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(57) Sdng ché dé cap dén phuong phép loai bd dieste vong clia axit 2-hydroxy
alkanoic ra khoi hoi chita dieste néu trén, trong d6 hoi nay dugc cho tiép xiic véi
dung dich nudc dé sao cho dieste hoa tan trong dung dich nay. Phuong phap theo
sdng ché, khdc biét & chd, dung dich nay 1a dung dich kiém, t6t hon 1a c6 do pH
trén 10. Véan dé vé sy hinh thanh huyén phu dieste trong cic dung dich nudc cé
thé tranh dugc nho phuong phdp theo séng ché. Phuong phap nay c6 thé dugc 4p

dung véi rat nhiéu wu diém trong qua trinh san xuat hoic chuyén hdéa lactit.
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Linh vuc k¥ thuat duogc dé cap

Sang ch€ dé cap dén phuong phép loai bd dieste vdng cla axit 2-hydroxy
alkanoic ra khoi hoi chita dieste néu trén, trong d6 hoi nay dugc cho tiép xic véi

dung dich nudc d¢€ sao cho dieste hoa tan trong dung dich nay.

Tinh trang k¥ thuat cta sang ché

C4c axit 2-hydroxy alkanoic va cdc dieste vong cla chiing hién dang nhan
duoc nhiéu su chd y. Céc axit va cdc dieste ndy c6 thé dugc sit dung dé tao ra cic
polyme loai axit poly(2-hydroxy alkanoic). M6t vi du da biét 16 vé cdc polyme
nhu vdy la polyglycolit. Tuy nhién, sy quan tdm dac biét duoc danh cho
polylactit (con dugc goi 1a axit polylactic va dugc viét tit 1a PLA). N6 1a mot
polyeste béo, c6 thé dugc san xut tir cic ngudn nguyén liéu ti tao. Quy trinh
san xudt ndy c6 thé bao gém qua trinh 1én men vi sinh cdc nguén c6 sin trong tu
nhién nhu tinh bt hodc céc hydrat cacbon khéac thanh axit lactic. PLA thudng
dugc tong hop bodi qué trinh tring hgp m& vong (ROP) clia lactit, dieste vong
(hodc dime vong) cla axit lactic (axit 2-hydroxy propanoic).

Ca trong qud trinh tdng hgp céc dieste vong ciing nhu trong qué trinh
chuyén héa chiing thanh polyme, cdc dong hoi déu chita nhitng lwong nhd cia
dieste vong ma chdng cn phai dugc loai bo. Dé gidm bét thiét hai, thi lwong
dieste vong nhu vy trong cdc hoi cdn phéi dugc gidm dén mifc t6i thiéu. Ngoai
ra, qud trinh thuy phan cdc san phdm clia cdc dieste nay c6 thé gy ra cic van dé
vé st dn mon trong thiét bi dung dé téng hop hoic chuyén héa cic dieste. Véan dé
nay dugc dac biét luu ¥ d6i véi axit lactic, 1a san phdm thiy phan clia lactit. Cac
phuong phép ngung tu va rita da dugc dic biét phét trién nhim gidm cang thap
cang t6t ham lugng dieste trong cac hoi thodt ra.

Mot phuong phép da dugc néu trong phan md& ddu cua tai liéu sdng ché s6
JP H10-17653. Cu thé hon, tai liéu ndy mo ta phuong phap san xuét PLA tir lactit
trong thing phan tng tring hgp. Theo phuong phdp nay, lactit chua phan g
dugc loai bd dudi dang hoi tir thing phén tng, hoi nay hdu hét dugc héa léng
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trong b trao doi nhiét va sau d6 dugc thu gom trong thiing thdo. Mot phan nhd
cta lactit khong héa 16ng dugc van chuyén bdi bo phan ddy vao bo ngung tu khi
ap. Trong bo ngung tu nay, lactit dugc cho tiép xiic v4i dung dich nudc ma chu
yéu chifa lactit, sén phdm thuy phén ctia né 13 axit lactic va nudc.

Trong thuc t&, phuong phép da biét nay c6 mot nhuoc diém rd rét. Mitc do
thity phan twong d6i thap cta lactit thanh axit lactic trong dung dich nuéc di kém
v6i tinh hoa tan thap cla lactit trong céc dung dich nuéc, c6 thé dan dén su hinh
thanh huyén phil lactit trong céc dung dich nay. Diéu ndy dic biét x4y ra trong
truong hop céc thi€t bi duge van hanh & 4p suét thdp. Trong nhitng trudng hop
nhu vy, nhiét 40 van hanh s&€ phéi duge chon & mic tuong déi thdp nhim trdnh
lam s6i dung dich nuéc. Nhiét 46 van hanh thap dan dén t6c do thiy phan thap.
Theo giai phdp néu trong don yéu cdu cip patent néu trén, cic bo loc dac biét
dugc 4p dung trong mot két cdu trong s6 cdc két cdu clia bo ngung tu dé loc
huyén phti lactit nay. Theo cich ndy, c6 thé trdnh dugc sy tic chia cic bo phan
khéc nhau clia két cdu clia bd ngung tu boi huyén phi lactit. Tuy nhién, viéc bd
sung cdc b loc trong két cau clia bd ngung tu lam tang cdc chi phi khong mong
mudn V€ thiét bi.

Danh muc tai liéu trich dan
[Tai liéu patent]

Tai liéu patent 1 : Cong bo don yéu ciu cédp patent s6 JP H10-17653 (A),

cong bo ngay 20/01/1998.

Ban chat k§ thuat cta siang ché

Sdng ché& nham muc dich céi tién phuong phdp da biét. Cu thé, muc dich cia
sang ché 1a dé xuét phuong phdp ma c6 thé duge wvu tién thyc hién vé6i hiu qua
cao hon, thiét bi don gian hon va/hoac véi céc chi phi thap hon.

Muc dich nay va cic muc dich khéc cta sdng ch€ dat dugc nhd phuong phép
loai bd dieste vong clia axit 2-hydroxy alkanoic ra khoi hoi chita dieste néu trén,
trong d6 hoi nay dugc cho tiép xiic v6i dung dich nudc dé sao cho dieste hoa tan
trong dung dich nay, phuong phédp nay con khac biét & chd, dung dich nay 1a mot
dung dich ki€ém. Theo dinh nghia, dung dich nhu vay cé do6 pH (d6 axit) 16n hon
7.
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Sang ché dua trén co s& phat hién cla céc tdc gia sdng ché rang qué trinh
thuy phan cic dieste vong ctia cic axit 2-hydroxy alkanoic trong dung dich nudc
c6 thé dugc ting toc nhiéu néu qua trinh thuy phén nay dugc thuc hién trong
dung dich kiém. Do sy thuy phan clia cic dieste nay trong nudc, nén tinh axit cia
dung dich nudc nhu vay ting. Diéu nay dac biét thdy trong trudng hgp cic dung
dich khong dugc dém. Sy thuy phan cta phan tir dime vong dan dén sy hinh
thanh mot phan tir dime mach théng tuong tng cta né hoac hai phan tir monome
axit 2-hydroxy alkanoic twong tng cla né. Sy hinh thanh cic san phim thiy
phan nay din dén lam gidm do pH cla dung dich t6i tri s thdp hon nhiéu so véi
7. Trong cic diéu kién axit, qué trinh thuy phan cla cdc dieste da néu xdy ra
trong d6i cham. Tuy nhién, trong cdc diéu kién kiém, qué trinh thity phan nhanh
hon nhiéu s& x4y ra. Do qué trinh thy phan nhanh hon dugc d€ cép trong cac
diéu kién kiém, nén van dé vé sy tao thanh huyén phi lactit nhu da dugc dé cap
d6i v6i céc gidi phap thudc tinh trang k¥ thuat dugc gidm nhiéu va, khi cic diéu
kién duogc chon t6t, thi hién tugng nay s& hoan toan khong xdy ra.

Diéu dugc nhan manh 1a khi hodc hoi chita lactit c6 thé chita cdc thanh phén
bd sung. Ty thuoc vao quy trinh ma hoi cic dieste dugc riit ra, ma c6 thé con
chita cdc san phdm thity phan cla dieste vdng, nudc va/hoac cic thanh phan khic
c6 ngudn gdc tir phuong phdp nay ciing nhu khi ro ri tir moi trudng xung quanh.
C4c san phdm thily phan nhu vay ctia dime vong c6 thé 1a dime mach thing

twong tng hoic monome axit 2-hydroxy alkanoic twong ung.

M6 ta van tat hinh vé

Cic khia canh d3 néu va céc khia canh khéc clia sdng ché s& trd nén 1 rang
hon qua ph4n mo t4 lién quan t6i cdc thir nghiém dugc mo ta dudi day c6 dya vao
hinh vé&, trong do6 :

Fig.1 1 hinh v& thé hién mat cét cla thi€t bi ma trong d6 phuong phép theo
séng ché c6 thé dugc thyc hién.

Diéu dugc nhdn manh 13 hinh vé& nay chi minh hoa duéi dang so d6 va
khong tuan theo ty 1é tuong xing.

Mo ta chi tiét sang ché
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Theo mot phuong 4n déng luu §, phuong phap theo sdng ché, khic biét &
chd, dieste 1a lactit va axit 2-hydroxy alkanoic 13 axit lactic. Cc thir nghiém da
cho thdy rang t6c do clia qu4 trinh thuy phan lactit thanh axit lactic s& ting manh
khi qu4 trinh thuy phan xay ra trong dung dich nu6c c6 do pH 16n hon 7. Po6 pH
cao nay khién cho axit lactic s& chii yéu 12 & dang lactat ciia né. Ion trdi d4du cta
phan tir lactat s& tuy thudc vao ban chat cta bazo dugc st dung cho qué trinh
kiém héa thuc t€,

bicu duge luu y 12 hiéu dng thiy phan nay khong chi gi6i han & mot loai
lactit dic biét. Do sy c6 mat ciia hai nguyén tir bat d6i xting trong lactit, nén phan
tir nay c6 thé t6n tai dudi ba dang céu triic hinh hoc khic nhau, chiing 1a cc chat
dong phan khong ddi quang. Céc céu triic khdc nhau cé thé duoc phan biét 1a
(R,R)-lactit (hodc D-lactit), (S,S)-lactit (hoac L-lactit) va (R,S)-lactit (hodc meso-
lactit). Ca ba chat dong phan khong d6i quang cla lactit déu thé hién hiéu tng
toc do thay phan cao trong cac diéu kién kiém.

Theo mot phuong 4n dugc wu tién, phuong phdp theo sang ché, khic biét &
chd, do pH clia dung dich nay dugc duy tri § mic trén 10. Trong diéu kién nay,
su thuy phan ctia dieste vong xay ra hdu nhu chi thong qua quy trinh dugc goi 1a
'xa phong héa'. Qud trinh thily phan kiém dudi co ché€ nay cho phép phan hiy
nhanh dieste thanh dime mach thing twong tng. Trong nhimg trudng hop ndy, su
ct lién két este tao ra rugu cing v6i mudi clia axit carboxylic. Trong trudng hop
cu thé nay, rugu va axit carboxylic da khir proton 1a cdc phin clia ciing mét phan
tir (nhu lactat chang han). Trdi nguoc han véi sy thity phan axit, mic di su thuy
phan kiém khong phéi 12 mot phan dng can béng, song 1a mot phan tng xay ra
t6i mic chuyén héa 100%. Do d6, co ché thity phan nay 1 hoan toin khic hén
vGi co ché€ tao sy thuy phén trong cic diéu kién axit. Khi do pH clia dung dich
nay dugc duy tri & mic trén 10, khong thdy xuét hién huyén phi lactit. Trong
nhitng trudng hop nay, céc bién phdp dé loc huyén phi lactit 12 khong can thiét
va ¢6 dugc su van hanh déng tin cay hon cta phuong phép nay. T6t hon 13, d6 pH
clia dung dich nuéc duge duy tri & mic trén 11. Trong cdc diéu kién nay, téc do
thity phan este dugc ting cao déng ké. T6c do thuy phan céc dieste vong, va dic
biét 1a lactit, dugc nang cao hon nita khi d6 pH ctia dung dich nu6c & mic trén
12.
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Theo mét phuong 4n ddng lwu y, phuong phép theo sing ché, khic biét &
chd, do pH cilia dung dich kiém dugc duy tri ndm trong khodng mong muén bing
cdch bé sung bazo. Céc loai bazo khac nhau c6 thé dugc sit dung cho muc dich
nay, nhu cic bazo Lewis (nhu pyridin) hoac cdc bazo Bransted (nhu amoniac
l6ng). Viéc dung cic oxit kim loai hodc cacbonat kim loai ré tién cho cic két qua
tot hon. C4c hydroxit thong thudng, nhu amoni hydroxit 1a duoc wu tién so véi
céc bazo da néu trén. C4c két qua t6t hon nita s€ dat dugc khi hydroxit kim loai
dugc dung 1am bazo, trong s6 d6 natri hydroxit va kali hydroxit 1a c4c bazo dugc
chon dau tién. T6t hon, néu cac bazo dugce st dung dudi dang céc dung dich nudc
dic. O dang nay, ching c6 thé dugc bd sung mot céch rat dé dang va chinh x4c
vao dung dich kiém ma trong d6 qué trinh thuy phan xay ra. Cdc dung dich dac
nhu vay c6 thé chia khoang 30-55% khdi lugng bazo dac thi trong nudc. Natri
‘hydroxit va kali hydroxit 1am cho axit lactic duoc tao thanh trong qué trinh thuy
phan lactit d€ chuyén héa thanh natri lactat va kali lactat, mot cich twong tng.
Nhin chung, cdc mu6i lactat thé hién d6 tan tot trong cdc dung dich nudc. Diéu
nay la dac biét doi vé6i cac mudi Na- va K- clia axit lactic.

Theo mot phuong 4n cla séng ché, c6 1gi néu bazo lién tuc dugc bd sung
vao. Phuong 4n nhu vay c6 thé dugc sir dung mot cdch hiéu qua trong céc quy
trinh san xuat lién tuc trong d6 dieste vong, nhu lactit, duoc loai bd mot cach lién
tuc ra khoi dong hoi hoac dong khi chia dieste nay.

Theo mot phuong 4n cla phuong phdp theo sidng ché, luong bazo duge bd
sung vao dung dich nay dugc kiém sodt mot cich tu dong dua trén co s& gid tri
do pH cua dung dich. Theo phuong 4n nay cua sing ché, viéc cdp bazo vao dung
dich nuéc dugc diéu chinh bang mot co ché phan héi trong dé6 do pH clia dung
dich cung cdp gid tri ddu vao. Phuong 4n nhu vay c6 thé 12 rit ddng xem xét dé
thuc hién trong cic quy trinh san xuét lién tuc.

Theo mot phuong 4n thuc hién cu thé cha phuong phép theo sdng ché trong
d6 nhiét d6 ctia dung dich dugc duy tri ndm trong khoang tir 5°C dén 40°C. Thuc
t€ da chi ra ring trong cdc diéu kién khi quyén, phuong phép theo sing ché c6
thé dugc thyc hién & nhiét do bat ky ndm trong khoang giita diém dong dic va
diém so6i ctia dung dich nudc nay. Trong thuc t&, diéu nay cé nghia 12 nhiét do

bt ky nam trong khoang tir -20°C dén 110°C. Tuy nhién, nhiéu quy trinh ma

-6-
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trong d6 céc hoi chifa dieste vong dugc loai bo va duge 1am sach ra khéi hoi duoc
ti€n hanh & cac 4p suét thdp, ching thudng ndm trong khoang tir 100 dén 4000Pa
va dic biét 1a nam trong khoang tir 200 dén 2500Pa. Trong cic diéu kién ndy,
quy trinh nay van hanh t6i vu & nhiét do ndm trong khoang tir 5°C dén 40°C va
t6t hon 12 ndm trong khoang tir 10°C dén 25°C.

biéu ngac nhién da phat hién ra 12 quy trinh theo sidng ch& c6 thé duoc thuc
hién & cic 4p sudt thap hon nhiéu so véi trudng hop duge 4p dung trong céc quy
trinh thudc tinh trang k§ thuét. Do vay, khi cdc dung dich nuéc c6 cing nong do
ctia axit lactic va cdc mudi lactat dugc so sdnh dudi cing diéu kién 4p suat giong
nhau, thi diém s6i ctia cdc dung dich loai muéi lactat dudng nhu 12 cao hon mot
cdch dang ké. Thyc t€ 1a viéc quy trinh nay c6 thé dugc thuc hién & mot dp suit
thdp trude khi dung dich nuGc nay bat ddu soi s& 1a mot Igi thé quan trong.

Theo mot phuong 4n thuc hién cu thé khac clia phuong phdp theo sang ché,
hoi va dung dich dugc cho ti€p xidc trong cot, trong d6 dong hoi va dong dung
dich dugc dan theo huéng ngugc nhau qua cot nay. V&i két cdu dong nguge nay
cua phuong phép theo sing ché, su ti€p xdc rdt mat thiét giita hoi va dung dich
nu6c c6 thé dat duge do viéc chdy ngugc nhiéu nhau clia hoi va dung dich. Pac
biét 1a, phuong 4n nay ctia phuong phdp theo sdng ché c6 thé dugc 4p dung rat
thanh cong trong trong c4c diéu kién dp suét thap.

Mot su cai thién khac theo phuong 4n néu trén cuia phuong phép theo sdng
ch€ dat dugc khi dung dich nay duge phun trong cdt néu trén bdi bo phan phdi
chat 16ng. Bang bo phan phdi chét 16ng nhu vay, cdc giot nhd cha dung dich nuéc
dugc tao ra trong cdt. Su tao thanh ctia cac giot nhd trong cot 1am tang dién tich
tiép gidp 1ong-hoi, din dén su chuyén khéi t6t hon giita chat 16ng va hoi. Két qua
12 loai bd mot cach hiéu qua hon dieste vong (dic biét 1a dudi dang lactit) ra khoi
dong hoi. Do huyén phi dieste vong khong duge tao ra trong chét 16ng, nén su
tic ciia by phan ph6i chat 10ng khong xay ra. Do d6, cdc bo phan phdi chat 16ng
c6 céc 16 phun chat 10ng rat nhd c6 thé dugc sir dung trong nhimg trudng hop
nay.

Mot su cai thién khdc cla phuong phéap theo sdng ché€ dat dugc khi dung
dich va hoi dugc din qua ting nhoéi, né c6 mat trong cot. Sy 6 mat cla tdng nhéi

nhu vay 1am tang hon nita dién tich ti€p gidp hoi-long. Trong nhing trudng hgp
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ndy, t6c do chuyén khéi clia dieste vong nhu lactit tir hoi sang chét 16ng duoc
tang manh. Do dung dich nudc c6 tinh kiém, nén su tac cta tdng nhéi do dieste
vong khong hoa tan s€ khong xay ra. Diéu dugc luu ¥ 13 cdc loai tAng nhéi khac
nhau, nhu vat liéu nhéi x€p chdng va vat liéu nhéi nhiu nhién cé thé dugc sir
dung trong pham vi cta sing ché. Vat liéu nh6i ngiu nhién c6 thé gom céc vat
liéu nhoéi dang vong hodc dang hinh yén nguya.

Mot phuong 4n ti€p theo ctia phuong phdp theo sdng ché, khic biét & ché,
dung dich dugc dugc tudn hoan. Khi dung dich nudc duge duy tri & gia tri d6 pH
trén 7 va t6t hon 1a trén 10, cic dieste vong dugc tao ra cta axit 2-hydroxy
alkanoic bat ky s& bi thiy phan nhanh ching chi y&u thanh mu6i cua axit 2-
hydroxy alkanoic tueong ting. Cdc san phdm thity phan nhu vay dudng nhu 13 hoa
tan ngay trong dung dich nudc kiém tinh. Nho viéc thiy phan dieste nhanh
chéng va do tan cao cia mudi twong ng, nén chi cdn cé mot lugng twong d6i
nho dung dich ki€ém trong qud trinh rira. Nho vay, kich thudc tich trit dung dich
kiém trong thiét bi c6 thé 1a twong d6i nhd, din dén su ha thap cic chi phi cho
toan bo thiét bi.

Ciing d4dng quan tam 1a phuong 4n clia phuong phdp theo sdng ché c¢6 dau
hiéu 12 dung dich tudn hoan dugc din qua bo trao déi nhiét. Phuong 4n ndy dac
biét hitu ich trong trudng hgp hoi chita dieste vong cé nhiét dd kha cao. N6 chi
nhiét 30 nam trong khoang tir 95°C dén 250°C. Trong trudng hop nhu vay, nhiét
do cha dung dich nudc c6 thé tang kha nhanh. Do phuong phdp theo sing ché
dugce uu tién st dung trong cac quy trinh véi cdc diéu kién 4p sudt thap, nén diéu
d6 1a rat khong dugc mong mudn. Vi vay, viéc sb6i sém cua ctia dun dich dugc
gia nhiét c6 thé din dén két qua khong dugc mong muén, dic biét 1a khi dung
dich rlra tuén hoan. Sy c6 mat clia bo trao d6i nhiét c6 thé ngan ngira vin dé nay

nho viéc hap thu mot phan nang lugng cua dung dich nudc.

Vi du thire hién sang ché

Trong thir nghiém thit nhét theo sdng ché, hoi chifa lactit (cu thé 13 dieste
vong da loai nudc cua axit lactic hoac axit 2-hydroxy propanoic) dugc din qua
dudng 6ng din hoi 1 vao cot rira w6t 2 dugc thé hién trong Fig.1. Hoi ndy c6 thé

c6 ngudn gdc tir quy trinh san xudt lactit hodc quy trinh san xuat axit polylactic
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(PLA). Cot 2 bao gom ting nhoi 3, né md rong trén toan bo dudng trinh trong
ctia cOt. Cot nay con duge 1ap cung véi dudng 6ng thoét hoi 4 va bo phan phai
chét 16ng 5. Hoi di qua tAng nh6i 3 va ra khoi cot qua dudng Ong thodt hai 4.
Nho bom chan khong 6, dp suit thap khoang 1500Pa dugce tao ra trong cot. Bom
6 ciing hit hoi chita dieste vong, nhu lactit, tir dudng 6ng din vao 1, qua cot 2,
tdng nhoi 3 va dudng 6ng thodt 4 vao hé thng thu gom khi xa (khong duoc thé
hién).

Cot 2 con bao gom khoang chita chit 1ong 7, né chita dung dich nudc. Chéat
16ng bé sung c6 thé dugc dua vao khoang 7 qua dudng 6ng din chat 16ng 16ng
vao 8. Trong thir nghiém nay theo sang ché, dung dich nudc trong khoang 7 duge
tao thanh dung dich kiém béng cich bd sung bazo. Dung dich nay dugc tudn
hoan qua hé thong tuan hoan chat 16ng bao gdbm dudng 6ng tudn hoan chit 1ong
9, su tuin hoan nay dugc dan dong bsi bom chat long 10. Trong thuc t&, dung
dich nudc duoc bom tir khoang chita chat 16ong 7 qua dudng 6ng 9 va bo trao ddi
nhiét 11 vao bo phan phéi chat 1ong 5. Trong bd phan phdi 5, dung dich ki€ém
duoc chuyén héa tir dong 16ng thanh céic giot nhd. Cic giot nhd niy roi 1én trén
va phan b6 trén bé mat trén 12 cla tidng nhoi 3. Do trong luc, céc giot nhé cla
dung dich nuéc di qua ting nhéi 3 va roi vao trong dung dich nuGe cé mat trong
khoang chita 7. Kich c¢& ctia khoang 7 tuy thudc vao thoi gian lwu tri can thiét
trong céc diéu kién van hanh duge 4p dung. Diéu dugc luu y d6i v6i sdng ché nay
13, khong nhét thiét ring khoang 7 phdi duoc tich hop trong cot 2 nhu dugc thé
hién theo phuong 4n nay.

Do su ¢6 mit cla ting nhdi 3, su chuyén khéi hiéu qué clia dieste vong cha
axit 2-hydroxy alkanoic (cu thé 1a lactit) tir hoi vao dung dich nudc cé thé dat
duoc. Do dé, lactit duoc rira hét ra khoi hoi vao dung dich nugc. Nhiét ¢ thé
tham nhéap vao cot nhd dong hoi s& duge chuyén mot céch hiéu qua vao dung
dich nu6c kiém tinh va sau d6 c6 thé dugc loai bo ra khoi dung dich nay nhd bo
trao déi nhiét 11.

Trong toan b thir nghiém, d6 pH ctiia dung dich nay dugc duy tri & mdc trén
10. Diéu ndy dat dugc bing cich bd sung bazo. Trong thir nghiém niy, natri
hydroxit dugc sit dung 1am bazo. Pugc xem 12 ¢6 1¢i néu b sung bazo mot céch

lién tuc, t6t hon 14 & dang 16ng. DGi vé6i thir nghiém nay, dung dich nguyén liéu
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thuong phdm c6 50% kh6i lugng NaOH trong nuéc (Brenntag, technical grade)
duoc str dung. V& nguyén tic, viéc bd sung hydroxit nay vao dung dich nuéc c6
thé dugc thuc hién thong qua dudng 6ng din bat ky vao hé thong tuin hoan.

Mot s6 thit nghiém dugc tién hanh véi dung dich nude kiém tinh c6 do pH
nam trong khodng tir 7 dén 10 cho thdy sy hinh thanh cta céc két tha lactit nho
c6 thé xay ra trong cdc diéu kién ndy. Tuy nhién, lugng clia c4c két tha nhu vay
s& gia tang khi d6 pH tang (46 pH nim trong khoang tir 7 dén 10). O gié tri do
pH trén 10, khong thdy c6 cdc két taa lactit. Cac két tha nhu vay hodc huyén phi
van khong c6 mat ngay ca sau khi cho ti€p xiic trong mot khoadng thoi gian dai
hoi chita lactit v6i dung dich rira kiém tinh tudn hoan. Trong qu4 trinh tuin hoan
trong khoang thoi gian dai nay, ndong d¢ cta natri lactat trong dung dich nuéc
tang 1én manh. Do natri lactat c6 do tan cao (>70% khdi lugng & 20°C), nén néng
do cao nay khong gy ra cac vin d€ bat ky, do huyén phi khong dugc hinh
thanh.

Trong qua trinh thir nghiém, gia tri d6 pH cla dung dich nudc theo thdi gian
dugc gidm st lién tuc thong qua bo cam bién pH (khong duge thé hién) c6 mat
trong dudng 6ng tudn hoan chét 1ong 9. Trén co céc thay d6i clia gia tri do pH do
dugc theo thoi gian, lugng bazo duge bd sung duge tw dong diéu chinh thong qua
bo phan phan héi nguge (cling khong dugc thé hién) dé duy tri do pH cha dung
dich & mot gi tri khong doi. Lién quan dén viéc 4p suit thdp trong coOt 2, nhiét
d6 cla dung dich nuéc dugc wu tién duy tri & mitc dudi 40°C nhd bo trao déi
nhiét 11. Trong thir nghiém nay theo sdng ché, nhiét do ctia dung dich nudc duoc
duy tri xung quang 15°C.

Thé tich cha khoang chifa chét 16ng 7 cho dung dich kiém sé& tang khi chat
16ng b sung di vao cot. V& nguyén tic, c6 hai cich thitc c6 thé tao ra su tang
nhu vay. Thit nhat 13, voi phun hoi nuéc (khong dugc thé hién) cé thé duoc gin
vao duong 6ng dan hoi vao 1. Voi phun nhu vay s& 1am cho hai di vao bo ngung
tu 2 s& chita lactit, nuGc va cdc san phdm thiy phan ctia lactit. CAch thi hai 13,
viéc b6 sung bazo dic qua dudng ong din chat 16ng 8 vao khoang 7 ciing din
dén 1am tang thé tich ctia dung dich nudc trong khoang 7. Tuy nhién, t6t hon néu
thé tich nay dugc duy tri gan nhu khong d6i. Diéu nay dat dugc nhd bo cam biét

do mic (khong dugc thé hién), cung cép dit liéu cho van 13 trén dudng 6ng thoat
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hoi 14. Néu mic dung dich kiém trd nén qud cao, thi bo cdm biét do mifc sé& giri
mot tin hiéu dé md van 13. Do d6, mot thé tich dugc mong muén ctia dung dich
dugc thio ra qua dudng 6ng 14 cho dén khi dat dugc mifc thé tich can thiét cta
dung dich trong khoang 7. Thé tich c4n thiét ndy twong ing véi mitc dugc mong
muén cua dung dich trong khoang 7.

Trong mot thir nghiém so sanh khong theo sdng ché, nguyén liéu dung dich
kiém ban d4u dugc sir dung trong thit nghiém dugc mo ta § trén duoc thay thé
bing dung dich nudc c6 do pH khoéang 7. Trong qué trinh tudn hoan clia dung
dich nuéc, n6é duge cho ti€p xtic trong tAng nhéi 3 v6i dong hoi chita lactit. Do su
thuy phan, nén mot phén lactit da hoa tan trong dung dich nu6c duge chuyén héa
nhd dime mach théng thanh axit lactic. Do d6, d6 pH clia dung dich nuéc giam
tir 6 pH 7 (gan nhu giong nudc tinh khiét) xudng céc gid tri d6 pH duéi 4. Tuy
thudc vao lugng lactit dugc rira ra khdi dung dich nu6e, mot phan lactit da hoa
tan s& két tla trong dung dich nudc. Cic két tha nay c6 thé 1am tic nghén ting
nhai 3 hoac cic bo phan ctia hé théng tudn hoan (nhu bo phan phéi chat 16ng 5).
Diéu nay 1a rat khong dugec mong muén.

Trong céc thit nghiém bd sung theo sdng ché, lactit dugc thay thé bing
mandelit, 13 dieste vong cta axit 2-hydroxy-2-phenylaxetic (con dugc goi 12 axit
mandelic). Mitc d6 hoa tan cia mandelit trong dung dich trung tinh, dung dich
axit va dung dich kiém da duoc kiém tra va so sdnh v6i nhau. Nhim muc dich
ndy, dung dich nudc c6 tinh axit dugc tao ra bang cich hoa tan 10% kh6i luong
axit mandelic trong nudc. Dung dich nudc ki€ém tinh dugc tao ra bang cdch b
sung NaOH cho dén khi dat d6 pH 13. Dung dich nudc trung tinh gém nuGc tinh
khiét khong duge dém. Ba dung dich nu6c nay duge bd sung 2% khéi lwong
mandelit. T4t ca cic dung dich dugc git & 20°C va dugc khudy trong vai gio.
Trong khoang thdi gian nay, mirc do hoa tan ctia mandelit trong cac dung dich
nudc duge dénh gid truc quan.

C6 vé nhu 1a sau 60 phiit, mandelit dd khong dugc hoa tan hoan toan trong
dung dich trung tinh. Diéu ny tiép tdc xdy ra trong dung dich axit, gin nhu toan
bo mandelit dugc bd sung vin khong dugc hoa tan sau 60 phit. Tuy nhién,
duong nhu 12 trong dung dich kiém thi khoang 50% mandelit duoc b6 sung duoc
hoa tan trong 60 phiit.
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Tur nhitng quan sit nay, c6 thé két luan ring mitc do thuy phan mandelit 1a
thap trong dung dich nudc trung tinh, t6t hon mot chit trong dung dich nuéc cé
tinh axit va 1a tot nhat trong dung dich nudc kiém tinh. Diéu dugc tin chic 1a su
hoa tan trong doi nhanh cta mandelit trong dung dich nuGc kiém tinh 1 dua trén
co s& cung co ch€ gidng nhu qud trinh xa phong héa tao ra sy thuy phan nhanh
chéng cua lactit trong cic diéu kién kiém. Viéc so sanh gifta sy thuy phan clia
lactit va mandelit cho thdy rang trong cing mot diéu kién (46 pH, nhiét do, ndng
d9), lactit thity phan nhanh hon trong dung dich kiém so v6i mandelit.

Tém lai, phwong phép theo sidng ché€ dua ra mot phuong phép cai thién dé
ra cic dieste vong nhur lactit ra khdi dong hoi, dong thdi tranh duoc cdc vin dé
gy tac trong qué trinh rira. Phuong phap nay c6 thé dugc 4p dung véi nhiéu loi
th€ trong cdc quy trinh doi hoi viéc loai bod lactit hodc dime axit 2-hydroxy
alkanolc vong khdc ra khoi dong hoi chita dime nhu vay. N6 1a mot trudng hop
trong qud trinh san xuit hoac dime vong nhu vay ciing nhu trong khi hodc sau
khi s dung dime nhu vay trong quy trinh tring hgp.

Mic du sing ch€ da dugc minh hoa va duge mo ta chi tiét trong phin mo ta
néu trén, song sy mo ta nhu vay chi dugc xem 1a dé minh hoa hoac dé 14y 1am vi
du va khong nhdm muc dich gi6i han; sdng ché khong chi gi6i han & cdc phuong
4n va cdc thir nghiém di dugc mo ta. C4c bién thé clia cic phwong 4n d3 mo ta c6
thé dugc hiéu va dugc thyc hién béi cic chuyén gia trong linh vire k§ thuat nay
khi thyc hanh sdng ché trén co s& nghién citu phan mo ta va Yéu cau bao ho kem
theo.

Trong phdn Yéu cau bao ho, thuat ngit "bao gédm" khong nhim loai trir cic
buéc hodc cic thanh phan khic, va ti€p ddu t6 "mot" khong nham loai trir d6i vé6i
ti€p ddu t6 "nhiéu". Thuc t& 1a cho dit mot s6 phuwong 4n dwoc x4c dinh trong cic
diém Yéu cdu bao ho phu thudc khdc nhau s& khong c6 nghia 1a su két hop ciia

c4c phuong &n nhu vay khong dugce ap dung mot cach co 1gi.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép loai bd dieste vong cua axit 2-hydroxy alkanoic ra khoéi hoi
chita dieste, trong d6 hoi nay duoc cho ti€p xic véi dung dich nudc dé sao cho
dieste hoa tan trong dung dich nay, khic biét & chd, dung dich nay 1a dung dich
kiém.

2. Phuong phép theo diém 1, khdc biét & chd, dieste néu trén 1a lactit va axit
hydroxy alkanoic néu trén 1a axit lactic.

3. Phuong phép theo diém 1 hodc 2, khéc biét & chd, do pH cta dung dich nay
dugc duy tri & mic trén 10.

4. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém 1, 2 hodc 3, khic biét &
chd, do pH cta dung dich kiém dugc duy tri ndm trong khodng do pH mong
mudn bing cich bd sung bazo.

5. Phuong phép theo diém 4, khac biét & chd, bazo 1a hydroxit kim loai.

6. Phuong phdp theo di€ém 4 hoic 5, khdc biét & chd, bazo lién tuc dugc bd
sung vao.

7. Phuong phédp theo diém bat ky trong s6 cic diém 4, 5 hoic 6, khic biét &
chd, lugng bazo dugc bd sung vao dung dich nay dugc kiém sodt mot céch tur
dong dua trén do pH cua dung dich nay.

8. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 7, khdc biét & ché,
nhiét do cta dung dich dugc duy tri ndm trong khoang tir 5°C dén 40°C.

9. Phuong phdp theo diém bat ky trong s& céc diém tir 1 tGi 8, khdc biét & chd,
hoi va dung dich dugc cho ti€p xidc trong cot, trong d6 dong hoi va dong dung
dich dugc din theo hudng nguge nhau qua cft nay.

10. Phuong phép theo diém 9, khac biét & chd, dung dich nay dwoc phun trong
cot bai bd phan phdi chat long.

11. Phuong phép theo diém 9 hodc 10, khic biét & chd, dung dich va hoi duoc
din qua tdng nhoéi c6 mat trong cot.

12. Phuong phap theo diém b4t ky trong s6 cic diém 9, 10 hodc 11, khic biét &
chd, dung dich nay dugc tuin hoan.

13. Phuong phép theo diém 12, khic biét & chd, dung dich tudn hoan dugc din
qua bo trao ddi nhiét.
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