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Linh vue ky thuat dwoc dé cip

Séang ché dé cap dén phuong phép giat quén 4o.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Trudce day, chét hoat dong bé mit anion, ddc biét la alkylbenzen sulfonat,
chit hoat dong bé mat khéng ion c6 nhém oxyalkylen c6 2 hodc 3 nguyén tu
cacbon va olefin sulfonat, ddc biét 1a olefin sulfonat noi thu duoc béng cach su
dung 1am nguyén liéu thd, olefin noi c6 lién két d6i khong phai ¢ cudi chudi
olefin ma & bén trong chudi olefin da duoc sir dung rong rdi nhu cac thanh phan
tay rira gia dung va cong nghiép. Proteaza ciing dugc st dung nhu moét thanh
phan dé tang tinh chét tiy rira chéng lai cac vét bdn bam vao quan 4o0. Nhidu
proteaza noi chung c¢6 do pH tbi uu 1a kiém.

JP-A 2015-28123 va JP-A 2014-77126 boc 16 ché pham olefin sulfonat
ndi c6 kha nang tao bot tuyét voi va tuong tu chira olefin sulfonat noi ¢6 16
nguyén tir cacbon va olefin sulfonat ndi c6 18 nguyén tir cacbon theo mét ty 1€
cu thé va ¢6 ty I¢ cu thé cua dang hydroxy/dang olefin. Ho cling mé ta viéc su
dung chét hoa tan nhu propylen glycol.

EP-A 377261 boc 16 ché phim tay rira chira olefin sulfonat ndi, trong d6

dang P-hydroxy ctia né 1a 25% tré 1én, c6 tinh chat tay rira tuyét voi. Cu thé, tai
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lidu ndy mé ta ché phém téy rira ¢ chira olefin sulfonat ndi va chit hoat dong
bé mit khong ion.

JP-A 2003-81935 bdc 16 ché pham ty rira c6 chira olefin sulfonat ndi c6
dic diém la né thu duoc bang céach sulfonat héa, trung hoa va thiy phan olefin
nodi c6 8 dén 30 nguyén ti cacbon, trong d6 tong phan tram cta lién két doi cé
mat & vi tri 2 13 20 dén 95% va ty 18 cis/trans 13 1/9 dén 6/4. Trong Vi du cong
thtc 1, ché phém téy rua dang hat cho qué“m 40 ¢6 chura olefin sulfonat ndi, chét
hoat dong bé mit khong ion c6 nhém polyoxyetylen dugc mé ta. Trong Vi du
cong thirc 1 hodc Vi du cong thirc 2, mot enzym duoc sir dung.

Ban chat k§ thuit cia sang ché

Muc dich ctia séng ché 1a dé xuét phuong phap giit quan 4o, trong do tinh
chat tdy rira clia proteaza chdng lai céc vét ban c6 chia protein it c6 kha nang bi
giam ngay ca khi d6 pH ctia ché phdm long giat tdy c6 tinh axit yéu dén tinh
kiém yéu.

Céc nha phat minh séng ché di phat hién ra ring bang céch st dung
olefin sulfonat noi két hop vdi proteaza, ngay ca mot ché pham long giat tay c6
d6 pH tir axit yéu dén kiém yéu, tai d6 hoat dong cia proteaza dé phéan hay
protein giam c6 hoat tinh tay rira t5t hon so véi alkylbenzen sulfonat thuong
duoc biét dén nhu mot thanh phén téy rua, va do do su lua chon d6 pH cua ché

phim 16ng giat tdy s& m& rong.
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Séng ché dé cap dén phuong phap gidt quan 40, bao gbm viée gidt quan
40 bang ché phdm long giat tdy c6 d6 pH 14 3,5 tr& 1én va 8,5 trd xubng & 20°C
thu duoc bang cach tron thanh phan (A) va thanh phan (B) sau day, va nudc co
do cung:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi ¢6 15 nguyeén tir cacbon trd 1én va 24
nguyén tir cacbon trd xudng; va

thanh phan (B): proteaza.

Theo sang ché, c6 thé cung cip phuong phép gidt quan 4o c6 tinh chét tay
rira tuyét voi ctia proteaza chdng lai cac vét ban c6 chira protein ngay ca khi ché
pham 10ng giat tdy c6 do pH tir axit yéu dén kiém yéu.

MO ta chi tiét sang ché
Thanh phan (A)

Thanh phén (A) theo sang ché 1a olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén ti
cacbon tré 1én va 24 nguyén tir cacbon tré xudng, va cé hoat tinh tay rira chbng
lai cac vét ban bam vao quan 4o theo sang ché. Thanh phéan (A) 1a hop chat c6
thé ngan ngira su giam hoat tinh tiy rira ctia thanh phan (B) chéng lai cac vét
ban c6 chira protein nhidu hon alkylbenzen sulfonat 13 sulfonat néi chung, ngay
ca trong diéu kién c6 tinh axit yéu dén tinh kiém yéu sao cho do pH cta ché
phém long giat téy la 3,5 trd 1én va 8,5 tro xuéng 0 20°C, dac biét khi duoc su

dung két hop v6i thanh phan (B) dugc mé ta dudi day.
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S6 nguyén tir cacbon ctia olefin sulfonat ndi trong thanh phan (A) dé cap
dén sd nguyén tir cacbon cua olefin ndi ma sulfonat duoc lién két cong hoa tri.
S6 nguyén tir cacbon ciia olefin sulfonat ndi trong thanh phan (A), tir quan diém
cai thién hon nita tinh chét téy ria chéng lai cac vét ban bam vao quﬁn ao, la 15
tr 16n va tot hon 14 16 trd 1én, va tir quan diém ngan ngira su giam hoat tinh tiy
rira ctia thanh phan (B) chéng lai cac vét ban c6 chia protein ngay ca trong diéu
kién tinh axit yéu dén tinh kiém yéu ma d pH ctia ché pham léng giat tay 13 3,5
trd 1én va 8,5 tro xuéng 0 20°C, 24 tré xuéng, t6t hon 14 22 trd xuéng, tdt hon 1a
20 tr& xubng, con tét hon 1a 18 trd xudng, con tot hon nita 13 17 trd xudng, con
t6t hon nira 13 16 tré xubng, hoic 16.

Tir quan diém ngan nglra sy giam hoat tinh tdy rira cta thanh phan (B)
chéng lai cac vét ban c6 chira protein ngay ca trong diéu kién tinh axit yéu dén
tinh kiém yéu ma do pH cta ché phdm long gidt tay 1a 3,5 tr& 1én va 8,5 tré
xuéng o 20°C, thanh phén (A) t5t hon 1a duoc chon tir mdt hodc nhiéu thanh
phén (al) va thanh phan (a2) sau day, va ty 1& khéi luong (a2)/(al) gitta thanh
phdn (a2) va thanh phan (al) tot hon 14 0 trd 1én va 1 tro xudng:

thanh phén (al): olefin sulfonat noi c6 15 nguyén tir cacbon trg 1én va 16
nguyén ti cacbon tré xudng; va

thanh phan (a2): olefin sulfonat ndi c6 17 nguyén tit cacbon tré 1én va 24

nguyén tir cacbon tr¢ xuodng.
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Tir quan diém ngin nglra su giam hoat tinh tiy rira cua thanh phan (B)
chdng lai cac vét ban c6 chira protein ngay ca trong diéu kién tinh axit yéu dén
tinh kiém yéu ma d6 pH cua ché phdm long giat ty 1a 3,5 tro 18n va 8.5 tro
xudng & 20°C, thanh phan (al) t6t hon 1a olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén ta
cacbon, va thanh phan (a2) t6t hon la olefin sulfonat ndi c6 18 nguyén tu
cacbon.

T quan diém ngan ngra su giam hoat tinh tdy rtra cua thanh phan (B)
chdng lai cac vét ban c¢6 chira protein ngay ca trong didu kién tinh axit yéu dén
tinh kiém yéu ma do pH cta ché phdm léng giat tiy 1a 3,5 trd 1én va 8,5 tré
xudng & 20°C, ty 1& khéi luong (a2)/(al) gitta thanh phan (a2) va thanh phan
(al) tt hon 14 0 tr& 1én, va tét hon 14 1 tré xudng, t5t hon 13 0,95 tré xudng, tét
hon 14 0,9 tr& xuéng, con tdt hon 1a 0,8 trd xuéng, con tot hon nita 13 0,7 tro
xudng, con tét hon nira 14 0,6 tré xudng, con tét hon nita 13 0,5 tré xudng, con
t6t hon nita 1a 0,4 trd xudng, con tdt hon nita 13 0,3 tré xudng, con t6t hon nita
la 0,2 tro Xuéng, con tdt hon nita 1a 0,1 tro Xuéng, con tdt hon nira 13 0,05 tré
xudng va con tét hon nita 13 0.

Olefin sulfonat noi theo sang ché tot hon 1 sulfonat thu dugc bang cach
sulfonat héa, trung hoa va thiy phan olefin néi, dudi dang nguyén liéu tho, bao

gdm olefin ndi c6 15 nguyén tir cacbon tré 1én va 24 nguyén tir cacbon tré
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xudng véi lién két d6i & vi tri 2 tr 1én (olefin c6 lién két d6i bén trong chudi
olefin).

Olefin ni nay cling bao gdm céc chit c6 chira mot luong nhé cai goi 1a
alpha-olefin (sau ddy dugc goi 1a a-olefin) trong d6 lién két doi c6 mat & vi tri 1
ctia chudi cacbon.

Khi olefin ndi dugc sulfonat hoa, B-sulton dugc san xuét theo dinh luong,
va mot phan B-sulton dugc chuyén thanh y-sulton va axit olefin sulfonic, va tiép
tuc duoc chuyén thanh hydroxyalkan sulfonat va olefin sulfonat trong qu4 trinh
trung hoa va thuy phan (vi dy, J. Am. Oil Chem. Soc. 69, 39 (1992)). Nhém
hydroxy cta hydroxyalkan sulfonat thu duoc nam bén trong chudi alkan, va lién
két d6i ctia olefin sulfonat nim bén trong chudi olefin. San phdm thu duoc chu
yéu chtra hdn hop ctia chiing, va trong mot sé trudng hop c6 thé chira mot luong
nho hydroxyalkan sulfonat c6 nhém hydroxy & cudi chudi cacbon ctia ching
hodc olefin sulfonat c6 lién két doi & cudi chudi cacbon ctia chung.

Trong ban mé ta sang ché nay, mdi san pham nay va hdn hop cia ching
dugc goi chung 1a “olefin sulfonat ndi” (thanh phan (A)). Ngoai ra,
"hydroxyalkan sulfonat" dugc goi 1a "dang hydroxy cua olefin sulfonat noi"
(sau day con duoc goi la "HAS"), va "olefin sulfonat" 14 "dang olefin cta olefin

sulfonat ndi" (sau day con dugc goi la "IOS").
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Ty 1€ khoi luong ctia HAS v6i I0S ciia hop chét trong thanh phan (A) ¢6
thé duoc do bang khéi pho séc ky 16ng hiéu suét cao (sau day viét tat 1a HPLC-
MS). Cu thé, ty 1é khéi luong ¢6 thé dugc x4c dinh tir ving dinh cua HPLC-MS
ctia thanh phan (A).

Vi du vé mudi cua olefin sulfonat ndi cta thanh phan (A) bao g6m mudi
kim loai kiém, mudi kim loai kiém thd (1/2 nguyén tir), mubi amoni hoic mudi
amoni hitu co. Vi du vé mudi kim loai kiém bao gdm mudi natri va mudi kali.
Vi du vé mubi amoni hitu co bao gdm mudi alkanolamoni ¢ 2 nguyén tu
cacbon tr¢ 1én va 6 nguyén tir cacbon tré xubng. Tix quan diém vé tinh chét tay
rira, mudi coa olefin sulfonat ndi tét hon 12 mudi kim loai kiém, va tét hon 1a
mudi natri.

Nhu d3 thiy 3 tur phuong phép san xuat duoc dé cap trén day, nhom
sulfonat cta olefin sulfonat ndi cla thanh phan (A) c6 mit bén trong chudi
cacbon, nghia 13, chudi olefin hodc chudi alkan ctia olefin sulfonat ndi, va mot
lugng rat nhé olefin sulfonat ndi véi nhom sulfonat & cudi chudi cacbon ciia
ching ¢6 thé duoc chua trong d6 trong mot s6 truong hop. Theo sang ché, tur
quan diém cai thién tinh chét tiy rtra chéng lai cac vét bin c6 chira protein bam
vao quan 40, ham luong cua olefin sulfonat ndi v6i nhém sulfonat & vi tri 2
trong thanh phan (A) tot hon 13 10% khdi luong trd 18n, t6t hon 14 15% khéi

lugng tré 18n, con tot hon 1a 20% khdi luong tré 16n, con tdt hon nita 14 25%
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khdi luong trg 1é€n, con t5t hon nita 1a 30% khdi luong trd 1€n, con t5t hon nira
14 35% khoi lugng tré 1én va con tét hon nita 1a 40% khéi luong trd 1én, va bt
hon 14 60% khéi lugng tré xubng trong thanh phan (A).

Ham lugng cua olefin sulfonat véi nhém sulfonat & vi tri 1 trong thanh
phan (A), tir quan diém cai thién hon nira tinh chét tay rira chdng lai cac vét bin
bam vao quﬁn ao ngay ca khi nhiét dd cua nudc dugce su dung dé giat 1a nhiét do
thap téi 0°C trd 1én va 15°C trd xudng, tot hon 1a 10% khéi luong tré xudng, t6t
hon 14 7% khéi luong tré xudng, con tot hon 14 5% khéi luong tré xubng va con
t6t hon nira 1a 3% khéi luong trd xudng trong thanh phan (A), va tir quan diém
giam chi phi san xut v cai thién nang suét, t6t hon 13 0,01% khéi luong tré 1én
trong thanh phan (A).

Vi tri cia nhém sulfonat ciia cac hop chét nay 1a vi tri trong chudi olefin
hodc chudi alkan.

Olefin sulfonat ndi ¢ thé 1a hdn hop ctia dang hydroxy va dang olefin.
Ty 16 khéi luong (dang olefin/dang hydroxy) cta ham luong cta dang olefin cta
olefin sulfonat ndi so véi ham lugng cia dang hydroxy cua olefin sulfonat noi
trong thanh phan (A) ¢6 thé 1a 0/100 trd 1én va con 1a 5/95 tré 1én, va 50/50 trd
xudng, va con 13 40/60 trd xudng, va con 1a 30/70 tré xudng va con 1a 25/75 tré

xudng.
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Ty 1& khéi lugng cua ham lugng cua dang hydroxy cta olefin sulfonat ndi
va ham luong ciia dang olefin cta olefin sulfonat noi trong thanh phan (A) c6
thé dugc do bang phuong phap duoc mé ta trong cac vi du sau khi tach thanh
phan (A) thanh dang hydroxy va dang olefin bang HPLC.

Thanh phan (A) c6 thé duoc san xuit bing cach sulfonat héa, trung hoa
va thuy phan olefin ndi ¢ 15 nguyén tir cacbon tr¢ 1én va 24 nguyén ti cacbon
tré xubng 1am nguyén lidu tho.

Qua trinh sulfonat hoa c6 thé duoc thuc hién béng cach cho 1,0 dén 1,2
mol khi luu huynh trioxit phan tng véi 1 mol olefin ndi. Phan tmg nay c6 thé
duoc thuc hién & nhiét d6 phan ing tir 20 dén 40°C.

Qua trinh trung hoa dugc thuc hién béng cach cho dung dich chtra nude
clia chét kiém chéng han nhu natri hydroxit, amoni hodc 2-aminoetanol phan
g v6i nhém axit sulfonic véi lugng gép 1,0 dén 1,5 1an mol gid tri ly thuyét
ctia nhém sulfonat.

Qué trinh thily phan c6 thé duoc thuc hién & 90 dén 200°C trong 30 phut
dén 3 gi0 véi sy c6 mat cua nudc.

Céc phan tng nay c6 thé dugc thuc hién lién tuc. Sau khi hoan thanh
phan Ung, c6 thé thuc hién viéc tinh ché br:ing céch chiét, rira hodc tuong tu.

Dé san xuét olefin sulfonat ndi cta thanh phan (A), cac qué trinh sulfonat

héa, trung hoa va thuy phéan cé thé dugc thuc hién bang cach st dung olefin noi
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c6 su phan b 13 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 24 nguyén tir cacbon tré xudng
lam nguyén li¢u tho; cac qua trinh sulfonat hoa, trung hoa va thity phéan c6 thé
duoc thuc hién béng cach str dung olefin ndi c6 mdt sb nguyén tur cacbon lam
nguyén liéu tho; hodc néu can, cé thé tron nhiéu loai olefin sulfonat ndi ¢6 sb
nguyén tir cacbon khac nhau di duoc san xuét trude do.

Theo séng ché, olefin ndi d& cap dén olefin c6 lidn két doi bén trong
chudi olefin nhu dugc mo ta trén day. S6 nguyén tu cacbon cua olefin noi la
nguyén liéu thd ctia thanh phan (A) 1a 15 trd 1én va 24 tré xudng. Olefin ndi
duogc sir dung trong thanh phan (A) ¢6 thé duoc st dung riéng 1é hodc két hop
hai loai trd 1én.

Tong ham lugng cla olefin ¢6 lién két do6i & vi trf 1, cai goi 1a alpha
olefin, trong olefin 1am nguyén liéu tho, tir quan diém cai thién hon nita tinh
chét tiy rira chdng lai cac vét ban c6 chia protein, tot hon 1a 10% khéi luong
tré xudng, t6t hon 1a 7% khéi luong tré xudng, con tbt hon 1a 5% khéi luong tré
xudng va con t6t hon nita 1a 3% khéi luong trd xudng, va tir quan diém giam chi
phi san xudt va cai thién niang suét, t6t hon 1a 0,01% khdi luong tro 1€n.

Thanh phan (A) t6t hon 14 olefin sulfonat ndi thu duoc bang cach st dung
1am nguyén liéu thé mot olefin bao gdm olefin ¢6 15 nguyeén tir cacbon trd 1én
va 24 nguyén tir cacbon trd xudng voi lién két d6i & vi tri 1 trd 16n va 3 tré

xudng (I0-1) va olefin ¢6 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 24 nguyén tir cacbon
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tré xubng v6i lién két doi & vi tri 5 tré 18n (I0-2) theo ty 18 khéi luong (10-
1)/(10-2) tir 0,50 trd 1én va 6,5 tré xudng. T quan diém cai thién tinh chit tay
rira chdng lai cac vét ban c6 chira protein bam vao quan 4o, ty 16 khéi luong cua
(I0-1)/(10-2) 14 0,50 tro 1én, tt hon 13 0,65 trd 1én, tot hon 13 0,70 trd 1én, con
t5t hon 13 0,80 trd 1én va con tét hon nita 14 0,85 trd 18n, va 6,5 tré xudng va tot
hon 14 6,0 tré xudng. Vi tri ma lién két d6i xuat hién thuong xuyén nhét trong
olefin n6i lam nguyén liéu tho thay ddi tiy thude vao sb nguyén tir cacbon.

Su phan bd lién két doi trong olefin lam nguyén liéu thd cé thé duogc do,
vi du, bang séc ky khi khdi phd (sau déy viét tit 1a GC-MS). Cu thé, mdi thanh
phﬁn khéc nhau vé do dai chudi cacbon va vi tri lién két d6i duoc tach chinh xac
khoi nhau bang may phan tich séc ky khi (sau day viét tat 1a GC), va mdi thanh
phan c6 thé phai trai qua khdi phd ké (sau day viét tit 1a MS) dé xac dinh vi tri
lién két doi, va ty 1é phan tram ctia mdi thanh phan ¢ thé dugc x4c dinh tir
vung dinh GC cua ching. Phuong phép do vi tri cua lién két dbi trong olefin ndi
lam nguyén liéu tho duogc thé hién dudi day.
Phuong phap do vi trf lién két doi trong olefin ndi lam nguyén liéu tho

Vi trf cua lién két doi trong olefin ndi dugc do bang sac ky khi (sau day
viét tit 1a GC). Cu thé, olefin ndi cho phép phan tmg véi dimetyl disulfua dé tao

thanh dan xuét dugc dithiol hoa cua ching, va mdi thanh phan sau d6 s& duoc

-12-
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phan tich bang GC. Su phéan bé lién két doi cua olefin ndi duoc xac dinh tir mdi
vung dinh thu dugec.

Céc thiét bi va diéu kién phan tich duoc st dung cho phép do nhu sau:

Hé théng GC: "HP6890" (duoc san xudt boi Hewlett-Packard Company);

Cot: "Cot mao dan sidu hop kim 1 HT" (30 m x 250 pm x 0,15 um, dugc
san xuat boi Frontier Laboratories, Inc.);

May do (méy do ion hoa ngon Itra hydro (FID));

Nhiét d6 phun: 300°C;

Nhiét d6 dau do: 350°C; va

Téc d6 dong chay He: 4,6 mL/phut.

Thanh phén (A) t6t hon 14 olefin sulfonat ndi bao gbm olefin sulfonat ndi
c¢6 15 nguyén tir cacbon tré 1én va 24 nguyén tir cacbon tré xudng véi nhém
sulfonat & vi tri 2 tro 1én va vi tri 4 tré xubng (I0-1S) va olefin ¢6 15 nguyén tu
cacbon trd 1én va 24 nguyén tir cacbon tré xubng v6i nhém sulfonat & vi tri 5
trg 1én (I0-28). (I0-2S) tt hon 14 olefin c6 15 nguyén it cacbon trd 1én va 24
nguyén tir cacbon tré xubéng véi nhém sulfonat & vi tri 5 trd 1én va vi tri 9 tré
xudng. Tlr quan diém cai thién tinh chat tay rira chong lai cac vét ban c6 chia
protein bam vao quan 4o, ty 18 khdi luong cta (I0-18)/(10-2S) tbt hon 13 0,65
trér 18n, tt hon 12 0,70 trd 1én, con ot hon 1a 0,75 trd 1én, con tot hon nita 14

0,80 trd 1én va con t5t hon nira 14 0,85 tré 1én, va 5,0 trd Xuéng. Vi tri ma nhom
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sulfonat duoc lién két thuong xuyén nhét trong olefin sulfonat ndi thay dbi tiry
thudc vao sd nguyén tir cacbon.

Ham lugng cua timg hop chit véi nhém sulfonat & cac vi tri khac nhau
trong thanh phan (A) c6 thé duoc do bang HPLC-MS. Trong ban md ta sang
ché nay, ham luong ctia mdi hop chét véi nhém sulfonat & céc vi trf khac nhau
s& dugc x4c dinh bang ty 18 khdi luvong cua hop chét véi nhém sulfonat & mdi vi
trf trong tit ca cac dang HAS ctia thanh phan (A), dua trén vung dinh HPLC-
MS.

Thanh phan (B)

Thanh phan (B) theo sang ché 1a proteaza, va c6 tinh chat tay rira chong
lai cac vét ban c6 chira protein bam vao quan 4o. Proteaza c6 thé 1a enzym bat
ky mién 1a ching c6 d6 pH t61 wu, t6t hon 1a & muc trung tinh dén kiém, va
nhiéu proteaza théa méan didu kién nay ciing c6 thé duoc stir dung két hop. Viée
str dung thanh phan (A) két hop véi thanh phan (B) c6 thé ngan ngira tinh chét
tay rira cua thanh phan (B) clia sang ché khoi bi thay dobi, ngay ca vdi proteaza
c6 d6 pH ti wu v& mat kiém va tham chi trong nhiéu diéu kién gidt ma do pH
ctia ché phdm léng giat tay 1a 3,5 trd 1én va 8,5 tré xubng & 20°C. Thanh phan
(B) theo sang ché t8t hon 1a subtilisin proteaza c6 ngudn gde tir Bacillus sp., va
dic biét tot hon 1a subtilisin proteaza c6 ngudn gbc tir Bacillus halodurans hoc

Bacillus clausii. Vi du vé€ proteaza kiém c6 san trén thi truong bao goébm
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Alcalase, Savinase, Everlase, Esperase, Kannase va Ovozyme c6 san tu
Novozymes Japan Ltd., va Purafect va Properase c6 san tr Genencor
International, Inc. Proteaza dwoc md ta trong JP-A 2007-61101 ciing ¢ thé
duoc st dung pht hop. Thanh phan (B) c¢6 thé duoc sir dung & dang (1) chét
l6ng chira enzym protein, (2) san pham khé ctia enzym protein va (3) hat chira
enzym protein, dé diéu ché ché phém long giat téy dugc st dung theo sang ché.
Nudc

Theo sang ché, nudc duge st dung dé didu ché ché pham long giat tay
bang céach trén chung véi thanh phan (A) va thanh phan (B) 1a nudce ¢ d6 clng.
D6 cing clia nudc, tir quan diém rang né co thé tan hudng hiéu qua cla sang
ché, theo d6 cung Duc, tot hon 13 1°dH tr& 16n, tdt hon 1a 2°dH trd 1én, con tdt
hon 1 3,5°dH tré 1én, con tét hon nita 1a 5°dH tr& 1én va con t6t hon nita 1a
7°dH trd 1én, va tot hon 1a 20°dH tré xudng, tot hon 1a 18°dH tré xudng va con
tt hon 1a 15°dH trd xudng. Do cting Puc (°dH) duoc sir dung trong ban mo ta
sang ché nay dé cap dén ndng do canxi va magie trong nudc duoc biéu thi bang
ndéng d6 duoc tinh toan dua trén dang cia CaCOs: 1 mg/L (ppm) = khoang
0,056°dH (1°dH = 17,8 ppm).

Nong do cia canxi va magie ddi v6i d6 ctmg Puic nday duge x4c dinh
bing phuong phap chudn d0 chelat st dung mudi dinatri

etylendiaminetetraaxetat.
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Phuong phép cu thé dé do d6 cting Puc clia nudce trong ban md ta nay
duoc thé hién nhu sau.

Phuong phép do do ciing Dtic ciia nudc
Thudc th

e 0,01 mol/l dung dich EDTA-2Na: 0,01 mol/l dung dich chtra nuéc cia
dinatri etylendiaminetetraaxetat (dung dich chuan d6, 0,01 M EDTA-Na2, duoc
san xuit boi SIGMA-ALDRICH)

e Chét chi thi Universal BT (tén san phém: Universal BT, dugc san xuét
bdi Dojindo Laboratories)

e Dung dich dém amoniac dé do do cimg (dung dich duoc diéu ché bang
c4ch hoa tan 67,5 g amoni clorua trong 570 ml cua 28 % khéi luong/thé tich
nudc amoniac va thém nudc trao d6i ion vao cho dén khi téng thé tich 1a 1000
ml)

Do dd cuing

(1) 20 ml nuéc 1am miu duge gom trong cdc hinh nén bing toan bd
pipet.

(2) 2 ml dung dich dém amoniac dé do d6 ctmg duoc thém vao.

(3) 0,5 ml chét chi thi Universal BT duoc thém vao. Diéu nay dam bao

rang dung dich sau khi thém vao c¢6 mau dé tim.
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(4) Trong khi lic ky cbe hinh non, 0,01 mol/l dung dich EDTA-2Na duoc
thém vao timg giot tir buret, va diém ma tai d6 nudc mau chuyén sang mau
xanh lam dugc 1dy lam diém két thuc chudn do. (5) Toéng do cung duoc xac dinh
theo cong thire tinh todn sau day:

Do cing (°dH) =T x 0,01 x F x 56,0774 x 100/A

trong do:

T: Chuan dé caa 0,01 mol/dung dich | EDTA-2Na (mL),

A: Thé tich mau (20 mL, thé tich nuéc mau), va

F: Hé s6 ctia 0,01 mol/l dung dich EDTA-2Na.

Ché pham long giat tay duoc st dung theo sang ché tt hon 1a ché pham
long git tiy thu dugce bang cach tron thanh phan (A), thanh phan (B) va nudc
c6 do cting 1°dH trd 1én va 20°dH tré xubng.

Quan 40

Theoséngché,qu&néoléloaiVéiﬂulduqcbéngcédlyidungcécsqiky
nude hodc soi wa nude, duge mod ta dudi day, chéng han nhu vai dét, vai dét
kim hoc vai khéng dét, va san pham thu duoc bang cach su dung vai ching han
nhu 4o 16t, 40 phdng, 40 so mi céng sd, 4o céanh, quﬁn, mfl, khan tay, khan t4m,
dd dan, tat, do 16t hodc quén tét.

So1i
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Céc soi cAu thanh quan 40 néu trén cé thé 1a so1 ky nudc hodc soi ua
nuée. Vi du vé soi ky nude bao gbm soi dua trén protein (chang han nhu soi
casein protein sfta bo hodc promix), soi dwa trén polyamit (ching han nhu
nylon), sgi dua trén polyeste (ching han nhu polyeste), soi dua trén
polyacrylonitril (ching han nhu acrylic), soi dua trén ruou polyvinyl (ching han
nhu vinylon), s¢i dua trén polyvinyl clorua (ching han nhu polyvinyl clorua),
soi dwa trén polyvinyliden clorua (ching han nhu vinyliden), s¢i dua trén
polyolefin (ching han nhu polyetylen hodc polypropylen), soi dua trén
polyuretan (ching han nhu polyuretan), soi dua trén copolyme polyvinyl clorua/
rugu polyvinyl (ching han nhu polychlal), soi dua trén polyalkylen
paraoxybenzoat (chang han nhu benzoat), soi dua trén polyfloetylen (chang han
nhu polytetrafloetylen), sgi thuy tinh, s¢i cacbon, s¢i alumin, soi cacbua silic,
so1 d4, so1 xi va so1 kim loai (soi vang, soi bac hodc soi thép). Vi du vé soi ua
nuée bao gdm soi ¢6 16ng hat (chang han nhu bong, bong arboreous hodc bong
ga0), soi libe (chéng han nhu vai lanh, lanh, gai, gai dau hodc day), soi c6 mach
(chéng han nhu soi gai dau malina hodc soi gai dau sisal), xo dura, coi, rom ra,
soi long dong vat (chéng han nhu len, vai ni angora, len casomia, 16ng lac da,
16ng len alpaca, len lac da hoac angora), soi to tam (to tam thuan hoa hoac to
tdm tu nhién), long vii va 1éng to va soi xenlulo (chéng han nhu rayon,

polynosic, cupra hodc axetat).
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Phuong phap giit quan 4o

Phuong phap giat quan 4o theo sang ché 13 phuong phép giit quan 4o
bang ché phim long giit tdy c6 do pH 1a 3,5 trd 1én va 8,5 trd xudng & 20°C thu
duoc bang cach tron thanh phan (A) va thanh phan (B) sau ddy, va nude c6 do
cung:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 24
nguyén tir cacbon trd xudng; va

thanh phan (B): proteaza.

Tt quan diém cai thién hon nita tinh chat tiy rira chdng lai cic vét ban c6
chira protein tai thoi diém giat quan 4o, ham luong ctia thanh phéan (A) trong
ché pham long giat tay duoc sir dung theo sang ché tét hon 12 50 mg/kg tro 1én,
t6t hon 12 80 mg/kg trd 18n, con tot hon 14 100 mg/kg trd 1én, con tot hon nita 1a
200 mg/kg tr& 1én, con tét hon nita 1a 500 mg/kg trd 1én va con tot hon nita 13
700 mg/kg trd lén, va t6t hon 1a 4000 mg/kg tré xudng.

Ham luong cua thanh phan (A) c6 trong ché pham long giat tiy dua trén
gia tri dugc tinh toan vdi gia dinh rang ion dbi 14 ion natri.

Ham luong cia thanh phan (B) trong ché phéfn long giat tiy dugc su
dung theo sang ché, nhu lugng enzym protein, tdt hon 14 0,1 mg/kg tré 1€n, tdt
hon 14 0,2 mg/kg tré lén, con t6t hon 1a 0,5 mg/kg trd 1én va con tot hon nita 14

1 mg/kg tr¢ lén, va tor quan diém chi phi giat, t6t hon 1a 100 mg/kg tré xudng,
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t6t hon 1a 50 mg/kg tré xudng, con tét hon 1a 30 mg/kg trd xudng va con t6t hon
nira 12 10 mg/kg tré xudng.

Theo sang ché, luong enzym protein clia thanh phan (B) duoc str dung 14
gia tri dugc do béng Protein Assay Rapid Kit WAKO (dugc san xuét boi Wako
Pure Chemical Industries, Ltd.).

Nhiét do cta ché pham léng giat tay, tir quan diém cai thién hon nita tinh
chit tiy rira chdng lai cac vét ban c6 chia protein bam vao quan 4o, t6t hon 1a
0°C trd 1én, tét hon 1a 3°C trd 1&n va con tt hon 13 5°C trg 1én, va tir quan diém
chi phi giat, tét hon 1a 60°C trd xuéng, tdt hon 1a 50°C trd xuéng, con tot hon 1a
40°C tré xubng va con tét hon nita 13 35°C tré xudng.

Do pH cua ché pham long giat tdy ¢ 20°C, tir quan diém cai thién hon
nita tinh cht tdy rira chéng lai céc vét ban c6 chira protein, tlr 3,5 trd 1én va t6t
hon 13 4,0 tr& 1én, va tir quan diém ngan ngira tinh chét tay rira cua proteaza
chdng lai cc vét ban c6 chira protein khoi bi giam theo sang ché, biang céch st
dung thanh phén (A) trong hop chét véi proteaza 1a thanh phan (B), ngay cé khi
do pH cua ché phim long giit tdy giam tir phia kiém, 8,5 tr& xudng, tot hon la
8,0 trd xubng va tét hon 1a 7,5 trd xudng. D6 pH c¢6 thé dugc do theo phuong
phap do do pH dugc mo ta sau day.

Phuong phéap do do pH
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Dién cuc phirc hop do pH (loai c6 dng boc bang thuy tinh, duogc san xuét
béi HORIBA, Ltd.) duge két ndi véi may do pH (mdy do pH/ion F-23, duoc san
xuét boi HORIBA, Ltd.) va nguén dién dugc bat. Dung dich chtra nudce kali
clorua béo hoa (3,33 mol/L) duoc st dung lam chit 16ng bén trong cho dién cuc
pH. Tiép theo, mdi dung dich chuan pH 4,01 (dung dich chuan phtalat), dung
dich chuan pH 6,86 (dung dich chuén phosphat trung tinh) va dung dich chuén
pH 9,18 (dung dich chuan borat) dugc dd day vao cbe 100 mL, va ngam trong
bé didu nhi¢t & 25°C trong 30 phut. Dién cuc do pH duoc ngam 3 phut trong
mbi dung dich chuan da dugc diéu chinh dén nhiét d6 khong ddi, va thuc hién
thao tac hiéu chuén theo tht tw pH 6,86 — pH 9,18 — pH 4,01. M3i miu cin
do dugc diéu chinh dén 25°C, dién cuc cua may do pH dugc ngdm trong mau,
va do pH sau 1 phut.

Gid tri cua ty 1& bé chira dugc bidu thi bing ty 1é gifta luong (lit) ché
pham long giat ty vé6i khéi luong (kg) quan 4o, nghia 13, luong (lit) cua ché
pham long giat ty/khdi luong (kg) quan 4o (sau day déi khi con dugc goi la "ty
18 bé chira") tt hon 13 2 tr& 1én, t5t hon 13 3 tr& 1én, con t6t hon 14 4 & 16n va
con tot hon nita 14 5 trd 1én, va tét hon 14 100 tré xudng.

T quan diém cho phép d& dang loai bd céc chit ban chura protein bam
vao quan 4o, thoi gian gidt quan 4o t6t hon 1a 1 phut tré 1én, t6t hon 1a 2 phut tré

1én va con tbt hon 1a 3 phut tré 1én, va tét hon 13 12 gio tré xudng, tot hon 1a 8
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gio tro xudng, con tot hon 14 6 gid tré xudng, con t6t hon nita 1a 3 gio trd xudng
va con tét hon nira 12 1 gio tré xudng.

Phuong phap giit quan 4o theo sang ché thich hop nhu mot phwong phap
gidt quan 4o bang cach ngam chung trong ché pham 1ong giat ty. Phuong phap
gidt quan 4o bang cach ngam d& cap dén phuong phap trong d6 quan 4o duoc
ngam trong ché pham 1ong giit tay trong mot khoang thoi gian nhét dinh. Trong
phuong phap giat quan 40 bang cach ngam chiing trong ché pham long giat tay,
t6t hon 14 quan 4o duoc ngam trong ché pham 1ong giat tay trong mot khoang
thoi gian nhét dinh, va tly ¥ sau d6, quan 4o dugc tron véi ché pham long gidt
tay va duoc khudy bang tay hodc bang mét luc co hoc chéng han nhu may giit.

Phuong phap giat quan 4o theo sang ché phu hop véi phuong phap giit
quay. Phuong phap gidt quay dé cap dén phuong phap gidt trong d6 quan 4o
khong c¢b dinh vao thiét bi quay s& quay cung véi ché pham 16ng giat tiy xung
quanh truc quay. Phuong phap giat quay co thé duoc thyc hién bang méay git
kiéu quay. Céc vi du cu thé vé may giat kiéu quay bao gbm may giat kiéu 16ng
giat, may giat kiéu mam giat hodc may giit kiéu canh khudy. Nhu cdc may giat
quay nay, may gidt cé ban s&n cho ho gia dinh c6 thé dugc str dung twong mg.
T quan diém vé kha ning lam giam luong nudc duge st dung dé giat, may giat
kiéu 10ng giat gén day d4 tré nén phd bién rong rai. May gidt kiéu 16ng giat co
thé 1am giam luong nude st dung dic biét trong qué trinh giat.
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Khi thu duoc ché phdm 16ng giat tdy c6 chta thanh phan (A), thanh phan
(B) va nuée c6 do cling, thanh phan (A), thanh phan (B) va nudce ¢6 do cliing c6
thé dugc dua vao bé chira mot cach riéng biét, hoac cac vat liéu dugc nap bao
gdm c4 hai thanh phan dugc chon tir thanh phan (A), thanh phan (B) va nuéc c6
d6 ctmg va thanh phan con lai c6 thé duoc dua vao bé chia.

Khi thanh phén (A), thanh phén (B) va nudc cé d6 cing duoc dua vao bé
chira mot cach riéng biét, thanh phan (A), thanh phan (B) va nudc c6 do cung
c6 thé dugc dua vao bé chira lién tiép hodc dong thoi. Ngoai ra, mdi thanh phan
nay c6 thé dugc thém vao cling mét luc hodc theo timg phan.

Khi vat liéu can nap bao gdm hai thanh phan duogc chon tir thanh phan
(A), thanh phan (B) va nudc ¢6 d6 cimg va thanh phan con lai ¢6 thé duge dua
vao bé chira, vét liéu can nap bao gdm hai thanh phan va thanh phén con lai ¢6
thé duoc dua vao lién tiép hodc dong thoi. Ngoai ra, mdi thanh phan nay c6 thé
duoc thém vao ciing mot lic hodc theo timg phan.

Céc thanh phan tily chon

Ché pham léng giat tay duoc str dung theo sang ché co thé chua cac thanh

phan khéc véi thanh phan (A), thanh phéan (B), va nudc c6 do cling.
Thanh phan (C): cac chat hoat dong bé mit khac vé6i thanh phan (A)
Céc chét hoat dong bé mit khac voi thanh phan (A) ¢ thé duoc sir dung

lam thanh phr?m (C) trong ché pham long giat tdy duoc sir dung theo sang ché,
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mién 14 ching khong anh huéng dén hiéu qua cia sang ché. Vi du vé thanh
phan (C) bao gdm mot hoic nhidu chit hoat dong bé mat duoc chon tir chét hoat
dong bé mat anion khac v6i thanh phan (A) va chat hoat dong bé mit khong ion.
Vi du vé thanh phan (C) bao gébm mét hodc nhiéu chit hoat déng bé mat anion
duoc chon tir thanh phan (c1), thanh phéan (c2), thanh phan (c3) va thanh phan
(c4) sau day:

thanh phan (c1): alkyl hodc alkeny! sulfat,

thanh phan (c2): polyoxyalkylen alkyl ete sulfat hodc polyoxyalkylen
alkenyl ete sulfat,

thanh phén (c3): chét hoat dong bé mit anion c6 nhém sulfonat (khong ké
thanh phan (A)), va

thanh phﬁn (c4): axit béo hoac mudi cua ching.

Céc vi du cu thé vé thanh phén (c1) bao gdbm mot hodc nhiéu chét hoat
dong bé mit anion duge chon tir cac alkyl sulfat 6 nhém alkyl ¢ 10 nguyén tir
cacbon tré 1én va 18 nguyén tir cacbon trd xudng va alkenyl sulfat c6 nhém
alkenyl c6 10 nguyén tir cacbon trd 1én va 18 nguyén tir cacbon trd xudng. Tir
quan diém cai thién tinh chat tiy rita, thanh phan (c1) t6t hon 1a mét hogc nhiéu
chét hoat dong bé mat anion dugc chon tir cc alkyl sulfat c6 nhém alkyl c6 12

nguyén tir cacbon trd 1én va 14 nguyén tir cacbon tré xudng, va tot hon 1a mot
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hodc nhiéu chét hoat dong bé mit anion duogc chon tir natri alkyl sulfat c6 nhom
alkyl c¢6 12 nguyén tir cacbon trd 1én va 14 nguyén tir cacbon trd xudng.

Céc vi du cu thé vé thanh phén (c2) bao gém mét hodc nhiéu chét hoat
dong bé mat anion dugc chon tir polyoxyalkylen alkyl sulfat c6 nhém alkyl co
10 nguyén tu cacbon tr¢ 1én va 18 nguyén tu cacbon tro xudng va ¢ s6 mol
trung binh cia alkylen oxit dugc thém vao la 1 tr¢ 1én va 3 tro xudng, va
polyoxyalkylen alkenyl ete sulfat c6 nhom alkenyl c6 10 nguyén tir cacbon tr¢
1én va 18 nguyén tir cacbon trd xudng va cé sd mol trung binh cua alkylen oxit
13 1 trd 16n va 3 trd xudng. Tir quan diém cai thién tinh chat tay rira, thanh phan
(c2) tét hon 14 polyoxyetylen alkyl sulfat c6 s6 mol trung binh cia etylen oxit
dwoc thém vao 12 1 trd 1én va 2,2 trd xudng, tdt hon 1a polyoxyetylen alkyl
sulfat ¢6 nhém alkyl ¢6 12 nguyén tir cacbon tré 1én va 14 nguyén tir cacbon tro
xudng va c6 s6 mol trung binh cla etylen oxit 1a 1 tr& 1én va 2,2 trd xudng, va
con tot hon 13 mudi natri ctia chiing.

Chét hoat dong bé mit anion c6 nhém sulfonat nhu thanh phan (c3) ding
@& chi chit hoat dong bé mat anion cé sulfonat 1a nhém wa nude (khong ké
thanh phén (A)).

Céc vi du cu thé vé& thanh phan (c3) bao gdm mét hogc nhiéu chét hoat
dong bé mat anion dugc chon tur alkylbenzen sulfonat c6 nhém alkyl c6 10

nguyén t cacbon trd 1én va 18 nguyén tu cacbon trd xubng, alkenylbenzen
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sulfonat ¢6 nhom alkenyl c6 10 nguyén tr cacbon trd 1én va 18 nguyén tu
cacbon tré xudng, alkan sulfonat c6 nhém alkyl c6 10 nguyén ti cacbon trg 1én
va 18 nguyén tir cacbon trd xudng, a-olefin sulfonat cd gbe o-olefin ¢6 10
nguyén tir cacbon tré 1én va 18 nguyén tir cacbon tré xubng, mudi cua axit béo
¢6 nhom thé sulfo ¢ vi tri oo ma ¢6 gde axit béo ¢6 10 nguyén tr cacbon trd 1én
va 18 nguyén tir cacbon trd xubng, va mudi cia este alkyl thip cia axit béo c6
nhém thé sulfo & vi tri oo ma ¢6 gde axit béo ¢6 10 nguyén tir cacbon trd 1én va
18 nguyén tir cacbon trd xudng va goc este ¢ 1 nguyén tir cacbon trd 1én va 5
nguyén tir cacbon trd xubng, olefin sulfonat ndi ¢6 12 nguyén tir cacbon tré 1én
va 14 nguyén tir cacbon tré xubng. Tl quan diém cai thién tinh chét tay ria,
thanh phan (c3) tét hon 14 alkylbenzen sulfonat c6 nhém alkyl c6 11 nguyén tir
cacbon tré 1én va 14 nguyén tor cacbon tré xudng, va tét hon 1a natri
alkylbenzen sulfonat c6 nhém alkyl c6 11 nguyén to cacbon tré 1én va 14
nguyén tir cacbon try xudng.

Vi du vé axit béo hoic mubi ctia chiing nhu thanh phan (c4) bao gdm axit
béo hodc mudi cua chiung c6 10 nguyén tir cacbon trd 1én va 20 nguyén ti
cacbon trd xubng. TU quan diém ting cudng hon nita tic dung lam mém soi
ctia thanh phan (A), s6 nguyén tir cacbon cua thanh phan (c4) 1a 10 trd 1én, t6t
hon 1a 12 tr& 1én va tét hon 13 14 tro 1én, va 20 trd xudng va tot hon 14 18 tré

xudng.
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T6t hon 14 mudi ctia chét hoat dong bé mat anion nhu cac thanh phan tir
(c1) dén (c4) 1a mudi kim loai kidm, tét hon 1a mudi natri hodc muéi kali, va
con tot hon 1 mudi natri.

Ngoai ra, cac vi du vé thanh phén (C) khac véi cac thanh phén duoc mo
ta trén day bao gdm, nhu thanh phén (c5), chét hoat dong bé mat khong ion va
t6t hon 1a chét hoat dong bé mat khong ion c¢6 nhém hydroxy hoic nhém
polyoxyalkylen.

Thanh phan (c5) 6t hon 1a chét hoat dong bé mat khéng ion ¢6 nhém
polyoxyalkylen. Tét hon 1a thanh phan (c5) 1a chét hoat dong bé mat khong ion
¢6 chira nhém polyoxyetylen ¢c6 HLB 1a 8 trd 1én va 20 tré xudng. Theo sang
ché, tir quan diém hiéu qua cao cua viéc phan tan cac protein bi phan hiy béi
proteaza trong ché phim long giat tiy, HLB cta thanh phén (c5) tét hon 13 9 tré
1&n, tot hon 13 10 tr& 18n, con tdt hon 13 11 trd 16n, con tt hon nita 13 12 tro lén,
con tot hon nita 14 13 tré 1én va con t6t hon nita 1a 14 tr& 1én, va 5t hon 1a 20
tré Xuéng.

Gi4 tri HLB cta chét hoat dong bé mat khong ion trong sang ché dé cap
dén HLB duoc tinh theo cong thire sau. Trong luong phén ti trung binh cla
nhém polyoxyetylen dé cap dén trong luong phén ti trung binh duoc tinh tir sb
mol trung binh dugc thém vao khi sb mol cta nhém oxyetylen dugc thém vao

cO su phan bd. Trong luong phan tir trung binh cua chét hoat dong bé mat
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khong ion dé cap dén trong luong phén tir duoc tinh bang gia tri trung binh khi
nhém ky nuéc chang han nhu nhém hydrocacbon c¢é su phan b hodc sé mol
ctia nhém polyoxyetylen dugc thém vao c6 su phan bé.

HLB = [(trong lugng phan tir trung binh cua nhém polyoxyetylen)/[trong
lwong phan tir trung binh cta chét hoat dong bé mit khong ion]] x 20

Sau ddy, cac chit hoat dong bé mit khéng ion cu thé s& duge minh hoa,
nhung “nhém oxyetylen” duoc dé cép trén day doi khi c6 thé duoc goi 1a “nhém
etylenoxy”.

Theo sang ché, khi chat hoat dong bé mat khéng ion khong chira nhém
polyoxyetylen, HLB ctia chét hoat dong bé mit khong ion 1a gi4 tri duoc do
theo phuong phép cua Kunieda et al. dugc md t4 trong "Journal of Colloid va
Interface Science, Vol. 107, No. 1, September 1985". Tai liéu nay md ta phuong
phap do HLB dua trén phat hién ring ¢6 mdi quan hé tuyén tinh gitra nhiét do
cu thé (Typ) va s6 luong HLB cua Griffin.

Thanh phén (c5) thich hop 14 chét hoat dong bé mat khéng ion c6 HLB
t8t hon 1a 8 trd 1én va 20 trd xudng va c¢6 cong thire chung (C5-1) sau day:

R'(C0),,0-(A'O)n-R* (C5-1)
trong d6 R' 12 nhém hydrocacbon béo c6 9 tro 1én va 16 trd xubng nguyén tir
cacbon, R* 1 nguyén tir hydro hodc nhém metyl, CO la nhém carbonyl, m 1a 0

hoac 1, nhém A'O 1a mdt hodc nhiéu nhém duge chon tr nhém etylenoxy va

-28-



33062

nhém propylenoxy, va n 1a s6 mol trung binh duoc thém vao va 12 6 tré 1én va
50 trd xudng.

Trong cong thirc chung (C5-1), R' 1a nhém hydrocacbon béo ¢6 9 nguyén
tlr cacbon trd 1én va 16 nguyén tir cacbon trd xubng. Gié tri cua HLB thap hon
khi s6 nguyén tir cacbon ctia R' nhidu hon va cao hon khi sb nguyén tir cacbon
cia R' it hon. S& nguyén tir cacbon ctia R', tir quan diém cho phép dé dang loai
b6 cac chat ban bdm vao soi, 1a 9 trd 1én, tot hon 1a 10 tré 18n va tt hon 14 11
tré 18n, va tir quan diém c6 hidu qua cao cua viée phan tan protein bi phan huy
béi proteaza trong ché pham long giit tay, 1a 16 tré xudng, t6t hon 13 15 tré
xubng va tot hon 1a 14 tré xudng.

Nhoém hydrocacbon béo ciia R' tot hon 1a nhém duoce chon tir nhém alkyl
va nhom alkenyl.

Trong cong thuc chung (C5-1), nhom A'O 1a mdt hodc nhiéu nhém duoc
chon tir nhdm etylenoxy va nhém propylenoxy. Khi nhom etylenoxy va nhom
propylenoxy cé trong do, nhdm etyleneoxy va nhom propyleneoxy co thé duoc
lién két theo kiéu khdi hodc kiéu ngau nhién. Tir quan diém c6 hiéu qua cao cia
viéc phén tan protein bi phan huy bdi proteaza trong ché phdm long giit tay,
nhém A'O t6t hon 14 nhém chira nhém etylenoxy. Khi nhém A'O 1a nhém

etylenoxy, gia tri HLB cao hon khi n6 la nhém propylenoxy.
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Trong cong thirc chung (C5-1), n 1a s6 mol trung binh duoc thém vao, va
14 6 tré 1én va 50 tré xubng. Gia tri cia HLB cao hon khi n nhiéu hon va thap
hon khi n it hon. T quan diém c6 hiéu qua cao ciia viéc phan tén protein bi
phén huy béi proteaza trong ché phadm léng giat tay, n 1a 6 trd 1én, tét hon 14 6,5
trd 1én, t6t hon 1a 7 trd 18n, con tot hon 14 8 tré 1én, con t6t hon nita 12 9 tré 1én,
con tot hon nita 1a 10 trd 16n va con tt hon nira 13 12 trd 18n, va n 1a 50 trd
xﬁéng, t6t hon 13 45 trd xubng.
Thanh phan (D): chit kiém va chat dém

Phuong phap gidt quan 4o theo sang ché ¢6 thé bao gdm, nhu thanh phan
(D), cht kidm va chit dém nhu mot phuong tién dé didu chinh do pH ctia ché
phdm 16ng git tdy. Vi du cu thé vé chat kiém co thé bao gdm mot hodc nhiéu
chit kiém vO co duoc chon tir natri cacbonat, kali cacbonat, natri
sesquicacbonat va natri hydro cacbonat. Chét kiém vo co tbt hon 1a mét hodc
nhiéu chét kiém duoc chon tir natri cacbonat va kali cacbonat, va t5t hon 14 natri
cacbonat. Cac vi du vé chit kidém khéc vdi cac chét duoc mo ta trén day co thé
bao gdm alkanolamin trong d6 trong s& cac nhom duge gan véi lién két nito,
mot nhom trd 1én va ba nhom tro xudng 1a cac nhom alkanol c6 2 nguyén tir
cacbon tr¢ l1én va 4 nguyén tr cacbon tro xudng va cédc nhém khéc 1a nhém
alkyl c6 1 nguyén tir cacbon tr¢ Ién va 4 nguyén tu cacbon tro xudng hogc

nguyén ti hydro. Trong sé d6, nhém alkanol cta alkanolamin tt hon 12 nhém
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hydroxyalkyl va t5t hon nita 12 nhém hydroxyetyl. Khéng ké nhém alkanol,
nguyén tir hydro hoac nhém metyl dugce uvu tién, va nguyén tir hydro dugc uvu
tién dic biét. Vi du vé alkanolamin bao gém alkanolamin chéng han nhu 2-
aminoetanol, N-metyletanolamin, N,N-dimetyletanolamin, N,N-
dietyletanolamin, dietanolamin, N-metyldietanolamin va trietanolamin. Theo
sang ché, chit kiém cua thanh phan (D) t6t hon 1a alkanolamin dugc chon tir
monoetanolamin va trietanolamin va tot hon 1a monoetanolamin.

Vi du vé chét dém bao gém chit dém axetat, chat dém xitrat, chat dém
MOPS, chit dém phosphat, chat dém axit Tris-hydrocloric, chéat dém glyxin-
na&ihydroxﬁ,chétdénlbonﬂ,chétdénlcacbonat,hoécchétdénlphosphabnaui
hydroxit.

Budc tuy chon

Trong phuong phap giat quan 4o theo sang ché, quan 4o sau khi giat tot
nhét nén xa lai béng nude. Viée xa duogc thuc hién béng cach léy quﬁn ao khoi
ché pham 1dng giit thy va sau do vat 8 loai bo ché phdm 1ong gidt tay hodc loai
b6 ché phim long giit tdy bang may sdy quay va sau d6 ngdm quan 4o lai trong
nudc ngot [sau day dugce goi la nude xa]. Nudce xa ¢ thé 1a nudc duge chia
trong binh hodc twong tu hodc nudc may. Ty 1€ khéi luong clia nude xa véi
quén 40 tot hon la gép 2 1an trd 1én, t5t hon 1a gép 5 14n tré 1én va tt hon la gép

10 1n tro 1én, va t6t hon 1a gép 1000 1an tr& xubng, tot hon 1a gp 500 lan tro
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xudng va tot hon 1a gip 100 lan tré xudng. Lap lai thao tac nay nhiéu lan c6 thé
lam giam luong thanh phan (A) bam vao quan 4o. Nuéc duoc st dung dé xa c6
thé 1a nudc co cung do cting Buc nhu nudc dugce tron voi ché phém long giat
téy hodc nudc c6 do cing Puc khac véi nude dugce tron voi ché phém long giat
tAy. Viéc xa c6 thé dugc thuc hién nhiéu lan.

Sang ché nay dat duoc dua trén su phat hién rang thanh phan (A) ting
cudng hoat tinh tiy rira khi két hop véi thanh phéan (B). Do d6, sang ché dé cap
dén phuong phap tang cudng hoat tinh tdy rira cua thanh phan (B), trong do, tai
thoi diém giat quan 4o bang ché pham léng git tdy c6 d6 pH 1a 3,5 tré 1én va
8,5 tré xudng & 20°C thu duogc bang cach tron thanh phan (B) sau ddy va nudc
c6 do cung, thanh phan (A) c6 mat trong ché pham long giit tay:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon tré 1én va 24
nguyeén tir cacbon tré xubng; va

thanh phan (B): proteaza.

Cac phuong 4n cua sang ché

Céc phuong an cua sang ché s& duogc minh hoa nhu sau. Cac van d& duoc

md ta lién quan dén phuong phép giit quéan 4o theo sang ché co thé dugc 4p

dung mdt cach thich hop cho cac phuong an nay.
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<1> Phuong phép giit quin 4o, bao gdm viéc giat quan 4o bang ché
phim l6ng giat tdy c6 do pH 1a 3,5 trd 1én va 8,5 tré xubng & 20°C thu dugce
bang cach tron thanh phan (A) va thanh phan (B) sau day, va nude c6 do clng:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi ¢6 15 nguyeén tr cacbon tr¢ 1én va 24
nguyén tir cacbon trd xudng; va

thanh phén (B): proteaza.

<2> Phuong phép giat quan 4o theo diém <1>, trong d6 thanh phan (A) 1a
olefin sulfonat ndi bao gdm olefin sulfonat ndi c¢6 15 nguyén tir cacbon tré 1én
va 24 nguyén tir cacbon tré xubng v6i nhém sulfonat & vi trf 2 tr 1én va vi trf 4
tré xubng (I0-1S) va olefin ¢6 15 nguyén tir cacbon tr& 1én va 24 nguyén tu
cacbon trd xudng voi nhém sulfonat & vi trf 5 tré 1én (10-28).

<3> Phuong phép giit quan 4o theo diém <2>, trong d6 ty 16 khéi luong
cta (I0-18)/(10-28) tét hon 14 0,50 tré 1én, t6t hon 14 0,65 trd 1én, con tdt hon
14 0,70 tr&r 1én, con tét hon nita 1a 0,75 trd 1én, con tot hon nita 14 0,80 tré 1én va
con t6t hon nita 14 0,85 tr 1én, va tét hon 13 6,5 tré xudng va tot hon 13 5,0 tro
xudng.

<4> Phuong phép giat quan 4o theo diém bat ky trong sb cac diém tir <1>
dén <3>, trong d6 thanh phan (A) 12 olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon
trd 1én va 24 nguyén tir cacbon tro xubng voi nhém sulfonat & vi tri 2 tro 16n va

vi trf 4 tré xudng (I0-18) va olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon trd 1én
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va 24 nguyén tir cacbon tré xudng voi nhom sulfonat & vi tri 5 trd 1én (I0-28),
va ty 16 khéi luong cta (I0-18)/(10-2S) 14 0,50 trg 1én, tét hon 13 0,65 tr& 1én,
tot hon 14 0,70 tr& 1én, con t6t hon 12 0,75 trd 1én, con tét hon nita 13 0,80 tré 1én
va con tot hon nita 1a 0,85 trd 1én, va 6,5 trd xuéng va tét hon 14 5,0 trd Xuéng.

<5> Phuong phap giit quan 4o theo diém bt ky trong s cac diém tir <2>
dén <4>, trong d6 (10-2S) 1a olefin c6 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 24
nguyén tir cacbon trd xubng voi nhém sulfonat ¢ vi tri 5 trd 1én va vi trf 9 tro
xudng.

<6> Phuong phép giit quan 4o theo diém bét ky trong s cac diém tir <1>
dén <5>, trong d6 thanh phan (A) 1a mot hodc nhiéu thanh phan dugc chon tir
thanh phan (al) va thanh phén (a2) sau day, trong d6 ty 1& khdi lugng (a2)/(al)
ctia thanh phan (a2) véi thanh phin (al) 14 0 tro 1én va 1 trd xudng:

thanh phan (al): olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 16
nguyeén tir cacbon tré xubng; va

thanh phén (a2): olefin sulfonat noi c6 17 nguyén tt cacbon tré 1én va 24
nguyén tu cacbon tro xudng.

<7> Phuong phép giat quan 4o theo diém <6>, trong d6 thanh phan (al)
1a olefin sulfonat ndi c6 16 nguyén tir cacbon va thanh phan (a2) 1a olefin

sulfonat ndi ¢6 18 nguyén tir cacbon.
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<@> Phuong phap giat quﬁn 4o theo diém <6> hodc <7>, trong doé ty 1€
khéi lugng (a2)/(al) giita thanh phan (a2) va thanh phan (al) 1a 0,95 tr& xubng,
t5t hon 14 0,9 trd Xuéng, con tét hon 12 0,8 tré Xuéng, con tbt hon nita 1a 0,7 tr&
Xuéng, con tét hon nita 14 0,6 tré Xuéng, con tdt hon nita 12 0,5 tré xuéng, con
tdt hon nita [a 0,4 trd Xuéng, con tot hon nira 12 0,3 tré xuéng, con t6t hon nira
la 0,2 tro xuéng, con tot hon nita 14 0,1 trd xuéng, con tdt hon nita 13 0,05 tro
xudng va con tot hon nira 13 0.

<9> Phuong phap giit quan 4o theo diém bt ky trong s céc diém tir <1>
dén <8>, trong d6 ham lugng cua olefin sulfonat ndi véi nhéom sulfonat & vi tri
2 trong thanh phan (A) tét hon 13 10% khéi luong tré 1én, t6t hon 1a 15% khdi
lwong trd 1én, con tot hon 1a 20% khéi luong trd 1én, con tot hon nita 1a 25%
khdi lwong tré 1én, con t6t hon nira 14 30% khéi lwong trd 1én, con tét hon nita
12 35% khdi lwong trd 18n va con tot hon nita 1a 40% khéi luong trd 1én, va tdt
hon 14 60% khéi lugng trd xudng trong thanh phéan (A).

<10> Phuong phép giit quan 4o theo diém bat ky trong sé cac diém tir
<1> dén <9>, trong d6 ham luong cua olefin sulfonat v§i nhom sulfonat & vi tri
| trong thanh phan (A) ot hon 14 10% khdi lwong trd xudng, tot hon 1a 7% khéi
lwong tré xudng, con tot hon 1a 5% khéi lugng tré xubng va con tét hon nita 1a
3% khéi luong trd xudng, va tét hon 1a 0,01% khdi lugng trd 1én trong thanh
phan (A).
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<11> Phuong phap giit quin 4o theo diém bAt ky trong sé cac diém tur
<I> dén <10>, trong d6 thanh phan (B) 1 subtilisin proteaza c6 ngudn gdc tir
Bacillus sp. va tot hon la subtilisin proteaza c6 ngudn gbc tir Bacillus
halodurans hoac Bacillus clausii.

<12> Phuong phap gidt quan 4o theo diém bAt ky trong sd cac diém tur
<1> dén <11>, trong d6 do cung cla nude c6 do cimg, theo dd cing Prc, tdt
hon 14 1°dH tré 1én, tot hon 1a 2°dH tr& 1én, con 6t hon 1a 3,5°dH tré 1én, con
tot hon nita 1a 5°dH tré 1én va con t6t hon nita 1a 7°dH tré 1én, va tét hon 1
20°dH tr& xudng, tot hon la 18°dH tré xubng va con tt hon la 15°dH tro
xudng.

<13> Phuong phéap giit quan 4o theo diém bAt ky trong sb cac diém tir
<1> dén <12>, trong d6 ham luong ctia thanh phan (A) trong ché phim long
git tay 1a 50 mg/kg tré 1én va 4000 mg/kg tré xubng.

<14> Phuong phap gidt quan 4o theo diém bét ky trong s céc diém tir
<1> dén <13>, trong d6 ham luong ctia thanh phan (A) trong ché pham long
gidt tay t6t hon 1a 50 mg/kg tr& 16n, tot hon 1a 80 mg/kg trd 1én, con tét hon 14
100 mg/kg tré 1én, con tot hon nita 1a 200 mg/kg tré 1én, con tét hon nita 13 500
mg/kg trd 1én va con tot hon nita 13 700 mg/kg trd 1én, va tét hon 1a 4000 mg/kg

tré xubng va tot hon 1a 3000 mg/kg tro xubng.
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<15> Phuong phép giit quan 4o theo diém bat ky trong s6 cac diém tur
<1> dén <14>, trong d6 ham lugng cta thanh phan (B) trong ché phdm long
gidt tiy, nhu luong enzym protein, tot hon 13 0,1 mg/kg trd 1én, t6t hon 13 0,2
mg/kg trd 1én, con tét hon 12 0,5 mg/kg tr& 16n va con tt hon nita 13 1 mg/kg trd
1én, va t6t hon 1a 100 mg/kg tré xudng, t6t hon 1a 50 mg/kg tré xudng, con tdt
hon 1 30 mg/kg trd xudng va con tdt hon nita 14 10 mg/kg tré xudng.

<16> Phuong phép giit quin 4o theo diém bAt ky trong s6 cac diém tur
<1> dén <15>, trong d6 do pH ctia ché pham long giat tay & 20°C 14 3,5 trd 1én
va t6t hon 1a 4,0 tr6 1én, va 8,5 tré xuéng, tot hon 1a 8,0 tré xuéng va tbt hon 1a
7,5 tré xudng.

<17> Phuong phép giit quan 4o theo diém bAt ky trong s6 cac diém tur
<1> dén <16>, trong d6 thoi gian gidt quan 4o tot hon 13 1 phut tré 1én, tot hon
14 2 phut tré 1én va con tot hon 1a 3 phut trd 1én, va tt hon 13 12 gio tré xudng,
t6t hon 1a 8 gid tré xubng, con tét hon 1a 6 gio tr& xudng, con tét hon nita 1a 3
gio tré xubng va con tbt hon nita la 1 gio tré xudng.

<18> Phuong phéap gidt quan 4o theo diém bt ky trong sd cac diém tir
<1> dén <17>, trong d6 quén 4o sau khi gidt dugc ngdm trong ché phdm long

gidt tay.
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<19> Phuong phap giit quan 4o theo didém <18>, trong d6 quan 4o duoc
ngim trong ché phim long giat tay, va sau dé quan 4o duoc nhao tron véi ché
phim 1éng giit tiy va duogc khudy tron.

<20> Phuong phép giit quan 4o theo didm bét ky trong sb cac diém tir
<1> dén <19>, trong d6 quan 4o sau khi gidt dugc gifi sach bang nudc.

<21> Phuong phép giit quan 4o theo diém bét ky trong s6 cac diém tur
<1> dén <20>, trong d6 ché pham léng giit tdy chira, nhu thanh phan (C), chét
hoat dong bé mit khac véi thanh phén (A) va tdt hon 1a chira chit hoat dong bé
mat khong ion ¢é nhém hydroxy hodc nhém polyoxyalkylen.

<22> Phuong phap giit quan 4o theo diém <21>, trong d6 thanh phan
(C) 1a chét hoat déng bé mit khong ion ¢6 HLB tbt hon 1a 8 tré 1én va 20 tro
xudng va c¢6 cong thire chung (C5-1) sau day:

R'(CO),O-(A'O)n-R?* (C5-1)
trong d6 R' 13 nhém hydrocacbon béo ¢6 9 nguyeén tu cacbon tr¢ 1én va 16
nguyén tir cacbon tré xudng, R* 14 nguyén tir hydro hodc nhom metyl, CO la
nhém carbonyl, m 13 0 hodc 1, nhém A'O 1a mot hodc nhiéu nhém duoc chon tur
nhém etylenoxy va nhém propylenoxy, va n 1a sé mol trung binh duge thém vao
va la 6 trd 1én va 50 tré xudng.

<23> Phuong phap ting cudng hoat tinh tay rira ctia thanh phan (B) sau

day, trong d6, tai thoi diém giat quan 4o bang ché phdm long giat tdy co do pH
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14 3,5 tré 1én va 8,5 trd xubng & 20°C thu dugc bang cach tron thanh phan (B)
va nude co dd cimg, thanh phan (A) c6 mat trong ché pham long giat tay:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi cé 15 nguyén tit cacbon trd 1én va 24
nguyén ti cacbon tré xubng; va

thanh phan (B): proteaza.

Vi du thuc hién sang ché
Téng hop thanh phéan (A)
(1) Tong hop olefin ndi A (Vi du san xuit A)

Olefin ndi A duoc sir dung lam nguyén liéu tho cho thanh phén (A) duoc
téng hop nhu sau.

7000 g (28,9 mol) 1-hexadecanol (tén san pham: KALCOL 6098, duoc
san xuét boi Kao Corporation) va 700 g y-alumina (Strem Chemicals, Inc.) lam
chit xuc tac axit rin dugc dua vao binh thét cb co thiét bi khuéy, va duoc cho
phan tmg & 280°C cung voi viéc khudy trong mot thoi gian phan tmg khac nhau
d6i voi timg Vi du san xuét A dén C trong khi cho nito (7000 mL/pht) di qua
trong binh thét c6. Olefin ndi thé thu duge duoce chuyén vao binh chung cit va
duoc chung cét & 136 dén 160°C/4,0 mmHg dé thu duoc mdi olefin ndi A c¢6 16
nguyén tit cacbon & do tinh khiét ctia olefin 1a 100%. Su phan b lién két doi
ctia mdi olefin ndi A thu duge duoc thé hién trong Bang 1.

(2) Tong hop olefin ndi B (Vi du san xuit B)
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Bing cach thay thé 1-hexadecanol (KALCOL 6098) trong Vi du san xuét
A dugc md ta trén day bang 7000 g (28,9 mol) l-octadecanol (tén san pham:
KALCOL 8098, dugc san xuét boi Kao Corporation), olefin ndi B ¢ 18 nguyén
tir cacbon 1am nguyén ligu tho cho thanh phan (B) di thu duoc. Su phéan b6 lién

két d6i cua olefin ndi B thu duge duge thé hién trong Bang 1.

Bang 1
Olefin ndi

A B

Sb nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon 16 18
Vitri 1 1,8 0,9

Vitri 2 40,7 25
Vitri 3 29,3 21,9

Vitri 4 15,7 19
Su phén b lién két doi Vitr 7.3 13,6
trong olefin lam Vitri 6 3 8,6
nguyén liéu tho (%o Vi tr 7 11 56

khéi luong)

Vitri 8 1,1 2,7

Vitri 9 0 2,7
Téng 100 100

Téng cac vi tri tir 5
. 12,5 33,2
dén 9
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Su phan bd lién két d6i ctia mdi olefin ndi thu dugc bang sic ky khi (sau
day viét tit 1a GC). Cu thé, olefin ndi da dugc phan tmg véi dimetyl disulfua dé
tao thanh dan xuét dithiol héa cia nd, va sau d6 mdi thanh phan duoc phén tach
bang GC. Su phén bb lién két dbi cua olefin ndi duge x4c dinh tir mdi ving dinh
thu dugc. Déi véi cac olefin co 16 nguyén i cacbon, olefin nodi c6 lién két ddi &
vi trf 7 va olefin ndi c6 lién két ddi & vi tri 8 khong thé phan biét dugc véi nhau
vé chu tric nhung dugc phan biét khi chung dugc sulfonat hoa. Do do, gia tri
thu duoc br?mg cach chia luong olefin ndi c6 lién két doi & vi tri 7 cho 2 dugc
hién thi thuén tién trong mdi cdt cho cac vi tri 7 va 8. Tuong tu, ddi véi cac
olefin ¢6 18 nguyén ti cacbon, olefin nd1 co lién két doi & vi tri 8 va olefin ndi
6 lién két doi & vi tri 9 khoéng thé phén biét dugc vdi nhau vé chu truc nhung
duogc phan biét khi ching dugc sulfonat héa. Do do, gia tri thu duoc bé“mg cach
chia luong olefin ndi cd lién két do6i & vi tri 8 cho 2 duoc hién thi thuén tién
trong mdi cdt cho cac vi tri 8 va 9.

Céc thiét bi va diéu kién phan tich duoc sir dung cho phép do nhu sau: hé
théng GC: "HP6890" (dugc san xuét boi Hewlett-Packard Company); cot: "Cot
mao dan siéu hop kim 1 HT" (30 m x 250 um x 0,15 um, dugc san xuit boi
Frontier Laboratories, Ltd.); may do (may do ion héa ngon lira hydro (FID));
nhiét @6 phun: 300°C; nhiét do dau do: 350°C; tée do dong chay He: 4,6
mL/phut.
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(3) San xuét olefin sulfonat ndi cé 16 nguyén tir cacbon

Olefin ndi A thu dugc trong Vi du san XUat A trai qua phan Ung sulfonat
héa bang cach cho luu huynh trioxit di qua dé bang cach st dung 10 phan ung
sulfonat hoa dang mang mong duoc trang bi vé boc bén ngoai trong khi cho
nude lam mat & 20°C di qua voé boc bén ngoai. Ty 1€ mol cua SOs/olefin noi
trong phan tmg sulfonat héa dugce dat & mtc 1,09. San phdm sulfonat héa thu
duoc dugc thém vao dung dich chira nude dang kiém duoc diéu ché béng cach
sir dung natri hydroxit véi lugng gap 1,5 mol gié tri axit 1y thuyét, va hdn hop
nay duoc trung hoa & 30°C trong 1 gid trong khi khudy. San phdm trung hoa
duoc thiy phan bang cach dun néng trong ndi hap & 160°C trong 1 gid dé thu
duoc san phdm tho clia natri olefin sulfonat ndi ¢ 16 nguyén tir cacbon. 300 g
san pham thé duoc chuyén vao phéu chiét, 300 mL etanol duoc thém vao dé va
ete diu mo sau d6 duoc thém vao dé véi luong 300 mL mdi 1an dé chiét xuit va
loai bd cac tap chét hoa tan trong dau. Tai thoi diém nay, cac hop chit vo co
(cht yéu bao gdm natri sulfat decahydrat) két tiia & bé mat phan cach dau/nudce
bing cach thém etanol cling dugc tich va loai bd khoi pha nudc bang quy trinh
tach dau- nudc. Quy trinh tach va loai bo nay duge thuc hién ba lan. Pha nuée
duoc 1am bay hoi dén kho dé thu duoc (a-1) 1a natri olefin sulfonat noi c6 16

nguyén tu cacbon.
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(a-1) c6 ty 18 khéi luong ctia dang olefin/dang hydroxy 1a 8/92. Ty 1& khéi
luvong cia dang olefin/dang hydroxy duoc do br?lng HPLC-MS. Cu thé, viéc xac
dinh duoc thuc hién bing cach tach dang hydroxy va dang olefin bang HPLC va
dua chiing vao MS. Mbi phan tram duoc xac dinh tir cac ving dinh HPLC-MS
thu duoc.

Céc thiét bi va diéu kién phén tich duoc st dung cho phép do nhu sau:
thiét bi HPLC: "Agilent Technology 1100" (duoc san xuat béi Agilent
Technologies); cot: "L-column ODS" (4,6 x 150 mm, duoc san xuat boi Vién
Nghién ctru va Panh gia Hoa chét, Nhat Ban); chuén bi mau (pha logng 1000
1An véi metanol); chat rua giai A (10 mM nudc thém amoni axetat), chat rira
giai B (10 mM metanol thém amoni axetat); gradien (0 phut (A/B = 30/70%) —
10 phat (30/70%) — 55 phuat (0/100%) — 65 phut (0/100%) — 66 phut
(30/70%) — 75 phut (30/70%); thiét bi MS: "Agilent Technology 1100MSSL
(G1946D)" (duoc san xuét boi Agilent Technologies); may do MS (may do ion
am, m/z: 60 - 1600, UV 240 nm).

(4) San xuét olefin sulfonat ndi c6 18 nguyén tir cacbon

Olefin ndi B trai qua phan tng sulfonat hoa bang cach cho khi luu huynh
trioxit di qua d6 bang cach st dung 16 phan tng sulfonat héa dang mang mong
duoc trang bi vo boc bén ngoai trong khi cho nuéc lam mat ¢ 20°C di qua vo

boc bén ngoai. Ty 1é€ mol ctia SO5/olefin ndi trong phan tng sulfonat héa duge
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dat & mac 1,09. San phém sulfonat hoa thu dugc dugc thém vao dung dich chira
nude dang kiém d duoc diéu ché bang cach st dung natri hydroxit véi luong
glp 1,5 mol gié tri axit Iy thuyét, va hdn hop nay duoc trung hoa & 30°C trong 1
gid trong khi khudy. San pham trung hoa duge thily phan béng cach dun néng
trong ndi hap & 160°C trong 1 gio' dé thu dwoc san pham thdé cia mdi natri
olefin sulfonat ndi. 300 g san pham thé dugc chuyén vao phéu chiét, 300 mL
etanol duoc thém vao d6 va ete dau mé vé6i luong 300 mL mbi 14n sau d6 dugc
thém vao dé chiét va loai bo cac tap chat hoa tan trong dau. Tai thoi diém nay,
céc hop chét v6 co (chi yéu bao gdm natri sulfat decahydrat) két tia & bé mat
phan cach dau/nude bang cach thém etanol cling dugc tach ra va loai bo khoi
pha nudc bang hoat dong tach dau- nude. Hoat dong chiét va loai bo nay dugc
thuc hién ba 1an. Pha nuéc duge 1am bay hoi dén khé dé thu duge timg natri
olefin sulfonat ndi sau day. Ty 1& khéi lugng cia dang olefin (natri olefin
sulfonat)/dang hydroxy (natri hydroxyalkan sulfonat) ctia mdi thanh phan 1a
17/83.

Phan tram ham luong cua olefin sulfonat ndi v6i nhom sulfonat gén vao
d6 ctia mdi thanh phan duoc do bang sic ky léng hiéu suat cao/khdi pho ké
(HPLC-MS). Cu thé, vidc xac dinh dugc thyc hién bang cach tach dang hydroxy
¢6 nhom axit sulfonic gén vao d6 bang sic ky 1ong hidu suat cao (HPLC) va dua
né vao khéi phd ké (MS). Mbi phan traim dugc x4c dinh tir ving dinh HPLC-
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MS thu dugc. Trong ban mé ta sang ché ndy, mdi phan trim duoc xac dinh tir
ving dinh dugc tinh theo phan trdm khéi lugng.

Céc thiét bi va diéu kién phéan tich duoc st dung cho phép do nhu sau:
thiét bi HPLC: "LC-20ASXR" (dugc san xuét bai Shimadzu Corporation); cot:
"ODS Hypersil (R)" (4,6 x 250 mm, kich thude hat: 3 pm, duogc san xuét boi
Thermo Fisher Scientific K.K.); chudn bi miu (pha lodng 1000 lin véi
metanol); chét rira giai A (10 mM nudc thém amoni axetat); chat rira giai B (10
mM dung dich metacrylonitril/nuéc thém amoni axetat = 95/5 (thé tich/thé
tich)); gradien (0 phit (A/B = 60/40) — 15,1 dén 20 phat (30/70) — 20,1 dén
30 phut (60/40); thiét bi MS "LCMS-2020" (dugc san xuat boi Shimadzu
Corporation); may do ESI (mdy do ion am, m/z: 349,15 (thanh phan (A) c6 18
nguyén tir cacbon), 321,10 (thanh phan (A) ¢6 16 nguyén tir cacbon); nhiét do
cot (40°C); tdc dd dong chay (0,5 mL/phut); thé tich phun (5 pL).

Ngoai ra, sy phan bd céc vi tri cua cacbon ma qua d6 mdi nhom sulfonat

(a-1) va (a-2) thu duoc dugc gin kém thé hién trong Bang 2.
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Bang 2
Thanh phén (A)
(a-1) (a-2)
S6 nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon 16 18
Vitri 1 0,7 1,4
Vi trf 2 32,1 22,1
(I0-18) Vitri 3 242 17,3
Sy phan b ciia nhém Vitri4 25,8 21,8
sulfonat (% khoi lvong)| (1028 | Vi tri 5 dén 9 172 37,4
Téng 100,0 100
(I0-1S) (% khéi luong) 82,1 61,2
(10-28) (% khéi luong) 17,2 37,4
ty 16 khdi lwong (I0-18)/(10-28) 4.8 1,6

Céc thanh phﬁn duogc pha tron
Thanh phan (A)

(a-1): natri olefin sulfonat ndi thu dugc tur olefin noi A. Ty 1€ khéi luong
cia dang olefin (natri olefin sulfonat)/dang hydroxy (natri hydroxyalkan
sulfonat) trong natri olefin sulfonat noi: 8/92

(a-2): natri olefin sulfonat ndi thu dugc tur olefin ngi B
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Ty 18 khéi luong cua dang olefin (natri olefin sulfonat)/dang hydroxy
(natri hydroxyalkan sulfonat) trong natri olefin sulfonat ndi: 17/83
Thanh phan (A"): hop chét so sanh cta thanh phan (A)

(a'-1): natri alkylbenzen sulfonat (Neopelex G-15, duoc san xuét béi Kao
Corporation)
Thanh phan (B)

Thanh phan (b-1): cong thic proteaza (dugc san xuat bsdi Kao
Corporation)

Thanh phan (b-2): Ché phim Savinase 16L enzym (dugc san xuét boi
Novozymes A/S)
Thanh phéan (C)

(c-1): polyoxyetylen lauryl ete (s6 mol trung binh dugc thém vao cua
nhom oxyetylen: 40 mol)
Nudce

Nudc thu duoc bing cach diéu chinh do climg ctia nudc trao ddi ion dén
10°dH bang céch sir dung canxi clorua va magie clorua theo ty 18 khéi luong
8/2 (canxi clorua/magie clorua).
Tht nghiém giat 1

Nuéce c6 do cung 1a 10°dH (ty 18 khdi lugng clia cac thanh phan dé cimg
1a canxi clorua: magie clorua = 8:2) duoc diéu chinh dén pH 7,5 (20°C) béng
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axit Tris-hydrocloric 10 mM. Nudc nay di duoc thém thanh phan (A) hoic
thanh phan (A') va thanh phén tiy chon (C) véi ty 18 duoc thé hién trong Bang 3
sao cho téng ndéng do cudi cling trong ché pham long giat tdy 1a 2500 mg/kg.
Thanh phan (B) dugc thém vao d6 dé ndng dod protein la 2,4 mg/kg hodc 6
mg/kg, dé didu ché ché pham léng giat tdy. Nong do protein trong ché pham
enzym dugc do bang Protein Assay Rapid Kit WAKO (dugc san xuat bai Wako
Pure Chemical Industries, Ltd.). Dd pH cta ché pham léng gidt tdy duoc do
theo phuong phap do do pH dugc mo ta trén day.

C4t c4c manh vai bi 6 bdn mau nhan tao CFT AS-10 (bi 6 ban sita/dau
lac/chit mau, dugc san xuat bai CFT Company) thu dugc bang cach cét ching
thanh hinh vuéng 1 cm x 1 cm dugc ddt va ngam trong 5 mL ché pham léng
giit thy da didu ché trén ddy & 25°C trong 30 phut. Ty 1& bé chira 1a 90. Sau do,
cac manh cit duoc gifl sach bang nudc may va lam kho trong khong khi. Do
sang duoc do bang cach st dung méy do chénh léch mau (MINOLTA,
CM3500d), va ty 1¢ phﬁn tram giat duoc tinh toan tur sy thay ddi do sang trudc
va sau khi giat theo cong thurc sau day.

Ngoai ra, cac manh cit dugc gidt bang nuéc duoge diéu chinh dén pH 9
v6i axit Tris-hydrocloric 10 mM va ty 1¢ giat dugc tinh theo cach tuong tu.

Céc két qua duoc thé hién trong Bang 3.

Ty 1& phén tram giat (%) = (L2 - L1)/(L0 - L1) x 100
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trong do:
L0: d6 sang cua vai tho cta vai bi 0 ban,
L1: d6 sang cta vai bi 0 ban trudc khi gidt, va

L2: d0 sang cua vai bi 0 ban sau khi giat.
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Két qua ctia Bang 3 cho thiy ring khi so sanh kha ning git tdy cua ché
phim 1ong giat ty c6 do pH 13 9 v6i kha nang gidt tiy ctia ché pham long gist
tdy c6 do pH 1a 7,5, phuong phap giat sir dung proteaza két hop vé6i thanh phan
(A) theo sang ché 1a thap hon vé muc d6 giam ty 1é giat do giam do pH so véi
phuong phap giat st dung proteaza két hop vdi alkylbenzen sulfonat 1a mot
sulfonat phd bién, va c6 thé duy tri kha nang giat tay t6t hon so véi phuong phap
sau. Diéu nay ciing chi ra rang phuong phép giit sir dung proteaza két hop véi
thanh phan (A) theo sang ché c6 kha nang giat tdy cao hon so véi phuong phép
giat s dung proteaza két hop voi alkylbenzen sulfonat 1a mot sulfonat thong
thuong.

Thtr nghiém giat 2

Nuéc ¢6 dd cing 10°dH (ty 1 khéi lwong clia cac thanh phan d6 cimg 1a
canxi clorua: magie clorua = 8:2) duogc diéu chinh dén pH 7,5 (20°C) bang axit
Tris-hydrocloric 10 mM. Nudc nay da dugc thém vao thanh phan (A) hoic
thanh phan (A") dé ndng do6 cubi cung 1a 250, 500, 1000, 2000 hodc 4000 mg/kg.
(a-1) dugc st dung lam thanh phan (A), va (a'-1) duoc st dung lam thanh phan
(A"). Chét léng giat tdy duoc diéu ché bang cach thém vao d6 ché pham enzym
Savinase 16L (Novozymes A/S) cta (b-2) sao cho ndng do protein 1a 6 mg/kg.
Nong d6 protein trong ché phdm enzym duoc do bang Protein Assay Rapid Kit

WAKO (dugc san xuét bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.). P6 pH cua
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ché pham long giat tiy duoc do theo phuong phap do d6 pH dugc mo ta trén
day.

Céc manh cét ctia vai bi 6 bdn mau nhén tao CFT AS-10 (bi 6 ban sita/dau
lac/chat mau, duoc san xuat boi CET Company) thu duogc bang cach cit chung
thanh cdc méanh hinh vuéng 1 cm x 1 cm duogc dit va ngdm trong 5 mL ché
phdm 10ng gidt tdy da diéu ché trén ddy & 25°C trong 30 phut. Ty 1& bé chta 1a
90. Sau d6, cac méanh cit duoc giii sach bing nudc may va lam kho trong khong
khi. Sau d6, ty 1& phan tram giat duoc tinh toan theo cach tuong tu nhu trong

Thtr nghiém giat 1. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 4.
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Két qua cua Bang 4 cho thdy rang ngay ca khi ndéng do cta thanh phan
(A) trong ché phdm long giat tay thay doi, phuong phap giat st dung proteaza
két hop véi thanh phan (A) theo sang ché c6 kha ning gidt tiy cao hon so véi
phuong phap giit st dung proteaza két hop véi alkylbenzen sulfonat 1a mot
sulfonat thong thuong.
Thtr nghiém giat 3

Nuée c6 d6 cting 10°dH (ty 18 khdi lugng cta cac thanh phan do cung cua
canxi clorua va magie clorua 1a canxi clorua: magie clorua = 8:2) duoc diéu
chinh dén dé pH 7,0, 7,5, 8,0, 8,5, hoac 9,0 béng axit Tris-hydrocloric 10 mM.
D6i v6i méi nude duoe thém thanh phan (A) hodc thanh phén (A') dé ndng do
cudi cting 1a 1000 mg/kg. (a-1) duoc st dung lam thanh phén (A), va (a'-1) duoc
str dung 1am thanh phan (A"). Ché phim léng giit tdy duoc diéu ché bang cach
thém thanh phan (B) vao d6 sao cho nong dd protein 13 6 mg/kg. Nong do
protein trong ché phdm enzym duoc do bing Protein Assay Rapid Kit WAKO
(duoc san xuat béi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.). B6 pH cua ché phdm
16ng giit tdy trong Bang 5 1a d6 pH cua ché pham léng giit tiy c6 chira thanh
phan (A) hoic thanh phan (A") va thanh phan (B).

Céc manh cét ctia vai bi 6 ban mau nhén tao CFT AS-10 (bi 6 ban sita/diu
lac/chat mau, duoc san xuét bdi CFT Company) thu duoc bang cach cit ching
thanh c4c manh hinh vuéng 1 cm x 1 cm dugc dat va ngam trong 5 mL ché

phdm 16ng giat ty d didu ché trén day & 25°C trong 30 phut. Ty 18 bé chua 1a
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90. Sau dé, cac manh cit duoc giii sach bang nude may va lam kho trong khong

khi. Sau d6, ty 18 phan tram giat duoc tinh toan theo cach tuong tu nhu trong

Thir nghiém giat 1. Cac két qua duoc thé hién trong Bang 5.

Bang 5
Vi du Thir nghiém
3-1 3-2 3-3 3-4
= .
“S % |Thanh phan (A) hoic Thanh
- . 1000 1000 1000 1000
< & phan (A")
g = (B) (b-2) 6 6 6 6
<= 5
o
< 2 \ ‘ ‘ \
g = Nudce (do cung: 10°dH)|Céan bang| Can bang | Can bang [Can bang
=
Do pH ctia ché pham léng giat tay (20°C)[ 7,0 7,5 8,0 8,5
Ty 1¢ phan ‘
yED Thanh phan
tram giat (3) 15 20 28 30
, (A): (a-1)
[Viduy]
N
e :
5 Ty 1€ phan
NS
o ~ ‘v \ X .
. tram giat (4)| Thanh phan
S gt @ ’ 6,3 11 20 26
& [Viduso (A": (@'-1)
M sénh]
Ty 18 phan trdm gidt (3)/Ty
yEP . siat Gy 2,4 1,8 1,4 1,2
1€ phan tram giat (4)
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Két qua ctia Bang 5 cho thdy rang ngay ca khi d6 pH cua ché pham long
giat tay thay doi, phuong phap giit st dung proteaza két hop véi thanh phén (A)
theo sang ché c6 kha ning giit tdy cao hon so véi phuong phép giat st dung

proteaza két hop vdi alkylbenzen sulfonat 13 méot sulfonat thong thudng.
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YEU CAUBAO HO

1. Phuong phap gidt quén 4o, bao gbm budc giat quan 4o bang ché pham 1ong
giat téy cd do pH 1a 3,5 tro 1én va 8,5 trd xuéng ¢ 20°C thu dugce béng cach tron

thanh phan (A) va thanh phan (B) sau day, va nudc c6 do cing:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi bao gdm olefin sulfonat noi c6 15
nguyén tir cacbon trd 1én va 24 nguyén ti cacbon tré xubng véi nhém sulfonat &
vi trf 2 tr& 1én va vi tri 4 tré xubng (IO-18) va olefin ¢6 15 nguyén tr cacbon tr&
lén va 24 nguyén tr cacbon trd xudng v6i nhém sulfonat & vi tri 5 trd 1én (IO-
2S); va

thanh phan (B): proteaza.

2. Phuong phép gidt quan 4o theo diém 1, trong do ty 1& khéi lugng ciia (I0-
18)/(10-2S) 12 0,50 tré 1én va 6,5 tr& xudng.

3. Phuong phép gidt quan 4o theo diém 1, trong d6 thanh phan (A) 12 mot hoic
nhiéu thanh phan duoc chon tir thanh phan (al) va thanh phan (a2) sau day, va
ty 1€ khoi luong (a2)/(al) ctia thanh phan (a2) véi thanh phan (al) 13 0 tro 1én va

1 tré xudng:

thanh phan (al): olefin sulfonat noi c6 15 nguyén tur cacbon trd 1én va 16

nguyén tir cacbon tré xudng; va

thanh phan (a2): olefin sulfonat noi c6 17 nguyén tu cacbon trd 1€n va 24

nguyeén tr cacbon tré xuong.

4. Phuong phap giit quan 4o theo diém 1, trong d6 ham lugng olefin sulfonat
ndi voi nhom sulfonat & vi tri 2 trong thanh phéan (A) 1a 10% khéi luong trd Ién

va 60% khoi luong tro xudng.
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5. Phuong phép giit quin 4o theo diém 1, trong d6 ham luwong olefin sulfonat
nQi v6i nhom sulfonat & vi tri 1 trong thanh phin (A) 1a 10% khéi luong tré

xudng va 0,01% khéi luong tré 1én.

6. Phuong phap giit quan 4o theo diém 1, trong d6 thanh phan (B) 1a subtilisin

proteaza c6 nguodn goc tir Bacillus sp.

7. Phuong phép giat quan 4o theo diém 1, trong d6 do ctmg cua nude cb do

cung, theo d6 cimg Pure, 1a 1°dH trd 18n va 20°dH tré xudng.

8. Phuong phép giit quan 4o theo diém I, trong d6 ham lugng thanh phan (A)
trong ché pham 16ng giat tiy 1a 50 mg/kg tré 1én va 4000 mg/kg trd xudng.

9. Phuong phap giit quan 4o theo didm 1, trong d6 ham luong thanh phan (B)
trong ché phdm long gist tay, nhu luong protein enzym, 13 0,1 mg/kg tr& 1én va

100 mg/kg tré xubng.

10. Phuong phép giat quan 4o theo diém 1, trong d6 do pH clia ché phdm long
gidt tAy & 20°C 12 4,0 trdr 1én va 8,0 trd xudng.

11. Phuong phép giat quan 4o theo diém 1, trong d6 thoi gian dé giat quan 4o 13

1 phut tré 1én va 12 gio tro xudng.

12. Phuong phép giit quan 4o theo diém 1, trong d6 quan 4o duoc gidt bing

cach ngam trong ché pham 16ng gidt tay.

13. Phuong phép giit quan 4o theo diém 12, trong d6 quan 4o duoc ngam trong
ché phdm 16ng gizt tay, va sau d6 quan 40 duoc nhio tron v6i ché phdm long

giat tdy va duoc khudy tron.

14. Phuong phap giit quan 4o theo diém 1, trong d6 quan 4o sau khi gidt duoc

gili sach bang nude.

15. Phuong phap giit quan 4o theo diém 1, trong d6 ché phdm 16ng gidt tdy con
chtra thanh phan (C) 14 chat hoat dong bé mit khéc véi thanh phan (A).
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16. Phuong phap gidt quan 4o theo diém 15, trong d6 thanh phan (C) 13 chét
hoat déng bé mit khéng ion c6 nhém hydroxy hoac nhom polyoxyalkylen.

17. Phuong phap gidt quan 4o theo diém 16, trong d6 thanh phan (C) 1a chét
hoat dong bé mit khong ion chira nhém polyoxyetylen va c6 HLB la 8 tr¢ 1én va

20 tré xudng.

18. Phuwong phép giit quan 4o theo diém 15, trong d6 thanh phan (C) la chét
hoat dong bé mat khong ion c6 HLB 14 8 tr& 1én va 20 trd xudng va ¢ cong

thtrc chung (C5-1) sau day:
R'(CO)O-(A'Om-R*>  (C5-1)

trong d6 R' 1a nhém hydrocacbon béo ¢6 9 nguyén ti cacbon tré 1én va 16
nguyén tir cacbon tré xudng, R* 1a nguyén t&r hydro hodc nhém metyl, CO la
nhom carbonyl, m 1a 0 hoac 1, nhom A'O 1a mét hodc nhiéu nhém duoge chon tir
nhém etylenoxy va nhém propylenoxy, va n 1a s mol trung binh dugc thém vao

va 13 6 tré 1én va 50 tro xudng.

19. Phuong phép ting cudng hoat tinh tdy rira cua thanh phan (B) sau day, trong
d6, tai thoi diém gidt quan 4o bang ché phim léng giat tAy c6 do pH 1a 3,5 tré
1én va 8,5 trd xudng & 20°C thu duoc bang cach tron thanh phan (B) va nude co

do cting, thanh phan (A) sau ddy c6 mit trong ché phim 1ong giat tay:

thanh phan (A): olefin sulfonat ndi c6 15 nguyén tir cacbon trd 1én va 24
nguyén tir cacbon tré xudng v6i nhom sulfonat & vi tri 2 trd 1én va vi trf 4 tro
xudng va olefin c6 15 nguyén tir cacbon trd 18n va 24 nguyén tir cacbon trd
Xuéng v61 nhoém sulfonat & vi tri 5 trd 1€n; va

thanh phan (B): proteaza.

-60-





