéi luong.

Vi duy, chit hoat dong bé mit khéc tot hon 13 alkyl sulfat hodc alkyl
polyoxyalkylen sulfat. Cac vi du cta tac nhan bd trg bao gbm, nhung khong c6
giéi han cu thé, nuéc, polyme, dung dich dau, silicon, tic nhan lam 4m, chét
diéu chinh d6 nhét, chit bao quéan, chit khang viém, chét chéng oxy héa, chét
hép thu tia cuc tim, chét cang hoa, tdc nhan 6ng anh ngii séc, thudc nhudém, nude

hoa, enzym, tac nhan tiy trdng, chat hoat héa tiy tring, va cht didu chinh pH.
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Ché phém 1am sach theo sang ché c6 thé duoc san xuét, vi du, béng cach
tao thanh cong thuc ché phém olefin sulfonat ndi thu dugc nhu dugc mo ta trén
day, va c6 thé duoc san xut bang cach tron tiép ché phim olefin sulfonat ndi
v6i cac thanh phan néu trén.

Dé cap dén cac phuong 4n néu trén, sang ché con mo ta ché pham olefin
sulfonat ndi va ché phdm lam sach sau day:

<1> Ché phém olefin sulfonat ndi chira (A) olefin sulfonat néi c6 16
nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat ndi cé 12 nguyén tir cacbon, trong do ty
16 khéi lwong cua thanh phan (A) so véi thanh phan (B), (A/B), nim trong
khoang tir 10/90 dén 90/10.

<2> Ché phim olefin sulfonat ndi theo diém <1> néu trén, trong d6 ty 1é
khéi luong ciia thanh phan (A) so vé6i thanh phan (B), (A/B), trong ché phdm
olefin sulfonat noi tot hon 1 ndm trong khoang tir 10/90 dén 50/50, t6t hon nita
12 ndm trong khoang tir 10/90 dén 25/75, va thdm chi t6t hon nita 13 ndm trong
khoang tir 10/90 dén 15/85.

<3> Ché phém olefin sulfonat nodi theo diém <1> néu trén, trong doé ty 1&
khdi lwgng cua thanh phin (A) so véi thanh phan (B), (A/B), trong ché phim

olefin sulfonat noi tdt hon 14 ndm trong khoang tir 25/75 dén 75/25, t6t hon nita
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13 ndm trong khoang tir 40/60 dén 75/25, va thdm chi tot hon nita 14 ndm trong
khoéng tir 40/60 dén 60/40.

<4> Ché pham olefin sulfonat ndi theo diém bat ky trong sd cac diém tir
<1> dén <3> néu trén, trong d6 tdng luong cia thanh phan (A) va thanh phan
(B) trong ché phim olefin sulfonat néi tot hon 14 50% khéi luong hoic nhiéu
hon, t6t hon nita 1a 70% khéi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13 80% khéi
lwong hodc nhidu hon, t6t hon nita 12 90% khéi lugng hodc nhiéu hon, tét hon
nira 12 95% khdi luong hoic nhiéu hon, t6t hon nita 13 96,5% khéi lugng hoic
nhiéu hon, va thdm chi t6t hon nita 1a 97% khdi luong hodc nhiéu hon, véi giéi
han trén cta né tét hon 13 100% khéi luong.

<5> Ché pham olefin sulfonat ndi theo diém bét ky trong sb cac diém tir
<1> dén <4> néu trén, trong d6 luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat
c6 mit tai vi trf C-2 trong olefin sulfonat ndi c6 16 va 12 nguyén tir cacbon tot
hon 13 25% khdi lugng hodc nhd hon va tét hon nita 13 22% khéi luong hoic
nho hon, va t6t hon 14 5% khéi luong hozic nhiéu hon va tét hon nita 1a 7% khéi
lucjng hodc nhiéu hon.

<6> Ché phim olefin sulfonat noi theo diém bat ky trong s cac diém tir
<1> dén <5> néu trén, trong d6 ty 18 khoi lwong (dang hydroxy/dang olefin) cta

dang hydroxy véi dang olefin, trong olefin sulfonat ndi c6 16 va 12 nguyén ti
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cacbon tot hon 14 nim trong khoang tir 50/50 dén 100/0, t5t hon nita 14 nim
trong khoang tir 60/40 dén 100/0, tbt hon nita 13 ndm trong khoang tir 70/30 dén
100/0, tdt hon nita 12 ndm trong khoang tir 75/25 dén 100/0, va thdm chi tét hon
nita 14 ndm trong khoéang tir 75/25 dén 95/5.

<7> Ché pham olefin sulfonat noi theo diém bat ky trong s cac diém tir
<1> dén <6> néu trén, trong d6 luong olefin ndi nguyén lidu thd trong ché phim
olefin sulfonat ndi t5t hon 13 nhé hon 5,0% khédi luong, t6t hon nita 14 nhé hon
3,0% khéi luong, tdt hon nita 1a nho hon 1,5% khéi lugng, tot hon nita 13 nhé
hon 1,0% khéi luong, va tham chi t6t hon nita 1a nho hon 0,05% khéi luong so
v6i lugng olefin sulfonat ndi.

<8> Ché phdm olefin sulfonat néi theo diém bét ky trong sb cac diém tir
<1> dén <7> néu trén, trong d6 luong ciia hop chit v co trong ché pham olefin
sulfonat néi t&t hon 12 nhé hon 7,5% khéi luong, t6t hon nita 1a nhé hon 5,0%
khéi lugng, t6t hon nita 13 nhd hon 3,0% khéi luong, va tham chi t6t hon nita 14
nho hon 1,0% khéi luong so véi luong olefin sulfonat ndi.

<9> Ché phim olefin sulfonat ndi theo diém bt ky trong sb cac diém tir
<1> dén <8> néu trén, trong dé sb nguyén tir cacbon & dang hydroxy va dang

olefin khac v6i thanh phén (A) va thanh phan (B) trong ché phim olefin sulfonat
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noi t6t hon 14 ndm trong khoang tir 8 dén 24, tot hon nita 13 ndm trong khoang tir
14 dén 20, t&t hon nita 13 14 hodc 18, va thdm chi tét hon nita 13 14.

<10> Ché phim olefin sulfonat noi theo diém bt ky trong sb cac diém tir
<1> dén <9> néu trén, thu duoc bing cach sulfonat héa ché phdm olefin ndi
nguyén li€u thd chira olefin ndi, sau d6 trung hoa va sau dé thuy phén, véi lugng
olefin noi trong d6 lién két d61 c6 mat tai vi trf C-2 t6t hon 13 ndm trong khoang
tir 15 dén 45% khdi luong.

<11> Ché phim olefin sulfonat ndi theo diém <10> néu trén, trong d6
luong olefin ndi trong d6 lién két d6i c6 mit tai vi tri C-2 trong ché phim olefin
n6i nguyén liéu thd ndm trong khoang tir 15 dén 40% khdi luong.

<12> Ché phim lam sach thu dugc bang cach tao thanh cong thic ché
phim olefin sulfonat ndi theo diém bét ky trong s cac diém tir <1> dén <11>.

<13> Ché phdm lam sach chita (A) olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir
cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon, trong do6 ty 18 khbi
luong (A/B) cua thanh phén (A) so v6i thanh phan (B), nim trong khoang tir
10/90 dén 90/10.

<14> Ché phém lam sach theo diém <12> ho3c <13> néu trén, trong do
luong olefin sulfonat noi tot hon 13 ndm trong khoang tir 0,1 dén 80% khdi

luong.
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<15> Ché pham lam sach theo diém bét ky trong s6 cac diém tir <12> dén
<14> néu trén, tot hon 13 con bao gém mot hodc nhiéu thanh phén duoc chon tur
nhém bao gdm alkyl sulfat va alkyl polyoxyalkylen sulfat.

<16> Phuong phap 1am sach toc, bao gdbm budc dua ché phdm lam sach
theo diém bét ky trong s cac diém tir <12> dén <15> 18n téc, sau d6 goi va xa.

<17> Phuong phép 1am sach da, bao gdbm buéc dwa ché pham lam sach
theo diém bat ky trong s cac diém tir <12> dén <15> 1én da, sau d6 rira sach.

<18> Sir dung ché phdm lam sach theo diém bt ky trong sb cac diém tir
<12> dén <15> dé 1am sach téc.

<19> Sir dung ché phdm lam sach theo diém bét ky trong sé cac diém tir
<12> dén <15> d¢ 1am sach da.
Vi du thuc hién sing ché

Dudi day, sang ché s& dugec mé ta mdt cach cu thé cung véi sy tham khéo
céc vi dy. Cén luu y rang trir khi ¢6 chi dinh cu thé khéc, lugng ctia mdi thanh
phan duoc biéu hién béi % khdi lugng trong cic bang sau day. Ngodi ra, céc
phuong phép @ xé4c dinh céc dic tinh Iy khac nhau 13 nhu sau.
(1) Céc diéu kién xé4c dinh

(i) Phuong phép xé4c dinh vi tri cta lién két ddi trong olefin ndi
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Vi tri cua lién két dbi trong olefin ndi duge xac dinh bdi phép séc ky khi
(duéi day, dugc viét tit 13 GC). Cu thé, olefin ndi dugc chuyén héa thanh din
xuét dithiat héa bing cach phan tmg véi dimetyl disulfua, va sau d6, mdi thanh
phan dugc tach béi GC. Vi tri cta lién két dbi trong olefin ndi dugc xac dinh
dua trén ving dinh ctia mdi thanh phan.

Thiét bi va céc diéu kién phén tich duoc st dung dé x4c dinh nhu sau.
Thiét bi GC "HP6890" (san phim cta Hewlett-Packard Company); Cot "cot
mao dan Siéu-Hop kim-1HT" (30 m x 250 pm x 0,15 pm, san phim cua
Frontier Laboratories Ltd.); May do (mdy do ion héa ngon Itra hydro (FID));
Nhiét d6 phun 1a 300°C; Nhiét d6 may do 1a 350°C; va tc d6 dong chay He 1a
4,6 mL/phut.

(i1) Phuong phap xac dinh lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat cé
mat tai vi tri C-2

Vi tri lién két cta nhém sulfonat dugc x4c dinh béi GC. Cu thé, olefin
sulfonat ndéi dwoc phan tmg véi trimetylsilyldiazometan dé tao thanh din xuét
metyl-este héa. Tiép theo, mbi thanh phan duoc tach boi GC. Mdi ving dinh
duogc coi 13 ty 18 khéi lugng, va luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat

c6 mat tai vi tri C-2 dugce dinh luong.
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Thiét bi va cac diéu kién phén tich duoc st dung dé xac dinh nhu sau.
Thiét bi GC "Agilent technology 6850" (san phim cta Agilent Technologies,
Inc.); Cot "c6t mao ddn HP-1" (30 m x 320 um x 0,25 pm, san phdm cuia
Agilent Technologies, Inc.); May do (méy do ion hoa ngon ltra hydro (FID));
Nhiét d6 phun la 300°C; Nhiét d¢ may do la 300°C,; Téc dd dong chay He 1a 1,0
mL/phut.; va 16 (60°C (0 phat) — 10°C/phut. — 300°C (10 phut)).

(iii) Phuong phép xéc dinh ty 16 khdi luong ctia dang hydroxy/dang olefin

Ty 18 khdi luong cia dang hydroxy/dang olefin dugc xac dinh bdi HPLC-
MS. Cu thé, dang hydroxy va dang olefin dugc tach béi HPLC va mdi dang
duogc x4c dinh bing cach phan tich riéng r& véi MS. Tir ving dinh GC-MS thu
duoc, phan doan ciia mdi dang duoc x4c dinh.

Thiét bj va cac diu kién phan tich dugc str dung dé xac dinh nhu sau.
Thiét bi HPLC "Agilent technology 1100" (san phdm ctia Agilent Technologies,
Inc.); Cot " cot L-ODS 4,6 x 150 mm" (san phdm ctia Chemicals Evaluation and
Research Institute, Nhat Ban); Diéu ché mau (pha losng 1000 14n v&i metanol);
Dung mdi ria gidi A (10 mM amoni axetat trong nudc); Dung moi rira gidi B
(10 mM amoni axetat trong metanol), Gradient (0 phut (A/B = 30/70%) — 10
phut (30/70%) — 55 phut (0/100%) — 65 phut (0/100%) — 66 phut (30/70%)

— 75 phut (30/70%)); Thiét bi MS "Agilent technology 1100 MS SL
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(G1946D)" (san pham cia Agilent Technologies, Inc.); va Do MS (do anion m/z
60 - 1600, UV 240 nm).
(iv) Phuong phap xac dinh lugng olefin ndi nguyén li€u thod

Luong olefin ndi nguyén li€u thd dugc xac dinh béi GC. Cu thé, etanol va
ete ddu mo duge bd sung vao dung dich chtra nudce ciia olefin sulfonat ndi, tiép
theo bing céch chiét thu duoc olefin trong pha ete ddu mo. Tir viung dinh GC
cua olefin, lugng cia né dugc dinh lugng.

Thiét bi va cac diéu kién phan tich dugc st dung dé x4c dinh nhu sau.
Thiét bi GC "Agilent technology 6850" (san phdm ctia Agilent Technologies,
Inc.); Cot "cot mao dan Siéu-Hop kim-1HT, 15 m x 250 um x 0,15 pm" (san
pham cta Frontier Laboratories, Ltd.); M4y do (méy do ion hoa ngon lita hydro
(FID)); Nhiét d6 phun 13 300°C; Nhiét d6 may do 1a 350°C; va Téc d6 dong
chay He la 3,8 mL/phut.

(v) Phuong phép x4c dinh lugng ctia hop chét vé co

Luogng cua hop chit vb co dugc xac dinh bsi chuin d6 dién thé va chuin
d6 trung hoa. Cu thé, lugng cia Na,SO, dugc dinh lugng béng cach xac dinh
sulfat ion (SO,>) bing chuin d6 dién thé. Ngoai ra, lugng ctia NaOH dugc dinh
lugng boi chudn d6 trung hoa véi axit clohydric lodng.

(vi) Phuong phép xé4c dinh luong ctia thanh phin parafin
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Lugng cta thanh phén parafin dugc xac dinh boi GC. Cu thé, etanol va ete
dau mé duoc bd sung vao dung dich chira nudc cua olefin sulfonat ndi, tiép theo
bing cach chiét d& thu duoc parafin trong pha ete ddu mé. Tir viung dinh GC
parafin, lugng cia né duogc dinh lugng.

Can luu ¥ ring thiét bi va cac didu kién phén tich duoc sir dung tuong tu
nhu duoc ding déi véi viée xac dinh luong olefin ndi nguyén liéu thé.

(2) San xuét olefin noi
Vi du san xut A: Tdng hop C16 olefin ndi trong d6 16,3% khéi lugng ctia lién
két d6i c6 mat tai vi trf C-2

Trong mdt binh véi thia khudy, 7000 g (28,9 mol) ctia 1-hexadecanol
"KALCOL 6098" (san phdm cta Kao Corporation), va 1a chat xtc tac axit ran,
700 g (10% khdi lwong so véi rugu nguyén liéu thd) clia y-oxit nhém (STREM
Chemicals, Inc.) dugc dat vao, va cac phan tmg dugc cho tién hanh trong 5 gid &
280°C trong khi khudy va dua nito (7000 mL/phut) qua hé théng. Ty 1 chuyén
héa rugu 13 100% va do tinh khiét cua C16 olefin ndi 1a 99,7% sau khi hoan
thanh phan tng. Olefin ndi thé thu dugc duoc chuyén téi binh chung cit va
dugc chung cit tir 136 dén 160°C/4,0 mmHg, qua d6 thu duge 100% olefin noi
tinh khiét c6 16 nguyén tir cacbon. Sy phéan bb lién két d6i trong olefin ndi thu

duoc 1 0,7% khéi luong tai vi tri C-1, 16,3% khéi luong tai vi tri C-2, 15,1%
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khéi lugng tai vi tri C-3, 15,7% khéi luong tai vi tri C-4, 17,1% khéi luong tai
vi tri C-5, 14,2% khdi luong tai vi trf C-6, va 20,8% khéi lugng theo tong & cac
vi tri C-7 va 8.
Vi du san xut B: Tdng hop cac C12 olefin ndi trong d6 33,1% khdi luong ciia
cac lién két doi d3 c6 mit tai vi tri C-2

Trong binh véi thia khudy, 6000 g (26,7 mol) ciia 1-dodexen "LINEALEN
12" (dugc san xuit bsi Idemitsu Kosan Co., Ltd.), vala chit xuc tac axit rin,
180 g (3% khéi luong so v6i a-olefin nguyén lidu thd) clia protic B-zeolit "CP-
814E, Zeolyst International, Inc." dugc dét vao, va cac phan tng dugc cho tién
hanh trong 20 gi¢ & 120°C trong khi khudy. Sau d6, olefin ndi thé dugc chuyén
t61 binh chung cit va dugc chung cét tir 124 dén 136°C/7,5 mmHg, qua d6 thu
duoc 100% olefin ndi tinh khiét ¢6 12 nguyén tir cacbon. Su phan bd lién két dbi
trong olefin nodi thu duoc 14 0,5% khéi lwong tai vi tri C-1, 33,1% khéi lugng tai
vi tri C-2, 23,7% khdi luogng tai vi tri C-3, 21,2% khdi luong tai vi tri C-4,
15,0% khéi luong tai vi tri C-5, va 6,6% khdi luong tai vi tri C-6.
(3) San xuét olefin sulfonat ndi
Vi dy san xuét 1: (Tong hop C16 olefin sulfonat ndi)

Str dung 10 phan mg sulfonat héa mang mong cé vé boc bén ngoai, olefin

ndi c6 16 nguyén tir cacbon (lwgng olefin ndi trong d6 lién két doi c6 mat tai vi
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tr{ C-2 1 16,3% khéi lwong) thu duoc trong vi du san xudt A duoc dit vao, va
phan tmg sulfonat hoa dugc thuc hién bang cach dua qua khi luu huynh trioxit
trong khi dua nudc mat 20°C qua vé boc bén ngoai cta 10 phan tng. Ty 1€ mol
ctia SO5/olefin ndi dbi véi phan tng sulfonat duoc dit & 1,09. San pham sulfonat
héa thu dugc dugc bd sung vao dung dich kiém chtra nuéc duoc diéu ché véi
1,5 14n lwong mol cua natri hydroxit so véi gia tri axit gia dinh, tiép theo bang
cach trung hoa & 30°C trong 1 gid trong khi khudy. San phim trung hoa thu
duoc duoc thiy phan bing cach gia nhiét & 160°C trong 1 gid trong ndi hap, qua
d6 thu duge san phdm thd cia natri C16 olefin sulfonat ndi. Tiép theo, 300 g cua
san phim thd duoc chuyén vao phdu tach, trong d6 300 mL ctia etanol dugc bd
sung va sau do, 300 mL cua ete dau mé duge bd sung trén moi lan thuc hién,
qua d6 cac tap chét tan trong diu duoc loai bd bang cach chiét. Tai thoi diém
ndy, cac hop chat vd co (cht yéu bao gdm natri sulfat) dugc két tiia & bé mat
nuée-dau bing cach bd sung etanol con dugc tach va loai bé tir pha chira nuéce
boi qué trinh tich nude-dau. Qua trinh tach/loai bod trén ddy duoc 1ap lai ba lan.
Tiép theo, phia bén pha chita nudc duoc bay hoi téi kho, qua d6 thu duoc natri
C16 olefin sulfonat ndi. Ty 1é khdi luong cua dang hydroxy (natri hydroxyalkan
sulfonat)/dang olefin (natri olefin sulfonat) trong natri olefin sulfonat ndi thu

duoc 1a 88/12. Ngoai ra, lugng olefin ndi nguyén li€u thd dugc chira trong natri
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olefin sulfonat ndi thu dugc nhé hon 100 ppm (dudi gisgi han do GC), va lugng
cta céc hop chit vo co & day 1a 0% khéi lwong. Ngoai ra, lwong olefin sulfonat
ndi trong d6 nhém sulfonat cé mit tai vi tri C-2 1 9,3% khéi luong.

Vi dy san xuét 2: (Téng hop C12 olefin sulfonat ndi)

Natri C12 olefin sulfonat ndi thu dwgc dudi cac didu kién twong tu nhur
duoc st dung trong vi du san xuét 1 tir olefin ndi c¢6 12 nguyén tir cacbon (luong
olefin ndi trong d6 lién két d6i c6 mat tai vi tri C-2 1a 33,1% khéi lugng) thu
duoc trong vi du san xuét B.

Ty 18 khéi luong cia dang hydroxy/dang olefin trong natri olefin sulfonat
ndi thu duoc 1a 92/8. Ngoai ra, lugng olefin ndi nguyén liéu thé dugc chira trong
natri olefin sulfonat ndi thu dugc nhé hon 100 ppm (dudi gidi han do GC) va
luong cua cac hop chit v co 13 0,2% khéi luong. Ngoai ra, lwong olefin
sulfonat ndi trong dé6 nhém sulfonat c6 mat tai vi tri C-2 14 21,0% khéi luong.

Vi du san xuét 3

Ché phim thu dugc trong vi du san xuét 1 va ché pham thu duoc trong vi
du san xuét 2 duoc tao thanh cong thuc va duge tron vai ty 1€ khdi lugng 1a
10:90 dé thu dugc ché pham olefin sulfonat ndi 1.

Vi du san xuat 4
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Ché phim thu duoc trong vi du san xuét 1 va ché phim thu dwoc trong vi
du san xuit 2 dugc tao thanh cong thirc va dugc tron véi ty 1€ khéi lugng 1a
25:75 dé thu dugc ché phim olefin sulfonat ndi 2.

Vi du san xuét 5

Ché phém thu duoc trong vi du san xuét 1 va ché phim thu dugc trong vi
du san xuit 2 dugc tao thanh cong thuc va dugc trdn voi ty 1€ khéi lugng la
50:50 dé thu dugc ché phém olefin sulfonat ndi 3.

Vi du san xuét 6

Ché phim thu duoc trong vi du san xuét 1 va ché phim thu duoc trong vi
du san xuét 2 dugc tao thanh cong thuc va dugce trén voi ty 1€ khdi luong 1a
75:25 dé thu dugc ché pham olefin sulfonat noi 4.

Vi du sén xuét 7

Ché pham thu duoc trong vi du san xuét 1 va ché pham thu dugc trong vi
du san xuit 2 dugc tao thanh cong thirc va dugce tron voi ty 1€ khoi lugng 1a
90:10 dé thu duoc ché phdm olefin sulfonat ndi 5.

Danh gia toc
B6 téc (téc ciia ngudi Nhat Ban chua qua xt Iy nhu tiy trang hozic nhuém

t6c; khoang 20 cm, 15 g) duoc 13m sach v6i dau goi dau thong thuong dugc chi
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ra trong bang 1. Tiép theo, sau khi 4p dung ché phdm x4 tho duoc chi ra trong
bang 2, b téc dugc rira v6i nude méy dé thu duge bim téc dé danh gia.

MBOi ché pham olefin sulfonat ndi 1 dén 5 thu dugc trong cac vi du san
xult 3 dén 7 dugc hoa tan trong nudc trao dbi ion dé didu ché dung dich chua
nuée (13% khéi lugng) ctia ché phdm olefin sulfonat ndi. Bing céch dung céc
dung dich chira nudc nay, nam chuyén gia danh gié tinh tao bot, tdc do tao bot,
dic tinh tan bot (khéng gy cam giac nhiy nhua trong khi rira), va cam giac cta
ching sau khi 1dm sach va sau d6 lau kho bang khin theo tiéu chi danh gia va
cac phuong phap danh gia dugc chi ra dudi day. Cu thé, 1,0 g ctia mdi ché phim
lam sach duge chi ra trong bang 3 dwoc 4p dung 1én bim téc dé danh gia va dé
tao bot, 1am sach, va sau d6 rira. Cac két qua dugc chi ra trong bang 3.

Bang 3 con cho thdy céc két qua danh gia v6i sy tham khao téi alkyl
polyoxyetylen sulfat (AES), a-olefin sulfonat (AOS), va alkyl sulfonat bac hai
(SAS). Nong do ctia cac chét hoat dong bé mit niy trong cac ché pham lam sach
duge diéu chinh dén 13% khéi luong.

Bang 1
Ché phdm dau goi dau thd
(Thanh phén) (%)

Natri polyoxyetylen lauryl ete sulfat 11,3
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(42,0% dudi dang EMAL E-27C (dugc san xuit béi Kao Corp.; 27%
trong lwong cua thanh phén hoat tinh))
Axit béo diu dira N-metyletanolamit 3,0

(AMINON C-118 (dugc san xuét bai Kao Corp.))

Axit xitric 0,2
Metylparaben 0,3

Nuée tinh khiét Can bang
Téng sb 100,0

San xuét diu gbi du thd
Cac thanh phﬁn duoc dat vao cdc, dugc gia nhiét t6i 80°C, va sau d6 duoc
tron. Sau khi ching thuc sy hoa tan déu, hdn hop dugc lam mat dé thu duoc dau

g0i dau thé.

Bang 2

Ché pham xa tho

(Thanh phén) (%)
Octadexyloxypropyl trimetyl amoni clorua 3,0

(6,7% dudi dang QUARTAMIN E-80K (dugc san xuét boi Kao Corp.;
45% trong lugng cta thanh phan hoat tinh))

Ruogu stearyl 6,0
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(KALCOL 8098 (duogc san xuét bdi Kao Corp.))

Metylparaben 0,3
Nudc tinh khiét Cén bang
Tbng sb 100,0

San xuét ché pham x4 thd

Octadexyloxypropyl trimetyl amoni clorua va rugu stearyl dugc dit vao
cbc (A) va duoc 13m néng chay bang cach gia nhiét t6i 80°C. Nudc tinh khiét va
metylparaben duoc dit vao cde khac (B) va dugc gia nhiét téi 80°C kém khudy.
Sau khi chung thuc sy hoa tan déu, dung dich tron trong cdc (A) duge bd sung
vao cbe (B) kém khudy & 80°C, va dugc nhil héa trong 30 phut. Viée gia nhiét
dugc két thic, va hdn hop duoc 1am mét t6i nhiét do trong phong dé thu duoc
ché phdm x4 thd.
Tiéu chi danh gia va cac phuong phap danh gia
- Tinh tao bot

5: Dic tinh tao bot rat t6t

4: Pic tinh tao bot tdt

3: Tinh tao bot binh thudng (twong duong nhu vi du so sanh tham khéo 3:
SAS)

2: Pac tinh tao bot kém
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1: Dic tinh tao bot rit kém dé 1am sach téc
- Téc dd tao bot
5: Tao bot rat nhanh va d& lam sach
4: Tao bot nhanh
3: Binh thuong (twong dwong nhu vi du so sanh tham khéao 2: AOS)
2: Tao bot chdm
1: Tao bot rat chim
- Pic tinh tan bot (khéng gy cam giac nhiy nhua trong khi rira)
5: Bot tan rat nhanh va d& dang rira khong c6 cam giac nhay nhua
4: Bot tan nhanh va rat tot
3: Binh thuong (tvong duong nhu vi du so sanh tham khéo 2: AOS)
2: Bot tan chdm va ¢ cam gidc nhay nhua
1: Bot tan rat cham va khé rira sach véi su nhéy nhua dai déng
. Cam gi4c sau khi 1am sach va sau d6 lau kho bang khin
5: K&t thuc viéc 1am sach rat d& chiu khong c6 du lugng chét téy ria léng
tir ché pham lam sach
4: Két thuc viéc 1am sach kha dé chiu

3: Binh thuong (twong duong nhu vi du so sanh tham khao 1: AES)
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2: Két thuc viéc lam sach khéa d& chiu v6i mét chit du lwong chit tiy ria
lang tir ché phim lam sach

1: Két thiic viéc lam sach khéng d& chiu v6i cac du luong chit ty rira
ling rd rang tir ché pham lam sach
Pénh gia vé viéc 1am sach tay

M3i ché phém olefin sulfonat ndi 1 dén 5 thu dugc & cac vi du san xuét 3
dén 7 dugc hoa tan trong nudc trao dbi ion dé didu ché dung dich chia nuéc
(13% khéi lwong) cua ché phdm olefin sulfonat ndi. Sir dung cac dung dich chira
nudc ndy, ndm chuyén gia rira tay cua ho, va dénh gia tinh tao bot, tdc do tao bot,
dic tinh tan bot (khong gdy cam giac nhay nhua trong khi rira), va cam giac sau
khi 1am sach va sau d6 lau khé bang khin theo tiéu chi danh gia va phwong phap
danh gi4 sau ddy. Cu thé, 1,0 g ctia dung dich chira nuéc (13% khbi luong) dugc
diéu ché bang cach st dung cac ché phdm olefin sulfonat ndi duge chi ra trong
bang 3 duogc ap dung 1én tay va trai qua sy tao bot, lam sach, va sau d6 rira sach.
Céc két qua duoc chi ra trong bang 3.
Tiéu chi danh gia
- Téc db tao bot

5: Tao bot rat nhanh va d& 1am sach

4: Tao bot nhanh
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3: Binh thuong (twong duong nhu vi du so sanh tham khao 2: AOS)

2: Tao bot cham

1: Tao bot rat chdm
- Dic tinh tan bot (khong gy cam giac nhdy nhua trong khi rira)

5: Bot tan rat nhanh va d& dang rira khong c¢6 cam giac nhay nhua

4: Bot tan nhanh va hiu nhu khéng cé cam giac nhiy nhua

3: Binh thudng (twong duong nhu vi du so sanh tham khéo 1: AES)

2: Bot tan cham va c6 cam giac nhﬁy nhua

1: Bot tan rit cham va kho rira sach véi su nhr:iy nhua dai ding
- Cam giac sau khi lam sach va sau d6 lau kho bang khin

5: K&t thic viéc 1am sach rat d& chiu khéng c6 cac du luong chét tay rira
l4ng tir ché phdm 1am sach

4: Két thic viéc 1am sach kha dé& chiu

3: Binh thudng (twong duong nhu vi du so sanh tham khéo 2: AOS)

2: Két thic viée lam sach kha d& chiu véi mot chut du luong chat tiy rira
ling tir ché phim lam sach

1: Két thiic viéc 1am sach khong d& chiu véi du lugng chét tiy ria ling 15

rang tir ché phim lam sach
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Kha nang tng dung trong cong nghiép

Ché pham olefin sulfonat noi theo sang ché cho tinh tao bot tét ciing véi
dic tinh tan bot khong gdy cam giac nhdy nhua trong khi rira va cam giac sau
khi 1am sach va sau d6 lam khé & mirc cao. Do d6, ché phém olefin sulfonat ndi
theo sang ché c6 thé dugc sir dung thich hop trong céc linh vuc vé cac ché phdm
lam sach dung trong gia dinh nhu diu gdi dau, stra tdm, ché phim tdy giat, chat
ty sach nha bép, va chét tdy sach nha &, va con thich hop dbi véi cac chat nhii
héa m§ phdm, cac chét nhii hoa cong nghiép, cac ché phdm l1am sach cong

nghiép hodc cac chét tuong tu.
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Yéu ciu bao hd
1. Ché phim 13m sach thu dugc bing cach tao ra ché phim olefin sulfonat ndi
chira (A) olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat ndi
c6 12 nguyén tir cacbon, trong d6 ty 1& khéi lwong (A/B) cta thanh phén (A) so
v6i thanh phan (B), nim trong khoang tir 10/90 dén 75/25 va tdng luong cua
thanh phan (A) va thanh phan (B) ndm trong khoang tir 50 dén 100% khédi lwong.
2. Ché pham lam sach theo diém 1, trong d6 ty 16 khéi lwong (dang
hydroxy/dang olefin) cua dang hydroxy trong olefin sulfonat n6i c6 16 va 12
nguyén ti cacbon so véi dang olefin trong olefin sulfonat ndéi c6 16 va 12
nguyén tir cacbon, trong ché phidm olefin sulfonat ndi ndm trong khoang tir
50/50 dén 100/0.
3. Ché phadm lam sach theo diém 1 hoic 2, trong d6 lugng olefin ndi nguyén liéu
thd trong ché pham olefin sulfonat ndi nho hon 5,0% khéi lugng so véi luong
olefin sulfonat ndi.
4. Ché pham 1am sach theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 3, trong d6
lwong cuia hop chét vé co trong ché phdm olefin sulfonat ndi nhé hon 7,5% khéi
lugng so véi lugng olefin sulfonat ndi.
5. Ché phdm lam sach theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong dé

ché phadm olefin sulfonat ndi thu dugc bang cach sulfonat hoa ché pham olefin
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ndi nguyén li€u thd chira olefin ndi nguyén li€u thd, sau dé trung hoa va sau do
thiy phan, v6i lugng olefin ndi nguyén liéu tho trong d6 mot lién két dbi c6 mit
tai vi tri C-2 nam trong khoang tlr 15 dén 45% khéi luong.

6. Ché phim lam sach theo diém 5, trong d6 lugng olefin ndi nguyén liéu thé
trong d6 mot lién két d6i c6 mit tai vi trf C-2 trong ché phém olefin ndi nguyén
lidu thé nam trong khoang tir 15 dén 35% khdi luong.

7. Ché pham lam sach theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 ty
16 khéi lugng (A/B) ctia thanh phan (A) so v6i thanh phan (B), trong ché phim
olefin sulfonat ndi ndm trong khoang tir 10/90 dén 15/85.

8. Ché phim lam sach theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 ty
18 khéi lugng (A/B) cta thanh phén (A) so véi thanh phan (B), trong ché phim
olefin sulfonat ndi ndm trong khoang tir 40/60 dén 60/40.

9. Ché pham 1am sach theo diém bt ky trong s céc diém tir 1 dén 8, trong d6
téng lwong ctia (A) olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén ti cacbon va (B) olefin
sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon ndm trong khoang tir 0,1 dén 80% khéi
lugng.

10. Ché pham lam sach theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 9, trong d6
ché phim nay chira mét hodc nhiéu thanh phin dugc chon tir nhém bao gdm

alkyl sulfat va alkyl polyoxyalkylen sulfat.
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