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(54) CHE PHAM OLEFIN SULFONAT NOI

(57) Sang ché dé cap dén ché pham olefin sulfonat ndi c6 thé gia ting kha ning tao bot,
bot nhe, va dic tinh tan bot mot cach tire thoi, va ché phém lam sach chira ché phém olefin
sulfonat ndi. Ché pham olefin sulfonat ndi chta (A) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir
cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 14 nguyén tir cacbon, trong d6 ty 1& khbi luong ctia
thanh phan (A) véi thanh phan (B), (A/B), nam trong khoang tir 10/90 dén 90/10, va ty 18
khéi lugng cua thanh phan (A) va thanh phan (B) trong olefin sulfonat ndi nam trong
khoang tir 60% dén 100% khbi lugng.
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Linh vie k§ thuat dwge dé cap

Séng ché dé& cap dén ché pham olefin sulfonat noi hitu ich nhu 13 thanh
phz‘?m chinh cta chit lam sach va cta ché phém lam sach chura olefin sulfonat noi.
Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

Chét hoat dong bé mat anion, cu thé 1la alkyl sulfat va alkyl
polyoxyalkylen sulfat, c6 kha ning tiy rira va tao bot tuyét voi vi vay duoc st
dung rong rai nhu 13 cac thanh phan lam sach dé ding trong nha hoic trong cong
nghiép. Olefin sulfonat, cu thé 13 olefin sulfonat noi thu duoc véi olefin no1 ¢cod
lién két doi bén trong chudi olefin, khong phai ¢ phan cudi cia né, nhu la
nguyén liéu tho da duoc dé cdp nhu mot trong nhiing chit hoat dong bé mat
anion.

Olefin sulfonat ndi ndy thudng thu duoc bing cach sulfonat héa olefin noi
qua cac phan tmg véi khi chira sulfua trioxit thé khi, sau d6 trung hoa va thuy
phéan axit sulfonic thu dugc. Vi du, cac tai liéu sang ché 1 dén 3 bdc 16 phuong
phap san xuét dugc cai thién ciia né.

Olefin sulfonat ndi do d6 thu dugc duoc biét dén 1a c6 kha ning phan huy
sinh hoc t6t hodc céac kha nang tuong tu, nhung né van la chua du vé tac dung
co ban nhu 1a chét 1am sach bao g@)m tinh tao bot va chit lugng bot, so voi chét

hoat dong bé mit théng thuong nhu mudi este cua axit alkyl polyoxyalkylen
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sulfuric. Do d6, viéc cai thién hon nita vé co ban van duoc mong doi. Nhiéu
ngudi da quan tim vé viée tiét kiém nude hodc sé thich nguoi tiéu dung da duoc
da dang héa trong nhimg nim gan day, tac dung bd sung cua chét luong bot nhe
va dac tinh tan bot ngay lap tirc ngoai kha ning tao bot tbt 12 can thiét dbi voi
viéc st dung nhu 14 chét hoat hoa chi yéu trong chét ty rira quan 4o, cht tay
rira bat dia, dau g01 dau hodc cac chat téy rira tuong tu. Cu thé, no 1a can thiét dé
phét trién ché phdm hoat dong bé mit ma cho phép bot lan truyén nhanh chong
bing cach dua chit luong bot nhe ¢6 ngudn gbe tir mat do bong béng to va bong
béng nho va tinh nhét clia bot thap trong subt qua trinh 1am sach va con lam dé
chiu khi lam sach va gili trong mot thoi gian ngén béng cach co dac tinh tan bot
ngay 1ap tic trong subt qua trinh gitl. Tac dung bd sung nay 12 hitu ich déi Vo,
vi du, dau g0i d4u stra tim. Nhiéu nguoi c6 thdi quen 1am sach téc hoidc co thé
cua ho trong mot thoi gian c6 gidi han trude khi roi khoi nha sau khi thire day
hodc trude khi di ngu, xu huéng sir dung mot khoang thoi gian déang ké d lan
truyén bot toan bd 1én toc hodc gii téc hoan toan. Didu nay phin 16n 12 do chit
luong bot t&t va tinh nhét cta bot cao. Néu ché phém hoat dong bé mit cé chét
lugng bot nhe va ddc tinh tan bot ngay 1ap tirc co thé dugc tao cong thic & dau
2061 dau, dau goi dau thu duge cho phép lam sach day du trong mot thoi gian
ngén, va khoéng chi cho cam giac dé chiu khi lam sach ma con cho cam giac sang

khodai sau khi say, dan dén viéc thuc hién tiét kiém nudc.
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Tai liéu sang ché 4 bdc 16 axit olefin sulfonic ndi cu thé duoc mong doi la
cho kha ning hoa tan, kha ning thim thiu, va kha nang giam suc cang mat
ngoai nhu 1a thanh phﬁn lam sach. Tai li€u nay con boc 10 rﬁng khi dugc st dung,
vi du nhu dau g01 dau, s& tao bot tdt, va cho cam giac dugc cai thién ma khéng
can thiét phai cha xat. Tai li€u sang ché 5 con boc 16 olefin sulfonat ndi cu thé
voi muc dich cai thién kha nang téy ria, va tai liéu nay con boc 16 cac vi du vé
viéc ap dung vao dau goi dau, xa phong long va cac dang xa phong tuong tu.
Trong khi @6, tai liéu séng ché 6 boc 16 dau dé phuc hdi st dung chit hoat dong
bé mit chira nhiéu olefin sulfonat ndi khac nhau vé sb nguyén tir cacbon.

Tai liéu sang ché 1: JP-A-01-272564

Tai lidu sang ché 2 : JP-A-61-134366

Tai liéu sang ché 3 : JP-A-60-32759

Tai liéu sang ché 4 : JP-A-2003-81935

Tai liéu sang ché 5: US Patent s6 5078916

Tai liéu sang ché 6: WO-A 2010/129051
Ban chat k§ thuét cia sang ché

Xét vé cac van dé néu trén, viéc cai thién hon nita van 1a can thiét dbi véi
bét ky céc ché pham nao duoc mé ta trong tai liéu duoc dé cap trén day dé cho
kha nang tao bot tdt cung voi chét lugng bot nhe va déc tinh tan bot ngay 14p tirc

& murc d6 cao nhu 1a chat lam sach dé s dung cho da, toc hoac tuong tu.
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Pé dat duoc muc dich nay, sang ché dé cap dén ché pham olefin sulfonat
ndi cé thé gia tang kha nang tao bot, bot nhe, va dic tinh tan bot mot cach tic
thoi, va ché phém lam sach chira olefin sulfonat noi.

Sang ché dé cap dén ché phim olefin sulfonat ndi chira (A) olefin sulfonat
ndi c6 12 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c¢é 14 nguyén tir cacbon,
trong d6 ty 1& khdi lugng cua thanh phan (A) véi thanh phan (B), (A/B), ndm
trong khodng tr 10/90 dén 90/10, va ty 1¢ khdi lugng cta thanh phan (A) va
thanh phan (B) ndm trong khoang tir 60% dén 100% khéi lugng.

M5 ta chi tiét sang ché

Viéc cai thién hon nira van la can thiét dbi v6i bat ky cac ché phdm nao
dugc mo ta trong tai liéu duoc dé cap trén day dé cho kha nang tao bot tdt cung
v6i chat luong bot nhe va dac tinh tan bot ngay 14p tirc & mirc d6 cao nhu 1a tac
nhan lam sach dugc ap dung cho da, téc.

Do d6, séng ché dé cap dén ché phim olefin sulfonat noi cé thé tang
cuong kha nang tao bot tdt, cht lugng bot nhe, va dic tinh tan bot ngay 14p tuec,
va ché pham lam sach chtra olefin sulfonat néi.

Céc nha sang ché da nghién ctru d6 dai cta chudi béo trong olefin sulfonat
ndi, ty 1é clia nd va cac diéu kién khac, va vi vay da phat hién ra réng ché phém
olefin sulfonat ndi ma c6 kha nang tao bot tdt cung voi chét lugng bot nhe va

dic tinh tan bot ngay 1ap tic c¢6 thé thu dugc bang cach dat ty 1€ gilra olefin
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sulfonat ndi cé 12 nguyén tir cacbon va olefin sulfonat ndi c6 14 nguyén tir
cacbon téi pham vi tién xac dinh trong khi dat téng luong cua nod t6i pham vi
tién x4c dinh. Dya trén céc su phat hién nay, sang ché da dugc hoan thanh.

Sang ché dé cap dén ché pham olefin sulfonat ndi thoa man kha nang tao
bot tt, con cho chét luong bot nhe ¢6 nguén géc tr mat d6 bong bong to va
bong béng nh6 va dd nhét cia bot cho phép bot lan truyén nhanh chong trong
subt qué trinh 1am sach, con 1am dé chiu khi lam sach béng cach dua dic tinh tan
bot ngay 14p tirc ¢6 kha ning tan bot cling mét ltc trong sudt qua trinh gifl, va co
thé con cho cam gi4c tét ma khong thé nhén biét duoc cac du lugng tir tac nhén
lam sach sau khi lam sach va sau d6 lau kho béng khan, vi du ché phém lam
sach chtra olefin sulfonat noi.

Duéi day, sang ché s& duoc mo ta chi tiét.

Ché pham olefin sulfonat ndi

Ché pham olefin sulfonat noi theo sang ché chira (A) olefin sulfonat noi c6
12 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat n6i c6 14 nguyén tir cacbon, trong d6
ty 1& khoi lugng ctia thanh phan phin (A) so véi thanh phin (B), (A/B), ndm
trong khoang tir 10/90 dén 90/10, va ty 1& khdi lugng ciia thanh phan (A) va
thanh phan (B) nim trong khoang tir 60% dén 100% khéi luong.

Theo sang ché, olefin sulfonat noi la sulfonat thu duoc béng cach sulfonat

hoéa olefin ndi (olefin c6 lién két d6i bén trong chudi olefin) nhu 1a nguyén liéu
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tho, sau do trung hoa va thiy phan, nhu duoc mo ta trén day. Do d6, su sulfonat
hoa cta olefin ndi san xuét sb lugng B-sulton, mot sb duoc chuyén héa thanh vy-
sulton va axit olefin sulfonic, con duge chuyén hoa thanh hydroxyalkan sulfonat
va olefin sulfonat trong quy trinh trung hoa va thuy phan (vi duy, J. Am. Oil
Chem. Soc. 69, 39 (1992)). Luu ¥ rang olefin ndi trén day cé thé c‘bn mang
nghia réng bao gdm vi luong con dugc goi 1a a-olefin, trong dé lién két doi c6
mat & vi tri C-1 ciia chudi cacbon. O day, nhém hydroxyl cia hydroxyalkan
sulfonat thu duoc c6 mat bén trong chudi kiém, va lién két déi cua olefin
sulfonat thu dugc c6 mat bén trong chudi olefin. San pham thu duoc 1a hdn hop
chu yéu cua céc chat da duoc d& cap trén day, mot sb chét nay c6 thé bao gdm vi
luong ciia hydroxyalkan sulfonat c6 nhém hydroxyl & phan cubi cia chudi
cacbon, hodc olefin sulfonat c6 lién két déi & phﬁn cudi ctia chudi cacbon. Theo
sang ché, mbi san phdm va hén hop cia né duoc dé cap nhu la olefin sulfonat
nodi. Hydroxyalkan sulfonat duoc d& cap nhu dang hydroxy cua olefin sulfonat
ndi (sau ddy, con c6 thé dugc dé cap nhu HAS), va olefin sulfonat duoc dé cép
nhu dang olefin cua olefin sulfonat noi (sau day, con co thé duoc dé cap nhu
10S).

Tong luong cta thanh phan (A) so véi thanh phan (B), (A/B), trong ché
pham olefin sulfonat ndi theo sang ché nam trong khoang tir 10/90 dén 90/10 va

t6t hon 13 ndm trong khoang tir 25/75 dén 90/10, con tbt hon 14 nim trong



23649

khoang tir 50/50 dén 90/10, con t6t hon 14 nim trong khoang tir 75/25 dén 90/10,
va con t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 80/20 dén 90/10, xét vé& chét luong
bot nhe, dic tinh tan bot ngay 14p tirc, va cho cam giac sau khi sdy. Tong luong
ctia thanh phén (A) so v6i thanh phan (B), (A/B), trong ché phdm olefin sulfonat
noi theo sang ché tot hon 1 nam trong khoang tir 10/90 dén 80/20, con tét hon 14
nam trong khoéang tir 10/90 d&én 70/30, con tét hon 14 nim trong khoang tir 10/90
dén 30/70, va con tét hon nita & nam trong khoang tir 10/90 dén 20/80, xét vé
kha nang tao bot.

Tong luong cia thanh phan (A) so véi thanh phan (B), (A/B), trong ché
pham olefin sulfonat ndi 1a gié tri s6 dugc do bang khéi phd ké sic ky long hiéu
suét cao (sau day, duoc viét tat 1a HPLC-MS). Cu thé, olefin sulfonat noi co 12
nguyén tir cacbon va olefin sulfonat ndi c6 14 nguyén tir cacbon duoc tach boi
HPLC, sau d6 dugc nhan dang bang cach phan tich v&i MS. Tix vung dinh
HPLC-MS ctia né, téng lugng ctia thanh phan (A) so v6i thanh phan (B), (A/B),
trong ché phém olefin sulfonat noi duogc xac dinh.

Téng luong cla thanh phan (A) va thanh phan (B) trong ché pham olefin
sulfonat noi theo sang ché nam trong khoang tir 60 dén 100% khéi luong. Gidi
han thap hon cua tong luong thanh phan (A) va thanh phan (B) tét hon 1a 70%
khoi luong hoac nhiéu hon, t6t hon nita 1a 80% khdi luong hoac nhiéu hon, tét

hon nita 12 90% khéi lugng hoic nhidu hon, t6t hon nira 13 95% khéi luong hodc

-8-
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nhiéu hon, tét hon nita 14 96,5% khoi luong hoac nhiéu hon, va con t8t hon nita
12 97% khbi lugng hodc nhiéu hon, xét vé kha nang tao bot, chit luong bot nhe,
dac tinh tan bot ngay 1ap tirc, va cho cam giac sau khi siy.

Theo phuong phép duoc dé cép trén ddy, nhém sulfonat trong olefin
sulfonat ngi theo sang ché c6 mit bén trong chudi olefin hodc chudi kiém. Theo
sang ché, t6t hon 14 luong olefin sulfonat néi trong d6 nhém sulfonat c6 mit & vi
tri C-2 ctia chudi olefin hozc chudi kiém la thap, trong khi lugng olefin sulfonat
ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mit bén trong 14 cao, xét vé kha ning tao bot,
chét luong bot nhe, déc tinh tan bot ngay 1dp tuc, va cho cam giac sau khi séy.
Con tdt hon 1a luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat cé mit & vi tri
C-2 ctia chudi olefin hodc chudi kiém 1a thép, d6i v6i ca hai olefin sulfonat noi
co 12 nguyén tir cacbon va 14 nguyén tir cacbon.

Luong olefin sulfonat néi trong d6 nhém sulfonat ¢ mat & vi tri C-2 trong
olefin sulfonat ndi (thanh phan (A) va thanh phan (B)) ¢6 12 va 14 nguyeén tu
cacbon theo sang ché, trong téng luong cla thanh phan (A) va thanh phan (B),
t6t hon 1a 28% khédi lugng hodc nhé hon, tt hon nita 12 nhd hon 25% khéi
luong, tét hon nita 1a 23% khéi luong hozc nhoé hon, va con tét hon nira 132 22%
khoi luong hodc nhé hon, xét vé chét luong bot nhe va déc tinh tan bot ngay 1ap
tic. Luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mat & vi tri C-2 trong

thanh phan (A) va thanh phan (B), trong téng luong cta thanh phéan (A) va thanh
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phan (B), tot hon 1a 5% khéi luong hodc nhidu hon, tdt hon nita 13 7% khéi
lugng hoac nhiéu hon, tot hon nita 1a 15% khéi luong hoéac nhiéu hon, va con tét
hon nita 14 19% khéi luong hodic nhiéu hon, xét vé chi phi va kha nang san xuAt.

Xem xét cac quan diém vé6i nhau, luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhdm
sulfonat ¢6 mit & vi tri C-2 trong thanh phén (A) va thanh phan (B), trong tong
luong cla thanh phan (A) va thanh phén (B), t6t hon 1a 5% khéi luong hoic
nhiéu hon va 28% khéi luong hodc nhé hon, t6t hon nita 1a 7% khéi Iugng hodc
nhiéu hon va nho hon 28% khéi lugng, tét hon nira 1a 7% khéi Iuong hoic nhidu
hon va nhé hon 25% khéi lugng, t6t hon nita 1a 15% khdi luong hodc nhidu hon
va 23% khéi luong hodc nhé hon, va con tét hon nita 1a 19% khéi luong hoic
nhiéu hon va 22% khéi luong hodc nho hon.

Luong cua a-olefin sulfonat trong d6 nhom sulfonat duoc dat & vi tri C-1
cta chudi olefin hodc chudi kiém, trong téng luong cia thanh phan (A) va thanh
phan (B), t5t hon 1a nhé hon 2,8% khéi lugng va tt hon nita 1a 2,0% khéi luong
hodc nhoé hon, xét vé chét luong bot nhe, va déc tinh tan bot ngay 14p tic. Luong
ctia o-olefin sulfonat trong d6 nhém sulfonat dugc dit & vi tri C-1 cua chudi
olefin hodc chudi kiém, trong tong luong ctia thanh phan (A) va thanh phan (B),
t6t hon 1a 0,01% khéi lwong hodc nhiéu hon, tét hon nita 1a o',1% khéi luong
hodc nhiéu hon, va con tét hon nita 1a 0,3% khdi luong hoic nhidu hon, xét vé

chi phi va kha nang san xuat. Xem xét cac quan diém vd&i nhau, luong cta o-
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olefin sulfonat trong d6 nhém sulfonat duoc dit & vi tri C-1 cua chudi olefin
hozc chudi kiém, trong téng luong cua thanh phan (A) va thanh phan (B), tbt
hon 12 0,01% khéi lugng hodc nhiéu hon va nhé hon 2,8% khéi luong, tét hon
nira 1a 0,1% khbi lugng hodc nhiéu hon va nhoé hon 2,8% khéi luong, va con tét
hon nita 12 0,3% khéi lugng hodc nhiéu hon va nhé hon 2,8% khdi luong.

Luu ¥ ring luong olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat c6 mat & vi
tri C-2 trong olefin sulfonat ndi c6 12 va 14 nguyén tir cacbon c¢6 thé duoc do
bang phwong phép nhu quang phé cong hudng tir hat nhan. Cu thé hon, né 1a gia
tri s6 duoc do b.elmg phuong phép st dung phép sac ky khi dugc mé ta dudi day
o phén vi du thuc hién sang ché.

Téng luong cia dang hydroxy so véi dang olefin, (dang hydroxy/dang
olefin), trong olefin sulfonat ndi c6 12 va 14 nguyén tir cacbon tét hon 1& ndm
trong khoang tir 50/50 dén 100/0, con tét hon 1a nim trong khoang tir 60/40 dén
100/0, con tét hon 14 ndm trong khoang tir 70/30 dén 100/0, con tét hon 1a ndm
trong khoang tir 75/25 dén 100/0, va con tét hon nita 1a nim trong khoang tu
75/25 dén 95/5, xét vé chét luong bot nhe, déc tinh tan bot ngay 14p tic, va cho
cam giac sau khi siy.

Téng luong cua dang hydroxy va dang olefin trong olefin sulfonat ndi cé
12 va 14 nguyén tir cacbon theo sang ché cé thé duoc do bing phuong phap

duoc mo ta dudi day & phan vi du thuc hién sang ché.

-11-
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Luong olefin sulfonat n6i c6 18 hozc nhiéu hon nguyén tir cacbon trong
ché phém olefin sulfonat ndi theo sang ché t8t hon 1a 5% khéi luong hoac nhd
hon, t6t hon nita 1a 3% khéi luong hozc nhé hon, tot hon nita 1a 2% khéi lugng
hodc nhé hon, va con tdt hon nita 13 1% khéi lugng hodc nho hon, xét vé chét
luong bot nhe, ddc tinh tan bot ngay lap tic, va cho cam giac sau khi séy. Gia tr1
thap hon cta luong olefin sulfonat ndi c6 18 hoic nhiéu hon nguyén tir cacbon
tét hon 14 0% khdi luong, do do, tot hon la ché phém olefin sulfonat noi theo
sang ché khong chira olefin sulfonat ndi ¢6 18 hodc nhiéu hon nguyén tir cacbon
trir khi olefin sulfonat ndi nay duogc tron chic chén trong dé.

Pbi véi olefin sulfonat ndi c6 18 hodc nhiéu hon nguyén tr cacbon, tbt
hon 1a c6 mot luong thép cua olefin sulfonat ndi trong d6 nhém sulfonat dugc
dat & vi tri C-2 cla chudi olefin hodc chudi kiém va mot luong 16n cua olefin
sulfonat noi trong d6 nhém sulfonat duoc dat bén trong hon nita, xét vé chét
luong bot nhe, dic tinh tan bot ngay l4p tirc, va cho cam giac sau khi sdy.

Ché pham olefin sulfonat ndi theo sang ché thu dugc bang cach sulfonat
héa olefin noi, sau d6 bang cach trung hoa va thiy phan nhu dugc mé ta trén
day, olefin ndi nguyén liéu tho khong phan tmg va cac hop chat vo co c6 thé van
con trong ché pham. Tét hon 14 luong cta cac thanh phan nay 14 rat nhé.

Luogng olefin ndi nguyén liéu thd trong ché phém olefin sulfonat ndi theo

sang ché tot hon 1a nho6 hon 5,0% khéi luong, t6t hon nita 1a nho hon 3,0% khéi
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lwong, t6t hon nita 1a nhé hon 1,5% khéi luong, t6t hon nita 1a nhé hon 1,0%
khéi lugng va con t6t hon nira 14 nho hon 0,05% khdi luong ddi véi luong olefin
sulfonat ndi xét vé chét luong bot nhe, ddc tinh tan bot ngay 1dp tic, va cho cam
giac sau khi sdy.

Luong olefin ni khong phan tmg c6 thé duoc do bang phuong phéap dugce
mo ta dudi day trong cac vi du.

Luong cua cac hop chat vo co trong ché phdm olefin sulfonat ndi theo
séng ché t6t hon 1a nho hon 7,5% khéi luong, tdt hon nita 1 nhé hon 5,0% khéi
lugng, tot hon nira 1a nhé hon 3,0% khéi luong, va con tdt hon nita 1a nho hon
1,0% khoi luong dbi véi luong olefin sulfonat ndi xét vé chit luong bot nhe, dac
tinh tan bot ngay l4p tirc, va cho cam gidc sau khi siy.

Theo sang ché, hop chit vé co bao gdm tac nhén sulfat va kiém. Luong
ctia cac hop chit vo co nay cé thé duoc do béng chuan d6 dién thé. Cu thé,
luong cé thé dugc do bang phuong phép duoc mo ta dudi day trong cac vi du.

Ché pham olefin sulfonat néi theo sang ché c6 thé chua dang hydroxy va
dang olefin c6 bat ky sb nguyén tir cacbon khac tir thanh phan (A) va thanh phan
(B). S6 nguyén tir cacbon trong dang hydroxy va dang olefin khac véi thanh
phan (A) va thanh phan (B) t6t hon 14 ndm trong khoang tr 8 dén 24, con tét
hon 14 ndm trong khoang tir 16 dén 20, con t6t hon 14 nam trong khoang tir 16

dén 18, va con tdt hon nita 1a 16 xét vé chét lugng bot nhe, déc tinh tan bot ngay
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lap tirc, va cho cam giac sau khi sdy. Céc dang hydroxy va cac dang olefin nay
c6 céac sb nguyén tir cacbon khac nhau c6 ngudn gde tir olefin ndi duoc st dung
nhu 1a nguyén liéu tho.

Ché pham olefin sulfonat ndi theo sang ché c6 thé chua cac thanh phan
khac, vi du, nuéc nhu 13 trung gian, chat diéu chinh pH, tac nhan lam giam tinh
nhét, dung méi hitu co, va cac ruou polyhydric, ngoai cac thanh phan duge md
ta trén day.

Phuong phép san xuit ché phdm olefin sulfonat noi

Ché pham olefin sulfonat ndi c6 thé duge san xuét bang cach sulfonat hoa
ché phém olefin ndi nguyén li¢u tho chira olefin n6i nguyén liéu tho co 8 dén 24
nguyén tir cacbon, sau d6 bang cach trung hoa va thuy phan. Cu thé hon, vi du,
ché pham c¢ thé duoc san xuét theo cac phuong phép da dugc mé ta trong cac
Patent No. 1633184 va 2625150, va Tenside Surf. Det. 31 (5) 299 (1994), va céac
tai liéu tuong tu.

Nhu duoc dé cap O trén, theo sang ché, olefin ndi nguyén liéu tho de cap
dén olefin c6 lién két d6i bén trong chudi olefin. Luong a-olefin trong do6 lién
két d6i c6 miat ¢ vi tri C-1 trong olefin noi nguyén liéu tho, trong tong luong cla
thanh phan (A) va thanh phan (B), t6t hon 1a nho hon 2,8% khéi luong va tdt
hon nita 14 2,0% khéi luong hodc nhd hon, xét vé chét luong bot nhe, dac tinh

tan bot ngay 14p tic, va cho cam gic sau khi sdy. Luong a-olefin trong dé lién
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két d6i co mat & vi tri C-1 trong olefin ndi nguyén liéu tho, trong tong luong cua
thanh phan (A) va thanh phéan (B), t6t hon 13 0,01% khéi luong hoic nhidu hon,
t6t hon nita 14 0,1% khdi luong hodc nhiéu hon, va con tét hon nita 14 0,3% khdi
lugng hodc nhiéu hon, xét vé chi phi va kha ning san xuit. Xem xét cac quan
diém voi nhau, lugng cua a-olefin sulfonat trong d6 nhom sulfonat duoc dat ¢
vi tri C-1 cta chudi olefin hoic chudi kiém, trong téng lugng ctia thanh phén
(A) va thanh phan (B), tot hon 14 0,01% khéi luong hodc nhiéu hon va nhé hon
2,8% khéi lugng, tot hon nira 1a 0,1% khéi luong hodc nhidu hon va nhé hon
2,8% khoi luogng, tot hon nita 14 0,3% khéi luong hodc nhiéu hon va nhé hon
2,8% khdi lugng, con t6t hon nita 1a 0,3% khdi luong hodc nhidu hon va 2,0%
khéi luong hodc nhé hon.

Xét vé chat luong bot nhe, dac tinh tan bot ngay 14p tic cia ché phém
olefin sulfonat noi thu duoc, sé nguyén tir cacbon trong olefin ndi nguyén liéu
thététhanIénﬁn1Uongkhoéngt&236&124,cbntéthcnlénénlnongkhoéngt&
12 dén 20, con tét hon 1a nim trong khoang tir 12 dén 18, con tét hon 1a nim
trong khoang tir 12 dn 16, con tét hon 12 nam trong khoang tir 12 dén 14, va
con t6t hon nita 1a 12 va 14. Olefin ndi duoc st dung nhu la nguyén liéu thd co
thé duoc st dung riéng r€ hoac két hop ctia hai hodc nhiéu olefin cé thé duoc st

dung.
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Khi ché phdm olefin sulfonat néi thu dugc bang cach sulfonat héa ché
pham olefin néi nguyén liéu thd, sau dé bang cach trung hoa va thdy phan,
lugng olefin noi trong d6 lién két dbi ¢6 mat & vi tri C-2 trong ché phdm olefin
ndi nguyén liéu tho tét hon 1a nim trong khoang tir 15 dén 40% khéi luong, va
con t6t hon 14 ndm trong khoang tir 15 dén 35% khéi luong.

Trong viéc tong hop ché phdm olefin sulfonat ndi, luong olefin ndi
nguyén lidu thé trong d6 lién két dbi c6 mat & vi tri C-2 trong ché phim olefin
ndi nguyén lidu thd c6 thé dugc do bang phép séc ky khi (sau day, duoc viét tit
1a GC). Cu thé, luong nay c6 thé duge do bang phuong phép duoc mé ta dudi
day trong céc vi du.

Ché pham olefin noi nguyén lidu thd c6 thé chira thanh phan parafin.
Luong thanh phéan parafin t6t hon 13 nhé hon 5% khéi lugng, tét hon nita 12 nhé
hon 3% khéi lugng, t6t hon nita 1a 1% khéi luong hodc nhé hon, va con tét hon
nira 13 0,1% khéi lugng hoac nhé hon, xét vé kha nang tao bot.

Luong cta thanh phén parafin co thé duoc do, vi du, béng GC-MS.

Phan tmg sulfonat héa c6 thé duoc thuc hién bang cach phan ung khi
sulfur trioxit v6i ché pham olefin ndi nguyén liéu thd & ty 16 nam trong khoang
tir 1 dén 1,2 mol cta sulfur trioxit trén mdi mol ctia olefin ndi nguyén liéu tho.
Céc phan tmg c6 thé duoc thuc hién & nhiét do phan Umg nim trong khoang tur

20°C dén 40°C.
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Su trung hoa duoc thuc hién béng cach phan Umg tir 1 dén 1,5 14n sé mol
cua dung dich kiém chira nude nhu natri hydroxit, kali hydroxit, amoniac hoac
2-aminoetanol véi gid tri Iy thuyét ctia nhém sulfonat.

Phan tng thily phan c6 thé duoc thuc hién nam trong khoang tir 90 dén
200°C tir 30 phut dén ba gid voi su ¢ mit cia nude. Cac phan tmg nay duoc
thuc hién lién tuc. Ngoai ra, sau khi hoan thanh cac phan Ung, cac san phém co
thé duoc tinh ché bﬁng cach chiét, rira, hoac cac dang tinh ché tuong tu.

Trong viéc san xuit ché phdm olefin sulfonat noi, olefin ndi nguyén liéu
thé trong d6 sd nguyén tir cacbon duoc phan bd nim trong khoang tir 8 dén 24
nhu 13 ché phdm olefin ndi nguyén liéu thoé dé sulfonat hoa, trung hoa, va thuy
phéan dé san xuat ché phim olefin sulfonat noi. Sau d6, olefin ndi nguyén liéu
thé c6 sb6 nguyén tir cacbon ddng déu cé thé duoc xtr Iy dé sulfonat hoa, trung
hoa, va thuy phan dé san xuét axit olefin sulfonic ndi, sau d6 duoc tron véi
nhiéu olefin sulfonat ndi c6 sé nguyén tir cacbon khac nhau dé san xuét ché
phém olefin sulfonat noi.

Ché pham olefin sulfonat ndi theo sang ché cho kha ning tao bot tdt cung
vGi chét luong bot nhe, va dac tinh tan bot ngay 1dp tic & muc d6 cao, va do do
la hiru ich nhu thanh phﬁn lam sach. Cu thé, no c6 thé duoc st dung nhu céc tac

nhéan lam sach trong nha nhu dau g6i dau, sita tam, chat lam sach quéan ao, va
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chét tay rira nha bép, va dic biét 1a hitu ich nhu 13 thanh phan co ban déi véi diu
261 dau.
Ché pham 1am sach

Ché phém lam sach theo sang ché khéng c6 gidi han cu thé mién né né
chira (A) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir cacbon va (B) olefin sulfonat noi
c6 14 nguyén tir cacbon, trong d6 tong lugng cua thanh phan (A) so v6i thanh
phan (B), (A/B), nam trong khoang tir 10/90 dén 90/10, va téng luong cua thanh
phan (A) va thanh phan (B) trong olefin sulfonat ndi nam trong khoang tir 60
dén 100% khbi luong, nhu trong ché phdm olefin sulfonat ndi theo séng ché.
Ché pham lam sach theo sang ché c6 thé chtra cac thanh phan khéac tiy thude
vao muc dich mong mudn. Cac vi du cta cc thanh phan khac bao gdbm chét
hoat dong bé mit khéc, tic nhan tang tao bot, va tac nhan bd tro hodc cac tac
nhan tuong tu. Téng luong cua olefin sulfonat ndi trong ché pham lam sach tét
hon 14 nam trong khoang tir 0,1 dén 80% khdi lwong, con tét hon 14 nam trong
khoang tir 1 dén 50% khdi luong, va con t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 2
dén 30% khéi luong.

Chat hoat dong bé mat khéc tot hon 13, vi du, alkyl sulfat hoc alkyl
polyoxyalkylen sulfat. Cac vi du ctia tac nhan bo trg bao gdm, nhung khong co
gid1 han, nuéce, polyme, ding dich dau, silicon, tdc nhan dudng 4m, chat diéu

chinh tinh nhét, chat bao quan, tac nhan khéng viém, chét chéng oxy héa, chit
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hﬁp thu tia cyce tim, tac nhan cang hoa, tdc nhan ngii sic, thube nhudm, nudc hoa,
enzym, tac nhén tay tring, chat hoat hoa tay tring, va chét didu chinh pH.

Ché phém lam sach theo sang ché co thé duogc san xuét, vi du, béng cach
tao cong thuc ché phém olefin sulfonat néi thu dugc nhu duge mo ta trén day,
va c6 thé duoc san xuét bang cach tron ché pham olefin sulfonat ndi véi cac
thanh phan duoc mé ta trén day.

Theo sy tuong quan ctia cic phuong an duoc dé cép trén day, sang ché
cbnrnétéchéphén<ﬂeﬁnsuhbnatnéivéchéphénlénlgwhsaudﬁy:

<1> Ché pham olefin sulfonat ni bao gdm (A) olefin sulfonat ndi c6 12
nguyén tu cacbon va (B) olefin sulfonat ndi c6 14 nguyén tir cacbon, trong dé
tong luong clia thanh phén (A) so v6i thanh phén (B), (A/B), nam trong khoang
tir 10/90 dén 90/10, va tong lugng ctia thanh phan (A) va thanh phan (B) ndm
trong khoang tir 60 dén 100% khéi luong.

<2> Ché pham olefin sulfqnat noi theo diém <1>, trohg d6 tong luong cla
thanh phan (A) so v6i thanh phan (B), (A/B), trong ché phdm olefin sulfonat ndi
t5t hon 1a ndm trong khoang tir 25/75 dén 90/10, con tét hon 1a nim trong
khoang tlr 50/50 dén 90/10, con tt hon 14 ndm trong khoang tir 75/25 dén 90/10,
va con tot hon nita 1a nAm trong khoang tir 80/20 dén 90/10.

<3> Ché pham olefin sulfonat noi theo diém <1>, trong d6 tong luong cia

thanh phan (A) so véi thanh phin (B), (A/B), trong ché phdm olefin sulfonat ndi
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t5t hon 1a nam trong khoang tir 10/90 dén 80/20, con tét hon 1a nim trong
khoang tir 10/90 dén 70/30, t6t hon nita 12 10/90 dén 30/70, va con tdt hon nira
13 ndm trong khoéng tir 10/90 dén 20/80.

<4> Ché pham olefin sulfonat néi theo diém bét ky trong s cac diém tur
<1> dén <3>, trong d6 gi6i han thip cla téng luong cua thanh phan (A) va
thanh phan (B) trong ché pham olefin sulfonat néi tdt hon 1a 70% khéi lugng
hozc nhiéu hon, t6t hon nita 1a 80% khdi luong hodc nhidu hon, t6t hon nita 14
90% khdi lugng hogc nhiéu hon, tét hon nita 12 95% khdi luong hodic nhidu hon,
t5t hon nita 13 96,5% khbi iuc_mg hozc nhiéu hon, va con tét hon nita 12 97%
khéi luong hodc nhiéu hon.

<5> Ché pham olefin sulfonat noi theo diém bét ky trong s6 cac diém tir
<1> dén <4>, trong do lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhom sulfonat c6 mat
& vi tri C-2 trong olefin sulfonat ndi c¢6 12 va 14 nguyén tir cacbon tét hon 12
28% khoi lugng hodc nhoé hon, tot hon nita 1a nhd hon 25% khéi lugng, tét hon
nita 1& 23% khéi lugng hodc nho hon, va con tét hon nita 1a 22% khéi luong
hozc nhé hon, va tét hon 1a 5% khdi luong hodc nhiéu hon, tdt hon nita 1a 7%
khéi luong hodc nhiéu hon, t6t hon nita 13 15% khéi lvong hodc nhiéu hon, va
con tot hon nita 1a 19% khéi luong hodc nhiéu hon.

<6> Ché pham olefin sulfonat noi theo diém bt ky trong s cac diém tir

<I> dn <5>, trong d6 tong luong cua dang hydroxy so véi lugng cua dang
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olefin, (dang hydroxy/dang olefin), trong olefin sulfonat ndi ¢6 12 va 14 nguyén
tr cacbon tot hon 1a nam trong khoang tir 50/50 dén 100/0, con tét hon 1a ndm
trong khoang tir 60/40 dén 100/0, con tét hon 1a ndm trong khoang tir 70/30 dén
100/0, con tét hon 1a nim trong khoang tir 75/25 dén 100/0, va con tdt hon nita
12 ndm trong khoang tir 75/25 dén 95/5. |

<7> Ché pham olefin sulfonat nodi theo diém bAt ky trong s6 cac diém tur
<1> dén <6>, trong d6 lugng olefin sulfonat ndi cé 18 hodc nhiéu hon nguyén tu
cacbon t&t hon 13 3% khdi luong hoic nho hon, tot hon nita 12 2% khéi luong
hodc nhd hon, va con t6t hon nita 1a 1% khéi luong hodc nhé hon, cé gisi han
théap t6t hon 1a 0% khéi luong.

<8> Ché pham olefin sulfonat nodi theo diém bAt ky trong s6 cac diém tir
<1> dén <7>, trong d6 luong olefin noi nguyén liéu tho trong ché phdm olefin
sulfonat ndi tot hon 1a nhé hon 5,0% khéi lugng, t8t hon nita 1a nho hon 3,0%
khéi luong, tét hon nita 1a nhé hon 1,5% khéi luong, tét hon nita 12 nhé hon
1,0% khéi luong, va con tét hon nita 1 nhé hon 0,05% khdi luong déi véi luong
olefin sulfonat noi.

<9> Ché pham olefin sulfonat ndi theo diém bét ky trong sb cac diém tir
<1> dén <8>, trong d6 lugng hop chit v6 co trong ché pham olefin sulfonat noi

t6t hon 1a nhé hon 7,5% khéi luong, tét hon nira 1a nho hon 5,0% khéi luong, tét

-21-



23649

hon nita 1a nhé hon 3,0% khéi luong, va con tét hon nita 14 nhé hon 1,0% khéi
luong ddi vai luong olefin sulfonat ndi.

<10> Ché pham olefin sulfonat ndi theo diém bét ky trong sb cac diém tur
<1> dén <9>, trong d6 sb nguyén tir cacbon trong dang hydroxy va dang olefin
khac v6i thanh phan (A) va thanh phan (B) trong ché phim olefin sulfonat ndi
t6t hon 1a nam trong khoéang tir 8 dén 24, con tét hon 12 ndm trong khoang tur 16
dén 20, con tdt hon 12 ndm trong khoang tir 16 dén 18, va con tét hon nita 1a 16.

<11> Ché pham olefin sulfonat noi theo diém bt ky trong sb cac diém tur
<1> dén <10>, thu dugc bang cach sulfonat hda ché pham olefin ndi nguyén liéu
tho chira olefin ndi nguyén li€u tho, sau d6 trung hoa va thiy phén, véi luong
olefin néi nguyén lidu thé trong d6 lién két d6i c6 mat & vi tri C-2 tdt hon 1a nim
trong khoang tir 15 dén 40% khéi luong.

<12> Ché pham olefin sulfonat n6i theo diém <11>, trong do lugng olefin
ndi nguyén liéu tho trong d6 lién két doi c6 mat & vi tri C-2 trong ché pham
olefin ndi nguyén liéu tho t6t hon 13 nidm trong khoang tir 15 dén 35% khéi
luong.

<13> Ché phém lam sach thu duoc béng cach tao cong thirc ché phém
olefin sulfonat ndi theo diém bt ky trong sb cac diém tir <1> dén <12>.

<14> Ché phém Jam sach bao gdm (A) olefin sulfonat ndi c6 12 nguyén tir

cacbon va (B) olefin sulfonat ndi cé 14 nguyén tir cacbon, trong do6 tong luong
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ctia thanh phan (A) so véi thanh phin (B), (A/B), nim trong khoang tir 10/90
dén 90/10, va téng luong cta thanh phan (A) va thanh phan (B) nim trong
khoang tir 60 dén 100% khéi luong.

<15> Ché phim lam sach theo diém <13> hodc <14>, trong do luong
olefin sulfonat ndi t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 80% khéi luong.

<16> Ché pham lam sach theo diém bét ky trong s cac diém tir <13> dén
<15>, con bao gdm moét hoic nhiéu duge chon tir nhém bao gom alkyl sulfat va
alkyl polyoxyalkylen sulfat.

<17> Phuong phép 1am sach téc, bao gdm budc boi ché pham lam sach
theo diém bat ky trong s céc diém tir <13> dén <16> 1én téc, sau d6 rira va gidl.

<18> Phuong phap lam sach da, bao gdbm bo6i ché phdm lam sach theo
diém bét ky trong sb cac diém tir <13> dén <16> Ién da, sau dé gifl.

<19> Sir dung ché pham lam sach theo diém bt ky trong sb cac diém tir
<13> dén <16> dé 1am sach toc.

<20> Str dung ché pham lam sach theo diém bt ky trong sb cac diém tir
<13> dén <16> dé 1am sach da.
Vi du thwe hién sang ché

Dudéi day, sang ché s& duoc mo ta chi tiét véi su tham khéo cac vi du. Luu

y réng trir khi ¢6 chi dinh khac, luong ciia mdi thanh phﬁn duoc thé hién béng %
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khéi luong trong cic bang sau day. Ngoai ra, cac phuong phép dé do cac dic
tinh vat ly 1a nhu sau.
(1) Cac diéu kién do
(i) Phuong phép do vi trf ctia lién két déi trong olefin ndi

Vi tri ctia lién két dbi trong olefin ndi dugc do bang phép séc ky khi (sau
day, duoc viét tat 1a GCO). Cu thé, olefin ndi duoc chuyén héa thanh din xuit
dithiat hoa bang cach phan tng v6i dimetyl disulfua, va sau d6 mdi thanh phan
duoc tach boi GC. Vi tri cla lién két doi trong olefin nd1 dugc xac dinh bai ving
dinh ctia m&i thanh phan.

Thiét bi va cac didu kién phan tich duoc st dung d& do nhu sau. Thiét bi
GC "HP6890" (san pham ctia Hewlett-Packard Company); Cot "Siéu hop kim-
1HT c6t mao dan" (30 m x 250 pm x 0,15 pm, san phidm cta Frontier
Laboratories Ltd.); Méay do (may do ion hda ngon Itra hydro (FID)); Nhiét do
phun la 300°C; Nhiét d6 may do la 350°C; va tbe do dong chay He la 4,6
mL/phut.
(i1) Phuong phép do lugng olefin sulfonat noi trong d6 nhém sulfonat c6 mat &
vitri C-2

Vi trf lién két ctia nhém sulfonat duoc do béng GC. Cu thé, olefin sulfonat
ndi dugc phan ung véi trimetylsilyldiazometan dé tao din xuit metyl-este hoa.

Sau d6, mdi thanh phan duoc tich boi GC. Mdi vung dinh dugc coi 1a ty 18 khéi
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luong, va lugng olefin sulfonat ndi trong dé nhém sulfonat c6 mit & vi tri C-2
duoc dinh luong.

Thiét bi va cac diéu kién phéan tich dugc st dung dé do nhu sau. Thiét bi
GC "Agilent technology 6850" (san phim ctia Agilent Technologies, Inc.); Cot
"HP-1 c6t mao dan" (30 m x 320 wm x 0,25 pum, san phém cua Agilent
Technologies, Inc.); May do (may do ion hoa ngon Itta hydro (FID)); Nhiét do
phun 14 300°C; Nhiét d6 may do 1a 300°C; toc do dong chay He 1a 1,0 mL/phut.;
va 1o (60°C (0 phut.) - 10°C/phut. — 300°C (10 pht.)).

(iii) Phuong phap do ty 1¢ khéi lugng cia dang hydroxy/dang olefin

© Ty 1é khéi luong cia dang hydroxy/dang olefin dugc do bang HPLC-MS.
Cu thé, dang hydroxy va dang olefin dugc tadch boi HPLC va mdi su hinh thanh
nay dugc nhan dang bang cach phan tich riéng r& v6i MS. Tur vung dinh GC-MS
thu duoc, phﬁn nhd ctia mdi sy hinh thanh duoc xac dinh.

Thiét bj va cac didu kién phén tich dugc st dung dé do nhu sau. Thiét bi
HPLC "Agilent technology 1100" (san phim cta Agilent Technologies, Inc.);
Cot "L-cot ODS 4,6 x 150 mm" (san phidm cta Chemicals Evaluation va
Research Institute, Nhat Ban); Diéu ché maiu (hoa tan 100 lan voéi metanol);
Dung moi rira giai A (10 mM amoni axetat trong nudc); Dung moi rira giai B
(10 mM amoni axetat trong metanol), Gradient (0 phat (A/B = 30/70%) — 10

phitt (30/70%) — 55 phut (0/100%) —> 65 phut (0/100%) — 66 phut (30/70%)
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— 75 phit (30/70%)); Thiét bi MS "Agilent technology 1100 MS SL
(G1946D)" (san pham ctia Agilent Technologies, Inc.); va do MS (do anion m/z
60 - 1600, UV 240 nm).
(iv) Phuong phap do luong olefin ndi nguyén liéu tho

Luong olefin ndi nguyén liéu thé duoc do béng GC. Cu thé, etanol va ete
dau mo duoc bd sung vao dung dich chira nudc cta olefin sulfonat néi, sau dé
chiét thu dugc olefin trong pha ete dau mo. Tir viing dinh GC clia olefin, lugng
cua no6 dugc dinh luong.

Thiét bj va cac diéu kién phén tich dugc sir dung dé do nhu sau. Thiét bi
GC "Agilent technology 6850" (san pham cua Agilent Technologies, Inc.); Cot
"Siéu hop kim-1HT c6t mao dan, 15 m x 250 um x 0,15 um" (san phim cta
Frontier Laboratories, Ltd.); May do (may do ion hda ngon ltra hydro (FID));
Nhiét d6 phun 1a 300°C; Nhiét d6 méay do 1a 350°C; va téc d6 dong chay He 1a
3,8 mL/phut.
(v) Phuong phép do luong hop chét vé co

Luong hop chét v6 co duoc do béng chuan do dién thé va chuin do trung
hoa. Cu thé, luong Na,SO4 dugce dinh luong béng cach do sulfat ion (SO4*) boi
chuén d6 dién thé. Ngoai ra, lugng NaOH dugc dinh luong boi chuén do trung
hoa voi axit clohydric lodng.

(vi) Phuong phép do lugng thanh phan parafin
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Luong thanh phan parafin dugc do bang GC. Cu thé, etanol va ete diu mé
duoc b sung vao dung dich chira nude cia olefin sulfonat ndi, sau d6 chiét thu _
duogc parafin trong pha ete ddu mo. Tir ving dinh GC cta parafin, luong ctia no
duogc dinh luong.

Luuy rﬁng thiét bi va céc diéu kién phan tich dugc st dung tuong tu nhu
duoc st dung dbi véi viée do luong olefin ndi nguyén liéu tho.

(2) San xuét olefin noi
Vi du san xuét A: Téng hop C12 olefin ndi trong dé 33,1% khdi luong cia lién
két doi c6 mat & vi tri C-2

Binh duoc trang bi thia khudy, (6000 g (35,6 mol) cua 1-dodecen
"LINEALEN 12, duoc san xuét béi Idemitsu Kosan Co., Ltd.", va nhu chét xac
tac axit ran, 180 g (3% khdi luong lién quan dén nguyén liéu thd a-olefin) cia
protic B-zeolit (CP-814E, Zeolyst International, Inc.) dugc cho vao, va phan tmg
duoc thuc hién trong 20 gio ¢ 120°C trong khikhuéy.Sau do, olefin ndi thod
duge chuyén vao binh chung cit va duoc chung cét tir 124 dén 136°C/7,5
mmHg, qua d6 thu dugc 100% olefin ndi nguyén chit c6 12 nguyén tir cacbon.
Su phan bd lien két doi trong olefin ndi thu duoc 13 0,5% khéi luong & vi tri C-1,
33,1% khoi luong & vi tri C-2, 23,7% khéi lugng & vi tri C-3, 21,2% khéi luong

& vi tri C-4, 15,0% khdi lugng 6 vi tri C-5, va 6,6% khéi luong & vi trf C-6.
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Vi du san xu4t B: Tong hop C14 olefin ndi trong d6 31,8% khdi luong cua lién
két ddi c6 mat & vi tri C-2

Binh dugc trang bi thia khudy, 6000 g (30,6 mol) cta 1-tetradecen
"LINEALENE 14, duoc san xuit boi Idemitsu Kosan Co., Ltd. ", va nhu chét
xtc tac axit ran, 180 g (3% khdi luong lién quan dén nguyén liéu thd o-olefin)
cua protic B-zeolit (CP-814E, Zeolyst International, Inc.j duoc cho vao, va phan
tmg duoc thuc hién trong 20 gio & 120°C trong khi khudy. Sau d6, olefin noi thd
dugc chuyén vao binh chung cét va duoc chung cét tir 124 dén 136°C/7,5
mmHg, qua d6 thu duge 100% olefin ndi nguyén chit cé 14 nguyén tir cacbon.
Su phan b6 lién két doi trong olefin noi thu duoc 1a 1,3% khdi luong & vi tri C-1,
31,8% khéi luong & vi tri C-2, 23,8% khéi luong & vi tri C-3, 21,0% khéi luong
& vi tri C-4, 8,6% khbi luong & vi tri C-5, va 13,6% khi luong & téng cac vi tri
C-6 va C-7.
7(3) San xuat olefin sulfonat noi
Vi du san xuat 1: (Tong hép C12 olefin sulfonat noi)

Lo phan ung sulfonat héa mang mong cé vo boc bén ngoai, olefin nodi co6
12 nguyén tur cacbon (lugng olefin ndi trong d6 lién két déi c6 mat o vi tri C-2 1a
33,1% khéi lugng) thu dugc trong vi du san xuat A duoc cho vao, va phén Ung
sulfonat héa duoc thuc hién bé‘mg cach sir dung khi sulfur trioxit dudi cac diéu

kién dua nudc mat & 20°C qua vo boc bén ngoai cta 10 phan tmg. Ty 1&é mol cia
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SOs/olefin ndi d6i véi phan tng sulfonat hoa dugc dit & 1,09. San pham
sulfonat héa thu duoc duoc bd sung vao dung dich kiém chtra nudce duoc didu
ché véi 1,5 1an sé mol cua natri hydroxit lién quan dén gid tri axit gia dinh, sau
d6 duoc trung hoa & 30°C trong mot gid trong khi khudy. San phdm duge trung
hoa thu duoge dugc thiy phan bing cach gia nhiét & 160°C trong mot gio trong
noi hap, qua d6 thu duoc san phim thd cta natri C12 olefin sulfonat noi. Sau do,
300 g clia san pham thé duoc chuyén dén phéu chia tach, trong d6 300 mL
etanol dugc bd sung va sau d6 300 mL ete diu mo duoc bd sung trén mdi lan
thuc hién, qua d6 cac tap chét tan dugc trong dau duoc loai bo béng cach chiét.
Tai thoi diém nay, cac hop chét v6 co (cht yéu bao gbm natri sulfat) duoc két
tia & bé mat nude-dau bang cach bd sung etanol con duoc tach va loai bé tir pha
chira nuéc bing qué trinh tach nude- dau. Qua4 trinh loai bé/chiét trén day duoc
1ap di 1ap lai ba 1an. Sau d6, phin pha diu duoc bay hoi dén kho, qua d6 thu
duge natri C12 olefin sulfonat ndi. Ty 1& khdi luong cia dang hydroxy (natri
hydroxyalkan sulfonat)/dang olefin (natri olefin sulfonat) trong natri olefin
sulfonat n61 thu dugc 1a 92/8. Ngoai ra, lugng olefin ndi nguyén liéu thd duoc
chura trong natri olefin Sulfonat noi thu dugc nhé hon 100 ppm (dudi gidi han do
GC), va cac hop chét vo co 1 0,2% khéi luong. Ngoai ra, lugng olefin sulfonat
ndi trong d6 nhém sulfonat ¢6 mat & vi trf C-2 14 21,0% khdi luong.

Vi du san xuét 2: (Téng hop C14 olefin sulfonat ndi)

-29-



23649

Natri C14 olefin sulfonat ndi thu duoc dudi céc diéu kién tuong tu nhu
dugc st dung trong vi du san xuat 1 tir olefin ndi c6 14 nguyén ti cacbon (luong
olefin ndi trong d6 lién két d6i c6 mat & vi tri C-2 1a 31,8% khéi luong) thu
duoc trong vi du san xuét B.

Ty 1é khéi luong cta dang hydroxy/dang olefin trong natri olefin sulfonat
noi thu duoc 1a 93/7. Ngoai ra, luong olefin n6i nguyén liéu thd duoc chira trong
natri olefin sulfonat ndi thu duoc 1a nhé hon 100 ppm (duéi giéi han do GC) va
céc hop chét v6 co 14 0% khéi luong. Lugng olefin sulfonat ndi trong d6 nhém
sulfonat cé mat & vi trf C-2 13 21,7% khdi luong.

Vi du san xuét 3

Ché pham thu duoc trong vi du san xudt 1 va ché pham thu duoc trong vi
du san xuét 2 duoc tao cong thuc va tron voi ty 1€ khoi luong 1a 10:90 dé thu
dugc ché pham olefin sulfonat noi 1.

Vi du san xuét 4

Ché pham thu duoc trong vi du san xuat 1 va ché phdm thu duoc trong vi
du san xuét 2 dugc tao cong thirc va tron véi ty 1€ khoi lugng 1a 25:75 dé thu
dugc ché pham olefin sulfonat noi 2.

Vi du san xuat 5
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Ché pham thu dugc trong vi du san xudt 1 va ché phdm thu dugc trong vi
du san xuét 2 duoc tao cong thirc va tron voi ty 1€ khdi luong 1a 50:50 dé thu
duoc ché pham olefin sulfonat ndi 3.

Vi du san xuét 6

Ché pham thu dwoc trong vi du san xudt 1 va ché phim thu dugc trong vi
du sén xuat 2 dugc tao cong thic va tron véi ty 18 khdi luong 1a 75:25 dé thu
duoc ché phém olefin sulfonat ndi 4.

Vi du san xuét 7

Ché pham thu duoc trong vi du san xudt 1 va ché pham thu dugc trong vi
du san xuat 2 duoc tao cong thirc va tron véi ty 18 khéi luong 1a 90:10 dé thu
duoc ché phém olefin sulfonat noi 5.

Danh gia toc

B¢ toc (téc ciia nguoi Nhat Ban chua qua xir ly nhu tay tring hodc nhudém
toc; khoang 20 cm, 15 g) duoc 1am sach véi dau goi dau thong thudng duoc chi
ra trong bang 1. Sau d6, sau khi 4p dung thudc nhuém téc tron duoc chi ra trong
bang 2, bé toc dugc gifi sach vdi nude may thu dugce lon toc dé danh gia.

Mbi ché pham olefin sulfonat ndi 1 dén 5 thu dugce trong cac vi du san
xuét 3 dén 7 duoc hoa tan trong nude trao ddi ion dé didu ché dung dich chtra
nuée (13% khéi Iwong) ctia ché phdm olefin sulfonat noi. Sir dung cac dung dich

chtra nuéc ndy, nam chuyén gia danh gia kha ning tao bot, chat lwong bot nhe,

-31-



23649

dac tinh tan bot cia né trong qua trinh gili, va cho cam giac sau khi lam sach va
lau kho bang khan (ma khong thé nhan biét du luong) theo cac tiéu chi danh gia
va cac phuong phap dénh gia duoc chi ra dudi day. (Cu thé, 1,0 g ctia mbi ché
pham 1am sach dugc chi ra trong bang 3 dugc 4p dung 1én lon téc dé danh gia va
tao bot, 1am sach va sau do giti). Cac két qua duoc chi ra trong bang 3.

Bang 3 cho thiy cac két qua danh gid voéi su kham khao véi alkyl
polyoxyetylen sulfat (AES), a-olefin sulfonat (AOS), va alkyl sulfonat thir cp
(SAS). Céc ndéng d6 ciia cac chat hoat dong bé mit nay trong cac ché pham lam
sach duoc diéu chinh t6i 13% khéi luong.

Bang 1

Ché pham dau gbi dau thong thuong

(Thanh phén) (%)
Natri polyoxyetylen lauryl ete sulfat 11,3

(42,0% duéi dang EMAL E-27C (duoc san xuét béi Kao Corp.; 27% theo
trong lwong cua thanh phan hoat tinh))
Axit N-metyletanolamit béo dau dira 3,0

(AMINON C-118 (duoc san xuat bai Kao Corp.))

Aixt xitric 0,2
Metylparaben 0,3
Nudc tinh khiét Cén bang
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Tong 100,0
San xuét dau goi dau thong thuong

Cac thanh phén duoc cho vao coc c6 mo, duoc gia nhiét téi 80°C, va sau
d6 duge tron. Sau khi x4c nhén sy hoa tan hoan toan, hén hop duoc 1am mat dé

thu duoc dau goi dau thong thuong.
Bang 2

Ché pham thubc nhudm téc tron

(Thanh phan) (%)

Octadecyloxypropyl trimetyl amoni clorua 3,0
(6,7% dudi dang QUARTAMIN E-80K (duoc san xuit béi Kao Corp.;
45% theo trong lugng ctia thanh phan hoat tinh))

Ruou stearyl 6,0

(KALCOL 8098 (duoc san xuét boi Kao Corp.))

Metylparaben 0,3
Nude tinh khiét Cén béng
Téng 100,0

San xuét thude nhudm toc tron
Octadecyloxypropyl trimetyl amoni clorua va rugu stearyl dugc cho vao
cbe c6 méd (A) va duoc lam tan chay bang cach gia nhiét t6i 80°C. Nudc tinh

khiét va metylparaben dugc cho vao cbc c6 mé khac (B) va duoc gia nhiét to1
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80°C trong khi khuéy. Sau khi x4c nhén su hoa tan hoan toan, dung dich dugc
trén trong coc cé mo (A) duge bd sung vao cde cd mod (B) trong khi khudy &
80°C, va su nhil héa duoc thuc hién trong 30 phut. Sau khi két thic viée gia
nhiét, va n6é duoc 1am mat t6i nhiét d6 trong phong thu duoc thudc nhudm toéc
tron.
Cac tiéu chi danh gia va cac phuong phap danh gia
- Kha nang tao bot

5: Céc dac tinh bot rat tét

4: Cac dic tinh bot tot

3: Kha nang tao bot binh thuong (twong duong vdi vi du so sanh tham
khao 3: SAS)

2: Céc dac tinh bot kém

1: Céc dic tinh bot rat kém dé lam sach toc
. Chét luong bot nhe

5: Chéat luong bot rat nhe va déy manh su lam sach vdi bong bong to

4: Chét luong bot nhe khong déng ké va tdt

3: Chét lugng bot binh thuong (tuong duong véi vi du so sanh tham khao
1: AES)

2: Chét luong bot nang khéng déng ké va kém

1: Chét luong bot rat nang va gay tré ngai viéc lam sach
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- Bac tinh tan bot trong sudt qua trinh giti

5: Bot tan trong khoang thoi gian giil va duoc gifi dé dang

4: Bot tan nhanh chong

3: Binh thuong (tuong duong véi vi du so sdnh tham khao 2: AOS)

2: Bot tan cham

1: Bot tan rat cham va khé giil
- Cho cam gi4c sau khi lam sach va lau khé bang khin

5: Két thiic viéc 1am sach cho cam giac rt d& chiu ma khoéng thé nhan biét
du lugng tir tic nhan lam sach

4: Két thic viée lam sach cho cam giac hoi dé chiu

3: Binh thuong (tuong duong véi vi du so sanh tham khdo 1: AES)

2: Két thuc viéc 1am sach khéng cho cam giac d& chiu ma c6 thé nhén biét
| du luong khong dang ké tir tac nhéan 1am sach

1: Két thic viéc lam sach khong cho cam giac dé chiu ma cé thé nhan biét
manh mé& du luong tr tdc nhan lam sach
Danh gia viéc lam sach tay

M3ai ché phém olefin sulfonat ndi 1 dén 5 thu duoc trong cac vi du san
xuét 3 dén 7 duoc hoa tan trong nudc trao ddi ion dé didu ché dung dich chira
nuée (13% khéi lugng) ctia ché phdm olefin sulfonat ndi. St dung cac dung dich

chtrta nudc nay, nam chuyén gia rua tay cua ho, va danh gi kha nang tao bot, dac
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tinh tan bot trong sut qua trinh gifi, va cho cam gidc sau khi lam sach va sau khi
lau khé bang khan (ma khoéng thé nhan biét du lugng) theo cac ti€u chi danh gia
va phuong phép danh gia sau dy. Cu thé, 1,0 g cta dung dich chtra nuée (13%
khéi luong) duoc diéu ché bang céch s dung cac ché pham olefin sulfonat noi
duoc chi ra trong bang 3 dugc ap dung 1én tay va tao bot, lam sach va sau d6 gi,
va sau d6 lau khé bang khan. Céc két qua duogc chi ra trong bang 3.
- Kha nang tao bot

5: C4c déc tinh bot rét tét

4: Céc dac tinh bot tot

3: Kha nédng tao bot binh thudng (twong duong véi vi du so sanh tham
khao 3: SAS)

2: Céac dac tinh bot kém

1: Céc dac tinh bot rat kém dé lam sach tay
- Pic tinh tan bot trong sudt qu4 trinh gidl

5: Bot tan trong khoang thoi gian giil va duoc giti dé dang

4: Bot tan nhanh chéng

3: Binh thuong (tuong duong vdi vi du so sanh tham khao 2: AOS)

2: Bot tan cham

1: Bot tan rat cham va kho gifi

- Cho cam giac sau khi lam sach va sau d6 lau kho6 bang khan
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5: Két thuc viéc 1am sach cho cam gi4c rat d& chiu ma khong thé nhan biét
du lugng tir cdc nhan lam sach

4: Két thtc viéc lam sach cho cam giac hoi dé chiu

3: Binh thudng (twong duong véi vi du so sanh tham khao 2: AOS)

2: Két thiic viéc 1am sach khéng cho cam giac dé chiu ma c6 thé nhan biét
du lwong khéng dang ké tir tic nhén lam sach

1: Két thuc viéc 1am sach khéng cho cam giac dé chiu ma cé thé nhan biét

manh mé& du luong tir tac nhan lam sach
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Kha nang img dung trong cong nghiép

Ché phém olefin sulfonat noi theo sang ché ¢ thé cho kha nang tao bot t6t
cung voi chét luong bot nhe, va dac tinh tan bot ngay 14p tirc & mirc do cao. Do d9,
ché pham olefin sulfonat noi theo sang ché co thé duogc su dung thich hop trong
linh vuc vé chét lam sach trong nha nhu dau g01 dau, sira tdm, chat 1am sach quén
40, chét tiy rira nha bép, va chat tdy rira gia dinh, va con thich hop d6i véi chét
nhil héa m§ phdm, chét nhii hoa cong nghiép, céc chat 1am sach cong nghiép hoac

cac chat tuong tu.
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Yéu cau bao hd
1. Ché pham olefin sulfonat noi chira:
(A) olefin sulfonat ni c6 12 nguyén tir cacbon va
(B) olefin sulfonat ndi c6 14 nguyén tir cacbon,
trong d6 ty 1& khéi lugng ctia thanh phin (A) véi thanh phan (B), (A/B), nim
trong khoang tir 10/90 dén 90/10, va ty 1¢ khdi luong cia thanh phan (A) va thanh
phan (B) trong ché phim olefin sulfonat ndi ndm trong khoang tir 60% dén 100%
khéi luong.
2. Ché phém olefin sulfonat ndi theo diém 1, trong d6 luong olefin sulfonat ndi ¢
nhom sulfonat ¢ vi tri C-2 trong olefin sulfonat ndi c6 12 va 14 nguyén tir cacbon
béng hodc it hon 28% khoi luong.
3. Ché phém olefin sulfonat ndi theo diém 1 hodc 2, trong do ty 1€ khoi luong cua
dang hydroxy trong olefin sulfonat ndi c6 12 va 14 nguyén ti cacbon so véi dang
olefin trong olefin sulfonat ndi c6 12 va 14 nguyén tir cacbon, (dang
hydroxy/dang olefin), ndm trong khoang tir 50/50 dén 100/0.
4. Ché phim olefin sulfonat ndi theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3,
trong d6 lugng olefin ndi 1am nguyén liéu thé trong ché phdm olefin sulfonat néi

14 it hon 5,0% khéi luong so vai luong olefin sulfonat noi.
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5. Ché phim olefin sulfonat noi theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 4,
trong d6 Iuong hop chét v6 co trong ché phim olefin sulfonat néi it hon 7,5%
khoi Iugng so véi luong olefin sulfonat ndi.

6. Ché pham olefin sulfonat noi theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 5,
trong d6 ché phdm nay thu duoc bang cach sulfonat hoa ché phim olefin ndi lam
nguyén liéu tho chira olefin ndi lam nguyén liéu tho, sau do la su trung hoa va su
thuy phan, trong d6 olefin néi lam nguyén liéu thé c6 lién két doi & vi trf C-2 véi
luong nam trong khoang tir 15% dén 40% khdi luong.

7. Ché phém olefin sulfonat ndi theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6,
trong d6 ty 16 khéi luong ciia thanh phan (A) véi thanh phan (B), (A/B), trong ché
pham olefin sulfonat ndi nam trong khoang tir 80/20 dén 90/10.

8. Ché pham olefin sulfonat ndi theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 6,
trong d6 ty 1& khéi luong cia thanh phan (A) so v6i thanh phan (B), (A/B), trong

ché pham olefin sulfonat ndi ndm trong khoang tir 10/90 dén 20/80.
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