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Linh vuc ky thuat dwec de cip
Sang ché dé cdp dén quy trinh di€u ché triaxeton amin, bao gom budc cho
axeton phan Ung v6i amoniac v6i sy c6 mit cla chat xuc tac, va tiep d6 xir Iy hdn hop

phan tng thu duogc.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Triaxeton amin (2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidinon; TAA) 13 hop chit hoa hoc
trung gian quan trong duge st dung dé tdng hop nhiéu san phim tha cap. Cac san
phim thit cip quan trong trong linh vyc ndy 13, vi du, chit n dinh quang (chit 6n dinh
quang chira amin c6 tdc dung can tré [hindered amine light stabilizers - HALS]), chét
oxy héa va chit diéu bién qu4 trinh polyme héa (vi du, gbc nitroxyl).

Céc quy trinh diéu ché triaxeton amin tir axeton va amoniac da dugc mo ta
trong nhidu i liéu khac nhau. V& didu ndy, cac quy trinh diéu ché dugc chia so bo
thanh quy trinh téng hop TAA truc tiép (mot giai doan) tir cac nguyén lidu ban ddu,
dugc mo ta, vi du, trong DE2429937, US4536581, JP54088275 hodc trong Zeitschrift
fiir Naturforschung 1976, 328-337 va 338-345, va quy trinh tng hop gi4n tiép (hai
giai doan) thdng qua axetonin (2,2,4,4,6-pentametyl-1,2,5,6-tetrahydropyrimidin),
dugc mo ta, vi dy, trong DE2429935 hodc DE2429936, hodc thong qua phoron (2,6-
dimetyl-2,5-heptadien-4-on), vi dy, trong DE2352127. Trong quy trinh tong hop TAA
hai giai doan thong qua axetonin, dAu tién axetonin duogc tao ra tir axeton va amoniac
va tiép d6 cho phan tmg tiép dé tao ra TAA & budc tiép‘theo v6i viée loai bo mot
duong lugng amoniac. Tuy nhién, trong quy trinh tng hop théng qua axetonin nay, ca
hai hop chét (TAA va axetonin) ludn dugc tao ra mot cach df‘)ng thoi, mac du viée taé
ra axetonin dugc wu tién hon nhiéu vé mit dong luc hoc so véi viée tao ra TAA.
Trong quy trinh tong hop TAA “mét giai doan”, axetonin dugc tao ra khong thé dugc
tach ra mot cach dé dang.

Tinh trang k¥ thuat cling boc 16 quy trinh téng hop TAA bt dAu tir axeton hoic
cac san phim ngung tu cua axeton. Co s& cho quy trinh nay 1a trong qua trinh phan
mg gifra axeton v4i amoniac, truéc tién s& tao ra cic san phdm cdng va ngung tu
khong vong (vi du, rugu diaxeton [4-hydroxy-4-metylpentan-2-on], diaxeton amin [4-
amino-4-metylpentan-2-on], mesityl oxit [4-metylpent-3-en-2-on], phoron v.v.). Sau

d6, cac hop chit trung gian nay duge cho phan g tiép dé tao ra TAA, va do do, c6
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thé ciing duoc st dung truc tiép 1am nguyén liéu ban dau cho phan ung nay, vi du,
dudi dang dong quay vong trong quy trinh.

V& co ban, quy trinh diéu ché TAA c6 thé dugc thyc hién duéi tac dung cia ca
chit xuc tic dong thé (phén 16n bang mudi amoni) 14n chét xtc tac di thé (vi dy, thong
qua chét trao dbi ion c6 tinh axit).

Phén 16n c4c tai liu trong tinh trang k¥ thuat déu dé cap dén cac phén Ung c6
xtc tac ddng thé. V& vin d& nay, c6 thé k& dén cac chét xtc tic phd bién nhat 13 canxi
clorua (vi dy, trong Chemical Industries 2003, 89, 559-564; Zeitschrift fiir
Naturforschung 1976, 328-337 va 338-345), amoni clorua (vi du, trong JP2003-
206277; JP2001-031651; JP04154762) va cic din xuit hydrazin (vi du, trong
TP54088275; JP54112873A). Tuy nhién, nhidu vin dé nay sinh khi sir dung céc chit
xuc tic nay. Vi dy, viéc st dung canxi clorua c6 nhugce diém 13 phan g dién ra rat
chim. Trong truong hop ding amoni clorua, tuy tbc dd phan (ng cao hon, nhung
clorua dugc st dung c6 tinh &n mon cao déi voi thép. Con cac din xuét hydrazin lai c6
d6 doc rit cao.

Céc quy trinh diéu ché duge mo ta bao gbm ca quy trinh theo mé (xem cac tai
liéu néu trén) 14n quy trinh lién tuc (vi dy, trong JP02204480; JP02145571).

N6i chung, TAA dugc diéu ché trong moi truong, trong d6 axeton c¢6 mit v6i
mot lugng du 16n va dugc ding 1am ca chit phan éng 1in dung méi. Do v4y, khi két
thiic phan {mg, san phdm thd dugc tao ra, ngoai TAA, con bao gdbm mot luong 16n
axeton, va ca amoniac khong phan g, nuéc dugc tao ra bdi qua trinh ngung tu va,
trong trudng hop quy trinh cé xtc tac ddng thé, chit xuc tac. Ngoai ra, cac hop phin
thir cdp khéc ciing c¢6 mit, vi du, céc.san phim ngung tu khéng vong (vi du, ruou
diaxeton, diaxeton amin, mesityl oxit, phoron v.v.), cic sén phim ngung tu dang vong
(vi dy, axetonin, TMDH-pyridin [2,2,4,6-tetrametyl-2,3-dihydropyridin]) hodc céc san
phim ngung tu c6 khéi lugng phan tir cao hon (“ndi hoi 4p suit cao”).

Céc quy trinh phd bién nhét dé tach TAA tinh khiét ra khoi hén hop néu trén 1
xir Iy bing cach chung cét va két tinh.

Viéc xir Iy bang cach chung cét c6 thé dugc thyc hién trong ca quy trinh theo
me (vi dy, trong JP2003-206277; JP2001-031651; JP04154763; DE 2429937) 14n
trong quy trinh lién tuc (vi du, trong JP2003-160561). D3 biét 13, trong trueong hop quy
trinh c6 xtc tac déng thé, ma duogc thyuc hién, vi du, b%mg cach sur dung mubi amoni,

chét xuc tic axit cin phai dugc khir hoat tinh truée khi chung cét bang cach bd sung
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bazo néu khong san phim s& bj phén hiy trong qua trinh chung cit (vi du, trong
JP04154763).

Quy trinh két tinh thudng bao gdm viéc bd sung nudc vao dung dich dic chia
TAA trong dung mdi khéng phén cuc (vi dy, trong hydrocacbon), viéc két tia TAA
hydrat, tily y rira n6 bing mét luong dung mdi nita. Buéc quy trinh nay phin 16n dugc
thyc hién cling v6i budc tach bang chung cét trude do bang cach sir dung ndi hoi ap
sudt thip va vi vy, chi thay thé viéc tinh ché bang chung cit (vi du, trong
JP04154763).

Céc quy trinh dé diéu ché TAA c6 xuc tac ddng thé dugc mo ta trong tinh trang
k¥ thuat chii yéu bao gdm budc phan tng, budce sy khir hoat tinh chit xuc téc ciing
nhu bude tich TAA tiép theo bing cach chung cit theo mé (vi du, JP2001-031651,
JP04154763, US4536581, JP 05140104). Cac quy trinh dugc md ta nay it thich hop
cho viéc san xuét cong nghiép, do ching khé duge thuc hién hoidc c6 cac van dé nay
sinh trong qua trinh xit ly.

 Ching han, quy trinh téng hop sit dung cac mudi vo co 1am chit xtic tac doi hoi
phai st dung thép dac biét va dit tién dé ché tao thiét bi nhdm tranh c4c van d& vé in
mon. Tuy nhién, trong trudng hop dic biét khi st dung chét xtc tac chta halogenua
(vi dy, trong trudng hop chét xiic tdc ndy, amoni clorua va canxi clorua thudng dugce
st dung phd bién nhét trong tinh trang ky thuat), thi viéc st dung nhiéu thép va thép
khong gi lai khong dugc phép.

Ngoai ra, dbi voi tht ca cac chat xic tic vo co hoa tan mot cach déng nhét, vin
dé nay sinh 13 chiing tich tu trong san phdm chung ct day trong qua trinh x1r ly chung
cét san pham tho. Dic biét véi cac quy trinh cdng nghiép, su tich tu nay dan dén cac
vén dé k§y thuét do céc can ling c6 thé tao ra trong ndi hoi chung cit hogc trén thiét bi
trao d6i nhiét. Mac di mot sd tai lidu trong tinh trang ky thuat (vi du, JP2001-031651,
JP04154763, US4536581, JP05140104) md ta viéc bd sung bazo va tiép theo loai bo ,
pha nudc, cac quy trinh ndy chi dugc ding dé khir hoat tinh can thiét ciia chét xuc tac
néu trén (vi dy, su bd sung NaOH vao khi sir dung NH,C1 1am chét xuc tic va sy tao
ra NaCl, nudc va amoniac). Sau khi tich riéng pha nudc, mot s6 chét xuc tac d3 khir
hoat tinh van ¢6 mit trong pha hiru co va dugc tich tu & ddy trong quaé trinh chung cit.

Mic du viéc loai bo hoan toan chat xtic tic d4 khir hoat tinh 13 ¢6 thé thuc hién
duoc vé mit ky thudt, cac quy trinh d3 biét dé loai bd phan doan mubi bang cach chiét

dudng nhu c6 van dé do ching doi hoi phai st dung mot lwong 16n chat bd trg, ma
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din dén mot luong 16n nuée thai cin xt ly. Do vdy, mic du viéc trén san phdm thd
v6i bazo duge thyc hién 13p di lap lai, lién tuc, tiép theo 13 tach pha (chiét dong giao
nhau; vi du, xem K. Sattler, Thermische Trennverfahren [Thermal Separation
Processes], 3™ Edition, 2001, Wiley-VCH Weinheim, p. 542ff.), s€ loai bé dugc hoan
toan mudi, nhung quy trinh nay chi thyc hién duge bang cach sir dung mot lugng 16n
bazo va su bd sung ching & dang rén.

Mot Iya chon khéc 13 quy trinh chiét ngugce dong (bd sung mot chit chiét méi
vao budc chiét cudi va quay vong chét chiét nay dén budc chiét trude d6) duge mod ta
trong JP2003-206277. JP2003-206277 md ta quy trinh chiét nguoc dong hai giai doan,
mic di n6 ciing c¢6 thé dugc van hanh véi sb giai doan nhidu hon. Tuy nhién, quy
trinh dwgc mo ta trong JP2003-206277 ciing c6 cac nhugc diém néu trén. Do viy, viée
loai bd mubi mot cach théa dang chi dat dugc b%mg céch sir dung mot lugng 16n bazo,
dan dén su tao ra dong chét thai l6n.

Muc dich cia sang ché 1a d& xuét quy trinh cai tién @& san xuit triaxeton amin
trong cong nghiép. Quy trinh nay cin phai khic phuc dugc cac van d& néu trén. Cu
thé, quy trinh nay cin phai lam giam dugc lwong chét thai duoc tao ra. Quy trinh nay
can phéi dugc thuc hién bﬁng cach st dung chét xtc tac ré tién va khong ddc, ma céd
thé dugc sir dung mét cach hidu qua trong quy trinh lién tuc. Cubi cung, quy trinh cai

tiCn nay cling can phai cho phép x1r Iy triaxeton amin mét cach don gian va hiéu qua.

Ban chit k§ thuit ciia sing ché
BAt ngd 1a d& phat hién ra ring muc dich néu trén dat duogc bang quy trinh theo

sang ché. Vi véy, d6i tuong thir nhit cia sang ché 1a:

1. Quy trinh diéu ché triaxeton amin, bao gdm céc budc:

a) cho chét trong duong axeton phan tng véi bazo thir nhat, dugc chon tir
amoniac, v4i sy c6 mit caa chat xic tac, tao ra hdn hop san phém chira éfxeton;

b)  khir hoat tinh ctia hdn hop san phdm thu duoc tir bude a) bang cach bd
sung it nhét 1 dwong lugng mol, tinh theo luong chit xtc tic dugc st dung & budc a)
clia quy trinh ndy, clia mot bazo khéc, tao ra san pham triaxeton amin thé chira axeton;

c) loai bd axeton ra khoi san phém triaxeton amin thd thu dugc & bude b),
tao ra san phm triaxeton amin thd nghéo axeton, ham lugng axeton nhé hon 40 phin

trdm theo khoi lugng cé mét trong san pham triaxeton amin thé nghéo axeton;
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d) chiét san phim triaxeton amin tho ngheo axeton thu duge & budc c) bang

cach bo sung chat bo trg, ma 1a bazo, tao ra san pham triaxeton amin tho sau khi chiét.

2. Theo mot phuong 4n khac cta sang ché, quy trinh theo dbi tuong 1 khéc
biét & chd con bao gbm budc e), trong d6 san pham triaxeton amin thd sau khi chiét
thu dugc & budc d) duoc tinh ché dé thu dugce triaxeton amin.

Quy trinh theo séng ché ¢6 wu diém 14 chét xic tac duoc st dung & bude a) va
dugce khit hoat tinh & budc b) duge loai bé trude khi tinh ché san phém triaxeton amin
thd sau khi chiét & budc e), ¢o thé thuc hién, vi du, bﬁng cach chung cét. Quy trinh
ndy ngin ngira su tich tu ctia chit xtc tic d3 khr hoat tinh trong sin phim déy ctia qua
tr‘mh chung cat. V& vin dé ndy, quy trinh theo sang ché cho phép 1am giam phén doan
chét xuc tdc di khir hoat tinh xudng dudi gi6i han do, va trong qué trinh ndy st dung
mdt lugng chit bd trg nhé hon mot cach d4ng ké so véi tinh trang k¥ thuat, két qua la

luong dong chit thai dugc tao ra cling dugc giit & mirc thap.

3. Theo mot phuong 4n khéc clia séng ché, quy trinh theo dbi tugng bét ky
trong sb céc ddi tuong tir 1 dén 2, khac biét & chd chit twong dwong axeton 1a mot
hodc nhiéu hop chét duogc chon tir nhém bao gém axeton, mesityl oxit, rurqu diaxeton,

phoron, diaxeton amin, axetonin.

4. Theo mdt phwong an khac ciia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bét ky

trong sb cac d6i twong tir 1 dén 3, khic biét & chd chét trong duong axeton 14 axeton.

5. Theo mdt phwong an khac ctia séng ché, quy trinh theo d6i tuc_mg bat ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 4, khac biét & chd viéc loai bo axeton ra khoi hdn hop

san phdm triaxeton amin thd & budc c) dugc thuc hién bang cach chung cét.

6. Theo mdt phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo ddi twong bét ky
trong sb cac dbi tugng tir 1 dén 5, khac biét & chd bazo khac & budc b) dugc chon tir
nhém bao gdm hydroxit kim loai kiém, hydroxit kim loai kiém thd, cacbonat kim loai

kiém, cacbonat kim loai kiém thd.
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» 7. Theo mét phuong 4n khéc ciia séng ché, quy trinh theo ddi turgng bit ky
trong s6 céc ddi tugng tir 1 dén 6, khac biét & chd natri hydroxit hodc kali hydroxit

dugec stir dung 1am bazo khéc & budc b).

8.  Theo mot phuong 4n khic ctia séng ché, quy trinh theo d6i twong bat ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 7, khéc biét & chd natri hydroxit dugc sir dung 1am
bazo khéc & bude b).

0. Theo mot phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo d6i twong bat ky
trong sb cac dbi tugng tir 1 dén 8, khac biét & chd dung dich nuéc natri hydroxit dugc

st dung lam bazo khac & bude b).

10.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo d6i turong bit ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 9, khéc biét & chd dung dich nudc natri hydroxit, chira
NaOH véi lugng nim trong khoang tir 40% dén 60% (% khédi lrong), duge st dung

lam bazo khéc & budce b).

11.  Theo mjt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo d6i turgng bat ky
trong s& cac ddi tugng tir 1 dén 10, khac biét & chd dung dich nudc natri hydroxit,
chtta NaOH véi lugng ndm trong khoang tir 45% dén 55% (% khéi lugng), dugce st

dung lam bazo khac & budce b).

12.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bét ky
trong s6 céc d6i tugng tir 1 dén 7, khac biét & chd kali hydroxit duge sit dung 1am
bazo khac & budce b).

13.  Theo mdt phuong 4n khac cila sang ché, quy trinh theo ddi tugng bat ky
trong s6 cac ddi tuong tir 1 dén 7 va 12, khac biét & chd dung dich nuéc kali hydroxit

dugc stir dung lam bazo khéac & bude b).

14, Theo mdt phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi twong bat ky
trong s cac dbi tugng tir 1 dén 7 va 12 dén 13, khac biét & chd dung dich nuéc kali
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hydroxit, chira KOH véi lugng nam trong khoang tir 40% dén 60% (% khéi luong),

dugc st dung lam bazo khac & bude b).

15.  Theo mot phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo d6i tugng bt ky
trong sb cac d6i tugng tir 1 dén 7 va 10 dén 14, khac biét & chd dung dich nuée kali
hydroxit, chira KOH véi lugng ndm trong khoang tir 45% dén 55% (% khéi lugng),

dugc st dung 1am bazo khac & buéce b).

16.  Theo mot phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bét ky
trong sb cac dbi trong tir 1 dén 15, khéc biét & chd lugng bazo khéc duoc bd sung vao
& budc b) nim trong khoang tir 1,0 dén 2,0 duong lugng mol, tinh theo lugng chét xuc

tac dugc str dung & budc a).

17.  Theo mot phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong s6 cac dbi tugng tir 1 dén 16, khac biét & chd lugng bazo khac dugce bd sung vao
& budc b) nam trong khoang tir 1,0 dén 1,4 duong lugng mol, tinh theo lugng chét xic

tac dugc stir dung & budc a).

18.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo dbi twong bét ky
trong sb cac dbi tuong tur 1 dén 17, khac biét & chd lugng bazo khac dugce bd sung vao
& bude b) 1a 1,2 duong lugng mol, tinh theo luong chét xuc tac dugc st dung & budce

a).

19.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo ddi twong bét ky
trong sb cac dbi tugng tir 1 dén 18, khac biét & chd bazo dugc chon tir nhém bao gém
hydroxit kim loai kiém, hydroxit kim loai kiém thd, cacbonat kim loai kiém, cacbonat

kim loai kiém thd dugc sir dung 1am chét bd trg & bude d).

20.  Theo mdt phuong 4n khac clia sang ché, quy trinh theo dbi trong bat ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 19, khac biét & chd bazo duogc chon tir nhom bao gf‘)m

natri hydroxit hogc kali hydroxit dugc str dung 1am chét bd tro & budc d).
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21.  Theo mdt phuong 4n khac ctia sang ché, quy trinh theo d6i twong bét ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 20, khac biét & chd bazo, cu thé 14 natri hydroxit, dugc

sir dung 1am chét bd trg & budc d).

22.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi trong bit ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 21, khéc biét & chd bazo, cy thé 14 dung dich nuéc

natri hydroxit, duge st dung lam chét bd trg & buée d).

23.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi trong bAt ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 22, khac biét & chd bazo, cu thé 1a dung dich nudc
natri hydroxit, chira NaOH v&i luong nim trong khoang tir 40% dén 60% (% khdi

luong), dugc sir dung 1am chét bd trg & bude d).

24.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi turgng bat ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 23, khéc biét & chd bazo, cu thé 13 dung dich nuéc
natri hydroxit, chira NaOH v6i lugng nam trong khoang tir 45% dén 55% (% khdi

luong), duoc sir dung 1am chét b trg & bude d).

25.  Theo mét phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi twong bat ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 20, khac biét & chd bazo, cu thé 1a kali hydroxit, dugc

st dung 13m chit bd tro & bude d).

26. Theo mét phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bét ky
trong s& cac dbi tugng tir 1 dén 20 va 25, khac biét & chd bazo, cu thé 13 dung dich

nudc kali hydroxit, duge sir dung lam chit b trg & bude d).

27.  Theo mdt phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi twong bat ky
trong s cac ddi twgng tir 1 dén 20 va 25 dén 26, khac biét & chd bazo, cu thé 1a dung
dich nuéc kali hydroxit, chtta KOH véi lugng nim trong khoang tir 40% dén 60% (%

khdi Iwgng), duge sir dung 1am chét bd trg & bude d).

28.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bét ky
trong s cac ddi tuong tir 1 d&n 20 va 25 dén 27, khac biét & chd dung dich nuéc kali
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hydroxit, chira KOH véi lrgng nim trong khoéng tir 45% dén 55% (% khéi lugng),

dugec sir dung 1am bazo & budc d).

29.  Theo mdt phuong an khac ciia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bit ky
trong sd cac ddi tuong tir 1 dén 28, khéc biét & chd lwong bazo duge bd sung vao &
buéc d) 1am chit bd trg ndm trong khoang tir 1,0 dén 6,0 duong luong mol, tinh theo

lwong chat xtic tic duge sir dung & budce a).

30.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo ddi tuong bat ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 29, khéc biét & chd lwong bazo dugce bd sung vao lam
chit bd trg & budc d) ndm trong khoang tir 1,0 dén 4,0 duong lugng mol, tinh theo

lugng chét xic tic duge st dung & budc a).

31.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bit ky
trong sb cac dbi tugng tur 1 dén 30, khéc biét & chd luong bazo dugc bd sung vao lam
chét bd trg & bude d) ndm trong khoang tir 1,0 dén 2,0 dwong lugng mol, tinh theo

luong chat xtic tic duge st dung & bude a).

32, Theo mdt phuong 4n khéc ctia sing ché, quy trinh theo d6i twrong bat ky
trong s6 cac ddi twong tir 1 dén 31, khéc biét & chd luong bazo duogc bd sung vao lam
chét bd trg & bude d) ndm trong khoang tir 1,0 d&én 1,4 duong lwong mol, tmh theo

lugong chat xuc tac dugce st dung & budc a).

33.  Theo mét phuong 4n khic ciia sang ché, quy trinh theo d6i turong bét ky
trong sb cac dbi tugng tir 1 dén 32, khac biét & chd lugng bazo dugc bd sung vao lam
chit b trg & budc d) 1a 1,2 duong lugng mol, tinh theo luong chét xuc tac duoc st

dung & budc a).
34.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo d6i tuong bat ky

trong sb cac d6i tugng tir 1 dén 33, khéac biét & chd budc tach pha duoc thyuc hién bd

sung gifta budc b) va bude ¢).
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35.  Theo mét phuong 4n khac ctia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bat ky
trong sé cac dbi tugng tir 1 dén 34, khéc biét & chd bude tach pha dugc thuc hién bd
sung giita bude b) va budce c), va pha hitu co chira san phdm triaxeton amin tho dugc

sir dung & buée ¢) dén buée d).

36.  Theo mdt phuong 4n khéc cua séng ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 35, khac biét & chd chit teong duong axeton dugc sir
dung & budc a) 1a axeton va ty 1¢ mol gifta axeton va amoniac dugc st dung trong

phan tmg & budc a) ndm trong khoang tir 3:1 dén 20:1.

37.  Theo m{t phuong 4n khac ctia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bat ky
trong s cac dbi tuong tir 1 dén 36, khac biét & chd chét tuong duong axeton dugc sir
dung & budc a) 1a axeton va ty 1& mol giira axeton va amoniac dugc sir dung trong

phan (mg & buéc a) ndm trong khoang tir 6:1 dén 9:1.

38.  Theo mét phuong 4n khac ctia séng ché, quy trinh theo ddi tuong bat ky
trong s6 cdc ddi tuong tir 1 dén 37, khac biét & chd phan mg & bude a) dugc thuc hién
& nhiét d6 nim trong khoang tir 20°C dén 80°C.

39.  Theo m{t phuong 4n khac ctia séng ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong s6 cdc dbi twong tir 1 dén 38, khéc biét & chd phan tmg & bude a) dugc thuc hién
& nhiét 49 ndm trong khoang tir 40°C dén 80°C.

40.  Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong s6 cac di trong tir 1 dén 39, khac biét & chd phan tmg & bude a) duge thuc hién
& nhiét 6 nim trong khoang tir 60°C dén 70°C.

41.  Theo mdt phuong én khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong s cc ddi tuong tir 1 &n 40, khac biét & chd phén Ung & budc a) dugce thue hién
& &p suit ndm trong khoang tir 1 dén 16 bar (100-1600 kPa).
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42.  Theo mét phuong 4n khac ciia sng ché, quy trinh theo d6i trong bt ky
trong s céc ddi twong tir 1 dén 41, khéc biét & chd phan tmg & budc a) duge thuc hién
& &p sudt nim trong khoang tir 1 ¢én 10 bar (100-1000 kPa).

43.  Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi tuong bt ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 42, khac biét & chd phéan tng & budc a) dugce thuc hién
& 4p suét nim trong khoang tir 1 dén 6 bar (100-600 kPa).

44.  Theo mot phuong 4n khac ciia sing ché, quy trinh theo d6i trong bt ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 43, khéc biét & chd amoniac dugc bd sung vao ¢ budc

a) & dang khi hoac & dang long.

45.  Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong s6 cac dbi tugng tir 2 dén 44, khéc biét & chd quy trinh niy con bao gdm bude
e), trong d6 san pham triaxeton amin thd sau khi chiét thu dwoc & bude d) duge tinh

ché bing cach chung cit dé thu duoc triaxeton amin.

46.  Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo dbi twong bat ky
trong sb cac d6i tuong tir 1 dén 45, khac biét & chd chit xic tac & bude a) dugc chon
tir nhém bao gdm axit Bronsted, mudi amoni cua axit Bronsted, mubi phosphoni cia

axit Bronsted, axit Lewis. .

47.  Theo mot phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo d6i twong bat ky
trong s& cac dbi tugng tir 1 dén 46, khac biét & chd chét xuc tac & bude a) 13 axit

Bronsted.

48.  Theo mot phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo d6i trong bat ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 47, khac biét & chd chit xtc tac & budc a) dugc chon
tir nhém bao gdm axit clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit hitu co ¢6 cong thirc
RCOOQOH, axit sulphonic c¢6 céng thirc RSO;H, trong d6 R duge chon tir nhém bao
gbm cac gdc hydrocacbon bdo hoa, chira bio hoa, mach nhanh, mach thing, vong kin,

béo mach ha, thom, dugc thé, khong dugc thé.
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49.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong s cac dbi tugng tir 1 dén 46, khac biét & chd chét xtc tic & budc a) 1a mudi

phosphoni cua axit Bronsted.

50. Theo mot phuong 4n khic ciia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong sb cac dbi twong tir 1 dén 46 va 49, khac biét & chd chét xtc tac & budc a) 1a
mubi phosphoni clia axit Bronsted, trong do6 axit Bronsted dugc chon tir nhém bao
gdm axit clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit hitu co ¢6 cdng thirc RCOOH, axit
sulphonic c6 cong thirc RSO;H, trong d6 R dugc chon tir nhém bao gdm céc gbe
hydrocacbon bdo hoa, chura bdo hoa, mach nhanh, mach théng, vong kin, béo mach

hé&, thom, duge thé, khéng duge thé.

51.  Theo m{t phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo déi tuong bit ky
trong s cac dbi tugng tir 1 dén 46, khac biét & chd chét xuc tac & budc a) 1a mudi

amoni cua axit Bronsted.

52.  Theo mét phuong 4n khic cia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bét ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 46 va 51, khéac biét & chd chét xic tic & budc a) 13
mudi amoni cua axit Bronsted, trong do axit Bronsted duge chon tir nhom bao gém
~axit clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit hitu co ¢6 cdng thtc RCOOH, axit
sulphonic c6 céng thirc RSO3;H, trong d6 R duoc chon tir nhém bao gém cac géc
hydrocacbon béo hoa, chu:a bao hoa, mach nhanh, rhach théng, vong kin, béo mach
hé, thom, dugc thé, khong dugc thé.

53.  Theo mot phuong 4n khac ctia sing ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong sb céc dbi tugng tir 1 dén 46 va 51 dén 52, khac biét & chd chit xtic tac & budc

a) 1a amoni clorua ho#c amoni nitrat.
54.  Theo mdt phuong 4n khéc ciia séng ché, quy trinh theo déi twong bat ky

trong sb cac dbi tuong tr 1 dén 46 va 51 dén 53, khéc biét & chd chét xuc tac & buéde

a) 12 amoni nitrat.
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55.  Theo mft phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi tuong bt ky
trong sb cac dbi twong tir 1 dén 46, khic biét & chd chit xuc tac & bude a) 13 axit

Lewis.

56.  Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo déi tugng bit ky
trong s6 cac ddi tugng tir 1 dén 46 va 55, khéc biét & chd chét xuc téc & bude a) 13 axit
Lewis, trong d6 axit Lewis dugc chon tir nhém bao goém céc hop chét chira cac nguyén
t6 thuéc nhom thi tr cia Bang tudn hoan c4c nguyén td, cic hop chit chira céc
nguyén t6 thudc nhém ther mudi ba cia Béng tudn hoan cac nguyén t6, cac mudi cia

cac kim loai kiém, cac muodi cia céc kim loai kiém thd.

57.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bit ky
trong s cac dbi tugng tir 1 dén 46 va 55 dén 56, khac biét & chd chét xic tac & bude
a) la axit Lewis, trong d¢6 axit Lewis dugc chon tir nhém bao g(“)m halogenua, alkoxit,
céc hop chét alkyl chira cac nguyén t§ thudc nhém tht tu va thir mudi ba cia Béang

tuan hoan cac nguyén to.

58.  Theo mot phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo ddi tuong bit ky
trong s cac dbi tugng tir 1 dén 46 va 55 dén 57, khéc biét & chd chét xic tac & budc
a) 1a axit Lewis, trong d6 axit Lewis dugc chon tir nhém bao g6m AlCl;, BF;, TiCly,
AI(OR);, B(OR)s, Ti(OR)s, AlR;, trong d6 R dugc chon tir nhém bao gdm céc gbe
hydrocacbon bdo hoa, chua bdo hoa, mach nhinh, mach thing, vong kin, béo mach
hé, thom, dugc thé, khéng dugc thé.

59.  Theo mot phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo déi tuong bit ky
trong s6 cdc ddi tugng tir 1 dén 46 va 55 dén 56, khac biét & chd chét xtic tic & budc
a) 1a axit Lewis, trong d6 axit Lewis dugc chon tir nhom bao gém cac mudi cla céc

kim loai ki€m, cdc muoi cua céac kim loai ki€m tho.

60. Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo ddi tugng bit ky
trong sb cac dbi tuong tir 1 dén 46 va 55 dén 56 va 59, khac biét & chd chét xic tic &
budc a) 1a axit Lewis, trong d6 axit Lewis dugc chon tir nhém bao gém CaCl,, MgCl,,
LiClL
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61.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo déi tugng bit ky
trong s cac ddi twong tir 1 dén 60, khac biét & chd ty 1€ mol gifta amoniac va chit xtic

tAc & budc a) nam trong khoang tir 1:0,8 dén 1:0,02.

62.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bt ky
trong s cac ddi twong tir 1 dén 61, khac biét & chd ty 1€ mol gifta amoniac va chit xtic
tac & budc a) nam trong khoang tir 1:0,2 dén 1:0,05.

63.  Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong s6 cac dbi twong tir 1 dén 62, khac biét & chd & bude d) bazo duge st dung 1am
chit bd tro va bazo dugc sir dung & bude d) va bazo duge st dung & bude b) 13 gibng

nhau v€ mat héa hoc.

64.  Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong s6 cac dbi tuong tir 1 dén 63, khéc biét & chd dung méi ¢ budce a) duge chon tir
nhom bao gém dung moi béo, tdt hon 1a pentan, hexan, heptan, octan, decan,
xyclohexan, tetrametylsilan; dung moi thom, tdt hon 12 benzen, toluen, xylen; cac hop
chit ete, t6t hon 1a dietyl ete, dipropyl ete, dibutyl ete, metyl tert-butyl ete; dung moi
dugc halogen hoa, t5t hon 12 diclometan, clorofom, tetraclometan; cac rugu, tdt hon 1a
metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol, tert-butanol; este, t6t hon 1a metyl

axetat, etyl axetat, propyl axetat, butyl axetat; axeton.

65.  Theo mot phuong én khéc ciia sang ché, quy trinh theo déi tuong bat ky

trong sb cac dbi twong tir 1 dén 64, khac biét & chd dung méi & bude a) 13 axeton.

66. Theo mot phuong an khéc ciia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bat ky
trong s6 cac ddi tugng tir 1 dén 65, khac biét & chd bude chiét & bude d) duoc thuc
hién & nhiét d6 ndm trong khoang tir 20°C dén 80°C.

67. Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo dbi tuong bat ky
trong s cac dbi tuong tir 1 dén 66, khac biét & chd budc chiét & budce d) dugc thuc

hién & nhiét d¢ it nhét 14 20°C, tdt hon néu & nhiét d6 ndm trong khoang tir 20°C dén
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99°C, ddc biét tot hon néu & nhiét d6 nim trong khodng tir 45°C dén 90°C, dic biét
con t6t hon néu & nhiét d6 ndm trong khoang tir 45°C dén 80°C, tét nhét 13 & nhiét d6
nim trong khoang tir 45°C dén 65°C, va Iy tuéng 12 & nhiét do 60°C.

68.  Theo mdt phuong 4n khac ctia sang ché, quy trinh theo ddi twong bat ky
trong s6 cac d6i tuong tir 1 dén 67, khac biét & chd san pham triaxeton amin tho ngheo
axeton thu dugc & bude c¢) ¢6 ham lugng axeton nhé hon 40% (% khéi luong), cu thé
12 nho hon 20% (% khéi lugng), tét hon néu nhé hon 15% (% khdi luong), dic biét tét
hon néu nhd hon 10% (% khéi lugng), dic biét con tot hon néu nhé hon 2,5% (% khéi
lugng), tot nhét 12 nhé hon 1,5% (% khdi lwong), 1y twéng 12 nhd hon 1% (% khéi

lugng).

69. Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo déi tugng bat ky
trong s6 cac dbi tugng tir 1 dén 68, khac biét & chd bude chiét san phim triaxeton

amin thd nghéo axeton & buéc d) dugc thuc hién duéi dang chiét dong giao nhau.

70.  Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo dbi tugng bit ky
trong s cac dbi tuong tir 1 dén 69, khac biét & chd budc chiét san phdm triaxeton

amin th6 nghe¢o axeton & budc d) duge thyce hién dudi dang chiét ngugc dong.

M5 ta chi tiét sang ché

Quy trinh theo sang ché khong nhitng thich hop dé diéu ché triaxeton amin, ma
con dé diéu ché san phim triaxeton amin tho sau khi chiét. G bude dau tién [bude a)]
clia quy trinh theo sang ché, cho axeton phan g vé6i bazo thir nhit, dugc chon tir
amoniac, dugc thuc hién véi su ¢6 mit cia chét xtc tac, tao ra hon hop san phém chira
axeton. Phan Umg nay cé thé duoc thuc hién mot cach lién tuc hodc theo mé. Trong
trudng hop thyuc hién theo mé, t6t hon néu tit ca nguyén lidu ban diu duogc két hop,
sau d6 hdn hgp phin tng ndy duoc gia nhiét. Cac 10 phan Ung thich hgp trong linh
vuc ndy 14 tit ca cac loai 10 phan tng thong thuong, vi dy, 16 phan tmg c6 khudy, cic
16 phan tng vong hoic cac 10 phan tmg ¢6 thiét b trao dbi nhiét bén trong.

Phan g c6 thé thuc hién trong tit ca cac dung mdi ma khéng can tré phan
tng. Cu thé, cac dung méi c6 thé 1a dung moi béo, tét hon 14 pentan, hexan, heptan,

octan, decan, xyclohexan, tetrametylsilan; dung méi thom, t6t hon 12 benzen, toluen,
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xylen; céc hop chét ete, t6t hon la dietyl ete, dipropyl ete, dibutyl ete, metyl tert-butyl
ete; dung mdi dugc halogen hoa, tdt hon 1a diclometan, clorofom, tetraclometan; cac
rugu, tdt hon 1a metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol, tert-butanol; este, t6t
hon 1a metyl axetat, etyl axetat, propyl axetat, butyl axetat; axeton.

Dic biét tét hon néu, phan tmg dugc thye hién trong chinh axeton.

Trong quy trinh phan tng lién tuc, t6t hon néu tit ca hoéa chét dugc do dong
thoi & nhigt do phan tng. Trong trudng hgp phan tng lién tuc, c6 thé sir dung 16 phan
mg bit ky ma ngudi ¢ hidu biét trung binh trong linh vuc nay da biét, vi du, éng
chdy lién tuc, bé khudy lién tuc, bé khudy theo ting, cling nhur ¢6 thé sir dung t8 hop
cac loai bé nay. V& vin d nay, tbt hon néu st dung t6 hop gdm mot hodc nhiéu 16
phan tng c6 hé tudn hoan bén trong hoic bén ngoai, tiép d6 13 10 phan ung sau co déc
tinh dng chay.

Thoi gian phan img trong qua trinh van hanh theo mé thudng nim trong khoang
tir 1 dén 15 gio, t6t hon néu ndm trong khoang tir 3 dén 9 gio, dic biét tdt hon néu
nam trong khoang tir 5 &én 7 gi0. Thoi gian phan Gng cho quy trinh phan tmg lién tuc
dugc tinh 13 tdng thoi gian luu cta cc chét phén tng trong 10 phan tmg va nim trong
khoéang da dinh cuia quy trinh vin hanh theo mé.

Tét hon, néu phan tmg nay duoc thyc hién & nhiét do cao, cu thé 1 & nhiét d6
nam trong khoang tir 20 dén 80°C, t&t hon néu nim trong khoang tir 40 dén 80°C, dic
biét t6t hon néu ndm trong khoang tir 60 dén 70°C.

Phan tmg nay c6 thé dugc thuc hién dudi ap suat thuc cua cac hop phén hoic
duéi 4p suét ting. Do vay, phan g ndy cé thé dugc thuc hién & &p suét ndm trong
khodng tir 1 dén 16 bar (100-1600 kPa), tét hon néu nim trong khoang tir 1 dén 10 bar
(100-1000 kPa), ddc biét tét hon néu ndm trong khoang tir 1 dén 6 bar (100-600 kPa).

Trong qué trinh phan tg, chét twong duong axeton dugc cho phéan Ung truc
tiép véi amoniac. Trong ngit canh ctia sang ché, thuat ngir “chét twong duong axeton”
dugc ding dé chi chinh axeton va c4c san phadm cong hoic ngung tu cla axeton vdi
chinh n6 (vi du, mesityl oxit, rugu diaxeton, phoron) va/hodc cic san phém cdng hodc
ngung tu clia axeton v&i amoniac (vi du, diaxeton amin, axetonin), ma ciing c6 thé
duge phan g mét cach hidu qua dé tao ra TAA. Cu thé, thujt ngit “chit trong duong
axeton” trong ngit cdnh cia sang ché c6 nghia 1a mdt hodc nhidu hop chét dugc chon
tr nhom bao gém mesityl oxit, rugu diaxeton, phoron, diaxeton amin, axetonin,

axeton. Tét hon néu, thuat ngit “chit twong dwong axeton” trong ngit canh cla sang
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ché c6 nghia 13 axeton. Ngoadi ra, sy ¢6 mit clia cac hop phan tro hoic khoéng phan ung
trong hdn hop phan g nay ‘ciing 13 c6 thé.

Tét hon, néu amoniac dugc do & dang chét tinh khiét, c6 nghia 13 & dang khi, va
c6 mét trong qud trinh phan ing dugc hoa tan trong axeton hodc dugc hoa tan trong
hdn hop phan tmg. |

Phén ng nay dugc thyc hién véi su ¢6 mit cia chat xuc tac. Trong ban mé ta
ndy, tit ca cac chét xtc tac duge dé cép dén trong tinh trang k§ thuit cho loai phan
g nay déu thich hop, vi du, axit Bronsted, cac mudi cia axit nay hodc axit Lewis.
Thuft ngit “axit Bronsted” trong ngit canh clia sang ché bao gdm cy thé 1 axit
clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit httu co (RCOOH) hodc axit sulphonic
(RSO;H), trdng d6 R dugc chon tir nhém bao gém céc gbe hydrocacbon bio hoa, chua
bdo hoa, mach nhanh, mach thing, vong kin, béo mach hé, thom, dwoc thé, khong
dugc thé. Trong ngir canh cua sang ché, cac gbc hydrocacbon duge thé 13 cac gbc
hydrocacbon dugc thé bang cac nguyén tir khac loai, cu thé 1a cac gbc hydrocacbon
duoc thé b?lng mot hodc nhiéu gbc -OH, -NH, -CN, alkoxy va/hoic halogen, t6t hon
néu duoc thé bing mot hodc nhidu gbc halogen, dic biét tét hon néu dugc thé bing
mot hodc nhiéu géc duge chon tir nhém bao gdém F, Cl, Br va/hodc 1, dic biét rét tot
néu duoc thé bﬁng mot hodic nhidu géc dugc chon tir nhém bao gdm F va/hoic CL

~ Trong ngit canh cia sing ché “cac mudi cia axit Bronsted” cu thé 13 mudi
amoni (tc 12 cac mudi v6i amoniac, amin, hydrazin, hydrooxylamin) hoic mubi
phosphoni (tirc 14 cic mudi véi phosphan). Trong ngit canh cla sang ché, axit Lewis
cu thé 13 c4c hop chat thudc nhém thir tr hodc thir mudi ba ciia Bang tudn hoan cac
nguyén td, tot hon 1a halogenua (AICl;, BFs, TiCly), alkoxit [AI(OR);, B(OR)s,
Ti(OR)4] hodc cac hop chét alkyl (vi du, AIR; trong d6 R dugc chon tir nhém bao
gdm céc gbc hydrocacbon bdo hoa, chua bao hoa, mach nhanh, mach thing, vong kin,
béo mach ho, thom, dugc thé, khéng dugc thé. ‘

Trong ngit canh ciia sang ché, axit Lewis con 13 cic mubi kim loai kidm hodc
kim loai kiém thd ctia axit Lewis (vi du, CaCl,, MgCl,, LiCl).

Tt hon néu, chét xtc tac dugc chon tir nhom bao gém mubi amoni, cu thé 13 tir
nhém bao gém cac mudi cuia amoniac va axit Bronsted manh [vi dy, axit clohydric,
axit sulphuric, axit nitric, axit hiru co (RCOOH) hodc axit sulphonic (RSO;H), trong
d6 R dugc chon tir nhém bao gém cac gbe hydrocacbon bdo hoa, chura bdo hoa, mach
nhanh, mach thfmg, vong kin, béo mach ho, thom, duge thé, khong duoc thé.
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Dic biét rat t6t néu amoni nitrat duge st dung 1am chét xuc tic trong phén Gng
& bude a). Amoni nitrat ¢6 wu diém 13 c6 loi, khong doc, khéng chira halogenua va do
dé6, ¢6 tinh dn mon kém.

Ty 1& st dung cia céc nguyén liéu ban ddu c6 thé dugc chon trong khoang
rong, cu thé 13 axeton dugc st dung véi lugng du so v6i amoniac. TSt hon 13, ty 1€
mol giffa axeton dugc st dung v amoniac nim trong khoang tir 3:1 dén 20:1, v6i ty 1€
nim trong khoéng tir 6:1 dén 9:1 dwoc wu tién.

Tét hon néu chit xuc tac dung trong phan tmg dugc st dung véi lugng nhé hon
hé sb ty lugng. Ty 16 mol gifta amoniac va chét xiic tic, tdt hon 12 amoni nitrat, dac
biét tdt hon néu ndm trong khoang tir 1:0,8 dén 1:0,02. Dic biét con t6t hon néu ty 1€
mol gifta axeton: amoniac: amoni nitrat nim trong khoang 7-8: 0,9-1,1:0,085-

0,98. _

Két qua ciia phéan ng xdy ra & budc a) cla quy trinh ndy 12 hdn hop san phim
thuong bao gdm TAA véi lugng ndm trong khoang tir 20 dén 30% (% khéi luong),
axeton véi lwgng nim trong khoang tir 50 dén 60% (% khéi lugng), nude véi lugng
ndm trong khoang tir 5 dén 15% (% khéi lugng), cic hop phan hitu co thir cdp véi
lwgng nim trong khoang tir 10 dén 20% (% khéi luong) va chét xic téc véi lwong ndm
trong khoang tir 0,5 dén 3% (% khéi lugng), tinh theo hdn hop san pham, trong d6
tong céc phan doan cua tit ci cac hop phin 13 100% (% khdi luong).

Trong ngit canh ctia séng ché, thudt ngit “hdn hop san phdm” c6 nghia la hdn
hop phén img ma thu dugc sau khi phén tng x4y ra [budc a)] clia quy trinh theo sang
ché va dugc cho phan ting véi bazo & bude b) tiép theo.

Hén hop san phdm thu duogc & bude a) cua quy trinh nay dugc khir hoat tinh &
budc b) tiép theo bang cach bd sung mdt bazo khic, tao ra san phim triaxeton amin
thd chira axeton. V& vin dé nay, luong bazo khac duge st dung, tinh theo luong chit
xuc tac duge st dung & budc a) cia quy trinh nay, 13 it nhit 1 duong lugng mol.
Luong bazo khac dugc st dung, tinh theo luong chit xuc tac dugc st dung & budc a)
clia quy trinh nay, t&t hon néu ndm trong khoang tir 1,0 dén 2,0 duong lugng mol, dic
biét tot hon néu nim trong khoang tir 1,0 dén 1,4 duong lugng mol, va 13 6t nhét 1a
1,2 duong lugng mol.

Viéc bd sung bazo khéac & bude b) vao s& 1am khir hoat tinh chét xtc téc, ¢6 tic
dung ngin can triaxeton amin c¢6 trong hdn hop san phdm thu duge sau budce a) khoi bi

phén hiy trong cic bude xir ly ti€p theo. V€ van dé nay, viéc bo sung bazo khic &
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budc b) theo sang ché s& khong loai bd mét cach thoa déng chit xuc tac da khir hoat
tinh ra khéi pha hitu co, nhung chi dugc ding dé khir hoat tinh chét xuc téc.

Trong ngit canh cla sang ché, thuat ngit “khir hoat tinh” ¢6 nghTa 13 hoat tinh
xtc tac clia chit xac tac duge st dung & budc a) bi dirng lai. Piéu niy xay ra bing
bazo [M+B-, vi dy, dugc md ta trong JP2003-206277; JP2001-031651; JP04154763;
US4536581; G. Sosnovsky & M. Konieczny, Synthesis, 1976, 735-736; JP05140104;
Plastic Additives 2006, 5(59), 46; A. Formenti & P. Piccinelli, Chimica e I’Industria,
2000, 82(5), 569-571]. Bazo ndy phan tg véi chét xic tic axit trong ung tr bude a),
vi du, mudi amoni (AH"X") dé tao ra amin tu do tuong tng (A), axit lién hgp (HB), va
mubi tro (M'X)). Vi dy, néu viéc khir hoat tinh amoni clorua (AH'X) bang NaOH
(M'B") dugc dy tinh, thi amoniac (A), nude (HB) va natri clorua (M'X) dugc tao ra.

Trong ngit canh ctia sang ché, “bazo khac” cu thé c6 nghia 13 bazo dugc bd
sung vao & budc b) 1a bazo khéc véi amoniac. Tét hon néu, bazo khéac duge st dung &
buéc b) khac biét & chd né 1a bazo manh hon amoniac. “Bazo manh hon amoniac” ¢o
nghia 12 bazo khac dugc sir dung c6 tri s& pKg thip hon trj s§ pKp cia amoniac, tét
hon néu thip hon tri sb pKg cia it nhat dung dich nuéc amoniac 5%.

Céc bazo khéc c6 thé dugc st dung & budce b) cia quy trinh ndy néi chung c6
thé 1 tit ca cac bazo ma ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong linh vyc nay di biét thoa
man cac yéu cau nay. Pac biét t6t hon néu céc bazo khéc co thé duogc chon tir nhém
bao gdm hydroxit kim loai kiém, hydroxit kim loai kiém thd, cacbonat kim loai kiém,
cacbonat kim loai kiém thd. Cac bazo nay c6 thé duge st dung riéng biét hoic két
hop. Ching c6 thé duoc st dung & dang chét rin do pha hitu co chita nudc, va céc
bazo rén cing véi nuée cia phan mg c6 thé tao ra pha nudc. Tuy nhién, bazo khac
cling ¢6 thé dugc sir dung & dang 16ng. Vi duy, né c6 thé duge sir dung & dang dung
dich nudc, t6t hon néu bazo c¢6 mat véi ndng d6 ndm trong khoang tir 40% dén 60%
(% khdi lwgng), dic biét tét hon néu véi ndng d6 nim trong khoang tir 45% dén 55%
(% khéi luong). Theo mot phuong 4n khéc, bazo 1a natri hydroxit (NaOH) hoic kali
hydroxit (KOH), dic biét t6t hon 14 natri hydroxit.

KOH hozc NaOH, tét hon néu NaOH, ¢6 thé duoc sir dung trong quy trinh nay
& dang ran. Theo phuong an khac dugc uu tién cia sing ché, KOH hoic NaOH duoc
sir dung & dang long, vi du, dugc hoa tan trong dung méi, cu thé 1a dudi dang dung

dich nuéc. Phuong 4n nay 1a déc biét c¢6 1gi cho quy trinh lién tuc. Trong ban mé ta
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ndy, dung dich nuéc chira KOH hodc NaOH dugc st dung, trong d6 t6t hon néu ndng
d6 ctia KOH hojc NaOH nam trong khoang tir 40% dén 60% (% khdi luong), dic bist
t6t hon néu nam trong khoang tir 45% dén 55% (% khéi lugng). Dugc uu tién dic biét
1a st dung dung dich nu6c chira NaOH, trong d6 t6t hon néu ndng do ctia NaOH nim
trong khoang tir 40% dén 60% (% khéi luong), dic biét tbt hon néu nim trong khoang
tir 45% dén 55% (% khéi luong).

Cho hdn hop san pham thu dugc sau budc a) phan tng véi bazo khac theo budce
b) s& tao ra dung dich (“san phdm TAA thd™) gdm pha hitu co va pha nuéc. Pha hitu
co niy bao gdm triaxeton amin. Pha nudc c6 thé dugc dé lai trong san phim thd nay
va buée c) tiép theo c6 thé thuc hién cing v6i sy c6 mit clia pha nuéc nay.

Trong ngit canh ciia sang ché, thut ngit “san pham triaxeton amin th6” duoc
ding dé chi dung dich dugc tao ra khi, & budce b), hdn hop san phdm thu dugc & bude
a) dugc tron véi mot bazo khac. Dung dich ndy gdm pha nuéc va pha hiru co.

Theo mdt phuong 4n dugc u tién khic ctia sang ché, pha nude nay c6 thé dugc
tach riéng trude khi thuc hién budc c) tiép theo va chi pha hitu co (“pha hiru co chira
san phdm TAA thd”) c6 thé dugc sir dung trong quy trinh tiép theo. B4t ngd, da phat
hién ra ring bang cach tach riéng pha nuéc sau bude b) va xir Iy tiép pha hitu co chira
san phdm TAA thd thu dugc, do viée tach pha & budc c) dén d) tiép theo theo quy
trinh theo sang ché, 9 bén ctia TAA tiang 1én. Pidu nay gép phén 1am ting hiéu suét
clia quy trinh. Diéu nay 13 dic biét ¢6 loi néu, & budce b), bazo dugc bd sung vao nhiéu
hon cén thiét dé khir hoat tinh chéit xtc tac, tuc 1a nhidu hon 1 duong Iuong mol bazo,
tinh theo luong chat xuc tac dugc str dung & bude a)

Theo phuong an nay [trong d6 viée tach pha chi duge thyc hi¢n sau khi b sung
bazo khéc vao & budc b) va chi pha hitu co thu dugc cia sén phdm TAA thé dugc sir
dung & buéc c) tiép theo], trong ngir canh cia sang ché','thuz_‘lt ngit “san phim triaxeton
amin th6” & budc ¢) dugc ding dé chi pha hiru co chira san phdm triaxeton amin thd
thu dugc & budce b).

O budce ¢) cua quy trinh niy, viéc loai bo axeton ra khéi san phim triaxeton
amin thé & budc b) dugc thuc hién, tao ra san phém triaxeton amin thd nghéo axeton.
Do vay, viéc chiét & buée d) khong chi duge thuc hién & giai doan san pham triaxeton
amin thd chira axeton, ma con dugc thuc hién sau khi loai bod axeton ra khoi san phém
triaxeton amin thd. V& van dé nay, bt ngd d3 phat hién ra ring viée chiét & budce d)

dugc thue hién mot cach hiéu qua hon dang ké sau khi loai bé axeton.
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Trong ngit cinh cia sang ché, “viéc loai bo axeton ra khéi san pham triaxeton
amin thd thu dugc & budc b)” cb nghia 1a viéc loai bd axeton ra khdi san ph'flm
triaxeton amin thd hodc pha hitu co chita san phém triaxeton amin thd, sao cho ham
lugng axeton nhd hon 40% (% khéi lugng), cu thé 13 nhé hon 20% (% khéi lwong), tét
hon néu nhé hon 15% (% khéi lugng), dic biét tbt hon néu nhéd hon 10% (% khéi
lugng), ddc biét con tdt hon néu nhé hon 2,5% (% khdi luong), tét nhét 1a nhé hon
1,5% (% khi luong), Iy tuéng 12 nhé hon 1% (% khéi lugng) c6 mit trong san phim
triaxeton amin thd nghéo axeton thu dugc. Theo mft phuong an khac, ham lugng
axeton trong sin phdm triaxeton amin thd ngheo axeton 1a 20%, 19%, 18%, 17%,
16%, 15%, 14%, 13%, 12%, 11%, 10%, 9%, 8%, 7%, 6%, 5%, 4%, 3%, 2%, 1% (ham
lwgng tinh theo phan trim khédi lwong), t6t hon néu ham lugng axeton cang nho cang
t6t.

Viéc loai bo axeton ra khoi san phém triaxeton amin thd c6 thé dugc thuc hién
cu thé bang cach chung cét. Viée chung cit loai bd axeton ra khéi san phim triaxeton
amin thd c6 thé thyc hién, vi du, trong qua trinh chung ct & 4p suét khi quyén hoic
dudi ap sut thip. Trong ban mé ta nay, tat ca cac thiét bi ma ngudi c6 hiéu biét trung
binh trong linh vurc ndy da biét c6 thé dugce st dung, vi du, 16 phan g c¢6 khudy, gian
bay hoi kiéu mang roi hoic thiét bi lam bay hoi kiu mang mong, trong mdi trudong
hop cuing véi cot chung cét thich hop hoic thiét bi khac thich hop dé chung cit. Viéc
chung cét c¢6 thé duge thuc hién theo cach gian doan hoic lién tuc, cac diéu kién
chung ct va thoi gian Iuu chinh x4c duge chon sao cho c6 thé thu dugc ham lugng
axeton mong muén & day. Cu thé, 4p suit duge st dung trong qué trinh chung cit nim
trong khodng tir 0,4 — 2 bar (40-200 kPa). | |

Trong ngit canh cta sang ché, thuat ngir “san pham triaxeton amin thd ngheo
axeton” ding dé chi dung dich dugc tao ra sau khi thuc hién bude c) néu viéc loai bd
axeton ra khoi san phim triaxeton amin thd dugc thuc hién & buédc c) ciia quy trinh
nay.

Dau hiéu dic trung cia quy trinh theo sang ché 13 & budc d) cia quy trinh nay.
O budce d), viéc chiét san phdm triaxeton amin thd ngheo axeton thu dugc & budce c)
dugc thuc hién b?mg cach bd sung chét bd trg, tao ra san phém triaxeton amin tho sau
khi chiét. Trong ngir canh cia sang ché, thuat ngit “san phim triaxeton amin thd sau
khi chiét” duoc dung @& chi pha hitu co thu dugc & budc d) ma chia triaxeton amin.

Chét bd tro 1a bazo. Trong ban md ta nay, dic biét con t5t hon néu bazo dugce st dung
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& bude d) cla quy trinh ndy tuong tng vdi bazo dugc st dung & budce b). Trong ngir
canh cla sang ché, “twong ng” c6 nghia 14 bazo gidng nhau vé mit hoa hoc dugc str
dung & ca buéc b) va d). Vi du, natri hydroxit dugc sir dung & ca bude b) va d).

Két qua cua két cu quy trinh theo sang ché, buéc chibt dugc thuc hién & giai
doan san phim triaxeton amin thd nghéo axeton thu duge & bude ¢), ma khong & giai
doan ctia san phdm triaxeton amin thd thu dugc & bude b) va vin chira axeton.

Bt ngd, di thdy ring viéc chiét san phim triaxeton amin thd nghéo axeton
duge thuc hién mot cach hiéu qua hon déang ké so vé6i viée chiét san phém triaxeton
amin thd ma van chira mot luqhg 16n axeton. Do vay, lugng bazo can thiét c6 thé giam
xudng mot cach dang k& so véi tinh trang k¥ thuat. Ngoai ra, diéu nay cho phép lam
giam lugng chit hitu co clia pha nude thu duge. Uu didm khac nita 1a diéu nay cho
phép st dung bazo 16ng, vi du, dung dich nuéc NaOH, & buéc d) cia quy trinh nay
v6i cac rru diém néu trén. Viée loai bo truc tiép axeton ra khéi hén hop san phim thu
dugc sau budc a) ciia quy trinh nay 13 khong thé nhu da duge mo ta do, vi du, viéc
chung cat t&t hon néu dugc thuc hién dé loai bd axeton s& 1am, v6i su ¢6 mit cia chat
xuc tac c6 hoat tinh, phén huy it nhét mot phén triaxeton amin. B4t ngd, da phat hién
ra réhg viéc loai bd axeton ra khéi san pham triaxeton amin thd tuy nhién I4 c6 thé néu
chit xtic tac thu dugc trong san phim triaxeton amin thd dugc khit hoat tinh bang cach
bb sung bazo. Sau khi khir hoat tinh chét xtc tic xay ra & bugc b) cia quy trinh ny,
t6t hon néu viée chung cét loai bo axeton ra khoi san pham triaxeton amin thé tiép d6
c6 thé thye hién & budce ¢) cia quy trinh ndy. Sau budc c) clia quy trinh ndy, san phdm
triaxeton amin thd ngheo axeton 'duqc tao ra nhu néu trén, van chira mudi va nuéc, ca
trong trudng hop clia phuong 4n theo sang ché néu trén, trong dé viéc tach pha duogc
thuc hién gitra budc b) va d) cua quy trinh ndy va chi pha hitu co chira san phim
triaxeton amin thd dugc stt dung & buéc ¢) clia quy trinh nay. O budc d) cia quy trinh
ndy, dung dich thu dugc sau budc c) clia quy trinh nay tiép d6 duge khir mudi bing
cach bd sung bazo khic.

Trong ngit canh cua sang ché, viéc “khir mubi” c6 nghia 1a mubi dugc tao ra
trong qua trinh khir hoat tinh chét xuc tac & budce b) dugc loai bd ra khoi dung dich thu
duge & budc ¢), cy thé 1a dén tri s6 nho hon 250ppm, t6t hon néu nhé hon 150ppm,
ddc biét tot hon néu nhd hon 100ppm, dic biét con tt hon néu nhé hon S0ppm, tét
nhét 12 nhé hon 25ppm, 1y tuéng 12 nhd hon 1ppm.
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Lugng bazo dugc bd sung vio & buéc d) ndm trong khoang tir 1,0 dén
6,0 duong lugng mol, tdt hon néu nim trong khoang tir 1,0 dén 4,0 duong lugng mol,
dic biét t5t hon néu nim trong khoang tir 1,0 dwong lugng mol dén 2,0 duong lugng
mol, dic biét con t6t hon néu nim trong khoang tir 1,0 dén 1,4 duong luwong mol, tinh
theo Iugng chit xuc tac duge sir dung & budc a) clia quy trinh nay. Tt nhét 13, bazo
dugc st dung & bude d) ciia quy trinh nay véi lugng 1a 1,2 dwong lugng mol, tinh theo
lwgng chét xuc tac duge sir dung & budc a) cuia quy trinh nay.

Bazo dugc st dung c6 thé 12 bazo bit ky ma ngudi c6 hidu biét trung binh trong
linh vuc nay da biét. Cu thé, bazo c¢6 thé dugc chon tir nhém bao gbm hydroxit kim
loai. kiém, hydroxit kim loai kiém thd, cacbonat kim loai kiém va cacbonat kim loai
kidm thd. Cac bazo niy c6 thé dugc sir dung riéng biét hodc két hop. Cac bazo nay co
thé dugc sir dung & dang rén. Chung ciing c6 thé dugc sir dung & dang long. Vi du,
ching c6 thé duoc sir dung & dang dung dich nuéc, trong d6 tét hon néu bazo nay cé
mit v6i ndng 46 nim trong khoang tir 40% dén 60% (% khdi lugng), dic biét tét hon
néu véi ndng d6 ndm trong khoang tir 45% dén 55% (% khéi luong).

Tét hon néu bazo 1a natri hydroxit (NaOH) hodc kali hydroxit (KOH), dic biét
t6t hon néu 1a natri hydroxit. Theo phwong 4n khac dugc wu tién ciia sang ché, KOH
hodc NaOH dugc sir dung & d‘ang l6ng, vi dy, dugc hoa tan trong dung méi, t6t hon
néu dudi dang dung dich nude. Phuong 4n nay 1a dic biét co lgi cho quy trinh lién tuc.
Dugc dac biét vu tién 1a st dung dung dich nudc chira KOH hoic NaOH, trong d6
ndng d ciia KOH hogc NaOH ndm trong khoang tir 40% dén 60% (% khéi lugng),
dic biét tdt hon néu nim trong khoang tir 45% dén 55% (% khbi luong). Pugc dic
bi¢t vu tién hon nita 13 sir dung dung dich nudc chira NaOH, trong d6 ndéng dd cia
NaOH nim trong khoang tir 40% dén 60% (% khéi lugng), dic biét tdt hon néu nim
trong khoang tir 45% dén 55% (% khéi luong).

Cong doan chiét theo buéc d) dugc thyc hién & nhiét d¢ tai d6 ca hai pha Ia
16ng, cu thé 1a & nhiét d¢ it nht 1a 20°C, tét hon néu & nhiét do nim trong khoang tir
20°C dén 99°C, dic biét tot hon néu & nhiét d6 ndm trong khoang tir 45°C dén 90°C,
ddc biét con ot hon néu & nhiét d6 nim trong khoang tir 45°C dén 80°C, tét nhét 13 &
nhiét d6 nim trong khoang tir 45°C dén 65°C, va Iy tuéng la & nhiét dd 60°C.

Cong doan chiét nay c6 thé thuc hién vé nguyén tic theo nhiéu cach khéc nhau,
vi du, viéc chiét c6 thé thuc hién ca theo cach gian doan 14n cach lién tuc. Trong

truong hop chiét gian doan, vi du, tron dung dich thu dugc & budc c) véi bazo trong
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bé khudy, tiép d6 c6 thé thuc hién viéc tach pha trong cung thung chira hodc thung
chtra tht hai. Trong phuong 4n lién tuc, viéc chiét c6 thé thyc hién bang cach tron
dung dich thu dugc & budc c) véi bazo, ghép d6i vai viée tach pha trong mot hoic
nhiéu thung chira trcf)n-lrfmg hoic mot hodc nhiéu cot chiét.

Céc phuong phép chiét theo sang ché dugc mé ta trong W.R.A. Vauck, H.A.
Miiller, Grundoperationen chemischer Verfahrenstechnik [Basic Operations of
Chemical Processing Technology], 11® Edition, trang 787-805, trong d6 phuong phap
chiét nguoc dong duoc mo ta cu thé & céc trang 792-794, va phuong phap chiét dong
giao nhau dugc mb ta cu thé & céc trang 790-792.

Phurong phép chiét dong giao nhau c6 thé thyuc hién trong ban mo td nady trong it
nhét mot giai doan, t6t hon néu trong it nhét hai giai doan, dic biét t&t hon néu trong it
nhét 1 ba, dic biét con t6t hon néu trong it nhat 13 bén giai doan. Pbi voi phuong
phép chiét dong giao nhau, thuat ngit “giai doan” dugc ding dé chi viéc van hanh
riéng biét, trong d6 chit mang 1dng chét ddy chét chiét cin dugc chiét duge tron véi
chét chiét mé&i cho dén khi su can bang gifra cac phin duoc thiét 1ap, va sau d6 dugc
tach riéng bang cach dé ling.

Phurong phép chiét nguge dong c6 thé thuc hién trong it nhat mot giai doan tach
theo 1y thuyét, tét hon néu trong it nhat hai giai doan tach theo ly thuyét, dic biét tot
hon néu trong it nhat ba giai doan tach theo Iy thuyét, dic biét con tét hon néu trong it
nhét bdn giai doan tach theo 1y thuyét. Pbi v6i phuong phap chiét nguge dong, thuat
ngit “giai doan tach theo Iy thuyét” dugc ding dé chi viéc trdn hai pha léng cung vé&i
viéc chuyén va tach chit chiét sau khi dat dugc su can bing giﬁa cac pha.

Budc e) tiiy ¥ clia quy trinh nay khéac biét & chd san phim triaxeton amin thd
sau khi chiét thu dugc & budc ¢) dugc tinh ché dé thu dugc triaxeton amin. Tét hon,
‘néu viéc tinh ché dugc thuc hién bing cach chung cét. Trong ban md ta nay, viéc
chung cét c6 thé thuc hién theo timg mé hodc lién tyuc. Pugc dic biét vu tién 1a chung
cét lién tuc trong nhiéu bude, cu thé 13 trong ba budc, bao gdm viéc tach riéng mesityl
oxit/nuéc, tiép theo tach riéng can ndi hoi trung gian va cubi cung tinh ché TAA bang
cach chung cét.

Khong cdn mé ta chi tiét hon, gia thiét ring ngudi c6 hidu biét trung binh trong
linh virc ndy c6 thé sir dung phin mé ta néu trén trong pham vi réng nhit. Do d6, cic
phuong 4n dugc uu tién va cc vi du chi dugc hiéu 13 nhim mé ta va khéng nhim gi6i

han pham vi ctia séng ché theo cach bt ky.
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Sang ché duge minh hoa duéi ddy c6 dua vao cac vi du. Cac phuong 4n khac

theo sang ché thu dugc theo cach tuong tu.

Vi du thye hién sing ché
1. Quy trinh chung
A) Cho axeton phan (mg v6i amoniac v6i sy c6 mit clia chat xtic tac, tao ra hdn hop
san phdm
Al) Diéu ché hdn hop san phédm theo quy trinh theo mé — quy mo nho

Nap axeton (1000g, 17,2mol) va amoni nitrat (17,6g, 0,220mol) vao ndi hip
bing thép dung tich 2L & nhiét do trong phong. Amoniac (40,0g, 2,35mol) dugc do &
dang khi, va hdn hgp nay duoc gia nhiét dén nhiét d6 65°C va dwoc khudy & nhiét do
65°C trong thoi gian 6 gio. Sau khi 1am ngudi dén nhiét do trong phong, ndi hdp duge
gidm 4p va san phdm thé (1050g) dugc 14y ra. Quy trinh nay tao ra hén hop san phdm
ddng nhét c6 thanh phdn sau (Bang 1):

Bang 1: Thanh phan ciia hdn hop san phédm thu dugc trong vi du Al. Dit liéu tinh theo % (% khdi luong)

Phén co
Nuéc  Amoni Axeton Mesityl Ruou Diaxeton TMDH- Axctonin Phoron TAA all;;on
nitrat oxit diaxeton amin pyridin

8,61 1,67 51,18 2,85 0,60 1,88 1,97 1,79 0,06 25,03 4,41

Hon hop san phim dugc néu trong bang 1 12 hdn hop ma dugc st dung tiép
trong Vi du 1-10.

A2) Diéu ché hdn hop san phdm theo quy trinh theo mé — quy moé 16n

Ngoai ra, hdn hop san phim con duge diéu ché trén quy mé 16n hon. Nhim
muc dich nay, nap axeton (56,0kg, 964mol) va amoni nitrat (990g, 12,4mol) vao ndi
hap bang thép dung tich 90L & nhiét ¢ trong phong. Amoniac (2,24kg, 132mol) dugc
do & dang khi, va hdn hop nay dugc gia nhiét dén nhiét do 65°C va duogc khuéy &
nhiét 9 65°C trong thoi gian 6 gid. Sau khi 1am ngudi dén nhiét d6 trong phong, ndi
hép duogc giam 4p va san pham thé (59kg) dugc 14y ra. Quy trinh ndy tao ra san phim
thd déng nhét c6 thanh phin sau (Bang 2):

Bang 2: Thanh phan ciia hdn hop san phim thu dugc trong vi du A2. Dt liéu tinh theo % (% khdi luong)

Phi
Nuéde Amoni  Axeton Mesityl Rugu Diaxeton- TMDH- Axetonin Phoron TAA S all;
. n Iz
nitrat oxit  diaxeton amin pyridin
9,34 1,63 5023 2,15 0,55 1,69 2,04 0,84 0,06 27,39 4,08
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A3) Diéu ché hdn hop san pham theo quy trinh lién tuc

Déi véi quy trinh lién tuc, bé khudy lién tuc dun néng duge dugc st dung trong
do6 axeton, amoniac va dung dich amoni nitrat ¢6 thé duoc do mot cach lién tuc. Dong
x4 tir bé khudy duoc cho di qua 10 hiu phan ting c6 thé dun néng dugc riéng biét (1,6
L), c6 dic tinh dong-6ng. Vao thdi diém bit ddu phan tmg, bé khudy nay duoc nap
lugng nguyén liéu ban diu mong mudbn va nhiét do mong mudn trong bé khudy 13n
trong 16 hau phan g dugc thiét dit. Viéc bd sung c6 dinh lugng nguyén liéu ban diu
dugc bit ddu, va dong xa phan tng tir 16 hau phan Gng dugc gom lai. V& véan dé nay,
ty 1€ mol clia nguyén liéu ban dau trong qué trinh nap ban du tuwong g vdi ty 1€ cla
nguyén lidu ban ddu trong qué trinh bd sung ¢6 dinh lugng dong nap lién tuc. Ty 1€
nguyén lidu ban diu cia axeton: amoniac = 7,33:1 va amoniac: amoni nitrat = 10,6:1
dugc chon.

Tuy thudc vao cic thong s& chinh x4c cia phan ung [nhiét d9, thoi gian luu
(residence time - RT) trong cac 10 phén tmg], thu duge hdn hop san phdm duoc néu

trong Bang 3 [5 thir nghiém tir i) dén v) duoc tién hanh]:
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B)  Phén tng clia hdn hop san pham thu duge tir bude A) véi bazo khac dé tao ra
san phdm triaxeton amin tho

San phdm phan tmg thu duogc tir bude Al) [1000g, chtra 16,7g (0,208mol)
amoni nitrat, 512g axeton va 250g TAA] dugc trdn véi 20,0g dung dich nuéc NaOH
50% (% khéi lugng) (0,250 mol; twong tmg véi 1,20 duong lvong mol NaOH tinh
theo chét xuc tac). Hon hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét do trong
phong. Quy trinh ndy tao ra 1018g san phim triaxeton amin thd hai pha chira 250g
triaxeton amin. San phdm nay bao gdm 1001 g pha hitu co (chtra 12,6g natri nitrat,
510g axeton va 249g TAA) va 17,0g pha nuéc (chtra 4,9g natri nitrat va 1,7g natri
hydroxit).

C)  Loai bd axeton ra khoi san phdm triaxeton amin tho, két qué 14 thu dugc san
phdm triaxeton amin thd nghéo axeton »
C1) Loai bd axeton ra khéi san pham triaxeton amin thd thu dugc & buéce B)
Hodn hop hai pha thu duoc tir bude B) duoc dun dén séi & &p suét khi quyén.
Axeton dugc tach riéng bang c6t chung ct (cot thuy tinh 30cm v6i bd chia hoi va
binh ngung hdi Iru) (nhiét d6 dinh 57-62°C).

C2) Loai b6 axeton theo phuong an dugc wu tién dé sir dung pha hitu co cla san
pham triaxeton amin tho thu dugce & bude B)

Pha hitu co cia san phém .triaxeton amin tho thu dugc & budc B) duoc tach
riéng. Sau d6, pha nay dugc dun dén s6i dudi ap suét khi quyén. Axeton dugc tach
riéng biang cot chung cat (cot thiy tinh 30cm vé6i b chia hoi va binh ngung hdi lu’uj
(nhiét do dinh 57-62°C).

D) Chiét san phadm triaxeton amin thod nghéo axeton thu duge & bude C) bang cach

b sung chit bd trg dé thu duogc san pham triaxeton amin tho sau khi chiét

D1) Quy trinh chung & thuc hién budc chiét dong giao nhau (hai hodc ba giai doan)
San phim nap 13 san phim thé ngheo axeton thu duge tir bude C1 hodc C2. San

phim nay dugc tach & nhiét @6 60°C thanh hai pha ctia n6 (buéc chiét thi nhit). Pha

hiru co dugc trdn v6i natri hydroxit, va hdn hop nay duge khudy trong thoi gian 15
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phiit va cc pha dugc tach ra (buée chiét thir hai). Pha hitu co tuy ¥ dugc trdn mot 1an
nita v6i natri hydroxit, hdn hgp nay dugc khudy trong thoi gian 15 phit va cic pha

dugc tach ra (bude chiét thir ba).

D2) Quy trinh chung dé thuc hién budc chibt nguge dong (ba giai doan)

San pham nap 1a san pham thd nghéo axeton thu duoc tir buée C1) hoic C2). &
60°C, bd sung pha nudc thu duge tir bude chiét thit hai vio san phim nay, vé.h(*)n hop
nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va cac pha dugce tach ra (bude chiét thir nhét).
Bé sung pha nudc thu duoc tir bude chiét thir ba vao pha hitu co thu dugc, va hdn hop
nay dugc khudy trong thdi gian 15 phit va cac pha duge tich ra (budc chiét thir hai).
Natri hydroxit dugc bd sung vao pha hitu co thu duge, va hdn hop nay duogc khudy
trong thoi gian 15 phut va cac pha dugc tach ra (bude chiét thir ba). Viéc bd sung pha
nuée trong mdi trudng hop tir bude chiét tiép theo dwgc thyc hién thich hop tir thir
nghiém tuong tur da dugce thuc hién tir trude.

- Ciingco thé thue hién viéc chiét ngugc dong hai giai doan hoic nhiéu giai doan
theo cach tuong tu véi viée chiét nguge dong ba giai doan nay [nhu trong cic Vi du
G9), G10].

E) Vi du so sanh: Loai bod mubi ra khéi san pham thé tir hdn hop san phdm ma
khong can thuc hién bude B) va C) trén dy

El) Quy trinh chung dé thuc hién budc chiét dong giao nhau ma khéng cin thuc
hién bude B) va C) trén day ' ;

Sén phim nap 12 hén hop san phim thu dugc tir bude Al), A2) hodc A3). San
phdm nay duoc trén & nhiét do trong phong véi natri hydroxit, va hdn hop nay dugc
khudy trong thoi gian 15 phit va cac pha dugc tach ra (budc chiét thir nhét). Pha hiru
co dugc tron 14n thir hai véi natri hydroxit, va hén hop ndy dugc khudy trong thoi gian
15 phit va cac pha dugc téch ra (budc chiét thir hai). Tuy ¥, pha hitu co duge tron 1an
thir ba v6i natri hydroxit, va hdn hop nay duge khudy trong thoi gian 15 phut va céac

pha dugc tach ra (budc chiét thir ba).
E2) Quy trinh chung d& thuc hién budc chiét nguoc dong (ba giai doan)
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San phdm nap 13 san phidm phéan ung thu duqé tlr buée Al), A2) hoic A3). O

nhiét do trong phong, bd sung pha nudc thu duge tir bude chiét thir hai vao san pham
| ndy, va hdn hop ndy dugc khudy trong thoi gian 15 phut va cac pha dugc tach ra
(bude chiét thir nhit). B sung pha nuéc thu dugc tir budce chiét thir ba vao pha hitu co
thu dugc, va hdn hop nay duge khudy trong thoi gian 15 phut va cac pha dugc tach ra
(budc chiét thir hai). Natri hydroxit duge bd sung vao pha hitu co thu duge, va hén
hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va cic pha dugc tach ra (budc chiét thir
ba).

Viéc bd sung pha nuéc tuong ng thu dugc tir budce chiét tiép theo duge thuc
hién thich hop & budce nay tir thir nghiém twong tu da dugc thuc hién trude.

Ciing c6 thé thuc hién viée chiét ngugc dong hai giai doan hodc nhiéu giai doan
theo cach tuong tu véi viée chiét nguge dong ba giai doan nay [nhu trong Vi du G3),
G4), G5)1.

F) Céc phuong phap do
F1) Xéc dinh ham lugng nitrat

Ton nitrat dwoc x4c dinh bing sic ky ion theo tiéu chuin DIN EN ISO 10304.
Thiét bi dugc st dung 13 may sic ky ion Metrohm véi b do dd dan dién. Cot dugce sit
dung la Metrohm Metrosep Anion Dual 2. Dung mdi rira giai dugc st dung 13 dung
dich nuéce chira 2,0mmol NaHCOj3, 1,3mmol Na,CO;, 2% axeton. Vong tiém dugc sir
dung 13 10ul hodc 100ul (d6i véi cac mu c6 tri sb ngudng < 20mg/kg).

Khoéng hi¢u chinh ctia vong 10pl1 1 0,5-100mg/l. Khoang hiéu chinh ctia vong
100l 1a 0,05-2,0mg/1.

F2) Xéc dinh ham lugng c4c hop phén hiru co

Ham luong ciia tit ca cac hop phén hiru co duoc x4c dinh bang cach st dung
'sdc ky khi trén thiét bj sic ky khi HP 5890. Cot dwgc st dung 1a HP-50+,
30m x 0,25mm x 0,25mm. Khi mang dugc s dung 1a nito. Nhiét d6 cua bo do 1a
280°C, nhiét d6 cia kim phun 1a 250°C. Profin nhiét d6 1a 50°C trong 2 pht, sau d6
dun néng véi tde o 5°C/phut dén 260°C (0 phut).
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F3) Xa4c dinh ham lugng nudce

Ham lugng nuéc dugc xic dinh bang phép chudn d9 Karl-Fischer trén may
| chudn do Mettler Toledo V20 Volumetric Karl-Fischer. Dung dich dugc st dung 1a
Hydranal Composite 5K /Mbi truong K.

G) Céc vi du theo sang ché va céc vi du so sanh
G1) Vidu 1 (vi dy so sanh; chiét dong giao nhau ba 1in tir hdn hop san phdm ma
khong loai bo axeton) |

1kg hon hop san phdm thu duoc tir bude Al) [Bang 1; 250g TAA, 1,67% (%
khdi Iugng) NH,NO,] duge trdn & nhiét do trong phong véi 20g dung dich nuée
NaOH 50% (% khdi Iugng), hdn hop nay dugce khudy trong thoi gian 15 phut va cac
pha dugc téch ra (budc chiét thir nhit). Quy trinh nay tao ra 1001g pha hitu co OP1
[chita 249g TAA va 1,26% (% khdi lugng) NaNOs] va 17g pha nuéc WP1 [chia
28,8% (% khéi lwrong) NaNOs]. OP1 dugc tron mdt 1in nita & nhiét d§ trong phong
v6i 20g dung dich nuéc NaOH 50% (% khéi luong), hdn hop ndy duge khudy trong
thoi gian 15 phut va céc pha dugc tach ra (bude chiét thir hai). Quy trinh ndy tao ra
960g pha hitu co OP2 [chita 248g TAA ;/é 0,53% (% khéi luong) NaNO;] va pha
nudc WP2 [chira 16,6% (% khdi lugng) NaNOs]. Sau d6, OP2 dugc tron & nhiét do
trong phong 14n thir ba vé6i 20g dung dich nuéc NaOH 50% (% khéi Irgng), hdn hop
nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va céc pha dugc tich ra (budc chiét thir ba).
Quy trmh nay tao ra 932g pha hitu co OP3 [chita 244g TAA va 1800ppm NaNO;] va
pha nuéc WP3 [chira 7,9% (% khéi luong) NaNO;].

Ham lugng TAA trong OP3 dugc xé4c dinh biang cach sic ky khi va sic ky ion
1a 244g TAA [97,6% tinh theo ham lugng TAA trong hdn hop san phim thu dugc tir
Al, dugc xé4c dinh bang cach sic ky khi]. Ham lugng NaNO; trong OP3 13 1800ppm
(dugc x4c dinh biang cach sic ky ion). Him lugng nay twong Ung véi lugng nap NaOH
12 123g NaOH trén mbi kg TAA da tinh ché hoic 3,61 duong luong mol tinh theo cht
xuc tdc amoni nitrat dugc st dung.

Vi du 1 cho théy rﬁng néu khong thuc hién viéc loai bo axeton, viéc st dung

3,61 duong lugng mol, tinh theo lwgng chét xuc tdc amoni nitrat duge st dung & budc
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A1) 12 khong du trong quy trinh dong giao nhau nhim loai b6 hoan toan NaNO; ra
khoi OP3.

G2) Vi dy 2 (vi du so sanh; chiét dong giao nhau ba 14n tir hdn hop san phidm ma
khong loai bo axeton)

1kg hdn hop san phdm thu duoc tir bude Al) [Bang 1; 250¢g TAA, 1,67% (%
khéi lugng) NH,NOs] duoc tron & nhiét do trong phong véi 15g NaOH rén, hén hop
nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va céc pha dugce tach ra (budc chiét thir nht).
Quy trinh ndy tao ra 972g pha hitu co OP1 [chita 250g TAA va 0,71% (% khbi luong)
NaNOs] va pha nuéc WP1 [chira 25,1% (% khéi lugng) NaNO;]. OP1 mét 14n nita
dugc tron & nhiét do trong phong v6i 15g NaOH ran, hdn hop nay duge khudy trong
thoi gian 15 phit va cac pha duge tach ra (budc chiét thir hai). Quy trinh nay tao ra
925g pha hitu co OP2 [chira 248g TAA va 0,12% (% khéi lugng) NaNO,] va 56,1g
pha nuéec WP2 [chira 10,3% (% khdi lugng) NaNO;]. Sau d6, OP2 dugc tron & nhiét
d6 trong phong 1an thtr ba véi 15g NaOH rén, hdn hop ndy duge khudy trong thoi gian
15 phut va céc pha duge tach ra (budc chiét thir ba). Quy trinh nay tao ra 895g pha
hitu co OP3 [chtta 247g TAA, ham lugng NaNO; 1anho hion gi6i han do] va pha nudc
WP3 [chtra 2,7% (% khéi lugng) NaNO;].

Ham luong TAA trong OP3 xac dinh duoc 1a 247g TAA [98,8% tinh theo ham
lugng TAA trong hdn hop san phdm thu duge tir Al, dugce xé4c dinh bang cach séc ky
khi]. Ham lugng NaNO; trong OP3 13 nhd hon gigi han do 1a < 25ppm; dugc x4c dinh
bing céach sic ky ion. Him lrong nay tuong tng véi lugng nap NaOH 1a 182g NaOH
trén mdi kg TAA d4 tinh ché hodic 5,41 dwong lugng mol tinh theo chét xiic tdc amoni
nitrat dugc sir dung.

Viéc so sanh gifta Vi du 1 va 2 cho thiy ring trong trudng hop chiét dong giao
nhau viéc 1am nghéo NaNOj; trong OP3 xubng dudi gioi han do ma khong cin 1am
gidm ham lugng axeton trong san phdm triaxeton amin thd chi c6 thé thuc hién dugce
bang cach sir dung 182g NaOH trén m&i kg TAA da tinh ché hodc 5,4 duong luong
mol [tinh theo chét xuc tdc amoni nitrat dugc sir dung trong Al)]. Ngoai ra, NaOH

phéi c6 mat & dang ran.
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G3) Vidu 3 (vi du so sénh; chiét ngugc dong ba 14n tir hdn hop san phidm ma khong

can loai bo axeton)

Luot thir nhét: |

Budce 1/1): 1kg hdn hop san phdm thu duoc tir bude Al) {Bang 1; 250g TAA,
16,7g, [0,208mol, 1,67% (% khéi lugng)] NH4NOs} dugce tron ¢ nhiét do trong phong
v6i pha nuéc téi tao thir nhat SWP1. SWP1 bao gdm 73,2 g nuéc, 14,8 g NaNO;,
20,0 g NaOH. Saﬁ khi bd sung SWP1 vao, hdn hop ndy dugc khudy trong thoi gian 15
“phat & nhiét d§ trong phong va pha hitu co OP1/1 thu dugc duge tach ra. Pha nuéc
WP1/1* thu dugc dugce bo di. |

Budce 1/2): Sau 46, OP1/1 duge tron vGi pha nuGe tai tao thir hai SWP2. Pha
nudc tai tao thir hai SWP2 nay bao gﬁ”)m 50,0g nudc, 6,1g NaNO; va 20,0g NaOH. Sau
khi bd sung SWP2 vio, hdn hgp nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét do
trong phong va pha hitu éo* OP1/2 thu dugc dugc tach ra khdi pha nudc WP1/2*. Pha
WP1/2* duge luu gitr.

Buégc 1/3): Sau d6, OP1/2 duge tron v6i 20g NaOH rén. Hon fl(_)‘p nay dugc
khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d§ trong phong va pha hitu co OP1/3 thu dugc
dugc tach ra khéi pha nuée WP1/3* thu duge. Pha WP1/3* duge luu gitr.

 Bude 1/4): Ham lugng TAA va NaNOs trong OP1/3 duge x4c dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thi hai: |

Budgc 2/1): Lip lai budce 1/1, ngoai trir viée chiét duge khong duoc thuc hién
voi SWP1, ma véi WP1/2* tlr buée 1/2. Pha hitu co méi thu duge (OP2/1). Pha nude
WP2/1* thu dugc dugc bo di.

Buéc 2/2): Sau do, OP2/1 duge tron véi WP1/3* tir bude 1/3 va hdn hop nay
dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d9 trong phong. Pha hitu co méi thu dugc
(OP2/2). Pha nuéc WP2/2* thu dugc duge luu gitr.
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Bu6c 2/3): Lap lai buée 1/3, ngoai trir pha OP2/2 duge st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP2/3 thu dugc. Pha nuéc WP2/3* thu duge dugc luu giir.

Bué6c 2/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP2/3 dugc x4c dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luogt thi ba:

Budc 3/1): Lap lai budce 1/1, ngoai trir khong thuc hién viée chiét béng SWP1,
ma bang WP2/2* tir budc 2/2. Pha hitu co méi thu dugc (OP3/1). Pha nu6c WP3/1*
thu duoc duoc luu gift. Ham lugng NaNOs va triaxeton amin trong OP3/1 va WP3/1*
duoc x4c dinh va duoc thé hién trong bang 4.

Buéc 3/2): Sau d6, OP3/1 dugc tron véi WP2/3* tir buée 2/3, va hon hop nay
dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhi¢t d9 trong phong. Pha hitu co méi thu dugc
(OP3/2). Pha nuéc WP3/2* thu dugc duge luu gitt. Him lwong NaNO; va triaxeton
amin trong OP3/2 va WP3/2* duoc x4c dinh va dugc thé hién trong bang 4.

Bugce 3/3): Lap lai bude 1/3, ngoai trir pha OP3/2 dugc st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP3/3 thu dugc. Pha nude WP3/3* thu dugce duge luu gifr.

Budce 3/4): Ham luong TAA va NaNOj; trong OP3/3 va WP3/3* dugc xac dinh.

Ham luong cia NaNO; va TAA trong cac pha hitu co OP3/1, OP3/2 va OP3/3
dugce xac dinh va duge thé hién trong bang 4. Ham lugng ctia NaNO; va TAA trong
cac pha nuéc WP3/1*, WP3/2* va WP3/3* ciing dugc x4c dinh va dugc thé hién trong
bang 4.

Tom lai, trong lugt thir ba ctia vi du 3, 20g NaOH (rén; 0,500mol) dugc st
dung dé chiét mudi NaNO, (0,208mol) trong lkg hdn hop san phdm. Do vay, 2,40
duong luong mol NaOH dugc tiéu thy trén NaNO; ¢6 mit trong hén hop san phém,
14n luot thu dugc truc tiép tir lvong chét xtic tAc amoni nitrat dugc str dung. Tinh dugc
s0 v6i lugng TAA ¢6 mit trong hdn hop san phdm, lwong natri hydroxit dugc sir dung
12 80 g NaOH/kg TAA. Trong pha hitu co OP3/3 thu dugc, tri s6 800ppm NaNO; van
duoc thiét 1ap. Piéu nay cho thdy ring lrong NaOH nay la khong du trong qua trinh
chiét nguge dong nham loai bé NaNOj; ra khoi pha hitu co xudng dudi giéi han do néu

khong thuc hién viéc loai b axeton ra khoi san pham triaxeton amin tho.
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G4) Vi du 4 (vi du so sanh; chiét ngugc dong ba 1an tir hdn hop san phdm ma khong

loai bo axeton)

Luot thit nhat:

Buéc 1/1): 1kg hdn hop san pham thu dugce tir bude Al) {Bang 1; 250g TAA,
16,7g, [0,208mol, 1,67% (% khéi lugng)] NH,NO;} dugce trén & nhiét dd trong phong
v6i pha nuée téi tao thir nhdt SWP1. SWP1 bao gdm 89,3g nudc, 15,2g NaNO;, 30,0g
NaOH. Sau khi b sung SWP1 vao, hdn hop nay duge khudy trong thoi gian 15 phit &

‘nhiét do trong phong va pha hitu co OP1/1 thu dugc dugc tach fa. Pha nuéc WP1/1*
thu dugc dugc bo di.

Budéc 1/2): Sau @6, OP1/1 dugc tron vGi pha nudce tai tao thir hai SWP2. Pha
nudc téi tao thir hai SWP2 nay bao gdm 62,5g nuéc, 6,3 g NaNO; va 30,0g NaOH. Sau
khi b6 sung SWP2 vio, hdn hop nay dugc khudy trohg thoi gian 15 phat ¢ nhiét do
trong phong va pha hitu co OP1/2 thu dugc dugc tach ra khoi pha nuéc WP1/2*. Pha
WP1/2* dugc luu gitr.

Budc 1/3): Sau d6, OP1/2 dugce tron véi 30g NaOH rin. Hon hop nay dugc
khudy trong thoi gian 15 phat & nhiét do trong phong va pha hitu co OP1/3 thu duoc
dugc tach ra khéi pha nuéc WP1/3* thu duge. Pha WP1/3* dugce luu gitr.

Budgc 1/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP1/3 dugc x4c dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thi hai:

Bude 2/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khong thue hién viée chiét bing SWP1,
ma béng WP1/2* tir budc 1/2. Pha hitu co méi thu duge (OP2/1). Pha nuéc WP2/1*
thu dugc dugc bo di.

Buéce 2/2): Sau @6, OP2/1 duoc tron véi WP1/3* tir bude 1/3 va hdn hop nay
dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d§ trong phong. Pha hitu co méi thu dugc
(OP2/2). Pha nuéc WP2/2* thu dugc dugce luu giit.
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Buéc 2/3): Lap lai budc 1/3, ngoai trir pha OP2/2 dugce st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP2/3 thu dugc. Pha nuéc WP2/3* thu duge duge luu gitr.

Bué6c 2/4): Ham luong TAA va NaNO; trong OP2/3 dugc xac dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir ba:

Buéc 3/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khong thue hién viée chiét béng SWP1,
ma béng WP2/2* tir budc 2/2. Pha hitu co méi thu duge (OP3/1). Pha nudc WP3/1*
thu dugc dugc luu gitt. Him lugng NaNO; va TAA trong OP3/1 va WP3/1* dugc xac
dinh va duoc thé hién trong bang 4.

Budce 3/2): Sau d6, OP3/1 dugc tron véi WP2/3* tir budce 2/3, va hdn hop nay
duogc khudy trong thoi gian 15 phat & nhiét do trong phong. Pha hitu co méi thu dugce
(OP3/2). Pha nuéc WP3/2* thu dugc duge luu gitt. Ham lugng NaNO; va TAA trong
OP3/2 va WP3/2* duoc xac dinh va duge thé hién trong bang 4.

Budc 3/3): Lap lai bude 1/3, ngoai trir pha OP3/2 dugc st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP3/3 thu dugc. Pha nuge WP3/3* thu duge duge luu gitr.

Buéc 3/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP3/3 va WP3/3* dugc x4c dinh.

Ham lugng ciia NaNOj; va TAA trong céac pha hitu co OP3/1, OP3/2 va OP3/3
dugce xac dinh va duge thé hién trong bang 4. Ham lugng ciia NaNO; va TAA trong
cac pha nuéc WP3/1*, WP3/2* va WP3/3* ciing dugc x4c dinh va duge thé hién trong
bang 4. o h

Tém lai, trong lugt thir ba cia vi du 4, 30g NaOH (rin; 0,750mol) dugc st
dung dé chiét mubi NaNO; (0,208mol) trong 1kg hdn hop san phdm. Do vy, 3,61
duong lugng mol NaOH dugc tiéu thy trén NaNO; cé mit trong hén hop san phim,
14n luot thu duoc truc tiép tir luong chét xtc tic amoni nitrat dugc st dung. Tinh toan
theo lugng TAA da tinh ché, lugng NaOH dugc st dung 13 121 g NaOH/kg TAA.
Trong pha hitu co OP3/3 thu dugc, tri s6 ctia NaNO; dugc thiét 14p, 12 nhé hon gisi
han do 1 25ppm. Piéu nay cho thiy ring chi mot luong 3,6 duong lugng mol NaOH
(rén; tinh theo lwong chéit xtic tdc amoni nitrat ¢6 mat trong hdén hop san phim) 1a du

trong qué trinh chiét ngugc dong nham loai bé NaNO; ra khéi pha hitu co xudng duéi
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gi6i han do neu khong thyuc hién viée loai bo axeton ra khoi sén pham triaxeton amin
tho.

G5) Vidu 5 (vi du so sénh; chiét ngugc dong ba 1an tir hdn hop san phidm ma khéng

loai bo axeton)

Luot tht nhét:

Budc 1/1): 1kg hén hop san phdm thu dugc tir bude Al) {Bang 1; 250g TAA,
| 16,7g, [0,208mol, 1,67% (% khéi lrong)] NH4NO;} dugc tron ¢ nhiét dd trong phong
v6i pha nude téi tao thtr nhdt SWP1. SWP1 bao gdm 166,0g nudc, 8,5g NaNOs, 30,0g
NaOH. Sau khi bd sung SWP1 vao, hdn hop nay duge khudy trong thoi gian 15 phit &
nhi€t d6 trong phong va pha hitu co OP1/1 thu dugce dugc tach ra. Pha nuéc WP1/1*
thu dugc duogc bo di. _

Buéc 1/2): Sau d6, OP1/1 dugc trdon vGi pha nudce tai tao thtr hai SWP2. Pha
nudec tai tao thir hai SWP2 nay bao gém 76,0g nudce, 1,5g NaNO; va 30,0g NaOH. Sau
khi b sung SWP2 vao, hdn hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phtt ¢ nhiét do
trong phong va pha hitu co OP1/2 thu dugc dugc tach ra khoi pha nuéc WP1/2*. Pha
WP1/2* duge luu giit. |

Budce 1/3): Sau d6, OP1/2 dugce tron véi 60g dung dich nuéc NaOH 50% (%
khéi lugng). H5n hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phl’ﬁ ¢ nhiét do trong phong
va pha hitu co OP1/3 thu dugc dugce tich ra khoi pha nudc WP1/3* thu dugc. Pha
WP1/3* duoc luu git.

Buéce 1/4): Ham luong TAA va NaNO; trong OP1/3 dugc x4c dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir hai:
Buéc 2/1): Lap lai budce 1/1, ngoai trir khdng thyuc hién viée chiét b@fmg SWP1,
ma bang WP1/2* tir bu6e 1/2. Pha hitu co méi thu dugc (OP2/1). Pha nuéc WP2/1*

thu dugc dugce bo di.
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Budc 2/2): Sau d6, OP2/1 duge trdn vé6i WP1/3* tir buée 1/3 va hdn hop nay
dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d9 trong phong. Pha hitu co méi thu dugc
(OP2/2). Pha nuéc WP2/2* thu dugce duoce luu gitr.

Budc 2/3): Lap lai buéc 1/3, ngoai trir pha OP2/2 duge st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP2/3 thu dugc. Pha nudc WP2/3* thu dugce duge luu gitr.

Bude 2/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP2/3 dugc xé4c dinh (khong
- dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir ba:

Budc 3/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khéng thue hién viéc chiét béng SWP1,
ma bang WP2/2* tir bude 2/2. Pha hitu co méi thu dugc (OP3/1). Pha nugc WP3/1*
thu dugc dugc luu gitt. Ham luong NaNOs va TAA trong OP3/1 va WP3/1* dugc x4c
dinh va dugc thé hién trong bang 4.

Buéc 3/2): Sau d6, OP3/1 dugc tron véi WP2/3* tir bude 2/3, va hdn hop nay
dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d0 trong phong. Pha hitu co méi thu dugc
(OP3/2). Pha nu¢c WP3/2* thu duogc dugce luu giir. Haim lugng NaNO; va TAA trong
OP3/2 va WP3/2* dugc xac dinh va dugc thé hién trong bang 4.

Budc 3/3): Lap lai bude 1/3, ngoai trir pha OP3/2 dugc st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP3/3 thu dugc. Pha nuéc WP3/3* thu dugc duge luu giit. |

~ Budc 3/4): Ham lugng TAA va NaNOj; trong OP3/3 duoc xac dinh.

Ham luong ctiia NaNO; va TAA trong c4c pha hiru co OP3/1, OP3/2 va OP3/3
dugce xac dinh va dugc thé hién trong bang 4. Ham luong ciia NaNO; va TAA trong
cac pha nuéc WP3/1*, WP3/2* va WP3/3* ciing dugc xé4c dinh va dugc thé hién trong
bang 4.

Tém lai, trong luot thitr ba cla vi du 5, 30g NaOH (0,750mol) dugc sir dung dé
chiét mudi NaNO; (0,208mol) trong 1kg hdn hop san phdm. Tuy nhién, tréi véi vi du
4, n6 dugc bd sung & dang dung dich nuéc 50% (% khéi lugng). Vi vay, ty 1€ nay
tuong Gmg véi ty 16 3,61 duong lugng mol NaOH trén chét xiic tic amoni nitrat c6 mit
trong hdn hop san phim. Tinh toén theo lugng TAA c6 mit trong hdn hop san phém,
lugng NaOH dugc sir dung 1a 121g NaOH/kg TAA. Trong pha hitu co OP3/3 thu
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dugc, tri s6 600ppm ctia NaNO; dugc thiét 1ap. Diéu nay cho thiy ring trong vi du so
sanh 4, chi c6 thé 1am giam ham lugng NaNO; trong pha hitu co xudng dudi gi6i han

do bang céch sir dung 3,6 duong lugng NaOH rén.

G6) Vidy 6 (vi du theo sang ché; chiét dong giao nhau ba 14n tir san phdm triaxeton
amin thd ngheo axeton cling véi viéc loai bd axeton)

Hon hop san phim thu duoc tir bude Al) (1kg, chua 16,7g (0,208mol) amoni
nitrat, 512g axeton va 250g TAA) dugc trdn véi 20g dung dich nuée NaOH 50% (%
khéi luong) (10g NaOH, 0,250mol, 1,2 duong lugng mol NaOH, tinh theo chit xuc
tac amoni nitrat). H3n hop ndy dugc khudy trong thoi gian 15 phit & nhiét do trong
phong, tao ra san phim triaxeton amin thd. Hbn hop nay dﬁgc dem chung cét axeton.
Trong ban md ta ndy, viéc dun néng dugc thuc hién dén soi dudi ap suét khi quyén va
axeton dugc tach riéng bang cot chung cét (cot thuy tinh 30cm véi bd chia hoi va binh
ngung héi Iru) (nhiét d6 dinh 57 - 62°C).

Quy trinh ndy tao ra 420g san phdm chung cAt, ngodi axeton, bao gdm mot
lugng vét nude [0,9% (% khébi luong)] va 0,05% (% khéi luong) mesityl oxit. Phin
cén thu dugc 12 578g hdn hop hai pha bao gdm 90g axeton va 240g TAA. Vi vy, ham
lugng axeton ciia sin phdm triaxeton amin thd nghéo axeton 13 16% (% khdi luong).

Hon hop hai pha ndy dugc tach riéng hai pha ciia né & nhiét d6 60°C, tao ra
545g pha hitu co OP1 [chira 240g TAA va 1,5% (% khdi lwgng) NaNO,] va 30,9g pha
nuéc WP1 [chira 26,3% (% khdi Iugng) NaNO;]. Pha hiru co dugce tach riéng (budc
chiét thir nhit) va dugc trén véi 20g dung dich nude NaOH 50% (% khdi lugng), va
hén hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va cac pha duge tach ra (budce chiét
thir hai). Quy trinh nay tao ra 501g pha hitu co OP2 [chtra 237g TAA va 0,33% (%
khéi luong) NaNOs] va 57,9g pha nuéc WP2 [chita 16,2% (% khéi lwong) NaNO;].
OP2 dugc tron mét 14n nita & nhiét do 60°C vé6i 20g dung dich nuéc NaOH 50% (%
khéi Iugng), va hén hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va cac pha dugc tach
ra (bude chiét thir ba). Quy trinh nay tao ra 475g pha hitu co OP3 (chira 237g TAA va
500ppm NaNO;) va 39,7g pha nuéc WP3 [chira 3,2% (% khéi lugng) NaNO;].

Ham lugng TAA trong OP3 dugc xac dinh bang cach sic ky khi va sic ky ion
12 244g TAA [98,8% tinh theo ham lugng TAA trong hdn hop san phim A1, duge xéac
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dinh bang cach sic ky khi]. Ham lugng NaNOs trong OP3 1 500ppm (dugc xac dinh
bang céch séc ky ion). Ham lugng nay tuong Ung vdi lugng nap NaOH 1a 127g NaOH
trén mdi kg TAA d3 tinh ché hoic 3,6 duong lugng mol NaOH tinh theo chit xuc tac
amoni nitrat dugc st dung. Vi du nay chimg minh tac dung cua viéc loai bd axeton
dén ham luong NaNO; trong dung dich nay. O héni luong axeton 16% trong cédn

chung cit hai pha, 500ppm NaNO; van con lai trong pha hiru co OP3 sau khi chiét.

G7) Vidu 7 (vi du theo séng ché; chiét dong giao nhau ba 14n tir san pham triaxeton
amin thd nghéo axeton cling vai viéc loai bo axeton)

Hon hop san phédm clia qua trinh diéu ché TAA tir bude Al) [1kg, chira 16,7
(0,208mol) amoni nitrat, 512g axeton va 250g TAA] dugc tron vé6i 20g dung dich
nuéc NaOH 50% (% khéi lugng) (10g NaOH, 0,250mol, 1,2 duong luegng mol NaOH,
tinh theo chit xiic tdc amoni nitrat), thu dugc san phim triaxeton amin tho. Hn hop
nay dugc khudy trong thoi gian 15 phit & nhiét do trong phong. Hon hop thu dugc
dugc dem chung cét axeton. Trong ban md ta ndy, hdn hop nay duge dun dén s6i dudi
ap suét khi quyén va axeton dugc tach riéng bang cot chung cét (cot thay tinh 30cm
vé6i bd chia hoi va binh ngung hdi lru) (nhiét do dinh 57 - 62°C).

Quy trinh nay tao ra 490g san phidm chung ct, ngoai axeton, bao gém mot
lugng vét nuée [(1,1% (% khéi lrgng)] va 0,3% (% khéi luong) mesityl oxit. Thu
dugc & dang cin 13 san phim triaxeton amin thd ngheo axeton, 528g hdn hop hai pha,
bao gdbm 19g axeton va 235g TAA. Vi vdy, ham lugng axeton trong phan cin 1a 3,6%

(% khéi lugng).

Hdn hop hai pha nay dugc tach riéng hai pha ctia n6 & nhiét do 60°C, tao ra
444g pha hiru co OP1 [chira 233g TAA va 0,30% (% khéi lugng) NaNO;] va 80,4g
pha nuéc WPI1 [chia 26,3% (% khéi lugng) NaNO;]. Pha hitu co dugc tach riéng
(bude chiét thir nhit) va dugc tron véi 20g dung dich nuée NaOH 50% (% khéi
lugng), va hén hop niy duge khudy trong thoi gian 15 phut va céc pha duogc tach ra
(budc chiét tht hai). Quy trinh nay tao ra 417g pha hitu co OP2 (chira 232g TAA va
300ppm NaOH) va 42,3g pha nuéc WP2 [chira 3,3% (% khdi lugng) NaNO;]. OP2
dugc tron mét 1an nira & nhiét d6 60°C véi 20g dung dich nuéc NaOH 50% (% khéi

lugng), va hdn hop nay dugce khudy trong thoi gian 15 phit va cac pha dugc tach ra
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(buéc chiét thir ba). Quy trinh ndy tao ra 399¢g pha hiru co OP3 (chtra 228g TAA va
< 25ppm NaNOs) va 31,5g pha nuéc WP3 [chira 0,3% (% khéi lvong) NaNOs].

Ham lugng TAA trong OP3 dugc x4c dinh bang cach sic ky khi va sic ky ion.
Vi vay, OP3 bao gbm 228g TAA [97,0% tinh theo ham lugng TAA trong hdn hop san
phdm thu dugc tir buée Al, duge x4ac dinh bing cach sic ky khi]. Him lugng NaNO,
trong OP3 1a nho hon gidi han do 1a 25ppfn (dugc xac dinh bang cach sic ky ion).
Ham lugng ndy twong (mg véi lugng nap NaOH 13 132g NaOH trén mdi kg TAA d3
tinh ché hoic 3,61 duong lugng mol NaOH, tinh theo chét xtic tdc amoni nitrat duoc
st dung. Vi du ndy chitng minh tdc dung ciia viéc loai bo axeton dén ham lwong
NaNOj; trong dung dich nay. O ham luong axeton 16% trong cin chung cit hai pha,
500ppm NaNOj; van con lai trong pha hitu co OP3 sau khi chiét, trong khi néu ham
lugng axeton giam xudng 3,6% (% khéi lugng) trong san phdm triaxeton amin tho
nghéo axeton, trong cic diéu kién twong ty nhu trong vi du nay, phan doan NaNO;

trong pha OP3 giam xudng dudi giéi han do.

G8) Vi du 8 (vi du theo sang ché; chiét dong giao nhau hai l4n tir san phdm TAA
tho ngheo axeton)

Hbén hop san ﬁhém cla qua trinh didu ché TAA tir Al [lkg, chira 16,7g
(O,208mol) amoni nitrat, 512g axeton va 250g TAA] dugc tron v6i 20g dung dich
nudc NaOH 50% (% khéi lugng) (10g NaOH, 0,250mol, 1,2 duvong lugng mol NaOH,
tinh theo cht xtc tac amoni nitrat). H3n hop nay duoc khudy trong thoi gian 15 phit
& nhiét o trong phong. Hon hop thu dugc duge dem chung cit axeton. Trong bdn md
td ndy, hdn hop nay dugc dun dén sbi dudi ap suét khi quyén va axeton duoc tach
riéng bing cot chung cét (nhiét d6 dinh 57 — 62°C). |

Quy trinh ndy tao ra 490g san phim chung cit, ngoai axeton, bao gdm mot
lugng vét nuéce [1,1% (% khéi lugng)] va 0,3% (% khdi lugng) mesityl oxit. Phan cin
thu dugc 13 528g hén hop hai pha, san phadm triaxeton amin thd nghéo axeton, bao
gbm 19g axeton va 235g TAA. Vi vdy, ham lugng axeton trong phan cin 13 3,6% (%
khéi lugng).

H6n hop hai pha ndy dugc tach riéng hai pha ctia né ¢ nhiét do 60°C, tao ra
441g pha hitu co OP1 [chira 234g TAA va 0,27% (% khéi lwgng) NaNOs] va 81g pha
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nudc WP1 [chita 21,7% (% khéi Iugng) NaNO;]. Pha hitu co dugc tach riéng (budc
chiét thr nhét) va duge tron v6i 40g dung dich nuéc NaOH 50% (% khéi luong), va
hén hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phut va c4c pha dugce tach ra (bude chiét
thtr hai). Quy trinh nay tao ra 405g pha hitu co OP2 (chtra 231g TAA va 110ppm
NaNO;) va 69,4g pha nuéc WP2 [chira 1,92% (% khéi lrong) NaNO;].

Ham lugng TAA trong OP2 duge x4c dinh bang cach sic ky khi va sic ky ion.
Vi vy, OP2 bao gém 231g TAA [98,3% tinh theo ham lugng TAA trong hdn hop san
phim Al, dugc xic dinh bing cach sic ky khi]. Him luong NaNO; trong OP2 13
110ppm (dugc x4c dinh bing cach sic ky ion). Ham lugng nay tuong tng véi luong
nap NaOH 1a 130g NaOH trén mdi kg TAA d3 tinh ché hoac 3,61 duong lugng mol
NaOH, tinh theo chit xtc tdc amoni nitrat duoc st dung. Vi du nay chiing minh réng
¢6 loi khi thuc hién qué trinh chiét dong giao nhau ba giai doan d& loai bé hoan toan
NaNO; ra khoi pha hitu co.

G9) Vi du 9 (vi du theo sang ché; chiét nguoc dong ba 1an tir hdn hop san phim
cung voi viéc loai bo axeton) .

Hon hop san phdm thu duge tir bude Al) (1kg, chira 16,7g (0,208mol) amoni
nitrat, 512g axeton va 250g TAA) d&gc tron voi 20g dung dich nuée NaOH 50% (%
khdi lugng) (10g NaOH, 0,250mol, 1,2 duong lugng mol NaOH, tinh theo chit xuc
tAc amoni nitrat). San pham triaxeton amin tho nay duoc khudy trong thdi gian 15 phut

& nhiét do trong phong. Hon hop thu duge dugc dem chung cét axeton. Trong ban mo
| td ndy, hdn hop nay duoc dun dén sbi dudi ap suét khi quyén va axeton dugc tach
riéng bang c6t chung cit (nhiét do dinh 57 - 62°C). Ngay khi axeton khong con di qua
cot, qua trinh chung cit két thiic. Thu dugc 490g san phim chung cét, ngoai axeton,
bao gdm mot luong vét nude [1,1% (% khéi luong)] va 0,3% (% khdi luong) mesityl
oxit. Phan cin thu duoc 13 528g hén hop hai pha, san phdm triaxeton amin tho ngheo
axeton, bao gbm 19g axeton va 235 g TAA. Vi vély, ham lugng axeton trong phan cin
1 3,6% (% khéi lugng). Sau d6, phin cin dugc dua vao bude chiét nguge dong, duge
thye hién & nhiét o 60°C, va quy trinh nay 14 nhu sau:

Luot thir nhét:
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Bud6c 1/1): 528g hén hop hai pha [235g TAA, 17,7 g (0,208mol, 3,35 % khdi
lugng) NaNO;] dugce trdn & nhiét dd 60°C véi pha nude tai tao thir nhit SWP1. SWP1
bao gém 70,0g nuéc, 14,0g NaNO;, 10,0g NaOH. Sau khi bd sung SWP1 vao, hdn
hop ndy dugc khudy trong thoi gian 15 phut va pha hitu co OP1/1 thu dugc duge tach
ra. Pha nuéc WP1/1* thu dugc duoc bo di.

Budc 1/2): Sau d6, OP1/1 duoc tron véi pha nude tai tao thir hai SWP2. Pha
nuéce tai tao thit hai SWP2 nay bao gdbm 40,0g nuée, 6,0g NaNO; va 10,0g NaOH. Sau
khi bd sung SWP2 vao, hdn hop nay dugc khudy trong thdi gian 15 phat & nhiét do
60°C va pha hitu co OP1/2 thu dugc dugc tach ra khoi pha nuéc WP1/2*. Pha WP1/2*
dugc luu gitr.

Budc 1/3): Sau @6, OP1/2 dugce tron véi 20g dung dich nuée NaOH 50% (%
khéi lugng). Hon hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phit & nhiét o 60°C va pha
hitu co OP1/3 thu dugc dugce tach ra khoi pha nuéec WP1/3* thu dugc. Pha WP1/3*
dugc luu gitr. _

Buée 1/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP1/3 dugc xac dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir hai:

Budc 2/1): Lép lai bude 1/1, ngoai trir khong thuc hién viée chiét béng SWP1,
ma bang WP1/2* tir budc 1/2. Pha hiru co méi (OP2/1) thu dugc. Pha nuéc WP2/1*
thu dugc duoc bo di.

Budc 2/2): OP2/1 dugc chiét bang WP1/3* tir bude 1/3. Pha hitu co méi
(OP2/2) thu dugc. Pha nugc WP2/2* thu dugc dugc luu gitr.

Bude 2/3): Lap lai bude 1/3, ngoai trir pha OP2/2 dugce st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP2/3 thu duge. Pha nudc WP2/3* thu duge duge luu giir.

Buéc 2/4): Haim luong TAA va NaNO; trong OP2/3 dugc xac dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir ba:
Budce 3/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khong thuc hi¢n viée chiét bing SWP1,
ma bang WP2/2* tir bu6c 2/2. Pha hitu co méi thu duge (OP3/1). Pha nuéc WP3/1*
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thu duoc dugc luu gitt. Ham lugng NaNO; va TAA trong OP3/1 va WP3/1* dugc xac
dinh va dugc thé hién trong bang 4.

Budc 3/2): OP3/1 dugc chiét bing WP2/3* tir budc 2/3. Pha hitu co méi thu
dugc (OP3/2). Pha nuéc WP3/2* thu dugc dugc luu gitt. Him luong NaNO; va TAA
trong OP3/2 va WP3/2* duoc xac dinh va dugc thé hién trong bang 4.

BudGe 3/3): Lap lai bu6e 1/3, ngoai trir pha OP3/2 dugc st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP3/3 thu dugc. Pha nuge WP3/3* thu dugc duge Iuu giir.

Budce 3/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP3/3 duoc xéc dinh.

Ham luong ctia NaNO; va TAA trong céic pha hiru co OP3/1, OP3/2 va OP3/3
dugc xac dinh va dugc thé hién trong bang 4. Tuong tu, ham lugng cia NaNO; va
TAA trong cac pha nudc WP3/1*, WP3/2* va WP3/3* duoc xac dinh va dugc thé
hién trong bang 4.

To6m lai, trong luot thir ba ciia vi du 9, 20g NaOH [¢ dang dung dich nuéc 50%
(% khbi lugng); 0,500mol] dugce sit dung, véi 10g NaOH dugc str dung dé khir hoat
tinh va 10g NaOH nira dugc st dung dé chiét mudi NH,NO; (0,208mol) trong lkg
hdn hop séﬁ phim. Vi vay, ty 16 nay tuong Umg vdi ty 1€ 2,40 duong luong mol NaOH
trén NH4NO; c6 mit trong hdn hop san phidm. Tinh toan theo lucyﬁg TAA (235 g) thu
duogc tir cdn hai pha, lugong NaOH duogc sir dung 1a 87g NaOH/kg TAA. Trong pha
hitu co OP3/3 thu dugc, khong thé biét chic c6 NaNO; hay khong; tri s nay nhé hon
gi6i han do, tirc 1a < 25ppm. Piéu nay cho thy ring viéc loai bo axeton ra khoi san
phim TAA tho va chiét san phdm TAA thod ngheo axeton véi ham lugng axeton 1a
3,6% (% khbi lugng), lwong 2,40 duong luong NaOH, tinh theo lugng NaNO; ¢ miit
trong hon hop san phim, 1& di dé loai bé NaNO; ra khoi pha hitu co xuéng duéi gidi

han do.

G10) Vi du 10 (vi du theo sang ché; chiét ngugc dong ba 1an tir hdn hop san phdm
cung v6i viéc loai bo axeton va sit dung pha hitu co chira san phdm triaxeton amin
thd)

Hon hop san phim thu dugc tir bude Al) [1kg, chira 16,7g (0,208mol) amoni
nitrat, 512g axeton va 250g TAA] dugc trdn véi 20g dung dich nuée NaOH 50% (%
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khdi lrong) (10g NaOH, 0,250mol, 1,2 dwong lwgng mol NaOH, tinh theo chét xuc
tAc amoni nitrat). Hén hop niy dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d6 trong
phong. Quy trinh ndy tao ra 1001g pha hitu co (chira 12,6g NaNOs, 510g axeton, 249g
TAA) va 17,0g pha nué6e (chtra 4,9g NaNOs, 1,7g NaOH). Pha hitu co chira san phém
~ triaxeton amin thd dugc tach ra khéi pha nuéc va dugc dun dén s6i dudi 4p suét khi
quyén. Axeton dugc tach riéng bing cot chung cit (nhiét do dinh 57 - 62°C). Ngay khi
axeton khong con di qua cdt, qua trinh chung cit két thiic. Quy trinh nay tao ra 488g
san phidm chung cit, ngoai axeton, bao gdm mét lugng vét nudec [0,9% (% khbi
lugng)] va ci 0,3% (% khéi lugng) mesityl oxit. Phin cin thu dugc 13 531g hén hop
hai pha bao gém 22g axeton va 247 g TAA. Vi vay, ham lugng axeton trong phén cin
13 4,1% (% khéi lugng).

Sau @0, phén cin dugc dua vao budce chiét nguoc dong, dugc thyc hién & nhiét

d6 60°C, va quy trinh nay 13 nhu sau:

Luogt thit nhét:

Buge 1/1): 531g hdn hop hai pha [247g TAA, 17,7 g (0,208mol, 3,35% khéi
lugng) NaNOs] duge tron & nhiét do 60°C véi pha nudce tai tao thir nhdt SWP1. SWP1
bao gdm 60,0g nudc, 4,6g NaNO;, 10,0g NaOH. Sau khi b sung SWP1 vio, h(’)n‘h()'p
nay duge khudy trong thoi gian 15 phut va pha hitu co OP1/1 thu dugc dugc tach ra.
Pha nuéc WP1/1* thu dugce dugc bo di. |

Sau do, budc 1/2) OP1/1 dugc trdn véi pha nude tai tao thtr hai SWP2. Pha
nudc tai tao thir hai SWP2 nay bao gdm 30,0g nuéc, 0,6g NaNOs; va 10,0g NaOH. Sau
khi bd sung SWP2 Véo, hdn hop nay dugc khudy trong thoi gian 15 phit & nhiét do
60°C va pha hitu co OP1/2 thu dugc duge tach ra khoi pha nuéc WP1/2*, Pha WP1/2*
duge luu gitr.

Sau do, buée 1/3) OP1/2 dugce tron véi 20g dung dich nuée NaOH 50% (%
khéi luong). HSn hop ndy dugc khudy trong thoi gian 15 phut & nhiét d§ 60°C va pha
hitu co OP1/3 thu dugc dugce tach ra khoi pha nwéc WP1/3* thu duge. Pha WP1/3*
dugc luu gitr.

Buéc 1/4): Ham lugng TAA va NaNO; trong OP1/3 duge x4c dinh (khéng
dugc thé hién trong bang 4).
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Luot tha hai:

Budce 2/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khong thuc hién viée chiét bing SWP1,
ma bang WP1/2* tir budc 1/2. Pha hitu co méi thu dugc (OP2/1). Pha nuédc WP2/1*
thu duoc dugc bo di.

Budc 2/2): OP2/1 dugc chiét bing WP1/3* tir bude 1/3. Pha hitu co méi thu
dugc (OP2/2). Pha nuéc WP2/2* thu duge dugce luu giit.

Buéce 2/3): Lap lai buéc 1/3, ngoai trir pha OP2/2 duge st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co méi OP2/3 thu dugc. Pha nudec WP2/3* thu dugc dugc luu giir.

Buéce 2/4): Ham lugng TAA va NaNOs trong OP2/3 dugc xac dinh (khong
dugc thé hién trong bang 4).

Luot thir ba: ‘

Budc 3/1): Lap lai bude 1/1, ngoai trir khdng thuc hién viée chiét béng SWP1,
ma bang WP2/2* tir budc 2/2.. Pha hitu co méi thu dugc (OP3/1). Pha nuéc WP3/1*
thu dugc duoc Ivu gitt. Him lugng NaNO; va TAA trong OP3/1 va WP3/1* dugc xac
dinh va dugc thé hién trong bang 4.

Bud6c 3/2): OP3/1 dugc chiét bang WP2/3* tir budc 2/3. Pha hitu co méi thu
dugc (OP3/2). Pha nuéc WP3/2* thu dugce duge luu gitt. Ham lugng NaNO; va TAA
trong OP3/2 va WP3/2* dugc xé4c dinh va duge thé hién trong bang 4.

Budc 3/3): Lap lai buéc 1/3, ngoai trir pha OP3/2 dugc st dung thay cho
OP1/2. Pha hitu co médi OP3/3 thu dugc. Pha nuéc WP3/3* thu dugc dugce luu gitr.

Buéc 3/4): Ham lugng TAA va NaNOj; trong OP3/3 dugc x4c dinh. |

Ham lugng ciia NaNO; va TAA trong c4c pha hitu co OP3/1, OP3/2 va OP3/3
duoc x4c dinh va dugc thé hién trong bang 4. Tuong ty, ham lugng cia NaNO; va
TAA trong cic pha nu6c WP3/1*, WP3/2* va WP3/3* dugc xac dinh va duoc thé
hién trong bang 4.

Tém lai, trong luot thir ba ctia vi du 10, 20g NaOH [¢ dang dung dich nuéc
50% (% khdi luong); 0,500mol] duge sir dung, véi 10g NaOH duoc sir dung dé khir
hoat tinh va 10 g nita dugc st dung dé chiét mudi NaNO; (0,208mol) trong 1kg hdn
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hop san phdm. Vi vy, ty 18 ndy tuong tmg véi ty 1€ mol 2,40 duong lugng mol NaOH
trén NaNOj; ¢ mit trong hdn hop san phém, l4n luot thu dugc truc tiép tir luong chét
xuc tdc amoni nitrat dugc st dung. Tinh todn theo lugng TAA thu dugc tir c¢in haj pha
(235g), vi vay lugng NaOH duoc st dung 13 82g NaOH/kg TAA. Khong thé biét chic
c¢6 NaNO; trong pha hiru co OP3/3 thu dugc hay khéng; tri sé nay nhé hon gi6i han
do, tirc 13 <25ppm. Pidu nay cho thiy rang khi sir dung pha hitu co chira sén phim
triaxeton amin tho va loai bd axeton ra khéi pha hitu co ctia san phim triaxéton amin
thé clung véi viée 1am gidm ham lugng axeton xuéng 4,1% (% khdi lugng), luong
2,40 duong lugng NaOH, tinh theo lugng NaNO; c6 miit trong hdn hop san phim, 13
dt dé loai bé NaNOj ra khéi pha hitu co OP3 xubng duéi gi6i han do.

Ngoa‘li ra, viéc so sanh gifta cdc vi du so sanh 9 va 10 cho thiy ring hiéu suét
TAA, tinh theo san phdm tir qué trinh tdng hop TAA, (97,9% so véi 99,2% trong vi du
so sanh 9 hodc 10) 14 cao hon néu thyc hién viéc tich pha trude khi chiét ngugc dong
va chi pha hitu co dugc cho qua budc chiét nguge dong.

Déi véi tht ca cac vi du theo sang ché trong d6 thuc hién buéc chiét nguoc
dong (vi du 9 va 10), lwong NaOH dugc st dung, tinh theo lugng TAA thu dugc, 1an
luqt 1a 87g hodc 82 [g NaOH dugc str dung trén mdi kg triaxeton amin thu duoc]. Trai
lai, tri s6 nay trong quy trinh ngugc dong theo JP2003-206277 1a 169 [g TAA/l1kg
TAA]. Quy trinh nay dugc néu chi tiét trong bang 4 trong vi du 11. Két qua nay chimg
to ring quy trinh theo sang ché c6 vu diém bAt ngo so véi quy trinh duge md ta trong
JP2003-06277 1 ¢6 thé loai b mudi ra khoi pha hiru co bing cach sit dung chi mét
nira lugng NaOH. o

Két qua bét ngd ndy cling 14 hién nhién khi so sanh véi cac vi du 1 dén 5. Do
vay, khong thé thyc hién viée chiét ngugc dong theo vi du 4 dé 1am giam NaNO, trong
pha hitu co OP3 xubng duéi giéi han do bing cach st dung 2,4 duong lugng mol
NaOH (tinh theo chét xtic tdc amoni nitrat c6 mat trong hdn hop san phdm). Con lai
800ppm ham luong cdn. Tréi lai, trong céc vi du 9 va 10, c6 thé 1am giam ham lugng
NaNO; trong pha hitu co xudng duéi giéi han do bing cach st dung 2,4 duong lugng
mol NaOH (tinh theo chét xfic tAc amoni nitrat ¢6 mit trong hén hop san phim).

Khong cin loai bd axeton, quy trinh nay dugc thuc hién chi bing cach st dung

3,61 duong lugng mol NaOH (tinh theo chit x@ic tic amoni nitrat c6 mat trong hdn
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hop san phdm) va thdm chi sau d6, néu chi st dung NaOH rén (vi du 4). 2,4 duong
lugng mol NaOH (tinh theo chét xtc tac amoni nitrat c6 mt trong hdn hop san phim)
la khong du (vi du 3). Khi st dung dung dich nu6c chira NaOH (vi du 5), viéc lam
giam NaNOj3 trong pha hitu co OP3 1a khong thuc hién dugc thdm chi véi 3,61 duong
lugng mol NaOH tinh theo chét xtic tdc amoni nitrat c6 mit trong hdn hop san phim.
Ngoai ra, diéu nay 1 didu hién nhién khi so sanh vé6i cac vi du 1 dén 5, vi quy trinh
theo sang ché c6 thé 1am giam mot cach dang ké viéc sir dung NaOH [tinh theo chét
xuc tdc amoni nitrat dugc st dung & bude Al)].

Diéu hién nhién khi so sanh vi du 7 vé6i cac vi du 1 va 2 trong truong hop chiét
dong giao nhau ma khong loai bd axeton, 13 chi can sir dung 5,41 dwong lugng mol
NaOH, dugc st dung duo’i dang NaOH rén, tinh theo chét x{ic tdc amoni nitrat c¢6 mat
trong hdn hop san phdm, dé 1am giam NaNO, trong pha hitu co OP3 xudng duéi gisi
han do (vi du 2). Khi sir dung 3,61 duong luong mol NaOH, dugce st dung & dang
dung dich nudc, tinh theo chét xuc tac amoni nitrat c6 mit trong hén hop san phém,
quy trinh nay khong dugc thyc hién (vi du 1).

Do v4y, quy trinh theo sang ché cho phép loai bd mudi mot cach hiéu qua hon
ra khoi pha hitu co do quy trinh ndy dugc thuc hién bing cach st dung NaOH véi
luong dugce giam mot cach dang ké. Didu nay cho phép tiét kiém dang ké nguyén liéu

vanho d6 dat dwgc muc dich ctia sang ché. Céc két qua duogc tom tét trong bang 4.
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Khong quan sat thiy viéc tao ra cin trong qua trinh chung cit. Cho du néu budc
chung cit duoc lap di 13p lai ma khong cin tinh ché tam thoi san phim day cta qua trinh
chung‘ cét, cling khong quan sét thiy viéc tao ra cin vi/hoic viéc tao ra cac cin ling trén

bé m3t 16 phan (g hoic bé mit cta thiét bi trao d6i nhiét.
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YEU CAU BAO HQ
1. Quy trinh didu ché triaxeton amin, bao gdm céc budc:

a) cho chit twong duong axeton phan mg vé6i bazo thir nhét, dugc chon tir
amoniac, v6i su ¢6 mit clia chét xuc téc, tao ra hon hop san phém chra axeton;

b) lam nglng hoat tinh xtic tic cta chit xic tic duge st dung & budce a) cua

hén hop san phim thu dugc tir buée a) bang cach bd sung it nhit 1 dwong lugng mol, tinh
 theo lugng chét xtic tac duogc st dung & bude a) cliia quy trinh nay, ciia mot bazo khac,
tao ra san phém triaxeton amin tho chira axeton;

c) loai bd axeton ra khéi san phim triaxeton amin thd thu dugc & budc b), tao
ra san phim triaxeton amin tho nghéo axeton, hdm lugng axeton nhé hon 40 phan trim
theo khdi lwong c6 mat trong san phim triaxeton amin tho ngheo axeton;

d) chiét san phdm triaxeton amin tho ngheo axeton thu dugc & buéc c) bing
cach b sung bazo, nhd d6 dung dich thu dugc theo budc c) cua quy trinh nay duogc khir
mudi, tao ra san phim triaxeton amin thé sau khi chiét.

2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd quy trinh ndy con bao gém budc e), trong
. d6 san phém triaxeton amin thé sau khi chiét thu duoc & bude d) duge tinh ché dé thu
duoc triaxeton amin.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, khic biét & chd chit twong duong axeton 13 mot
hodc nhiéu hop chét dugc chon tir nhém bao g6m axeton, mesityl oxit, ruou diaxeton,
phoron, diaxeton amin, axetonin.

4. Quy trinh theo didm bét ky trong sé céc didm tir 1 dén 3, khac biét & chd bazo
khéc & budc b) dugc chon tir nhém bao gdm hydroxit kim loai kidm, hydroxit kim loai
kiém th, cacbonat kim loai kiém, cacbonat kim loai kidm thd.

5. Quy trinh theo diém bét ky trong s céc didm tir 1 dén 4, khac biét & chd, lurgng
bazo khic duge bd sung vao & budc b) ndm trong khoang tir 1,0 duong lrgng mol dén

2,0 duong lugng mol, tinh theo luong chét xuc tac dugc st dung & budc a).

6.  Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, khac biét & chd budc tach
pha dugc thuc hién bd sung giita budce b) va budc c).

7. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd phan tng
& buéc a) dugc thuc hién & nhiét dd nim trong khoang tir 40°C dén 80°C.
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8. Quy trinh theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 7, khac biét & chd viéc loai
b axeton ra khéi san phdm triaxeton amin thd & budc ¢) dugc thuc hién bang cach chung
cét.

9. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac didm tir 1 dén 8, khéc biét & chd chit xtic
tac & buéce a) dugc chon tir nhém bao g@)m axit Bronsted, mudi amoni cua axit Bronsted,
mubi phosphoni ciia axit Bronsted, axit Lewis. '

10.  Quy trinh theo diém bt ky trong s céc diém tir 1 dén 9, khac biét & chd chat xic
tdc & budc a) 1a amoni clorua hoic amoni nitrat.

11.  Quy trinh theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 10, khac biét & chd ty le
mol gifta amoniac va chét xic tac & budc a) ndm trong khoang tir 1:0,8 dén 1:0,02.

12.  Quy trinh theo diém bat ky trong sé cac didm tir 1 d@én 11, khac biét & cho buéc
chiét san phim triaxeton amin thod ngheéo axeton & budc d) duoc thuc hién dudi dang
chiét dong giao nhau hozic duéi dang chiét nguoc dong.

13.  Quy trinh theo diém bt k¥ trong s cac diém tir 2 dén 12, khic biét & chd san

pham triaxeton amin tho sau khi chiét & budc e) dugc tinh ché bang cach chung cit dé
thu duogc triaxeton amin.
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