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hanh budc chiét xudi hdn hop nudc chira axit carboxylic va it nhat 1 5% khéi luong magie
clorua hoa tan bang cach sir dung chat 16ng hiru co thtr nhat chira dung méi hiru co, dung
moi hitu co nay duge chon tir nhom gdm cac keton ¢6 5 nguyén tir cacbon trd 1én, nhd do
tao ra dung dich axit carboxylic hitu co va chét long thai trong nuéc chira magie clorua;
tién hanh budc chiét nguoc dung dich axit carboxylic hitu co trong dé axit carboxylic dugc
chiét tir dung dich axit carboxylic hitu co vao chit 1ong nudc, nhd d6 tao ra dung dich axit
carboxylic trong nudc va chit 1ong hiru co thir hai; tién hanh budc phan huy nhiét chét
16ng thai trong nudc chira magie clorua c6 ngudn gdc tir qua trinh chiét xudi ¢ nhiét do it
nhat 12 300°C, nho d6 phan hity magie clorua thanh oxit magie va HCI. Viéc lya chon dung
moi keton c6 5 nguyén tir cacbon tré 1én dic thu cho phép san xuét san pham c6 do tinh
khiét cao va budc phan huy nhiét thich hop HSE va hiéu qua.
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Linh virc ky thuét dwoc dé cip _
Sang ché d& cap dén phuong phap san xuét axit carboxylic thong qua mot quy

trinh tich hop.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Viéc tach axit carboxylic ra khéi hén hop nude bao gdm cac tap chit nhu cac
mudi c6 thé 1a khé khin. Axit carboxylic c6 thé dugc san xuit nhd qua trinh 1én men
ngudn cip cacbon, nhu cac hydrat cacbon hoic glyxerol, béi cac vi sinh vat. Trong
mot quy trinh 1én men nhu vy, ngudn cip hydrat cacbon dugc 1én men mdt cach
thong thuong béi vi sinh vat d8 tao ra axit carboxylic. Chét 1ong trong d6 ngudn cép
hydrat cacbon 1én men dugc goi 1a dich 1én men hodc mdi truong 1€n men.

Su tao ra cla axit carboxylic trong qua trinh 1én men s& din dén viéc lam
giam d6 pH cua dich 1én men. Do sy giam d6 pH nhu vay c6 thé gay hai cho qua
trinh trao dbi chét cua vi sinh vat, nén thudong 13 s& phai bd sung chat trung hoa, tic
lé.m(f)t bazo, trong cac mdi trudng 1én men nhim trung hoa d6 pH. Do do, axit
carboxylic dugc tao ra trong cdc moi truong 1én men thuong 1a c6 mit dudi dang
mubi carboxylat. Miic dit ¢6 nhiéu vi sinh v4t c6 tinh bén dang ké v6i cac moi trudng
axit, nho d6 qua trinh 1én men cé thé thyc hién duoc & d6 pH thip (vi du, & 46 pH
bing 3), song ngay ci trong cic qué trinh nhu viy thi it nhit mot phin cia axit
carboxylic van dugc tao ra dudi dang mudi carboxylat.

Pé thu héi axit carboxylic tir dich 1én men sau qué trinh 1én men, viéc xir Iy
tiép sau 1a can thiét. Trong qua trinh xir Iy nhu vay, mudi carboxylat trong dich 1én
men cén phai dugc chuyén hoéa thanh axit carboxylic. Ngoai ra, axit carboxylic (hodc
carboxylat néu chua dugc chuyén héa) cin phai dugc tach ra tir dich 1én men. Do
dich 1én men bao gdm nhiéu hop chét, chira cac lwong dang ké cta sinh khéi (nhu
c4c vi sinh vat) va mudi (c6 ngudn gbc tir chét trung hoa), nén viéc thu hdi va tach
axit carboxylic c¢6 thé 1a kha phtrc tap, thudng doi héi nhiéu bude xir 1y v tao ra chét
lidu phé thai, dac biét 1a phé thai mudi.

WO00017378 md ta quy trinh dé diéu ché axit lactic, né dua ra cic giai phap

khiic phuc cac nhuge diém nay. Theo quy trinh néu trong tai liéu trich din nay, axit
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lactic duoc san xuit bang cich 1én men vé&i do pH trong khi 1én men 13 dugce didu
chinh bang, vi dy, hydroxit magie dé tao ra magie lactat. Magie lactat duoc phan @ng
v6i HCI trong mdi truong nude dé tao ra hdn hop phan tng chua axit lactic va magie
clorua hoa tan. Axit duge thu hdi tir dung dich mudi thong qua trinh chiét xudi bing
chét 16ng hitu co, tiép d6 14 qua trinh chiét nguoc dung dich axit hitu co bang cach sir
dung nuéc, dé tao ra dung dich axit lactic san phdm. Dung méi ctia qua trinh chiét
duoc chon tir cac amin, cac rugQu, va cac ete, t6t hon 14 rugu isoamylic, diisopropyl
ete, va Alamine 336. Dung dich magie clorua con lai c6 thé dugce thuc hién bude
nhiét phéan, trong d6 magie clorua dugc chuyén héa thanh bdt oxit magie va axit
clohydric. Bot oxit magie dugc chuyén hoa thanh hydroxit magie, né dugc tai tuin
hoan vao budc 1én men. Axit clohydric dugce tai tudn hoan vao bude axit héa.

Quy trinh theo tai liéu trich dan nay 1a twong dbi hip din vé mat Iy thuyét, vi
né cho phép co thé c6 thé tai st dung magie va clorua, do viy ngin ngilra su tao
thanh cta chét thai mudi. Tuy nhién, quy trinh nhu duge md ta trong WO0017378 1a
khéng thich hop cho viée ap dung thwong mai, vi nhidu Iy do. Dudng nhu 13 doi hoi
mot lugng dang ké cua dung moi chiét xuét hién trong dung dich mubi dugc cép cho
budc nhiét phﬁn.. Day 1a mot bat loi, khong nhiing chi vi su tén thit dung moi 1a
khong dugec mong mudbn, ma con bdi vi sy dbt cac hop phin hitu co trong méi
truong bao gdm ¢lo c6 nguy co tao thanh cac san phim phu khong mong mudn.

Diéu ciing duoc xét t6i 1a dung dich axit trong nudc san phdm duoc tao ra
theo WO00/17378 c6 chira cac chét 6 nhiém khong mong mudn, rt kho dé loai bo
ching. |

Do d6, c6 nhu cdu v& mot cai bién cia quy trinh dugc md ta trong
W000/17378 khong bao gdm cac nhuoc diém néu trén. Sang ché d& xudt mot quy
trinh nhu vay.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Muc dich ciia sang ché 1 dé xuit phuong phap san xuét axit carboxylic bao
gdm céc budc:
a) tién hanh budc chiét xu6i hdn hop nudc chira axit carboxylic va it nhét 1a 5% khéi
lugng magie clorua hoa tan, tinh theo tdng khdi luong nudc va chit liéu da hoa tan

trong hdn hop nude trong d6 axit carboxylic dugc chiét tir hdn hop mrdc vao chit
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16ng hiru co thir nhit chira dung moi hitu co, dung méi hitu co nay dugc chon tir
nhom gdm cac keton c6 5 nguyén tir cacbon tré 1én, nhd d6 tao ra dung dich axit
carboxylic hiru co va chit 16ng thai trong nudc chira magie clorua;

b) tién hanh budc chiét ngugc dung dich axit carboxylic hitu co trong d6 axit
carboxylic dugc chiét tir dung dich axit carboxylic hitu co vao chét 16ng nude, nhd
do tao ra dung dich axit carboxylic trong nugc va chét 16ng hitu co thit hai; va

¢) tién hanh budc phan hiy nhiét chit 16ng thai trong nudc chira magie clorua c6
ngudn gdc tir qua trinh chiét xudi & nhiét do it nhét 1a 300°C, nhd d6 phan hiiy magie

clorua thanh oxit magie va HCI.

Mo ta vin tit hinh vé

Fig.1 13 hinh v& minh hoa mdt phuong 4n dugc uu ti€n cua sang ché.

MBO ta chi tiét sang ché

Piém méu chét cua sang ché nim trong viéc lwa chon mot dung moi dic biét
trong budc chiét. Pa phat hién ra rang viéc sir dung keton c6 5 nguyén tir cacbon trd
1én din dén su tao thanh cia dung dich axit carboxylic trong nuéc san phim cudi
chira it tap chét, va ciing c6 thé d& dugc tinh ché hon so véi cac dung dich dugc sén
xuét bang cach st dung cac dung moi dugc md ta trong WO00/17378. Hon thé, chit
16ng dugc cip vao quy trinh phan hiy nhiét con chia it hop chét hitu co hon, va céc
hop chét hién dién trong d6 it c6 hai hon. Ca hai déu cho phép quy trinh phan hiy
nhiét c6 thé duge van hanh trong céc diéu kién an toéﬂ, sirc khée va méi truong HSE
¢6 thé chdp nhan dwgc (HEALTH, SAFETY AND ENVIRONMENT) ma khong doi
hoi thiét bi dit tién. |

Mic di khéng mubn gin lién véi ly thuyét cu thé, song diéu da thdy 1a cac
dung méi dugc mo ta trong WO0017378 c6 cac nhuoc diém sau day. Do ban chét co
ban cua ching, ca ete 1in amin déu c6 4i luc twong dbi cao dbi v6i dung dich mudi,
tao nén mot ndng dd twong ddi cao clia cic dung mdi ndy trong dung dich mubdi dé
cip vao budc phan hity nhiét, & d6 ching c6 thé gdy ra su tao thanh cua cic san
phim phu khéng mong muén do sy phan hiy khong hoan toan. Dé6i v6i cac amin
lam dung moéi, c6 nguy co bd sung vé su tao thanh ctia cac hop chit NOx, din dén

can phai c6 thi€t bi bo sung. Pdi vai céc ete, viéc cap chung cho bude phan huy
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nhiét kéo theo cac nguy co chay nd. Hon thé, vdi Iy do tuong tu, 1a ban chit co ban
ctia chiing, cac ete va amin s& nam lai trong dung dich axit trong nuréc san pham véi
luong twong dbi 16n. Céc amin diic biét kho loai bo ra khoi ching. Hon thé, da phat
hién ra ring cac hop chét nay ciing din dén 1am ting ndng do clorua trong san pham,
do su tuong tic axit-bazo cta amin hodc ete voi HCIl. Khong nhitng cac hop chét
clorua kho loai bd, ma sy c6 mit cia chung ciing dat ndng cic yéu cu dbi véi thiét
bi xir Iy do ban chit in mon cia ching.

Céac ruou duge ké dén trong WO0017378 din dén su tao thanh cua cac san
pham phu, do chung phan tng véi axit. Cac san phim phu nay nim lai trong san
phim cubi, ma rit khé d& loai bo chung ra khoi nd. Cac rugu mach ngin c6 do tan
cao trong nudc, dan dén viéc chung nim lai trong liéu cip cho budc phan hity nhiét
va trong san phim. Cac rugu mach dai it c6 kha ning nam lai trong san phidm, nhung
néu c6 mit, thi ciing rat kho loai bé ching.

D3 phat hién ra ring viéc lura chon mdt nhém dic biét cia cac dung méi, tirc
1a c4c keton c6 5 nguyén tir cacbon trd 1én, thi cac van dé nay s& khong xay ra. Céc
loi ich khac ctia cac phuong an cu thé theo sang ché s& duoc ban luin & duéi.

Sang ché thich hop dé san xuét cac axit éarboxylic. Theo mot phuong an, axit
carboxylic 12 axit mono- hoic di-, hodc tri-carboxylic ¢6 it nhit 2, nhung khong quéa
6 nguyén tir cacbon (axit carboxylic c6 tir 2 tdi 6 nguyén tir cacbon). Theo mot
phuong an, axit carboxylic dugc chon tir nhém gém axit lactic, axit sucxinic, axit
propionic, axit 3-hydroxypropionic, axit 2-, 3-, va 4-hydroxybutyric, axit xitric, axit
fumaric, axit itaconic, axit adipic, axit acrylic, axit levulinic, axit nialeic, axit 2,5-
furandicarboxylic, axit mandelic, axit malic, va axit tartartic. Tét hon la, axit
carboxylic dugc chon tir nhom g@)m axit lactic, axit sucxinic, axit propionic, axit 3-
hydroxypropionic, axit 2-, 3-, va 4-hydroxybutyric va axit xitric.

Theo mdt phuong an, axit carboxylic dugc chon tir cac axit mono-carboxylic
c6 tir 2 t6i 6 nguyén tir cacbon. Theo mot phuong &n, axit monocarboxylic c6 tir 2 téi
6 nguyén tir cacbon khéng chira cac nhém hydroxyl. Nam trong nhém nay, cac vi du
vé cac axit thich hgp gdm axit propionic, axit acrylic, axit butyric, va axit valeric.

Theo mot phuong 4n khéc, axit monocarboxylic chira it nhit mot nhém
hydroxyl. Niam trong nhém nay, theo mot phuong an ¢ thé duoc wu tién néu chon

axit tir nhém gém axit lactic, axit glycolic, axit 3-hydroxypropionic, axit 2-, 3-, va 4-
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hydroxybutyric. Theo mot phuong an khac nam trong nhém nay c6 thé duoc wu tién
néu chon axit tir nhém gbm axit glycolic, axit 3-hydroxypropionic, va axit 2-, 3-, va
4-hydroxybutyric. Theo mot phuong 4n khéc nita, ¢6 thé duoc wu tién néu axit 13 axit
lactic.

Theo mét phuong 4n khéc, axit carboxylic 14 axit polycarboxylic, cu thé hon
13 axit di- hodc tri-carboxylic c6 it nhit 2, nhung khong qué 6 nguyén tir cacbon (axit
carboxylic co tir 2 t&i 6 nguyén tir cacbon). Theo modt phuong an, axit polycarboxylic
duoc chon tir nhém gém axit sucxinic, axit xitric, axit fumaric, axit itaconic, axit
adipic, axit maleic, axit 2,5-furandicarboxylic, axit mandelic, axit malic, va axit
tartartic. TSt hon 13, axit polycarboxylic dugc chon tir nhém gdm axit sucxinic, axit
xitric, axit fumaric, axit itaconic, axit adipic, va axit 2,5-furandicarboxylic. Axit
polycarboxylic c6 thé dic biét duge chon tir axit sucxinic, axit fumaric, axit itaconic,
va axit 2,5-furandicarboxylic.

Theo quy trinh ctia sang ché, hdn hop chira axit carboxylic va magie clorua
duge thuc hién két hop bude chiét xubi va bude chiét ngugc. Theo quy trinh cua
sang ché, cac bude nay duogc thuc hién bédi viéc
- tién hanh budc chiét xudi hdn hop nudce chira axit carboxylié va it nhit 1a 5% khdi
lugng magie clorua hoa tan, tinh theo tong khéi luong nudc va chét liéu da hoa tan
trong hdn hop nudc trong d6 axit carboxylic dugc chiét tir hdn hop nudc vao chit
16ng hitu co thir nhit chira dung méi hitu co, nhd d6 tao ra dung dich axit carboxylic
hitu co va chét 16ng thai trong nudc chira magie clorua,

- tién hanh budc chiét nguoc dung dich axit carboxylic hitu co trong d6 axit
carboxylic dugc chiét tir dung dich axit carboxylic hifu co vao chit 1ong nude, nhd
d6 tao ra dung dich axit carboxylic trong nudc va chét 1éng hitu co thir hai. |

Mic du khong mudn gén lién véi Iy thuyét, song diéu tin chic 1a mét hodc
nhiéu hiéu qua dudi ddy c6 thé xuit hién trong quy trinh chiét theo phuong phép ctia
sang ché.

C6 thé 1a sy c6 mit cia magie clorua trong hdn hop nudc ting cudng cho qua
trinh chiét axit carboxylic tir hdn hop nudc vao chit 16ng hitu co thir nht. Thir hai
13, c6 thé 12 magie clorua hoa tan 1am giam do tan cta dung mdi hitu co trong nuéec.
Cu thé, v6i cac ndng db cao ctia magie clorua hoa tan, thi it dung mo6i hon s€ hoa tan

trong hdn hop nuéc. Hiéu qua nay c6 thé 1a manh mé& hon & nhiét d6 cao hon, cu thé
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1a trong khoang nhiét do tir 20° dén 100°C. Do d6, qué trinh chiét xudi va/hoidc
nguoc duge wu tién tién hanh & nhiét do it nhét 1a 25°C, t6t hon 12 it nhét 1 30°C, 6t
hon nita 13 it nhét 1a 40°C. D6 tan thip cia chit 16ng hitu co trong nuée s& dan dén
viéc cac dong c6 do tinh khiét cao va mat it dung mdi hon trong ca hai qué trinh
chiét xudi va chiét nguoc va do vy c6 thé din dén mdot quy trinh c¢6 hiéu qua hon.
Trai lai, d0 tan cla nudc trong rugu va d tan clia rugu trong nudce tang khi ting
nhiét do & trong khoang nhiét do tir 25°C dén 100°C.

Thir ba 13, do tan ciia nuée trong dung mdi hitu co trong qua trinh chiét ciing
co thé dugc gidm bdi sy c6 mit cda magie clorua hoa tan. _

Thir tw 13, d3 thdy ring magie clorua hda tan c6 thé wc ché su tao thanh nhii
twong, nhd d6 ting cudng su tich pha giita chét 1ong trong nude va chét 16ng hiru co.
Pidu nay dic biét c6 loi khi hdn hop nude bao gdm cac vi lwong sinh khéi. Sinh khdi
c¢6 ngudn gdce tir quy trinh 1én men thudng chira cac hop chit c6 thé dong vai tro lam
cac chét hoat dong bé mat. Do d6, khi hdn hop nuéc chira sinh khéi duge cho tiép
xuc voi dung moi hitu co, thi thuong 1a nhii tuong s& dugc tao ra. Su tao nhil twong
nhu véy 1a khong dugc mong muébn, do né c6 thé 1am gian doan quy trinh chiét va
qua trinh tach pha. | |

Hdn hop nudc chira it nhit 1a 5% khéi lugng magie clorua hoa tan. Dé lam
tang hiéu qua ctia budc chiét theo quy trinh cia sang ché, dugc uu tién néu luong 16m
ctia magie clorua hoa tan s& c6 mat trong hdn hop nuée. Do d6, tot hon néu néng dd
ctia magie clorua dugc hoa tan trong hdn hop nudc cang cao cang tdt. Tét hon 1a.
hdn hop nude chira it nhit 13 10% khéi luong, tdt hon nira 1a it nhit 14 15% khdi
lugng magie clorua, tinh theo tdng khéi luong nudce va chét liéu da hoa tan trong hdn
hop nude (tirc 13, tdng khdi lvong ctia hdn hop nudce khong tinh dén chét lidu rin bt
k). Tham chi t6t hon nira 13 hdn hop nudc chira it nhét 1a 20% khdi lugng, tham chi
t6t hon nita 13 it nhét 13 25% khéi lwong magie clorua hoa tan. C6 thé sir dung it nhét
12 30% khdi luong, tham chi 6t hon nita 12 it nhét 13 35% khéi lrong magie clorua
hoa tan, tinh theo tng khéi lvong ciia hdn hop nuée. Tri sb tdi da noéi chung duge
xac dinh béi d§ tan ciia magie clorua, 1a khoang 45% khéi lugng.

Tét hon 13, hdn hop nudc c6 ndng d6 magie clorua hoa tan cang cao cang tbt,
tirc 1 gan vé6i do tan cia magie clorua, tirc 12 gin véi ham luong khéiA luong tbi da

ciia magie clorua cé thé hoa tan dugc trong hdn hgp nuéc, duge do & nhiét dd ma &
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do6 qué trinh chiét xudi dugc thuc hién. Mic du magie clorua khong hoa tan c6 thé c6
mit trong hén hop nuéc, song diéu nay 1a khéng duge mong mudn. Do d6, ndng do
mudi trong hén hop nude nay t6t hon 14 khong cao hon so voi d6 tan cta magie
clorua trong hdn hop nudc, nham tranh su két tia. Do d6, theo mdt phuong 4n, hén
hop nudc c6 néng do magie clorua hoa tan trong khoang 10% khéi lwong, tt hon 1a
trong khoang 5% khéi lugng cta d6 tan ciia magie clorua trong hdn hop nuéc. Magie
clorua hoa tan khi dugc st dung & day chi magie clorua & trang thai da hoa tan cia
no, tuc 1a dudi dang céc ion da solvat hoa, trong nudec.

Vé khia canh nay, diéu duge luu y 1a cac dich Ién men ndi chung cé né)ng do
magie clorua theo thir tu 13 0,1% khéi lwong (truée khi bd sung mudi v6 co, nhu cac
chét trung hoa). Ngay ca khi dich 1én men nhu vay duoc ¢b sau khi 1én men, thi ndng
d6 magie clorua van s& dudi 5% khéi lugng. Magie clorua c6 mit trong hdn hop cin
dugc chiét do d6 s& khong c6 mit trong dich 1én men; thuong 1a c6 ngudn gde tir
viéc bd sung HCI trong budc axit hoa, va tiry ¥ tir viéc bd sung magie clorua bd sung
va/hoac tir budce cd dac.

Thuét ngir “chiét” khi dugc st dung & day dung dé chi su chiét 16ng-16ng, con
dugc goi 1a qua trinh chiét bing dung mdi. Qua trinh chiét bing dung méi 1a mot
phuong phép chiét dua trén co s& su khac nhau vé d6 tan ctia mot hop chét trong hai
chét léng khac nhau, cu thé trong trudng hop nay 1a do tan cia axit carboxylic trong
nudce (c6 mit trong hdn hop nudc va chit 16ng trong nudc) khac véi do tan cua axit
carboxylic trong dung méi hiru co (c6 mit trong chat 1éng hitu co). Qua trinh chiét
xubi 1a quy trinh ma trong d6 hop chét cin duoc chiét duoc chiét tir hdn hop nude
vao chat 1éng hiru co. Qua trinh chiét ngugc 1a quy trinh ma trong d6 hop chét can
dugc chiét duge chiét tir chit 16ng hiru co vao chét 16ng nudc.

Thuat ngit “dd tan” khi dugc st dung & day ding d chi ham lugng theo khéi
luong ti da ctia mot hop chit c6 thé hoa tan duge trong trong mét lugng nhit dinh
ctia hdn hop nude & mot nhiét do nhat dinh.

Qua trinh chiét xudi va qua trinh chiét ngugce khi dugc sir dung trong phuong
phép theo sang ché 1 dua trén co s& sy khac nhau vé d6 tan cia axit carboxylic
trong nudc va dung mdi hitu co & cac nhi€t 4o khac nhau. B§ tan cia mdt hgp chét
trong mot dung moi so véi mdt dung mébi khac c6 thé duge biéu hién theo ty 1& phan ,

bd (DR). Ty 18 nay dwa ra mot chi bao cho thiy cach thirc ctia mot hop chit s& dugc
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phan bd trong pha nudc (vi du, hdn hgp nuéc) va pha hitu co (vi du, chét 16ng hitu
co) trong mot hé hai pha & trang thai cAn bang. Ty 1& phan bd nay c6 thé duoc xac
dinh 1a ty 1& giita ndng d6 axit carboxylic dugc hoa tan trong pha hitu co ([axit
carboxylic]hz, «») va ndng dd cua axit carboxylic dugc hoa tan trong nuéc ([axit

carboxylic] use), voi diéu kién hai pha ndy & trang thai cn bang véi nhau:
DR = [axit carboxylic]yz, .o/ [axit carboxylic]ps. (1)

Tir cong thic (1) c6 thé két luan ring ty 1é phan bd cang cao, thi axit
carboxylic s& hoa tan trong pha hitu co cang nhiéu.

Ty 1é phan bb nay phu thudc vao nhiéu bién s, bao gdbm nhiét d9 va thanh
phan cu thé cua pha nuée va pha hitu co. Vi duy, ndéng dd ciia magie clorua hoa tan
trong hon hop nuéc va loai dung mdi dugc st dung s& anh hudng t6i ty 1€ phan bd.

Trong qu4 trinh chiét xudi, tét hon néu axit carboxylic hoa tan trong dung moi
hitu co tdt hon so véi trong nude. Do d6, ty 18 phan bd trong qua trinh chiét xudi can
phai cang cao cang tt. Cu thé 13, ty 1¢ phan bd cao trong qua trinh chiét xubi 1a dugc
mong mubn do axit carboxylic bit ky vAn con c6 mit trong chit 16ng thai s& truc tiép
dan dén su giam cua téng hiéu suét axit carboxylic khi chét 16ng thai nay khong thé
st dung lai dugce va/hodc tai tudn hoan tré lai quy trinh mét lan nira, hodc sir dung
dugc cho cac muc dich khac va s& phai bé di. Trong truong hop ty 1& phan bd trong
qua trinh chiét xuéi 14 cao, thi twong ddi it axit carboxylic s& bi mit di do phan 16n
axit carboxylic s& dugc hoa tan trong chit 1ong hitu co.

Pugc uvu tién néu DR trong qua trinh chiét xudi, con duoc goi 1a Dy it nhét 1a
0,1, dic biét hon it nhat 12 0,4, ddc biét hon nita it nhat 14 0,8.

Trong qu4 trinh chiét nguoc, didu trai nguge thuc té xay ra. T6t hon néu axit
carboxylic hoa tan trong pha nuéc t6t hon so véi trong chét 16ng hiru co. Puge uu
tién néu DR trong qua trinh chiét nguoc, con duge goi 1a Dgg tdi da 12 0,5, dic biét
hon t6i da 12 0,3, déc biét hon nira t6i da 12 0,1.

Néu ty 18 phén b6 cho qua tfinh chiét xudi 14 cao hon so v6i ty 1& phan bd cho
qué trinh chiét nguoc, thi didu nay s& goép phan t6i hiéu qua cod dic, trong d6 dung

dich axit carboxylic trong nuéc tao ra sau khi chiét ngugc c6 ndng do axit carboxylic
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cao hon so v6i hdn hop nuée duge st dung 1am nguyén liéu ban du trdng qua trinh
chiét xudi.

Pé dat dugc hiéu qua c6 ddc thi dugc uu tién néu ty sb gifra Dgg va Dgg it nhét
1a 1,1, cu thé hon 1a it nhét 14 2. Ty s giita Dy va Dyg n6i chung s& khong 16n hon
10.

Phuong phép cta sang ché bao gdm budc tao ra hdn hop nuéc chua axit
carboxylic va magie clorua hoa tan. Hén hop nudc nay 1a hdn hop cin duge chiét
bang chit 1ong hitu co.

Tt hon, néu hdn hop nuée nay 1a dung dich nudc, do qua trinh chiét c6 thé
thye hién duge mot cach d& dang hon khi khong c6 mit chét liéu rén. Mot dung dich
nhu vay con co thé dugc goi 1a dung dich nudce cép. Tuy nhién, sy c6 mat cia chét
liéu rin trong hdn hop nuéc niy co thé cho phép t61 mot mirc do nhét dinh, phu
thudc vao thiét bi duoc st dung, sé 1a diéu hién nhién dbi véi chuyén gia trong Iinh
vuc k¥ thut nay. Do vdy, hdn hop nudc nay ciing c6 thé 1a mot huyén phu. Céc vi
du vé chét liéu rén c6 thé c6 mit trong mot huyén phit nhu viy gom axit carboxylic &
dang rin, magie clorua khéng hoa tan va cac tap chat khong tan.

Tét hon , néu ham luong axit carboxylic ¢c6 mit trong hén hop nuéce cang cao
cang tbt. Tuy thudc vao do tan cia axit, hdn hop nuée co thé chira, vi duy, it nhit 1a
5% khéi luong, tét hon 1a it nhét 12 10% khdi lugng, t6t hon nita 1a it nhit 12 15%
khéi lwong axit carboxylic, tinh theo téng khdi Iugng ctia hdn hop nuée. Nudce cb
mit trong hdn hop nuée c6 thé duoc bio hoa bang axit carboxylic. Hén hop nuée c6
thé chira axit carboxylic & dang rin, nhung t&t hon 13 ham lrong chit rén cang thip
cang t6t do cac chit rin c6 thé 1am kho cho su chiét va tach pha hon. Nam trong
pham vi hiéu biét cia chuyén gia trong linh vuc 13 viéc xac dinh loai thiét bi chiét co
san trong thuong mai c6 thé van hanh dugc véi cac chit rén. Do d6, ham lugng axit
carboxylic trong hdn hop nudc c6 thé 1a cao hon, nhung tét hon 14 bang hoidc thép
hon d¢ tan cda axit carboxylic trong hSn hop nude. Tét hon 13, dudi 99% khdi lugng
axit carboxylic ¢6 mit trong hn hop nudc 13 & dang da hoa tan.

Theo mét phuong 4n, hdn hop nude c6 d6 pH bang hoic thip hon 2, thong
thuong d6 pH duéi 1, vi du, @ pH ndm trong khoang 0-1. Puoc wu tién néu d6 pH
1a twong ddi thip, dé dam bao ring axit carboxylic c6 mit trong hdn hgp nay & dang

¢6 tinh axit, cho phép chiét.
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Hbn hgp nudc nay co thé con chua céc tap chéit, cu thé 1a cac tap chét c6
ngudn gbc tir quy trinh 1én men. Céc tap chit nhu véy c6 thé hoa tan hoic khong tan
trong hdn hop nude nay. Cac vi du vé cac tap chit hoa tan gbém dudng, cac protein,
va cac mubi. Sinh khéi khéng tan (vi du, cac vi sinh vét) va cac mudi khéng tan 12
cac vi du ctia cac tap chit khong tan. Céc tap chét nay c6 thé thudng xuyén c6 mit
trong dich Ién men.

Theo cac phuong 4n nhét dinh, c¢6 thé duoc uu tién 13 axit carboxylic c6 dd
tan trong nudc cao hon so véi d tan cia magie clorua, trong d6 4o tan dugc xac
dinh 1a ham luong khéi lugng tdi da cua mot hop chét c6 thé hoa tan duoc trong
100g nude & 20°C. Do véy, c6 thé hoa tan mét lwong 16n axit carboxylic trong hén
hop nudc so véi lugng magie clorua hoa tan ma khong xay ra su két tha clia magie
clorua hodc axit carboxylic. Vi dy, trong truong hop MgCl, duge dung lam magie
clorua hoa tan, axit carboxylic tét hon 1a c6 d6 tan trong nudc 16n hon 60g/100g
nuée & 20°C, t6t hon 13 16n hon 80g/100g, tham chi tét hon nita 14 100g/100.

Theo phuong phap ciia sang ché, hdn hop nudce néu trén dugce thuc hién bude
chiét bai viéc cho né tiép xic v6i chét 1ong hiru co bao gdm dung méi hiru co duge
chon tir nhém gbm cac keton ¢ 5 nguyén tir cacbon tré 1én, nhe d6 tao ra dung dich
axit carboxylic hitu co va chit 1dng thai trong nuéc chira magie clorua. Trong qué
trinh chiét xudi nay, axit carboxylic dugc tach ra khoi cac tap chét c6 mit trong hdn
hop nuée bang cach hoa tan no trong chit 16ng hitu co thir nhét. Cac tap chét s& nim
lai trong hdn hgp nudéc.

Tt hon 13, chit 16ng hiru co chira it nhat 13 90% khéi lugng dung mai hitu co,
t6t hon 1a it nhit 1a 95% khéi lugng, tét hon nita 13 it nhat 1a 99% khéi luong. Theo
mot phuong 4n, chit 16ng hitu co 1a dung méi hitu co. Thong thuomg, cic lugng nhé
clia nude c¢6 thé ¢6 mit trong chét 16ng hitu co thu nhét, dic biét 1a khi chét 16ng bao
gb6m (mdt phin) 1a dung méi hiru co tai tudn hoan tir budce tai ché sau khi chiét.

Dung moi hitu co dugc chon tir nhém gdm cac keton cé tir 5 nguyén tir
cacbon tré 1én. Trang thai C5+ dé chi cho céc keton c6 it nhit 5 nguyén tir cacbon.
ba phat hién ra rﬁng cac hgp chit dung mdi dic biét thé hién cac dic tinh tt trong
quy trinh cta sang ché, cu thé 13 lién quan t6i d6 tinh khiét hoic kha ning tinh ché
san phim cubi, va lién quan t6i thanh phin cta chit 1ong thai dé cip vao budc phén

hiy nhiét. Theo mot sb phuorng an, viéc str dung dung moi nay lién quan téi hi€u qua
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cd dic xuét hién, trong d6 ndng dd cua axit trong san phdm cudi 14 cao hon so véi
ndng do cua axit trong hdn hop diu. Viéc lwa chon dung méi hiru co thich hop ¢6 thé
g6p phan thiét 1ap ty 18 phan bd cao trong khi qué trinh chiét xudi. Trong trudng hop
ndy, chi mot luong twong dbi nhé cua axit carboxylic s& bi mat trong chit 16ng thai
trong nude.

Theo sang ché, dugc uu tién néu st dung céc keton, cu thé 1a cac keton c6 tir
5 t6i 8 nguyén tir cacbon. Cac hdn hop ciing ¢ thé dugc ap dung. Viéc st dung cac
keton c6 tir 9 nguyén tir cacbon tré 1én 13 it dugc wu tién, do cac hop chit nay c6 thé
dan t&i viée c6 nhidu tap chit hon trong san phdm cubi. Viée str dung metyl-isobutyl-
keton (MIBK) di cho thiy 1a dic biét c6 loi.

Budc chiét ciia phuong phép theo sang ché khéng doi héi viéc sir dung cac
chét chiét, nhu cac amin. Thuc té, viée st dung céc chét chiét trong dung moéi hitu co
n6i chung 14 khong dugc mong mudn. Chit chiét 1a mot hop chét tao ra mét phirc
chit véi hop chét cin duoc chiét (trong truong hop ndy 13 axit carboxylic). Tuy
nhién, su tao thanh (trong qua trinh chiét xudi) va su pha v ctia phiic chit s& doi hoi
mot luong ning luong twong déi 16n, khién cho su khac biét vé& nhiét do giita qua
trinh chiét nguoc va qua trinh chiét xudi s& doi héi phai 16n hon nhiéu so véi mirc
can thiét. Do d6, chét 16ng hitu co t6t hon 12 khéng bao gdm hodc hau nhu khong
chtra céc chét chiét, cu thé 1a khong hodc hdu nhu khong chira cac chét chiét amin.
Do vay, axit carboxylic trong phwong phép theo sang ché tét hon 1a dugc chiét &
dang axit trung tinh ciia n6 va khéng nam dudi dang mudi hoic phirc chét.

 Chét 16ng hiru co ot hon 13 vé& co ban khong c6 cic amin, céc ete, va cic
rugu, diéu nay c6 nghia la cac hop chét nay, néu c6 mit toan bo, thi mdi loai c6 mit
v6i luong dué6i 2% khéi luong, t5t hon 1a dudi 1% khdi luong, tbt hon nita 1a duéi
0,5% khéi lwong, duoc tinh toan theo khdi lugng cia chét 16ng hiru co.

Ty 1é giita chét 1ong hitu co va hdn hop nudc dugc sir dung trong qué trinh
chiét xudi dugc xac dinh boi cac yéu td dudi day. Mot mit, néu luong chit 1ong hiru
co trong d6i cao, thi hiéu qua cta qué trinh chiét, dugc bidu hién dudi dang phan
trim axit trong hdn hop nudc duge chiét vao chét 1éng hiru co sé& 1a cao. Mit khac,
mot luong 16m cia chét 10ng hitu co s& phai duogc st dung. Nguoc lai, néu luong chit
16ng hitu co twong dbi thip, thi cin phai c6 it luong chét 16ng hiru co, nhung hiéu

qua chiét s€ giam.
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Ty 18 phan bd (DR) da dugc x4c dinh & trén c¢6 thé dwa ra mot huéng dan vé
van dé nay.

Theo mdt phuong 4n, luong chét 16ng hitu co dugc sit dung trong qua trinh
chiét xuéi ¢6 thé nim trong khoang tir 0,5/DR t&i 1,5/DR 1an lwong hén hop nude.

Viéc sir dung lugng chét 16ng hiru co ndm trong khoang tir 0,5/DR t6i 0,8/DR
lan lugng hén hop nudce cho qué trinh chiét xudi c6 thé dugc mong mubn dé lam
giam luong dung mdi dugc sir dung, va s& gitip ning cao ndng do cia axit trong san
pham cudi. Tuy nhién, hiéu suét cia budc chiét trong truong hop nay cé thé 1a dudi
99%.

Viéc str dung luong chét 16ng hiru co nam trong khoang tir 1,3/DR t6i 1,5/DR
1an lugng hén hop nudc cho qua trinh chiét xudi c6 thé din téi viéc hiéu suét chiét
trén 99%, nhung c6 thé din dén lam giam ndng d6 cia axit trong san phdm cubi.
Viéc str dung lugng chét long hitu co nam trong khoang tir 0,8/DR téi1 1,3/DR, va cu
thé nam trong khoang tir 1,0/DR t6i 1,2/DR, 1an luong hén hop nude cho qué trinh
chiét xubi 1a dugc mong mudn nhit, do nim trong khoang nay ca ndng do tdi wu cia
axit trong san phém 14n hiéu suét chiét trén 99% déu c6 thé dat dugce. Hiéu suit chiét
khi dugc sir dung & ddy ding dé chi phan trim khéi Iugng clia axit carboxylic dugc
chiét vao chét 16ng hiru co trong khi qu4 trinh chiét xuéi.
| Qua trinh chiét xuéi duoc thuc hién thong thudng bang cach cho tiép xuc hdn
hop nudce véi chét 16ng hiru co thu nhit, nhd d6 tao ra dung dich axit carboxylic hitu
co va chit 16ng thai trong nuée chira magie clorua. Tt hon 13, qua trinh chiét nay 1a
qué trinh chiét kidu dong ngugc, tire 13 hdn hop nude va chét 1ong hitu co dugce tiép
xtic véi nhau bang cach sir dung cac dong nguoc chidu nhau. V&i mét ciu hinh nhu
vay, su chiét rét hi€u qua axit carboxylic vao chét long hitu co ¢c6 thé dat duoc, dic
biét la dbi véi higu suét.

Tbt hon, néu qua trinh chiét dugc thuc hién trong cot chiét. Trong trudng hop
dung mdi hiru co dugc sir dung c6 ty trong thdp hon nuéc (vi du, trong truong hop
MIBK), thi t&t hon néu dung méi hitu co dugc clp vao day cia cot, trong khi hdn
hop nudc duge cip & phia trén ciia cot. Do d6, hai pha s& tao ra: pha bén trén chta
dung mdi hiru co va pha bén duéi chira hdn hop nuéc. Tai bé mit chung giita hai
pha, sinh khéi bit ky va/hodic chit liéu rin khac c6 mat trong hén hop nude sé tich

tu. Nhu duge mo ta & trén, sinh khoi khong gay ra su nhii héa do su c6 mét ciia muoi
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trong hén hop nuéc nay. Bing cach cip dung méi hitu co & ddy cia cot, dung moi
hitu co s& dich chuyén di 1én qua hdn hop nuéc, nhe d6 chiét axit carboxylic va tao
ra dung dich axit carboxylic hitu co. O day cuaa cot, chét 1dng thai trong nudc c6 thé
duogc tao ra, thuong 1a duéi dang dung dich nude mubi, dung dich nay chira magie
clorua.

Qua trinh chiét xudi c6 thé duoc thuc hién & nhiét do nim trong khong 20-
100°C, t&t hon 14 & nhiét dd ndm trong khoang 30-80°C, vi du & nhiét d6 ndm trong
khoéang 40-60°C. Pé dat duoc nhiét @ mong mudn cho qua trinh chiét xudi, hdn hop
nudc va’hodc chéit 16ng hiru co co thé duge gia nhiét trude khi chiét xudi. Nhu duge
md ta & trén, cac nhiét dd cao nim trong khoang 20-100°C 1a ¢6 lgi lién quan tgi viéc
lam giam do tan ciia dung mdi hitu co trong nudc. Ngoai ra, ty 18 phan bd nay c6 thé
tang khi ting nhiét 4o va/hodc co thé din dén hiéu qua cd ddc manh. Xét vé cac didu
kién an mon c6 thé ¢ clia hdn hop nuéce c6 tinh axit, nhiét d trén 60°C c6 thé la
nhugce diém. Tuy nhién, sy &n mon c6 thé, vi duy, tranh dugc b?lng cach str dung thiét
bi chiét dugc boc bang thuy tinh hodc chét déo.

Chét 16ng thai trong nudc dugc tao thanh trong qui trinh chiét xudi chira
magie clorﬁa. Chét 10ng thai trong nuéc thudng duge tao ra duéi dang dung dich
mudi trong nuéc, dung dich nay chira magie clorua. Dung dich nay tuong dbi tinh
khiét, do céc tap chét khong tan thudong nim lai & bé mit chung ctia bé mit chung
nuée/hitu co trong qué trinh chiét.

Nhim tranh mét axit ra khoi hé théng, dugc wu tién néu ndng d6 cia axit
carboxylic trong chét 16ng thai céng thip cang tét. Theo mdt phuwong 4n, ndng dd
axit carboxylic trong chét long thai dudi 1% khoi lugng, cu thé 1a dudi 0,5% khdi
lugng, cu thé hon 1a duéi 0,1% khéi lugng. D3 phat hién ra ri*lng viéc chiét st dung
phwong phap theo sang ché cho phép c¢6 cic ton thit axit rat thp nay.

Nhim tranh méit dung méi ra khéi hé thdng, va dé tranh cac van dé trong qua
trinh xt 1y tiép, dic biét 1a khi 4p dung budc phan hiy nhiét, thi dugc wu tién néu
ndng dd cia dung méi trong chit 1ong thai cang thip cang t6t. Theo mdt phuong 4n,
ndng do dung moi trong chit 16ng thai dudi 1% khdi lugng, cu thé 1a dudi 0,5% khéi
lugng, cu thé hion 13 duéi 0,2% khbi lugng, va tét hon 12 dusi 0,1% khéi luong. Da
phat hién ra rang viéc chiét st dung phuong phép theo sang ché cho phép c6 cac tdn

thit dung méi rét thip nay.
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Puogc uu tién néu it nhét 13 80% axit c6 mit trong hé thong 12 nim trong pha
hitu co sau khi chiét xudi, cu thé it nhét 12 90%, t6t hon Ia it nhit 1a 95%, t6t hon nira
1a it nhét 1a 98%, ciing t6t hon nira 1a it nhét 12 99%.

Puogc vu tién néu it nhit 12 90% magie clorua c6 mét trong hé théng la c6 mat
trong chit 16ng thai trong nude sau khi chiét xudi, tot hon 1a it nhat 1a 95%, t&t hon
nita la it nhat 1a 98%, cu thé it nhét 1 99%.

Dung dich axit carboxylic hiru co sau d6 dugc dua vao bude chiét nguoc. Tuy
y, dung dich axit carboxylic hitu co di tao ra trong qua trinh chiét xudi dugc thuc
hién budc rira trung gian dé loai b6 cac tap chét bét ky c¢6 mat trong dung dich axit
carboxylic hitu co. Céc tap chét nhu vay thuong bi cudn theo ra khéi hén hop nuée,
vi du, céc ion clorua hodc kim loai. Trong budc rira nhu vdy, dung dich axit
carboxylic hiru co dugc cho tiép xtc vé6i chat 1ong rira. Budc nhu vy cé thé lam
giam cac lugng tap chit, nhu c4c ion clorua va/hodc kim loai trong san phidm cubi,
tirc 1a dung dich axit carboxylic trong nudc. Viéc loai bd cac ion ndy ¢ thé con tranh
dugc cac van dé an mon. Chét 16ng rira thudng 13 dung dich nuéc.

Theo mét phwong 4n, phan dung dich axit carboxylic trong nuée duge tao ra
du6i dang san phim trong qué trinh chiét ngugc duoc ding lam chét 1éng rira. Theo
phuong 4n nay, mot phﬁn nhé, vi du, 0,5-5% khdi lugng, cu thé 13 0,5-2% khdi
luong cta toan bd dung dich axit carboxylic trong nuéc san phim co thé duge sir
dung dé rira. Chét 16ng rira nay sau d6 duoc tai tuan hoan vao hdn hop nuée, & d6
mot 14n nita n6 dugc thuc hién chiét xudi. Can phai luu y trong qué trinh rira dé
khéng loai bé qué nhidu axit ra khoi chét 1ong hitu co, do diéu nay s& anh huéng mot
cach bat loi t6i ndng do cua axit carboxylic trong san phdm cubi. Viéc xdc dinh céc
diéu kién rira thich hop 13 nim trong phani vi hiéu biét ctia chuyén gia trong linh
vuc.

Dung dich axit carboxylic hitu co dugc tao ra trong qua trinh chiét xubi, tiy ¥
sau khi rira, duge chiét nguge vao dung dich nuéce, nhd d6 tao ra dung dich axit
carboxylic trong nuéc va chét 1ong hitu co thir hai. Bude nay c6 thé duoc nhic dén &
day 14 qua trinh chiét thtr hai hodc qué trinh chiét ngugc. Qua trinh chiét nguoc din
dén viéc dung dich axit carboxylic trong nudc, c6 dJ tinh khiét cao va dic biét 1a ¢6

ndng d6 mudi thap hon so v6i hdén hop nudce ban dau. Nhu duge giai thich & trén,
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dung dich axit carboxylic trong nu6c san pham theo sang ché thuong c6 ndng do cia
axit carboxylic cao hon so véi hdn hop nuée.

Ty 18 giira chit 1ong trong nude va dung dich axit hitu co duoc st dung trong
qua trinh chiét ngugc duge xac dinh boi cac yéu td dudi day. Mot mat, néu luong
chét 16ng trong nudc twong ddi cao, thi hidu qua cta qua trinh chiét, dugc bidu hién
duéi dang phan tram axit trong dung dich axit hitu co dugc chiét vao chét 1ong trong
nude s& 1a cao. Mit khac, mét luong 16n ciia chét 1ong trong nudc s& phai duoc st
, dung, va ndng d cua axit carboxylic trong san pham cudi s& giam. Nguoc lai, néu
lugng chét 1ong trong nude tuong _déi thip, thi ndng do cua axit carboxylic trong san
pham cubi duoc cai thién, nhung hidu qua chiét s& giam.

Mot tri s6 thich hgp cho ty 1é giita chét 1ong trong nudc va dung dich axit hitu
co dugc st dung trong qua trinh chiét nguoc c6 thé dugc tinh tir ty 16 phan bd (DR)
da duoc xac dinh & trén. Theo mét phuong an, luong chit 16ng trong nudc duoc sir
dung trong qua trinh chiét nguoc 1a tir 0,5*DR t6i 1,5*DR lan luc_rhg dung dich axit
carboxylic hitu co.

Viéc sir dung luong chét 16ng trong nuéc nim trong khoang tir 0,5*DR t6i
0,8*DR 14n luong dung dich axit carboXylic hiru co dé chiét nguoc c6 thé 1a dugce
mong mudn dé tao ra ndéng dd cao cia axit carboxylic trong san phdm cudi. Tuy
nhién, hiéu suét cia budc chiét nguoc trong trudng hop nay c6 thé 1a dudi hiéu suit
duéi 99%. Viéc sir dung lugng chét 1ong trong nudc nim trong khoang tir 1,3*DR
t6i 1,5%DR 14n luong dung dich axit carboxylic hitu co dé chiét nguoc c6 thé din t6i
viéc hiéu sudt chiét ngugc trén 99%, nhung thudng lam giém ndéng d6 cua axit
carboxylic trong san phim cudi. Viéc sir dung luong chét 1ong trong nudc nim trong
khoang tir tir 0,8*DR t6i 1,3*DR, va cu thé nim trong khoang tir 1,0¥DR t6i 1,2*DR
lén luong dung dich axit carboxylic hitu co 13 dugc mong muén nhéit, do nim trong
khoang nay ca ndng do tbi wu cia axit trong san phdm cudi 13n hiéu sut chiét trén
99% déu c6 thé dat duoc. Hiéu suét chiét nguoc khi duge st dung & ddy ding dé chi
phan traim khdi luong cia axit carboxylic duoc chiét vao chat 16ng trong nude trong
qué trinh chiét ngugc.

Qua trinh chiét nguoc duge thuc hién théng thudmg bang cach cho tiép xtc
dung dich axit carboxylic hitu co v6i chit 16ng trong nuéc, nhd d6 tao ra dung dich

axit carboxylic trong nudc va chit 1éng hitu co thtr hai. Dung dich axit carboxylic
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- trong nudce 1a dung dich san pham. Néu mudn, chét 16ng hitu co thir hai, toan bo
hoac mot phﬁn clia no, c6 thé dugc tai tudn hoan vao qué trinh chiét xudi 1am chat
16ng hiru co thir nhét, tiy ¥ sau khi tién hanh buéc tinh ché. Tt hon 13, qué trinh
chiét nay 13 qua trinh chiét kiéu dong nguoc. V&i mot cau hinh nhu vay, su chiét rat
hiéu qua axit carboxylic vao chét long trong nuée cod thé dat dugc, dic biét 1a ddi véi
hiéu suit.

Tét hon, néu qua trinh chiét dugc thuc hién trong cot chiét. Trong truong hop
dung méi hitu co duogc st dung c6 ty trong thdp hon nudce, tot hon néu chit 1ong
trong nudc dugce cip & phia trén cia cot, trong khi dung dich axit carboxylic hitu co
dugc clp & day ciia cot. Do d6, hai pha s& tao ra: pha bén trén chira dung méi hitu co
va pha bén dudi chua chit 1éng trong nude. Bang cach cip chét 1ong trong nuée &
phia trén ciia cot, n s& di xubng qua dung dich axit carboxylic hitu co, nh& d6 chiét
axit carboxylic va tao ra dung dich axit carboxylic trong nudc. Dung dich axit
carboxylic trong nudc c6 thé sau d6 duoc thu hdi & day cua cot.

Piéu duoc luu ¥ 13 duge du liéu néu 1am bbc hoi dung méi hitu co ra khoéi
dung dich axit carboxylic hitu co sau khi chiét xudi, nhor d6 truc tiép tao ra axit
carboxylic. Tuy nhién, cic két qua tdt hon dat duoc khi st dung qua trinh chiét
ngugc theo sang ché. Qua trinh chiét nguoc din dén c6 it tap chét hon va quy trinh
c6 hiéu qua nang lugng hon.

Qua trinh chiét ngugce co thé duoc thuc hién ¢ nhiét d6 nim trong khoang 20-
100°C, t&t hon 1a & nhiét d6 bang hozc thip hon 80°C, tét hon nira 1a & nhiét d bing
hoic thdp hon 60°C. Tét hon, néu qué-trinh chiét nguoc dugc thuce hién & nhiét do &
trén 0°C, t6t hon 13 nhiét db it nhét 1a 10°C do chi phi ning luong lién quan t6i viee
lam lanh. Nhiét do bang hodc gin v&i nhiét do trong qué trinh chiét xudi 1a dic biét
rru tién cho quaé trinh chiét nguge. Piéu nay c6 thé tiét kiém ning luong, do viéc it
doi hoi viéc gia nhiét va/hodc lam lanh gitta cdc dong khac nhau trong quy trinh
chiét. Do d6, theo mot phuong an, qué trinh chiét ngugc dugce thuc hién véi muc
chénh 1éch trong khoang 10°C, vi duy, trong khoang 5°C cda nhiét 0 ma & d6 qua
trinh chiét xu6i dugc thuc hién. Viéc st dung mdt nhi¢t dd nhu nhau trong qua trinh
chiét xudi va qua trinh chiét nguoc & diy duoc goi 1a cac didu kién déng nhiét. Qua

trinh chiét xu6i va qua trinh chiét nguoc c6 thé duoc thuc hién & nhiét d9 rat gidng
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nhau, vi du, b?ing cach 4p dung murc chénh l€ch nhiét do gitra qua trihh chiét xu6i va
qua trinh chiét nguoc 1a duéi 5°C.

Theo mot phuong 4n, qua trinh chiét vao chét léng hitu co (chiét xudi) duogc
thuc hién & nhiét d6 thdp hon so véi qua trinh chiét vao chét 1ong trong nuée (chiét
nguoc). Phuong phép chiét nhu vay con duge goi 12 su chiét quay vong nhiét do
khong dbi. Nhiét do trong qua trinh chiét nguoc trong trudong hop nay la cao hon
nhiét do trong qué trinh chiét xudi v6i mic chénh 1éch trong khoang 5-45°C, vi du,
10-20°C. ”

Theo mdt phuong 4n khac, qué trinh chiét vao chit 1éng hiru co (chiét xubi)
dugc thuc hién & nhiét do cao hon so véi qua trinh chiét vao chét 16ng trong nudc
(chiét nguoc). Phuong phap chiét nhu vay con dwoc goi 1a sy chibt quay vong nhiét
dd bién ddi. Trong qua trinh chiét quay vong nhiét do bién dbi, budc chiét ngugc
trong trudng hop ndy c6 thé duoc thuc hién & nhiét d thdp hon nhiét d6 ma & d6 quéa
trinh chiét xudi duoc thuc hién véi mirc chénh 1éch trong khoang 10-50°C hoac 20-
30°C. D4 phat hién ra ring viéc van hanh qua trinh chiét theo ché d6 quay vong nhiét
d6 bién doi co6 thé dan dén su gia ting ndng dd cla axit trong san phim.

Theo mot phuong 4n cua quy trinh theo sang ché, dung dich aXit carboxylic
hitu co dugce cho tiép xtc nhiét véi chét 16ng hiru co thir hai bang cach sir dung bd
trao ddi nhiét. Pidu nay 1a c6 lgi khi qua trinh chiét xudi va qua trinh chiét ngugc
duogc thuc hién & cac nhiét do khac nhau.

D3 phét hién ra ring theo mot s§ phuong 4n ciia sang ché, dung dich axit
carboxylic trong nuéc tao ra sau khi chiét nguroc khi tién hanh theo sang ché c6 ndng
do axit carboxylic cao hon so v6i hdn hop nuée duge cép cho qua trinh chiét xuéi.
C6 hay khong hiéu tmg nay c6 thé xay ra, va néu xay, téi mirc d6 nao sé& tiy thudc
nhur vao ban chit ca axit, ty 18 gitta chat 16ng hitu co va hdn hop nude duge sir dung
trong qua trinh chiét xudi, ty 1& giita chit léng trong nuéc va dung dich axit
carboxylic hitu co dugc sir dung dé chiét ngugc, nhiét dd ma & bude chiét duge thyuc
hién, loai chét 16ng hitu co duge st dung va lugng magie clorua hoa tan c¢6 mét trong
hén hgp nuéc. Hon thé nita, dwoc wu tién néu lua chon cac didu kién quy trinh theo
cach sao cho dé tao ra hiéu suit chiét cao. V& khia canh nay, s& tot hon néu ham
lwong khéi hrong ciia chét 16ng hitu co duge sir dung trong qué trinh chiét xudi bang

1,0/DR t6i 1,2/DR 1an ham hugng khéi lugng cita hdn hop nudce trong khi ham luong
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khéi lwong cua chit 16ng trong nudc duge st dung trong qua trinh chiét ngugc bang
1,0*DR t6i 1,2*DR 1an ham luong khéi luong cta dung dich axit carboxylic hiru co.
Tham chi dugc wu ti€én hon nira 12 ham lugng khéi lugng cia chét 16ng hitu co dugc
sit dung trong qua trinh chiét xudi bang 1,1/DR t6i 1,2/DR 14n ham lugng khéi luong
ctia hdn hop nudce trong khi ham lugng khéi luong ciia chét 16ng trong nudce duge st
dung trong qua trinh chiét nguoc bang 1,1*DR t6i 1,2*DR 14n ham luong khéi lugng
cua dung dich axit carboxylic hiru co. Céc ty 1& khéi lugng nay dén t6i hidu qua cb
dic dic biét tot khi két hop bd sung v6i nhiét do chiét xudi ndm trong khoang 50-
60°C va ndng d6 magie clorua hoa tan it nhit 1a 10% khéi luong, tinh theo tbng
luong nude va chit liéu da hoa tan c¢6 mit trong hdn hop nudc. Chét 1éng hitu co
duogc sit dung trong trudng hop nay tét hon 13 keton, t6t hon nita 14 MIBK. Qua trinh
chiét ngugc trong truong hop nay tét hon 1 dugc thuc hién & nhiét do nim trong
khoang 20-60°C, t&t hon nita 12 & nhiét d6 ndm trong khoang 50-60°C. Mot hiéu qua
co dac thaim chi tét nita dugce tao ra khi sir dung néng dd magie clorua it nhét 1a 15%
khéi lugng thay vi it nhét 10% khdi lugng, tinh theo téng lugng nudce va chét lidu da
hoa tan c¢6 mit trong hdn hop nude. Do vy, su két hop dudi dy cua céac thong sb co
thé dan t6i hiéu qué c6 dic dic biét tét va c6 thé dong thoi din t6i hiéu sut chiét tot:
- ndng d6 magie clorua it nhit 1a 10% khéi lugng, tinh theo tdng luong nudc va chit
liéu d4 hoa tan c6 mit trong hdn hop nudc;
- nhiét d6 chiét xudi nam trong khoang 30-60°C, cu thé 13 nim trong khoang 50-
60°C;
- nhiét do chiét nguroc nim trong khoang 20-60°C;
- ham luong khéi luong cta chit 1ong hitu co duoc sir dung trong qua trinh chiét
xudi 1a tir 1,1/DR t6i 1,2/DR 14n ham lugng khdi lugng ctia hdn hop nudc;
- ham lugng khéi lwong clia chét 16ng trong nude dugc sir dung trong qua trinh chiét
nguoc la tr 1,1*DR t61 1,2*DR l4n ham luong khéi luong cia dung dich axit
carboxylic hitu co;
- chit 16ng hitu co 13 keton ¢6 5 nguyén tir cacbon trd 1én, t6t hon 14 keton c6 tir 5 t6i
8 nguyén tir cacbon, t&t hon nita 1a MIBK.

Sur két hop trén s& tré nén tét hon khi sir dung ndng d6 magie clorua it nhat 14
15% khdi lugng, tinh theo téng lugng nudc va chét liéu d3 hoa tan c6 mit trong _h6n

hop nude.
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Téng hiéu suit ctia phuong phap theo sang ché phu thubc vao ca hiu suit
chiét trong qua trinh chiét xudi 14n hiéu suét chiét trong qua trinh chiét ngugc.

Hiéu suit cta qua trinh chiét xudi c6 thé duoc ting 1én bing cach thuc hién
qua trinh chiét xudi véi cac dong nguoc chidu nhau (xem & trén). Qua trinh chiét
dong nguoc nhu vay c6 thé duoc thuc hién trong mot hodc nhiéu binh (vi du, may
tron hodc thiét bi léng). Hiéu suit cta budce chiét co thé duge tang 1é€n béng cach tiang
kich c& va/hodic s6 luong binh. Khi sir dung nhiéu binh, thi cic binh ndy duoc méc
ndi tiép v6i nhau. Trong trudng hop nay, binh thir hai hodc binh tiép theo chiét tiép
chét 16ng trong nuréc thu dugc sau khi chiét trong binh phia trude. Tuy nhién, tét hon
l1a qua trihh chiét xudi dugc thuc hién trong mot binh (vi du, cdt chiét) da 16n dé tao
ra hiéu suét cao mong mudn (thudng 1a trén 99%). Vi du, cac cot chiét 16n c6 chidu
cao nam trong khoang 10-20 mét 1a da biét trong linh vuc k¥ thuit nay. Chuyén gia
trong linh vuc nay c6 thé diéu chinh duge kich ¢ va/hodc sd lwong binh dé tao ra
hiéu suét bﬁng hoic trén 99%.

Hiéu suit ciia qua trinh chiét ngugc c6 thé dugc ting 1én theo cung cach nhu
dugc md ta & trén cho qué trinh chiét xubi. Trong truong hop nhiéu binh dugc sir
dung, binh thir hai hoic binh tiép theo chiét tiép chit 16ng hiru co thu duoc sau khi
chiét trong binh phia truéc.

Néu mubn, phuong phéap theo sang ché c6 thé con bao gém budc cd dung
dich axit carboxylic trong nuéc san phdm béi viée bde hoi nude. Nude duoc bbe hoi
trong budc nay c6 thé dugce tai tudn hoan boi viée tai st dung n6 lam chit 16ng trong
nuéce trong quéi trinh chiét nguge. C6 kha ning d8i v6i dung dich axit carboxylic
trong nudc san phdm 12 bao gdm mot lurong nhé cia dung moi hitu co va can tir buée
chiét, néu c6 mat, vi du, nim trong khoéang 0,1-3% khdi lugng tinh theo téng lugng
dung dich axit carboxylic trong nuéc. Khi bude bdc hoi duoc thyuc hién, dung moi
hitu co ciing duge bdc hoi thong thudng trong budc cb, thuong dugc ting cudng boi
hiéu qua chung cét ciia nuéc.

Nhu néu trén, chit 16ng hiru co thir hai tao ra trong qua trinh chiét nguoc c6
thé duogc tai tun hoan béi viéc tai sir dung n6 1am chét 16ng hitu co thir nhét trong

qué trinh chiét xudi.
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Theo quy trinh cta sang ché, chat 16ng thai trong nudc tao ra trong qué trinh
chiét xubi chua magie clorua dugc thuc hién budc phén hﬁy nhiét & nhiét do it nhét
12 300°C, nho do tao ra oxit magie va HCI.

Theo mot phuong 4n dugce uu tién cia sang ché, oxit magie va’hoac HCl duoc
tai tudn hoan it nhit 1 mot phin vao cac giai doan khac trong quy trinh diéu ché axit
carboxylic. Cu thé hon, oxit magie duoc wu tién duoc tai tudn hoan it nhit mot phan
vao buéc 1én men, dudi dang MgO hoic sau khi chuyén hoa thanh hydroxit magie,
vi du, bing cach cho oxit magie tiép xtic véi nudc dé tao ra huyén phu dic hydroxit
magie.

Tt hon, néu HCI tir bude phan hay nhiét duoc tai tudn hoan it nhit mot phan

'vao budc axit héa. Theo mot phwong an, HCl dugc hoa tan trong nudc trong khi
hodc sau khi phan hdy nhiét, nh¢ d6 tao ra dung dich HCI. Theo mdt phuong an
khac, HCI ¢6 ngudn gbc tir budc phan hiy nhiét dﬁqc cip vao budc axit héa & dang
khi.

Theo mdt phuong 4n duwoc wu tién cua sang ché, hdn hop nudc chira axit
carboxylic va it nhit 12 5% khéi luong magie clorua hoa tan c6 ngudn gde tir cac
budc:

- tién hanh budc 1én men ngudn cip cacbon dé tao ra axit carboxylic, buéc 1én men
nay bao gém céac budc: 1én men ngudn cip cacbon bang vi sinh vt trong dich I1én
men dé tao ra axit carboxylic va trung hoa it nhit mot phén axit carboxylic bang cach
bd sung bazo magie dugc chon tir oxit magie va hydroxit magie, nhd d6 tao ra magie
carboxylat,

- tién hanh budc axit héa magie carboxylat trong d6 magie carboxylat duoc tiép xtic
v6i HCI trong mdi trudng nude dé tao ra hdn hop nude chira axit carboxylic va
magie clorua.

Trong budc diu tién, ngudn cip cacbon duge thuc hién bude 1én men dé tao
ra axit carboxylic, budc 1én men nay bao gdm cac bude: 1én men ngudn cip cacbon
b%lng vi sinh vét trong dich 1én men dé tao ra axit carboxylic va trung hoa it nhét mot
phan axit carboxylic bing cach bd sung bazo magie dugc chon tir oxit magie va
hydroxit magie, nh& d6 tao ra magie carboxylat.

Céc quy trinh 1én men dé san xuét céc axit carboxylic 1a da biét trong linh vurc

ky thuat nay va khong cin phai giai thich thém & day. Nam trong pham vi hiéu biét
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ctia chuyén gia trong linh vuc 1a viéc lya chon, bang cach sir dung k§ ning chung
théng thuomg, mot quy trinh 1én men thich hop, tuy thudc vao axit mong mudn cin
dugc duge san xuit, nguén cép cacbon va vi vat san co.

San phdm ctia quy trinh 1én men 1a dich 1én men, n6 13 mot chat 16ng trong
nuée chira magie carboxylat, sinh khéi, va tily ¥ cac thanh phan khic nhu céc tap
chét nhu dudng, cic protein, va cac mudi.

Néu mubn, the dich 1én men c6 thé duge thuc hién budc loai bd sinh khdi, vi
du, budc loc, trude khi xir 1y tiép. Viéc nay thuong 13 dugc wu tién dé cai thién chit
luong san phdm. Tuy thude vao axit carboxylic duge san xuét, mot bude trung gian
khac c6 thé 1a tach san phidm phan tng ran, vi du, magie carboxylat, ra khoi dich 1én
men, trudce khi, sau khi, hodc déng thoi cung vai viée loai bo sinh khdi, va tuy y tién
hanh budc nra magie carboxylat.

Tuy thude vao axit carboxylic dugc san xuét, mot bude trung gian khéc co thé
tién hanh c6 dich 1én men @ lam ting ndng dd cla magie carboxylat trong hén hop
truée khi axit héa. Budc nay co thé dugc thuc hién trude khi, sau khi, hodc déng thoi
cling v6i viée loai bé sinh khéi.

Céc budc trung gian khac, vi du, cac buéc tinh ché, c6 thé dugc thuc hién néu
mudn, 13 da biét ddi v6i chuyén gia trong linh vure.

Budc tiép theo ciia quy trinh theo sang ché 1a tién hanh budc axit héa magie

-carboxylat, d6i khi con dugc goi 1a budce axit hoa, trong d6 magie carboxylat dugce
tiép xtic vai HCI trong moi trudng nude dé tao ra hdn hop nuée chira axit carboxylic
va magie clorua.

C6 nhiéu cach khac nhau dé thuc hién trong budc nay.

Budc axit hoa thudng duoc thuc hién bang cach cho mudi carboxylat tiép xtc
v6i dung dich HCI c6 tinh axit. Tuy nhién, theo mét s6 phuong 4n, ciing c6 thé cho
mudi carboxylat tiép xac véi HCI khi.

Mudi carboxylat c6 thé & dang rin va/hodc dd hoa tan. Theo mot phwong én,
mudi carboxylat dugc cung cAp & dang rin. Trong trudng hop ndy, budc axit hoa
duoc thuc hién bang cach cho mudi carboxylat tiép xtc véi dung dich c6 tinh axit.
Uu diém ciia viéc didu ché hdn hop nudce tir mubi carboxylat & dang ran d6 13 ndng

dd axit carboxylic rat cao nho vay cb thé duoc tao ra, nhu néng dd it nhat 1a 15%
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khdi Iuong, cu thé it nhét 1a 25%, 1én t6i, vi du 50% khdi lugng, hodc vi du 40%
khéi Iuong.

Mudi carboxylat ciing c6 thé & dang da hoa tan, thong thuong 13 mot phin cia
dung dich nuéc. Trong truong hop nay, budc axit hoa cé thé dugc thuc hién bang
cach cho mudi carboxylat tiép xtic v6i dung dich c6 tinh axit hodc khi c6 tinh axit.

Budc axit hoa ciing c6 thé duoc thuc hién trong hén hop cia axit carboxylic
va mubi carboxylat. Mot hdn hop nhu vy c6 thé duoc tao ra trong qua trinh 1én men
d6 pH thap chiang han. Hn hop nay c6 thé 12 huyén phu trong nuéc ching han.

Khi qua trinh axit héa mudi carboxylat dugc thuc hién bédi viéc cho n6d tiép
xtic v6i dung dich HCI c6 tinh axit, thi t6t hon 1 ¢6 ndng d6 axit cang cao cang tdt.
Nong @) axit cao nhu vy s& din dén viéc hdn hop nuéc c6 ndng do axit carboxylic
cao, 14 diéu duoc mong mubn. Do dé, dung dich c6 tinh axit chia it nhét 13 5% khéi
luong, tdt hon nita 13 it nhit 14 10% khéi luong va thdm chi t&t hon nia 13 it nhét 13
20% khdi lugng axit, tinh theo tong khdi lwong ciia dung dich c6 tinh axit.

Qua trinh axit héa thudng duge thuc hién bing cach sir dung lugng du axit.
Lugng du t6t hon 12 nhé, @ sao cho hdn hop nuée thu duge c6 tinh axit khong cao,
didu nay c6 thé 1a khong duoc mong mudn khi xét d&én viéc xir ly tiép hén hop nhu
- véy. Vi dy, luong du axit duge st dung c6 thé 1a sao cho hdn hop nuéde thu dugc c6
d6 pH bang hodc thip hon 2, t6t hon 13 d6 pH nim trong khoang 0-1.

Trong truwong hop khi HC1 dugce st dung, thi n6 c6 thé dugc tiép xuc boi viéc

cho n6 tiép xiic v6i huyén phtt hodc dung dich carboxylat. Cu thé, khi HCI c6 thé
| dugc thdi qua dung dich hoic huyén phu nay.

Tét hon 13, qua trinh axit héa nay dugc thuc hién & nhiét d6 bing hodc dudi
75°C. O nhiét dd cao hon, s& trd nén khéng kinh t& néu 1am thich tng thiét bi cho
céc diéu kién khic nghiét clia moi trudong axit & nhiét do cao.

Trong qua trinh axit héa, t6t hon 1a khong xay ra su két tia cta axit
carboxylic. Theo mét phuong 4n cia sang ché, duoc wu tién néu axit carboxylic
duoc tao thanh trong budc axit héa cd do tan cao hon so véi mudi dutgc_tao thanh
trong buéb axit hoa. Viéc nay c6 thé ngin ngira hodc it nhat 13 1am giam kha ning
két tiia ciia axit carboxylic trong budc axit hoa. Tron.g truong hop két tia c6 thé xay
ra, thi mudi s& két tia dau tién. Vi du, khi MgCl, dugc tao ra trong budc axit hoa, thi

s& t6t hon néu axit carboxylic c6 d6 tan trong nudc 16n hon 60g/100g nude & 20°C.
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Té6t hon, néu HCI duge str dung trong budc axit héa ciia quy trinh theo sang
ché tbt hon 13 is it nhit mét phanially duoc dan xuét tir the bude phan hay nhiét dugc
md ta below. Tét hon 1a, it nhit 80% of the HCl is dugc din xuét ti the buéc phan
huy nhiét, cu thé hon 13 it nhit 90%, cu thé hon 12 it nhit 95%.

Néu mudn, sau khi axit héa va truge khi chiét, chat liéu ran bat ky c6 thé duoc
loai ra khoi hén hop nuée, vi du, béng cach loc. Su c6 mat cua chét liéu rin trong
hén hop nudc 1a khong duge mong mudn trong khi chiét.

Nhu dugc md ta chi tiét & trén, bude chiét duoc thuc hién trong mdi truong
nude chira it nhét 12 5% khéi luong magie clorua. Néu san phédm thu duge tir bude
axit hoa khong déap ing yéu cau nay, thi cic bién phap khéac nhau c6 thé duoc dua ra.
Theo mot phwong 4n, magie clorua dugc bd sung cho dén khi dat dugc nbéng do
mong mudn. Theo mét phuong an khac, bude ¢ duge thuc hién dé l1am ting ndng
d6 ctia magie clorua bang cach loai bé nuéc. Hon hop nuée c6 thé duge co sau khi
axit héa trudc khi chiét téi néng dd 1én t6i do tan cia magie clorua va axit
carboxylic, cu thé 1a t6i nf“)ng dd mong mudn cia magie clorua hoa tan, nhu s€ dugc
md ta chi tiét hon & du6i. Trong khi cd, tdt hon 13 khong c6 hoic hdu nhu khong c6 |
su két tua axit carboxylic hodc magie clorua s& xay ra.

Do vy, quy trinh tich hop theo sang ché cho phép quy trinh ma trong d6 chét
liéu thai duoc tai tudn hoan va trong d6 lugng chét thai twong dbi it duoc tao ra sau
cung. Hon thé, dung dich axit carboxylic san phdm c6 cac dic tinh tt, va budc phan
hiy nhiét co thé dugc thuc hién theo cach thtc c6 thé chép nhén duoc v& HSE ma
nhét thibt phai c6 thiét bi b sung.

Tét hon, néu phuong phap cta sang ché 14 quy trinh kiéu lién tuc. Tuy nhién,
no6 cling ¢6 thé dugce thue hién dudi dang quy trinh kidu timg mé.

Fig.1 1a hinh v& minh hga m{t phuong &4n dugce uu ti€n cua sing ché. Sang ché
khong nham gii han theo cach bat ky duge mo ta & day.

Trong Fig.1, quy trinh 1én men dugc thuc hién trong thiét bi phan tng 1én
men (1), bao gdm ngudn cip cacbon va vi sinh vat. Nguyén liéu va dinh dudng dugc
cép vao thiét bj phan img qua cic dudng dng khong duge thé hién. Trong thiét bi
phan tng 1én men, axit carboxylic dugc tao ra. Pé ngin ngira su giam do pH,
hydroxit magie duoc bd sung qua duong éng (19) 1am tic nhan trung hoa, dé chuyén

hoéa axit carboxylic thanh magie carboxylat. Dich 1én men dugc théo ra khoi thiét bi
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phan tng qua dudng dng (2), va dugc cip vao bd phan tach sinh khéi (3), n6 1a mét
bd phén loc ching han. Phin doan chira sinh khdi dugc loai bé qua dudng 6ng (4),
va chét 16ng thu dugc chira magie carboxylat dugc cip qua duong 6ng (5) vao bd
phéan axit hoa (6), & né dugc thuc hién budc axit hoa bang cach str dung HC1 dugc
cp qua dudong dng (17). Khi magie carboxylat trong méi trudng nudc, nhu trong
truomg hop dugc d& xuét ¢ ddy, HCI c6 thé 1a & dang khi hodc duéi dang dung dich
nude, dugce tao ra béi bude hip thu trong nude (khong duge thé hién). Khi magie
carboxylat & dang rén, vi du, trong trudng hop hop budce 1am bdc hoi trung gian da
~duogc thuc hién, thi HCI n6i chung dugc cép duéi dang dung dich nude. Chét long da
axit hoa 12 hdn hop nuéc chira axit carboxylic va magie clorua. Néu mubn, co thé
tién hanh budc c6 (khong dugc thé hién) d& 1am ting ndng do ctia magie clorua t6i
tri s6 mong mudn. Viéc cung cép magie clorua bd sung ciing c6 thé dugc thuc hién.
Hbn hop nudce chira axit carboxylic va it nhit 1a 5% khéi lugng magie clorua
hoa tan dugc cip qua dudong bng (7) vao thiét bi phan ung chiét (8), & d6 né dugc
tiép xuc voi chét 16ng hiru co duge cip qua dudong 6ng (12). Puong 6ng (9), mang
axit carboxylic trong chét 16ng hitu co thdo ra tir thiét bi phan tng chiét (8). Chét
16ng thai trong nudc (13) ciing dugc thdo ra khoi thiét bi phan ung chiét (8). Puong
bng (9) mang axit carboxylic trong chét léng hitu co duoc cip vao thiét bi phan tng
chiét ngugc (10), & d6 né duge tiép xic voi cht 16ng trong nuée dugc cip qua
duong éng (15). Dung dich axit carboxylic trong nudc san phim dugc thdo qua
duong dng (11). Chét 1ong hiru co duge thdo qua dudng (12), va duogc tai tudn hoan
vao thiét bi phan tmg chiét (8), tiy ¥ sau cac budc tinh ché trung gian (khong dugc
thé hién). |
Chét léng thai frong nuée (13), chira magie clorua, duge cép vao bd phan
phén hiy nhiét (14), & d6 n6 dugce thyc hién bude phan hiy nhiét & nhiét 49 it nhét 1a
300°C, nh¢ do phan huy magie clorua thanh oxit magie va HCl, cung v6i nuéce thu
duoc. Nu6e duge loai bo qua dudng éng (20). HCI dugc loai bo qua dudng dng (17),
va dugc cép it nhit mot phﬁn vao b phan axit hoa (6), hodc 1a truc tiép & dang khi,
hodic cing véi bude hip thu trung gian trong nuéc dé tao ra dung dich nuée. Oxit
magie duoc thao qua dudng (16) va dugce tai tudn hoan téi thiét bi phan &ng 1én men

(1), trong truong hop nay qua thiét bi hydrat hoa (18) & d6 n6 dugc phan tng véi
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nudce dé tao ra hydroxit magie, n6 dugc cip vao thiét bi phan tng 1én men qua dudng
bng (19).
Pidu dugc Iru ¥ 12 Phin md ta mé ta nhidu bude xit Iy. Didu dugc khing dinh

la céc bude xtr ly duge mo td & day c6 thé dugce két hgp, néu mudn.

Vi du thuc hién sang che
Sang ché s& dugc minh hoa badi cac vi du dudi day, ma khong nham gidi han

pham vi cua sang ché.

Vi du 1: so sanh MIBK va rugu isoamylic

Thir nghi€ém nay dugc thuc hién dé so sanh do bén cua hai dung moi, MIBK
va rugu isoamylic khi tiép xtic véi dung dich cip axit 2-hydroxy butyric dugc diéu
‘ché bang cach b sung 340g axit axit hydroxy butyric tinh thé vao 720g nudc va tron
t6i khi hoa tan hoan toan. Dung dich cip da diéu ché nhu vay chira 32% khdi lugng
axit hydroxy butyric.

Péi v6i mbi dung mdi, thiét bi phan tmg bang thuy tinh, kin dugc nap 20g
dung méi va 20g duhg dich cép axit hydroxy butyric, dit trong 10 dé duy tri nhiét do
60°C va lic lién tuc. Sau 3 gid, 24 gid (1 ngay) va 168 gio (1 tudn), viée lic dugc
dirng lai trong 1 gi& dé cho phép céc pha tach ling, miu miu dugc 1dy tir 16p dinh
trong dung méi, va thanh phan cua 16p dinh trong dung méi duge phén tich bang sic
ky khi. Cac két qua cho thy ring ngay ca sau 168 gid vin khong phat hién dugc su
thay ddi vé d6 tinh khiét cia MIBK trong khi trong truong hgp roou rugu isoamylic
14,3% isoamylhydroxybutyrat duoc tao ra sau 3 gio. O 24 gid va 168 gid, cac mau
cho thiy rang ndng do isoamylhydroxybutyrat da ting lén tiép 21,5%.

Vi du nay cho thdy ring cic este cling véi axit hydroxy butyric dugc tao ra
khi cac rugu nhu rugu isoamylic dugce st dung lam dung moi chiét hitu co trong khi
cac keton nhu MIBK 12 c4c dung mdi hiru co bén. C6 thé két ludn ring cac dung moi
hiru co khong bén nhu céc rugu 12 khong thich hop 1am dung méi chiét va cac dung
mdi hitu co bén nhu cac keton 13 cac dung mdi chiét thich hgp. Vé khia canh nay cn
Iwu ¥ rdng cac este duoc tao ra s& nim lai trong dung dich axit carboxylic sin pham,

va kho loai bd ching ra khéi né.
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Vi du 2: &nh hudng cta néng d6 mudi da hoa tan va nhiét do t6i dd tan dung mdi

50g dung mdi hitu co duoc bd sung vao 100g dung dich nuéc c6 ndéng dd
MgCl, dic trung va hé hai pha thu dugc dugc khudy & nhiét do ddc trung trong 30
phit véi tde d6 di @& dam bao ring ca hai pha d3 dugc phan tan k§. Sau dé, viéc
khudy dugc dimg lai, cac pha dugc dé tach va mau dugc iy tir pha day trong nudc.
Nong db ctia dung mdi trong mau nay duge xac dinh bang sic ky khi. Thir nghiém
nay duoc thuc hién cho ba ndng d6 MgCl, khac nhau (0, 15 va 30% khdi Iuong) va
cho MIBK ciing & hai nhiét d6 khac nhau (20°C va 60°C). Cac két qua duoc thé hién
trong cac Bang 2.1 va Bang 2.2.

Bang 2.1
MgCl, (% khéi lugng) | D6 tan MIBK (% khdi luong)
| 20°C 60°C
0 1,8 1,4
15 0,48 0,20
30 0,17 0,11

Bang 2.1 cho thy rang viéc bd sung mudi 1am giam dang ké d6 tan cia dung
mdi hitu co MIBK trong pha nuée. Co thé két ludn rf“mg su ¢6 mit cua mudi lam

giam dang ké su ton thit dung méi hiru co trong pha nudc sau khi chiét axit

carboxylic.
Bang 2.2 |
MgCl, (% khoi Iwgng) | D6 tan dung mdi (% khéi luong)
20°C
MIBK rugu isoamylic | diisopropyl ete
0 1,8 2,8 1,0
15 0,5 1,5 0,4
30 0,1 0,6 0,7
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Bang 2.2 cho thdy ring do tan clia ruou isoamylic trong dung dich magie
clorua 14 cao hon dang ké so v6i d6 tan cia MIBK, din dén su ton that nhidu dung
moi hon. Déi véi diisopropylete & cac ndng dd mubi cao, do tan ciia dung moi trong
dung dich mudi ting, din dén su ton thit dung méi cao. Do viy, ddi vé6i ca hai
diisopropylete va rugu isoamylic, nhiéu dung mdi hon s& nam lai trong dung dich

mubi s& dugc cép vao by phéin phan hiy nhiét so v§i MIBK.

Vi du 3: qua trinh chiét cac loai axit khac nhau

Phuong phép chung duéi diy dugce dp dung cho axit glycolic, axit 3-hydroxy
propionic, va axit 2-hydroxy butyric.

Dung dich cp duoc didu ché chira axit va magie clorua. Cac dung dich nay
dugc khudy qua dém.

1000g ciia dung dich nay cdp dugc trén v6i khoang 100g metyl-isobutylketon
lam dung mdi va duge khudy & 20°C trong ti thiéu 15 phit. Hon hop nay duoc
chuyén vao phéu tach & d6 cac pha duge phan tach. Cac miu clia ca hai pha dugc lay
dé phan tich. Sau d6, khoang 100g cuia pha hiru co dugc tron véi 10g nude tinh khiét
va duge khudy trong t6i thiéu 15 phat & 20°C. Sau d6, toan bo hon hop lai dugc
chuyén vao phéu tach, cac pha dugc dé phan tach va cidc miu cia ca hai pha dugc
14y. Cac mAu duoc phan tich vé ham lugng axit.

Cac két qua dugc trinh bay trong Bang 3,1

Bang 3.1
Vi du | Loai axit % khoi lugng | % khéi luong | % khdi luong
axit trong liéu MgCl, axit trong san
clp trong liéu cép pham

3.1 |axit glycolic 15 9 7.5
glycolic 23 15 15

3.2 |axit 3-hydroxy propionic 8 5 4
axit 3-hydroxy propionic 27 15 21

3.3 |axit 2-hydroxy butyric 13 7 15
axit 2-hydroxy butyric 34 15 21
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Vi du 4: loai bé dung méi ra khoi san phim axit

Dung dich cép axit 2-hydroxy butyric (hén hop nudc) duge diéu ché bang
cach bd sung magie clorua hexahydrat (790 g) vao dung dich gbm 700g axit lactic
tinh thé trong 924g nudc va tron toi hoa tan hoan toan. Dung dich cip da diéu ché
nhu vay chira 34% khéi luong axit 2-hydroxy butyric va 15% khdi luong magie
clorua.

Hai dung méi, MIBK theo sang ché va trioctylamin khéng theo séng ché dugc
ap dung trong qua trinh chiét xuéi, theo phuong phap duéi day. Trong qua trinh chiét
.xu()i, dung dich cip néu trén duoc tiép xtic véi dung moi & 20°C theo ty 1¢ khéi
lwong dung méi:liéu cp 1a 1:10. Hé hai pha thu dugc dugc khudy & 20°C trong 30
phut v6i tbc d6 da @& dam bao ring ca hai pha di dugc phan tan k§. Sau dé, viéc
khudy dugc dirng lai, cac pha dugc dé tach va 16p dung moi mang axit 2-hydroxy
butyric dugc tach ra ra khdi dung dich axit 2-hydroxy butyric trong nuéc di lam
nghéo. Trong qua trinh chiét nguoc, 16p dung moi mang axit 2-hydroxy butyric nay
dugc cho tiép xac & 20°C véi nude theo ty 18 khéi lugng dung mdi:nude 1a 1:10. HE
hai pha thu dugc dugc khudy & 20°C trong 30 phut véi tbc d6 du dé dam bao rang ca
hai pha da dugc phén tan k§. Sau do, viéc khudy dugc dimg lai, cac pha dugc dé tach
va miu dugc 14y tir pha day trong nuéec.

Trong budc cudi cling, cac tdn du dung moi dugc loai ra khéi pha ddy trong
nuée bing cach cip vao cot chung cp duge nhdi trong khi quyén va lam bbc hoi
50% (trén co s& khéi luong) cia san phidm mang dung méi duéi dang hoi nuée.
Nbdng d6 dung mdi tén du trong dung dich san phdm trong nuéc duge xac dinh bang

sic ky khi. Cac két qua dugc tém tit trong Bang 4.1.

Bang 4.1
Dung mdi Axit 2-hydroxy Tén du dung méi | Ton du dung mdi
butyric trong san trude khi cit sau khi cét
phim trong nuéc (mg/kg) (mg/kg)
(% khéi lugng)
MIBK 22 24000 0,6
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Trioctylamin 15 9 20

Vi du nay cho thy réng MIBK c6 thé loai bo dugc mdt cach d& dang t6i mirc
rit thip bing cach chung cit bang hoi nudc dugc tao ra tai chd trong khi cic amin
khéng duoc loai ra khoi san phdm, nhung vin duge ¢d do su cudn theo va tinh dé

bay hoi thap clia chiing trong hoi nuée.

Vidu5: Qua frinh chiét axit lactic v6i su ¢6 mit ciia mudi da hoa tan

Dung dich cip axit lactic (hdn hop nudc) dugc diéu ché bing cach bd sung
kmagie clorua hexahydrat (790 g) vao dung dich gdm 700g axit lactic tinh thé trong
924¢ nuéc va tron téi hoa tan hoan toan. Dung dich cip dd diéu ché nhu vay chira
29% khdi lugng axit lactic va 15,3% khéi lwong magie clorua.

Trong qué trinh chiét xudi, mot lugng 100g MIBK duoc bd sung vao 1000g
ctia dung dich cép axit lactic (theo ty 18 khéi lwong 1:10). Hé hai pha thu dugc duge
khudy & 20°C trong 30 phit véi tbe d6 du dé dam bao ring ca hai pha da duoc phan
tan k§. Sau d6, viéc khudy duoc dimg lai, cac pha dugc dé tach va 16p MIBK mang
axit lactic dugc tach ra khéi dung dich axit lactic trong nuéc da lam ngheo. Trong
qua trinh chiét nguoc, 4.7g nude duge bd sung vao 46.9g 16p MIBK mang axit lactic
nay (theo ty 1€ khéi Iugng 1:10). Hé hai pha thu dugc duoc khudy & 20°C trong 30
phut véi tbe d6 du @& dam bao ring ca hai pha dd dugc phén tan ky. Sau do, dimg
khudy, cac pha duoc dé tach va miu dugc 14y tir pha day trong nudec. Néng do cua
axit lactic trong mu nay 1 34,8% khéi luong (duwoc xac dinh bang phuong phap
chuén d6 bang dién ké thé).

Vi du nay cho thdy rang su c6 mit ciia mubi magie clorua hoa tan trong qua
trinh chiets xudi lam téng .néng do axit lactic tir 29% khéi lrgng trong dung dich cip
1én 34,8% khéi lugng trong dung dich nuée sau khi chiét ngugce.

Trong trudong hop dung dich ¢6 thé dugc thuc hién bude 1am bbe hoi sau khi
chiét, ndng d6 cao cua axit lactic trong dung dich nudc tir qua trinh chiét ngugc do
véy c6 thé 1am giam luong nudc cin duge lam bbc hoi ra khéi san phdm axit lactic
khi so sanh v6i dung dich nuéc tao ra sau khi chiét nguoc tir liu dung dich cép

khong c6 magie clorua hoa tan trong Vi du 1 bai ddu hiéu 2.
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Vi du 6: Qua trinh chiét axit lactic kiéu quay vong nhiét d6 khéng dbi
Trong qua trinh chiét xudi, mot lwong 100g MIBK dugc bd sung vao 1000g
cua dung dich _cép axit lactic (theo ty 1& khéi lugng 1:10) nhu dugc diéu ché trong Vi
du 2 & trén. Hé hai pha thu dugc duoc khudy & 20°C trong 30 phiit véi tbe do di dé
dam bao ring ca hai pha da duoc phan tan k¥. Sau do6, viéc khudy duoc dimg lai, cac
pha duoc dé tach va 16p MIBK mang axit lactic dugc tach ra khéi dung dich axit
lactic trong nudc dd 1am ngheéo. Trong qué trinh chiét nguogc, 6,9g nude duge bd
sung vao 67,2g ciia 16p MIBK mang axit lactic nay (theo ty 18 khdi lugng 1:10). Hé
hai pha thu dugc duge khudy & 60°C trong 30 phit véi téc d6 du & dam béo rang ca
hai pha da duoc phan tan k§. Sau d6, dimg khudy, cac pha dugc dé tach va mau dugc
l4y tir pha day trong nu6c. Nong do cua axit lactic‘trong mau nay 13 36,2% khoi

luong (duge xac dinh bing phuong phap chudn d¢ bing dién ké thé).
Vi du nay cho thiy ring viéc ép dung két hop magie clorua hoa tan va nhiét do cao
trong qué trinh chiét nguoc tao ra ndng do axit lactic cao 36,2% khdi luong trong
dung dich nudc sau khi chiét nguoc khi duoc so sanh véi cac diéu kién déng nhiét
duoc 4p dung trong Vi du 2. C6 thé két luan r%mg viéc 4p dung nhiét dj cao trong
qua trinh chiét nguoc 13 mot cach thirc hiéu qua dé co dic tiép axit lactic trong qué

trinh chiét.

Vi du 7: Qua trinh chiét axit lactic kiéu quay vong nhiét d bién ddi

Trong qua trinh chiét xudi, mét lugng 100g MIBK dugc bd sung vao 997g
ctia dung dich cép axit lactic (theo ty 18 khéi lwong 1:10) nhu dugc diéu ché trong Vi
du 2. Hé hai pha thu dugc dugc khudy & 60°C trong 30 phut véi toc d6 di d& dam
bao ring c4 hai pha da dugc phan tan k§. Sau do, viéc khudy duoc dimg lai, cac pha
dugc dé tach va 16p MIBK mang axit lactic duoc tach ra khoi dung dich axit lactic
trong nudc da 1am nghéo. Trong qua trinh chiét nguoc, 5,8g nudc duge bd sung vio
58g cia 16p MIBK mang axit lactic ndy (theo ty 1 khdi Iuong 1:10). Hé hai pha thu
dugc dugc khudy ¢ 20°C trong 30 phut véi tée d6 du dé dam bao rang ca hai pha da
dugc phan tan k¥. Sau do, viéc khudy duogc ding lai, cac pha dugc dé tach va miu
dugc 14y tir pha day trong nudc. Nong d6 cia axit lactic trong miu nay 1a 37,1%

khéi lvong (duoc x4c dinh bang phuong phap chuin do bing dién ké thé).
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Vi du nay cho thy ring viéc 4p dung két hop magie clorua hoa tan va nhiét
dd cao trong qué trinh chiét xudi tao ra néng do axit lactic cao 37,1% khbi lugng
trong dung dich nuéc sau khi chiét nguoc khi dugc so sanh véi cac didu kién ding
nhiét dugc 4p dung trong Vi du 2. C6 thé két luan rang viéc 4p dung nhiét do cao
trong qua trinh chiét xudi 12 mot cach thic hidu qua dé c¢o dic tiép axit lactic trong

qua trinh chiét.

Vi du 8: Qua trinh chiét axit lactic nhiét d6 cao

Trong qué trinh chiét xudi, mot lugng 100g MIBK dugc bd sung vao 996g
ctia dung dich cép axit lactic (theo ty 18 khéi lwgng 1:10) nhur dugc diéu ché trong Vi
du 2. Hé hai pha thu duoc dugce khudy & 60°C trong 30 phut vé6i tbe do du dé dam
bao rang c4 hai pha da dugc phan tan k§. Sau d6, viéc khudy dugc dimg lai, cac pha
dugc dé tach va 16p MIBK mang axit lactic dugc tach ra khéi dung dich axit lactic
trong nudc da lam nghéo. Trong qué trinh chiét nguoc, 6,2g nudc duoc bd sung vao
63g ctia 16p MIBK mang axit lactic nay (theo ty 1 khdi lugng 1:10). Hé hai pha thu
dugc duge khudy & 60°C trong 30 phut véi tbe do da dé dam bao ring ca hai pha da
dugc phan tan k§. Sau d6, viéc khudy duge dimg lai, cic pha duoc dé tach va mau
dugc 14y tir pha ddy trong nude. Nong do cia axit lactic trong miu nay 13 36,0%
khéi lwong (duoc x4c dinh bang phuong phap chuin d6 bang dién ké thé).

Vi du nay cho thay ring viéc 4p dung két hop magie clorua hoa tan va nhiét
do cao trong qua trinh chiét xudi ciing nhu qua trinh chiét nguoc tao ra ndng do axit
lactic cao 36,0% khdi lugng trong dung dich nudc sau khi chiét ngugc khi dugce so
sanh voi cac diéu kién ding nhiét dugc ap dung trong Vi du 2. C6 thé két luan réng
su van hanh déng nhiét & nhiét d§ cao trong qua trinh chiét xubi 12 mot cach thic

hiéu qua dé ¢ dic tiép axit lactic trong qua trinh chiét.

Vi du 9: 4nh huéng ciia ndng d6 mudi da hoa tan va nhiét do toi ty 16 phan bd

100g MIBK dung mdi hitu co duge bd sung vao 100g dung dich nuéc cb
ndéng d6 MgCl, mong mubn va ndng do axit lactic ban daug 20% khdi lugng. Hé hai
pha thu duoc dugc khudy & 20°C hoic 60°C trong 30 phut véi toc do da dé dam bao
ring c hai pha da dugc phan tan k§. Sau d6, dimg khudy, cdc pha dugc dé tach va

cac méu duge 14y tir ca hai pha. Nong do cua axit lactic (% khéi luong) trong céc
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mau nay duoc xac dinh bang phuong phép chuin d bang dién thé. Dudi day, ty 1¢
phén bb duoc tinh toan 13 ty 1& giita ndng d6 axit lactic (% khdi lugng) trong pha
dung mdi hiru co MIBK chia cho ndng db axit lactic (% khéi luong) trong pha nudc.

Céc két qua dugc thé hién trong Bang 9.1.

Bang 9.1

MgCl, (% khoi Ty 1& phan b axit lactic

lugng) (% khdi luong/% khéi lugng)
20°C 60°C

0 0,16 0,19

10,5 0,33 0,37

16,0 | 0,49 0,56

Vi du nay cho thdy ring khi ting ndng d6 mudi thi ty 16 phan bd axit
carboxylic ting dang ké. Hon thé nira, vi du nay ciing cho thiy rang ty 1é phin b
nay cé thé duoc tdng lén bdi viéc tang nhiét do. Co thé két luan rﬁng su ¢6 mat clia
mudi vd/hodc su gia ting vé nhiét d6 1am ting dang ké hiéu qua chiét céac axit

carboxylic tir dong cap nudc vao dung mdi hitu co.

Vi du 10: Qua trinh chiét axit lactic quy md nhé

Céac thir nghiém chiét quy mé6 san xuét thir nghiém (pilot) dugc thuc hién
trong cot Pulsed Disc and Donut (PDDC) thiét 1ap doan c6t 1am viéc gdm bén phan
doan nhiét béng thdy tinh, mdi doan dai 1,04m va c6 dudng kinh trong 40mm. Doan
1am viéc nay duoc bao & ca hai phia cac bd ling dai 42cm, ca hai déu c6 dudong kinh
trong 80mm. Bén trong cdt c6 cac dia va cac tim vach ngin dit xen k& nhau véi
khoang cach 8,4mm dugc lam bing PVDF dé dam bao viéc thAm uét béi pha dung
méi hiru co. Bo ling day dugc nbi v6i may tao xung loai pit tong dé tao xung cho
16ng trong cot & bién d6 va tdn sé mong mudn. Cac dung dich nuéc duoc dua vao
dinh va dung mdi hitu co MIBK & day cua cot. Cot nay van hanh véi dung moi hiru
co MIBK 1am pha lién tuc va cac dung dich nuéc 1am pha phan tan. Mt phén cach

trong bo ling day dugc quan sat bing mit va dugc kiém soat thong qua van duge
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van hanh bang tay trong dong nude rdi khoi ddy ciia cot. Dung mdi hitu co MIBK
dugc dua vao bd ling dinh cot qua dng tran.

Trong qua trinh chiét xudi dung dich cép axit lactic (7kg/gid), da dugc didu
ché theo cach giéng nhu & Vi du 5, dugc cho tiép xtic kiéu dong nguoc vai ché do
thir nghiém quy mé nhé PDDC véi MIBK (9,3kg/gid) & nhiét dd 60°C. Bo tao xung
duoc van hanh véi tin s6 90 phut™ va bién d6 11mm. Dung méi hitu co MIBK mang
axit lactic dugc thu gom trong vai gid dé thu thap mot lugng du cho qua trinh chiét
ngugc. Trong qua trinh chiét nguge, dung méi hitu co MIBK mang axit lactic (10,4
kg/gi®) duge cho tiép xic kiéu dong nguge véi nude (2,5 kg/gid) véi ché do thiét 1ap
PDDC ¢ nhiét do 20°C. B tao xung dugc van hanh vai tan s6 67,5 phl’r['1 va bién d6
11mm. Cac méu duoc ldy tir pha day trong nude. Nong do cua axit lactic trong miu
nay 1a 34,5% khéi luong (duge xac dinh nhe phuwong phap chuin d6 bing dién thé
ké). |

Vi du nay cho thdy rang viéc 4p dung magie clorua hoa tan két hop véi viée
nhiét d6 cao trong qua trinh chiét xubi lam ting ndng do axit lactic tir 29% khéi
luong trong dung dich cép 1én 34,5% khéi luong trong dung dich nudc sau khi chiét
nguoc. C6 thé két luan rang viéc 4p dung magie clorua hoa tan cudi ciing két hop véi
vi€c nhiét d0 cao trong qua trinh chiét xudi trong cdt chiét 1a mot cach thuc hiéu qua
dé co axit lactic trong qua trinh chiét.

Tir qua trinh chiét xudi, dung dich thai dugc théo ra chira 24% khdi lugng
- magie clorua, 2,4% khdi luong axit lactic, va 0,16% khdi lugng MIBK. Dung dich
thai nay c6 thé dugc cép vao budc phan hiy nhiét d& phan hiy thanh oxit magie va

hydro clorua.

Vi du 11: So sanh cic dung méi khac nhau trong qua trinh chiét axit lactic

Céc dung dich cip dugc diéu ché gdbm 29% khéi luong axit lactic va 15%
khéi lugng magie clorua. Cac dung dich ndy dwoc khudy qua dém. Thuc hién qua
trinh chiét nhu sau:

1000g ctia dung dich c4p duoc tron véi khoang 100g dung méi va duge khudy
& 20°C trong t6i thiéu 15 phit. Hén hop nay dugc chuyén vao phéu tach & d6 cac
pha dugc phén tich. Cac mau cua ca hai pha duoc 14y dé phan tich. Sau d6, khoang

100g cta pha hiru co dugc tron voi 10 g nué6ce tinh khiét va duoc khudy trong t6i thidu
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15 phiit & 20°C. Sau d6, toan bo hdn hop lai duoc chuyén vao phéu tach, cac pha
duoc dé phan tach va cdc mu cia ci hai pha dugc ldy. Cac mau dugc phan tich vé

ham luong axit. Cac két qua dugc trinh bay trong Bang 11.1.

Bang 11.1
Dung méi litu cép|san pham [axit
 |[axit  |lactic] (% khéi
lactic] (% |luong)
khéi
luong)
1 inv 2-pentanon 29 30
2 inv metylisobutyl keton 29 135
3 inv xyclo-hexanon 29 32
4 inv ~ |2-hexanon 29 35
5 inv axetophenon 29 34
6 inv 2-heptanon 29 34
7 inv 2-octanon 29 30

Dir liéu trong bang 11.1 cho thiy ring d6i véi cac keton c6 5 nguyén tir
cacbon tré 1én, thi su ¢d dic xay ra, cing vdi cac két qua trt thu duge cho metyl

isobutyl keton.

Vi du 12: qua trinh chiét cac loai khac nhau ctia cac axit polycarboxylic

Céc dung dich chua mudi 1a magie clorua va, axit sucxinic, axit itaconic, va
axit fumaric mot cach twong tmg. Thanh phén cta cac dung dich cip dugc dua ra
trong Bang 12.1. Cac két qua dugc dua ra trong cac Bang 1.2, 1.3, va 1.4. Céc bang
ndy ciing dua ra ty 18 ndng dd, 1a ty sb giita ndng do axit trong san phdm va ndéng do

axit trong liéu cip.
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Bang 12.1
Vidu Loai axit % khdi lugng axit | % khoi lugng MgCl,
1.1 axit sucxinic 1,5 15
1.2 axit itaconic 1,5 15
1.3 axit fumaric 0, 12 15

Bang 12.2: Axit sucxinic

lidu cap [axit] 1,5% khéi luong
phan doan nudc [axit] sau khi chiét nguoc 3,1% khéi luong
ty s6 nong do 2,1
Dgg 0,86
Dgg 0,26
Drg/Dgg 3,3
Bang 12.3: Axit itaconic
liéu cap [axit] 1,5% khéi lugng
phan doan nudc [axit] sau khi chiét ngugc 2,8% khdi luong
|ty s6 nong do 1,9
Drg 2,83
Dgg 1,07
Drg/Dgg 2,64

Bang 12.4: Axit fumaric

lidu cép [axit] 0,12% khéi luong
phan doan nuéc [axit] sau khi chiét ngugc 0,21% khoi luong
ty s6 nong do 1,8

Drg 1,75

Dgg 0,24

Drp/Dgg 7,29
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap san xuét axit carboxylic, trong d6 phuong phap nay bao gdm cac
budc: _

a) tién hanh buéc chiét xudi hdn hop nudc chira axit carboxylic va it nhét 1a
5% khéi Iuong magie clorua hoa tan, tinh theo téng khdi lugng nudce va chét liéu da
hoa tan trong hdn hop nuérc, trong d6 axit carboxylic dugc chiét tir hdn hop nuéc vao
chét 16ng hitu co thir nhit chira dung méi hitu co, dung méi hitu co nay duge chon tir
nhém gdm cac keton c¢6 5 nguyén tir cacbon tré 1én, nhd d6 tao ra dung dich axit
carboxylic hiru co va chit 16ng thai trong nudc chira magie clorua;

b) tién hanh budc chiét nguge dung dich axit carboxylic hitu co, trong d6 axit
carboxylic duoc chiét tir dung dich axit carboxylic hiru co vao chit long nude, nho
d6 tao ra dung dich axit carboxylic trong nudc va chét 16ng hitu co thit hai; va

¢) tién hanh budc phan hiy nhiét chit 1éng thai trong nudc chira magie clorua
¢6 ngudn gde tir qua trinh chiét xubi & nhiét d6 it nhat 1a 300°C, nhé d6 phan hity

magie clorua thanh oxit magie va HCl.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hdn hop nuéc chira axit carboxylic va it nhét
132 5% khdi luong magie clorua hoa tan nhu dugc tao ra trong budc a) c6 ngudn gdc
tlr cac budec:

- tién hanh budc 1én men ngudn cip cacbon dé tao ra axit carboxylic, budc 1én
men nay bao gdm cdc budc: 1én men ngudn cip cacbon bang vi sinh vét trong dich
1én men dé tao ra axit carboxylic va trung hoa it nhit mot phin axit carboxylic bang
cach bd sung bazo magie dugc chon tir oxit magie va hydroxit magie, nho d6 tao ra
magie carboxylat; va

- tién hanh budc axit hoa magie carboxylat, trong d6 magie carboxylat dugc
tiép xtic voi HCI trong méi truong nude dé tao ra hdn hop nudce chira axit carboxylic

va magie clorua.

3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 hdn hop nudce chira axit carboxylic va magie

clorua tao ra tir budc axit hoa dugc thuc hién budce cd bao gom viéc cd hdn hop nuée
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truéc khi chiét téi mot ndng d6 mudi da hoa tan it nhét 13 5% khéi lugng, tinh theo

téng khéi lwong nudc va chét liéu da hoa tan trong hén hop nuée.

4. Phuong phap theo diém 2 hoic 3, trong d6 it nhit mét phin cta oxit magie dugc
tao ra trong budc phan hity nhiét ¢) dugc tai tuin hoan vao budc 1én men, dudi dang

MgO.

5. Phuong phéap theo diém bit ky trong sé cac diém tir 2 tdi 4, trong d6 oxit magie
dugc tao ra trong budc phéin hiy nhiét ¢) dugc chuyén héa thanh hydroxit magie, n6

dugce bo sung lam bazo magie vao budc 1én men.

6. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 2 t6i 5, trong d6 it nhat mot

phén ciia HCI tir bude phan hiy nhiét ¢) dugc tai tudn hoan vao buédc axit hoa.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 it nhat mot phan ciia HCI tir buéce phan huy
nhiét ¢) dugc tai tudn hoan vao budc axit hoa sau khi d3 dugce hoa tan trong nudc dé

tao ra dung dich chira HCI.

8. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t6i 7, trong d6 hdn hop nudce
dugc thuc hién budc chiét xudi bao gom it nhit 15% khdi luong magie clorua hoa

tan, tinh theo tdng khdi lugng nude va chét liéu da hoa tan trong hén hop nude.

9. Phuong phap theo diém 8, trong d6 hdn hop nuée duge thuc hién bude chiét xudi
bao gdm it nhit 12 20% khéi lvong magie clorua hoa tan, tinh theo tdng khéi lugng

nuée va chat liéu da hoa tan trong hon hop nuée.

10. Phuong phap theo diém 8, trong d6 hdn hop nuéc duoc thuc hién budc chiét
xudi bao gdm it nhét 12 25% khdi luong magie clorua hoa tan, tinh theo tng khdi

luong nudc va chét lidu da hoa tan trong hdn hop nudée.

11. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t6i 10, trong d6 dung mdi

hiru co 1a keton ¢6 5 nguyén tir cacbon tré 1€n.
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12. Phuong phap theo diém 11, trong d6 dung mdi hitu co 1a keton c6 tir 5 t&i 8

nguyén tr cacbon.
13. Phuong phap theo diém 11, trong d6 dung méi hitu co 1a metyl isobutyl keton.

14. Phuong phap theo diém tir 1 t6i 13, trong d6 axit carboxylic 1a axit mono- hoic

di-, hodc tri-carboxylic c6 it nhit 2, nhung khong qua 6 nguyén tir cacbon.

15. Phuong phéap theo diém 14, trong d6 axit carboxylic dwoc chon tir cdc axit

monocarboxylic ¢o tir 2 tGi 6 nguyén tir cacbon khong chira cac nhdm hydroxyl.

16. Phuong phap theo diém 14, trong d6 axit carboxylic dugc chon tlr cic axit

mono-carboxylic ¢6 tir 2 téi 6 nguyén tir cacbon chira it nhat mét nhom hydroxyl.

17. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t&i 13, trong d6 axit
carboxylic duge chon tir nhém bao gom: axit lactic; axit sucxinic; axit propionic;
axit 3-hydroxypropionic; axit 2-, 3-, va 4-hydroxybutyric; axit xitric; axit fumaric;
axit itaconic; axit adipic; axit acrylic; axit levulinic; axit maleic; axit 2,5-

furandicarboxylic; axit mandelic; axit malic; va axit tartartic.

18. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t6i 13, trong d6 axit
carboxylic dugc chon tir nhdm bao gém: axit lactic; axit sucxinic; axit propionic;

axit 3-hydroxypropionic; axit 2-, 3-, va 4-hydroxybutyric va axit xitric.

19. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 t&i 18, trong d6 dung moi
hitu co dugce st dung trong bude chiét khong bao gdm dung mai chiét, cac dung moi
chiét nay 13 cac hop chit ma sé& tao ra mot phirc chét véi axit carboxylic can duoc

chiét.

20. Phuong phép theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 19, trong d6 dung moi

hitu co duge st dung trong budc chiét khong bao gom dung moi chiét amin, cic
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dung moi chi€t amin nay 1& cac hgp chat amin s€ tao ra mot phirc chat véi axit

carboxylic can dugc chiét.

21. Phuong phép theo diém bat k¥ trong sb cac diém tir 1 t6i 20, trong d6 chat 16ng
hitu co vé co ban khong c6 cac amin, cac ete, va cac rugu, diéu nay c6 nghia la cac
hop chét nay, néu c6 mit toan bo, thi mdi loai c6 mit véi lugng dudi 2% khéi lugng,

dugc tinh toan theo khéi lugng cia chét 16ng hitu co.

22. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diér_n tir 1 t6i 21, trong d6 hdn hop

nuée duge thue hién bude chiét xudi c6 dd pH béng hoic '[hép hon 2.
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