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Linh vuc k§ thuat duoc dé cap

Séng ché lién quan dén linh vyc oxy héa amin béc ba dé tao ra amin oxit.

Tinh trang k§y thuat cta sang ché

Xenluloza c6 thé dugc hoa tan trong céc dung dich nu6c chita amin oxit, vi
du, dung dich N-metylmorpholin N-oxit (NMMO hoic NMMNO), dé tao ra cdc
san phim kéo s¢i, nhu to filamang, céc dang sgi bén, mang mong, v.v.., tir dung
dich kéo sgi da dugc tao ra nay (WO 2013/030400, US 2 179 181, US 3 447 939).
Do vay, hién vin dang c6 nhu cdu phat trién cdc amin oxit nhu NMMO. Céc ting
dung khéc clia c4c oxit amin bac ba 1a d€ 1am céc chat c6 hoat tinh bé mit, cac
chat khang khudn, ddu goi va chét tdy rira.

DE 2557456 A1 mo6 ta phwong phdp san xuat amin oxit, trong d6 amin béc
ba dugc cho phan ing vé6i hydro peroxit véi sy ¢6 mat ciia nude. V6i nong do amin
oxit cao hon 30%, d0 nhét clia san phdm s& gia tang déng ké, din dé&n kh6 khan
cho viéc gia cong ti€p theo. Da thdy ring miic t6i thi€u ctia 40 nhét s& dat dugc voi
nong do amin oxit cao hon 60%.

US 3 447 939 mo ta viéc san xudt kiéu ting mé dugc van hanh khong lién
tuc N-metylmorpholin N-oxit (NMMONO), trong d6 chdt phan ng N-
metylmorpholin (NMM) dugc cho phan tng v6i su c6 mit ctia nude va 35% hydro
peroxit & nhiét do phan éng dugc chon nam trong khoang tir 67 dén 72°C trong
thoi gian tir 4 t6i 5 gio dé tao ra oxit amin bac ba NMMNO tuong tng. Hydro
peroxit du bi phan huy bdi enzym catalaza. Sin phidm phan ting dd dugc tao ra
duoc tinh ché bang cdch chung cét dong soi v6i benzen-nude va téi két tinh.

Trong DD 246997 Al, phuong phép kiéu timg mé tuwong ty dugc mo ta,
trong d6 hydro peroxit (45-50%) dugc dua vao chat phan tng NMM thong qua dia
phun hozc co cdu phun & dang dugc phan tdn min véi viéc khudy manh.

Theo phuirong phép néu trong DE 3618352 A1, peroxit bat ky con lai sau khi
oxy héa bing hydro peroxit trong 4 t6i 6 gid s& bi phan huy béi catalaza.

EP 0 307 184 A2, c6 dan chi€u ti patent US 4 247 480, dé cap dén vin dé

tao ra nitrosamin trong qué trinh phan Ung ciia amin bac ba dé tao ra amin oxit
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tuong tng, va dé xudt ring vdi viéc st dung moi trudng cacbon dioxit (0,03 t6i
3MPa), phan ting nay can dugc thuc hién & nhiét do thdp < 45°C va 4p sudt thuong.

Do viéc tao ra nitrosamin ciing c¢6 thé lién quan t6i cdc nito oxit ¢6 trong
khong khi, ma c6 mat & khip noi, nén US4 994 614 A dé xudt viéc bao trim
khong gian tréng clia thing phan ng béng cacbon dioxit dé sao cho cdc nito oxit
c6 trong khong khi khong c6 mat. Bién phép suc va bao tram kiéu nay 1a rét phiic
tap, do thiing phén tng phéi dugc suc hoic dugc cho ti€p xic v6i cacbon dioxit
truéc khi dua vao cdc chdt phan tng, trong khi phan ing, sau khi phin tng va
trong qué trinh x4 hét hén hop ra khoi thing nay.

US 5216 154 A dé xuat ring dé lam gidm lugng nitrosamin da dugc tao ra,
viéc chuyén héa hop chit N-metylmorpholin bac ba (NMM) thanh NMMNO cén
phai dugc thuc hién trong thing c6 khudy, véi thanh phan hon hgp phan tng dic
biét va cdc thong so xtt Iy dac biét.

DE 12 21 645 B dé xuit viéc oxy héa amin bac ba trong quy trinh khong

lién tuc. Nhan day, viéc oxy héa lién tuc bang quy trinh chay r6i da dugc néu.

Ban chat ky thuat cia sang ché

Muc dich ciia sang ché& 1 dé xu4t quy trinh d& m& rong quy mo dé san xudt
amin oxit ¢6 thé dat dugc hiéu suit cao, 1am gidm lugng hoac khong c6 cdc sin
ph4m phu va c4c san phdm thodi bi€n, va chuyén hod c6 hiéu qua.

Séng ché dé cap dén phuong phdp sin xudt amin oxit bing cdch oxy héa
amin béc ba trong thiét bi phan ting c6 ving phén tng 12 mot hoac nhiéu than rong
dai, vi du, c6 dang 6ng, trong d6 tot hon 1a thi€t bi phan tng nay c6 dang 6ng phan
tng, v6i viéc dua vao lién tuc amin bac ba trong chat 16ng phan tng va dong ra
amin oxit. Nhim muc dich nay, c4c thong s¢ xir 1y thich hop, dac biét la ty 1€ thich
hop giita dién tich bé mat va thé tich hodc van t6c dong chay thich hop cung v6i
luong hén hop chat phan ting theo dién tich bé mat/thé tich twong tng dugc chon
trong quy trinh lién tuc nay. Cu thé, i) ty 1¢ giita dién tich bé mat v6i the tich 1a
0,5m?/m> hodc 16n hon - it nhat 1a trén chiéu dai ctia than rong ma trong d6 amin
dugc oxy héa t6i mic do 50%, ii) lugng hén hop chat phan ing tinh theo dién tich
bé mat riéng ném trong khoang tir 1 1/m’gid dén 40 1/m’gid, va/hoac iii) lugng hon

hop chat phan tng tinh theo thé tich riéng ndm trong khoang tir 1000 1/m’gid dén
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30000 1/m’gid dugc tao ra trong than réng nay. Ba dic tinh i), ii) va iii) chu yéu
lién quan dén c4c phuong 4n khéc nhau clia phuong phdp theo sang ché. Theo mot
sG phuong 4n, t4t ca cdc thong s6 i), ii) va iii) déu kha thi. Phan mo t chi ti€t dudi
day va cu thé 1a cdc phuong 4n dugc uu tién déu lién quan dén ca ba thong s6 1),
ii) va iii). T4t ca cdc phuong 4n va c4c khia canh theo sdng ché c6 thé dugc két hop

v6i nhau, va nhu duge thé hién trong cdc vi du thuc hién sdng ché.

Mo ta van tit cac hinh vé

Fig.1 thé hién méi lién quan giita thdi gian luu trong than réng va mic do
chuyén ho4 trong trudng hgp oxy héa NMM.

Fig.2 thé hién vi thiét bi phan tng 1 v6i viéc cép cdc chat phan ing 3, 4
bing cic bom 5, 6 va thdo ra sau van duy tri 4p sudt 11 vao thiing chita san phdm
12.

Fig.3 thé hién biéu d6 hiéu sudt véi viéc bd sung céc lugng CO, khéc nhau.

Fig.4 thé hién biéu do chuyén hod véi viéc bd sung cdc lugng CO, khéc
nhau.

Fig.5 thé hién mic do chuyén hod trong thiét bi phan tng dugc lam bang
hop kim thép Hastelloy® C-22.

Fig.6 thé hién kha nang 1am dn dinh hydro peroxit bing axit phosphoric dé
cai thién phan tng.

Fig.7 thé hién su anh hudng cha nong do CO, dén t6c do phan ing.

Fig.8 thé hién sy anh hudng cha nhiét do dén tién trinh phan ing, dudng
cong mitc d6 chuyén hoa-hiéu suét v6i 30% khdi lugng H,0,, 1% khai lugng CO,,
va 0,1% khoi luvong H,PO,.

Fig.9 thé hién sy 4nh hudng clia ndng do hydro peroxit dén nang suét.

Fig.10 thé hién céc két qu véi thiét bi phan ing thé tich 16n.

Fig.11 thé hién vi thiét bi phan tng tuong tu véi thiét bi dugc thé hién trén
Fig.2 c6 cép bd sung chét phan tng thi ba (vi du, CO,).

Fig.12 thé hién céc két qua trong trudng hop cip CO, riéng biét.

Mo ta chi tiét sang ché
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Sédng ch& dé cap dén phuong phép san xudt amin oxit bang cdch oxy héa
amin bic ba trong thiét bi phan tng véi viéc dua vao lién tuc amin bac ba trong
chdt 16ng phan ting va dong ra amin oxit, trong do ty 1¢ thich hop giita dién tich bé
mat va thé tich vi/hodc van tdc dong chay thich hop cling véi lugng hon hop chat
phan ting theo dién tich bé mat/thé tich tuong ting dugc chon trong quy trinh lién
tuc nay. Quy trinh lién tuc nay dugc thyc hién trong than réng dai, c6 ving kéo dai
nim giifa cira vao va cira ra. Cdc thong s6 va cdc ddu higu két cdu theo séng ché
dugc thiét 1ap nim giita clra vio va clra ra, diéu d6 c6 nghia 1a trong viing phén tng
hoic trong thi€t bi phan ting. Dac biét 13, thiét bi phan iing nay 12 thi€t bi hoac thi€t
bi phan tng ¢4 c4u tric nhd hodc vi nho. Dac biét t6t, néu than réng nay c6 dang
ong. Cu thé, i) ty 1¢ giita dién tich b& mat va thé tich 1a 0,5m*/m’ hoac 16n hon, it
nhat 13 trén chiéu dai cta than rdng nay ma trong d6 amin duoc oxy hda t6i mic
d6 50%, ii) luong hén hop chét phan tng tinh theo dién tich bé mat riéng nam
trong khoang tir 1 1/m’gi dén 40 1/m’gid, va/hodc iii) lugng hon hgp chét phan
timg tinh theo thé tich riéng nim trong khoang tir 1000 1/m’gid dén 30000 /m’gid
duoc tao ra trong than réng nay.

Trudc day, céc oxit amin bac ba da dugc san xuft véi lugng nho véi quy mo
trong phong thi nghiém hoac véi lugng 16n trong cdc quy trinh kiéu timg mé. Mot
muc tiéu doi voi cdc nha mdy quy mo 16n 1a c6 thé dp dung phuong phap cho phép
sin xudt lién tuc v6i mitc do 16n nhat c6 thé, do diéu d6 cho phép thyc hién phan
ttng mot cdch hiéu qua hon va nang sudt cao hon nhd ¢6 cc khoang thoi gian chét
ngén hon, do viéc khong cén phai c6 budc lam sach trudc quy trinh kiéu timg mé
tiép theo. Diéu ciing dd dugc nhan théy 1a cdc chét khi tro (CO,) la can thiét trong
céc quy trinh kiéu timg mé va phai dugc nap ciing v6i chat 16ng phan tng. Trong
thi&t bi c6 cdu tric nhd hoac vi nhd theo sang ché, viéc nay da dugc loai trlt, do khi
tro ¢6 thé dugc dua thing vao ong ma khong cdn phéi tao ra mot vung khi hoac
khong c6 mot viing khi gay hai. Theo séng ché nay, ca dp suét 14n nhiét do c6 thé
déu c6 thé kiém sodt dugc mot cach t6t hon.

Ngoai ra, trong mot thiét bi phan tng lién tuc c6 thé phan chia chit long
phan ting dugc dich chuyén lién tuc vdo cdc vung riéng bigt, trong d6 phan ting
dugc thuc hién v6i céc giai doan phin tng khdc nhau. Cdc ving niy c6 thé duoc

xir 1y khac nhau lién quan dén 4p sudt va/hodc nhiét do hoac viéc kiém sodt nhiét
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do. Cu thé 13, c4c viing nhu vay gdm ving thi nhat, trong d6 t6i da 50% (% mol)
amin béac ba dugc oxy héa (phan tmg nhanh chéng, c6 ban chit toa nhiét manh) va
viing thit hai, trong d6 phén con lai cia amin bac ba (nim ngoai hiéu suft duoc
mong muén) duge oxy héa (phan tng cham, c6 ban chat tod nhiét kém).

Thuat ngit phan tng "lién tuc" hodc quy trinh khong ché ¢ nghia la nguyén
liéu ban d4u, tic 12 néi t6i chat 1ong chita amin bac ba, duge nap lién tuc trong qua
trinh phan tng va sau dé dugc oxy héa lién tuc trong thiét bi phan ting. Thuat ngi
"lién tuc" khong c6 nghia ring quy trinh nay c6 thé khong dugc dimg, ma chi don
thudn c6 nghia 12 trong quy trinh san xuét amin oxit, cdc chét phan tng déu dugc
nap déu nhidu hay it ma thoi. T6t hon, néu viéc cdp lién tuc nay dugc gidn doan
trong qud trinh phan oxy héa. Theo cdch khéc, nhung it dugc wu tién, viéc cip timg
mé vi/hodc theo chu ky ciing c6 thé dugc chon. Cac phuong 4n lién quan dén viéc
cdp néu trén ciing c6 thé 4p dung doi véi viée thdo san phdm, tdc 12 amin oxit.

Thiét bi phan tng thudng 12 thi€t bi c6 céu tric nho hoac vi nho va/hoac
thi&t bi phan ting c6 than réng dai 1am than phan tng, t6t hon la vi thiét bi phan
tng dang 6ng. Vi thi€t bi phén tng thich hgp da dugc mo ta, vi du, trong
WO 2010/055034. Thiét bi phan ting c6 thé c6 mot hoac nhi€u than rong dai song
song, trong d6 phan tng x4y ra. Céc dinh nghia vé thuat ngit "than réng" s& c6 thé
duge sit dung dé mo ta cho céc tit ca cdc than rong ding cho phén tng, trir khi
duoc diing cho cdc muc dich khdc, nhu lam néng so bo. Chét 16ng phan ing dugc
chuyén trong cac than réng nay, viéc nay duoc ki€m sodt bdi ctra vao vat liéu ban
dau (hoac c4c vat lieu ban ddu). Chat 1ong s& duoc goi 1a chét 1ong phan ting ngay
khi tat ci c4c diéu kién cin thiét cho qué trinh oxy héa dugc dép tng (tat ca cic
chat ding cho phan tng c6 mat, nhiét do, 4p suét).

Than réng hodc cc than rong cia mot thi€t bi phan ting thich hgp c6 thé
dugc thu nho tuy theo kich thudc can thiét. Tuy nhién, trong trudng hop qué trinh
oxy héa tda nhiét cic amin béc ba, viéc kiém soét nhiét do can thiét, titc 1a su phat
thai nhiét, phai dugc luu §. Nhim muc dich nay, thi€t bi phan tng trong d6 cht
16ng kiém soét sot nhiét do phun xung quanh than réng 1a thich ting nhét. Thi€t bi
phén (g loai nay dd dugc mo ta trong WO 2010/055034. D3 phat hi¢n ra ring,
trong trudng hop phin tng oxy héa theo sang ché, céc kich thudc dac biét 1a cé loi.

Cu thé, dudng kinh trong clia than réng cha thiét bi phan ing duoc wu tién 1a niam
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trong khoang tir 0,25mm dén 10mm, t6t hon 1 nim trong khoang tir 0,5mm dén
6mm, dic biét t6t hon 1a nim trong khoang tir 0,8mm dén 4mm. T6t hon, n€u do
dai cha than réng cha thiét bi phan tng ndm trong khoang tir 0,5m dén 20m, t6t
hon 12 niim trong khoang tir 1 dén 10m, dac biét 1a ndm trong khoang tir 2m dén
5m. Céc dang hinh hoc khéc cling kha thi. Trong trudng hop céc than réng cang
day thi cAn phai c6 bé mat cang 16n ding dé trao doi nhiét & nhiét do cao. Viec
trao ddi nhiét chia chét 16ng phan ing dugc din bén trong ciing ¢6 thé dugc cai
thién bdi viéc cdp céc chat phan tng & nong do thdp, hodc boi cdc van tc dong
chay 16n clia chét long phéan tng, hoac thong qua chat long kiém sodt nhiét do
dugc din bén ngoai bing cich lam ting van toc dong chay, hoac lya chon chat
16ng kiém sodt nhiét do c6 hiéu sudt nhiét cao.

Dé oxy héa amin bac ba, chit oxy héa c6 thé dugc nap. Nhém céc chat oxy
héa duge cdu thanh, vi du, bdi cdc peroxit, trong d6 hydro peroxit la dugc uu tién
nhét. Céc peroxit khic goém, vi du, céc axit percarboxylic. Cdc chat oxy hoa khac,
vi du, oxy hodc ozon, ciing c¢6 thé dugc sit dung. Amin bac ba dugc vu tién sit
dung véi ty 1é mol tinh theo chat oxy héa nam trong khoang tir 1:0,9 dén 1:1,3, tot
hon 12 ndm trong khoang tir 1:1 dén 1:1,1.

Céc phuong 4n dugc uu tién dac biét vé amin oxit 1a N-metylmorpholin N-
oxit, n6 ¢6 thé dugc tao ra bing cach oxy héa N-metylmorpholin. N-
metylmorpholin do d6 1a amin béac ba dugc uu tién.

D4 phét hién ra ring viéc oxy héa chét 1ong phan ting theo sang ch€ c6 thé
dugc thuc hién ngay c trong céc loai thi€t bi phan tng nho hoac vi nho ¢6 ty 1¢
giita dién tich bé mit va thé tich 12 0,5m*/m® hodc 16n hon, it nhat 1a trén chicu dai
clia than réng nay ma trong dé amin bac ba dugc oxy hda téi mitc do 50% (% mol)
(ving thit nhat, nhu dugc gidi thich & trén). Dién tich bé mat c6 thé dugc xédc dinh
b&i dién tich bé mat bén trong clia than réng. Ty 1¢ giita dién tich bé mat va thé
tich duoc tinh todn s& hoc bing cach chia dién tich bé mat (m?) cho thé tich (m?),
nhu thdy rd tir Phin mo ti véi thit nguyén “m’/m’”. Kich thudc & phia trong cha
than réng (6ng phén img) dugc mo ta. Céc trich din khéc lién quan dén bién s0
ndy c6 thé 1a tim thdy trong dn phim: Nemethne et al. (Materials Science and
Engineering 39(2), 2014: 89-101). Ty I¢ giita dién tich bé mat va thé tich 16n, vi

du, bing 1m¥%m? hoic 16n hon, 1,5m*m? hoac 16n hon, hogc 2m?*/m’ hoac 16n hon
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13 dic biét duge wu tién. Vi cdc kich thude nay, céc thong s6 quy trinh nhu van
toc dong chdy va nhiét do trong quy trinh oxy héa amin bac ba ¢6 thé dugc kiém
so4t mot c4ch rat hiéu qua trong quy trinh lién tuc. Nho c6 ty 1é cao nhu vay giita
dién tich bé mat va thé tich so véi cdc phuong phap kiéu timg mé, céc thong luong
nhiét theo thé tich 16n (1Am nguoi va gia nhiét cdc chdt phan tng va chat 16ng phan
{mg) va mitc do tron manh c6 thé dat duge. Viéc tron manh nay lai dam bao rang
phan ting dugc thyuc hién rdt dac biét va hoan toan. Ving "trén chi€u dai cia than
réng trong d6 amin dugc oxy héa t6i mic do 50% (% mol)" theo phuong phdp cua
sang ché lién quan t6i viing trong than réng trong d6 it nhdt mot phan hai amin
duoc oxy héa. Viéc nay c6 thé kiém sodt dugec mot cdch dé dang boi ngudi 6 hicu
biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay bang céch lua chon van t6c dong chay
va nong do c4c chat phan iing dugc sit dung (amin bac ba, tiry ¥ la chét oxy hoa
nhu peroxit).

Mot thong s6 khéc dac trung cho phuong phép theo séng ch€ 1a lugng hon
hop chét phan ting tinh theo dién tich bé mat riéng, cdn phdi nam trong khoang tir
1 /m?gid dén 40 1/m?gid, t6t hon 1 nim trong khoang tit 5 1/m’gid dén 30 I/m’gio
hoac nim trong khodng tir 10 1/m’gid dén 20 1/m’gid. Lugng hén hop chit phan
ting tinh theo thé tich riéng 1a mot tri s6 dac ta khac hoac ti€p theo cua phuong
phap theo séng ché, va cdn phii nim trong khoang tir 1000 1/m’git dén 30000
1/m>gid, t6t hon 1a nim trong khoang tir 1500 1/m’gidy dén 25000 1/m’gid, dac biét
t6t hon 12 nim trong khoang tir 2000 1/m*gi® d&n 20000 1/m’gid. Cac lugng hén
hop chat phan ting riéng ndy, tuy thugc vao thé tich trong than réng hoac bé mat
trong ca than réng, biéu thi kich thudc cta thiét bi phan ing hoac cta chét long
duogc van chuyén trong né so v6i bé mat clia thi€t bi phan tng, nhd ching céc di¢u
kién phan img trong chat 16ng phan tng c6 thé dugc kiém soat. Cic thuat ngit
"lugng hén hop chét phan ting tinh theo dién tich bé mat riéng" (I/m’giod) va "lugng
hén hop chét phan ing tinh theo thé tich riéng" (I/m’gid) 1a da biét ma da dugc lam
o hon nita trong phin mo ta vé cdc don vi ndy. Thuét ngit "lugng hon hop chét
phan tng tinh theo dién tich bé mat" (con dugc goi 1a lugng hon hop chat phan tng
giita thé tich va dién tich bé mat hodc lugng hén hop chat phan ing tinh theo dién
tich bé mat thé tich) dugc st dung trong 4n phdm cong bd clia Hoffmann et al.

(Combination of Anaerobic Treatment and Nutrient removal of Wastewater in
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Brazil, 2010) va trong Hessel et al. (Micro Process Engineering, comprehensive
Handbook, Wiley-VCH, 2009) con dugc goi 1a lugng hén hop chét phan ing gilta
kh6i luong va dién tich bé mat (kg/m?s). Sy mo ta chi tiét khéc lién quan dén bi€n
56 lugng hén hop chét phan g tinh theo thé tich c6 thé tim thdy trong &n phdm:
Margesin et al. (publisher), Praxis der biotechnologischen Abluftreinigung
(Biotechnological Waste Air Treatment Practices), Springer 1996, page 29). Cac
bién s6 nay dac td mic tiéu thu cia chat 1ong phan ing (trong d6 1 = 107 m?) di
qua than réng tinh theo thé tich (tinh theo m?) hoac theo dién tich bé mat cia than
rong (tinh theo m?) va tinh theo thoi gian (tinh theo gio).

C4c thong s6 (lwrgng hén hop chat phan ting tinh theo dién tich bé mat rieng
va luong hén hop chit phan dng tinh theo thé tich riéng va ca ty 1¢ gilra dién tich
bé mat va thé tich) dugc chon sao cho, tham chi ca theo ki€u dong chdy tang, phan
tng va mitc do chuyén hod hiéu qua da dat dugc theo sdng ché trong than rong -
dac biét 1a trong thit bi phan tng dang 6ng cdu tric nho hoac vi nho doi voi viéc
van hanh lién tuc. T4t nhién, céc thong s nay c6 thé duoc két hop, vi duy, tit ca 3
thong s6 hoic ty 1é giita dién tich bé mat va thé tich (1a bién s6 kich thudc cua than
réng) ciing v6i lugng hén hop chét phan tng tinh theo dién tich be mat riéng hoac
lugng hén hop chat phan tng tinh theo thé tich riéng, t6t hon 1a cung véi lugng hén
hop chat phan ing tinh theo dién tich bé mat riéng.

Phén tng c6 hiéu qua trong thiét bi phan iing dang 6ng c6 dudng kinh nhd
hodc c6 ty 1& dac biét giita dién tich bé mat va thé tich khong dé dang t6i wu hod.
Mot mat, dudng kinh 6ng nhd (cdc 6ng mao dan) 1a mot loi the cua phan ing c6
hiéu qua (hiéu sust va téc do boi vi c6 bé mat 16n). Mat khéc, céc 6ng nhd hoac
6ng mao din c6 dudng kinh nh lai 1am han ch€ myc tiéu thu chét 16ng cing véi
céc tén thdp 4p sudt do chat 16ng sinh ra xudt hién trong céc 6ng mao dan nay.
Tém lai, phan tng tién trién mot cich ddng ngac nhién cing vdi cac thong s6 da
dugc xdc dinh mot céch déng ngac nhién theo sing ché khi xem xét dén céc uwu
diém va nhugc diém nay.

Chat 10ng phan tng dugc chuyén héa mot céch thong thudng trong thiét bi
phén ting c6 dong chay tdng. TGt hon, n€u chat 16ng phan ing dugc din theo kiéu
dong chay ting trong than réng. Dong chay ting 1a khdc biét v6i dong chay roi.

Dong chay r6i 1a su dich chuyén ciia cdc chét 10ng trong do su chay roi xay ra véi
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miic do rat rong. O day, su ma sat 16n va cdc tOn that 4p sudt xay ra, dan dén sy
sinh nhiét 16n, dic biét 1a trong thi€t bi phan tng dang cdu tric nho hoac vi nho
theo sdng ché. Tri lai, trong trudng hgp dong chay ting khong c6 su chay roi.
Dong chay r6i va dong chay ting c6 thé dugc kiém soat boi do nhét clia chét long
dugc dich chuyén, kich thudc ong (do dai dac trung, dudng kinh tiét di¢n), va van
t6c dong chay dugc chon. S6 do vé chi s¢ Reynolds, nhu da biét 1a duge xac dinh
theo cong thitc Re = pvd/n hodc Re = vd/v, trong d6 p 1a ty trong clia chat long, v
12 van t6c dong chay cta chat 1ong, d 1a do dai dac trung cta than rong (dudng
kinh, do rong hoic chiéu cao), N 1a do nhét dong, va v 1a do nhét dong hoc. Chi s6
Reynolds nim trong khoang tir 2300 dén 2500 thudng la twong ng véi ving
chuyén ti€p giita dong chay 16i va dong chay tdng, trong d6 cdc dong chay tang co
chi s6 Reynolds thap hon. Do vay, tot hon néu chat 1ong phan tng theo sdng ché
dugc din dé chay qua than réng véi chi s6 Reynolds 1a 2300 hoac nho hon, t6t hon
1a v6i chi s6 Reynolds 12 2000 hodc nhoé hon, dac bi¢t t6t hon la vdi chi s0
Reynolds nim trong khoang tir 1500 dén 1, hoac ndm trong kghoang tir 1200 dén
10. Trong céc vi du sau day, céc chi s6 Reynolds tham chi 12 nam trong khoang tir
2 dén 30 hoic nam trong khoang tir 3 dén 11 dugc 4p dung, ching c6 the 1a céc
khodng dugc wu tién. Cdc chi s6 Reynolds c6 thé khic 1a 800 hoac nho hon, 500
hoac nho hon, 300 hoac nhé hon, vi du, két hop véi cic tri s6 dudi néu trén.

Céc tri s6 dugc dua ra lam vi du dé tinh todn cédc chi s6 Reynolds la cdc
bién so da biét cha vat lieu. Vi du, NMM clia hang Alfa Aesar (catalo No.
A12158) c6 thé duoc sir dung, ma tuy thugc vao bang s6 liéu, c6 do nhét dong n 6
20°C 1a 0,91mPas. Ty trong p 0,92g/cm®, 12 > 920kg/m> & 20°C. Vi dudng kinh
ong mao dan trong thi€t bi phan tng rong, vi du, 12 Imm va vén t6c chat long nam
trong khoang tir 0,21 dén 0,62m/phiit, chi s6 Reynolds nam trong khoang tir 3 dén
10 dugc dé xudt. Tét ca cdc thong s6 nay la cdc bién s6 dugc uu tién cua cic chat
16ng, cdc thong s6 than réng va quy trinh theo sdng ché, khong phuc thuge vao nha
san xudt va cac chat dugc dua ra lam vi du.

T6t hon, néu chat 16ng phan tng c6 do nhét dong nim trong khoang tir
0,1mPas dén 10mPas & 20°C hoic trong céc diéu kién phan tng. T6t hon, n€u chét
16ng phan tng c6 ty trong nim trong khoang tir 0,1g/cm’ dén 2g/cm® & 20°C hoic

& nhiét do phan tng.
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Do qué trinh oxy héa amin bac ba thanh amin oxit 1a mot phan ing toa
nhiét manh, nén trong trudng hgp NMM thanh NMMO véi su tang nhi¢t do doan
nhiét t6i da 13 400 K (126,85°C) va entanpy phan ting riéng t6i da 1a -1600kJ/kg,
nén né c6 thé duoc thuc hién theo cch dac biét hiéu theo phuwong phap cia séng
ché. Viéc van hanh c4c phan tng tod nhiét cyc ky manh nhu vay, nhu qué trinh
oxy héa NMM thanh NMMNO, doi hoi cdc dong nhiét riéng theo thé tich va theo
mifc tiéu thu cuc ky 16n. Diéu ndy c6 nghia 13, véi phuong phép theo sdng ché, c6
thé trnh dugc sy qué nhiét & cac diém dic bigt (cdc d6mnong), ma c6 thé rat dé
x4y ra va khong kiém soét dugc trong cic thi€t bi phan ting kiéu timg mé. Viéc
tiéu tdn nang lugng manh theo phuong phdp ctia sdng ché cho phép toc do oxy hoa
tir amin bac ba thanh amin oxit dugc tang cling véi viéc thi€t 1ap nhiét do va ap
sudt tuong tng, ma khong xudt hién sy chénh léch léch nhiét do dang ké trong
thi€t bi phan ting dang 6ng & céc ving khéc nhau, ma khi xem xét mot cach ky
ludng, c6 thé c6 "vét nhiét" clia phan tng va c6 thé cling anh huéng bét 1oi dén do
chon loc chia phan tng. Vi phuong phdp theo sdng ché, da phét hién ra rang amin
oxit cé thé duoc tao ra dudi céc 4p sudt cao hon va nhiét do xir 1y dugc ki€m sodt
chat ch& hon so vdéi céc giai phap k¥ thuat da biét.

Trong viing thit hai, tic 12 ving nam ngay sau khi 50% (% mol) amin bac
ba di dugc oxy héa, ty 1¢ thép giita dién tich bé mat va thé tich ¢6 thé dugc chon,
trong d6 cdc tri s6 nim trong khoang chéng lén khoang thu nhat cling kha thi.
Trong viing thit hai ndy, t6t hon néu ty 1¢ giita dién tich beé mat va thé tich 1a
5m?/m> hoac nhd hon, dac biét t6t hon 12 4m?*/m* hoac nhd hon, 3m?*/m’ hoc nho
hon, hozc 12 2m?/m® hodc nho hon.

T4t nhién, cac kiéu phan chia ving khiac ma khéc nhau vé cdc diéu kién
nhiét, diac biét 12 khac nhau vé viéc kiém so4t nhiét do, titc 12 khdc nhau vé€ viéc
van chuyén nhiét (ra khéi) khoi chat 16ng phan tng, ciing kha thi. Cac kiéu phéan
chia viing nhir vay dua trén co sd tién trinh ciia quy trinh oxy héa amin bac ba, titc
13, vi du, kiéu phan chia viing thanh cdc phén ctia chat 16ng phan ing theo céc gidi
han tién trinh phan tng t6i da 1a 25 %, 33 % hoac 50% amin bac ba da dugc oxy
héa.

V6i than r6ng c6 kich thudc thich hop, cdc thong s6 khic nhau c6 thé duoc

diéu chinh dua trén co s& toc do chay (hodc van téc dong chay) ctia chét 1ong phan
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tng (v6i vat liéu ban ddu), vi dy, thdi gian luu cia amin bac ba trong thiét bi phan
tng. Tot hon, néu thdi gian luu nam trong khoang tir 0,4 phiit dén 14 phiit, t6t hon
12 ndm trong khoang tir 0,6 dén 8 phat. Tién trinh phan ting trong cdc vang riéng
biét ciing c6 thé dugc kiém soét boi thoi gian luu. M6i lién quan giita thdi gian luu
va mitc do oxy héa gin nhir tuong ting phéan tng hoé hoc hai cap. Mic d6 chuyén
ho4 va thdi gian luu clia phan tng hai cdp lién uquan véi nhau theo cong thic sau:
TCh0K

A~ 1+ tcy0k
k 12 hing s6 t6c do ciia phan ting hod hoc tinh theo don vi Imol's™;
Cao 12 néng do ban ddu chia chat phan ing A (amin bac ba) tinh theo don vi moll™;
7 1a thoi gian luu tinh theo giay (s);
X, 12 miic d6 chuyén hod ctia chét phan ing A (amin bac ba) tinh theo ty 1¢ phan
tram.

Moi lién quan giita thdi gian Iuu va mic do chuyén hod lién quan t6i trudng
hgp NMM duoc thé hién trén Fig.1. Nhu da néu trén, thoi gian luu c6 thé dugc
diéu chinh thong qua van téc dong chdy. Van téc dong chay ciing dnh hudng dén
viec kiém soét nhiét do va kiéu phan chia ving cua thi€t bi phan tng thanh cac
viing tuong tng, do, khi phan tng xy ra, amin bac ba bi tiéu thy, do d6 nong do
clia né giam, va do d6 phan tng cling cham dédn, vi vay sau d6 nhiét dugc giai
phéng it hon. Van toc dong chay dugc uu tién cta chit 1ong phan ng, ma déap ung
moi yé&u t6, nim trong khoang tir 0,1m/phiit dén 60m/phut, tot hon 12 ndm trong
khoang tir 10m/phit d&€n 40 m/phiit, t6t nhat 1a nam trong khoang tir 20m/phiit dén
25m/phiit. Van toc dong duge uu tién hon cha chét 1ong phan tng, ma cling dap
g moi yéu t6, nim trong khoang tir 0,1 m/phiit dén 200 m/phiit, t6t hon la nim
trong khoang tir 10 m/phit dé€n 160 m/phit, t6t nhat 1a nam trong khoang tir 10
m/phiit d&€n 120 m/phuit.

Ciing c6 thé chon céc van toc dong khdc nhau trong céc ving khéc nhau (cu
thé nhu dugc xdc dinh & trén, tuy thudc vao tién trinh cta phan ing). Céc van téc
dong khéc nhau dugc dua ra d6i véi céc ti€t dién than roéng khédc nhau trong céc

vung khic nhau.
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Ngoai viéc kiém sodt van t6c dong nay, téc do phan ting khdc nhau trong
cdc ving riéng biét nhd d6 cling c6 thé dugc kiém sodt theo cach khéc hodc két
hop.

Tét hon, néu nhiét phan tmg riéng ndm trong khoang tir 540kJ/kg dén
1610kJ/kg, t6t hon 12 nim trong khoang tir 1110kJ/kg dén 1420kJ/kg. Tri s6 nay
dac biét duge duy ti trong ving thd nhét (phan tng t6i da 50% amin bac ba, nhu
dugc xdc dinh 6 trén).

T6c d6 phan ting nhanh hon nita c6 thé dat dugc trong qud trinh tao ra amin
oxit bing céch 1am tang nhiét do xir Iy. Tuy nhién, do ban chét tod nhi¢t manh ca
qué trinh chuyén hod hod hoc clia amin bac ba (nhu NMM) dé tao ra amin oxit
(nhu NMMNO), nén s& c6é nguy co ty tang toc, di kém véi su gia tang mat kiém
soat v& nhiét do va 4p sudt. Mot cach ngiu nhién, chdt lugng san phim trong
khoang nhiét do cao khong kiém sodt dugc s& bi anh hudng theo chicu hudng bat
1oi. Do chon loc chia phan ting chuyén hod gidm, va cdc san phdm phu khong mong
muén cé thé duge tao ra. Céc san phidm phu nhu vay c6 thé 1a céc san phim phu
trén co s& N-metylmorpholin bac ba (NMM), vi du, morpholin (M) va
nitrosomorpholin (NMOR). Vi céc 1§ do nay, nhiét do phan ung trong than rong
hoac chia chét 1ong phan ting dugc wu tién nam trong khoang tir 20°C dén 70°C, tot
hon 12 ndm trong khoang tit 50°C dén 65°C, t6t nhét 1a nam trong khoang tir 55°C
dén 65°C, vi du, ndm trong khoang tir 60°C dén 65°C. Nhiét do nay co thé duoc
didu chinh bdi 4o nhiét c6 kiém soat nhiét do twong ting clia than réng chia thi€t bi
phan ting.

Ap suit dugc wu tién trong than réng nim trong khoang tit 1 bar (1.10°Pa)
dé&n 200 bar ((200.10°Pa), t6t hon 12 nim trong khoang tir 5 bar (5.10°Pa) dén 100
bar (100.10°Pa), t6t nhat 1a nam trong khoang tir 50 bar (50.10°Pa) dén 100 bar
(100.10°Pa). Tt hon, néu 4p suit hoac khoang 4p sudt ciia phan ting theo séng ché
13 (tit ca tinh theo don vi bar) 1 (1.10°Pa), 10 (10.10°Pa), 20 (20.10°Pa), 30
(30.10°Pa), 40 (40.10°Pa), 50 (50.10°Pa), 60 (60.10°Pa), 70 (70.10°Pa), 80
(80.10°Pa), 90 (90.10°Pa), 100 (100.10°Pa), 110 (110.10°Pa), 120 (120.10°Pa), 140
(140.10°Pa), 160 (160.10°Pa), 180 (180.10°Pa), 200 (200.10°Pa) hoac cdc tri s6

ndm giifa cdc tri s6 4p sudt nay. Phan ing nhanh chéng xdy ra ¢ cdc dp suat nay.
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Hon thé nita, CO, c6 thé hoa tan t6t hon va do vay tron t6t hon véi chat long san
phdm & 4p sudt cao.

Céc than réng c6 thé 1am bang cdc vat liéu khdc nhau, vi du, cdc kim loai,
g6m hoic chét déo. Thanh trong clia than réng c6 thé dnh huong dén phan ing oxy
héa. T6t hon, néu thanh trong than réng cha thiét bi phan tng dugc 1am bang mot
hoac nhiéu kim loai, t6t hon 1a dugc chon tit Fe, Cr, Ni, Mo, Mn, Nb, Au, Pt, Ti
hoic céc hén hop clia chiing. Céc loai thép cao cép thuoc cdc nhém 1.43, 1.44 va
1.45 dac biét thich hop, do ching cé do din nhiét rdt cao kém theo do bén chong
an mon t6t doi véi cdc moi trudng oxy héa manh (vi du, H,0,). T6t hon, néu thanh
trong cha than réng 1am bing thép austenic. Ngoai ra, vat liéu 1am than rong cdn
phai chiu dugc dugc 4p sudt tuy thudc vao 4p sudt phan dng dugc mong mudn.
Viéc ddi hdi déng thdi phai ¢6 do dan nhiét cao, do bén chong &n mon cao va do
bén chiu 4p suft cao thudng cin dén céc vat liéu kim loai hoac gom. Céc chat déo
6 thé dugc st dung cho céc b phan néi (vi du, bo tron tinh) hoac cdc 16p phu b6
sung. D& 1am céc 16p 16t hoac bo phan ndi, chiing thudng dugc sit dung ¢ trén cho
muc dich cai thién viéc tron dung dich phan iing, chi cdn cé do bén chéng dn mon
cao, trong d6 cdc vat liéu nhu cdc vat liéu di néu trén, nhung dac biét dugc st
dung 1 sat, titan, vang, platin, gom, thuy tinh, PTFE, PEEK, v.v..

C4c than rng nay c6 thé c6 dang tiy ¥ bét ky, vi du, mat cat ngang bén
trong ¢ thé 1 tron, hinh tron, hinh vuong, hinh ban nguyét, hinh luc gidc, hinh bét
giéc, v.v.. T6t hon, néu cdc than réng nay c6 dang ong, ciing t6t hon la math cat
ngang bén trong c6 dang trdn, hinh tron, hinh vuéng, hinh ban nguyét, hinh luc
gidc, hinh bét gidc, v.v.. Trong phdn mo ta nay, thi€t bi phan tng theo sing ché
con duge goi 12 thiét bi phan tng dang 6ng. Ngoai ra, cdc by phan néi c6 thé c6
dugc b6 tri & cac khoang céch duge chon bt ky hodc tuy y. Cac bo phén ndi kiéu
naty, vi du, cdc chd co thit hodc céc diém thit d€ lam tang sy chay r6i cia dong,
dic biét 1a dé cai thién viéc tron chat 1ong trong ong. Ngoai ra, mot hoac nhiéu bo
tron finh (vi du, cdc dia tron) hoidc céc dia 16 c6 thé dugc bo tri. Thoi gian tron tir
1m gidy t6i 1 giay 1a dugc uu tién. Cac dia 16 thich hgp cho viéc tron da dugc chi
ra, vi du, trong Fig.14 ciia WO 2010/055034. Céc diém théat thich hop dugc thé
hién trén Fig.7 va Fig.8 cia WO 2010/055034.
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Amin bac ba c6 thé dugc nap vao thi€t bi phan ting v6i nong do nam trong
khoang tir 40% dén 100%, t6t hon 1a ndm trong khoing tr 50% dén 99,5%, dac
biét 1a nidm trong khoang tit 60% dén 99%, t6t nhat 12 nim trong khoang tir 70%
dén 99%, va ca nim trong khoang tir 60% dén 98 % hodc tir 70% dén 97 % (tat ca
céc noéng do % déu dugc tinh theo % thé tich). C4c nong do nay ciing c6 thé c6
mit Ic bit ddu phan ing, tiy ¥ dugc pha lodng tuy thuoc vao thé tich cha chat
16ng duoc b8 sung vao cling vdi chét oxy héa hodc cdc chét phu gia khic.

T6t hon, néu chit oxy héa, dac biét 1a hydro peroxit, dugc nap vao than
réng v6i nong do nim trong khoang tir 5% dén 80%, t6t hon la nam trong khoang
tir 10% dén 70%, dac biét 1a nim trong khoang tir 20% dén 60%, tot nhat la niam
trong khoang tit 30% dén 55% (tat ca céc nong do % nay déu duoc tinh theo %
khai luong). Lugng cdn dugce két hop véi amin bac ba dé sao cho céc ty 1& néu trén,
dac biét 1a ty 1& 1:1 tinh theo dwong lugng mol gilta amin béac ba va chit oxy héa,
dac biét 1a peroxit, phai dugc thod man.

Chét 16ng phan ting c6 thé dugc chuyén qua thiét bi phan ing voi chi so
Bodenstein 16n hon 10, t6t hon 13 nam trong khoang tir 20 dén 200, tinh theo cong

thiac:
Bo =u=*L/D,,,

trong d6 Bo 1a chi s6 Bodenstein, u la van toc dong chay cua chat 16ng phan ing, L
12 do dai cha than réng ctia thiét bi phan tng, va D,, l1a mic tiéu thy phan tan doc
truc clia chat 16ng phan tng. Nhim muc dich nay, van toc dong chay thich hop voi
mot dang hinh thiét bi phan ung/than rong nhét dinh c6 thé dugc chon. Chi s6
Bodenstein thé hién mic do tron gidn ti€p trong thiét bi phan tng. N9 1a ty 1¢ giita
dong ddi lru (u*L) va mic tiéu thu phan tin doc truc. Cac giai doan tron thich hop
cho viéc dua vao amin va chét oxy héa nhim tao ra chat 16ng phan ing va cho qué
trinh ti€p theo clia quy trinh oxy héa dugc b6 tri trong ving c6 chi s6 Bodenstein
dugc chon.

T6t hon 13, CO, dugc dua vao chit 1éng phan éng véi lugng nam trong
khoang tit 0,5% kh&i lugng dén 20% khdi lugng, tinh theo amin béc ba. CO, c6 thé
dugc dua vao vi thiét bi phan tng cung v6i amin hodc chat oxy hoéa hoac dugc dua
vao riéng biét, t6t hon 1a sau khi 1am béo hoa trudc trong dung dich hoac it nhat &

néng do bao hoa 90% trong dung dich trén, hodc c6 thé dugc nap truc ti€p vao vi
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thi&t bi phan tmg. T6t hon, néu dung dich CO, c6 tinh kiém, vi du, v6i do pH nam
trong khoang 8 t6i 11 hodc 9 t6i 10, nhdm lam tang do hoa tan cia CO,. T6t hon,
néu Co, trong amin béc ba, tlly ¥ dugc hda tan bang nudc, hodc duge dua thiang vao
chat 16ng phan tng, vi du, chit 1ong dudi 4p sudt hodc dudi dang dung dich trong
nuéc. CO, c6 thé 1am tang t6c mot cach ddng ké qud trinh oxy héa amin bac ba
thanh amin oxit, cu thé 1a g&p 460 1an trong trudng hgp chuyén hod NMM thanh
NMMO. Vé mit co hoc, ¢6 phan ung gifta peroxit (RHO,, dac biét 1a H,0,) voi
CO,, va peroxymonocarbonat HCO, hoic ca RCO, di tao ra c6 tdc dung lam tang
t6c phan ing cia NMM thanh NMMO, diéu d6 c6 nghia la chinh né la mot chat
oxy héa c6 hoat tinh manh hon so véi dang oxit da dugc sit dung (nhu H,0,). Do
dé, do ban than CO, c6 thé dugc sir dung nhu mot thanh vién phan ing, nén néng
do cao c6 thé anh hudng theo chiéu huéng c6 lgi cho phan vng. Trong céc thi
nghiém véi thi€t bi phan ting theo sdng ché, da thdy rang lugng CO, c6 hiéu qua va
dac biét cao (vi du, khi né da dugc hoa tan hoan toan hoic da dugc hoa tan gan
nhu hoan toan) cé thé duge sit dung. T6t hon, néu CO, dugc nap dudi 4p suit va &
dang da dugc hoa tan vao chat 16ng phéan tng. Lugng CO, néu trén cua CO, da
duoc hoa tan 13 dugc wu tién. Trong hé théng lién tuc theo sdng ché, lugng CO, rét
cao c6 thé dat duoc, va chiing c6 tac dong duong tinh téi phan tng. Vi du, lugng
CO, c6 thé 1a it nhat 12 0,5%, it nhét 12 1%, it nhat 1a 2%, it nhat la 4%, it nhét l1a
6%, it nhat 1 8%, it nhat 12 10%, hoac it nhat 12 15 %, tat ca cac ham lugng % déu
dugc tinh theo khéi lugng, tinh theo amin bac ba hoic mot dung dich khéc cla
CO, dugc dua vao chdt 16ng phan ing. Cic ham luogng tuong tu nhu vay c6 thé déu
lién quan t6i toan bo chat 16ng phan ting.

Ngoai ra, chat tao phitc kim loai, t6t hon 1 phosphat, c6 thé dugc bd sung
vao chét 1ong phan ting, tot hon 12 v6i lugng nam trong khoang tir 0,01% dén 3%,
t6t hon 1a nim trong khoang tir 0,03% dén 2%, t6t nhat 12 nam trong khoang tir
0,05% dén 1,5% (t4t ca cdc ham lugng % déu dugc tinh theo khoi lugng). Céc kim
loai khong dugc mong muén trong chat 16ng ¢6 thé 1am phan huy chét oxy héa va
do d6 1am gidm hoat tinh phan tng lién quan dén amin bac ba. Do dé, chat tao
phitc kim loai dugc dé xuét nhim ngan ngira hodc lam gidm téc dung nhu vay cia
céc kim loai nay. Chét tao phitc bat ky, vi du, chit cang héa 1a kha thi (nhu dé néu,
vi du, dé dua vao). Diéu ngac nhién di nhan thdy 1a phosphat ciing c6 thé thich
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hop, dic biét 12 trong trudng hop céc vat liéu lam thi€t bi phan ing chia sit, ching
c6 thé giai phéng sét hoac vo boc sit c6 thé c6 téc dung téc dong & be mat t6i cht
16ng phan tng. Viéc nay c6 thé dugc han ché bang cic chat tao phiic, sao cho hi¢u
sudt cao khodng 10% c6 thé dat dugc.

T6t hon, néu oxit amin bac ba duge 1am néng so bo trude khi n6 duge oxy
héa. Viéc 1am néng so bo duoc thuc hién cu thé 13 t6i nhiét 6 dugc mong muén
trong chdt 16ng phan tng, vi du, dugc chon tir cdc nhiét do da néu trén. Viéc lam
néng so bo c6 thé duge thuc hién trong thi€t bi phan ing hoac than rong, nhu néu
trén, va c6 thé dugc thuc hién tuong d6i nhanh chong véi ty 1¢ cao thich hop giita
dién tich bé mit va thé tich (vi du, véi céc ty 1¢ tuong tu nhu cdc ty 1¢ trong phan
ting néu trén). Viéc lam néng so bo co thé dugc thuc hién, vi du, trong khoang thoi
gian 5 gidy tdi 5 phut, tt hon 1a khoang 1 phiit. Thuat ngit “khoang” chi gia tri sai
0 +/- 20%.

Chat oxy héa ciing c6 thé dugc 1am néng so bo. Nhim muyc dich nay, cac s0
do va cdc thong s6 dugc mo td doi véi amin bac ba ciing ¢6 thé dugc chon, vi du,
]am néng so bo trong khoang thoi gian 5 giay téi 5 phuit, t6t hon la khoang 1 phuit.

Sau tién trinh phan ting mong mudn, vi du, khi toan bo amin bac ba hoac
hau hét amin bac ba (vi du, 99,5% hodc 16n hon) da dugc oxy hoa, chit oxy hoa
con lai bét ky c6 thé dugc phan huy hoac dugc loai bo. Trong trudng hop cac
peroxit, dac biét 1a hydro peroxit, viéc sit dung catalaza hoac viéc xir Iy bang mot
chét xtc tic khéac, nhu MnO, hoac platin (vi du, niken da dugc platin hod) 1a thich
hop. Chét xtic tic nay c6 thé duge sit dung dudi dang cuon hoac hat von c6 bé mat
16m (vi du, Katapak®) hodc dudi dang tdm chét xic tac.

Thay vi lam sach amin bac ba, cdc hoi d dugc co dac, ma da dugc tao ra
trong quy trinh san xudt sgi xenluloza, ciing c6 thé dugc st dung. Viéc co dac
dugc thuc hién nhu dugc mo ta trong EP 0448 924 boi su tham th&u ngugc.
Morpholin dugc chung cét trong budc ti€p sau nhu duge mo ta trong EP 0 448 924
va c6 thé duoc oxy héa sau qud trinh metyl hod, nhu dugc mo ta, vi du, trong
patent DE 3504899 Al.

Amin oxit dugc tao ra theo séng ché, tot hon 1a NMMO, c6 thé dugc s
dung truc ti€p. Phuong phdp lién tuc theo sédng ché thich hop dé sir dung cho viéc

san xuét lién tuc amin oxit trong mot thiét bi nim sau, c6 thé duoc van hanh lién
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tuc. Quy trinh ndm sau lién hop kiéu nay, vi du, bao gém viéc hoa tan xenluloza
trong NMMO hoic cdc amin oxit khdc. Nhu dugc néu trong phin m¢ dau, dung
dich xenluloza trong amin oxit ¢6 thé dugc sit dung cho phuong phdp kéo soi
(phuong phép lyocell). Theo sang ché, to filamang, cdc dang soi hodc mang mong
¢6 thé duoc tao ra va duogc tao hinh tir dung dich xenluloza. N6 ciing ¢6 thé duoc
két hop & dang ngoai tuyén hoac truc tuyén véi phuong phép theo sdng ché, tuong
tu véi quy trinh hoa tan.

Khi thich hgp, amin oxit dugc tao ra theo séng ché c6 thé duogc co dac hodc
dugc pha lodng, t6t hon 12 sau khi phan huy hozc loai bo chat oxy hda. T6t hon,
néu néng do cia amin oxit dugc tao ra dugc thiét 1ap nam trong khoang tir 20%
dén 60%, dac biét t6t hon 12 ndm trong khoang tir 30% dén 50% (tdt ca cac ham
lugng % déu duoc tinh theo khéi lugng). Céc ché phdm kiéu nay rét thich hop dé
cét giit hodc van chuyén (bao gom van chuyén qua cdc ong dan trong thi€t bi dugc
lién hop). T6t hon, néu céc néng do cao dugc thiét lap d€ hoa tan xenluloza. Do
vay, amin oxit di dugc tao ra c6 thé dugc thiét 1ap ¢ nong do nam trong khoang tit
50% dén 95 %, t6t hon 1a nim trong khoang tit 60% dén 90% hoac 70% dén 80%
(tit c& cdc ham lugng % déu dugc tinh theo khoi lugng). Nudc hoac chat long ¢6
thé dugc khac bat ky c6 thé duge sir dung lam chét pha loang.

Khi hoa tan va/hodc ding dé kéo sgi xenluloza trong amin oxit da dugc tao
ra, dung dich c6 4% t6i 30%, t6t hon 1a 8% t6i 25% hoac 10% t6i 20% xenluloza
dugc uu tién tao ra (tit ca cdc ham lugng % déu dugc tinh theo khoi lugng). Dung
dich kéo s¢i thich hop, vi du, cé thanh phan sau: xenluloza 12,9%, NMMO 76,3%,
nuée 10,8%, tit ca cac ham lugng % déu duge tinh theo khoi luong, (xem trong
WO 2013/030400). WO 2013/030400 ciing mo ta kéo soi phuong phép kéo sgi ma
c6 thé dugc sit dung theo sang ché. Néi chung, dung dich xenluloza c6 thé dugc ép
diin cing véi amin oxit dugc tao ra theo sang ché, trong do céc san pham ép dun di
qua khe khi va dugc dua vao bé két tha. BE két tiia c6 thé chia chét gay ket tia, vi
du, nuéc, véi nong do dé két tha xenluloza. Dong khi c6 thé duge dan trong khe
khi, nhu da biét thong thuong.

Do d6, séng ché ciing bao gém phuong phdp trong d6 amin oxit dugc san
xuét theo séng ché dugc dua téi néng do dé hoa tan xenluloza va hon the nita tiy y

1a xenluloza dugc hoa tan trong né va hon thé nita tiy y 12 xenluloza da hoa tan
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nay dugc dinh hinh thanh khéi dang hinh lién tuc, vi du, to filamang, soi hoac
mang moéng, vi du, bing cdch ép dim, va sau d6 xenluloza cua khoi da dinh hinh

nay dugc két taa.

Hé thong thiét bi phan tng

Thiét bi phan ting theo sang ché 12 mot hé thong thi€t bi phan tng duoc thé
hién trén Fig.2 va Fig.1l. Vi thiét bi phan tng 1 nhu dugc mo ta trong
WO 2010/055034 dugc sir dung. Hé thong thi€t bi phan tng nay c6 thi€t bi phan
tng dang ong (1), né dugc sit dung dé din chat 16ng phan ing va dé dun néng so
bo hai chat phan g (amin bac ba va chat oxy héa). Céc chat phan ing dugc dan
tir c4c thing chita luu giit 3, 4 bang céc bom 5, 6 vao thiét bi phan tng 1. Trong
dé, céc chat phan tng dugc gia nhiét so bo trong céc ving 7 va 8. Moi chat kiém
soat nhiét do dugc din xung quanh céc than rong ding dé gia nhi¢t. Cdc moi chat
kiém sodt nhiét do duoc lam néng hodc duge lam lanh trong b diéu nhiét 2. Cac
chat phan tng da dugch lam néng so bo duoc két hop & vi trf 9, nhg d6 chit 16ng
phan ing dugc tao ra va dugc din qua cdc than rong, vi du, céc thiét bi phan tng
dang &ng 10. Ap sudt dugc kiém soét thong qua ca cdc bom 5, 6 14n van duy tri 4p
suat 11. San phdm dugc thu gom trong thiing chita 12, n6 ¢6 mdy khudy. Trong cac
thing nay, cdc phan tng khic tuy y co thé duoc thuc hién, vi du, oxy hdéa hoan
toan amin con lai hoac phan huy chét oxy héa. Thi€t bi do c6 khoang dan dong
qua 13 c6 thé tity § gidm s4t viéc théo san phim.

Séng ché s& dugc gidi thich ti€p va dugc mo ta mot cdch chi ti€t hon trong
céc vi du sau day, ma khong nhim gi6i han & cdc phuong 4n theo sdng ch€. Tat ca
céc thong s6 va cdc bo phan thiét bi néu trong céc vi du ciing ¢6 thé dugc két hop
v6i cdc khia canh néu trén cha sdng ché hodc céc phuong 4n dugc wu tién ma

khong phu thuoc vao cdc phan mo ta khac ctia céc vi du nay.

Vi du thuc hién sang ché
Céc hoa chat

Céc héa chat dugc sit dung dé thuc hién cdc thir nghiém dugc 14y v6i cac do
tinh khiét khdc nhau tir c4c nha cung cdp khdc nhau. Bang 1 dua ra danh sach céc

héa chat duoc sir dung dé thyuc hién cac thir nghiém nay.
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Tén Nha cung | Do tinh khiét | So catalo Chi s6 CAS
cdp [%]
NMM Alfa-Aesar | =99 A12158 109-02-4
H,0, 30% Sigma - 216763 7722-84-1
H,0, 50% Sigma - 516813 7722-84-1
Catalaza (cit giit ¢ - | Sigma 2000-5000 don | C-9322 9001-05-2
20°0) vi/mg
CO, N45 Air 99,995 %
Liquide
Kali permanganat Sigma 0,2 M 35184 7722-84-1
Axit phosphoric Carl Roth | 75%, siéu tinh | 2614,1 7664-38-2
khi&t
Sulfuric axit Bernd 25M 03279,3000
Kraft
Nudc lam
mat/etylen glycol
1/1 thé tich/ thé tich
HPLC-UV
Morpholin Sigma =99 252360 110-91-8
NMMNO H,0 Alfa-Aesar | 98+ A15996 70187-32-5
NMMNO Alfa-Aesar A19802 7529-22-8
50% khoi lugng
trong H,O

Heé thong phan tng theo Fig.2

Hoa tan CO, trong N-metylmorpholin

Nhim lam ting t6c do phan tng, chit phan tng 1 dugc lam bao hoa bing

[F} % khéi lugng CO,. Viéc nay dat dugc, vi dy, bang cich dua CO, vao dung

dich NMM thong qua 6ng cip khi hoac phuong tién c6 16, da dugc thieu két.

NMM ciing dugc cho ti€p xiic véi moi truong CO, dé hoa tan CO, trong NMM
cling vé6i viéc khudy véi 4p suat du 0,1-20 bar (0,1.10°-20.10°Pa). Sau khi viéc dinh

lugng hoan thanh, dung dich phén ing da dugc lam giau bang CO, dugc can dé

kiém tra va duogc sit dung cho c4c thir nghiém trong vi thi€t bi phan tng.

Thuc hién phén tng trong vi thi€t bi phan ting

Heé thong vi thi€t bi phan tng dugc sir dung trong thit nghiém nay la dua

trén co s& WO 2010/055034 va dugc 1am tir cac vat liéu [A] theo bang nay. Cic
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thir nghiém vi thiét bi phdn tmg ding dé téng hop N-metylmorpholin N-oxit
(NMMNO) tit 4-N-metylmorpholin (NMM) va hydro peroxit (H,0,) dugc thuc
hién trong cdc bo phan ndi khdc nhau trong vi thiét bi phan ting nay. Dit ligu déc ta
ctia thiét bi phan ing dugc sit dung (1) 1a nhu sau:

thé tich: bién s6, t6i da 1a 26mL

dudng kinh 6ng mao din: 1mm, ong c6 cdc diém that

Do phan ting ctia NMM véi H,0, dé tao ra NMMNO la phén ting toa nhiét
(muc gia tang nhiét do doan nhiét 335 K (61,85°C), nén diéu phai duge dam bao
trong trudng hop phén ting nay 12 thiét k& k§ thuat va céc dicu kién cla vi thi€t bi
phan ting duoc chon sao cho céc didu kién thich hop thoi dang dé van chuyén
nhiét, sao cho mot mat nhiét c6 thé dugc nap vao hé thong phan ting cho chét phan
tng NMM, va mit khéc nhiét cé thé dugc rit ra khoi dung dich phan tng. Diéu
ndy dat dugc bdi viéc cdc bé mat cia vi thiét bi phan ting c6 kich thudc thoa dang.
Nh& ¢6 dién tich trao déi 16n giita moi trudng phan tng va moi chat ki€m sodt
nhiét do, nhiét c6 thé dugc rit ra theo cdch thic kiém soét dugc, va khong doi hoi
phai c6 thoi gian dinh liéu 1au, ma d6i véi cdc phuong phap kiéu timg mé né s& kéo
dai t6i hang gid. Hon th& nita, do thé tich phan tng trong vi thi€t bi phan tng la
nhd, nén mitc do an toan ctia phuong phdp dugc tang 1én mot cach dang ké. Do
viéc kiém soat quy trinh dugc céi thién, va ca thién vé chat lugng va do chon loc,
nén c6 thé dat duoc hiéu sust cao. Hon thé nia, viéc thiét lap thir nghi¢m cho phép
né c6 thé thuc hién dudi 4p sudt cao, nhdy d6 viéc chuyén/van chuyén vat ligu dugc
céi thién mot cdch dang ké so véi trudng hop thi€t bi phan ting ki€u timg mé.

Bo diéu nhiét ECO SILVER RE415 hetating thermostat 2 ctia hang Lauda
duoc sit dung d€ kiém soét nhiét d¢ chia vi thiét bi phan tng & [B]°C. Hon hop
nudc/etylen glycol theo ty 1& thé tich 1:1 dugc sir dung 1am moi chat 1am lanh va
nung néng.

Hai chat phan img dugc cit giif trong hai thing chia luu giit 3, 4.
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Bang 2: C4c chit phan ing

Chét phan ung 1 Chat phan ung 2

Mic tiéu thu theo thé | [C] mL/phit [D] mL/phut

tich

Ty 1& mol [E]

Thanh phan 8,5M N- [G] % kh&i lugng hydro
metylmorpholin da peroxit ¢6 [H] CO, da hoa tan
dugc 1am bao hoa truée | va [I] % khoéi lugng H;PO,
bang [F] % khoi lugng
CO,

Céc mifc mifc tiéu thu theo thé tich clia cdc héa chat dugc kiém soat thong
qua hai bom dugc diéu khién bing mdy tinh (5 va 6) loai SyrDos and HiTec Zang
va dugc gop lai sau cic 6ng nung néng trudc (7 NA) thong qua budng tron T3 c6
bo tron tinh bén trong (vi dy, dia tron) (9), theo WO 2010/055034. Cac vat chén
tron khdc nhau c¢6 thé dugc st dung trong budng tron nay. Sau d6, hon hgp phan
ting nay dugc din vao 6ng phan tng (10), noi ma phan ting s& xay ra. Dé 1am tang
va didu chinh 4p sudt trong thi€t bi phan éng, van duy tri 4p suét (11) trong khoang
0-20 bar (0-20.10°Pa) duoc sit dung nam trudc khoang din dong qua va dugc kiém
soét téi [J] bar. Mot van duy tri 4p sudt khdc c6 thé dugc lap dat nam sau khoang
din dong qua dé tranh su tao khi trong khoang nay. Viéc két hgp van duy tii 4p
suit duoc du kién dé ic ché cdc phan tng phan huy va cdc phan ting thit cdp & mic
d6 nhiéu nhat c6 thé, do c6 thé c6 kha nang sinh khi trong qua trinh cta céc phan
ing khong mong mudn nay.

San phdm mong mu6n dugc thu gom trong binh ¢6 mdy khudy (12). Hydro
peroxit du dugc phan huy bang cach bd sung cham vai giot dung dich 0,5% khoi
luong catalaza va sau d6 dua hén hop nay vao thir nghiém peroxit.

Mitc tiéu thu [K] mL/phiit cing v6i mic do chuyén ho4 [L] % va hiéu suit
[M] % c6 thé dat dugc.
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Bang 3: Cdc thong so xir ly

Van tdc chit 1ong [N] m/phiit
Thoi gian luu thuy dong trong ving phan iing [O] phuit

Luong hén hop chit phan ing tinh theo dién tich bé mat riéng | [P] 1/m*gidy

cua thiét bi phan tng

Thiét bi phan tng = luong hén hop chat phan ng tinh theo thé | [Q] I/m’gid

tich riéng
Ty 1¢ dién tich bé mat:thé tich [R]
Phép phan tich

Chat luong san phdm dugc ghi lai trén méy do truc tuyén FT-IR (13) trong
khoang din dong qua nho sit dung quang phé k€ Alpha ciia hang BRUKER. Pic 6
1045-1028 cm™ ma c6 thé 12 lién quan dén chét phan tng dugc sir dung dé gidm
sat sir chuyén hod. Cac pic ma c6 thé lién quan dén NMMNO xuat hi¢n & cac bude
séng 1250-1215 cm?, 995-960 cm™ va 960-920 cm™. Pic & 1250-1215 cm™ dugc
str dung dé dénh gid hiéu suit.

C4c mau phan img ciing c6 thé duge phan tich ngoai tuyén bang HPLC/UV.
Céc méu duge tch rieng boi phép sic ky 1ong va dugc do thong qua bo do UV.
Céc thir nghiém dugc ddnh gid dua trén co so sic ky d6 thu dugc. Thi€t bi HPLC
1100 cta hang Agilent Technologies dugc sir dung cho viéc phan tich nay.

Céc séc ky d6 thu duge sau khi 1am 6n dinh dd cho thdy NMMNO v6i thoi
gian luru 1,940 phit, va NMM véi thdi gian lua 17,341 phut, va morpholin véi thoi
gian luu 5,461 phit. Cc séc ky d6 clia viéc phun hén hgp chudn dugc tong hop
(NMM, NMMNO, M) cho thdy ring céc chit da dugc tich riéng va co thé 1a xé4c
dinhd from v&i nhau sachly.

Dé x4c dinh sy tao ra bét ky ctia N-nitrosomorpholin (NMOR) ¢ nong do <
100 ppb, sic ky d6 khi két hop vé6i phd khéi duge dp dung, do nam trong cac
khoang nay do chinh x4c clia h¢ HPLC/UV khong thod ddng. NMOR c6 thé dugc
chiét ra khoi san phdm bing céch sit dung céc dung moi phan cyc trung binh.
Viéc sir dung hdn hop 1:1 giita diclorometan (DCM) va etyl format (EF) da duoc

ching minh 1a kha thi trong viéc diéu ch€ mau.
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San phdm c6 thé dugc xdc dinh bang phuong phdp khic xa véi cdc hé s6
khiic xa nam trong khoang 1,330 t6i 1,449. Nong do0 NMMNO duogc tong hop c6
thé duogc tach riéng dua trén co sO hé s6 khiic xa cta ciing dugc xdc dinh, thong

qua ty trong.

Viéc b6 sung CO,

Céc thit nghiém duogc thuc hién nhdm muc dich chiing minh viéc tai sao
CO, cén duogc hda tan dé cho mic do chuyén hod va higu sudt & mic 16n nhét c6
thé. Da thdy ring viéc bé sung CO, vao NMM s& c6 téc dung duong tinh dén hiéu
sudt trong moi trudng hop (+40-70%, Fig.3 va Fig.4). Nguyén nhan la ¢ chd do tan
ctia CO, la cao trong N-metylmorpholin.

Vi thoi gian Iuu ngan hon, nhiét do cao c¢6 anh huong t6t hon dén hi¢u suat
so véi cdc trudng hop thdi gian luu lau hon. Do vay, phan tng xdy ra nhanh chéng
hon & nhiét do cao, né lam tang tdc do phan tng do c6 thdi gian lwu ngan hon t6i

muc cé thé.

Lam 6n dinh hydro peroxit bing axit phosphoric d€ céi thién phin tng

Do hydro peroxit d& bi phan huy & nhiét do cao, dan dén lam mét dung dich
phén ting, nén viéc nay da dugc han ché bang axit phosphoric. Ciing da thdy rang
mitc do chuyén ho4 va hiéu suat duge lam tang bang céch bo sung H,PO, khoang 5-
10% (Fig.6). Tac dung niy tang theo sy gia tang clia thoi gian luu. Axit phosphoric
¢6 tac dung nhu mot chét tao phic, né tao phitc céc ion kim loai ¢6 tac dong xic

tdc ma c6 kha nang phan huy hydro peroxit.
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A B C D E |F] G H I ] K L M | N 0 P Q R
A 7 |, 2 |88
b= i on = ] fa -©
= S22 | 2 =5
: E|S |l |2 SE 55 58
< @ el =R = =
£ 2 |2 |E|E |E & I P P - -
] o = = =2 o = 53 S = 3 == @
= T 5 = = = 3 3 o R £, 2E | &l 2= Q
— £ S |5 |2 |8 |2 £ £ 5 i Sg ||l 2
D S |E |2=|=2 |2 | = el = g o |E | 2| wE 25 1
2 = =3 5] wo | ¥ < S IS E LA = = @ §&| &5 & g P
& o ] 5} £ = I s - = = E5) 5 5 8 B g8 |
- < 2 & I &= = o 3 5 2 ES = wS | S| 2= =
sz [FE |g (sE|E| g |E|% |3 |F |E|E |E | = |t
= — == (=N 2 - o <3 | =B =
z z 2 |ET5 |5 | F : g 2 lg |25 |25 58 £
&0 ] 5 - g S K] 3 | ZTw |G| CE 5
E D |5 |E > |8 = - £ £ |s |E5 |52 &3 =
g g |3 o |5 S Q = > 2c | £8| 22 >
= : |8 |g12 |8 - 2= | gEl Ew =
= S o © T sE |23 28
8 oy - ‘@B | wE| WE
5 = B £g| &
S g |32
PTFE 40 0,23 02 | 1.1 | 0 | 29 0 0 | 689 043 26 25 | 0,21 | 14,03 | 1,71 | 427742 | 2.5
40 0,34 03 | 1:1 | 0 | 29 0 0 | 689 0,64 26 26 | 942 | 942 | 2,55 | 636639 | 2.5
40 067 058 | 1:1 | 0 | 29 0 0 | 689 125 16 15 | 4,83 | 483 | 497 | 1243435 | 25
40 0,23 02 | 1:1 |05 29 0 0_| 689 043 73 70 | 14,03 | 14,03 | 1,71 | 427742 | 2,5
40 0,34 03 | 1:1 |05 29 0 0 | 689 0,64 67 65 | 942 | 942 | 255 636639 | 25
40 067 058 | 1:1 05[] 29 0 0 | 689 125 43 41 | 4,83 | 4,83 | 4,97 | 1243435 | 25
40 0,23 02 | 11 | 0 | 29 |dugcnap | O | 6,89 043 8 5 | 14,03 | 1403 | 1,71 | 427742 | 25
40 0,34 03 | 1:0 | 0 | 29 |dugcnap | 0 | 689 0,64 13 15 | 942 | 942 | 2,55 | 636639 | 25
40 0,67 ] 058 | 1:1 | 0 | 29 [duocnap | O | 6,89 1,25 12 10 | 4,83 | 4,83 | 497 | 1243435 | 25
60 0,23 02 | L1 | 0 | 29 0 0 | 6.89 043 59 55 | 14,03 | 14,03 | 1,71 | 4.27742 | 25
60 0,34 03 | 1:1 [ 0 [ 29 0 0 | 6.89 0,64 31 30 | 942 | 942 [ 255 636639 | 25
60 067 058 [ 1:1 | 0 [ 29 0 0 | 689 125 22 18 | 4,83 | 4,83 | 497 | 1243435 | 25
60 0,23 02 [ 1:1 051 29 0 0 | 689 043 86 85 | 14,03 | 14,03 | 1,71 | 427742 | 25
60 0,34 03 | 1.1 |05 29 0 0 | 6.9 0,64 89 85 | 942 | 942 | 2,55 | 636639 | 2.5
60 067 | 058 | 1:1 |05 29 0 0 | 689 125 87 86 | 4.83 | 4,83 | 497 | 1243435 | 25
60 0,23 02 | 1:1 | 0 | 29 |dugcnap | O | 6,89 0,43 22 20 | 14,03 | 14,03 | 1,71 | 427742 | 2,5
60 0,34 03 | 1:1 | 0 | 29 | duocnap | 0 | 6,89 0,64 20 18 | 942 | 942 | 2,55 | 636639 | 25
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6 | 058 [058 ] 1:1 ] 0 ] 290 [dugcnap | 0 | 689 [ 125 | 12 | 10 | 483 | 4383 [497] 1243435 [ 25 |

-26-



39578

Vat liéu 1am thiét bj phan tng

Viéc tdng hop NMMNO dugc thyc hién v6i cdc vat liéu 6ng mao dan khdc
nhau. Vat liéu c6 kha niang chéng an mon cao Hastelloy® C-22 ciing dugc thir
nghiém. Céc hop kim Hastelloy thuoc nhém céc hgp kim niken-molypden c6 kha
nang chong in mon cao va dugc dac ti bdi cdc ham lugng cao cha niken,
molypden va crom. Céc chat nay ¢ dac tinh do bén cao trong moi trudng khir.

Nhu c6 thé thdy duoc trén Fig.5, sy gia tang nhiét do t6i 50°C-60°C c6 tac
dong duong tinh dé&n sy chuyén hoéa hop chdt NMM. Céc thit nghiém nay dugc
thuc hién ma khong c6 mat CO,. V6i su gia tang hon nifa, hydro peroxit 6 thanh
clia thiét bi phan tng bi phan huy trudc khi né c6 thé phan tng v6i NMM. San
pham phan iing c6 mau nau-dd va c6 sy sinh khi manh. Hastelloy® C-22 khong c6
16p che bé mit bing kim loai 12 tuong d6i kém thich hop d€ 1am vat liéu lam thi€t
bi phan ting ding cho phén tng nay. Do phan ting xdy ra ma khong gap kho khan
d6i v6i cdc loai thép cao cip nhém 1.43, 1.44 va 1.45, nén mot ly do ¢6 thé dugc
dua ra 12 nhd c6 ty 1& cao clia molypden va/hoidc niken, né xiic téc cho viéc phan
huy hydro peroxit. Tot hon, n€u vat liéu Hastelloy® C-22 khong dugc stt dung
theo phuong phép clia sdng ché, hodc néu ¢ mit né dugce che be mat.

Céc loai thép c6 kha nang chéng dn mon, khong ri, thép austenic thudc
nhém thép c6 chi s6 nam trong khodng tir 1.40xx dén 1.45xx la cdc vat liéu lam
ong mao din dugc uu tién.

Céc kim loai quy, nhu vang/platin, hodc céc kim loai nhom chuyén tiép
titan/tantan va c4c loai polyme khac nhau, nhu PEEK, PTFE, PFA, PVDF, PMMA,
PVC, PET ciing c6 thé thich hgp dé 1am cdc vat liéu 1am thi€t bi phan ing, nhu cac
than réng, dic biét 1a cdc 6ng mao dan, 6ng va dia tron, dudi dang vat liéu duy
nhét hoac dudi dang két hop clia c4c vat liéu, ding d€ thuc hi¢n phan ung nay. Cac
vat liéu 1am than réng, ong va 6ng mao dan ciing c6 thé dugc sit dung & dang c6

16p phu bé mat hoac da dugc trang men.
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Béng 5: Céc thong s6 clia thit nghiém bd sung axit phosphoric

A B C D E F G 0] 1 7 K L N 0 P Q R
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Hastelloy® | 30 018 | 0.16 11 0 2 0 1 0 | 689 | 034 | 40 | 043 | 12,13 | 124 | 494759 | 4
c2

30 027 | 023 11 0 Ep) 0 1 0 | 689 | 05 | 48 | 064 | 825 | 182 | 727587 | 4

30 054 | 047 11 0 32 0 1 0 | 68 | 101 | 55 | 129 | 408 | 3.67 |14.697.26 | 4

50 0,18 | 0,16 11|05 [ 32 0 T 0 | 689 | 034 | 73 | 043 | 12,13 | 124 | 494759 | 4

50 027 | 023 11 0 3 0 | 0 | 689 | 05 | 67 | 064 | 825 | 182 | 727587 | 4

50 054 | 047 11 0 ) 0 | 0 | 689 | 101 | 43 | 129 | 408 | 3,67 | 1469726 | 4

60 018 | 0,16 1:1 0 29 0 1 0 | 689 | 034 | 8 | 043 | 12,13 | 124 | 494759 | 4

60 027 | 023 11 0 29 0 | 0 | 68 | 05 | 18 | 064 | 825 | 182 | 727587 | 4

60 054 | 047 11 0 29 0 1 0 | 689 | 101 | 12 | 129 | 408 | 3,67 | 1469726 | 4

70 0,18 | 016 | 1:1 0 29 0 1 0 | 689 | 034 | 59 | 043 | 12,13 | 124 | 494759 | 4

70 027 | 023 1:1 0 29 0 1 0 | 689 | 05 | 31 | 064 | 825 | 1,82 | 727587 | 4

70 054 | 047 11 0 29 0 | 0 | 689 | 101 | 22 | 129 | 408 | 3,67 | 1469726 | 4

80 0,18 | 0.6 11 0 29 0 1 0 | 68 | 034 | 8 | 043 | 12,13 | 124 | 494759 | 4

80 027 | 023 11 0 29 0 | 0 | 68 | 05 | 89 | 064 | 825 | 18 | 727587 | 4

80 054 | 047 1:1 0 29 0 | 0 | 680 | 101 | 87 | 120 | 408 | 3.67 | 1469726 | 4
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Bang 6: C4c thong s6 ca thit nghiém b6 sung CO,

Yon gyragw 9q Yoy udip o 1
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Su anh hudng chia néng d6 CO, dén téc do phan tng

T4c dung duong tinh ctia viéc b6 sung CO, dén dung dich phén ting s& dugc
kiém tra mot cdch chi tiét hon. D€ dinh lugng, cdc thir nghiém dugc thyc hi¢n voi
c4c ham luong % khéi lugng CO, khic nhau (dugc hoa tan va lién quan t6i amin).
Nhu ¢6 thé thdy dugc trén Fig.7, téc 6 phan tng ting lén déng ké theo ham lugng
% kh6i luong CO, dugc hoa tan. Céc thong s6 va céc két qua dugc thé hién trong

Bang 6.

Su 4nh hudng ctia nhiét do dén tién trinh clia phdn ting

Dé dat dugc toc do phan tng cao nhdt c6 thé, ma phan tng vén ¢ tinh chon
loc, céc thit nghiém dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 40 dén 70°C
(Fig.8). Vi nhiét do t6i da 60°C, mic do chuyén hod va hiéu suét cia NMM téng
manh. Tuy nhién, hiéu suat gidm & 70°C, ching t6 phan dng suy gidm va do d6 su
phan huy ctia cdc cht phan ing va cd clia san phidm nam trong khoang tir 60 dén
70°C. Khéc hin véi phuong phdp van hanh khong lién tuc, phuong phap lién tuc
theo séng ché cho phép kiém soét nhiét do chinh xac véi quy mo san xuét 1on, va
do d6 céc nhiét do dugc kiém soét c6 thé duge duy tri mot cach c6 hiu qua trong

chat 16ng phan img. Céc thong s& va cdc két qua dugc thé hign trong Bang 7.

Su anh huéng chia néng d6 hydro peroxit dén nang suat

Pé xéc dinh nong do phir hgp ctia hydro peroxit trong dung dich phan tng,
céc thir nghiém gidng hét nhau dugc thyc hién véi 30 va véi 50% khoi lugng hydro
peroxit (Fig.9). Viéc sit dung 50% khéi lugng hydro peroxit da dugc ching to 1a
thich hop hon. Ngoai ra, NMMNO da dugc c6 ddc hon c6 thé dugc tao ra bang
c4ch nay. Uu diém clia he thong vi thi€t bi phan ting theo sang ch€ d6 la viec su
dung hydro peroxit rdt dac ma khong c6 van dé lién quan dén nhiét cua phan ung.

Céc thong s6 va c4c két qua duge thé hién trong Bang 8.
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Béng 7: Bién s6 nhiét 4o

A B C D E F G H J K L M N o P Q R
s |3 |§ |a - s |25 | &,
2 3 [ S & g B & == £ =
= ) = g =4 g. = - c 5 € o
£ = = g | & E | 5 - < — |5 5w |E5 |£§ =
3 R S = = = = 5 & I < w5 o2 o0 = Q
Ez | 8 S e |z |B |8 2 = |2 | & g% | g |g2 g
o |3 |8 |2 |2 |2 (2|2 |5 |3 |2 |g |3 |:8%|82%sm |°
3. = g = °3 | E= 8 o © & 2 E = S Ed e | Eom=ED )
L ey T E 5 = =) = I = = = = L) = 3 S g5 | &gl EE® B
= g |z2 |2E |5E |5 |2 - o | g 2 > |2 | % SEE | g55 s=0
& 5 —o | =7 =g o} Q o E = 2 = 5 »ecew|l == S3E 5
> 2 0 S ~ E S E 2, = T 2 2 S ] = ZSE|Sow 9= 2
o0 & e josl B0 L o 2 o - =5 g & Yy =
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£ |5 |z El= |28 |2 S € |E |z |23 |52 |£s b
& £ £ > | £ s | S = s EE |25 |28 =
5 - @ o |z 8 5, EN s | e =
g 2 : o = 55 |Es |E%
&= E 2% | A
14404 | 40 4.8 2,71 1:1,1 1 30 0 0,1 20 7,51 21 18 9,56 0,39 38,25 | 152.996,98 4
40 3.2 1,81 1:1,1 1 30 0 0,1 20 5,01 27 26 6,38 0,59 25,52 | 102.065,89 4
40 2.4 1,36 1:1,1 1 30 0 0,1 20 3,76 32 29 4,79 0,78 19,15 76.600,35 4
40 1,2 0,68 1:1,1 1 30 0 0,1 20 1,88 38 37 2,39 1,57 9,58 38.300,18 4
40 0,6 0,34 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,94 52 50 1,20 3,13 4,79 19.150,09 4
40 047 0,27 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,74 57 55 0,94 3,98 3,77 15.075,60 4
40 0,24 0,14 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,38 82 78 048 7,75 1,94 7.741,52 4
50 4.8 2,71 1:1,1 1 30 0 0,1 20 7.51 30 30 9,56 0,39 38,25 | 152.996,98 4
50 32 1,81 1:1,1 1 30 0 0,1 20 5,01 38 18 6,38 0,59 25,52 | 102.065,89 4
50 24 1,36 1:1,1 1 30 0 0,1 20 3,76 43 42 4,79 0,78 19,15 76.600,35 4
50 1,2 0,68 1:1,1 1 30 0 0,1 20 1,88 52 50 2,39 1,57 9,58 38.300,18 4
50 0.6 0,34 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,94 69 68 1,20 3,13 4,79 19.150,09 4
50 0,47 0,27 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,74 73 70 0,94 3,98 3,77 15.075,60 4
50 0,24 0,14 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,38 90 90 048 7,75 1,94 7.741,52 4
60 4.8 2,71 1:1,1 1 30 0 0.1 20 7,51 82 80 9,56 0,39 38,25 | 152.996,98 4
60 3.2 1,81 1:1,1 1 30 0 0,1 20 5,01 83 83 6,38 0,59 25,52 | 102.065.89 4
60 24 1,36 1:1,1 1 30 0 0,1 20 3,76 86 85 4,79 0,78 19,15 76.600,35 4
60 1,2 0,68 1:1,1 1 30 0 0,1 20 1,88 84 85 2,39 1,57 9,58 38.300,18 4
60 0,6 0,34 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,94 90 90 1,20 3,13 4,79 19.150,09 4
60 047 0,27 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,74 88 87 0,94 3,98 3,77 15.075,60 4
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0,14 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,38 96 85 0,48 775 1,94 7.741,52 4
2,71 1:1,1 1 30 0 0.1 20 751 35 30 9.56 0,39 38,25 | 152.996,98 4
1,81 1:1,1 1 30 0 0,1 20 5,01 25 22 6,38 0,59 25,52 | 102.065,89 4
1,36 1:1,1 1 30 0 0.1 20 3,76 28 15 4,79 0,78 19,15 76.600,35 4
0,68 1:1,1 1 30 0 0,1 20 1,88 25 23 2,39 1,57 9,58 38.300,18 4
034 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,94 33 24 1,20 3,13 4,79 19.150,09 4
0,27 1:1,1 1 30 0 0,1 20 0,74 28 22 094 398 3.77 15.075,60 4
0,14 1:1,1 1 30 0 0.1 20 0,38 25 16 048 7,75 194 7.741,52 4
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Bang 8: Céc thong s6 bd sung H,0,
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14304 |60 | 48 | 271 | 14 | 1 | 30 | 0 | 01 ] 20 [ 751 | 39 | 38 [956 | 039 | 382 [ 1529970 [ 4
60 | 32 T8l | 100 | 1 | 30 | 0 |01 [ 20 | 501 | 47 | 45 | 638 | 059 | 255 | 1020659 | 4
60 | 24 136 | 101 | 1 | 30 | 0 |01 | 20 | 376 | 51 | 45 [ 479 | 078 | 192 | 766004 [ 4
60 | 12 ] 068 | T:1.1 | 1 | 30 | 0 |01 ] 20 | 1,88 | 63 | 60 [ 239 | 1,57 | 96 [ 383002 [ 4
60 | 06 | 034 | L.L,l | 1 | 30 | 0 |01 ] 20 [ 094 | 79 | 75 | 1,20 [ 3,13 48 | 19.1501 | 4
60 | 047 | 027 | Ll | 1 | 30 | 0 |01 | 20 | 074 | 82 | 8 | 094 | 398 38 | 150756 | 4
60 | 024 | 044 | L1l | 1 | 30 | 0 |01 | 20 [ 038 | 93 | 60 | 048 [ 1775 1.9 77415 | 4
60 | 017 | 01 | Ll | 1 | 30 | 0 |01 | 20 [ 027 | 98 | 65 | 034 | 1091 [ 14 55006 | 4
60 | 48 | 271 | 1.0 | 1 | 50 | 0 [ 01 ] 20 | 751 | 47 | 45 | 479 | 039 | 382 | 1529970 [ 4
60 |32 181 | 10 | 1 | 50 | 0 [01 ] 20 | 501 | 57 | 55 [ 239 | 050 | 255 | 1020659 | 4
60 | 24 136 | 100 | 1 | 50 | 0 |01 ] 20 | 376 | 63 | 60 | 1,20 | 078 | 192 | 76.6004 | 4
60 | 12 | 068 | LLl | 1 | 50 | 0 [ 01 [ 20 | 188 | 72 | 70 [ 094 [ 157 96 | 383002 | 4
60 | 06 | 034 | LLI | 1 | 50 | 0 |01 | 20 | 094 | 8 | 84 | 048 [ 3,13 48 | 19.1501 | 4
60 | 047 | 027 | T.,0 | 1 | 50 | 0 |01 | 20 | 074 | 8 | 84 | 034 | 398 33 | 150756 | 4
60 | 024 | 004 | T,l | 1 | 50 | 0 [01 ] 20 | 038 [ 67 | 97 | 479 | 775 19 77415 | 4
6 | 017 | 01 | T:id | 1 | 50 | 0 |01 ] 20 [027 | 97 | 95 [ 239 | 1091 | 14 | 55006 | 4
60 | 48 | 271 ] 111 |05 50 | 0 |01 ] 20 | 751 | 38 | 34 | 479 | 039 | 382 | 1529970 | 4
60 | 32 181 ] 104 |05 50 | 0 [01 [ 20 | 501 | 34 | 33 [ 239 | 059 | 255 | 102.0659 | 4
50 | 24 | 136 | 1.0 |05 ] 50 | 0 [01] 20 | 376 | 54 | 53 [ 120 078 | 192 | 766004 [ 4
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12 0,68 1:1,1 0.5 50 0 0,1 20 1,88 60 42 0,94 1,57 9.6 38.300,2 4
0,6 0,34 1:1,1 0.5 50 0 0.1 20 0,94 70 69 0,48 3,13 48 19.150,1 4
047 0,27 1:1,1 0,5 50 0 0,1 20 0,74 81 80 0,34 3,98 38 15.075,6 4
0,24 0,14 1:1,1 0.5 50 0 0,1 20 0,38 90 90 4,79 7.75 1.9 7.741,5 4
0,17 0,1 1:1,1 0,5 50 0 0,1 20 0,27 99 95 2,39 10,91 14 5.500,6 4
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Thiét bi phan tng phan tng quy mo 16n

Céc thir nghiém khédc v6i cdc hoa chét tuong tu va tién trinh thir nghiém
turong tu nhu & c4c vi du trén dugc thuc hién, véi thi€t bi phén tng 16n hon.

Thiét k& cha thiét bi phan tng 16n nay la tuong tu véi thigt k&€ da néu trén
chi khic vé céc thong sd sau. Do dai ciia dng duoc st dung 1a 2,8m ¢6 dudng kinh
nim trong khoang tir 1,5 dén 4mm, c6 va khong c6 cdc di€ém that. S6 lugng Ong
dugc sit dung 6ng 1a 40. Cong suét san xuft dat dugc trong thir nghiém nay la
1kg/gid t6i 3kg/gic NMMNO tinh theo 100% NMMNO. Véi cong sudt san xudt
nly, ddi hdi viéc phai 1ip 1ip dat mot thit bi 1am ngudi thay cho bo diéu nhiét
nung néng (xem so do thiét bi phan tng 2) - (Lauda: ECO SILVER RE415)).

1% khéi lwong CO, dugc hoa tan trong NMM 6 4p dp suét du mot chut
(0,3bar (0,3.10°Pa)), va sau d6 NMM/CO, dugc chuyén vao thiing chita luu giit
(3). Tiép theo, 0,1% khéi lugng H;PO, dugc bé sung vao dung dich H,O, va dugc
dua vao thiing chita lwru giit 4. Phan con lai cha thir nghiém nay 1a giong hét nhu ¢
cac vi du da néu trén.

Trong thir nghiém nay, diéu dugc mong muén la dé dat dugc cong sudt san
xuét cao nhat béi thi€t bi phan tng quy mo 16n va bdi cdc muc tiéu thu theo thé

tich 16n nhat. Cac két qua dugc thé hién trén Fig.10 va trong Bang 9.
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5

9: Thi€t bi phan ing quy mé 16n
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Hé thong phan tng theo Fig.11
Lam béo hoa CO, truc tiép trong vi thiét bi phan tng

Thit nghiém nay dugc thuc hién nhu néu trén véi thi€t bi phan ting quy mo
nhd, khac biét vé& visc NMM 99% khong dugc pha loang bang chit phan tng 1
dugc chuyén nhd bom duge kiém soét bang mdy tinh 5 tir thing chita luu gifr 3 vao
vi thiét bi phan tng 1 va dugc kiém sodt nhiét do t6i 20°C nho st dung nudc lam
mét. Thé tich khi hoa tan t6i da, né dugc xdc dinh tir cc thit nghiém vhoﬁ tan, duoc
cho di qua van dinh lugng 14 tir binh kh{ 15 vao vi thiét bi phan tng nay. Ap suit
trong phan da bao hoa CO, dugc kiém soét téi dp sudt [A] bar.

Hai bo diéu nhiét ECO SILVER RE415 hetating thermostat 2, 16 ctia hing
Lauda dugc sit dung dé kiém soat nhiét do cua vi thi€t bi phan tng nay vdi
T1=20°C hoic T2=65°C. Hén hop nudc/etylen glycol véi ty 1¢ thé tich 1:1 dugc sk
dung 1am moi chit 1am lanh va nung néng.

Trong thing chia luu giit hydro peroxit 4, chét phan ing 2, hydro peroxit,
dugc tron véi 0,1% khéi lugng H;PO,, luu gift, va duge chuyén bang bom 6 vao vi
thi&t bi phan tng 1. Sau khi khi ra khoi 6ng 1am bao hoa 7 va 6ng lam néng so bo
8, céc chat phan img dugc két hgp trong budng tron T3 9. Bo tron finh (vi dy, tdm
tron) duoc sir dung trong buéng tron, nhu duge mo ta trong WO 2010/055034. Sau
d6, hén hop phan ttng nay dugc dua vao 6ng phan ing 10, & d6 phan ting s& xay ra.
Nham 1am ting 4p sudt trong thi€t bi phan iing, van duy tri 4p sudt 11 & 20 bar
(20.10°Pa) duogc st dung nim sau clra ra cua thiét bi phan tng. Viéc két hop van
duy tri 4p suft nhim muc dich ngan chan cdc phan tng phan huy va phan tng phu
t6i mitc ¢ thé, do c6 su sinh khi trong tién trinh cha cdc phan tng khong dugc
mong mudn nay.

San phdm mong muén dugc thu gom, sau bd phan do hong ngoai 13, trong
binh c6 mdy khudy 12. Hydro peroxit dugc phan huy bang céch din dung dich
phan tng qua MnO, ¢6 dinh.
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Bang 10: C4c chét phan ting cia thit nghiém cap CO, riéng biét:

Chét phan ing 1 Chat phan iing 2 | Chét phan ung 3
Mic tiéu thu | [B] mL/phit [C] mL/phut [D] % khoi
theo thé tich lugng tinh theo
chit phan ting 1
Ty 1& mol 1:1,1
Thanh phan 99 % thé tich N- 50% khéi lugng | CO,
metylmorpholin hydro peroxit
cung véi 0,1 %
khai lugng
H,PO,

Cac mic tiéu thu [E] mL/phiit ciing véi mitc d6 chuyén hod [F] % va hiéu
suit [G] % c6 thé dat dugc. Cic két qua dugc thé hién trén Fig.12 va trong Bang
12.

Bang 11: C4c thong s6 va don vi:

Van t6c chit 10ng [H] m/phuit

Thoi gian luu thuy dong trong ving phan tng [I] phat

Luong hén hop chat phan ing tinh theo dién tich bé mit riéng | [J] L/m’gid
ctia thiét bi phan tng

Luong hén hop chét phan ting tinh theo thé tich riéng cta thiét bi | [K] 1/m3gis

phén ing

Ty 1& dién tich bé mat:thé tich (L]
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Bang 12: Cdc két qua thir nghiém cdp CO, riéng biét:

39578

A B C D E F G H 1 J K L
8 ) & =3 o=
H = d =D = o o 80 ..
2 g g £ £ g €5 |52 |3
o = 2 = g 2 £2 §E =
2 3 8 i3 - = e £9 RS @
E = ® — S S SE = s
g z g = ) = S = S 8% |g3 =)
5 —z |2 £ s o s | ) SEE Sy |5
£ w2 o g E = p £ o §oE | g8 |2
&n E & g = = S = é’ E 5= C o= S
g = & Z Z 3 E k=t = =2 =62 | =
2 g E £ — o0 = 5 = 5 e S = & S e | =
£ 2 £3 g 3 B = S 8w 2§ 20t | &
= “‘g a2 g 2 3 2 Q & § wS .5 wsE= | °
a 55 5= " g 8 3 s 5.5 £cE B35 |2
N K -1 8 . (] Q -
>3 52 |GE 8 |= - £ s =) 3z |3£8|®
4 5,03 2,83 5 7,86 85 80 10,0 2,7 5,56 22457 4
4 3,35 1,88 S 5,23 88 83 6,7 4,0 3,70 14943 4
4 2,51 1,41 5 3,92 92 90 5,0 5,3 2,77 11200 4
4 1,68 0,9 5 2,6 96 93 33 8.0 1,85 7486 4
4 1,34 0,75 S 2,09 100 99 2,7 10,0 1,48 5971 4
6 5,03 2,83 7.5 7,86 90 85 10,0 2,7 5,56 22457 4
6 3,35 1,88 7,5 5,23 91 89 6,7 4,0 3,70 14943 4
6 2,51 1,41 7,5 3,92 97 94 5,0 5,3 2,77 11200 4
6 1,68 0,9 7,5 2,6 99 95 33 8,0 1,85 7486 4
6 1,34 0,75 7,5 2,09 100 100 2,7 10,0 148 5971 4
10 5,03 2,83 14 7,86 92 90 10,0 2,7 5,56 22457 4
10 3,35 1,88 14 5,23 95 93 6,7 4,0 3,70 14943 4
10 2,51 1,41 14 3,92 98 95 5.0 5.3 2,77 11200 4
10 1,68 0,9 14 2,6 100 100 33 8,0 1,85 7486 4
10 1,34 0,75 14 2,09 100 100 2,7 10,0 1,48 5971 4
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Yéu cau bao ho

1. Phuong phép sén xuét amin oxit bang cdch oxy héa amin bac ba trong thi€t bi
phan iing c6 than réng dai, v6i viéc dua vao lién tuc amin bac ba trong chit long
phan iing va dong ra amin oxit, trong dé:

i) ty 1é giita dién tich b& mat va thé tich 12 0,5m?*m? hoac 16n hon dugc tao ra trong
than rdng nay, it nhat 1a trén chiéu dai ctia than réng nay ma trong d6 amin duoc
oxy hoéa téi mitc do 50% (% mol);

ii) luong hén hgp chat phan ing tinh theo dién tich bé mit riéng ndm trong khoang
tit 1 1/m’gidy dén 40 1/m’gid dugc tao ra trong than rdng nay; va/hoac

iii) lrgng hén hop chat phan tng tinh theo thé tich riéng nim trong khoang tir 1000
1/m3gi&r dén 30000 1/m>gidy dugc tao ra trong than rong nay; va trong do:

chat 16ng phan img duoc din trong than nay theo kiéu dong chay ting.

2. Phuong phap theo diém 1, khdc biét & chd, amin bac ba dugc uu tién sir dung véi
ty 1¢ mol nam trong khoang tir 1:0,9 dén 1:1,3, t6t hon 1a nam trong khoang tir 1:1
dén 1:1,1, tinh theo hydro peroxit 1am chat oxy hoa.

3. Phuong phdp theo diém 1 hoac 2, khéc biét & chd, amin oxit la N-

metylmorpholin N-oxit va amin b4c ba 1a N-metylmorpholin.

4. Phuong phdp theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 3, khdc biét & chd, van
toc dong chay cha chét 1ong phan dng trong than rong dugc thiét 1ap véi thoi gian
luu ctia amin bac ba nim trong khoang tir 0,4 phidt dén 14 phiit, t6t hon 1a ndm

trong khoang tir 0,6 phit dén 8 phuit.

5. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 4, khdc biét & chd, van
toc dong chay ctia chét 16ng phan ¢ng nam trong khoang tir 0,1 m/phit dén 200
m/phit, tot hon 12 nim trong khoéng ti 10 m/phiit d&n 160 m/phuit, t6t nhat 12 nam
trong khoang tir 10 m/phiit dén 120 m/phuit.
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6. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 5, khéc biét & chd,
nhiét do chét 16ng phan ting trong than réng ndm trong khoang tir 20°C dén 70°C,
t6t hon 12 nim trong khoang tir 40°C dén 65°C, t6t nhdt 12 ndm trong khoang tir
55°C dén 65°C.

7. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 céc diém tir 1 t6i 6, khac biét ¢ cho, 4p
suft trong than réng nim trong khoang tir 1 bar (1.10°Pa) dén 200 bar
((200.10°Pa), t6t hon 13 nim trong khoing tir 5 bar (5.10°Pa) dén 100 bar
(100.10°Pa), t6t nhdt 13 nim trong khoang tir 50 bar (50.10°Pa) dén 100 bar
(100.10°Pa).

8. Phuong phép theo di€m bat ky trong s6 c4c diém tir 1 t6i 7, khac biét & chd,
dudmg kinh trong cia than réng, t6t hon 1a ¢6 dang 6ng, cua thiét bi phan ting nam
trong khoang tir 0,25mm dén 10mm, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 0,5mm dén

6mm, dac biét t6t hon 1a ndm trong khoang tir 0,8mm dén 4mm.

9. Phuong phdp theo diém bat ky trong s cdc diém tir 1 t6i 8, khéc biét & cho, do
dai clia than rdng, t6t hon 1a c6 dang 6ng, cha thiét bi phan ing nam trong khoang
tit 0,5m dén 20m, tot hon 12 ndm trong khoang tir Im dén 10m, dac biét 1a nam

trong khoang tir 2m dén 5Sm.

10. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 9, khic biét & cho,
thanh trong ctia than réng, t6t hon 1 c6 dang ong, cua thiét bi phan tng dugc lam
bang mot hodc nhiéu kim loai, t6t hon 1a dugc chon tir Fe, Cr, Ni, Mo, Co, Mn, Nb,
Au, Pt, Ti hoic cdc hén hop ctia chiing, trong d6 thanh trong ctia than réng, t6t hon

12 c6 dang 6ng, dac biét duge uu tién dugc lam tir thép austenic.

11. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cdc diém tir 1 tGi 10, khéc biét & cho,
amin bac ba dugc nap vao than réng v6i ndng do nam trong khoang tir 40% dén
100%, t6t hon 1a ndm trong khoang tir 50% dén 99,5%, dac biét 1a nam trong
khoéng tir 60 dén 99%, tot nhat 12 nim trong khoang tir 70% dén 99% (tét ca céc
noéng do % déu dugc tinh theo % thé tich).
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12. Phuong phdp theo diém bét ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 11, khéc biét & chd,
chit oxy héa, t6t hon 1a hydro peroxit, dugc nap vao than rdng v6i néng do nim
trong khoang tit 5% dén 80%, t6t hon 1A ndm trong khoang tir 10% dén 70%, dic
biét 12 nim trong khoang tir 20 dén 60%, t6t nhit 1a ndm trong khoang tir 30% dén
55% (4t ca céc ndng do % nay déu dugc tinh theo % khdi lugng).

13. Phuong phdp theo diém bt ky trong s6 cdc diém tix 1 t6i 12, khéc biét & chd,
chat 16ng phan tng duoc chuyén qua than rong vdi chi s6 Bodenstein 16n hon 10,

t6t hon 12 nam trong khoang tir 20 dén 200, tinh theo cong thiic:
Bo=u~L/Dgy,

trong d6 Bo 1a chi s6 Bodenstein, u 1a van téc dong chay cta chat l1ong phan ting, L
12 do dai cta than rdng, t6t hon 1a c6 dang 6ng, va D,, 1a mic tiéu thu phan tan doc

truc ctia chat 16ng phan tng.

14. Phuong phdp theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 13, khéc biét & chd,
CO, duoc nap vao than réng, t6t hon 1a véi lugng nam trong khoang tir 0,5% khoi
lugng dén 20% khai lugng, tinh theo amin bac ba.

15. Phuong phdp theo diém bét ky trong s cdc diém tix 1 t6i 14, khéc biét & cho,
chat tao phitc kim loai, t6t hon 1a phosphat, dugc bd sung vao chét 10ng phan dng,
t6t hon 14 véi lugng nim trong khoang tir 0,01% dén 3%, t6t hon 1a ndm trong
khoang tit 0,03% dén 2%, t6t nhat 12 ndm trong khoang tir 0,05% dén 1,5% (tit ca
céc ham lugng % déu dugce tinh theo khdi lugng).

16. Phuong phdp theo diém bét ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 15, khdc biét & chd,
viéc oxy héa amin bac ba dugc thuc hién véi chit oxy hda va chat oxy héa du bi

phan huy hoac dugc loai bo.
17. Phuong phdp theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 tGi 16, khéc biét & chd,

amin oxit dugc tao néng do6 du dé hoa tan xenluloza va hon th€ nita nita tuy y

xenluloza dugc hoa tan trong nd, va hon th€ nita nita tuy y xenluloza da hoa tan
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ndy duoc dinh hinh thanh khéi dang hinh lién tuc va xenluloza clia khéi da dinh

hinh nay dugc két taa.

18. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cc diém tir 1 t6i 17, khéc biét & chd,
chat 16ng phan tng dugc din thanh dong qua than réng véi chi s6 Reynolds 1a
2300 hoac nho hon, t6t hon 1a v6i chi s6 Reynolds 1a 1000 hoic nho hon, déc biét

t6t hon 12 vé6i chi s Reynolds ndm trong khoang tir 1 dén 100.
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