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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT CHAT HOAT PONG BE MAT CATION

(57) Sang ché dé cip dén phuong phap san xuét chat hoat dong bé mit cation chét luong
cao, ma c6 kha ning ngin chin mui va mau, va ¢ su 6n dinh luu giit tét. Phuong phap san
xuét nay bao gdm céac budc 1, bude 2, budce 3, va bude 4 dudi day:

budc 1: budc thu duoc este alkanolamin bang cach tao phan ung alkanolamin véi axit
béo hoic este alkyl cia axit béo ma khong sir dung axit hypophosphoric hodc mudi ca
chung;

buée 2: bude thu duge chit hoat dong bé mat cation béng cich tao bac bdn cho este
alkanolamin di thu dugc & budc 1 bang dialkyl sulfat;

budc 3: budc thuc hién xir Iy oxy hoa cua chét hoat dong bé mit cation di thu duoc &
budc 2; va

budc 4: budc thyc hi¢n xir Iy khir ciia chit hoat dong bé mat cation di duge cho qua xu
1y oxy hoa da thu duogc ¢ budce 3.
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Linh vuc k§ thuat dwgc dé cip

Sang ché dé cap dén phuong phap sén xudt chét hoat dong bé mit cation,
va cy thé hon 12 lién quan dén phuong phap sén xudt chit hoat dong bé mit cation,
ma c6 kha ning phén hily sinh hoc tt, ¢6 kha ning ngén chin mui va mau, va cb
su 6n dinh luu gitt t8t, va chit hoat dong bé mat cation dugc san xuét bﬁng
phuong phéap nay.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Gén day, nhu mot chit hoat dong bé mit cation dugc sit dung trong chét
lam mém soi, dép tng kha ning phan huy sinh hoc khi cac cin trong hé thdng
thoét nude sau khi xtr Iy mém héa duge gidi phong trong thién nhién nhu cic con
song, chat hoat dong bé mit cation di thu duoc béng cach tao phan ung
trietanolamin, metyldietanolamin, hodc tuong tu véi axit béo chudi dai ho#c metyl
este cua axit béo, do d6 viéc téng hop este alkanolamin nhu 18 mot khau trung
gian, va sau d6, tao bac bdn cho este alkanolamin bang dialkyl sulfat nhu dimetyl
sulfat hodc dietyl sulfat dugc st dung thich hop nhét.

Tuy nhién, nhu mot chét hoat dong bé mit cation c6 nhom este c6 van dé
12 mui khé chiu dugc sinh ra do hop chét chira lvu huynh (S) nhu metanethiol
hodc dimetyl disulfit dugc tao ra nhu mot san phém phu cé nguén géc tir chét tao
bac bdn duoc st dung trong qud trinh san Xuét, su suy gidm vé& mui hodc mau
duoc st dung do su béao quan trong thoi gian dai trong khi luu gitr gly ra céc tac
dong bét loi vé chét lwong cta san phim thuong mai, hodc tuong tu. Déi v6i van
dé nay, JP-A-8-507756 boc 1o phuong phap trong do peroxit va bohydrua kim loai
kiém dugc bd sung cho este alkanolamin trudc khi tao béc bdn, ngoai ra
JP-A-4-506804 ciing bdc 10 phuwong phéap trong d6 khi duoc dua vao é tiép xuc
v6i este alkanolamin trude khi tao bac bén.

Céc phuong phap dugc bdc 10 & phuong an wu tién nhu JP-A-8-507756 va
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JP-A-4-506804 la khong du hi¢u qua dé cai thién chét lugng d6i voi moi va mau
sau khi san xudt va trong khi luu gitr. Sdng ché cung cAp phuong phép san xudt
chét hoat dong bé mit cation hitu ich nhu mot thanh phé“tn chinh 1am mém hoa, ¢6
kha ning phan hiy sinh hoc tuyét voi, duge ngén chin tir mui va mau, va co sy bn
dinh lvu giit tuyét voi, va cling cung cép chét hoat dong bé mit cation dugc san
xuét bang phuong phap.

Ban chét k§ thuit ciia sing ché

Muc dich ctia sang ché 1a @& cap dén phuong phép san xuét chit hoat dong
b mit cation, va cu thé hon 13 lién quan dén phuong phép san xut chit hoat
dong bé mit cation, ma c6 kha ning phan hiy sinh hoc tbt, c6 kha ning ngin chin
mui va mau, va c6 sy 6n dinh luu gitr tbt, va chét hoat dong bé mit cation dugc
san xuét bing phuong phap nay.

Pé dat dugc muc dich trén day, theo mdt khia canh, sang ché dé& xuét
phuong phap san xuét chét hoat dong bé mit cation bao gdm cac bude 1, budc 2,
bude 3, va bude 4 dudi day duoc cung cip:

budc 1: budc thu duoc este alkanolamin bing céch tao phén Gng
alkanolamin véi axit béo hodc este alkyl clia axit béo ma khong st dung axit
hypophosphoric hoic mudi cia ching;

budce 2: bude thu duge chit hoat dong bé mit cation b%tng cach tao bac
bén cho este alkanolamin da thu dwoc & budc 1 bing dialkyl sulfat;

budc 3: budce thuc hién xt Iy oxy hoda cua chét hoat dong bé miit cation da
thu duoc & budce 2; va

budc 4: budce thuc hién xi ly khu cia chét hoat dong bé mit cation di
dugc cho qua xit Iy oxy hoa da thu dugce & bude 3.

Theo séng ché, chét hoat dong bé mit cation chét luong cao, ma dugc
ngén chidn khéi mui va mau va co sy 6n dinh luu giit tuyét voi, c6 thé da thu duoc
bang céch thuc hién phan tng este héa hodc phan ung chuyén este héa ciia
alkanolamin do do6 thu dugc este alkanolamin, tao bac bdn cho este alkanolamin,

va sau d6, thue hién xit Iy oxy hoéa va xir ly khut theo trinh tu nay. Chét hoat dong
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bé mit cation dd thu dugc 13 hitu ich nhu mot thanh phén chinh 1am mém hoéa
duoc st dung trong cht 1am mém soi, va ciing c¢6 kha ning phan huy sinh hoc
tuy€t voi.

M ta chi tiét sang ché

Budc 1 cua sang ché 13 budc thu dugc este alkanolamin bang céch tao
phan g alkanolamin véi axit béo hodc este alkyl cla axit béo ma khong sir dung
axit hypophosphoric hogic mubi ctia chiing.

O day, cum tir “ma khong sit dung” axit hypophosphoric hogc mubi cia
chiing c6 nghia 13 axit hypophosphoric hoic mubi ciia ching co ban khong dugc
str dung, ma 13, ngay ca khi né dugc st dung, lugng stt dung cta ching t6t hon 13
0,01 phﬁn theo khdi lugng hodc it hon, t5t hon nita 1 0,005 phﬁn theo khdi luong
hodc it hon, va tdt hon nita 1 0,001 phén theo khéi lugng hodc it hon so véi 100
phén theo khéi lwong clia téng luong cua alkanolamin, axit béo, va este alkyl cua
axit béo & bude 1 xét v& su gidm mui. Ngiu nhién, chét xic téc khic ngoai axit
hypophosphoric hozic mudi ctia ching c6 thé dwoc st dung trong pham vi khong
lam anh huéng dén hidu qua cia séng ché.

Phén mg este héa duoc biét dén dé duoc 1am ting toc boi chit xtc tac
nhu axit hypophosphoric hoic mubi ctia kim loai kidm cta chung hoic mudi ctia
kim loai kidm thé cua ching. Doi khi chét xtic tic ndy c6 thé gay ra cdc tdc dong
bit 1o vé& mui cua vat liéu tao bac bdn bdi sy thoai hoa trong subt phan tng. O
bude 1 cia sang ché, bién phap dbi phé véi cac tic dong bat loi nay dugce thuc
hién bang cach tao phan tmg alkanolamin véi axit béo hodc este alkyl cua axit béo
ma khong sir dung axit hypophosphoric hodc mudi ctia ching, do d6 thu dugc este
alkanolamin. O bu6c 1 ciia sang ché, chét xtc tic khic ngoai axit hypophosphoric
hodc mudi cua ching c6 thé duge sir dung trong pham vi khong lam anh hudng
dén hiéu qua cta sang ché.

Alkanolamin tét hon 13 dialkanolamin hodc trialkanolamin, t&t hon nita 13
ruou amino nhu trietanolamin hodc metyldietanolamin, va t5t hon nita 1a

trietanolamin xét vé kha ning phén hily sinh hoc tuyét voi va hi¢u suat mém hoa.
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Axit béo can duogce st dung cho phan tmg este hoa 13 axit béo chudi dai c6 t6t hon
1a tir 8 dén 30 nguyén tir cacbon, va t6t hon nita 13 12 hozc nhidu hon va 24 hoic
it hon nguyén tir cacbon nhu axit béo m& bo, axit béo m& bo hydrd hda, axit béo
dau co, axit béo dau co hydr6 héa, hodc hdn hop cia hai hodc nhiéu thanh phén
dugce chon tir cac axit béo nay xét v& hiéu sudt mém hoéa tuyét voi. Hon nita, xét
v& hiéu sudt mém hoa tuyét voi, este alkyl cua axit béo can duoc st dung trong
phan tmg t6t hon 13 este alkyl thip hon, t6t hon nita 13 este alkyl thap hon ¢6 tir 1
dén 3 nguyén tir cacbon, va t6t hon nita 13 este metyl clia cc axit béo bét ky nay.

Mtic do este hoa cua este alkanolamin, nghia 13, s§ phan tr gam ctia axit
béo duoc gén v6i alkanolamin t6t hon 13 1,0 hodc nhiéu hon, tot hon nita 13 1,2
hogc nhidu hon, t6t hon nita 13 1,4 hodc nhiéu hon, va con tot hon nita 1a 1,6 hodc
nhidu hon xét v& do én dinh pha tron tuyét voi trong héa chét 1am mém nudc
cing va hiéu sudt mém hoa tuyét voi, va t6t hon 14 2,2 hodc it hon, t&t hon nta 13
2,0 hoc it hon, tét hon nita 13 1,8 hodc it hon, va con t6t hon nita 1a 1,7 hodc it
hon theo ciing quan diém.

O bude 1, xét vé viée cai thién tdc d6 phan tmg, khi mang nhu khi tro ¢6
thé duoc str dung tuy thude vao trang thai, va t6t hon 13, khi nito duoc st dung.

Nhiét d6 phan Gng & budce 1 t5t hon 13 140°C hodc cao hon, va t5t hon nita
12 160°C hodc cao hon xét v& viée cai thién tbe do phan Ung, va tdt hon 13 230°C
hodc thép hon, t&t hon nita 13 210°C hoic thép hon, va tdt hon nita 13 200°C hoiic
thip hon xét vé sy ngin ngira sy nhudm mau hodc phan tmg phu. Ap suét phan
tng & bude 1 t&t hon 13 ap sudt giam, tét hon nita 1a 50 kPa hogc it hon, va t6t hon
nita 13 20 kPa hodc it hon xét v& viée cai thién tc do phan Gmg bang cach thai
nuée tu do, va tot hon 13 1 kPa hoic nhiéu hon, va tbt hon nita 13 5 kPa hoic
nhidu hon xét v& tai trong 1én céc phuong tién san xuét. Phan tng & budc 1 t6t
hon 1a duoc thue hién bing cach hoa gid & 4p sudt trong giéi han néu trén xét vé
s cai thién ty 1& phan tng dé giam luong axit béo vat liéu ban dau con lai.

Thoi gian phan tng & budce 1 t6t hon 13 0,5 gid hodc nhiéu hon, t8t hon

nita 12 1 gi¢ hodc nhiéu hon, tot hon nita 14 2 gid hodc nhicu hon, con t6t hon nita
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la 3 gid hodc nhiéu hon, va con t6t hon nita 13 6 gior hodc nhiéu hon xét vé su cai
thién ty ¢ phan tng dé giam lugng axit béo vét liéu ban dAu con lai, va tot hon 13
20 gi¢ hodc it hon, t6t hon nita 13 15 gid hodc it hon, t6t hon nita 13 10 gid hodc it
hon, va con tdt hon nita 13 8 gi0 hodc it hon xét v& hiéu suit. Hon nita, trong
truong hop ¢ budc 1 duoc thyc hién dudi 4p sudt giam, téng thoi gian can dé
giam &p suét va thoi gian phan (ng t6t hon 1a 1 gid hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13
2 gid hodc nhiéu hon, tdt hon nita 1a 3 gid hodc nhiu hon, con t6t hon nita 13 4
gio hodc nhiéu hon, va con t6t hon nita 13 7 gid hodc nhiéu hon xét vé sy cai thién
ty 1€ phan Ung dé giam lugng axit béo vat liéu ban dau con lai, va tdt hon 13 25
gio hodc it hon, t8t hon nira 1a 18 gid hodc it hon, t6t hon nita 13 12 gid hoic it
hon, va con tét hon nita 13 9 gid hodc it hon xét vé hiéu suét.

Gi4 trj axit (mgKOH/g) cuia este alkanolamin dé thu duoc ¢ bude 1 t5t hon
12 10 hodc it hon, tot hon nita 13 6 hosc it hon, t5t hon nita 13 4 hodc it hdn, con tbt
hon nita 13 3 hoiic it hon, va con tdt hon nita 14 2,5 hodc it hon xét vé su ngin
nglra giam hiéu suét mém héa do tdc dd phan tng thip tao ra khi di doi axit béo
vat liéu ban dau. Gi6i han duéi clia gid tri axit khong bi gidi han cu thé, nhung xét
vé hiéu sut, gidi han nay co thé 1a 0,5 hodic nhiéu hon, 1,0 hoic nhiéu hon, 1,5
hodc nhiéu hon, hoic 1,7 hoic nhiéu hon.

G buée 1, xét vé su dn dinh cla nén mau, thich hop 1a stir dung chét chéng
oxy hoa phenon. Nhu chét chéng oxy héa phenon, t6t hon 1a mot hodc nhidu
thanh phan dugc chon tir bis-alkylhydroxy toluen va bis-alkylanisol, t6t hon nita
12 mot hodc nhiéu thanh phan dugc chon tir 2,6-di-tert-butyl-4-metylphenol (dudi
day, ciing dugc d& cap dén nhu “BHT”) va 2,6-di-tert-butylanisol, t5t hon nita 13
BHT dugc st dung. Theo cing quan diém, lwong st dung cta chét chbng oxy héa
phenon so v6i 100 phin theo khdi lugng cia tdng lugng clia alkanolamin, axit béo,
va este alkyl cua axit béo t6t hon 1a 0,005 phin theo khdi lugng hodc nhiéu hon,
tdt hon nita 13 0,01 phﬁn theo khdi luong hodc nhiéu hon, va tbt hon ntta 13 0,03
phdn theo khéi lugng hogc nhiéu hon, va xét v& hiéu qua kinh té, t6t hon 13 0,5

phén theo khdi lugng hodc it hon, t6t hon nita 12 0,1 phén theo khbi lugng hodc it
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hon, va t6t hon nita 13 0,07 phén theo khbi luong hoac it hon.

Budc 2 cua sang ché 13 budc thu duge chit hoat dong bé mit cation bang
cach tao bac bdn cho este alkanolamin d3 thu dugc & buéde 1 béng dialkyl sulfat.

X¢ét vé kha ning phan Gmg nhu chét tao bac bdn, hiéu qua kinh té, va tinh
c¢6 ich v& mit cong nghiép, nhu dialkyl sulfat, dimetyl sulfat hodc dietyl sulfat t6t
hon 1a duoc st dung, va dimetyl sulfat 1a thich hop hon.

Xét vé sy ngin ngira suy giam cia nén mau va tinh an toan nhu tinh dé
chay, thich hop 1a st dung khi mang nhu khi tro & budc 2, va xét vé hiéu qua kinh
té t6t hon 14 str dung khi nito.

Luong st dung cua dialkyl sulfat d6i véi 1 duong luong cua este
alkanolamin t6t hon 1a 0,90 duong luong hodc nhiéu hon, va tdt hon nita 13 0,93
duong lugng hodc nhiéu hon xét v& viéc cai thién cua ty 1& tao bac bdn, va tdt hon
13 1,00 duong lugng hodc it hon, va tdt hon nita 13 0,98 duong lugng hodc it hon
xét vé su ngdn ngira suy giam vé& mui hodc phan Gng phy.

Phan tmg tao bac bdn tdt hon 1a dugc thuc hién khong c6 cac dung moi
xét v& sy dat dugc ty 18 tao bac bdn cao. Hon nita, xét v& viéc giam ctia dd dinh
d8 cai thién kha ning hoat dong trong khi san xuét, dung mdi hitu co c6 thé duoc
st dung. Xét vé sy anh hudng clia mui 1én san phédm 1am mém, tinh c¢6 ich v& mit
cong nghiép, hiéu qué kinh té, va tuong tu, dung moi hitu co t6t hon 13 it nhat mot
dung méi hitu co duge chon tir cic rugu c6 2 dén 3 nguyén tir cacbon va céc dung
mdi duoc thé hién bdi cong thirc chung (1) dudi day.

R'-0-(AO),-R? 1)

trong cong thic nay, R' va R? 1a gidng hoic khac nhau va mdi gbc R' va
R? 14 hydrd, nhom alkyl ¢6 tir 1 d&én 30 nguyén tit cacbon, nhém alkenyl c6 tir 1
dén 30 nguyén tir cacbon, hodc nhém axyl ¢6 tir 1 dén 30 nguyén tir cacbon; A 1a
nhém alkylen c6 tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon va n 13 sb trung binh cta 1 dén 40,
va c4c A 1a giéng nhau hoan toan hogic mdt vai trong sb chiing c¢6 thé khac nhau.

X¢ét cung quan diém, dung moi hitu co tét hon nita 13 rwou monohydric c6

2 nguyén i cacbon hogic nhiéu hon va 3 nguyén tir cacbon hoic it hon hodc rugu
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polyhydric ¢6 2 d&n 3 nguyén t cacbon, va t6t hon nita 13 rwou etanol hoic
isopropyl.

Luong st dung cua dung moi hitu co cin duogc str dung & phan tng tao
bac bbén & budc 2 so véi 100 phin theo khéi lwong cta tdng lugng clia este
alkanolamin va dialkyl sulfat t5t hon 14 0,1 phan theo khéi lwong hodc nhiéu hon,
tbt hon nita 1a 1 phan theo khéi luong hodc nhidu hon, va tét hon nita 13 3 phén
theo khdi luong hodc nhiéu hon xét vé viée giam d¢ dinh dé cai thién kha ning xit
Iy, va t6t hon 14 15 phan theo khéi luong hoic it hon, t6t hon nita 1 12 phan theo
khéi lugng hodc it hon, va t5t hon nita 1a 10 phén theo khbi luwgong hodc it hon xét
v& viéce cai thién cia ty 18 tao bac bdn.

o) phan Ung tao béc bdn, xét vé viéc kiém soat nhiét do do nhiét ctia phan
mg va su ngdn nglra sy phan tng qua manh cuc b cla dialkyl sulfat, phan ing
t6t hon 1a duoc thyc hién trong khi cung cép dialkyl sulfat cho este alkanolamin.

Nhiét do cung cép cua dialkyl sulfat t6t hon 14 30°C hodc cao hon, va tdt
hon nita la 40°C hodc cao hon xét v& viée cai thién téc do phan tng, va t5t hon 13
100°C hoac thép hon, tét hon nita 13 90°C hoic thép hon, tdt hon nita 1a 80°C
hoic thap hon, va con t&t hon nita 13 70°C hodc thap hon xét v& sy ngin ngira suy
gidm vé mui va sy ngin ngira phan (mg phu. Hon nita, thoi gian cung cép cua
dialkyl sulfat t6t hon 12 0,1 gio hodc nhiéu hon, tét hon nita 12 0,25 gid hodc nhiéu
hon, t6t hon nita 13 0,5 gi0 hodc nhiéu hon, va con t6t hon nita 13 1 gid hodc nhiéu
hon xét v& sy ngin ngira phan tmg phuy, va tot hon 13 20 gid hoic it hon, t6t hon
nita 1a 10 gi¢ hodc it hon, t6t hon nita 1a 5 gid hodc it hon, con t5t hon nita 13 4

gi® hodc it hon, va con tot hon nita 1a 3 gio hodc it hon x€t v€ hi€u suat.

Phan tng tao bac bdn c6 thé duoc thuc hién & 4p suét binh thuong (0,1
MPa) hodc ¢o thé dugc thuc hién dudi 4p suét hodc dudi ap sudt giam. Ap suét
phan Gng (theo 4p sut tuyét ddi) tot hon 12 0,09 MPa hodc nhiéu hon, va t&t hon
nita 14 0,10 MPa hodc nhiéu hon, va t6t hon 14 0,5 MPa hoic it hon, t5t hon nita 13

0,2 MPa hoic it hon, va tdt hon nita 13 0,11 MPa hodc it hon xét v& tai trong 1én
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cac phuong tién.

Thich hop 12 sy héa gia duoc thuc hién sau khi cung cip dialkyl sulfat cho
este alkanolamin & budc 2 xét vé viéc giam vat lidu ban diu khong phan ung dé
cai thién ty 16 phan Gmg. Nhiét d6 hoa gia tét hon 1 30°C hoc cao hon, tét hon
nita 13 40°C hodc cao hon, va tdt hon nita 1a 50°C hodc cao hon xét vé viéc cai
thién téc do phéan tng, va t5t hon 13 100°C hodc thép hon, t6t hon nita 13 90°C
hogic thip hon, t6t hon nira 1a 80°C hoic thip hon, va con tét hon nita 1a 70°C
hoic thdp hon xét vé sy ngin ngira suy gidm mui va sy ngén ngira phan tng phu.
Thoi gian hoa gia tot hon 13 0,5 gid hodc nhiu hon, va t6t hon nita 14 1 gi® hodic
nhiéu hon xét v& viéc giam vt liéu ban dau khong duge phan ting dé cai thién ty
1¢ phén Ung, va t5t hon 13 20 gid hodc it hon, t6t hon nita 13 10 gi® hodc it hon, tbt
hon nita 14 5 gid hodc it hon, con t6t hon nita 13 4 gid hogc it hon, va con t6t hon
nita 13 3 gio hodc it hon xét vé hiéu suét.

Su héda gia cé thé dugc thuc hién & &p suét binh thuong hodc ¢ thé duoc
thyc hién dudi ap sudt hodc dudi ép suét giam. Gi6i han thich hop cta 4p suét khi
hoa gia 13 gidng nhu gi6i han thich hop cua ép suit & phan mg tao bac bbn dugc
mo ta trén day.

O bude 2, xét vé sy 6n dinh cta nén mau, thich hop 13 st dung chét chéng
oxy hoa phenon. Nhu chit chdng oxy héa phenon, t6t hon 13 mot hogic nhidu
thanh phan duoc chon tir bis-alkylhydroxy toluen va bis-alkylanisol, t6t hon nita
1a mot hodc nhiéu thanh phan dugc chon tir 2,6-di-tert-butyl-4-metylphenol (dudi
day, ciing duoc dé cap dén nhu “BHT”) va 2,6-di-tert-butylanisol, t5t hon nita 1a
BHT duge st dung. Chit chéng oxy héa phenon can dugc sit dung & bude 2 ¢6
thé khac v6i chét chdng oxy héa phenon cin duge sit dung & buéc 1, nhung t6t
hon 12 giéng chét chdng oxy hoéa phenon nhu & budc 1 xét v& hidu qué kinh té.

Luong sir dung ctia chit chdng oxy hoa phenon so véi 100 phén theo khéi
lugng clia este alkanolamin d& thu dugc & budce 1 tdt hon 1a 0,005 phén theo khoi
lugng hodc nhiéu hon, t6t hon nita 1a 0,01 phén theo khdi luong hodc nhiéu hon,

va t6t hon nita 13 0,03 phén theo khéi luong hodc nhiéu hon xét vé su dn dinh cia
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nén mau, va tét hon 1a 1,0 phén theo khdi lugng hodc it hon, t6t hon nita 13 0,5
phén theo khéi lugng hodc it hon, va tdt hon nita 13 0,3 phén theo khdi luong hodc
it hon xét vé hiéu qua kinh té.

Sau khi két thuc su tao bac bdn & budc 2, dé bao dam trang thai 1éng clia
chét hoat dong bé mit cation bing cach giam do dinh cia chung, budc bd sung
dung mdi c6 thé dugc thuc hién néu cin. Budc bd sung dung méi cé thé duge
thuc hién trude hodc sau budc 4 (dugc mo ta sau), nhung tdt hon 1a duoc thuc
hién trude bude 3 xét v& viée cai thién kha ning hoat dong.

Nhu dung mdi, dung mdi bat ky ¢6 thé dwoc st dung voi diéu kién 12 n6 14
dung mdi khong gy anh huong dén chit lugng ngay ca khi né dugc st dung
trong san phém lam mém. Xét vé viée gidm cua do dinh cua chéit hoat dong bé
mat cation, dung moi t6t hon 1a dung mdi hitu co, t8t hon nira 13 it nhat mot dung
mdi hiru co duge chon tir cac rugu c¢6 2 dén 3 nguyén tir cacbon va cac dung mdi
duoc thé hién boi cong thie chung (1) trén ddy, t6t hon nita 1 regu monohydric
c¢6 2 nguyén dén 3 nguyén tir cacbon hogc rugu polyhydric ¢6 2 dén 3 nguyén tir
cacbon , va con tdt hon nita 13 rwou etanol hoic isopropyl. Hon nita, xét vé kha
ning hoat dong, trong truong hop khi dung méi duge sit dung ¢ bude 2, dung mdi
tuong tu t6t hon 13 dugc st dung.

Luong bd sung cia dung mdi trong chét hoat dong bé mat cation sau khi
b sung dung moi 13 lvong ma tdng lwong bd sung clia ching va lugng dung mdi
duogc st dung & cac bude khac tt hon 14 5% theo khéi lugng hodc nhiéu hon, tt
hon nita & 8% theo khéi lugng hoic nhidu hon, va t6t hon nita 1a 10% theo khdi
lugng hoic nhiéu hon xét vé viéc giam cua d¢ dinh dé cai thién kha nang xir Iy, va
t8t hon 12 60% theo khdi luong hodc it hon, t6t hon nita 12 30% theo khéi luong
hodc it hon, tét hon nita 13 20% theo khéi lwong hoic it hon, va con t5t hon nita 1a
15% theo khdi lugng hodc it hon xét vé hiéu qua kinh té.

Nhiét d6 trdn & bude bd sung dung mdi t5t hon 13 30°C hodc cao hon, t6t
hon nita 13 40°C hodc cao hon, va tdt hon nita 13 50°C hodc cao hon xét vé viée

cai thién viéc tron d& dang va tdc do tron, va tdt hon 1a 90°C hodc thép hon, tét
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hon nita 1a 80°C hodc thép hon, va tét hon nita 1a 70°C hoac thép hon xét vé viée
gidm sy suy giam cua chit lugng nhu mau. Hon nita, thoi gian tron t6t hon 13 0,05
gio hodc nhiéu hon, va t6t hon nita 13 0,1 gi0 hodc nhiéu hon xét vé tinh chét tron
déu, va t6t hon 13 3 gid hodc it hon, t6t hon nita 1a 2 gid hoc it hon, va t5t hon
nita 1a 1 gid hodc it hon xét vé hiéu suét.

Buéc 3 cuia sang ché 1a bude thuc hién xir Iy oxy hoéa chit hoat .d(f)ng bé
mit cation da thu dugc ¢ bude 2. X ly oxy héa dugce thuc hién xét vé su ngén
nglra suy giam vé mui, va c6 thé duge thuc hién b%lng cach, vi dy, su oxy hoa khi
oxy st dung khong khi nhu 1a khi moi truong, hodc bing céch tron 18n véi chét
oxy hoa thong thudng, hodc twong ty.

Chét oxy hoa t6t hon 1a mdt hodic nhiéu thanh phén duogc chon tir axit
cloro, axit hypocloro, va mudi ciia céc kim loai kiém cua ching, t6t hon nita 13
mot hodic nhiéu thanh phén duogc chon tir axit cloro, axit hypocloro, va cac mudi
natri ciia chiing, tot hon nita 13 natri clorit hodc natri hypoclorit, va con t6t hon
nita 14 natri clorit xét v& sy ngan ngira suy giam vé mui.

Luong st dung ciia cht oxy hoa so v6i 100 phan theo khéi lwong ctia chat
hoat dong bé mit cation d3 thu duogc & budc 2 t6t hon 1a 0,001 phﬁn theo khoi
luong hogc nhidu hon, tét hon nita 13 0,005 phan theo khdi lugng hogc nhidu hon,
tSt hon nita 13 0,01 phf?m theo khdi luong hodc nhiéu hon, va con tot hon nita 13
0,03 phén theo khéi lwong hoic nhiéu hon xét vé su cai thién cia kha ning ngin
mui, va tdt hon 13 1,0 ph??m theo khdi luong hodc it hon, tdt hon nita 1 0,5 phén
theo khéi lwgng hodc it hon, tdt hon nita 12 0,3 phﬁn theo khdi lugng hoic it hon,
con tdt hon nira 13 0,2 phén theo khdi luong hodc it hon, va con t6t hon nita 14 0,1
phin theo khéi lugng hoic it hon xét vé sy cai thién clia khd ning ngdn mui va xét
v& sy ngin ngira suy giam cla nén mau.

Chét oxy hoa tdt hon 13 duoc sit dung & dang dung dich nude xét vé kha
ning xir Iy. Nong d6 cia chét oxy héa t6t hon 1a 10% theo khdi lugng hogc nhiéu
hon, v tét hon nita 1a 20% theo khdi lwong hodc nhidu hon, va tét hon 1a 50%

theo khéi lugng hodc it hon, t6t hon nita 1a 40% theo khdi luong hogc it hon, va
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t6t hon nira 12 30% theo khéi lugng hodc it hon xét v& tinh ¢6 ich va hiéu qua kinh
té.

Nhiét d6 khi xr Iy oxy hoa t8t hon 13 30°C hodc cao hon, t6t hon nita 1a
40°C hoic cao hon, va tot hon nita 13 50°C ho#ic cao hon xét v& sy cai thién cta
kha nang ngan mui, va t5t hon 1a 90°C hoac thép hon, tt hon nita 13 80°C hoic
thép hon, va t6t hon nita 14 70°C hoc thap hon xét vé sy ngin nglra suy gidm cla
nén mau. Thoi gian xt 1y t6t hon 13 0,05 gid hodc nhiéu hon, va tét hon nita 14 0,1
gidr hodc nhidu hon xét vé su ci thién cia kha ning ngin mui, va t6t hon 13 5 gid
hodc it hon, va t6t hon nita 1a 2 gid hodc it hon xét vé hidu suét. Trong trudng hop
khi xir Iy oxy héa dugc thuc hién st dung chit oxy hoa, xét vé sy ngin ngira suy
gidm cia nén mau va twong tu, thich hop 14 sir dung khong khi tro, va xét v& hiéu
qué kinh té, khi nito t5t hon 14 dwoc sir dung nhu khi tro.

Budc 4 cia sang ché 13 budc thyc hién xir 1y khir chét hoat dong bé mat
cation da dugc cho qua xir Iy oxy héa & budc 3. Bing cach thuc hién lién Hép XU
Iy oxy héa va xir Iy khir sau khi tao bac bén & budce 2 theo céch nay, chit hoat
dong bé mat cation chét lugng cao, ma dugce ngan chin khéi mui va mau, va cling
¢6 sy dn dinh luu gitt tuyét voi c6 thé da thu duge.

Xir Iy khir & bude 4 c6 thé duge thuc hién bing cach tron 1an chét khir
trong chét hoat dong b& mit cation. Nhu chét khir, chat khir théng thuong cb thé
duogc st dung. Xét vé su ngdn nglra suy giam v& mau dé cai thién do bén gitt, chét
khtr tot hon 1a axit hypophosphoric hodc mudi ciia kim loai kiém cta chung, tdt
hon nita 12 axit hypophosphoric hodc natri hypophosphit, va tdt hon nita 1a axit
hypophosphoric. Xir Iy khir tdt hon 1 dugc thuc hién trong khong khi tro xét vé
su ngdn ngilra suy giam ctia chit lwong nhu mau, va xét vé& hiéu qua kinh té, khi
nito tét hon 13 duoc sir dung nhu khi tro.

Luong st dung cia chit khir & bude 4 so v6i 100 phén theo khdi lugng
ctia chét hoat dong bé miit cation da thu dugc & budc 2 t6t hon 1a 0,001 phr?m theo
khéi lugng hodc nhiéu hon, t6t hon nita 1a 0,005 phﬁn theo khéi luong hoic nhiéu

hon, tbt hon nita 14 0,01 phﬁn theo khéi lugng hodc nhiéu hon, con tot hon nira 12
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0,02 phén theo khdi luong hodc nhiéu hon, va con tét hon nita 13 0,03 phﬁn theo
khdi lwong hodc nhidu hon xét v& sy ngin ngilra suy gidm cla nén mau dé cai
thién d0 bén gilt, va tbt hon 13 1,0 phﬁn theo khéi lugng hodc it hon, t6t hon nita
12 0,5 phﬁn theo khoi lugng hodc it hon, tbt hon nira 13 0,2 phé‘m theo khdi luong
hodc it hon, va con tdt hon nita 13 0,1 phén theo khéi lugng hodc it hon xét vé
hiéu qua kinh té.

Chét kht t6t hon 1a dugce sir dung & dang dung dich nuéc xét vé kha ning
xtt Iy. Ndong d6 cua chét khit t6t hon 12 30% theo khdi lugng hodic nhiéu hon, t6t
hon nita 13 40% theo khéi lugng hodc nhiéu hon, va tbt hon nita 1a 45% theo khéi
lvong hodc nhidu hon, va tét hon 14 70% theo khdi lugng hoic it hon, tt hon nita
14 60% theo khéi lwvong hodc it hon, va tét hon nira 14 55% theo khdi lugng hodc it
hon xét v& tinh ¢6 ich va hiéu qua kinh té.

Nhiét d6 khi x Iy khtt & bude 4 tét hon 14 30°C hoic cao hon, tét hon nita
12 40°C hodc cao hon, va tdt hon nita 1a 50°C hodc cao hon xét vé su ngédn ngra
suy gidm cua nén mau dé cai thién do bén gitt, va t6t hon 13 90°C hoic thip hon,
t5t hon nira 1a 80°C hoic thép hon, va t6t hon nita 14 70°C hoic thép hon xét vé
sy ngin ngira suy giam cta nén mau. Thoi gian xir Iy t6t hon 1a 0,05 gid hodc
nhiu hon, va t6t hon nita 14 0,1 gid hodc nhiéu hon xét v& su ngiin ngira suy gidm
ctia nén mau dé cai thién do bén gitt, va t6t hon 1a 5 gi® hodc it hon, va t&t hon

nita 1a 2 gio hodc it hon xét ve€ hi¢u suat.

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc biang phuong phép san xuét theo
sang ché duoc ngin chin tir mii va mau, va c6 sy bn dinh lwu gifr tuyét voi. Chét
hoat dong bé mit cation thu dugc 13 hitu ich nhu thanh phén chinh 1am mém hoa
can duoc st dung trong chit 1am mém s¢i, va cling c6 kha ning phan huy sinh
hoc tuyét voi.

Trong trudng hop khi chét hoat dong bé mit cation duge sir dung trong
ché phdm 1am mém soi nhu thanh phan chinh lam mém hoa, ham luong cia chit

hoat dong bé mat cation t6t hon 13 1,0% theo khéi luong hoac nhiéu hon, t6t hon
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nita 12 2,0% theo khbi lugng hodc nhiéu hon, va t6t hon nita 13 3,0% theo khéi
lugng hodc nhiéu hon xét vé sy biu hién thich hop ctia hiéu suit mém hoa, va tdt
hon 13 40% theo khéi luong hodic it hon, t6t hon nita 1 30% theo khdi lwgng hogc
it hon, va t6t hon nita 1a 20% theo khdi lwgng hoic it hon xét vé& cam gidc sit dung
va hiéu qua kinh té.

P& cai thién hon nita hiéu sudt mém hoa va do bén gitt, ché phém lam
mém soi ¢6 thé chira chit hoat dong bé mit khong ion nhu san phdm cong alkylen
oxit cta rugu c6 tir 8 dén 24 nguyén tir cacbon, reou cao hon nhu rugu cé tur 8
dén 24 nguyén tir cacbon, axit béo cao hon nhu axit béo c6 tir 8 dén 24 nguyén tir
cacbon, rugu thdp hon nhu etanol hodc san phdm cdng isopropanol, glycol, polyol,
etylen oxit cia chiing, sén phidm cong propylen oxit ctia chiing, hodc twong ty, va
cling co thé chira mudi vo co, chat diéu chinh pH, chét huéng nudce, nude hoa,
chét khir bot, chat mau, hodc tuong tu néu can.

Duéi day 1a cac phuong 4n clia séng ché.

1. Phuong phép san xuét chit hoat dong bé mit cation bao gém céc budc 1, bude
2, budc 3, va bude 4 dudi day:

budc 1: bude thu dugc este alkanolamin bang cach tao phan Ung
alkanolamin véi axit béo hodc este alkyl cliia axit béo ma khdng st dung axit
hypophosphoric hodc mudi ciia chiing;

bude 2: bude thu duge chét hoat dong bé mit cation béng cach tao bac
bén cho este alkanolamin da thu duoc & budc 1 bang dialkyl sulfat;

budc 3: bude thyc hién xir Iy oxy hoda chét hoat dong bé mit cation di thu
duoc 6 budc 2; va

budc 4: budc thuc hién xr ly khu chét hoat dong bé mit cation dd dugc
cho qua xtt ly oxy hda da thu dugc & budc 3.

2. Phuong phap san xudt theo muc 1, trong d6 alkanolamin t6t hon 14
dialkanolamin ho3c trialkanolamin, t5t hon nita 13 ruou amino nhu trietanolamin
ho#c metyldietanolamin, t5t hon nita 1 trietanolamin.

3. Phuong phap san xudt theo muc 1 hogc 2, trong d6 axit béo 14 axit béo chudi
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dai c6 tt hon 1a tir 8 dén 30 nguyén tir cacbon, va t5t hon nita 1a tir 12 dén 24
nguyén tir cacbon nhu axit béo md bo, axit béo md bo hydrd hoa, axit béo dau co,
axit béo dau co hydrd hda, hodc hdn hop cua hai hoic nhiéu thanh phén duoc
chon tir c4c axit béo nay, va este alkyl cia axit béo t6t hon 1a este alkyl thp hon,
t6t hon nita 13 este alkyl thép hon c6 tir 1 dén 3 nguyén tit cacbon, va t6t hon nita
1a este metyl cia céc axit béo bat ky nay.

4. Phuong phap san xuét theo muc bét ky trong sb cac muc 1 dén 3, trong d6 mirc
d06 este hoa cua este alkanolamin t6t hon 13 1,0 hodc nhiéu hon, t6t hon nira 13 1,2
hodc nhiéu hon, t6t hon ntta 13 1,4 hodc nhiéu hon, va con tdt hon nita 13 1,6 hodc
nhiéu hon, va tdt hon 1a 2,2 hoic it hon, tét hon nita 13 2,0 hodc it hon, t6t hon
nita la 1,8 hoac it hon, va con t8t hon nira 13 1,7 hodc it hon.

5. Phuong phap san xuét theo muc bét ky trong s6 cdc muc 1 dén 4, trong d6 &
budc 1, khi mang nhu khi tro, t5t hon 13 khi nito dugc sir dung.

6. Phuong phép san xuit theo muc bét ky trong s6 cac muc 1 dén 5, trong d6 nhiét
d6 phan tng & bue 1 t6t hon & 140°C hofc cao hon, va tét hon nita 14 160°C
hodic cao hon, va tét hon 14 230°C hoic thép hon, t6t hon nita 14 210°C hodc thép
hon, va t6t hon nita 14 200°C hodc thap hon.

7. Phuong phép san xuét theo muc bét ky trong sb cac muc 1 dén 6, trong d6 4p
suét phéan tmg & budce 1 t6t hon 1a ap sut gidm, tdt hon nita 13 50 kPa hodc it hon,
va tbt hon nira 12 20 kPa hodc it hon, va t5t hon 13 1 kPa hoic nhiéu hon, va tdt
hon nita 14 5 kPa hodc nhiéu hon.

8. Phuong phap san xuét theo muc bit ky trong s6 cac myc 1 dén 7, trong d6 thoi
gian phan tmg & budc 1 tot hon 13 0,5 gid hodc nhiéu hon, t6t hon nita 1 1 gio
hoac nhiéuhon, t5t hon nita 13 2 gid hoic nhidu hon, con tét hon nita 13 3 gid
hodc nhiéu hon, va con t6t hon nita 13 6 gid hoidc nhiéu hon, va tdt hon 14 20 gio
hoiic it hon, t6t hon nita 1a 15 gid hodc it hon, t6t hon nita 1a 10 gid hodc it hon,
va con t6t hon nita 1 8 gior hodc it hon.

9. Phuong phép san xuét theo muc bét ky trong s6 cac myc 1 dén 8, trong d6 gid

tri axit (mgKOH/g) cta este alkanolamin da thu dugc & budc 1 t6t hon 1a 10 hoic
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it hon, tdt hon nita 13 6 hodc it hon, tdt hon nita 13 4 hoic it hon, con t6t hon nira
12 3 hoic it hon, va con tét hon nita 12 2,5 hodc it hon, va 14 0,5 hodc nhiéu hon,
1,0 hodc nhiéu hon, 1,5 hodic nhiéu hon, hoic 1,7 hoic nhiéu hon.

10. Phuong phép san xuét theo muc bat ki trong s§ cac muc 1 dén 9, trong d6
dialkyl sulfat dugc sit dung & budc 2 &t hon 13 dimetyl sulfat hodc dietyl sulfat,
va t6t hon nita 14 dimetyl sulfat.

11. Phwong phép san xuét theo muc bit ky trong s§ cac muc 1 dén 10, trong d6 &
budce 2, tdt hon 1 khi mang nhu khi tro, t6t hon nita 13 khi nito dugc sir dung.

12. Phuong phap san xudt theo muc bét ky trong s cac muc 1 dén 11, trong d6
lugng st dung cia dialkyl sulfat & budc 2 dbi vé6i 1 duong lugng cla este
~ alkanolamin t&t hon 13 0,90 duong lugng hodc nhiéu hon, va t&t hon nita 14 0,93
duong lugng hodc nhiéu hon, va tdt hon 12 1,00 duong lugng hodc it hon, va tbt
hon nita 1a 0,98 duong luong hodc it hon.

13. Phuong phap san xuét theo muc bét ky trong sé cac muc 1 dén 12, trong d6 &
budc 2, phan tng tao bac bbn t6t hon 1a duge thye hién khong c6 cac dung mai.
14. Phuong phép san xuét theo muc bét ky trong s6 cac muc 1 dén 12, trong d6
phan tng tao bac bdn tdt hon 13 phan tng dugc thyc hién trong khi cung cép
dialkyl sulfat cho este alkanolamin.

15. Phuong phép san xuét theo 14, trong d6 nhiét d6 cung cap ctia dialkyl sulfat &
bude 2 tét hon 12 30°C hodc cao hon, va tdt hon nita 14 40°C hoiic cao hon, va tbt
hon 1a 100°C hoac thép hon, t&t hon nita 1a 90°C hoic thép hon, &t hon ntra 1a
80°C hoic thép hon, va con tbt hon nita 12 70°C hodc thép hon.

16. Phuong phap san xuét theo 14 hodc 15, trong d6 thoi gian cung cip cua
dialkyl sulfat & bugc 2 t6t hon 13 0,1 gid hodc nhidu hon, tét hon nita 13 0,25 gid
hodc nhiéu hon, 6t hon nita 12 0,5 gid hoic nhiéu hon, va con t&t hon nita 1a 1 gid
hogic nhiéu hon, va t&t hon 13 20 gid hoic it hon, t5t hon nita 13 10 gio hodc it hon,
t5t hon nita 1a 5 gid hogc it hon, con t5t hon nita 1a 4 gid hodc it hon, va con tbt
hon ntta 1a 3 gid hodc it hon.

17. Phuong phép san xuét theo muc bat ky trong s6 cac muc 1 dén 16, trong d6 ap
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suét & phan Ung tao bac bdn & bude 2 13, theo ap suét tuyét dbi, t6t hon 1a 0,09
MPa hozc nhiéu hon, va tdt hon nita 13 0,10 MPa hodc nhiéu hon, va tét hon 13
0,5 MPa hoic it hon, tdt hon nita 1a 0,2 MPa hogc it hon, va tdt hon nira 14 0,11
MPa hoic it hon.

18. Phwong phép san xudt theo muc bét ky trong s6 c4c muc 1 dén 17, trong d6 &
budc 2, tot hon 1a thyc hién hoa gia sau khi sung cdp dialkyl sulfat cho este
alkanolamin.

19. Phuong phép san xudt theo 18, trong d6 & budc 2, budc hoa gia dugce thuc
hién & t6t hon 1a 30°C ho#c cao hon, tét hon nita 12 40°C hodc cao hon, va tt hon
nita 13 50°C hodc cao hon, va t6t hon 1a duoc thuc hién & 100°C hodc thép hon,
t5t hon nita 1a 90°C hoic thép hon, t5t hon nita 12 80°C hoc thép hon, va con tét
hon nita 1a 70°C hozc thap hon.

20. Phuong phép san xut theo muc bét ky trong sd cdc muc 18 va 19, trong d6 &
budc 2, budc hoda gia duge thuc hién trong tbt hon 14 0,5 gio hodc nhiéu hon, va
t5t hon nita 13 1 gi0 hodc nhiéu hon, va duoc thuc hién trong tdt hon 1a 20 gio
hodc it hon, tét hon nita 13 10 gi0 hodc it hon, t6t hon nita 13 5 gid hodc it hon,
con tdt hon nita 13 4 gio hodc it hon, va con t5t hon nita 13 3 gi0 hodc it hon.

21. Phuong phap san xut theo muc bt ky trong s§ cac muc 18 dén 20, trong d6 &
bude 2, bude hoa gia dugc thyc hién & p suét tuyét dbi cia t6t hon 14 0,09 MPa
hozc nhidu hon, va t6t hon nita 1a 0,10 MPa hozc nhiéu hon, va dugc thyc hién &
ap suét tuyét dbi 1a t&t hon 13 0,5 MPa hodc it hon, tdt hon nita 13 0,2 MPa hoic it
hon, va t6t hon nita 13 0,11 MPa hoic it hon.

22. Phuong phép san xuét theo muc bét ky trong s& cac muc 1 dén 21, trong d6
bude bd sung dung méi duge thyc hién sau khi két thuc su tao bac bdn & budce 2,
va tot hon 13 duge thuc hién trude bude 3.

23. Phuong phap sén xuét theo 22, trong d6 dung méi t6t hon 14 dung mdi hitu co,
t6t hon nita 13 it nhit mot dung méi hiru co duoc chon tir cic ruou c6 2 dén 3
nguyén tir cacbon va cac dung moi dugc thé hién boi cong thire chung (1) dudi

day, t5t hon nita 13 rugu monohydric ¢6 2 dén 3 nguyén ti cacbon hodc rugu
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polyhydric c¢6 2 dén 3 nguyén tir cacbon, va con t5t hon nira 13 ruou etanol hodc
isopropyl, va ciing ot hon 13 dung mdi twong tw nhu duge st dung & budce 2.
R'-0-(A0),-R* (1)
trong cong thirc nay, R' va R* 13 giéng hoic khac nhau va mdi gbe R va
R? 13 hydrd, nhém alkyl c6 tir 1 dén 30 nguyén tir cacbon, nhém alkenyl c6 tir 1
dén 30 nguyén tir cacbon, hodc nhém axyl ¢6 tir 1 dén 30 nguyén tit cacbon; A 13
nh6m alkylen c6 tir 2 dn 4 nguyén tir cacbon, va n 13 s6 trung binh cua 1 dén 40,

va cic A 1a gibng nhau hoan toan hodc mdt vai trong so ching la khac nhau.

24. Phuong phap san xuét theo muc bét ky trong s6 cdc muc 22 va 23, trong d6
Iugng b sung ciia dung moi & chit hoat dong bé mit cation sau khi b sung dung
mdi 13 lwrong ma tdng lugng bd sung ctia ching va lugng dung mdi duge st dung
& cac budce khéc tét hon 13 5% theo khéi lwgng hodc nhidu hon, t6t hon nita 13 8%
theo khéi lugng hodc nhidu hon, va tét hon nita 13 10% theo khéi luong hoic
nhidu hon, va tdt hon 12 60% theo khi lugng hodc it hon, tbt hon nita 1a 30% theo
khéi lugng hoic it hon, t6t hon nita 1a 20% theo khbi lugng hodc it hon, va con tbt
hon nita 1a 15% theo khéi Iugng hodc it hon.

25. Phuong phap san xut theo muc bét ky trong sb cac muc 22 dén 24, trong d6
nhiét do tron 13n & budc bd sung dung mdi t5t hon 12 30°C hodc cao hon, tdt hon
nita 13 40°C hodc cao hon, va tét hon nita 13 50°C ho#c cao hon, va t6t hon 13
90°C hoac thép hon, t6t hon nita 12 80°C hoic thép hon, va tét hon nita 13 70°C
hoic thép hon.

26. Phuong phép san xuét theo muc bit ky trong s§ cic myc 22 dén 25, trong d6
thoi gian trdn & budce bd sung dung moi t6t hon 12 0,05 gid hodic nhiéu hon, va tdt
hon ntta 14 0,1 gi¢ hodc nhiéu hon, va t6t hon 1a 3 gid hodc it hon, t5t hon nita 1a 2
gio hodc it hon, va t6t hon nira 1a 1 gio hodc it hon.

27. Phuong phép san xudt theo muc bit ky trong s céc myc 1 dén 26, trong d6 xtt
Iy oxy héa & budce 3 duge thuc hién bdi sy oxy hoda oxy cua chét hoat dong bé miit

cation da thu duge & bude 2 hodc bang cach trén 1an chét oxy hoa, t5t hon 13 duogc
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thyc hién bang cach tron 13n chét oxy héa.

28. Phuong phép san xuét theo 27, trong d6 chét oxy hoa tét hon 12 mot hodc
nhiéu chét dugc chon tir axit cloro, axit hypocloro, va mubi cia cac kim loai kiém
cua ching, t5t hon nita 14 mdt hodc nhiu chdt dugc chon tir axit cloro, axit
hypocloro, va cdc mudi natri cla chung, t6t hon nita 13 natri clorit hodc natri
hypoclorit, va con t6t hon nita 13 natri clorit.

29. Phuong phap sén xuét theo 27 hoic 28, trong d6 lugng sir dung cia chat oxy
hoa so v&i 100 phéan theo khéi luong ciia chit hoat dong bé mit cation di thu
duge & budce 2 tét hon 12 0,001 phén theo khdi lrgng hodc nhiéu hon, tt hon nita
1a 0,005 phén theo khoi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 1 0,01 phﬁn theo khéi
lugng hodc nhiéu hon, va con t6t hon nfta 13 0,03 ph?ln theo khéi luong hodc
nhiéu hon, va tdt hon 1a 1,0 phén theo khbi luong hodc it hon, t6t hon nita 13 0,5
phén theo khbi luong hodc it hon, t5t hon nita 14 0,3 phén theo khdi luong hodc it
hon, con t8t hon nita 13 0,2 phﬁn theo khdi lugng hodc it hon, va con t5t hon nita
14 0,1 phan theo khdi lwong hoic it hon.

30. Phuong phap san xuét theo muc bat ky trong sb cac muc 27 dén 29, trong d6
chét oxy hoéa tbt hon 14 duoc sit dung & dang dung dich nudc.

31. Phuong phép san xut theo 30, trong d6 ndng do cta chit oxy hoa t6t hon 13
10% theo khdi lugng hoic nhiéu hon, va tdt hon nita 1a 20% theo khéi lugng hodc
nhiéu hon, va t6t hon 1a 50% theo khéi lugng hodc it hon, tdt hon nita 14 40% theo
khéi luong hodc it hon, va tdt hon nita 12 30% theo khdi lugng hoic it hon.

32. Phuong phédp san xuét theo muc bét ky trong s6 céc muc 1 dén 31, trong d6
nhiét d khi xt 1y oxy héa t&t hon 13 30°C hodc cao hon, t6t hon nita 12 40°C hodc
cao hon, va tot hon nita 1a 50°C hoic cao hon, va tdt hon 13 90°C hoiic thép hon,
tdt hon nita 14 80°C hoic thép hon, va t6t hon nita 1a 70°C hoic thép hon.

33. Phuong phép san xuét theo muc bt ky trong s6 cac muc 1 dén 32, trong d6
thoi gian xt 1y oxy hoa tét hon 13 0,05 gid hodc nhiéu hon, va t6t hon nita 13 0,1
gbmﬁmm@uMmﬂ@%ﬂwnHSgbh@cﬁhmn@%ﬂwnmmwlgwhwcﬁ

hon.
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34. Phuong phép san xuit theo muc bét ky trong s cac muyc 1 dén 33, trong d6
budce 3 tt hon 13 dugc thuc hién trong khong khi tro, va t5t hon nita 13, khi nito
dugc st dung.

35. Phuong phap san xuét theo muc bét ky trong s céc myc 1 dén 34, trong d6 xit
Iy khtr & budc 4 13 sy xir Iy trong d6 chit hoat dong b& mit cation da dugc cho
qua xi Iy oxy hoéa & budc 3 va chit khir dugc tron 14n véi nhau.

36. Phuong phép san xuét theo muc 35, trong d6 chét khur t6t hon 13 axit
hypophosphoric hodc mudi cia kim loai kiém cuia ching, t5t hon nira 13 axit
hypophosphoric hoic hypophosphite natri, va tét hon nita 13 axit hypophosphoric.

37. Phuong phép san xuét theo 35 hogc 36, trong d6 luong st dung cia chat khir
so vai 100 phé‘tn theo khdi luong cia chét hoat dong bé mit cation d thu dugc &
bude 2 t6t hon 1a 0,001 phan theo khdi luong hogic nhiéu hon, tét hon nita 1a
0,005 phén theo khbi lugng hoac nhiéu hon, t6t hon nira 14 0,01 phﬁn theo khoi
luong hodc nhiéu hon, con tdt hon nita 12 0,02 phén theo khéi lugng hoic nhiéu
hon, va con t6t hon nita 1a 0,03 phﬁn theo khéi lugng hodc nhiéu hon, va tdt hon
14 1,0 phin theo khéi lwong hodc it hon, t5t hon nita 14 0,5 phan theo khéi lugng
hodc it hon, tét hon nita 13 0,2 phén theo khbi luong hodc it hon, va con t6t hon
nita 12 0,1 phén theo khdi lugng hodc it hon.

38. Phuong phép san xuét theo muc bét ky trong sb cac muc 35 dén 37, trong do6
chét khir tot hon 14 duge str dung & dang dung dich nude.

39. Phuong phap san xuét theo muc 38, trong d6 ndng do cla chét khir t&t hon 14
30% theo khéi lwong hodc nhiéu hon, tét hon nita 13 40% theo khdi luong hodc
nhiéu hon, va tdt hon nita 13 45% theo khéi luong hodc nhiéu hon, va tt hon 1a
70% theo khdi luong hodc it hon, t6t hon nita 14 60% theo khdi luong hodc it hon,
va tt hon nita 1a 55% theo khdi luong hodc it hon.

40. Phuong phap san xuét theo muc bit ky trong sb cac myc 1 dén 39, trong do6
nhiét d§ khi x ly khir t5t hon 12 30°C hodc cao hon, tét hon nita 13 40°C hoic cao
hon, va tdt hon nita 1a 50°C hodc cao hon, va tbt hon 1a 90°C hoic thép hon, tbt

hon nita 1a 80°C hoac thép hon, va tdt hon nita 12 70°C hozc thdp hon.
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41. Phuong phép san xut theo muc bét ky trong s§ cac muc 1 dén 40, trong d6
thoi gian xi 1y khi t6t hon 13 0,05 gid hogic nhiéu hon, v t&t hon nita 13 0,1 gid
hodc nhiéu hon, va t6t hon 1a 5 gid hodc it hon, va t6t hon nira 1a 2 gid hodc it
hon.

42. Phuong phép san xut theo muc bét ky trong s§ cac muc 1 dén 41, trong d6
budce 4 t6t hon 1 duoc thuc hién trong khong khi tro, va tét hon nita 13, khi nito
dugc st dung.

43. Chét hoat dong bé mit cation da thu dugc bing phuong phép san xuét theo

muc bat ky trong s6 cac muc 1 dén 42.

44. Chét hoat dong bé mat cation theo muc 43, ma dugc st dung trong thanh phén
chinh 1am mém hoéa cua chit 1am mém soi.
45. Dung chét hoat dong bé mit cation theo muc 43 13 thanh phén chinh 1am mém
héa cia chit 1am mém soi.
46. Ché phém 1am mém soi, ¢6 chira chit hoat dong bé mit cation theo muc 43
v6i lwong t6t hon 13 1,0% theo khdi Iuwgng hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13 2,0%
theo khéi Iugng hodc nhidu hon, va tét hon nita 13 3,0% theo khéi luong hodc
nhiéu hon, va tét hon 1a 40% theo khéi lugng hoic it hon, t&t hon nita 12 30% theo
khéi luong hoic it hon, va t8t hon nita 12 20% theo khéi luong hodc it hon.
Vi du thwye hién sang ché

Ty 1€ “%” & cac vi du la can ¢t vao co s¢ khéi luong trir khi dugc quy
dinh khac.
Vidul

Nhu budc 1, trong binh phdn Ung 1L, trietanolamin (1,0 mol,
trietanolamin-S, duoc san xuét béi Nippon Shokubai Co., Ltd.), phan axit béo cay
co hydrd hdéa mdt ph?m (1,65 mol, Palmac 605T, dugc san xuét béi AXITCHEM),
va 0,28 g cia BHT dugc dét vao, va hdn hop thu duge duge thanh loc véi nito.
Sau d6, trong khi sui bot khi nito, ap suét bén trong cua binh dugc giam & 170°C

tir 4p suét binh thuong (0,1 MPa) dén 13,3 kPa hon 1 gid, va sau d6, phan img
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este hoa dugc thuc hién trong 7 gio, theo d6 thu dugce 569 g cla este trietanolamin
c6 gia tri axit 12 2,0 mgKOH/g .

Sau do6, nhu bude 2, 512 g (0,9 mol) cua este trietanolamin thu dugc &
bude 1 va 0,7 g ciia BHT duogc tron 13n, va cho hdn hgp thu dugce, 107,8 g (0,855
mol) cua dimetyl sulfat dwgc bd sung timg giot hon 2 gid & nhiét do nam trong
khoang tir 45°C dén 65°C trong khi nito & &p suét binh thudng (0,1 MPa). Sau khi
thuc hién hoa gia ¢ nhiét do tur 60°C dén 65°C trong 1,5 gid, 84,9 g etanol dugc
thém vao dé lugng dung moi trong chét hoat dong b& mit cation cudi cing 13 12%
theo khoi luong, tiép theo b%mg cach tron 14n & nhiét do tr 55°C dén 65°C trong
0,5 gio.

Hon nita, nhu bude 3, 1,4 g cia 25% dung dich nude cla natri clorit duge
bd sung thém, tiép theo bing cach tron 1dn & nhiét do tir 55°C dén 65°C trong 0,5
giv, theo d6 qua trinh xr Iy oxy hoéa duoc thyc hién. Sau d6, nhu budc 4, 0,35 g
cta 50% dung dich nudc ciia axit hypophosphoric duogc bd sung thém, tiép theo
bang cach tron 14n & nhiét do tir 55°C dén 65°C trong 0,5 gid, nhd d6 qué trinh xir
ly khtt dugc thuc hién, va do do, thu dugc chét hoat dong bé mat cation . Ngiu
nhién, & Bang 1, cic ham luong tinh (phén theo khéi lwong) clia chit oxy hoa va
chit khtr so véi 100 phén theo khbi lugng cta chét hoat dong bé mat cation dugc
thé hién. Dbi véi chét hoat dong bé mit cation di thu dugc, mui va mau duge
d4nh gi4 bang cac phuwong phép dudi day ngay sau khi chét hoat dong bé mit
cation dugc tao ra va sau khi chit hoat dong bé mit cation dwoc bao quan trong
khi nito & 60°C trong 8 tuln. Cac két qua dugc thé hién & Bang 1.
M3u danh gid mui va Phuong phép dénh gia

. Chét pha ché dugc thuc hién bang cach dit 100 g cua 15% dung dich
nudce cia chét nén chinh trong chai thity tinh 450mL.

- Panh gid cdm quan dugc thyc hién béi 5 thanh vién chuyén gia theo tiéu
chuén duéi ddy, va diém sb trung binh dugc dua ra bdi cac thanh vién duge xac

dinh nhu gié tri danh gié (gia tri d4nh gia ngdu nhién v& mui 12 3,5 hodc it hon).
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1: MAu khong ¢6 mui khé chiu.

2: MAu hau nhu khong ¢6 mui kho chiu (c6 mui kho chiu rét nhe).

3: MAu c6 mui khé chiu nhe.

4: Mau c6 mui kho chiu 13 rét.

5: MAu c6 mui rat kho chiu.

6: Mau c¢6 mui cuc ky khé chiu.
D4nh gi4 vé mau

Mau dugc do theo thudc do mau Gardner st dung OME 2000 dugc san
xuét boi Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.

Vidu2

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bang cach thyc hién quy trinh theo
céch twong tir nhu & Vi du 1 khong ké lugng 25% dung dich nuéc cua natri clorit
& budc 3 dugc thay ddi dén 4,2 g, va luong 50% dung dich nude cia axit
hypophosphoric & budc 4 dugc thay ddi dén 0,71 g. Cac két qua thu duoc bing
cach thye hién sy d4nh gi4 twong tw nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong bé mat
cation thu duoc duge thé hién & Bang 1.
Vidu3

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bang cach thuc hién quy trinh theo
cach twong ty nhu & Vi du 1 khong ké lugng 25% dung dich nuéc cia natri clorit
& budc 3 duoc thay ddi dén 0,56 g, va luong 50% dung dich nudc cua axit
hypophosphoric & budc 4 dugc thay d6i dén 0,71 g. Céc két qua thu duoc bing
cach thuc hién sy danh gid tuong ty nhu & Vi dy 1 cho chét hoat dong bé mit
cation thu dugc duge thé hién & Bang 1.
Vidu 4

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bz‘?lng cach thyc hién quy trinh theo
cach twong tu nhu & Vi du 1 khong ké lugng 50% dung dich nudc cia axit
hypophosphoric & budc 4 dugc thay ddi dén 0,71 g. Cac két qua thu dugc bing

cach thuc hién sy danh gia tuwong tu nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong bé miit
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cation thu dugc duge thé hién & Bang 1.
Vidu5

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bing cach thuc hién quy trinh theo
cach tuong ty nhu & Vi du 1 khong ké luong 50% dung dich nuéc cua axit
hypophosphoric & budc 4 dugc thay ddi dén 0,14 g. Cac két qua thu dugc bing
cach thyc hién sy ddnh gia twong ty nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong bé mit
cation thu dugc duge thé hién & Bang 1.

Vidu6

Quy trinh dugc thyc hién theo cac diéu kién tuwong ty nhu & Vi du 1 khong
k& nito duoc sti bot & bude 1 & tbe do dong duoc thé hién & Bang 1, va ép suét
bén trong cuia binh dugc gidm & 190°C tur 4p suét binh thudng (0,1 MPa) dén 13,3
kPa hon 1 gi®, va sau d6, phan tng este hda dugc thyc hién trong 4 gio, nho do
569 g cua este trietanolamin c6 gid tri axit 1a 2,1 mgKOH/g da thu duoc.

Sau do6, nhu buéce 2, quy trinh dugc thyc hién theo cach twong ty nhu & Vi
du 1 khong ké hoa gia dugc thuc hién trong 2,5 gio sau khi bd sung timg giot
dimetyl sulfat, nh¢d d6 thu dugc chét hoat dong bé& mit cation . Céc két qua thu
duoc biang cach thuc hién sw danh gid twong ty nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong
bé mit cation thu dugc dugc thé hién & Bang 1.

Vidu7

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bang cach thuc hién quy trinh theo
cach tuong tu nhu ¢ Vi du 1 khong ké chét oxy héa & bude 3 dugc thay d6i thanh
natri hypoclorit. Cac két qua thu duge bang cich thuc hién su dénh gia twong tu
nhu & Vidu 1 cho chit hoat dong bé miit cation thu dugc dugc thé hién & Bang 1.
Vi du so sénh 1

Chét hoat dong bé& mit cation thu dugc béng cach thuc hién quy trinh theo
cach tuong tu nhu & Vi du 1 khong ké budc 3 va bude 4 khong duoc thuc hién.
Céc két qua thu duogc béng cach thuc hién sy danh gia teong tu nhu & Vi dy 1 cho
chét hoat dong b& mit cation thu dugc duge thé hién & Bang 1.

Vi du so sanh 2
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Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bing cach thuc hién quy trinh theo
cach twong tw nhu & Vi du 1 khong ké budc 4 khong duge thuce hién. Céc két qua
thu duoc bé‘mg cach thuc hién sy danh gid tuong ty nhu & Vi du 1 cho chét hoat
dong bé miit cation thu dugc duge thé hién & Bang 1.

Vi du so sanh 3

Chét hoat dong bé mit cation thu dugc bang cach thyc hién quy trinh theo
cach twong ty nhu & Vi dy 1 khong ké bude 3 khong duge thuc hién. Céc két qua
thu duoc bing cach thuc hién sy danh gid tuong tw nhu & Vi du 1 cho chat hoat
dong bé mit cation thu dugc dugc thé hién ¢ Bang 1.

Vi du so sanh 4

Chét hoat dong bé miit cation thu dugc béng cach thuc hién quy trinh theo
cach tuong ty nhu & Vi du 1 khong ké trinh ty xt ly & bude 3 va bude 4 dugc
thue hién trong Vi du 1 dugc thay dbi. Cac két qua thu dugc b%mg cach thuc hién
su danh gia twong tu nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong bé miit cation thu dugc
dugc thé hién ¢ Bang 1.

Vi du so sanh 5

Chét hoat dong bé mit cation thu duoc béng cach thuc hién quy trinh theo
cach tuong ty nhu & Vi du 1 khong ké & budce 1, 0,57 g ctia 50% dung dich nude
axit hypophosphoric (ham lugng tinh cta 0,05 phin theo khdi lugng so véi 100
phén theo khéi luong cia este trietanolamin) dugc bd sung, va sy este hoa khu
nuée duoc thuc hién trong 3 gid luc hoa gia, nho dé thu duge 569 g cua este
trietanolamin c6 gia tri axit 1a 1,6 mgKOH/g. Céac két qua thu duoc bang cich
thuc hién sy danh gia teong ty nhu & Vi du 1 cho chét hoat dong bé mat cation

thu duoc duge thé hién & Bang 1.
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Yéu ciu bao hd
1. Phuong phép san xuét chét hoat dong bé mit cation bao gdm cac budc 1,
budc 2, budc 3, va budc 4 dudi day:

budc 1: buéc thu dugc este alkanolamin bing cach tao phan t{ng
alkanolamin v6i axit béo hodc este alkyl cta axit béo, trong d6 lwong su dung cua
axit hypophosphoric hodc mudi cta ching 14 0,01 phan theo khdi luong hoic it
hon so v&i 100 phén theo khdi lugng clia tdng lugng axit béo va este alkyl cla
axit béo;

bude 2: bude thu duge chit hoat dong bé mit cation bé‘mg cach tao bac
bén cho este alkanolamin da thu dwoc & budc 1 bing dialkyl sulfat;

budc 3: budc thuc hién xit ly oxy hoa chét hoat dong bé miit cation da thu
duoc & budc 2; va

buéc 4: budce thue hién xu ly khir chét hoat dong bé& mit cation dd duogc
cho qua xtt Iy oxy hoa da thu dugc 6 budc 3, trong do,

Xt ly oxy héa & bude 3 13 sy xtr ly trong do6 chét hoat dong bé mit cation
va chét oxy hoa dugc tron 1An v6i nhau, chit oxy hoéa 1a mdt hodc nhiéu thanh
phén duoc chon tir axit cloro, axit hypocloro, va mudi ctia cac kim loai kiém cia
chung, va |

Xt ly khir trong budc 4 1a xir ly trong do chit hoat dong bé mit cation va
chét khtt duoc tron 13n v6i nhau, chat khi 13 axit hypophosphoric hoic mudi ctia
kim loai kiém cua ching.

2. Phuong phép san xuét chit hoat dong bé mt cation theo diém 1, trong d6
lwong st dung cua chét oxy héa & budce 3 1a tir 0,001 phr?m dén 1,0 phén theo khdi
luong so véi 100 phén theo khoi luong cluia chét hoat dong bé miit cation d3 thu
duoc & budce 2.

3. Phuong phép san xut chit hoat dong b& mit cation theo diém 1 hoic 2,
trong d6 lugng st dung ctia chit khir & budc 4 1a tir 0,001 phén dén 1,0 phan theo
khéi Iugng so v6i 100 phin theo khi lugng cla chit hoat dong bé mit cation da

thu duoc & budc 2.
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4. Phuong phép san xut chit hoat dong bé mit cation theo diém bat ky trong
s6 cic diém tir 1 dén 3, trong d6 alkanolamin 1a dialkanolamin hoc
trialkanolamin.
5. Phuong phép san xuit chat hoat dong bé mit cation theo diém bét ky trong
sd cac diém tr 1 dén 4, trong d6 alkanolamin 13 metyldietanolamin hodc
trietanolamin.
6. Phuong phdp sin xuat cht hoat ddng b mit cation theo diém bét ky trong
s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 & budc 2, phan ting tao bac bdn duge thuc hién
khi khong c6 mit dung méi.
7. Phuong phép sin xuat cht hoat dong bé mit cation theo diém bét ky trong
sb cac diém tir 1 dén 6, trong do6 sau khi hoan thanh su tao bac bdn & bude 2, budce
bb sung dung mdi dugc thuc hién trude bude 3.
8. Phuong phap san xuit chét hoat dong bé mit cation theo diém 7, trong d6
dung moi la it nhit mot dung méi hitu co dugc chon tir cac rugu cb 2 dén 3
nguyén tt cacbon va céc dung méi duge thé hién boi cong thirc chung (1) dudi
day:

R'-0-(A0),-R? 1)
trong d6 R' va R? 1a gibng hodic khac nhau va mdi gbc R! va R? 1a hydro, nhém
alkyl c6 tir 1 dén 30 nguyén tir cacbon, nhém alkenyl ¢6 tir 1 dén 30 nguyén tir
cacbon, hodc nhém axyl ¢6 tir 1 ¢én 30 nguyén tir cacbon; A 13 nhém alkylen c6
tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon, va n 14 s trung binh cta 1 dén 40, va cac A 1a gibng
nhau hoan toan hogic mdt vai trong s6 chiing 1 khac nhau.
9. Phuong phép san xudt cht hoat dong bé mit cation theo diém 7 hoic 8,
trong d6 luong bd sung ciia dung méi & chét hoat dong bé mit cation sau khi bd
sung dung mai 13 lugng ma tdng luong bd sung cua ching va lugng dung moi
duoc str dung & cac budc khac 13 tir 5% dén 60% theo khdi luong.
10.  Phuong phép san xuét chat hoat dong bé mit cation theo diém bt k¥ trong
sb cac diém tir 2 dén 9, trong d6 chét oxy héa dugc st dung & dang dung dich

nudc.

-33-



31751

11. = Phuong phép san xuét chit hoat dong bé mit cation theo diém bat ky trong
s cac diém tir 1 dén 10, trong d6 nhiét do khi xtt 1y oxy héa 12 30°C dén 90°C.

12.  Phuong phép san xut chit hoat dong bé mit cation theo diém bt ky trong
sé cac diém tir 3 dén 11, trong d6 chat khir duoc st dung & dang dung dich nudc.
13.  Phuong phap san xuét chit hoat dong bé mit cation theo diém bt ky trong

sb cac diém tir 1 dén 12, trong d6 nhiét do khi x Iy khu 1a tir 30°C dén 90°C.





