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(57) Sdng ch& dé xudt chat giat tdy hitu dung dé 1am sach bing nudc lanh. Chét
giit tdy nay bao gébm ché pham hoat dong bé mat thu dugc tir axit chua no mot
lan C,,-C,, thu dugc tr phan tng trao ddi, axit octadexen-1,18-dioic, hodc céc
din xudt este clia ching. D6i v6i chat giat tdy chia sulfonat alkyl este béo, ché
pham dugc chon tit C,, betain, C,, hodc C,; amidoamin, C,, etanolamin amit, Cy,
amidoamin sulfonat, C,; diamidoamin dioxit, C,; diamidoamin betain bac bon,
alkoxylat C;g este béo c6 mic EO thiap da duogc sulfonat hoa, C,; amidoamin
carboxylat, va amidoamin oxit va sulfobetain thu dugc tr phan tng trao déi chéo
diu co hodc ddu dau nanh. Chat giit tdy bao gém tic nhan tang cudng tinh ning
duogc chon tir sulfonat alkoxylat C,, este béo c6 miic EO thip, C,; amidoamin
oxit este, C,q amidoamin oxit carboxylat, va amidoamin sulfobetain thu dugc ti

ddu co hodc diau dau nanh da tu chuyén vi.
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Linh vuwe k§y that dwoc dé cap

Sang ché @& cap dén c4c thanh phan thu duoc tir phan tng trao dbi dau ty nhién
va hitu dung trong chét giat téy, dic biét 1a chét giat téy hitu dung dé 1am sach bﬁng

nuée lanh va chit giat tAy ting cudng gié ré.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Chéat git tAy tién tién phai dap (mg céc yéu cau: kha ning 1am sach tit ca céc
loai diu md, cau ban, vét mau ban; tinh hitu dung trong nudc lanh; duge vi sinh vat
phan hiy cao; it anh hudng dén méi trudng; c6 kha ning san xuét ra ché pham c6 do
dam dac cao trong khi duy tri tdt d6 tan va do 6n dinh bao quan. Cac chét giat téy dang
long thudng bao gém mot hodc nhidu chit hoat dong bé mit dang anion, chit hoat
dong bé mit khong phan ly, nudc, va cac chit phu gia khac bao gdm chit kiém, chat

cai thién tac dung giat tiy (builder), chat thom, cac enzym, va cac thanh phan khac.

H¢ hoat dong bé mat duogce st dung trong ché phém giat téy kinh té (“chét giat
thy gia r&”) c6 thé chi chira chat hoat dong bé mit dang anion, thong thudng 13 axit
alkylbenzen sulfonic dugc trung hoa, va chét hoat dong bé mat khong phén ly, thuong
la rugu etoxylat, lam cac thanh ph?m hoat dong bé mat. Trong khi hé nay tao ra tinh
nang co thé chép nhén dugc dé 1am sach nhiéu loai dit ban va vét ban, chét hoat dong
bé mat thir ba dugc bd sung dé ting cudng tinh niang. Khé khin 13 phai tim ra chét
hoat dong bé mat, hitu ich & muc d6 chét phu gia (vi du, 1% khéi lugng céc hoat chét),
ci thién tinh ning ma khong can phai c6 ngudn kinh phi quéa 16n. Cac alkyl ete sulfat
va oxit amin béo (vi dy, lauramin oxit), thuong dugc dung lam tac nhan tang cudng

chét giat tiy (xem patent M¥ s6 7,078,373; 4,248,729; 4,359,413; va 4,397,776).

Chit giit tdy bao gdm sulfonat alkyl este béo, dic biét 1a alkyl este thdp
sulfonat tir axit béo Ci2-Cao, va nhéit 1a Cis metyl este sulfonat, tao ra tinh nang lam
sach bang nudc lanh t6t (xem, vi du patent M s6 7,820,612 va cong b6 don xin cip
patent M§ s& 2008/0009430 va 2010/0016198). Mot van dé dbi v6i metyl este sulfonat
(sau day goi 1a “MES”) 1a do tan, dic biét 1a d6i véi ché phadm giit ty c6 d6 dam dic

cao thuong dugc ban hién nay. Ché phdm gbc MES c6 thé biéu hién cac thay ddi
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khéng mong mubn trong dang san phim do khéng c6 d6 én dinh 1y hoc, vi du bing
cach tao gel hodc tro nén van duc do két tha. Dé giai quyét van d& v& do tan, chit hoat
dong bé mat bd sung, thuong la chét hoat dong bé mit khong phén ly nhu cocamit
DEA, duoc két véi MES. Tuy nhién, dung dich nay 14 chi thoa mén mét phin, vi mic
di chét hoat dong bé mit khéng phan ly gitp 6n dinh chat giat thy gbc MES & nhiét do
phong, céc chét két tha ¢6 thé gia tang khi luu giit 14u dai hodc tiép xtc v6i nhiét do
thdp. Do do, c6 thé hitu ich 1a xac dinh cac chit hoat dong bé mit khac co thé cai thién

d6 tan ctia chét giat tdy gbc MES t6t bang hoic t6t hon cocamit DEA.

Poi khi, chit giit tiy d& duoc tao ra dé bao gdm este hodc amit béo thu duogc
bang cach thuy phén hodc trao ddi este ctia céc triglyxerit, ma thuong 13 cac chat béo
thu duoc tir ddng vat hodc thuc vat. Do d6, phﬁn béo ctia axit hodc este s& thuong co tur
6 dén 22 nguyén tir cacbon vé&i hdn hop chira cac mach no va chua no ndi mach. Tuy
thudc vao ngudn nguyén liéu, cac axit hodc este béo thuong c6 wu thé vé thanh phin
Cis dén Cp. Vi du, metanol phéan dau d4u nanh tao ra metyl este no cla axit palmitic
(C16) va axit stearic (Cig) va metyl este chua no cua axit oleic (Cig chua no chira mét
nbi ddi), axit linoleic (Cis chwa no chira hai nbi dé6i), va axit a-linolenic (C1s chua no
chira ba ndi d6i). Tuy nhién, cic chit nay thuong khong hoan toan thoa mén, vi hop
chét c6 cac mach cacbon 16n nay c6 thé cé tic dong theo chirc ning nhu dat ban duéi
mdt sd diéu kién giit.

Vé&i sy phat trién gin day vé chit xuc tac chuyén vi (xem J.C. Mol, Green
Chem. 4 (2002) 5) co thé tao ra nguyén li¢u thé chua no mat 14n chiu dai mach giam,
c6 gia tri ding lam chat giit tAy va chit hoat dong bé mit, tir ddu tu nhién giau Cis dén
C22 nhu dau d4u nanh hodc dau co. Dau d4u nanh va dau co c6 thé kinh t& hon, vi dy,
diu dira, 12 nguyén liéu ban dau dé tao ra chét giat tAy. Nhu gido su Mol giai thich,
phén tmg trao ddi trén co s su chuyén hoa olefin thanh san phdm méi bang cach pha
v& va bién dbi lién két dbi cacbon-cacbon bang phirc chat carben kim loai chuyén tiép.
Qu4 trinh tu chuyén vi cia este béo chua no c6 thé tao ra hdn hop cén bing cia
nguyén li€u ban dau, hydrocacbon chua no ndi phén tr, va dieste chua no. Vi du,
metyl oleat (metyl cis-9-octadexenoat) dugc chuyén héa mét phén thanh 9-octadexen
va dimetyl 9-octadexen-1,18-dioat, v6i ca hai san pham gbém chu yéu 13 chit dong
phéan frans. Phan tng trao d6i déng phan héa mot cach hidu qua lién két déi cis cta

metyl oleat dé tao ra hdn hop cén bang ctia chit ddng phan cis va chit ddng phan trans
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trong ca hai nguyén li¢u ban dau “chua dugc chuyén héa” va cac san pham chuyén vi,

véi chi yéu chit ddng phan trans.

Phan tmg trao dbi chéo este béo chua no véi olefin tao ra olefin méi va este méi
chua no c6 thé c6 chiu dai mach gidm va c6 thé khé didu ché theo cach khac. Vi du,
chuyén vi chéo metyl oleat va 3-hexen tao ra 3-dodexen va metyl 9-dodexenoat (cling
xem patent M§ s6 4,545,941). Olefin cudi ciing 13 dich tong hop mong muén dic biét,
va gan day Elevance Renewable Sciences, Inc. di mé ta phuwong phap cai tién dé diéu
ché chung bing chuyén vi chéo olefin ndi va a-olefin  véi
su ¢6 mit clia cht xuc tac ruteni alkyliden (xem cong bd don xin clp patent My s6
2010/0145086). Nhidu phan tmg chuyén vi chéo lién quan dén a-olefin va este béo
chua no (14 ngudn nguyén lidu olefin ndi phan tir) duge mé ta. Do vay, vi du, phan tGng
cta diu dau nanh véi propylen duogc tiép theo bang cach thuy phan tao ra, cung vdi
céc chat khac, axit 1-dexen, 2-undexen, 9-dexenoic, va axit 9-undexenoic. Mac du su
¢ sin (tir chuyén vi chéo diu va olefin tyr nhién) cta este béo chua no c6 chidu dai
mach giam va/hodc chu yéu 14 cAu hinh trans cta lién két chua no, chét hoat dong bé

mat ¢6 noi chung da khong thu dugce tir cac nguyén liéu thé nay.

Gan déy cAc tac gia séng ché dd md ta cac thanh phan méi thu duge tir nguyén
liéu tho dua trén co so tu chuyén vi ctia dau tu nhién hoic chuyén vi chéo dau tu nhién
va olefin. Cu thé, céc tac gia sang ché nhén dién duoc cic esteamin va este quat, amit
béo, cic amin va amidoamin béo, amin bic bdn, betain, sulfobetain, alkoxylat,
sulfonat, sulfo-estolit, va cac thanh pha‘in khac thu duoc béng céch tao din xuét nguyén
lidu thd duy nhét (xem hd so tai lidu patent 102-073PCT, 102-074PCT, 102-075PCT,
102-076PCT, 102-077PCT, va 102-080PCT, tit ca dugc ndp ngay 25.10. 2011.
Nguyén li€u th, ma bao gém axit chua no mot 1an Cio-C17 thu dugc tix chuyén Vi, axit
octadexen-1,18-dioic, va cac din xuit este cla ching, t5t hon néu c6 it nhit 1% mol
cta frans-A° mirc chua no. Vi tinh ning cta chét hoat dong bé mat cu thd hoic hdn
hop cta chét hoat dong bé mit 1am tac nhan hoa tan MES, chét phu gia lam sach béng
nudce lanh, hodc tac nhin ting cudng cho chit giat tiy gia ré khong dé suy ra tir cAu
tric ctia chit hoat dong bé mat, cac tac gia sang ché da thuc hién cdc khao sat thir
nghiém bao quat dé x4c dinh cac phan 16p cia chit hoat dong bé mit cé tinh ning

mong muon trong cac linh vuc nay.
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Céc nhém chit hoat dong b& mit méi ludn 1a mbi quan tdm cho céc nha san
xuat chét giat tdy. Chat hoat déng bé mit trén co s& cac ngudn cé thé tai tao s& tiép tuc
13 nhu cAu 1am c4c phuong an thay thé déi véi chét hoat dong bé miat gbc dau mo. Cac
ngudn nguyén liéu tu nhién truyén théng cta axit va este béo duoc st dung dé lam
chét hoat dong bé mit thudng chi yéu 14 (hodc chi ¢6) chit ddng phén cis va khong c6
céc phan béo chua no mach twong dbi ngén (vi du, Cio hodc Ci2). Phan ‘mg trao dbi
héa hoc cho kha nang tao ra cac tién chit c6 mach ngan hon va cht yéu 13 cac chit
déng phéan frans, ma co thé tao ra dic tinh duoc cai thién khi cac tién chét duoc
chuyén héa thanh céc chat cubi (vi du trong céc chét hoat dong bé mat). Cac nha san
xuft s& c6 loi tir viéc nhan dang cac phén 16p cu thé cta chat hoat dong bé mit thu
duoc tir cac ngudn nguyén liéu co thé tai tao dwoc va c6 thude tinh mong mubn dé su

dung trong chét giit ty.
Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Theo mot khia canh, sang ché dé cap dén chét giat téy hitu dung dé 1am sach
béng nudc lanh. Chat giat téy nay g(‘A)m chét hoat dong bé mat dang anion, chit hoat
dong bé mit khong phéan ly, sulfonat alkyl este béo, va ché phérn hoat dong bé mit
duoc tao ra tir axit chua no mét lan C1o-C17 thu duge tir chuyén vi, axit octadexen-
1,18-dioic, hodc cac din xuét este clia ching. Ché phém hoat dong bé mit thu duoc tir
phan Ung trao d6i duoc chon tir Cio betain, C12 hodc Cis amidoamin, Cr2 etanolamin
amit, Ci¢ amidoamin sulfonat, Cis diamidoamin dioxit, Cis diamidoamin betain bic
bdn, alkoxylat Cig este béo EO thép da dugc sulfonat hoa, Cis amidoamin carboxylat,
va amidoamin oxit va sulfobetain dugc tao ra tu chuyén vi chéo ctia diu co hodc diu

dau nanh.

Sang ché bao gém chét giat tdy gia ré. Chat giat tiy ndy gbm chét hoat dong bé
mat dang anion, chit hoat dong bé mit khéng phan ly, va tic nhén ting cudng tinh
nang dugc tao ra tr axit chua no mot 1an C10-C17 thu duoc tir phan ung trao ddi, axit
octadexen-1,18-dioic, hodc cac din xuét este cla chung va dugc chon tir nhém gém
sulfonat alkoxylat Ci2 este béo c¢6 mic EO thdp, Cis amidoamin oxit este, Cis
amidoamin oxit carboxylat, va amidoamin sulfobetain thu dugc tix dau co hodc diu

dau nanh tu chuyén Vi.

Céc ché phimméinay c6 thé c6 nhiéu dang, bao gém dang 16ng, dang bét,
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dang bot nhdo, dang hat, dang vién nén, dang duc ran, dang tAm hoa tan trong nudc,
hozc dang ti hoa tan trong nude. Cac tac gia sang ché ngac nghién khi thdy ring cac
nhém cu thé ctia cic ché pham hoat déng bé mit va tac nhan ting cudng tinh ning
dugc néu trén day, tAt ca duoc tao ra tlr cac nguén c6 thé tai tao, thuc hién ngang béng
hoic tdt hon céc tiéu chudn thuong mai khi dugc thr nghiém dudi dang bd sung dé6i
vé6i alkyl este sulfonat dbi v&i chat gist tiy dung nuéc lanh hodc lam tic nhan ting

cudng cho chit giit tiy gia ré.
M6 ta chi tiét sang ché

Céc ché phém giat téy hitu dung dé 1am sach béng nudc lanh gém chit hoat
d6ng bé mat dang anion, chit hoat déng bé mit khong phan ly, sulfonat alkyl este béo,
va ché phém hoat ddng bé mat duge tao ra tir axit chua no mét 1an Cro-C17 thu duoc tir
phan tng trao dbi, axit octadexen-1,18-dioic, hoic cic din xuét este ctia chung. Ché
phém hoat dong bé mit thu duge tir chuyén vi dugce chon tir Cio betain, Ci2 hodc Cis
amidoamin, Cj, etanolamin amit, Cjs amidoamin sulfonat, Cis diamidoamin dioxit, Cis
diamidoamin betain bic bdn, Cis este béo alkoxylat d& duoc sulfonat héa c6 mirc EO
thap, C1s amidoamin carboxylat, va amidoamin oxit va sulfobetain dugc tao ra tir phan

ung trao doi chéo dau co hodc dau dau nanh.

Ché phim giat tiy c6 thé & bat ky dang nao. Vi du, né c6 thé 13 chét long ding
hudng, chét léng duoc tao cAu trac boi chat hoat dong bé mit, dang hat nho, bot séy
phun hodc bdt trdn, dang vién nén, dang bot nhdo, dang duc rén, hodic bat ky dang chét
giat tAy khac da biét d6i v6i ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay.
Céac tAm hodc g6i nho tan trong nudc, nhu duoc mé ta trong cong bd don xin cp

patent M§ s6 2002/0187909, ma dugc dua vao & ddy dé tham khéo, 14 ciing thich hop.

Chét hoat dong bé mit thich hop dang anion di biét 13 trong linh vuc k¥ thuat
nay. Chat hoat dong bé mit dang anion thudng c6 phén tir lugng dudi 10.000 va gdm
mot hodc nhidu nhém chirc biéu hién dién tich anion tinh khi & dung dich nuéc & pH
rira binh thudng, ma thudng nim trong khoang tir 6 dén 11. Chét hoat dong bé mit
dang anion thich hop bao gbm Cs-C3o carboxylat, alkyl sulfat béo (rwou sulfat, “AS”™),
alkyl ete sulfat béo (rugu ete sulfat, “AES”), parafin sulfonat, olefin sulfonat, alkyl
aryl sulfonat (vi du alkylbenzen sulfonat mach thang, “LAS”), este sulfonat béo,

sulfosucxinat este, cac phosphat hitu co, va dang tuong tu. Chét hoat dong bé mat



22655

duoc wu tién dang anion bao gdém alkylbenzen sulfonat c6 nhém alkyl Cs-Cis mach
thang, t5t hon nita néu 1a nhom alkyl C11-C14 mach thing; alkyl sulfat béo va alkyl ete
sulfat béo bac mot dugc tao ra tir cadc rugu Cs-Cig; parafin sulfonat Cs-Caz; va olefin
sulfonat Cg-Caz. Cac mudi carboxylat, phosphat, sulfat, va sulfonat thuong 12 ion trai
dAu c6 hoéa tri mdt, vi du kim loai kiém, amoni, hodc ion nito bac bdn. Alkylbenzen
sulfonat mach théng 1a dac biét duge vu tién. Vi du bd sung vé chét hoat dong bé mit
dang anion thich hgp dugc md ta trong patent My s6 3,929,678; 5,929,022; 6,399,553;
6,489,285; 6,511,953; 6,949,498; 7,098,175; va cong bd don xin cép patent My sb
2010/0016198 (dic biét xem céc trang 11-13), duge vién didn & diy nhim muc dich
tham khéo. Luong chét hoat dong bé mat dang anion cé thé nim trong khoang tir 1%
dén 70% khéi luong, t6t hon nita néu 13 tir 2 dén 60% khéi lwong, va tét nhét 1a tir 5%
dén 40% khdi luong ctia ché pham.

Chat hoat dong bé mit khong phan ly thich hop 13 ciing da biét 3. Chit hoat
d6ng bé miat khong phan ly 13 trung tinh va gdm nhém ky nuéde va nhém hiru co wa
nude. Mot cach thuin lgi, nhém wa nude chira mdt hodc nhiu don vi lp tudn hoan
dugc tao ra tur etylen oxit, va can bfmg wa nudc/ua béo cia chit hoat dong bé mat
khong phén ly dugc diéu chinh dén mic mong mudn bang viéc kiém soét ty 18 cua
etylen oxit duoc sir dung. Chat hoat dong bé mit khong phan ly thich hop bao gbém cac
ruou béo, rugu béo alkoxylat, alkylphenol alkoxylat, ruou béo mii ete alkoxylat, este
béo alkoxyl hoéa, copolyme khéi alkoxylat, alkylpolysacarit, amit béo alkoxyl héa,
amit béo polyhydroxy, amin oxit béo, alkoxylat dau thau dau, polyol este, glyxerol
este, glycol este béo, m& amin etoxylat, va dang tuong tu. Péac bi€t dugc wu tién la
C12-Cis alkyl etoxylat, nhét 12 C12-C1s rugu bic mot etoxylat c6 tr 6 dén 9 mol don vi
lap tudn hoan etylen oxit. Vi du bd sung vé chit hoat dong bé mat khong phén ly thich
hop duoc mo ta trong patent My céc sb 3,630,929; 4,316,812; 5,929,022; 7,098,175;
va cong bd don xin cp patent M§ s6 2010/0016198 (dic biét xem cac trang 14-15),
duoc vién din & day nhdm muc dich tham khao. Luong chit hoat dong bé mat khong
phan ly c6 thé nam trong khoang tir 5 dén 70% khéi luong, t6t hon nita néu nim trong
khoang tir 10 dén 50% khéi luong, va t6t nhit 1a nam trong khoang tir 15 dén 40%

khoi lugng ctia ché pham.

Chét giat tdy dé lam sach bang nudc lanh tot hon 13 bao gdm nude. Théng

thudng, lugng nude ndm trong khoang tir 30% dén 80% khdi lugng, tot hon nita néu
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nam trong khoang tir 40% dén 70% khéi lugng, va tot nhit 13 nim trong khoang tir
50% dén 60% khdi lwong. Theo mdt khia canh, chat giat tiy 1a chit long 6n dinh bao
quan & 20°C. Tt hon 13, cac chit 1ong 6n dinh bao quan nay thé hién pha chuyén tiép
dudi 5°C. Tét hon 14, chét giat téy dang 16ng khang lai sy hinh thanh c4c chat két tua

va duy tri ddng nhit khi bao quan lau dai, vi du hang thang mét 1an.
Chét giat tiy dé lam sach bang nuéc lanh ciing gdm sulfonat alkyl este béo, t6t

hon néu 1 sulfonat ctia metyl este ctia C12-Cao axit béo, t&t hon nita néu 14 C14-Cis
metyl este sulfonat, va t&t nhét 13 Cy6 metyl este sulfonat. Sulfonat alkyl este béo tao ra
tinh nang lam sach béng nudc lanh tot (xem, vi du patent M¥ sb 7,820,612 va cong bd
don xin cp patent M§ s6 2008/0009430 va 2010/0016198). Cac quy trinh dé tao ra
sulfonat alkyl este béo la da biét 15 (xem, vi du patent MY céc s6 5,587,500,
5,723,533; va 6,058,623, dugc vién dan & day nhim muc dich tham khao). Metyl este
thu dugc tir ddu tu nhién thuong duge sulfonat hoa tai cacbon alpha ddi v6i cacbonyl,
tiép d6 1a sy tiu tan d& dam bao qua trinh chuyén héa t6i wu thanh sulfonat alkyl este
béo. Tiép theo thudng 14 budc tiy tring va trung hod. Thong thudng 13, lwong sulfonat
alkyl este béo trong chit giit ty nam trong khoang tir 3% dén 25% khéi luong, tdt
hon nita néu nim trong khoang tir 5% dén 15% khdi lwong, va tét nhét 1a nim trong

khoang tir 8% dén 12% khéi lugng.

Chét giat ty dé lam sach bang nudc lanh con bao gdbm ché phdm hoat dong bé
mit dugc tao ra tir axit chua no mdt 1an Cio-C17 thu duge tir phan Ung trao dbdi, axit
octadexen-1,18-dioic, hodc cac din xult este cla ching. Ché phém duoc chon tir Cio
betain, Ci2 hodc Cis amidoamin, Ci» etanolamin amit, Cis amidoamin sulfonat, Cis
diamidoamin dioxit, Cig diamidoamin betain bac bén, Cig este béo alkoxylat c6 mirc
EO thép da dugc sulfonat hoa, Cig amidoamin carboxylat, va amidoamin oxit va
sulfobetain dugc tao ra tir chuyén vi chéo dau co hodic dau ddu nanh. Chi tiét hon trong
s6 céc ché phim nay s& dugc mo ta dudi ddy. Tét hon 1a ché phidm duge sit dung véi
luong nam trong khoang tir 0,5% dén 10% khbi lwgng, t6t hon nita néu nim trong
khoang tir 1 dén 8% khdi lugng, t6t nhét 14 nim trong khoang tir 2 dén 6% khéi lwong

dua trén tdng luong chét giat tay.

Theo khia canh khéc, sang ché dé cap dén chat giat tiy ting cudng gia ré. Chét

giat téy tang cuong gia ré gém chét hoat dong bé mit dang anion, chét hoat dong bé
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mat khong phan ly, va tac nhan ting cudng tinh ning. Céc chat hoat dong bé mit dang
anion va khong phan ly thich hop da duoc md ta. Chit giat tdy gia ré thuong khong
bao gém thanh phén sulfonat alkyl este béo (MES) dwoc mé ta trén day dé sir dung
trong chat giat téy dé 1am sach béng nudc lanh. Thay vao d6, né dua vao chit hoat
dong bé mit thi ba (“tic nhén ting cudng”) c¢é thé dugc sir dung & mirc dd chit phu
gia (vi du, 1% khéi lwong céc hoat chit) dé cai thién tinh ning trong khi van gilt duoc
gia thip.

Téc nhén ting cuong tinh ning duoc tao ra tir axit chua no mot 1an Cio-Ci7 thu
duoc tir chuyén vi, axit octadexen-1,18-dioic, hodc cdc din xult este cla ching. Téc
nhan ting cudng dugc chon tir sulfonat alkoxylat Ciz este béo ¢6 mirc EO thip, Cis
amidoamin oxit este, Cig amidoamin oxit carboxylat, va amidoamin sulfobetain thu
duoc tir diu co hodc diu d4u nanh tu chuyén vi. Tac nhan ting cuong tdt hon 13 duoc
sir dung trong chét git tdy gia ré voi lugng nam trong khoang tir 0,1% dén 5% khéi
lugong, t6t hon nita néu 13 ndm trong khoang tir 0,2% dén 4% khéi luong, tdt nhat 1a

nam trong khoang tir 0,5% dén 2% khbi lwong dua trén tong lwong chét giat tiy.

Luong chét hoat dong bé mit dang anion trong chét giat téy gia ré c6 thé ndm
trong khoang tir 1 &n 70% khéi lugng, tot hon nita néu nam trong khoang tir 2 dén
60% khéi lugng, va tot nhat 1a ndm trong khoang tir 5 dén 40% khéi lugng cua ché
phim. Chit giat tiy gia ré t6t hon 1a gdm chét hoat dong bé miat khong phén ly véi
luong nim trong khoang tir 5% dén 70% khéi luwong, tot hon nita néu nim trong
khoang tir 10 dén 50% khéi lwong, va t6t nhit 13 nam trong khoang tir 15% dén 40%
khéi luong ctia ché pham. Chit giat tay gi ré tot hon la ciing bao gdm nude, thudong 1a
v6i lugng ndm trong khoang tir 40% dén 90% khdi lugng, t5t hon nita néu nim trong
khoang tir 50% dén 80% khdi lwong, va tét nhét 13 nam trong khoang tir 60% dén 70%

khéi lugng.

Chét giat tiy gia ré cling c6 thé & nhiéu dang khac nhau, nhu duge md ta & trén.
Do véy, n6 c6 thé & dang long, dang bot, dang bdt nhdo, dang hat, dang vién nén, dang
duc rén, dang tAm c6 thé hoa tan trong nudc, hoic dang gbi nho c6 thé hoa tan trong
nuée. Thong thudng, chit gidt tiy gia ré 1a & dang long.

Ca hai tac nhén ting cudng tinh ning dbi véi chit giat tiy gi4 ré va ché phdm

hoat dong bé mat duogc str dung trong chét git tAy dé lam sach bang nudc lanh déu thu
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duoc tir axit chua no mét 1an Cio-Ci7 thu duge tir phan mg trao dbi, axit octadexen-
1,18-dioic, hodc cac dan xuit este cla chung. Thong thuong, cac nguyén li€u nay, dic
biét 14 axit mach ngin va din xuét (vi dy, axit 9-dexylenic hoic axit 9-dodexylenic)
kho thu duoc triy khi thuc hién viée didu ché trong phong thi nghiém véi gia thanh kha
cao. Tuy nhién, do cac cai tién gan day vé cht xtic tac chuyén vi, cac axit nay va din
xuét este cia chung c6 thé diéu ché dugc & lugng 16n véi gia thanh vira phai. Do vay,
axit chua no mdt 1an C1o-C17 va este dugc tao ra mdt cach thuén loi boi chuyén vi chéo
dau ty nhién véi olefin, t&t hon néu 13 a-olefin, va dic biét 1a etylen, propylen, 1-
buten, 1-hexen, 1-octen, va dang tuong tu. Qua trinh tu chuyén vi ctia dau tu nhién
hodc axit C1o hodc tién chit este (vi dy, metyl 9-dexenoat) tao ra Cig diaxit hoac dieste

v&i hiu suat t61 vu khi n6 14 san pham mong muon.

T6t hon 14, it nhat mot phﬁn clia axit chua no mét 1an C1p-C17 ¢6 mitc chua no
A%, tirc 13 lién két d6i cacbon-cacbon trong axit C10-C17 12 & vi trf 9 so véi cacbonyl
ctia axit ndy. Noi cach khac, tot hon 13 c6 bay nguyén tir cacbon gifta nhém axit
cacbonyl va nhém olefin & Co va Cio. P6i véi axit Ci1 dén Ci, mach alkyl c6 tir 1 dén
7 nguyén tir cacbon, 1an lugt duoc gin vao Cio. Tt hon 14, mirc chua no trans-A° it
nhét 13 1% mol, t6t hon nita néu muc chua no trans-4° it nhét 13 25% mol, tbt hon nita
néu muc chua no trans-4° it nhit 13 50% mol, va thdm chi tt hon nita néu muc chua
no trans-A° it nhat 1a 80%. Muc chua no trans-4° ¢6 thé 1a 16n hon 90% mol, 16n hon
95% mol, hoac tham chi 100%. Trai lai, axit béo ngué)n géc tu nhién ¢é mic chua no

A%, vi du axit oleic, thuong c6 khoang 100% chat dong phan cis.

Mic du ty 18 hinh hoc trans cao (dic biét 13 hinh hoc trans-47) ¢ thé 1a mong
mudn trong chét hoat dong bé mat thu duoc tir phan ung trao doi st dung trong chét
giat tAy m&i nay, ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay s& hiéu ring
cAu hinh va vi tri chinh x4c cta lién két déi cacbon-cacbon s& phu thudc vao cac diéu
ki€n phan tng, chit xtc tic duge chon, va cac yéu t6 khac. Céc phan tng chuyén Vi
thudong kém theo sy ddng phan hoa, ma c6 thé mong mubn hoic khong mong mubn.
Xem, vi dy, G. Djigoué¢ and M. Meier, Appl. Catal. A: General 346 (2009) 158, nhéat 1a
Fig. 3. Do vay, nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay c6 thé thay
d6i cac diéu kién phan tmg dé kiém soat mirc ddng phén hoa hoic thay doi ty 16 cua
chét ddng phan cis va chit ddng phan trans dugc tao ra. Vi du, gia nhiét san phdm

chuyén vi vdi sy ¢ mét cua chat xtic tac chuyén vi khong hoat héa c¢6 thé cho phép
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ngudi ¢ hidu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay thic ddy su chuyén vi cia

lién két d6i dé tao ra san pham c6 ty 18 hinh hoc trans-A° thip hon.

Ty 18 cao ctia chit ddng phan trans (d6i véi tht ca cac cAu hinh cis thong thudng
cla axit hodc este chua no mét lan tu nhién) anh hudng dén céc tinh cht vat ly khac
nhau d6i v6i ché phém hoat dong bé mat thu duogc tir chung, bao gff)m, vi dy, trang thai
vét ly bién ddi, khoang néng chay, kha ning nén, va cac tinh chit quan trong khéc.
Céc su khac nhau nay cho phép cac nha nghién ctru st dung chét hoat dong bé mit &
pham vi rong hon hodc lua chon rdng hon khi chung dugc st dung trong chét 1am
sach, xur ly vai, trong cham séc céd nhén, sitr dung trong néng nghiép va cac ung dung

khac, ddc biét 1a trong chét giat téy.

Axit chua no mét 1an C1o-Ci7 thu duge tir chuyén vi thich hgp bao gém, vi du,
axit 9-dexylenic (axit 9-dexenoic), axit 9-undexenoic, axit 9-dodexylenic (axit 9-
dodexenoic), axit 9-tridexenoic, axit 9-tetradexenoic, axit 9-pentadexenoic, axit 9-

hexadexenoic, axit 9-heptadexenoic, va axit twong tu, va cac dan xuadt este ctia chiing.

Théng thuong, chuyén vi chéo hoac tu chuyén vi cta dau tu nhién duge tiép tuc
bang cach tach dong olefin tir dong dau dugc cai bién, thuong 1a bang cach chung cit
ra nhiéu olefin d& bay hoi hon. Dong dau dugc cai bién sau d6 dugc cho phan tng véi
ruou thip, thudng 1 metanol, dé tao ra glyxerin va hdn hop cta alkyl este. H3n hop
nay thudng bao gdm Ce-Ca2 alkyl este no, chi yéu 1 C16-Cs alkyl este, ma chu yéu 1a
chét quan sat trong phan tng chuyén vi. Phan con lai ctia hdn hop san phim tuy thudc
vao viéc chuyén vi chéo hodc tu chuyén vi dugc st dung. Khi dau tu nhién duoc tu
chuyén vi, hdn hop alkyl este s& bao gdm Cig dieste chua no. Khi diu tu nhién duge
chuyén vi chéo vé6i o-olefin, hdn hop alkyl este bao gdm Cio alkyl este chua no va mot
hodc nhiéu san pham phu alkyl este chua no C11 dén Ci7. San pham Cio chua no cudi
kéo theo cac san phidm phu khac nhau tiy thude vao viée (cac) o-olefin dugc sir dung
lam chét phan tmg chuyén vi chéo. Do v4y, 1-buten cho Ci2 alkyl este chua no, 1-
hexen cho Cis alkyl este chua no, va tiép tuc nhu vay. Nhu duoc thé hién trong cac vi
du duéi day, Cio alkyl este chua no duogc tich mdt cach dé dang tir Cy; dén Cyy alkyl
este chua no va mdi phan tich dugc tinh ché mot cach d& dang bang cach chung cét
phéan doan. Cac alkyl este nay la cac nguyén li€u ban dau xuét sic dé lam chét hoat

dong bé mat dbi voi chit gidt tiy mdi nay.
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DAu tu nhién thich hop dé su dung lam nguyén liéu dé tao ra axit C10-C17 chua
no mdt 14n, axit octadexen-1,18-dioic, hodc cac din xuit este clia chung tir qua trinh tu
chuyén vi hodc chuyén vi chéo v6i olefin 12 d& biét. DAu tu nhién thich hop bao gém
dau thuc vat, dau tao, m& dong vit, dau nhua thong, cac dn xuit cla dau, va hdn hop
cua chung. Do vay, dau tu nhién thich hop bao gém, vi du, ddu dau nanh, dau co, ddu
hat nho, ddu dira, ddu hat co, dau hudng duong, dau rum, dau vung, dau ngo, dau 6 liu,
dau lac, dau hat bong, dAu cai dau, dau thau dau, my dong vat, md lon, m& gia cam,
dAu ca, va dau tuong tu. Dau d4u nanh, dau co, dau hat nho, va cac hdn hop ctia ching

la cac dau tu nhién duogc uu tién.

Céc dau duoc cai bién gen, vi du diu d4u nanh cé mirc oleat cao hodc dau tao
duoc cai bién gen, cling c6 thé duoc st dung. D4u tu nhién dugce wu tién co ban 1a
chua no, do dau nay tao ra vi tri phan tmg cho quy trinh chuyén vi dé tao ra olefin. Pic
biét duge uu tién 1a diu tu nhién cé muc cic géc axit béo chua no thu duogc tir axit
oleic. Do vay, dAu tu nhién dic biét duge wu tién bao gém dau dau nanh, diu co, dau

t40, va dau hat nho.

DAu ty nhién dugc cai bién, nhu du thuc vat duge hydro hoa mét phén, c6 thé
duge sir dung thay vi hodic két hop vé6i diu tu nhién. Khi diu tu nhién dugc hydro hoa
mot phﬁn, vi trf chua no ¢6 thé di tra dn céc vi tri khac nhau trén mach hydrocacbon
chinh cua géc este béo. Do ¢6 xu huéng nay, khi dau tu nhién duge cai bién duge tu
chuyén vi hodc dugc chuyén vi chéo vdi olefin, san phém phan Ung s€ cd su phan bb
khéac biét, va néi chung 1a rong hon so v6i hdn hop san phém duoc tao ra tir dau tu
nhién chua duoc cai bién. Tuy nhién, san phém duoc tao ra tir diu tu nhién duoc cai
bién duge chuyén héa tuong tu thanh ché phém hoat dong bé mat dang anion dbi voi
chét giat tAy m&i nay.

Céach khac dé si dung dau tu nhién lam nguyén liéu dé tao ra axit C19-C17 chua
no mdt 1an, axit octadexen-1,18-dioic, hodc cac din Xuit este cla chung tir qua trinh tu
chuyén vi hodc chuyén vi chéo véi olefin 13 axit béo chua no mdt 1an thu dugc bing
cach thuy phan dau thuc vat hoac m& dong vat, hodc este hoac mudi cla axit nay thu
duoc béng cach este hoa axit béo hodc mudi carboxylat, hodc béng céch trao dbi este
dau tu nhién voi rugu. Ciing hiru ich 1am céc thanh phan ban dau 13 axit, este béo da

chua no, va cac mudi carboxylat. Cdc muoi nay cé thé bao gom kim loai kiém (vi du,
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Li, Na, hodc K); kim loai kiém thd (vi du, Mg hodc Ca); kim loai nhém 13-15 (vi du,
B, Al, Sn, Pb, hoac Sb), hodc kim loai chuyén tiép, day lantanoit, hodc actinit. Cac
thanh phan ban dau thich hop bd sung dugc mé ta & céc trang 7-17 trong cong bd PCT
s6 WO 2008/048522, ndi dung ctia né duoc két hop biang cach vién dan & day.

Chét phan tng khéc trong phan tng chuyén vi chéo 13 olefin. Olefin thich hop
12 olefin ndi hodc a-olefin ¢ mdt hodc nhidu lién két ddi cacbon-cacbon. Céc hdn hop
cta olefin c6 thé duoc sir dung. TSt hon 13, olefin 13 C2-Cio o-olefin chua no mot lan,
t6t hon nita 13 C»-Cs a-olefin chua no mét 1an. Olefin duge wu tién ciing bao gdm
olefin ndi C4-Co. Do vay, olefin thich hop dé s dung bao gém, vi dy, etylen, propylen,
1-buten, cis- va trans-2-buten, 1-penten, isohexylen, 1-hexen, 3-hexen, 1-hepten, 1-

octen, 1-nonen, 1-dexen, va olefin twong tu, va cac hon hgp cua chung.

Chuyén vi chéo dugc tién hanh bang cach cho phan g du tu nhién va olefin
v6i su c¢6 mit chia chét xic tac chuyén vi ddng nhét hoic khong ddng nhit. Olefin nay
khéng can khi dau ty nhién dugc tu chuyén vi, nhung chét xtc tac cung loai thuong
duge st dung. Céc chét xdc tac chuyén vi ddng nhét thich hop bao gdm hdn hop cua
kim loai chuyén tiép halogenua hoic oxo-halogenua (vi du, WOCIls hodc WCls) véi
chét ddng xtc tac alkyl hoa (vi du, MesSn). Cac chét xtc tic ddng nhit dugc wu tién 1a
cac phurc chét alkyliden (hodc cacben) dd dugc xac dinh trudc ctia kim loai chuyén
tiép, dic biét 1a Ru, Mo, hodc W. Céc chit nay bao gém céc chét xuc tac Grubbs, cac
chét xtc tac Grubbs-Hoveyda thé hé thir nhit va tht hai, va chat tuong tu. Cac chét
xuc tac alkyliden thich hop c6 cong thirc ciu tao chung:

M[X'X2LLA(L3)]=Cu=C(R"R?

trong d6 M 14 kim loai chuyén tiép nhém 8, L', L2, va L3 1a cac phéi tir cho dién
tir trung tinh, n bang 0 (sao cho L ¢6 thé khong c6 mit) hodc 1, m bing 0, 1, hodc 2,
X! va X2 1a céc phdi tir anion, va R! va R? doc l4p duoc chon tir H, hydrocarbyl,
hydrocarbyl dwoc thé, hydrocarbyl chia nguyén tir khac loai, hydrocarbyl chira
nguyén tir khac loai dugc thé, va cic nhém chire. Bat ky hai hozc hon hai trong s6 X,
X2, L, L2, 13, R! va R? ¢6 thé tao thanh nhém vong va bat ky mot nhém trong s cac

nhém nay cé thé duoc gén chit mang.

Céac chét xuc tac Grubbs thé hé thir nhat thude loai nay trong dé m=n=0 va céc

lua chon cu thé duoc thuc hién dbi véi n, X!, X2, L', L2, L3, R! va R? nhu dwoc mo ta
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trong cong bd don xin clp patent M§ s6 2010/0145086 (“cong b 086™), cac boc 16
ctia don nay lién quan téi tit ca céc chit xtc tac chuyén vi dugc dwa vao & day dé

tham khao.

Céc chét xuc tic Grubbs thé hé thir hai ciing ¢ cong thic chung duge mo ta
trén ddy, nhung L' 1a phdi tir cacben trong d6 cacben cacbon dugc két ndi bang
nguyén tr N, O, S, hodc P, t6t hon néu 14 bing hai nguyén tir N. Thong thudng, phdi
tir cacben 1a mot nhom ctia nhém vong. Céc vi du vé céc chat xic tdc Grubbs thé hé

thir hai thich hop ciing dwoc d& cép trong cong bd 086.
Trong mdt nhém céc chit xic tac alkyliden thich hop khéc, L! 1a phan tir cho

dién tir trung tinh phbi hop manh nhu trong cac chét xtic tic Grubbs thé hé thir nhit va
thé hé tht hai, va L2 va L? 1a céc phdi tir cho dién tir trung tinh phdi hop yéu & dang
nhém di vong tiy y duge thé. Do vay, L? va L3 14 pyridin, pyrimidin, pyrol, quinolin,
thiophen, hodc dang tuong tu.

Theo mot nhém cac chét xic tic alkyliden thich hop khéc, cap nhém thé duoc
sit dung dé tao thanh phdi tir hai hoic ba ring, nhu biphosphin, dialkoxit, hogc
alkyldiketonat. Cac chat xtic tic Grubbs-Hoveyda 1a tap hop con clia chét xvc tic dang
nay trong d6 L? va R? duoc két ndi voi nhau. Thong thuong, oxy hodc nito trung tinh
phdi hop vé6i kim loai trong khi ciing lién két véi cacbon 1a a, B, hodc v ddi v6i cacben
cacbon dé tao thanh phdi tir hai ring. Cac vi du vé céc chét xuc tic Grubbs-Hoveyda

thich hop dugc dé cap trong cong b “086.

Céc cau truc dudi day chi cung cap mot s minh hoa vé cac chat xtic tac thich

hop co thé duoc st dung:
PCys N \ PC
l Mes™™ N\Mes ya
Cl/lln,,Ru_\ cl Cl/l//,,,R| ﬁ
- I u
"Ru=—
o Fl’C o o | ey o |
y
’ PCys PCYs
Ph
N N N
Mes™ Y “Mes Ph/NYN\ph Mes™™ YN\MeS
Clm
"Ru= Clu,, Clim,
Ru=— Ru=
PCy3 PCY3 PCY3
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Céc chét xtc tac khong ddng nhit thich hop dé su dung trong phan Ung tu
chuyén vi hoic chuyén vi chéo bao gdm hop chét reni va molypden nhu dugc mé ta, vi
duy, boi J.C. Mol trong Green Chem. 4 (2002) 5 ¢ céc trang 11-12. Céc vi du cu thé 1a
céc hé xtc tic bao gdbm RexO7 trén nhém oxit dugc xtc tién bang chit ddng xuc tac
alkyl hoa nhu tetraalkyl thiéc chi, germani, hodc hop chat silicon. Cac hop chét khac
bao gém MoCl3 hodec MoCls trén silica dugc hoat hda boi tetraalkyl thiéc.

Céc vi du bd sung vé cac chit xuc tac thich hop dé tu chuyén vi hoic chuyén vi
chéo, xem patent M¥ sb 4,545,941, duoc vién din & day nhdm muc dich tham khao, va

céc tai lidu tham khao duoge trich dén trong dé.

Axit C10-C17 chua no mét lan thu duoc tir phan tmg trao ddi, axit octadexen-
1,18-dioic, hodc cac din xuit este ctia ching dugc chuyén héa thanh cac phan 16p cu
thé cta amit, betain, amidoamin, amidoamin sulfonat, este béo alkoxylat, amidoamin
oxit, amidoamin sulfobetain, va cac thanh phﬁn khac hitu ich 1am céc ché phém hoat
dong bé miat dbi voi chét gist tAy nudc lanh hodc lam tac nhan ting cudng tinh ning
d6i v6i chét gigt tdy gid ré. Cac quy trinh tong hop chung dé tao ra cc thanh phin nay
duge dua vao dudi diy (cac quy trinh chung C-K) va duge tém tit cho mdi thanh phan
cu thé duogc diéu ché trong bang 2. Vi du, betain C10-41 duoc tao ra mdt cach thuan
loi str dung céc phuong phép E, C, va J bang cach cho metyl 9-dexenoat phan ung vaoi
dimetylamin dé tao ra N,N-dimetylamit, tiép d6 13 khir amit thanh amin bang lithi
nhom hydrua, tiép d6 14 thé bac bbn cia amin thanh betain véi natri monocloaxetat.
Thanh phan nay cé gi4 tri d st dung trong chit giat tiy gbc MES dé 1am sach béng
nuée lanh. Trong vi du khac, C12-33, thanh phdn hitu ich ldm tic nhén ting cudng
tinh ning d6i v&i chat giat tiy gia ré, dugc tao ra str dung cic phuwong phap F va J bang
cach cho axit béo chua no phan tmg v&i ruou etoxylat dé tao ra metyl este cta axit béo

duoc etoxylat hoa, tiép d6 1a sulfit hod nhém olefin.

Chét giat thy dé lam sach b?ang nudc lanh gém, ngoai chit hoat dong bé mat
dang anion, chét hoat dong bé mit khong phan ly, va sulfonat alkyl este béo, ché phém
hoat dong bé mat thu duoc tir axit Co-C17 chua no mét 1an thu duge tir chuyén Vi, axit
octadexen-1,18-dioic, hodc cac dan xuét este clia ching. Thanh phﬁn nay dugc chon tur
Cio betain, Ci2 hodc Cis amidoamin, Ci2 etanolamin amit, Ci¢ amidoamin sulfonat, Cis

diamidoamin dioxit, C1s diamidoamin betain bac bdn, alkoxylat Cig este béo c6 murc
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EO thép dad duoc sulffonat héa, Cis amidoamin carboxylat, va amidoamin oxit va
sulfobetain thu dugc tir chuyén vi chéo dau co hodc diu d4u nanh. Tét hon 13, thanh
phﬁn duogc chon tir Cjo betain, Ci2 amidoamin, Cy2 etanolamin amit, va Cj¢ amidoamin

sulfonat.
Luu y chung lién quan dén céc cau tric hda hoc:

Vi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vic k§ thuat nay s& nhan thy, san
pham thu dugc theo sang ché thuong 1a hdn hop ciia chit déng phén cis va chat dong
phan trans. Trix khi duoc chi dinh theo cach khac, tAt ca bidu thi cAu truc dugc dé xuit
trong ban md ta nay chi thé hién chét ddng phan trans. Ngudi c6 hidu biét trung binh
trong linh vuc k§ thuét nay s& hiéu ring quy u6c nay duoc si dung chi dé thuan tién,
va ring hdn hop ctia chit ddng phan cis va chit ddng phan rrans duge hidu trir khi ngit
canh nay dién giai theo cach khac. (Chudi “C18” cia san phdm trong cac vi du dudi
day, vi dy, thuong 1a 100% chat dong phan trans trong khi chudi “hdn hop” thudng la
hén hop chit ddng phén trans/chit ddng phan cis c6 ty 18 80:20). Céc cAu triic nay
duge bidu hién thudng chi san phdm chinh c6 thé kém theo ty 18 c4c thanh phén hoic
chét ddng phan vi tri khéc it hon. Vi du, san pham phan tng tir triglyxerit dwoc cai
bién 14 cac hdn hop phirc chit. Ly mét vi du khéc, cac quy trinh sulfonat hoa hodc
sulfit hoa thudng tao ra hdn hop cua sulton, alkansulfonat, va alkensulfonat, ngoai san
phim d3 ddng phan hoéa. Do véy, cac ciu tric niy tao ra san phdm thé hién wu thé hoac
dudng nhu ¢6 wu thé. Pién tich ¢6 thé c¢6 hodc c6 thé khong duge biéu hién nhung
dugc hidu nhu trong truong hop clia ciu tric amin oxit. Cac ion trai ddu, nhu trong céc
thanh phin bac bén, 1 thudng khéng c¢b, nhung ching duge hidu béi ngudi ¢6 hiéu
biét trung binh trong linh vyc k¥ thudt nay tir ngit canh nay.

r
A..%

Trong ban md ta niy, alkoxylat c6 mic “EO thap” cé trung binh tir 0,5 dén 5
don vi EO, alkoxylat ¢ mic “EO-trung binh” ¢6 trung binh tir 5 dén 15 don vi EO, va
alkoxylat c6 mirc “EO-cao” c6 trung binh tir 15 dén 50 don vi EO.

Theo mot khia canh dugc uu tién cua sang ché, ché phém thu duogc tir phan ung
trao dbi la C12 amidoamin thu duogc béng cach cho axit chua no mét 1an Ciz hoic din
xuét este phan tmg v6i dimetylaminopropylamin (DMAPA). Ché phim duoc dic biét

uu tién cua dang nay c6 cau tric:
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Theo khia canh dugc uwu tién khac, ché phém hitu dung dé 1am sach béng nudc
lanh 14 Cio betain thu dugc béng cach cho axit chua no mét 14n Co hodic din xuit este
phan Gmg v&i dimetylamin, tiép d6 1a khtr amit thu duoc, tiép d6 1a thé bac bdn dé tao

ra betain. Ché phém dugc ddc biét uu tién cua dang nay co cAu truc:
0O

o

N

|

Theo khia canh dugc wu tién khac, ché phém hitu dung dé 1am sach bz‘ing nudc

=z

lanh 12 amit goc Ci2 etanolamin thu dugce bang cach cho axit chua no mét 1an Ci2 hodc
dAn xuat este phan tmg véi monoetanolamin. Ché pham dugc dic biét wu tién ctia dang
nay c6 cau truc:

o]
/\/\/\/\/\/U\N ~~-CH
H
Theo khia canh dugc uvu tién khac, ché phém hitu dung dé 1am sach béng nudc
lanh 1a Ci¢ amidoamin sulfonat, thu dugc mot cach thuan loi bé'lng cach sulfit hoa

amidoamin twong tng. Cheé pham dugc wu tién ctia dang nay co cau tric:

SOaNa 0

/\/\/\/‘\/\/\/\/LL N N N
H |
Theo khia canh duoc wu tién khac, ché phém hitu dung dé 1am sach béng nude
lanh 1a Cig diamidoamin dioxit thu dugc béng cach cho axit octadexen-1,18-dioic hoic

dn xuat este cia n6 phan tmg v6i dimetylaminopropylamin, tiép d6 1a oxy héa diamin

thu dugc. Ché phém dugc dac biét uu tién cia dang nay cé cAu trac:
0

| H 0
/g\/\/N\”/\/\/\/\/\/\/\/\)j\H/\/\ﬁ]/

o)

Theo khia canh dugc wu tién khac, ché phdm hitu dung dé lam sach bang nuéc

lanh 1& amidoamin oxit hodc sulfobetain thu dugc tir phan mg trao dbi chéo dau co
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hodc dau ddu nanh. Cac ché pham minh hoa ctia dang nay bao gdm san pham

sulfobetain thu dugc bang cach chuyén vi chéo dau ddu nanh véi 1-buten:
SO,- SO,
2 N AN N + = N /\/\N*/

3
+ RJ]\ /\/\N+/ + HO/YOH
I
R=C16, Ci8 no

Chit git tAy gid ré cia sang ché gdm, ngoai chit hoat dong bé mit dang anion,
va chit hoat dong bé mat khong phan ly, téc nhan ting cudng tinh ning thu duoc tir
axit chua no mot 14n C1o-Ci17 thu duge tix phan ng trao ddi, axit octadexen-1,18-dioic,
hodc céc din xudt este ciia chung. Tac nhin ting cudng duoc chon tir sulfonat
alkoxylat Ci2 este béo c6 mic EO thp, Cis amidoamin oxit este, C1s amidoamin oxit
carboxylat, va amidoamin sulfobetain thu dugc tur dau co hodc dau du nanh tu chuyén
V1.

Theo mdt khia canh dugc wu tién, tdc nhén ting cuong la este béo etoxylat
sulfonat ¢6 muc EO thép Ci2 thu dugc, vi du, bz‘ing céach cho axit chua no mot 1an Cra
hoic din xuét este phan tng véi etylen glycol alkyl ete, tiép d6 1 sulfit hoa olefin. Tac
nhan ting cudong dugc dic biét wu tién clia dang nay c6 ciu tric:

0O

/\'/\/\/\/\)J\O/\/O‘CHa

SO,Na

Theo khia canh dugc uu tién khéc, tac nhan tang cuong la Cis amidoamin oxit

este. Tac nhan tang cudng duge dac biét uvu tién clia dang nay cé cau trac:

Theo khia canh dugc uvu tién khac, tic nhadn ting cuong la amidoamin
sulfobetain thu duoc tir ddu co hodc ddu dau nanh tu chuyén vi. San phém sulfobetain

tir qua trinh ty chuyén vi ctia dau co dugce minh hoa:
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I H o
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R=C16, C18 no + chua no

Chat gijt tdy c6 thé bao gdm céc thanh phan théng thuong bd sung. Vi du, ché
phém 6 thé bad gém mdt hodc nhiéu chét phu gia nhu cht kiém, chat cai thién tac
dung giat téy (builder), chit dém, chit mai mon, chit dién phén, chét téy tréng, tac
nhan lam sang, chét thom, cac chét tao mau, chét kiém soat tao bot, chit chéng tinh
dién, chit 1am giam nhan, chét loai vét bo ban, chat cang hoa, chét triét bot, chit téy
bén, chat chéng tai bam dinh, chét khang khuln, chit 1am dic, chét tao mau, chit tang
cudng d6 bong, enzym, chat git tay, chat hoat dong bé mit, ddng dung méi, chit phan
tan, cht hudng nudc, chét trfly dém bén, va chit tuong tw. Vi du vé céc thanh phéin
thong thudong bd sung, xem patent My céc s6 7,078,373 va 7,820,612, va cong bb don
xin cap patent M§ s6 2008/0009430 va 2010/0016198, duoc vién dan & day nhim muc
dich tham khao.

Céc vi du dudi day chi d& minh hoa sang ché. Ngudi cé hiéu biét trung binh
trong linh vuc ky thuat ndy s& hiéu cac phuong 4n niy nim trong tinh than cua sng

ché va pham vi cua yéu cAu bao hd.

Vi du thue hién siang ché

Téng hop nguyén li¢u tho:

Diéu ché metyl 9-dexenoat (“C10-0") va metyl 9-dodexenoat (“C12-0)

0] 0]

/\/W\)LOMG /\N\/\/\)LOMe

Céc phuong phép trong cong bd don xin cp patent M§ s6 2011/0113679, duge
vién din ¢ ddy nhim muc dich tham khao, dwoc sir dung dé tao ra nguyén lidu thd
C10-0 va C12-0 1a nhu sau:

Vidu lA: Chuyén vi chéo dau dau nanh va 1-buten.
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Thiét bi phan tng thép 6ng khong gi, kho va sach Parr loai 5 galong dugc trang
bi dng dong, may khudy treo, cudn gia nhiét va lam ngudi trong, dung cu thtr nhiét do,
van 14y mAu, va van xa duoc suc argon dén 15 psig. Dau dau nanh (SBO, 2,5 kg, 2,9
mol, Costco, My = 864,4 g/mol, 85% khéi lugng mirc chua no, duge suc khi argon
trong binh chtra 5-gal trong 1 gid) duoc bd sung vao thiét bi phan tng Parr. Thiét bi
phan tng duogc bit kin, va SBO dugc suc argon trong 2 gid trong khi dugc lam lanh téi
10°C. Sau 2 gid, thiét bj phan ting dugc thong khi dén 10 psig. Van éng dong duoc ndi
v6i xy lanh 1-buten (hdn hop ga-khong khi, cp do CP, ap sut khoang tréng trong
binh 33 psig, >99% khdi lwong) va dugc tai nén dén 15 psig voi 1-buten. Thiét bi phan
tmg lai dugc thong khi dén 10 psig dé loai bo argon du thira. SBO dugc khudy & 350
vong/phit va & nhiét d6 nidm trong khoang tir 9°C dén 15°C dudi 18-28 psig 1-buten
cho dén khi 3 mol 1-buten cho m¥i lién két olefin SBO duoc chuyén vao thiét bi phan

ung (khoang 2,2 kg 1-buten trong 4-5 gio).

Dung dich toluen chua [1,3-bis-(2,4,6-trimetylphenyl)-2-imidazolidinyliden]-
dicloruteni(3-metyl-2-butenyliden)(trixyclohexylphosphin) (C827, Materia) dugc diéu
ché trong binh 4p lyc Fischer-Porter biang cach hoa tan 130 mg chét xdc tac trong 30 g
toluen (10 mol ppm cho m&i mol lién két olefin ciia SBO). H8n hop chét xuc tic duogce
bd sung vao thiét bi phan ing qua dng dong thiét bi phan mg bing cach tao ap sut
khoang trdng phia trén & bén trong binh Fischer-Porter v&i argon dén 50-60 psig. Binh
Fischer-Porter va dng dong duoc rira bang toluen bd sung (30 g). Hon hop phan tmg
duoc khudy trong 2,0 gid & 60°C va sau d6 dé ngudi dén nhiét d6 méi trudng trong khi

cac chat khi trong khoang tréng phia trén duoc théng vao.

Sau khi ap suét duoc giai phéng, hdn hop phan tng duoc chuyén téi binh cdu
day tron chua dit sét tiy tring (d4t sét B80 CG Pure-Flo®, san phdm cua Oil-Dri
Corporation ctia M§, 2% khéi lugng/khdi luong SBO, 58 g) va que khudy tir. Hdn hop
phan g duge khudy & 85°C trong moi trudng argon. Sau 2 gid, trong thoi gian nay
1-buten con sét lai bt ky duoc cho théi di, hdn hop phan tng duoc 1am ngudi xudng
40°C va dugc loc qua vat liéu loc thuy tinh. Phan miu cua hdn hop san phém duoc
trao dbi este bang 1% khdi lugng/khbi lugng NaOMe trong metanol & 60°C. Bing k¥
thuat kiém tra sic ky khi (GC), n6 chira: metyl 9-dexenoat (22% khéi luong), metyl 9-
dodexenoat (16% khdi lwong), dimetyl 9-octadexendioat (3% khéi luong), va metyl 9-

octadexenoat (3% khéi luong).
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Céc két qua nay tot hon so v6i két qua tinh toan dwoc ddi véi hdn hop can bang
gia thuyét: metyl 9-dexenoat (23,4% khi lugng), metyl 9-dodexenoat (17,9% khdi
luong), dimetyl 9-octadexendioat (3,7% khdi luong), va metyl 9-octadexenoat (1,8%
khéi luong).

Vi du 1B. Quy trinh & vi du 1A thuong duoc tiép dién bang 1,73kg SBO va 3 mol 1-
buten/lién két d6i SBO. Phan mAu cta hdn hop san phém duoc trao ddi este vé6i natri
metoxit trong metanol nhu dugc md ta trén ddy. San phdm (bing GC) 1a: metyl 9-
dexenoat (24% khéi lugng), metyl 9-dodexenoat (18% khdi lugng), dimetyl 9-

octadexendioat (2% khéi luwong), va metyl 9-octadexenoat (2% khdi lwong).

Vi du 1C. Quy trinh & vi du 1A thuong duge tiép dién bang 1,75 kg SBO va 3 mol 1-
buten/lién két d6i SBO. Phan miu ctia hdn hop sén phém duoc trao ddi este v6i natri
metoxit trong metanol nhu dwgc md ta trén ddy. San pham (bing GC) la: metyl 9-
dexenoat (24% khéi lugng), metyl 9-dodexenoat (17% khdi luong), dimetyl 9-

octadexendioat (3% khéi luong), va metyl 9-octadexenoat (2% khdi luong).

Vi du 1D. Quy trinh & vi du 1A thuong duogce tiép dién bing 2,2kg SBO va 3 mol 1-
buten/lién két d6i SBO. Ngoai ra, toluen duoc sir dung dé truyén chét xuc tac (60 g)
dugc thay bang SBO. Phdn mAu ctia hdn hop san pham dugc trao di este v6i natri
metoxit trong metanol nhu dugc md ta trén ddy. San phdm (bing GC) la: metyl 9-
dexenoat (25% khdi luong), metyl 9-dodexenoat (18% khdi luong), dimetyl 9-

octadexendioat (3% khéi lwong), va metyl 9-octadexenoat (1% khdi lugng).
Vi du 1E. Téach olefin tir triglyxerit dugc cai bién.

Binh cau day tron 12-L dugc trang bi que khqu tur, 4o gia nhiét, va bd diéu
khién nhiét d6 dugc nap san phim phan tmg duoc két hop tir cac vi du 1A dén 1D
(8,42 kg). Thiét bi ngung tu ngudi c6 cira vao chin khéng duoc gin vao ¢b giita cua
binh cAu va binh ciu tiép nhan dugc ndi véi thiét bi ngung tu. Hydrocacbon bay hoi
(olefin) dugc loai bd khoi san phim phan tmg bing cich chung cit chan khong. Nhiét
d6 binh: 22°C-130°C; nhiét d6 dau chung cit: 19°C-70°C; ap suit: 2000-160ptorr. Sau
khi loai b hydrocacbon bay hoi, con lai 5,34 kg can khéng bay hoi. Phdn mau ctia hdn
hop san phdm khong bay hoi dugc trao d6i este v6i natri metoxit trong metanol nhur
duge md ta trén ddy. San phim (bing GC) la: metyl 9-dexenoat (32% khéi lugng),
metyl 9-dodexenoat (23% khéi luong), dimetyl 9-octadexendioat (4% khéi luong), va
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metyl 9-octadexenoat (5% khdi luogng). Hon hop nay con duoc goi 1a “UTG-0.” (San
phim tuong tu 1am tir ddu co ¢6 tén 1a “PUTG-0.”)

Vi du 1F. Metanol phan triglyxerit dugc cai bién.

Binh cau day tron 12-L dugc lip khit véi que khudy tir, thiét bi ngung tu, 4o gia
nhiét, dung cu thir nhiét do, va thiét bi cép khi ga dugc nap natri metoxit trong metanol
(1% khdi luong/khdi lwong, 4,0 L) va hdn hop san phdm khong bay hoi duge tao ra
trong vi du 1E (5,34 kg). Hon hop khong ddng nhit mau vang nhat thu duoc ndy duogc
khudy & 60°C. Sau 1 gid, hdn hop tré nén ddng nhat va c6 mau da cam (d6 pH = 11).
Sau 2 gi¢ phan g, hdn hop duge 1am ngudi xuéng nhiét d6 moi trudng va hinh thanh
hai 16p. Pha hitu co duoc rira bang nu6c metanol (50% thé tich/thé tich, 2 x 3 L), duoc
tach riéng, va dugc trung hoa bang cach rira bing axit axetic bang trong metanol (1

mol HOAc/mol NaOMe) téi d6 pH = 6,5. Thu duge: 5,03 kg.
Vi du 1G. Téch nguyén liéu tho metyl este.

Binh ciu day tron 12-L duoc lap khit véi que khudy tir, cot duge boc kin, va bd
diéu khién nhiét d6 duoc nap hdn hop metyl este dugce tao ra trong vi du 1F (5,03 kg),
va binh ciu dat trong 4o gia nhiét. Cot thiy tinh 1a 2” x 36” va chtra vat hinh yén b::ing
thép khong gi 0,16”° Pro-Pak™ (Cannon Instrument Co.). Cot nay duoc gin vao dau
chung cét phan doan cé binh cau 1-L dugc do trude duoc lip khit vao d& thu phén
doan. Qué trinh chung cét dugc thuc hién & diéu kién chan khong (100-120 ptorr). Ty
16 hdi luu 1:3 duge st dung dé tich metyl 9-dexenoat (“C10-0”) va metyl 9-
dodexenoat (“C12-0). Cac miu dugc thu trong qué trinh chung cat, cac diéu kién
chung cét, va ché phim ctia cac phan doan (bing GC) duogc thé hién trong bang 1. Ty
1€ hdi luu 1:3 chi ctr mot giot dugce thu thi dua 3 giot nguogc trd lai ¢t chung cht. Két
hop céc phén doan thich hop thu duge metyl 9-dexenoat (1,46 kg, 99,7% tinh khiét) va
metyl 9-dodexenoat (0,55 kg, >98% tinh khiét).

Bang 1. Tach C10-0 va C12-0 bang cach chung cét

Thi tu Nhiét d6 | Nhiét do Chén Khbi C10-0 C12-0
chung cit | dau (°C) | binh (°C) | khong lwong | (% khdi | (% khdi
phén doan (utorr) (2) lugng) lugng)

1 40-47 104-106 110 6,8 80 0
2 45-46 106 110 32,4 99 0
3 47-48 105-110 120 223,6 99 0
4 49-50 110-112 120 283 99 0
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5 50 106 110 555 99 0
6 50 108 110 264 99 0
7 50 112 110 171 99 0
8 51 114 110 76 97 1
9 65-70 126-128 110 87 47 23
10 74 130-131 110 64 0 75
11 75 133 110 52,3 0 74
12 76 135-136 110 38 0 79
13 76 136-138 100 52,4 0 90
14 76 138-139 100 25,5 0 85
15 76-71 140 110 123 0 98
16 78 140 100 426 0 100

Diéu ché nguyén liéu metyl 9-hexadexenoat (“C16-0)

0

/WW/\/\)LOME

Céc quy trinh ¢ vi du 1A dugce tiép tuc chi khac 1a 1-octen duoc chuyén vi chéo
v6i ddu ddu nanh thay vi 1-buten. San phdm phan tmg két hop sau d6 duoc cat phan
nhe nhu dugec mo ta trong vi du 1E dé loai bo phén doan hydrocacbon chura no dé bay
hoi hon tir phén doan dau duoc cai bién. Quy trinh & vi du 1F dugc st dung dé chuyén
héa phan doan dau dugc cai bién thanh hdn hop metyl este bao gém metyl 9-
hexadexenoat. Viéc chung cit phan doan & 4p sut giam duoc si dung dé tach san

phim mong mudn, metyl 9-hexadexenoat tir cac metyl este khac.
Quy trinh thé bac bén: Quy trinh chung C

Amin béc ba dugc chuyén héa thanh metyl quat, betain, hodc sulfobetain bang
céch cho phan {mg véi tic nhan thé bac bdn. Quy trinh thé bac bén duoc thuc hién &
nhiét 46 ndm trong khoang tir 65°C dén 100°C. Tac nhén thé bac bén dugc sir dung 1a
dimetyl sulfat ddi v6i metyl quat, natri monocloaxetat ddi v6i betain, hodc
epiclohydrin d6i voi sulfobetain. Luong tac nhan thé bac bdn duoc st dung 1a tir 0,8
dén 1,0 duong lugng mol dya trén lugng amin bac ba. Phan ing dugce xem 13 hoan tAt
khi gi4 tri amin tu do ndm trong khoang mong muén nhu duoc x4c dinh bing cach

chuan d6 axit percloric.
Amin oxit tr amin: Quy trinh chung D

Amin béc ba dugc hoa tan véi nude dé tao thanh 10-40% khéi lwong hdn hop,

dugc gia nhiét toi nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén 75°C trong moi trudng nito.
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Dung dich hydro peroxit (dung dich 35%, 1 dén 2,2 duong luong mol) duge bd sung
vao theo timg giot trong khi duy tri nhiét o thap hon 75°C. Hdn hop duoc gift & nhiét
d6 phan tmg trong 4 dén 12 gid hodc cho dén khi mirc peroxit tw do dudi 0,2% nhu
duoc xéac dinh bang gidy iodua tinh bot.

Tbng hop amit (bao gdm amidoamin): Quy trinh chung E

Metyl este chua no (Cio, Ci2, hodc Ci¢ monoeste hoac Cig dieste) dugc Kkét hop
vGi 1-6 duong lugng mol amin bac mot hoac bac hai (vi du, DMA, DEA, MEA,
DMAPA). Chit xtc tic bazo (vi du, NaOMe hodc alkoxit khic) dugc bd sung néu
mubn. Hon hop phéan Ung dugc gia nhiét ¢ nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén
150°C cho dén khi este ban dau vé co ban dugc dung hét. San phim amit duoc tinh
ché bang cach chung cét, rira bing nudce, hodc bang céc cach thire thong thuong khac.
Theo céach khac, san phdm dugc sir dung “nguyén dang” va duoc chuyén hoéa thanh

c4c dan xudt khac.
Este hoa dé& didu ché etoxylat (eFAME): Quy trinh chung F

Axit carboxylic thich hop dwoc két hop véi poly(etylen glycol) monometyl ete
(0,8-2,5 duong lugng), chit xtc tac axit (vi duy, axit sulfuric, axit metansulfonic, axit
p-toluensulfonic, hoac chét twong tu), va dung mdi tuy y (vi duy, toluen, xylen, hoac
hydrocacbon khac c6 kha nang tao thanh hdn hgp déng sdi nuéc). Hon hop duge gia
nhiét & nhiét d6 nam trong khoang tir 120°C dén 180°C & diéu kién chan khong, phun
nito, hozc dém khi nito va nudc giai phéng ra duge thu gom. Phan tmg tiép tuc cho

dén khi dat duoc gia tri axit mong mudn.
Amin bang cach khir amit: Quy trinh chung G

Lithi nhém hydrua (hodc chat khir tuong tu) dugc hoa tan trong dung méi (vi
du, dietyl ete, THF, dioxan, diglym) trong mdi truong dém khi nito. Amit béo thich
hop duoc hoa tan trong ciing dung méi va duge bd sung vao bang cach nhd giot, trong
khi duy tri nhiét d6 phan tng nam trong khoang tir 25°C dén 50°C. Sau khi bd sung,
hdn hop duge khqu qua dém & nhiét d6 phong. Nudc duge bd sung mot cach cAn than
dé dung phan ung, va dung dich natri hydroxit duoc bd sung. Céc phan rin duge loc

ra, va dung moi dugc loai bo. San pham amin duoc tinh ché bang cach chung cat.

Téng hop imidazolin: Quy trinh chung H
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Metyl 9-dexenoat hodc metyl 9-dodexenoat dugce két hop véi dietylentriamin
(DETA), c6 hoic khong ¢ chét xic tac, theo ty 16 mol mong mudn cia cac nhdm este
so v&i cac nhom amino va/hodc hydroxyl bac mdt. Thong thuong, hai mol cla este
duoc sir dung cho mdi mol DETA. Hon hop dugc gia nhiét cing véi khuéy dén nhiét
d6 nam trong khoang tir 140°C dén 200°C dudi ché d6 chan khong nhe nhim ngén can
hodc 1am giam thiéu bay hoi DETA tir hdn hop phan tmg. Phan tmg tiép didn cho dén
khi phan tich (IR hodc quang phé 'H NMR) cho thiy chuyén dbi hoan thanh mot cach
hop 1y. Mitic chira bén trong sau d6 duoc gia nhiét & nhiét d6 nim trong khoang tir
175°C dn 300°C véi chan khong thap hon (5-100 mm Hg) dé tao hiéu qua khép vong

cho imidazolin. Diém két cta phan ing dugc xac dinh béng chuén do.
Sulfit hod olefin: Quy trinh chung J

Chét sulfit hoa (natri sulfit, natri bisulfit, natri metabisulfit, hodc chat twong tu)
duoc hoa tan trong nude va dugc két hop véi it nhat mot duong lugng mol olefin. Tuay
¥, chit xic tac (peroxit, sat, hodic cac chit khoi mao gde ty do khac) duoc bao gdm.
Hdn hop nay dugc gia nhiét t6i nhiét d6 nim trong khoang tir 50°C dén 100°C trong 3
dén 15 gid cho dén khi viéc sulfit hod hoan thanh mét cich thich hop.

Ché pham estolit: Quy trinh chung K
Quy trinh duoc sit dung dé chuyén héa metyl este C10-0 thanh axit béo C10-36
tuong tng chia né duge tiép tuc nhu duge mé ta dudi day.

Qué trinh sulfonat héa duge tién hanh trong thiét bi phén Umg phan doan dugc
duy tri & nhiét d6 20°C trong mdi trudng dong nito (2 L/phut). Hon hop axit béo chua
no hoic hdn hop gdm axit béo chwa no va axit béo no dwoc bd sung vao metylen
clorua. Luu huynh trioxit dugc 1am bay hoi trong sudt 30 phit qua ndi chung nhanh
140°C va duoc suc qua thiét bi phan tmg sir dung dong nito & ty 18 mol cta SOz so véi
nhom chire alken 1a khoang 1:1. Téc d6 bd sung SO3 dugc didu chinh dé giit nhiét do
phan tng bang hodc dudi 35°C. O giai doan cudi ctia viée bd sung, hdn hop phéan ung
duoc duy tri thém 5 phit va sau d6 hén hop dugce ¢6 & didu kién chan khong. San
phim axit duoc tiéu bién trong 1 dén 2 giv & nhiét d6 nim trong khoang tir 50°C dén
85°C. Qua trinh trung hoa dugc tién hanh béng cach st dung bazo thich hop va viéc
thity phan dién ra & nhiét d6 85°C véi 46 pH duoc duy tri véi bazo bd sung. 'H NMR
duoc st dung dé x4c dinh qua trinh thity phan hoan toan. '
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Thuy phén este thanh axit béo: Quy trinh chung L

Quy trinh dugc st dung dé diéu ché axit béo C10-36 nhu dugce néu chi tiét dusi

day thudong dugc sir dung.

Bang 2 tom tt cac quy trinh chung dugc st dung dé didu ché cac ché phdm sau

nay:
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M&i ché phim cua cac ché pham dudi day dugc thir nghiém hoic 1am thanh phan
hoat dong bé mit cua chat giit tiy 1am sach bang nudce lanh géc MES hodc lam tac nhan
tang cudng cho chit gijt tdy gid ré. Trir khi c6 quy dinh khac duge chi dinh duéi day, cac
ché phim duoc diéu ché bang cach st dung cac phwong phép chung dugc tom tit trong

bang 2:

C10-17: C10 DMAPA amit

C10-18: C10 DMAPA Quat

_Z_
+
\

C10-19: C10 DMAPA Quat Sulfonat

O
Nasos\/\/\/\/\/u\
O

C10-20: C10 DMAPA AO

C10-22: C10 DMAPA Betain
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C10-25: C10 DMA Amit
PN NN >

C10-36: Axit béo C10

Metyl este C10-0 (390,2g) dugc nap vao binh cau day tron dwoc trang bi mdy
khudy treo, va mtrc chira bén trong dugc gia nhiét téi 70°C. Kali hydroxit (dung dich 16%
trong glyxerin, 523g) dugc bd sung. Hdn hop duoc gia nhiét t&i 100°C va vién tron KOH
bd sung (35,10g) dugce bd sung. Sau khi khudy 17 gid, sic ky khi cho thiy khoang 94%
chuyén héa thanh axit béo. KOH (10 g) lai dugc bd sung, va khudy tiép tuc & 100°C trong
4 gid. Chuyén héa bang GC 13 >97%. Hdn hop duge khudy & 100°C trong 4 gid nita, va
sau d6 dugc lam ngudi t6i 80°C. Nudce (400mL) va dung dich axit sulfuric 30% (500mL)
duge bd sung, va hdn hop duoc khudy trong 1 gio. Sau do, pha nuée duge loai bd. Nude
(500mL) duge bd sung, va viéc gia nhiét/khudy lai dugc thuc hién (dén 80°C) trong 0,5
gi0. Pha nudc lai dugce loai bo. Quy trinh rira béng nudc dugc ldp lai thém hai 14n nita 2
x 500mL). San phdm axit béo thd dugc cAt phan nhe & didu kién chan khong & 80°C trong

2 gio dé loai bo nude va duge st dung ma khong can tinh ché thém. Thu dugc: 357 g.

C10-32: C10 UFA SLA

SO;Na

Trong thiét bj phan (mg phéan doan sulfonat hoa dugc duy tri & nhiét do 20°C trong
moi trudong dong nito (2L/phat), C10-36 (109,6 g, 0,64 mol) duoc bd sung vao metylen
clorua (100mL). Luu huynh trioxit (51,6 g, 0,64 mol) dugc lam bay hoi trong subt 30
phut qua ndi chung nhanh 140°C va duoc suc qua thiét bi phan tng st dung dong nito.

Téc d6 bd sung SO;3; dugc diéu chinh dé gilt nhiét d§ phéan ing béng hodc dudi 35°C. O
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giai doan cudi cia viéc bd sung, hdn hop phan tmg dugce duy tri thém 5 phut va sau d6
hén hop dugc cd & diéu kién chan khong. Sau do, san phim axit duge tiéu bién trong 1
gid & 50°C. Axit dwoc trung hoa bang cach sir dung nudce (151,0 g) tiép d6 1a dung dich
nude NaOH 50% (41,7 g). Qua trinh thiiy phan duoc tién hanh & 85°C va do pH dugce duy
tri bing cach bd sung dung dich nwdec NaOH 50%. Phan tich 'H NMR x4c nhén ché phim
dugc dé xuat ddi véi sulfo-estolit C10-32. Cac két qua phén tich: do pH: 5,25 (nguyén
dang); do Am: 51,6% khdi lugng; natri sulfat: 0,51% khéi luong; céc chit chua dugc

sulfonat héa: 0,79% khdi lugng.

NSNS

~ |

C10-40: C10 benzyl quat

C10-41: C10 Betain

O
o
N+
|

Binh ciu day tron dugc nap metyl este C10-0 (235 g) va nguyén liéu duoc loai khi
bang nito. Natri metoxit (5 g dung dich 30% trong metanol) dugc bd sung qua bom tiém
trong 5 phut va chan khong toan phan dugc 4p dung. Pimetylamin (67 g) dugc bd sung tir
tir qua dng dong dudi bé mat. Sau khi bd sung, hdn hop duge gia nhiét t6i 60°C va gilt
qua dém. Amit, C10-25, dwoc thu hdi qua qua trinh chung cét chan khong (120°C, 20 mm
Hg). Gi4 tri iot: 128,9 g [/100 g mau. '"H NMR (CDCls), § (ppm): 5,8 (CH,=CH-); 4,9
(CH>=CH-); 2,8-3,0 (-C(O)-N(CHs)2; 2,25 (-CH2-C(O)-~).

Amit C10-25 (475 g) dugc bd sung tir tir trong 3 gidy vao huyén phu dic THF dang
khudy chtra LiAlHs (59,4 g) trong mdi trudng nito trong khi duy tri nhiét do ndm trong
khoang tir 11°C dén 15°C. Hon hop 4m 1én dén nhiét do phong va khudy qua dém. Hon
hop dugc lam lanh trong bé da, va nudc (60 g) duoc bd sung mot cach can than, tiép do la

dung dich nudc NaOH 15% (60g). Hon hop 4m lén dén nhiét d6 phong va dugc khudy
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trong 1 gio. Hén hop dugc loc, va banh loc dugce ria béng THEF. Cac phén loc dugc két
hop va duoc cd. Phtalic anhydrit (57,5 g) duge bd sung timg phin mét, va hdn hop duoc
chung cat chan khong dé tach C10-38. Gi4 tri amin: 298,0 mg KOH/g; gia trj iot: 143,15
g 1/100 g miu; % d6 4m: 0,02%. 'H NMR (CDCl3), & (ppm): 5,8 (CH=CH-); 4,9
(CH2=CH>-); 3,7 (-CH2-N(CHas)2).

Binh cdu dugc nap C10-38 (114 g), nudc (180mL), va natri monocloaxetat (74,6
g). Hon hop dugc gia nhiét t6i 100°C va d¢6 pH dugc duy tri ndm trong khoang tir 7 én 9
bang cach bd sung NaOH 50%. Sau 6 gi, do chuan chi 9,7% clorua (Iy thuyét: 10%). Khi
ngudi, C10-41 duogc phan tich: do Am: 49,58%; NaCl = 9,95%. 'H NMR (D20), 6 5,8
(CH2=CH-); 4,9 (CH,=CH-); 3,7 (-CH2-N*(CH3)y); 3,1 (-CH2-N*(CH3)y).

C12-14: Quat DETA C12 Sulfonat

H3C\ +

N

I ), o

{0 O \a W
SO,Na [
C12-17: C12 DMAPA amit
0]
H |

Binh ciu d4y tron dugc trang bi ng phun nito, may khudy co hoc, va dng chit u
Dean-Stark dugc nap metyl este C12-0 (670g), 3-(dimetyl-amino)propylamin
(“DMAPA,” 387g), va natri metoxit (11,2g dung dich 30% trong metanol). Hon hop phan
ung dugc gia nhiét téi 100°C va metanol dugce thu. Nhiét d¢ phan ing dugc tang 1€n theo
bude nhiét 5°C cho dén khi nhiét do dat 130°C. Hon hop duoc gilt & 130°C trong 1 gio, va
sau d6 phun nito dudi bé mit duge ap dung trong 2,5 gid. Nhiét 4o duoc gia ting dén
140°C thém 3,5 gio. Phan chung cét dugc thu bao gdm metanol va mot s DMAPA. Hon
hop phén Gng dugc lam ngudi téi 110°C, phun nito dugce dung lai, va chan khong dugc ap
dung. HOn hop dugc cit phan nhe DMAPA du thira (150°C, 20 mm Hg, 30 phut). San
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pham, amidoamin C12-17, c6 gia tri amin 1a 196,39 (khdi lugng dwong luwong: 281,3). 'H
NMR (CDCl3) xac nhén su tao thanh ctia amit, dua trén su bién mét cia dinh metyl este &
3,61ppm va su xut hién cua tin hiéu DMAPA CH, & 3,30, 2,11, va 1,62ppm va N(CH3),
¢ 2,20ppm.

C12-19: C12 DMAPA Quat Sulfonat

SO,Na 0

|
MHMT”

C12-20: C12 DMAPA AO

C12-24: C12 DMAPA Sulfobetain

C12-30: C12 MEA amit
/\/\/\/\/\/U\N/\/OH
H

Binh cau day tron dugc trang bi 6ng phun nito, cdp nhiét dién, 4o gia nhiét, may
khudy, va éng chit u Dean-Stark duoc nap nguyén liéu metyl este C12-0 (125,1 g, 0,596
mol) va monoetanolamin (37,2g, 0,608 mol). Hon hop duoc gia nhiét t6i 60°C. Natri
metoxit (2,14ml 30% khéi lugng dung dich trong metanol, 0,012 mol) duoc bd sung vao
binh ciu, va phan ung toéa nhiét dén khoang 80°C. Hon hop sau d6 duoc gia nhiét t6i
100°C va giit trong 2,5 gid. Thiét bi phan tmg duoc 1am ngudi téi 90°C va bng chit u
Dean-Stark dugc loai bd. Chan khong dugc 4p dung theo cach gia luong liéu dén 20mm

Hg trong 0,5 gio. Chan khong dugc gitt & 20mm Hg trong 0,5 gid, sau d6 ¢ 1,4mm Hg
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trong 1,0 gio dé loai bé metanol du. 'H NMR quang phd cho thiy chuyén hoa hoan toan
mot cach hop 1y thanh C12-30. MEA tu do, dwoc xé4c dinh bang chuén d, 13 0,71%.

C12-33: C12 eFAME Sulfonat

0]

/Y\/\/\/\)J\O/\/O‘CHs

SO,Na

Axit béo C12-39 (208,0 g, 1,022 mol) duge nap vao binh ciu day tron dugc trang
bi méay khudy treo, dng chit u Dean-Stark, thiét bji ngung tu hdi luu, cip nhiét dién, 40 gia
nhiét, va bd didu khién nhiét do. 2-metoxyetanol (162,0 g) va toluen (500mL) dugc bd
sung. Hon hop duoc gia nhiét t6i 124°C trong khi axit p-toluensulfonic (1,7 g) dugc bd
sung. Nudc cua phan ung bét dau duogc thu gom khi dat duge nhiét do dich. Tiép tuc gia
nhiét trong 3 gid, va chuyén héa thanh eFAME (bang phd 'H NMR) 12 98%. (Tin hiéu dbi
v6i hydro alpha dén cacbonyl dugc st dung dé x4c dinh mtrc do chuyén héa.) Mau dugc
cAt phan nhe dé loai bo toluen va 2-metoxyetanol du thira. Toluen du duoc loai bo bing
céach khudy & 150°C & diéu kién chan khong (1-5 mm Hg) véi phun nito thip dé tao ra

metyl este ctia axit béo C12-8 dugc etoxylat hoéa.

Binh cdu déy tron dugc trang bi que khudy, cip nhiét dién, 4o gia nhiét, bd didu
khién nhiét d6, va que thir pH dugc nap C12-8 (109,7g) va ruou isopropylic (110,0 g). Do
pH ban dau 1a 6. Ham luong chia bén trong dugc gia nhi¢t té6i 45°C, va t-
butylperoxybenzoat (2,0mL) duoc bd sung. Mot cach riéng biét, natri bisulfit (13 Na2S20s,
41,5g) va natri sulfit (8,0g) dugc hoa tan trong nuéc da duge khir ion (137,5 g). Dung
dich nay duoc bb sung bang cach nho giot vao hdn hop olefin. Két tia duge tao thanh vao
lac dau, nhung sau dé dugc hoa tan. Bo pH dugc diéu chinh thanh 7 béng cach bd sung
natri hydroxit va hdn hop dugce khudy qua dém & 25°C. '"H NMR cho thiy khong c6 phan
ing sau ba dém. Hdn hop dugc chuyén t6i binh khac véi nue da duge khir ion (362,5g,
natri sulfit (2,7g), va TBB (2,0mL), va hdn hop dugc gia nhiét téi 75°C trong 3 gio, sau
d6 dugc 1am ngudi téi nhiét do phong va dugc khudy trong 2 ngay. 'H NMR thé hién mirc
chuyén héa 80%. Hbn hop duoc gia nhiét lai téi 75°C trong 5gid, sau d6 dugc 1am nguodi

xudng nhiét do phong va dugc khudy qua dém. Khong xay ra qué trinh chuyén hoa b
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sung. Ruou isopropylic duwoc ct phan nhe va clorofom duge bd sung vao dé tach C12-8
chua dugc phan Ung (pha nuéc) tir san phdm da dugc sulfonat hoa, C12-33 (pha

clorofom).

C12-34: C12 UFA SLA

C12-38: C12 MIPAmit

C16-9: C16 DMAPA amit

C16-11: C16 DMAPA Sulfonat

I=

:

Téng hop nguyén liéu:
Diéu ché dimetyl 9-octadexen-1,18-dioat (“Mix-0 hodc “C18-0")

0]

MeO\”/\/\/\/\/\/\/\/\)LOMe

O

Tam miu metyl 9-dodexenoat (10,6 g mdi mau, xem bang 3) dugc gia nhiét téi
50°C va dugc loai khi véi argon trong 30 phut. Chit xtic tic chuyén vi ([1,3-bis-(2,4,6-
trimetylphenyl)-2-imidazolidinyliden]dicloruteni(3-metyl-2-butenyliden)-

(trixyclohexylphosphin), san phdm ctia Materia) dwgc bd sung vao metyl 9-dodexenoat
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(lwgng dugce chi dinh trong bang 3) va chan khong dugc 4p dung dé tao thanh 4p suit <1
mm Hg. Hdn hop phan tmg cho phép tu chuyén vi trong thdi gian bo cdo. Phan tich bang
ky thuat kiém tra sic ky khi chi ra ring dimetyl 9-octadexen-1,18-dioat dugc tao ra véi
cac két qua dugc bdo cdo trong bang 3. “Mix-0” 1a hdn hop chit ddng phan 80:20
trans/cis thu dugc tir hdn hop phan tmg. Su két tinh tao ra tit c4 nguyén lidu 1a chit dong

phén trans, “C18-0.”

Bang 3. Qua trinh tu chuyén vi ciia metyl 9-dodecanoat
Mau | Luong nap chit xac Thoi gian phan C18-0
tac (ppm mol/mol)* ung (gio) (ving GC %)

A 100 3 83,5
B 50 3 82,5
C 25 3 83,0
D 10 3 66,2
E 15 4 90,0
F 13 4 89,9
G 10 4 81,1
H 5 4 50,9

*ppm mol chat xtic tic/mol metyl 9-dodexenoat

Hop chit duoc thir nghiém dua trén co s& nguyén lidu Cig ¢6 cdc cAu tric sau day:
Mix-26: C18 DiDMAPA Amit (80:20 trans/cis)

0

l H
/N\/\/NWWLN/\/\N/
0 H |
C18-28: C18 DiMIPA diquat Sulfonat
R H SO,Na 0 |
_TV\/NWNV\)J\N/V\NL
0 H |
C18-29: C18 DiDMAPA DiAO (100% trans)
| H Q o)
/N\/\/NY\/\/\/\/\/\/\/\/U\N/\/\,{I/
o) H |

0]
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Binh ciu day tron dugc trang bi may khudy co hoc duoc nap dieste C18-0 (545,6g)
va DMAPA (343,3 g). Ong chir u Dean-Stark dugc gin vao, va natri metoxit (20g 30%
khéi lugng dung dich trong MeOH) dugc bd sung. Nhiét do dugc gia ting dén 110°C
trong sudt 1,5 gid, va metanol duoc thu. Nhiét d6 duoc ting 1én dén 150°C trong gia
lugng li€u do chung cAt cham. Hon hop duogc gitt & 150°C trong 6,5 gid va sau dé duoc
1am ngudi téi nhiét 46 phong. Phéan tich "H NMR cho thdy mét lugng nhd metyl este chwa
dugc phan ung. Hon hop dwgc gia nhiét t&i 180°C trong vai gior va DMAPA bd sung va
natri metoxit dugc bd sung. Hén hop dugc 1am ngudi va trung hoa bang axit hydrochloric
dam dac. Khi hdn hop duoc 1am ngudi xuéng 90°C, nuéc da dugc khir ion duge bd sung,
dan dén két tia amit tao ra huyén phii dic. Céac thanh phén rén dugc tach bang cach loc
chan khéng va dugc rira bing nude. Phin san phdm rén, tit ca amit rans C18-26, duge
lam khé & didu kién chan khéng. Thu dugc: 92,2%. '"H NMR (CDCls) xac nhén sy tao
thanh clia amit, dua trén su bién mit cta dinh metyl este & 3,65ppm va su xuét hién cia
tin hiéu DMAPA CH> & 3,31, 2,12, va 1,62ppm va N(CH3s)2 ¢ 2,20ppm.

Binh ciu déay tron duoc nap amin C18-26 (141,0 g), nuéc (231,2 g), va Hamp-Ex
80 (0,4 g). Hon hop duoc gia nhiét t6i 50°C va da kho duoc bd sung téi d6 pH = 8,8. Khi
d6 pH 6n dinh, H>O, nudc (35%, 57,8 g) duge bd sung vao bang cach nho giot khong cin
gia nhiét, trong khi duy tri nhiét d6 thip hon 75°C. Sau khi viéc bd sung peroxit két thic,
hdn hop duge gia nhiét & 85°C trong 18 gio. Hon hop duoc 1am ngudi téi nhiét d6 phong
dé tao ra di-AO C18-29. Chuin d6 boc 16: amin oxit: 1,32 meq/g; amin tu do: 0,027
meq/g; peroxit tw do: 0,0019%; nude: 66,4%.

C18-30: C18 DiDMAPA DiAO Sulfonat

I H 0
/CND\/\/N\[(\/\/\/\)\/\/\/\)J\N/\/\I{J/
H |

C18-32: C18 DiBetain (100% trans)
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C18-34: C18 DiDMAPA MonoQuat (100% trans)

zZ—

7~

o

C18-36: C18 DiDMAPA Monobetain (100% trans)

MIX-36: C18 DiDMAPA Monobetain (80:20 trans/cis)

C18-37: C18 DiDMAPA Betain AO (100% trans)

MIX-37: C18 DiDMAPA Betain AO (80:20 trans/cis)

H
\/\/N\ﬂ/\/\/\/\/\/\/\/\/u\
H

o)

| H
/N\/\/NY\/\/\/\A/\/\/\)LN/\/\
0] H

o)

C18-38: C18 DiDMAPA Betain Quat (100% trans)

MIX-38: C18 DiDMAPA Betain Quat (80:20 trans/cis)
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Dimetyl este C18-0 (824,3 g), DMAPA (519,5 g), va dung dich natri metoxit
(2,4% khdi lugng NaOMe dua trén metyl este) duge gia nhiét tir tir dén 140°C va gitr
trong vai gi¢. Phun nito bé mat dudi duge sir dung & cubi dé tao dibu kién thuan loi loai
bo metanol. Nhi¢t do duge gidm xuéng 100°C, va muc chira bén trong dwgc rat chin
khong. Dung dich thu dugc tir nude da duge khir ion (1,0 L) va 50% H2SO4 (11 g) dugce
bd sung tir tlr vao san phim phan tmg d3 tan chay. Hdn hop 1am ngudi, va cac thanh phin
ran nhdo dugc tich bang cach loc. Cac thanh phdn rin dugc rira bang nuée di dugc khi
ion, va phan dich loc dugc chiét bang clorofom (2 X 250mL). Cac phan chiét clorofom
duoc cd, va diu mau vang thu dugc dugc nhan dién 1a séan phém dugce 1am giau cis béng
'H NMR. Dau mau vang duoc tai hoa tan trong CHCls, dugc loc qua silic dioxit, va két
hop v6i cac thanh phan rin nhio. CHCl; bd sung (100mL) duge bd sung vao muc chira
bén trong, va hdn hop dugc tao xody trén thiét bj 1am bay hoi quay & 70°C cho dén khi
ddng nhit. Chan khéng duoc 4p dung, va CHCl; dugc loai b, tiép d6 12 nude. Lam bay
hoi duoc dimg khi san phdm duy tri rin & 98°C. San phim dwoc 1am lanh, Mix-26, dugc
phan tich: gid tri amin: 229,1 mg KOH/g mau; DMAPA tu do: 0,08%; d6 4m: 0,09%:;
tong do kiém: 4,08 meg/g. 'H NMR (CDCl3), § (ppm) = 5,3 (-CH=CH-); 3,25 (-C(O)-
NH-CH>-); 2,2 (-N(CH3)2). *C NMR (CDCl3), & (ppm) = 130 (trans -CH=CH-); 129,5
(cis, -CH=CH-). Ty 1€ san phém: 79,3% trans, 20,7% cis.

Diamit Mix-26 (224,5 g) dugc nap vao binh cau véi nuée (322 g) va axit xitric (1,5
g), va mic chira bén trong dugce gia nhiét té1 80°C. Natri monocloaxetat (57 g) trong nudc
(200mL) duge bd sung tir tir dé tranh toa nhiét. Khi viée bd sung két thiic, hdn hop duoc
gia nhiét t6i 90°C va giit trong 6,5 gid. Natri monocloaxetat bd sung (3,5 g) duge bd sung,
va phéan tng tiép tuc & 90°C trong 2 gid. PO chuin chi 3,82% NaCl ty do. Hdn hop duoc
lam ngudi, va san phdm dwoc chuyén t6i binh ciu day tron véi metanol. San phim

monobetain, Mix-36, dugc lam kho thanh ph'?m rin béng cach bd sung lap lai MeOH va
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lam bay hoi trén thiét bi lam bay hoi quay. 'H NMR (d3-MeOD), & (ppm) = 5,35 (-
CH=CH-); 3,8 (-C(0O)-CH2-N"(CH3)2-); 3,2 (-C(O)-CH2-N*(CHz3)2-).

Binh ciu duge thdi sach biang nito dwgc nap monobetain Mix-36 (113,9 g), ruou
isopropylic (66 g), va etanol (30 g). Hon hop dugc gia nhiét téi 70°C va dimetyl sulfat
(15,65 g) duge bd sung bang cach nhoé giot. Hon hop dwoc 1am ngudi dé duy tri nhiét do
khoang 70°C. Hdn hop dugc gitt & 70°C trong 3 gid. Pimetyl sulfat bd sung (0,96 g) duge
bb sung, va tiép tuc gia nhiét & 70°C trong 3 gid, sau d6 & 85°C trong 2 gid. Hon hop
dugc dé ngudi va dugc co. Nuéde (195 g) duge bd sung vao khoang 40% khéi lwong phin
ran. Phan tich san pham betain quat, Mix-38, thé hién: do pH: 8,35 (1% trong nudc); do
Am: 47,7% khéi lugng; NaCl: 4,74% khéi lugng; natri sulfat: 0,3% khdi lugng. Dit licu
'H NMR khiéng dinh c4u tric dé xut.

MIX-46: C18 Este DMAPA AO (80:20 trans/cis)

O O
Meom/\/\/\/\/\/\/\/\)‘\N/\/\rll/
H |
O
MIX-61: C18 eFAME Sulfonat (80:20 trans/cis)
S0,Na 0
*\Ofﬁ\w,o\me\w/n\V/m\Vfﬂxw/L\//x\j/x\/f\H,JxO;A\vjﬁx
0
C18-68: C18 DiDMAPA amit Sulfonat (100% trans)
I H 0
/NWNM/WLNMN/
o) SO,Na H |
MIX-70: C18 DMAPA Carboxylat (80:20 trans/cis)
@)
NaO\“/“\//\v/“\/”\g%*\/A\//\v/“\/JLN/“\//\N/'
H I

O

MIX-73: C18 Carboxylat DMAPA AO (80:20 trans/cis)
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Triglyxerit duoc cai bién dua trén dau d4u nanh (“MTG-0")

)

{OW*
AN -

Céc quy trinh theo cac vi du 1A va 1E duoc tiép tuc chi khac 12 khong ¢ 1-buten.

Triglyxerit duoc cai bién tir phan tmg trao ddi chéo diu dau nanh va 1-buten (“UTG-07)

Triglyxerit chua no (Cio va Ci dugc
lam giau cling chira C16 va Cizno)

Cé4c quy trinh theo cic vi du 1A va 1E duoc tiép tuc dé tao ra UTG-0 tir ddu dau
nanh va 1-buten.
Triglyxerit duoc cai bién dua trén diu co (“PMTG-0)

O

{OW*
RN =

Quy trinh duge sir dung dé diéu ché MTG-0 duoc tiép theo, chi khac 1a diu co

dugc st dung thay vi dau dau nanh.

Céac dan xuit nguyén lieu MTG-0
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MTG-6: Hon hop MTG DMAPA Betain

_ H l.
0] + N N N -
\n/>N ’\/\NJ\/\/\/\/\/\/\/\/\H/ ~ | \)J\O
o | H 0
/[O]\ 0] /\(\
+ AN ~ + HO OH
S g N o
R =C16, C18 no + chua no
PMTG-11: PMTG DMAPA Sulfobetain
0,8 SOs-
L o o
HO )., N N
~ ’\/\N)k/\/\/\/\/\/\/\/\ﬂ/ ~ N | ~
| H o)
SO,-
+ R N/\/\N/\\(O; HO/Y\OH
H OH
R =C16, C18 no + chua no
UTG-11: UTG DMAPA Sulfobetain
SO,- SO,
/\/\/\/\/ﬁ\ H:OH /\/\/\/\/\/lOJ\ HiOH
= N/\/\N+/ + = N/\/\N+/
H | H |
SO,-
8o e
+ R N/\/\N+/ + /ﬁ/\ H
H | OH
R=Cl16,C18 no
UTG-12: UTG DMAPA AO
Z N/\/\N/ + = N/\/\N/
H | H I
Q o]
v A~y + HOTY o
H | OH
R=C16,C18 no
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Béang 4. Tom tit san phdm triglyxerit dugc cai bién

Dau dau nanh DAu co
MTG-0 tu UTG-0 PMTG-0 tu PUTG-0
chuyén vi chuyén vi chuyén vi chuyén vi
chéo chéo
Hon hgp DMAPA Betain MTG-6 - -- —-
DMAPA Sulfobetain -- UTG-11 PMTG-11 --
DMAPA AO -- UTG-12 -- --

Phan A. Péanh gia do tan cta c6 thé C16 MES

Phwong phép ndy danh gia kha ning ctia miu thir nghiém dé ngan ngira su két taa
clia metyl este sulfonat gbc Cis (“C16 MES”) trong chét giat tiy cao cAp ¢ nhiét do bao
quan 5°C va 25°C. Mic di Cis MES tao ra kha niing 1am sach tt trong pham vi rdng céac
bam bén, kho dé két hop n6 vao chat giit tiy vi do tan trong nuéc cia n6 twong ddi kém

va trong chit hoat dong bé mat thong thudng.

Trude tién, hdn hgp duge ¢ chira hiu hét clia cic thanh phin chét gijt tAy dugc
didu ché. Hn hop nay sau d6 duoc két hop v6i Cis MES, nude, va mau thir nghiém duogc
thtr nghiém. Tinh ning ctia mau thir nghiém duoc so sanh véi Ninol® 40-CO, cocamit

DEA thuong mai (san phim ciia Stepan Company).
Diéu ché hdn hop duge cb:

Trude tién, nuée duge khir ion (90% ctia tong lugng yéu cau) dugc két hop va
duoc tron & 50°C véi Bio-Soft® S-101 (axit dodexylbenzen sulfonic, 3,27% khdi lugng,
san phim ciia Stepan). Natri hydroxit (dung dich nudc 50%) dugc bd sung t6i 6 pH = 11
(khoang 24% tong mirc ctia 4% khéi lugng duoc yéu cdu). Axit xitric (dung dich nudc
50%, 6,2% khdi lugng) dugc bd sung, tiép d6 14 trietanolamin (3,45% khéi luong). Bio-
Soft® EC-690 (laureth-7, 90% hoat chét, 27,8% khdi lwong, san phdm cua Stepan) dugc
bd sung tur tr. BJ pH dugce diéu chinh nim trong khoang tir 7,8 dén 8,4, dat dich 8,1 véi
dung dich nudc natri hydroxit con lai. Natri xylen sulfonat (40% hoat chét, 4,30% khdi
luong) duoc bd sung, tiép do 1a chit bao quan va nudc di khir ion con lai (véi lwong dén

100% khéi lugng).

Pidu ché chit giat tAy cao cip véi Cis MES va hdn hop:
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Nuéc duge khir ion (véi lwgng dén 100% khéi lwong) duoc nap & nhiét do ndm
trong khoang tir 55°C dén 60°C. Hon hop dugc co6 duoc diéu ché & trén (58,0% khdi
lugng) duge bd sung trong khi duy tri nhiét do gitta 50°C va 60°C. Ci6 MES (87% hoat
chét, 10,34% khéi luong) dugc bd sung tir tir va duge cho hoa tan. Hon hop sau d6 dé
ngudi dén 35°C. MAu thir nghiém hodc cocamit DEA theo tiéu chuén (5,0% khéi lugng)
sau d6 dugc bd sung tir tir va tiép tuc tron cho dén khi mé tron nay ddng nhat.

DPanh gia d6 én dinh:

Cac mAu chat giat ty cao cip (khoang 100 g) dugc giit & 25°C hogc 5°C trong 4
tudn. Cac mau dugc kién tra dbi voi cac thay dbi vat ly, bao gdbm tach pha, gel hoa,
chuyén duc, két taa, hoic dang tuong tu, va cac thay ddi duogc ghi nhén. Cac két qua cua
danh gia duoc dé cap trong bang 5. Cac mau tao ra it nhét tinh ning ngang bing trong thi
nghiém nady 13 cling dugc dénh gia ddi véi tinh nang lam sach bing nudc lanh (xem phén

B).

Nhu cac két qua thé hién, khong d& dang dé doén trude duge cac thanh phan nao s&
c6 dic tinh tan tdt b'fmg hoic tdt hon cocamit DEA. Vi du, C12-17 tao ra dung dich trong
sudt tham chi & 5°C, trong khi C10-17, amit DMAPA kh4c, tao ra dung dich trong subt

chi & nhiét do phong, tuong tu véi cocamit DEA.

RO rang ring chét giit tdy 1y tudng s& c6 d6 dn dinh bao quan sao cho nd thé hién
pha chuyén tiép dudi 5°C va s& duy tri do trong sudt & 5°C trong thoi gian dai. Trong s6
cac mau dugc thir nghiém, C12-17 dap mg tiéu chuin nay, nhung cac mau dbi ching

ciing nhu cdc mau khéc khong dép tng duoc tiéu chuan nay.

Bang 5: D6 6n dinh bao quan (4 tudn) ciia chat giat tiy cao cap
Ché phdm C1s MES; Cocamit DEA theo tiéu chuin

Miu | Hinh thirc, 25°C l Hinh thirc, 5°C | Daénh gia
Ddi ching l trong sudt l vén duc l --
C12-17 l trong sudt ’ trong subt | tdt hon
C10-17 trong sudt véan dyc ngang bang
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C10-41 trong sudt van duc, dic ngang bang
C10-32 trong sudt duc ngang bang
C10-40 trong sudt van duc ngang bing
C12-30 trong sudt van duc ngang bang
Cl12-34 trong sudt duc, 1é6ng ngang bang
C12-38 trong sudt vén duc ngang bang
C16-9 trong sudt dang bot nhao ngang bang
Cl6-11 trong subt dang bot nhdo ngang bang
C18-28 trong sudt van duc ngang bang
C18-29 trong sudt van duc ngang bang
C18-30 trong sudt van duc ngang bing
C18-32 trong sudt duc, gel ngang bang
C18-33 trong sudt van duc ngang bang
Mix-37 trong sudt duc, dang bot nhdo ngang bang
C18-38 trong sudt duc, gel ngang bing
Mix-38 trong sudt duc, dang bot nhdo ngang bing
Mix-46 trong subt duc, dang bot nhao ngang bémg
Mix-61 trong sudt duc ngang bang
C18-68 trong sudt van duc ngang bang
Mix-70 trong sudt duc, gel ngang bang
UTG-11 trong sudt duc ngang bang
UTG-12 trong sudt duc ngang bing
C10-20 van duc khéng dugc thir nghiém thap hon
C10-22 van duc, gel van duc, gel thép hon
Cl12-14 trong suot duc, gel ran thip hon
C12-20 van duc, gel khong dugc thir nghiém thap hon
C18-36 véan duc khong dugc thi nghiém thap hon
C18-37 van duc, gel khong dugce thir nghiém thap hon

Phan B. Tinh ning 1am sach bang nudc lanh cua chét giit tdy dam dic

Phuong phap ndy déanh gi4 tinh ning tong thé 1am sach bing nudce lanh (55°F) cia
chét giat tdy gdbm hdn hop dam dic clia cic chit hoat dong bé mit dang anion va khong

phén ly, chét cai thién tac dung giat tiy (builder), Ci6 MES, va mu thir nghiém. Cac ché
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phdm duogc didu ché nhu dwoc mo ta trong phan A, trén ddy. MAu thtr nghiém dugc thi

nghiém dé dénh gia kha nang cai thién tinh nang lam sach chung ddi vdi cocamit DEA.

Chét giat tdy (30 g, xem phin A) dugc nap vao may giat, tiép do6 1a cac miu vai
dinh dit/c6 vét ban & vo gbi. Nhiét do giat: 55°F. Xa nudc: 55°F. Cac miéng vai dugc
théo ra tir vo gbi, dugc lam khé, va duge 1a. Cac miéng vai duogc 1a dé do cac gid tri L* a*
b*, ma dugc st dung dé tinh toan chi sb loai b6 dat ban (SRI) cho ting loai vai. Cudi
cung, ASRI duoc tinh toan, bang mau thir nghiém SRI trir di SRI clia chét giat tdy tiéu
chuén dinh truée (hosic miu ddi chung). Khi |[ASRI| > 1, cdc khac biét c6 thé nhan biét
dugc bang mét thuong. Néu gid tri cia ASRI 16n hon hodc bing 1, miu 1 t6t hon. Néu
ASRI nhé hon hoic bang -1, thi mau dugc xép bac thap hon. Néu ASRI 16n hon -1 va nhé

hon 1, miu duge xem 12 ngang bing véi tiéu chuan.

Céac mAu vai dinh d4t/co vét ban theo tiéu chudn dudi day duoc sir dung: chét tibt
nhon ban trén vai béng (DSC); m& bo (BT); dit sét caolanh va mé ciru trén vai polyeste
(WFK 30C), ¢6 trén vai bong (GC); vét qua viét quit trén vai bong (BC); cacao trén vai
bong (EMPA 112); va mau/muc/sita trén vai bong (EMPA 116). [t nht ba miéng vai cia
mdi loai vai ndy duoc st dung cho mdi 14n giit. Cac miéng vai dugc kep vao vo gbi dé

gidt, va cho thém cac vo goi khac cho du tai trong sdu pao.

Cung trinh ty duoc st dung dé giat tit ca vo gbi/miéng vai, v6i lvu v cin than dé
dam bao réng nhiét d6 nudce, thoi gian gidt, cach thic bd sung, v.v., dugc gilt khong débi
dbi v6i quy trinh gist bing nude lanh. Khi chu trinh két thiic, miéng vai dugc thdo ra khoi
v6 gbi, dugc 1am kho & nhiét do thap trén gia phoi, va duge 1 nhanh bang ban 1a khé.

Phd quang ké Hunter LabScan® XE duge sir dung dé xac dinh céc gia tri L* a* b*
dé tinh toan SRI cho mdi loai vai miéng nady, va chi sb loai bd vét ban (SRI) dugc tinh

toan nhu sau:

\2 \2

gk * Bk
h~ A7 da gigt +(b sach b da gidt

t

SRI =100 (L * g~ L* gg g™ +(a*

sac

ASRI = SRIL, ;, -SRI

tiéu chudn

-45-



22655

Nhu duogc thé hién trong bang 6, nam mAu thir thé hién t6t hon cocamit DEA, sau
mAu thuc hién ngang bang véi mau dbi chimg, va sau miu 1a thip hon khi dwoc danh gia

doi voi tinh ndng 1am sach bang nudce lanh.

Céc két qua cho thdy ring khong d& dang doan trude dugc nhém hop chit nao s&
tao ra tinh ning it nhit 12 ngang bang mau di chimg. Vi dy, mic du C12-17 va C10-17 ca
hai déu 12 amit DMAPA, C12-17 tao ra tinh ning t6t hon, trong khi C10-17 dwoc danh
gia 1a kém hon. Trong vi du khac, mic di ca hai C12-30 va C12-38 déu 1a amit tir
alkanolamin, amit C12-30 gbc etanolamin tao ra tinh ning t6t hon trong khi amit C12-38

gbc isopropanolamin duoc danh gia 13 kém hon.

Bang 6. Tinh ning trong viéc 1am sach bang nudc lanh:
Céc gia tri |JASRI| véi Cocamit DEA trong ché phdm Cis metyl este
sulfonat (MES)
*Ché phim long*
IDSC| BT | WFK | GC | BC | 112 | 116
Céc loai thyc hién t6t hon:
C10-41 | -0,6 2,5 -0,3 -0,6 1,6 1,2 0,3
C12-17 | -0,8 5,4 -0,3 0,8 1,4 1,2 0,8
C12-30 | -0,6 1,9 0,0 -0,5 2,5 0,3 -0,5
Cl6-11 0,4 1,1 0,5 -0,6 0,3 2,0 1,6
C18-29 | -0,6 | 1,9 -0,5 0,1 2,3 1,3 -0,4
Tinh ning ngang bang v&i mau dbi chimg:

C16-9 -0,1 1,7 0,7 -1,2 -0,4 1,0 0,7
Mix-38 -- -0,2 -0,7 -1,2 -0,2 1,5 0,9
Mix-61 0,7 0,5 0,3 0,1 0,7 0,4 -0,4
Mix-70 | 0,3 0,5 -0,5 -0,7 0,3 0,0 0,4
UTG-11 | -0,9 3,6 -1,7 -1,3 0,6 -0,3 -0,4
UTG-12 | -0,6 -0,3 0,2 -0,5 -0,2 0,0 -0,7

Cac loai thuc hién kém:

C10-17 | -0,7 -1,8 -0,5 -0,1 1,5 1,6 -0,5
Cl12-34 | -0,4 -3,3 0,1 0,2 0,4 -0,2 -0,7
C12-38 | -0,5 -1,8 0,4 1,1 0,8 -0,5 0,0
C18-30 | -0,7 0,0 -0,9 -1,2 1,6 0,7 -0,2
C18-32 | -0,3 -0,1 -1,1 0,2 2,1 1,1 -1,3
C18-38 | -0,8 2,0 -2,0 -2,0 1,6 0,1 -1,1

Phan C. T4c nhén ting cuong ddi v6i chét giit tiy gia ré
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Phuong phap ndy danh gia kha ning ting cudng lam sach ctia mau thir nghiém khi
duge sir dung 1am chét phu gia trong thuong phdm giit chira axit dodexylbenzen sulfonic
duge trung hoa, chét hoat dong bé mit khong phan ly nhu rugu C12-C15 tdng hop dugc
etoxylat hoa (7 EO), axit xitric, monoetanolamin, trietanolamin, va chét bao quan. Mau
thir nghiém duoc thir nghiém dé danh gia kha nang cai thién tinh nang lam sach chung &
mirc 1% céc thanh phan rin déi véi Ammonyx® LO (lauramin oxit, tic nhan ting cudng
theo tiéu chuén, san phdm cua Stepan). Chit giat tdy (46 g) duoc nap vao may giat, tiép
d6 13 cac mau vai dinh dit/c6 vét ban & vo géi. Nhiét do giat: 90°F. Xa nudc: 70°F. Cac
miéng vai dugc théo ra tir vé gbi, duge lam kho, va duoc 1a.

Thuong phim gijt véi tc nhan ting cudng duge chuin bi tir axit dodexylbenzen
sulfonic dugc trung hoa boi natri hydroxit (Bio-Soft® S-101, 33,9% hoat chét, 41,3% khdi
lwong), Bio-Soft® N25-7 (rugu béo etoxylat, san phém cua Stepan, 5,00% khdi luong),
tac nhan ting cudng (miu thir nghiém hoic Ammonyx LO, chita 30% hoat chit, 3,33%
khéi Iugng, axit xitric (dung dich nudc 50%, 1,00% khdi lugng), monoetanolamin (1,00%
khéi lugng), trietanolamin (1,00% khéi lugng), va nudc da dugc khir ion cong véi chat

bao quan (tdng luong 14 100% khéi luong).

Ché pham thu dugc bang cach nap 90% cua tdng lugng nuée & 50°C, sau d6 bd
sung theo trinh tu, béng cach tron, dung dich axit xitric, monoetanolamin, trietanolamin,
axit sulfonic dugc trung hoa, Bio-Soft N25-7, va tac nhan ting cuong. Pd pH duoc didu
chinh thanh 9,5 véi dung dich nuéc NaOH 25%, va sau d6 chit bao quan va phén con lai

l1a nude duge bo sung.

Céc mau vai dinh dat/co vét ban theo tiéu chuin dudi day duoc str dung: chit tiét
nhon ban trén vai bong (DSC); chét tiét nhon ban trén vai bong/polyeste (DSCP); md bod
(BT); dit sét trén vai bong (CC); dt sét trén vai bong/polyeste (CCP); ¢d trén vai bong
(GC); ruwgu vang dé trén vai bong (RWC); vét qua viét quét trén vai bong (BC); ca phé
trén vai bong (COFC); cacao trén vai bong (EMPA 112); mau/muc/sita trén vai bong
(EMPA 116); v my pham trang diém trén vai béng (EMPA 143). It nhit ba miéng vai
ctia mdi loai vai ndy duoc st dung cho mdi lan giat. Cac miéng vai dugc kep vao vé géi

de giat, va cho thém céc vd goi khéc cho du tai trong sdu pao.
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Cung trinh tu dugc sit dung dé giat tit ca vé gdi/miéng vai, véi luu y cin than dé

dam bao réng nhiét dd nudce, thoi gian giat, cach thie 1) sung, v.v., dugc gilt khong dbdi

d6i véi quy trinh gidt bang nude lanh. Khi chu trinh két thic, miéng vai dugc thdo ra khéi

v6 gbi, dugc 1am kho & nhiét d thap trén gia phoi, va dugc 1 nhanh bing ban 1a kho.

Phé quang ké Hunter LabScan® XE duoc st dung dé x4c dinh cac gia tri L* a* b*

dé tinh toan SRI cho mdi loai vai miéng nay, va chi sb loai bo vét ban (SRI) dugc tinh

toan nhu dugc md ta trong phan B.

Nhu duge thé hién trong bang 7, ba trong sé cac miu thit dugce thuc hién tdt nhu

mau ddi ching, mot mAu 1a tét hon, va mudi bay mau 1a thip hon khi dugc dénh gia lam

tac nhan ting cudng dbi véi thuong phim gidt. Cac két qua cho thy rang khong d& dang

doan truéc dwgc nhom hop chit ndo s& tao ra tinh nang it nhat 1a ngang bing miu d6i

ching.

Bang 7. Tinh nang lam tac nhan ting cuong cho thuong pham tiy ria:

|ASRI| Céc gié tri so vdi Ammonyx LO (Lauramin Oxit)
DSC | DSC| BT | CC |CCP| GC | RW | BC |COF | 112 | 116 | 143
P C C
Tinh ning rat tot so v6i mau ddi ching:
Mix- 09 14 -03}07)]04 10| 16| 01 |-041]-05]07]-02
46
Tinh ning ngang bang v&i miu doi chimg:
C12- 0,7 {09 -07] 08 |-03]|-1,6-03|-09]|-051|05]03] 0,2
33
Mix- 1,0 03 }|-29},00)| 1010} 10| 02 |-021] 01 ] 12| 1,2
73
PMTG | 0,5 | 0,9 | -0,7 | -0,2 | -04 | -0,6 | -0,1 | -0,9 | -0,6 | 0,5 | 0,1 | 0,0
-11
Cac loai thuc hién kém:

C10- -1,1 | 0,7 - | -L,1|-0,8 | -- 0,8 - - 1,6 -- --
18
C10- 22| 1,1 - | -1,71 09 -- 0,7 -- -- 0,2 -- --
19
C10- -1,0 | -1,1 | -- 04 |-02 | - 0,5 -- -- 0,4 -- --
20
C10- -,11-10( - |-1,0]-03 | -- 1,0 - -- 0,1 -- --
21
C10- -3,0 | 0,8 - | -1,0 | 0,8 - | -02 | - -- 0,5 -- --
22
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Cl2- |-02]-08] — [-1,0[-03] - [11] - | - [15] - | =
24
clo- |-1,7] 14 — o5 |11 ] - 06| - | - [-01]| - | -
25
Cl2- | 06|07 |-16[-02[-03]-071]0171-12]-080,5]02]-01
14
Cl2- | 1,0 [ 15 [-99] 0101 ] 04] 00100103/ 1,600 02
19
Cl2- |-06]|-1,1] ~ [23]-07] - |07 - | - [15| - | =
20
ci18- | 06 | 14 | -11 | -03|-0,8] 1,8 |-0,5]-0,7|-12] 08 |-0,3 ] -0,5
28
c18- [-05] 01 |-19]-07-1,6] 03 [-34-54-1,9]-1,8] 02 | -0.4
33
c18- | 06| 1.6 | -85[-02]-041] 13 [-08]0,5-0,8] 03 | 09 | -0.1
34
C18- |02 21| -12-03]-03]-03] 04 [-02]-05]13]-01] 00
36
ci18- | 05 | 21 | -11 ][00 |-02]03]00]-02]-06] 011 1,4 -0.1
37
cig- |02 ] 09 | -11]-02[-04]10]-05]|-15[-12100 |-03] 00
68
MTG- | 21| 03 | — [-1,4] 04 | — [08]| - | - [-04] - | =
6

Phéan D. Tinh ning 1am sach bang nudc lanh ciia ché phdm giit tdy dang bot

Amidoamin C12-17 dugc thir nghiém lam chit phu gia trong chét giit tiy dang bt

gbc Ci6 MES dé danh gi4 tinh nang lam sach bing nudc lanh ddi v6i cocamit DEA, mot

loai ti€u chuan cong nghiép.

Ché pham:

natri silicat (19,3g), natri cacbonat (9,60g).

hoat chit); Bio-Soft® N25-7 (17,5g), amidoamin C12-17 (5,00g, 100% hoat chét).

duge két hop vé6i cac phan rin va duge tron bang tay cho dén khi dong nhét.
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Céc thanh phan pha rén: Cis MES (10,34g, 87% hoat chit); natri clorua (38,6g),

Céc thanh phan pha long: alkylbenzen mach thing sulfonat (NaLAS, 2,95g, 33,9%

Céc thanh phan pha ran duoc trén trude tién, va cac thanh phin pha long sau do
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Liéu luong chit giat tdy dugc xac dinh bing lugng Cis MES dugc dinh liu trude
d6 voi chit giat ty dang long dam dic. D6i véi chat giat tdy dang 16ng, 30 g 9% hoat chit
MES duoc st dung dé tao ra 2,7 g trong ruou rira. Do d6, lidu luong cia bot cong thuc

can thiét 12 2,7 x 100/8,71 =31 g.

Chét giit tAy dang bot duge sir dung dé gidt miéng vai ban/dinh ban tiéu chudn &
55°F nhu duoc md ta trén ddy trong phan 1am sach bing nudc lanh (phdn B). Két qua
dugc thé hién trong bang 8. Nhu cac két qua thé hién, C12-17 tao ra tinh ning t6t hon so
vaGi cocamit DEA khi dugc dung & dang bot.

Bang 8. Tinh ning trong viéc lam sach bang nudc lanh:
Céc gia tri |ASRI| so v6i cocamit DEA trong ché pham Ci6 metyl este
sulfonat (MES)
*Ché pham dang bot*
| DSC | BT | WFK | GC | BC | 112 | 116
Céc loai thuc hién tdt hon:
C12-17 | 1,00 | 212 | 056 | 155 | 041 | -032 | -0,36

Céac vi du trén dy chi c6 y nghia minh hoa. Yéu cau bao ho dudi diy xac dinh

sang ché yéu cau bao hd.
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YEU CAU BAO HO

1. Chét giat téy hitu dung dé 1am sach béng nuGe lanh, chira chét hoat dong bé mat dang
anion véi luong 12 1 dén 70% khéi luong, chit hoat dong bé mat khong phén ly véi lugng
1a 5 dén 70% khdi lugng, sulfonat alkyl este béo véi lugng 1a 3 dén 25% khéi lugng, va

ché phdm hoat dong bé mit véi lugng 13 0,5 dén 10% khéi lwong trén co sé phan Ung trao

ddi dugc chon tir nhém gém:

(a) Cio betain c6 cau trac:

O
o

+~

(d) Ci6 amidoamin sulfonat c6 cau truc:

SO,Na 0

WW\A/\)L

(e) Cig diamidoamin dioxit ¢6 cau truc:

| H o)
H |
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(f) C1s diamidoamin betain dugc the bon bac ¢6 cau truc:

(g) alkoxylat C1g este béo c6 mirc EO thp duoc sulfonat héa cé ciu tric:

50,Na 0
=g 0O~
O

(h) Cis amidoamin carboxylat ¢ céu tric:

O
NGOY\A/\/\/V\/\A)LN/V\N/
H |
O

(1) amidoamin oxit thu dugc tr phan Gng trao doi chéo cua dau co hodac dau dau

nanh cé cau truc:

0 /\/\/\/\/\)J\ 0
/\/\/\/\)J\N/\/\[ll/ + Z N/\/\lll/
H | H |
PPN
T HO OH
+ R H/\/\[I]/ " /\()?\

R=Cl16, C18 no
va

(j) sulfobetain thu duge tir phan tng trao d6i chéo ctia diu co hodc ddu dau nanh cé

cau truc:

N N
H H
SO;-
L
N N + HOTY oH
H | OH
R=Cl6,Cl18 no
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2. Chat giit tay theo diém 1, trong d6 chit hoat dong bé mit khong phén ly 1a etoxylat
ruou béo.

3. Chét giat tdy theo diém 1, trong d6 ché phdm hoat dong bé mit trén co s& phan Gng

trao doi axit hodc este c6 mirc chua no trans-A® it nhat 1% mol.

4. Ché phém long, bot, bot nhido, hat, vién nén, ché phém dtc rén, tAim hoa tan trong nudc

hodc tui hoa tan trong nudc, chira chat giat tdy theo diém 1.
5. Chét giat tdy theo diém 1, trong d6 chét giat tiy nay con chira nudc.
6. Chat giat tdy theo diém 5, trong d6 chét giat tdy nay & dang long 6n dinh khi bao quan.

7. Chét giat tiy theo diém 1, trong d6 chét giat tiy nay & dang 1ong & nhiét do 20°C va thé
hién qu4 trinh chuyén pha & nhiét do thip hon 5°C.
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