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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap tao ra dung dich nudc mudi khong chira
anilin hoac khong chura anilin va khong chra N-metylanilin tir dung dich nudc
leucoindigo bao gdm anilin hodc anilin va N-metylanilin, ndng do cta anilin hoic
anilin va N-metylanilin dugc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong do
leucoindigo nay & dang mudi ciia kim loai kiém, phuong phap nay bao gom it
nhat cac buée (A) dén (C):
(A) tao ra dong chat 1ong bao gdm dung dich nuéc leucoindigo ndy bao gdm
C4C amin nay;
(B) tao ra dong tinh ché;
(C) cho dong chét 1ong nay tiép xuc véi dong tinh ché nay.
Sang ché con dé cap dén phuong phap tao ra indigo, dung dich nudc
leucoindigo on dinh va thiét bj hop nhat dé tao ra dung dich nuéc leucoindigo

khong chira anilin hoac khong chira anilin va khong chira N-metylanilin.
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Linh vie k§ thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cip dén phwong phap tao ra cic dung dich mubi leucoindigo
khong chtra anilin va indigo thu dugc tir do, va ciing nhu dung dich leucoindigo
khong chtra anilin. Sang ché con dé cap dén thiét bi hop nhét va st dung dung cu cu

thé dé tao ra cac dung dich mudi leucoindigo khong chira anilin.

Tinh trang ky thuét ciia sang ché

Indigo 1a thuéc nhuém hoan nguyén dugc sir dung dé nhudém nguyén liéu

dét chira xenluloza.

Do indigo c6 d¢ hoa tan trong nudc kém, nén né dugc khir trude khi dung
cho nguyén liéu dét, trong d6 mubi leucoindigo hoa tan trong nuéc duge tao ra. Sau
d6, mudi nay dugc ding trong dung dich nuéc di voi nguyén liéu dét. Qua trinh
oxy hoa mubi leucoindigo tao ra indigo, trong d6 nguyén liéu dét da duoc nhudm

thu duoc.

Indigo d4 dugc tao ra bang cach tdng hop chira céc tap chét trén co sé cac
amin thom do cic quy trinh san xuét duoc st dung theo cach thong thuong, cu thé
1a anilin va/hodc N-metylanilin. Vi du, indigo dugc tao ra bang cach tong hop c6 thé
chtra 1én t6i 6.000 ppm anilin va lén t6i 4.000 ppm N-metylanilin. Cac amin thom
nhu anilin va N-metylanilin 1a khong mong mubn trong cic tng dung dét. Do do,
céc tap chat nay nén dugc loai b nhiéu nhit c6 thé ra khoi indigo, tuong ung la

mudi leucoindigo dugc tao ra tir do, trudce khi dung cho nguyén liéu dét.

Tai liéu DE 43 36 032 A1 boc 16 trong vi du 1 quy trinh tinh ché indigo bao

gom budce chiét dung dich nudc mudi natri leucoindigo bang dung moi tro trong cac
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didu kién khong c6 oxy va budc tai tao indigo theo cach thong thudng bing cach

oxy hoa. Indigo thu dugc khong chira anilin va N-metylanilin.

Tai lidu WO 2004/024826 A2 goiy viéc loai cac tap chit amin thom & giai
doan dung dich nwdc mubi leucoindigo bang cach chung cét, chung cit hoi nudc,
chiét hodc bang cach cat bang khi tro. Tinh trang k§ thuat da biét nay boc 10 rang
ndéng do cta cac amin thom c6 thé dugce giam nho hon ndng d6 200 ppm bing cach
ding cac phuong phap tinh ché di duoc xac dinh trong d6. Dung dich mudi
leucoindigo da dugc tinh ché sau d6 c6 thé dugc oxy hoa dé thu duge indigo chua
lwong nhé cac amin thom nay, néu c¢é. Leucoindigo dd duoc tinh ché c6 thé c6 mat
trén nguyén li€u dét trude khi oxy hoéa. Cu thé, tai liéu WO 2004/024826 A2 boc 10

nhu sau:

Vi du 1 cua tai lisu WO 2004/024826 A2 boc 16 dung dich chita 55% khdi
lwong leucoindigo & dang hdn hop mubi natri va kali thu duge tir dung dich muéi
leucoindigo khong dugc tinh ché c6 néng d6 mudi 23% bing cach chung cit dudi
ap suat thong thuong, trong do6 trong dung dich da duoc tinh ché ndng do cia anilin

nho hon 200 ppm, va ndng d6 cia N-metylanilin nhé hon 20 ppm.

Vi du 2 bdc 16 dung dich chtra 23% khéi lugng leucoindigo & dang hén hop
mudi natri va kali thu duoc tir dung dich mudi leucoindigo chua tinh ché bang cach
chiét ba 1an, trong d6 trong dung dich da duoc tinh ché, ndng do cia anilin 1a 147

ppm. N-metylanilin khong thé dugc phat hién.

Vi du 3 boc 16 dung dich chira 23% khdi lugng leucoindigo & dang hdn hop
mudi natri va kali thu dugc tir dung dich mubi leucoindigo chwa tinh ché bing cach
cAt béng nito, trong do trong dung dich da dugc tinh ché, néng dd cua anilin 1a 113

ppm. N-metylanilin khong thé dugc phat hién.

Vi du 4 boc 16 dung dich leucoindigo & dang hon hop mubi natri va kali thu
dugc bang cach chung cit hoi nuéc cta dung dich mudi leucoindigo chwa dugc tinh
ché. Anilin va N-metylanilin khong thé duoc phat hién. Dung dich c¢6 ndng do
leucoindigo 1a 7% khéi lugng. Tuy nhién, dung dich dugc c6 & ndng do thip nay
khong duge 4p dung dé thu dugc do béng trung binh hodc sdu. Do d6, dung dich
leucoindigo nay c6 thé khong thich hogp cho cac ing dung & quy mé cong nghiép.

2
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Ciing da biét rang dé van chuyén va ung dung, dung dich nuéc mubdi
leucoindigo cang 6n dinh cang t6t dé ngan ngira qué trinh két tinh va/hodc két tua
mubdi khéng mong mudn. Dic biét quan trong néu mubi leucoindigo c6 mit trong
mdi trudng nudc voi ndng do tuong ddi cao. Cac dung dich mubi leucoindigo co
dic 1a ¢6 loi trong quy trinh nhuém hoan nguyén do viéc nhiém nuéc thai duge

giam xuong.

V& mit ndy, tai liéu WO 00/04100 goi ¥ tao ra dung dich nuéc leucoindigo
& dang hdn hop mudi natri va kali, trong d6 % mol cia natri nim trong khoang tir
70 dén 30, va % mol cia kali twong Gng nim trong khoang tir 30 dén 70. Ty 1& nay
tuong mg vai ty 18 mol cta natri va kali nim trong khoang tir 2,33 : 1 dén 1: 2,33.
Trong khoang nay, mic di ndng do twong ddi cao ctia mudi leucoindigo nim trong
khoang tir 25 dén 40% khéi lwong, nhung dung dich mubi leucoindigo di dugc hoa
tan nay 14 6n dinh & nhiét d6 trong phong, hodc 1 6n dinh & nhiét 46 cao nam trong
khoang tlr 40 dén 60°C trong trudng hop ndng d6 nam trong khoang tir 50 dén 55%
khdi Iwong, tirc 1a mudi khong d& bi két tinh hodc két tha. Tai liéu k§ thuat da biét
nay con boc 16 ty 18 mol cia natri va kali ndm trong khoang tir 3 : 1 dén 1: 3, trong
g v6i khoang % mol ctia natri nim trong khoang tir 75 dén 25, va kali nim trong

khoang tir 25 dén 75.

Tai liegu WO 00/04100 con boc 16 khi vién dan t6i tai lisu WO 94/23114
rang dung dich leucoindigo ¢ dang mudi natri 12 6n dinh & ndng do 18n t6i 20% khoi

luong ¢ nhiét do trong phong.

Tai lieu WO 00/04100 con bdc 10 réng tor dung dich nudc leucoindigo da
duoc pha lodng c6 thé duogc chung cat dé ¢o dic chiing. Vi du, tir dung dich ¢6 nong
d6 25% khéi lugng leucoindigo, xAp xi 44% khdi lugng nudce c¢6 thé duge chung cit

dé co dac dung dich 1én t6i 38% khdi lugng (Vi du 4).

Vi du 5 cua tai liéu WO 00/04100 boc 10 réng tir dung dich nudc chira 20%
khéi lwong leucoindigo, khoang 34% nuée duge chung cat dé ¢6 dac dung dich t6i

27% khbi lugng.

Tai lisu WO 00/04100 khong dé cap toi ndng dd cua anilin va N-

metylanilin.
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Muc dich cda sang ché

Trong cong nghiép ngay cang gia tang nhu ciu trong viéc tao ra dung dich
mudi leucoindigo dwgc c¢6 dic ma khong chira anilin hodc khong chira anilin va
khong chita N-metylanilin. Do d6, van dé can giai quyét boi sang ché 1 tao ra duge

cac dung dich mudi leucoindigo khong chira anilin va indigo khong chira anilin.

Ban chét k§ thuét ciia sang ché
Sang ché dé cap dén cac muc dudi day:
1. Phuong phép tao ra dung dich nude leucoindigo khong chira anilin hodc khong
chira anilin va khong chtta N-metylanilin tr dung dich nudc leucoindigo bao
gbm anilin hodc anilin va N-metylanilin, ndng do cua anilin hodc anilin va N-
metylanilin duwgc x4c dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong d6 leucoindigo

nay & dang mudi ciia kim loai kiém, phuong phap nay bao gdm it nhét cac

budce (A) dén (C):

(A) tao ra dong chit 16ng bao gdm dung dich nudc leucoindigo nay bao gém

cdc amin nay;
(B) tao ra dong tinh ché;
(C) cho dong chét 16ng nay tiép xtc véi dong tinh ché nay.

2. Phuong phép theo muc 1, trong d6 budc (C) bao gdm cac bude (C1) va (C2),

va phuong phép con bao gdbm cac budc (D) va (E):
(C1) clp dong chit 1ong nay va
(C2) chp dong tinh ché nay

vao trong dung cu dugc tao cau hinh dé cho dong chét 1ong nay tiép xuc

v6i dong tinh ché nay;

(D) xa ra tir dung cu it nhat mot phan dong tinh ché nay ma da dugc tiép xic

v6i dong chat 1dng nay; va
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(E) xa ra tir dung cu it nhat mot phan dong chét 16ng nay ma da duoc tiép

xuc boi dong tinh ché nay.

Phuong phap theo muc 1 hodc 2, trong dé dong chét 16ng va dong tinh ché 1a

cac dong nguoc chiéu.

Phuong phap theo muc bat ky trong sb cac muc nay, trong d6 dong tinh ché 1a
dong hoi.

Phuong phéap theo muc 4, trong d6 dong chét 16ng nay bao gdm khi tro, dung
moi hitu co dang khi ma khong thé tron 13n v6i nuée, hodc hoi nude, hoic hai

hoic ba trong s6 do.

Phuong phap theo muc bét ky trong sb cac muc tir 2 d&én 5, trong d6 dung cu
duogc Iva chon tir nhom gém cot dia, cot nhdi, hodc cot bong boéng, hodc hai

hoic ba trong s6 do, hodc hai hodc nhicu cdt bat ky trong s cac cft nay.

Phuong phéap theo muc bat ky trong s6 cac muc 5 dén 6, trong d6 hoi nudc nay
dugc tao ra bang cach gia nhiét it nhat mot phan cia dong chét 16ng ma da

duogc xa ra tir dung cu theo budce (E).

Phuong phap theo muc bét k¥ trong s6 cac muc 2 dén 7, trong d6 cac budc (A)

dén (E) duoc tién hanh dong thoi.

Dung dich nudc leucoindigo on dinh, trong d6 leucoindigo niy & dang mudi
ctia kim loai kiém; trong d6 dung dich nay khong chira anilin hodc khong chita
anilin va khong chira N-metylanilin nhu dwoc xdc dinh theo ISO 14362-
1:2017(E); va

trong d6 ndng do cla mudi leucoindigo nam trong khoang ndng do tir 10 dén
45% khéi luogng tinh theo tong khéi lugng cua dung dich, va trong d6 do 6n
dinh ctia dung dich dugc do & nhiét do 23°C; hodc

trong d6 ndng do cta mudi leucoindigo nam trong khoang nong do tir 45 dén
65% khdi luong tinh theo tong khéi luong ctia dung dich, va trong d6 do 6n
dinh cta dung dich dugc do & nhiét do 60°C.
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10. Phuong phap tao ra indigo, bao gébm budéc (II):

(II) oxy héa dung dich nudc leucoindigo nhu dugc xac dinh theo muc 9.
11. Phuong phap theo muc 10, bao gdm buéc (I) trude bude (II):

(I) xtt Iy nguyén lidu dét bang dung dich leucoindigo cin dugc oxy hoa.
12.  Thiét bi hop nhit, bao gdm:

thiét bi khir dwoc tao céu hinh dé khir indigo bao gdm anilin hodc anilin va N-
metylanilin dé tao ra dung dich nuéc leucoindigo bao gdm céc amin nay, trong

dé6 leucoindigo nay ¢ dang mudi cua kim loai kiém; va

thiét bi tinh ché duoc tao cdu hinh dé tao ra dung dich nuéc leucoindigo khong
chtra anilin hodc khong chira anilin va khong chtta N-metylanilin tir dung dich
nuée leucoindigo bao gdm anilin hodc anilin va N-metylanilin, ndng do cia
anilin hodc anilin va N-metylanilin dugc xéc dinh theo ISO 14362-1:2017(E),
trong d6 leucoindigo nay & dang mudi ciia kim loai kiém; thiét bi tinh ché nay

bao gom:

(o) phuong tién thir nhat duoc tao cau hinh dé tao ra dong chat 16ng bao gdbm
dung dich nuéc leucoindigo bao gdm anilin hoic anilin va N-metylanilin,

trong d6 leucoindigo nay & dang mudi ciia kim loai kiém;
(B) phuong tién thir hai duoc tao cdu hinh dé tao ra dong tinh ché;
(y) phuong tién thit ba bao gdm dung cu duoc tao cdu hinh

(y1) dé cp dong chat 16ng nay va dong tinh ché nay vao dong dung cu
nay;
(y2) con duoc tao cdu hinh dé cho dong chét long nay tiép xtc voi dong

tinh ché nay; va

(y3) con duge tao cdu hinh dé xa ra tir dung cu it nhat mot phan dong

tinh ché nay ma tiép xac v4i dong chat léng nay, va dé xa ra tu
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dung cu it nhat mot phan dong chit 1éng nay ma da duoc tiép xuc

béi dong tinh ché nay;

(8) phuong tién thir tr dugc tao ciu hinh dé nhén it nhit mot ph?m dong chit

long ma dugc x4 ra tir dung cu nay,

Thiét bi hop nhét theo muc 12, trong d6 dung cu dugc chon tir nhém bao g@)m
cot dia, cOt nhdi, va cdt bong bong, hodc hai hodc ba trong sb6 d6, hodc nhiéu

hon ba trong s6 cac dung cu nay.
Str dung dung cu dugc tao cAu hinh

(yl) dé cap dong chét léng bao gdbm dung dich nudc leucoindigo bao gbém
anilin hodc anilin va N-metylanilin, trong d6 leucoindigo nay & dang

muoi cua kim loai kiém, va dong tinh ché vao dung cu nay;

(y2) con duoc tao cau hinh dé cho dong chit 16ng nay tiép xuc véi dong tinh

ché nay; va

(y3) con duogc tao ciu hinh dé x4 ra tir dung cu it nhét mot phﬁn dong tinh ché
nay ma tiép xtc voi dong chit 1ong nay, va dé xa ra tir dung cu it nhét

mot phan dong chat 16ng nay ma da duoc tiép xuc bai dong tinh ché nay;

dé tao ra dung dich nudc leucoindigo khong chira anilin hodc khong chira
anilin va khong chita N-metylanilin tir dung dich nudc leucoindigo bao gébm
anilin hodc anilin va N-metylanilin, néng dd cua anilin hodc anilin va N-
metylanilin dugc xdc dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong d6 leucoindigo

nay ¢ dang mudi cta kim loai kiém.

Str dung theo muc 14, trong d6 dung cu dugc chon tir nhom bao gém cot dia,
¢t nhoi, va cot bong bdéng, hodc hai hodc ba trong sb d6, hoac hai hoic nhiéu

cot bat ky trong sb cac cot nay.
Phuong phép tao ra indigo, bao gdm cac bude (I) va (III):

(I) tién hanh phuong phap nhu duoc xac dinh theo muc bat ky trong sb céac

muc 1 dén 8; t6t hon 1a muc 6, 7 hodc 8.

7
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(ITT) oxy hoa dung dich leucoindigo thu dugc & budce (I).
17. Phuong phap theo muc 16, bao gdm bude (I) trude bude (I11):
(I1) xir Iy vai dét bang dung dich leucoindigo thu duoc trong budc (I).

18. Dung dich nu6c leucoindigo dn dinh, trong d6 leucoindigo nay ¢ dang mudi
ctia kim loai kiém; trong d6 dung dich nay khéng chira anilin hodc khong chira
anilin va khong chira N-metylanilin nhu dugc x4dc dinh theo ISO 14362-
1:2017(E); va

trong d6 ndng d6 ctia mubi leucoindigo nam trong khoang ndng do tir 28 dén
32% khéi lugng hodc tir 29 dén 31% khdi lugng hodc véi ndng do 1a 30% khéi
lwong trén co so tong khdi luong cua dung dich, va trong d6 d6 6n dinh cua

dung dich dugc do & nhiét do 1a 23°C; va

trong d6 mudi bao gom hén hop mudi natri va kali hodc & dang hdn hop mudi
natri va kali, trong d6 natri va kali c6 mat véi ty 1€ mol ndm trong khoang tir

2,33 :1dén 1:2,33.

19. Dung dich nudc leucoindigo dn dinh, trong d6 leucoindigo nay & dang mudi
ctia kim loai kiém; trong d6 dung dich nay khong chira anilin hodc khong chira
anilin va khong chta N-metylanilin nhu dugc xac dinh theo ISO 14362-
1:2017(E); va

trong d6 ndéng dd ctia mubi leucoindigo nam trong khoang noéng do tir 38 dén
42% khéi luong hodc tir 39 dén 41% khéi lugng hodc voi ndng do 1a 40% khdi
lwong trén co s& tong khéi lugng cua dung dich, va trong d6 dd 6n dinh cua

dung dich dugc do ¢ nhiét do 1a 23°C; va

trong d6 muoi bao gdm hon hgp mudi natri va kali hodc & dang hon hop mudi
natri va kali, trong d6 natri va kali c6 mét véi ty 1€ mol nam trong khoang tur

2,33 :1dén 1:233.

Uu diém cu thé cia phuong phap theo sang ché d6 1a dung dich mudi

leucoindigo dugc cd dic co thé duoc diéu ché, tét hon 1a trong khoang tr 10 dén
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65% khdi lwong nhu ndm trong khoang tir 15 dén 60% khdi lwong hodc nim trong
khoang tir 20 dén 55% khéi luong hodc nam trong khoang tir 25 dén 50% khoi
luong, phi hop véi cac yéu cau nhudm vé d6 bong trung binh va siu, va khong
chira anilin hoac khong chira anilin va khong chtra N-metylanilin. Ngoai ra, cac yéu

cau ve viéc giam nhiém nudce thai trong cidc nha may nhudm c6 thé duge dap tng.

Hon nita, phuong phéap khong chi tao ra cac dung dich leucoindigo khong
chira anilin va khéng chira N-metylanilin va c6 ndng do cao va indigo tao ra tir do,

ma con tao ra cac uu diem co6 loi bo sung sau:

Thong thuong da biét ring cac phuong phap tinh ché dung dich leucoindigo
trén co s& chung cit va cit nhu duge md ta trong tinh trang k¥ thuat da biét thuong
dugc thuc hién béng cach tao bot. Qua trinh tao bot nay c6 thé ngan can dang ké dbi
v6i viée van hanh tiét kiém & quy md cong nghiép do hiéu suit thu dugc theo khong
gian nho. Hon thé nita, bot c6 thé tao vo trong thiét bi da dwgc sir dung ciing c6 thé

anh hudng ti€u cuc vadi ca quy trinh va chat lwong ctia sdn pham duogc tao ra.

Trai lai v6i diu nay, cac tac gia sang ché da phat hién ra rang phuong phap
theo sang ché, twong tng véi thiét bi hop nhét theo sang ché va dung cu duoc sir
dung dé tién hanh phuong phép, cho phép lam giam bot t6i mirc ma viéc van hanh
tiét kiém c6 loi & quy mo cong nghiép co thé thu duge hiéu suat khong gian 16n va

san pham c6 chat lugng cao.

M0 ta chi tiét sang ché

Thuat nglr “khong chira anilin” nhu dugc sir dung trong ban md ta nay dinh
nghia ndng d6 anilin du6i 100 ppm, tot hon 14 dudi 80 ppm, con tot hon nita 1 dudi
60 ppm, van con tot hon nita 1a duéi 40 ppm, dic biét 1a dudi 30 ppm hodc dudi 20
ppm, va dac biét tot hon 13 dudi 10 ppm hodc dudi 5 ppm, ndéng do ndy dugc xéac

dinh theo ISO 14362-1:2017(E).

Thuét ngit “khong chira anilin va khong chira N-metylanilin” nhu duoc st
dung trong ban md ta nay dinh nghia ndng do anilin va ndéng d6 N-metylanilin duéi
100 ppm, t6t hon 1 dudi 80 ppm, con tét hon nira 1a duéi 60 ppm, van con tt hon
nita l1a dudi 40 ppm, dic biét 1a dudi 30 ppm hodc duédi 20 ppm, va ddc biét tot hon

9
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1a dudi 10 ppm hodc duéi 5 ppm, ndéng d6 nay duoc xac dinh theo ISO 14362-
1:2017(E).

Phuong phép theo sang ché

Theo khia canh tht nhat, sang ché dé cap dén phuong phap tao ra dung dich
nudc leucoindigo khong chira anilin hodc khong chira anilin va khéng chtra N-
metylanilin tr dung dich nudc leucoindigo bao gdm anilin hodc anilin va N-
metylanilin, ndng d cua anilin hodc anilin va N-metylanilin dugc xac dinh theo
ISO 14362-1:2017(E), trong d6 leucoindigo nay & dang mudi cua kim loai kiém,
phuong phap nay bao gdm it nhat cac bude (A) dén (C):

(A) tao ra dong chat long bao gdm dung dich nuéc leucoindigo nay bao gdm céc

amin nay;
(B) tao ra dong tinh ché;
(C) cho dong chét long nay tiép xtic véi dong tinh ché nay.

Theo mot phuong an, sang ché dé cap dén phuwong phép tao ra dung dich
nudc leucoindigo khong chtra anilin hodc khong chia anilin va khdng chira N-
metylanilin tir dung dich nuéc leucoindigo bao goém anilin hodc anilin va N-
metylanilin, ndng dd cua anilin hodc anilin va N-metylanilin dugc x4c dinh theo
tiéu chudn ISO 14362-1:2017(E), trong d6 leucoindigo nay & dang mudi ciia kim
loai kiém, phuong phap niy bao gdm it nhit cac bude tir (A) dén (E):

(A) tao ra dong chat long bao gém dung dich nuéc leucoindigo nay bao gdm céc

amin nay;
(B) tao ra dong tinh ché;
(C1) cap dong chat 16ng nay va
(C2) cap dong tinh ché nay

vao trong dung cu duoc tao cdu hinh @ cho dong chat 1éng nay tiép xuic véi

dong tinh ché nay;
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(D) xa ra tir dung cu it nhit mot phan dong tinh ché nay ma da duoc tiép xuic voi

dong chét 16ng nay; va

(E) xara tir dung cu it nhat mot phan dong chat 16ng nay ma da dugc tiép xuc boi

dong tinh ché nay.

Theo sang ché, budc (A) doi héi tao ra dong chit 1ong bao gdbm dung dich
nuée leucoindigo ndy bao gdm cac amin nay. Viéc tao ra nay t6t hon duge tién hanh
bang cach x4 dung dich mudi leucoindigo ra khéi do chira bao quan twong tmg hoic
truc tiép ra khoi dung cu khir trong d6 dung dich mubi leucoindigo duoc tao ra bang
cach khir indigo. Dung dich da duoc x4 trong diéu kién chay, vi du duéi tac dong
cua ap luc, trong luc hodc bom, va do do6 tao thanh dong. Tét hon, dong dung dich

dwoc hudng thong qua mot 6ng téi dung cu dugce st dung trong bude (C1).

Hon nita theo sang ché, budc (B) doi héi tao ra dong tinh ché. Viéc tao ra
nay tét hon dugc tién hanh bing cach xa chit 16ng tinh ché hodc hoi tinh ché thich
hop tir dd chita bao quan twong ung. Chat 16ng hodc hoi tinh ché xa ra 14 trong didu
kién chay, vi dy, dudi tac dong cia ap luc, trong luc hodc bom, va do dé tao thanh
dong. Tét hon, dong dung dich hodc hoi duge hudng thong qua mot 6ng t6i dung cu

duogc st dung trong bude (C2).

Thuét ngit “dong tinh ché” tao ra & budc (B) ding dé chi chét bat ky 1a
thich hop dé loai ra hodc it nhat dé 1am giam ham luong ciia anilin hoic anilin va N-
metylanilin trong dung dich leucoindigo bao gdbm cac amin ndy, trong do6

leucoindigo nay ¢ dang mudi.

Theo phwong an wu tién, dong tinh ché nay duoc tao ra tir hoi ma sau dé

ciing ¢6 thé duoc goi 14 hoi tinh ché.

Hoi nay c6 thé dugc sinh ra va duoc duy tri trong diéu kién ap sut trong dd
chira thich hop, trong d6 khi giai phong hoi tir @0 chira nay, hoi nay 1a trong diéu
kién chay, do vay, tao thanh dong. Tét hon, hoi giai phong dugce hudng thong qua

mot dng t61 dung cu dugce st dung trong budce (C2).

Thuét ngit “hoi” nhu duoc sit dung & day bao ham hozc dé chi chét hoic
hop chit & pha khi. Dién hinh, hoi nay dugc tao ra bang cach gia nhiét chét hoic
11
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hop chit & trén diém so6i cia né. Thuat ngit “hoi” ciing bao ham hop chat hodc chét
ma c6 mat ¢ dang giot nhd duge phan tan trong pha khi, va do vay, tao thanh sol

khi.
Theo mét phwong an, hoi hodic dong hoi nay 1a hoic bao gdm khi tro.

Theo phuong an khéc, hoi hodc dong hoi nay 14 hodc bao gdm dung méi

hitu co dang khi ma khong tron lan véi nude.

Theo phwong 4n khéc nita, hoi hodc dong hoi nay 1a hodc bao gdm hoi

nudec.

Do d6, theo mdt phuong 4n, hoi hodc dong hoi nay 1a hodc bao gdm khi tro,
dung mdi hitu co dang khi ma khong tron 14n véi nude, hodc hoi nude, hoic hai

hoic ba trong sb do.
Khi tro thich hgp 1a nito.

Dung moi hitu co thé khi ma khong tron 14n vé6i nuée co thé duge chon tir

hydrocacbon.
Thuét ngit “hoi nude” nhu duge st dung & ddy dé chi nudc hoa hoi.

Theo phuong 4n wu tién, hoi hodc dong hoi nay bao gdm hoi nude hoic 1a

hoi nude.

Theo mét phuong an, hoi hoic dong hoi ndy bao gdm hoi nude va nito hoic

chi gobm hoi nudc va nito.

Theo mét phwong 4n, hoi nuéc niy duoc tao ra bang cach gia nhiét nudc
trong mot binh ap sudt tdi nhiét d6 100°C hodc cao hon 100°C. Hoi nuéce 4p luc cao
tai xap xi 10 bar va 200°C, hodc hoi nuée ap luc thap tai xap xi 0,5 bar va 100°C c6

thé dugc st dung trong phuong phép theo sang ché.

Theo phuong 4n dugc uu tién, hoi nude nay duogc tao thanh bd sung hodc

theo cach khéc biang cach gia nhiét it nhit mot phan dong chat 16ng nay ma duoc xa
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ra tir dung cu theo budc (E). Dé gia nhiét, vi du, bo trao ddi nhiét c6 thé dugc st

dung.

Theo mot phuong an, lugng nhiét di vao dung cu dugc tao thanh tir dong tinh
ché cip theo bude (C2) va luong di vio bing dong chét 16ng cp theo bude (C1)
duoc kidm soat sao cho n6 bang lwong nhiét duoc loai ra & cac bude (D) va (E) do
viée bd sung lugng du hoac khong du nhiét vao dung cu co thé dan t6i su tao bot
hodc tran. Do do6, phuong phap dugc tién hanh sao cho dat duoc cac diéu kién doan

nhiét.

Theo phuong an khac, lugng nhiét di vao dung cu dugc tao ra tu phﬁn da
duoc gia nhiét ciia dong chat 1ong nay ma dugc xa ra tir dung cu theo buée (E) va
nhiét di vao cung v6i dong chét 16ng cip theo bude (C1) duoc kiém soat sao cho nd
bang luong nhiét duge loai ra & cac budce (D) va (E) do viéc bd sung luong du hoic
khong da nhiét vao dung cu ¢ thé din t6i su tao bot hodc tran. Do d6, phuong phap

duogc tién hanh sao cho dat duoc cac diéu kién doan nhiét.

Ngoai ra, theo sang ché, cac buge (C1) va (C2) doi hoi viéc cap dong chét
16ng va dong tinh ché vao trong dung cu dugc tao céu hinh dé cho dong chét long

nay tiép xtc véi dong tinh ché nay nhu dong hoi.

Theo mdt phuong an, dung cu nay bao gdm ctra nap dong chét 1ong hoic
c4c cira nap dong chét 1ong dé cap dong chét 16ng, va cira nap dong tinh ché hoic
cac cira nap dong tinh ché nhu cira nap dong chét léng hoic cac cira nap dong chit

16ng dé cip dong tinh ché nhu dong hoi.

Cac ctra nap c6 theé dugce bo tri ¢ vi tri bat ky cua dung cu, tirc 1a, cac ctra

nap c6 thé dugc b tri & day hodc dinh hodc & cac thanh bén cua dung cu.

Theo mdt phuong én, (cac) clra nap dong chét 16ng duoc bd tri & day cua

dung cu, va (céac) ctra nap dong tinh ché & dinh, hoic nguoc lai.

Theo phuong 4n khéc, (cic) cira nap dong chat 1ong dugc bb tri & cac thanh

bén cua dung cu, va (cac) ctra nap dong tinh ché & d4y hodc dinh ctia thiét bj.
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Theo phuong an khac, (cac) ctra nap dong tinh ché duge bd tri & cic thanh

bén cda dung cu, va (c4c) cira nap dong chét long & d&y hodc dinh cua thiét bi.

Tét hon néu, (cac) cira nap dong tinh ché va/hodc (cac) ctra nap dong chat
16ng duoc tao cu hinh & dang voi phun hodc cac voi phun. Viéc sir dung céc tAm
duc 15 1am cira nap dong tinh ché va/hodc cira nap dong chét léng ciing co thé kha

thi.

Theo mét phwong 4an, bude cho tiép xtic duoc tién hanh sao cho thiét bi
dwgc nap mot phan hodc hoan toan bang chét 1ong xuit phat tir dong chat 16ng, va
(c4c) cira nap dong tinh ché dwoc sip xép sao cho dong tinh ché dugc cap nhat thiét

phai chay qua chat 16ng.

Theo phuong an khac, dong chit 1ong va (cac) cira nap dong tinh ché dugc

sap xep sao cho cac dong bat chéo nhau.

Theo phuong an khac, bude cho tiep xtc cua cac dong co thé dugc tién

hanh theo kiéu dong ngugc chiéu.

Theo phwong an khac, budc cho tiép xtic cua cac dong co thé duoc tién
hanh theo kiéu dong chay cing chiéu, vi du, khi (c4c) cira nap chét 1éng va tinh ché

giong nhau, tirc 13, cac dong dugc cap thong qua cira chung hodc cac ctra chung.

Theo phuong an khac, dung cu chita cac phuong tién dé dan huéng dong
chét 16ng va dong tinh ché sao cho ching tiép xuic duge v6i nhau. Cac phuong tién
nhu viy 12 da biét trong linh vuc k§ thuat. Vi du minh hoa 14 c4c dia va vat liéu nap

nhu vong Raschig.

Thuat ngit “tdm” nhu duge st dung & ddy dugc sir dung dong nghia véi

thuat ngit “khay”.

Thuat ngit “vat liéu nap” nhu dugc st dung & day dugce s dung ddng nghia

v6i thuat ngtt ”vat liéu don™.

Theo sang ché, budc (D) doi héi viée xa ra tir dung cu it nhit mot phan

“dong tinh ché nay sao cho dong hoi dugc tiép xtc voi dong chét 16ng nay.
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Do d6, theo mdt phuong 4n, thiét bi nay bao gbm ctra x4 dong tinh ché hodc
céc cira xa dong tinh ché dé x4 it nhat mot phan cia dong tinh ché nay ma né da tiép

xuc v6i dong chat 16ng nay.

Hon nita theo sang ché, budc (E) doi héi viéc x4 ra tr dung cu it nhéat mot

phin dong chét 16ng nay ma da dugc tiép xtic boi dong tinh ché nay nhu dong hoi.

Do d6, theo mdt phuong an, thiét bi nay bao gdm cira xa dong chét 16ng
hodc cac cira x4 dong chét 1ong dé xa it nhat mot phan cia dong chét 1éng nay ma

n6 da duogce tiép xtic boi dong tinh ché nay nhu dong hoi.

VEé co ban, cac cura xa c6 thé duoc bo tri theo cach da dugc thao ludn lién
quan dén cac ctra nap dong tinh ché va dong chat 16ng, tre 1a, & ddy, ¢ dinh, hodc &

cac thanh bén cua dung cu.

Theo phuong an wu tién, (cic) ctra nap dong tinh ché duoc sip xép & phan
duéi cua thiét bi, va (cac) ctra nap dong chét 16ng duge sip xép & phan trén cia

dung cu.

Theo phuong an wu tién tuong Ung, (céc) ctra xa dong tinh ché nhu (cic)
ctra x4 hoi dugc sip xép & phan trén cia thiét bi, va (cac) clra xa dong chét 1ong

duogc sap x€p & phan dudi cua dung cu.

Theo phuong an dac biét uu tién, (cac) clra nap dong tinh ché dugc sip xép
& day cua thiét bi, va (cac) cira nap dong chét 16ng duogc sip xép & dinh cia dung

cu.

Theo phuong an dac biét dugce uu tién tuong Ung, (cic) cira xa dong tinh
ché duoc sip xép & dinh cua thiét bi, va (cac) cira xa dong chét 1ong dugc sap xép &

day cda dung cu.

Do d6, theo phuong 4an wu tién, dong chét 16ng va dong tinh ché nay nhu

dong hoi 1a cac dong ngugc chiéu.
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Theo phuong 4n uu tién hon nita, dong chét 1ong va dong tinh ché nay nhu
dong hoi 1 cic dong nguoc chiéu, trong d6 dong chét 1ong chay xudi xudng, va

dong tinh ché chay huéng 1én trén.

Dong tinh ché nhu dong hoi dugce x4 ra tir cac cira x4 tinh ché nhu cac cura

x4 hoi bao gdm anilin hodc anilin va N-metylanilin.

Két qua ctia phuong phap theo sang ché 1, ndng do ctia anilin hodc anilin
va N-metylanilin ctia dong chét léng dugc x4 theo bude (E) tir cac cira xa dong chét
16ng 12 nhé hon ndng dé cua anilin hodc anilin va N-metylanilin cia dong chét 1ong

duge cap cho dung cu theo bude (C1) thong qua cac cira nap dong chét 16ng.

Theo mét phuong 4n, nhiét do va tbc do dong cta dong tinh ché nhu dong
hoi dugc cép vao dung cu theo budc (C2) dugc chon sao cho ty 1€ tach thép hon
70%.

Thuat ngit “ty 18 tach” nhu duoc sit dung & ddy dé chi ty 1¢ cua tong luong
cia dong tinh ché nhu dong hoi duoc x4 ra tir dung cu theo budc (D) trén tong
luong ctiia dong chét 16ng dugc cép cho dung cu theo budc (C1) dugce biéu thi

bang% (dong chat 16ng duge cdp cho dung cu theo bude (C1) = 100%).

Theo phuong 4n uu tién, ty 16 tach thip hon 60%, tt hon nita 1a thdp hon
40%, con tbt hon nita thdp hon 30% hodc thap hon 20% hodc thap hon 10%.

Theo phuong an wu tién khac, ty 16 tach nam trong khoang tir 60 dén 5%,
tdt hon nira 1a tir 50 dén 5% hodc tir 40 dén 5% hodc tir 30 dén 5% hodc tir 20 dén
5% hodc tir 10 dén 5%.

Theo phuong an dwoc uu tién, cac bude (A) dén (E) duoc tién hanh dong

thoi, tie 1a quy trinh nay 1a quy trinh lién tuc.

Theo phuong 4n khac, quy trinh nay c6 thé duge tién hanh khong lién tuc,
tic 1a quy trinh theo mé. Theo mot phuong an, dung cu dugc nap béng chét l6ng
dugc cung cap boi dong chat 16ng theo bude (C1). Tiép theo, cac budc (C2) va (D)
duoc tién hanh. Sau khi tiép xuc theo budc (D), dung dich leucoindigo dd dugc tinh
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ché duoc xa ra tir dung cu theo budc (E). Phuong phéap nay c6 thé dugc tién hanh

lap lai.

Theo phuong an wu tién, dung cu dugc su dung trong phuwong phép theo
sang ché 1a cot hodc bao gdbm cot.
Céc cot

A

Thuat ngit “cot” nhu dugc st dung & day bao ham chi tiét cau tric rong, tot

hon 14 chi tiét tru rdng, trong d6 chiéu dai dai hon duong kinh. Ca duong kinh ciing

nhu chidu dai déu khong bi gi6i han.

Theo mot phuong 4n, chidu dai va dudong kinh hodc ty 1& chiéu dai trén
duong kinh cuia cot co thé dugc chon tu do hodc ¢6 thé duogc tdi vu hoa theo quan

diém vé két qua can dat duoc.
Tét hon, dudng kinh nam trong khoang tir 0,1 dén 4 mét.
Tét hon, chidu dai nim trong khoang tir 1 dén 50 mét nhu tir 1 dén 30 mét.

Theo phuong 4n khéac, dudong kinh nam trong khoang tir 0,1 dén 4 mét va

chidu dai nam trong khoang tir 1 dén 30 mét.

Theo mdt phuong an, cft dugc xac dinh & diy duogc tao cu hinh & dang

thang.

Theo phuong 4n khac, ¢ot nhu duge xdc dinh & ddy duoc tao ciu hinh
khong & dang thang.

Theo phuong 4n khac, cot duge bd tri theo cach nim ngang.
Theo phuong 4n khac, cot duoc bd tri theo cach thang dung.
Theo phuong 4n khac, cot duoc cung cip & dang cudn.

Viéc bb tri theo cach thing dimg 14 duoc wu tién.

Cot duge sir dung trong phuong phap theo sang ché bao gdm n giai doan Iy

~, 66

thuyét. Thuat ngit “giai doan 1y thuyét” nhu duoc sir dung & day bao gdm viing hozc
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giai doan gia dinh trong d6 hai pha, nhu pha léng xuét phat tir dong chit long va
pha tinh ché nhu pha hoi xuét phat tir dong tinh ché nhu duge x4c dinh & day, thiét
1ap trong cot trang thai c4n bang v6i nhau. Cac giai doan can bang nhu viy ciing ¢6

thé dugc goi 1a giai doan cén bang hodc giai doan 1y tuéng.

Nhiéu giai doan Iy thuyét doi hoi trong phuong phap theo sang ché co thé
phu thudc vao loai cdt cu thé dugc st dung. No6 ¢6 thé duoc xac dinh theo cac
phuong phap da biét trong linh vuce k§ thuat, c6 tinh dén mirc d6 tach mong muébn
ctia anilin hodc anilin va N-metylanilin trong céc phan diu ra, tirc 1a thu duoc trong

cac bude (D) va (E). N6 ciing ¢6 thé phu thudc vao lwong hdi luu duge st dung.

Lua chon thiét ké cudi cing cta nhiéu giai doan cdn dwoc 4p dung trong
thuc hanh cong nghiép c¢6 thé duge lva chon dua vao can cin bang kinh té gifta chi

phi ctia cac giai doan bd sung va chi phi ciia viée st dung ty 16 chat hdi luvu cao hon.
Theo mdt phuong an, cot c6 thé c6 tir 5 dén 50 giai doan Iy thuyét.
Theo phuong an khéc, cot c6 thé c6 tir 10 dén 40 giai doan 1y thuyét.
Theo mot phuong an, cot co thé duoc van hanh & ap suét giam.

Theo phuong 4n khac, cot ¢6 thé dugc van hanh & 4p suét vé co ban 1a bing

ap suat moi truong.

Vin theo phwong 4n khac, ¢t ¢6 thé duge van hanh & ap suat 16n hon ap

suat moi truong.

Theo mdt phuong an, cdt cod thé hoat dong & ap suét giam nhu ap sudt nam
trong khoang tir ap suat tuyét ddi 0,1%10° Pa (0,10 bar) dén ap sudt tuyét ddi
0,95%10° Pa (0,95 bar). Trong cac diéu kién nay, nhiét d6 ciia cot c6 thé duoc thiét
1ap nam trong khoang tir 40°C dén 95°C.

Theo phwong an khac, cot c6 thé hoat dong & 4p suét vé co ban 1a bang ap
suat moi truong, tire 1a trong khoang tir ap suét tuyét dbi 0,95%10° Pa (0,95 bar) dén
ap suat tuyét dbi 1,2*10° Pa (1,2 bar). Trong cac diéu kién nay, nhiét do cia cot

thuong duge thiét 1ap trong khoang tir 95°C dén 110°C.
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Theo phuong 4n khéc, c6t ¢6 thé dugc van hanh bang cach sir dung ap suat
16n hon 4p suit méi trudng, tiy ¥ dudi 4p sudt tuyét ddi 1,2%10° Pa (1,2 bar) dén 4p
suét tuyét dbi 11*10° Pa (11 bar), vi du & 4p sudt tuyét doi 7%10° Pa (7 bar). Nhiét
do6 cta cot sau d6 c6 thé duge thiét dat nim trong khoang tir 110°C dén 190°C, vi

du trong khoang 160°C dén 170°C.

Nhiét d6 da néu duoc do & day cot va phu thudc vao lugng hoi ro1 khéi cot
¢ dinh.

Dé gia nhiét, theo mdt phwong 4n, thiét bi suéi khong gian duoc st dung.
Thuat ngit “thiét bi su6i khong gian” nhu duge sir dung & day bao gdm thiét bi dwoc
st dung dé gia nhiét mot ving nho, riéng biét, vi du, vung ddy cua cot. Theo do,

thiét bi su6i khong gian nay tét hon 1a duoc bd tri & hodc gan day cot.
Theo phuong an khac, cac ving phia trén cua cdt dugce gia nhiét.

Theo phuong an khéac, day cling nhu cic vung phia trén cua cot dugce gia
nhiét.

Néu hoi duge st dung 1am ngudn cép tinh ché hodc cép hoi theo budce (C2),
anilin dugc thuc hién cung véi nude khi roi ¢t trong pha hoi theo bude (D). Hoi
bao gdm anilin va hoi nudc xuét phat tir cot c6 thé dugc ngung tu va lam lanh. Sau

do, phan ngung tu ¢6 thé duoc tach riéng trong pha nudce, bao gom nude va anilin.

Mot s phén ngung tu co thé duogc dua trd lai dinh cot, & d6 nd duge st dung
dé 1am tach roi cac giot nhd va tity ¥ cac chét rin trong pha hoi, pha nay can phai
rdi khéi cot. Viée lam tach roi nay c6 thé duoc thuc hién nho sir dung tét hon 1a

ph?m Xép khay, mac du ca phén phﬁn vat li€u nap duogc két clu co thé duoc sir dung.

Thiét bi c6 thé duge cung cip cac phwong tién khir bot nhu cac tdm ngan, t6t

hon dugc lap dat ¢ phan dudi ctua cdt dugc st dung, hoan toan néu can thiét.

Theo phuong an khéc, viéc khir bot co thé duoc hd tro bd sung chit khir bot
vao dung dich leucoindigo cn tinh ché. Mic di cac chét khir bot khong dong nhét
nhu cac dau silic ¢6 thé dugce st dung, nhung tdt hon 1a st dung céc chit khtr bot

dong nhit ma chung dugc hoa tan trong dung dich leucoindigo, va ma khong anh
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huéng tidu cuc tdi qua trinh oxy hoa sau d6 cua leucoindigo da duge tinh ché thanh

indigo.

Cu thé, theo sang ché, thiét bi duoc sir dung trong céac budce (C1) va (C2)
duoc lua chon tir nhom gé)m cot dia, cOt nhoi, va cot bong bong, hodc hai hodc ba

trong s6 do, hodc hai hodc nhiéu cua bat ky trong so cac cot nay.

Thuat ngit “cot dia” nhu duogc st dung & diy duoc sir dung dong nghia véi

~, 66

thuat ngit “thap xép khay” hodc “cot khay”.

Cot dia, cot nhdi, va cot bong bong 1a da biét trong linh vuc k§ thuét.

Theo mét phwong an, ¢t chira day hodc cac day ma dugc thiét ké ¢ dang
cot dia va day hodc cac day ma dugc thiét ké & dang cot nhdi nhim dé t6i vu hoa

thém phuong phép.

Theo phwong 4n khéc, cot chira day hodc cac diay ma dugc thiét ké & dang
cdt dia va day hodc cac day ma dugc thiét ké & dang cdt nhdi va day hodc cac day

ma duoc tao cdu hinh ¢ dang ¢t bong béng nham dé t6i vu hoa thém phuong phép.

Theo phuong 4n khéc, cot chira day hodc cac ddy ma duogc thiét ké ¢ dang
cot dia va day hodc cac diy ma duoc thiét ké & dang cot bong bong nham dé tdi uu

hoéa thém phuong phap.

Theo phwong 4n khéc, cot chira day hodc cac diy ma dugc thiét ké & dang
cot nhdi va day hodc cac diy ma duoc thiét ké & dang cot bong béng nham dé t6i wu

héa thém phuong phap.

Theo phwong 4n khac, nhiéu cot dia, cot nhoi, hodc cot bong bong tuwong

g dugc két nbi hang loat nham dé t&i vu hoa thém phwong phap.

Theo phuong 4n khéc, cot dia duoc két ndi voi cot nhdi hodc cot bong bong

nham dé t6i wu héa thém phuong phap.

Theo phwong 4n khéc, cot nhdi dwoc két ndi véi cot bong bong nhim dé tdi

uu hoa thém phuong phép.
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Theo phuong 4n khac, cot dia dugce két ndi véi cdt nhoi nham dé toi vu hda

thém phuong phap.

Theo phuong 4n khéc, cot dia duoc ndi véi cot nhdi va cot bong bong dé tbi

uu héa thém phuong phép.

Vin theo phuong an khac, qua trinh tinh ché sn duoc tién hanh nhu dugc
boc 16 trong linh vuc k§ thuat da biét, trong d6 qua trinh tinh ché cudi cing duogc

tién hanh bang phuong phép theo sang ché.

Thuat ngit “tinh ché so bd” nhu duoc st dung & ddy bao gdm chung ct
nuée tir dung dich mubi leucoindigo tuwong tng, chiét bang dung méi hitu co thich
hop, chung cit hoi hodc cét bang nito, hodc hai hodc nhiéu trong sb cac phuong

phéap nay.

Tét nhién 13, trong phuong phép theo sang ché sy ¢ mit ctia oxy can phai
duogc loai trir dé ngan chin qua trinh oxy hoa khong tich hop cua leucoindigo thanh

indigo.
Cot dugce st dung dugc thao luan chi tiét hon nira trong phﬁn sau.

Cot dia

" Theo mdt phuong 4n, thiét bi 1a cot dia.

Theo phuwong 4n uu tién, cot dia dugc bd tri & dang thap, tirc 1a, né dugce bd

tri theo kiéu thing ding.

Theo mot phuong an, chiéu cao cta cot 16n hon 5 m, tot hon 1a ndm trong

khoang tir 5 dén 50 m, va t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 10 dén 40 m.

Lién quan t6i cot dia, cac giai doan ly thuyét con duoc goi 1a cac khay theo

ly thuyét hodc cac dia theo Iy thuyét.

Céc khay hoac céac dia tdt hon 1a dugc ché tao tir cac dia thép hinh tron va
thuong duoc thiét 14p bén trong cot & cac khoang cach nhau tir 60 dén 75 cm 1én toi

chi€u cao cua cOt.
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Theo mdt phuong an, khay 13 khay mii bong bong hoac khay mii van.

Thuét ngir “khay mii bong bong” nhu dugc st dung ¢ day bao ham mii cé
khe trén phan nhd & trung tim, trong d6 khi huéng 1én phia trén qua phén nho, va
dong nguogc lai nim & dudi mil, di xuéng phia duéi qua cic vanh giita phan nho va
mil, va sau cing di vao trong chit 16ng thong qua mdt loat miéng hodc khe & phia

dudi cta mi.

Thuat ngit “khay mii van” nhu dugc st dung ¢ day bao gbdm khay c6 duc 18
ma dugc phi boi cac mil c6 thé nang 1én duge. Dong hoi nang cdc mil 1én, do vay
tu tao thanh mét tiét dién dong dé din hoi. Mii nang huéng hoi phun ngang vao

trong chét 16ng.

Theo mét phuong an, khay 1a khay duoc duc 16, tirc 1a khay sang. Thuat
ngit “khay sang” bao gébm khay trong do6 su tiép xtc mong mubn gitta hoi va chét
1ong din ra ¢ dang hoi, dong hudng 1én qua cac 16, tiép xtic v6i chat 16ng chay

xuong dudi qua céc 10.

Theo mét phwong 4n, su tiép xuic dat dugc bang cach 1ap dat cac mil bong
béng hodc cic mii van & mdi 16 dé thiic day su hinh thanh cic bong bong hoi chay

qua 16p mong cua chét 16ng duoc duy tri béi 16 xa trén mdi mot khay.

Theo do, theo mot phuong 4n, cac khay co thé duoc chon tir cac khay duogc

duc 16, cac khay mii bong béng hodc cac khay mil van, hodc hai hodc ba khay nay.

Céac khay duogc duc 16, cdc khay mii bong béng hodc cac khay mil van 1a da

biét trong linh vuc k¥ thuat.

Theo mot phuong an, viéc cép vao cdt dia bao gdm hoic 1a dong chat 1ong
duoc tao ra theo budce (A) va dong tinh ché nhu dong hoi duge tao ra theo budce (B),
ma duoc cip vao cot theo cac bude (C1) va (C2). Do vay, hai pha chiém wu thé bén
trong cot, cu thé 1a pha hoi dugc tao ra tir dong tinh ché, va mét pha léng duogc tao
ra tir dong chét 16ng. Pha 16ng t6t hon chay xubng dudi qua cot thdng qua trong luc,
trong khi pha hoi hudéng 1én phia trén. Hai pha nay tiép xtc phit hop véi cic 19, cic

van hodc cac mil bot ma lam day dién tich cua cac dia. Hoi di chuyén t61 dia cao
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hon théng qua cac thiét bi nay, trong khi chét 16ng di chuyén t6i dia thap hon thong

qua vi dy, ong xa.

Chét 16ng dugc thu gom & day cot trong khi hoi duge thu gom & dinh. Chat

long va hoi tao ra & dinh va ¢ day co6 theé dugc tai tuan hoan.

Hoi thu gom & dinh theo budc (D) chira anilin hodc anilin va N-metylanilin

duoc loai ra khéi dung dich leucoindigo.

Chét 1ong duoc thu gom & day theo bude (E) chira dung dich leucoindigo da
dugc tinh ché.

Cot nhdi

Theo mdt phuong an, cac dia cua cft dia nhu dugce boc 10 ¢ trén dugc thay
thé bang cac phan nhdi, tirc 12 bang cach phan bao gdm vat liéu nap. Theo do, thiét

bi da duoc sit dung dé tinh ché sau d6 1a cot nhoi.

Theo mot phuong an, vat liéu nap cot co thé c6 hinh dang déng déu nhu céc

vong xép chong, khung ludi, hodc cac vong duogc két cau riéng, hodc vong kep.
Cac vong, vi dy, 1a cac vong Raschig hodc cac vong dém khi.
Céc vong kep ¢c6 thé, vi du, 1a vong kep Intalox®.
Theo m6t phwong 4an, vat liéu nhdi c6 thé c6 hinh khong déu.

Céac vat liéu nhoi c6 theé dugc bo tri ngau nhién trong cdt, trong do6 cac vong,

vong kep, va cac bong riéng dugce do vao cot va bo tri ng?tu nhién.
Theo phuong an khéac, cac vat liéu nhoi c6 theé duge bo tri déu dén trong cot.

Céac vong, vong kep hodc cac bong dugc ket cau riéng c6 thé dugc lam tir cac

vat liéu khac nhau nhu gom, kim loai, chat déo, va cacbon.

Theo mot phuong an, viéc sit dung céc vat li¢u nhdi dugce két cau nhu luéi

day thép hodc cac dia duge duc 16 ciing co thé.
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Chiéu cao can thiét cia vat li€u nhoi c6 thé duge xéc dinh theo cac phuong

phap da biét trong linh vuc k¥ thuat.

Theo mdt phwong 4n, viée cdp vao cot nhdi bao gdbm hoic 1a dong chat 16ng
duoc tao ra theo budc (A) va dong tinh ché nhu dong hoi dugc tao ra theo bude (B),
ma duoc cip vao cot theo cac bude (C1) va (C2). Do vay, hai pha chiém vu thé bén
trong cOt, cu thé 1a pha hoi dugc tao ra tir dong tinh ché, va mot pha long duoc tao
ra tir dong chét 16ng. Pha 16ng t6t hon chay xuéng dudi qua cot thong qua trong luc,
trong khi pha hoi huéng 1én phia trén. Hai pha nay tiép xuic phi hop vé6i vat liéu nap
cOt hodc vat li€u don caa cot nhdi. Hoi di chuyén té1 vat liéu nap cot ¢ trén cao
thong qua céc thiét bj nay, trong khi chat 16ng di chuyén t6i vat liéu nap cot & duéi

thong qua vi du, 6ng xa.

Chét 16ng dugc thu gom & day ¢t nhdi trong khi hoi duge thu gom & dinh.

Chét 16ng va hoi tao ra & dinh va & day c6 thé duge dugc tai tuan hoan.

Hoi thu gom & dinh theo budc (D) chira anilin hodc anilin va N-metylanilin

dugc loai ra khéi dung dich leucoindigo.

Chét 1ong duoc thu gom & day theo buée (E) chira dung dich leucoindigo da
dugc tinh ché.

Cot bong boéng

Theo mot phuong an, cac dia hoac vat licu nap ¢t nhu dugce boc 10 li€n quan

dén cot dia hodc cot nhdi dugce loai bé ra khoi cot.
Do d6, thiét bi ¢cb thé dugc tao ciu hinh & dang cOt bong bong.

Thuat nglt “cdt bong bong” nhu dugc st dung & day duogc su dung dong

nghia v6i thuét ngir “thiét bi phan tmg cot bong béng”.

O dang don gian nhat ciia n6, cot bong bong nhu dugce st dung trong phwong
phap theo sang ché bao gdm tru ding véi bd phan phan phéi hoi & cira nap dong
tinh ché. Cot bong bong nhu vay c¢6 thé duge tao ciu hinh & dang cot bong béng

mot giai doan.
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Pha hoi dugc tao ra boi dong tinh ché hoac dong hoi theo budc (B) dugce
phan tan bai thiét bi phan tan thanh cac bong bong di vao pha long.

Pha 16ng duoc tao ra bai dong chit 1ong theo bude (A) ¢6 thé di chuyén

dong thoi hodc nguoc chiéu véi dong hoi.

Theo mdt phuong 4n, viée cip cho cot bong bong bao gdm hodc 1a dong chit
16ng dugc cung cip theo budce (A) va dong hoi duoc cung cip theo bude (B), ma
dwoc cip vao cot theo cac bude (C1) va (C2). Do véy, hai pha chiém wu thé bén
trong cOt, cu thé 1a pha hoi dugc tao ra tir dong tinh ché, va mét pha long duogc tao
ra tir dong chit 16ng. Pha 1éng t6t hon chay xudng dudi qua cot thong qua trong luc,

trong khi pha hoi huéng 1én phia trén.

Chét 16ng duoc thu gom & day cot bong bong trong khi hoi duoc thu gom &

dinh. Chét 16ng va hoi tao ra & dinh va & day c6 thé duge duge tai tudn hoan.

Hoi thu gom & dinh theo buéc (D) chira anilin hodc anilin va N-metylanilin

duogc loai ra khoi dung dich leucoindigo.

Chét 1éng duoc thu gom & day theo bude (E) chira dung dich leucoindigo da
duoc tinh ché.

Nhu d3 biét, hiéu qua cua cot bong bong c6 thé phu thudc vao hinh dang va
tbc do cua cac bong bong. Theo mot phuong 4n, cac khoang cua toe do trén bé mit
chét 10ng va hoi, dua vao dién tich cit ngang thiét bi phan tng tréng, dwoc chon sao

cho 14n lwot nam trong khoang tir 0 dén 3 cm/gidy va 3 dén 25 cm/gidy.

Theo mét phuong 4n, cot bong bong nay t6t hon chia cac phuong tién dé

diéu chinh bong bong, tirc 13, tot hon chira hé diéu chinh dong.

Ngoai ra, cac ddc tinh nhu tdc do, hinh dang va dién tich ctia bong béng c6
thé duoc nghién ciu bang cac k§ thuat xtr 1y hinh anh da biét nham dé t6i uu hoa

hi€u qué ctia c)t bong bong.

Theo mét phuong 4n, ty 1& giita chiéu dai va duong kinh cia thiét bi phan

trng bong bong nam trong khoang tir 3 dén 10.
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Theo cac phuong 4n khac, kiéu dang cua cdt bong béng mot giai doan c6

thé duoc thay doi theo cac cot tuong umg da biét trong linh vuec.

Theo mot phuong an, cdt bong béng co thé duoc tao cAu hinh & dang cot
bong bong nhiéu giai doan, tirc 13, ting cot bong bong. Theo modt phuong an, tang

nay co thé bao gom céc khay sang.

Theo phuong 4n khéc, cot bong bong c6 thé duoc tao cdu hinh ¢ dang thiét
bi phan tng dang vong nhu thiét bi phan ing dang vong 16n hogc thiét bi phan ting

dang vong phun.
Diéu ché nguyén liéu ban diu

Dung dich leucoindigo dugc sir dung trong phuong phap theo sang ché nhu
duoc x4c dinh theo khia canh thir nhit duoc diéu ché theo cac phuwong phap da biét
trong linh vuc k¥ thuét, tirc 1a bang cach dua ché phim nudc bao gém indigo tir cc
ngudn khac nhau hodc cac quy trinh téng hop di biét méi hon vao buée khir khi c6

mat hydroxit cia kim loai kiém.
Do d6, phuong phap theo sang ché bao gdm bude (0) trude bude (A):

(0) dua ché phim nudc bao gdm indigo ma chtra anilin hodc anilin va N-
metylanilin, vao qué trinh khir khi c6 miat hydroxit cia kim loai kiém dé tao ra
dung dich nudc leucoindigo bao gdm cac amin thom nay, trong d6 leucoindigo

nay ¢ dang mudi cua kim loai kiém.

Tét hon néu, qua trinh khir dwgc tién hanh 14 qua trinh hydro héa. Qua4 trinh
hydro hoa c6 thé dugc tién hanh béi cic phuong phap da biét trong linh vuc k¥
thuat.

Qua trinh khtr duoc uu tién 12 qua trinh hydro hoéa st dung chét xuc tac
Raney-Nickel.

Céac phuong phap da biét khac 13, vi du, khir st dung natri dithionit, khir

bing cach dién phan nhu dién phan gian tiép st dung cac phirc hop trietanolamin
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gom sdt lam céc chat trung gian, va khir bang céch sir dung indoxyl. Can hi€u rang

qué trinh khir khong bi gidi han & cac phuong phap khir da néu.
Theo sang ché, leucoindigo nay ¢ dang mubi cua kim loai kiém.

Thuat ngtt “kim loai kiém” bao ham lithi, natri va kali va dang két hop cua

hai hodc ba trong s doé.

Theo d6, theo moét phuong 4n, kim loai kiém c6 thé 1a lithi hodc natri hodc

kali.

Theo phuong an khac, kim loai kiém c6 thé 1a lithi va natri, hoac lithi va kali,

hodc natri va kali.
Theo phwong 4n khac, kim loai kiém c6 thé 12 lithi, natri va kali.
Thudt ngir “lithi, natri va kali” ¢6 nghia 1a céc cation twong ing cua chiing.

Luong kim loai kiém trong mudi leucoindigo vé co ban twong tmg véi luong
ma vé mit ty luong twong tng voi luong can thiét dé tao ra hoan toan mubi
leucoindigo. Tt hon néu, mubi vahoic dung dich chira trong khoang tur 1,5 dén 2.5
mol kiém/mol leucoindigo, tdt hon nita 1a trong khoang tur 2,0 dén 2,5 mol kiém,

con t6t hon nita 1a trong khoang tir 2,1 dén 2,5 mol kiém.

Theo mdt phuong 4n, mudi 1a muoi natri, vi du, mudi dugce xéc dinh trong tai

lidu WO 94/23114.

Theo mot phuong 4n, mudi & dang hdn hgp mudi ciia kim loai kiém nhu hdn

hop mudi natri va kali.

Theo mdt phuong an, natri va kali c6 mat véi ty 1€ mol nhu duge x4c dinh
trong tai liéu WO 00/004100, vi du v6i ty 1é mol nam trong khoang tir 2.33 : 1 dén
1: 2,33.

Ty 1& mol nay cta natri va kali ndm trong khoang tir 2,33 : 1 dén 1: 2,33 bao
ham, vi du, ty 1€ nam trong khoang tir 2 : 1 dén 1: 2, hodc 1,5: 1 dén 1: 1,5 hoac ty
lélal:1.
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Theo phuong 4n khac, natri va kali ¢6 mat véi ty 16 mol nam trong khoang tir

16n hon 3 :1dén 10: 1 nhu 4 : 1 dén 8: 1 hodac 5: 1 dén 7: 1.

Ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat c6 thé lwa chon khoang
ndng do thich hop trong d6 cac dung dich leucoindigo dugc tinh ché twong g tao
ra tir cac dung dich leucoindigo khong duoc tinh ché 14 6n dinh phu thudc vao cac

ty 1€ mol da dugce st dung cia cac kim loai ki€ém.

Do d6, trong khoang mol ctia natri va kali d4 néu, cac dung dich 6n dinh va

duoc co dac c6 the duoc di€u che.

Theo phurong an dugce uu tién, mudi leucoindigo dugc tao ra & dang hon hop
mudi ctia kim loai kiém, t6t hon 1a hdn hop muodi natri va kali, con tot hon nira la

v6i ty 18 mol ciia natri va kali ndm trong khoang tir 2,33 : 1 dén 1: 2,33.

Co thé tao ra lugng can thiét cua hydroxit ctia kim loai kiém & ngay trudc
qua trinh hydro hoa hodc mdt phan trong qua trinh hydro héa, hoic truéc va trong
qué trinh hydro héa. Néu can, kiém b sung ciing c6 thé duoc bd sung sau qua trinh

hydro hoa.

Nong do cua mubi thu duge & budce (0) hodc tao ra & budc (A) cb thé dugc

chon trong céac bién rong va khong bi gidi han & cac yéu cau cu the.

Theo mdt phuong 4n, ndng dd ciia mubi leucoindigo trong dung dich thu
dugc & bude (0) hodc tao ra & budc (A) nam trong khoang tir 5 dén 65% khdi luong,
trén co s& téng khéi lugng cua dung dich thu dugc & budce (0) hodc tao ra & bude
(A) nhu ndm trong khoang tir 10 dén 60% khdi lugng hoic nam trong khoang tir 15
dén 55% khéi lvong hodc nim trong khoang tir 20 dén 50% khéi lwong.

Theo phuong 4n khéac, ndng do cia mudi leucoindigo trong dung dich thu
duoc & bude (0) hodc tao ra & bude (A) ndm trong khoang tir 10 dén 35% khbi
lwong, trén co so tong khdi luong cua dung dich thu duge & budce (0) hodc tao ra &

budc (A).

Nhu duge thao luan trong phﬁn Tinh trang k¥ thuat cua sang ché néu trén,

dung dich mudi leucoindigo thu duoc bang cach khir indigo chira amin thom & dang
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anilin hodc anilin va N-metylanilin stemming tir cic quy trinh san xuét indigo dugc

st dung theo cach thong thuong.

Theo mot phuong 4n, ndng do clia ciia amin thom nay trong dung dich thu
duoc & bude (0) hodc tao ra & bude (A) trude khi tinh ché nam trong khoang tir

2.000 ppm dén 10.000 ppm.

Theo mét phwong 4n, ndng dd cua anilin ndm trong khoang tir 1.000 ppm
dén 3.000 ppm va ndng d6 cta N-metylanilin ndm trong khoang tir 500 dén 2.000
ppm.

Dung dich nudc leucoindigo 6n dinh theo sang ché

Néu hoi nuée duoc sir dung lam dong tinh ché, thi ndng do cia leucoindigo
trong dong chit 16ng da duoc tinh ché duge xa ra tir dung cu theo buée (E) co thé
nho hon ndng do cia leucoindigo trong dong chét 1ong tao ra & bude (A), tuong tng
trong dong chit 1ong cép vao dung cu theo bude (C1) do ngung tu hoi nuée cap vao

dung cu theo budc (C2).

Dung dich thu dugce ¢ bude (E) ¢ thé duoc cd dic ddi véi dung dich dugc
st dung & budc (A), vi du, béng cach chung cAt nu6e cho dén khi dat duge néng do

mong muon.

Theo phuong an khéc, khi hoi nuéc duge st dung & bude (C2) ma dugce tao
ra bang cach gia nhiét it nhit mot phan dong chat 1ong nay ma dwgc xa ra tir dung

cu theo budc (E), thi cling co thé thu duogc dang c6 ddc cua leucoindigo.

Dung dich leucoindigo da dugc tinh ché thu dugc & bude (E) co thé duoc

pha lodng bang cach b6 sung nudc, néu can.

Theo d6, ndng do cia dung dich leucoindigo da dugc tinh ché thu duoc &
bude (E) ¢6 thé duoc diéu chinh theo tng dung mong mudn, bing cich chung cét

nudc hodc bang cach bd sung nudce.
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Theo phurong 4n khéc, phuong phép theo sang ché c6 thé dugc tién hanh sao
cho ndng d6 cua dung dich leucoindigo da duoc tinh ché thu dugc & bude (E) bing

néng dd ctia dung dich leucoindigo khong duoc tinh ché tao ra & budce (A).

Theo mdt phuong an, ndng d6 ciia mudi leucoindigo thu duoc trong dung
dich dugc tinh ché theo bude (E) duge didu chinh toi khoang nam trong khoang tix

45 dén 65% khoi lugng, trén co sé téng khoi lugng cta dung dich.

Theo mdt phuong 4n, néng dd cta mudi leucoindigo trong dung dich thu
duge & bude (0) hodc tao ra & bude (A) duge didu chinh t6i khoang nim trong
khoang tir 5 dén 65% khdi luong nhu nam trong khoang tir 10 dén 60% khdi luong
hodc ndm trong khoang tir 15 dén 55% khéi lwong hodc nam trong khoang tir 20
dén 50% khdi lugng, trén co s& téng khdi lugng cua dung dich thu dugc & budce (0)
hoic tao ra & budc (A), va ndng do ciia mudi leucoindigo trong dung dich dugce tinh
ché nam trong khoang tir 40 dén 65% khdi lugng, trén co sé tong khdi luong cia

dung dich.

Do d6, theo mot phuong an, ndng d6 cia mudi leucoindigo trong dung dich
duogc tinh ché ndm trong khoang tir 40 dén 65% khéi luong, trén co sé tong khoi

lwong cia dung dich.

Néu can, dung dich thu dwgc sau khi tinh ché c6 thé duogc pha lodng t6i

khoang nong do phu hgp véi viée dung hodc cac yéu cau veé do on dinh.

Theo mdt phuong én, néng d6 dugc diéu chinh toi khoang tir 10 dén 45%
khéi lwong nhu khoang tir 15 dén 45% khdi lugng hodc nhu khoang tir 10 dén 40%
- khéi lugng, néu can bd sung nude. Cac khoang néng do thich hop khéc, vi du, nam
trong khoang tir 20 dén 45% khéi lugng hoic nim trong khoang tir 25 dén 45%
khéi lwong hodc nam trong khoang tir 20 dén 40% khdi lwong hodc nim trong
khoang tir 25 dén 40% khéi luong.

T4t nhién 13, khi pha lodng ndng d6 ctia amin thom dugc giam xudng tiép.

Theo mét phuong an, ndng d6 ctia mudi leucoindigo dwoc diéu chinh t6i
khoang ndng do tir 10 dén 45% khdi lugng trén co sé tong khdi luong cia dung
dich nhu khoang tir 15 dén 45% khdi luong hoidc khoang tir 20 dén 45% khdi hugng
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hodc khoang tir 25 dén 45% khdi lwong hodc khoang tir 10 dén 40% khdi luong
hodc khoang tir 20 dén 40% khdi luong hodc khoang tir 25 dén 40% khéi lwong dé
tao ra dung dich mubi leucoindigo 4n dinh, va trong d6 do on dinh cua dung dich

duoc xac dinh & nhiét do 1la 23°C.

Theo mot phuong an, ndng d6 cia mudi leucoindigo duoc diéu chinh t6i
khoang ndng do tir 45 dén 65% khdi lugng trén co so tong khéi lwong cua dung
dich dé tao ra dung dich mudi leucoindigo on dinh, va trong d6 do 6n dinh cua dung

dich dugc x4c dinh & nhiét do 1a 60°C.

Thuét ngit “d6 én dinh cua dung dich” ding dé chi dung dich khong d& bi két
tinh hoac két tia & nhiét do cu thé.

Theo mot phuong 4n, ndng d6 ciia mubi leucoindigo dugc didu chinh t&i
khoang ndng do tir 45 dén 65% khdi luong tinh theo tong khdi lugng cua dung dich,
va trong d6 do 6n dinh cua dung dich dugc xac dinh & nhiét do 60°C.

Theo sang ché, anilin dwoc loai ra khoi dung dich leucoindigo dé ndng dd
anilin du6i 100 ppm, t6t hon 13 duéi 80 ppm, con tét hon nita 1a duéi 60 ppm, va
van con t6t hon niva 14 duéi 50 ppm, dic biét 1a dudi 20 ppm, va dic biét tot hon 14

duéi 10 ppm, ndng d6 duoc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E).

Hon nira theo sang ché, anilin va N-metylanilin dugc loai ra khoi dung dich
leucoindigo d& ndng do6 anilin va ndng d6 N-metylanilin dudi 100 ppm, t6t hon 1a

dudi 80 ppm, con tdt hon nita 1a dudi 60 ppm.

Theo phuong 4n dugce dic bi€t uu tién, néng dd cua anilin hodc anilin va N-
metylanilin duéi 40 ppm, dac biét 1a duéi 30 ppm hodc dudi 20 ppm, va dic biét tdt
hon 12 dudi 10 ppm hodc dudi 5 ppm, néng do dugc xac dinh theo ISO 14362-
1:2017(E).

Theo khia canh tht hai, sang ché dé cip dén dung dich nudc leucoindigo 6n
dinh bao gébm amin thom & dang anilin hodc anilin va N-metylanilin, trong d6

leucoindigo nay & dang mudi cua kim loai kiém;
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trong d6 ndng do ctia anilin hodc anilin va N-metylanilin dudi 100 ppm, tot hon 1a
dudi 80 ppm, con tét hon nira 1a dudi 60 ppm, van con tdt hon nita 1a dudi 40 ppm,
dac biét 1a dudi 30 hodc dudi 20 ppm, va dac biét tot hon 12 duéi 10 ppm hodc dudi
5 ppm, néng do duoc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E), tic 1a dung dich
leucoindigo khong chtra anilin hodc khong chtta anilin va khong chtra N-

metylanilin; va

trong d6 néng do ciia mudi leucoindigo ndm trong khoang ndng do tir 10 dén 45%
khéi luong tinh theo téng khéi luong cua dung dich nhu nim trong khoang tir 15
dén 45% khbi luong hodc nam trong khoang tir 20 dén 45% khdi luong hodc nim
trong khoang tir 25 dén 45% khéi luong, va trong d6 d6 6n dinh cta dung dich dugc
xac dinh ¢ nhiét @0 23°C; hoac

trong d6 ndng d6 ciia mubi leucoindigo nim trong khoang ndng do tir 45 dén 65%
khéi luong nhu ndm trong khoang tir 45 dén 60% khdi luong tinh theo tong khdi
lugng cua dung dich, va trong d6 do 6n dinh coa dung dich dugc x4c dinh ¢ nhiét
do 60°C.

Theo phuong an duoc dic biét wu tién, ndng dd cta anilin hodc anilin va N-
metylanilin dudi 40 ppm, déc biét 1a dudi 30 ppm hodc dudi 20 ppm, néng do duoc
xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E).

Theo phuong 4n dugc ddc biét vu tién khac, nong dd cua anilin hodc anilin

va N-metylanilin duéi 10 ppm hoac duéi 5 ppm.

Theo phuong 4n dwgc dic biét khac, sang ché dé& cip dén dung dich nudc
leucoindigo én dinh, trong dé leucoindigo nay & dang mubi ciia kim loai kiém;
trong do dung dich khdng chtra anilin hodac khong chira anilin va khong chira N-

metylanilin nhu dugc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E); va

trong d6 ndng d6 ctia mudi leucoindigo ndm trong khoang nong do tir 28 dén 32%
khéi luong tinh theo tong khéi luong cua dung dich, va trong d6 do 6n dinh cta
dung dich dugc xac dinh & nhiét d 23°C; hodc
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va trong d6 mubi bao gdm hén hop mudi natri va kali hodc & dang hén hop mudi
natri va kali, trong d6 natri va kali c6 mat véi ty 1€ mol nam trong khoang tir 2,33 :
1 dén 1: 2,33.

Theo phuong an dugce déc biét uu tién khéc nira, nong dd ciia mudi leucoindigo nam

trong khoang ndng do tir 29 dén 31% khdi lugng.

Van theo phwong 4n dugc dic biét wu tién, ndng dd cia mudi leucoindigo 13 30%

khéi luong.

Theo phuong an duoc dac biét uu tién khac, sang ché dé cap dén dung dich nudc
leucoindigo 6n dinh, trong d6 leucoindigo ndy & dang mudi cta kim loai kiém;
trong d6 dung dich khdng chira anilin hodc khong chira anilin va khong chira N-

metylanilin nhu dugce xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E); va

trong d6 ndng do ciia mudi leucoindigo ndm trong khoang ndng do tir 38 dén 42%
khéi lugng tinh theo tdng khdi lwong ciia dung dich, va trong d6 d on dinh cia
dung dich dugc xac dinh ¢ nhiét do 23°C; hoac

va trong d6 mudi bao gdbm hdn hop mudi natri va kali hoic & dang hdn hop mudi
natri va kali, trong do6 natri va kali c6 mét véi ty 1€ mol nim trong khoang tir 2,33 :
1 dén 1:2,33.

Theo phuong an dugc déc biét uu tién khéc nira, nong do ciia muoi leucoindigo nam

trong khoang nong do tir 39 dén 41% khéi lugng.

Van theo phuong 4n duoc dic biét uvu tién, néng do cia mudi leucoindigo 1a 40%

khéi Iugng.

Theo phuong 4n dugc dac biét uu tién khéc, néng dd cuia anilin hoac anilin
va N-metylanilin dudi 100 ppm, hodc dudi 80 ppm, hodc dudi 60 ppm, hodc dudi

40 ppm, néng d6 duoc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E).

Theo phuong an duge dac biét vu tién khac, ndng do cia anilin hoac anilin

va N-metylanilin duéi 30 ppm.
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Theo phuong an dugc ddc biét vu ti€n khac, nong dd cua anilin hodc anilin

va N-metylanilin dudi 20 ppm.

Theo phuong an dugc dac biét uwu tién khac, nong do cua anilin hodc anilin

va N-metylanilin dudi 10 ppm.

Theo phuong an dugc dac biét wu ti€n khac, nong dd cta anilin hodc anilin

va N-metylanilin dudi 5 ppm.

Theo mét phuong 4n, dung dich nuéc leucoindigo theo sang ché c6 thé thu

dugc bdi phuong phap nhu duge xac dinh theo khia canh thur nhét.

Mudi leucoindigo thu duoc c¢6 thé dugc chuyén héa thanh indigo hodc c6 thé

duoc st dung trong quy trinh nhudém hoan nguyén dé nhudm nguyén liéu dét.
Phuong phap tao ra indigo theo sang ché

Theo do, theo khia canh thtr ba, sang ché dé cap dén phuong phap tao ra

indigo, bao gdm budc (II):

(II) oxy hoa dung dich nudc leucoindigo nhu duge x4c dinh theo khia canh thu
hai.

Theo mdt phuong an, phuong phap bao gdbm budée (I) truée bude (I):
(I) xur Iy nguyén liéu dét bang dung dich leucoindigo can dugc oxy héa.

Theo cach khéc, sang ché dé cip dén phuong phap tao ra indigo, bao gom

cac budce (1) va (III):
(I)  tién hanh phuong phap nhu dugc xac dinh theo khia canh thtr nhat;
(IIT)  oxy héa dung dich leucoindigo thu dugc & bude (I).

Theo mdt phuong 4n, phuong phap bao gdm bude (IT) trude bude (I11):

(II) xu Iy vai dét bang dung dich leucoindigo thu duoc & budc (I).
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Theo phuong an dugc wu tién, dung cu st dung trong phuong phép cua buée
(I) duoc chon tir nhém bao gém cot dia, cot nhdi, hodc cot bong bong, hodc hai

hodc ba trong sd do, hodc hai hodc nhi€u cdt bat ky trong s6 cic cot nay.

Theo phuong an dugc uu tién khéc nita, hoi nuée nay st dung trong phuong
phép cua bude (I) dugc tao ra bang cach gia nhiét it nhat mot phan dong chét léng

nay ma dugc xa ra tir dung cu theo budce (E).

Theo phuong an dugc wu tién khac nira, cic bude (A) dén (E) st dung trong

phuong phép ctia buée (I) duoc tién hanh dong thoi.
Thiét bi hop nhat theo sang ché
Theo khia canh thir tw, sang ché dé cap dén thiét bi hop nhét, bao gom:

thiét bi khir dugc tao cau hinh dé khir indigo bao gém anilin hodc anilin va N-
metylanilin dé tao ra dung dich nudc leucoindigo bao gdm céc amin nay, trong d6

leucoindigo nay ¢ dang mudi cua kim loai kiém, va

thiét bi tinh ché duoc tao ciu hinh dé tao ra dung dich nudc leucoindigo khéng chira
anilin hoac khong chira anilin va khong chtta N-metylanilin tr dung dich nudc
leucoindigo bao gém anilin hodc anilin va N-metylanilin, néng d6 cta anilin hodc
anilin va N-metylanilin dwgc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong do

leucoindigo ndy & dang mubi ciia kim loai kiém; thiét bi tinh ché nay bao gbm:

(o) phuong tién thir nhat dugc tao ciu hinh dé tao ra dong chét léng bao gbm dung
dich nuéc leucoindigo bao gdm anilin hodc anilin va N-metylanilin, trong d6

leucoindigo nay & dang mudi cia kim loai kiém;

(B) phuong tién thir hai duoc tao cau hinh dé tao ra dong tinh ché;

(y) phuong tién thir ba bao gdm dung cu dwgc tao ciu hinh
(y1) dé cip dong chat 1ong nay va dong tinh ché nay vao dong dung cu nay;
(y2) con duoc tao ciu hinh dé cho dong chit 16ng nay tiép xic véi dong tinh

ché nay; va
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(y3) con duogc tao cAu hinh dé xa ra tir dung cu it nhét mot phén dong tinh ché
nay ma tiép xtc v6i dong chat 1ong nay, va dé xa ra tir dung cu it nhat

mdt phan dong chit 1éng nay ma di duoc tiép xuc boi dong tinh ché nay;

(8) phuong tién thir tw dwoc tao cdu hinh dé nhén it nht mot phan dong chat 1ong

ma dugc xa ra tu dung cu.

Thuét ngit “thiét bi khir dwoc tao cu hinh dé khir indigo bao gdm anilin
hodc anilin va N-metylanilin dé tao ra dung dich nuéc mubi leucoindigo bao gom
cac amin nay” bao ham thiét bi khir bao gdbm céc phuong tién khir trong tng nhur

cac phuong tién dugc tao cAu hinh dé tao ra hydro.

Theo mdt phuong an, phuong tién thu nhit (o) 13 thung bao quan cho dung

dich mudi leucoindigo can dugc tinh ché.
Theo phwong 4n khéac, phuong tién thir nhat (o) 1a dung cu khir.

Theo mdt phuong an, phwong tién thi hai (B) 1a dd chira chira cac phuong
tién tinh ché nhu khi tro, dung dich hitu co dang khi ma khong thé tron 14n véi

nudc, hodc hoi, hodc hai hodc ba trong so do.

Theo mdt phuong 4n, dung cu bao gém trong phuong tién thr ba (y) nay
duoc chon tir nhém bao gém cot dia, cot nhoi, va cot bong béng, hodc hai hodc ba

trong sO do, hodc hai hodc nhi€u cot bat ky trong so cac cot nay.

Thiét ké theo (y1) t6t hon 14 tao ra cac 6ng tir (o) va (B) t6i cic cira nap hoi

va cura nap chat 1éng cia dung cu, va céc ctra nap hoi va ctra nap chat long.

Theo mot phuong an, thiét ké theo (y2) tao ra cac dia (khay) hodc vat liéu

don ndm trong dung cu.

Thiét ké theo (y3) tot hon la tao ra cdc ctra nap dong chat 16ng va céac cura xa
dong tinh ché nhu cac ctra xa hoi va cac ong noi véi cac do chira bao quan hodc thu
gom tuong g dé chira anilin da dugc loai bé hodc anilin va N-metylanilin va dung

dich mubi leucoindigo da dugc tinh ché.
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Theo mdt phuong 4n, phwong tién thir tu (3) 1a dd chia bao quan, tét hon 1a

6 thé duoc gia nhiét.

Theo phuong 4n duoc dic biét wu tién, phuong tién thir tw bao gdbm phuong

ti€n thir hai hodc l1a phuong tién thi hai.
St dung dung cu

Theo khia canh tht ndm, sdng ché mo ta viéc st dung dung cu dugc tao cau
hinh

(y1) dé cp dong chét 1ong bao gém dung dich nudc leucoindigo bao gdm anilin
hodc anilin va N-metylanilin, trong d6 leucoindigo nay & dang mubi ctia kim

loai kiém, va dong tinh ché nhu dong hoi vao dung cu nay;

(y2) con dugce tao cdu hinh dé cho dong chét 1ong nay tiép xtc v6i dong tinh ché

nay; va

(y3) con duoc tao cAu hinh dé x4 ra tir dung cu it nhat mét phan dong tinh ché nay
ma tiép xic voi dong chat 16ng nay, va dé xa ra tir dung cu it nht mot phan

dong chit 1ong nay ma da duoc tiép xtc boi dong tinh ché nay;

dé tao ra dung dich nudc leucoindigo khéng chira anilin hodc khong chira anilin va
khéng chita N-metylanilin tir dung dich nu6c leucoindigo bao gébm anilin hoic
anilin va N-metylanilin, néng dd cua anilin hodac anilin va N-metylanilin dugc xéc
dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong d6 leucoindigo nay & dang mudi ciia kim loai

kiém;

tot hon 1a trong d6 dung cu dugc chon tir nhém bao gém cOt dia, cot nhdi, va cot
bong béng, hodc hai hoic ba trong s6 d6, hodc two hoic nhiéu cot bét ky trong s

cac cOt nay.

Vi du thye hién sang ché
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Vi du 1 (so sanh)

1.000 g dung dich leucoindigo 30% khéi luong (chira 6,5% khdi luong kim loai
kiém, 2,495 ppm anilin va 1,480 ppm N-metylanilin) dugc dua vao chung cit &
nhiét do moi truong. Sau khi 470 ml nude duge chung cit, thu duoc 57% khdi
luong dung dich. Ham luong cua anilin trong dung dich thu dugc ¢6 dac 1a 173 ppm

va ndéng d6 N-metylamin 1a 9 ppm dugc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E).

Vi du 2

1.000 g nude duge bd sung vao 2.000 g dung dich leucoindigo 30% khéi luong
(chtra 6,5% khéi luong kim loai kiém, 2,356 ppm anilin va 1,258 ppm N-
metylanilin). Tiép d6, ché phim nay dugc dua vao dé chung cit & nhiét do méi
truomg. Sau khi 2.000 ml nuéc duge chung cét, thu dugc 60% khéi luong dung
dich. Ham luong cta anilin trong dung dich ¢6 dic thu dugc 14 38 ppm va néng do

N-metylamin 13 khong thé phat hién dugc theo ISO 14362-1:2017(E).

Vidu 3

2.000 g nu6e duge bd sung vao 2.000 g dung dich leucoindigo 30% khdi lwong
(chua 6,5% khéi lwong kim loai kiém, 2,350 ppm anilin va 1,335 ppm N-
metylanilin). Tiép d6, ché phim nay dugc dua vao dé chung cit & nhiét do moi
truong. Sau khi 3.000 ml nude duge chung cit, thu dwoc 60% khdi lwong dung
dich. Ham Iugng cua anilin trong dung dich c6 ddc thu dugc 1a 16 ppm va ndng do
N-metylamin 1a khong thé phat hién dugc dugc xac dinh theo tiéu chuén ISO

14362-1:2017(E).

Vidu 4

3.000 g nudc duge bd sung vao 2.000 g dung dich leucoindigo 30% khéi lwong
(chua 6,5% khdi luong kim loai kiém, 2,164 ppm anilin va 1,170 ppm N-
metylanilin). Tiép d6, ché phdm nay duoc dua vao dé chung cit & nhiét do moi
truong. Sau khi 4.000 ml nude duoc chung cit, thu duge 60% khéi luong dung

dich. Ham lugng cua anilin trong dung dich thu dugc c¢6 dac 1a 5 ppm duogc xac

dinh theo ISO 14362-1:2017(E). N-metylamin khong dugc phat hién.

Vidus
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1.000 g dung dich leucoindigo thu dwoc & Vi du 4 dwgc pha loing bang 500 g nudce
dé tao ra 40% khdi lugng dung dich. Dung dich nay c6 ham lwong anilin duéi 5
ppm dugc xac dinh theo ISO 14362-1:2017(E). Dung dich dugc st dung & quy trinh

nhudm hoan nguyén va tao ra do bong sau.

Vidu 6

2.000 g dung dich leucoindigo 30% khéi luong (chira 6,5% khéi lugng kim loai
kiém, 2,164 ppm anilin va 1,170 ppm N-metylanilin) dugc dung dé chung cht &
nhiét d0 mdi truong. Déng thoi voi qué trinh chung cét, 3.000 ml nuéc duge bd
sung tir tir. Sau khi 4.000 ml nu6e duge chung cat, thu duge 60% khoi lwong dung
dich. Ham lugng cua anilin trong dung dich thu duoc c6 dac la 5 ppm dugce xac

dinh theo ISO 14362-1:2017(E). N-metylamin khong dugc phat hién.

Vidu7

Cot hinh tru nhidu dia c6 dudng kinh 0,10 m va chiéu cao 3 m va ¢6 bd tri & day cot
béng thiét bi swoi khong gian dat trong didu kién tro duge nap bing 5-10 kg dung
dich leucoindigo st dung lam nguyén liéu khéi dau ciia vi du 6. Thiét bi suoi khong
gian duge didu chinh sao cho chat 1ong & day cot dugc gia nhiét t6i nhiét do 95 dén
110°C. Sau d6, hoi nuéc ap luc cao dugc dua vao trong chit 1éng thong qua voi
phun ¢ day cot. Hoi thoat ra khoi c¢gt & dinh dugce thu gom va ngung tu. Sau 2 dén 4
gi0, lugng chura trong cft dugc x4 ra. Dung dich thu dugc khong chura anilin va
khong chta N-metylanilin nhu dugc xac dinh theo tiéu chuin ISO 14362-
1:2017(E).

Vidu 8

Cot st dung trong vi du 7 dugc lam sach va duy tri trong diéu kién khi tro.
Thiét bi suéi khong gian duoc diéu chinh sao cho chét 16ng & day cot dugc gia nhiét
t6i nhiét do 95 dén 110°C. Nhiét d6 dwgc diéu chinh trong qua trinh thir nghiém.
Cot duogc nap bing 5 dén 10 kg dung dich leucoindigo dugc sir dung trong vi du 7.
Ngoai ra, dung dich leucoindigo duge chuyén vao trong binh cip ma binh nay dugc
duy tri & nhiét do 25°C. Dung dich dugc cép vao cOt béng bom. Déng thoi, hoi
nudce ap luc cao duge dua vao trong cdt thong qua voi phun & ddy cot. Sau do, dung

dich tinh ché dugc thu gom lién tuc tir cot.
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Céc thiét 1ap tinh ché, nhu nhiét do va tée do dong, dugce chon theo céach sao
cho nhiéu phan khac nhau dat dwoc ndm trong khoang tir 10-60%. Can bang khéi
lugng va viéc chia tach dwgc xdc dinh dwa vao lugng clia phan chung cét va phan

con lai dugce thu gom.

Cé4c mAu tlr ddy cot duoc phan tich vé ham luong anilin/N-metylanilin (NMA) duge
x4c dinh theo tiéu chuin ISO 14362-1:2017(E). Dung dich khong chtra anilin va
khong chtta N-metylanilin nhur dwgc xac dinh theo tiéu chudn ISO 14362-
1:2017(E).
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YEU CAU BAO HQ
1.  Phuong phéap tao ra dung dich nuéc leucoindigo khong chira anilin hodc khong
chta anilin va khong chira N-metylanilin tir dung dich nudc leucoindigo bao gbm
anilin hodc anilin va N-metylanilin, néng do cta anilin hodc anilin va N-
metylanilin dugc x4c dinh theo ISO 14362-1:2017(E), trong d6 thudt ngt “khong
chira anilin” xac dinh ndng do anilin dudi 100 ppm, va trong d6 thuét ngir “khong
chtra anilin va khong chita N-metylanilin® xac dinh ndng d6 anilin va N-
metylanilin dudi 100 ppm, trong d6 leucoindigo nay & dang mubi ciia kim loai

kiém, phuong phap nay bao gdm it nhit cac bude (A) dén (C):

(A) tao ra dong chét 16ng bao gdm dung dich nuéc leucoindigo nay bao gdbm

cac amin nay;
(B) tao ra dong tinh ché;
(C) cho dong chit 1ong nay tiép xuc voi dong tinh ché nay;

trong d6 bude (C) bao gdm cac budc (C1) va (C2), va phuong phap nay con bao
gbm cac budc (D) va (E):

(C1) chp dong chét 16ng nay va

(C2) cap dong tinh ché nay
vao trong dung cu duge tao cAu hinh dé cho dong chét 1ong nay tiép xuc
v6i dong tinh ché nay;

(D) xa ra tir dung cu it nhit mot phan dong tinh ché nay ma da duoc tiép xuc
v6i dong chét 16ng nay; va

(E) xa ra tir dung cu it nhit mot phan dong chét 16ng nay ma da dugc tiép
xuc boi dong tinh ché nay;

trong d6 dong tinh ché 14 dong hoi, trong d6 dong hoi nay bao gdm hoi nude,
trong d6 dung cu duoc lya chon tir nhém gém cot dia, cot nhdi, hodc cot bong
bong, hodc hai hoic ba trong s6 d6, hodc hai hodc nhiéu cot bat ky trong sb
cac cOt nay; va
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trong d6 cot ¢ thé hoat dong & ap suat nam trong khoang tir 4p sudt tuyét dbi
0,95%10° Pa (0,95 bar) dén ap suit tuyét d6i 1,2*10° Pa (1,2 bar), trong d6
nhiét d6 cua cot dugc thiét lap trong khoang tir 95°C dén 110°C; hoac

cdt co thé hoat dong & ap sudt nam trong khoang tir 4p suét tuyét dbi 1,2%10°
Pa (1,2 bar) dén ap sut tuyét d6i 11*10° Pa (11 bar), trong d6 nhiét do cua cot
duge thiét 1ap trong khoang tir 110°C dén 190°C;

trong d6 nhiét do da néu duogc do & day cot.

Phuong phap theo diém 1, trong d6 dong chét 1ong va dong tinh ché 1a cac

dong ngugc chicu.

Phurong phap theo diém 1 hodc 2, trong d6 hoi nuéc niy dugc tao ra bang cach
gia nhiét it nhdt mot phan ciia dong chat 16ng nay ma da dugc xa ra tir dung cu

theo buéce (E).

Phuong phap theo diém 1 hodc 2, trong d6 cic budc (A) dén (E) duoc tién
hanh ddng thoi.

Phuong phép theo diém 1, trong d6 dung dich nudc leucoindigo nay 1a dung

dich nuéc leucoindigo 6n dinh, va

trong d6 ndng d6 ctiia mudi leucoindigo nim trong khoang noéng do tir 10%
dén 40% khdi lugng tinh theo téng khdi lugng cta dung dich, va trong d6 do
on dinh ctia dung dich dugc do & nhiét o 23°C;

va trong d6 thuat ngit “d6 6n dinh cta dung dich” dung dé chi dung dich
khong dé bi két tinh hodc két tia & nhiét d6 23°C; hoac

trong d6 ndng do ctiia mudi leucoindigo nim trong khoang ndng do tir 40%
dén 65% khdi lugng tinh theo tong khdi lugng ctia dung dich, va trong d6 do
6n dinh cua dung dich dugc do ¢ nhiét dd 60°C; va trong d6 thuat ngir “do on
dinh ctia dung dich” dung dé chi dung dich khong dé bi két tinh hoc két tua &
nhiét do 60°C.
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Phuong phép theo diém 1, trong d6 dung dich nudc leucoindigo nay 1a dung

dich nudce leucoindigo On dinh, va

trong d6 ndng do cua mudi leucoindigo nim trong khoang ndng do tir 28%
dén 32% khéi lwong tinh theo téng khbi lugng ciia dung dich, va trong d6 do
6n dinh cta dung dich duoc do & nhiét do 23°C; va

trong d6 mudi bao gdm hdn hop mudi natri va kali hodc ¢ dang hdn hop mudi
natri va kali, trong d6 natri va kali c6 mat véi ty 1é mol nam trong khoang tir

2,33 : 1dén 1:2,33;

va trong d6 thuat ngit “do on dinh cua dung dich” ding dé chi dung dich
khong dé b két tinh hodic két tua & nhiét do 23°C.

Phuong phép theo diém 1, trong d6 dung dich nuéc leucoindigo nay 1a dung

dich nudce leucoindigo 6n dinh, va

trong d6 ndng do cia mudi leucoindigo nim trong khoang ndng do tir 38%
dén 42% khdi lugng tinh theo téng khdi luvong ciia dung dich, va trong d6 do
6n dinh cta dung dich duoc do & nhiét dd 23°C; va

trong d6 mudi bao gdm hdn hop mubi natri va kali hodc & dang hdn hop mubi
natri va kali, trong d6 natri va kali c6 mit véi ty 1é mol nim trong khoang tir

2,33 :1dén 1:233;

va trong d6 thuat ngit “dd 6n dinh cua dung dich” ding dé chi dung dich
khong dé b két tinh hozic két tua & nhiét do 23°C.

Phuong phép tao ra indigo, bao gdm céac budce (I) va (III):

(I) tién hanh phuong phap nhu dwoc xac dinh theo diém bit ky trong s6 cac

diém tir 1 dén 4;
(ITT) oxy hoéa dung dich leucoindigo thu duoc & budc (I).
Phuong phép theo diém 8, bao gdm budc (II) trude bude (II1):

(II) xu Iy vai dét bang dung dich leucoindigo thu duoc & buége ().
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