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(54) QUY TRINH TACH LIGNIN VA BPUONG RA KHOI CHAT LONG CHIET
(57) Sang ché dé cap dén quy trinh tach lignin va duong ra khoi chat 1ong chiét chtra lignin
va dudng & dang chat kho, khac biét & chd, quy trinh ndy bao gém cac budc:

a) co chat long chiét duge dé thu dugc chat long chira chat kho theo ty 1& nam trong
khoang tir 60 dén 70% trong luong;

b) tron chat 1ong ddm dic voi nudce theo phan trong lwong bing nhau;

¢) khuay hdn hop nay dé phan tan lignin va thu dugce huyén phu on dinh ca lignin;

d) loc dung dich thu duoc,

trong do trong quy trinh nay:

- viéc trén duoc tién hanh bﬁng cach cho chét long dam dac vao nudc;

- nhiét do cta dung dich trong qua trinh tao huyén phti nam trong khoang tir 50°C dén
60°C.
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Linh vwe ki thuit dwee dé cap
Séang ché dé cap dén quy trinh tach lignin va dudng ra khoi chat 1ong chiét, chat

long nay chira lignin va dudong ¢ dang chit kho.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Cu thé, sang ché d& cap dén, nhung khong chi gi6i han &, quy trinh tach lignin
va dudng trong chét 16ng chiét thu duoc tir quy trinh san xuat bot gidy, lignin, dudng
va axit axetic va 1a quy trinh d& dwoc mo ta trong Bang doc quyén séng ché chau Au
s6 EP-B1-1 180 171 (hoic Bing déc quyén sang ché My s6 US-B1-7 402 224).

Quy trinh nay, ngoai cac quy trinh chiét khac, cu thé 1a bat ddu tir nguyén licu
ban déu 1a lignoxenluloza, cho phép c6 thé thu duge, ngoai phan doan chit rén tao ra
bot gidy ctia pha hitu co, pha hitu co chira, cu thé 13, cac dudong monome va polyme va
lignin tao ra t nguyén li¢u thuc vat ban dau trong dung dich.

Trong trudong hop thu hdi gia tri cua tit ci céc san pham thu dugc bang quy
trinh nay, diéu quan trong 1a c6 thé tach lignin ra khoi duong cang hoan toan cang tot
ma khong lam giam chét lugng cua lignin.

Diéu nay cling dugc thuc hién dé tranh thu duoc “bot giéy” duoc tao bai lignin
c6 mat, theo céc k¥ thuat da biét khéc nhau, khi “cac hat” lignin “bi dinh v&i nhau” bdi
duong.

Cu thé, cac quy trinh d& biét khac nhau cho phép co thé thu dugc lignin bi phan
huy va chira luu huynh trong céng nghiép (su cé mét cua luu huynh la do quy trinh san
Xudt).

Lignin loai “Kraft” ¢6 lién quan cu thé.

Quy trinh di biét khac tir tai liéu EP-1686138 1 quy trinh tach va thu hdi pha
long axit/duong tir nguyén lidu ban dau la lignoxenluloza. Tuy nhién, quy trinh nay
khong thé tach lignin va do d6 1am thoai bién ching, do trong quy trinh nay, lignin b
két tu dé tao ra san phidm “din xuét lignophenol” thu duoc trong quy trinh bing cach

thAm w6t nguyén lidu ban dau bang cach sir dung “dan xuat phenol”.

Ban chit k§ thudt ciia sing ché

Séang ché nhdm d& xudt quy trinh tach, cu thé 1a quy trinh ¢6 hidu qua cao trong
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moi truodng axit, tranh duoc hién tuong bét ky do su két tu cua cac hat lignin, didu nay
¢6 nghia la ngan ngtra su tao thanh khdi két tu chira lignin va dudng.

Nhim muc dich nay, sang ché d& xuat quy trinh tich lignin va dudng ra khoi
chét long chiét, duoc goi 1a chét long chiét duoc, chta lignin va duong ¢ dang chét
khé (dry matter: DM), khéac biét & chd, quy trinh nay bao gbm cac bude:

a) cd chét léng chiét duoc, cu thé 1a béng cach lam bay hoi dé thu duoc chat
léng dam déc chtra chét kho theo ty 1 ndm trong khodng tir 60 dén 70% trong luong;

b) tao ra dung dich béng céch tron chit 1ong dam dic véi nude theo phﬁn trong
luong bing nhau;

¢) khudy hén hop nay dé tao ra hé phén tan cua lignin trong hdn hop va thu
duoc huyén pht 6n dinh ctia lignin trong dung dich;

d) loc dung dich chtra lignin dang huyén phu, cu thé 1a bang cach str dung méay
ép loc, dé tach lignin trong huyén phu trong dung dich,

trong do6 trong quy trinh nay:

- viéc tron dugc tién hanh b::ing cach cho chét long ddm dic vao nudc;

- nhiét do cta dung dich trong qua trinh tao huyén phu nam trong khodng tur
50°C dén 60°C.

Do do, theo sang ché, viéc tach lignin va dudng duoc dua trén dac tinh ky nudce
cua lignin.

Trudce khi tach riéng bang cach loc, viéc tao huyén phu 6n dinh ctia lignin trong
mdi trudng nude duge tién hanh.

Ngoai ra, viéc tao huyén pht 6n dinh cho phép c6 thé tranh dugc tit ca cac hién
twong von cuc va lam chen hodc lam tic cac dong chay khac nhau cling nhu cic mang
loc.

Viéc tao huyén pht theo sang ché trude khi loc cho phép cé thé tich riéng cac
hat lignin riéng biét ra khoi dung dich duong va do do6 thu dugc céac didu kién tdi uu dé
loc dbi voi trang thai vat ly nay cua huyén phfl.‘

Theo céc dic tinh khéc ctia sang ché:

- viéc khudy dung dich dugc tién hanh bang cich quay;

- sau budc loc d), vat liéu dd loc duge lam kho dé thu duoc lignin dudi dang
bdt, ¢d hat clia bot nay nam trong khoang tur 20 dén 50 micron;

- chit kho chira lignin véi lugng khoang 50% trong luong, va dudng va cac san
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pham khac v6i luong khoang 50% trong lugng;

- & nhiét do 50°C, d6 nhdt cua dung dich bang khoang 0,26 Pa.s va ty trong clia
dung dich bing khoang 1,074;

- huyén phu thu duoc trong bude ¢) c6 do 4n dinh ¢ nhiét do méi truong trong
it nhat hai gio;

- chét long chiét thu dugc tir quy trinh san xuét bot gidy, lignin, duong va axit
axetic bao gdm céc cong doan theo tht tu nhu sau (i) cho cdc cdy mot nam hodc cay
lau nim dugc st dung mot phﬁn hodc toan bd lam nguyén liu ban dau chua
lignoxenluloza vao hdn hop axit formic chira axit axetic v6i luong it nhét 5% trong
luvong da duoc lam ting dén nhiét d6 phan tng nim trong khoang tr 50°C dén 115°C;
va (ii) sau do, tach phan doan chét rén tao ra bot gidy tir pha hitu co & ap sudt khi
quyén, chia cu thé 13, axit formic va axit axetic ban dau trong dung dich, cac duong
monome va polyme da hoa tan, lignin va axit axetic tao ra t nguyén liéu thuc vat ban
dau; quy trinh nay con bao gbém cong doan so bd 1a tién hanh lam uét so b nguyén
lidu thuc vat & ap sudt khi quyén va & nhiét do thap hon {t nhét 30°C so v6i nhiét do
phan Ung.

Viéc cho chat long chiét duoc tiép xtic v6i nude dé tao ra hé phan tan, va viéc
tao huyén phti duoc tién hanh & nhiét do 55°C + 5°C.

Pay 1a nhiét do thu duge sau khi tién hanh viée tron, lic dau, chét long chiét
dam dac, cu thé 1a sau khi lam bay hoi, ¢6 thé c6 nhiét do cao hon, vi du khoang 80°C.

Viéc cho chét long chiét duoc dam dic tiép xuc vol nudce duogc tién hanh, vi du,
trong binh ma trude tién nudc duge cho vao va sau do chét 1ong ddm ddc duge cho vao
kém theo khuéy béng cach quay, vi du, béng cach sur dung tua bin, dé thu duoc hiéu
qua phan tan va tao huyén phu.

Céc thir nghiém da cho théy réng huyén phu nay 4n dinh & nhiét d6 mdi truong
trong it nhét hai gio.

Céc thtr nghiém khéac nhau cling duge tién hanh dé cho thdy ring do on dinh
nay hau nhu khong phu thudc vao nhiét do va do do viéc lam lanh tir nhiét do6 tron voi
nuée xubng nhiét do moi truong khong 1am anh hudng dén do on dinh,

Sau khi loc, cu thé 14 trong may ép loc, thu duoc banh ép chua lignin, va con
thu duoc phan nudce loc duge goi la chét long chtra dudng.

Ngoai chit 1éng chira dudng thu hdi duoc mot cach truc tiép biang cach loc
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tuwong ung v6i khodng V4 tdng thé tich cua chét 1ong chira duong, khoang V4 chat long
chtta dudng dugc thu hdi sau d6 bang cch rira banh ép chira lignin.

Sau khi rtra, ham luong dudng ctia banh lignin 1a nho hon 1%.

ba phat hién ra rang cac dic tinh vat 1y va hoa hoc ctia lignin khong bi thay a6i
boi quy trinh tach theo sdng ché.

Cu thé, trong trudng hop quy trinh theo Bing doc quyén sang ché chau Au
EP-B1-1 180 171 d& dugc dé cap trén day, lignin van duy tri dugc cac dic tinh 1y hoa
hoc ma chung ¢6 khi thu dugce tir quy trinh nay.

Mo ta van tat hinh vé

Fig.1 thé hién so dd thiét bj dé thuc hién quy trinh theo sdng ché.

M3 ta chi tiét sing ché

Fig.1 thé hién so dd thiét bj lam bay hoi 10 ma chét 1ong chiét hodc chat long
chiét duoc duoc dua vao dé tién hanh viéc ¢6 didc chit 16ng nay bang cach lam bay
hoi.

Viéc lam bay hoi, vi du, dugc tién hanh cho dén khi thu duoc ham luong chét
kho &t hon 13 bing 65% trong luong.

Sau d6, chét long dam ddc duge dua vao binh 14 bing phuong tién 1a dng 12.

Binh 14 duogc lip véi phuong tién 16 dé khudy bang cach quay.

San phém nay chira ngu@)n nude 18 duoc gia nhiét, vi du, dén nhiét do khoang
50°C.

Viéce gia nhiét nuée ¢6 mit trong nguyén liéu hodc ngudn 18 ¢6 thé duoc tién
hanh, vi du, béng cach cho nudc tiép xuc v6i xung quanh binh 14 ma chét long dam
dic néng hon va nudce duoc dua vao.

Bom 20 ¢6 thé 1am cho nuée tudn hoan tir ngudn 18, mot mat xung quanh binh
nay va mat khac lam cho c6 thé dua nudce vao binh 14 qua éng 22.

Theo sang ché, viéc tron chét 1ong dam dic/nude duge tién hanh bing cach xir
1y cac mé lién tuc va co thé diln ra bang cach trude tién dua nudc vao va sau do cho
chét 16ng dam ddc vao nudc.

Két qua ctia viéc tron va phan tan huyén pht 6n dinh cta lignin trong dung dich

duoc tién hanh trong binh 14, dung dich chua lignin dang huyén phu dugc chiét ra
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khoi binh qua dng 24 va bom 26.

Sau do, dung dich chura lignin trong huyén phui 6n dinh ndy dugc dua vao may
ép loc 28 dé tach lignin trong huyén phu trong dung dich.

Mady €p loc c¢6 phuong tién 30 cho phép co thé dua khong khi nén vao dé tién
hanh thoi.

May ép loc 28 con dugc ndi véi ngudn nude 18 qua dng 32 dé co thé dua nude
vao may ép niy dé rira banh loc va banh ép chia lignin.

Fig.1 con thé hién so dd ctia 6ng ra 34 ma qua do chét long chira duong 36 thu
duoc tr qua trinh ép dugc thu hdi va dng 38 ma qua d6 dung dich nude rira 40 tir banh
loc va banh ép chira lignin duoc thu héi.

Toéng lwong thu hdi chit 1ong chira duong bing tong luong chét long chua
duong 36 thu duge mdt cach truc tiép bang cach ép va luong chét 16ng chira duong co
mat trong dung dich nudc rira 40.

Binh 14 va phuong tién phan tdn 16 cua n6 duge cung cap, vi du boi cong ty
PMS.

Mot vi du vé thiét bi khuéy bing cach quay, con dugc goi la “thiét bi tron
Réto/stato”, san phdm cta cong ty PMS (Pompes et Mélangeurs Michel Sarrazin) da
duoc mé ta va thé hién trong tai lieu FR-B1-2 868 336.

May trdn néu trén dugc st dung cho cac thu nghiém duoc mo ta chi tiét dudi
day, cho phép c6 thé tién hanh phén tan béang cach str dung tua bin, tbc do quay ctia tua
bin ndm trong khoang ttr 10000 dén 15000 vong/phtt dbi voi tuabin cua thiét bi dung
trong phong thi nghiém c6 chu vi bang 20 mm, nghia la tuong Gng véi tua bin dung
trong thiét bi ban san xuét ¢4 chu vi bang 140 mm, quay véi téc do tir 1700 dén 2100
vong/phut

Trong cac diéu kién thuc hién quy trinh theo sang ché, ¢& hat cta lignin nam
trong khoang tur 20 dén 50 micron va thoi gian huyén pht c6 do 4n dinh luén 16n hon
it nhit hai gio, duoc khang dinh bang phuong phap do quang hoc “Turbiscan”.

May ép loc dugc st dung, vi du, sén phém ctia Faure hodc Choquenet, chira
mang thudc loai polypropylen c6 mot sé tAm duoc nap dy huyén phu & ap sudt dinh
trude, vi du, bang 5%10° Pa (5ba). '

Cong doan rtra dugc tién hanh sau do, tiép theo 1a cong doan ép cubi.

Viéc rura 1am cho co thé thu hoi toan bo chét 1ong chira dudng va loai bo axit du
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Vide riva nay c6 thé duoc tién hanh voi nude ¢ nhidt do khoang 50°C hodc bing

cach két hop khong khi va nudc (rira/thdi).

Trong céac thir nghiém khac nhau, ty 1€ trong lugng chét long dam dic/nudce

ludn bing 1 va nhiét do ctia hdn hop nay bing khoang 50°C.

Céc thong s6 sau day duoc sit dung trong bude loc thir nhét:
- 4p suat loc: 5%10°Pa (5ba)
- 4p suét rira: 25%10* Pa (2,5ba)
- nhiét do: dung dich nudc rira duge lam ting nhigt do dé “gia nhiét lai” banh

lignin va tién hanh viéc ritra & nhiét do 16n hon 40°C

- rira dén khi d6 pH bang khoang 4

- viéc nén dugce tién hanh & 4p sut bing 7x10° Pa (7ba).

Vi du vé cac két qua ctia huyén phu lignin thu dugc tir nguyén ligu thuc vat la

rom ltia mi dugc thé hién trong cac Bang sau day.

1. Tao huyén phu

Thir Khéi |Nhiétdo | Tyl¢chat | Khoi | Nhiét | Thoi | Tocdd
nghiém | lugng chét|chat long kho trong | luong do gian | quay cua
long chiét | chiét chatlong | nude | nude khuay tuabin
(kg) °C) chiét (%) | (kg) | (°C) | (phut) |(vong/phut)
1 100 80 55,94 100 50 5 1800
2 100 72 52,4 100 55 5 1800
2. Loc
Thir | Khéi luong | Nhiét do hé | Nhiét do ddu | Ap sudt | Thoi gian | Ap sudt
nghiém | hé phantén | phantén | vaoctabd | loc (Pa) |loc (phit) | nén sobd
(kg) 0 loc (°C) (ba)
1 72 58,8 51 5x10° 15 5%10°
2 100 55 46 5x10° 50 5%10°
3. Rua

Thtr nghiém 1




35074

Khbi luong dung dich | Nhiét d6 dung dich Ap sutrira | Thoi gian rira Ap suét nén
nudc rua (kg) nudc rua (°C) (Pa) (phut) (Pa)
24 46 5%10° 60 7x10
Thir nghiém 2
Khéi Nhiét do | Ap sudt| Thoi gian Ap suét Thoi gian Thoi | Ap suét
lugng | dung dich| rla rira bang thoi (Pa) | thoi bang gian rua | nén (Pa)
dung dich | nuécria | (Pa) thiét bi thiét bi (phut)
nudc rua (°O) (phut) (phut)
(kg)
B1=10
phut,
65,5 48-40 5%10° 3 5x10° | ty B2 dén 80 7x10°
B8=7
phut
4. Ty 1€ nguyén liéu
Thtr nghiém 1
Huyén phu Chét long chira dudng | Lignin | Dung dich nude rira
Khéi luong (kg)| 72,0 58 19 24
bo axit (%) 19,68 27,87 2,96 2,00
Axit (kg) 14,18 16,17 0,56 0,48
H>O (kg) 37,22 32,52 7,12 23,19
DM (%) 28,65 16,07 59,59 1,38
DM (kg) 20,64 9,32 11,32 0,33
Thtr nghi€ém 2
Huyén phui | Chat 16ng chira dudng | Lignin | Dung dich nuge rira
Khéi luong (kg)|  100,0 74 21 65,5
b axit (%) 21,00 22,35 2,90 1,40
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Axit (kg) 21,00 16,54 0,62 0,92
H,0 (kg) 53,23 48,59 7,52 60,53
DM (%) 25,77 11,98 61,21 2,65
DM (kg) 25,77 8,87 12,85 4,05

Sang ché ciing c6 thé duoc thuc hién trong may tron chét ran/chat 1ong, may
tron nay van hanh mot cach lién tuc, vi du nho thiét bi “magic LAB®” dugc lép Vol
modun khudy theo mot cong doan “Ultra-Turrax®”, san phim ctia cong ty IKA®-

Werke GmbH & Co. KG, D-79219, Staufen, Dtc.
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1. Quy trinh tach lignin va dudng ra khoi chit 1ong chiét thu duge tir qua trinh san xudt
bot giéy, lignin va dudng tir nguyén liéu ban dau 1a lignoxenluloza, dugc goi la chét
16ng chiét duoc, chia lignin va duong & dang chét kho (dry matter: DM), khac biét
& chd, quy trinh nay bao gbm céc bude:

a) ¢o chat 16ng chiét duoc, cu thé 12 bing cach 1am bay hoi, dé thu dwoc cht
long dam ddc chtra chét kho véi ty 16 nam trong khoang tir 60 dén 70% trong lugng;

b) tao ra dung dich bang cach tron 1an chét long dam dic voi nude theo phan
trong lwong biang nhau,

¢) khudy hén hop nay dé tao ra hé phan tdn chita lignin trong hdn hop va thu
duoc huyén phi 6n dinh cta lignin trong dung dich;

d) loc dung dich chtta lignin dang huyén phu, cu thé 1a bang cach sir dung méy
ép loc,

trong d6 trong quy trinh nay:

- viée trén néu trén dugc tién hanh béng cach cho chat long dam dic vao
nudc;

- nhiét do cua dung dich trong qué trinh tao huyén phu nim trong khoang tur
50°C dén 60°C.

2. Quy trinh theo diém néu trén, khac biét & chd, budc khuéy dung dich néu trén duoc

tién hanh bing cach quay.
3. Quy trinh theo diém 1, khéc biét & chd, sau bude loc d), vat liéu da loc dugc lam

kho dé thu duoc lignin dudi dang bot, ¢d hat ctia bot nay nam trong khoang tur 20

dén 50 micron.
4. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, chét kho néu trén chira lignin v6i luong
khoang 50% trong luong, va dudng va cdc san phim khéc véi lugng khoang 50%

trong lugng.

5. Quy trinh theo didm 1, khac biét & chd, & nhiét do 50°C, do nhét ctia dung dich

-10-
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bang khoang 0,26 Pa.s va ty trong cta dung dich bang khoang 1,074.

6. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, huyén phu thu dugc trong budce ¢) c¢6 do on
dinh & nhiét d6 moi trudng trong it nhit hai gio.

7. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, chét long chiét duoc néu trén thu duge tir
quy trinh san xuét bot gidy, lignin, dudng va axit axetic, bao gbém cac cong doan
theo thir tu sau day (i) cho cdc cdy mot ndm hodc cdy lau ndm, dugc st dung mot
phan hodc toan bo lam nguyén liéu ban dAu chtra lignoxenluloza vao hdn hop axit
formic chira axit axetic v6i luong it nhit 5% trong lugng da duoc lam ting dén
nhiét d¢ phan tng nim trong khoang tir 50°C dén 115°C; va (ii) sau d6 tach phan
doan chét rin tao ra bot giéy tur pha hitu co ¢ ap suét khi quyén, chtra cu thé 14, axit
formic va axit axetic ban dau trong dung dich, cac dudng monome va polyme da
hoa tan, lignin va axit axetic tao ra tir nguyén liéu thuc vat ban dau; quy trinh nay
con bao g(‘?)m cong doan so bd 1a tién hanh 1am udt so bo nguyén liéu thuc vat ¢ ap

suét khi quyén va & nhiét d6 thip hon it nhét 1a 30°C so v6i nhiét d6 phan tmg.

-11-
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