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(54) PHUONG PHAP THU HOI AXIT CARBOXYLIC

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap thu hoi axit carboxylic, phuong phap ndy bao gdm
cac budc:
- tao ra magie carboxylat, trong d6 axit carboxylic twong ung véi carboxylat nay dugc
chon tir nhom bao g6m axit 2,5-furandicarboxylic, axit fumaric, axit adipic, axit itaconic,
axit xitric, axit glutaric, axit maleic, axit malonic, axit oxalic va cac axit béo co nhiéu hon
10 nguyén tir cacbon,;
- axit hoa magie carboxylat bang hydro clorua (HCI), dé thu duoc dung dich chira axit
carboxylic va magie clorua (MgCl,);
- tuy y ¢6 dung dich chira axit carboxylic va MgCl;
- két tia axit carboxylic ra khoi dung dich chira axit carboxylic va MgCl,, dé thu dugc axit
carboxylic & dang két tiia va dung dich MgCl,.

Céc tac gia sang ché di phat hién ra rang bang cach bo sung HCI vao mudi magie cia
axit carboxylic va sau d6 két tiia axit carboxylic ra khoi dung dich nay, ¢ thé tach axit
carboxylic ra khoi dung dich magie carboxylat vi hiéu qua rat cao.
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Linh vye k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phép thu hdi axit carboxylic duge chon tir
nhém bao gém axit 2,5-furandicarboxylic, axit fumaric, axit adipic, axit
itaconic, axit xitric, axit glutaric, axit maleic, axit malonic, axit oxalic va cac

axit béo ¢6 nhiéu hon 10 nguyén ti cacbon.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Quy trinh san xuét axit carboxylic thudong tao ra céc san phém phu
khong mong muén khac nhau, dic biét 1a khi san xuit bang phuong phap 1én
men. Cac qué trinh 1én men, trong d6 axit carboxylic dugc tiét ra boi cac vi
sinh vat s& lam giam d pH. Do d6 pH giam c6 thé gy hai dén qua trinh trao
d6i chét cta vi sinh vat, nén trong thuc t& nguoi ta thudng bd sung bazo vao
moi truong 1én men dé trung hoa d¢ pH. Vi vay, axit carboxylic dugc tao ra
trong mdi truong 18n men thuong c6 mit dudi dang mudi cia axit carboxylic.

Nhuoce diém cia qua trinh san xuét axit carboxylic dudi dang mudi cia
axit carboxylic tir qua trinh 1én men 13 cin phai c6 mét hodc nhidu budc bd
sung dé tach axit carboxylic ra khéi mudi, #éc I chuyén hoéa mudi thanh axit
carboxylic, didu nay thuong gy tén hao axit carboxylic va/hoic mubi cia axit
carboxylic va do d6 lam giam tong hiéu sudt ciia qua trinh 1én men hoic quy
trinh.

Céc bude bd sung nhu viy con c¢6 nhuge diém & chd thuong tao ra
luong mubi thai dang ké. Vi duy, budc tach thuong phai st dung axit sulphuric
dé axit héa mubi cua axit carboxylic, nén tao ra mubi sulphat duéi dang san

phim thai.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Muc dich ctia sang ché nham giai quyét budc tach axit carboxylic ra

khoi dung dich mudi véi hiéu suét chuyén hoa thich hop.
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Muc dich tiép theo ciia sang ché 1a dé xuat phurong phap khong tao ra
hozc hdu nhu khong tao ra mudi thai.

Nhim dép tng it nhit mot trong sé cac muc dich nay, sang ché dé xuét
phuong phép didu ché axit carboxylic dugc chon tir nhém bao gdm axit 2,5-
furandicarboxylic, axit fumaric, axit adipic, axit itaconic, axit Xitric, axit
glutaric, axit maleic, axit malonic, axit oxalic va céc axit béo co nhiéu hon 10
nguyén tir cacbon, trong d6 phuong phap bao gdm cac budc:

- tao ra magie carboxylat dugc chon tir nhom bao gdm axit 2,5-
furandicarboxylic, axit fumaric, axit adipic, axit itaconic, axit Xitric, axit
glutaric, axit maleic, axit malonic, axit oxalic va cac axit béo ¢ nhiéu hon 10
nguyén tir cacbon,

- axit héa magie carboxylat bing hydro clorua (HCI), dé thu dugc
dung dich chtra axit carboxylic va magie clorua (MgCl,);

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

- Két tia axit carboxylic ra khéi dung dich chira axit carboxylic va
MgCl,, dé thu dugc axit carboxylic & dang két tha va dung dich MgCl,.

Qua trinh 1én men ciing c6 thé din dén tap chit c6 profin kho c6 thé giai
quyét dugc & bude tinh ché sau d6 tiép theo. V& nguyén 1y, qua trinh 1én men
phu thudc vao axit carboxylic can dugc tao ra va do vay cé thé tao ra céc profin
tap chat khac nhau (vi du v& céc mic ndng dd nhung ciing tiém 4n céc tap chat
khac c6 mat). Cac bude xir Iy sau d6 dé co va tinh ché tiép do vay ciing c6 thé
thay ddi theo timng loai axit carboxylic. D4 phat hién ra rang, dic biét dbi véi
axit carboxylic theo sang ché néu trén, phwong phap theo sang ché 1 c6 hiéu
qua va quy trinh hoan chinh dé san xuit cac axit carboxylic nay dé dung lam
nguyén li€u magie carboxylat ma co thé dugc tao ra bang cach tong hop hoa

hoc, nhung ciing c6 thé duoc 4p dung thong qua quy trinh 1én men.
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M6 ta chi tiét sang ché

Céc tac gia sang ché da phat hién ra ring bang cach bd sung HCI vao
mudi magie cua axit carboxylic dugc chon va sau d6 két ta axit carboxylic
nay ra khéi dung dich nay thi c6 thé tach axit carboxylic ra khéi dung dich
magie carboxylat néu trén mot cach rat hiéu qua.

Cu thé, cac tac gia sang ché da phat hién ra rang axit carboxylic c6 thé
duge két tia ra khoi dung dich carboxylat dwoc axit héa bing HCI véi higu qua
rat cao. Du khong mudn bi rang budc béi Iy thuyét bat ky, cac tic gia sing ché
cho rr?mg hi€u qua két tha cao 1a do hiéu ung két tinh mudi dic biét cao cua
MgCl, trong dung dich nay. Cu thé, hiéu ung két tinh mudi duge cho 1a do sy
két hop dic hiéu cia HCI, magie va axit carboxylic dugc chon theo sang ché.
Do thudng khé du doan duge hidu tmg két tinh mudi, nén hiéu ang két tinh
mubi dic biét cao cla cac axit nay trong phwong phap theo sédng ché dugc xem
nhu mot bat ngd di vai cac tac gia sang ché.

Do vay, trong sit dung phuong phép theo sang ché dé didu ché axit
carboxylic dugc néu cu thé trén day, co thé thu duoc axit carboxylic & dang két
tha voi hiéu suét cao tir dung dich magie carboxylat, dung dich nay, vi du, la
hdn hop 1én men thu dugc trong qué trinh 1én men. Hon thé nita, axit
carboxylic ¢ dang két tia thu dugc c6 do tinh khiét trong d6i cao, do budc két
tta trong phwong phap theo sang ché khong lam két tda lugng 16n cac hop chét
khong phai 1a axit carboxylic. Ngoai ra, con thu dugc dung dich magie clorua.
Dung dich ndy c¢6 thé dwgc xir Iy tiép nhur duge mo ta dudi day.

Hon thé nita, viéc lua chon cu thé dsi véi HCI va magie carboxylat c6
thé 1am giam dwoc mubi thai, cu thé khi két hop véi budce phan huy nhiét.

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

- phan huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét d6 it nhit bang 300°C, dé
phan hiy MgCl, thanh magie oxit (MgO) va HCI; va

- tuy y hoa tan HCI dugc tao ra & budc phan huy nhié€t trong nudce, dé
thu dugc dung dich HCI; va
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- tuy ¥ cho MgO tiép xuc véi nude, dé thu dugec Mg(OH),, trong d6
Mg(OH), nay tuy y dugc tai tudn hoan dé sir dung trong qua trinh 1én men, tdt
hon 13 qua trinh 1én men dugc cung cip magie carboxylat thu duge tir buge thi
nhét.

Céc bude bd sung nay ¢6 wu diém 14 tao ra dugc phuong phap khong c6
hodc hiu nhu khéng c¢6 mubi thai. Dung dich HCI nay c6 thé duogc tai tudn
hoan dén buéc axit hoa ciia phwong phéap theo sang ché. Mg(OH), ¢6 thé dugc
tai tudn hoan dé sir dung trong qu4 trinh 1én men.

Nhu duge st dung trong ban mo ta nay, thudt ngit “carboxylat” duogc
ding dé chi bazo lién hop cia axit carboxylic, n6i chung bazo nay c6 thé duoc
dai dién bang cong thirc RCOO". Thuét ngit "magie carboxylat” dugc ding dé
chi mudi magie clia axit carboxylic cin dugc diéu ché trong phwong phap theo
sang ché.

Thuat ngit “axit carboxylic twong g véi carboxylat” dugc ding dé chi
axit carboxylic c¢6 thé thu dugc bang cach axit hoa carboxylat. Axit nay ciing 13
axit carboxylic, san phim cta phuong phap theo sang ché. Do d6, né con co
thé duogc goi 1a carboxylat da dugc axit héa. N6i chung, axit carboxylic twong
ung v6i carboxylat nay cé thé dugc dai dién béng cdng thirce RCOOH.

Thuat ngit “két tia” nhu dugc str dung & ddy ding dé chi sy tao ra chit
rén tir trang thai dugc hoa tan hoan toan. Axit carboxylic c6 thé dugc két tha &
dang tinh thé hodc & dang v6 dinh hinh. Bing cach két tia axit carboxylic theo
phuong phép theo sang ché, axit carboxylic ciing c6 thé duoc tinh ché. Trong
truong hop dung dich magie carboxylat chira cac tap chét di dugc hoa tan, thi
viée két tha axit carboxylic thudng tach axit carboxylic ra khoi cac tap chit nhu
vay.

Thuat nglt “dung dich dugc két tia” nhu dugc st dung & day dung dé
chi dung dich can dugc két tia. Thong thuong, thuat ngir nay ding dé chi dung
dich chtra axit carboxylic va MgCl, thu dugc sau khi axit héa, tuy y sau khi
dung dich nay dugc c6 va/hodc thuc hién budc bd sung thém MgCl,. Tuy

nhién, trong truong hop két tia 1an thir hai hodc 14n tiép theo, thuit ngi “dung
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dich can dugc két tia” duoc dung dé chi dung dich MgCl, thu dugc sau budc
két tia cudi ciing hodc gin nhét, tuy ¥ sau khi dung dich nay dugc budc cb
va/hodc duoc bd sung thém MgCl,. Céc dung dich MgCl, nhu vy c6 thé vin
chtra axit carboxylic, axit nay c6 thé thu duogc bing cach két tia 1an thér hai
hoic 14n tiép theo.

D3 phat hién ra ring phuong phap theo sang ché 12 4p dung mdt cach c6
hiéu qua dbi vé6i axit carboxylic dugc chon tr nhém bao g@)m axit 2,5-
furandicarboxylic, axit fumaric, axit adipic, axit itaconic, axit Xxitric, axit
glutaric, axit maleic, axit malonic, axit oxalic va céc axit béo co nhiéu hon 10
nguyén tir cacbon. Do d6, magie carboxylat c6 thé dugc chon tir cic mudi
magie clia cac axit carboxylic nay. Cac két qua tdt thu duoc véi axit carboxylic
duoc chon tor nhéom bao gém axit adipic, axit itaconic, axit 2,5-
furandicarboxylic va axit fumaric.

Magie carboxylat duoc tao ra trong phwong phap theo sang ché c6 thé
thu dugc trong qua trinh 1én men.

Magie carboxylat c6 thé duoc tao ra & dang ran (vi du dang tinh thé).
Theo cach khac, magie carboxylat c6 thé & dang hoa tan, vi du du¢i dang mot
phin cta dung dich hoic huyén phi. Dung dich hogc huyén phii chira magie
carboxylat da dugc hoa tan nhu vay c6 thé chtra nude va cu thé co thé thu duoc
tir qué trinh 1én men. Vi du v& huyén phu c¢6 thé 1a huyén phi chira magie
carboxylat da dugc hoa tan va sinh khéi khong tan, nhur dich 1én men. Trong
truong hop magie carboxylat dugc tao ra & dang hoa tan, thi dung dich hodc
huyén phu chira magie carboxylat c¢6 thé c6 ndng do nim trong khoang 1-700
g, t6t hon 13 nim trong khoang 100-600 g, tSt hon nita 1a nim trong khoang

200-500 g magie carboxylat trong mdi lit dung dich hozc huyén phu.

Trong truong hgp carboxylat dugc tao ra dudi dang dung dich hodc
huyén phu, thi ndng d6 clia magie carboxylat ma tai d6 xay ra su két tia axit
carboxylic khi axit hoa c6 thé phu thudc vao ndéng d6 HCI. Vi dy, khi st dung
dung dich HCI v6i ndng d6 HCI cao (vi du nim trong khoang tir 20 dén 30%
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khdi lugng) dé axit hoa carboxylat, su két tia axit carboxylic c6 thé xay ra &
céc ndng d6 carboxylat twong dbi thap (vi du ndm trong khoang tir 1 dén 10%
khéi lwong). Tuy nhién, khi st dung ndng do HCI thip hon (vi du nim trong
khoang tir 10 dén 20% khéi lugng), thi ndng do carboxylat cao hon (vi du ndm
trong khoang tir 10 va 50% khdi luong) c6 thé 1a can thiét dé két tua xay ra. Vi
nhitng 1y do thuc té, gi6i han trén cia ndng do magie carboxylat trong dung
dich magie carboxylat 13 d6 tan tdi da ciia magie carboxylat & nhiét do tbi da
bang 75°C. Nong d6 nay thuong bing khoing 20% khdi lugng magie
carboxylat hodc nho hon, tinh theo tong khdi lugng cta dung dich hodc huyén
phu. Tuy nhién, c6 thé thay ddi carboxylat cu thé dugc st dung. Cac ndng dd
cao hon 20% khéi luong c6 thé 14 can thiét @& dung dich c6 duge nhiét d6 bing
75°C hodc cao hon dé magie carboxylat ¢6 thé dwgc hoa tan mot cach hoan
toan, nhung nhiét do nay lai c¢6 hai cho thiét bi do d6 nhay cam an moOn cla vét
liéu dugc str dung khi c6 mét HCI.

Dé thu duoc axit carboxylic voi lwong nhiéu nhat ¢ thé sau khi axit hoa
va két tia, thi t5t hon néu ndng do carboxylat dé axit hoa 1 cang cao cang tdt.
Trong trudng hop magie carboxylat dugce tao ra dudi dang dung dich, thi gidi
han trén cta ndng do magie carboxylat duoc x4c dinh bing d6 tan cia magie
carboxylat va nhiét do ma tai do thiét bi ndy van di kha ning chiu in mon do
HCI. Trong trudng hop carboxylat dugc tao ra dudi dang huyén phu, kha ning
khudy ctia huyén phu thudng xac dinh giéi han trén. Trong trudng hop
carboxylat dugc tao ra dudi dang banh rin, viéc tach rin 16ng va nudc hip thu
thu dugc thuong xéc dinh gidi han trén. Pé trg giap cho viéc thu dugc axit
carboxylic v6i hi¢u sut cao sau khi axit hoa va két tia, tét hon néu néng do
HCl 14 cao dé dat dugc tinh kha thi vé mit kinh té, vi khi dwa thém nuéc s& 1am
long hé nay. Su két hop cua céc néng do diu vao néu trén cia carboxylat va
HCI 14 phai 1am sao cho MgCl, vin & lai trong dung dich va axit carboxylic
duoc két tia voi lwong nhidu nhét c6 thé trong bude két tia. Chuyén gia trong
linh vyc nay s& c6 thé thay dbi hai ndng d6 dé thu duoc két qua mong mubn. Vi

du, cac két qua tdt thu duoc béng cach két hop 15-25% khéi lugng HCI va
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ndng d6 magie carboxylat nim trong khoang 20-50% khéi luong & nhiét do 40-
75°C.

Trong truong hgp dung dich magie carboxylat hodc huyén phu thu duge
tr qua trinh 1én men ma khong cé ndng do magie carboxylat di cao, thi dung
dich nay c6 thé dugc cd, vi du bang cach lam bay hoi.

Theo phuong 4n wu tién cta sang ché, magie carboxylat thu duge trong
qua trinh 1én men ma st dung bazo trén co s& magie cho phan g trung hoa dé
tao ra mot cach truc tiép magie carboxylat, trai véi qua trinh 1én men dién ra
dAu tién va sau d6 bd sung bazo dé tao ra magie carboxylat, dé gitt cho quy
trinh cang don gian cang tot va dé ngin ngira viéc phai sit dung cac budc xtt Iy
bd sung. Tt hon 13, phwong phap theo sing ché con bao gdbm buéc 1én men
magie carboxylat & nhiét d6 25-60°C, trong d6 dung dich carboxylat thu dugc
khi bd sung bazo trong qui trinh 1én men chta 1-30% khéi luong magie
carboxylat, sao cho magie carboxylat dudi dang san pham 1én men khong dugc
két tia mot cach truc tiép. Dé két tia magie carboxylat mot cach truc tiép trong
dich 1én men trong qué trinh 1én men, cin c6 phai cac didu kién 1én men khic
nghiét hon nhu vi du néng do clia magie carboxylat trén 40% khéi lugng hoic
tham chi & trén 50% khdi lwong, didu nay 1a khong thuan lgi cho vi sinh vat,
hiéu suét 1én men va/hodc thiét bj. D& magie carboxylat két tia ra khéi dich 1én
men sau khi 1én men, tdt hon 12 budc két tia riéng ré duoc dp dung. Budc két
tua nhu vay 1a, vi dy, budc cd nhu néu trén hodc Kkét taa béng cach lam ngudi
nhu néu dudi day. Sau do, cac chét két tia thu dugc nhu vay cb thé duoc hoa
tan trong nudc dé tao ra dung dich hoic huyén pht chira magie carboxylat
trong nudc.

Phuong phép theo sang ché con bao gdm budc axit hoa, trong d6 magie
carboxylat dugc axit hoa béng HC, dé thu duoc dung dich chtra axit carboxylic
va MgCl,. Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang HCI 1a duoc uu tién lam
chét axit hoéa so vé&i cac axit khac, nhu H,SO,. Pau tién, viéc sir dung HCI c6
tac dung két tia mot cach hiéu qué, nhu hiéu ting két tinh mubi c6 1gi néu trén.

Cu thé, su c¢6 mat cia MgCl, lam giam d9 tan cua axit carboxylic, di€u nay lam
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cho viéc két tia axit dat hiéu qua cao hon. Hon thé nita, phan ing cia magie
carboxylat v6i HCl tao ra mudi (MgCly) v6i do tan tuwong dbi cao, cu thé khi so
v6i cac mudi magie khac bao gbm MgSO, va ciing so vdi nhidu axit
carboxylic. Do tan cao ctia mudi thu dugc bing cach axit hoa 1a diéu mong
mudn, vi mudi nay cin phai dugc két tia cang it cang tbt & bude két tia. Do
d6, ndng do tbi da cla axit carboxylic trong dung dich can duogc két tia mot
phﬁn dugc xac dinh br:ing d6 tan cua mudi thu dugc & budc axit héa. Do vay,
trong trudng hop mubi c6 dd tan cao, thi ndng d6 axit carboxylic cao c6 thé thu
dugc ma khong cAn két taa mudi, didu nay dan dén viéc két tha axit carboxylic
mot cach c6 hiéu qua.

Qua trinh axit héa thuong duoc tién hanh bing cach sir dung HCI véi
lugng du. Tét hon, néu lugng du nay 1a nho, sao cho dung dich MgCl, thu
duoc sau khi két tua 1a khong c6 tinh axit cao, ma diéu nay la khong duogc
mong mudn dbi véi viée xir ly tiép theo dung dich nhu vdy. Vi dy, lugng du
ctia HCI duoc st dung c6 thé 1a luong sao cho thu dugc dung dich MgCl, sau
khi két tha c6 dd pH bang 1 hodc cao hon, nhu d§ pH khoang 1,5. Chuyén gia
trong linh vuc nay biét cach tinh hé s6 ty lugng dua trén co s& phan ung lugng
du cho phép tdi da dbi voi do pH bﬁng 1 hodc cao hon nhu vay. Pé dat dugc
viée axit hoa hoan toan ddy dd, dung dich MgCl, thu dugc tét hon 1a c¢6 do pH
duéi 4, tot hon nita 1a dudi 3.

Viéc axit hoa bing HCI c6 thé, vi du dugc tién hanh bang cach cho
magie carboxylat tiép xuc véi HCI, vi dy bing cach cho magie carboxylat (&
dang rén, huyén phi hoic dung dich) tiép xuc vé6i 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 & budce axit hoa, tdt hon 1a n6 chua it
nhét 5% khoi lugng, t6t hon nita néu no6 chtra it nht 10% khoi lugng va tham
chi con tét hon nita néu né chira it nhit 20% khéi lugng HCIL. N6i chung, cac
ndng d6 nhu viy 1a du dé axit héa magie carboxylat. Cac ndng d6 HCI cao co

thé 12 mong muon do mudi néu trén gay ra hiéu ing. Do diém séi thap caa HCI
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va hdn hop ddng s6i HCI/H,O, nén ndng do HCI trong dung dich HCI s&
thudng khong cao hon 40%, cu thé khi st dung dung dich HCI & 4p sudt khi
quyén. Tt hon 13, ndng d6 HCI duoc st dung ndm trong khoang 15-25% khdi
lwong HCL, tinh theo téng khdi lugng ctia dung dich HCI. Tuy nhién, cac ndng
do HCI cao t&i 100% ciing c6 thé dugc st dung, trong trudng hop dung dich
HCI thudng dugc sir dung dudi ap sudt cao (vi du & trén ap sudt khi quyén) va
tuy ¥ nhiét d6 thip (vi du duéi 20 °C).

Trong truong hop khi HCI duoc st dung, khi HCI ¢6 thé duoc tiép xuc
bang cach cho né tiép xic véi dung dich carboxylat hodc huyén phu. Cu thé,
khi HCI ¢6 thé duge thdi vao dung dich hodc huyén phii. Trong trudng hop khi
HCI duogc st dung, thi HCI c6 thé thu duoc tir buéc phan huy nhiét, nhu vi dy
dugc mo ta thém dudi day.

Tét hon 13, viée axit hoa dugce tién hanh & nhiét do 75°C hodc nhé hon.
O nhiét do cao hon, s& trd nén khong kinh té néu lam cho thiét b thich tmg véi
cac diu kién khic nghiét. Vi diém déng dic cua nudc, viée axit hda thudong
dugc tién hanh & nhiét d6 trén 0°C. Nhiét do trén 20°C c6 thé dugc wu tién dé
tranh st dung thiét bi lam ngudi. Nhiét d6 40°C hodc cao hon, hodc thdm chi
60°C hodc cao hon la dugc wu tién hon, vi nhiéu magie carboxylat c6 thé dugc
hoa tan & nhiét do cao hon nay. Nhiét d§ cia dung dich magie carboxylat hodc
huyén phu thuong duge xac dinh béi va twong Umg v6i nhiét 4o ma tai do vige
axit héa dugc tién hanh.

Phuong phap theo sang ché c6 thé bao gbdm budc cd, trong d6 dung dich
thu dugc sau khi axit héa bing HCI dugc co. Néng d6 cao hon cla axit
carboxylic trong dung dich s€ lam ting hi€u qua két tha axit carboxylic. Budc
¢6 c¢6 thé duoc tién hanh bing cach lam bay hoi. O budc cd, 10-90% téng
lwong nudc cd mat trong dung dich co thé duoc loai bd. Tuy nhién, tét hon néu
MgCl, khong duge két tia & ndng do nay. Do d6, t6t hon 1a dung dich thu dwoc
sau khi axit hoa duge c6 dé MgCl, c6 nong dd bang hoic thip hon diém bao
hoa cua MgCl,.
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Phuong phap theo sang ché con bao gbm budc két tia axit carboxylic ra
khoéi dung dich thu duge & budce axit héa hodc, néu co, ra khoi dung dich thu
duge & bude cd. Bude nay c6 thé duge goi 13 budc két tiia (thi nhit). Vic két
tia c6 thé duoc tién hanh bing phuong phap két tha bit ky di biét trong linh
vuc k¥ thuat nay, nhu két tua béng cach phan tng hodc béng cach lam ngudi,
b dic, 1am bay hoi dung dich cin dugc két tia hodc bing cach bd sung khang
dung moi vao dung dich can dugc két tua.

Tét hon, néu viée két tia duoc tién hanh bing cach axit hoa magie
carboxylat bang HCl. Loai két tha niy c6 thé duoc goi 1a két tia bing phan
ung. Trong két tda bang phan ung, viéc két tia xay ra trong khi axit héa. Do
d6, viec axit hoa magie carboxylat va két tia axit carboxylic thu dugc nhu vay
duogc tién hanh duéi dang mot budce. Do d6, phuong phéap theo sang ché s& bao
gdm budc tao ra magie carboxylat thu dugc tuy y trong qua trinh 1én men (nhu
néu trén); va axit héa magie carboxylat nay bang HCI (vi du dung dich nuéc
HCI), dé thu duoc axit carboxylic & dang két tha va dung dich MgCl,. Cén luu
y rang bude két tia thuc té tao ra huyén phii chtra axit carboxylic & dang két
tua c¢6 mit trong dung dich MgCl,.

Viéc két tia bing phan tng c6 thé duge tién hanh bang cach chon céc
diéu kién & buéc axit héa dé co thé xay ra qua trinh két tia tirc thoi axit
carboxylic. Chuyén gia trong linh vuc nay sé& biét cach thiét 1ap cac didu kién
nhu vay. Cu thé, néng d6 magie carboxylat co thé dugc chon sao cho viée axit
hoa bang HCI s& tao ra axit carboxylic ¢6 ndng do cao hon diém bdo hoa cta
axit carboxylic nay. Nong do chinh x4c cla axit carboxylic & diém bdo hoa cla
n6 s& thay dbi ddi véi axit carboxylic dugc st dyng. Nhu chuyén gia trong linh
vuc nay s€ biét duge 5ng gia tri dbi véi diém bo hoa la phu thudc vao axit
carboxylic dugc st dung.

Budc két tia ciing ¢ thé dugc tién hanh bing cach lam ngudi dung dich
cAn duoc két taa, vi du dung dich dugc tao ra & buéc axit hoéa, hodc, néu co,
dung dich thu dugc & budc co. Két tha loai ndy c6 thé dwoc goi 1a két tha bang

cach 1am ngudi. Budc 1am ngudi c6 thé cin phai du tién gia nhiét dung dich
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cin duoc két tta dén nhiét do ma tai do hiu nhu toan bod MgCl, va axit
carboxylic dugc hoa tan. Dung dich cin duoc két tia c6 thé duoc 1am ngudi tir
nhiét do 16n hon nhiét d tao mam két tinh ctia 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 13 nhiét dd cao nhat ma tai d6 cac chét rin, cu
thé, chét két tha, dugc tao ra. Nhiét do nay la phu thudc vao néng dd cua
MgCl,, axit carboxylic va su c6 mit cua céc thanh phén khac. Do d6, khong c6
thé c6 dugc mot gia tri nhiét do cho nhiét do tao mam két tinh. Tuy nhién, néi
chung, dung dich can duoc két tia duge 1am ngudi tir nhiét do it nhét 35°C dn
nhiét d6 nhd hon 30°C, tdt hon néu it nhat 40°C dén nhiét dd nhé hon 25°C. Su
chénh 1éch nhiét do cao hon co thé lam tdng hiéu suét cia axit carboxylic ¢
dang két tia. Trong trudng hop két tha bang cach 1am ngudi axit carboxylic, t6t
hon 1a néng dd trudce khi lam ngudi gﬁn v6i d6 tan dé dat duoc tinh kha thi vé
mit kinh t&. Nong do axit carboxylic c6 thé bang diém bio hoa hoic t6i 5 g/L,
t6t hon 12 t6i 10 g/L, thdp hon diém bao hoa ctia axit carboxylic.

Hon thé nita, viéc két taa co thé duoc thiét lap bﬁng cach cd dung dich
chira axit carboxylic va MgCl,, tét hon 13 bang cach lam bay hoi. Viéc 1am bay
hoi mot phin ciia dung mai trong dung dich chira axit carboxylic va MgCl, s&
lam cho ndng dd cla axit carboxylic cao hon va hiéu tng két tinh mudi manh
hon, didu nay lam ting cudng qua trinh két taa.

Hon thé nita, viéc két tia c6 thé dugc thiét 1ap bang cach bd sung khing
dung mdi vao dung dich can dugc két tua. Céc vi du vé cac khang dung moi 1a
ruou, ete va keton.

Tét hon 13, dung dich MgCl, thu duge sau khi két tia c6 thé duoc két
tia 1dn tht hai va/hodc tiép theo, nhd d6 thu duge axit carboxylic bd sung &
dang két tha va dung dich MgCl, thtt hai va/hoic tiép theo. Budc két tia tha
hai hodc tiép theo c6 thé dugc tién hanh d& thu hdi it nhit mot phin cla axit
carboxylic con lai trong dung dich MgCl, thu dugc & bude két tda trude do.
Trong truong hop nay, budc két tia trude nay cua sang ché c6 thé duoc goi 1a

budc két tia thir nhét. Dung dich MgCl, thu dugc & buéde két tia thir nhit coa
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phuong phap c6 thé van chira lugng nho axit carboxylic. Dé thu hoi it nhit mot
phin cua axit carboxylic nay, budc két tiia thir hai c6 thé duge tién hanh. Budc
két tia tht hai nhu vy c6 thé duoc tién hanh trong céc didu kién tuong ty nhu
bude két tia thi nhat, bao gdm budc ¢d vahoic budc bd sung MgCl, duge tién
hanh trudce budc két tua.

Theo phuong 4n wu tién, phuong phap theo sang ché bao gdbm budc két
ta tht nhat bing phan tmg, 13 bude két tiia bing phan ting, sau khi dung dich
MgCl, thu dugc ¢ bude nay duge lam ngudi va/hodc lam bay hoi budc. Sau
budc 1am ngudi va/hodc 1am bay hoi 1a budc két tia, trong d6 axit carboxylic
bd sung dugc két taa va do vay cai thién dugc mirc do ton hao cua axit
carboxylic va hiéu suit ctia quy trinh.

Trude bude két tia bit ky, magie clorua c6 thé dugc bd sung vao dung
dich cén dugc két ta hodc vao dung dich HCL. Dung dich can dugc két tia nay
c¢6 thé 13 dung dich ch@a dung dich magie carboxylat (vi du trong trudng hop
két tia bang phan Gng) hoic dung dich chira axit carboxylic va magie clorua
(nhu thu dugc & bude axit hoa). Magie clorua dugc bd sung nhu vay c6 thé lam
ting hiéu tng két tinh mudi, nhd d6 1am ting cudng quéd trinh két tha axit
carboxylic.

Tét hon 13, phwong phép nay con bao gdm cac budce:

- phén huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét do it nhit bang 300°C, dé
phén hiy 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 xtic véi nudc, dé thu dugc Mg(OH),.

Nhu néu trén, vu diém cia cic budc bd sung nay 13 lam cho c6 thé thu
dugc phuong phap khong tao ra hodc hau nhu khong tao ra mudi thai.

Viéc phan huy nhi¢t nhu dugc md ta trong ban mo ta nay cling ¢ thé
dugc ap dung mot cach thich hgp trong phuong phép theo sang ché. Do do,
budc phan huy nhiét dugc st dung trong sang ché c6 thé duoc tién hanh bang

cach phun dung dich MgCl, dé tiép xtc véi dong khi néng. Nhiét do cta khi
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néng 13 bing nhiét do ma taj d6 budc phan huy nhiét duoc tién hanh, nhu dugc
mo ta dudi day.

Theo hidu biét cua cac tac gia sang ché, sy két hop ctia buéc phan huy
nhiét trong budc tach axit/mudi ra khoi magie carboxylat tir qué trinh 1én men
1a vin chua duoc md ta trude day. Cac tac gia sang ché da nhén ra ring MgCl,
¢6 thé dugc phan hiy nhiét bing céch nhiét phan & nhiét do twong ddi thép (vi
du trai véi CaCly, bét ddu phan hiy & nhiét do khoang 800°C hogc cao hon).
biéu nay la c6 lgi, vi MgO dugc tao ra s€ van c6 hoat tinh du cao c6 thé dugc
str dung mot cach hiéu qua trong. vi du, qua trinh 1€n men,

Cic thiét b thich hop dé tién hanh viéc phan huy nhiét 13 da biét trong
[inh vuc k¥ thudt nay. Phan huy nhiét c6 thé dugc tién hanh bang cach st dung
10 nung, vi du 16 nung kiéu phun hodc 10 nung kiéu tﬁng s6i. Cac thiét bi nhu
vay cb thé, vi dy, thu dugc & SMS Siemag. Viéc sir dung 10 nung kiéu phun la
dugc uu ti€én. Lo nung kiéu phun c6 chi phi nang lugng thip (ciing dugc so
sénh v6i 16 nung kidu ting s6i), vi n6 cAn nhiét dd twong ddi thap (nhw dugc
mo ta dudi day). Con phat hién ra ring O nung kiéu phun con tao ra céc hat
MgO c¢6 kha néang phan tng, rat thich hop dé st dung lam chét trung hoa trong
qua trinh 1én men.

Tét hon 13, buée phan huy nhiét duoc tién hanh & nhiét do it nhét l1a
300°C, 13 nhiét do t&i thidu ma tai &6 MgCl, phan hay. Tét hon 13, qué trinh
phan huy nhiét duoc tién hanh & nhiét do it nhit 1a 350°C, vi du & nhiét 4o ndm
trong khoang 350 450°C. Do chi phi ning lugng, t5t hon 12 nhiét dd nay la
duéi 1000°C, tdt hon nira 1a dudi 800°C. Vi dy, nhiét do 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 sit dung nhi€t do qua cao d6i véi budc phan
huy nhiét 1a khong mong mudn, vi n6 s& gidm khéa ning phan ung cia MgO
dugc tao ra, khién cho né it thich hgp hon @8 st dung 1am chét trung hoa trong
qua trinh 1€n men.

Viéc phan huy nhiét nhu dugc dp dung trong sang ché t6t hon 13 dugc

tién hanh & 4p suét nim trong khoang 0,1-10 bar. Tuy nhién, viéc st dung &p
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suit cao c6 thé 1a khong mong mudn, vi nguy co in mon gia ting do HCI
khoéng c6 kha nidng ngung tu. T6t hon 13, bude phan huy nhiét dugc tién hanh &
ap suét khi quyén, cu thd khi st dung 10 nung, dé trdnh chi phi ning lugng
khong cén thiét va nhu cAu v& thiét bi chiu ap luc cao dét tién.

Magie oxit (MgO) la mot trong sd cac san phdm phan huy nhiét va
thudng thu duge dudi dang bot. Magie oxit dugc hydrat hoa bang nuéc, vi du
bang cach ngdm MgO trong nudc, nho do6 tao ra magie hydroxit (Mg(OH), ¢
dang huyén phu. Tét hon 12 huyén phit magie hydroxit duge tai tudn hoan dé sir
dung trong qua trinh 1én men. Vi du, Mg(OH), ¢o thé duoc st dung lam chét
trung hoa trong qué trinh 1én men. Trong truong hop nay, trude tién Mg(OH),
¢6 thé dugc rira bang nudc dé loai b ion clorua, thudng voi ham luong nho
hon 1000ppm. Sy c6 mit cla ion clorua la khong mong mudn, vi ching c6 thé
gdy ra cac van d& in mon khi dugc bd sung vao binh 1én men. Do Mg(OH), c6
d6 tan trong nudc thap, buéc rira nhu vay s& thuong khong tao ra sy tdn hao
dang ké luong Mg(OH),. Theo cach khac, déu tién Mg(OH), dugc chuyén héa
thanh magie cacbonat (MgCOs3), sau d6 hop chét nay duogc st dung lam chét
trung hoa trong qua trinh 1én men. Viéc két hop cua hai budc nay ciing cb thé
dugc ap dung, trong do phin Mg(OH), dugc rira va dugc tai st dung va phén
thir hai dugc chuyén héa thinh MgCO; va sau d6 dugc tdi st dung trong quy
trinh. Phdn MgO tham chi ¢ thé dugc st dung mot cach truc tiép trong qua
trinh 1€én men.

HCI thu duge & budc phan huy nhi€t co thé dwoc hoa tan trong nudc,
nho d6 tao ra dung dich nuéc HCL. Tét hon 13, HCI thu dugce & bude phéan huy
nhiét dugc tai tudn hoan bing céch st dung n6 & budce axit hoa trong phuong
phép theo sang ché, vi du dudi dang khi HCI hodc dudi dang dung dich nudc
HCI.

Magie carboxylat dugc tao ra trong phuong phap theo sang ché co thé
thu dugc trong qua trinh 1én men. Trong qua trinh 1én men nhu vay, ngudn
hydrat cacbon thudong dugc 1€n men bang vi sinh vt dé tao ra axit carboxylic.

Sau d6, bazo magie dugc bb sung lam chét trung hoa trong khi 1én men dé tao
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ra mudi magie cia axit carboxylic. Vi du vé céc bazo magie thich hop 14 magie
hydroxit (Mg(OH),), magie cacbonat (MgCO;) va magie bicarbonat
(Mg(HCOs3),). Uu diém cua viéc st dung Mg(OH), 14 vi hop chat nay 1a bazo
c6 thé dugc tao ra bing phuong phap theo sang ché. Viéc sit dung MgCO;
cling ¢6 thé 13 mong mudn va c6 thé thu dugc mot cach dé dang bang cach
chuyén hoa Mg(OH), thu duoc trong phwong phép theo sédng ché. Hon thé nita,
viéc st dung MgCOj; hodc Mg(OH), l1a mong mubn, vi hydroxit va cacbonat
duoc ky vong 12 c6 giy tac dung bit lgi dén hiéu tng két tinh mudi ctia phuong
phap theo sang ché (cacbonat bét ky con lai sau khi 1am trung hoa c6 thé thoat
khoi dung dich nay dudi dang khi CO,).

Theo mot phuong &n, qué trinh 1én men cé thé bao gém bude tinh ché,
trong d6 magie carboxylat thu dugc trong qua trinh két tinh dugc két tinh tir
dich 1én men, sau d6 c6 thé duoc hoa tan trong nudgc dé tao ra dung dich nudc,
thuong c6 néng dd carboxylat cao hon so vé6i dich 1én men. Budc tinh ché nhu
vay ¢6 thé ¢6 ¢6 1o vi c6 thé thu dugc hiéu sudt cao hon & bude két tia thu
nhit do ndng do clia magie carboxylat cao hon.

Tuy nhién, nhu néu trén, t5t hon 14 magie carboxylat vin & dang hoa tan
khi bazo magie dugc bd sung lam chat trung hoa. Didu nay c¢6 uu diém vi
magie carboxylat 1a co thé van chuyén bing bom va c6 thé dugc st dung mot
cach tryc tiép & bude axit hoa. Hon thé nita, budc axit hoa 1a dé kiém soét khi
magie carboxylat & dang hoa tan. Cu thé, magie carboxylat c6 mit trong dung
dich magie carboxylat hodc huyén phu thu dugc sau khi bd sung bazo magie
chita it nhit 90% khdi luong, t6t hon néu it nhit 95% khdi luong magie
carboxylat & dang hoa tan. Lugng nhé chit rin (dén 10% khéi lugng) co thé
van khong gay ra cac tac dong bét lgi néu trén.

Qua trinh két tinh c6 thé bao gém it nhat mot bude cd, nhu bude lam
bay hoi nudc, bude lam ngudi, budce tao mam, budc tach, bude rira va budc tai
két tinh. Viéc ¢ c6 thé duoc thuc hién dudi dang budce riéng r& hodc cung véi

buée két tinh (vi du qua 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.

Vi du 1: Diéu ché magie dicarboxylat

Magie hydroxit dugc bd sung vao dung dich chua axit dicarboxylic
trong nudc va dugce gia nhiét dé hoa tan hoan toan. 4 axit carboxylic khac nhau
dugc s dung: axit adipic, axit fumaric, axit itaconic va axit 2,5-
furandicarboxylic. Luong ctia mdi thanh phin dugc néu trong bang 1. Dung
dich dicarboxylat thu dwoc 14 giéng v6i dung dich magie dicarboxylat thu dugc
trong qua trinh 1én men. Mac du dung dich magie dicarboxylat thu dugc trong
qua trinh 1én men néi chung chira cic hop chit khong phai 1a magie
dicarbooxylat, nhu lugng tuong ddi 16n cua cac tap chét, dung dich magie
dicarboxylat duoc diéu ché trong vi du ndy dugc xem 1a hoan toan gidng voi
dung dich magie dicarboxylat thu dugc trong qué trinh 1én men dé thé hién

nguyén ly lam vi¢c cua sdng che.

Bang 1
Axit

Loai axit dicarboxylic |Magie oxit dicarboxylic | Nudgc

[g] [e] [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 chtira HCI dugc bd sung vao dung dich
magie dicarboxylat thu dugc trong Vi du 1, nhu dugc thé hién trong bang 2.
Nhiét d6 cua cac hdn hop thu duge nhu vy ciing duge thé hién trong bang 2.

Hon hop nay duoc 1am ngudi dén 20°C va chit két tha dugc tao ra. Trong khi
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lam ngudi, cdc miu dugc iy ra khoi dung dich sau mdi 10+1 @6 C. Thanh

phan ctia cac miu va tong lugng chat két tua tao ra duge xac dinh.

Béng 2
Dung dich magie .
Loai axit dicarboxylic |dicarboxylat Nong do HCI |HCI T,0
[g] [ %o(2/2)] [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 mAu dugce 14y ra khoi dung dich (dé 14y mau, may khudy dugc dimg

lai vai gidy, va sau khi dé ling tinh thé, miu dugc 14y ra khéi 16p bén trén).

Magie va axit dicarboxylic trong dung dich duoc phan tich va biéu thi bing g/g

nudc. Luong tinh thé dugc tao ra dugc tinh toan 1a luong chénh Iéch giira khéi

luong dicarboxylic ban d4u va khdi lugng dicarboxylic con lai trong dung dich.

Céc két qua duoc thé hién trong Bang 3 - Bang 6 1an luot di véi axit

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

Béang 3

Nhiét do Nong do axit adipic | Nong dd Mg trong | Lugng chat keét

(°C) trong dung dich (% | dung dich (% khéi | tia duoc tao ra
khéi luong) lwong) (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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Béng 4
Nhict d6 Nong dd axit fumaric Néng do Mg trong Luogng chit két
(°C)' . trong dung dich (% dun di(;h (me/ke) tia duogc tao ra
khdi lrong) eA I (@)
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 d§ axit }taconlc Ndng o Mg trong L’uc_mg chat két
o trong dung dich (% . tia duogc tao ra
(°C) £ dung dich (%[g/g])
khoi lugng) i (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 24 131,5
Béang 6
Nong d6 axit 2,5- . Luong chat két
Nhiét do furandicarboxylic trong NQng d6o Mg (% |tia dugc tao ra
(°C) dung dich (%) khoi lugng) (g2)
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 sb lidu phat hién dugc nay twong tmg v6i tdng hiéu suét thu hdi trén

97% d6i véi axit adipic, 72% doi voi axit fumaric, 80% doi v6i axit itaconic va

96% d6i véi axit 2,5-furandicarboxylic.

Vi du ndy cho thay rdng axit adipic, axit fumaric, axit itaconic va axit

2,5-furandicarboxylic c¢6 thé thu dugc mot cach c6 hiéu qua bing cach st dung

phuong phép theo sing ché. Trong khi két tia, phan 16n axit dicarboxylic &
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dang két taa, trong khi hAu nhu toan bd ion magie van con trong dung dich. C6
thé két luan ring viéc axit hoa bang HCI va sau d6 Kkét tinh c6 thé tach duoc

mdt cach hiéu qua axit dicarboxylic ra khdi dung dich magie dicarboxylat.

Vi du 3: Két tua axit xitric

Trong thr nghiém thk nhét véi axit xitric, 5 g axit xitric dugc bd sung
vao dung dich bio hoa chira MgCl,.

Trong thit nghiém thir hai véi axit xitric, 15 g axit xitric dugc bd sung
vao dung dich bdo hoa chira MgCl,.

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

Trong thir nghiém thtt tu v6i axit xitric, 15 g magie clorua dugc bd sung
vao dung dich bdo hoa chira axit xitric.

Trong tit ca 4 thir nghiém, chit két tia duoc tao ra. Ham lugng chit két
tha axit xitric va Mg dugc phan tich bang céach st dung HPLC. Céc két qua
duoc thé hién trong Bang 7.

Bang 7
MgClL, (% khdi
Thir nghiém | Axit xitric (% khéi lwong) | Mg (% khdi lugng) luong)
1 97,4 0,76 2,99
2 92,7 1,18 4,62
3 93,0 0,14 0,56
il 86,9 0,93 3,65

Lugng MgCl, dugc tinh todn dua trén co s ndng d6 Mg xac dinh dugc.

Thir nghi€ém nay cho thdy rang axit xitric c6 thé duoc két tia tir dung

dich magie clorua.
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YEU CAU BAO HQ

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

- diéu ché magie carboxylat & dang hoa tan, du6i dang mot phin cia
dung dich nudc hodc huyén phui trong nuéc, trong d6 axit carboxylic tuong tmg
v6i carboxylat dugc chon tr nhém bao gém 2,5-furandicarboxylic axit, axit
fumaric, axit adipic, axit itaconic, axit xitric, axit glutaric, axit maleic, axit
malonic, axit oxalic va axit béo ¢6 nhidu hon 10 nguyén ti cacbon;

- axit héa magie carboxylat bing hydro clorua (HCL), dé thu dugc dung
dich chta axit carboxylic va magie clorua (MgCl,), trong d6 viéc axit hoa nay
bao gdm viéc cho magie carboxylat nay ¢ dang rin, huyén phit hodc dung dich
tiép xuc v6i dung dich nude HCI hodc cho dung dich magie carboxylat hodc
huyén phi tiép xtic v6i khi HCI;

- tuy y c6 dung dich chira axit carboxylic va MgCly; va

- két tia axit carboxylic ra khoi dung dich chira axit carboxylic va

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

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gbm céc budc:

phan huy nhiét dung dich MgCl, & nhiét do it nhét 1a 300°C, dé phan
hity MgCl, thanh magie oxit (MgO) va HCI;

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

cho MgO tiép xuc vé6i nuée, dé thu dugc Mg(OH),, Mg(OH), nay tuy y

duoc tai tudn hoan dé str dung trong qua trinh 1én men.
3. Phuong phap theo diém 1, trong d6 phuong phéap nay con bao gbém budc

phan hugy nhiét dung dich MgCl, & nhiét do it nhét 1a 300°C, dé phan huy
MeCl, thanh magie oxit (MgO) va HCL. |
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4. Phuong phép theo diém 3, trong d6 HCI thu dugc & budc phan huy nhiét
dugc st dung & bude axit hoa néu trén dudi dang khi HCI hodc dudi dang dung
dich nu¢c HCI, dung dich nay thu duge bing cach hoa tan HCl dugc tao ra &

budc phan huy nhiét trong nudce.

5. Phuong phép theo diém 3, trong do it nhat mot phén ctia MgO néu trén dugc

tai tuan hoan dé sir dung trong qué trinh 1én men néu trén.

6. Phuong phép theo diém 3, trong d6 phuong phép nay con bao gdm budc cho
it nhit mot phan cia MgO néu trén tiép xuc voi nudc dé thu duge Mg(OH),.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 it nhit mot phan cia Mg(OH), néu trén

duoc tai tudn hoan dé st dung trong qué trinh 1én men néu trén.

8. Phuong phép theo diém 3, trong d6 phuong phép nay con bao gdm céc budc:
- cho it nhit mot phan ciia MgO néu trén tiép xuc v6i nudc, dé thu duoc
Mg(OH),, va
- chuyén hoa it nhit mot phan ciia Mg(OH), néu trén thanh MgCOs, ma

sau d6 dugc st dung 1am chét trung hoa trong qua trinh 1én men néu trén.

9. Phwong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 8, trong d6 budc

phéan huy nhiét dugc tién hanh bang cach st dung 10 nung kiéu phun.

10. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 9, trong d6 budc
phan huy nhiét dugc tién hanh & 4p sult ndm trong khoang ttr 0,1 dén 10 bar
(10-1000KPa).

11. Phuong phép theo diém 10, trong d6 budc phan huy nhiét duoc tién hanh &

ap suét khi quyén.
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12. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 2 dén 10, trong d6
budc phan huy nhiét dugc tién hanh & nhiét do nam trong khoang 300-450°C.

13. Phuong phép theo diém bét ky trong s cac diém tir 2 dén 12, trong d6
budc phan huy nhiét dwoc tién hanh bing cach phun dung dich MgCl, dé tiép

xuc v6i dong khi nong.

14. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 13, trong d6 viéc
axit hdéa magie carboxylat va két tia axit carboxylic dugc tao ra nhu vay dugce

tién hanh trong mot budc.

15. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 13, trong dé
phuong phap nay con bao gdm budc co, trong d6 dung dich ndy chira axit
carboxylic va MgCl, dugc ¢b dé thu dugc ndng do axit carboxylic bang hodc

t5i da 5 g/L thip hon diém bao hoa clia axit carboxylic.

16. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 13, trong d6
phuong phap nay con bao gbm budc cd, trong d6 dung dich nay chira axit
carboxylic va MgCl, dugc c¢b dé thu dugc ndng do axit carboxylic bang hoic

ti da 10 g/L thdp hon diém bao hoa ctia axit carboxylic.

17. Phuong phép theo diém bit ky trong sd cac diém tir 1 dén 16, trong d6
dung dich MgCl, hodc dung dich MgCl, di dugc co dic dugc thuc hién bude
két tha tha hai dé thu hdi it nhit mot phén axit carboxylic con lai trong dung

dich MgCl, dugc tao ra & budce két tha thi nhét.

18. Phuong phap theo diém 17, trong d6 budc két tia thir hai dugc tién hanh

bang cach lam ngudi va/hodc cd dung dich MgCl,.
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19. Phuong phap theo diém 17, trong d6 budc két tua thir hai dugc tién hanh
bang cach lam ngudi va/hodc c¢d dung dich MgCl, tir nhiét dd it nhét la 30°C
dén nhiét d6 thip hon 25°C.

20. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 17 dén 19, trong do6
MgCl, bd sung dugc bd sung vio dung dich MgCl, trude bude két tua thir hai.

21. Phuong phap theo diém bét ky trong s§ cac diém tir 1 dén 20, trong d6 axit
carboxylic dugc chon tr nhém bao g&“)m axit adipic, axit itaconic, 2,5-

furandicarboxylic axit va axit fumaric.

22. Phuong phap theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 21, trong d6
magie carboxylat dugc axit hoa bang dung dich HCL

23. Phuong phép theo diém 22, trong d6 dung dich HCI nay chua it nhét 5%
khéi lwgng HCI.

24. Phwong phap theo diém 22, trong d6 dung dich HCI nay chira it nhit 10%
khéi luong HCL.

25. Phuong phép theo diém 22, trong d6 dung dich HCI nay chira it nhit 20%
khéi lwong HCL.

26. Phuong phap theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 25, trong d6
magie carboxylat dugc tao ra ¢ dang hoa tan, du¢i dang mot phin cta dung
dich nudc hodc dudi dang mot phan cta huyén phii trong nuéc thu dugce trong

qua trinh lén men.
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27. Phuong phép theo diém 26, trong d6 magie carboxylat ndy thu dugc bing
cach trung hoa axit carboxylic thu dugc dudi dang san phdm 1én men bing

bazo magie.

28. Phuong phép theo diém 26, trong d6, trong huyén phii trong nudc ndy, it

nhét 95% khdi luong magie carboxylat nay & dang hoa tan.

29. Phuong phép theo diém 26, trong d6 huyén phu trong nuéc néu trén dugc

cAu thanh boi magie carboxylat dd dugc hoa tan va sinh khéi khong tan.

30. Phuong phép theo diém 26, trong d6 dung dich nu6c hodc huyén phu trong

nudce thu dugce trong qua trinh 1én men con chira axit carboxylic néu trén.

31. Phwong phép theo diém 26, trong d6 dung dich nudc hodc huyén phi trong
nudc chtra it nhat 10% khdi luong magie carboxylat, tinh theo tbng khoi luong
cua dung dich hodc huyén phti va trong d6 dung dich nay chta axit carboxylic
va MgCl, chira it nhét 5% khéi lugng MgCl,, tinh theo tbng khdi lugng cua

dung dich chtra axit carboxylic.

32. Phuong phép theo diém 26, trong d6 dung dich nudc hodc huyén phil trong
nuéc chtra it nhat 15% khdi luong magie carboxylat, tinh theo tbng khdi luong
cua dung dich hodc huyén phil va trong d6 dung dich nay chira axit carboxylic
va MgCl, chtra it nhét 10% khdi lwong MgCl,, tinh theo tbng khdi lugng cia

dung dich chtra axit carboxylic.

33. Phuong phap theo diém 26, trong d6 phwong phap nay con bao gbm bude
thu 14y magie carboxylat dang rn tir dung dich hodc huyén phil ndy va axit héa
magie carboxylat thu dugc nay, trong d6 magie carboxylat dang rin nay thu

duoc & dang tinh thé.
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34. Phuong phap theo diém 26, trong d6 phuong phép nay con bao gbm budc
thu 14y magie carboxylat dang ran tir dung dich hoic huyén phu nay va axit héa
magie carboxylat thu dugc nay, trong d6 magie carboxylat dang ran nay thu

duoc dudi dang banh sau khi tach rén-long.

35. Phwong phap theo diém 26, trong d6 phuong php ndy con bao gbm budc
thu 14y magie carboxylat dang rén tr dung dich nuéc hodc huyén phu trong
nuéc nay va axit héa magie carboxylat thu dugc nay, trong d6 magie
carboxylat dang rin nay thu dugc bang cich ¢6 dung dich hodc huyén phu va

thu 14y banh con dinh nuéc bang cach tach rin-1éng dung dich da dugc cd nay.

36. Phuong phap theo diém 26, trong d6 magie carboxylat thu dugc trong qua
trinh 1én men, quy trinh nay bao gdm budc tinh ché, trong d6 magie carboxylat
duoc két tinh tir canh 1én men va sau d6 dugc hoa tan trong nudc dé tao ra

dung dich nudéce.
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