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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT AXIT (MET)ACRYLIC

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét axit (met)acrylic, bao gdm céc budc cu
thé. Trong phuong phap ndy, chat 1ong chira chét 16ng dugc x4 ma duge xa & it nhat mot
budc trong cac budc da néu duge str dung lam chét long thu dugc, chit long thu dugc dugc
giir trong thoi gian tir 1 dén 60 ngay, va chét long duoc gitt duoc nap vao budc chiét.
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Linh vie k§y thuat dwge dé cip

Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét axit (met)acrylic, phuong phép bao
gbm qua trinh chiét axit (met)acrylic bang dung méi hiru co. Cu thé hon 13, sang ché dé
cap dén phuong phap dé tao ra mot cach 6n dinh axit (met)acrylic chat lugng cao, bang
cach thyuc hién hoat dong thic déy manh thu duoc tir tai nhiét th'éip trong budc chung cit
clia qué trinh san xuét axit (met)acrylic, va bang cach ngan viéc xay ra trang thai huyén
pht ddu-nuée trong bude chiét va gift qua trinh tach nudce t6t ciia bude chiét.

Tinh trang ky thuit ciia sing ché

O day, axit (met)acrylic [axit acrylic va/hodc axit metacrylic] thu dwoc 1am khi
phan tmg oxy hdéa nho qud trinh oxy hda xtc tac pha hoi cua propylen hodc propan, ma
14 hydrocarbon cé ba nguyén tir cacbon (C3), hodc isobutylen, buten hodc butanol bac
ba, ma 14 hydrocarbon c¢6 bbn nguyén tir cacbon (C4), ciing v6i khong khi 1am ngudn
oxy va hoi nudc hoidc nito, sir dung hai loai xuc tac ran. Khi phan tng oxy héa thu duoc
dugc 1am mét, va sau d6 duoc dua vao hé chat 1ong khi tiép xuc voi nuée hip thu ma
chua chét gy e ché polyme héa, trong ¢t hip thu, do d6 khi phan tmg oxy hoa duoc
tach ra & dang dung dich chtra nudc cia axit (met)acrylic. Khi khéng duoc hip thu duoc
dua vao budc xtr ly khi thai, can duoc hoan lai vo hai va sau d6 duogc xir 1y, mac du mot
phan khi duoc tai sir dung trong bude phan tmg oxy hoa.

Dung dich chtra nuéc cta axit (met)acrylic thu dugce tir cot hép thu dugc lam sach
thong thuong nhd qua trinh chiét hodc chung cit ddng so6i, do d6 dé tao ra axit
(met)acrylic (Tai liu khong phai sang ché 1). Theo phwong phap chiét tach, dung dich
chtra nu6c ciia axit (met)acrylic duoc dwa vao qué trinh xir 1y chiét trong cot chiét, sir
dung dung méi chiét duoc chon trong s6 cac xeton, ruou, ete, este va hydrocacbon, dé
thu duoc dung dich chiét ma 1a dung dich hdn hop cia axit (met)acrylic va dung méi
chiét. Dung dich chiét con duoc dua vao hé 1am sach axit (met)acrylic, va dugc dua vao
qué trinh lam sach béng cach chung cat, két tinh hodc tuong tu, dé thu duoc axit
(met)acrylic 1am san pham.

Trong qué trinh san xuét axit (met)acrylic, chit nhifm xa & dang san phdm
polyme héa va twong tu tich trit trong thiét bi va dng dan, va do d6 thiét bi phai dugc mé
va duoc 1am sach theo dinh ky. Dung dich duoc giit lai trong cac phan thiét bi khac nhau
duoc xa mot 1an va duoc gift trong binh chira nhu bé. Dung dich x4 con duogc tao ra trong

qua trinh nglmg xr Iy mdt phan hozc hoan toan, khi xay ra cac van dé hoat dong. Cac
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dung dich xa nay bao gdbm luong 16n 14 céc san phim c6 gi4 tri 16n nhu axit acrylic, nén
khong mong mudn vé viéc bo ching di lién quan dén cudong do san xuat. Do d6, can dé
nap dung dich xa nhiéu hon mot 1an vao qua trinh xu ly, sau khi bét dau lai cac hoat dong
xur ly 1am sach mot l4n duoc hoan thanh. Trong mot sb truong hop dung dich xa co thé
chira lvong 16n nuéde. O ddy nén co d& xuét 13 nap dung dich xa vao bude chiét ma trong
d6 nuée duge loai bo khoi axit acrylic. Tuy nhién, dong thoi, cac dung dich x& nay con
bao gdm céc thanh phdn ma anh huéng bit loi dén viée tach ddu-nude, vi cac nguyén
nhéin khéng rd rang. Do d6, viéc lién quan dd xay ra ma trong do trong truong hop cé
dung dich x4 nay dugc nap vao budc chiét, viéc tach ra c6 thé bi sai s6t do viée tao ra
trang thai huyén phu dau-nuée, va cac van d& hoat dong c6 thé xay ra, phu thude vao
ham lugng cac thanh phé‘m ma lam giam sy tach dau-nude va phu thude vao cac diéu kién
hoat dong. Theo linh vuc k§ thudt thong thuong, do do, cac dung dich xa nay da duoc
nap vao qué trinh chung cit (xem Tai lidu sang ché 1, vi du).
Danh sach dbi chimg
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Pon cong bd sang ché Nhat Ban sb 2003-292470

Tai lidu sang ché 2: Pon cong bd sang ché Nhat Ban s6 2013-151455
Tai liéu khong phai sang ché

Tai liéu khong phai sang ché 1:  Eizo OMORI, "Acrylic Acid and its Polymers
[1]", xudt ban 14n thu ba, Shokodo Co., Ltd., 28 thang tu nam 1978, tir trang 10 dén 13
(1,4 Cac phuong phap lam sach axit acrylic)
Ban chat k§ thuét cia sang ché
Vén d8 k¥ thuat

Nhu duge néu trén, cac thanh phan lam néng tiém 4n 1én cla qua trinh bay hoi,
nhu nuédec, cling cé trong dung dich xa ma dugc xa tir qua trinh san xudt axit (met)acrylic.
Khi bd sung céc hoat dong bao gdm trong céc phuong phép néu trén, can thiét dé chip
nhan cach nhu 1am ting sé tAm cta cot chung cit va lam ting tai nhiét trong qua trinh
hoat dong, tAt ca 1a céac bat loi 16n. Viéc quan tdm hon la tdn suét cia viéc m& va lam
sach cua thiét bi tang 1én 14 do su nhiém ban cia cac thiét bi 1am sbi lai va dudong dng rut
ra cua cdt chung cAt, ma phat sinh 1a do sy tac dong ctia cic thanh phan nhu oligome va
polyme cua axit (met)acrylic, dan xuét ciia axit maleic, nhyua phenolic va tuong tu, chira
trong cac dung dich xa.

Muc dich ctia sang ché 13 & xut phuong phap dé tao ra mot cach 6n dinh axit

(met)acrylic chit lwong cao, bang cach thuc hién hoat dong thic ddy manh thu duoc tir
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tai nhiét thip trong budc chung cét ctia qua trinh san xudt axit (met)acrylic, va bang cach
ngan viéc xay ra trang thai huyén phu dAu-nude trong budce chiét va giit qua trinh tach
nudc tot cia bude chiét.

Giai quyét van dé

Do d6 nghién ctru chuyén sau dugc hudng vao dé giai quyét van d& néu trén, cac
tac giai sang ché da phat hién ra 1a bang cach nap vao budc chiét dung dich xa da duoc
x4 tir qua trinh san xuét axit (met)acrylic, tai nhiét trong buéc chung cét c6 thé dugc 1am
giam nhe va hoat dong tr6i chay co thé duogc thuc hién, trong khi sy lam ban do dung
dich x4 c6 thé duoc giam. Nhu duoc néu trén, cac thanh phan ma c6 anh huong bt loi
dén su tach dau-nude c6 thé trong mot s6 trudng hop c6 trong cac dung dich x4 ma duge
x4 tir qua trinh san xudt axit (met)acrylic. Bang cach nap vao budc chiét, cac thanh phan
nay c6 thé 1am giam sy tach dAu-nude trong budc chiét. Néu su tach diu-nuée trd nén
kém trong bude chiét, nuée luu thong vé phia dong ra duoc chira trong dung moi chiét,
ma ¢6 thé duoc hiéu 1a c6 tai lugng 1dm sach 16n hon va chét luong san phém kém hon.
Su tach dau-nuée c6 thé hiéu duge 13 duoc thuc hién mot cach chéc chén béng cach git
tai lvong chét 16ng khong 16n hon mirc da cho, dé ngan viéc xay ra néu trén. Tuy nhién,
viée ndy yéu cu thé hién céc gioi han dbi v6i cong sudt xtr Iy trong qua trinh hoat dong,
ma c6 thé din dén 1am giam cOng suét san xuat.

Céc téc gia sang ché di nghién ciru thém hudng vao viée giai quyét van dé néu
trén d4 phat hién ra 1a viéc lam giam su tach dau-nude trong bude chiét c6 thé duoc
ngan, va axit (met)acrylic cht luong cao.cé thé dugc tao ra mot cach 6n dinh, bang cach
thuc hién céc hoat dong dugc thiét lap truowces dudi day.

(a) Dung dich chtra dung dich xa ma dugc xa tir qua trinh tao ra axit (met)acrylic
duoc gitr 1am dung dich thu dugc, va dung dich thu dugce duge git duoc nap vao budce
chiét néu trén.

(b) Dung dich thu dugc dugc nap vao cung vi tri nhu vi tri ma dung dich chtra
nudce cla axit (met)acrylic dugc cip vao d6 trong bude chiét.

(c) Ndng d6 cta san phdm cong Michael trong thanh phan hdn hop ctia dung dich
chira nu6ce cua axit (met)acrylic va dung dich thu duge duge thiét lap nim trong khoang
tir 0,05 dén 0,7 % theo trong luong.

(d) Dung dich thu dugc duge chung cat, va luong chung cat thu dugce sau d6 duoc
nap vao budc chiét.

(¢) Dung dich thu duoc duoc dwa vao viée tach dau-nuéc, ma sau d6 pha dau

dugc nap vao budc chiét.
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(f) Nhiét d6 chiét trong bude chiét dwoc didu chinh trong khoang tir 30°C dén
90°C.
Céc vén d& néu trén khong duoc tim thdy trong linh vuc k¥ thuat thong thuong.
C6 nghia 13, sang ché da dugc phat hién ra va giai quyét cac van dé ma hoan toan khong
duoc biét @én thong thuong. Ngudi ¢ hidu biét trong linh vue k§ thuat khong biét vé cac
v&n dé néu trén thudong khong phai chiu trach nhiém vé chi phi, vi du, vé viée bd sung,
va qué trinh sén xuAt, buGc méi nhw gift, chung cAt, sw tach diu-nuéce va tuong tu ciia
dung dich thu dugc, hodc bd sung thiét bi két hop véi cac bude nay. Ngoai d4u hiéu co
ban cia viéc san xuét lién tuc dé thiét lap luong nap lidu co6 sd lugng khong déi va ty 1&
nap li€u trong bude chiét; nguoc lai, nap vao budc chiét dung dich thu dugc do cic hoat
dong nhu giit, chung cat, su tich dAu-nude va v.v... cia dung dich thu duoc, ¢ thé 1am
tang su bién dong dbi voi lwong nap liéu va ty 1é nap liéu néu trén, va do d6 viéc nap nay
thuong khong dugc thuc hién. Trong qué trinh san xut axit (met)acrylic, cu thé 1a,
khéong thuong c¢6 dung dich xa di qua cac hoat dong va sau do la viéc nap dung dich xa
vao bude chiét.
Séang ché nhu sau.
1. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic, phuong phap nay bao gdm:
budc phan tmg oxy hoa dé thu khi phan tmg chita axit (met)acrylic, qua qua trinh
oxy hoa xuc tac pha hoi; budc hép thu dé dwa khi phan ting vio hé chét 16ng khi tiép xuc
v6i nude, nhd do tao ra dung dich chira nudce cua axit (met)acrylic; budce chiét dé dua
dung dich chtra nudc cia axit (met)acrylic va dung moi chiét vao tiép xtic voi nhau, nho
d6 chiét axit (met)acrylic thd; va budc chung cht @& chung cét axit (met)acrylic tir axit
(met)acrylic thd,
trong d6 dung dich chira dung dich x4 ma duogc xa tur it nhat mot trong cac budc
duoc st dung 1am dung dich thu dugc, dung dich thu dugce duoc gitt trong thoi gian tir 1
ngay dén 60 ngay, va dung dich thu dugc dugce giit dugce nap vao bude chiét.
2. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic, phuong phép nay bao gbm:
bude phan ing oxy hoéa dé thu khi phan tmg chira axit (met)acrylic, qua qué trinh
oxy hoa xuc tac pha hoi; buéc hap thu d& dwa khi phan tmg vio hé chit long khi tiép xuc
v6i nuée, nho do tao ra dung dich chira nudce cua axit (met)acrylic; bude chiét dé dua
dung dich chtra nudce cia axit (met)acrylic va dung moi chiét vao tiép xtic v6i nhau, nho
d6 chiét axit (met)acrylic thd; va bude chung cét dé chung cét axit (met)acrylic tir axit

(met)acrylic tho,
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trong d6 dung dich chirta dung dich xa ma duoc xa tur it nhit mot trong cac bude
duoc st dung lam dung dich thu duge, dung dich thu dugce duge dua vao qua trinh tach
nuée, va pha de‘iuvthu dugc tr qua tinh tach dau-nuée duoc nap vao budce chiét.

3. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic, phuong phép niy bao gbm:

budc phan Gng oxy hoa dé thu khi phan tmg chira axit (met)acrylic, qua qué trinh
oxy hoa xtic tac pha hoi; budc hip thu dé dua khi phan ting vao hé chit 1ong khi tiép xuc
v6i nude, nho d6 tao ra dung dich chira nude cua axit (met)acrylic; bude chiét @é dua
dung dich chira nudc cua axit (met)acrylic va dung moi chiét vao tiép xuc véi nhau, nho
d6 chiét axit (met)acrylic tho; va bude chung cit dé chung ct axit (met)acrylic tir axit
(met)acrylic thd,

trong d6 dung dich chira dung dich x4 ma dugc x4 tr it nhét mot trong cac budc
duoc sir dung lam dung dich thu dugc, dung dich thu dugc dugc chung cat, va phén
chung cét thu duoc duge nap vao budce chiét.

4. Phuong phép san xuit axit (met)acrylic theo muc bét ky trong cac muc tir 1
dén 3, trong d6 it nhit mot trong cac bude, viée cAp san phdm phan Gng trong bude nay
va x4 dung dich xa trong budc nay dugc thuc hién déng thoi.

5. Phuong phap san xuit axit (met)acrylic theo muc bét ky trong cdc muc tir 1
dén 4, trong d6 dung dich thu duge chira nuée.

6. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo muc bat ky trong cac muc tir 1
dén 5, trong d6 dung dich thu duoc ma duge nap vao buse chiét duoc cip cung vi tri nhu
d6i v6i dung dich chira nude cua axit (met)acrylic ma dwoc cdp vao d6 trong budce chiét.

7. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo muc bat ky trong cac muc tir 1
dén 6, trong d6 ndng d6 cia san phdm coHng Michael trong thanh phan hén hop ciia dung
dich thu dugc va dung dich chtta nude cia axit (met)acrylic nim trong khoang tir 0,05
dén 0,7 % theo trong luong.

8. Phuong phap san xuit axit (met)acrylic theo muc bat ky trong cac muc tir 1
dén 7, trong d6 nhiét do chiét trong bude chiét nim trong khoang tir 30°C dén 90°C.

9. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo muc bat ky trong cac muc tir 1
dén 8, trong d6 dung moi chiét 1a dung méi co, 1am thanh phan chinh, hop chét thom
khong hoa tan dugc trong nude ¢ diém s6i thip hon diém sdi cua axit (met)acrylic.

10. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo muc 9, trong d6 hop chét thom
khoéng hoa tan dugc trong nudce 1a it nhét mot hop chit duoc chon tir nhém bao gém
benzen, toluen va xylen.

Hiéu qua c6 loi cua sang ché
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Sang ché cho phép lam giam tai nhiét trong budc chung cit ciia qua trinh san xuét
axit (met)acrylic, thuc hién hoat dong trdi chay, va lam gidm su nhiém bén do cac dung
dich x4. Hon nita, sang ché cho phép tao ra axit (met)acrylic chat luong cao mét cach dn
dinh, trong khi duy tri hiéu suét loai bd nuéc va céc tap chét khac & muic cao, bang cach
ngan su 1am giam su tach dau-nude trong bude chiét.

M® ta vin tat cdc hinh vé
Fig.1 14 so @ hinh v& minh hoa vi du vé co cAu san xuét axit (met)acrylic theo
| sang ché.
MG ta chi tiét sang ché

Phuong 4n ciia phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo sang ché s& duoc giai
thich chi tiét.

Phuong phap san xuit axit (met)acrylic theo sang ché c6: budc phan timg oxy héa
dé thu khi phan tmg chira axit (met)acrylic, qua qué trinh oxy héa xtc tac pha hoi; budc
hép thy dé dua khi phan tmg vao hé chit 1ong khi tiép xtc véi nudc, nhd do tao ra dung
dich chtra nuéc cua axit (met)acrylic; bude chiét dé dua dung dich chira nudc caa axit
(met)acrylic va dung méi chiét vao tiép xuc véi nhau, nho d6 chiét axit (met)acrylic tho;
va bu6e chung cit dé chung cét axit (met)acrylic tlr axit (met)acrylic thd, trong d6 cac
hoat ddng dugc thuc hién theo cach do 1a, néu can thiét, dung dich chira dung dich xa da
duoc xa tir it nhit mot trong cac bude néu trén duge gitt lam dung dich thu duoc, va
dung dich thu dugc dugce gilt dugc nap vao budc chiét (diéu kién (a) dudi day), va tbt
hon 13, theo cach nay ma céc didu kién tir (b) dén (f)) duoc thoa man.

(a) Dung dich chira dung dich xa ma dugc xa tr qué trinh tao ra axit (met)acrylic
dugc gitt lam dung dich thu dugc, va dung dich thu dugc dugce gilt duge nap vao bude
chiét néu trén.

(b) Dung dich thu dugc dugc nap vao cung vi tri nhu vi tri ma dung dich chtra
nude cua axit (met)acrylic duge cip vao d6 trong bude chiét.

(c) Ndng do ctia san phim cong Michael trong thanh phan hdn hop cta dung dich
chira nudc cla axit (met)acrylic va dung dich thu duge duoc thiét 1ap nim trong khoang
tir 0,05 dén 0,7 % theo trong lugng.

(d) Dung dich thu dugc dugce chung cat, va luong chung cat thu duoce sau d6 duoc
nap vao budc chiét.

(¢) Dung dich thu duoc duoc dua vao viée tach dau-nuée, ma sau d6 pha dau

dugc nap vao bude chiét.
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(f) Nhiét d6 chiét trong budc chiét duge didu chinh trong khoang tir 30°C dén
90°C.

Nhu dugce thiét lap trude theo (a), d4u hiéu khac biét cia sang ché dé sur dung, 1a
dung dich thu duoc, dung dich chtra dung dich xa da dugc x4 tir qué trinh tao ra axit
(met)acrylic, va gitt dung dich thu duoc, thay vi, trong bé chtra. Dung dich thu duoc cé
thd duoc thu trong qué trinh san xudt va trong qué trinh gian doan khi san xult axit
(met)acrylic. Viéc cép san phdm phén tng va xa dung dich x4 trong mdi budc c6 thé
duoge thue hién ddng thoi. Qua viée gitt dung dich thu duoc, dung dich xa c¢6 cac thanh
phﬁn khac nhau duoc tron, nho d6 cac thanh phén duoc déng nhét, va néng dd cua cac
thanh phin ma lam giam su tach dau-nuée duge pha lodng. Ngoai ra, hiéu qua khi tao
didu kién loai bo cac thanh phﬁn lam giam c6 thé dat duoc nhd viée thiét 1ap chét rén va
nho su tach ddu-nuée. Theo séng ché, thuat ngit dung dich x4 ma duoc xa tir qué trinh
tao ra axit (met)acrylic c6 thé 1a dung dich xa ma duoc x4 tir qué trinh trong khi hoat
dong khong én dinh, vi du, su phuC hdi theo dinh ky/cac vAn dé 1am sach hodc thiét bi,
va cu thé 14 cac dung dich duge xa, vi dy, tir cdt hép thu, cot chiét, bd c6 dic, hodc cot
chung cét. Thuét ngit giit theo sang ché 1a hoat dong dé gitr dung dich trong bé luu trit
nhu bé dém, bé khong dat tiéu chuan hozc bé chira san pham, véi thoi gian gitt dugc thiét
1ap trong khoang thoi gian tir 1 ngay dén 60 ngay, t5t hon 14 nim trong khoang tir 2 ngay
dén 40 ngay va t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 2 ngay dén 10 ngay. Theo sang ché,
thuét ngit 1 ngay 1a 24 gio. Néu khoang thoi gian qua ngén, hiéu qua pha loéng ndng d6
cua cac thanh phé‘m la lam giam sy tach dau-nuéce, va hiéu cua cua viée 1am léng chét rin
~ va sy tach dau-nude khong dat du, nguoc lai néu khoang thoi gian néu trén qué dai, thi
kha nang tach dau-nudc bi giam nguge do viée tao ra cic tap chit méi nhu san pham
cdng Michael va san phidm polyme héa.

Néu dung dich dugc xa tir qua trinh tao ra axit (met)acrylic dugc cAp nhanh vao
bude chiét ma khong trai qua hoat dong gifr, thi su tach dau-nude co thé bi lam giam, va
nude c6 thé luu thong xudi dong chira trong dung moi chiét, ma c6 thé hidu 1a tai luong
lam sach xudi dong 16n hon va chét lwong san phim kém hon.

Nhu duge néu trén, cac thanh phém ma lam gidm su tach dau-nuée duoc chua
trong dung dich xa ma dugc xa tir qué trinh tao ra axit (met)acrylic, c6 ham luong chat
ma 1am giam su tach ddu-nudc thay d6i phu thudc vao sy didu chinh ma & d6 cic dung
dich duoc xa. Viée duy tri ndng do ciia cac thanh phan nay nam trong khoang thich hop,
trong khi diéu chinh ndng d9, c6 thé hiéu duoc 13 phuong phép hoat dong c6 hidu qua
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nh4t & day, nhung sy didu chinh nay khé duge x4c dinh, do c6 nhiéu thanh phin ma c6
thé hiéu duoc 13 1am giam su tach dau-nuéc nhung khdng duoc nhan ra rd rang.

Do d6, ¢6 nghién ciru thém dé chi ra vén d& nay, da phat hién ra trong sang ché 1a
san phém cdng Michael co thé dugc sir dung lam chét chi thi cta su tach ddu-nudce, va
ma viéc 1am giam sy tach dau-nude co thd duoc ngan bang cach kiém soat ndng do cua
san pham cong Michael trong khoang da cho. Nhu duge dit ra trong muc (c), phuong
phap kiém soét kha ning tach diu-nuée t6t hon 1a bao gdm viée kiém soét kha niang tach
diu-nuéce theo cach nay ma ndng do cta san phdm cong Michael trong thanh phan hén
hop cta dung dich chtra nudc cia axit (met)acrylic va dung dich thu duge nim trong
khoang tir 0,05 dén 0,7 % theo trong lugng. Nong d6 ciia san phdm cong Michael t5t hon
1a ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,6 % theo trong luong, va t6t hon nita 1a ndm trong
khoang tir 0,1 dén 0,5 % theo trong lugng. Néu ndng do6 cua san phdm cong Michael qua
thip, cac diéu kién trong budc phan tmg oxy hoéa va bude hép thu tré nén bét budc,
nguoc lai néu néng d6 qua cao, su tach dau-nudce trong bude chiét bi giam. Nhu duoc sir
dung ¢ day, thuat ngit thanh phan hdn hop 13 thanh phan ciia dung dich hdn hgp trong
trudong hop ma dung dich thu dugc duoc trén voi dung dich chira nude cla axit
(met)acrylic, trong dudng dng, trong khi trong trudng hop ma dung dich thu duoc duge
cép vao budc chiét qua duong dng tach khoi dung dich chira nude cua axit (met)acrylic,
thuat ngtt thanh phin hdn hop 1a thanh phén theo gia thiét ctia hdn hop thu duoc, duge
tinh toan trén co s& cua cac thanh phan tuong ting va tbc do luu thong. Nong do ctia san
phdm cong Michael c6 thé duoc do theo céc phuong phéap da biét. Vi du, ndéng d6 cta
san phim c6ng Michael c6 thé duoc do bang sic ky khi.

Phuong phap c¢6 thé hiéu dugc dé duy tri ty 1& ndng d6 néu trén bao gdm viéc diéu
chinh tdc d6 luu thong ciia dung dich thu duogc, hodc viéc didu chinh néng dd cua san
pham cong Michael bing cach cép riéng axit acrylic c6 d6 tinh khiét cao. Tuy nhién,
thong luwong xtr 1y bi gidi han trong truong hop nay. Do do, tdt hon 1a thuc hién hoat
dong chung cit trude khi cép dung dich thu duoc vao bude chiét, nhu duge md ta trong
muc (d). Bang cach thuc hién hoat dong chung cht va sau d6 cAp phin chung cét vao
buéc chiét né co thé ngan viée 1am giam su tach dau-nudc trong budce chiét. Trong
truong hop ma hoat dong chung cat dugc thuc hién st dung cdt chung cat, thuat ngit
chung ct & ddy 1a su ngung tu cic thanh phan thu dugc tir phan trén cia cot chung cét.
C6 thé hiéu 12 c6 nhiéu thanh phin ma lam giam su tich dau-nuée trong budce chiét. Mac
du khong dugc nhan ra 16 rang, cac thanh phan nay duoc cho 1a d8 bao gdm san phdm

cdng Michael cia axit (met)acrylic, cac san pham polyme hoa ctia axit (met)acrylic, cling
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nhu cac chit ¢6 diém sdi cao va chit rin khac. Do d6, du doan 12 viée loai bo cac thanh
phan nay béng viéc chung cét c6 tac dung dé ngan viéc 1am giam su tach dau-nude.

Nhu duge néu trong muc (e), viéc lam giam sy tach diu-nudce trong bude chiét
cling cé thé duoc ngan béng cach thuc hién hoat dong tach dau-nuée trén dung dich thu
dugc. Mic du céac 1y do co ban chua duge 1am 18, duge cho 12 viée 1am gidm su tach dau-
nude trong bude chiét ¢6 thé duge ngan bang cach cip vao budc chiét pha dau sau su
tach dAu-nude, do cac thanh phin c6 thé hoa tan trong nudc c6 trong céc thanh phan ma
lam giam sy tach dau-nuéc.

Dung dich thu duoc t6t hon 1a duoc cép vao budc chiét trong qua trinh sin Xuét
axit (met)acrylic, va tot hon 12 dugc nap vao bude chiét trong qua trinh san xuét lién tuc,
sau khi trai qua it nh4t mot budc duge chon tir nhém bao gdm gift, chung cit va su tach
dAu-nuGe. Nhu duoc néu trong muc (b) vi tri ma dung dich thu duge duge cép vao do6 tbt
hon 14 ciing vi trf ctia viée cép dung dich chira nuéc clia axit (met)acrylic vao trong bude
chiét. Cac phuong phap c6 thé hidu duoc ma v6i phin d6 bao gdm viée tron dung dich

thu dugc vao dudng dng ma qua d6 dung dich chira nude cua axit (met)acrylic luu thong,
hodc phuong phap cip dung dich thu duoc, qua dudng bng riéng, dén vi tri ma dung dich
chira nuée cla axit (met)acrylic dugc cdp vao d6. Trong truong hop ma cdt chiét duoc sir
dung 1am bud6c chiét va dung dich chita nude cla axit (met)acrylic dwoc cip vao phin
trén cta cot, c6 thé hiéu duoc vi du ciia phuong phép sau cing bao gbm viéc cdp dung
dich thu duoc vao phﬁn trén cua cft qua dudng éng riéng. Viée chiét c6 hiéu qua cta axit
(met)acrylic giam xudng trong trudng hop ma phuong phéap nay khong duoc thuc hién
va dung dich thu duoc thay vi duoc cép, vi du, vao cung vi tri nhu 1a ciia dung moi chiét.

Nhiét do trong qué trinh chiét thong thuong 14 nhiét do thip, nim trong khoang tir
20°C dén 30°C, do do hoa tan ctia diu vao nudc 14n nhau ting 1én véi viée ting nhiét do
& thoi gian tach du-nuéce (xem Tai liéu sang ché 2, vi du). Tuy nhién, nhiét o chiét tt
hon 1a khong qua thip, theo quan diém vé viéc ngan trang thai huyén phi dau-nuée, do
tbc d6 tach diu-nudce thap & nhiét do théip. Nhiét d6 td1 wu vé kha ning can béng t6t nhét
gitt dd hoa tan 1an nhau cua dau-nuée va toe do tach ddu-nude, va vé viée ngan, vi du,
viéc tao ra cac thanh phén mdi ma lam giam d¢ hoa tan dAu-nude, t6t hon 1a ndm trong
khoang tir 30°C dén 90°C, tét hon nita 12 ndm trong khoang tir 40°C dén 80°C va tét hon
nita 12 nim trong khoang tir 40°C dén 60°C, nhu dugc néu trong muc (f). Nhu phuong
phap didu chinh nhiét d6, hiéu qua t6t nhét & day l1a didu chinh nhiét d6 dung dich thu
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duoc hodc dung dich chira nude cua axit (met)acrylic duoc cép vao buée chiét, hodc
nhiét d6 cta dung dich hon hop nhu d4 néu trén, dé nam trong khoang thich hop.

Sang ché s& duoc giai thich tiép theo bang cach minh hoa viéc tao ra axit acrylic
str dung propylen lam vét li¢u dau, 1am vi du dién hinh cta viéc tao ra axit (met)acrylic,
¢6 vién din dén Fig. 1 ma mod ta & dang so d6 vi du cla qué trinh san xut axit
(met)acrylic. Tuy nhién, sang ché khong bi gi6i han d6i véi viée tao ra axit acrylic sir
dung propylen lam vat li¢u dau, va c6 thé duoc st dung trong viée tao ra axit acrylic
hodc axit metacrylic thong thuong, sit dung céc vat licu d4u & dang hydrocacbon c6 ba
nguyén tir cacbon hoac hydrocacbon c6 bbn nguyén tir cacbon.

1) Budc phan tng oxy héa

Khong khi (11), hoi nuéc va/hodc nito lam chét pha loang (12), va hon nita
propylen (10) lam vat liéu d4u phan Gng, duoc tron va duoc cAp vao 10 phan tmg oxy héa
(10 phan g giai doan thi nhat) (1). Lo phan tmg giai doan thit nhét (1) nén chat véi xtic
tac rn tao thanh molybden (Mo)-bitmut (Bi) trén co s& oxyt kim loai compozit, nhiét do
cta 10 phan tmg dugc diéu chinh qua sy luu thong clia méi truong nhiét. Két cdu cua 10
phan tmg giai doan thir nhat (1) thudng 13 kiéu bo trao dbi nhiét nhidu dng hozc 12 kiéu
bo trao dbi nhiét dang tAm. Khi cta san pham phan tng thu duoc tir sy chuyén d6i cta
propylen véi acrolein trong 10 phan g giai doan thu nhét (1) tiép theo duoc cap vao 10
phéan tng oxy hoa (10 phan ung giai doan thir hai) (2). Khong khi (11) va v.v... ¢6 thé
duoc bd sung vao 10 phan tmg giai doan thit hai (2). Lo phéan tng giai doan tht hai (2)
nén chit véi molybden (Mo)-vanadi (V) trén co s& xtc tac oxyt kim loai compozit, nhiét
d6 cua 10 phan tmg duoc didu chinh qua sy luu thong cia modi trudng nhiét, Két cau
twong tw nhu v6i 10 phan tmg giai doan thtr nhét (1) dwgc dap tng lam két ciu cta 1o
phan ung giai doan thur hai (2). Acrolein duoc chuyén déi thanh axit acrylic trong 10
phan tng giai doan tht hai (2), va thu duoc khi phan tng oxy hda (13).

2) Bude hip thu

Khi phan Gng oxy héa (13) dugc lam mat trong khoang nhiét do tir 150°C dén
200°C str dung bo trao dbi nhiét (9-1), va sau d6 dugc dua vao cot hép thu (3), dé tao ra
dung dich chtrta nudc axit acrylic, véi nhiét do duge diéu chinh bai bd trao ddi nhiét (9-
3). Cu thé, khi phan ung oxy hoéa dugc lam maét trong b trao d6i nhiét (9-1) duoc dua
vao cot hép thu (3), va khi phan tmg oxy héa va nuée hép thu (17) chta chit gay trc ché
polyme hoa (15), va duoc cép tir phan trén cla cot clia cot hép thu (3), dugc dua vao qua
trinh tiép xtic hé chét long khi, két qua 13 axit acrylic va v.v...trong khi phan {mg oxy héa

duoc hép thu dé tao ra dung dich chita nuéc axit acrylic (14). Cot dugc nén chit hodc cot
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dang tAm c6 tir 10 dén 20 tdm theo 1y thuyét thuong duoc sir dung lam cot hép thu (3).
Nhiét do cua phén trén cua cdt hap thu (3) thuong nim trong khoang tir 30°C dén 70°C,
trong khi nhiét do ctia phan dudi thuong nim trong khoang tir 35°C dén 85°C, nhiét do
néu trén dugc diéu chinh sir dung bo trao d6i nhiét (9-3).

Khi thai tir phan trén ctia ¢ot hap thu (3) chia nito lam thanh phan chinh, nudc,
cling nhu oxy va propylen khéng dugc phan ung. Khi thai chtta cacbon dioxyt (CO2),
axit axetic, formaldehyt va twong tu, 1am san pham phu ctia phan Gng oxy héa, va ngoai
ra con lugng nho axit acrylic ma khong hép thu duge. Mot phan khi thai ¢ thé duoc tai
ché nguyén trang vao budc phan img oxy héa. Tuy nhién, thong thuong khi thai khong
¢6 hai trong buéc xur 1y khi thai (4), ma sau khi khi duoc tai ché (23) vao 10 phan tmg
oxy hoa (1) hodc (2), va phan con lai dugc bo lam khi thai (22).

Nong d6 cua axit acrylic trong dung dich chtta nuée axit acrylic (14) cia phan bén
dudi coa cot nim trong khoang tir 30 dén 70 % theo trong luong. Dung dich chita nuée
axit acrylic (14) chwra, vi du, san phém phu nhu formaldehyt, axit axetic, axit maleic va
axit phtalic, ciing nhu, vi du, chat gay G ché polyme héa ma duoc bd sung vao phin trén
ctia cOt hap thu (3).

Céc chit khéc nhau da duoc dé xuét dé st dung 1am chét gy trc ché polyme héa
trong qué trinh san xuét axit acrylic. Cac vi du cta chiing bao gbm cac hop chét cia
phenol nhu hydroquinon va hydroquinon monometyl ete, va ngoai ra cac hop chét cua
phenothiazin, c4 hop chit mudi dong, cac hop chit mubi mangan, cac hop chit amin, cac
hop chét nitrozo, va cac hop chét N-oxyl.

Céc vi du cia hop chit néu trén bao gébm phenothiazin va bis-(0-
metylbenzyl)phenothiazin 13 hop chét phenothiazin.

Hop chit mubi ddng, ma khong bi gisi han cu thé, c6 thé 1a mubi vo co, hoidc
mudi hitu co, va nhidu hop chét ¢ thé duoc sir dung. Cac vi du ctia ching bao gdm ddng
dialkyldithiocarbamat, déng axetat, ddng acrylat, ddng naphtenat, ddng sulfat, dong
paratoluenat, ddng nitrat va ddng cacbonat. Tuy nhién, dung dich trong cot hép thu (3) 1a
dung dich chtra nuéce, va do vay hop chat mudi dong t6t hon 12 hop chat c6 thé tan trong
nuée, vi du, ddng axetat, dong acrylat, dong cacbonat, dbng sulfat hoic ddng
paratoluenat.

Céc vi du vé cac hop chit mudi mangan thich hop bao gdm mangan axetat,

mangan format, mangan acrylat, mangan naphtenat, mangan sulfat va mangan cacbonat.
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Céc vi du vé cac hop chét nitrozo va cac hop chit amin bao gdm p-nitrosophenol,
N-nitrosophenylhydroxylamin va mubi ammoni cta chiing, va N-nitrosodiphenylamin va
mubi ammoni ciia ching.

Céc vi du vé& cac hop chit N-oxyl bao gdém tertiary butyl nitrooxyt, 2,2,6,6-
tetrametylpiperidin-1-oxyl, 2,2,6,6-tetrametyl-4-hydroxypiperidin-1-oxyl, va 4,4'4"-
tris(2,2,6,6-tetrametylpiperidinooxyl)phosphit.

3) Budc xur 1y khi thai

Khi thai duoc x4 tir phan trén ctia cot hip thu (3) thong thudng chita hop chét hitu
co nhu axit axetic, formaldehyt va axit acrylic, cung véi nude, oxy (O2) va cacbon dioxyt
(CO,). Viée xir Iy @ 1am cho khi thai vo hai thuong duoc thuc hién theo céac so dd bt
cht xuc tac. Cac vi du ctia chét xuc tac bao gdm chit xtc tac dang t ong.

4) Bude chiét

Dung dich chira nuéc axit acrylic (14) tir phan duéi ctia cot hap thu (3) trai qua su
trao dbi nhiét trong bo trao ddi nhiét (9-2), nhiét do ctia dung dich duoc diéu chinh trong
khoang tir 20°C dén 90°C, dung dich duoc cip vao cot chiét (5), va trai qua qué trinh tiép
xuc chit 16ng-chét 1ong v6i dung mdi chiét (16), duge tach thanh dung dich chiét (18)
clia axit acrylic va thanh nuée tinh ché (19).

Néu nhiét d6 chiét trong cot chiét (5) qué cao, d6 hoa tan 14n nhau giita nuée va
dung mdi chiét tang 1én, nguoc lai néu nhiét d6 chiét qua thép, su tach dau-nude mat mot
thoi gian. Do d6, nhiét do chiét t6t hon 1a dugc thiét 1ap tir 30°C dén 90°C.

Dung méi khong tan trong nudc dugc md ta dudi day t6t hon 1a dugc st dung lam
dung mdi chiét (16). Nong d6 nuée trong dung dich chiét (18) sau khi chiét giam xuéng
do d6 viéc chiét str dung dung méi khong tan trong nude, va do d6 c6 thé ngan lai, vi du,
viée bi tic do sy polymer hoa cua axit acrylic trong budc 1am sach axit acrylic sau d6 (7);
& cing thoi gian, ¢6 thé 1am giam tai nhiét trong budc 1lam sach (7). Bang céch str dung
dung mdi khong tan trong nudc, ngoai ra, c¢6 thé lam giam nong do cua tap chét nhu axit
axetic va axit maleic trong dung dich chiét (18) sau khi chiét. Ciing nhu t6t hon 14 sir
dung dung méi khong tan trong nude, dé xtr 1y cac dung dich tir cac thiét bi khac nhau,
chira céc tap chit nay, trong budc chiét.

Vi du, dung méi ctia hop chat thom khéng hoa tan dugc trong nude cé thé duoc
str dung lam dung moi khong tan trong nuéc ma duoc su dung dé chiét tach axit acrylic.
Hop chét thanh phin chinh ma c¢6 diém s6i thip hon diém s6i ciia axit acrylic t6t hon 1a
dugc sir dung 1am dung moi, vé hiéu qua tach dung moi trong qua trinh 1am sach axit

acrylic. Thanh phan chinh néu trén & day 13 hop chat thom khong hoa tan dugc trong
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nuée ¢6 diém soi thip hon diém sbi cua axit acrylic va 1a 50% theo trong luong hozc 16n
hon, t6t hon 14 60 % theo trong luong hodc 16n hon, va t5t hon nita 1a 80 % theo trong
lwong hodc 16n hon cta dung méi chiét.

Céc loai dién hinh cua dung méi ctia hop chét thom khong hoa tan dugc trong
nuée bao gdbm dung mdi ctia hydrocacbon thom khong tan trong nudc. Dung mdi clia
hydrocacbon thom khong tan trong nuée 14 wu diém trong hoat dong chiét ma trong d6 ty
16 ctia cac hé sb phan b trong ty 16 chat chiét / nudc ding cho axit acrylic va axit axetic
la cao, va axit acrylic do d6 dugc chon la cao. Dung moi cé d hoa tan trong nudc &
nhiét d6 20°C 1a 1,5 % theo trong lugng hodac nhé hon dugc chon lam the above dung
mdi cua hydrocacbon thom khong tan trong nude, nhung d6 hoa tan trong nuée t6t hon
nfta 12 0,5 % theo trong luong hodc nhé hon, van t6t hon 12 0,1 % theo trong luong hoic
nho hon, va t6t nhét 13 0,06 % theo trong lwong hodc nhé hon. Céc vi du vé dung moi
ctia hydrocacbon thom khéng tan trong nudc bao gdm benzen, toluen, xylen, etyl benzen
va mesitylen, t6t hon 13 nim trong nhém d4 néu benzen, toluen va xylen, do hiéu qua
chiét cao va do hoa tan trong nuéc thip. Dung méi ciia hydrocacbon thom khong tan
trong nude c¢6 thé 1a duge s dung riéng hodc & dang dung mdi hdn hop cia hai hoic
nhiéu loai hon.

Mic du dung méi cia hydrocacbon thom khéng tan trong nuée c6 thé dwge sir
dung & dang dung méi hdn hop v6i dung méi khong tan trong nude khac, trong truong
hQ‘p nay dung méi cia hydrocacbon thom khéng tan trong nuée tét hon 1a 70 % theo
trong luong hodc 16n hon cua dung mdi hdn hop. Toluen t&t nhit & ddy 1a dung moi cua
hydrocacbon thom khéng tan trong nudc, do sy that 1a c¢6 hiéu qua chiét cao va do hoa
tan trong nudc thap.

Ty 18 theo trong luong (ty 16 S/F) cta dung méi chiét (16) ddi véi dung dich chira
nuéce axit acrylic (14) thudng duoc thiét 14p nim trong khoang tir 1 dén 5. Khi ty 1¢ S/F
nho hon 1, ndng dd cua axit acrylic trong dung dich chiét (18) tang lén, nhung toc do
chiét cua axit acrylic giam xubng trong khi ndng d6 nudc trong dung dich chiét (18) ting
1én, ma khong mong mudn. Khi ty 18 S/F vuot qua 5, toc do chiét tang 1én nhung ndng
d6 cua axit acrylic trong dung dich chiét (18) giam xubng, va do d6 luong 16n thiét bi va
ning luong tach duoc yéu cdu trong bude 1am sach sau d6 (7), ma khong mong mudn.
Tét hon 14, ty 18 S/F dugc thiét 1ap ndm trong khoang tir 1 dén 3,5, d& lam giam nong d6
nuéce trong dung dich chiét (18) nhiéu nhét co thé.

S6 tAm theo 1y thuyét cta cot chiét (5) thuong bang 4 hodc 16n hon, tét hon 1a 6

hodic 16n hon va tt nhat 12 7 hodc 16n hon. Te d chiét cua axit acrylic ting 18én véi )
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tAm theo 1y thuyét tang 1én. Gi6i han trén cta s6 tAm theo 1y thuyét cta cot chiét (5)
khong bi han ché cu thé ma con thudng 14 20 hodc nho hon. Téc do chiét cua axit acrylic
thuong 14 95% hoéc cao hon, t5t hon 14 98% hodc cao hon va tot nhét 1a 99% hodc cao
hon.

Nhu cot chiét (5), dwoc sir dung cdt chiét dang tAm, cot chiét dia quay (c6t RDC)
hozic ¢t chiét dang tAm chuyén dong qua lai (vi dy, cdt Karr). Cot chiét dang tdm chuyén
dong qua lai & day dugc uu tién, vi du, vé sb tAm theo 1y thuyét va thong lugng xtr 1y

Nong d6 cua axit acrylic trong dung dich chiét (18) thu duoc trong cot chiét (5)
thuong ndm trong khoang tir 10 dén 40 % theo trong lugng, véi luong nho axit axetic va
nuée duge b tri trong dung dich chiét (18). Nuée tinh ché (19) chira san phdm phu cia
phan ung oxy hda nhu axit axetic, formaldehyt va axit maleic, va ngoai ra chét gay uc
ché polyme hoa va twong tu. Thanh phan cua dung dich chiét (18) va nuée tinh ché (19)
duoc x4c dinh boi, vi dy, thanh phan can bing long-léng, ty 1& S/F, va sb tAm theo ly

“thuyét cua cot chiét (5).

5) Bude lam sach axit acrylic

Bude theo sang ché bao gdm bude chung cét dé tach axit acrylic khéi axit acrylic
thd bang cach chung cit. Cac tap chit nhu dung moi chiét va axit axetic trong dung dich
chiét (18) thu duoc tir phan trén cot clia cot chiét (5) dugc tach bang cac cach lam sach,
nhu viée tach bang cach chung cét nén trén, trong budc lam sach axit acrylic (7). Do d6
tao ra axit acrylic (20). Dung méi chiét (16) duoc tach bing cach chung cét duoc tai ché
vao cot chiét (5). Nong do cua axit acrylic trong dung méi chiét (16) c6 anh huong dang
ké dén tdc do chiét cua axit acrylic trong cot chiét (5). Nong do cua axit acrylic trong
dung mbi chiét (16) t6t hon 1a 1 % theo trong lugng hodc nhé hon, t6t hon nira 12 0,5 %
theo trong Iuwong hodc nhé hon, do ndng do cang thap thi tbc do chiét cang cao. Pé dua
ndng d6 cua axit acrylic trong dung moi chiét (16) dén 0,4 % theo trong luong hozc nhd
hon can lam ting sb tAm trong cot chung cét, va lam ting viéc hdi luu, nham muc dich
tach dung méi va axit acrylic béng cach chung cit. Viéc nay doi héi nhu cau niang luong
dang ké, va do d6 cac didu kién néu trén duogc didu chinh thanh cac diéu kién thich hop
dua trén su lién quan gifta tbc d6 chiét ctia axit acrylic va tai chung cét.

6) Budce xit Iy nuéce tinh ché

Nudc tinh ché (19) tur cot chiét (5) duoc xa lam dung dich thai ma phai dugc xtr
ly. Phuong phap xir ly dét va phuong phép xir Iy bun hoat tinh & ddy thudng la cac
trudong hop ctia phuong phdp xtr Iy dung dich thai, nhung phuong phap xu ly dbt c6

lwong 16n nuée tinh ché cAn viéc dua ning luong vao dang ké, trong khi d6i véi phuong
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phép xur Iy bun hoat tinh la khd, do nudc tinh ché (19) chtra formaldehyt. Do d6, nudc
tinh ché (19) t6t hon 13 duoc tai ché vao cot hép thu (3) va duoc tai st dung lam nudc
hép thu. San phdm phu (vi duy, axit maleic va axit phtalic) tir buéc phan tmg oxy hoa ma
con lai ma khong duogc chiét boi dung mbi chiét trong cot chiét (5) dugc cd dic trong
nuée tinh ché (19). Do d6, van tach san phim phu tir nuée tinh ché (19) va xa san phim
phu duogc tach ra khoi hé théng ¢ dang dung dich thai, dé ngan viée tich trit san phém
phu nay trong hé thng, va nhim muc dich tach ché vao cot hip thu (3). Pé xir Iy nudc
tinh ché (19), mét phan cia ching duoc tai ché (24) nguyén trang, & dang nu6c hap thy,
vao cot hép thu (3), va chi phan con lai dugc dua vao xir ly c6 ddc nho nhiét, nhy d6 dé
tach dung dich thai. Do dé, co thé 1am giam kich ¢& cta thiét bi ddi véi viée xtr 1y ¢6 dic
nhd nhiét, trong khi bo qua nang lugng.

| Thiét bi duge st dung dé ¢b dic bang nhiét nude tinh ché (19) thudng 13 gian bay
hoi (6) nhu duoc thé hién trén Fig. 1. Gian bay hoi (6) c6 bé héa hoi, ndi hoi ding cho
viéc chung cAt nhiét va phﬁn ngung tu dé ngung tu hoi nudc duge hoa hoi. BO tach
swong dé ngan viée cudn theo cé thé duoc bb tri trong bé, hodc cac phan chung cAt nhur
khay c6 thé 1a dugc bd tri & phﬁn trén ctia bé. Thiét bi c6 dic nhd nhiét khong bi gidi han
boi gian bay hoi, va, vi du, c6 thé duoc sir dung gian bay hoi higu qua cao, bé khudy
dugc trang bi véi vo gia nhiét hodc bd trao d6i nhiét, thiét bi tach c6 mang, cot khudy,
gian bay hoi mang mong hodc gian bay hoi mang méng ly tdm (vi dy, Kontro).

7) Budc thu cac dung dich tir cac phan thiét bi khac nhau

Vén dé duoc néu trén duge ap dung, vi du, dbi voi cac diéu kién uu tién 13 gitr,
chung cit va sy tach diu-nuéc ciia dung dich thu dugc, va viée cép ctia dung dich thu
dugc, duoc dit ra trong phan theo séng ché.

Theo du doan vé hoat dong khong dn dinh, vi du, do c4c van dé hoic trong khi
kiém tra dinh ky, phuong phép san xuét theo sang ché bao gbém viéce giit cac dung dich tir
céc phan thiét bj khac nhau mot 1an trong bé chita (8) nhu bé dém hoic bé khong dat tiéu
chuin trong qua trinh hoat dong khong n dinh. Dung dich xa c¢6 cac thanh phan khac
nhau duogc tron nho viée gilt nay, nhd d6 cac thanh phﬁn duoc dong nhét, va néng do cua
c4c thanh phin ma lam giam su tich dau-nuéc duge pha lodng. Nhe viée gitt chét ran va
nhd su tach dau-nuée, tré nén co thé dat duoc hon nita tac dung loai bd dé dang cac
thanh phr:fln ¢6 hai. Cac dung dich x4 nay t6t hon 1a duoc cép, ¢ dang dung dich thu dugc
(25), cung vi tri nhu vi tri ma dung dich chira nuéc cua axit acrylic (14) dugc clp vao o
trong bude chiét. Cac phuong phap c6 thé hiéu duoc ma v6i phin d6 bao gdm viée tron

dung dich thu dugc vao dudng dng ma qua dé dung dich chita nuée ctia axit acrylic (14)
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luu thong, hodc phuong phap cdp dung dich thu dwoc qua dudng bng riéng, dén vi tri ma
dung dich chtra nuée cia axit acrylic duoc cAp vao d6. Trong truong hop ma cot chiét (5)
duogce st dung 1am bude chiét va dung dich chira nuée cua axit acrylic duogc cip vao phan
trén ctia cot, c6 thé hiéu duge vi du ciia phuong phap sau cling bao gdm viée cép dung
dich thu dugc vao phén trén cta cot chiét (5) qua duong éng riéng. Viéc chiét c6 hiéu
qua cua axit acrylic c6 thé theo kiéu nho giot trong trudmg hop ma phuong phap nay
khong duoc thuc hién va dung dich thu dugc thay vi dugc cép, vi du, vao cung vi tri nhu
1a cta dung moi chiét (16).

Dung dich thu duoc ¢6 thé dugc nap nguyén trang vao budc chiét, nhung t6t hon
la duoc chung cat su dung thiét bi chung cat, v6i luong chung cit thu duoc sau khi
chung cit sau d6 duoc nap vao bude chiét, dé ngin viéc xay ra cia trang thai huyén phu
dau- nude trong bude chiét. Gian bay hoi ¢6 thé duoc st dung lam thiét bi chung cét.
Gian bay hoi ¢6 bé hoa hoi, ndi hoi dung cho viéc chung cAt nhiét va phan ngung tu dé
ngung tu hoi nudc duge hoéa hoi. By tach swong dé ngan viéc cubn theo c6 thé duoc bd
tr{ trong bé, hodc céc phan chung cit nhu khay c6 thé 1a duoc bb tri & phan trén cta bé.
Tuy nhién, thiét bi chung cAt nho nhiét khong bi gi6i han béi gian bay hoi, va, vi du, c6
thé duoc sir dung gian bay hoi hiéu qua cao, bé khqu duogc trang bi véi vo gia nhiét
hodc bo trao ddi nhiét, cot khqu hodc gian hoa hoi mang moéng.

Hoi nu6e hodc mdi trudong nhiét duge st dung 1am ngudn nhiét dé 1am néng trong
gian bay hoi va v.v.... Ngoai ra, cht 16ng trong qua trinh xir Iy & nhiét do cao hoic tuong
tur con ¢6 thé duoc st dung.

Trong mdt sb truong hop hoat dong tach dau-nuée cua dung dich thu duge c6 thé
duoc thuc hién, véi viéc cép chi pha dAu, v& viéc han ché xdy ra trang thai huyén phu
dau- nudce trong bude chiét. Tét hon 13, nhiét d chiét trong bude chiét duoc thiét 1ap tir
30°C dén 90°C. Tt hon nira 13, nhiét d6 dwoc thiét 14p tir 40°C dén 80°C, va tot hon nita
1a nim trong khoang tir 40°C dén 60°C. Nhu phuong phap diéu chinh nhiét do, hiéu qua
tdt nhét 1a diéu chinh nhiét 6 dung dich thu dugc hodc dung dich chira nudc clia axit
acrylic ma duogc cép vao bude chiét, hodc nhiét d6 ctia dung dich hdn hop nhu da néu
trén, dé nam trong khoang thich hop. Khoang thich hop & day 1a khoang nhiét do nam
trong khoang tir 20°C dén 90°C, t6t hon nita 14 tir 30°C dén 90°C va tdt hon nita 14 tir
30°C dén 70°C.

Tt hon 13, hoat dong ctia bude chiét, bao gé)m viéc cép cua dung dich thu dugc,

duoc kiém soat str dung san phém cdng Michael 1am chét chi thi. Néng dd cua san phérn
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cdng Michael trong thanh phan hdn hop cta dung dich chira nuée axit acrylic va dung
dich thu duoc tot hon 13 duogc thiét lap ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,7 % theo trong
luong, tdt hon nita 12 tir 0,05 dn 0,6 % theo trong luong va t5t hon nita 1a tir 0,1 dén 0,5
% theo trong luong. Néu ndng d6 cua san phim cong Michael qua thip, cac diéu kién
trong budc phan timg oxy hoa va bude hép thu trd nén bat bude, nguoc lai néu nbng do
qua cao, su tach dau-nude trong bude chiét c6 thé bi giam. O day, hiéu qua dé thuc hién
viéc chung c4t néu trén hodc hoat dong tach dau-nuée cua dung dich thu duge, 12 phuong
phép duy tri ty 1€ ¢6 dic néu trén. Cac phuong phap khac duogc hiéu bao gdm, vi du, didu
chinh tdc d6 luu théng cua dung dich thu duge, va diéu chinh ndng do ctia san phim
cong Michael bang cach cAp riéng axit acrylic c6 d9 sach cao.

8) Budc xtr Iy dung dich thai

Dung dich thai (21) dugce xa tir gian bay hoi (6) chua, vi du, chét gy trc ché
polyme hoéa; thanh phan c6 diém s6i cao va formaldehyt ma duoc tao ra trong buéc phan
ung oxy hoa va ma con lai trong nudc tinh ché (19) trong cot chiét (5). Dung dich thai
(21) dwoc xtt Iy, vi du, bang cach duoc dbt.
Vi du thwe hién sang ché

Séang ché s& dugc giai thich cu thé hon béi céc vi dy, nhung khong c6 nghia 13,
trong y chinh cta chung, bi giéi han d6i véi cac vi du.

Phan tich dung dich mau

Céac chat dugc chtra trong dung dich mau dugc nhén ra, va céc chét duoc dinh
luong, nhd viée phan tich bang sic ky khi. Séc ky khi dugc thuc hién sir dung GC-14A,
béi Shimadzu Corporation. Cot mao dan (HP-FFAP) boi Agilent Technologies, Inc.
dugce str dung lam cot tach, va FID va TCD duoc st dung lam dung cu phét hién.

Vi du vién dan 1

Axit acrylic dugc tao ra theo cac budc duédi day st dung cong cu san xuét axit
acrylic dugc md ta trén Fig. 1. Cu thé 13, axit acrylic do d6 dugc tao ra 1a: budc phan tng
oxy hoa dé thu khi phan tmg oxy héa do phan tmg oxy hoéa xuc tac pha hoi ctia propylen;
buge hdp thu dé dua khi phan ung oxy hoéa va nuéc hép thu, chita chét gy trc ché
polyme hoa, vao tiép xtic hé chat 16ng khi, do d6 tao ra dung dich chtta nuéc axit acrylic;
bude chiét d thu dung dich chiét tir dung dich chira nuéc axit acrylic, stt dung toluen
lam dung moéi chiét; va bude lam sach axit acrylic khi thu axit acrylic nho viée lam sach
ctia dung dich chiét bang cach chung cét.

Thtr nghiém chiét dudi ddy duoc thue hién dé didu chinh bude chiét néu trén theo

cach don gian.
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Ong sic ké duoc nap v6i 33ml dung dich chira nuée axit acrylic (axit acrylic: 57,0
% theo trong luong, dime cua axit acrylic: 0,31 % theo trong lugng, trime cia axit
acrylic: 0,0013 % theo trong lugng, nudce: 38,3 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 %
theo trong lugng, axit maleic: 0,44 % theo trong luong) thu dugc trong budce hép thu.
Tiép theo, 67ml toluen duoc sir dung trong bude chiét duoc nap vao dng sic ké. Ong sic
ké duoc thiét 14p trong bd quay (Taitec RT50), va hdn hop quay duge thyc hién trong
moi truong nhiét do phong 1a 21°C , & 30 rpm, trong thoi gian 1 phut. Sau do bng duogc
cho phép dé lang, sau d6 trang thai tach dau-nuée duoc kiém tra bang mét thuong. Quan
sat thiy 1a pha dau chia axit acrylic, toluen va v.v... va pha nuéc chira nudc, axit axetic,
axit maleic va v.v... dugc tach nhanh, trong thoi gian 50 giay.

Vidul

Trong Vi du 1, budc chiét trong Vi du vién dan 1 duoc cai bién thanh budc chiét
ma bao gf?)m viéc thu duoc dung dich chiét, st dung toluen, tir dung dich hdn hop thu
duoc tir hdn hop ciia dung dich chtra nuéc axit acrylic thu duoc trong budce hép thu va
dung dich thu dugc ma thu dugc bang céch giit dung dich xa da duge xa tlr qué trinh tao
ra axit acrylic.

Thtt nghiém chiét du6i ddy dugc thuc hién dé diéu chinh budc hip thu néu trén
theo cach don gian.

Ong sic k& duoc nap vé6i 33ml dung dich hdn hop thu duoc tir hdn hop, & ty 18
theo trong luong 1a 10:1, dung dich chira nuéce axit acrylic (axit acrylic: 57,0 % theo
trong lugng, dime cua axit acrylic: 0,31 % theo trong lugng, trime cua axit acrylic:
0,0013 % theo trong lugng, nude: 38,3 % theo trong luong, axit axetic: 2,6 % theo trong
luong, axit maleic: 0,44 % theo trong luong) thu duoc trong budc hép thu ctia Vi du vién
din 1 va dung dich thu dugc (axit acrylic: 63,3 % theo trong lugng, dime cia axit
acrylic: 2,1 % theo trong lugng, trime cua axit acrylic: 0,022 % theo trong lugng, nudc:
11,4 % theo trong lugng, axit axetic: 0,030 % theo trong luong) sau khi viéc gitt cua
dung dich xa da dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic, trong thoi gian 4 ngay, trong bé
chira. Tiép theo, 67ml toluen dugc st dung trong budce chiét ctia Vi du vién dan 1 duoc
nap vao 6ng sic ké. Hoat dong tron giéng nhau nhu 13 Vi du vién dan 1 duoc thuc hién,
va trang théi tach diu- nude duoc kiém tra. Quan sat thdy 14 pha dau chua axit acrylic,
toluen va v.v... va pha nude chtra nude, axit axetic, axit maleic va v.v... dugc tach nhanh,
trong thoi gian 50 gidy.

Vi du so sanh 1
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Trong Vi du so séanh 1, budc chiét trong Vi du vién dan 1 duoc ci bién thanh
buée chiét ma bao gdm viée thu duge dung dich chiét, sir dung toluen, tir dung dich hdn
hop thu duqc tr hdn hop ctia dung dich chtta nuée axit acrylic thu duge trong bude hép
thu va dung dich xa (ma khong gift) dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

Thir nghiém chiét duéi day duoc thuc hién dé didu chinh buée chiét néu trén theo
cach don gian.

Ong sic ké duoc nap v6i 33ml dung dich hdn hop thu duge tir hdn hop, & ty 1é
theo trong lugng 1a 10:1, dung dich chira nudc axit acrylic (axit acrylic: 57,0 % theo
trong luong, dime cta axit acrylic: 0,31 % theo trong lugng, trime cla axit acrylic:
0,0013 % theo trong luong, nude: 38,3 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 % theo trong
lugng, axit maleic: 0,44 % theo trong lugng) thu dugc trong bude hép thu cta Vi du vién
dan 1 va dung dich xa (ma khdng gitt) (axit acrylic: 73,3 % theo trong lugng, dime ctia
axit acrylic: 5,9 % theo trong lugng, trime cua axit acrylic: 0,052 % theo trong luong,
nude: 20,4 % theo trong lugng, axit axetic: 0,16 % theo trong lugng) duge x4 tir qua
trinh tao ra axit acrylic. Tiép theo, 67ml toluen duogc sir dung trong budc chiét cua Vi du
vién dan 1 dugc nap vao 6ng sic ké. Hoat dong trén gidng nhau nhu 1a Vi du vién dan 1
duogc thuc hién, va trang thai tch diu- nude duoce kiém tra. Pha huyén phu dau- nudc tdn
tai ngay ca khi trong thoi gian mét 90 gidy, va pha dau va pha nuéc khong tach ra.

Vidu?2

Trong Vi du 2, budc chiét trong Vi du vién dan 1 duoc cai bién thanh buée chiét
ma bao gém viéc thu dugc dung dich chiét, st dung toluen, tir dung dich hdn hop thu
duoc tir hdn hop ctia dung dich chita nuéc axit acrylic thu duge trong bude hép thu va
~ phén chung cit thu dugc qua qué trinh chung cit don gian cua dung dich thu duoc ma
thu duoc tir viée gilt dung dich xa dd dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

Thtr nghiém chiét duéi day duoc thuc hién dé diéu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Dung dich chtra nuéc axit acrylic (axit acrylic: 57,0 % theo trong luong, dime cua
axit acrylic: 0,31 % theo trong luong, trime cua axit acrylic: 0,0013 % theo trong luong,
nude: 38,3 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 % theo trong lugng, axit maleic: 0,44 %
theo trong lugng) thu duogc trong bude hép thu cua Vi du vién dan 1 lam mau. Sau dé
binh tam gidc 200 cc dugc nap véi 100 g dung dich thu duge ma thu duoc tir bude gift,
trong thoi gian 2 ngay trong bé chita, dung dich x4 dd dugc xa tir qua trinh tao ra axit
acrylic, va phan chung cit thu dugce nhd qué trinh chung c4t don gian & nhiét d6 80°C va
10 kPa duoc tao mAu. Tiép theo, ng sic ké duoc nap véi 33ml dung dich hdn hop thu
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dugc tir viée tron dung dich chira nudc axit acrylic va phén chung cit & ty 1é theo trong
luong 1a 10:1. Hon nita, 67ml toluen dugc su dung trong budce chiét cua Vi du vién dan 1
dugc nap vao éng sic ké. Hoat dong tron gidng nhau nhu 12 Vi du vién dan 1 dugc thuc
hién, va trang thai tach dAu- nudc duge kiém tra. Quan sat thay 1a pha dau chira axit
acrylic, toluen va v.v... va pha nudc chira nudc, axit axetié, axit maleic va v.v... dugc
tach nhanh, trong thoi gian 50 giay.

Vidu3

Trong Vi du 3, budce chiét trong Vi du vién dan 1 duoc cai bién thanh buée chiét
ma bao gé)m viéc thu dugc dung dich chiét, st dung toluen, tir dung dich hdn hop thu
duoc tir hdn hop ciia dung dich chira nuéc axit acrylic thu dugc trong budce hép thu va
pha dau thu duoc tir viée tach diu-nudce cua dung dich thu duge ma thu duge bz“mg cach
gift dung dich xa d& dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

Thir nghiém chiét duéi day dugc thuc hién dé diéu chinh budc chiét nédu trén theo
cach don gian.

Dung dich chtra nuée axit acrylic (axit acrylic: 57,0 % theo trong lugng, dime cua
axit acrylic: 0,31 % theo trong luong, trime cua axit acrylic: 0,0013 % theo trong luong,
nude: 38,3 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 % theo trong luong, axit maleic: 0,44 %
theo trong luong) thu duge trong bude hip thu ciia Vi du vién din 1 1am mau. Sau d6
dung dich thu dugc ma thu dugc tir budc giit, trong thoi gian 2 ngay trong bé chira, dung
dich xa d& duogc xa tir qua trinh san xudt axit acrylic thu dugc trong dng sic k&, toluen
duoge bd sung theo ty 1€ theo trong luong 1a 1:1, bng sic ké duoc thiét lap trong dung cu
quay (Taitec RT50), va hdn hop quay duge thuc hién trong mdi trudong nhiét do phong
21°C, & 30 rpm, trong thoi gian 1 phut. Sau d6 dng dugc cho phép 1am ling, dé tao ra su
tach diu-nude, va pha dau duge tao mau. Tiép theo, bng sic ké duoc nap v6i 33ml dung
dich hdn hop thu duogc tir viéc tron dung dich chtta nuéc axit acrylic va pha dau o ty 18
theo trong lugng 1a 10:1. Hon nita, 67ml toluen dugc str dung trong budce chiét cia Vi du
vién dan 1 duoc nap vao bng sic ké. Hoat dong tron gidng nhau nhu 14 Vi du vién dan 1
duogc thuc hién, va trang thai tach dAu- nuée duoc kiém tra. Quan sat théy la pha dau
chira axit acrylic, toluen va v.v... va pha nudc chira nudc, axit axetic, axit maleic va v.v...
dugc tach nhanh, trong thoi gian 50 gidy.

Vi du vién dan

Axit acrylic dugc tao ra theo cac budc dudi day st dung cong cu san Xuét axit
acrylic dugc mo ta trén Fig. 1. Cu thé 1a, axit acrylic do d6 dugc tao ra la: bude phan tng

oxy héa dé thu khi phan ting oxy héa do phan tmg oxy héa xuc tac pha hoi cua propylen;

-21-



33195

budc hdp thu dé dua khi phan tng oxy héa va nuéc hip thy, chira chat gy trc ché
polyme hoa, vao tiép xtic hé chat 1ong khi, do d6 tao ra dung dich chira nuéc axit acrylic;
bude chiét & thu dung dich chiét tir dung dich chita nuéc axit acrylic, st dung toluen
lam dung moi chiét; va bude 1am sach axit acrylic khi thu axit acrylic nhd viéc 1am sach
ctia dung dich chiét bang cach chung cét.

Thir nghiém chiét duéi day duoc thuc hién dé diéu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Ong séc ké duoc nap véi 33ml dung dich chira nuée axit acrylic (axit acrylic: 57,5
% theo trong luong, dime cua axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime cua axit
acrylic: 0,0014 % theo trong lugng, nudc: 37,7 % theo trong luong, axit axetic: 2,6 %
theo trong lugng, axit maleic: 0,46 % theo trong lugng) thu dugc trong budc hép thu.
Tiép theo, 67ml toluen dugc st dung trong budce chiét duoc nap vao 6ng sic ké. Ong sic
ké duogc thiét 1ap trong bd quay (Taitec RT50), va hon hop quay duge thuc hién trong
moi truong nhiét @6 phong 1a 21°C, & 50 rpm, trong thoi gian 1 phut. Sau do bng dugc
cho phép dé 1am lang, do d6 pha dau chira axit acrylic, toluen va v.v... va pha nuéc chia
nude, axit axetic, axit maleic va v.v... dugc tach nhanh, trong thoi gian 40 gidy.

Vi du so sanh 2

Trong Vi du so sanh 2, buédc chiét trong Vi du vién dn 2 duoc cai bién thanh
bude chiét ma bao gém viéc thu dugc dung dich chiét, str dung toluen, tir dung dich hdn
hop thu dugc tir hdn hop ctia dung dich chira nuéc axit acrylic thu dugc trong budce hép
thu va dung dich xa (ma khéng giit) dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

Thr nghiém chiét du6i day duoc thuc hién dé diéu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Ong séc ké duoc nap véi 33ml dung dich hdn hop thu dugc tir hdn hop, & ty 1é
theo trong luong 1a 10:1, dung dich chira nudc axit acrylic (axit acrylic: 57,5 % theo
trong luong, dime cta axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime cla axit acrylic:
0,0014 % theo trong lugng, nudc: 37,7 % theo trong luong, axit axetic: 2,6 % theo trong
luong, axit maleic: 0,46 % theo trong lugng) thu duoc trong bude hép thu cua Vi du vién
dan 2 va dung dich xa (ma khong giit) (axit acrylic: 73,3 % theo trong lugng, dime cua
axit acrylic: 5,9 % theo trong luong, trime cua axit acrylic: 0,052 % theo trong lugng,
nude: 20,4 % theo trong luong, axit axetic: 0,16 % theo trong luong) duoc xa tr qua
trinh tao ra axit acrylic. Tiép theo, 67ml toluen dugc st dung trong budce chiét cua Vi du

vién dan 2 duoc nap vao ong sic ké. Hoat dong tron giong nhau nhu 1a Vi du vién dan 2
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dugc thuc hién, va trang thai tach dau- nude duge kiém tra. Pha huyén phu dau- nudce ton
tai ngay ca khi trong thoi gian mat 90 gidy, va pha dau va pha nuéc khong tach ra.

Vidu4

Trong Vi du 4, budc chiét trong Vi du vién dan 2 duogc cai bién thanh budc chiét
ma bao gém viéc thu dugc dung dich chiét, st dung toluen, tir dung dich hdn hop thu
duoc tir hdn hop ctia dung dich chira nuéce axit acrylic thu duoc trong budc hép thu va
phan chung cit tir qué trinh chung cit don gian cta dung dich thu dugc ma thu duge tir
viée gift- dung dich xa da dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

Thtr nghiém chiét dudi day duoc thuc hién dé didu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Dung dich chira nuée axit acrylic (axit acrylic: 57,5 % theo trong luong, dime cua
axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime cua axit acrylic: 0,0014 % theo trong luong,
nuéce: 37,7 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 % theo trong lugng, axit maleic: 0,46 %
theo trong luong) thu dugc trong budce hép thu cta Vi du vién din 2 lam méu. Sau d6
binh tam gidc 200 cc dugce nap véi 100 g dung dich thu duoc duge sir dung trong Vi du
so sanh 2 va thu duoc tir budc gift, trong thoi gian 2 ngay trong bé chira, dung dich xa da
dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic, va phan chung cét thu dugc nhd qua trinh chung
cat don gian & nhiét do 80°C va 10 kPa duoc tao mau. Tiép theo, 6ng sic ké duoc nap
véi 33ml dung dich hdn hop thu dugc tir viée tron dung dich chira nude axit acrylic va
phan chung cét & ty 1¢ theo trong lugng 1a 10:1. Hon nita, 67ml toluen dugc st dung
trong budc chiét ctia Vi du vién din 2 dwoc nap vao bng sic ké. Hoat dong tron gidng
nhau nhu 13 Vi du vién dan 2 dugc thuc hién, va trang thai tich dAu- nude duoc kiém tra.
Quan sat thdy 13 pha dau chira axit acrylic, toluen va v.v... va pha nuéc chta nude, axit
axetic, axit maleic va v.v... dugc tach nhanh, trong thoi gian 40 gidy.

Vidu5

Trong Vi du 5, budc chiét trong Vi dy vién dan 2 dugc cai bién thanh bude chiét
ma bao gém viéc thu dugc dung dich chiét, str dung toluen, tir dung dich hdn hop thu
duoc tir hdn hop cua dung dich chita nudce axit acrylic thu duge trong bude hép thu va
pha dau tir viéc tach dau-nuée cua dung dich thu duge ma thu duge tir bude gitt dung
dich xa dugc xa tlr qua trinh tao ra axit acrylic.

Thur nghiém chiét dudi day duoc thuc hién dé diéu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Dung dich chtra nuéc axit acrylic (axit acrylic: 57,5 % theo trong lugng, dime cua

axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime cta axit acrylic: 0,0014 % theo trong luong,
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nuée: 37,7 % theo trong lugng, axit axetic: 2,6 % theo trong luong, axit maleic: 0,46 %
theo trong lugng) thu dugc trong bude hip thu cta Vi du vién dan 2 1am miu. Sau d6
dung dich thu dugc thu dugc tir budce gilt, trong thoi gian 2 ngay trong bé chira, dung
dich x4 da dwoc x4 tir qud trinh san xuét axit acrylic thu dugc trong bng séc ké, toluen
duoc bd sung theo ty 16 theo trong lwong 1a 1:1, 6ng sic ké duoc thiét 14p trong dung cu
quay (Taitec RT50), va hdn hop quay duge thuc hién trong méi trudng nhiét do phong
21°C, & 30 rpm, trong thoi gian 1 phut. Sau d6 dng duoc cho phép lam ling, dé tao ra sy
tach dé‘tu;nuéc, va pha dau duoc tao mau. Tiép theo, dng sic ké duoc nap véi 33ml dung
dich hdn hop thu duge tir viée tron dung dich chira nude axit acrylic va pha dau & ty 18
theo trong lugng 1a 10:1. Hon nita, 67ml toluen dugc str dung trong budc chiét cua Vi du
vién din 2 dugc nap vao dng sic ké. Hoat dong trén gidng nhau nhu 12 Vi du vién din 2
duogc thuc hién, va trang théi tach dAu- nu6e duge kiém tra. Quan sat théy 12 pha dau
chtra axit acrylic, toluen va v.v... va pha nuéc chtta nudce, axit axetic, axit maleic va v.v...
dugc tach nhanh, trong thoi gian 40 gidy.

Vi du vién din

Axit acrylic dugc tao ra theo cac budc dudi day sir dung cong cu sén Xuat axit
acrylic dugc mb ta trén Fig. 1. Cu thé 13, axit acrylic do d6 dugc tao ra 1a: budc phan tng
oxy hoa dé thu khi phan ting oxy héa do phan ting oxy héa xtc tac pha hoi clia propylen;
bude hip thu dé dwa khi phan tmg oxy hoa va nuée hép thu, chua chit giy tGc ché
polyme hoa, vio tiép xtic hé chét 16ng khi, do d6 tao ra dung dich chira nuéc axit acrylic;
bude chiét dé thu dung dich chiét tir dung dich chira nudc axit acrylic, st dung toluen
lam dung moi chiét; va budc 1am sach axit acrylic khi thu axit acrylic nhd viéc 1am sach
cta dung dich chiét bang cach chung cit.

Thtr nghiém chiét dusi day duoc thuc hién dé diéu chinh bude chiét néu trén theo
cach don gian. '

Ong séc ké duoc nap véi 33ml dung dich chira nuéce axit acrylic (axit acrylic: 57,5
% theo trong lugng, dime cta axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime clia axit
acrylic: 0,0014 % theo trong luong, nudc: 37,7 % theo trong luong, axit axetic: 2,6 %
theo trong lugng, axit maleic: 0,46 % theo trong luong) thu dugc trong budc hap thu.
Tiép theo, 67ml toluen dugc sit dung trong budc chiét duoc nap vao dng sac ké. Ong sic
ké nhung vao bé nuéc nong & 42°C trong thodi gian 10 phit, va sau d6 duge thiét lap
trong dung cu quay (Taitec RT50), ma hon hop quay duoc thuc hién & tbc d6 50 rpm
trong thoi gian 1 phut. Sau d6 éng dugc cho phép dé lam lang, do d6 pha dau chira axit
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acrylic, toluen va v.v... va pha nudc chtra nude, axit axetic, axit maleic va v.v... dugc
tach nhanh, trong thoi gian 50 gidy.

Vidu6

Trong Vi du 6, budc chiét trong Vi du vién dén 2 duoc cai bién thanh buéc chiét
ma bao gém viéc thu dugc dung dich chiét & nhiét d6 42°C, st dung toluen, tir dung dich
hén hop thu duge tir hdn hop ctia dung dich chita nuée axit acrylic thu dugc trong bude
hép thu va dung dich thu duoc thu dwgc bing cach giit dung dich x4 da dugc xa tir qua
trinh tao ra axit acrylic.

Thir nghiém chiét duéi day duoc thuc hién dé diéu chinh budc chiét néu trén theo
cach don gian.

Dung dich chira nuéc axit acrylic (axit acrylic: 57,5 % theo trong luong, dime cta
axit acrylic: 0,25 % theo trong lugng, trime cuia axit acrylic: 0,0014 % theo trong luong,
nude: 37,7 % theo trong luong, axit axetic: 2,6 % theo trong luong, axit maleic: 0,46 %
theo trong luong) thu dugc trong budc hép thu cua Vi du vién din 3 1am mAu. Nhiét do
cta dung dich xa (axit acrylic: 73,3 % theo trong luong, dime cua axit acrylic: 5,9 %
theo trong luong, trime cta axit acrylic: 0,052 % theo trong lugng, nudc: 20,4 % theo
trong luong, axit axetic: 0,16 % theo trong luong) dugc x4 tr qua trinh san xuét axit
acrylicwas duoc do, trong d6 thu duogc tri s6 1a 20°C. Dung dich thu dugc ma thu dugc
tir bude gitt dung dich x4 trong thoi gian 2 ngay trong bé chira duge tao mau. Tiép theo,
dng séc ké duoc nap v6i 33ml dung dich hdn hop thu duge tir viée tron dung dich chuia
nude axit acrylic va dung dich thu dugc ¢ ty 1€ theo trong lugng 1a 100:6. Hon nita, 67ml
toluen dugc st dung trong budc chiét cta Vi du vién dan 3 dugc nap vao éng sic ké.
Theo cach nay nhu trong Vi du vién dén 3, éng sic k& duoc nhing trong thoi gian 10
phut vao bé nudc noéng & nhiét d6 42°C, ma sau d6 hoat dong tron duogc thuc hién, va
- trang théi tach diu- nuéc duoc kiém tra. Quan sat thdy 1a pha dau chua axit acrylic,
toluen va v.v... va pha nude chira nude, axit axetic, axit maleic va v.v... dugc tdch nhanh,

trong thoi gian 50 gidy.
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Céc két qua trong Vi du so sanh 1 duoc thé hién viéc 1am gidm kha ning tach
dau- nuée trong truong hop bd sung dung dich xa d duge x4 tir qua trinh tao ra axit
acrylic. Nong d6 cta san phdm cdng Michael & thoi gian nay, bao gdm dime cia axit
acrylic va trime cta axit acrylic, vugt qua 0,7 % theo trong luong. Khi giit, hoat dong
chung cAt va tach dau-nude duge thuc hién, trén cac Vi du 1, 2 va 3, nguoc lai khong c6
viéc lam gidm kha nang tach dau- nuéce, va néng dd san phém cdng Michael 14 0,7 % theo
trong lugng hodc nhé hon. Viéc so sanh gifta cac két qua trén Vi du so sanh 2 va cac két
qua trén Vi du 4 va 5 thé hién 14 xu huéng gitt néu trén ngay ca khi cudng do tron dugc
tang 1én nho viée tang 1én vé toe do quay.

Céc két qua trong Vi du vién din 3 va Vi du 6, trong khi dé, thé hién 12 kha ning
tach ddu- nudc khong giam trong trudong hop ma nhiét do chiét dugc thiét lap dén 42°C,
ngay ca khi ndng do cta san phdm cong Michael vuot qua 0,7 % theo trong luong, trong

khi viéc bd sung dung dich xa d dugc xa tir qua trinh tao ra axit acrylic.

-27-



33195

YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic, phwong phép nay bao gdm céc bude:

budc phan tmg oxy hoa dé thu khi phan Gng chira axit (met)acrylic, qua qué trinh
oxy hoa xuc tic pha hoi; budce hdp thu dé dua khi phan tmg vao hé chét 16ng khi tiép xuc
véi nude, nho do tao ra dung dich chira nude cua axit (met)acrylic; budce chiét dé dua
dung dich chira nude cia axit (met)acrylic va dung moi chiét vao tiép xtc voi nhau, nho
d6 chiét axit (met)acrylic thd; va bude chung cit dé chung cit axit (met)acrylic tir axit
(met)acrylic tho,

trong d6 dung dich chira dung dich x4 ma duogc xa tir it nhat mot trong cac budc
duoc st dung lam dung dich thu dugc, dung dich thu dugc dugce gift trong thot gian tir 2
ngdy dén 10 ngay, va dung dich thu duoc dugce gitt duge nap vao budce chiét; va

néng d6 ctia Michael dugc thém vao trong ché phém duogc tron ctia dung dich dugce
thu thdp va dung dich nudc axit (meth)acrylic 1a 0,05 dén 0,5 % theo khdi luong.
2. Phuong phap san xuit axit (met)acrylic theo diém 1, trong d6 it nhit mot trong céc
buéc, viée clp san phdm phan tmg trong budc nay va xa dung dich x4 trong budc nay
duoc thuc hién dong thoi.
3. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic theo diém bét ky trong cac diém tir 1 dén 2,
trong d6 dung dich thu duogc chira nude.
4. Phuong phap san xuét axit (met)acrylic theo diém bét ky trong cac diém tir 1 dén 3,
trong d6 dung dich thu dugc ma duoc nap vao bude chiét duoc cép cung vi tri nhu ddi voi
dung dich chita nuée ciia axit (met)acrylic ma dugc cép vao d6 trong budce chiét.
5. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic theo diém bét ky trong cac diém tir 1 dén 4,
trong d6 nhiét dd chiét trong budc chiét nim trong khoang tir 30°C dén 90°C.
6. Phuong phép san xuét axit (met)acrylic theo diém bét ky trong cac diém tir 1 dén 3,
trong d6 dung mdi chiét 1a dung méi ¢6, lam thanh phan chinh, hop chét thom khéng hoa
tan dwoc trong nudc ¢ diém sbi thap hon diém sbi cua axit (met)acrylic.
7. Phuong phap san xudt axit (met)acrylic theo diém 6, trong d6 hop chét thom khong hoa
tan dugc trong nudc 1a it nhét mot hop chét dugce chon tir nhém bao gém benzen, toluen va

xylen.
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