(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19) Cong hoa xa hgi chi nghia Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HU'U TRI TUE
1-0053552
(51202001 C08B 37/00; D21H 11/02; CO8L 97/00; (13) B
D21C 3/00; CO8H 8/00; COSL 5/14

(21) 1-2020-04821 (22) 19/02/2019
(86) PCT/EP2019/054103 19/02/2019 (87) W0O2019/162277 29/08/2019
(30) 18305175.4 20/02/2018 EP
(45) 25/11/2025 452 (43) 25/03/2021 396A

(73) COMPAGNIE INDUSTRIELLE DE LA MATIERE VEGETALE - CIMV (FR)
11-11bis rue Louis Philippe 92200 Neuilly sur Seine, France

(72) BENJELLOUN MLAY AH, Bouchra (FR); DELMAS, Michel (FR).

(74) Cong ty Luat TNHH Pham va Lién danh (PHAM & ASSOCIATES)

(54) PHUONG PHAP SAN XUAT LIGNIN VA HEMIXENLULOZA TU NGUYEN
LIEU LIGNOXENLULOZA THUC VAT VA PHUONG PHAP SAN XUAT
DUONG



(21) 1-2020-04821

(57) Sang ché d& cip dén phuong phép san xuat lignin va hemixenluloza tir nguyén
lidu lignoxenluloza thuc vét, phuong phap nay bao goém cac buéc: (a) cho nguyén liéu
lignoxenluloza thuc vat tiép xtc véi dung dich chiét trong nhidu hon 2 gié & nhiét do
nim trong khoang tir 95°C dén 110°C, nhé d6 thu duge phan doan ran va phén doan
16ng, (b) tich phan doan ran va phan doan 1éng, (c) cd phan doan 16ng sao cho thu duge
phan doan léng d3 duoc cd, (d) tron cac phan trong luong bang nhau ctia nude voi phan
doan long da dugc c6 sao cho thu duogc huyén pht chita cac hat ran trong huyén phu
trong moi truong 1dng, (e) tach cac hat va mo1 trudng cua huyén phu néu trén, (f) thu hoi
c4c hat ctia huyén phu néu trén nho d6 thu duge phan doan chira lignin duoc goi 1a phin
doan lignin hoéa, (g) thu hdi méi trudng cia huyén phi néu trén nhd d6 thu dugc phan

doan chira hemixenluloza dwgce goi 12 phan doan hemixenluloza.
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Linh vire k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phwong phap san xuét lignin va hemixenluloza tir nguyén
liéu lignoxenluloza thwc vat va dén lignin va hemixenluloza duoc san xuét tir phuong

phép nay.
Tinh trang ky fhu@t ctia sang ché

Co6ng nghiép nguyén liéu lignoxenluloza da tré thanh céng nghé xanh, c6 thé thay
thé cho ngudn tai nguyén hoa thach. Loai nguyén liéu nay 13 loai polyme sinh hoc ¢6 san

nhiéu nhét trong tu nhién véi san lugng khoang 1,3 x 10'° tAn moi nim.

Lignoxenluloza 12 mdt thuét ngit chung biéu thi nguyén ligu téng hop tu nhién
mang lai hinh dang va ciu tric cho thuce vat. N6 1a su két hop ctia ba polyme sinh hoc tu

nhién, do la:
- xenluloza, 1& mdt polysacarit diéu hoa lap thé dugc tao thanh tir sy polyme hoéa
D- glucoza thanh B-1,4-glucoza;

- lignin, 1a polyphenol dugc tao thanh tir sy polyme héa rugu alyl phenolic; va

- hemixenluloza, 1a cac polysacarit dugc tao thanh tr sy polyme hoa cac loai
dudng ¢6 nim nguyén tr cacon nhu xyloza va arabinoza va/hodc ¢6 sdu nguyén tir cacbon

nhu glucoza va manoza.

Ty 1€ va su phén bd cua cac loai duong khéac nhau phu thudc vao loai thuc vt

duoc dé cap. Do do, hemixenluloza cta cly hang ndm va cia go climg, voi ty 1€ rat [om,
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xyloza 13 monome chinh, trong khi monome chinh ctia hemixenluloza cua gd mém la

manoza.

Nguyén liéu lignoxenluloza c6 thé dwoc chuyén héa thanh cic din xuat khac

nhau nhu gidy, nhién liéu sinh hoc, hoa chat, v.v ..

Lignoxenluloza ddm béo sy 4n dinh thuy phén va do bén céu trac cho thanh té
bao cta ciy va c6 kha nang chéng phan hiiy cao. Tinh trang manh mé& hay "ngoan cb" nay
1a do sy lién két chéo gitta xenluloza va hemixenluloza va lignin théng qua cac lién két
este va ete. Pé san xuét cac din xuit lignoxenluloza, trugc tién can phai phan doan
nguyén lidu ndy thanh céc chit trung gian phan ‘mg nhu xenluloza, hemixenluloza va

lignin.

Tuy nhién, cac phuong phéap xir Iy nguyén liéu lignoxenluloza thuong uu tién mot
trong nhitng chét trung gian ndy giy bt loi cho cac phwong phap khac din dén két qua
hiéu suit tong thé cuia phuong phéap xu 1y ndy 12 khong di vé mat sinh thai va kinh té. Pac
biét, xenluloza 13 san phim phu phd bién nhit cta nguyén liéu lignoxenluloza thudng
dugc wu tién hon hemixenluloza va lignin va cac phuong phap xUr 1y nguyén liéu
lignoxenluloza da biét tao ra hiéu suit kém va/hoic chét luong kém cta lignin hodc

hemixenluloza.

Vi du, mét sé phuong phéap xir Iy nguyén liéu lignoxenluloza duge thuc hién béng
cach cho nguyén liéu nay tiép xac véi dung dich kiém chira natri hydroxit hodc canxi

hydroxit. Tuy nhién, phwong phéap kiém héa ndy lam thay dbi lignin va hemixenluloza.

Viée xtr 1y cling ¢6 thé bao gobm mot budce chiét axit, vi du nhu véi axit sulfuric
hodc axit phosphoric. Céc axit nay rat &n mon 10 phan tmg. Hon nita, budc chiét axit nay
hinh thanh cdc san pham phu ngodi ¥ muon va dan dén mot qua trinh thay phén khéng

duoc kiém soét.
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Mot cach khac 13 st dung axit formic hodc hén hop axit formic va axit axetic.
Phwong phap nay duoc boc 19 trong cong bd don quéc té s6 WO00/68494 ctia Compagnie
Industrielle de la Matiere Vegetale (CIMV). Méc du phwong phap nay cho phép thu duoc
cac san pham trung gian c6 chit lwong cao hon, nhung né vin c¢6 tinh in mon 16 phan tng

cao va hi¢u qua toan thé cia phuong phap co6 thé dugc cai thién hon niva.

Theo quan diém trén, van can mot phuong php xu 1y nguyén liéu lignoxenluloza
thuc vat dé dat dugc hi€u suat cao cta cac chat trung gian nhu hemixenluloza va/hodc
lignin v6&i chat lwgng t6t va c6 thé dé dang chuyén hoa thanh dan xuét lignoxenluloza cu6i

cung
Ban chat ky thut ciia sing ché

Hién nay, TAc gia sang ché d phat hién ra ring bang cach st dung mot ty 1& nhat
dinh ciia axit axetic, axit formic va nudc, chat lugng clia lignin va hemixenluloza da ting
lén va hiéu suét ctia hemixenluloza va lignin dugce chiét ra van cao. Do d6, lignin thu
duoc 13 tuyén tinh, khong tai td hop, c6 khéi lwong phan tir thap. Hemixenluloza cling ¢6

chat lugng rat cao véi nong d6 furfural rat thap va cé gia tr1 gia tdng cao.

Do d6, muc dich cta sing ché 1 tao ra phwong phap sin xuét lignin va
hemixenluloza tir nguyén liéu lignoxenluloza thuc vat, phuwong phap nay bao gbm céc

budec:
(a) cho nguyén lidu lignoxenluloza thyuc vat tiép xtic véi dung dich chiét chira:
- axit axetic v6i lwong nam trong khoang tr 40% dén 70% trong lwong,
- axit formic v&i lrong ndm trong khoang tir 20% dén 50% trong lrong, va

- nudce v6i lwong ndm trong khoang tir 15% dén 25% trong lugng,



53552 4122

trong nhiéu hon 2 gi & nhiét d6 ndm trong khoang tir 95°C dén 110°C, nhd d6

thu duoc phan doan rin va phan doan Iéng,
(b) tach phan doan rin va phan doan 1dng,

(c) c6 phan doan long sao cho thu dugc phan doan léng da dugce c6 chira chat kho

voi ty 16 nam trong khoang tir 60% dén 70% trong luong,

(d) tron cac phin trong lugng bang nhau cia nude voi phan doan 1ong da duge cb
& nhiét d6 nam trong khoang tir 50°C va 60°C sao cho thu duogc huyén phu chira céc hat

ran trong huyén phi trong méi truong 1ong,
(e) tach cAc hat va moi trudng cta huyén phi néu trén,

(f) thu hoi cac hat ctia huyén phi néu trén, nhd d6 thu dugc phan doan chira

lignin dugc goi 1a phan doan lignin hoa,

(¢) thu hdi méi trudng coa huyén phu néu trén nho d6 thu dugc phan doan chlra

hemixenluloza dugc goi 1a phan doan hemixenluloza.

Phuong phép theo sdng ché dic biét thich nghi t6t cho viéc san xuét & quy md
cao. Nong d6 thip cta axit formic ngin ngira sy 4n mon ctia 10 phan ng. Hon nira, do ty
18 cu thé cia dung dich chiét, nhiét do cua budc chiét 1a 16n hon nhiét d tu boc chay. Do

do, nguy co ciia mot vu nd 1a tranh duoc.

Dbi v6i ndng dd ctia nude, d6 1a mot dau hiéu cha chdt cho higu suét tong thé cla
phuong phép. That vay, voi tbc do khong ddi cua axit formic, hiéu sudt ciia bude chiét
thay @61 manh mé tiiy thudc vao ty 1é ctia nuée. Khi ty 1€ phan trim theo trong lugng cla
nuée thap hon ty 18 phan tram t6i wu, van duy tri dugc ndng d6 cta lignin con lai cao hon
trong phan doan rin 12 cao. Nhing néu ty 1é phan trim theo trong luong clia nude cao hon

ty 18 t6i vu thi luong lignin con lai trong phan doan ran ciing cao. Do d6, do mot s6 tinh
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chit ciia lignin, phwong phéap theo sang ché cho phép thu dwoc hidu suat tich lignin cao

do pham vi ndng d6 nudc cu thé ctia né trong nudec.

Hon nita, lignoxenluloza dugc xir Iy bang phuong phép theo sang ché khéng tao

ra c4c san phdm phu khéng du tinh trude nhu furfural trong phan doan long,
M5 t4 vén tit cAc hinh vé

Fig. 1 cho thiy su phan tan kich thudc hat d6i véi huyén phu thu duge & ché do

lién tuc.

Fig. 2 cho thiy sy phan tan kich thudc hat déi voi huyén phu thu duge & ché d6

theo me.
MO ta chi tiét sang ché

Phuong phap san xuat lignin va hemixenluloza t&r nguyén liéu lignoxenluloza

thuce vat

Nguyén liéu lignoxenluloza thyc vat cé the vi dy dén tir cac cdy tréng hang nam.
Khai niém "cdy tréng hang nam" dugc hiéu la ciy bat ky c¢6 doi song thye var theo thir tur
mot ndm. Ciy trong hang nam cé thé 1a, vi du nhu ciy ngli coc, cdy bong, cay gai diu,

cay lanh, cdy mia, cy lta mién hodc cly say.

Nguyén li¢u lignoxenluloza thyc vat co thé 1a toan bd ciy trong, mot phan cia
céc cAy trdng nay, vi du nhu than cay, hodc cac dbng san phim tir cac quy trinh cong
nghi¢p nham san xuit thuc phém nhu rom hodc ba mia. Rom ngii cbe o thé 1a tha mi, laa
mach, Iua mach den, yén mach, ia mi den (¢riticale: mét loai Ma mi lai gita Iia mi va lua
mach den, c6 ham lrong protein cao) hodc rom lia. Bd mia c6 thé 13 ba durdng mia hodc

ba dudng lua mia.
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Phuong phép theo sang ché 1a thich hop dé xir Iy tat ca cac loai nguyén liéu
lignoxenluloza thuc vat tham chi ca khi cac nguyén liéu lignoxenluloza thuc vt nay c6 ty
1€ va su phan bb xenluloza, hemixenluloza, va lignin rAt khéc nhau. Cu thé, qua trinh ndy
c6 thé str dung rom va b mia c6 gia tri kinh té dic biét c6 thé duoc coi 13 san pham thudc

loai thr hai ma khoéng c6 gia tri 16n.

Theo mdt phuong an, bude (a) cho nguyén liéu lignoxenluloza thyc vt tiép xuc
véi dung dich chiét, con duge goi 13 sau day budc chiét, duoc thuc hién trude budce
nghién nguyeén liéu lignoxenluloza thyc vat sao cho khir n6 thanh cac doan, vi du, thanh
cac doan co chiéu dai gin nhu nam trong khoang tir 0,5 dén 20cm. Trude bude chiét (a),
con co thé thyc hién viéc ngam so bd nguyén li€u lignoxenluloza thyc vat voi dung dich
chira axit formic va axit axetic, t6t hon 13 dung dich chiét theo sang ché. Buéc ngam c6
thé duoc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 65°C dén 80°C. Buéc ngam béng cach

nhiing c6 thé duge thuc hién trong khoang thoi gian tir 10 phut dén 30 phit.

Budc thit nhat ctia phuong phap san xuét lignin va hemixenluloza tir nguyén lidu

lignoxenluloza thuc vét theo sang ché 12 bude (a) bao gdm:
cho nguyén liéu lignoxenluloza thuc vat tiép xtic véi dung dich chiét chira:
- axit axetic vdi lugng nam trong khodng tir 40% dén 70% trong luwong,
- axit formic v6i luong ndm trong khoang tir 20% dén 50% trong lugng, va
- nudce v6i luong nam trong khoang tir 15% dén 25% trong lugng,

trong nhiéu hon 2 gio' ¢ nhiét d6 nam trong khoang tir 95°C dén 110°C, nho d6

thu dugc phan doan ran va phan doan 1ong.
Theo mét phuong an, dung dich chiét chira:

- axit axetic v&i luong nam trong khoang tir 40% dén 70% trong luong,
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- axit formic véi lugng nim trong khoang tir 20% dén 50% trong luong, va
- nude voi lwong nim trong khoang tir 15% dén 25% trong luong.

v6i didu kién dung dich chiét khéng chira axit axetic v6i lwong ndm trong khoang
tir 55%, axit formic v6i lugng ndm trong khoang tir 30% dén nudc voi lwong nam trong

khoéang tir 15%.

Tét hon 13, dung dich chiét chira axit axetic véi luong nam trong khoang tir 50%

dén 60% trong lwong, t5t hon nira 13 tir 52,5% dén 57,5%.

Tét hon 13, dung dich chiét chta axit formic v6i lwong nim trong khoang tr 25%

dén 35% trong luong, t6t hon nita 13 tr 27,5% dén 32,5%.

Tét hon 14, dung dich chiét chtra nu6e v6i lwong nam trong khoang tir 15% dén

20% trong luong, t6t hon nita 13 tir 15% dén 17,5%, tbt nhat hon 14 tr 15% dén 16%.
Theo mdt phuong an duoc vu tién, dung dich chiét chira:
- axit axetic v6i lwong ndm trong khoang tir 50% dén 60% trong lugng,
- axit formic véi lugng nim trong khoang tir 25% dén 35% trong lugng, va
- nuée véi luong nam trong khoang tir 15% dén 20% trong lugng.

Theo mot phuong an duge uu tién, dung dich chiét chira axit axetic, axit formic
va nudc. Theo phuong an nay, sy ¢ mat cua thanh phin bd sung bt ky trong dung dich

chiét 1a bi loai trir.
Thong thudng, budc chiét (a) duogc thyc hién & &p sudt khi quyén.

Theo mdt phuong an dugce uvu tién, khoang thoi gian cua bude chiét (a) 12 16n hon

2,5 gio. That vay, trai ngugc v6i phuong phép cta cac giai phap ky thuat da biét trudc
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day voi axit axetic va axit formic, phuong phap theo sang ché mém déo hon va thoi gian
ctia n6 can 16n hon 2 gid dé tao ra hiéu sut tbi da cia cac san pham trung gian c6 chat
luong cao. Tét hon nira 13, khoang thoi gian cta budc chiét (a) 13 ndm trong khoang tir 3
gio dén 4 gid, tot nhit hon 13 ndm trong khoang tir 3 gio dén 3,5 gid. Pham vi thoi gian
dwoc wu tién nay cho phép tao ra hiéu suat t6i da chat trung gian ma khéng lam gidm
lignin va hemixenluloza. Khoang thoi gian nay ciing cho phép chon loc tét hon trong qua
trinh thay phan cac polysacarit. Hon nita, budc chiét (a) trong thoi gian tir 3 dén 3,5 gioy

tao ra lignin va hemixenluloza c¢6 chat lugng cao.

Phan doan rin chta xenluloza trong khi d6 phan doan léng chira lignin va

hemixenluloza.

Do d6, phwong phap theo sang ché bao gom budc (b) 1a budce tach phan doan rén
va phan doan 16ng. Buéc nay c6 thé tach lignin va hemixenluloza tir xenluloza. Phuong
phép theo sang ché dic biét hidu qua trong viéc tao ra hiéu suit cao ctia cac chat trung

gian gdang uan tdm trong phan doan 16ng, tic 1a hemixenluloza va lignin.

Ngoai bude (b), phan doan long duge c¢6 sao cho thu duge phan doan long da
dwoc ¢6 chira chat khé vai ty 16 nam trong khoang tir 60% dén 70% trong lugng, tot hon
1a 65% trong luong. Theo mdt phuong an duge wu tién, bude (c) 1a budc cd phan doan

16ng duoc thuc hién bang cach lam bay hoi.

Tiép theo, trong budc (d), nude dugce tron trong cac phén trong lwong bing nhau
ctia nudce voi phan doan long da dugce ¢6 ¢ nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén 60°C,
t5t hon 14 & 55°C sao cho thu dugc huyén phi chira cac hat rén trong huyén phu trong moi

truong long.
H&n dich thu duoc 13 6n dinh.

Theo mdt phuong 4n, phan doan long d3 dugc c¢d duge dua vao nudce. Theo mot

phuong an, budc tron dugce thuc hién bé”mg cach xoay.
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T4t hon 13 bude (d) ctia bude trén nudce véi phan doan long dd dugce ¢b duge thuc
hién & ché d6 lién tuc. M4y phén tan c6 thé duge tiép nuée lién tuc va chét iéng ¢ dic &
dé ching dugc wdn lién tuc. Ché d6 lién tuc cho phép huyén phu ¢c6 do on dinh va tinh
d@)ng nhét cao. bac biét 1a su d‘éng nhét vé kich thude cta cac hat rin va d6 6n dinh t6t
hon so véi khi phén tan dugce thuc hién & ché d6 theo mé. Khi mot quy trinh & ché do
hang loat, ¢6 nghia 13 vat liéu duoc xtr 1y duoc xur 1y theo cac mé lién tiép, tic 13 ludng

nguyén liéu duroc xir 1y 13 tudn ty (ting mé).

Khi quy trinh & ché d6 lién tuc, c6 nghia 1a nguyén liéu duoc xir 1y duge xur Iy

\ 2 1

lién tuc, tic 1a dong nguyén liéu duge xi Iy va sén pham 12 lién tuc.

Theo phuong an cta sang ché, trong do bude (d) cia bude tron nuwdc voi phan
doan 1éng da dugc cd dugce thuc hién o che dd theo mé, mdt hrong nude xac dinh va phan

doan léng ¢6 dac duoc trdn, vi du nhu trong mot thiét bi phéan Umg c6 khuéy.

Theo phuong 4n cua sang ché, trong d6 budce (d) ctia bude trén nude véi phan
doan long da dugc ¢6 dugc thyc hién & ché d6 lién tuc, nude va phén doan long d3 dugce
6 duoc tron lién tuc vi du v6i chat phan tan, dé tao ra huyén phu cta cac hat lignin Nhu
da dé cap O trén, két qua tu ché d06 lién tuc ma cac hat lignin dugc tao ra ¢ dod on dinh

duogc cai thién va sy dong nhat vé kich thuée.

Céc hat va méi trudng clia huyén phit néu trén duge tach ra. Viéc tach ndy tot hon
nén duogc thuc hién béng cach loc, vi du st dung may ép loc. Sau d6, phuong phap theo
sang ché c6 thé bao gdm bude rira cac hat cia huyén phu d3 dugc tach ra khoi moi trudmg
ctia huyén phu bang dung dich nuéc. Tt hon 13, ndng do axit ctia dung dich nuéc thap

hon 2% trong lugng cua axit. Dung dich nuée t6t hon 13 nude.

Theo mot phuong 4n, buge (e) clia budce tach cac hat va mé1 truong cta huyén

phu bao gdm cac budc:

(1) loc huyén pht sao cho thu dugce banh loc va dich loc,
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(2) thu héi dich loc,

(3) trdn it nhat mot phﬁn cta banh loc véi dung dich nuéce sao cho thu duogc thé

phan tan chita cdc hat durge phén tan trong huyén phu trong pha lién tuc,
(4) loc thé phén tan thu duge & budce (3) sao cho thu dugce banh loc va dich loc;
(5) lap lai cac bude (2) dén (4) it nhat mot lan,
(6) thu hdi banh loc.

Theo mot phuong an dugc vu tién, & bude (3) tAt c4 banh loc dugc tron véi dung

dich nudc.

Dich loc chira hemixenluloza va banh loc chura lignin. Do d6, buéce rira banh loc
bang dung dich nuéc cé thé thu hdi dugc ning suat cao cua hemixenluloza. Banh loc
duoc thu hdi & bude (6) chira lignin chét luong cao. Hon nita, viéc rira banh loc lam gidm

dd axit cua banh.

Theo mét phuong an dugc uu tién, budce (e) ciia bude tach cac hat va moi truong

cta huyén phi bao gdm cac budc:
(1°) loc huyén phu sao cho thu dwoc banh loc thi nhét va dich loc thit nhét,
(2°) thu hdi banh loc thir nhét,

(37) tron it nhét mot phﬁn cua, tot hon 1a tht ca, banh loc thir nhét vai dung dich
nuée thi nhit sao cho thu duge thé phan tan thi nhét chira cac hat dugc phan tan trong

huyén phu trong pha lién tuc,

(4°) loc thé phan tan thlr nhat thu dugc sao cho thu duogc banh lgc thir hai va dich

loc thu hai;

10
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(2”) thu hdi dich loc thit hai,

(3) tron it nhat mét phan cta, tot hon 13 tat ca, banh loc thir hai v&i dung dich
nude thir hai sao cho thu dwgc thé phén tan tha hai chira cic hat dwoc phan tan trong

huyén phu trong pha lién tuc,

(4 loc thé phan tan thir hai thu dugc sao cho thu dugc banh loc thir ba va dich
loc thir ba;

(2°”) thu hoi dich loc thu ba,

(3°”) tron it nhat mét phan cua, tot hon 14 tit ca, banh loc thi ba vé&i dung dich

nudc thir ba sao cho thu duoc thé phén tan thi ba,

(4>) loc thé phén tan tht ba thu dugc sao cho thu dugce banh loc thir tu va dich
loc thir tu;

(6”) thu hoi banh loc thit tu.

Dung dich nuée tht nhit ¢6 thé 14 dich loc thit ba. Do d6, budc (3') ¢6 thé 1a budce
tron it nhat mot phan cua, 6t hon 1a tAt ca, banh loc thir nhat véi dich loc thtt ba dé thu
dwoc thé phan tan thtr nhat chira cac hat duge phan tan trong huyén pht trong pha lién

tuc.
Dung dich nudc thir hai va thir ba co thé 1a nuée.

Sau khi tach khoi moéi trudng (dich loc khi moi trudng va cac hat cua huyén phu
duoc tach ra bang cach loc), cac hat (banh khi moi trudng va cac hat clia huyén phu duge
tach bang cach loc) chira lignin c6 thé dugc 1am kho dé thu duoc lignin & dang bot; tot

hon 12 kich thudc cta cac hat bot nay 14 tir 20 dén 50 micron.
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Lignin vira thu duge ¢6 phan t lwgng nho hon 2000g/mol. Hon nita, lignin vira
thu dugce bao gém cac nhém chirc c¢6 san dugc chon tir nhém tao thanh tir hydroxyl béo,

hydroxyl phenol va axit cacboxylic.

Do d6 sang ché con d& cap dén lignin duoc tao ra bang phuong phip theo sang
ché ma c6 khoi lwong phan tir nhé hon 2000g/mol vi/hoic véi cac nhém chirc ¢ sin

dugc chon tir nhém tao thanh tir hydroxyl béo, hydroxyl phenol va axit cacboxylic.

Phuong phép theo séng ché con cé thé tao ra hemixenluloza véi ty 18 tinh khiét
cao. Cu thé hemixenluloza vira thu dugc co ty 1€ furfural nho hon 0,1% va/hodc ty 1€

lignin nhé hon 3%.

Do d6, sang ché con dé cap dén hemixenluloza dwoc tao ra bang phuong phap

theo sang ché co ty 18 furfural nho hon 1% va/hodc ty 18 lignin nho hon 3%.

Do tinh khiét cao cia hemixenluloza duoc tao ra bing phuong phép san xuat
lignin va hemixenluloza theo sang ché 1am cho né tr& thanh chét trung gian 1y tudng dé

san xuat duong.

Do d6,, sang ché con dé cap dén phuong phap san xuét dudng, phuong phap nay

bao gdm cac budc:
(y) tao ra hemixenluloza va lignin theo phuong phap cua sang ché,
(6) thuy phan phan doan hemixenluloza thu héi dugcd bude (g).

Qua4 trinh thity phan c6 thé 1a qua trinh thity phan bang enzym hodc hoa hoc. Vi
du, qua trinh thiy phan c6 thé dugc thuc hién & 50°C dén 55°C trong 48 gid dén 72 gio.

Thiy phén c6 thé st dung hdn hop enzym, vi dy hon hop bao gbém xenlulaza va xylanaza.

Pudng thu duoc bang phuong phap cia sang ché ¢ thé duoc chuyén hoa tiép

thanh cac dan xuat khac nhau cia dudng nhu rugu.

12
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Phuong phap theo sang ché con cé the dirgc st dung dé tao ra xenluloza ngoas
lignin va hemixenluloza. Phwong phap nay dic biét thi vi vi n6 cho phép san xuat ba chat
trung gian chinh: lignin, hemixenluloza va xenluloza tr nguyén ligu lignoxenluloza thuc

vat voi nang sudt cao va chat lugng cao cho moi chat trung gian nay.

Xenluloza c6 thé duge san xuit dudi dang bot giéy xenluloza tho hodc bot giéy

xenluloza da dugce phan tach.

Do d6, theo mdt phuong an, phuong phap theo sang ché bao gdm budc thu hbi
phan doan ran thu dugc & budc (b) sao cho thu duoc bot gidy xenluloza, duge goi 14 raw
bot gidy xeululoza tho. Hiéu suét ctia xenluloza thé thu dwoc bang phuong phép theo séng
ché 1a cao. Ngoai ra, bot gidy xenluloza thd vira thu dwoc cé ty 1& lignin con lai va

hemixenluloza con lai thap va mirc d6 polyme hoa cua no cao.

Sang ché con dé cap dén bot gidy xenluloza tho duoc tao ra bang phuong phap

nhu dugce xac dinh trén day ma co:
- ty 1& lignin con lai 1a ndm trong khoang tir 5% dén 6,5 %, va
- muc do polyme hoa cua xenluloza la nam trong khoang tir 1200 dén 1500.
Theo phuong 4an khac, phwong phéap chira budc khir gd héa bao gbm:

(a) cho phan doan ran thu dugc o budce (b) tiép xtc v6i dung dich khir gb hoa axit
chira xit peraaxetic va axit performic, nhd d6 thu dugce pha rén duoc goi 1a pha ran da khir

g6 hoa va pha 1ong duge goi 1a pha 16ng d khir gb hoa,
(b) tach pha ran da khur gb héa va pha 1éng da khir g hoéa.

Sang ché con dé cap dén bot gidy xenluloza dwgc khir gb héa duoc tao ra bang

phuong phap nhu dugc xac dinh trén day co:
- ty 1€ cuia lignin con lai 1a nam trong khoang ttr 2% dén 2,5 %, va

13
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- mic d6 polyme héa ctia xenluloza 13 nim trong khoang tir 1000 dén 1200.

Budge khir gb hoa dic biét thuan loi vi né cé thé vAn con du lignin con lai trong
phan doan ran sau bude chiét (a). Do d6, dwoc wu tién 13 thém budc khir gd héa dé loai bod
lwong lignin con lai nay, cu thé khi bét gidy xenluloza phai dugc st dung dé san xuét

dudng hodc c4c dan xuiat cia dudng nhu etanol.

Axit performic va peraxetic cua dung dich khtr gb hoa la tic nhan oxy héa manh.

Chung thuc hién sy phan hay va hoa tan cac lignin con lai c6 trong phan doan rin.

Phan Gmg nay rat chon loc ddi véi lignin. N6 khong co bat ky anh hudng nao dén

xenluloza. Cu thé, mirc d6 polyme hoa xenluloza khong bi dnh huong.

Tét hon 13, dung dich khtr g5 hoa chta nudc nhé hon hoic ‘bé‘ng 15% trong
lwong. That vay, hdn hop axit performanceic va axit peraxetic ¢6 chira it nuée cho phép
phéan huy xenluloza dac biét hiéu qua trong mot budc duy nhat ma khong 1am suy giam

so1 xenluloza.

Theo mot phuong an duge uu tién, axit peraxetic va axit performic thu dugc bang
cach dua dung dich chtra axit axetic va axit formic tiép xtic voi hydro peroxit. Tot hon 14

Jhydro peroxit ¢6 ndéng d6 nam trong khoang tir 30% dén 50% trong lugng.
Vi du thwe hién sang ché

Séng ché s& duoc minh hoa thém bang céc vi du sau. Tuy nhién, nhiing vi du nay

khong nén bi hiéu 14 1am gi6i han pham vi clia sang ché theo bat ky cach ndo.

Vi du I - Anh hudng cia phan tram axit formic dén dé hiéu qud cia qud trinh chiét cho

buée chiét trong 1 gio

14
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Phén trim cuia axit axetic/axit formic/nudc 25/60/15 | 30/55/15 | 55/30/15 | 75/10/15
trong dung dich chiét

Hiéu suit ctia chat chiét duoc (lignin 44% 42% 35% 20%

hemixenluloza)

Hiéu suat cua chat chiét duge tuong tng voi ty € gitta khoi lugng chiét
dugc/khoi lugng cua sinh khoi. Cac két qua nay cho thay rang, ty 1€ phan trdm axit fomic

cang cao thi hiéu suat chiét cang cao.

Vi du 2 - Anh huwong cua phan tram axit formic lén chat [wong cua cdc san phdm trung

gian duoc tao ra

Phan tram cuda axit axetic/axit formic/nudc 25/60/15 | 30/55/15 | 55/30/15 | 75/10/15
trong dung dich chiét

Khbi lwgng phén ti cia lignin chiét duoc 4050 2900 1700 1680
(g/mol)

Céc két qua nay cho thy riang, phan trim axit fomic cang cao thi khoi lugng phan
tr cta lignin dugc tao ra cang cao. Axit formic dan dén su tai to hop cia cac doan lignin

chiét duge va do d6 lam gidm tinh phan Umg cta nd.

Vi du 3 - Anh hiéng ciia khodng thoi gian cia budc chiét

Dé bu anh hudng c6 hai cia axit formic doi vdi chat lugng cua lignin, thoi gian

dai hon ctia budc chiét xuat da duge thir nghiém.

Vi viée chiét 55% axit axetic, 30% axit fomic va 15% nudéec, thu duge hiéu sut
chiét xuét t6i wu (49% lignin + hemixenluloza bao gébm 25% lignin va 24%

hemixenluloza) cling nhu chét lugng cao cta lignin (Mw = 1950g/mol).

Khi dung dich chiét chira mot ty 18 phan tram axit formic thap, viéc ting thoi gian

ctia budc chiét s€ lam tang toc do chiét..
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Hon nita, khéng c6 anh hudng déng ké nao ctia viéc tang thoi gian cua budce chiét

1én cdc nhém chite ctia lignin.

Phenolic OH (mmol/g)
OH béo DonviH DPonviG DPonviS Donvid- -COOH
(mmol/g) 0-5"dac  (mmol/g)
1 gio 2,37 0,37 0,60 0,28 0,14 0,38
3 giv 30 2,12 0,37 0,59 0,35 0,15 0,38

Khi dung dich chiét chita mot ty 16 phan trdm axit formic cao va thdi gian clia

budc chiét ting 1én, cac pentoza ctia hemixenluloza bi phan hity trong furfural.

Vidu 4 - Anh huong cua 1y 18 phan nwcce/phdn doan long ¢ ddc va cua ché do theo mé

hodc lién tuc dén huvén phi thu duoc & budc (d)

Kich thudc cua cc hat va do ddng nhit ctia huyén phi thu duoc bing cach tron
phan doan léng da dugc cbd va nude (bude (d)) d& duge thir nghi€m vé1 viée tron duoc
thwe hién & ché do theo mé hodc lién tuc va vai ty 1¢ phan doan nudoc/long dam déc khac
nhau (Rphan doan nusciiong): 1Y 1€ Rpnan doan nusciong = 1 (SM trong huyén phu 30%), 0,8 (SM
trong huyén phi = 33,3%) va 0,6 (SM trong huyén phi 37,5%).

Poi véi moi thtr nghiém ¢ ché do lién tuc, toc dO cua bo phan tan la 8.000

vong/phut.

Kich thudc ctia c4c hat trong huyén phii duoc xac dinh bang Turbiscan™ (khuéch

tdn ngugc anh sang).

V6i tat ca cac ty 1& phan doan nuéc/long dic di dugc thu nghiém, profil tuwong
ung vo1 do phan tan déng nht. Tuy nhién, v&i ty 1€ Rphan doan nuseiong = 1, Kich thuge cua
cac hat nho hon mot chat. Phin tram cta khuéch tan nguoc 1a 20% trong khi ty 1€ nay 1a

18% d61 voi Rph?m doan nuéc/long 0’8 va do1 voi Rphén doan nudc/long — 0;6
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Mot phan tich lase do d6 hat dugce thuc hién trén cac buyén phu thu duge & ché
d6 theo mé hodc lién tuc (twong Gng vé6i Fig. 1 va 2). Két qua cho thiy cac hat nhod hon &
ché d6 lién tuc. Hon nira, huyén phtt nay 1a déng nhét hon nhiéu v6i ché d6 lién tuc so vdi

ché d6 theo mé.

Vidu 5 - Anh hwong cua viéc co nueoc trong budc (a)

Trong budc (a) khi cho vat liéu lignoxenlluloza thuc vat véi tiép xic dung dich
chiét, ty 1 lignin con lai gidm khi lwong nuéc trong dung dich chiét ting cho dén khi
luong nuée dat 20% trong lugng. Trén 20% trong luong nudce trong dung dich chiét, ty le
lignin con lai trong phan doan ran ting nhe, c6 thé 1a do d6 tan cua lignin giam khi ty 1é
nude trong moi trudng ting. Ty 18 phin trim cia hemixenluloza trong phan doan ran
giam khi luong nudc tang 1én: cac hemixenluloza duge thuy phan trong mdi trudng axit

va dugc chiét ra khoi sinh khoi.

Diéu ndy cho thay rang hiéu suat ctia budc {(a) tang theo luong nude cho dén khi

lugng nudce dat it nhat 20%.

D61 véi mot lugng axit formic nhat dinh, lwong nudce t61 vu trong dung dich chiét

& 20% (£ 5%) trong lugng va trong moi trudng hop cao hon 10%.

Ty 1€ axit formic/axit Ty 16 cua phan | Ty 1& ciia lignin con lai Ty 1€ cia
axetic/nuée (% trong lwong) | doan rén (%) | trong phén doan ran (%) | pentosan (%)
20/75/5 54,0 9,6 20
20/70/10 51,0 8 | 18,0
20/60/20 48,5 7,2 17
20/50/30 18,0 7.8 16,5
20/40/40 47,5 8 16

Vi du 6 - Anh hudng cia nhiét dd 1én bude (d)
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Budce (d) tron nudce véi phan doan long da dugce ¢6 phai dugce thuc hién ¢ nhiét do
nam trong khoang tir 50°C dén 60°C va tbt hon nita 13 khoang 55°C. That vay, phan doan
16ng @3 duge b dau tién duge c6 dic tr 60% dén 70% trong lwong chat khé trude khi két
tia lignin bang cach thém nudc. Néu khong c6 budc ¢6 phan doan 1éng, lignin s& van hoa

tan trong moi trudng axit va két tia cua no6 s€ khéng hoan toan.

Phan doan long da duoc ¢6 duge gitr ¢ nhiét 4o nam trong khoéang tir 70°C dén
80°C dé gir d6 nhét chép nhan dugc (46 nhdt cua phan doan Iéng di duoc 6 13 khoang
325 poise ¢ 30°C va 15 poise & 70°C). Sau d6, phan doan long d& dugce cd dugce trdn ndéng

dé két ta lignin:

- néu nhiét d§ ctia hon hop phan tan thap hon 40°C, sy phén tan cua lignin kém
mong va kém dong nhat. Cac khoi két ty lignin chtva ty 1€ hemixenluloza con lai cao va

viéc tach bang cich loc kém hiéu qua hon.

- néu nhiét do cua hdn hop tir 50°C dén 60°C thi sy phan tan 14 t6i wu: kich thude
cla c4c hat lignin rat ddng nhat va co ban (khéng hinh thanh sy két tu, kich thude tir 2
dén 3um). Diéu nay din dén sy phan tach t6i wu véi ty 1& hemixenluloza con lai trong

lignin rat thap (<3%),

- néu nhiét d6 cao hon 65°C, lignin do qua trinh phéan tach s& bi phan hiy vi tinh
nhay cam voi nhiét. Nigodi ra con ¢6 nguy co cao bi phan hiy hemixenluloza vi tinh nhay
cam v6i nhiét cua hemixenluloza ciing nhu nguy co hinh thanh furfural hodc cac dan Xuat

ctua ching.
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Yéu cau bdo ho

1. Phuong phép san xuét lignin va hemixenluloza tir nguyén liéu lignoxenluloza thuc vt

phuong phap ndy bao gdm cac budc:
(a) cho nguyén lidu lignoxenluloza thuc vét tiép xtic v6i dung dich chiét chira:
- axit axetic v&i luong nam trong khoang tr 40% dén 70% trong luong,
- axit formic v6i luong ndm trong khoang tir 20% dén 50% trong luong, va
- nude véi lugng ndm trong khoang tir 15% dén 25% trong luong,

trong nhidu hon 2 gir & nhiét d6 ndm trong khoang tir 95°C dén 110°C, nho d6 thu dugce

phan doan ran va phan doan long,
(b) tach phan doan ran va phan doan léng,

(¢) ¢d phan doan 16ng sao cho thu dugc phan doan l6ng da duoc ¢ chira chat khé

v6i ty 18 ndm trong khoang tir 60% dén 70% trong luong,

(d) tron cac phan trong lugng bing nhau ciia nude véi phan doan long da dugce cd
& nhiét d6 ndm trong khoang tir 50°C va 60°C sao cho thu duoc huyén phii chira céc hat

ran trong huyén phil trong mdi trudng 16ng,
(e) tach céc hat va mdi trudng ciia huyén phti néu trén,

(f) thu hdi cac hat ciia huyén phil néu trén nhd d6 thu dugce phan doan chira lignin

duogc goi la phan doan lignin hoa,

(g) thu hdi méi trudng cia huyén phit néu trén nhd d6 thu duge phan doan chira

hemixenluloza dugc goi la phan doan hemixenluloza.
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2. Phuong phép theo diém 1, khic biét & chd dung dich chiét chira axit axetic, axit formic

va nudc.

3. Phuong phap theo diém 1 hodc 2, khac biét & chd budce (¢) 1a c6 phan doan 16ng dugc

thue hién bang cach lam bay hoi.

4. Phuong phap theo diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén 3, khac biét & chd bude (d) 14

trdn nudc voi phan doan 16ng da dugc ¢6 dugc thyc hién theo ché dd lién tuc.

5. Phuong phép theo diém bat ki trong sb cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd buédce (e)

s& truc tiép theo sau bude (d).

6. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 céc diém tir 1 dén 5, khac biét & chd bude (e) ia

tach cac hat tir modi tredng cia huyén phu dugc thuc hién bé‘mg cach loc.

7. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 6, khéc biét & chd né bao

gom budc rira céc hat ciia huyén phu bang dung dich nuée.

8. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, khéc biét & chd budce (e) 1a

tach céc hat va moi trudng cia huyén phii bao gdm cac buéc:
(1) loc huyén phu sao cho thu dugc banh lgc va dich loc.
(2) thu hdi dich loc,

(3) tron it nhat mot phé”m cua banh loc véi dung dich nude sao cho thu duge thé

phan tén chua cdc hat duge phan tan trong huyén phti trong pha lién tuc,
(4) loc thé phén tan thu duge & bude (3) sao cho thu duge banh loc va dich loc;
(5) 1ap lai cc bude (2) to (4) it nhit mot 1an,

(6) thu hdi banh loc.
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9. Phuong phap san xuat dudng, phirong phép nay bao gdm cic budc:

(y) tao ra hemixenluloza va lignin theo phuong phap nhu dugc xac dinh theo

diém bat ky trong so cac diém tu 1 dén &,

(8) thiy phan phan doan hemixenluloza thu hdi duge & bude (g).
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