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(54) PHUONG PHAP THU HOI AXIT CARBOXYLIC

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap thu hoi axit carboxylic, trong d6 phuong phap nay
bao gdm céc budc:

- tao ra magie carboxylat, trong d6 axit carboxylic tuong ing voi carboxylat nay cé do
tan trong nudc ¢ nhiét do 20°C béng 80g/100g nudc hoac nho hon;

- axit hoa magie carboxylat bang HCI, dé thu duoc dung dich chira axit carboxylic va
magie clorua (MgCl,);

- tuy ¥ ¢6 dung dich chtra axit carboxylic va MgCly;

- két tua axit carboxylic ra khoi dung dich chura axit carboxylic va MgCl,, dé thu duoc
axit carboxyhc & dang két tiia va dung dich MgClL.

Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang bang cach b6 sung HCI vao mudi magie cua
axit carboxylic va sau d6 két tua axit carboxylic ra khoi dung dich nay, c6 thé tach axit
carboxylic ra khoi dung dich magie carboxylat v&i hiéu qua rat cao.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Séang ché dé cap dén phuong phap thu hdi axit carboxylic. Quy trinh san
xuit axit carboxylic thudng tao ra cic san phidm phu khong mong mudn khac
nhau, dic biét 13 khi san xuét bbﬁng phuong phédp 1én men. Céc qué trinh 1én
men, trong dé axit carboxylic dugc tiét ra boi cac vi sinh vat s& lam giam do
pH. Do d pH giam c6 thé gy hai dén qué trinh trao dbi chat ciia vi sinh vat,
nén trong thuc t& nguoi ta thuong bd sung bazo vao mdi truong 1én men dé
trung hoa d6 pH. Vi vay, axit carboxylic dugc tao ra trong mdi trudng 1€n men

thuong c6 mat dudi dang muoi cia axit carboxylic.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Nhuoc diém cua quy trinh san xuét axit carboxylic duéi dang mubi cia
axit carboxylic bing cach 1én men 12 cin phai c6 mot hoic nhiéu budc bd sung
d8 tach axit carboxylic ra khéi mudi, fifc Ia chuyén héa mudi thanh axit
carboxylic, diéu nay thudong giy ton hao axit carboxylic va/hozic mubi cla axit
carboxylic va do d6 1am giam tdng hiéu suit ciia qua trinh 1én men hodc quy
trinh.
Céc bude bd sung nhu vay con ¢6 nhuge diém & chd thudng tao ra lugng mudi
thai dang k&. Vi du, budc tach thudong phai st dung axit sulphuric dé axit hoa

muoi cua axit carboxylic, nén tao ra muoi sulphat dudi dang san pham thai.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Muc dich ciia sang ché nhim giai quyét budc tach axit carboxylic ra
khoi dung dich mubi v6i hiéu sudt chuyén hoa thich hop.

Muc dich tiép theo cta sang ché 1a d& xuét phuong phéap khéng tao ra
hodc hiu nhu khong tao ra mudi thai.

Sang ché ciing dé cdp dén phuong phap ddc biét c6 hidu qua dé tach axit

carboxylic can tach ra khoi cadc dung dich mudi cé chat lugng kém.
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Nhim d4p ung it nhat mot trong sé cac muc dich nay, sang ché dé xuét
phuong phép diéu ché axit carboxylic, trong d6 phwong phap nay bao gdm céc
budce:

- tao ra magie carboxylat, trong d6 axit carboxylic tuong Ung véi
carboxylat nay c6 dd tan trong nuéc & nhiét do 20°C bang 80g/100g nudc hodic
nho hon;

- axit héa magie carboxylat bing hydro clorua (HCL), vi du axit
clohydric, dé thu dwoc dung dich chéra axit carboxylic va magie clorua
(MgCl);

- tuy y c0 dung dich chira axit carboxylic va MgCly;

- két tia axit carboxylic ra khéi dung dich chtra axit carboxylic va

MgCl,, dé thu duoc axit carboxylic & dang két ta va dung dich MgCl,.

M5 ta chi tiét sang ché

Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang bang cach bd sung HCI vao
mudi magie cua axit carboxylic dwoc chon va sau d6 két tia axit carboxylic
nay ra khoi dung dich nay thi c6 thé tach rat hidu quéa axit carboxylic ra khoi
dung dich magie carboxylat néu trén.

Cu thé, cac tic gia sang ché da phat hién ra ring axit carboxylic c6 thé
duoc két tiia ra khoi dung dich carboxylat duoc axit hoa bang HC1 véi hiéu qua
rét cao. Dt khong mudn bi rang budc béi 1y thuyét bat ky, cac tac gia sang ché
cho ring hiéu qua két ta cao 1a do hiéu ung két tinh mudi dic biét cao clia
MgCl, trong dung dich nay. Cu thé, hiéu ung két tinh mudi duge cho 1a do sy
két hop dic hiéu ciia HCL, magie va axit carboxylic. Do thudng khé dy doan
dugc hi¢u Gng két tinh mudi, nén hiéu ung két tinh mudi dic biét cao cua céac
axit nay trong phuong phép theo sang ché duge xem nhu mot bat ngd ddi véi
céc tac gia sang ché.

Do viy, bang cach st dung phuwong phép theo sang ché, c6 thé thu dugc
axit carboxylic & dang két tia v6i hiéu suét cao tir dung dich magie carboxylat,

dung dich nay, vi du, 12 hon hgp 1én men thu dugc trong qué trinh 1én men.
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Hon thé nita, axit carboxylic & dang két tiia thu dugc c6 do tinh khiét twong dbi
cao, do budc két tia trong phuong phap theo sang ché khong lam két tia lugng
16n cac hop chét khong phai 14 axit carboxylic. Ngoai ra, con thu duge dung
dich magie clorua. Dung dich nay c6 thé dugc xir 1y tiép nhu duoc mé ta dudi
day.

Hon thé nira, viéc lva chon cu thé déi véi HCI va magie carboxylat c6
thé 1am giam duoc mudi thai, cu thé khi két hop v6i bude phan huy nhiét.

Tét hon 13, phuong phép nay con bao gdm céc budc:

- phén huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét do it nhat bang 300°C, dé
phan hiiy bang nhiét MgCl, thanh magie oxit (MgO) va HCI; va

- tuy y hoa tan HCI dugc tao ra & bude phan huy nhiét trong nudc, dé
thu dugc dung dich HCI; va

- tuy y cho MgO tiép xuc véi nude, dé thu duge Mg(OH),, dung dich
Mg(OH), ndy tuy y dugc tai tudn hoan dé st dung trong qué trinh 18n men, tdt
hon 13 qua trinh 1én men dugc cung cAp magie carboxylat thu duoc tir budc thir
nhét.

Céc bude bd sung ndy ¢ vu diém 13 tao ra dugc phuong phap khéng co
hodc hdu nhu khong c¢6 mubi thai. Dung dich HCI nay c6 thé dugc tai tudn
hoan dén budc axit hoa ciia phuong phap theo sang ché. Mg(OH), c¢6 thé duge
tai tudn hoan dé st dung trong qua trinh 1én men.

Nhu duge st dung trong ban mo ta nay, thudt nglt “carboxylat” dugc
dung dé chi bazo lién hop cla axit carboxylic, néi chung bazo nay c6 thé duoc
dai dién bang cbng thire RCOO". Thudt ngit "magie carboxylat” dugc ding dé
chi mubi magie cua axit carboxylic can dwgc diéu ché trong phuong phép theo
sang ché.

~, 66

Thuat ngit “axit carboxylic twong Gng véi carboxylat” dugc dung dé chi
axit carboxylic c6 thé thu dugc bang cach axit héa carboxylat. Axit ndy ciing 1a
axit carboxylic, sin phdm cia phuong phép theo sang ché. Do d6, n6 con co
thé dugc goi 13 carboxylat dd duge axit héa. Néi chung, axit carboxylic twong

{ing v6i carboxylat nay c6 thé dugc dai dién bang cong thirc RCOOH.
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Thuat ngi “két tia” nhu duge st dung & day dung dé chi sy tao ra chit
rén tir trang thai dwoc hoa tan hoan toan. Axit carboxylic ¢6 thé dugc két tha &
dang tinh thé hodc & dang vo dinh hinh. Béng cach két taa axit carboxylic theo
phuong phap theo sdng ché, axit carboxylic ciing c¢6 thé dugc tinh ché. Trong
truong hop dung dich magie carboxylat chita cac tap chit di dugc hoa tan, thi
vide két tha axit carboxylic thudng tach axit carboxylic ra khéi c4c tap chit nhu
vay.

Thuét ngt “dung dich dugc két tia” nhu dugc sit dung & ddy ding dé
chi dung dich cin dugc két tia. Thong thudng, thuat ngit nay dung dé chi dung
dich chura axit carboxylic va MgCl, thu dugc sau khi axit hda, tuy y sau khi
dung dich ndy dugc cd va/hoic thyc hién budc bd sung thém MgCl,. Tuy
nhién, trong truong hop két tia 14n thi hai hodc 1an tiép theo, thuat ngit “dung
dich cén dugc két tha” dugc dung dé chi dung dich MgCl, thu dugc sau budce
két tha cudi cung hodc gin nhit, tuy y sau khi dung dich nay dugc budc ¢d
va/hodc dugc bd sung thém MgCl,. Cac dung dich MgCl, nhu vay c6 thé vin
chira axit carboxylic, axit ndy c6 thé thu dugc bing cach két tua 1an thir hai
hoic 1an tiép theo.

Magie carboxylat bét ky ¢6 thé dwoc st dung, ma & dang da dugc axit
hoa (tuc 13, axit carboxylic twong ing) c6 do tan trong nudc gin véi hoic thip
hon d¢ tan trong nudc cia MgCl,. Do d6, axit carboxylic dugc két ta béng
phuong phép theo sdng ché c6 dd tan trong nude bing 80g/100 g nudc hodc nhd
hon & nhiét do 20°C. Axit carboxylic ¢6 dd tan trong nudc cao hon mdt cach
dang ké so vai MgCl, 1a khong thich hop dé duoc két tua bing phuong phéap
theo sang ché, vi trong truong hop nay lugng 16n MgCl, s& két taa khi két tia
axit carboxylic, khién viéc tach thich hop cho khéng thu dugc.

Tt hon 13, axit carboxylic twong tng véi carboxylat nay cé dd tan la
thép hon so véi d9 tan cia MgCl,, khi dugce do trong nude ¢ nhiét dd 20°C, tire
1a c6 do tan trong nuGc nhd hon 54,5g/100g nudc ¢ nhiét do 20°C (anhydrat).
Tbt hon nita 13, axit carboxylic c6 do tan la thép hon mot cach dang ké so véi

MgCl,, sao cho MgCl, khong két tiia cing vdi axit carboxylic ra khoi dung
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dich & budc két tiia. Do do, tét hon 13 axit carboxylic c¢6 do tan trong nudc &
nhié¢t d6 20°C 14 nho hon 60g/100 nuéc, t6t hon nita 13 nhé hon 50g/100g
nuée, tham chi con tdt hon nita 13 nhé hon 40g/100g nudce, thdm chi con tét
hon ntta 12 nhé hon 30g/100g nudc, thdm chi con tdt hon nita 1a nhd hon
10g/100g nudc, tham chi con tét hon nita 12 nhé hon 7g/100g nude. Gidi han
dudi dbi voi d6 tan cia axit carboxyic 1a khong quan trong.

Axit carboxylic dugc didu ché bang phuong phap theo sang ché c¢6 thé
dugc chon tir nhém bao gé)m axit sucxinic, axit adipic, axit itaconic, axit 2,5-
furandicarboxylic, axit fumaric, axit xitric, axit maleic, axit glutaric, axit
malonic, axit oxalic va cac axit béo c¢6 nhidu hon 10 nguyén tir cacbon. Viéc st
dung axit carboxylic dugc chon tir nhém bao gf‘)m axit adipic, axit itaconic, axit
2,5-furandicarboxylic va axit fumaric, tao ra cac két qua t6t. Theo mot phuong
an, axit carboxylic khong phai 14 axit sucxinic.

Magie carboxylat duge sir dung trong sang ché c6 thé dugc chon tir cic
mubi magie thudc cac nhoém axit carboxylic néu trén.

Magie carboxylat c6 thé duogc tao ra & dang rin (vi du dang tinh thé).
Theo céach khéc, magie carboxylat c6 thé & dang hoa tan, vi du duéi dang mot
phin ciia dung dich hodc huyén phi. Dung dich hoc huyén phu chira magie
carboxylat da dugc hoa tan nhu vy c¢6 thé chira nudc va cu thé c6 thé thu duge
tir qua trinh 1én men. Vi du v& huyén phi ¢6 thé 1a huyén ph chta magie
carboxylat d duoc hoa tan va sinh khéi khong tan, nhu dich 1én men. Trong
truong hop magie carboxylat dugc tao ra & dang hoa tan, thi dung dich hodc
huyén phil chira magie carboxylat ¢6 thé c6 ndng dd nam trong khoang 1-700g,
t6t hon 12 nam trong khoang 100-600g, t6t hon nita 13 nim trong khoang 200-
500g magie carboxylat trong mdi lit dung dich hogc huyén phu.

Trong truong hop carboxylat dugc tao ra dudi dang dung dich hodc
huyén pht, thi ndng do clia magie carboxylat ma tai d6 xay ra su két tia axit
carboxylic khi axit hoa cé thé phu thudc vao néng do HCI. Vi duy, khi st dung
dung dich HCI v6i ndng d6 HCI cao (vi du nim trong khoang tir 20 dén 30%

khdi lwong) dé axit hoéa carboxylat, su két tiia axit carboxylic ¢6 thé xay ra ¢
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cac ndng do carboxylat trong ddi thap (vi du ndm trong khoang tir 1 dén 10%
khéi Iwong). Tuy nhién, khi st dung ndng d6 HCI thdp hon (vi du nim trong
khoang tir 10 dén 20% khéi lugng), thi ndng do carboxylat cao hon (vi du nim
trong khoang tir 10 va 50% khdi lugng) c6 thé 1a can thiét dé két tia xay ra. Vi
nhitng 1y do thyuc té, gi6i han trén cia ndng d6 magie carboxylat trong dung
dich hoic huyén phi chia magie carboxylat 1a d6 tan t6i da cta magie
carboxylat & nhiét do tdi da b%mg 75 d6 C. Néng do nay thuong béng khoang
20% khéi lugng magie carboxylat hodc nhé hon, tinh theo tong khéi luong ctia
dung dich hodc huyén phi. Tuy nhién, c6 thé thay ddi carboxylat cu thé dugc
str dung. Céc ndng dd cao hon 20% khdi lugng c6 thé 1a can thiét dé dung dich
c6 dugc nhiét do béng 75°C hodc cao hon dé magie carboxylat cé thé dugc hoa
tan mot cach hoan toan, nhung nhiét dd nay lai c¢6 hai cho thiét bi do do nhay
cam dn mon cua vat li€u dugc str dung khi c6 mat HCI.

Dé thu dugc axit carboxylic v6i luong nhidu nhat c¢6 thé sau khi axit hoa
va két taa, thi t6t hon néu ndng do carboxylat dé axit hoa 1a cang cao cang t6t.
Trong treong hop magie carboxylat dugc tao ra dudi dang dung dich, thi giéi
han trén cua ndng d6 magie carboxylat dugc xac dinh bing d6 tan ciia magie
carboxylat va nhiét o ma tai d6 thiét bi ndy van du kha ning chiu in mon do
HCI. Trong trudng hop carboxylat dwoc tao ra dudi dang huyén phi, kha ning
khudy ctia huyén phi thuong xdc dinh gi6i han trén. Trong trudng hop
carboxylat dugc tao ra dudi dang banh ran, viéc tach ran 16ng va nuéc hip thu
thu dugc thudng xac dinh gii han trén. Dé trg gitp cho viéc thu dugc axit
carboxylic véi hiéu sudt cao sau khi axit héa va két taa, t6t hon néu néng do
HCl Ia cao d dat dugc tinh kha thi vé& mat kinh té, vi khi dua thém nuéc s& lam
lodng hé nay. Su két hop clia cac ndng dd diu vao néu trén cla carboxylat va
HCI 13 phai 1am sao cho MgCl, van & lai trong dung dich va axit carboxylic
duoc két tia voi lwong nhidu nhét ¢ thé trong budce két tia. Chuyén gia trong
linh vuc ndy sé& c6 thé thay d6i hai ndng do dé thu dugc két qua mong mudn. Vi
du, cac két qua tét thu duoc bang cach két hop 15-25% khéi lugng HCI va

ndng do magie carboxylat ndm trong khoang 20-50% khdi luong.
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Trong trudng hop dung dich magie carboxylat hoic huyén phu thu dugc
tir qua trinh 1én men ma khéng c6 ndng d6 magie carboxylat da cao, thi dung
dich nay c6 thé dugc cd, vi du béng cach lam bay hoi.

Theo phuong an wu tién cia sang ché, magie carboxylat thu duoc trong
qua trinh 1én men ma st dung bazo trén co sé magie cho phan tng trung hoa dé
tao ra mot cach truc tiép magie carboxylat - trai v6i qué trinh 16n men dién ra
dAu tién va sau d6 bd sung bazo dé tao ra magie carboxylat — dé gitr cho quy
trinh cang don gian cang tdt va dé ngin ngira viéc phai sit dung cac bude xir Iy
b sung.

Qua4 trinh 1én men trén co s¢ magie cling c6 thé dugc tién hanh trong
cac diéu kién sao cho san phém l1én men thu dugc 1 hdn hop cua axit
carboxylic axit va magie carboxylat, diéu nay s& lam cho carboxylat dugc axit
hoa va két tiia v6i lwong nhé hon.

Phuong phap theo sang ché con bao gdm bude axit héa, trong d6 magie
carboxylat dugc axit hoa bang HCI, d& thu duge dung dich chira axit carboxylic
va MgCl,. Céc tac gia sing ché da phét hién ra rang HCI 14 duoc vu tién 1am
chét axit hoa so voi cac axit khac, nhu H,SO,. DAu tién, viée st dung HCI c6
tac dung két tia mot cach hiéu qud, nhu hiéu Ung két tinh mudi c6 loi néu trén.
Cu thé, sy c6 mit cia MgCl, lam giam d¢ tan ctia axit carboxylic, diéu nay lam
cho viéc két tia axit dat hidu qua cao hon. Hon thé nita, phan Gng ciia magie
carboxylat véi HCl tao ra mudi (MgCl,) véi d6 tan tuwong dbi cao, cu thé khi so
v6i cac mudi magie khac bao gdm MgSO, va cling so véi nhidu axit
carboxylic. Do tan cao cia mudi thu duoc bang cach axit hoéa 13 diéu mong
mudn, vi mudi nay can phai duoc két tha cang it cang tét & budc két tia. Do
d6, nbng d6 tdi da cia axit carboxylic trong dung dich cin dugc két tha mot
phin duoc x4c dinh bing d6 tan cia mubi thu duge & bude axit héa. Do viy,
trong trudong hop mudi c6 d6 tan cao, thi ndng do axit carboxylic cao c6 thé thu
dugc ma khong can két tia mudi, diéu nay din dén viéc két tua axit carboxylic

mot cach cé hiéu qua.
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Qua trinh axit hoa thuong dugc tién hanh bang cach st dung HCI v&i
luong du. Tt hon, néu lugng du nay 1a nho, sao cho dung dich MgCl, thu
dugc sau khi két tia 14 khong c6 tinh axit cao, ma didu nay 1a khong duogc
mong mudn d6i véi viée xtr 1y tiép theo dung dich nhu vay. Vi du, luong du
cta HCI duogc st dung co thé 1a lugng sao cho thu duge dung dich MgCl, sau
khi két tda c6 do pH bé”mg 1 hodc cao hon, nhu d§ pH khoang 1,5. Chuyén gia
trong linh vuc nay biét cach tinh hé sb ty lwong dua trén co s& phén (ng lugng
du cho phép tbi da dbi véi do pH bing 1 hodc cao hon nhu vay. Dé dat dugc
viéc axit hoa hoan toan dﬁy du, dung dich MgCl, thu dugc tdt hon 13 c6 dd pH
dudi 4, tét hon nita 1 dudi 3.

Viéc axit hoa béng HCI ¢6 thé, vi du dugc tién hanh béng cach cho
magie carboxylat tiép xic véi HCI, vi du bang cach cho magie carboxylat (&
dang rén, huyén phu hoic dung dich) tiép xuc v6i dung dich nuéc HCI hodc
bang cach cho dung dich magie carboxylat hodc huyén phu tiép xtc véi khi
HCL

Néu dung dich HCI dugc st dung & budc axit hoa, tdt hon 12 n6 chira it
nhét 5% khéi lugng, t5t hon nita néu né chira it nhit 10% khdi lugng va tham
chi con tdt hon nita néu no chua it nhit 20% khéi lugng HCI. Néi chung, céc
ndng d6 nhu vay 1a du dé axit héa magie carboxylat. Céc ndng dd HCI cao c6
thé 12 mong mudn do mubi néu trén gay ra hidu tmg. Do diém s6i thap ctia HCI
va hén hop ddng séi HCI/H,O, nén ndéng d6 HCI trong dung dich HCI s&
thuong khong cao hon 40%, cu thé khi st dung dung dich HCI & 4p sudt khi
quyén. Tét hon 13, ndng dd HCI dugce sit dung nim trong khoang 15-25% khdi
lugng HCI, tinh theo téng khéi lugng ctia dung dich HCI. Tuy nhién, cac néng
d6 HCl cao t6i 100% ciing c6 thé duge st dung, trong truong hop dung dich
HCI thuong dugce st dung dudi ap suét cao (vi du & trén 4p suét khi quyén)
va/hodc nhiét d6 thip (vi du dudi 20°C).

Trong truong hgp khi HCI duge st dung, khi HCI ¢6 thé duoc tiép xtc
bang cach cho né tiép xic véi dung dich carboxylat hodc huyén phu. Cu thé,

khi HCI ¢6 thé dugc thdi vao dung dich hoic huyén phii. Trong trudng hop khi
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HCI duogc st dung, thi HCI ¢6 thé thu dugce tir bude phén huy nhiét, nhu vi du
dugce mo ta dudi day.

Tét hon 13, viée axit héa dugc tién hanh & nhiét @ 75°C hodc nhé hon.
O nhiét d6 cao hon, s& tré nén khong kinh té néu 1am cho thiét bi thich Gng véi
cac didu kién khéc nghiét. Vi diém dong dac cta nudce, viéc axit hda thuong
dugc tién hanh & nhiét do trén 0°C. Nhiét do trén 20°C c6 thé duge uu tién dé
tranh st dung thiét bi lam ngudi. Nhi¢t do 40°C hodc cao hon, hodc thdm chi
60°C hoic cao hon 13 dugc wu tién hon, vi nhiéu magie carboxylat ¢6 thé dugc
hoa tan & nhiét d6 cao hon nay. Nhiét d0 ciia dung dich magie carboxylat hodc
huyén phu thudong dugce xéc dinh bdi va tuong tng v6i nhiét 46 ma tai do viéce
axit hoa dugc tién hanh.

Phuong phép theo sang ché ¢6 thé bao gdm bude o, trong d6 dung dich
" thu dugc sau khi axit héa bing HCl dugc c6. Nong dd cao hon cua axit
carboxylic trong dung dich s& 1am ting hidu qua két tia axit carboxylic. Buéc
¢d ¢6 thé duge tién hanh bing cach 1am bay hoi. O budc ¢, 10-90% tdng
lugng nudc cd6 mat trong dung dich cé thé dugc loai bo. Tuy nhién, t6t hon néu
MgCl, khong duoc két tha & ndng do nay. Do do, tot hon 1a dung dich thu dugc
sau khi axit hoa dugc c6 d& MgCl, c6 ndng dd bang hoic thdp hon diém bio
hoa cua MgCl,.

Phuong phép theo sang ché con bao gdbm budc két tia axit carboxylic ra
khoi dung dich thu dugc & bude axit hda hogc, néu c6, ra khéi dung dich thu
duoc & bude cd. Bude nay c¢b thé dwoc goi 1a bude két tiia (thir nhit). Viéc két
tia ¢6 thé duogc tién hanh bing phuong phap két tia bit ky da biét trong linh
vuc k§ thuét ndy, nhu két tia bing cach phan ung hoic bang cach 1am ngudi,
¢d dic, 1am bay hoi dung dich can dugc két tia hoic bang cach bd sung khang
dung moéi vao dung dich can dugc két tia.

Tbt hon, néu viéc két tia dugc tién hanh béng cach axit hdéa magie
carboxylat bang HCI. Loai két tia nay c6 thé duoc goi 1a két tiia bing phin
tng. Trong két tia bang phan ung, viéc két tia xay ra trong khi axit héa. Do

d6, viéc axit hoa magie carboxylat va két tiia axit carboxylic thu dugce nhu vay
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dugc tién hanh duéi dang mot budc. Do dd, phuong phép theo sang ché s& bao
gbm budc tao ra magie carboxylat thu dugc tuy ¥ trong qué trinh 1én men (nhu
néu trén); va axit hoa magie carboxylat nay bang HCl (v du dung dich nuéc
HCI), dé thu dugc axit carboxylic & dang két tiia va dung dich MgCl,. Can hru
¥ ring budc két tia thuc té tao ra huyén phu chira axit carboxylic & dang két
tia c6 mat trong dung dich MgCl,.

Viéc két tia b%mg phéan tng co thé dugc tién hanh béng cach chon céc
didu kién & budc axit hoa d& co thé xay ra qua trinh két tia tuc thoi axit
carboxylic. Chuyén gia trong linh vuc nay s& biét cach thiét lap cac diéu kién
nhu véy. Cu thé, ndng d6 magie carboxylat c6 thé duoc chon sao cho viée axit
hoéa bang HCI s& tao ra axit carboxylic ¢6 ndng dd cao hon diém bdo hoa cia
axit carboxylic ndy. Nong d6 chinh xac cta axit carboxylic & diém bao hoa cla
n6 s& thay déi ddi véi axit carboxylic duge st dung.

Bude két tia ciing c¢6 thé duoc tién hanh bang cach 1am ngudi dung dich
can duoc két tua, vi du dung dich dugc tao ra & budce axit hoa, hodc, néu co,
dung dich thu dugc & budc co. Két taa loai nay co thé duoc goi la két taa béng
cach 1am ngudi. Budc 1am ngudi c6 thé can phai d4u tién gia nhiét dung dich
can dugc két tia dén nhiét d6 ma tai d6 hau nhu toan bd MgCl, va axit
carboxylic dugc hoa tan. Dung dich cin duoc két tia c6 thé duoc 1am ngudi tir
nhiét do 16n hon nhiét do tao mam két tinh cta axit carboxylic trong dung dich
dén nhiét do thip hon nhiét d6 tao mam két tinh cua axit carboxylic trong dung
dich. Nhiét do tao mam két tinh 12 nhiét d6 cao nhit ma tai d6 cac chét rén, cu
thé, chit két taa, dugc tao ra. Nhiét do nay 1a phu thudc vao né)ng dd cua
MgCl,, axit carboxylic va su ¢6 mit clia cic thanh phan khac. Do d6, khong c6
thé c6 dugc mot gia tri nhiét do cho nhiét dd tao mam két tinh. Tuy nhién, néi
chung, dung dich can dugc két tha duge 1am ngudi tr nhiét 4o it nhét 35°C dén
nhiét d6 nhé hon 30°C, t6t hon néu it nhat 40°C dén nhiét d6 nho hon 25°C. Sy
chénh léch nhiét do cao hon c6 thé 1am ting hidu suét cta axit carboxylic &
dang két tha. Trong trudng hop két tiia bang cach 1am ngudi axit carboxylic, tbt

hon 12 ndng do trude khi 1am ngudi gin véi do tan dé dat duogc tinh kha thi vé
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mit kinh té. Nong d6 axit carboxylic c6 thé bing 5 hodc 16n hon, tét hon 1a
bang 10g/L thap hon diém bao hoa cua axit carboxylic.

Hon thé nira, viéc két tta c6 thé duge thiét lap béng cach ¢6 dung dich
chira axit carboxylic va MgCl,, t6t hon 12 bing cach lam bay hoi. Viéc 1am bay
hoi mdt phan cta dung madi trong dung dich chira axit carboxylic va MgCl, s&
lam cho ndng d6 cia axit carboxylic cao hon va hiéu ung két tinh mudi manh
hon, didu ndy lam ting cudng qua trinh két tia.

Hon thé nita, viée két tha c6 thé dugc thiét lap béng cach b sung khéng
dung mdi vao dung dich can duge két tia. Cac vi du vé céc khéng dung modi la
rugu, ete va keton.

Tt hon 13, dung dich MgCl, thu dwgc sau khi két tiia c6 thé dwoc két
taa 1an tht hai va/hoidc tiép theo, nhd d6 thu dugc axit carboxylic bd sung &
dang két tha va dung dich MgCl, thit hai va/hoic tiép theo. Budc két tia thix
hai hoic tip theo c6 thé duoc tién hanh dé thu hoi it nhat mot phan cla axit
carboxylic con lai trong dung dich MgCl, thu dugc & budce két tha trude do.
Trong trudng hop nay, bude két tia truée niy cia sang ché c6 thé dugc goi 1a
budce két tha thit nhét. Dung dich MgCl, thu dugc & buée két tia thtr nhit cua
phuong phép c6 thé van chira lugng nhé axit carboxylic. Dé thu hdi it nhit mot
phin cua axit carboxylic ndy, budc két tda thir hai c¢6 thé dugc tién hanh. Budc
két tia ther hai nhu vy c¢6 thé duge tién hanh trong cac didu kién tuong tu nhu
buge két tia thir nhit, bao gdm budc ¢d va/hoic bude bd sung MgCl, duoc tién
hanh trude bude két ta.

Theo phuong an uwu tién, phuong phép theo sdng ché bao gdbm budc két
taa thtr nhit bing phan ng, 13 budc két tia bang phan tng, sau khi dung dich
MgCl, thu dugc ¢ budc nay dugce lam ngudi va/hodc lam bay hoi budce. Sau
bude lam ngudi va/hodc 1am bay hoi 1a budce két tia, trong d6 axit carboxylic
bd sung dugc két tua va do vay cai thién dugc muc do tdn hao cua axit
carboxylic va hiéu suét cia quy trinh.

Trude bude két tia bit ky, magie clorua c6 thé duge bd sung vao dung

dich can dugc két tia hoic vao dung dich HCI. Dung dich can dugc két tia nay
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c6 thé 1a dung dich chira dung dich magie carboxylat (vi du trong truong hop
két tia bang phan tng) hodc dung dich chtra axit carboxylic va magie clorua
(nhu thu dugc & budce axit hoa). Magie clorua dugc bd sung nhu vay c6 thé lam
tang hiéu ung két tinh mudi, nho d6 1am ting cudng qua trinh két tua axit
carboxylic.

Tét hon 13, phuong phap nay con bao gbm céc budc:

- phan huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét d6 it nhat bang 300°C, dé
phén huy MgCl, thanh MgO va HCI; va

- hoa tan HCI dugc tao ra & budc phan huy nhiét trong nuéc, dé thu
dugc dung dich HCI; va

- cho MgO tiép xuc v6i nude, dé thu duoc Mg(OH),.

Nhu néu trén, uu diém ciia cic budc bd sung nay 12 1am cho c6 thé thu
dugc phuong phap khong tao ra hoic hiu nhu khong tao ra mudi thai.

Viéc phan huy nhiét clorua thudong di dwoc biét tir cong nghiép thép,
trong d6 sat(Ill)clorua (FeCly) duoc phan hiy nhiét thanh sit(I)clorua (FeClp)
va khi clo (Cl,). Trong linh vuc nay, viéc phan huy nhiét MgCl, thanh HCI va
MgO ciing da dugc biét dén, vi du qua tai lidu GB 793,700. Viéc phan huy
nhiét nhrr duge mo ta trong ban md ta ndy ciing ¢ thé dugce 4p dung mot cach
thich hop trong phuong phap theo sang ché. Do d6, budc phan huy nhiét dugc
str dung trong sang ché c6 thé dwoc tién hanh bang cach phun dung dich MgCl,
dé tiép xtc v6i dong khi néng. Nhiét d6 cua khi néng 1a bang nhiét do ma tai
do budce phan huy nhiét duoc tién hanh, nhu dugc mo ta dudi day.

Theo hiéu biét ctia cac tic gia sang ché, sy két hop cua budce phan huy
nhiét trong bude tach axit/mudi ra khéi magie carboxylat tir qua trinh 1én men
1a vAn chua dugc mo ta trude day. Cac tac gia sang ché da nhan ra rang MgCl,
c6 thé dugc phan hity nhiét bang cach nhiét phan & nhiét do twong dbéi thip (vi
du trai voi CaCl,, bit dau phéan huy & nhiét d¢ khoang 800°C hodc cao hon).
Diéu ndy 1a c6 lgi, vi MgO dugc tao ra s& van c6 hoat tinh di cao ¢ thé duoc

stt dung mot cach hi€u qua trong. vi du, qué trinh 1én men.
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Céc thiét bi thich hop dé tién hanh viéc phan huy nhiét 12 da biét trong
linh vuc k¥ thuat nay. Phan huy nhiét c6 thé duge tién hanh bing cach sir dung
10 nung, vi du 16 nung kiéu phun hoc 16 nung kiéu ting s6i. Cac thiét bi nhu
vay c6 thé, vi dy, thu dugc & SMS Siemag. Viée sir dung 16 nung kiéu phun 1a
duwoc wu tién. Lo nung kiéu phun c6 chi phi ning lugng thip (ciing duoc so
sanh voi 10 nung kiéu tdng sdi), vi n6 can nhiét d6 twong d6i thip (nhu dugc
md ta dudi day). Lo nung kiéu phun con tao ra cic hat MgO c6 kha nang phan
tng, rét thich hop dé sir dung 1am chét trung hoa trong qué trinh 1én men.

T6t hon 13, budc phan huy nhiét dugc tién hanh & nhiét do it nhat 1a
300°C, 1a nhiét do t6i thidu ma tai d6 MgCl, phan huy. TSt hon 13, qué trinh
phan huy nhiét duoc tién hanh & nhiét d6 it nhit 1a 350°C, vi du & nhiét do nim
trong khoang 350-450°C. Do chi phi ning lwong, t6t hon 14 nhiét do nay 14
dudi 1000°C, tét hon nita 12 duéi 800°C. Vi dy, nhiét o ma tai d6 phan huy
nhiét dugc tién hanh c6 thé 1a nim trong khoang 350-600°C hodc nim trong
khoang 300-400°C. Ngoai ra, viéc sir dung nhiét dd qué cao dbi véi bude phan
huy nhiét 1a khong mong mudn, vi né s& giam kha ning phan tmg ctia MgO
dugc tao ra, khién cho né it thich hop hon dé s dung lam chét trung hoa trong
qué trinh 1€n men.

Viéc phan huy nhiét nhu dugc 4p dung trong phuong phap theo sang ché
t5t hon 14 dwoc tién hanh & ap sudt nim trong khoang 0,1-10 bar. Tuy nhién,
viée st dung ap sudt cao c¢6 thé 1a khéng mong mudn, vi nguy co n mon gia
ting do HCI khong c6 kha niang ngung tu. Tt hon 13, budc phan huy nhiét
duge tién hanh & ap suét khi quyén, cu thé khi st dung 10 nung, dé tranh chi phi
nang lwong khong can thiét va nhu cau vé thiét bi chiu ap luc cao dit tién.

Magie oxit (MgO) 12 mdt trong sd cic san phdm phan huy nhiét va
thuong thu duge dudi dang bot. Magie oxit duge hydrat hoa bing nuée, vi du
bang cach ngdm MgO trong nudc, nhd d6 tao ra magie hydroxit (Mg(OH), &
dang huyén phu. Tt hon 12 huyén phil magie hydroxit dugc tai tuan hoan dé si
dung trong qué trinh 1én men. Vi du, Mg(OH), ¢6 thé dwoc str dung lam chét

trung hoa trong qué trinh 1én men. Trong trudong hgp nay, trudce tién Mg(OH),
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c6 thé duoc rira béng nude dé loai bé ion clorua, thudong véi ham luong nho
hon 1000ppm. Su ¢ mit ciia ion clorua 1a khong mong muén, vi ching c6 thé
gdy ra cac van dé an mon khi dugc bd sung vao binh 1én men. Do Mg(OH), c6
do tan trong nudc thép, budc rira nhu vay s€ thuong khong tao ra sy tdn hao
dang ké luong Mg(OH),. Theo cach khéc, ddu tién Mg(OH), dugc chuyén hoa
thanh magie carbonat (MgCO;), sau d6 hop chit nay dwoc sir dung lam chét
trung hoa trong qua trinh 1én men. Viéc két hop cta hai budc nay ciing c6 thé
duoc ap dung, trong d6 phan Mg(OH)2 duoc rira va duge tai st dung va phin
thir hai dugc chuyén héa thanh MgCO; va sau d6 duoc tai sit dung trong quy
trinh. Phan MgO tham chi ¢6 thé duoc st dung mot cach truc tiép trong qua
trinh 1én men.

HCI thu dugc & budc phan huy nhiét c6 thé duge hoa tan trong nudc,
nh& d6 tao ra dung dich nude HCI. Tét hon 1a, HCI thu dugc & bude phan huy
nhiét duoc tai tudn hoan bang cach st dung né & bude axit hoa trong phuong
phép theo sang ché, vi du dudi dang khi HCI hogic dudi dang dung dich nuée
HCL

Magie carboxylat dugc tao ra trong phuong phap theo sang ché c6 thé
thu duoc trong qua trinh 1én men. Trong qué trinh 1én men nhu viy, ngudn
hydrat cacbon thudng duge 1én men bang vi sinh vét dé tao ra axit carboxylic.
Sau do, bazo magie dugc bd sung lam chét trung hoa trong khi 1én men dé tao
ra mudi magie ciia axit carboxylic. Vi du vé& cic bazo magie thich hop 13 magie
hydroxit (Mg(OH),), magie carbonat (MgCO;) va magie bicarbonat
(Mg(HCO3),). Uu diém cua viée sir dung Mg(OH), 14 vi hop chét nay 14 bazo
c¢6 thé dugc tao ra bang phuong phéap theo sang ché. Viéc st dung MgCO;
ciing ¢6 thé 13 mong mudn va c6 thé thu dugc mot cach d& dang bang cach
chuyén héa Mg(OH), thu dugc trong phuwong phép theo sang ché. Hon thé niva,
viéc st dung MgCO; hodc Mg(OH), 1a mong mubn, vi hydroxit va carbonat
duoc ky vong 1a c6 giy tac dung bét loi dén hiéu ing két tinh mudi cta phuong
phap theo sang ché (carbonat bit ky con lai sau khi lam trung hoa c6 thé thoat

khdi dung dich nay dudi dang khi CO,).
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Qua trinh 1én men c6 thé bao gdm budc tinh ché, trong d6 magie
carboxylat thu dugc trong khi hodc sau qua trinh két tinh dugc két tinh tir dich
1én men, sau d6 c6 thé dugc hoa tan trong nugc dé tao ra dung dich nudc,
thuong c6 ndng do carboxylat cao hon so véi dich 1én men. Budc tinh ché nhu
vay cb thé c6 c6 loi vi c6 thé thu dugc hiéu suit cao hon & budc két tia tha
nhit do ndng d6 ctia magie carboxylat cao hon.

Tuy nhién, nhu néu trén, tt hon 12 magie carboxylat vin & dang hoa tan
khi bazo magie dugc bd sung l1am chét trung hoa. Diéu nay c6 wu diém vi
magie carboxylat 12 ¢6 thé van chuyén biang bom va c¢6 thé dugc s dung mot
cach truc tiép & bude axit hoa. Hon thé nita, budc axit hoa 13 d& kiém soat khi
magie carboxylat & dang hoa tan. Cu thé, magie carboxylat ¢6 mit trong dung
dich magie carboxylat hoic huyén phil thu dwoc sau khi bd sung bazo magie
chira it nhit 95% khéi luong, tt hon néu it nhit 99% khdi lugng magie
carboxylat & dang hoa tan. Luwong nho chét rin (dén 10% khéi luong) c6 thé
van khong gy ra cic tac dong bét lgi néu trén.

Qua trinh két tinh c6 thé bao gém it nhit mot budce cd, nhu budc lam
bay hoi nuéc, budc lam ngudi, budc tao mam, bude tach, bude rira va bude tai
két tinh. Viéc ¢d c6 thé dwoc thuc hién dudi dang budce riéng ré hodc cing véi

bude két tinh (vi du qué trinh két tinh-bay hoi).
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Vi du thye hién sang ché

Sang ché con dugc minh hoa bang cac vi du sau.
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Vi du 1: Piéu ché magie dicarboxylat

Magie hydroxit dugc bd sung vao dung dich chira axit dicarboxylic
trong nuéc va duge gia nhiét dé hoa tan hoan toan. 4 axit carboxylic khac nhau
dugc su dung: axit adipic, axit fumaric, axit itaconic va axit 2,5-
furandicarboxylic. Lugng ctia mdi thanh phin dwoc néu trong bang 1. Dung
dich dicarboxylat thu dugc 12 giéng véi dung dich magie dicarboxylat thu dugc
trong qud trinh 1én men. Mdc du dung dich magie dicarboxylat thu dugc trong
qué trinh 1&n men noéi chung chira cic hop chit khong phai 1a magie
dicarbooxylat, nhu lugng twong dbi 16n cia céc tap chit, dung dich magie
dicarboxylat dugc diéu ché trong vi du nay dwoc xem 12 hoan toan giéng véi

dung dich magie dicarboxylat thu dugc trong qua trinh 1én men dé thé hién

nguyén ly lam vi€c cua sang che.

Bang 1
Axit

Loai axit dicarboxylic | Magie oxit dicarboxylic | Nudc

[2] [2] [g]
Axit adipic 47 171 767
Axit fumaric 6,4 18,6 1082
Axit itaconic 51 164 745
Axit 2,5-
furandicarboxylic 2.4 9,5 528

Vi du 2: Két tia axit dicarboxylic

Luong nhét dinh dung dich nudc chira HCI dugc bd sung vao dung dich
magie dicarboxylat thu dugc trong Vi du 1, nhu dwgc thé hién trong bang 2.
Nhiét do ciia cac hdn hop thu duge nhu vdy cling duge thé hién trong bang 2.

Hon hop nay dugc lam ngudi dén 20°C va chét két tua duoc tao ra. Trong khi
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1am ngudi, cdc miu duogc 1y ra khéi dung dich sau mdi 10+1 d6 C. Thanh

phan cla céac mau va tong lugng chat két tia tao ra dugc xéac dinh.

Bang 2

Loai axit Dung dich magie .

dicarboxylic dicarboxylat Nong do HCI | HCI T, 0
[2] [%o(g/g]  |[g] [°C]

Axit adipic 985 37 231 80

Axit fumaric 1107 34,4 36 60

Axit itaconic 960 37 249 60

Axit 2,5-

furandicarboxylic 541 37 12 50

Céc miu dugc 14y ra khéi dung dich (dé 14y mau, may khudy dugc dimg
lai vai gidy, va sau khi dé ling tinh thé, miu duoc iy ra khéi 16p bén trén).
Magie va axit dicarboxylic trong dung dich dugc phén tich va biéu thi bang g/g
nudc. Lugng tinh thé dugc tao ra duge tinh toan 1a lugng chénh 1€éch gitia khéi
luong dicarboxylic ban du va khéi lugng dicarboxylic con lai trong dung dich.

Céc két qua dugc thé hién trong Bang 3 - Bang 6 1an luot d6i véi axit

adipic, axit fumaric, axit itaconic va axit 2,5 furandicarboxylic.

Béang 3

Nhiét do Nong dd axit adipic | Nong do Mg trong | Luong chat két

(°C) trong dung dich (% | dung dich (% khdi | tia dugc tao ra
khéi lugng) luong) (2)

81 14,2 2,7 0

70 11,5 2,6 37,1

60 6,1 2,7 104.,9

51 3,5 2,8 134,8

40 2 2,7 151,3

30 1,2 2,8 160,0

20 0,7 2,8 165,3
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Bang 4

Nhiét do Noéng do axit _fumargc Nong d6 Mg trong Lvuqng chat két

°C) trogg dung dich (% dung dich (mg/ke) tda duoc tao ra
kho1i lugng) (8)

60 1,6 3420 0

50 1,1 3450 5,8

39 0,7 3450 10,4

30 0,5 3450 12,6

20 0,5 3470 12,6

Bang 5

Nhiét do Nong do axit 'itacongc Néng do Mg trong L’uo’ng chat két

°C) troil.g dung dich (% dung dich (%[g/e]) tda dugc tao ra
khoi lugng) (2)

60 13,2 2,6 0

50 - 9.4 2,8 50,7

41 6,0 2,7 92,6

30 4,1 2,8 114,7

20 2,6 2.4 131,5

Béang 6
Né)ng do axit 2,5- Luogng chat két

Nhiét do furandicarboxylic trong | Nong d0 Mg (% |tia duogc tao ra

(°C) dung dich (%) khéi lugng) (2)

84 0,52 3260 6,6

72 0,19 3350 8.4

62 0,38 3330 7,3

53 0,25 2930 8,0

42 0,33 3420 7,6

32 0,14 3340 8,6

22 0,06 1190 9,1

Céc s6 liéu phat hién dugc nay twong tng v6i tong hidu suét thu hdi trén

97% @61 véi axit adipic, 72% doi véi axit fumaric, 80% doi véi axit itaconic va

96% dbi voi axit 2,5-furandicarboxylic.

Vi du nay cho thay rang axit adipic, axit fumaric, axit itaconic va axit

2,5-furandicarboxylic c6 thé thu dwoc mot cach ¢ hiéu qua bﬁng cach st dung

phuong phép theo sang ché. Trong khi két tua, phin 16n axit dicarboxylic &
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dang két tia, trong khi hdu nhu toan bd ion magie van con trong dung dich. C6
thé két luan réng viéc axit hoa béng HCI va sau d6 két tinh c6 thé tach duge

mot cach hi¢u qua axit dicarboxylic ra khoi dung dich magie dicarboxylat.

Vi du 3: Két taa axit xitric

Trong thir nghiém thir nhit véi axit xitric, 5 g axit xitric dugc bd sung
vao dung dich bao hoa chira MgCl,.

Trong thtr nghi€ém thir hai v6i axit xitric, 15g axit xitric dugc bd sung
vao dung dich bado hoa chira MgCl,.

Trong thir nghiém thtt ba véi axit xitric, 5Sg magie clorua dugc bd sung
vao dung dich bdo hoa chira axit xitric.

Trong thtr nghiém tht tw véi axit xitric, 15g magie clorua dugc bd sung
vao dung dich bdo hoa chutra axit xitric.

Trong tt ca 4 thir nghiém, chit két tia dwgc tao ra. Ham luong chit két
tla axit xitric vd Mg dugc phan tich bang cach sit dung HPLC. Cac két qua
dugc thé hién trong Bang 7.

Béang 7
Axit xitric Mg MgCl,
Thit nghiém | (% khéi lugng) | (% khéi lugng) | (% khéi luong)
1 97,4 0,76 2,99
2 92,7 1,18 4,62
3 93,0 0,14 0,56
4 86,9 0,93 3,65

Lugng MgCl, dugc tinh toan dua trén co s& néng do Mg xé4c dinh dugc.

Thir nghiém nay cho thiy ring axit xitric c6 thé dugc két ta tir dung

dich magie clorua.
Vi du 4: Dicu ché axit sucxinic

Magie hydroxit (99g) dugc bd sung vao dung dich chua 200g axit

sucxinic trong 888 g nudc & nhiét d trong phong va duge gia nhiét dé hoa tan
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hoan toan (bang cach quan sat bang mét). 333g dung dich nude chira HCI (37%
khdi lwrong% khdi lwong) duge bd sung vao dung dich magie sucxinat dugc
diéu ché nhu vay. Nhiét d§ ctia hdn hop thu duge nhu vay vao luc dau 1a béng
62°C. Hon hop nay duoc lam ngudi dén 20°C va chét két taa duogc tao ra.
Trong khi 1am ngudi, cic miu duoc léy ra khéi dung dich va két tia hdn hop &
nhiét d6 62, 52, 40, 31 va 20°C. Thanh phé‘m cla cidc miu va téng lugng chét
két tia duoc tao ra duge xac dinh.

Céac mau dugc 14y ra khoi dung dich (dé 14y mau, may khudy dugc ding
lai vai gidy, va sau khi dé léng tinh thé, miu dugc léy ra khoi dich ndi bé mat).
Magie va axit sucxinic trong dung dich dugc phan tich va biéu thi bing g/g
nu6e. Luong tinh thé duge tao ra dugc tinh toan 13 lwong chénh léch gitra khdi
lwong axit sucxinic ban diu va khéi lwong axit sucxinic con lai trong dung
dich.

Céc két qua duoc thé hién trong Bang 8.

Béang 8

Nhiét d6 | Nong do axit sucxinic | Néng dd Mg trong | Lugng axit

(°C) trong dung dich (% | dung dich (% khdi | sucxinic dugc tao
khéi luong) lugng) ra (g)

62 13,13 2,71 0

52 8,20 1,82 82

40 5,00 3,15 130

31 3,40 3,20 153

20 2,10 3,19 171

Hon thé nita, con x4c dinh duoc luong axit sucxinic trong 182g chit két
ta dugc tao ra trong budce 1am ngudi, 1 94,4% twong ng véi 172g. Phin con
lai cta chit két ta cha yéu chtra nuée (4,4%) va magie clorua. Céc sd liéu phét
hién dugc nay twong tng vdi tong hiéu suét thu hdi cia axit sucxinic trén 85%.

Vi du nay cho thy rang trong qué trinh két tiia, phan 16n axit sucxinic &
dang két tia, trong khi hau nhu toan bd ion magie van trong dung dich. C6 thé
két luén rang viéc axit hoa bang HCI va sau d6 két tinh c6 thé tach axit sucxinic

ra khdi dung dich magie sucxinat mot cach c6 hiéu qua.
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Dung dich magie sucxinat nhu dugc didu ché trong Vi du 4 duge bd

sung dung dich nudc chira HCI (37% khéi luong), dé thu duoc 500g dung dich

chira 2,1% khéi luong axit sucxinic va 12,6% khéi lugng MgCl, (tuong Gng

v6i ndng d6 MgCl, bing 14,8g/100g nuéc). Sau d6, dung dich nay dugc cd

bang cach lam bay hoi nuéc, dé thu duge 199g dung dich chira 5,3% khéi

lwong axit sucxinic va 31,7% khéi luong magie clorua (twong tmg véi ndng do

MgCl, bang 50,2g/100g nudc, ndng d niy gan véi diém béo hoa cia MgCl,

trong nudc, 1a 55g/100g nudc & nhi¢t 4 20°C). Cac gia tri ban dau va cubi

clng cua dung dich nay duoc tom tit trong bang 9.

Bang 9

Khéi luong
(8)

Nong do (% khdi luong)

Ty 1€ MgC12 vO1 nudc (trén co
s& ban dau)

MgCl, | Sucxinic 2/100g H,O
Ban 500 12,6 2,1 14,8
diu
Cudi | 199 31,7 5,3 50,2
cung

Sau d6, dung dich nay duoc lam ngudi & nhiét do tir 115°C xubng 20°C.

Két tia bit ddu xuit hién & 82°C va dugc tiép tuc dén 20°C. Chét két tia duoc

tach ra ra khéi dung dich béng céach loc nho st dung bo loc tu chay tiéu chuén.

Thanh phén ctia chét két ta va dung dich dugc thé hién trong bang 10.

Bang 10
Ham luong |CIT (% | Mg™ (% | Nude (%
sucxinic (%) | khdi khéi khéi
lugng) | lugng) | lugng)
Dung dich 0,22 25,0 6,6 --

Axit sucxinic ¢6 mit trong phin dich loc dwgc x4c dinh bing cach sir

dung phuong phép sic ky 16ng tinh ning cao (HPLC) va 1a 0,22% khdi luong.

Gid st rang tat ca axit sucxinic khong c6 mat trong phan dich loc s& c6 mat
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trong chét két tua, thi gia tri 0,22% khdi lwong ndy sé& tuong Gmg va6i hidu suit

clia axit sucxinic trong chit két tiia 1a hon 90%.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép thu hdi axit carboxylic, trong d6 phuong phap nay bao gdm
cac budc:

a) diéu ché magie carboxylat & dang hoa tan, duéi dang mot phan cla
dung dich nudce hodc huyén phu trong nude, trong dé axit carboxylic tuong Gng
v6i carboxylat ¢ do tan trong nuéc & nhiét do 20°C biang 80 g/100 g nudce
hoac nho hon;

b) axit héa magie carboxylat bang hydro clorua (HCI), dé thu dugc dung
dich chtra axit carboxylic va magie clorua (MgCl,), trong d6 viéc axit hda nay
bao gbém viéc cho magie carboxylat nay & dang rin, huyén phu hodc dung dich
tiép xtc v6i dung dich nuée HCI hoic cho dung dich magie carboxylat hodc
huyén phu tiép xuc vé6i khi HCI;

- tuy y ¢0 dung dich chira axit carboxylic va MgCl,; va

¢) két tha axit carboxylic ra khoi dung dich chira axit carboxylic va
MgCl,, @& thu dwoc axit carboxylic & dang két tua va dung dich MgCl,,

trong d6 trong huyén phu trong nudc clia magie carboxylat duoc didu

ché & budc a), it nhat 95% khdi lwong magie carboxylat & dang hoa tan.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 axit carboxylic c6 do tan trong nudc &

nhiét do 20°C thép hon so véi d9 tan trong nude ciia MgCl,.

3. Phuong phap theo diém 1 hodc 2, trong d6 axit carboxylic ¢6 do tan trong

nude ¢ nhiét do 20°C nhd hon 60g/100g nude.

4. Phuong phap theo diém 3, trong d6 axit carboxylic ¢6 do tan trong nudc &
nhiét do 20°C nhd hon 30 g/100 g nudec.

5. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong do6 axit

carboxylic dugc chon tr nhom bao gém axit adipic, axit itaconic, 2,5-

-24-



32219

furandicarboxylic axit, axit fumaric, axit xitric, axit maleic, axit glutaric, axit

malonic, axit oxalic va axit béo c¢6 nhi€u hon 10 nguyén ti cacbon.

6. Phuwong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong dé magie
carboxylat dugc tao ra & dang hoa tan, du6i dang mdt phan cia dung dich nuéce

hoic huyén phi trong nude thu duoc trong qud trinh 1én men.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 dung dich nudc hodc huyén phu trong

nudc thu duge trong qua trinh 1én men con chira axit carboxylic néu trén.

8. Phuong phap theo diém 6 hodc 7, trong d6 magie carboxylat thu duge truc
tiép & dang hoa tan trong qu4 trinh 1én men bang cach trung hoa axit carboxylic

thu dugc dudi dang san phim 1én men bang bazo magie.

9. Phuong phdp theo diém bét ky trong s cac diém tir 6 dén 8, trong d6 magie
carboxylat nay dugc tao ra & dang hoa tan dudi dang mot phan cta huyén phu
trong nuéc thu dwgc trong qua trinh 1én men bing cich trung hod axit
carboxylic v6i bazo magie va trong d6, trong huyén phu trong nudc ndy, it nhét

99% khdi lwgng magie carboxylat nay & dang hoa tan.

10. Phuong phép theo diém bit ky trong sd cac diém tir 6 dén 9, trong d6 néu
trén huyén phi trong nuée duoc cdu thanh bdi magie carboxylat da duge hoa

tan va sinh khdi khong tan.

11. Phuong phap theo diém bit ky trong s cac diém tir 6 dén 10, trong d6
phuong phap nay bao gém céc bude:

- diéu ché magie carboxylat & dang hoa tan, du6i dang mot phan cua
dung dich nudc hoc huyén phi trong nude thu dugc trong qué trinh 1én men,
trong do6 axit carboxylic twong ng véi carboxylat cd d tan trong nudc & nhiét

dd 20°C béng 80 g/100 g nudc hodc nhd hon;
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- thu 14y magie carboxylat dang rén tir dung dich hodc huyén phu nay va
axit héa magie carboxylat bang hydro clorua (HCI), dé thu duoc dung dich
chira axit carboxylic va magie clorua (MgCl,); va

- két tha axit carboxylic ra khoi dung dich chura axit carboxylic va

MgCl,, dé thu duoc axit carboxylic ¢ dang két tta va dung dich MgCl,.

12. Phuong phap theo diém 11, trong d6 magie carboxylat dang rin nay thu
dugc & dang tinh thé va tuy ¥ duoc tai hoa tan trong nuéc dé tao ra dung dich

nudc trudce khi axit hoa.

13. Phuong phap theo diém 11, trong d6 magie carboxylat dang rin nay thu

duoc duéi dang banh sau khi tach rén-10ng.

14. Phuong phap theo diém bit ky trong sé cac diém tir 1 dén 13, trong do
phuong phép nay con bao gdm budc ¢b trung gian nim gifta budc axit hoa va

bude két tia, trong d6 dung dich nay chira axit carboxylic va MgCl, dugc cd.

15. Phuong phap theo diém 14, trong d6 dung dich nay chua axit carboxylic va
MgCl, dugc ¢d dé thu dugc ndng do axit carboxylic bang hoic tbi da 5 g/L

thap hon diém bao hoa cia axit carboxylic néu trén.

16. Phuong phap theo diém 14, trong d6 dung dich nay chira axit carboxylic va
MgCl, duge co dé thu duge ndng do axit carboxylic bing hogc t6i da 10 g/L

thap hon diém bdo hoa cta axit carboxylic néu trén.
17. Phuong phap theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 13, trong do viéc

axit hoa magie carboxylat va két tia axit carboxylic dugc tao ra nhu vy dugc

tién hanh trong mot bude.
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18. Phuong phép theo diém bit ky trong sé cac diém tir 1 dén 17, trong d6
magie carboxylat dugc axit hoa bang dung dich HCI.

19. Phuong phép theo diém 18, trong d6 dung dich HCI nay chira it nhit 5%
khéi lugng HCL.

20. Phuong phép theo diém 18, trong d6 dung dich HCI nay chua it nhit 10%
khéi lugng HCL.

21. Phuong phap theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 20, trong d6
dung dich MgCl, hodc dung dich MgCl, da dugc co6 dic dugc thuc hién budc
két tha thir hai dé thu hoi it nhat mot phin axit carboxylic con lai trong dung

dich MgCl, dugc tao ra & budc két tia thir nhét.

22. Phuong phép theo diém 21, trong d6 budc két tia thir hai duoc tién hanh

bang cach 1am ngudi va/hodc ¢b dung dich MgCl,.

23. Phuong phap theo diém 22, trong d6 bude két tia thi hai dugc tién hanh
bing cach 1am ngudi dung dich MgCl, tir nhiét do it nhét 1a 30°C dén nhiét do
thip hon 25°C.

24. Phuong phép theo diém bét ky trong sd cac diém tir 21 dén 23, trong d6
MgCl, bd sung duge bd sung vao dung dich MgCl, trude bude két tia thi hai.

25. Phuong phép theo diém 5, trong do:

magie carboxylat ndy duoc tao ra dudi dang dung dich nudc hodc huyén
phil trong nuéc chta it nhat 10% khdi lwong, magie carboxylat, tinh theo tong
khéi lugng ciia dung dich hodc huyén phuy; va

dung dich chira axit carboxylic va MgCl, chira it nhat 5% khdi lugng
MgCl,, tinh theo tdng khdi lugng cta dung dich chira axit carboxylic.
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26. Phuong phap theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 25, trong d6
dung dich nuéc hodic huyén phil trong nudc chira tir 10 d&én 50% khdi lwong,

magie carboxylat, tinh theo tong khdi lugng cta dung dich hodc huyén phu.

27. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 25, trong d6
dung dich nudc c6 nong d6 t6i da ciia magie carboxylat nhu duge xac dinh béi

do tan cia magie carboxylat nay dén nhiét do tdi da 75°C.

28. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 25, trong d6
phuong phap nay con bao gdm bude phan huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét
do it nhit 1a 300°C, dé phan hay MgCl, thanh magie oxit (MgO) va HCL.

29. Phuong phép theo diém 28, trong d6 HCI thu dugc & buéc phan huy nhiét
dugc st dung trong budc axit héa néu trén dudi dang khi HCI hodc dudi dang
dung dich nuéc HCI, dung dich nay thu dugc bing cach hoa tan HCI dugc tao

ra ¢ budc phan huy nhiét trong nuéce.

30. Phuong phép theo diém 28 hodc 29, trong d6 it nhit mot phan cia MgO

néu trén duoc tai tudn hoan dé sir dung trong qua trinh 1én men néu trén.
31. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 28 dén 30, trong do6
phwong phap niy con bao gdm budc cho it nhét mot phin cia MgO néu trén

tiép xuc véi nude, dé thu duge Mg(OH),.

32. Phuong phap theo diém 31, trong d6 it nhat mot phan cia Mg(OH), néu

trén duoc tai tuan hoan deé st dung trong qua trinh 1€n men néu trén.

33. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 28 dén 32, trong do

phuong phéap nay bao gdm céc budec:
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- cho it nh4t mot phan cia MgO néu trén tiép xuc voi nude, dé thu duoc
Mg(OH),, v
- chuyén héa it nhat mot phn cia Mg(OH), néu trén thanh MgCOs3, ma

sau d6 duge str dung lam chét trung hoa trong qua trinh 1én men néu trén.

34. Phuong phép theo diém bat ky trong s cac diém tir 28 dén 33, trong do6

budc phan huy nhiét duoc tién hanh biang cach sir dung 10 nung kiéu phun.

35. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 28 dén 34, trong d6
budc phan huy nhiét duge tién hanh & 4p sudt ndm trong khoang tir 0,1 dén 10
bar (10 dén 1000KPa).

36. Phuong phap theo diém 35, trong d6 budc phan huy nhiét dugc tién hanh &
ap sudt khi quyén.

37. Phuong phép theo diém bit ky trong sb cac diém tir 28 dén 36, trong d6
budc phan huy nhiét duge tién hanh & nhiét do ndm trong khoang 300-450°C.

38. Phuong phép theo diém bat ky trong sé cac diém tir 28 dén 37, trong d6

budc phan huy nhiét duge tién hanh bang cach phun dung dich MgCl, dé tiép

xuc véi dong khi néng.
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