(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

o comntsesmoemaeror O MMM TIRORN
CUC SO HUU TRi TUE
1-0040670
(51)202001 DO6M 13/248 (13) B
(21) 1-2020-05205 (22) 10/09/2020
(30) 2019-167299 13/09/2019 JP; 2020-036654 04/03/2020 JP
(45) 26/08/2024 437 (43) 25/03/2021 396

(73) TAKEMOTO YUSHI KABUSHIKI KAISHA (JP)
2-5, Minato-machi, Gamagori-shi, Aichi 4438611 Japan

(72) FUKUOKA Takuya (JP); HONGO Yuji (JP); SUZUKI Chihiro (JP); TOMITA
Takashi (JP).

(74) Cong ty TNHH S¢ hitu tri tu¢ Hai Han (HAI HAN IP CO., LTD.)

(54) CHE PHAM XU LY CHO QUA TRINH QUAY CUA SOI TONG HOP VA SOI
TONG HQP

(57) Sang ché dé cap dén ché pham xtr 1y cho qué trinh quay cia soi tong hop va soi tong

hop, ma cho phép 16ng to gy ra trong qua trinh cuén dugc giam di va hon nita cho phep

su bién chat dbi vé6i chat lugng soi do van hanh trong thoi gian dai trong qua trinh cudn bi

han ché. Do d6, ché phim xtr 1y cho qua trinh quay cua soi tong hop, chira hop chat axit

alkensulfonic dugc dic trung bai cong thire (1) duge dé cap trén day.
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Linh vye ky thuit dwgc dé cap

Séng ché dé cap dén ché phim xtr Iy cho qua trinh quay cua soi tdng hop, ma cho
phép chit luong sgi cudn duoc ting 1én va hon nita cho phép su bién chit déi véi chit
luong s¢i do van hanh trong thoi gian dai bi han ché, va sgi téng hop c6 ché phim xr

ly ndy dwoc gin vao dé.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Nhin chung, viéc xit Iy dé cho phép ché phim xu Iy soi tong hop gin vao bé mit
clia s¢i nhé cuia soi tong hop 6 thé duoc thuc hién trong mot sb truong hop theo quan
diém ring ma sét bi gidm dé ngan chin su phé hiy cta soi, nhu su dirt giy soi, trong
qué trinh cudn cua soi téng hop. Ché pham xir Iy s¢i téng hop t6t hon, néu c6 do ma sat
thp nhét c6 thé dé gidm sb 10ng to ma c6 thé dugc tao thanh trong qué trinh cudn.
Nguoc lai, d§ chiu ma sat cia sgi d6i v6i con lin godet tang theo thoi gian khi van hanh
trong thoi gian dai trong qu4 trinh cudn, gay ra su bién chit déi véi chét luong soi.

Thong thudng, da c6 ché phdm xir 1y soi tong hop duoc biét dén duge boc 16 trong
Tai liéu sang ché 1 dén Tai liéu sang ché 3. Tai liéu sang ché 1 da boc 10 ché phim x
Iy soi tong hop chira tir 1 dén 50% dn xuét diu thau diu duoc 1am cung. Tai liéu sang
ché 2 da boc 1 ché pham xtr Iy soi tong hop chira este ciia axit thiodipropionic, hop chit
axit sulfonic alkyl bic hai, va este cta axit phosphoric & ty 1& cu thé. Tai liéu sang ché
3 da boc 10 ché phém xu ly soi téng hop chira san phém dugc este hoa ctia hop chét chira
luu huynh va rugu Guerbet.

Tai liéu trich din

Tai lidu séng ché:

Tai liu sdng ché 1: bing sang ché Nhat Ban da cong b sé 2006-307352
Tai liéu sang ché 2: bing sang ché Nhat Ban da cong bé s6 HO8-120564
Tai lidu sang ché 3: Bing sang ché Nhat Ban sé 6530129
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Bin chit k§ thuit ciia sang ché

Vian d& k¥ thuét

Trong khi d6, nhitng ché phidm xu Iy soi tong hop truyén théng ndy khong thé
ngdn chin mot cach triét dé 16ng to gdy ra béi ma sét cao gitta con 1in ¢ nhiét d6 cao va
soi ma ché phdm xu Iy nay dugc dung. Nhitng ché phdm xu Iy nay cling khong xir Iy
duge su bién chit d6i vé6i chat lwong soi do mai mon véi con lin & nhiét d6 cao trong
thoi gian dai trong qua trinh cudn.

Séang ché @& cap dén ché pham xi Iy cho qua trinh quay cta soi téng hop va soi
téng hop, ma cho phép 16ng to gdy ra do ma sét cao trong qué trinh cudn duge giam di
va hon nita ma cho phép su bién chat dbi véi chit luong s¢i do van hanh trong thoi gian
dai trong qua4 trinh cudn bi han ché.
Gii quyét van dé

Pé dat dugc dbi tuong néu trén day, tac gia sdng ché da nghién ctu k§ ludng, két
qué 13, téc gia sdng ché da thiy rang hop chit axit alkensulfonic ¢6 cu tric hoa hoc dac
trung dong gép dang ké trong viée 1am gidm 10ng to gy ra do ma sét cao trong qu4 trinh
cudn va ngan chin sy bién chat ddi véi chat lugng soi do van hanh trong thdi gian dai
trong qua trinh cun, va tdc gia sang ché da dat duoc dbi tuong theo sang ché.

Noi dung chinh theo sang ché duoc mb ta chi tiét nhu sau day.
1. Ché phém xi Iy cho qué trinh quay ctia sgi tong hop, chta hop chét axit alkensulfonic

dugc dic trung béi cong thire (1) sau day:
R~ CH =CH - CH,- SO,M' (1)

trong do

R! 12 nhém hydrocarbon ¢6 tir 3 dén 21 nguyén ti cacbon, va

M! 1a nguyén tir hydro, kim loai kim, amoni, phosphoni hodc mubi amin hitu co.
2. Ché phim xur Iy cho qué trinh quay ctia soi tong hop theo muc 1, trong d6 R! trong
cong thire (1) 1a nhém hydrocarbon ¢6 tir 7 dén 17 nguyén ti cacbon.
3. Ché pham xir Iy cho qué trinh quay ctia soi tdng hop theo muc 1 hoic 2, trong d6 ché
phdm xtt Iy nay chtra chit 1am tron, chit hoat dong bé mit khong ion va hop chit axit

alkensulfonic, va chira hop chit axit alkensulfonic v6i lugng nam trong khoang tir 0,01
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dén 10% theo khéi lwong, dbi véi téng 100% theo khébi lwgng chét 1am tron, chét hoat
dong bé mit khong ion va hop chét axit alkensulfonic.
4. Ché phim xtr Iy cho qua trinh quay ctia soi tong hop theo muc 3, trong d6 ché phim
XU Iy ndy con chira hop chét este cia axit phosphoric, hop chét este ciia axit phosphoric
chira este cua axit phosphoric Q1 dugc dic trung bdi cong thirc (2) sau day, va it nhit
mdt hodc nhidu thanh phin duge chon tir este ctia axit phosphoric Q2 dugc dic trung
bdi cong thic (3) sau ddy hodc este cua axit phosphoric Q3 dugc dic trung bdi cong
thirc (4) sau day, va ty 18 két hop NMR hat nhan P déi véi este cta axit phosphoric Q1
12 15% hodc 16n hon, dbi v6i tong bing 100% cua ty 1& két hop NMR hat nhan Ps déi
v0i este cua axit phosphoric Q1, este ctia axit phosphoric Q2, este clia axit phosphoric
Q3, va axit phosphoric va mudi cta nd trong phép do NMR hat nhén P ctia ché phim
xtr Iy cho qua trinh quay ctia soi tong hop sau buée tién xir Iy bang cach trung hoa hoan
toan véi chét kiém:

0]

1

R20— P — OR3 (2)

o

trong d6
R? 1a nhom alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén ti cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,
R 1a nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén tlr cacbon hodc nhom alkenyl c6 tir 4 dén

24 nguyén tir cacbon, va

M? 1a nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co;

no
Il
R'O— P — 0— Fl’ —OR® (3)
l
OMm® Oom*

trong d6
R* 12 nhom alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén ti cacbon hoiic nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,
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R 12 nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon ho#ic nhém alkenyl ¢6 tir 4 dén
24 nguyén tlr cacbon,

M 1a nguyén ti hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mu6i amin hitu co,

va
M*1a nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co;
0
(1
RSO — irf’ — OM°  (4)
OMs
trong d6

R® 14 nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén tt cacbon hodc nhom alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,

M 12 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc muéi amin hitu co,
va

M 1& nguyén t&t hydro, kim loai kim, amoni, phosphoni hodc mubi amin hitu co.
5. Ché phim xir Iy cho qua trinh quay cta soi tong hop theo muc 4, trong d6 hop chit
este clia axit phosphoric chtra este cla axit phosphoric Q1 va este ctia axit phosphoric
Q2, va ty 1& két hop NMR hat nhan P déi v6i este ciia axit phosphoric Q2 nim trong
khoang tir 5 dén 50%, di véi tong bing 100% ctia ty 1¢ két hgp NMR hat nhan Ps dbi
V01 este cla axit phosphoric Q1, este cta axit phosphoric Q2, este cla axit phosphoric
Q3, va axit phosphoric va mudi ctia né.
6. Ché pham xir Iy cho qua trinh quay cta s¢i téng hop theo muc bAt ky trong s cac
muc tir 3 dén 3, trong d6 chit 1am tron chtra hop chét este ¢6 mach nhanh.
7. Ché phim xur Iy cho qu4 trinh quay cta soi tong hop theo muc bat ky trong sb céc
muc tlr 4 dén 6, con chia hop chét axit hydroxyalkansulfonic dugc dic trung béi cong

thire (5) sau day:
R’ - CH, - SO,M" (5)

trong d6

R” 12 nhém hydroxyalkyl véi 5 dén 23 nguyén ti cacbon, va
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M’ 1a nguyeén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hozc mudi amin hitu co.
8. Ché phim xir Iy cho qué trinh quay cua s¢i tdng hop theo muc 7, chira hop chét axit
alkensulfonic véi lugng nam trong khoéng tir 40 dén 75 phan theo khéi lugng va hop
chit axit hydroxyalkansulfonic v6i lugng nim trong khoang tir 25 dén 60 phin theo khéi
luong, dbi véi téng bang 100 phan theo khdi luong hop chit axit alkensulfonic va hop
chit axit hydroxyalkansulfonic.
9. Ché phdm xur Iy cho qué trinh quay ctia s¢i tdng hop theo muc 7 hoic 8, trong d6 ché
phém xir Iy ndy chira chét lam tron, chit hoat dong bé mit khong ion va chét hoat dong
bé mit ion, va chét hoat dong bé mit ion chira hop chét axit alkensulfonic, hop chét este
clia axit phosphoric va hop chit axit hydroxyalkansulfonic, va ché phdm xt Iy chtta hop
chét axit alkensulfonic véi lwong ndm trong khoang tlr 0,01 dén 10% theo khéi luong,
dbi véi téng 100% theo khdi luong chét 1am tron, chét hoat dong bé mdt khong ion va
chét hoat dong bé mat ion.
10. Soi téng hop c6 ché phim xt Iy cho qué trinh quay cta s¢i tong hop theo muc bAt
ky trong s cac muc tir 1 dén 9 duoc gin vao soi tdng hop theo ti 18 nim trong khoang
tir 0,1 dén 3% khéi lwong soi téng hop (khong chira chét pha lodng hodc nudc).
MG ta chi tiét sang ché

Séng ché @& cap dén ché phdm xtr 1y soi tébng hop, chira hop chét axit
alkensulfonic duoc dic trung boi cong thire (1) trén ddy, va soi tong hop ¢ ché phim
xir Iy soi tong hop nay duge gin vao do.

Sang ché s& dugc mo ta chi tiét dudi day.
Hop chét axit alkensulfonic dugc dac trung bai cong thire (1)

Ché phdm xtt Iy soi téng hop theo séng ché chira hop chét axit alkensulfonic dugc

ddc trung boi cong thire (1) sau ddy dong vai tro 14 thanh phan quan trong:
R'-CH=CH-CH,- SO,M (1)

trong do
R! 12 nhém hydrocarbon ¢6 tir 3 dén 21 nguyén tir cacbon, va

M! 1 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co.
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Nhom hydrocarbon dwgc dic trung béi R! trong cong thire (1) trong hop chét axit
alkensulfonic trong sang ché c¢6 thé c6 mach nhanh, va hop chét axit alkensulfonic dugc
dac trung béi cong thire (1) ¢6 ddng phan cis-trans, va c6 thé & dang cis hodc dang trans.

Trong sang ché, hop chét axit alkensulfonic noi ma R! trong cong thic (1) trén
day 12 nhom alkyl c6 tir 7 dén 17 nguyén ti cacbon duoc uu tién hon, noi ma R! 13 nhém
alkyl c6 tir 9 dén 16 nguyén ti cacbon duge vu tién hon nita, va noi ma R! 1a nhém alkyl
cotir 11 dén 15 nguyén tir cacbon dugc vu tién mot cach dic biét.

Hop chét axit alkensulfonic duoc dic trung boi cong thirc (1) trong sang ché ¢
thé duoc st dung riéng hoic trong su két hop ctia hai hodc nhiéu hop chit.

Khi ché phadm xtr Iy soi téng hop theo séng ché chira chét 1am tron, chét hoat dong
bé mit khong ion va hop chit axit alkensulfonic, hop chét axit alkensulfonic tét hon,
néu duoc chira v6i lwong nim trong khoéng tir 0,01 dén 10% theo khéi lwong, t6t hon,
néu 12 v6i lrong ndm trong khoang tir 0,05 dén 8% theo khdi lwong, t6t hon nita, néu 1a
v6i lrgng ndm trong khoang tir 0,1 dén 6% theo khéi luong, dbi véi tong 100% theo
khdi hwong chit 1am tron, chét hoat dong bé mat khong ion va hop chét axit alkensulfonic.
Chat 1am tron

Vi du ciia chét lam tron dugc sit dung trong ché phim xur Iy soi tong hop theo
sang ché bao gdm (1) hop chit monoeste nhu octyl stearat, lauryl palmitat, oleyl oleat
va oleyl eruxinat, (2) hop chét dieste nhu dioleyl adipat, 1,4-butanedioleat, dilauryl
sebacat va dioleyl fumarat, (3) hop chit este cha Iuwu huynh nhu lauryl
mercaptopropionat, octyl mercaptopropionat, dilauryl thiodipropionat va dioleyl
thiodipropionat, va (4) dau khoang bao gdm parafin, olefin, naphten, va dau twong tu.
Trén hét, chit 1am tron tét hon, néu 1a mét chét bao gém hop chét este ¢6 cAu triic mach
nhanh trong phan tir. Vi du ctia hop chét este ¢6 cu triic mach nhanh trong phan tr bao
gdm (5) hop chét monoeste mach nhanh nhu isobutyl stearat, 2-etylhexyl este clia axit
oleic, 2-etylhexyl este clia axit erucic, isostearyl oleat va isotetracosyl eruxinat, (6)
dieste mach nhanh nhu diisolauryl sebacat, diisostearyl adipat, diisotetracosyl adipat,
di-2-etylhexyl este cua axit maleic, este clia axit neopentyl glycol dioleic va 2-etylhexyl
adipat, (7) este ruou polyhydric nhu glyxerol trioleat, glyxerol trilaurat,

trimetylolpropan trioleat, este cla axit béo dau tuong trimetylolpropan va
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pentaerythritol tetraoctanoat, (8) este ctia axit carboxylic héa tri cao nhu trioctyl
trimelitat va trietyl xitrat, (9) diu va chit béo tu nhién nhu diu dau tuong, dau dira, diu
thiu dau, dau co va ddu hat cai, va (10) este phan nhanh chira Iuvu huynh nhu 2-etylhexyl
mercaptopropionat,  isolauryl —mercaptopropionat, diisolauryl thiodipropionat,
diisostearyl thiodipropionat, diisopalmityl dithiopropionat va trimetylolpropan
trismercaptopropionat. Trén hét, 2-etylhexyl adipat, isostearyl oleat, dau hat cai,
trimetylolpropan trioleat, diisostearyl thiodipropionat va diisolauryl thiodipropionat 13
dugc vu tién hon. Nhitng thanh phén chét lam tron nay c6 thé duoc sir dung riéng hodc
trong sw két hop cta hai hodc nhidu hop chit.
Chét hoat dong bé mit khong ion

Chét hoat dong bé mit khong ion dugc sit dung trong ché phim xur ly soi tong
hop theo sang ché khong bi gi¢i han mot cch dac biét, va vi du ciia né bao gdbm (1) chét
hoat d6ng bé mit khong ion loai ete, vi du, hop chét thu duoc bang cach bd sung alkylen
oxit co tir 2 dén 4 nguyén tt cacbon vao it nhat mot chét duoc chon tir axit hitu co, rugu
hitu co, amin hitu co ho#ic amit hitu co, nhu este clia axit polyoxyetylen lauric, este ciia
axit polyoxyetylen oleic, metyl ete ctia este clia axit polyoxyetylen lauric, polyoxyetylen
octyl ete, metyl ete cla polyoxypropylen lauryl ete, polyoxybutylen oleyl ete,
polyoxyetylen polyoxypropylen lauryl ete, polyoxyetylen polyoxypropylen nonyl
phenyl ete, polyoxyetylen lauryl aminoete va polyoxyetylen lauroamit ete, (2) chét hoat
dong bé mit khong ion loai este mot phén cua ruou polyhydric nhu sorbitan monooleat,
sorbitan trioleat va glyxerol monolaurat, (3) chit hoat dong bé mit khong ion loai este
cia axit béo rugu polyoxyalkylen polyhydric nhu polyetylen glycol dioleat,
polyoxyetylen sorbitan monooleat, polyoxybutylen sorbitan trioleat, dau thau dau
polyoxypropylen, ddu thdu diu dugc lam ctng polyoxyetylen, trioleat dau thiu diu duoc
lam cting polyoxyetylen propylen, trilaurat diu thiu dau duoc lam cung polyoxyetylen,
va este cua hop chét ete thu duoc béng cach ngung tu it nhit mot hop chét duge chon tir
san phim cong etylen oxit (sau day dugc d& cép dén nhu "EO") ctia dau thiu diu hogc
s&n phim cong EO cua dau thdu diu duoc lam cing véi axit monocarboxylic va axit
dicarboxylic, va (4) chét hoat dong bé mat khong ion loai alkylamit nhu dietanolamin

monolauroamit. Nhitng chét hoat dong bé mit khong ion nay c6 thé duoc sir dung riéng
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hoic trong su két hop cta hai hogic nhiéu hop chit. Trong sang ché, bat ky hop chét nao
noi ma mdi EO hoic PO dugc néu & sau tén clia hop chét nghia 14 sén phim cong etylen
oxit hodc propylen oxit, va bat ky sb tiép theo sau d6 chi ra sé mol duoc bd sung.
Este ctia axit phosphoric

Ché phdm xir Iy soi tng hop theo sang ché c6 thé bao g0m este cha axit
phosphoric Q1 dugc dic trung bai cong thire (2) sau day, va it nhat mot ho#c nhiéu
thanh phan dugc chon tir este cla axit phosphoric Q2 dugc dic trung boi cong thirc (3)

sau ddy hodc este cua axit phosphoric Q3 dugc dic trung bdi cong thirc (4) sau day:

trong d6

R? 14 nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén tit cacbon hosic nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén ¥ cacbon,

R? 14 nh6m alkyl 6 tir 4 dn 24 nguyén ti cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén ti cacbon, va

M? 14 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoZc mubi amin hitu co;

5
f

RO — P — 0— FE' — OR®  (3)
i
OMS OM*

trong d6

R*1a nhém alkyl 6 tir 4 dn 24 nguyén tir cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tit cacbon,

R’ 1a nhém alkyl 6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon hodic nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén ti cacbon,

M3 1a nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mubi amin hitu co,
va

M* 14 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co;
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trong do

R 12 nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon hodc nhom alkenyl ¢ tir 4 dén
24 nguyén tlr cacbon,

M 1a nguyén tiy hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoic mudi amin hiru co,
va

M 14 nguyén ti hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoic mubi amin hitu co.

Ty 1€ két hgp NMR hat nhan P déi véi este ctia axit phosphoric Q1 tét hon, néu
13 15% hodc nhiéu hon, tdt hon, néu 12 17% hoic nhiéu hon, tét hon nita, néu 14 20%
hoc nhiéu hon, ddi v6i tdng bing 100% ciia tj 1¢ két hop NMR hat nhan Ps dbi véi este
cta axit phosphoric Q1, este ctia axit phosphoric Q2, este cla axit phosphoric Q3, va
axit phosphoric va mudi cia n6 trong phép do NMR hat nhan P ctia ché phim xir ly soi
tong hop sau bude tién xt Iy bang cach trung hoa hoan toan véi chat kiém. Tuong tu, ty
1& két hop NMR hat nhan P d8i véi este cia axit phosphoric Q2 tét hon, néu ndm trong
trong khoang tir 5 dén 50%, tdt hon, néu nim trong trong khoang tlr 6 dén 45%, t6t hon
nita, néu nim trong trong khoang tir 7 dén 40%. T4t hon, néu ty 1& két hop NMR hat
nhan P ddi véi este cla axit phosphoric Q1 nim trong khoédng tlr 15 dén 80% va ty 1€
két hop NMR hat nhan P déi v6i este ctia axit phosphoric Q2 nim trong khoang tir 5
dén 50%, t&t hon nfta, néu ty 1€ Kkét hop NMR hat nhan P d6i véi este ciia axit phosphoric
QI nim trong khodng tir 17 dén 70% va ty 16 két hop NMR hat nhan P d6i véi este ctia
axit phosphoric Q2 ndm trong trong khodng tir 6 dén 45%, dic biét tdt hon, néu ty 16 két
hop NMR hat nhan P d6i véi este ctia axit phosphoric Q1 nim trong khodng tlr 20 dén
60% va ty 1¢ két hop NMR hat nhan P dbi vé6i este ctia axit phosphoric Q2 ndm trong
trong khoang tir 7 dén 40%.

Trong séng ché, “viéc xt Iy truée bing cach trung hoa hoan toan véi chét kiém"
nghia 13 bat ky viée xtr Iy trude nao ma lugng du cta kiém (vi dy, natri hydroxit, kali

hydroxit hodc laurylamin) duge bd sung vao ché pham xtr Iy soi téng hop. “Viée xir ly
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truée bang céch trung hoa hoan toan véi chét kidm” nay dugc thye hién trong phép do
3IP-NMR, nh& @6 cho phép cac dinh dbi véi este clia axit phosphoric QI, este cua axit
phosphoric Q2, este ctia axit phosphoric Q3, va axit phosphoric va mudi ctia n6 dugc
phén tdch mot cach rd rang va cho phép ty 18 két hop hat nhan P twong tng d6i voi hop
chit nay duoc tinh todn bing cong thirc (1) dén cong thire (4) sau day. Trong phép do
3IP-NMR trong sang ché, viéc xtt ly truéc bang cach trung hoa hoan toan vé6i chat kiém
dugc thyc hién ma bt ky chét kidm nao dugc bd sung vao ché phim xt Iy soi tdng hop
trong mot sb chimg muc ma dinh dugc quan st dugc phén tach.

Ty 1¢ két hop NMR hat nhan P déi véi este ctia axit phosphoric Q1 dugc minh
hoa boi cong thirc (1) sau day, ty 1& két hop NMR hat nhan P d6i vé6i este clia axit
phosphoric Q2 dugc minh hoa boi cong thire (2) sau ddy, ty 16 két hop NMR hat nhan P
d6i véi este cua axit phosphoric Q3 dugc minh hoa béi cong thire (3) sau day, va ty 1€
két hop NMR hat nhan P déi véi axit phosphoric va mubi ctia n6 dugc minh hoa bai
cong thirc (4) sau day.

Q1_P%={Q1_P/(Q1_P+Q2 P+Q3 P+Axit phosphoric P)}x100 (1)
Trong do6

Q1_P%: ty 1¢ két hop NMR hat nhan P d8i véi este ctia axit phosphoric QI,

Q1_P: gié tri két hop NMR hat nhan P d8i véi este cua axit phosphoric Q1,

Q2_P: gi4 tri két hop NMR hat nhan P d8i véi este cua axit phosphoric Q2,

Q3_P: gi4 tri két hop NMR hat nhan P d8i v6i este ctia axit phosphoric Q3, va

Axit phosphoric_P: gid tri két hop NMR hat nhan P d6i véi axit phosphoric va

mudi cua no.

Q2_P%={Q2_P/(Q1_P+Q2_P+Q3_P+Axit phosphoric P)}x100 (2)
Trong do
Q2_P%: ty 1¢ két hgp NMR hat nhan P déi véi este cita axit phosphoric Q2,
Q1_P: gi4 tri két hop NMR hat nhan P dbi vé6i este ctia axit phosphoric Ql,
Q2_P: gia tri két hop NMR hat nhan P d6i vé6i este ctia axit phosphoric Q2,
Q3_P: gi4 tri két hop NMR hat nhan P dbi véi este ciia axit phosphoric Q3, va
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Axit phosphoric_P: gid tri két hop NMR hat nhan P dbi v6i axit phosphoric va
mubi ciia no.

Q3_P%={Q3_P/(Q1_P+Q2 P+Q3 P+Axit phosphoric P)}x100 (3)
Trong d6

Q3_P%: ty 1¢ két hgp NMR hat nhan P déi véi este cia axit phosphoric Q3,

Q1_P: gié trj két hop NMR hat nhan P d6i véi este ctia axit phosphoric Q1,

Q2_P: gia tri két hop NMR hat nhan P déi véi este cua axit phosphoric Q2,

Q3_P: gia tri két hop NMR hat nhan P déi véi este ciia axit phosphoric Q3, va

Axit phosphoric_P: gia tri két hop NMR hat nhan P dbi vé6i axit phosphoric va
mudi ctia né.

Axit phosphoric_P%={Axit phosphoric_P/(Q1_P+Q2_P+Q3 P-+Axit phosphoric_P)}x100  (4)
Trong d6

Axit phosphoric_P%: ty 1¢ két hop NMR hat nhan P d6i véi axit phosphoric va
mudi cia no,

Q1_P: gié tri két hop NMR hat nhan P d6i v6i este cia axit phosphoric Q1,

Q2_P: gia tri két hop NMR hat nhan P déi v6i este ctia axit phosphoric Q2,

Q3_P: gié tri két hop NMR hat nhan P d6i véi este cia axit phosphoric Q3, va

Axit phosphoric_P: gid trj két hop NMR hat nhan P déi v6i axit phosphoric va
mudi ctia no.

Vi du ctia R%, R?, R%, R’ va RS trong cong thirc tir (2) dén (4) cta este cua axit
phosphoric tir Q1 dén Q3 duoc dic trung béi cong thire tir (2) dén (4) néu trén bao gdm
nhém du thu duge bang cach loai bd nguyén tir hydro tir butanol, nhém du thu dugc
bang cach loai bo nguyén tr hydro tir hexanol, nhém du thu duge bang cach loai bo
nguyén t& hydro tir heptanol, nhém du thu dugc bang cach loai bd nguyén tr hydro tir
octanol, nhém du thu duge bing cach loai bo nguyén ti hydro tir nonanol, nhém du thu
duge bang céach loai bd nguyén t hydro tir decanol, nhém du thu dwgc bing cach loai
b6 nguyén tir hydro tir reou lauryl, nhém du thu duge bang cach loai bo nguyén tir hydro
tir rwou myristyl, nhom du thu duge biang cach loai bd nguyén tr hydro tr rugu palmityl,
nhém du thu duge bang cach loai bé nguyén tir hydro tr rugu oleyl, nhém du thu duge

bang c4ch loai bo nguyén tir hydro tlr rugu stearyl, nhom du thu duge bang cach loai bo
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nguyén tir hydro tir eicosanol, nhém du thu dugc bang cach loai bd nguyén tir hydro tir
tetracosanol, nhom du thu dugc bing cach loai bé nguyén tir hydro tir 2-etylhexanol,
nhom du thu duge bang céch loai bd nguyén tr hydro tir 2-dexyl-1-tetradecanol, nhém
du thu dwgc bing cach loai bo nguyén tir hydro tir ruou isoxetyl va nhém du thu duge
bang cach loai bo nguyén tir hydro tir 2-butyl-1-octanol. Trén hét, nhém du thu duogc
bing cach loai bd nguyén tir hydros tir 2-etylhexanol, rugu oleyl, 2-dexyl-1-tetradecanol,
ruou isoxetyl va 2-butyl-1-octanol duoc uu tién hon.

Ion déi tuong Umg v6i este cia axit phosphoric déng vai trd 13 este cta axit
phosphoric tir Q1 dén Q3 dugc dic trung béi cong thire tir (2) dén (4) néu trén khong bi
gi6i han mot cach dic biét, va vi du cia nd bao gém hydro, kim loai kiém, amoni, amin
hitu co va phosphoni. Trén hét, dibutyletanolamin, polyoxyetylen lauryl aminoete,
polyoxyetylen octyl aminoete, natri hydroxit va kali hydroxit dugc wu tién hon.

Nhiing este clia axit phosphoric ndy cé thé duge st dung riéng hoic trong su két
hop ctia hai hodc nhiéu hop cht.

Ché pham xir Iy soi tong hop theo sang ché tét hon, néu 14 chua hop chét axit

hydroxyalkansulfonic dwoc dic trung boi cong thire (5) sau day:
R7-CH, - SO,M7  (5)

trong do

R7 14 nhém hydroxyalkyl c6 tir 5 dén 23 nguyén tu cacbon, va

M’ 1a nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoic mudi amin hitu co.

Nhom hydroxyalkyl trong cong thte (5) trén day c6 thé ¢6 mach nhénh, va vi tri
ctia nhém hydroxy tbt hon, néu it nhat 1a mdt trong s vi tri 2, vi tri 3 hodc vi tri 4 dudi
gia dinh ring cacbon ma nhom sulfo trong cong thirc (5) duoc lién két 12 & vi tri 1. Nhém
hydroxyalkyl 6 tir 9 dén 19 nguyén ti cacbon duoc wu tién hon.

Hop chit axit hydroxyalkansulfonic dwoc déc trung bdi cong thire (5) trén day c6
thé duoc st dung riéng ho#c trong sw két hop ctia hai hogic nhidu hop chit.

Tét hon, néu hop chét axit alkensulfonic dugc chira véi luong ndm trong khoang
tir 40 dén 75 phan theo khéi luong va hop chét axit hydroxyalkansulfonic dugc chtra vGi
lwong nim trong khoéng tlr 25 dén 60 phin theo khéi lwong, &t hon, néu hop chit axit
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alkensulfonic dugc chita v6i lwong nim trong khoang tir 40 d¢én 71 phan theo khébi luong
va hop chét axit hydroxyalkansulfonic dwoc chira v6i lwong nim trong khoang tir 29
dén 60 phin theo khéi luong, d6i véi tong bing 100 phén theo khéi lugng hop chit axit
alkensulfonic dugc dic trling boi cong thire (1) va hop chét axit hydroxyalkansulfonic
dugc ddc trung bai cong thire (5).

Ché pham xtr Iy soi téng hop theo sang ché co thé con chtra cac chét hoat dong
bé mit ion khac, va vi du cu thé bao gém (1) chét hoat dong bé mat ion loai xa phong
carboxylat nhu kali axetat, mudi kali ctia axit octanoic, mudi kali ciia axit oleic, mudi
natri clia axit oleic va mubi kali alkenylsucxinic, (2) chét hoat dong bé mit ion loai este
cia axit sulfonic nhu mudi natri axit alkansulfonic héa bac hai, mubi natri axit
dodexylbenzensulfonic va mudi natri axit dioctylsulfosucxinic, va (3) chét hoat dong bé
mit ion loai este cia axit sulfuric nhu mudi natri este ciia axit polyoxyetylen lauryl
sulfuric, mudi kali axit hexadexyl sulfuric, du tir m& bo duoc sulfat hoa va dau thiu
dau duge sulfat hoa. Nhitng thanh phan nay c6 thé duoc sir dung riéng hoic trong su két
hop clia hai hoic nhidu thanh phan.

Khi ché pham xt Iy soi téng hop theo sang ché chira cht 1am tron néu trén day,
chét hoat dong bé mat khong ion va chét hoat dong bé mit ion, chat hoat dong bé mit
ion chtra hop chat axit alkensulfonic, hop chét este cua axit phosphoric va hop chét axit
hydroxyalkansulfonic, va t6t hon, néu chira hop chit axit alkensulfonic véi lwong ndm
trong khoang tir 0,01 dén 10% theo khéi luong, tbt hon, néu véi luong nam trong khodng
tir 0,05 dén 8% theo khéi lwong, tt hon nita, néu véi lwong nim trong khoang tir 0,1
dén 6% theo khdi luong, d6i véi tdng 100% theo khéi lugng chét lam tron, chit hoat
dong bé mit khong ion va chit hoat dong bé mit ion. Hop chit axit alkensulfonic dugc
ddc trung béi cong thire (1) c6 thé duge chia véi luong bét ky trong khoang nay, nho
do ting cuong hon nita hi€u qua theo sdng ché, va lam gidm 106ng to gdy ra do ma sat
cao trong viéc cudn va ngin chin sy bién chit dbi voi chét lwong soi do véan hanh trong
thoi gian dai trong qua trinh cudn.

Céc thanh phan khac
Bét ky thanh phin nao duoc st dung trong ché phim xu Iy soi tong hop thong

thuong, vi dy, chét dn dinh, chit chéng tinh dién, chat lién két, chat chéng oxy héa hoac
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chét hép thy tia cuc tim ma nhim duy tri chét lwong ché phém xu ly, ¢ thé con duoc
tron trong ché phim xir ly soi tng hop theo sang ché, trong khodng khong lam anh
huéng dén hiéu qua cua sang ché.

Soi téng hop

Soi tng hop theo sang ché 13 soi téng hop c6 ché pham xtr Iy soi téng hop theo
sang ché duoc gin vao do. Soi t6ng hop ma ché phim xir Iy soi tong hop theo sang ché
dwoc phép gén vao khong bi gi¢i han mot cach dic biét, va vi du ctia n6 bao gbm (1) soi
trén co s& polyeste, nhu polyetylen terephtalat, polypropylen terephtalat va este cla axit
polylactic, (2) s¢i trén co s& polyamit, nhu nylon 6 va nylon 66, (3) soi polyacrylic, nhu
polyacrylic va sgi modacrylic, va (4) soi trén co s& polyolefin, nhu polyetylen va
polypropylen. Do min ciia soi tong hop duoc san xuit khong bi gidi han mot cach dic
biét, va tbt hon, néu 14 150 decitex hodc cao hon, tét hon nita, néu 12 500 decitex hodc
cao hon, dic biét tét hon, néu 1a 1000 decitex hodc cao hon. Cudng dd cua soi téng hop
duoc san xuit khong bi gi¢i han mot cach dic biét, va tét hon, néu 1a 5,0cN/dtex hodc
cao hon, t&t hon nita, néu 14 6,0cN/dtex hodc cao hon, dic biét tot hon, néu 1a 7,0cN/dtex
hodc cao hon.

Ty 1¢ clia ché pham xir 1y soi tdng hop (khong chira dung méi) theo séang ché ma
dwoc phép gin vao soi tdng hop khong bi gidi han mot cach dic biét, va né dugc vu tién
hon dé cho phép ché pham xir Iy soi tdng hop theo sang ché gin vao soi téng hop theo
ty 18 nim trong khoéng tir 0,1 dén 3% theo khéi luong (chtta hodc chat pha lo@ng hoac
nugce) trén co so soi tng hop. Thiét ké nay cho phép hiéu qué theo sang ché duoc tdng
cuong hon.

Phuong phép cho phép ché phim xir Iy soi tng hop theo sang ché gin vao khong
bi giéi han mot cch ddc biét, va vi du bt ky phwong phdp nao duwoc bidt dén nhu
phuong phép lin dau, phuong phép din huéng dau sir dung bom do, phuwong phap ngdm
trong ddu hoic phuong phap phun diu c6 thé dugc st dung.

Ché phdm xu 1y soi téng hop theo sang ché chitra hop chét axit alkensulfonic dugc
dac trung béi cong thire (1) dong vai tro 1a thanh phan quan trong, nho d6 cho phép 16ng
to gy ra do ma sat cao dugc giam di trong qué trinh cudn, va hon nita cho phép su bién

chit ddi voi chit luong s¢i do vén hanh trong thoi gian dai trong qué trinh cudn ctia soi
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tong hop bi han ché. Do dé, soi téng hop cua phuong én theo sang ché c6 thé thé hién
dic tinh rét tbt.

Vi du thue hién sing ché

Sang ché s& dugc mo ta dudi day v6i sy tham khao dén céc vi du sau, nhung pham
vi k§ thuat theo sang ché khong bi gi61 han & nhitng vi du nay. Trong vi du va vi du so
sdnh sau d4y, phan nghia 12 phan theo khéi lugng, va % nghia 13 % theo khdi luong.
Thir nghiém 1 (hop chét axit sulfonic dugc déc trung boi cong thirc (1) va cong thire
)

e Téng hop hop chét axit sulfonic (S1-1va S2-1)

Luu huynh trioxit duge bd sung vao 1-tetradexen dé sulfonat héa & 50°C hodc
thdp hon. Sau khi lugng du cia dung dich natri hydroxit ¢6 nude duge bd sung vao va
duge khudy trong vong 1 gid, hdn hop thu duoc duge 1am nong trong binh ting ap &
150°C trong 1 gid. Ete ddu mé va etanol dwoc bd sung vao, sau d6 khudy, va gitt & trang
théi tinh, va sau d6 loai bé pha diu nhé d6 chiét va loai bé tap chat diu c6 thé hoa tan.
Pha c6 nuéc con lai duge bay hoi cho dén khi kho. S1-1 va S2-1 ma ion ddi cia ching
14 hydro dwoc phan doan béi phép sic ky. Tiép theo, natri hydroxit duogc bd sung vao
mdi phan nay va dugc khudy ddng nhét dé do pH ctia mdi phan nay bang 9, va sau d6
dugc bay hoi dén khé, nhor d6 thu duoc S1-1 va S2-1.

Ham lugng hop chét axit alkensulfonic dugc déc trung béi cong thirc (1) trén day
(S1-1dén S1-5, rS1- 1) va ham lugng hop chit axit hydroxyalkansulfonic dugc dic trung
bdi cong thirc (5) (S2-1 dén S2-5) trén déy, ¢ day dugc str dung trong vi du va vi du so

sanh, dugc lan lugt thé hién trong Bang 1 va Bang 2.
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Béang 1
Su phan bd s6 nguyén tir cacbon hop phan ciia R! trong céng thire (1)
[% theo khéi lugng] Vi tri lién két doi Ton d6i
C3 | G5 | CcTco|ciifc3fcis|ici7|cio] cai
Si-1 100 Gifta vj tri 2-3 Natri
S1-2 35 | 37 | 28 Giita vi tri 2-3 Natri
S1-3 57 | 43 Gifta vi tri 2-3 | Laurylamin-EO4
Si-4 50 | 35 15 Gifta vj tri 2-3 Kali
Si-5] 50 | 50 Gifta vj tri 2-3 Natri
rS1-1 50 | 50 Gitta vi tri 1-2  |Dibutyletanolamin
Béang 2
Su phan bd s nguyén tir cacbon hop phan cia R” trong cong thirc (5) [% £
Feaa Ton d6i
theo khéi luong]
C5 | C7 |C9 Cl1 | CI3 | CI15 |C17 |C19 C21 C23
S2-1 100 Natri
S2-2 35 37 28 Natri
S2-3 57 43 Laurylamin-EO4
S2-4 50 35 15 Kali
S2-5 50 | 50 Natri

Thir nghiém 2 (hop chit este cua axit phosphoric)

e Tong hop hop chit este cua axit phosphoric (P-1)

Pentaoxit diphospho dugc nap vao 2-etylhexanol dng thoi khudy trong binh bén

cd, va dugc phép phéan ung & 70 + 5°C trong vong 3 gid. Tiép theo, dibutyletanolamin

dugc nap dudi dang chét trung hoa, va duogc khudy & 50°C trong 1 gity. Mdi (P-2 dén P-

5) dugc tong hop st dung vat liéu tho trong Bang 3 duéi déy, bang cach tuong tu nhu

trong P-1. O day mdi P-2 va P-5 dugc trung hoa bang cach nap phospho oxit vao dung

dich natri hydroxit c¢6 nu6e va khudy hdn hop thu duge.

e Téng hop hop chét este ciia axit phosphoric (rP-1)

Pentaoxit diphospho va polyaxit phosphoric dugc nap vao rugu oleyl dong thoi

khudy trong binh bén ¢b, va dugc phép phan tmg & 60 + 5°C trong vong 3 gid. Tiép

theo, hdn hop thu dugc duoc nap vao dung dich hydroxit kali ¢6 nuéc ctia chit trung

hoa va dugc khudy & 50°C trong 1 gid.

Béng 3

Ruou nguyén liéu thd Chat trung hoa
P-1 2-Etylhexanol Dibutyletanolamin
P-2 Rugu oleyl Natri hydroxit
P-3 2-dexyl-1-tetradecanol Laurylamin-EO6
P-4 Ruou isoxetyl Octylamin-EQ12
P-5 2-Butyl-1-octanol Natri hydroxit
rP-1 Ruogu oleyl Kali hydroxit

-17-




40670

Thtt nghiém 3 (didu ché ché phadm xt ly soi tong hop)
e Didu ché ché phim xu 1y soi téng hop (Vi du 1)

Ché phdm xit Iy s¢i tdng hop cta Vi du 1 duge didu ché bang cach trén ddng nhat
20 phin dioleyl adipat (A-1), 35 phan oleyl oleat (A-2) va 5 phin diisostearyl
thiodipropionat (bSA-1) 1am chit 1am tron, 10 phan san phdm dugc este hoa (B-4) ctia
polyetylen glycol (trong lwong phén tr 600) va 2 mol axit oleic, 8 phin sorbitan
monooleat (B-5), 10 phin dau thiu diu-EO8 (B-8), va 8 phan san phdm duoc este hoa
(B-11) cta 1 mol dau thiu dau-EO20 va 3 mol axit oleic, 1am chét hoat dong bé mit
khong ion, 0,55 phin hop chit axit alkensulfonic duoc dic trung béi cong thuc (1) trén
day (S1-1), 0,4 phan hop chit axit hydroxyalkansulfonic duoc dic trung bdi cong thirc
(5) (S2-1) va 2,9 phan hop chit este ciia axit phosphoric (P-1) 1am chét hoat dong bé
mit ions, va 0,15 phan mudi kali cta axit oleic (D-1) lam thanh phén khac.

e Didu ché ché phim xtr Iy soi téng hop (Vi du 2 dén Vi du 11 va Vi du so sanh 1 dén
Vi du so sanh 4)

Ché pham xtt 1y soi téng hop ctia Vi du 2 dén Vi du 11 va Vi du so sanh 1 dén Vi
du so sanh 4 duge diéu ché theo cich twong ty nhu trong ché phim xir Iy soi téng hop
ctia Vi du 1, va thanh phén trong Vi du 1 dén Vi du 11 dugc thé hién trong Bang 4 va
thanh phan trong Vi du so sanh 1 dén Vi du so sanh 4 dugc thé hién trong Bang 5.

Tuy nhién, trong Vi du 2, 1,3,5-tris(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl)-1,3,5-
triazin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion dugc bd sung, ngoai vat li€u tho trong Bang 4, déng vai
trd 14 chit chéng oxy hoa véi lwong nim trong khoang tir 0,8 phin trén co sé 100 phan
ché phim xr Iy.

Nap 0,15g laurylamin vao 0,10g ché phdm xt 1y soi tdng hop duoc didu ché, va
hén hop duge khudy ddng nhét. Ché pham xit Iy dugc thuc hién phép do 3'P-NMR véi
deuteroclorofom 1am dung mdi. Ty 18 két hop hat nhan P ctia hop chét este cua axit
phosphoric dugc tinh toan tir cong thire (1) dén cong thirc (4), bang cach st dung gié tri
do thu duoc bang thuc hién *'P-NMR (tén thuong mai 12 Hé thdng quang phd ké THUY
NGAN két hgp NMR, 300 MHz, dugc san xuit bdi VARIAN Inc.), va duoc thé hién
trong Bang 4 va Bang 5 dudi day.
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Béang 4
Két qua ctia phép do NMR hat nhén P ciia ché
. Chét hoat dong bé mit ion pham xtt 1y soi tng hop sau khi xtr 1y bing
Chat hoat céch trung hoa du v6i kidm
Chét lam tron dong be mat i R
khongion | Hop chat |Este cia axit| Thanh phan Ql Q2 3 Axit
Hang axit sulfonic | phosphoric khac phosphoric
myc
.| Tylé .| Ty 1€ .| Ty 1€ | Ty 1€ .| Ty1é | Ty 1€ hop | Ty 1€ hop | Ty 1€ he Ty 1€ ho
Logi (ZA,)¢ Loai (?’2)) Loai (ZA,) Loai (XA)) Loai (ZA,)$ nyhét (t;:)p nyflé.t (0/?3) nhit (0;3) nyhét (l;:)p
A-1 | 20,0 [|B-4| 10 |S1-1| 0,55 |P-1 |2,9 D-1 | 0,15 41,0% 8,3% 49,4% 1,3%
Vidu | A-2 | 350 |B-5 8 |[S2-1] 0,40
1 bSA-1| 5,0 |B-8| 10
B-11] 8
bA-1 | 10,0 |B-3| 15 |S1-2| 5,00 (P-3 4,2 |D-2| 0,80 21,2% 26,6% 48,6% 3,6%
Vidu | A-3 | 20,0 | B-5 4 |S2-2] 3,00
2 SA-1{ 2,0 |B-9| 15
B-11| 15
B-13] 6
bA-3 | 40,0 | B-1 8 |S1-3| 1,00 {P-2 |3,1 D-1 | 0,30 30,2% 37,1% 32,0% 0,7%
Vidu |bSA-1] 20,0 |B-2 6 |[S2-3] 0,60
3 B-5 5
B-9| 10
B-10f 6
bA-1 | 50,0 |B-4| 10 (S1-4| 1,20 |P-2 (2,8 30,3% 36,9% 31,9% 0,9%
Vidu B-7| 10 |S2-4| 0,50
4 B-8| 10 |[SD-| 0,50
B-12{ 10 2
B-13] 5
bA-4 | 50,0 | B-1 5 |S1-1{ 0,65 (P-4 | 2,0 35,3% 13,2% 48,9% 2,6%
Vidu |[bSA-2| 3,0 |B-4| 15 |S2-1| 0,35
5 B-5 8
B-11{ 10
B-13] 6
bA-3 | 20,0 {B-1| 15 |[S1-2]0,10 |P-3 (2,8 21,5% 26,3% 48,4% 3,8%
bA-4 | 250 |B-4| 10 |[S2-2{0,10
Vidu | SA-1| 5,0 |B-6 2
6 B-9| 10
B-11f 10
A-2 | 30,0 | B-6 2 |S1-310,65 |P-1 |4,5 41,2% 8,1% 49,5% 1,2%
viDU | bA-2 | 30,0 [B-9| 12 |S2-3|0,85
7 B-10{ 10
B-12] 10
bA-4 | 30,0 | B-7 2 |S1-1{0,80 |P-2 1,2 29,9% 36,9% 31,7% 1,5%
Vidu |bSA-1| 30,0 |B-9| 10
8 B-10{ 10
B-11{ 10
B-13| 6
A-1 | 350 |B-5| 12 |S1-3)2,20 |P-5 0,8 46,6% 3,7% 46,0% 3,7%
Vidu |bSA-1| 20,0 {B-10{ 14
9 B-11| 12
B-13] 4
bA-3 | 30,0 | B-1 8 |S1-5/0,10 |P-2 1,9 |D-1| 1,00 30,2% 37,1% 31,6% 1,1%
Vidu | A-4 | 25,0 | B-2 6
10 B-4| 10
B-5 8
B-8§| 10
bA-1 | 20,0 | B-1 8 |[S1-5]0,20 |rP-1 0,8 9,5% 0,0% 81,6% 8,9%
Vidu | A-2 | 350 |B-2| 10
11 B-4| 10
B-12{ 10
B-13] 6
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Béang 5
K&t qua ctia phép do NMR hat nhan P ciia ché
Chét hoat Chét hoat dong bé mat ion phém xir Iy sgi tng hop sau khi xir 1y bing
Han Chét 1am tron | dong b& mat cach trung hoa du véi kiém
mu cg khong ion | Hop chat axit |Este cuia axit| Thanh phan Ql Q QG Axit
: sulfonic phosphoric khac phosphoric
.| Ty 18 .| Ty 18 . | Tylé | Ty 1 .| Tyle | Tyl hop | Ty 18 hop | Ty 18 hop | Ty 1€ ho
Loa (‘))l/o) Loai (%2,) Loai (XA)) Loai (%2,) Loai (%2) nhit (%) | nhét (%) | nhit (%) n}}llét (‘;3)
A-1 | 50,0 |B-1 12 | SD-1{ 1,00 0,0% 0,0% 0,0% 100,0%
Viduso B-3| 12
sanh 1 B-4| 10
B-13| 15
SA-1| 60,0 |B-2| 16 | SD-1{ 2,00 fP-1| 2,0 9,4% 0,0% 81,4% 9,2%
Vidu so B-9| 20
sénh 2
bA-3 | 40,0 |B-1| 10 | SD-1| 1,00 (P-1 |2,0 |D-1| 2,0 41,4% 7,9% 49,2% 1,5%
Viduso| bA-4 | 150 [B-4| 10
sanh 3 B-5| 10
B-13] 10
bA-3 | 50,0 |B-1| 10 |rS1-1| 1,00 [P-1 [3,0 |D-2| 1,0 41,6% 8,2% 49,1% 1,1%
Viduse|bSA-1! 2,0 |B-3| 14
sanh 4 B-4| 14
B-13] 5

Trong Bang 4 va Bang 5,

A-1: dioleyl adipat

A-2: oleyl oleat

A-3: 1,4-butane dioleat

A-4: dAu khoang (chiét xuét tir gb d6 120)
bA-1: di(2-etylhexyl) adipat

bA-2: isostearyl oleat

bA-3: dAu hat cai

bA-4: trimetylolpropan trioleat
SA-1: dioleyl thiodipropionat
bSA-1: diisostearyl thiodipropionat
bSA-2: diisododexyl thiodipropionat
B-1: axit béo tir dra-EO12

B-2: ruou oleyl-EO15

B-3: rugu isostearyl-EO8 PO10

B-4: san phdm dugc este héa ctia polyetylen glycol (trong lwgng phén ti 600) va 2 mol

axit oleic
B-5: sorbitan monooleat

B-6: laurylamin-EO6
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B-7: dietanolamin axit oleic amit
B-8: ddu théu d4u-EO8
B-9: dau thiu dau dugc 1am cing-E012
B-10: d4u thau diu duoc lam ctimg-EO10 PO15
B-11: san phidm duoc este hoa ctia 1 mol dau thau dau-EO20 va 3 mol axit oleic
B-12: san phim dugc este hoa ctia 1 mol dau thdu dau duoc 1am cimg-EO25 va 2 mol
axit lauric
B-13: san phim da tring ngung (trong lwgng phan tir 6.000) ciia ddu thdu dau duoc 1am
cing-EO15 véi axit adipic va axit stearic
D-1: mubi kali ctia axit oleic
D-2: mubi natri ciia axit octylic
SD-1: mudi natri axit alkyl sulfonic bac hai (c6 tir 14 dén 18 nguyén ti cacbon)
SD-2: mudi natri axit dioctylsulfosucxinic
Thir nghiém 4 (d4nh gia ché pham x 1y soi tdng hop)
e Danh gié strc cing

M3di ché phim xt Iy soi tdng hop duge didu ché trong thir nghiém 3 néu can thiét
dugc pha lodng ddng nhit véi chét pha lofng nhu nudc trao dbi ion hodc dung mdi hitu
co dé didu ché dung dich 15%. Dung dich nay dugc ding cho sgi polyetylen terephtalat
khong c6 dau loai sgi 192 ¢6 dd min 1.100 decitex c6 dd nhét gidi han bang 0,93 bang
phuong phap 1in dau theo cach ma luong nay duge 4p dung dudi dang ham lwong khong
bay hoi 13 0,6% theo khéi lugng, va chét pha lodng dugc 1am kho dé chuin bi soi thir
nghiém. Soi thir nghiém dugc cho tiép xtc v6i ghim crom vé 18 ma nhiét do bé mit ciia
n6 12 240°C, tai sirc cing ban ddu bang 1,5kg va téc dd soi bang 1,0m/phut, va dugc tién
hanh,Vés&ccéngcﬁasqismlkhiﬁépxﬁcvéighhn(xonlvéléduqcdo.Kétquéquc
thé hién trong Bang 6.
e Ticu chi danh gia sttc cing

©0©: nhé hon 1,9kg

©0O: 1,9kg hodc 16n hon va nhé hon 2,0kg

OO: 2,0kg hodc 16n hon va nhé hon 2,1kg

O: 2,1kg ho#c 16n hon va nho hon 2,2kg
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x: 2,2kg hodc 16n hon
o Dénh gia sirc cing theo thoi gian trong diéu kién nhiét do cao

M&i ché phim xir ly soi tdng hop duge didu ché trong thir nghiém 3 néu can thiét
duoc pha lodng dong nhét véi chét pha loing nhu nuéc trao dbi ion hodc dung mdi hitu
co dé didu ché dung dich 15%. Dung dich nay dwogc ding cho soi polyetylen terephtalat
khong c6 déu thudc loai soi 288 ¢6 @6 min 1.670 decitex c6 do nhét gi6i han bﬁng 0,93
bing phuong phép lin diu theo cich ma lwong nay duge ap dung duéi dang ham luong
khong bay hoi 14 0,6% theo khdi lwong, va chét pha lodng dugc lam kho dé chudn bi soi
thir nghiém. Soi thtr nghi€ém dugc cho tiép xuc véi ghim crom vé 1€ ma nhiét o bé mat
ctia n6 1 250°C, tai strc cing ban dau bing 1,5kg va tbc d6 soi bang 1,0m/phit, va dugc
tién hanh, va strc cing ciia soi sau khi tiép xtc v6i ghim crom v 18 duoc do. Thoi gian
chay ma sirc cing duoc ting 1én 10% twong dbi véi sic cing d6 & 20 phut sau khi chay
dwgc ghi chép va duge danh gia trén co s& cac tiéu chudn sau ddy. Két qua duogc thé
hién trong Bang 6.
e Ti€u chi danh gié sy tdng stic cang

©0O: 8 giv hodc dai hon

©QO: 6 gid hodc dai hon va it hon 8 gid

OO: 4 giv hodc dai hon va it hon 6 gid

O: 2 gid hodc dai hon va it hon 4 gid

x: it hon 2 gi¢
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Béang 6
Dénh gia
Loai Sitc cing Su ta‘ivng suc
cang
Vidul ©l®)] Q@O
Vidy2 ©©O ©le)]
Vidu 3 ©0O ©L®)
Vidu4 (@@ QO
Vidy5 ©]®) ©©
Vidy 6 ©1®)]
Vidu7 ©O©
Vidu 8 @0 ©0
Vidu9 00O ®le
Vidu 10 00 ole
Vidu 11 OO ole
Vidu so sanh 1 X O
Vi du so sanh 2 O X
Vi du so sanh 3 X e
Vi du so sénh 4 X X

R rang tir két qua trong Bang 6, ché phdm xir Iy soi tdng hop trong mdi vi du 14
pht hop ca cho dénh gia strc cing va danh gia sy ting strc cdng. Theo sang ché, 16ng to
gay ra do ma sat cao trong qua trinh cudn dugc giam di, va co thé ngan chin mot cach
hi€u qua su bién chat dbi vé6i chét luong soi do van hanh trong thoi gian dai.

Kha nang ap dung cong nghi¢p

Ché phim xir ly soi tdng hop theo sing ché va soi tdng hop c6 ché pham xir Iy
soi tdng hop nay duge gin vao d6 c6 thé cho phép 16ng to gay ra do ma st cao clia con
lan & nhiét d6 cao va soi ma ché phdm xir Iy dwoc ding, trong qué trinh cudn, duoc giam
di va c6 thé cho phép sy bién chit ddi véi chét lugng soi do van hanh trong thdi gian
dai trong quéa trinh cudn bi han ché, va do d6 ché pham x 1y soi tdng hop nay 1a rat hitu
ich.

Hiéu qui dat dwoc theo sang ché
Theo sang ché, 16ng to gdy ra bai ma sat cao gifta con lin & nhiét do cao va soi

ma ché pham xtt ly dugc dung dugc gidm di trong qué trinh cudn, va hon nfta sy bién
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chét dbi v6i chét lugng soi do van hanh trong thoi gian dai trong qué trinh cudn ¢6 thé

bi han ché.
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Yéu ciau bao ho

1. Ché phdm xtr Iy cho qua trinh quay cua soi tébng hop, bao gdm hop chét axit

alkensulfonic dugc déc trung bdi cong thie (1) sau day:
R'-CH=CH-CH,-soM' (1)

trong do

R! 14 nhém hydrocarbon c6 tir 3 d&én 21 nguyén t& cacbon, va

M! 14 nguyén tt hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoac mubi amin hitu co.
2. Ché pham xir 1y cho qua trinh quay cua soi téng hop theo diém 1, trong d6 R! trong
cong thirc (1) 1a nhém hydrocarbon c6 tir 7 dén 17 nguyén tir cacbon.
3. Ché pham xi Iy cho qu4 trinh quay clia soi tong hop theo didm 1 hoic 2, trong d6 ché
phém xtr 1y nay bao gém chét 1am tron, chét hoat dong bé mat khong ion va hop chét
axit alkensulfonic, va chira hop chit axit alkensulfonic véi lwong nim trong khoang tir
0,01 dén 10% theo khdi luong, déi vai téng 100% theo khdi lugng chat lam tron, chat
hoat dong bé mit khong ion va hop chét axit alkensulfonic.
4. Ché pham xir Iy cho qua trinh quay cia soi téng hop theo diém 3, trong d6 ché phim
Xt 1y ndy con bao gébm hop chét este cua axit phosphoric, hop chit este cua axit
phosphoric bao gdm este ciia axit phosphoric Q1 dugc dic trung bdi cong thirc (2) sau
day, va it nhit mot hodc nhiu thanh phén dugc chon tir este cua axit phosphoric Q2
dugc dic trung bdi cong thirc (3) sau day hodc este cua axit phosphoric Q3 duogc dic
trung béi cong thirc (4) sau ddy, va ty 1 két hop NMR hat nhan P d6i véi este cta axit
phosphoric Q1 13 15% hodc 16n hon, ddi véi tong bing 100% cia ty 18 két hop NMR
hat nhan Ps d6i véi este ciia axit phosphoric Q1, este cia axit phosphoric Q2, este cta
axit phosphoric Q3, va axit phosphoric va mubi ciia n6 trong phép do NMR hat nhén P
ctia ché phim x1 Iy cho qua trinh quay cua s¢i tng hop sau budc tién xtt Iy bang cach

trung hoa hoan toan v6i chat kiém:
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trong do
R? 14 nhém alkyl 6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,
R? 12 nhém alkyl c6 tir 4 dén 24 nguyén ti cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon, va
M? 1a nguyén tt hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoac mudi amin hitu co;
O O
{ I v
RQO— P — O0— F; — QOR®  (83)
o om
trong do
R* 14 nhom alkyl ¢6 tir 4 dén 24 nguyén ti cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,
R’ 1a nhém alkyl ¢6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon hodic nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,

M3 12 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoic mubi amin hitu co,

va
M* 1a nguyén it hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co;
i
RO -~ i? — OMe  (4)
OM®
trong d6

R® 13 nhém alkyl ¢6 tir 4 dén 24 nguyén tir cacbon hodc nhém alkenyl c6 tir 4 dén
24 nguyén tir cacbon,

M? 12 nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hoac mubi amin hitu COo,
va

M® 14 nguyén tir hydro, kim loai kiém amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co.
5. Ché pham xur Iy cho qua trinh quay cta soi téng hop theo diém 4, trong d6 hop chét

este clia axit phosphoric bao gdm este ciia axit phosphoric Q1 va este clia axit phosphoric
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Q2, va ty 16 két hop NMR hat nhan P ddi véi este cua axit phosphoric Q2 nim trong
khoang tlr 5 dén 50%, ddi v&i tdng bing 100% ciia ty 16 két hop NMR hat nhan Ps dbi
voi este cla axit phosphoric Q1, este cla axit phosphoric Q2, este cta axit phosphoric
Q3, va axit phosphoric va mubi ctia no.

6. Ché phdm xir Iy cho qué trinh quay cua soi téng hop theo diém 4 hoic 5, trong dé
chit 1am tron chira hop chét este c6 mach nhénh.

7. Ché phdm xir Iy cho qué trinh quay ciia soi tong hop theo diém bAt ky trong sb cac
diém tir 4 dén 6, trong d6 ché phim xur Iy soi tong hop niy con bao gdm hop chét axit

hydroxyalkansulfonic dugc déc trung bai cong thirc (5) sau day:
R'-CH, -SO;M" (5)

trong do

R’ 1a nhém hydroxyalkyl c6 tir 5 dén 23 nguyén tit cacbon, va

M 1a nguyén tir hydro, kim loai kiém, amoni, phosphoni hodc mudi amin hitu co.
8. Ché phdm xir Iy cho qué trinh quay cua soi téng hop theo diém 7, bao g0m hop chét
axit alkensulfonic v&i lwong ndm trong khoang tir 46 dén 75 phén theo khéi luong va
hop chét axit hydroxyalkansulfonic véi lwong nim trong khoang tir 25 dén 60 phan theo
khéi lwong, d6i vé6i tdng bing 100 phan theo khéi lwong hop chét axit alkensulfonic va
hop chét axit hydroxyalkansulfonic.
9. Ché pham xir Iy cho qué trinh quay ctia soi tong hop theo diém 7 hoic 8, trong d6 ché
phim xtr Iy nay bao gdm chét lam tron, chét hoat dong bé mit khong ion va chit hoat
dong bé mit ion, va chit hoat dong bé mit ion bao gbm hop chét axit alkensulfonic, hop
chét este ciia axit phosphoric va hop chét axit hydroxyalkansulfonic, va ché pham xu Iy
chira hop chét axit alkensulfonic véi lwong ndm trong khoang tir 0,01 dén 10% theo khéi
lugng, dbi v6i tong 100% theo khdi lwong chit 1am tron, chat hoat dong bé mit khong
jon va chét hoat dong bé mit ion.
10. Soi tdng hop c6 ché phadm xtt Iy cho qua trinh quay ctia soi téng hop theo diém bt
ky trong s céc diém tir 1 dén 9 duoc gén vao soi tdng hop theo ti 16 nim trong khoéng

tir 0,1 dén 3% khdi luong soi tng hop (khong chira chit pha loang hoic nuéc).
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