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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh san xuit hé dung méi sinh hoc gdc tir dau thuc vét hodc

m& dong vat khong an dugc hodc hdn hop axit béo phé thai béng qua trinh phan mg mot

noi gilta dau thyc vat hoic m& dong vat khong an dugc hodc hdn hop axit béo phé thai, voi

it nhit mot este ctia axit hiru co mach ngan ¢6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon c6 ngudn goc
tir sinh khoi trong sy c6 mat cua chét xuc tac di thé.

Sang ché con dé cap dén hé dung mai sinh hoc gbc chira alkyl este ciia axit béo, trieste
ctia glyxerin, este ctia axit hiru co mach ngan c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, phu hop dé
pha ché thanh céc loai dung méi sinh hoc c6 thanh phan khac nhau tily theo yéu cau ung
dung.
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Linh vire ky thuat dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh sén xuit hé dung mai sinh hoc gbe tir diu
thuc vat hodic m& dong vat hodc axit béo phé thai, sir dung chét xtc tac dj thé, van
hanh lién tuc hoic ban lién tuc, dé c6 thé thu dugc hé dung méi sinh hoc gbc chira
alkyl este cuia axit béo, este ciia glyxerin, este ciia axit hitu co mach ngén c6 2 hoic
3 hozic 5 nguyén tir cacbon. Sang ché con d& cdp dén hé dung méi sinh hoc gbe

nay.
Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Viéc thay thé dung méi hoa thach c6 ngudn gbc diu mé bang cic dung moi
c6 ngudn gdc thuc vat, hay con goi 1a dung méi sinh hoc 1 xu huéng dang duoc
quan tam trén thé gidi vi cac loai dung méi c6 ngudn gbc tir thue vat c6 kha ning
hoa tan t6t, df?)ng thoi, khic phuc duoc hau hét cac nhuge diém cua dung mdi héa

thach.

Trong sb cac dung mdi sinh hoc dugc nghién ctru va tng dung, dung moi
trén co s& alkyl este ciia axit béo, alkyl este clia axit hitu co mach ngin, este clia
glyxerin, ciing nhu hdn hop cta ching, ¢6 tiém ning Gng dung rong rii nhit. Céc
este ndy c¢6 thé duoc san xuét bing cac quy trinh than thién mdi trudng nho sir

dung ngudn nguyén liéu ti tao va khong canh tranh véi lwong thuye.

M0t trong sO cac quy trinh san xuat hé dung mdi sinh hoc c6 thé ké dén quy
trinh este hoa cila mot axit hitu co mach ngan c6 ngudén goc tir sinh khoéi va mot

ruou, trong sy c6 mat cua xuc tac axit va mot dung moi chiét la hén hop ctia alkyl
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este ciia axit béo, dé chuyén dich cin bang clia phan ting este theo chiéu ting hiéu

suat san pham.

Quy trinh nay dugc d8 cap trong cac tai liéu nhu: Nadine Essayem, Gilbert
Sapaly, Vu Thi Thu Ha, Nguyen Thi Thu Trang, Nguyen Thi Thuy Ha, “Method
for obtaining biosolvent compositions. by esterification and resulting biosolvent
compositions”, FR 2 957 075 B1, 2012; US 9 255 218 B2, 2016;
BR112012022330 A2, 2017; EP 2 542 520 B1, 2018; Thu Ha Thi Vu, Hang Thi
Au, Thuy Ha Thi Nguyen, Thu Trang Thi Nguyen, Manh Hung Do, Ngoc Quynh
Bui, Nadine Essayem, “Esterification of lactic acid by catalytic extractive reaction:

A efficient way to produce a biosolvent composition”, Catal. Lett., 143 (9) (2013)
950 - 956.

Theo d6, phan tmg dién ra trong hé ludng pha léng, gbém mdt pha phéan cuc,
chita cac thanh phan ctia phan ng este héa va mot pha dung mdi chiét 13 metyl
este clia axit béo (dwoc bd sung vao hdn hop phan tng). Etyl lactat tan vao dung
mdi chiét t6t hon so v6i cac chit khac trong hdn hgp phan ng, lam ting dang ké
hiéu suét etyl lactat. Sau 6 gi® phan tng, dbi véi xtc tac ddng thé H,SO, va di thé
Amberlyst 15, hiéu suét etyl lactat dat 80% trong khi gi tri nay d6i véi xuc tac di

thd KPW, sau 2 git phan tig con cao hon.

Mit khéc, nhu di trinh bay & trén, trén thyuc té, metyl este cia axit béo
thudng duge lua chon dé phéi tron véi etyl léctat tao thanh dung moi sinh hoc. Vi
vdy, viéc thém metyl este cuia axit béo vao phan tng este hda khdng nhimg c6 thé
lam ting hiéu sudt phan ng nhd qua trinh chiét 1ién tuc etyl lactat vao pha metyl
este clia axit béo, ma con c6 thé tao ra dung méi sinh hoc chi qua mdt budce phan
trng. Tuy nhién, phuong phap nay vAn con nhuge didm 1a tién hanh & diéu kién 4p

sudt thuong va hiéu suét etyl lactat & didu kién t6t nhét, dat cao nhat 1a khoang
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~ 86%. Ngoai ra, qua trinh diéh ra trong thiét bi phan ting gin doan nén gip phai
nhidu tr& ngai. Chét xtc tic Amberlyst 15 khong bén & nhiét d6 cao, chi co thé 1am
viéc & nhiét d6 dudi 120°C. Chét xtc tac KPW la chét xuc tac di da axit, c¢6 chi phi
cao va méi chi duge nghién ciu & qui mé phong thi nghiém. Pdng thdi, sau khi
phan tmg két thiic, can tién hanh tach loai cht xtic tac, tach loai chat phan tng du

13 axit lactic va tach loai nudc.

Ngoai ra, chua ¢6 cong bb ndo lién quan dén viéc tng dung hén hop, gdm
alkyl este cua axit hitu co mach ngén, trong d6 cb etyl lactat, metyl este cla axit
béo va glyxerin trieste ciia acid hitu co mach ngin ¢6 2, 3 hodc 5 nguyén ti

cacbon, 1am hé dung méi sinh hoc goc. .

Chinh vi vy, can thiét phai tim toi mot qua trinh diéu ché hé dung moi sinh
hoc géc cd hiéu qua kinh t&, than thién moi trudng, duoc tao thanh tir nhiéu thanh
phin, bing qué trinh phan tng don gian nhung c6 hiéu sudt chuyén héa cao, sir
dung céac nguyéh liéu tir sinh khdi vi/hodc nguyén liéu phé thai, khong canh tranh
vé6i luong thue, thue phdm. Cu thé 12 mot qua trinh phan Gng trong d6 khong phai
chi céc san phdm méi 13 dung méi sinh hoc ma chinh chit phan ung (cho du) cling
12 dung mdi sinh hoc. Vi vay, d8 thu dugc san phdm, khong can phai tach chit
~ phéan tng con du ra khéi hdn hop sau phan tmg. Tir hé dung m6i sinh hoc gbe, ¢o
thé pha ché thanh nhiéu loai dung méi sinh hoc c6 thanh phan khéc nhau, tily theo
yéu ciu tmg dung, bing cach bd sung mot khéi lugng x4c dinh ctia mot hay nhiéu
thanh phan, nhim didu chinh ty 18 khdi lugng clia c4c thanh phan trong hé dung

moi sinh hoc goc.
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Ban chét ky thuit ciia sing ché

Muc dich cua sadng ché 13 @& xuét quy trinh san xuét hé dung méi sinh hoc
géc tir dau thuc vat hoic m& ddng vat khong dn dugc hodc hén hop axit béo phé

thai, don gian, hiéu qua va than thién v6i moi truong.

Muc dich khac cta sang ché 13 dé xuét hé dung mbi gbc chira alkyl este ciia
axit béo, este cla glyxerin, este cia axit hitu co mach ngén c6 2 hoic 3 hodc 5
nguyén tit cacbon. H¢ dung moi gbc nay c6 thé duoc pha ché v6i nhidu thanh phin
khac dé tao ra cac dung mdi sinh hoc khic nhau, an toan v&i mdi truong sinh thai,
sttc khde con ngudi va cod thé tmg dung trong céc linh vuc nhu in, son, nhua rai

dudng, thube bao vé thuc vat, vé sinh cong nghiép va dén dung v.v..

Pé dat duge muc dich trén, sing ché d& xuét quy trinh san xuét hé dung méi
sinh hoc gbc tir dau thuc vét hoic m& dong vat khong an duge hodc hdn hop axit

béo phé thai bao gdm céc bude:

i) tron nguyén liéu da chay 1éng v6i mét trong nhiing chét phan tmg, 13 alkyl
este ciia axit hitu co mach ngén ¢6 2, 3 hodc 5 nguyén ti cacbon, c6 ngudn gbc tir
sinh khéi, trong thiét bi tron; ty 1€ phdi tron tinh theo thé tich cua alkyl este/dau,
m& dong thuc vat khong &n dugc hodc hén hop axit béo phé thai nim trong khoang
2:10 dén 6:10; trong mot sb trudng hop nhéit dinh, c6 thé bd sung thém nudéc, néu
cén, vao thiét bi tron;

ii) tién hanh qua trinh phan tmg mot ndi, bao gdm cac phan ting inter-este
héa, hodc phan ung inter-este hoa ddng thoi v6i phan tng thiy phan va phan tng
este hoa, nguyén liéu néu trén voi sy c6 mat cla chét xtic tac di thé & nhiét do nam

trong khoang 220°C d&n 240°C va 4p sudt nim trong khoang 4,5-5,0 Mpa;
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iii) loai bé nuéc va sin pham phu 13 axit hitu co mach ngén ¢6 2, 3 hodc 5
nguyén tir cacbon va cac thanh phan c6 nhiét dc}. s6i thap, dé thu dugc cac thanh
phan c6 nhiét d6 so6i cao chinh 13 hé dung méi sinh hoc géc.

Hon nita, sang ché ciing dé xuét hé dung méi sinh hoc chia alkyl este clia
axit béo, este clia glyxerin, este clia axit hitu co mach ngén c¢6 2 hodc 3 hoic 5
nguyén tir cacbon. Hé dung mdi nay c6 thé dugc pha ché thanh nhidu loai dung
méi sinh hoc ¢4 thanh phan khéc nhau, tiy theo yéu ciu tmg dung, bang cach bd
sung mdt khéi luong x4c dinh ciia mot hay nhidu thanh phn, nhim diu chinh ty 18
khéi lwong cia cc thanh phén trong hé dung méi sinh hoc géc.

M ta chi tiét sang ché

Thuét ngit “h¢ dung mdi sinh hoc gbc” duoc sir dung trong sang ché nay la
hé 13 hén hop gbm alkyl este clia axit béo, glyxerin trieste, este cia axit hiru co
mach ngén ¢6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon c6 ngudn gdc tir sinh khdi. Tir hé dung
mdi sinth hoc gdc, c6 thé pha ché thanh nhiéu loai dung méi sinh hoc ¢6 thanh phin
khéc nhau, tily theo yéu cdu Gmg dung, bing cach bd sung mot khéi lugng xac dinh
cia mot hay nhidu thanh phin, nhdm diéu chinh ty 18 khéi lugng cta cic thanh
phan trong hé dung méi sinh hoc gbc.

Thuét ngit “dau thuc vat hoic m& dong vat kh(“)ng an dugc” dugc st dung
trong sang ché nay c6 nghia 13 diu m& &n da qua sir dung, diu thu dugc tir cc loai
hat c¢6 dau khong n duoc, m& c4 phé phdm loai khéng n dugce, chira dudi 3% axit
béo tu do.

Thuét ngit “hdn hop axit béo phé thai” dugc sir dung trong sang ché nay c6
nghia 12 hon hop chira céc axit béo tu do, ham lugng tir 55% dén 100%, thu dugc
tlr qua trinh tinh luyén céc loai dau thuc vat.
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Thuit ngit “este cua glyxerin” dugc sit dung trong sang ché 13 trieste cua
glyxerin, bao gébm glyxerin triaxetat (hay con goi 12 triaxetin), glyxerin trilactat,

glyxerin trilevulinat.

Thuét ngit “alkyl este ctia axit hitu co mach ngén c6 2, 3 hoic 5 nguyén tir
cacbon, c6 ngudn gbc tir sinh khdi” dugc st dung trong sang ché bao gdm este,
metyl hodc etyl, clia axit axetic, axit lactic, axit levulinic, v.v., cu thé 1a metyl
axetat, etyl axetat, etyl lactat, etyl levulinat. Cac este nay dugc tao thanh tir cac
phan ng este hoa cia cac alcohol (metanol, etanol) véi cac axit tuong ung (axetic,
lactic, levulinic) cé ngudn gbc sinh khéi, ching han, metanol dugc san xuét tir
biogas, etanol dugc san xuit tir sinh khdi chira xenluloza, cic axit axetic, axit

lactic, axit levulinic dugc san xuat tir sinh khoi chira xenluloza.

Thuat ngit “chét xuc tac di thé” dugc st dung trong séng ché nay c6 nghia 13
chét xtic tac tin KEYCAT-01 duoc tao ra bang cach hoa tan quing pyrolusit da
khir MnO, thanh MnO, vao dung dich H,SO4 20%, & 100°C; tach tap chét khong
tan, i két tiia dich loc bing dung dich NaHCO; 15%; tiép theo, sy kho rdi nung
két tha thu dugc & 600°C trong 2h; ép vién c6 dudng kinh lem bang thiét bi ép
dim, sy khd & 80°C rdi xit Iy nhiét & 950°C, trong dong khong khi. Chét xtc téc
sau khi tao ra dugc phan tich thanh phan theo phén tram khéi lugng cic nguyén t6,

bao gdmMn 36,8%; Si 6,05%; Fe 10,36%; Al 1,2%; O 32,6%.

Thuét ngit “diéu kién phan tmg can t6i han” duge st dung trong sang ché
nay c6 nghia la diéu kién ap suit cao va nhiét d6 cao, tiém can véi gia tri t6i han
clia mot chét phan ng trong thiét bi phan Gng, cu thé 1 ciia alkyl este cua axit hitu
co mach ngin c6 >2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, cd ngudn gbc tir sinh khéi. Cac
alkyl este ctia axit hitu co mach ngin c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, c6 ngudn
gbc tir sinh khéi, & trang thai cén t6i han dugc xem 13 s6i & trang théi 1dng. O trang

thai nay, kha ning phan tan cua céc alkyl este clia axit hitu co mach ngin c6 2, 3
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hodc 5 nguyén t _cacbon, ¢6 ngudn gbc tir sinh khéi, vao nguyén lidu dau thuc vat
hodc m& dong vat khong an duogc hodc hén hop axit béo phé thai, cling nhu kha
ning phan g cla cic nguyén li€u ndy v6i nhau ting lén dang ké, gép phan ting
téc d6 phan ung, din dén gidm thoi gian phan ung so v6i diéu kién phan ting théng
thuong, trong khi van dat dugc hiéu suét tuong duong.

Ac9o
1

Thuat ngit “qué trinh phan tmg mot ndi” dwoc sir dung trong sang ché nay c6
nghia 13 nhidu phan tmg héa hoc dién ra chi trong mot thiét bi phan tng, cu thé 1a
phan Ung inter- este héa dién ra ddng thoi v6i phan tmg thily phan va phan tmg
este hoa, dé tao ra cac san phém mong mudn.

Quy trinh san xuét hé dung moéi sinh hoc bab gbm budc gia nhiét dé hoa
l6ng nguyén liéu dau thuc vat hodc m& dong vat khong dn duoc hodc hdn hop axit
béo phé thai, sau d6 tron voi it nhit mot alkyl este ctia axit hitu co mach ngén co 2,
3 ho#c 5 nguyén tir cacbon, ¢ ngudn gbc tir sinh khéi; va tiy ¥ bd sung thém
nude, tién hanh qua trinh phan (mg mot ndi trong thap phan tng dang dong lién
tuc, chira xtc tac di thé dang 16p cb dinh; tach loai b san phim axit ¢6 2, 3 hodc 5
nguyén tir cacbon nhu axit axetic, axit lactic hodic axit levulinic, nudc va cac thanh
phn c¢6 diém s6i thap khéi hon hop sau phan Gng va thu hdi san phdm 13 hé dung
méi sinh hoc gbc.

Budc gia nhiét dé hoa 1ong nguyén liéu d?ui thuc vat hodc m& dong vat
khéng 3n duoc hodc hdn hop axit béo phé thai, duge thuc hién & nhiét d6 nim
trong khodng tur 45 dén 110°C, thich hop hon nita nim trong khoang tir 50 dén
100°C, thich hop nhét 1a ndm trong khoang tir 55 dén 95°C. Néu nhiét do héa long

qué thip s& khong thé cung cép dii nhiét dé héa 16ng nguyén lidu axit béo phé thai,
| nhiét do hoa 16ng qua cao s€ gay lang phi nhiét.

Nguyén liéu dau thuc vat hosic m& dong vat khong an dugc, c6 thanh phin

chinh 12 triglyxerit ludn chita mot lwong nho axit béo tu do, nhung thudng khong
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quéa 3%. Nguoc lai, hdn hop axit béo phé thai, chu yéu thu dugc tlr qua trinh tinh
luyén déu #n, thudng c6 ham lugng axit béo tu do rit cao, dao dong trong khoang
55-100%. Thanh phin con lai trong hén hop axit béo phé thai chinh 1 diu, m& -
tic 12 triglyxerit. Pdng thoi, nguyén lidu dau thuc vat hoic m& dong vat khong an
duoc hodc hdn hop axit béo phé thai c6 thé c6 14n mot lwong nude nhit dinh. Vé
co ban, nudc va ddu md hodc axit béo khong tan 14n vao nhau. Tuy nhién, véi céc
ngudn nguyéﬁ lidu x4u, nudc thuong bi 13n vao diu, m& hoic axit béo tu do trong
qué trinh ché bién va nha san xuét khong mubn tach nuéc triét dé trudc khi ban
nguyén li€u dau thyc vat hosic m& dong vat khong &n duoc hodc hén hop axit béo
phé thai cho khach hang. Vi thé, ham lugng nude trong cic ngudn nguyén liéu nay

~ c6 thé 1én dén 0,5%.

Déu thuc vat hodc m& dong vat khong in dugc hogic hdn hop axit béo phé
thai la‘t'nhfmg ngudn nguyén liéu khong canh tranh véi thuc phim, lai c6 gia ban rht
canh tranh. Nguyén li¢u dau thyc vat hodc m& dong vét hodc hdn hgp axit béo phé
thai duoc st dung truc tiép cho phan tmg ma khong can qua qué trinh xr 1y ndo
khac, boi vi inoi thanh phﬁn trong nguyén li€u dau thuc vat hoic m& dong vat
khéng &n dugc hodc hdn hop axit béo phé thai néu trén, gdm triglyxerit, axit béo ty
do, nudc s& déu tham gia vao qua trinh phan tng d8 truc tiép hoic gian tiép tao ra

san pham hé dung mdi sinh hoc goc.

Budc tron mét trong 56 cac alkyl este cta axit hitu co mach ngén c6 2, 3
hodc 5 nguyén tir cacbon, c6 ngudn gbc tlr sinh khéi, v6i dau thuc vét hodc m&
dong \}at khong an dugc hodc hdn hop axit béo phé thai, dugc tién hanh véi ty 18
thé tich alkyl este/diu, m& dong thuc vat khong &n dugc hodc hdn hop axit béo phé
thai t&t hon 12 nim trong khoang 1:10 dén 9:10, thich hgp hon nita 12 nim trong
khoéng 2:10 dén 8:10, thich hop nhét 12 nim trong khoang 2:10 dén 6:10.
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Viéc bd sung nudce vao hdn hop nguyén lidu dugc tién hanh sao cho ty 1& thé
tich nu6c/dau, m& dong thuc vat khong an dugce hodc hdn hop axit béo phé thai sau
khi b sung t6t hon 12 ndm trong khoang 1:10 dén 4:10, t6t hon 13 nim trong
khodng tir 1:10 dén 3:10, thich hop nh4t 13 nim trong khoang tir 1:10 dén 2:10. Sau
d6, hdn hop trén duoc tién hanh phan tmg trong thap phan tng véi su c6 mit cua

xtic tac di thé KEYCAT-01 & didu kién nhiét d cao va 4p suit cao.

Tét hon, néu nhiét d6 phan tng nam trong khoang tir 190°C dén 260°C, tbt
hon nita 14 ndm trong khoang tir 200°C .dén 250°C, thich hop hon nita 1a nim trong
khoang tir 210°C dén 240°C, thich hop nhét 13 ndm trong khoang tir 220°C dén
240°C.

Tét hon, néu 4p sudt phan tmg nim trong khoang tir 2,5 dén 6,5 MPa, tbt
hon 12 ndm trong khoang tit 3,0 dén 6,0 MPa, thich hgp hon nita 1a nim trong
khoéng 3,5-5,5 MPa, thich hop nhét 13 nim trong khoang 4,5-5,0 MPa.

Tét hon, néu tdng thoi gian lvu ctia hdn hop phan tng trong thiét bi phan
{ng nim trong khoang 2-8 gid, thich h<_5p hon nita 13 ndm trong khoang 3-7 gio,
thich hop nhét 1a ndm trong khoang 4-6 gio. Thoi gian luu duge diéu chinh bang
cach bom tuin hoan hdn hop phan tng chay qua thiét bi phan ting, tao phan tng
dang dong lién tuc hodc cho 14n luot chay qua nhiéu thiét bi nbi tiép nhau, hoic két
hop ¢4 hai giai phap trén. Sau phan ttng, hén hgp phén ng dugc x4 vao thing
chira.

Péi voi tfufc‘)'ng hop khéng bd sung nuéce va alkyl este cua axit hitu co mach
ngin c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, c6 ngudn gbc tir sinh khéi 13 metyl axetat
hoic etyl axetat, tai thing chira, metyl axetat hodc etyl axetat con du sau phan tmg
va san phim axit axetic, tao thanh tir phan tmg cta axit béo tu do véi metyl axetat
hodc etyi axetat, mot phan s& bdc hoi va dugc ngung tu 101 chung cit dé tach metyl

axetat hodc etyl axetat khoi axit axetic va thu hdi metyl axetat hodc etyl axetat d&

-10-
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tai st dung 1am nguyén liéu cho 1an phan Ung tiép theo. Tét hon, néu nhiét do
chung c4t nim trong khoang tlr 60°C dén-85°C, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir
65°C dén 80°C, thich hop nhit 1a ndm trong khoang tir 70°C dén 77°C. Hon hop
san phim con lai, vin con 14n hoi axit axetic (d6i v6i truong hop phan tmg tao ra
san phdm axit axetic) dwoc chung ct chan khéng dé tach vét axit axetic va thu
duoc hé dung mdi sinh hoc gbc. Tt hon, néu nhiét d6 chung cét chan khong nam
trong khoang tir 100 dén 150°C, t&t hon nita 13 nim trong khoang tir 110 dén
140°C, thich hop nhét 13 nim trong khoang tir 120 dén 130°C. T4t hon, néu ap sut
chan khong nim trong khoéﬁg 16,0 dén 8,0 kPa, tét hon nita 14 nim trong khoang
tir 14,7 dén 9,3 kPa, thich hop nhét 12 ndim trong khoang tir 13,3 dén 10,7 kPa. Tét
hon, néu thoi gian chung cit ndm trong khoang tir 10 dén 60 phit, tot hon nita 13
ndm trong khoang tir 20 dén 50 phtt, thich hop nhét 13 nim trong khoang tir 30 d¢én
40 phut.

Déi véi cac trudng hop phan tmg khong bd sung nudce va alkyl este clia axit
hiru co mach ngén c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, c6 ngudn gdc tir sinh khéi 13
etyl lactat hodc etyl levulinat, thi tai thung chira nay, chi c¢6 hoi axit lactic hodc axit
levulinic, tao thanh tir phan Ung cla axit béo tu do voéi etyl lactat hodc etyl
levulinat, s€ béc hoi va dugc ngung tu dé xtr ly. Céc tac nhan phan tng con du, 1a
etyl lactat hodc etyl levulinat, c6 nhiét d9 so6i cao, s&€ khong bdc hoi khéi hdn hop
san phim sau phan tmg khi xa hon hop nay tir thiét bi phan tng vao thing chira.
Luong vét axit lactic hodc axit levulinic con 14n trong hdn hop san phdm s& dugc
tach bang phuong phip chung cit chan khong. Tt hon, néu nhiét d6 chung cét
nim trong khoang tir 100 dén 150°C, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 110 dén
140°C; thich hop nhét 12 ndm trong khoang tir 120 dén 130°C. Tbt hon, néu ap sudt
chén khoéng nim trong khoang 16,0 dén 8,0 kPa, tot hon nita 13 nim trong khoang

tir 14,7 dén 9,3 kPa, thich hop nhit 13 ndm trong khoang tir 13,3 dén 10,7 kPa. Tt
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hon, néu thoi gian chung cit ndm trong khoang tir 10 dén 60 phut, t5t hon nita 13
nim trong khoang tir 20 dén 50 pht, thich hop nhét 12 ndm trong khoang tir 30 dén
40 phﬁt. Ngung ty hoi axit lactic hodc axit levulinic dé thu héi va xtr Iy. Hon hop
16ng con lai trong thiét bi chung cét chinh 1a hé dung méi sinh hoc géc.

Péi Véd céc trudng hop phan tmg c6 bd sung nudc va alkyl este cua axit hitu
co mach ngén c6 2, 3 hodc 5 nguyén ti cacbon, cé_nguén gbc tir sinh khéi 12 metyl
axetat hodc etyl axetat, qud trinh phan tmg khong tao ra axit axetic nén bo qua
dugc cong doan tach céc axit nay. Theo do, tai thung chira, metyl axetat hoic etyl
axetat con du sau phan tmg va nudc, s& bdc hoi va duoc ngung tu. Hon hop léng
con lai, gdm alkyl este clia axit béo, triaxetin va lwong vét metyl axetat hoic etyl
axetat, chinh 13 hé dung méi sinh hoc gbc. Hoi metyl axetat hodc etyl axetat va
nudc ngung tu s& dugc chung cit dé tach metyl axetat hodc etyl axetat ra khoi
nudc, va tai sir dung 1am nguyén lidu cho 14n phan tng tiép theo. Tét hon, néu
nhiét 6 chung cit nim trong khoang tir 60°C dén 85°C, t5t hon nita 13 ndm trong
khoang tir 65°C dén 80°C, thich hop nhat 1a nam trong khoang tir 70°C dén 77°C.

Déi véi cac trudng hop phan g ¢ bd sung nude va alkyl este cia axit hitu
co mach ngan c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir cacbbn, c¢6 ngudn gdc tir sinh khéi 13 etyl
lactat hodc etyl levulinat, c6 nhiét d§ so6i cao, s& khong c6 hién tuong etyl lactat
hoic etyl levulinat bc hoi khoi hdn hop san phdm sau phan tng khi x4 hén hop
nay tir thiét bi phan tmg vao thing chira, ddng thoi qué trinh phan tng cling khéng
tao ra céc axit (C3 hodc C5) nén bd qua dugc cong doan tach céc axit ndy. Do do,
khi phan tmg két thiic, 1am ngudi thiét bj phan tmg dén khoang nhiét do du dé lam
bay hoi nu6c khi xa hdn hop san phim vao thing chita. Tt hon, néu nhiét d6 lam
ngudi ndm trong khoang tir 90°C dén 140°C, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir
100°C dén 130°C, thich hop nhét 13 ndm trong khoang tir 120°C dn 130°C. Nuédc
bay hoi khéi hdn hop phan tmg dugc ngung tu va thu hdi. Phan chit 16ng con lai
chinh 13 hé dung méi sinh hoc gdc.
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Hé dung méi gdc thu dugc theo sang ché chira alkyl este cua axit béo, este
ctia glyxerin, este cta axit hitu co mach ngin c6 2 hodc 3 hodc 5 nguyén tir cacbon.

Hé dung moéi sinh hoc gbc nay s& dugc pha ché thanh nhidu loai dung moi
sinh hoc c¢6 thanh phin khac nhau, tlly theo yéu cAu ng dung, bing cach bd sung
mot khéi luong xéc dinh ctia mot hay nhidu thanh phan, nhim diéu chinh ty 1¢ khéi
lugng cta cac thanh phin trong hé dung méi sinh hoc gbc. Nhitng thanh phan b
sung 1a nhitng thanh phin c6 sin trong hé dung moi gbc, ching han, alkyl este cua
axit béo, este clia glyxerin, alkyl este ctia axit hitu co mach ngin c6 2, 3 hodc 5
hguyén tir cacbon, c6 ngudn gbc tir sinh khéi. Ty yéu cAu vé thanh phén ciia hé
dung méi, cé thé bd sung tu: mot dén hai thanh phén néu trén, véi cac ty 1€ khéi
luong d3 duge x4c dinh, vao hé dung mdi gbe. Ty lé khéi lwong bd sung ctia mdi
thanh phin néu trén vao hé dung moi gbe duogc x4c dinh bang hiéu sb giita phan
tram khéi luong cla thanh phén d6 trong cong thirc ciia hé dung méi mong mubn
va phan trim khdi lugng cta thanh phan d6 trong hé dung méi gbc. Véi mot sb
tmg dung khong doi héi tinh thy rira manh, chit ddng dung mdi, 13 hdén hop
hydroéacbon da khir hop chét thom c6 thé dugc thém vao hé dung moi gbe. Ngoai -
ra, dé ting cudng hidu qua ty rira ctia hé dung moi sinh hoc, cac phu gia nhur chét
hoat dong bé miit, chit ddng hoat dong bé mit (co-surfactant), cac loai rugu mach
ngin (trr metanol) c6 thé dugc thém vao hé dung moi gbc ma khong 1am anh
hudng dén tinh chit an toan va than thién v6i méi trudng va hé sinh thai ctia dung
méi sinh hoc. That ngac nhién phét hién ra ring, véi cach pha ché nhu trén, tir hé
dung moéi gdc, cb thé tao dugc hang trim cong thirc dung moéi sinh hoc khéc nhau,
an toan voi moi trudng sinh thai, sirc khde con ngudi, co thé ng dung trong céc
linh vuc nhu in, son, nhua trai dudng, _thuéc bao vé thuc vét, vé€ sinh cong nghiép

va dan dung, xtt Iy su 0 tran dau, v.v..
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Vi du thwe hién sing ché

Sang ché s& dugc hiéu mét cach 10 hon tir cac vi duy duéi ddy. Céac vi du nay
chi ¢6 tinh chit minh hoa nhung khong 1am gi6i han pham vi bao ho ciia sang ché.

Trong cac vi du tir vi du 1 dén vi du 8, chét xtic tac dugc duge nap day vao
thiét bi phan tng 12 xtc tac di thé duge tao ra bang cach hoa tan quing pyrolusit da
khr MnO, thanh MnO, vao dung dich H,SO4 20%, & 100°C; tach tap chét khong
tan, roi két tta dich loc béng' dung dich NaHCO3 15%: tiép theo, séy kho roi nung
két tia thu dugc & 600°C trong 2h; ép vién c6 dudng kinh lem bing thiét bi ép
dun, siy kho & 80°C rdi xir Iy nhiét & 950°C, trong dong khong khi, chit xtc tic
sau khi tao ra dugc phén tich thanh phén theo phan trim khéi lugng cac nguyén t6,
bao gémMn 36,8%:; Si 6,05%; Fe 10,36%; Al 1,2%; O 32,6%, con dugc goi la xuc
tac di thé KEYCAT-01. Chét xuc tac c6 tudi tho, tic 13 thdi gian 1am viéce lién tuc,
it nhét 12 6 thang. Sau 6 thang 1am viéc, tién hanh thay thé 10% lugng xtc tac da

qua str dung bing mot khéi lugng tuong duong xtic tic méi.
Vidul

Quy trinh dugc thuc hién véi tac nhan phan Umg 1a metyl axetat va dau thuc
vat hodic m& dong vét khong an duoc, khong bd sung nuée.

Quy trinh dwoc tién hanh theo cac buéc nhu sau:
Budc 1: Gia nhiét nguyén liéu dé 1am chay 1éng nguyén liéu

Nguyén liéu dau thuc vat hoic m& dong vat khong an duge (chi s6 axit 5
mgKOH/g, ham luong cén co hoc dudi 0,1% khéi Iwong, ham lugng nude dudi
0,5% khdi lugng) duge 1am chay 1éng bing hoi qua nhiét va giit & nhiét do 55°C-
60°C. |

B.u(’)*c 2: Tron nguyén liéu d3 chay 16ng véi tic nhan phan tmg 1a metyl axetat
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Nap déng thoi nguyén liéu dau thuc vat hoic m& dong vat khong an dugc va
metyl axetat vao thiét bi khuéy tron, dd dugc gia nhiét dén 55-60°C, sir dung hoi
nudc qua nhiét. Téc d6 nap liéu dbi véi déu thuc vat hodic m& dong vat khong an
dugc va metyl axetat twong Ung 1a 100 L/h va 20 L/h, tuong duong véi ty 18 thé
tich metyl axetat so vG6i dau thuc vat hodc m& dong vat khong an dugc 13 2:10. Tai
thiét bi khuf’ly tron nay, hai loai nguyén li€u dugc tréh 14n vé6i nhau.

Bude 3: Tién hanh phan tng inter-este héa (qua trinh phan ng mét ndi)

Chuyén nguyén lidu d3 duoc trén 13n vao thiét bi phan Gmg da duge gia nhiét
dén nhiét 6 ndm trong khoang tir 220 dén 240°C, 4p suit nim trong khoang tir 4,5
dén 5,0 MPa, tudn hoan hdn hop phan ting dé tao ra phan ung kiéu dong lién tuc.
Téng thoi gian Iyu cia hdn hop phan tng trong thiét bi phan tmg 12 6 gio.

Budc 4: Loai bd axit hitu co va cac san phdm c6 nhiét d s6i thip

San phim thu duoc sau phan tmg dugc dua vé thiing chira. Tai d4y, do nhiét
d6 ctia hdn hop san phdm cao, hiu hét nhimg thanh phin c¢6 diém soi thip nhu
nguyén liéu metyl axetat con du sau phéri {rng va mot phin san phdm axit axetic s&
bay hoi va dugc ngung tu. Hoi ngung tu dugc chung cét, thu hdi metyl axetat. Hon
hop san phdm con lai, chira lugng vét axit axetic, dugc tién hanh tach bé luong vét
axit axetic khoi hdn hop san phdm bing cach chung cit & 4p suit nim trong
khoéng tir 13,3 dén 10,7 kPa, & nhiét d6 nim trong khoang tir 120 dén 130°C trong
thoi gian 30 phut.

Hoi axit axetic dwoc ngung tu dé xir 1y. Phan chat 16ng con lai 13 hé dung
rﬁéi sinh hoc gbe.-

Hiéu sut thu hdi hé dung méi sinh hoc gdc so véi Iy thuyét dat 99,5%.
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Vidu2

Quy trinh duge thuc hién véi tac nhan phan Gmg 13 etyl axetat va dau thuc

vat hodc m& ddng vat khong &n dugc, khong bd sung nudc.
Quy trinh dugc tién hanh theo c4c bude nhu sau:
Budc 1: Gia nhiét nguyén liéu @& 1am chay 16ng nguyén liéu

Nguyén li€u dau thuc vat hoic m& dong vat khong an dugc (chi s6 axit 5
mgKOH/g, ham luong cin co hoc duédi 0,1% khdi luong, ham lugng nuée dudi
0,5% khéi lugng) dugc 1am chéy 16ng bing hoi qué nhidt va gitt & nhiét do nim
trbng khoang tir 70 dén 75°C.

Budc 2: Tron nguyén liu da chay 16ng véi tac nhan phan ing 1a etyl axetat

Nap déng thoi nguyén liéu dau thyc vat hojic m& dong vat khong an dugc va
| etyl axetat vao thiét bi khqu tron, da dugc gia nhift dén nhiét d6 70-75°C, six dung
hoi nuéc qua nhiét. Tbc @6 nap liéu d6i voi dau thuc vat hodc md dong vat khong
dn dugc va etyl axetat twong Ung 1a 100 L/h va 20 L/h, twong duong voi ty 1€ thé
tich etyl axetat so v&i déu thuc vat hodc m& dong vat khong an dugc 1a 2:10. Tai

thiét bi tron nay, hai loai nguyén liéu duoc tron 13n véi nhau.
Bude 3: Tién hanh phan Gng inter-este hda (qué trinh phan (g mot ndi)

Chuyén nguyén liéu da duoc tron 1An vao thiét bi phan ung, di dugc gia
nhiét dén nhiét d6 nim trong khoang tir 220 dén 240°C, 4p suit nam trong khoang
tir 4,5 dén 5,0 MPa, tudn hoan hdn hop phan tmg dé tao ra phan tmg kiéu dong lién
tuc. Tng thoi gian Iuu ctia hdn hop phéan Gng trong thiét bi phan tng 13 6 gio.
Budc 4: Loai b axit hitu co va cac san phém c6 nhiét do sobi thép

San phém thu dugc sau phan tng duogc dua vé thung chtra. Tai day, do nhiét

do cua hdn hop séan phim cao, hiu hét nguyén liéu etyl axetat con du sau phan tmg
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va mot phin san phim axit axetic s& bay hoi va duogc ngung tu. Hoi ngung tu duoc
chung cit dé thu hdi etyl axetat. Hon hop san phim con lai, chira luong vét etyl
axetat_vé axit axetic, duoc tién hanh tach bd luong vét etyl axetat va axit axetic
khoi hdn hop san phdm bing cach chung cit trong chan khong & 4p sudt nim trong
khoéng tir 13,3 dén 10,7 kPa, & nhiét d6 nim trong khoang tir 120 dén 130°C, sir
dung hoi nuéc bdo hoa trong vong 30 phut. Hoi axit axetic va hoi etyl actate dugc

ngung tu dé xir Iy. Phan chét 16ng con lai chinh 14 hé dung méi sinh hoc géc.

* Hoi etyl axetat ngung tu duoc chung ct & nhiét d6 dao déng trong khoang
75°C-77°C. San phdm chung cit dwoc dugc kiém tra chit lwong rdi dua vé thing

chira trung gian, truéc khi bom vé thiing chira nguyén lidu, dé quay tro lai san xut.
Hiéu suét thu hdi hé dung méi siﬁh hoc gbc so véi 1y thuyét dat 99,3%.
Vidu 3
Quy trinh dugc thuc hién v6i tdc nhan phéan ung la etyl axetat va hén hop
axit béo phé thai, khéng b sung nude.
Quy trinh dﬁqc tién hanh theo c4c budc nhur sau:
Bude 1: Gia nhiét nguyén lidu dé 1am chay long nguyén liéu

Nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai (chi sé axit 174 mgKOH/g, ham
luong cén co hoc duéi 0,1% khéi lwong, ham luong nudce dusi 0,5% khéi luong)
dugc lam chay 1ong bing hoi qua nhiét, & nhiét d6 ndm trong khoang tir 70 dén
75°C, trong thiét bj héa 16ng nguyén liéu.

Budc 2: Tron nguyén liéu di chay 16ng vdi tdc nhan phéan Ung 1a etyl axetat

Nap ddng thoi nguyén liéu hdn hop axit béo phé thi va etyl axetat vao thiét
bi khudy tron, d& duoc gia nhiét dén nhiét do nim trong khoang tir 70 dén 75°C, sir

dung hoi nudc qua nhiét. Téc @6 nap lidu dbi véi hdn hop axit béo phé thai va etyl
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axetat twvong ing 1a 100 L/h va 20 L/h, twong duong véi ty 1€ thé tich etyl axetat so
v6i hdn hop axit béo phé thai 13 2:10. Tai thiét bi tron, hai loai nguyén liéu dugc
tron 14n véi nhau. ‘
Buéc 3: Tién hanh phan ting inter-este héa (qué trinh phan tng mdt ndi)

Chuyén nguyén lidu d3 dugc tron 1an vao thiét bj phan tmg d3 duoc gia nhiét
| dén nhiét do n3m trong khoang tir 220 dén 240°C, 4p sudt nim trong khoang 4,5
dén 5,0 MPa, tun hoan hdn hop phén tmg dé tao ra phan tng kiéu dong lién tyc.

Téng thoi gian luu ctia hdn hgp phéan tng trong thiét bi phan tng 13 6 gio.
Buéc 4: Loai bo axit hitu co va cdc san phim c6 nhiét d6 sbi thip

San phim thu duge sau phan tng dugc dua vé cac thung chira. Tai day, do
nhiét d6 cta hén hop san phim cao, hau hét nguyén liéu etyl axetat con du sau
phén Gng va mét phan san phim axit axetic s& bay hoi va dugc ngung tu. Hoi
ngung tu dugc chung cat dé thu hoi etyl axetat. Hon hop san phdm con lai, chira
luong vét etyl axetat va axit axetic, dugc tién hanh tach bd luong vét axit axetic
khoi hdn hop san phdm bang cach chung cit & 4p sult ndm trong khoang tir 13,3
" dn 10,7 kPa, & nhiét 6 nim trong khoang tir 120 dén 130°C, sir dung hoi nuéc
bao hoa, trong vong 30 phit.

Hoi axit axetic va hoi etyl axetat duoc ngung tu dé xt 1y. Phan chit 1éng con

lai 12 hé dung méi sinh hoc gdc.

Hiéu sut thu hdi hé dung méi sinh hoc géc SO ‘vc’ri ly thuyét dat 99,1%.
Vidu4

Quy trinh duge thuc hién véi tic nhan phéan ung la etyl axetat va hén hop

axit béo phé thai, c6 bd sung nudec.

Quy trinh duoc tién hanh theo céc budc nhu sau:

-18-



26789

Budc 1: Gia nhiét nguyén liéu ¢ 1am chay 16ng nguyén liéu

Nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai (chi sé axit 174 mgKOH/g, ham
lugng cin co hoc dudi 0,1% khéi luong, ham luong nuée dudi 0,5% khdi luong)
dugc 1am chay 1ong bang hoi qué nhiét, & nhiét d6 nim trong khoang tir 70 dén
75°C, trong thiét bj héa 16ng nguyén liéu. |

Budc 2: Tron nguyén liéu da chay long véi tac nhan phan tng etyl axetat

Nap ddng thoi nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai, etyl axetat va nudc
vao thiét bj khudy tron, d& duoc gia nhiét dén nhiét do nim trong khoang tir 70 dén
75°C, stt dung hoi nuée qué nhiét. Tc d6 nap liéu dbi v6i hdn hop axit béo phé
thai, etyl axetat va nudc twong ung 14 100 L/h, 40 L/h va 20L/h, twong duong véi
ty 1€ thé tich etyl axetat, nuéc so véi hdn hop axit béo phé thai 13 4:2:10. Tai thiét

bi tron, ba loai nguyén liéu duoc trdn 1an véi nhau.

Buéc 3: Tién hanh qué trinh phan tmg mot ndi bao gdm céc phan Gng inter- este
hoa, ddng thoi v6i phan tng thiy phan va phan ting este hoa

Chuyén nguyén liéu da duoc tron 14n vao thiét bj phan ing d dugc gia nhiét
dén nhiét d6 nim trong khoang tir 220 dén 240°C, ap sudt nim trong khoang tir 4,5
dén 5,0 MPa, tudn hoan hdn hop phan tng tao ra phan tng kiéu dong lién tuc.
Téng thoi gian luu ciia hdn hop phan ting trong thiét bi phan tmg 13 6 gio.
Buéc 4: Loai bd cac san phim c6 nhiét do soi thip

San phidm thu duoc sau phan ting dugc dua vé thing chira. Tai ddy, do nhiét
do cla h3n hop san phim cao, hdu hét nguyén lidu etyl axetat con du sau phan ng
va nude s& bay hoi. Hoi ngung tu dwoc chung cét dé thu hdi etyl axetat. Hon hop
16ng con lai, gdm etyl este ctia axit béo, triaxetin va lugng vét etyl axetat, chinh 13

h¢ dung méi sinh hoc gbe.

Hiéu suét thu hdi hé dung méi sinh hoc gbe so véi 1y thuyét dat 99,5%.
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Vidus

Quy trinh dugc thuc hién véi tic nhan phan tmg 13 etyl lactat va du thuc vat
hodc m& dong vat khong dn dugc, khong bd sung nudc.

Quy trinh nay bao gdm céc buéc:
Budc 1: Gia nhiét nguyén liéu dé 1am chay 16ng nguyén liéu

Nguyén liéu dau thuc vt hodc m& dong vét khong an duoc (chi sb axit 5
mgKOH/g, ham luong cin co hoc dudi 0,1% khéi lugng, ham lugng nudc dudi
0,5% khdi lugng) dugc 1am chay 16ng bang hoi qua nhiét va giit & nhiét d6 90°C -
95°C, trong thiét bi héa 16ng nguyén liéu. |
Budce 2: Tron nguyén li€u da chay 18ng véi tac nhan phan tGng 13 etyl lactat

Nap déng thoi nguyén lidu dau thuc vat hodc mé ddng vat khong dn duoc va
etyl lactat vao thiét bi khudy tron, d3 dugc gia nhiét dén nhiét 46 ndm trong khoang
tir 90°C dén 95°C, st dung hoi nuéc qué nhiét. Téc do nap liéu dbi véi dau thuc
vat hodc m& dong vat khong dn dugce va etyl lactat trong ting 1a 100 L/h va 60 L/h,
tuong duong_véi ty 18 thé tich etyl lactat so v6i dau thuc vat hodc m& dong vat
khong an duoc 13 6:10. Tai thiét bi tron, hai loai nguyén liéu duoc tron déu véi

nhau.
Bude 3: Tién hanh phan tmg inter- este héa (qué trinh phan tmg mét ndi)

Chuyén nguyén liéu di duoc tron 14n vao thiét bj phan tmg d3 duge gia nhiét
dén nhiét d6 nam trong khoang tir 220 dén 240°C, &p suét nim trong khoang tir 4,5
dén 5,0 MPa, tudn hoan hdn hop phéan tmg dé tao ra phan tng kiéu dong lién tuc.
Téng th(‘yi gian luu ctia hdn hop phan tmg trong thiét bi phan tmg 13 6 gio.

Buéc 4: Loai bo axit hitu co va céc san pham c6 nhiét do s6i thap
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San phdm thu duoc sau phan tmg dugc dua vé thing chta. Tai day, do nhiét
do ctia hdn hop san phim cao, phin 16n san phdm axit lactic s& bay hoi. Hoi axit
lactic dugc ngung tu va dugc thu hdi dé xir Iy. Hon hop 16ng con lai, gdm etyl este
cua axit béo, glyxerin trilactat, etyl lactat con du sau phan tmg va luong vét axit
lactic, dugc tién hanh tach bé lwong vét axit lactic khoi hdn hop san phim bing
cach chung cit bang du néng & nhiét do ndm trong khoang tir 120 dén 130°C,
trong diéu kién chén khong 10,7 kPa. Ngung ty hoi axit lactic va thu hdi dé xir 1y.
Hon hop 16ng con lai trong thiét bi chung cét, gdm etyl este cua axit béo, glyxerin

trilactat, etyl lactat chinh 13 hé dung méi sinh hoc gbe.

Hiéu suét thu hdi hé dung mdi sinh hoc gbc so véi Iy thuyét dat 99,6%.
Vidué6

Quy trinh duge thue hién véi tAc nhan phan tng 13 etyl lactat va hdn hop
axit béo phé théi, khong bd sung nuée.

Quy trinh nay bao gdm cac budc:
Bude 1: Gia nhiét nguyén liéu dé 1am chay 1dng nguyén liéu

Nguyén liéu hén hop axit béo phé thai (chi sb axit 174 mgKOH/g, ham
luong cin co hoc dudi 0,1% khdi lugng, ham lugng nude dudi 0,5% khéi luong)

duoc 1am chay 10ng bing hoi qué nhiét va giit & nhiét dd 90°C-95°C,
Budéc 2: Tron nguyén li€u da chay long véi tac nhan phan tng 1a etyl lactat

Nap ddng thoi nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai va etyl lactat vao thiét
bi khqu tron, da duoc gia nhiét dén nhiét d6 nam trong khoang tir 90°C dén 95°C,
st dung hoi nu6c qué nhiét. Téc d6 nap lidu dbi véi hdn hop axit béo phé thai va

etyl lactat trong tig 13 100 L/h va 60 L/h, twong dwong véi ty 18 thé tich etyl lactat
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so véi hdn hop axit béo phé thai 12 6:10. Tai thiét bi tron, hai loai nguyén liéu duoc
tron déu véi nhau.
Budc 3: Tién hanh phan Umg inter- este héa (qua trinh phan tmg mét ndi)

Chuyén nguyén liéu da duoc tron 18n vao thiét bi phan ing d4 duoc gia nhiét
dén nhiét d6 nm trong khoang tir 220 dén 240°C, &p suét nim trong khoang tir 4,5
~ dn 5,0 MPa, tudn hoan han hop phén tmg dé tao ra phan tmg kiéu dong lién tuc.
Téng thdi gian luu clia hdn hop phéan tng trong thiét bi phan tmg 13 6 gid.

Budc 4: Loai bo axit hitu co va cac san phdm c6 nhiét d6 soi thip

San phim thu dugc sau phan ung dugc dua vé thing chira. Tai d4y, do nhiét
d6 cua hon hop sin phim cao, phan 16n san phim axit lactic s& bay hoi va duoc
ngung tu va dugc thu hdi dé xu ly. Hon hop léng con lai, gdm etyl este cla axit
béo, glyxerin trilactat, etyl lactat con du sau phan tmg va luong vét axit lactic,
duoc tién hanh loai bé axit lactic khoi hdn hop san pham bang cach chung cét &
nhiét d6 nim trong khoang tir 120 dén 130°C, trong didu kién chan khong dén do
chan khéong 10,7 kPa.

Luong vét axit lactic s& dugc tach ra khoi hdn hop 16ng. Ngung tu hoi axit
lactic va thu hdi d& xir ly. Hon hop 16ng con lai trong thiét bi chung cét chinh 12 hé
dung mdi sinh hoc géc.

Hiéu suét thu hoi hé dung méi sinh hoc gbc so v6i 1y thuyét dat 99,4%.
Vidu7

Quy trinh thyc hién véi téc nhan phan (mg 13 etyl lactat va hon hop axit béo

phé thai, ¢6 bd sung nude.
Quy trinh dugc tién hanh theo cic bude nhu sau:

Budc 1: Gia nhiét nguyén liéu dé 1am chay 16ng nguyén liéu
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Nguyén liéu hon hop axit béo phé thai (chi s§ axit 174 mgKOH/g, ham
lvong cin co hoc dudi 0,1% khéi lugng, ham lugng nude dudi 0,5% khi luong)
dugc 1am chay 1éng bang hoi qua nhiét, & nhiét d6 nim trong khoang tir 90°C dén
95°C, trong thiét bi hoa 16ng nguyén lidu.

Budc 2: Tron nguyén liéu da chay 16ng véi tac nhan phan tmg etyl lactat va nudc

Nap dong thoi nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai, etyl lactat va nude vao
thiét bi khudy tron, d& duoc gia nhiét dén nhiét do nim trong khoang tir 90°C dén
95°C, stt dung hoi nuéc qua nhiét. Téc d6 nap liéu ddi véi hdn hop axit béo phé
thai, etyl lactat va nudc tuong tmg 1a 100 L/h, 40 L/h va 20L/h, twong duong véi ty
18 thé tich etyl lactat, nuéc so véi hdn hop axit béo phé thai 13 4:2:10. Tai thiét bi

tron, ba loai nguyén li€u duogc tron déu voi.

Budc 3: Tién hanh qua trinh phén tmg mot ndi bao gdm céc phan tmg inter- este
hoa, déng thoi v6i phéan Gng thlly phén va phan ing este héa

Chuyén nguyén liéu dd dugc tron 13n vao thiét bi phan tmg, d3 duoc gia
nhiét dén nhiét d6 nim trong khoang tir 220 dén 240°C, &p suit ndm trong khoang
tir 4,5 dén 5,0 MPa, tudn hoan hdn hop phan tmg & tao ra phan tmg kiéu dong lién
tuc. Tong thoi gian luu ctia hdn hop phan tmg trong thiét bj phan tmg 13 6 gid.

Budc 4: Loai bd nudce

Khi phan tmg két thic, 1am ngudi thiét bi phan tng dén nhiét do nim trong
khoang tir 120°C dén 130°C rdi x4 san phim vao céac thing chira. Tai dy, do nhiét
d6 ctia hdn hop san phdm cao hon nhiét 46 s6i cua nudc nén hau hét nudc trong
hén hop san phim s& bay hoi. Etyl lactat con du sau phan tng khong bay hoi vi
nhiét d6 ctia hdn hop san phim thap hon nhiét d6 sbi cta etyl lactat (etyl lactat soi
& khoang nhiét do 151°C-155°C). Két qua 13, thu duge hé dung méi sinh hoc gbe,
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1a hdn hop gbm etyl este cia axit béo, glyxerin trilactat va etyl lactat. Hoi nuéc

ngung tu duogc té.p két vé thing chira nuée dé tai sir dung.

Hiéu suit thu hdi hé dung méi sinh hoc gdc so véi Iy thuyét dat 99,6%.
Vidu 8

Quy trinh dugc thuc hién véi tdc nhén phan ting 13 etyl levulinat va hdn hop
axit béo phé thai, c6 bd sung nudc.

Quy trinh duoc tién hanh theo céé budc nhu sau:
Buéc 1: Gia nhiét nguyén liéu dé 1am chay 16ng nguyén lidu

Nguyén liéu hdn hop axit béo phé thai (chi s§ axit 174 mgKOH/g, him
luong cén co,hc)c dudi 0,1% khdi Iuong, ham lwong nude dudi 0,5% khéi luong)
.dirqc 1am chay long bang hoi qué nhiét, & nhiét d6 nim trong khoéang tir 90°C dén
95°C, trong thiét bi hoa 1éng nguyén liéu. '

Buéce 2: Tron nguyén li€u dad chay long véi tdc nhan phan mg etyl levulinat va

" nudc

Nap ddng thoi nguyén lidu hdn hop axit béo phé thai, etyl levulinat va nuéc
vao thiét bi khqu tron, dd dugc gia nhiét dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 90°C
dén 95°C, st dung hoi nuéc qua nhiét. Téc d6 nap liéu dbi véi hdn hop axit béo
phé thai, etyl levulinat va nu6c tuong Gng 1a 100 L/h, 40 L/h va 20L/h, tuong
duong véi ty 18 thé tich etyl levulinat, nuéc so v6i hdn hop axit béo phé thai 1a

4:2:10. Tai thiét bi tron, ba loai nguyén lidu duogc trdn déu vé6i nhau.

Buéc 3: Tién hanh qua trinh phan Gmg mdt ndi bao gdm céc phan ng inter- este

hoéa, ddng thoi véi phan tng thity phan va phan tng este héa
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Chuyén ngﬁyén liéu d3 duoc tron 14n vao thiét bi phan Gng d& duoc gia nhiét
dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 220 dén 240°C, &p suét nim trong khoang tir 4,5
dén 5,0 MPa, tudn hoan han hop phén tmg dé tao ra phan tmg kiéu dong lién tuc.
Tdng thoi gian Iuu ctia hén hop phén Ging trong thiét bi phan tmg 12 6 gio.
Budc 4: Loai bd cac san phim c6 nhiét d6 sbi thip
| Khi phan tmg két thiic, lam ngudi thiét bj phan tmg dén nhiét d6 nim trong
khoang tir 120°C dén 130°C rdi x4 san phdm vao cac thing chira. Tai ddy, do nhiét
d6 ctia hdn hc_)p' san phim cao hon nhiét do sbi cta nude nén hau hét nudce trong
hdn hop san phém s& bay hoi. Etyl levulinat con du sau phan tmg khéng bay hoi vi
nhigt d6 cta hoén hop san phdm thip hon nhiét d6 sbi cia etyl levulinat (etyl
levulinat s6i & khoang nhiét do 203°C-205°C). K_ét qua 13, thu dugc hé dung moi
~ sinh hoc gbc, 13 hdn hop gdm etyl este cuia axit béo, glyxerin trilevulinat va etyl

levulinat. Hoi nuéc ngung tu dugc tip két vé thing chira nuéce dé tai sir dung.

Hiéu suét thu hdi hé dung méi sinh hoc gbc so véi ly thuyét dat 99,4%.
Vidu9

Pha ché dung mdi sinh hoc dé& san xuét thudc bao vé thyuc vat, tr dung moi

sinh hoc géc.

Liy 1000 mL dung méi sinh hoc gbc c6 thanh phin gbm 80% khdi luong
etyl este clia axit béo, 10% khédi luong glyxerin trilevulinat va 10% khéi lugng etyl
levulinat. BS sung 4000 mL etyl este cua axit béo. Thu duge 5000 mL dung méi
sinh hoc c6 thanh phan 96% khdi lugng etyl este clia axit béo, 2% khdi luong
glyxerin trilevulinat va 2% khéi luong etyl levulinat. St dung dung méi sinh hoc
thu duogc dé pha ché thubc bao vé thuc vat dang nhii dau nuée EC, thay thé cho

dung moi hoa thach.
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Vidu 10
Pha ché dung méi sinh hoc lam dung djch rtra 16, tir dung méi sinh hoc géc.

Ly 1000 va dung méi sinh hoc géc c6 thanh phin gdm 80% khéi luong
etyl este cua axit béo, 20% khdi lwong glyxerin trilactat. B& sung 1000 mL etyl
este cua axit béo. Thu duge 2000 mL dung méi sinh hoc c¢6 thanh phan 90% khéi
luong etyl este ctia axit béo, 10% khéi luong glyXerin trilactat. BS sung 100 ppm
chit tao mui D-limonene. Stt dung dung mdi sinh hoc thu dugc ¢ 1am dung dich

rira 16 trong nganh in pset, thay thé cho dung méi ho4 thach.

" Nhirng loi ich c6 thé dat dwge

Qua c4c vi dy dugc minh hoa & trén, thiy ring phuong phap theo sang ché
cho phép san xuit dugc hé dﬁng mbi sinh hoc gdc tir ddu thuc vat hodc m& dong
vat khong an dugc hodc hdn hop axit béo phé thai, bing qué trinh phéan g mot
ndi, st dung chit xtc tic di thé, bé qua cac giai doan tach va tinh ché san phim
phirc tap, khong phét sinh phé thai thit cAp. Bén canh do, phuong phép nay con cé
vu diém 1a phil hop véi cac ngudn nguyén liéu x4u, .kh()ng chi ¢6 chi sb axit cao
ma con chira ham lugng nudc cao ma khdng phai trai qua qua trinh tinh ché
nguyén li€u. T hé dung méi sinh hoc gbe, c6 thé pha ché thanh nhiéu loai dung
moi sinh hoc ¢6 thanh phan khéc nhau, tity theo yéu cdu tmg dung, bang cach bd
sung mot khdi lwong x4c dinh ciia mot hay nhiéu thanh phin, nhim diéu chinh ty 1€

khdi Iugng cia cac thanh phén trong hé dung moi sinh hoc gdc.
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Yéu cau bao hj

1. Quy trinh san xuét hé dung moi sinh hoc géc tir diu thyc vat hodc m& dong vat
khong 4n dugc hodc hdn hop axit béo phé thai, bing qua trinh phan tmg mét ndi,

str dung chat xuc tac di thé bao gom cac budc:

- 1) gia nhiét hdn hop dau thuc vat hoic m& dong vat khéng an duge hozic hon hop
axit béo phé thai dé lam chay 16ng nguyén lidu;

ii) tron nguyén liéu da chay 1éng v6i mot trong s cac chit phan ung 1a alkyl este
ciia axit hitu co mach ngén c6 2, 3 hoic 5 nguyén tr cacbon, c¢6 ngudn gbc tir sinh
khéi, trong thiét bj tron;

iii) tién hanh qua trinh phan {ng mét ndi bao gdm cac phan mg este hoa néi phan
tu (inter-este h(’)a)_ hodc phan tmg inter-este héa dong thdi véi phan tng thity phan
va phan ng este hda nguyén liéu néu trén véi sy ¢6 mit cla chit xuc tac di thé &
nhiét 6 nim trong khoang 220°C dén 240°C va ap suét nim trong khoang 4,5 dén
5,0 MPa;

iv) loai bé nuéc va san pham phu 13 axit hitu co mach ngin ¢6 2, 3 hodc 5 nguyén
tir cacbon va céc thanh phan c6 nhiét d6 soi thap, dé thu dugc cac thanh phén c6
nhiét do soi cao, trong d6 dung mdi gdc 12 hé hdn hop céc alkyl este ca axit béo,
trieste ciia glyxerin, este clia c4c axit hitu co mach ngén c6 2, 3 hodc 5 nguyén tir
cacbon c6 ngudn gbc tir sinh khéi.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ty 1¢ phdi tron tinh theo thé tich cta alkyl
este/dau thuc vat hoic m& dong vat khong #n duge hodc hdn hop axit béo phé thai

nam trong khoang tir 2:10 dén 6:10.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 nuéc c6 thé duoc bd sung thém vao thiét b tron
v6i ty 18 nude/dau thue vét hodc md dong thyuc vét khong &n dugc hosic hdn hop

axit béo phé thai nam trong khoang tir 1:10 dén 4:10.
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4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 alkyl este clia axit hitu co mach ngén c6 2, 3
hodc 5 nguyén tir cacbon c6 ngudn gbc tir sinh khéi bao gdm metyl hodc etyl este
cua axit axetic, axit lactic, axit levulinic.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chit xtc tac di thé 13 chit xuc tac rin duogc tao
ra bang céch hoa tan quéng pyrolusit dd khir MnO, thanh MnO vao dung dich
H,804 20%, & 100°C; tach tap chat khong tan, rdi két tia dich loc bing dung dich
NaHCO; 15%; tiép theo, sy kho rdi nung két tha thu duoc & 600°C trong 2h; ép
vién c6 duong kinh lcm bang thiét bi ép din, siy kho & 80°C rdi xi Iy nhiét &
950°C, trong dong khong khi, chét xdc tac sau khi tao ra dugc phan tich thanh phén
theo phan tram khéi lugng cic nguyén t& bao gdm Mn 12 36,8%, Si 13 6,05%, Fe
1a10,36%, Al 1a 1,2%, O 1a 32,6%.

6. Hé dung méi sinh hoc gdc chira alkyl este cla axit béo, este clia glyxerin, este
clia axit hitu co mach ng#n c6 2 hoic 3 hodc 5 nguyén tir cacbon, phi1 hop d& pha
ché thanh céc loai dung méi sinh hoc c6 thanh phan khac nhau tiy theo yéu ciu
ung dung.

7. Hé dung moi sinh hoc gbc theo diém 6, trong d6 hé dung méi nay chira metyl
este cua axit béo va triaxetin.

8; Hé dung mbi sinh hoc gbc theo diém 6, trong d6 hé dung méi nay chira etyl este
cua axit béo va triaxetin.

9. Hé dung méi sinh hoc gbc theo diém 6, trong d6 hé dung moi nay chia etyl este
cua axit béo, etyl lactat, glyxerin trilactat.

10. Hé dung moi sinh hoc gbc theo diém 6, trong d6 hé dung moi nay chira etyl
este cua axit béo, etyl levulinat va glyxerin trilevulinat.

11. Qﬁy trinh theo diém 2, trong d6 nudce ¢ thé duge bd sung thém vao thiét bi
trén véi ty 16 nude/dau thyc vat hodc mé dong vat khong #n duoc hoic hdn hop

axit béo phé thai ndm trong khoang tir 1:10 dén 4:10.

-28-



26789

12. Quy trinh theo diém 2, trong d6 alkyl este cta axit hitu co mach ngén c6 2, 3
hodc 5 nguyén tir cacbon c¢6 ngudn gbc tir sinh khéi bao gbém metyl hogc etyl este
cua axit axetic, axit lactic, axit levulinic.

13. Quy trinh théo diém 3, trong d6 alkyl este cua axit hitu co mach ngén c6 2, 3
hogc 5 nguyén ti cacbon c¢6 ngudn gdc tir sinh khéi bao gdm metyl hoic etyl este
cla axit axetic, axit lactic, axit levulinic.

14. Quy trinh theo diém 2, trong d6 chit xtc tac di thé 1a chit xtic tac rin duoc tao
ra bang cach hoa tan quang pyrolusit da khir MnOzlthénh MnO vao dung dich
H,S0; 20%, & 100°C; tach tap chét khong tan, rdi két tha dich loc bing dung dich
NaHCO; 15%; tiép theo, siy khd rdi nung két tta thu dugc & 600°C trong 2h; ép
vién c6 duong kinh lem bang thiét bi ép dim, sby kho & 80°C rdi xit Iy nhiét &
950°C, trong dong khong khi, chét xtic tac sau khi tao ra dugc phén. tich thanh phan
theo phén tram khéi lugng c4c nguyén t6 bao gdm Mn 12 36,8%, Si 14 6,05%, Fe la
10,36%, Al 1 1,2%, O 1a 32,6%.

15. Quy trinh theo diém 3, trong d6 chét xuc tac d1 thé 13 chét xdc tac rin dugc tao
ra bang cach hoa tan quing pyrolusit da khir MnO, thanh MnO vao dung dich
- H,804 20%, & 100°C; tach tap chét khong tan, roi két tia dich loc bﬁng dung dich
NaHCO; 15%; tiép theo, sdy kho rdi nung két tua thu dugc & 600°C trong 2h; ép
vién c6 dudng kinh lem bing thiét bi ép dun, sy kho & 80°C rdi xir Iy nhiét &
950°C, trong dong khong khi, chét xtc tac sau khi tao ra duoc phan tich thanh phin
theo phén tram khéi‘lu?qng cac nguyén td bao gém Mn 14 36,8%, Si la 6,05%, Fe la
10,36%, Al 12 1,2%, O 1a 32,6%.

16. Quy trinh theo diém 4, trong d6 chit xtc tac di thé 1a chit xtc téc rén dugc tao
ra bang cach hc‘)a. tan quing pyrolusit dd khit MnO, thanh MnO vao dung dich
H,SO, 20%, & 100°C; tach tap chit khong tan, rdi két tiia dich loc bang dung dich
NaHCO; 15%; tiép theo, siy kho rdi nung két tia thu duge & 600°C trong 2h; ép
vién c6 dudong kinh lem bing thiét bi ép dun, siy kho & 80°C rdi xir Iy nhiét &

-20-



26789

950°C, trong dong khong khi, chit xuc tac sau khi tao ra duge phan tich thanh phin
theo phan trim khdi luong cac nguyén t& bao gdm Mn 14 36,8%, Si 14 6,05%, Fe 14
10,36%, Al la 1,2%, O 1a 32,6%.

17. Quy trinh theo diém 1, trong d6 alkyl este ciia axit hitu co mach ngén c6 2, 3
hodc 5 nguyén tit cacbon c6 ngudn gbc tir sinh khéi bao gdm metyl axetat, etyl
axetat, etyl lactat va etyl levulinat. |

18. Quy trinh theo diém 2, trong d6 alkyl este cta axit hitu co mach ngin c6 2, 3
hodc 5 nguyén tir cacbon c6 ngudn gbc tir sinh khdi bao gdm metyl axetat, etyl
axetat, etyl lactat va etyl levulinat.

19. Quy trinh theo diém 3, trong d6 alkyl este cta axit hitu co mach ngin c6 2, 3
hbeflc 5 nguyén tir cacbon ¢6 ngudn gdc tir sinh khéi bao gdm metyl axetat, etyl

axetat, etyl lactat, va etyl levulinat.
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