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

7 (19) Cong hoa xa héi chi nghia Viét Nam (VN)
CUC SG HOU TR TUE

(51)7 CO7C 15/107, 303/06, 309/31 (13) B

1-2015-04319 (22) 10.04.2014

PCT/JP2014/060438  10.04.2014 (87) WO2014/171398  23.10.2014
2013-088671 19.04.2013 JP

25.12.2018 369 (43) 25.01.2016 334

JX NIPPON OIL & ENERGY CORPORATION (JP)

6-3, Otemachi 2-chome, Chiyoda-ku, Tokyo 100-8162, Japan

KIMURA, Nobuhiro (JP), ISHIDA, Hiroki (JP), FURUSAWA, Ryuichiro (JP),
MORI, Kazumi (JP), SUZUKI, Takashi (JP)

Cong ty C8 phan S& hitu cong nghiép INVESTIP (INVESTIP)

PHUONG PHAP SAN XUAT HON HOP ALKYL-BENZEN DE SAN XUAT
ALKYL BENZEN SULFONAT VA PHUONG PHAP XAC DINH CHAT LUONG

CUA HON HOP ALKYL-BENZEN PE SAN XUAT ALKYL BENZEN
SULFONAT

(57) Sdng ché dé cap dén hén hop alkyl-benzen cé kha nang cai thién mau sic

cua alkyl benzen sulfonat mach thdng ding 1am chat tdy rira, va phuong phap sin

xudt alkyl benzen sulfonat. Hén hop alkyl-benzen theo sédng ché 13 hén hop

alkyl-benzen dugc ding trong qué thinh san xuit alkyl benzen sulfonat. Khi

dugc dat trong dung cu chita miu thach anh c6 d¢ dai dudng din 1cm va duoc do

quang phd tai 314nm, hén hop alkyl-benzen c6 do hap thu UV 1a bang hodc thap
hon 2,98.
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Linh vuc k§ thuit ciia sang ché

Séng ché @& cap dén hdn hop alkyl-benzen dé san xuét alkyl benzen sulfonat,
hén hop alkyl-benzen theo sang ché c6 kha ning cai thién mau séc cua alkyl benzen
sulfonat dugc san xudt bing cach st dung hdn hop alkyl-benzen nay, va phuong

phép san xuét alkyl benzen sulfonat.
Tinh trang ki thuit ciia sing ché

Alkyl benzen mach thing dugc x4c dinh 13 hitu ich ding lam chét tiy ria
(C15 &n C20) duoc san xuét theo quy mé thuong mai bing phuong phép bao gdm
budc alkyl héa benzen v6i monoolefin mach thing véi sy ¢6 mit clia xic tac axit.
Thong thudng, sau d6 cac alkyl benzen thu dugc dugc sulfonat hoa dé thu duoc chit

hoat dong bé miit hitu ich cho céc ung dung khac nhau.

Céc vi du vé& phuong phap san xuét alkyl benzen sulfonat bao gdm phuong
phép khudy tron alkyl benzen véi axit sulfuric bdc khoi hodc mot luong du axit
sulfuric dic (gép khoang 4 14n mol hrong alkyl benzen) dé tién hanh phan tng timg
dot dé san xuét va phuong phap sulfonat héa alkyl benzen véi hru huynh trioxit dwoc
pha lodng véi khi tro d& tao thanh axit alkyl benzen sulfonic. Phuong phép khac
duoc biét dén d6 1a tién hanh sulfonat héa lién tuc giita alkyl benzen va luu huynh
trioxit trong ty 1é déng mol v&i sy c6 mit cla ca alkyl benzen va axit alkyl benzen
sulfonic trong khi ngén chan sy hinh thanh sulfon va/hoéc chét tuong tu dé tao thanh

axit alkyl benzen sulfonic (xem Tai liéu sang ché 1, vi du).

Su cai thién mau séc cta alkyl benzen sulfonat 1& mdt sy thach thirc can duoc
giai quyét. Ngay nay, mot vai phuong phap cai thién mau séc cia sulfonat di duoc
phat trién. Tai liéu sang ché 2 boc 16 axit alkyl aryl sulfonic chia it nhit 1% khéi
luong cua olefin, da cai thién tinh én dinh nhiét va én dinh mau, va giam bét duoc
ham lugng cén va axit sulfuric. Axit alkyl aryl sulfonic dugc mé ta trong Tai li€u
sang ché 2 dugc ngin chin sy hu hai mau xay ra trong subt sy bao quan dai han. Tuy
nhién, khi mét olefin nhu propylen oligome va buten oligome, vi du, propylen trime

va propylen tetrame, dugc bd sung vio axit ndy dé bao quan, axit alkyl aryl sulfonic
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dugc md ta trong Tai li€u sang ché 2 cAn thyc hién budc bd sung dé loai bo olefin tai
thoi diém xép hang 1én tiu sau d6 bao quan. Piéu ndy lam phirc tap quy trinh va

cling 14 van d¢ lién quan dén thiét bi bao quan.

Tai liéu sang ché 3 boc 16 viéc xir Iy axit sulfonic bing cich dung
hydrocacbon chua no c¢6 khéi lwgng mol trung binh nim trong khoang tir 600 dén
3000. Mic du tai liéu ndy mo ta su cai thién ma duogc san xuit mau sic cla axit alkyl
aryl sulfonic dd dugc tinh ché, Tai lidu sang ché 3 khéng d& cip dén hiéu qua cai
thién mau sic thu dugc bing sy tiép xtc véi cAu tric hydrocacbon chua no. Bén
canh d6, Tai lidu séng ché 3 ciing cin loai bd hydrocacbon chwa no ra khoi axit alkyl

aryl sulfonic.

Tai liéu séng ché 4 boc 16 phuong phép xit 1y, voi nhém oxit bazo, tap chét
florua hitu co con lai & lugng vét trong alkyl benzen dugc san xut bing phuong
phép alkyl héa sit dung HF (hydro fluorua) 1am chét xuc tac. Tai lidu sdng ché 4 mo
ta tap chét florua hitu co c6 thé duoc loai bo bz‘ing cach st dung nhdm oxit bazo, viéc
xir Iy c6 thé ngin chin sy gia ting chi sb brom, va sulfonat thu duge bang sy
sulfonat héa cua alkyl benzen dugc san xuit bing phuong phap c6 sy cai thién mau
sic. Tuy nhién, trong Tai liéu sang ché 4, chi sé brom cao hon 0,01 14n theo su gia

tang chi s brom trong vi du va sy sulfonat c6 don vi Klett rét cao.

Tai liéu sang ché 5 va 6 boc 16 viée st dung cac dit sét khac nhau va céc
zeolit khac nhau c6 thé dat dugc viéc loai bo tién chit ctia chit nén ma gy ra sy mét
mau cla alkyl benzen, trudc khi sulfonat héa, ma hitu ich 1am chét tiy rira. Tai lidu
sang ché 5 va 6 tap trung chi yu vao tién chit ctia chit nén gy ra sy mit mau ma
tién chat nay hip thu 4nh séng tai budc séng 368nm va md ta tién chét ctia chét nén
gdy ra sy mit mau ndy c6 thé duoc loai bd bing cach hip thu vao cac dit sét khac
nhau va cic zeolit khac nhau. Tuy nhién, Tai liéu séng ché 5 va 6 khong mo ta ma

cling khong d& xuét chit nén ma hip thu 4nh séng tai budc séng 314nm.

Trong cic nim gin ddy, xu hudng alkyl benzen mach thing hitu ich lam chét
tAy rira (C15 dén C20) c6 chi sb brom bing hogic thip hon 0,01 va sy cai thién mau
sic clia c4c alkyl benzen mach thing nay ciing dwgc yéu cdu manh mé. Tuy nhién,
khong c6 tai liéu ndo trong sb céc tai liéu sang ché dugc mé ta & trén dé cap dén tap
chét ma con lai sau sy sulfonat héa ctia alkyl benzen c6 chi s§ brom béng hoic thip

hon 0,01 c¢6 kha ning anh hudng dén mau sic.
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Danh s4ch trich din

Tai liéu sang ché

Tai liéu sing ché 1: Cong bd don dang ky sang ché Nhat Ban sb 53-63346
Tai liéu sang ché 2: Cong b don ding ky sang ché Nhat Ban 52-102245
Tai lidu sang ché 3: Cong b don dang ky sang ché Nhat Ban 5-262717
Tai liéu sang ché 4: Cong bd don dang ky sang ché Nhat Ban 5-271115
Tai lidu sang ché 5: Bing doc quyén sdng ché Hoa Ky sb US 4,468,476
Tai liéu séng ché 6: Bing doc quyén sang ché Hoa Ky s6 US 4,433,196
Bin chit ky thuit ciia sing ché

Vén @ k§ thuat can duoc giai quyét

Cu thé hon, myc dich ciia séng ché 1a d& xuét hdn hop alkyl-benzen c6 kha
ning cai thién mau sic ctia alkyl benzen sulfonat mach thing ding 1am chét ty rira,
va @& xuét phuong phép san xuét alkyl benzen sulfonat.

Céch thirc giai quyét vin dé

Céc tac gia clia séng ché da thyc hién nghién ctru chuyén sau dé dat dwoc muc
dich va, két qua 13, d4 tim ra hdn hop alkyl-benzen c6 cac dic tinh cu thé cai thién
mau sic cia alkyl benzen sulfonat. Do d6, d3 tao ra sang ché.

Cu thé hon, sang ché d& xuft hdn hop alkyl-benzen ma 1a hdn hop alkyl-
benzen ding trong qué trinh san xuét alkyl benzen sulfonat. H3n hop alkyl-benzen
ndy c6 do hép thu UV la béng hoac thép hon 2,98, khi dugc dit trong dung cu chira
mau thach anh c¢6 d¢ dai dudng din lecm va duge do quang phd tai budc séng 314nm.

Trong hdn hop alkyl-benzen duge mé ta & trén theo sang ché, d6 hip thu tai
bude séng 314nm 12 bang hoic thp hon 2,69.

Trong hdn hop alkyl-benzen dugc mé ta & trén theo sang ché, do hip thu tai
budc séng 314nm 13 bang hoic thap hon 2,40.

Hon hop alkyl-benzen dugc mé ta & trén theo sang ché bao gdm bing hoic

16n hon 95% khéi lugng ciia C16-C19 alkyl benzen.

Hon hop alkyl-benzen duge md ta & trén theo sang ché c6 chi s6 brom bing
hoac thép hon 0,01.
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Hon hop alkyl-benzen dugc mé ta & trén theo sang ché c6 ham luong flo bing

hoic thap hon 0,5ppm.

Phuong phép san xuét alkyl benzen sulfonat bao gdm bud6c sulfonat héa hén

hop alkyl-benzen theo muc bat ky trong cac muc & trén véi sulfat.
Hiéu qua dat duoc clia sang ché

Hén hop alkyl-benzen va phuong phap san xuét alkyl benzen sulfonat theo
séng ché c6 thé diéu ché axit alkyl benzen sulfonic v6i mau sic dugc cai thién bing
céch sulfonat héa hdn hop alkyl-benzen c6 @6 hap thu UV 14 bing hoic thip hon gia
trj riéng khi dugc do tai budc séng riéng. Mic di mau sic cia lwong vét cia miu c6
thé duoc xac dinh béng k¥ thuit do do hép thu UV, tuy nhién vi€c tim ra réng viéc
diéu chinh d6 hép thu UV ciia alkyl benzen tai buéc séng 314nm 1 bing hoic thip
hon gi4 tri riéng trudc khi sulfonat héa tao ra su ¢rc ché mau séc sau khi sulfonat hoa

1a m&t sy dot pha.
Mo ta vin tit hinh vé

FIG. 1 12 44 thj thé hién méi lién quan gitta d6 hip thu UV cta hdn hop alkyl-

benzen tai 314nm va don vi Klett cua alkyl benzen sulfonat.
M0 ti cic phwong 4n thuc hién sang ché
Sang ché dugc mé ta chi tiét dudi day.

Alkyl benzen sulfonat dugc san xuit bang cach sir dung hdn hop alkyl-benzen
theo sang ché c6 mau sic dwoc cai thién. Ngoai ra, khi hdn hop alkyl-benzen theo
séng ché dugc st dung, alkyl benzen sulfonat véi sy mit mau nho dwogc san xuit mot
cach d& dang. Cac su cai thién nay dat dugc béng céch chon hdn hop alkyl-benzen
chira dung mot muic d thip cua tap chit ma giai thich cho d6 hép thu UV-Vis tai
budc séng 314nm. Cu thé hon, khi duogc do bing quang phd k& UV-Vis tai budc
song ndy, d6 hip thu ctia hdn hop alkyl-benzen 13 bing hodc thip hon 2,98, t5t hon
12 bang hoc thip hon 2,69, va tét nhit 12 bing hogc thip hon 2,40.

Budc séng, 314nm, dugc chon dé phéan tich miu tinh khiét ciia hdn hop alkyl-
benzen trong binh dién phén “cé d6 dai duong din 1cm”. Mt vai budc séng bing va
gin bing 314nm c6 thé dugc sir dung khi binh dién phan c6 d6 dai duong din lem

hoc 16n hon dugc st dung. P9 hép thu tai bude séng trong van d& trong ban mé ta
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ndy (314nm) chi 12 ¢ hip thu tai budc séng dwoc chi dinh va khong cén thém do
hép thu & diém cao nhit. B4t ky phwong phép phan tich nao d& do d¢ hp thu UV-

Vis déu c6 thé duge sir dung trong sang ché.

Theo séng ché, dung cu chira mAu c6 d6 dai dudong din c6 thé thay ddi phu
thudc vao phuong phap va thiét bi sir dung d& phéan tich. Tuy nhién, d6 dai duong
dan cua dung cy chita miu cén di dai ¢ cho phép sy phat hién cia tap chét trong
vén d& chira trong hén hop alkyl-benzen. Quang phd k& UV-Vis yéu ciu mot cach
don gidn @ c6 thé van hanh dugc trong ving gin tia cyc tim, ma thudng 1a 200nm
dén 380nm. |

Thuat ngit “alkyl benzen” trong ban mé ta ding d& chi hdn hop C15-C20
alkyl benzen. Trong thudt ngit cua alkyl benzen duoc dung lam nguyén liéu thé cua
alkyl benzen sulfonat cho céc tng dung chat tdy rira, cdc san phim c6 thé thuong
mai héa nhu alkyl benzen thudng c6 d6 tinh khiét bing hoc hon 95% khéi lwong
trong ham lugng cua C16-C19 alkyl benzen. Theo d6, hdn hop alkyl-benzen theo
sang ché tot hon 1a chira bing hodc hon 95% khéi Iwong ctia C16-C19 alkyl benzen.

Trong séng ché, hdn hop alkyl-benzen duoc san xuét tir monoolefin va benzen
v6i viée st dung chit xtc téc, trong d6 monoolefin thu dwgc bing cach dehydro héa
parafin thudng C9-C14 véi viée st dung xtic tac platin. Nhu chét xuc tac duoc ding
dé san xuit hdn hop alkyl-benzen, HF, zeolit, silic-nh6m oxit, hodic chit tuong tu
dugc stt dung. Phuong phép san xuét alkyl benzen str dung HF 1am chét xuc téc dugce
goi 14 qua trinh alkyl héa chét tdy rira, trong d6 benzen va monoolefin mach théng
dugc alkyl hoéa véi sy c6 mit axit hidrofloric long (HF). Mit khac, phuong phéap san
Xuét alkyl benzen sir dung zeolit 1am chit xuc tac dugc goi 13 qué trinh xtc tic rén,
trong d6 benzen va monoolefin mach théng dugc alkyl héa véi sy ¢ mat zeolit 1am
chit xtc tac rin. Alkyl benzen dugc san xuét bing céc phwong phap khéc nhau, va
céc phuwong phap san xuit hdn hop alkyl-benzen theo sang ché khong bj gioi han cac

phuong phap di néu & trén.

Trong sy san xuét alkyl benzen str dung HF 1am chét xuc tac, flo con lai trong
luong vét trong alkyl benzene thu dwgc 1 d& 1am giam chét lvong cua alkyl benzen
va do d6 thudng bi giam trong lugng bing hodc thip hon 0,5ppm qua viée xtt 1y voi

chit hip thu nhom oxit rén & budc tiép theo.
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Nhur chét hip thu nhém oxit rén, nhom oxit hoat tinh dugc ding d hép thu
chét nén hitu co c¢6 thé dwoc ching minh bang vi du. Chit hip thu nhém oxit rin c6
thé dugc dinh hinh bing cach sir dung chét két dinh thich hop. Ngoai ra, nhom oxit
dugc bién ddi & kim loai thich hop nhu cac kim loai kiém va céc kim loai kiém thd
trong dang oxit hodc hydroxit ciia chiing dugc hd trg theo cach thich hop théng qua
su thim hodc bing phuong phap khic c6 thé dugc ding vao véi didu kién 13 né co
thé hip thu flo. Tuy nhién, nhém oxit dugc néu & day khéng cin thiét d& phi hop dé
hd trg hodc duge thay dbi trong cach nay, va nhém oxit chira luong biang hoic thip
hon 0,5% trong lugng cta kim loai kiém nhu 13 natri hoc kim loai kiém thd thuong

duogc st dung.

Phuong phap san xuét alkyl benzen bao gdm phéan tmg giita monoolefin va
benzen va do d6 alkyl benzen thu dugc chira luong vét ctia thanh phén olefin. Thanh
phin olefin con lai trong lwgng vét 13 d 1am giam chét lwong ca alkyl benzen va do
d6 thuong dugc xtt ly véi chét ha"'tp phu nhu d4t sét hoat héa & budc sau sao cho bi
gidm vé lugng. Luong tap chit c6 thé dugc x4c dinh biang cach do chi s brom. Chi
s6 brom 6t hon 13 bang hoc thip hon 0,01, t6t hon nita 14 bing hozc thip hon 0,005,

va t6t hon nita 12 bing hoic thip hon 0,001.

Thuat ngit “alkyl benzen sulfonat” trong ban mé ta ding d& chi ché phim

C15-C20 alkyl-benzen dugc sulfonat héa véi sulfat.

Thuat ngit “mAu alkyl benzen tinh khiét” trong ban mé ta ding ¢ chi mot san
phim héa hoc (alkyl benzen) ma thu dugc bing cach tbng hop hoa hoc alkyl benzen
va sau d6 tinh ché (trong mot budc hoic nhiéu budc) cia alkyl benzen duoc tong
hop va khong chira mgt hodc nhiéu chét nén hoa hoc nhan tao bd sung thu duogc béng
phuong phap khéc voi phuong phép téng hop héa hoc hodc tinh ché (trong mét budc

hodc nhiéu budc).

Thuét ngit “tap chit” trong ban mé ta ding dé chi mét hoc nhiéu hop chit
ma khéng tuong dwong vé héa hoc véi alkyl benzen nhung c6 d6 hép thu UV tai
budc séng 314nm dugc do theo phép do phd d6 hdp thu UV-Vis. Céc tac gia cia
sang ché da tim ra ring céc tap chét ny c6 thd dwoc loai bd bing cach tinh ché trong

su tiép xuc v6i hop chét vo co hodc bang cich chung cét.

Qué trinh chung cét
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Hon hop alkyl-benzen di dugc tinh ché theo sang ché duoc tinh ché sao cho
6 @5 hép thu UV tai 314nm 12 bing hoc thip hon 2,98 c6 thé thu duoc bing cach
chung cit nhiét hdn hop alkyl-benzen chira lugng vét ciia tap chét dudi 4p suét thich

hop.

Qua trinh chung cit c6 thé dugc thuc hién boi phuong phap bt ky, vi du,
bang phuong phép theo mé hoic phwong phép lién tuc.

Qué trinh xtr Iy tiép xtic bing chit hip phu

Ngoai ra, hdn hop alkyl-benzen da duge tinh ché theo sang ché ma duoc tinh
ché sao cho c6 @ hép thu UV tai 314nm la béng hoac thép hon 2,98 ¢6 thé thu dugc
bang qué trinh dugc goi 14 qua trinh x1r 1y tiép xuc bing chit hip phu ma trong dé

alkyl benzen chira lwong vét cia tap chét dugc cho tiép xtic v6i chit hip phu.

Qua trinh xt ly tiép xuc b%mg chét hép phu dugc thyc hién, vi dy, bﬁng cach
mang hdn hgp alkyl-benzen chira lugng vét clia tap chit dén tiép xtic vi chét hip
phu nhu nhém oxit (ALO), d4t sét hoat hoa, silica, va zeolit. Nhém oxit va dat sét
hoat hda ding dé loai bd mot hodic nhidu hop chét c6 do hép thu UV tai budc séng

314nm c6 thé 12 nhom oxit va dit sét hoat hoa dugc sir dung dé loai bd HF va olefin.

Chit hip phu duoc sir dung & diy c6 dwong kinh hat thudong ndm trong
khoang tir 1 dén 10mm va tt hon 13 tir 2 dén 4mm va c6 dién tich bé mit riéng

thuong nim trong khoang tir 50 dén 500m?/g v tét hon 1a tir 200 dén 500m?/g.

Sau khi hén hop alkyl-benzen chira lugng vét cta tap chét dugc cho tiép xuc
v6i chit hip phy, hdn hop alkyl-benzen c6 thé duoc tich tir chdt hip phu bing
phwong phap nhu phuong phép loc hogic hip phu két tiia sau d6 phuc hdi trén bé mat.

Khi hdn hop alkyl-benzen duge tinh ché bing cach xir Iy chung cit va/hoic
xir ly tiép xiic bing chit hip phu sao cho c6 d6 hép thu UV tai budc séng 314nm 1a
bing hodc thip hon 2,98 dwgc sir dung nhw nguyén liéu thd cia alkyl benzen
sulfonat, alkyl benzen sulfonat thu dugc c¢6 mit mau mot it va chét luong tuyét voi,
so véi khi alkyl benzen c6 sin trén thi trudng duge sir dung. Nguyén nhén dudng
nhu 14 tap cht chtra trong alkyl benzen c6 sin trén thi trudng 1am anh huéng t&i su

mét mau trong sudt qua trinh sulfonat héa c6 thé dugc loai bo bing cach tinh ché.

Xé4c dinh chi s6 brom
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Chi sb brom theo séng ché dugc x4c dinh bing phwong phap chuén do dién ké
trong sy phit hop v6i JIS K2605 (c4c san phidm diu mé, phuong phép x4c dinh chi sb
brom, phuong phap chuén d6 dién ké).

Xéc dinh ham lugng flo
Ham lugng flo theo séng ché dugc x4c dinh bang phép sic ky ion.
Vi du thwe hién sang ché

Séng ché s& dugc mb ta chi tiét hon bing céc vi du sau day. Tuy nhién, pham

vi ctia sang ché khong bi giéi han cac vi du ny.
Thtr nghiém 1

St dung hdn hop parafin thudng C9-C14 va benzen lam nguyén lidu tho va
HF 16ng 1am chét xtc tc, alkyl benzen dd dugc san xuét. Tiép theo 13 xur 1y véi
nhoém oxit (PSG-A25 dugc san xuét bodi Axens) va dit sét (dit sét hoat hoa:
Galleonite 251 dugc san xuit bdi Mizusawa Industrial Chemicals, Ltd.) (nhiét 6 x
Iy: 70-C) va tinh ché bing cach chung cét. Alkyl benzen thu dugc chta bing hoic
hon 95% khdi lugng C16-C19 va c6 khéi lrgng mol trung binh nim trong khoang tir
240 dén 244, chi s6 brom bang hoic thép hon 0,01, va ham luong flo bing hoic thip
hon 0,5ppm dugc thu lai & dang ctia 5 mau (Vi du tir 1 dén 3, Vi du so sénh 1 va 2).
M&i miu duge do d6 hip tai 314nm véi quang phd ké UV-Vis. M3i hdn hop alkyl-
benzen con dugc sulfonat héa, va alkyl benzen sulfonat thu dugc duge do don vi
Klett. Cac két qua duogc thé hién trong Bang 1.
Thir nghiém 2

Céc mAu dugc thu bing phuong phép gidng nhu & Thir nghiém 1, va m3i mu
dugc do d6 hip thu tai 314nm vé6i quang phd ké UV-Vis. M3i alkyl benzen con dugc
sulfonat hoa cta alkyl benzen, va alkyl benzen sulfonat thu dugc dugc do don vi
Klett (Vi du so sanh 3).
Thir nghiém 3

Mdi miu trong Thir nghiém 2 duoc chung cét vong khac dé thu dugc miu da
dugc loai bd tlr 3% ciia thanh phan nhe va 3% cia thanh phin ning. Céc miu thu

dugc do @6 hap thu tai 314nm véi quang phd ké UV-Vis. M3i alkyl benzen con duge
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sulfonat héa cua alkyl benzen, va alkyl benzen sulfonat thu duoc duoc do don vi
Klett (Vi du 4).

Thir nghiém 4

Céc mau dugc thu bing phuong phép giéng nhu & Thir nghiém 1 trir viée xt
1y khong c6 dit sét dugc thuc hién, tiép theo 14 do do hip thu tai 314nm véi quang
phd k& UV-Vis. M3i alkyl benzen con dugc sulfonat hoa cua alkyl benzen, va alkyl

benzen sulfonat thu dugc duge do don vi Klett (Vi du so sdnh 4).
Thtr nghi€ém 5

MObi miu trong Thir nghiém 2 dugc xir ly 1ap di lap lai véi dAt sét hoat hoa, va
cac mAu thu dugc do d6 hip thu tai 314nm vd&i quang phd ké UV-Vis. M3i alkyl
benzen con dugc sulfonat hoa cla alkyl benzen, va alkyl benzen sulfonat thu duoc
dugc do don vi Klett (Vi du 5).

Phéan tich UV-Vis

M3u alkyl benzen tinh khiét dwgc dit vao cuvet thach anh c¢6 do dai dudng
din lcm va sau d6 dugc phan tich véi quang phd k& UV-Vis. Viéc phan tich dugc
thuc hién lai trong chin khong, theo cach khac, khéng c6 binh dugce dit trong ngin
tréng. Quang phd UV-Vis duoc thu lai trén QUANG PHO KE SHIMADZU UV-
2550 UV-VIS. St dung quang phd ké, 6 hp thu UV-Vis quang phd 14 nim trong
khoang tlr 200nm dn khoang 800nm dugc ghi lai va chi thi gi4 tri bing s6 d6 hip
thu tai 314nm d& dugce cung cép. Théng thuong, 46 hép thu tai 314nm xuét hién tai
bac ctia dinh cudng do déng ké. Theo d6, do hip thu tai 314nm chi 13 d6 hip thu

duoc do tai bude séng x4c dinh va khong cin thém d6 hép thu & dinh cao nhit.
Sulfonat hoa alkyl benzen va phép do don vi Klett

Duya vao phuong phép dugc mo ta trong Vi du 1 ctia Pon ding ky sang ché
Nhat Ban s§ 2008-94941, alkyl benzen sulfonat di dwoc tdng hop. Alkyl benzen
sulfonat thu dugc dugc chuin bi trong dung dich Etanol 10% cuia nd, sau d6 duogc
dit trong 10mm binh miu dugc do d6 hdp thu tai budc séng tai 420nm véi quang
phd ké str dung ethanol dé kiém so4t. Do hip thu thu dugc da dugc ting 1én nhidu
14n v&i hé s6 13 1000 (d& dua ra don vi Klett).
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M&i lién quan giita d6 hip thu cia tit ca mAu alkyl benzen va don vi Klett cua

céc alkyl benzen sulfonat dugc thé hién trong FIG. 1.

Bang 1
, , . Viduso Viduso
Vidul Vidu2 Vidu3 sénh 1 sénh 2
Do hip thu
(314nm), Abs 2,32 2,80 2,96 3,02 3,34
Chi s5 brom 0,001 0,001 0,003 0,006 0,001
\ Khéng cao | Khong cao | Khong cao | Khong cao | Khéng cao
Ham luong f
hon 0,5ppm | hon 0,5ppm | hon 0,5ppm | hon 0,5ppm | hon 0,5ppm
DPon vi Klett 17 34 43 52
Béang 2
Vidu4 Vidu5s Vidusosanh 3 | Vi duso sanh 4
D6 hip thu
(314nm), Abs 2,57 2,60 2,99 3,33
Chi s brom 0,001 0,001 0,007 0,001
X Khoéng cao Khéng cao | Khong cao hon | Khong cao hon
Ham lugng F hon 0,5ppm hon 0,5ppm 0,5ppm 0,5ppm
Pon vi Klett 26 29 45 52

Nhu dugc thé hién trong Bang 1, khi hdn hop alkyl-benzen theo sang ché,

theo cach khac, hdn hop alkyl-benzen cé d6 hip thu UV tai 314nm 14 bing hoic thép

hon 2,98 dugc do qua phép do phd hép thu UV-Vis duoc ding 1am nguyén liéu thd,

alkyl benzen sulfonat thu dugc c6 mau sic nhat hon. FIG. 1 d3 x4c nhén ring d6 hip

thu tai 314nm tuong quan chit ché v6i mau sic. Pon vi Klett cta alkyl benzen

sulfonat dé 1am céc Ung dung chit tiy rira c6 thé bang hozc thip hon 40 vé mit

thuong mai, nhung tdt hon 13 bang hoic thip hon 30 va tét nhét I bing hodc thép

hon 20.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép san xuit hdn hop alkyl-benzen dé san xut alkyl benzen sulfonat,

phuong phép niy bao gdm cac bude:

buéc alkyl héa dé alkyl hoa benzen bing olefin bang cach sir dung chat xuc

tac flohydric, olefin thu dwoc bing cach dehydro hoa parafin thudng C9-C14;

budc phan tich trong d6 hdn hop alkyl-benzen thu duge & budc alkyl hoa
duoc dit trong dung cu chtra mu thach anh c6 d6 dai duong din lem dé do quang

phd hdn hop alkyl-benzen; va

buéc tinh ché @ tinh ché hdn hop alkyl-benzen thu dugc & budc alkyl hoa,

bang cach xir Iy v6i nhom oxit, xir Iy v6i dAt sét, va xir ly chung chét, trong d6:

budc tinh ché dwoc thuc hién cho dén khi d6 hép thu UV tai 314nm ciia hdn
hop alkyl-benzen duoc phén tich trong budc phan tich 14 bang hoic thdp hon 2,98.

2. Phuong phép san xudt hdn hop alkyl-benzen dé san xuét alkyl benzen sulfonat
theo diém 1, trong d6 budc tinh ché duogc thuc hién cho dén khi d6 hép thu UV tai
314nm ctia hdn hop alkyl-benzen dugc phén tich trong budc phan tich 13 bing hosc
thdp hon 2,69.

3. Phuong phép san xuét hdn hop alkyl-benzen dé san xut alkyl benzen sulfonat
theo diém 1, trong d6 budc tinh ché dugc thuc hién cho dén khi d6 hép thu UV tai
314nm ctia hdn hop alkyl-benzen dugc phan tich trong budc phén tich 13 biang hoic
thdp hon 2,40.

4. Phuong phép san xudt hdn hop alkyl-benzen dé san xuét alkyl benzen sulfonat
theo didm bt ky trong sd cac diém tir 1 dén 3, trong d6 hdn hop alkyl-benzen bao

gdm bing hozc 16n hon 95% khdi lwong ctia C16-C19 alkyl benzen.

5. Phuong phép san xuit hdn hop alkyl-benzen dé san xuét alkyl benzen sulfonat
theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 hdn hop alkyl-benzen c6 chi
s6 brom bang hoc thip hon 0,01.
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6. Phuong phap san xudt hdn hop alkyl-benzen dé san xuit alkyl benzen sulfonat
theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 5, trong d6 hén hop alkyl-benzen c6

ham lugng flo bang hozc thép hon 0,5ppm.

7. Phuong phap san xuit alkyl benzen sulfonat, phwong phap nay bao gdm bude
sulfonat héa hdn hop alkyl-benzen thu dwgc bing phuong phap theo diém bét ky

trong sd cac diém tir 1 dén 6 véi sulfat.

8. Phuong phép xdc dinh chét luong ctia hdn hop alkyl-benzen d& san xuft alkyl

benzen sulfonat, phwong phéap nay bao gdm cac budc:

d4t hdn hop alkyl-benzen trong dung cu chira mau thach anh ¢ d6 dai dudng
dan lcm dé dé do quang phd hdn hop alkyl-benzen; va

xé4c dinh chit lugng ciia hdn hop alkyl-benzen béng cach xac dinh liéu d6 hép
thu UV tai 314nm ctia hdn hop alkyl-benzen 1 bing hoic thap hon gié tri dwoc xac
dinh trudc.
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