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(57) Ché pham giit tdy dang 16ng gdm cé: (i) chét hoat dong bé mit duogc
chon tir cac chat hoat dong bé& mit anion khong xa phong, chét hoat dong
bé mit khéng ion, va hdn hop cta ching vé6i luong tir 1% dén 60% trong
lwong toan bd ché phim; va (ii) oligopropylenimin etoxylat duge bién d6i
ludng tinh v6i lwong tir 0,05% dén 10% trong luong va cb cong thirc sau
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trong d6 E 1a chudi bén etoxy twong tmg véi cdng thitc -(RO),-R'(I), trong
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dé don vi R 1a etylen; n c6 gia tri trung binh tu 5 dén 50, t6t hon 1a tir 10
dén 40; ting don vi R'dugc chon ddc lap tir chét hydro va SO5’, trong do it
nhét 30%, t6t hon 14 it nhét 50% don vi R' 13 SO;’; timg don vi Q duoc
chon doc 1ap tir alkyl c6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon, H va ciip dién tir tw
do, trong d6 it nhat 50%, t&t hon 13 it nhit 80%, tot hon nita 14 it nhit 90%
don vi Q la alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon; va x cé gid tri trong

khoang tir 1 dén 3.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap
Sang ché d& cap dén ché pham giit tdy dang 16ng bao gdm mot sb
etoxylat oligopropylenimin dugc bién d6i ludng tinh va viée str dung ché

phém nay dé loai bo vét ban bam khoi dd vai, dic biét 1a vét ban dang hat.
Tinh trang ki thuat ciia sang ché

Chét long giat van dang la dé tai trong linh vuc nghién ctiu va phat
trién hién thoi. Ngay nay, ngudi tiéu ding ngay cang nhan thuc duogc tac
dong moi trudng va phat thai khi nha kinh, do d6 ngay cang cé nhiéu ngudi
chuyén sang giat ty ¢ nhiét do thap hon va chu trinh ngin hon. Pong thoi,
ho tim cac san phdm giat ty c6 chimg nhan vé méi trudng c6 thé cai thién

hi¢u suat giat sach trong cac diéu kién gidt 6n hoa hon nhu vay.

Do chét 1ong giit tay thuong chira céc chat hoat dong bé mat, nén cach
thire dé dép ung yéu cau nay la dua vao ché pham cac thanh phan cé trong
s6 hiéu ning cao, c6 thé hoat dong ghép do6i vai cac chat hoat dong bé mit
da c6. Nhitng thanh phan nay c6 thé thay thé mét phan cac chat hoat dong bé
mat va hé tro hiéu nang lam sach cho céc chit hoat dong bé inét dugc gitt
lai. Do do, co thé lam sach nhiéu dd giat hon khi dung cung mét luong hoa
chit hoat tinh hoac chi can luong hoa chét it hon dé loai bd véi cung luong
vét ban, vét ban. Cac thanh phan thich hop da dugc nghién ctru sau rong, d6
la cac polyme c6 chirc nang lam sach, vi du polyme chdng lang dong, ching
6 thé ho tro cho hé théng chét hoat dong bé mait trong viéc loai bo vét ban
khoi do vai.

Coéng bd don sang ché WO03/015906A1 dé cap dén cac chét phan tan
ky nuée oligomeric méi va cac ché pham giat tay bao gom cac !chét phén tan

oligomeric. Sang ché ciing mé ta mét trong cac phuong 4n dé la chét phéan
1
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tan thich hop dé st dung trong hé théng chit phan tan theo sang ché nay c6
chira polyalkylenimin.

Cong bb don sang ché EP1865050B1 mé ta ché phim thich hop dé
xtt Iy dd vai bi bam ban bao gdm chét tiy tring hypohalit va chét tao huyén
phu cho vét ban dugc chon tr nhém bao gém diamin dugc etoxyl hoa,
polyamin dugc etoxyl héa, polyme amin duoc etoxyl héa, va hdn hop cuia
chung.

Cong bd don sang ché EP2961821B1 md ta viéc st dung
polypropylenimin dugc alkoxyl hoa, dugc chon tir nhiing chét ¢ chudi truc
chinh polypropylenimin mach thing véi trong luong phan tr (Mn) trong
khoang tir 300 g/mol dén 4000 g/mol dé chim soc cho db giat 1a. Ché phdm
giat tay ciing dwoc mé ta bao gdm it nhat mot polyme néi trén, it nhat mot
chét hoat dong bé mit anion va it nhit mot chét phu gia lam mém nuéce
dugc chon tur xitrat, phosphat, silicat, cacbonat, phosphonat, cacboxylat
amin va polycarboxylat. Sang ché ciing mé ta quy trinh san xudt ché phdm
giat tdy noi trén.

Theotinh trang k¥ thuat, van con d6 nhu cu vé cai thién hiéu qua
ctia polyme chéng léng dong lién quan dén viéc loai bo vét ban, dic biét 1a
loai bd vét ban dang hat. Hon nita, nguoi ta nhan théy réng viéc dua vao ca
polyme chéng ling dong nhu vy c6 thé 1am giam do nhét cta chét long
duoc tao ra, dan dén lam giam suydon nhén cua nguoi ti€u dung, va do d6
can phai ¢ thém cong nghé 1am ting do nhét.

Do d6, muc dich cta sang ché nay 1a cung cdp ché phdm giit ty
dang 10ng chira polyme chéng lang dong c6 thé cai thién kha ning loai bé
vét ban. Muc dich khac cta sang ché nay 1a cung cip ché phdm giat tdy
dang 16ng v&i kha ning loai bé vét ban duoc cai thién ma khong phai thoa

hiép v6i dic trung nhét cta ché phidm nay. Muc dich khac nita ciia sang ché
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nay 1a cung cip ché phdm nhu trénma giam duoc luongtdng thé cac chét
héa hoc.

Piéu khong ngd 13, cic tic gia sang chélai phat hién ra ring loai
polyme chéng ling dong dic thu, goi 1a oligopropylenimin etoxylat duroc
bién dbi ludng tinh, c6 thé cai thién kha ning loai bé vét ban nhw mong
muén khi duoc sir dung trong ché phdm giat thy dang long. Ngoai ra, loi
ich néi trén 14 c¢6 thé dat duge ma khong phai thoa hi€p véi dd nhdt clia san

pham.

Ban chét ky thuit ciia sang ché

Khia canh th@t nhit cta sang ché nay 1a cung cip ché pham giat tdy
dang l6ng bao gdm: (i) mot hodc mot sé chét hoat dong bé mit duoc chon
tir cac chit hoat dong bé mit anion khong xa phong, chét hoat dong bé mat
khong ion va hdn hop cia ching véi luong tir 1% dén 60% trong luong
toan bd ché phim; va (ii) tir 0,05 dén 10 % oligopropylenimin etoxylat

duoc bién d6i ludng tinh c¢6 cong thirc sau (I)
_ T T
AL ¢ T\/\//
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trong d6 E 1a chudi bén etoxy tuong mg véi cong thirc -(RO),-R'(1),
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trong d6 don vi R 1a etylen; n c6 gia tri trung binh tir 5 dén 50, t6t hon 13 tir
10 dén 40; timg don vi R' dugc chon doc 1ap tir chét hydro va SO5, trong
d6 it nhét 30%, t6t hon 14 it nhét 50% don vi R' 1a SO5’; tmg don vi Q dugc
chon doc lap tur alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, H va cép dién tr ty
do, trong d6 it nhét 50%, t6t hon 1a it nhit 80%, tét hon nita I4 it nhat 90%
don vi Q 14 alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon; va x c6 gid trj trong

khoang tir 1 dén 3.
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Theo khia canh thtr hai ctia sang ché, cung cép viécung dung ché
phim theo khia canh thr nhit ctia sing ché nay dé loai bo vét bankhoi dd
vai. Ngodi ra con cung cip phuong phap dé loai bd vét bankhoi dd vai, bao
gdm céc budc theo trinh ty: (a) pha lodng mot 1iéu ché phim theo khia canh
thtr nhét ciia sang ché nay dé tao thanhchét 16ng git tdy, véiliéu luong nay
1a tir 10g dén 100g; va (b) gidt dd vai bang chat 16ng giat tiy trén. Tot hon
13,vét ban 12 loai vét ban dang hat.

Theo khia canh thtr ba cia sang ché nay, cung cdp san pham bao
gdm ché phdm theo khia canh thir nhat cua sang ché, trong d6 ché phim
nay dugc chira dung trong tai chta nhidu lidu dung, t6t hon 13 tai
chtranhiéu liéu ding nay c¢é dd do liéu luonghoic & trong goi lidu don vi
bang mang polymepht hop dé khong bi hoa tan cho dén khi cho vao nudc.

Nhitng khia canh, tinh ning va loi ich nay sé& tr& nén rd rang d6i véi
nhitng ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay khi doc

phan mo ta chi tiet sau day va céc yéu cau bao hodugc dua ra.

MG ta chi tiét sang ché

B4t ky tinh ning ndo cia mdt khia canh thudc sang ché nay co thé
dugc str dung trong bét ky khia canh nio khéc cia séng ché. BAt ky tinh
ndng nao dugc mo ta 1a “uu ti€n” phai dugce hiéu 13 duoc wu tién dic biét
khi két hop véi tinh ning hodc céc tinh ning dugc wu tién hon nita. O day,
bat ky tinh nang nao cuia mdt phuwong an cu thé c6 thé duoc st dung trong
bét ky phuong 4n nao khac cia sang ché nay. Tir “bao gdbm” & day c6 nghia
1a “bao ham” nhung khong nhét thiét 1a “tao thanh tir” hodc “cu thanh tir”.
N6i céch khéc, cac bude hodc tiy chon duogc 1iét ké khong can phai day du.
Can luu vy rang cac vi du duge dua ra trong md ta dudi day nhim lam ro
sang ché ndy va khong nham muc dich giéi han sang ché nay trong cac vi

du d6. Tt ca cac ty 16 phén trim 1a ty 1é phéan trim theo trong lugng cia

4/60



49046

chat d6 so véi tdng trong lugng cia ché phdm trir khi c6 chi dinh khac.
Ngoai trlr trong céc vi du thir nghiém séng ché, hoic trong truong hop duoc
chi dan khac di mét céach rd rang, tat ca cac sb lidu trong ban mo ta nay dé
chi lugng chit liéu hodc cic didu kién phan tmg, tinh chét vét Iy cda chét
lidu va/hodc viée st dung phai dugc hiéu 13 da dwoc diéu chinh boi tir
“khoang”. Trir khi dugc chi dinh cu thé, pham vi sb lidu dugc biéu thi theo
dang "tir x dén y" duoc hidu 13 bao gbdm ca x va y. Pbi véi mot dau hiéu cu
thé, khi nhidu pham vi dugc wu tién duoc mé ta theo dang "tir x dén y",
phai hiéu rang tit ca cic pham vi két hop cac diém cudi khac nhau ciing
phai duoc tinh dén.
Oligopropylenimin etoxylat theo sang ché nay dugc bién déi ludng
tinh va cé cong thirc sau (I)
| Q | Q
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trong d6 E 13 chudi bén etoxy tuong tmg véi cong thirc -(RO),-R'(D),

Q

e
\T
E

trong d6 don vi R 14 etylen; n ¢4 gia tri trung binh tur 5 dén 50; timg don vi
R' dugc chon doc l1ap tu chét hydro va SO5’, trong do it nhéit 30% don vi R’
1a SOy7; ting don vi Q duoc chon doc 1ap tir alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir
cacbon, H va cap dién t tu do, trong do6 it nhét 50%don vi Q la alkyl co tur
1 dén 4 nguyén tir cacbon; va x ¢ gid tri trong khoang tir 1 dén 3.

Céc ion trung hoa dién tich cia nguyén tr nito bac bbn trong cong
thire (I) ¢6 thé 1a ion SO;™ hoic ion alkyl sulfat (monoalkyl sulfat c6 tir 1
dén 4 nguyén tir cacbon). Nhitng ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc hiéu ring sau khi trung hoa theo tiiy chon trong quy trinh san Xuét
va/hodc bude tuy chon pha lodng vdi nude thi cac anion va cation khéc cé

thé xuit hién cing véi oligome c¢6 dang theo cong thire (I).
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Tét hon 1, it nhat 80% cia tit ca cac don vi Q 1a alkyl c6 tir 1 dén 4
nguyén ti cacbon. Tt hon nita 13, it nhat 90% cia tit ca cac don vi Qla
alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon. Tt nhét 13, tir 93% dén 97% cua tat
ca cac don vi Q 13 alkyl ¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon.

Tét hon 13, it nhit 50% don vi R’ 14 SO5".

Tét hon 13, ty 18 giita Q 1a alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon so
v6i R’ 12 SO5trong khoang tir 1:1 dén 1:0,8.

Tét hon 13, x ¢6 gia tri 1a 2 hodc 3.

T6t hon 13, it nhat 90% cua tat ca cac don vi Q 1a metyl va/hoic X cb
gia tri 1a 2 hoac 3.

Tét hon 13, n ¢6 gia tri trung binh tir 10 dén 40, t5t hon nita 14 tir 15
dén 30.

T6t hon 1, x ¢6 gia tri 14 2 va/hodic n ¢6 gia tri trung binh tir 15 dén
30, va/hoac it nhét 90% cua tit ca cac don vi Q la metyl.

Theo mdt s& phuong an duge wu tién, x c6 gia tri 1 1, 2 hodc 3, it
nhat 80% don vi Q 1 alkyl ¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, va ty 1 gitta Q
1a alkyl ¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon so véi R' 12 SO;” trong khoang tir
1:1 dén 1:0,8.

Theo cac phuong an dugc wu tién hon nita, it nhét 90% trong sb tat
ca cac don vi Q 1a metyl, va x ¢6 gia tri 1a 2 hoac 3, va ty 1€ gifta Q 1a metyl
so v&i R’ 12 SO;” trong khoang tir 1:1 dén 1:0,8.

Theo cac phuong 4n van duge wu tién hon nita, x ¢6 gia tri 1a 2, it
nhat 90% cua tt ca cac don vi Q 1a alkyl ¢6 tir 1 dén 4 nguyén tit cacbon,
t8t hon d6 1a C1, va n cb gi tri trung binh tir 15 dén 30, va ti 1& gitta Q 1a
alkyl c¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon so véi R' 1a SO;” trong khoang tir 1:1
dén 1:0,8.

Hbn hop cua bét ky chét liéu nao duge md ta & trén cling c6 thé duoc

st dung.
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Tt hon 13, ché phdm giat tiy dang 1ong theo sang ché nay bao gdm
oligopropyleneimin etoxylat dugc bién ddi ludng tinh pht hop véi cong
thire (I), trong d6 x ¢ gia tri 1a 2, va mdt hodc mdt sd chat ddng phan co

cong thure sau (II)

Q
|
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|
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I\/\/ | N~ \E
E Q (ID)

trong d6 E 13 chudi bén etoxy tuwong tmg véi cdng thic -(RO),-R'(D),
trong d6 don vi R 13 etylen; n ¢6 gia tri trung binh tir 5 dén 50; ting don vi
R' duoc chon ddc 1ap tir chit hydro va SOj’, trong d6 it nhat 30%, tét hon 1a
it nhat 50% don vi R' 1a SO5; ting don vi Q dugce chon doc 1ap tir alkyl co
tir 1 dén 4 nguyén t& cacbon, H va cdp dién ti tu do, trong do it nhét 50%,
t5t hon 13 it nhat 80%, t&t hon nira 13 it nhat 90% don vi Q 14 alkyl ¢6 tir 1
dén 4 nguyén tir cacbon.

T6t hon 13, ché phdm theo sdng ché nay c6 ty 1& mol giira
oligopropylenimin etoxylat dugc bién ddi ludng tinh c6 cong thic (I) so
v6i chit ddng phan c6 cong thire (II) it nhat ¢6 ti 18 13 10:1.

Tét hon 13, ché phdm theo sang ché nay con bao gdm sulfat ctia kim
loai kiém va/hodc amin. Vi du dai dién 1a mudi sulfat cia amin, chéng han
nhu mudi sulfat ctia alkanolamin.

Oligopropylenimin etoxylat dwoc bién dbi ludng tinh phi hop véi
cong thire (I) c6 thé duoc san xuét bang quy trinh theo trinh tw: (a) cung
cép amin dugc chon tr amoniac, 1,3-propylendiamin, bis-(3,3'-
aminopropyl) amin, bis-(3,3'-aminopropyl)-1,3-propylendiamin, va hdn
hop cua ching, (b) theo tiy ¥ tién hanh xyanoetyl héa chét amin néi trén
v6i acrylonitril theo ty 1€ tir 100:1 dén 1:2,5, tbt hon 1a tir 10:1 dén 1:2,5,

7
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con t6t hon nira 1a tir 3:1 dén 1:2,1, tiép theo 13 hydro héa, dé thu duoc
oligopropylenimin v&i don vi lip 2, 3 va 4, (c) theo tiy y tinh ché
oligopropylenimin thu dugc tir buée (b), (d) etoxyl héa chat amin néi trén
va/hodc oligopropylenimin tir budce (a), (b) hodc (c), va (e) it nhat mdt phan
duoc bac bdn hoa va transsulfat hoa bﬁng di-alkyl sulfat c6 tir 1 dén 4
nguyén ti cacbon.

Té6t hon 13, budc tinh ché (c) duoc thuc hién dé thu duoc
oligopropylenimin v&i don vi ldp 2, 3 va 4 va hon hop cia chiing véi do
tinh khiét it nhét 12 80%, tdt hon 1 it nhit 90% trong luong. Tt hon 14,
budc etoxyl héa (d) dugc thuc hién trong hai bude phu, cu thé 1a (d.1)
chuyén dbi véi tdi da mot mol EO cho mdi nhém chirc N-H, tiép theo 13
(d.2) chuyén dbi v6i nhidu EO hon duéi xtic tac kiém. T6t hon 13, qué trinh
bac bdn hoa & bude (e) duge thuc hién véi dimetyl sulfat. T6t hon 13, qué
trinh transsulfat héa & budce (e) duge thuc hién voi axit sulfuric lam chét
xtc tac. T6t hon 13, qua trinh transsulfat & budc (e) duge thuc hién theo
dinh lugng (>= 80%) va thu duoc cation yéu hodc oligome trung tinh.

Ngoai ra, qua trinh nay c6 thé bao gdm budc trung hoa axit sulfuric
tiép theo voi chit bazo dugc chon tir cic chét hydroxit cta kim loai kiém
va amin. Tét hon 13, chét bazo dugce chon tir cac amin, tdt hon nira 13 c¢6 thé
sir dung cac alkanolamin, hodc cac dung dich nudc cia ching.

Céc budc quy trinh tr (a) dén (c) c6 thé dugc thyc hién théng qua
tién trinh A hodc tién trinh B.

Tién trinh A: mot duong lugng cia acrylonitril ¢ thé dugc thém
tung giot vao luwong du 1,3-propylendiamin, bis-(3,3'-aminopropyl) amin,
hodc bis-(3,3"-aminopropyl)-1,3-propylendiamin, hodc hén hgp cia ching
(1én dén 100 duong lugng), theo tily chon dugc hoa tan trong dung méi,
trong binh phan Gng & nhiét do tir 5°C dén 80°C, nhu dugc md ta trong
bang sang ché CN107311891. Sau khi viéc bd sung hoan tit, phan tng ¢

8
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thé duoc khuéy & nhiét do chi dinh cho dén khi nguyén li€u ban dau duoc
tiéu thu hét va sau d6 1am ngudi dén nhiét d6 phong. Sau khi theo tuy chon
thue hién viée tinh ché, hdn hop thd d6 c6 thé duoc hydro hoéa trong 10
phan Gng 4p suit voi xac tac béi chat xtc tac [Cu], [Co], [Ni], [Pd], [Pt]
hodc [Ru], ¢6 hoidc khong ¢6 dung mdi & 4p suit cao cia hydro va theo tiy
chon 14 cia amoniac, nhu dugc mé ta trong bing sang ché DD238043
va/hodc JP08333308 va/hoic WO2018046393. Trong qua trinh hydro hda,
nhiét do c6 thé tr 70°C dén 200°C, tét hon 1a tir 70°C dén 150°C, va ap
suét hydro tir 1 dén 250 bar, t6t hon 1a tir 50 dén 250 bar. Chét xuc tac cb
thé duge loai bd, vi du béng cach loc, va cac chit bay hoi c6 thé duoc loai
béd béng viéc ha ap suét. Sau d6, hdn hop thu dugc ctia céc hop chét
oligoamin mong muén cé thé duoc tach ra trong budc tiép theo théng qua
chung cit duéi 4p suét thap (<1 bar) dé thu dugc cac hop chit mong mudn
tinh khiét, bis-(3,3'-aminopropyl) amin, bis-(3, 3'-aminopropyl)-1,3-
propylendiamin hodc tris-(3,3 ', 3' '- aminopropyl)-1,3-propylendiamin.
Tién trinh B: acrylonitril (1én dén 2,5 duong luong) c6 thé dugc cho
thém ting giot vao mdt duong lugng clia amoniac, 1,3-propylendiamin,
bis-(3,3'-aminopropyl) amin, hodc bis-(3,3'-aminopropyl)-1,3-
propylendiamin, hozc hén hop ctia ching, dugc hoa tan tuy y trong dung
moi, trong binh phan Gng & nhi¢t do tor 5°C dén 80°C, nhu dugc mé ta
trong séng ché CN102941160 va/hodic WO9214709. Cho dén khi phan ting
bd sung dugc hoan toan, phan tng co thé duoc khqu 0 nhiét do chi dinh
cho dén khi cac nguyén liéu ban dau duogc tiéu thu hét va sau d6 1am nguoi
dén nhiét d6 phong. Sau khi theo tlty chon dugc tinh ché thi hdn hop tho d6
c¢6 thé duge hydro hoa trong 16 phan tng 4p sudt duoc xuc tac béi chat xuc
tac [Cu], [Co], [Ni], [Pd], [Pt] hodc [Ru] c¢6 hodc khong c¢6 dung moi & 4p
suét cao cla hydro va theo tly chon la cia amoniac, nhu dugc md ta trong

sang ché DD238043 va/hoic JP08333308 va/hoic WO 2018046393. Trong

9
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qué trinh hydro hoa, nhiét d6 c¢6 thé tir 70°C dén 200°C, t6t honla tir 70°C
dén 150°C, va ap suét hydro tir 1 bar dén 250 bar, t6t hon 14 tir 50 bar dén
250 bar. Chét xtc tac ¢ thé duoc loai bd, vi du béng cach loc, va cac chét
bay hoi c6 thé duoc loai bé bang viée ha ap suat. Sau d6, hdn hop thu dugc
ctia cac hop chét oligoamin mong mudn cé thé duoc tach ra trong bude tiép
theo thong qua chung cit dudi 4p suét thdp (<1 bar) dé thu dugc cac hop
chit san phim duoc tinh ché, bis-(3,3'-aminopropyl) amin, bis-(3, 3'-
aminopropyl)-1,3-propylendiamin hodc tris-(3,3 ', 3' '- aminopropyl)-1,3-
propylendiamin.

Hbn hop thé theo tién trinh (A) hodc (B) chia chi yéu (>50% mol)
oligoamin mach théng, t6t hon 1a hon 70% mol, tét hon nita I oligoamin
mach thdng véi hon 80% mol. Tét hon 13, hdn hop thé theo tién trinh (A)
ho#c (B) duogc tinh ché bang cach chung ct, dé loai bé bat ky tap chit nio
tr monome, oligome khéc hoic cdu tric mach nhanh va ddng phan mach
nhénh tuong tng, dé thu dugc cac hop chét san phim mach thang, bis-(3,
3'-aminopropyl) amin, bis-(3,3'-aminopropyl)-1,3-propylendiamin hodc
tris-(3,3', 3"-aminopropyl)-1,3-propylendiamin, hodc hdn hop cta ching,
v6i do tinh khiét it nhét 1a 80% trong luong, tot hon nita 13 it nhit 90%
trong lwong va tét hon nita 18> 95% trong luong. Theo mdt phwong én,
oligoamin c6 thé chtra thém hop chét ddng phan sau khi dugc etoxyl hoa va
bién dbi ludng tinh, trong tmg véi cong thire (IT) nhu dd mo ta & trén.

Buédce (d) cia quy trinh cé thé duogc thuc hién nhu sau. Oxit etylen
duoc cho thém vao budc thir nhit (i) cia bude quy trinh (d) véi lugng tix
0,2 dén 1,0 don vi oxit etylen trén mdi nhém NH cta oligopropylenimin
(PPI), t6t hon 14 tir 0,5 dén 0,99, t6t hon nita 14 tir 0,6 dén 0,95 don vi oxit
etylen trén mdi nhém NH ctia oligopropylenimin (PPI), thdm chi t6t hon
nita 13 tr 0,70 dn 0,95 don vi oxit etylen trén mdi nhém NH cla

oligopropylenimin (PPI) (dudi didu kién hydroxyetyl héa). Theo mét
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phuong 4n dugc wu tién, lugng don vi oxit etylen téi thiéu cho méi nhém
NH dugc cho thém vao trong bude (i) it nhit phai gidng v6i lugng chét xic
tac co ban C duoc thém vao sau d6 trong bude (ii), hodc cao hon, dé ngin
su hinh thanh polyetylen glycol théng qua phan tng truc tiép ctia chét xuc
tac C véi oxit etylen trong bude (ii). Tét hon 13, tong luong oxit etylen EO
dugc cho thém vao trong cac bude (i) va (ii) ndm trong khoang tir 5 dén 50
don vi oxit etylen trén mbi nhém NH cia oligopropylenimin (PPI), t&t hon
nita 13 tr 10 dén 40 don vi oxit etylen trén mdi nhém NH cua
oligopropylenimin (PPI), van con tét hon 13 tir 15 d&n 30 don vi oxit etylen
trén mbi nhém NH ctia oligopropylenimin (PPI). Tt hon 13, buéc thir nhat
(i) ciia budce quy trinh (d) dugc thyuc hién trong diéu kién khong cé chét xtc
tac co ban. THt hon 13, c¢6 thé cho thém nuéc & bude (i). Theo mdt phuong
an, budc thir hai (ii) cia budce (d) dugce thyc hién véi sy cd mat cia chét
xuc tac co ban. Bazo thich hop 1a LiOH, NaOH, KOH, CsOH va hén hop
ctia chiing, cac chat alkoxit ctia natri hozc kali nhu kali metylat (KOCH3),
kali tert-butoxit, natri metylat (NaOCH3;), natri n-hexanolat va natri etoxit.
Céc vi du khac vé chét xuc tac 13 hidrua cta kim loai kiém va kim loai
kiém thd nhu natri hidrua va canxi hidrua, va cic mudi cacbonat kim loai
kiém nhu natri cacbonat va kali cacbonat. Uu tién cho céc hydroxit ctia kim
loai kiém, wu tién hon nita 1a cho kali hydroxit va natri hydroxit, va cac
alkoxit cta kim loai kiém, van con duge wu tién hon nita cho kali metylat
(KOCHj3) va natri metylat (NaOCHjz). Dac biét vu tién 1a kali hydroxit va
kali metylat (KOCHj3). Luong thudng ding cho chat bazo, vi du nhu KOH,
1a tir 0,02% dén 10%, cu thé 13 tir 0,05% dén 1%, tinh theotrong lwong
oligopropylenimin dugc etoxyl hdéa (EPPI). Theo m¢t phuong 4n dugc vu
tién, chit xuc tdc co ban C chi duoc sir dung trong budc thtt hai (i) va
duoc chon tir nhdm bao gém kim loai kiém thd c6 chira chéit xuc tac co

ban. Chét xtc tic co ban dugc wu tién dic biét 1a KOH; KOH c6 thé duoc
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st dung nhu mot dung dich trong nuée. Theo mot phuong an, chit xuc tac
co ban C dugc cho thém vao véi luong tir 0,05% dén 0,3%, t6t hon 13 tir
0,15% dén 0,25%, tinh theo trong lugng cua oligopropylenimin duoc
etoxyl héa (EPPI).

Theo mot phuong an, nhiét do trong khau th nhét (1) cia budc (d)
ndm trong khoang tir 90°C dén 160°C, &t hon 13 tir 100°C dén 150°C, tbt
hon nira 13 tir 110°C dén 140°C. Theo mdt phuong 4n, nhiét d6 trong khau
thtr hai (ii) cta bude (d) trong khoang tir 100°C dén 180°C, tét hon 1a tir
120°C dén 160°C, t6t hon nita 13 tir 120°C dén 145°C. Nhiét do cao hon
quy dinh néu trén trong cac budc alkoxyl hoa ciing c¢6 thé duge thuc hién,
nhung khong duoc wu tién, vi ching thuong dan dén (nhidu) san phim bi
nhuém mau hon. Tét hon 13, khau tht nhét (i) cua bude (d) cb thé duoc
thuc hién & ap suét téng cho dén 15 bar, t6t hon 1a dén 10 bar, vi du tir 1
dén 6 bar. T6t hon 13, khau thi hai (ii) ctia bude (d) ¢ thé duoc thuc hién &
ap sut tdng cho dén 15 bar, tdt hon 13 cho dén 10 bar, vi du tir 2 dén 10
bar. C4c binh dugc vu tién dé thuc hién phan tng 13 ndi hép va 16 phan tng
hinh 6ng. Phan tmg trong khau tht hai (ii) cua budc (d) c6 thé gian doan
v6i cac chét trung gian khac nhau (tirc 14 ndng d alkoxyl hoa) va cé thé
dugce tiép tuc v6i su tham gia hodc khéng tham gia cia chit xtc tic bd
sung.

San phdm thu duoc sau khau (ii) cia buéc (d), tc la
oligopropylenimin dugc etoxyl hda (EPPI), c6 thé duoc xir Iy bang chét tay
tréng. Tt hon 13, chét tdy tring dugc chon tir nhém bao gdm borat,
hypoclorit, borohydrat va hydro peroxit.

Budc biac bdn hoa va transsulfat hoa (e) c6 thé 14 mét qua trinh dya
trén su td hop cda cac nhom amino dugc bac bdn hoéa trén chudi truc chinh
ctia EPPI va su sulfat hoa cta cac vi trf dau chudi ctia gbc hydroxyl trong

chudi bén polyetylen oxit. Theo quan diém tdng quat hon, budc bic bbn
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héa va transsulfat hoa () bao gdbm buéc phu (el) dé tao thanh dang sulfat
héa (1a bac bon héa) va budc phu (e2) cung cip qué trinh sulfat héa co thé
kiém soat cho mét hodc mét s6 gde hydroxyl (13 transsulfat hoa). Budce phu
bét budc thir nhét (el) cta quy trinh ¢6 thé duoc tién hanh trong diéu kién
mdi trudng bazo hodc gin nhu pH trung tinh. Budc phu thir hai (e2) cia
quy trinh ¢ thé dugc tién hanh trong diéu kién méi trudng axit.

Budc phu (el) (bac bbn hoéa): tét hon 13 c6 tir 0,5 dén 1,0 duong
luong cua chét sulfat hoa, tdt hon nita 13 tir 0,8 dén 0,99 duong lugng, va
t6t nhit 1a tir 0,9 dén 0,99 duong luong dugc phan ing véi nhém amin bac
ba cua oligopropyleneimin duoc etoxyl hoa, dé tao thanh céc ion amoni bac
bdn trong chudi truc chinh oligoamin va mot lugng twong dwong cac dong
duoc sulfat hda. Néu mudn, qué trinh nay cé thé duogc tién hanh khi c6
dung mdi, tbt hon 13 cac dung méi khong phan tng cb thé dugc st dung
nhu toluen, glym hodc diglym. Tét hon 14, chét sulfat hoa theo sang ché
nay 1a dialkyl sulfat, tt hon 1a di-alkyl sulfat c6 tir 1 dén 4 nguyén tir
cacbon, t6t hon nira 1a di-alkyl sulfat c6 tir 1 dén 2 nguyén tir cacbon, va tdt
nhét 13 dimetyl sulfat. Buc phu (el) duoc tién hanh trong diéu kién moi
trudng bazo hodc gin nhu pH trung tinh, & nhiét d6 tir 0°C dén 180°C, tét
hon 13 tr 40°C dén 100°C, va tham chi tét hon nita 1a tir 50°C dén 90°C.
Phan mg tda nhiét ¢6 thé duoc kiém soat bang bat ky cach thirc nao thich
hop, vi du: 1am mat binh phan tng hodc bang cich ding binh ngung hoi
luu.

BudGc phu (e2) (transsulfat héa): cAn mot dwong lugng cua chiing
sulfat hoa trén mdi gdc hydroxyl s& dugc sulfat héa. S6 lugng cac ching
sulfat hoa gidng v6i s6 lugng cac ion amoni bac bbn trong chudi truc chinh
oligoamin. Tuy thudc vao mirc d6 chuyén dbi trong bude transsulfat hoa,
san phdm thu duoc sau budc phu (e2) s& 1a polyme duge bién ddi ludng

tinh v6i hodic 1a (i) dién tich thuc bang 0 (bing véi polyme trung tinh), tic
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13 sd lwong gibng nhau cua ion amoni bac bdn trong chudi truc chinh
oligoamin va ciia cac nhom hydroxyl dugc sulfat héa, trong trudng hop
chuyén dbi hoan toan (100%) cac chiing sulfat hoa trong budc transsulfat
héa; hoic 12 (ii) dién tich thuc duong (bing véi polyme c6 mirc cation nhe),
ttre 13 sb lwong ion amoni bac bén trong chudi truc chinh oligoamin 14 cao
hon mot chut so véi cac nhém hydroxyl dugce sulfat héa, trong trudng hop
chi chuyén d6i mét phan (<100%) trong budc transsulfat hoa. Dé kiém soat
murc do chuyén héa trong bude transsulfat héa, ché phém c6 thé dugce loai
b6 ruwou, t6t hon 13 rugu c¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, t6t nhat 13
metanol (tuy thudc vao loai di-alkyl sulfat c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon
duoc st dung trong budce (el)), dugce tao thanh dudi dang san pham phuy.
Trén thuc té, mot luong tuong dbi cua san phém phu dang rugu dugc loai
b6 c6 thé st dung nhu céng cu dé kiém soat mirc do chuyén hoa cuia buéc
transsulfat héa. Bat ky quy trinh nao thuén tién cho viéc tao ché phm, vi
du: c6 thé sir dung phuong phép chung ct, hap thu vao rdy phan ti, két
tinh hodc két tia, t6t honla phwong phap chung cat. Trong nhiéu trudng
hop, viée loai bo san pham phu dang rugu t6t hon 14 d4 c6 trong phan Ung,
t6t hon 13 bang cach chung cat.

San phim cudi ciing sau budc phu (e2) thudng thu duge dusi dang
jon ludng tinh bén trong, c6 kha ning bd sung dién tich cation trong truong
hop chuyén hoéa khong hoan toan (<100%) clia cac chétduogc sulfathda
trong budc transsulfat héa. Cac ion lam trung hoa dién tich ctia nguyén tir
nito bac bén 13 ion SO5, din dén sy hinh thanh cac ion ludng tinh bén
trong, va c6 kha ning bd sung céc ion alkyl sulfat (monoalkyl sulfat c6 tir 1
dén 4 nguyén tir cacbon), tot hon 1a ion metyl sulfat, trong trudng hop
chuyén dbi khong hoan toan trong buédc transsulfat hoa.

Bude phu (e2) ¢6 thé duge tién hanh trong didu kién moi trudng axit.

Cac axit thich hop 1a, cu thé nhu axit sulfuric, axit clohydric, axit
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metansulfonic hoic axit Lewis (vi du: bo triflorua). Tét hon 13, st dung axit
sulfuric. Axit ¢6 thé dugc cho thém vao véi bit ky lwong nao du dé tao
thanh san phim mong mudn, tuy nhién, qua trinh dugc tién hanh & d6 pH
nho6 hon khoang 6, t5t hon 13 nhé hon khoang 4, t6t hon nita 1a nho hon
khoang 3, va tot nhit 1a & d6 pH khoang 2. Trén thuc té, t5t hon 12 ti 18 mol
cua axit so véi oligopropylenimin dugc etoxyl hoéa la tir khodng 0,01 mol
dén 1. Chat xuc tic c6 thé duoc dua vao bang bat ky cach nao thuan tién
cho viéc san xudtché phém, tuy nhién, nén st dung céch tron déu hoan
toan. Ngoai ra, axit c6 thé dugc tao ra tai chd b%lng cich cho thém chét
sulfat du va cho phép chét du ndy phan tng véi mot lwong han ché cac
proton ciing v&i cac chit khac nhu nuée. Budce phu (e2) cia quy trinh theo
sang ché nay c6 thé dugc tién hanh & nhiét do tir 0°C dén 200°C, tét hon 13
tir 40°C dén 150°C va tét hon nita 1a tir 70°C dén 120°C. Phan {mg khi téa
nhiét ¢6 thé duogc kiém soat béng bét ky phuong thtrc nao thich hop, vi du:
]am mat binh phan tmg hodc bang cich dungbinhngung hdi luu. Viée sir
dung axit sulfuric co thé dan dén viéc sulfat hoa bd sung cac nhom
hydroxyl cia oligopropylenimin dugc etoxyl héa nhu mdt phan tng phu &
mot mic d6 nhd, bén canh viée chuyén dbi cac nhém hydroxyl thanh nhém
sulfat tir qua trinh transsulfat hoa (tic 1a thong qua viéc st dung di-alkyl
sulfat ¢6 tir 1 dén 4 nguyén tit cacbon).

San phadm cubi cing sau budc phu (e2) c6 thé dugce tinh ché thém dé
loai bd cac san phém phu dé bay hoi va/hoiic chét xuc tac c6 tinh axit, tbt
hon 13 axit sulfuric, hodc c6 thé duoc phan 1ap dudi dang hdn hop. Céc san
phém phu dé bay hoi, vi du: 1,4-dioxan, co thé duoc loai bo, vi du: thong
qua chung cit hodc tach trong chan khong. Trong trudng hop chét xtc tac
axit khong bi loai bé khéi san phdm cudi cling sau budc phu (e2), hén hop
¢6 thé dwoc phan 14p nhu trén hodc chit xtc téc axit ¢6 thé dugc trung hoa.

Tt hon 13, chét xtc tac ¢ tinh axit khong bi loai bé ma dugc trung hoa.
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Bt ky bazo thich hop nao ciing ¢ thé duoc sir dung dé trung hoa axit
amoni hydroxit, liti hydroxit, natri hydroxit, kali hydroxit, magie hydroxit,
canxi hydroxit, bari hydroxit hodc cac amin. Tt hon 13, st dung liti
hydroxit, natri hydroxit, kali hydroxit hodc cac amin, thdm chi t5t hon nita
1a natri hydroxit, alkanolamin hodc dung dich dang léng cta ching. Tét
hon 13, cac alkanolamin dugc sit dung dé trung hoa chét xdc tac c6 tinh
axit. Trong trudong hop axit dugc st dung 14 axit sulfuric, thi mudi sulfat
cua alkanolamin dugc tao thanh va céc oligopropylenimin etoxylat dugc
bién ddi ludng tinh theo cong thic (I) cua sang ché cudi cing thu duoc
trong mot hdn hop bao gdm thém mudi sulfat cua alkanolamin va nuéc,
néu str dung dung dich bazo dang léng.

Thanh phdm oligopropylenimin etoxylat dugc bién dbi ludng tinh
thu dugc ¢6 cong thire (I) c6 thé co trong lwong phan tir trung binh (duoc
x4c dinh béi GPC, xem phan thuc nghiém) la tr 1000g/mol dén
20000g/mol, t&t hon 14 tir 1500g/mol dén 15000g/mol, duoc wu tién hon
nita 13 tir 2000g/mol dén 10000g/mol, va tét nhat 13 tir 2500g/mol dén
8000g/mol.

San phim cudi ciing sau budc phu (e2), néu c6 thé dung sau khi loai
b6 hoic trung hoa chét xuc tac axit, dé tron voi nude theo ty 1€ trong lugng
trong khoang tir 100:1 dén 1:100. Tét hon 14, san phdm cudi cing sau budce
phu (e2) duge tron v6i nude véi ti 18 nude tir 1% dén 80% trong lugng, t6t
hon nita 1a nuée tir 1% dén 60% trong luong, tham chi tSt hon nita 13 nudce
tir 5% dén 50% trong lugng, va tét nhét 1a nudc tir 10% dén 40% trong
lugng, dé giam dd nhdt va cai thién viée luu gilt van chuyén. O day, tht ca
tilé phén tram trong Iugng clia nude 1a so vai véi trong lugng toan bd hén
hop.

Budc tuy chon tiép theo cling c6 thé bao gdm viéc diéu chinh d6 pH

ctia san phdm thanh pham, dic biét néu san pham thu dugc dudi dang dung
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dich nuéc. C6 thé st dung bat ky chit bazo hodc axit nao thich hop dé diéu
chinh d6 pH. Tt hon 14, natri hydroxit, kali hydroxit hodc cac amin duoc
sir dung 1am chét bazo; axit sulfuric, axit clohydric hodc axit metansulfonic
dudi dang chit axit. Theo mdt phwong 4n cia sang ché, cac alkannol dugc
st dung dé diéu chinh d6 pH. P pH tir trung tinh dén hoi kiém cua dung
dich nudc chira polyme theo sang ché nay tét hon 1a dé bao vé cac nhém
sulfat khong bi thily phan va phén cét thanh cdc nhém hydroxyl tw do. Do
d6, pH ciia san phdm thanh pham trong nudc tét hon 1a dugc diéu chinh do
pH & muc tr6 dén 14, t5t hon nita 1a pH tir 6 dén 11, va tham chi t6t hon
nta 1a pH tor 7 dén 10. Hon nita, cdc chét khang khuin c6 thé duoc cho
thém vao dé cai thién viéc bao quan dung dich dang Iéng cua sin phim
thanh pham. T4t hon 14 sit dung 2-phenoxyetanol (CAS-sb 122-99-6, vi du
Protectol® PE hién c6 tai BASF) hodc 4,4'-dichloro-2-hydroxydiphenylet
(CAS: 3380-30-1), va cac dang td hop cia chung. Co6 thé duoc sir dung
dudi dang dung dich 4,4’-dichloro-2-hydroxydiphenylet, vi du: dung dich
4,4’-dichloro-2-hydroxydiphenylet 30% trong 1,2-propylenglycol, vi du:
Tinosan® HP 100 hién c6 tai BASF. Chat khang khuan cé thé dugc thém
vao v&i ndng do tir 0,0001% dén 10%. Tt hon 14, cac chit khang khuan 12
2-phenoxyetanol c¢6 ndng do tir 0,01% dén 5%, tot hon nira 1a tir 0,1% dén
2% va/hodc 4,4'-dichloro 2-hydroxydiphenyl ete & ndng d6 tir 0,001% dén
1%, t&t hon nia 1a tir 0,002% dén 0,6%. O day, TAt ca cac ndng d6 déu lién
quan dén tong trong lugng cta chit ddng phan oligom ph hop véi cong
thtre (1).

Trong ché phidm gijit tiy dang léng theo sang ché niy, mic ham
lugng cua oligopropylenimin etoxylat dugc bién ddi ludng tinh phu hop
v6i cong thire (1) trong khoang tir 0,05% dén 10% trong lugng, t6t hon 13 tur
0,10% dén 5% trong luong, va t8t hon nira 1a tir 0,15% dén 3% trong

luong.
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Thuat ngit “ché pham giit tAy” trong khudn khd sang ché nay 1a dé
chi cac ché phdm dugc didu ché nhim muc dich va c6 kha ning 1am uét va
lam sach db gidt trong nha nhu quan 4o, khan trai givong va cac loai hang
dét gia dung khéc. Thuat ngir “dd bang vai lanh” thuong dugc st dung dé
mé ta mot sb loai dd giat téy la khan trai giwong, vo géi, khan tim, khan
trai ban, khin in va dong phuc. Hang dét may c6 thé bao gdm vai dét thoi,
vai khong dét va vai dét kim; va co thé bao gdm céc loai soi tu nhién hoic
téng hop nhu soi to tam, soi lanh, sgi bong, soi polyeste, sgi polyamit nhu
nylon, soi acrylic, soi axetat va hdn hop ciia chiing bao gdm ca hén hop soi
bong va polyeste.

Vi du v& cac ché phim gijt ty dang 10ng bao gém cac ché phdm giat
tdy dang longcho db bi ban nhiéu dwoc ding trong chu trinh gijt ciia may
giat tw dong, cling nhu cac ché phdm giit dang 16ng cho d giit nhe nhang
va ché phdm dang 16ng dé chim séc mau, ching han nhu cac ché pham
thich hop dé gidt quin 4o moéng (vi du nhu céc san phim 1am tir lua hoic
len) dugc gidt bang tay hodc trong chu trinh giit cia méy git tu dong.

Thuét ngit “dang 16ng” trong ngit canh ctia sing ché nay biéu thi pha
lién tuc hodc phan cha yéu cta ché phim 13 dang 1éng va ché phim co thé
chay dugc & nhiét d6 15°C trd 1én. Theo do, thuat nglt “dang léng” cé thé
bao gdm nhil trong, huyén pht va cac ché phdm van cé thé chay nhung
cing hon, dugc goi la gel hodc bot nhdo. Do nhdt cua ché phém c6 thé
trong khoang thich hop 13 tir 200 mPa.s dén 10,000 mPa.s & diéu kién nhiét
d6 23°C, duge do bang may do luu bién quay Rheolab QC (Anton Paar
Ostfildern, Prc) véi truc chinh CC27 & tde do cét tir 0 lan/gidy dén 1200
lan/gidy. Cac ché pham giit tiy dang long thudng c6 do nhét tir 200 mPa.s
dén 2,500 mPa.s, tét hon 1a tir 200 mPa.s dén 1,500 mPa.s. Céc ché phém
giat tAy dang 16ng 1a gel c6 thé rét duge thuong cé do nhét tir 1,500 mPa.s
dén 6,000 mPa.s, t6t hon 14 tir 1,500 mPa.s dén 2,000 mPa.s.
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Ché pham theo sang ché nay thuong c6 thé bao gdbm nudc véi luong
tir 3% dén 95% trong luwong, tot hon 1a tir 10% dén 90% trong luwong, va tdt
hon nitala tir 15% dén 85% trong luong. Ché pham ciing c6 thé bao gdm
céc chat mang khong chtta nude nhu chat ting tan, chat dong dung méi va
chét 6n dinh pha. Nhitng chit liéu nay thudng 13 dang chét 1éng hitu co co
trong lwong phan tir thip, c6 kha ning hoa tan trong nudc hodc hoa lan
trong nudc, chéng han nhu reou don chite ¢6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon
(ching han nhu etanol va n-propanol hodc i-propanol); Diol ¢6 tir 2 dén 6
nguyén t& cacbon (ching han nhu monopropylen glycol va dipropylen
glycol); triol ¢6 tir 3 dén 9 nguyén tir cacbon (ching han nhu glycerol);
polyetylen glycol ¢ trong luong phén ti trung binh (M,,) trong khoang tir
200 dén 600; alkanolamin c6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon nhu mono-, di-
va trietanolamin; va alkyl aryl sulfonat c6 t6i da 3 nguyén tir cacbon trong
nhém alkyl thdp hon (chang han nhu natri va kali xylen, toluen, etylbenzen
va isopropyl benzen (cumen) sulfonat). Hon hop cta bat ky chét liéu nao
duge mb ta & trén cling c6 thé dugce st dung.

Chét mang khong chira nuéce, khi duge bao gém, c6 thé tham gia voi
lugng trong khoang tir 0,1% dén 20% trong lwong, tot hon 1a tir 1% dén
15% trong luong, va t6t hon nita 13 tir 3% dén 12% trong lugng.

Ché phim theo sang ché nay tét hon 14 c6 dd pH trong khoang tir 5
dén 9, tdt hon nita 12 tir 6 dén 8, khi dugc do bing cach pha lodng ché pham
thanh dung dich 1% bing nuéc khir khoang.

Ché phim theo sang ché nay bao gdbm mot hodc mot sd chét hoat
dong bé mit duge chon tir chit hoat dong bé mit anion khéng xa phong,
chét hoat dong bé mit khong ion hodc hdn hop cua chiing, véi lwong tir 1%
dén 60% trong luong.

Chét hoat dong bé mit anion khong xa phong theo sang ché nay

thudng 12 mubi cua sulfat hitu co va sulfonat ¢6 gbc alkyl chira tir 8 dén 22
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nguyén tir cacbon, thut ngit “alkyl” dugc sir dung dé bao gdm phan alkyl
ctia cac gdc axyl cao hon. Vi du v& cac chit liéu ndy bao gdm alkyl sulfat,
alkyl ete sulfat, alkaryl sulfonat, alpha-olefin sulfonat va hdén hop cua
chung. Tét hon 13, cac gbe alkyl ¢6 chira tir 10 dén 18 nguyén tir cacbon va
c¢6 thé khong bdo hoa. Céc alkyl ete sulfat c6 thé chira tir mot dén mudi don
vi etylen oxit hodc propylen oxit trén mdi phén tir, va tot hon 1 chira tir
mot dén ba don vi etylen oxit trén mdi phan tir. Ton lam trung hoa dién
tichcho chat hoat dong bé mit anion n6i chung 14 kim loai kiém nhu natri
hoac kali; hodc ion lam trung hoa dién tich amoniac nhu monoetanolamin,
(MEA) dietanolamin (DEA) hoic trietanolamin (TEA). Hon hop clia cac
jon 1am trung hoa dién tich trén ciing c¢6 thé duoge st dung.

T6t hon 13, chét hoat dong bé mit anion khong xa phong theo séng
ché nay bao g(‘A)m alkylbenzen sulfonat, dac biét 1a alkylbenzen sulfonat
mach thing (LAS) v6i chidu dai chudi alkyl tir 10 dén 18 nguyén tir
cacbon. LAS thuong mai 1 mét hdn hop cac ddng phan c6 lién quan chit
ch&, va mdi dong phan chira mét vong thom dugc sulfonat héa & vi tri
“para” va duoc gin vao chudi alkyl mach thing & bat ky vi tri ndo ngoai
trlr céc vi tri cacbon ddu chudi. Chudi alkyl mach thang thuwong cé chidu
dai chudi tir 11 dén 15 nguyén ti cacbon, v&i cac chét lidu chu yéu c6
chiéu dai chudi 1a 12 nguyén tir cacbon. Mbi chit ddng déngchudialkyl bao
gdm hén hop cia tit ca cdc ddng phéan sulfophenyl co thé c6 ngoai trir
ddng phan 1-phenyl. LAS thudng dugc didu ché thanh cac ché phim &
dang axit (tirc 14 HLAS) va sau d6 it nhét dugc trung hoa mét phan tai chd.

Ciing thich hop la cac alkyl ete sulfat c6 nhom alkyl mach thing
hodc mach nhénh c6 tir 10 dén 18, t6t hon nita 13 tir 12 dén 14 nguyén t
cacbon, va chtra trung binh tu 1 dén 3 don viEO trén mdi phéan td. Mot vi

du dugc uvu tién 1a natri lauryl ete sulfat (SLES) trong d6 nhém lauryl alkyl
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c6 12 nguyén tir cacbon chu yéu da dugc etoxyl hoa véi trung binh 3 don
vi EO trén mdi phan tt.

C6 thé sir dung mdt sb chat hoat dong bé mit alkyl sulfat (PAS),
chéng han nhu alkyl sulfat bdc mot va béac hai khong dugc etoxyl hoa véi
chiéu dai chudi alkyl tir 10 dén 18 nguyén ti cacbon.

Hoén hop cua céc chét liéu duge méd ta & trén cling cé thé dugc st
dung.

H6n hop chét hoat dong bé mit anion khong xa phong duoc vu tién
theo sang ché nay bao gdm (ai) alkylbenzen sulfonat mach thing (t&t hon
13 alkyl benzen sulfonat mach thing c¢6 tir 11 dén 15 nguyén tir cacbon) va
(aii) alkyl ete sulfat (tt hon 13 alkyl sulfat co tir 10 dén 18 nguyén tir
cacbon, dugc etoxyl hoa véi gia tri trung binh tir 1 dén 3 don vi EO).

Ty 18 trong luong cia (ai) so véi (aii) t6t hon 13 trong khoang tir 20:1
dén 1:20, tdt hon nira 1a tr 10:1 dén 1:10, va van t6t hon nitala tir 4:1 dén
1:4.

Trong ché phim theo sang ché nay, tdng lwong chit hoat dong bé
mit anion khong xa phong c6 thé nim trong khoang thich hop 1a tir 5% dén
30% trong luong, tét hon 1a tir 8% dén 25% trong luong, tot hon nita 1a tir
10% dén 20% trong lugng.

Chét hoat dong bé mat khong ion theo sang ché nay thudng 1a cac
hop chét polyoxyalkylen, tirc 1 san phdm phan ng cua cac alkylen oxit
(chang han nhu etylen oxit hodic propylen oxit hosic hdn hop ciia ching)
v6i cac phan t& khai dong c6 nhdm ky nudce va nguyén ti hydro phéan trng
dé phéan tmg v6i alkylen oxit. Cac phéan tir khéi dong nhu vdy bao gdm
ruou, axit, amit hodc alkyl phenol. Trong d6 phan t khéi dong 1a mot
ruou, san phdm phan tmg dugc goi 13 rugu alkoxylat. Cac thanh phan
polyoxyalkylen c6 thé c¢6 nhiéu cdu triic khdi va cdu tric di biét (ngu

nhién). Vi du, chung c6 thé bao gdm khdi alkylen oxit don 1&, hogc ching
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c6 thé 13 cac khéi dbi alkoxylat hosic khéi ba alkoxylat. Trong cu tric
khdi, cac khdi cé thé 1a tit ca etylen oxit hodc tAt ca propylen oxit, hodc
cac khdi c6 thé chira hdn hop cac alkylen oxit. Vi du vé cac chét liéu nay
bao gém cac etoxylat rugu béo nhu etoxylat reou bac 1 hodc bac 2, mach
thing hodc mach nhanh, c6 tir 8 dén 18 nguyén tir cacbon véi trung binh tir
2 dén 40 mol etylen oxit trén mdi mol ruou.

Nhém chét hoat dong bé mit khong ion dugc uu tién theo sang ché
nay bao gdm chét béo c6 tir 8 dén 18 nguyén tir cacbon, tdt hon nita 13
etoxylat ctia rugu mach thing béc 1, ¢6 tir 12 dén 15 nguyén tir cacbon, véi
trung binh tir 3 dén 20, tét hon nita 1 tir 5 dén 10 mol etylen oxit trén mdi
mol ruou.

Hon hop ciia bat ky chét liéu nao duge md ta & trén ciing ¢ thé
dugc st dung.

Trong ché phim theo sang ché, tbng ndng do chét hoat dong bé mit
khéng ion c6 thé trong khoang thich hop tir 0,2% dén 25% trong lwong, tot
hon 14 tir 1% dén 15% trong lugng, va tét hon nita 1a tir 2% dén 10% trong
luong.

Tét hon 13, téng luong chit hoat dong bé& mit anion khéng xa phong
va chét hoat dong b& mit khéng ion trong ché phim theo sang ché nay
trong khoang tir 5% dén 40% trong lugng, t8t hon nia 13 tir 10% dén 30%
trong lugng, va tét nhit 1a tir 15% dén 20% trong luong.

Tét hon 14, ty 18 trong luong ciia chat hoat dong bé mit anion khong
xa phong va chit hoat dong bé mit khong ion trong ché pham trong khoang
tir 20:1 dén 1:20, tét hon nira 1a tir 10:1 dén 1:10 va t5t nhat 1a tir 5:1 dén
1:5.

Ché phdm duoc wu tién dic biét theo sang ché nay bao gém: (i) mot
hodc mot sb alkylbenzen sulfonat mach thing (t6t honla alkyl benzen

sulfonat mach thing c6 tir 11 dén 15 nguyén tir cacbon) véi lugng tir 2%
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dén 25% trong luong, (ii) mot hodc mot sb alkyl ete sulfat (t6t hon 14 tir
alkyl sulfat c6 tir 10 dén 18 nguyén tir cacbon, duoc etoxyl hoéa véi trung
binh tir 1 dén 3 don vi EO) véi luong tir 2% dén 20% trong lugng, va/hodic
mot hodc mot s6 chét hoat dong bé mat khong ion 1a etoxylat cua rugu béo
(t6t hon 14 etoxylat ctia regu mach thing bac mét co tir 12 dén 15 nguyén
ttr cacbon, véi trung binh tir 5 dn 10 mol etylen oxit trén mot mol ruwou)
v6i wong tir 2% dén 25% trong luong. Trong ché phidm dugc wu tién nhu
vay, ty 1€ trong lugng gitta chit hoat dong bé mit anion ndi trén va chét
hoat dong bé mit khong ion néi trén ¢ thé trong khoang thich hop Ia tir
20:1 dén 1:20, t6t hon 1 tir 10:1 dén 1:10, va tét hon nita la tir 5:1 dén 1:5.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé chira cic thanh phén tiy chon dé
ning cao hon nita hiéu ning 1am sach va/hoic kha ning chip nhan cia
ngudi tiéu ding d6i v6i do nhot.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé chira moét hodc nhiéu chét dong
hoat dong bé mit 1a chét hoat dong bé mit ludng tinh (ion ludng tinh)
va/hodc cation, ngoai cdc chét hoat déng bé mit anion vi/hoic khong ion
da dugc mo ta ¢ trén.

Céc chit hoat dong bé mat cation cu thé bao gdm alkyl dimetyl
amoni halogenua c6 tir 8 dén 18 nguyén tir cacbon va céc dan xuét cla
ching, trong d6 mot hodc hai nhom hydroxyetyl dugc thay thé mot hodc
hai trong s6 cac nhém metyl, va hdn hop ciia ching. Chét hoat dong bé mit
cation, khi dugc bao g@)m, 6 thé c6 mit véi lugng trong khoang tir 0,1%
dén 5% trong luong.

Céac chét hoat dong bé mit ludng tinh (ion ludng tinh) cu thé bao
gdm céc oxit alkyl amin, alkyl betain, alkyl amidopropyl betain, alkyl
sulfobetain (sultain), alkyl glyxinat, alkyl carboxyglyxinat, alkyl
amphoaxetat, alkyl amphopropionat, alkylamphoglyxinat,
alkylamphoglyxinat, alkyl amidopropyl hydroxysultain, axyl taurat va axyl
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glutamatco cac gbc alkyl chia tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon, thuét ngir
“alkyl” dugc st dung dé bao gdm phan alkyl ctia céc gbc axyl cao hon.
Chét hoat dong bé mat ludng tinh (ion ludng tinh), khi dwoc bao gdm, co
thé c6 v6i luong trong khoang tir 0,1% dén 5%. Hdn hop ciia bat ky chét
liéu nao dugc mo ta & trén cling co thé duoc st dung.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé chira mot hoic mét sb chit phu
gia 1am mém nude. Chat phu gia 1dm mém nudc 1am ting cudng hodc duy
tri hi€u qua lam sach cua chat hoat dong bé mit, cha yéu bang cach lam
gidm d¢ cing cua nudc. biéu nay dugc thuc hién béng cach cd 1ap hoac
chelat hoa (giit cac khoang chét 1am cimg nuéc trong dung dich), béng cach
két tha (tao thanh chit khong hoa tan), hoidc bing cach trao dbi ion (trao ddi
c4c hat mang dién). Trong pham vi cta sang ché nay, khong c6 su phan
biét nao gitra chét phu gia 1am mém nuéc va cic thanh phan nhu vdy & noi
khac dugc goi la "chét dong phu gia 1am mém nude" hodc "chit tao chelat".
Ngoai loi ich dugc mé ta & trén, céac chét tao chelat co thé gitip cai thién
tinh On dinh ctia ché phdm va bao vé, vi du chéng lai sy phan hiy do kim
loai chuyén tiép xtc tc dbi voi mot sb thanh phin nhét dinh.

Céc chét phu gia 1am mém nuédc dé st dung trong sang ché nay c6
thé thudc loai chit hitu co hodc vo co, hodc hén hop cta chiung. Céc chat
phu gia 1am mém nuéc v6 co thich hop bao gdm hydroxit, cacbonat,
sesquicacbonat, bicacbonat, silicat, phosphat, zeolit va hdn hop ctia ching.
Vi du cu thé vé& cac chét liéu nhu vAy bao gdm natri va kali hydroxit, natri
va kali cacbonat, natri va kali bicacbonat, natri sesquicacbonat, natri silicat
va cac hdn hop cua ching. Céc chét phu gia 1am mém nuéc hitu co thich
hop bao gdm polycarboxylat, & dang axit va/hodc mudi. Khi sit dung &
dang mubi, cdc mudi kim loai kiém (vi du nhu natri va kali) hoac
alkanolamoni dugc vu tién hon. Cac vi du cu thé v& cac chat liéu nay bao

gbm natri va kali xitrat, natri va kali tartrat, mudi natri va kali cua axit
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tartaric monosuxinat, mudi natri va kali cta axit tartaric disuxinat, natri va
kali etylendiamintetraaxetat, natri va kali N(2-hydroxyetyl)-etylen triaxetat,
natri va Kkali nitrilotriaxetat va natri va kali N-(2-hydroxyetyl)-
nitrilodiaxetat. Céc polyme polycarboxylat ciing c6 thé dugc st dung,
ching han nhu céc polyme ciia axit monocacboxylic khong bdo hoa (vi du:
axit acrylic, metacrylic, vinylaxetic va crotonic) va/hodc axit dicacboxylic
khong bao hoa (vi du: maleic, fumaric, itaconic, mesaconic va xitraconic va
céc anhydrit cia chung). Vi du cu thé v& nhimg vt liéu nay bao gdm axit
polyacrylic, axit polymaleic, va cac copolyme cua axit acrylic va axit
maleic. Céc polyme c6 thé & dang axit, mudi hoic duoc trung hoa mot phén
va c6 thé ¢6 trong luong phan tir (Mw) trong khoang 1,000 dén 100,000, t6t
hon 13 khoang tir 2,000 dén 85,000, va t6t hon nita 12 khoang tir 2,500 dén
75,000.

Céc chét phu gia lam mém nude thich hop khac co thé duoc goi la
“chét tao chelat” bao gém cac phosphonat & dang axit va’hodc mubi. Khi
st dung ¢ dang mudi, cdc mudi kim loai kiém (vi du nhw natri va kali) hozc
alkanolamoni la dugc uvu tién hon. Vi du cu thé vé cac chit liéu nhu vay
bao gdm aminotris (axit metylen phosphonic) (ATMP), axit 1-
hydroxyetyliden diphosphonic (HEDP) va dietylenetriamin penta (axit
metylen phosphonic (DTPMP) va cac mudi natri hodc kali twong tmg ciia
chting. Tét hon 13 st dung HEDP.

Hbn hop cua bét ky chét liéu ndo dugc mé ta & trén ciing c6 thé dugc
st dung.

Tét hon 13, cac chit kidm theo sang ché nay c6 thé dugc chon tir
xitrat, phosphat, silicat, cacbonat, phosphonat, amino cacboxylat, polyme
polycarboxylat hodc hdn hop cta chung. Céc chét phu gia 1am mém nudc,

khi dugc bao gbém, c6 thé véi lugng trong khoang tr 0,1% dén 10% trong
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luong, t6t hon 13 tir 0,5% dén 8% trong lugng, va tot hon nira 1a tir 1% dén
5% trong luong.

Ché phim theo sang ché nay trong mot sb trudong hop c6 thé chira
mot hodic mét sb axit béo va/hodc mudi cua chung.

Céc axit béo thich hop theo sing ché nay bao gdm céc axit
cacboxylic béo co cong thitc RCOOH, trong d6 R 14 chudi alkyl hozc
alkenyl mach théng hoic mach nhanh chira tir 6 dén 24, tt hon nira 1a tir
10 dén 22, va t&t nhat 1a tir 12 dén 18 nguyén tir cacbon, va c6 0 hodc 1 lién
két d6i. Cac vi du vé nhitng chét lidu nay duoc vu tién bao gdm axit béo
bdo hoa c6 12 dén 18 nguyén it cacbon nhu axit lauric, axit myristic, axit
palmitic hodc axit stearic; va hdn hop axit béo, trong d6 chiém 50% dén
100% (tinh theo trong luong toan bd hdn hop) 13 axit béo bao hoa ¢ tir 12
dén 18 nguyén tir cacbon. Nhitng hdn hop nhu vay thudong c6 thé c6 ngudn
géc tir chét béo tu nhién va/hodc dau tu nhién, theo tiy chon dugc hydro
héa (ching han nhu dau dira, du hat co hoic m& dong vat). Céc axit béo
c6 thé & dang mudi natri, kali hodc amoni va/hoic & dang mudi hoa tan cla
gbc hitu co, ching han nhu mono-, di- hoic trietanolamin. Hon hop ctia bat
ky chét liéu ndo duge mo ta & trén ciing c6 thé duoc sir dung.

Céc axit béo va/hodc mubdi cia ching, khi dugc bao gdm, c6 thé co
voi lugng trong khoang tir 0,25% dén 15% trong lugng, t8t hon nira 1a tir
0,5% dén 5% trong luong, t6t nhét 13 tir 0,75% dén 4% trong luong.

Péi véi muc dich tinh toan cong thirc, trong ché phim nay, céc axit
béo va/hodc mudi cta ching (nhu duge chi dinh & trén) khoéng dugc bao
gdm trong luwong chit hoat dong bé mit hoic trong lugng chét phu gia lam
mém nuée.

Tt hon 13, ché phidm theo sang ché ndy bao gdm mét hodc nhiéu
polyme giai phéng vét ban (SRP) gitip lam cai thién viéc tich vét ban khoi

vai bing cach bién dbi bé mit vai trong qua trinh giit. Sy hdp phu clia SRP

26

26/60



49046

trén bé mat vai duoc thuc ddy béi 4i luc gitra cdu triac héa hoc cia SRP va
So1 muc tiéu.

SRP dugc st dung trong séang ché nay c¢6 thé bao gdm nhiéu loai don
vi monome tich dién cling nhu khéng tich dién va céu tric c6 thé 1a chudi
thing, mach nhanh hodc hinh sao. Céu tric SRP ciing c6 thé bao gdm cac
nhom bét dé kiém soét trong luong phan tir hodic dé thay ddi cac dic tinh
ctia polyme nhu hoat dong bé mit. Trong lugng phan tir trung binh (M,,)
ctia SRP c6 thé trong khoang tir 1000 dén khoang 20,000 va t5t honla trong
khoang tir 1500 dén 10,000.

SRP st dung trong sang ché nay cé thé dugc lya chon mdt cach thich
hop tir cac chat copolyme cua axit dicacboxylic (vi du axit adipic, axit
phtalic hodc axit terephtalic), diol (vi du etylen glycol hodc propylen
glycol) va polydiol (vi du polyetylen glycol hodc polypropylen glycol).
Copolyeste ciling c6 thé bao gdm cac don vi monome dugc thay thé bing
cac nhém anion, ching han nhu céc don vi isophtaloyl duge sulfonat héa.
Vi du vé nhitng vt liéu nhu vay bao gdm céc este oligomeric duge san
xuat bing cich chuyén héa/oligome héa poly (etylenglycol) metyl ete,
dimetyl terephtalat (“DMT”), propylen glycol (“PG”) va poly
(etyleneglycol) (“PEG”); este oligomeric c6 mot phén va toan bd 13 d4u bit
anion nhu oligome tir etylen glycol (“EG”), PG, DMT va Na-3,6-dioxa-8-
hydroxyoctanesulfonat; cic hop chit oligomeric polyeste khéi bt khong
ion, ching han nhu cic hop chit dugc san xuét tit DMT, Me-Ned PEG va
EG vd/hodc PG, hoic su két hop cia DMT, EG va/hodc PG, Me-capped
PEG va Na-dimetyl-5-sulfoisophtalat, va cac khéi copolyme cua etylen
terephtalat ho#c propylen terephtalat véi polyetylen oxit hodc polypropylen
oxit terephtalat.

Céc loai SRP khac duge st dung trong sang ché nidy bao gdm céc

dan xuét xenluloza nhu polyme hydroxyete xenluloza, alkylxenluloza c6 tir
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1 dén 4 nguyen tir cacbon va hydroxyalkyl xenluloza cé tir 1 dén 4 nguyén
ttr cacbon; polyme véi cic phan doan ky nudc poly (vinyl este), chang han
nhu copolyme ghép cia poly (vinyl este), vi du vinyl este c6 tir 1 dén 6
nguyén tir cacbon (nhu poly (vinyl axetat)) duge ghép vao chudi truc chinh
polyalkylen oxit; poly (vinyl caprolactam) va cac copolyme c6 lién quan
voi cac monome nhu vinyl pyrrolidon va/hoac dimetylaminoetyl
metacrylat; va polyme polyeste-polyamit dugce diéu ché bang cach ngung
tu axit adipic, caprolactam va polyetylen glycol.

Tt hon 13, SRP sir dung trong sang ché ndy bao gdm cac copolyme
duogc tao thanh bang cach ngung tu este va diol cua axit terephtalic, t6t hon
la 1,2 propanediol, va con bao gém nat cubi dugce tao thanh tir cac don vi
lap cua alkylen oxit dwoc gidi han bang nhom alkyl. Vi du vé cac chét lidu
nay c6 ciu tric trong ng véi cong thirc chung (I11):

(0] O 0O 0]
. ] i I
R—0-C —C—0—C,H,-0—C C-0-R
) (I11)

trong do R' va R? doc 1ap voi nhau va la X-(OC,Hy)w-(OCsHe)z;

trong d6 X 1a alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, va t5t hon 12
metyl;

w c6 gid trj tir 12 dén 120, t&t hon 12 tir 40 dén 50;

z ¢6 gid tri tir 1 dén 10, t6t hon 1a tir 1 dén 7; va

a co gia tri tir 4 d&én 9.

Bdi vi chiing 13 sb trung binh, nén w, z va a khong nhét thiét phai la
sb nguyén trong polyme dang khdi.

Hbn hop cuia bat ky chét liéu ndo duoc md ta & trén ciing cb thé duoc
st dung.

Khi duoc dua vao st dung, ché phim theo sang ché nay thuong s&

bao gdm mot hodc mot s SRP (ching han nhu cac chét copolyme c6 cong
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thire chung (III) nhu duge md ta & trén) v6i luong chiém tir 0,05% dén 5%
trong lugng, t6t hon 14 tir 0,1% dén 2% trong luong.

Ché phdm theo sdng ché nay c6 thé bao gdm mot hodc mot sb chét
didu chinh luu bién. Vi du v& cac chét liéu nhu vay bao gdm chét lam day
polyme va/hodc chat c¢6 cdu tric nhu chét copolyme nhii tuong cé thé
truong né kiém (HASE) duoc bién dbi wa nuée. Cac chat copolyme HASE
duge lay lam minh hoa d& st dung trong sang ché bao gdm cac copolyme
mach th:fmg hodc lién két chéo, dugc didu ché bang cach trung hop thém
hdn hop monome bao gdm it nhat mdt monome vinyl cé tinh axit, chéng
han nhu (met) axit acrylic (tirc la axit metacrylic va/hodc axit acrylic); va it
nhat mot don phan két hop. Thuét ngit “monome két hop” trong pham vi
ctia sang ché nay dé bidu thi monome c6 phan khéng bio hoa vé etylen (dé
trung hop thém véi cac monome khéc trong hdn hop) va phan ky nuéc. Tt
hon 14, loai monome két hop bao gdm phan polyoxyalkylen nim giita phan
khéng bdo hoa vé etylen va phan ky nudc. Cac copoplyme HASE dugc uu
tién sir dung trong sang ché nay bao gdm cac copolyme mach thang hoic
lién két chéo duogc didu ché bing phan tng tring hop bd sung (met) axit
acrylic véi (i) it nhat mot monome két hop dugc chon tir alkyl mach thing
hodc mach nhanh, c6 tir 8 dén 40 nguyén tir cacbon (t6t hon 13 alkyl mach
thing c6 tir 12 dén 22 nguyén tir cacbon),(met) acrylat dugc polyetoxylat
héa; va (ii) it nhat mét monome khac dugc chon tir alkyl (meth) acrylat ¢6
tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, monome vinyl polyaxidic (nhu axit maleic,
anhydrit maleic va/hodc mudi cua ching), va hdn hgp cia ching. Phan
duoc polyetoxyl hdéa cia monome két hop (i) thudong bao gdm khoang tir 5
dén 100, t6t hon 13 khoang tir 10 dén 80, va tot hon nita 12 khoang tir 15
dén 60 don vi lap oxyetylen. Hon hop cta bét ky chat liéu nao duge mo ta
& trén ciing c6 thé duoc st dung. Khi duoc dwa vao sit dung, ché pham theo

sang ché nay t6t hon 1a bao gdm mot hodc mot s6 chét lam diypolyme nhu
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copolyme HASE da duoc md ta & trén vdi luong tir 0,1% dén 5% trong
luong.

Céc ché pham theo sang ché nay ciing c6 thé dugc bién déi dic tinh
lwu bién cua ching bang cach sit dung mdt hodc nhidu chét ciu tric bén
ngoai, tao thanh mang lwdi cdu tric bén trong ché phdm. Vi du vé cac chat
liéu nhu vay bao g?)m dAu thau dau d3 duoc hydro hoéa, xenluloza dang soi
nho va sgi cii cam, quyt. Sy tham gia cta chét cdu tric bén ngoai cé thé
cung cdp dic tinh luu bién mong khi cét va cling ¢ thé cho phép cac chét
liéu nhu v6 nang va céc biéu hién truc quan lo limg mot cach 6n dinh trong
chét ong.

Tt hon 13, ché pham theo sang ché nay ciing c6 thé khéng c6 cac
chét didu chinh luu bién va/hodc cc chit cdu trac. Thong thuong, ché
pham c6 thé khong chtta chét polyme lam day va/hodic chét c6 chu tric,
chéing han nhu copolyme nhil trong cé thé truong né kiém (HASE) duoc
bién d6i wa nude. Céc copolyme HASE da dugc mé td nhu trén. o) day,
“khéng chira” dung dé chi ché phim c6 chira it hon 0,1% trong luong 13
cac chit didu chinh luu bién vi/hodc chét cdu triic, tot hon 1a it hon 0,01%
trong lugng, va t5t hon nita 13 0% trong luong.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé bao gdbm mot lwong hiru hidu cta
mdt hodc nhiéu enzym dugc chon tr nhém bao gém, pectat lyaza, proteaza,
amylaza, xenlulaza, lipaza, mananaza va hdn hop cta ching. Tt hon 14,
cac enzym nay tham gia v6i cac chét én dinh enzym tuwong tng.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé chira cic thanh phén tiy chon
khac d& nang cao hiéu ning va/hodc kha niang chip nhén cua nguoi tiéu
dung. Vi du vé c4c thanh phan nhu vy bao gdm chét 1am ting bot, chét
bao quan, chit dién ly cao phén ti, chét chbng co ngot, chét chéng nhan,
chét chéng oxy hoa, chit chdng ning, chit chéng in mon, chét tao 16p

mang, chét chéng tinh dién, chét hd tro 12 ui, chit tao mau, chét tao anh
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ngoc trai va’hodc chit 1am mo, va thudc nhudm tao boéng. Mbi thanh phén
nay s€ tham gia véi mdt lugng c6 hiéu qua dé dat dugc muc dich cia né.
Nhin chung, céc thanh phan ty chon nay dugc bao gdm riéng 1é véi lwong
1én dén 5% trong luong.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé duoc dong goi dudi dang timg
lidu dingbang mang polymephu hop dé khong bi hoa tan cho dén khi cho
vao nuée. O ddy, "khong bi hoa tan" nén duge hiéu 1a mang c6 do hoa tan
trong nude 1én dén 0,1g/100ml, tbt hon 1a 1én dén 0,01g/100ml, va tét hon
nita 14 1én dén 0,001g/100ml, duge do & nhiét d6 20°C. Ngoai ra, ché phdm
theo sang ché nay c6 thé dugc cung cap trong gbi gdm nhiéu lidu ding. Géi
chtra nhiéu lidu dung c6 thé c6 nip bén trén hodc bén dudi. Thude do lidu
lugng cé thé dugc cung cép cung vai goi chira nhiéu liéu, dudi dang mdt
phén cua nép hoac dudi dang mét bd phandugce tich hop.

Ché phim theo sang ché nay c6 thé duoc sir dung dé loai bo vét ban
bam trén vai, dic biét 1a vét bin dang hat. Phuong phép twong tmg bao gdm
viéc pha lodng mét luong ché phdm theo séng ché nay dé thu dugc dung
dich giit tdy va gist ty vai bang dung dich gidt dugc tao thanh d6. Viéc
loai bé vét ban phu hop cé thé dugc thue hién trong may giat tu dong cira
trén hodc ctta trude hodc c6 thé dugc thuc hién bﬁng tay.

Trong may gidt tw dong, ché phdm giit tiy thuong dugc cho mot lidu
ding vao bd phan phdi va tir d6 né duge xa vao may gidt bdi luong nuée
chay vao may giat, do d6 tao thanh nudc giat. Liéu dung cho may giit ctra
truée dién hinh (st dung 10 dén 15 lit nuée dé tao thanh dung dich giit) co
thé dao dong khoang tir 10g dén khoang 100g, tot hon 14 khoang tir 15g dén
75g. Liéu ding cho may giit ctra trén dién hinh (st dung tir 40 d&én 60 lit
nuée dé tao thanh dung dich gidt) ¢6 thé cao hon, vi du: 100 g trd 1én. Co

thé st dung liéu ding chat giit tiy thap hon (vi du 50g hoic it hon) cho céc
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phuong phap giit tay (st dung khoang 1 dén 10 lit nuéc dé tao thanh dung
dich gigt). Tét hon 14, tiép theo thuc hién budc xa nudc va lam kho do giat.

D4 loai bd vét bAn mot cach hiéu qua, lidu ding ché pham theo sing
ché nay c6 thé duoc pha loéing theo cach sao cho dung dich giit tay thu
dugc c6 chua tir 0,01g/l dén 5g/1 chit hoat dong bé mit, va tir 1ppm dén
100ppm chét etoxylat oligopropylenimin dugc bién dbi ludng tinh phu hop
v6i cong thue (I). Tét hon 13, dung dich git tAy thu dugc cé chia tir
0,035g/1 dén 0,8g/l chéit hoat dong bé mit anion khoéng xa phong, va tir
1ppm dén 50ppm oligome phit hgp véi cong thire (I).

Ché phidm theo sang ché nay c6 thé duoc diéu ché bang cach cho
thém oligopropylenimin etoxylat dugc bién dbi ludng tinh phu hop véi
cong thirc (I) & mirc duge mong mudn vao trong dung dich nude cla chét
hoat dong bé mat. Hon hop dugc khudy trong méi truong xung quanh cho
dén khi ddng nhat, tirc 13 khong c6 bat ky cuc vén nao co thé nhin thay
dugc. Néu st dung chit didu chinh lwu bién, thi chit didu chinh luu bién
nay tdt hon nén duoc pha lodng véi nuée trude dé thu duge dung dich. Tt
hon 13, dung dich nay it nhit dugc trung hoa mot phan trude khi cho thém
vao hdn hop oligopropyleneimin va chat hoat dong bé mit. Viéc trung hoa
trude nhu vy c6 thé d& dang san xuét lién quan dén thoi gian chu ky 16
ngén va/hodc giam ning luong dé tron. Ngoai ra, qua trinh trung hoa ¢ thé
x4y ra sau khi cho thém dung dich nhu vay vao hdn hop néi trén. Sau do,
cac thanh phén tuy chon khac dugc thém vao dé tron cho dén khi thu dugc
chét 16ng c6 d6 ddng nhét. Ché phim gist tdy dang léng thanh pham duoc
déng vao bao bi theo tily chon, ching han nhu déng g6i theo timg liéu hogc
dong géi nhiéu lidu.

Sang ché nay co thé s& duge minh hoa bang cac vi du khong giéi han

sau.
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Vi du thuc hién sang ché

Diéu ché céac chét chdng ling dong oligopropylenimin etoxylat dugc
bién dbi ludng tinh cta (I) va cc chét chbng ling dong so sanh

Téng hop Bis-(3,3"-aminopropyl)amin (Dipropylentriamin, DPTA):
Acrylonitril (7,8 kg, 0,15 kmol, 1,0 duong lugng) dugc nhé ting giot vao
mot lugng du 1,3-diaminopropan (27,0 kg, 0,36 kmol, 2,5 duong lugng)
trong binh phan Gng & nhiét d¢ 60°C va git dudi 65°C. Sau khi phan tmg
cong hoan toan, phan tmg nay dugc khudy trong 2 gid' & nhiét 60°C va sau
d6 1am mat dén nhiét do phong. Tiép theo, hon hop thd duoc phan tich
thong qua may sic ky GC va cho thdy sy phan bb cta 45% (khu vue GC-
%) nguyén liéu ban dau 1a chua dugc phan tng, 47% (khu vie GC-%) hop
chit monoxyanoetyl h6a mong mudn va 7% (khu vuc GC-%) thanh phan
duoc dixyanoetyl hoa (34,8 kg). Sau d6 va khong can tinh ché thém, hén
hop tho ndi trén duge hydro hda trong 10 phan ing ap sudt cd dinh, duoc
xuc tac bdi chat xtc tac [Co] & nhiét 90°C va ép suét hydro 200 bar cling
v6i amoniac (28-45 dwong lugng). Hon hgp oligoamin thd duge chung ct
phan doan dudi ap suét gidm (140 dén 20 mbar) va & nhiét do cao (nhiét do
ot 120-220°C) dé tao ra DPTA (134°C; 20 mbar; d¢ tinh khiét> 99%) 1a
dang chét 16ng khéng mau. Phan tich GC (cdt Amin 30 m RTXS; nhiét do
phun & 60°C sau d6 dugc gia nhiét véi tbc do 10°C/phit dén 280°C): Rt =
11,39 phut (DPTA) va Rt = 17,25 phut (TPTA).'H-NMR (500 MHz,
CDCL): O = 2,75 (m, 8 H), 1,59 (m, 4 H), 1,09 (bs, 5 H) ppm."”C-NMR
(125 MHz, CDCI3): O =40,0, 39,9, 39,7 37,6, 37,4, 37,3 ppm.

Tong hop Bis-(3,3'-aminopropyl)-1,3-propylendiamin
(tripropylentetramin, TPTA): Acrylonitril (795g, 15,0mol, 2,05 duong
luong) dugc dua vao tung giot 1,3-diaminopropan (542g, 7,3 mol, 1,0
duong lugng) trong binh phan Gng & nhiét dd 13°C trong 4 gid va gilt &

nhiét do dudi 15°C. Sau khi phan Gng cOng hoan toan, phan Umg dugc
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khuéy thém 2 gid & nhiét do 15°C va sau do dugc lam Am dén nhiét do
phong. Sau d6 va khong can tinh ché thém, hdn hop thd néi trén dugc
hydro hoa trong 10 phan tmg ap suét theo 16 dugc xtc tac bdi chét xtc tac
Raney-Ni-(5% trong lugng) & nhiét do 100°C va ap suét hydro 200 bar, va
dugc khudy trong 12 gid. Sau khi phan @ng hoan toan, phan tmg dugc
ngung lai bing cach tdy binh phan tng bing nito, chét xtc tac duoc loai bd
bé‘mg cach loc va cac chét bay hoi dugc loai bé dudi ap suét gidam. Hop chat
muc dich mong mubn thu duoc sau khi chung cét duéi ap suit giam (3
mbar) va ¢ nhiét do cao (nhiét d6 cot 170°C) va tao ra TPTA (130°C; 3
mbar; do tinh khiét> 99%) dudi dang chit 16ng khong mau. Phan tich GC
(cO0t Amin 30 m RTXS5; nhiét d bom & 60°C sau d6 dugc gia nhiét véi tdc
d6 10°C/phit dén 280°C): Rt = 17,25 phat (TPTA). 'H-NMR (500 MHz,
MeOD): [0 = 4,6 (m, 6 H), 2,7-2,6 (m, 12 H), 1,7-1,6 (bs, 6 H) ppm. °C-
NMR (125 MHz, MeOD): O = 49,1, 48,9, 48,8, 48,7, 48,5, 48,3, 40,6,
33,6, 30,1 ppm.

Téng  hop  Tris-(3,3, 3"-aminopropyl)-1,3-propylendiamin
(Tetrapropylenpentamin, TPPA): Acrylonitril (339g, 6,4mol, 2,0 duong
luong) duge dua timg giot vao hdn hop cua tripropylentetraamin (TPTA,
598g, 3,2mol, 1,0 duong lugng) trong THF (750ml) trong binh phén ing &
nhiét do 50°C. Sau khi phan Ung cdng hoan toan, phan Ung dugc khudy
trong 2 gio nita & nhiét dd 50°C va sau d6 lam mat dén nhiét do phong. Sau
d6 va khong can tinh ché thém, hdn hop tho néi trén dugc hydro héa trong
16 phan tmg ap suét theo 16, duge xuc tac béi chét xuc tic Raney-Co (5%
trong luong) trong THF & nhiét d§ 120°C va ap suét hydro 100 bar, va
duoc khudy trong 8 gid. Sau khi phan tmg hoan toan, phan tng dugc ngung
bing cach tAy binh phan tmg bing nito, chét xtic tac dugc loai bd bang cach
loc va loai bé dung méi dudi ap suét giam. Hop chéit muc dich mong muén

thu dugc cung pentapropylenhexamin (PPHA) sau khi chung cat dudi 4p
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suét giam (2 mbar) va & nhi€t d¢ cao (nhiét do cot 270°C) va cho TPPA
(147°C; 2 mbar; d6 tinh khiét 93%) nhu 1a dau mau vang. Phén tich GC
(c6t Amin 30 m RTX5; nhiét d6 bom & 80°C sau dé gia nhiét voi tbc do
15°C/phut dén 280°C): Rt = 20,23 phit (TPPA).

Tong hop oligome 1 (P1) theo cong thirc (I): 96,03g dipropylen
triamin (DPTA, 0,83mol, 1 duong lugng) va 10g nudc duge nap vao 1o
phan tmg 4p suét biang thép. Lo phan ung dugc lam sach béng nito dé loai
b6 khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 1 bar. Lo phan tng dugc 1am néng
dén 100°C va 130g etylen oxit (2,95mol, 3,56 duong lugng) dugc dua vao
16 phan tng trong vong bay gid. Sau d6, hdn hop phan tng duoc gilt &
100°C d thuc hién phan tng. Cac hop chit dé bay hoi dugc loai bé trong
chan khong va 221,5g san pham trong sudt va cé do nhét cao duge dua ra
khoi 10 phéan tmg. 39,8g san pham thu dugc trude do duge cho vao 1o phan
mg 4p suét bang thép va thém 2,4g kali hydroxit (dung dich nuéc 50%).
Nuée duoc loai bo dudi ap sut giam. Lo phan Gng duge lam sach bang
nito dé loai bé khong khi va thiét 1ap ap suét nito 1 bar. Lo phan tmg dugc
lam néng dén 120°C va 548g etylen oxit (12,4 mol, 99,7 duong lugng)
duoc cho thém vao trong vong sdu gid. Céc hop chét d& bay hoi dugc loai
bo trong chan khdong va thu dugc 589¢g chét rin mau nau. 200g etoxylat thu
duoc (0,044mol, 1 dwong lwong) dugc dun néng dén 60°C va cho vao 1o
phan tng thiy tinh trong modi truong nito. 16,2g dimetyl sulfat (0,13mol,
2,9 duong lugng) dugc dinh lugng va cho vao 10 phan ting theo cach sao
cho c6 1ml DMS duge cho thém vao trong mdi phit. Khi bd sung, nhiét do
tang 1én dén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hdn hop duoc dé sau
phan ung & nhiét do 70°C trong hai gio. 3,6g axit sulfuric (0,036mol, 0,9
duong luong) duogc cho thém vao 10 phan ing va nhiét do dugc ting lén
90°C va 10 phan tng dugc dit trong chan khong (15 mbar) trong ba gio.
Sau khi hoan thanh phéan tng, 5,4g natri hydroxit (50% dung dich nuéc) va
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40g nude khir khoang duge cho thém vao, va san pham dang long mau da
cam dugc 14y ra khoi 10 phan mg.

Téng hop oligome 2 (P2) theo cong thirc (I): 297,9¢g tripropylen
tetraamin (TPTA, 1,58mol, 1 duong lugng) va 29,8g nudc dugce nap vao 10
phan {mg 4p suit bang thép. Lo phan tng duoc lam sach bang nito dé loai
b6 khong khi va thiét 14p ap suit nito 2,5 bar. Lo phan tng dugc 1am néng
dén 100°C va 335g etylen oxit (7,61mol, 4,81 duwong lugng) duge dua vao
10 phan Ung trong vong mudi gid. Sau d6, hdn hop phan tmg duoc gilt &
nhiét d6 100°C trong sdu gid' dé thue hién phan tmg. Céac hop chét dé bay
hoi dugc loai bo trong diéu kién chan khong va 626,4g san phém trong sudt
va cb dd nhét cao dwoc 14y ra khéi 1o phan tmg. 100g san pham thu duoc
trude d6 duge cho vao 1o phan Gng 4p suat bang thép va cho thém 5,5g kali
hydroxit (dung dich nudc 50%). Nude dugce loai bd dudi ap sudt giam. Lo
phan mg duoc 1am sach bang nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap ap suét
nito 2 bar. Lo phan Ung duoc lam ndéng dén 120°C va 1,270g etylen oxit
(28,8mol, 115,2 duong lugng) dugc cho thém vao va gilt trong vong 16
gid. Cac hop chét dé bay hoi dugc loai bé trong chan khong va thu dugc
13742 g chét rdn ¢6 mau nau. 705,1 g etoxylat thu dugc (0,13mol, 1 duong
luong) dugc dun nong dén nhiét d6 60°C va cho vao 16 phan tng thdy tinh
trong méi trudng nito. 62,1g dimetyl sulfat (0,49mol, 3,8 duong Iuong)
duoc dinh lugng va cho vao 10 phan ting theo cach sao cho ¢6 1ml DMS
duge thém vao trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét do ting 1én dén 70°C.
Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hdn hgp duoc giit sau phan tng & nhiét
do 70°C trong hai gio. 8,0g axit sulfuric (0,08 mol, 0,6 duong lugong) dugc
cho thém vao 10 phan ng, nhiét do dugc ting 1én 90°C va 10 phan ung
duoc dit trong chan khéng (15 mbar) trong ba gio. Sau khi hoan thanh
phan Gng, 11,0g natri hydroxit (50% dung dich nudc) va 650g nudc khu
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khoéng dugc cho thém vao. San phim dang 16ng duoc 14y ra khéi binh
phan tng.

Téng hop oligome 3 (P3) theo cong thirc (I): 138,9g tripropylen
tetraamin (TPTA, 0,74mol, 1 duong lwong) va 13,9g nudc duge nap vao 10
phan tmg 4p sut bang thép. Lo phan ung dugc lam sach bing nito dé loai
b6 khoéng khi va thiét 14p 4p suét nito 1 bar. LO phan tmg duogc 1am néng
dén 100°C va 156g etylen oxit (3,54mol, 4,81 duong lugng) dugc dua vao
10 phan vmg trong vong mudi gid. Sau d6, hdn hop phan tmg dugc giit &
nhiét d6 100°C trong nam gid dé thuc hién phan tmg. Cac hop chét d& bay
hoi duge loai bé trong diéu kién chan khong va 290g san pham trong sudt
va ¢6 do nhét cao duge dua ra khoi 10 phan Gng. 63g san phdm thu dugc
trude d6 duge cho vao 10 phan tmg 4p suét bing thép va cho thém 3,0g kali
hydroxit (dung dich nudc 50%). Nude dugc loai bd dudi ap suit giam. Lo
phan tmg dugc 1am sach bing nito dé loai bé khong khi va thiét 13p ap suét
nito 1 bar. Ld phan tmg dugce lam néng dén 120°C va 696g etylen oxit
(15,8 mol, 100,3 duong lugng) dugc cho thém vao va giit trong 10 gid. Cac
hop chét d& bay hoi duoc loai bo trong chan khong va thu duoc 754,8g chét
rin c¢6 mau nau. 556g etoxylat thu dugc (0,12mol, 1 duong lugng) duge
dun néng dén 60°C va dugc dua vao 16 phan tng thiy tinh trong mdi
truong nito. 57,4 g dimetyl sulfat (0,49mol, 3,8 duong luong) dugc dinh
lugng va cho vao 10 phan ing theo cach sao cho ¢6 1 ml DMS dugc thém
vao trong moi phut. Ngoai ra, nhiét d§ ting 1én 70°C. Sau khi hoan thanh
viée bd sung, hdn hop duge dé sau phan tmg & nhiét d6 70°C trong hai gio.
7,0g axit sulfuric (0,07mol, 0,6 duong lugng) dugc cho thém vao 16 phan
ng, nhiét do duoc ting 1én dén 90°C va 16 phan Gng dugc dit trong chén
khong (15 mbar) trong ba gid. Sau khi két thiic phan timg, cho thém 10,0g
natri hydroxit (dung dich nudc 50%) va 500g nudc khir khoang, va san

pham dang 16ng c6 mau da cam dugc 14y ra khoi binh phéan tng.
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Téng hop oligome 4 (P4) theo cong thic (I): 173,8g tripropylen
tetraamin (TPTA, 0,92mol, 1 duong lugng) va 17,3g nudc dugce nap vao 1o
phan tmg 4p suét biang thép. Lo phan ung dugc lam sach bang nito dé loai
b6 khong khi va thiét 1ap ap suét nito 2,5 bar. Lo phan tmg dugc lam néng
dén 100°C va 195g etylen oxit (4,43mol, 4,81 duong lwong) dugc dua vao
10 phéan Gng trong vong mudi gid. Sau d6, hdn hop phan tmg duge giit &
nhiét d6 100°C trong séu gid dé thuc hién phan tng. Cac hop chét d& bay
hoi duge loai bd trong chan khong va 366,8g san phdm trong subt va c6 do
nhét cao duge 14y ra khoi 16 phan tmg. 60g san pham thu duge trude d6
duogc cho vao 16 phan tmg 4p suét bang thép va cho thém 4,9¢ kali hydroxit
(dung dich nudc 50%). Nude dugc loai bdé dudi ap suit giam. Lo phan tmg
duoc 1am sach béng nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 1
bar. Lo phan Gng dugc lam néng dén nhiét d6 120°C va 1159g etylen oxit
(26,2 mol, 174,6 duong lugng) duge cho thém vao va giit trong 15 gi¢. Céc
hop chit d& bay hoi duoc loai bé trong chan khéng va thu duge 1233g chét
ran c¢6 mau niu. 488,1g etoxylat thu duge (0,06mol, 1 duong lugng) duge
dun néng dén nhiét d6 60°C va duoc cho vao 16 phan Ung thiy tinh trong
moi trudong nito. 29,3g dimetyl sulfat (0,23mol, 3,87 duwong luong) dugce
dinh lugng va cho vao 16 phan Ung theo cach sao cho c6 1 ml DMS dugc
thém vao trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét d6 ting lén 70°C. Sau khi
hoan thanh viéc bd sung, hén hop duge dé sau phan Ung & nhiét do 70°C
trong hai gio. 6,7g axit sulfuric (0,07mol, 0,6 duong lugng) dugc cho thém
vao 106 phan tng, nhiét d6 duoc ting 1én dén 90°C va 10 phan tng dugc dit
trong chan khong (15 mbar) trong ba gi¢. Sau khi két thuc phan tng, thém
8,5g natri hydroxit (dung dich nude 50%) va 488,1 g nudc khir khoang, va
san phim dang 16ng c6 mau da cam dugc 14y ra khoi binh phan tng.

Toéng hop oligome 5 (P5) theo cong thirc (I): 83,3g tripropylen

tetraamin (TPTA, 0,44 mol, 1 duong lugng) va 8,3g nudc dugc nap vao 1o
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phéan tng 4p suit bang thép. Lo phan tmg dugc lam sach bang nito dé loai
b6 khong khi va thiét 1ap ap sut nito 2,5 bar. Lo phan tng duge 1am néng
dén nhiét d6 120°C va 93,5g etylen oxit (2,12mol, 4,83 duong luong) dugc
dua vao 10 phan Gng sao cho 4p suét bén trong khong vuot qua 5,5 bar. Sau
d6, hon hop phan tmg duoc giit & nhiét d6 120°C trong sau gid dé thuc
hién phan Ung sau. 9,1g kali hydroxit (dung dich nudc 50%) dugc cho
thém vao va loai bo nuéc dudi ap suit giam. Lo phan tmg dugc lam sach
béng nito dé loai bo khong khi va thiét 14p 4p suét nito 2,5 bar. Lo phan
mg dugc 1am néng dén nhiét d6 140°C va 844g etylen oxit (19,2mol, 43,6
dwong luong) duge cho thém vao sao cho 4p suat bén trong khong vuot qua
5,5 bar. Hén hop dugc dé cho phan vng trong 6 gid. Cac hop chét d& bay
hoi dugce loai bo trong chan khong va thu duge 952,2¢ chét long nhét co
mau nau. 494g alkoxylat thu dugc trude d6 duge dua vao 10 phan ung ap
suét bing thép, dugc 1am tro bing nito, dugc gia nhiét dén 140°C. Thiét lap
ap suét trude d6é cla nito 2,5 bar va 667,4g etylen oxit (15,15mol, 34,4
duong lugng) duge cho thém vao 10 phan Ung sao cho ap suit bén trong
van dudi 5,5 bar. Hon hop duoc dé sau phan tng trong sau gid. Cac hop
chit d& bay hoi duoc loai bé trong chan khong va thu dugc 1060,8 g chét
rin c6 mau nau. 326,3g etoxylat thu dugc (0,06mol, 1 dwong lugng) dugc
dun néng dén nhiét d6 60°C va duoc dua vao 16 phan ung thiy tinh trong
moi trudng nito. 29,9g dimetyl sulfat (0,24mol, 3,9 duong luong) duoc
dinh luegng va cho vao 10 phan tng theo cach sao cho ¢6 1ml DMS dugc
thém vao trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét d6 ting 1én 70°C. Sau khi
hoan thanh viéc bd sung, hdn hop dwoc dé sau phan Gng & nhiét do 70°C
trong hai gio. 4,0g axit sulfuric(0,04mol, 0,68 duong luong) dugc cho thém
vao 10 phan tng, nhi€t d¢ dugc ting lén dén 90°C va 1o phan Ung dugc dat

trong chan khéng (15 mbar) trong ba gid. Sau khi hoan thanh phan tng,
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cho thém 9,14g trietanolamin va 143,1g nudc khir khoang, va san phim
dang 16ng c¢6 mau da cam duoc 1iy ra khéi 16 phan tmg.

Tbng hop oligome 6 (P6) theo cong thirc (I): 62,9g tetrapropylen
pentaamin (TPPA, 0,26 mol, 1 duong lugng) va 6,3g nudc dugc nap vao 1o
phan tmg 4p suét bang thép. Lo phan tng dugc 1am sach béang nito dé loai
b6 khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 3,5 bar. LO phan tmg dugc 1am néng
dén nhiét @6 100°C va 60g etylen oxit (1,36mol, 5,2 dwong luwong) duoc
dua vao 10 phan ting trong bay gid. Sau d6, hdn hop phan ing dugc gitt &
nhiét d6 100°C dé thyc hién phan tng. Céac hop chéat d& bay hoi duoc loai
bé trong chan khong va 6,2g kali hydroxit (dung dich nudc 50%) dugc cho
thém vao. Nudc dugc loai bd dudi 4p sudt gidm. Lo phan ting dugc 1am
sach b.%mg nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap ap suét nito 1,5 bar. Lo
phan tng dugc lam nong dén nhiét do 120°C va 1435g etylen oxit
(32,575mol, 125 duong lugng) dugc cho thém vao va giit trong 12 gid. Cac
hop chit d& bay hoi duoc loai bd trong chin khong va thu dugce 1589,2 g
chit rén c6 mau niu. 314,2 g etoxylat thu duogc (0,05mol, 1 duong lugng)
duoc dun néng dén 60°C va cho vao 16 phan Umg thly tinh trong moi
trorong nito. 31,4g dimetyl sulfat (0,25mol, 4,9 duong luong) dugc dua vao
10 phéan Ung theo céach sao cho c6 1ml DMS dugc thém vao trong mdi phut.
Khi bd sung, nhiét do tang 1én dén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd sung,
hdn hop duoc gitta sau phan ng & nhiét do 70°C trong hai gid. 3,5g axit
sulfuric (0,036mol, 0,7 duong lugng) dugce cho thém vao 16 phan Ung, nhiét
do duoc ting 1én 90°C va 10 phan Gng dugc ddt trong chan khong (15
mbar) trong ba gio. Sau khi hoan thanh phan tng, 5,0g natri hydroxit (dung
dich nuéc 50%) va 300g nudc khir khodng dugc cho thém vao, va san
phim dang 16ng c6 mau da cam duge liy ra khéi 10 phan ting.

Téng hop chét ctia vi du so sanh (CP1): 297,9¢ tripropylen tetraamin
(TPTA, 1,58mol, 1 duong lugng) va 29,8g nudc dugc nap vao 16 phan ung
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4p suét bang thép. Lo phan tmg duoc 1am sach bing nito dé loai bo khong
khi va thiét 14p 4p suét nito 2,5 bar. Lo phan umg duoc lam néng dén nhiét
d6 100°C va 335g etylen oxit (7,61mol, 4,81 duong lugng) dugc dua vao
10 phan tng trong mudi gio. Sau d6, hdn hop phan tng duoc gitt & nhiét do
100°C trong séu gid' dé thuc hién phan Gng. Céc hop chit d& bay hoi duoc
loai bo trong chan khong va 626,4g san pham trong subt va c6 do nhét cao
duogc 14y ra khoi 1o phan tng. 100g san pham thu duoc truée d6 dugc cho
vao 10 phan Gng 4p suét bang thép va cho thém 5,5g kali hydroxit (dung
dich nuéce 50%). Nude duoc loai b dudi ap sudt giam. Lo phan tng dugc
lam sach bing nito dé loai bé khong khi va thiét 1ap ap suét nito 2 bar. Lo
phan tng duoc lam néng dén nhiét do 120°C va 1270 g etylen oxit
(28,8mol, 115,2 duong lugng) dugc cho thém vao va giit trong 16 gio. Cac
hop chét dé bay hoi duoc loai bé trong chan khong va thu duge 1374,2 g
chét ran c6 mau nau.

Téng hop chat cua vi du so sanh 2 (CP2): 99,1g tripropylen
tetraamin (TPTA, 0,53mol, 1 duong lugng) va 9,9g nudc dugce nap vao 16
phan tng 4p sut bang thép. Lo phan tng dugc lam sach béng nito dé loai
b6 khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 1,0 bar. Lo phan tng dugc 1am néng
dén nhiét d6 100°C va 112g etylen oxit (2,54mol, 4,83 duong lugng) duge
dua vao 10 phan tng va gifr trong séu gid. Sau d6, hdn hgp phan tmg dugce
giit & nhiét do 100°C trong sau gior dé thuc hién phan tmg. Cac hop chat dé
bay hoi dugc loai bo trong chan khong va 210g san phim trong sudt va c6
d6 nhét cao duoc 14y ra khoi 10 phan tmg. 39,2g san pham thu duge trude
d6 duoc cho vao 10 phan umg 4p suit bang thép va cho thém 1,1g kali
hydroxit (dung dich nuéc 50%). Nudc dugce loai bo dudi ap sudt giam. Lo
phan tmg duoc 1am sach bang nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap ap sut
nito 1 bar. Lo phan tng dugc 1am néng dén nhiét do 120°C va 498g etylen

oxit (11,3mol, 115,2 duong lugng) duge cho thém vao va giit trong 10 gio.
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Céc hop chét d& bay hoi duoc loai bo trong chan khong va thu duge 536g
chit rin c6 mau niu. 115g etoxylat thu duoc (0,02 mol, 1 duong luwong)
dugc dun néng dén nhiét d6 60°C va cho vao 10 phan ung thity tinh trong
moi truong nito. 10,3g dimetyl sulfat (0,08mol, 3,9 duong luong) duoc cho
vao 16 phan tng theo cach sao cho ¢6 1ml DMS dugc thém vao trong mdi
phat. Khi bd sung, nhiét do ting lén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd
sung, hdn hop dugc dé cho phan tmg & nhiét do 70°C trong hai gid. Natri
hydroxit (dung dich hé nudc 50%) dugc cho thém vao dé thiét 1ap do pH
dén 8,2. San phrftm thu duoc 13 chét rin c6 mau niu nhat.

Téng hop chét cua vi du so sanh 3 (CP3): 500g polypropylenimin va
17g nude dugce nap vao 10 phan tng ap suit bang thép. Lo phan ung duoc
lam sach bing nito d& loai b6 khong khi va thiét lap ap suét nito 2,5 bar. Lo
phan tmg duoc 1am néng dén nhiét d6 120°C va 348g etylen oxit dugc dua
vao 10 phan tng va giit trong sau gio. Sau d6, hdn hgp phan tng dugc gift &
120°C trong sau gio' dé thuc hién phan tng. Céc hop chét dé bay hoi dugc
loai bo trong diéu kién chan khong va 825g san phdm c6 mau vang va c6
dd nhét cao duge 14y ra khoi 10 phan tmg. 90g san pham thu duoc trude do
duge cho vao 10 phan tmg ap suit bang thép va cho thém 3,5g kali hydroxit
(dung dich nudc 50%). Nude duge loai bo dudi 4p sudt giam. Lo phan tng
dugc 1am sach bang nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 2
bar. Lo phan Gng dugc 1am néng dén nhiét do 120°C va 783g etylen oxit
(17,8 mol) dugc cho thém vao va giit trong 16 gio. Cac hop chét d& bay hoi
duogc loai bd trong chan khong va thu dugce 875g chét rin c6 mau nau.

Téng hop chit ctia vi du so sanh 4 (CP4): 500g polypropylenimin va
17g nude duge nap vao 16 phan ing ap sudt bang thép. Lo phan tng dugc
lam sach bing nito dé loai bé khong khi va thiét 1ap ap suét nito 2,5. Lo
phan tng dugc lam néng dén nhiét 46 120°C va 348g etylen oxit duoc dua

vao 10 phan ing va gitt trong sdu gio. Sau do, hdn hop phan tng dugc giit &
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nhiét do 120°C trong sau gid dé thuc hién phan tng. Cac hop chét d& bay
hoi duogc loai bé trong diéu kién chan khong va 825g san pham mau vang
va c¢b d6 nhét cao duoc 1ay ra khoi 10 phan tmg. 90g san pham thu duoc
truéc d6 dugc cho vao 16 phan g 4p suat bang thép va cho thém 3,5g kali
hydroxit (dung dich nudc 50%). Nudc duoc loai bo dudi ap suit giam. Lo
phan tmg dugc 1am sach bing nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap ap sut
nito 2 bar. Lo phan tmg duoc 1am néng dén nhiét ¢ 120°C va 783g etylen
oxit (17,8 mol) dugc cho thém vao va giit trong 16 gid. Cac hop chat d&
bay hoi dugc loai bd trong chén khong va thu duge 875¢g chét rin c6 mau
nau. 78,1g etoxylat thu dugc dugc nung néng dén nhiét do 60°C va cho vao
10 phan tng thuy tinh trong mdi trudng nito. 6,6g dimetyl sulfat (0,05mol)
dugc dinh luong dé cho vao 10 phan g sao cho c6 1ml DMS dugc thém
véo trong mdi phit. Khi b sung, nhiét d6 ting 1én dén 70°C. Sau khi hoan
thanh Viéc bd sung, hdn hop dugc dé cho phéan tng & nhiét d§ 70°C trong
hai gid va duoc trung hoa biang 5,4g natri hydroxit (dung dich nuéc 50%)
va thu dugc 82,2 g chit rdn c6 mau nau. 33,0g chit rin c6 mau nau duge
dun néng dén nhiét d6 60°C va 1,2g axit sulfuric dugc cho thém vao 1o
phan tmg, nhiét d6 duoc ting 1én dén 90°C va 16 phan tng duoc dit trong
chén khéng (15 mbar) trong ba gid. Sau khi két thiic phan tmg, cho thém
2,7g natri hydroxit (dung dich nudc 50%). San phim thu duogc 13 chat rén
cO mau nau.

Téng hop chat cua vi du so sanh 5 (CP5): 98,9g 1,3-propylendiamin
(1,3-PDA, 1,33 mol, 1 duong lugng) va 9,9g nudc dugc nap vao 10 phan
g 4p suét bang thép. Lo phan tng duoc 1am sach bang nito dé loai bo
khong khi va thiét 1ap ap suét nito 1,0 bar. Lo phan tng dugc 1am néng dén
100°C va 189g etylen oxit (4,29mol, 3,23 dwong luong) dugc dua vao 1o
phan mg trong vong sau gid. Sau d6, hdn hop phan (ng dugc gitt & nhiét

d6 100°C trong sau gid dé thyc hién phan ting. Cac hop chét dé bay hoi
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duogc loai bé trong chan khéng va 210g san pham trong sudt va c¢6 do nhét
cao duoc ldy ra khéi 10 phan tmg. 50,05g san phdm thu dugc trude d6 duoc
cho vao 10 phan tmg &p suét bang thép va chothém 3,3g kali hydroxit (dung
dich nudc 50%). Nudc dugc loai bo dudi 4p sudt giam. Lo phan tmg dugc
lam sach bing nito dé loai bé khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 1 bar. Lo
phan tng duge 1am néng dén nhiét d6 120°C va 788g etylen oxit (17,9mol,
76,9 duong luong) duogc cho thém vao va giit trong 10 gid. Cac hop chét d&
bay hoi duoc loai bé trong chan khong va thu dugc 838,1g chét rin c6 mau
nu. 200g etoxylat thu dugc (0,06mol, 1 duong lugng) duoc dun néng dén
nhiét d6 60°C va cho vao 16 phan Gng thuy tinh trong modi trudong nito.
13,8g dimetyl sulfat (0,11mol, 1,9 duong lugng) duge dua vao 16 phan ing
theo cach sao cho ¢6 1 ml DMS duoc thém vao trong mdi phit. Khi bd
sung, nhiét do ting 1én dén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hdn hop
duoc gilt sau phan mg & nhiét do 70°C trong hai gio. 3,6g axit sulfuric
(0,04mol, 0,6 duong luwong) dugc cho thém vao 10 phan Ung va nhiét do
duoc ting 1én dén 90°C va 16 phan ung duoc dit trong chan khong (15
mbar) trong ba gi¢. Sau khi hoan thanh phan Gng, 5,0g natri hydroxit (dung
dich nudc 50%) va 40g nude khir khoang duge cho thém vao, va san phdm
dang 16ng c¢6 mau da cam dugc 14y ra khéi 16 phan tmg.

Téng hop chét cta vi du so sanh 6 (CP6): 364g hexametylendiamin
(HMDA, 3,13 mol, 1 duong lugng) va 36,4g nudc duge nap vao 10 phan
g 4p sudt bing thép. Lo phan tmg dwoc lam sach bing nito dé loai bd
khéng khi va thiét 1ap 4p suét nito 2,0 bar. Lo phan tng dugc lam néng dén
nhiét dd 100°C va 442¢ etylen oxit (10,0mol, 3,19 duong lugng) dugc dua
vao 16 phéan ung trong vong séu gid. Sau d6, hén hop phan ung duoc giit &
nhiét do 100°C trong séu gio dé thuc hién phan tng. Cac hop chéit d& bay
hoi dugc loai b trong didu kién chan khéng va 795,2 g san pham trong

sudt va c6 d6 nhét cao duoc 14y ra khéi 16 phan tmg. 80g (0,43mol, 1,0
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duong lwong) san phiam thu duge trude d6 dugc cho vao binh phan tng 4p
suét bang thép va cho thém 3,3g kali hydroxit (dung dich nuéc 50%). Nuédc
duogc loai bo dudi ap suét giam. Lo phan Ung dugc lam sach béng nito dé
loai b6 khong khi va thiét 14p 4p sudt nito 1 bar. Lo phan ting duoc lam
néng dén nhiét d6 130°C va 1.053g etylen oxit (23,9mol, 55,7 dwong
lugng) dugc thém vao trong 15 giv. Cac hop chét d& bay hoi dugc loai bo
trong chan khéng va thu dugc 1.149.4 g chit rin mau nau. 364g etoxylat
thu duoc (0,1mol, 1 dwong luong) dugce dun noéng dén nhiét dd 60°C va cho
vao 10 phan Ung thdy tinh trong moéi trudong nito. 24,8g dimetyl sulfat
(0,20mol, 1,9 duong lugng) dugc dinh lugng cho vao 16 phan tng sao cho
¢6 1 ml DMS duge thém vao trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét do ting
1én dén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hdn hop duoc dé cho phan
ung & nhiét d6 70°C trong hai gio. 3,4g axit sulfuric (0,03mol, 0,3 duong
lugng) dugc cho thém vao 10 phan img va nhiét 4§ dugce tang 1én dén 90°C
va 10 phan ing dugc ddt trong chan khong (15 mbar) trong ba gid. Sau khi
két thiic phan tng, cho thém 3,27g natri hydroxit (dung dich nudc 50%) va
384g nudc khir khoang, va san phdm dang 16ng duoc 13y ra khoi 1o phan
ung.

Téng hop chét cua vi du so sanh 7 (CP7): 97,9g etylendiamin (EDA,
1,63mol, 1 dwong lugng) va 9,7g nudc duoc nap vao 10 phan Gng 4p suét
bang thép. Lo phan tng dugc 1am sach bing nito dé loai bo khong khi va
thiét 1ap ap sudt nito 1,0 bar. Lo phan ing dwoc 1am néng dén nhiét do
100°C va 230g etylen oxit (5,22mol, 3,2 duong lugng) dugc dua vao 10
phéan Umg trong vong sau gid. Sau d6, hon hop phan tng dugce gitt & nhiét
d6 100°C trong sau gid dé thuc hién phan tng. Céac hop chét dé& bay hoi
duogc loai bo trong chan khéng va 327g san pham trong sudt va co d6 nhét
cao duogc 14y ra khoi 10 phan tng. 42,6g (0,21 mol, 1,0 dwong luong) san

pham thu duoc trude d6 duge cho vao 16 phan tmg ap suit bing thép va
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cho thém 3,0 g kali hydroxit (dung dich nudc 50%). Nudc dugc loai bod
dudi 4p suat giam. Lo phan tmg duoc lam sach bang nito dé loai bo khong
khi va thiét lap 4p suét nito 1 bar. Lo phan tng dugc 1am néng dén nhiét do
130°C va 717g etylen oxit (16,3mol, 77,5 duong lugng) dugc cho thém vao
trong vong 15 gid. Cac hop chét d& bay hoi duogc loai bo trong chan khéng
va thu dugc 752,8¢g chit rén mau nau. 200g etoxylat thu dugce (0,06 mol, 1
dwong lugng) dugc dun néng dén nhiét do 60°C va cho vao 1o phan tmg
thiy tinh trong moéi trudng nito. 13,9g dimetyl sulfat (0,11mol, 1,9 duong
luong) dugc dua vao 10 phan ng theo cach sao cho c6 1ml DMS duogc
thém vao trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét d6 ting 1én dén 70°C. Sau khi
hoan thanh viéc bo sung, hdn hop duoc dé sau phan tmg & nhiét do 70°C
trong hai gio. 4,2¢g axit sulfuric (0,04mol, 0,6 duong luong) dugc cho thém
vao 16 phan Gng va nhiét d6 duoc ting 1én dén 90°C va 10 phan tng dugc
dit trong chan khong (15 mbar) trong ba gid. Sau khi két thiic phan tng,
cho thém 7,8g natri hydroxit (dung dich nudc 50%) va 40g nudc khir
khoang, va san phdm dang 1éng c¢6 mau da cam duogc ldy ra khoi 10 phan
ung.

Téng hop chét ctia vi du so sanh 8 (CP8): 96,7g dietylendiamin
(DETA, 0,94mol, 1 duong lugng) va 9,7g nudc dugce nap vao 10 phan tng
ap suét bang thép. Lo phan tmg duoc 1am sach bing nito dé loai bé khong
khi va thiét 1ap 4p sut nito 1,0 bar. Ld phéan tmg duoc 1am néng dén nhiét
d6 100°C va 136g etylen oxit (3,08 mol, 3,3 duwong lugng) dugc dua vao 10
phan tng trong vong sau gio. Sau d6, hon hop phan ting dugc gilt sau phan
ng & nhiét d6 100°C trong sau gid. Cac hop chét d& bay hoi dugc loai bé
trong chan khong va 231g san phdm trong sudt va c6 d6 nhét cao duge ldy
ra khoi 10 phan tmg. 45,9g (0,16 mol, 1,0 dwong luong) san pham thu duge
trude dé duge cho vao binh phan Gng ap suét bang thép va cho thém 2,9g

kali hydroxit (dung dich nudc 50%). Nudc dugc loai bo dudi ap suat giam.
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Lo phan tmg dugc 1am sach bing nito dé loai bé khong khi va thiét 1ap 4p
suit nito 1 bar. Lo phan Gng dwoc 1am néng dén nhiét d6 130°C va 696¢g
etylen oxit (15,8mol, 98,8 duong lugng) dugc cho thém vao trong vong 15
gid. Céc hop chit d& bay hoi duoc loai bé trong chan khong va thu dugc
732,7g chét rin c6 mau ndu. 200g etoxylat thu dugc (0,04mol, 1 duwong
luong) duoc dun néng dén nhiét do 60°C va cho vao 10 phan Gmg thiy tinh
trong moi trudong nito. 16,5g dimetyl sulfat (0,13mol, 2,9 duong luong)
dugc dinh lugng va cho vao 10 phan tng theo cach sao cho c6 1ml DMS
duoc thém vao trong mdi phit. Khi bd sung, nhiét d6 ting 1én dén 70°C.
Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hdn hop duogc dé sau phéan tng & nhiét do
70°C trong hai gio. 3,9¢g axit sulfuric (0,04mol, 0,8 duong lugng) dugc cho
thém vao 10 phan tng va nhiét do duoc ting 1én dén 90°C va 16 phan tng
dugc dit trong chan khong (15 mbar) trong ba gid. Sau khi két thiic phan
ung, cho thém 6,8g natri hydroxit (dung dich nudc 50%) va 40g nude khir
khoang, va san phdm dang 16ng c¢6 mau da cam dugc lay ra khéi 16 phan
ung.

Téng hop chét cta vi du so sanh 9 (CP9): 233,6g trietylentetraamin
(TETA, 1,60mol, 1 duong lugng) va 23,3g nudc dugc nap vao 16 phan ing
ap suit bang thép. Lo phan tmg duoc lam sach bang nito dé loai bo khong
khi va thiét 1ap 4p suét nito 1,0 bar. Ld phan tmg duoc lam néng dén nhiét
d6 100°C va 338g etylen oxit (7,67mol, 4,8 duong lugng) dugce dua vao 10
phan ting trong vong sau gio. Sau d6, hon hop phan ting dugc gilt sau phan
ng & nhiét dd 100°C trong séu gid. Cac hop chat d& bay hoi dugc loai bo
trong chan khong va 571g san phdm trong subt va c6 d6 nhét cao dugc 1dy
ra khoi 10 phan Gng. 46,3g (0,13mol, 1,0 dwong luong) san pham thu dugc
trude d6 duge cho vao 10 phan tmg &p suét bang thép va 2,8¢g kali hydroxit
(dung dich nudc 50%) dugc cho thém vao. Nudc dugc loai bd dudi ap sudt

giam. Lo phan tmg dugc 1am sach bang nito dé loai bo khéng khi va thiét
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1ap ap suét nito 1 bar. Lo phan tng duoc lam néng dén nhiét d6 130°C va
658g etylen oxit (14,9mol, 114,9 duong lugng) dugc cho thém vao trong
vong 15 gid. Cac hop chit dé bay hoi duoc loai bo trong chan khong va thu
duge 694g chat ran ¢6 mau nau. 200g etoxylat thu duoc (0,04mol, 1 duong
luong) duoc dun néng dén nhiét d6 60°C va cho vao 10 phan tng thiy tinh
trong moi trudng nito. 17,4g dimetyl sulfat (0,14mol, 3,75 duong lugng)
dugc dua vao 16 phan tng theo cach sao cho c6 1 ml DMS dugc thém vao
trong mdi phut. Khi bd sung, nhiét d6 ting 1én dén 70°C. Sau khi hoan
thanh viéc bd sung, hdn hop duge dé sau phan tng & nhiét d6 70°C trong
hai gio. 3,0g axit sulfuric (0,03mol, 0,8 duong luong) duge cho thém vao
10 phan Gng va nhiét do duoc tang 1én dén 90°C va 10 phan tng duge dat
trong chan khong (15 mbar) trong ba gid. Sau khi két thiic phan ung, cho
thém 7,6g natri hydroxit (50% dung dich nuéc) va 40g nudc khir khoang,
va san phdm dang long nhét duge 14y ra khéi 10 phan tmg.

Tbng hop chét cta vi du so sanh 10 (CP10): dugc tong hop nhu md
td trong bing sang ché W09532272 hoic US9738754 (PEI600 + 20
EO/NH).

Tébng hop chat cia vi du so sanh 11 (CP11): 400g
tripropylentetraamin (TPTA, 2,12mol, 1 duong lugng) va 40g nudc dugce
nap vao 10 phan tng 4p suét bang thép. Lo phan tng duoc lam sach bing
nito dé loai bo khong khi va thiét 1ap 4p suét nito 2,5 bar. Lo phan tng
dugc lam néng dén nhiét do 100°C va 450g etylen oxit (10,22mol, 4,8
duong luong) dugce dua vao 10 phan Gng trong vong mudi gio. Sau do, hdn
hop phan tng dugc gilt sau phan tng ¢ nhiét do 100°C trong sdu giod. Céac
hop chat d& bay hoi dugc loai bd trong chan khong va 945g san phim trong
sudt va c6 dd nhét cao duoc ldy ra khoi 16 phan tmg. 50,0g (0,13mol, 1,0
duong lugng) san phdm thu duge trude d6 dugc cho vao 10 phan ung éap

suét bang thép va cho thém 3,0g kali hydroxit (dung dich nuéc 50%). Nuéc
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duoc loai bd duéi ap sudt giam. Lo phan tng duge 1am sach bang nito dé
loai bé khéng khi va thiét 1ap 4p suét nito 2 bar. Lo phan tng dugc lam
néng dén nhiét d6 130°C va 337g etylen oxit (7,65mol, 61,1 duong luong)
duoc cho thém vao trong vong sau gid. Hon hop duge dé sau phan tmg
trong sau gio. Sau do, 87g propylen oxit (1,50mol, 12,0 duong lugng) duge
dua vao 10 phan tng trong vong hai gid. Hon hop duoc dé sau phan tng
trong sau gio & nhiét do 130°C. Sau do, 264g etylen oxit (5,99mol, 48,0
duong lugng) dugce dua vao 10 phan Gmg & nhiét d6 130°C va hdn hop duoc
dé sau phan ting trong séu gid. Cac hop chét dé bay hoi dugc loai bd trong
chan khéng va thu dugc 755g chét 16ng nhét c6 mau vang. 451,6g etoxylat
thu duoc (0,08mol, 1 duong lugng) dugc dun néng dén nhiét d6 60°C va
cho vao 10 phan g thdy tinh trong méi truong nito. 39,1g dimetyl sulfat
(0,31mol, 3,9 duong lugng) dugc dinh lugng va cho vao 10 phan Ung sao
cho ¢6 1ml DMS dugc thém vao trong mdi phiit. Khi bd sung, nhiét do
duoc tang 1én dén 70°C. Sau khi hoan thanh viéc bd sung, hon hop duoc dé
sau phan Umg & nhiét d6 70°C trong hai gio. 5,80g axit sulfuric (0,06mol,
0,7 duong luong) dugc cho thém vao 10 phan Uing va nhiét do dugc ting 1én
dén 90°C va 15 phan tmg dugc dit trong chan khong (15 mbar) trong ba
gid. Sau khi két thiic phan tng, cho thém 7,9g natri hydroxit (dung dich
nudc 50%) va 440g nude khir khoang, va san pham dang 1éng c6 mau da
cam duge l4y ra khoi 16 phan ung.

Téng hop chét cta vi du so sanh 12 (CP12): duoc tong hop nhu mo
ta trong bang sang ché W02020/030469 (PEI2000 + 32,5 EO/NH, Polyme
P.2).

Dic trung hoéa cia ciu triic theo sang ché nay va céu trac so sanh:
trong lwong phéan tr cua cac vi du dugce xdc dinh bing may séc ky thdm gel
(GPC). Céc diéu kién duoc ding 13 hexafluoroisopropanol, va mudi kali

cua axit trifluoroaxetic co n6ng do6 0,05% duogc st dung lam dung moi.
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Nhiét d6 cia 10 cot duoc dit & 35°C va tée d6 dong 1a 1 ml/phut. Ly 50uL

chat mau dem tiém vao va dat mc nong do cia mau la 1,5mg/ml. Cac mau

dugc loc sau khi hoa tan polyme bing bd loc Millipore Millflex FG (0,2

um) dé tranh tic cot. Cac cot sau dugc sir dung: cot HFIP Guard (duong
kinh: 8mm, dai 5cm), cot PL HFIP Gel (chét tach styren-divinylbenzen,
duong kinh: 7,5mm, dai:30cm) va cot PL HFIPGel (chit tach styren-

divinylbenzen, duong kinh: 7,5mm, dai:30 cm, kich thudc loai tru: 100-

100000 g/mol). Hé théng GPC da dwoc hiéu chudn bing cach st dung céc

chudn PMMA trong pham vi trong lwong phén tir tr 800 g/mol dén

2200000 g/mol. Dich rtra giai duge phat hién bang may do chi sé khic xa
(RI) (DRI Agilent 1000).

Bang 1. Pac tinh héa hoc cia cac vi du

Trong
) Chét liéu amin ban dau Alkoxyl hoa | Loai bién | luong
Vidy (chudi tryc chinh) (chudi bén) | ddi phan to
[g/mol]
P1 DPTA 20 EO/NH ludng tinh 2930
P2 TPTA 20 EO/NH ludng tinh 4400
P3 TPTA 17.5 EO/NH | ludng tinh 3730
P4 TPTA 30 EO/NH ludng tinh 7030
P5 TPTA 20 EO/NH ludng tinh 4010
P6 TPPA 20 EO/NH ludng tinh 4450
CP1 TPTA 20 EO/NH khong 5110
CP2 TPTA 20 EO/NH cation 4510
CP3 Polypropylenimindya trén | 20 EO/NH khong bién | 5390
1,3-PDA)? d6i
CP4 | gidng nhu CP3° 20 EO/NH |ludngtinh | 2860
CP5 1,3-Propylendiamin 20 EO/NH ludng tinh 3360
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("Monome")

CP6 1,6-Diaminohexan 20 EO/NH ludng tinh 3950
(HMDA)

CP7 Etylendiamin (EDA) 20 EO/NH ludng tinh 3110

CP8 Dietylentriamin (DETA) | 20 EO/NH ludng tinh 3380

CP9 Trietylentetramin (TETA) | 20 EO/NH ludng tinh 4080

CP10 | Polyetylenimin" 20 EO/NH khong bién | 8820
d6i
CP11 |TPTA 11 EO/NH + | ludng tinh 3580
2 PO/NH + 8
EO/NH
CP12 | Polyetylenimin* 32,5 EO/NH | khéng bién | 42000
doi

Y Mw = 523 g/mol, Mn = 349 g/mol, PDI 1,5. Mw cua chudi truc
chinh dugc mo ta trong sang ché EP2961821, cao hon Mw cua chudi truc
chinh cua oligome phu hgp véi cong thic ().

— Chudi tryc chinh 14 polyetylenimin gdc Aziridin, Mw 600 g/mol,
nhu duoc md ta trong sang ché W09532272 hoic US9738754.

* Truc chinh 13 polyetylenimin gbc Aziridine Mw 2000 g/mol, nhu
duoc md ta trong sang ché W02020/030469. Mw duoc xédc dinh bang may
do MALLS.

Céc phép do hiéu nang lam sach va do nhét

Bang 2. Ché phim giit tdy dang long (st dung cho hiéu ning lam
sach)

Thanh phan % trong luong
Axit alkylbenzensulfonic mach thing c6 tir 12 dén 14 8,00
nguyeén tir cacbon

Rugu béo ¢6 12 nguyén i cacbon x 3 don vi EO sulfat 6,00
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Ruou béo c6 tir 12 dén 15 nguyén tir cacbon x 7 don vi
EO 6,00
Mono propylen glycol (MPG) 6,00
Trietanolamin 2,50
Natri hydroxit 0,40
Vi du vé chit l:fmg dong 0,83hoéc 2,50
Demin. nudc cho dén 100
Gia tripH 7,4
Bang 3. Ché pham giit tAy dang 16ng (dugc str dung cho dd nhét)
Thanh phan % trong luong
Axit alkylbenzensulfonic mach thing c6 tir 12 dén 14
nguyén tir cacbon 272
Rugu béo c6 12 nguyén ti cacbon x 3 don vi EO 2,04
sulfat
Ruou béo c6 tir 12 dén 15 nguyén tir cacbonx 7 don vi 2,04
EO
Axit béo ¢6 tir 12 dén 18 nguyén tir cacbon 0,40
Polyme lam day HASE 0,85
1-Hydroxyetan-1, axit 1-diphosphonic (HEDP) 0,70
Trietanolamin 3,52
Huong liéu 0,65
Chét bao quan 0,03
Vi du vé chét chéng léng dong 0,50 or 1,45
Demin.nudc cho dén 100
Gié tri pH 7,5

Hiéu ndng lam sach vét ban chat gom hinh tron c¢6 mau dé va c6 mau
vang trén vai polyeste (vai polyeste va vai dan dé tao ra ty 1€ 1:1 gifta vai
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polyeste/vai bong cho mdi thi nghiém, Warwick Equest, Consett, Anh)
duoc do bﬁng cach x4c dinh su khac biét v& mau sic (delta E) gifta cac vét
bén sau khi giat va vai tring khong bi ban bang may do phan xa (Datacolor
SF600 plus). 4 vét ban bang chét gbm hinh tron ¢6 mau dé va 4 vét ban
bang chit gdm mau vang dugc sir dung trong 1 thi nghiém (tc 1a 2 manh
véi thir nghiém bang polyeste c6 2 vét ban chat gdm mau dé ¢6 hinh tron va
2 vét ban chit gdbm mau vang c6 hinh tron), mdi thi nghiém duoc lip lai 3
1an, nhu vy c6 téng cong 12 vét ban duogc git cho ca vét ban chit gbm
mau dé va mau vang trong mdi diéu kién thir nghiém da dugc thu dugc dé
tinh gia tri chénh 1éch E trung binh. Bing cach st dung cac gié trj delta E
nay, cai goi 1a “hiéu ning lam sach dwoc chudn hoéa” (delta delta E) 1a da
duoc tinh toan. “Hi€u nang lam sach duoc chuén hoa” (delta delta E) 1a su
khac biét vé hiéu ning cua chét giit tiy c6 chua céc chéit chéng léng
dongtheo sang ché va vi du so sanh, twong tmng voi chét giat tdy khong
chtra bat ky chét chéng ling dong nao. Tong gié tri delta delta E cang 16n
thi sy dong gop tich cuc cia chit chong ling dong twong Ung vao hidu
nang lam sach cang 16n. Trong mdi 1an giat, 200ml nuée giit tdy dugc st
dung trong thiét bi giat Linitest+ (SDL Atlas Rock Hill, Hoa Ky) véi ty 1&
gifta vai va ruou 1a 1:10. Ndng do chit giit tay dang 1éng 1a 3,0g/l. Thoi
gian giat téy la 30 phut, & nhiét d6 40°C véi d9 cung cua nude la 12° fH.
Sau khi giat, cac loai vai dugc x4 hai 1an, tiép theo 1a 1am kho qua dém &
diéu kién thudng trude khi duge do bang may do phan xa.

Do nhét cia cac ché phim duge do bing may do luu bién quay
Rheolab QC (Anton Paar, Ostfildern, Dttc), v6i truc chinh CC27, & nhiét
d6 phong (23°C). Phép do dugc thuc hién & tbe do cét tir 0 1/s dén 1200
1/s.

Bang 4. Két qua vé hiéu ning 1am sach

Vidu vé cac chat | % trong luong Hiéu nang lam sach dugc chuan
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chéng ling dong
trong ché pham

giit tiy dang long

theo cac vi du
trong ché phdm

giat tdy dang long

hoéa ctia ché phdm giit tiy dang

16ng(tong delta delta E) **

P1 0,83 17,8
P2 0,83 23,3
P3 0,83 20,4
P4 0,83 21,1
P5 0,83 24,0
P6 0,83 22,9
CP1 0,83 7.4
CP2 0,83 16,3
CP3 0,83 13,6
CP4 0,83 2,8
CP5 0,83 11,4
CP6 0,83 8,5
CP7 0,83 11,1
CP8 0,83 14,7
CP9 0,83 9,8
CP10 0,83/2,50 6,5/9,1
CP11 0,83 22,5
CP12 2,50 6,9

** A 95% khoang tin cdy ctia cac phuong phap duge st dung dé tinh

tdng delta delta E 12 +/- 1,5.

C6 thé thiy ring khi céc chat oligome khong duoc bién ddi ludng
tinh thi hodc 1a hiéu néng lam sach cua cac ché phdm tuong tmg 14 kém hon
dang ké (CP1) hoic 1a kém hon vé huéng (CP2) so véi céc ché pham c6
chtra nhitng oligome dugc bién dbi ludng tinh theo cong thirc (I). Cling c6

thé thay rang khi propylenimin ctia chudi truc chinh c6 trong lwong phan tir
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cao hon (CP3 va CP4) hoic thip hon (CP5) so véi trong lwong phén tir

twong tmg theo cong thire (I), thi hidu ning 13m sach ciing bi anh hudng bat

loi, tham chi khong phu thubc vao loai bién ddi (polyme khéng ion: CP3;

polyme bién tinh ludng tinh: CP4 va CP5). Con c6 thé thdy thém rang néu

cAu tric chudi truc chinh khac véi propylenimin cén thiét (CP6-9), thi hiéu

ning 1am sach cho thiy bi giam di dang ké. Cudi cing, khi cac chét chéng

ling dong dua trén polyetylenimin (PEI) da dugc biét trong linh vuc k¥

thuat nay trude (CP10 va CP12), cac ché phdm twong Gng van thé hién hiéu

ning kém hon dang ké, ngay ca & mic ham luong cao hon.

Bang 5. Két qua vé d6 nhot

Vi du vé céc chét chéng % trong lugng theo cac vi du D(? nho“c cﬁ.a
léng dong trong ché phdm | trong ché phim git tdy dang ohe phf e
giit tiy dang 1ong 16ng [H:i};s]
Pl 0,50 1100 +/- 10
P2 0,50 1040 +/- 10
P3 0,50 1060 +/- 10
b4 0,50 1110 +/- 10
P> 0,50 1010 +/- 10
P6 0,50 1190 +/- 10
CPl 0,50 885 1/- 10
CP2 0,50 750 +/- 10
CP3 0,50 550 1/- 10
CP10 1,45 580 /- 10
CP11 0,50 645 1/-10
CP12 1.45 1470 +/-10

Két qua do d6 nhdt xac nhén rd rang tinh wu viét clia céc oligome

theo cong thirc (I). T4t ca cic ché phidm chira nhitng oligome néi trén thé
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hién c¢6 d6 nhét cao hon dang ké so véi céc vi du chira ché phém dbi sanh
ngoai trir CP12. Tuy nhién, CP12 cin phai chira mic ham lwong cao hon
nhiéu va thim chi cao nhu vay thi hiéu nang lam sach cta n6 van kém hon
so v&i cac chét oligome theo sang ché nay (xem bang 4). Ché phim chira
CP11 (v6i chubi bén 1a hdn hop EO/PO khac véi EO) thé hién hiéu ning
lam sach twong duong (xem bang 4) nhung do nhdt kém hon dang ké.

Su két hop ctia céc két qua tir bang 4 va bang 5 chting minh rd rang
rang chi cac oligome phu hop véi cong thirc (I) c6 thé din dén viéc cai
thién hi€u nang loai bd vét ban cling nhu duy tri dédc trung d¢ nhét cua ché

pham.
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1. Ché phim giit tdy dang 16ng chira:

(i) mot hodc nhiéu chét hoat dong bé mit duge chon tlr cac chét hoat
dong b& mit anion khong xa phong, chét hoat dong bé& mat khéng ion, va
hdn hop ctia chung véi luong tir 1% dén 60% trong lugng; va

(ii) oligopropylenimin etoxylat dugc bién ddi ludng tinh véi lugng tir
0,05% dén 10% trong luong va c6 cong thirc sau (I)

_ - 0
%
\E

Q
e
\T
E

T
SN I
L Jx M

trong d6 E 1a chudi bén etoxy twong tmg véi cong thirc -(RO),-R'(D),
trong d6 don vi R 14 etylen; n ¢6 gia trj trung binh tir 5 dén 50, t6t hon 14 tix
10 dén 40; timg don vi R' dugc chon doc 1ap tir chét hydro va SOy3’, trong
d6 it nhit 30%, t6t hon 1a it nhat 50% don vi R' 1a SO5’; timg don vi Q duoc
chon doc 1ap tir alkyl c¢6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, H va cip dién tir tu
do, trong d6 it nhat 50%, t&t hon 1a it nhit 80%, t&t hon nita 14 it nhat 90%
don vi Q 1a alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon; va x c6 gia tri trong

khoang tir 1 dén 3.

2. Ché phém theo diém 1, trong d6 x c6 gid tri 1a 1, 2 hodc 3; it nhéit 80%
cta don vi Q 1a alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon; va ti 1& gifta Q 1a
alkyl c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon so véi R’ 12 SO51a trong khoang tir
1:1 dén 1:0,8.

3. Ché pham theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 x c6 gi tri 1a 2 hodc 3, va

it nhat 90% don vi Q 1a metyl.
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4. Ché pham theo diém 3, trong d6 x c6 gia tri 1a 2 va n cb gia tri trung binh
tir 15 dén 30.

5. Ché pham theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 d&én 4, trong d6 x c6
gia tr 13 2 va ché phdm con bao gdm mot hodic mot sb thanh phan dong

phéan theo cdng thic sau (IT)

Q
|
E——N
|
E
Q Q E
E\rL N rL/
I\/\/ | N N \E
E Q (H)

trong d6 E 1a chudi bén etoxy tuong Umg véi cong thirc -(RO),-R'(1),
trong d6 don vi R 1a etylen; n ¢6 gia tri trung binh tir 5 dén 50; timg don vi
R' dugc chon doc 1ap tir chat hydro va SO, trong d6 it nhat 30%, t6t hon 14
it nhat 50% don vi R' 1a SO5; timg don vi Q dugc chon ddc lap tir alkyl c6
tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, H va cép dién tir tu do, trong do it nhét 50%,
t6t hon 13 it nhat 80%, t&t hon nita 13 it nhat 90% don vi Q 14 alkyl c6 tir 1

dén 4 nguyén tir cacbon.

6. Ché pham theo diém 5, trong d6 ti 1¢ mol giita oligopropylenimin
etoxylat duoc bién ddi ludng tinh theo cong thirc (I) so v6i thanh phan
d6ng nhan theo cong thire (II) it nhat 1 10:1.

7. Ché pham theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, con bao gdm

chat sulfat cia kim loai kiém va/hodc amin.
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8. Ché pham theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 7, bao gdm
oligoporpylenimin etoxylat dugc bién dbi ludng tinh nhu mé ta theo diém
bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4 véi lugng tir 0,10% dén 5%, tét hon 1a

tir 0,15% dén 3% trong luong.

9. Ché phim theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, bao gdm mot
hoic mot s& chét hoat dong bé mit anion khong xa phong véi lugng tir 5%

dén 30% trong luong.

10. Ché phim theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 9, bao gdm mot
hoic mot sb polyme giai phong vét ban (SRP) duoc chon copolyeste clia

axit dicarboxylic, diol va polydiol véi luong tir 0,05% dén 5% trong luong.

11. Ché phim theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 10, bao gom:

(i) mot hoic mét sb alkylbenzen sulfonat mach thing (LAS) véi
lwong tir 2% dén 25% trong luwgng toan bd ché pham;

(il) mot hodc mot sd alkyl ete sulfat (AES) véi luong tir 2% dén 20%
trong luong va/hodc mot hodc mot s6 chat hoat dong bé& mit khong ion
thudc loai ruou aliphatic dugce etoxylat hda véi luong tir 2% dén 25% trong
luong;

(iii) oligopropyleniminetoxylat duoc bién dbi lrdng tinh nhu mo ta
theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 4 véi luong tir 0,10% dén 5%,
t5t hon 14 tir 0,15% dén 3% trong luong; va

(iv) mot hodc mot sb polyme giai phong vét ban (SRP) duoc chon tir
copolyeste cua axit dicacboxylic, diol va polydiol véi1 lugng tir 0,1 dén 2%

trong lugng.
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12. Ché phim theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 11, con bao gdbm
mot hodic mét sb axit béo 1a loai axit béo cacboxylic ¢6 chubi alkyl mach
thing hodc mach nhanh hodc chudi alkenyl c¢6 chira tir 6 dén 24 nguyén tir

cacbon, v6i lugng tir 0,25% dén 15% trong luong toan bo ché phém.

13. Phuong phap loai bé vét ban khoi vai, bao gdm tudn tur cc budc: (a)
pha lodng mot lidu dung ché phadm theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1
dén 12 dé thu duoc chét 1ong giat tdy, trong d6 lidu ding ché phdm nay 1a
tir 10g dén 100g; va (b) giat vai bang chit 1ong giit tAy do.

14. San pham giit tdy bao gdm ché phim giat tiy theo diém bat ky trong sb
cac diém tir 1 dén 12, trong d6 ché phdm nay duge chira trong tdi cé nhidu
lidu dung, t6t hon 14 tGi c6 nhiéu lidu dung nay c6 thudce do lidu dung hodc
& dang ting lidu dung dugc déng gbi bang mang polyme phu hop dé khong

bi hoa tan cho dén khi cho vao nudec.
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