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Linh vire ki thuat dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh xir Iy pha nudc di qua sir dung trong quy
trinh san xuét triaxetonamin c6 xic tac ddng thé.
Tinh trang k§ thuét ciia sing ché

Triaxetonamin (2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidinon; TAA) 13 hop chit héa
hoc trung gian quan trong duoc sir dung dé téng hop nhiéu san phdm thir cip. Cac
san phdm phan {mg quan trong trong truong hop nay 13, vi du, chit én dinh quang
(chit én dinh quang chta amin c6 tic dung cin trd [hindered amine light
stabilizers - HALS]), chét oxy héa va chét diéu bién qua trinh polyme héa (vi duy,
céc gbe nitroxyl). _

Céc quy trinh san xuit triaxetonamin tir axeton va amoniac d& dugc mo ta
trong nhiéu tai lidu khac nhau. Trong trudng hop nay, cic quy trinh san xuét dugc
chia so bg thanh quy trinh tdng hop TAA truc tiép (modt budc) tir cac nguyén lidu
cap, vi du, quy trinh dugc mb ta trong DE2429937, US4536581, JP54088275
hodc trong Zeitschrift fiir Naturforschung 1976, 328-337 va 338-345, va quy trinh
téng hop gian tiép (hai budc) thong qua axetonin (2,2,4,4,6-pentametyl-1,2,5,6-
tetrahydropyrimidin), vi dy, quy trinh dugc méd tad trong DE2429935 hoic
DE2429936, hodc thong qua phoron (2,6-dimetyl-2,5-heptadien-4-on), vi dy, quy
trinh trong DE2352127. Trong quy trinh tbng hop TAA hai buéc théng qua
axetonin, ddu tién axetonin dugc tao ra tir axeton va amoniac, va tiép d6 cho phén
tmg tiép dé tao ra TAA & budc tiép theo véi viée loai bd mot duong lugng
amoniac. Trong quy trinh tbng hop thong qua axetonin ndy, c hai hop chét (TAA
va axetonin) dugc tao ra mot cach déng thoi, nhung vi€ce tao ra axetonin 1a duogc
wu tién hon nhiéu vé mit dong luc hoc so véi viéc tao ra TAA. Trong quy trinh
téng hop TAA “mgt budc”, axetonin thu dugc khong thé duoc tach ra mdt cach

dé dang.
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C6 thé san xuit TAA khéng chi bang cach xtc tic ddng thé (thudmg bing
mubi amoni), ma con bﬁng cach xuc tac dj thé (vi dy, v6i su ¢6 mit cia chét trao
dbi ion c6 tinh axit).

Phin 16n c4c tai liéu trong tinh trang k§ thuat d& cap dén céc phén tng c6
xic tac dong thé. P& 1am cac chit xuc tac c6 thé, trong trudng hop nay, cac chit
xtc tic thuong duoc sir dung nhét 13 canxi clorua (vi du, 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 céc dan xuat hydrazin (vi du, trong JP54088275; JP541 12873A).

Trong qua trinh san xuit triaxetonamin, ngoai cic san phdm phén tmg hiru
co, nudc dugce tao ra dudi dang san phém phu. Do d6, khi két thuc phén g, thu
dugc hdn hop phan tmg gém cac hop phén hitu co, nude va chit xuc tc, trong d6
chit xtic tac dugc hoa tan mot cach ddng nhit.

Do d6, trong qua trinh xtr 1y hoan todn hdn hgp phan {mg nay, trong mdi
trudng hop, dong duge tao ra bao gdm nuéc (nudc phan vmg, tic 1a khong phai
nu6c dugc cip bd sung) hodc it nhit 13 chira nude. Dong nay khong thé duogc
quay vong vao phan tmg va do d6, phai dugc chuyén dén bé nudce thai.

Ngoai ra, dé xir Iy hdn hop phan tmg nay, c6 thé sir dung chét bd trg ma tao
ra pha nudc cing v6i nude cb mit trong hdn hgp phan tmg hoic duoc sir dung
truc tiép dudi dang dung dich nude. Trong trudng hop sit dung cic chit bd tro nay
hoic dung dich nuéc cia ching, dong nudc bd sung duge tao ra ma, mic du diu
tién c6 thé tuy y dugc quay vong bén trong quy trinh, cudi cing ciing phai dugc
chuyén dén bé nuée thai.

Timg dong nude thai thu dugc trong qua trinh san xut triaxetonamin duge
md ta cu thé hon dudi day.

Dong nudce thu duge tir nude phan ing duoc tao ra

Nudc phén Ung dugce tao ra trong qué trinh phan Ung (trong qua trinh
ngung tu axeton va amoniac dé tao ra TAA, thu duoc hai duong lugng nudc) phai
dugc thai ra khéi quy trinh nay va khéng thé duoc quay vong hoan toan, do néu

khong su can bing ctia phan tmg s& bi anh hudéng mot cach bét loi.
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Trong qué trinh xtr Iy san phdm triaxetonamin tho bang cich chung cit,
nu6c phan tng thu duoc dudi dang phan doan chung cit. Tuy nhién, trong phan
ung tao ra TAA, cac san phém phu tao ra ma khong thé duoc tach ti ndo ra khoi
nude (do ¢ sy tao ra hdn hop ddng sdi, vi du, mesityl oxit [4-metylpent-3-en-2-
on]) hodc chi tich dugc mot cach vo cing khé khin (do cac diém soi rat gibng
nhau). Trong trudng hop hdn hop ddng sbi mesityl oxit/nude, sau khi ngung tu,
do ¢6 khe hdn hop & nhiét d6 thip, mic du c6 thé thuc hién viéc tach giira pha
nudc va pha hitu co, nhung pha nuée thu duge van chira mot hrong cac hop phin
hiru co. Cu thé, dong nuée nay chira hop phin hitu co ma ¢ diém s6i gibng nudc
hoac téo ra hon hop déng s0i v&i nudc (vi dy, axeton, mesityl oxit, rugu diaxeton
[4-hydroxy-4-metylpentan-2-on], diaxetonamin [4-amino-4-metylpentan-2-on],
TMDH-pyridin [2,2,4,6-tetrametyl-2,3-dihydropyridin], axetonin).

Pha nuéc c6 ham hrong hitu co cao nay 1a khéng thich hop dé xa ra ngoai
(vi duy, vao thiét bi xir Iy nudc thai) va do d6, dau tién phai dugc cho qua qua trinh
hau x1r ly.

Dong nudc thu duge tir viée sir dung chit bd trg bd sung dé khir hoat tinh
chat xdic tic

Trudc khi xtr Iy bang cach chung cit hdn hop phan tmg chira triaxetonamin
ma chira chit xtc tic dugc hoa tan mot cach d(“)ng nhét (vi du, mubi amoni), chét
xtc tac phai duoc khir hoat tinh. Néu viéc nay khong duoc tién hanh, trong qua
trinh chung ct, chi mot phin nhé TAA diu tién cé mit trong hdn hop phan tng
nay c6 thé tach dugc dudi dang san phdm tinh khiét (JP04154763, trang 5, dong
14-16, xem bang tir trang 4). Su cé mit ciia chit xtic tac trong qué trinh chung cét
thir nhét s& phan cit TAA thanh cic hop phin c6 phén tir lugng thip hon (phan
g nguoc ciia phan g tao thanh) va thir hai 13 ddn dén cc phan ing ngung tu
tiép v6i viée tao ra cac hop phan ¢ phéan tir luong cao hon ma khéng thé dugc
cép dé sir dung tiép.

V& mit ndy, viéc khir hoat tinh chét xuc tac trude khi xir Iy hdn hop phan
(g 13 hoan toan cén thiét. “Su khir hoat tinh chét xic tac” ¢ nghia 13 chit xtc
tac axit c6 mat, vi dy, trong san phém thé chira TAA, duoc chuyén hoa thanh

dang khong c6 hoat tinh xtic tic. Viéc ndy dugc thuc hién bing cich bd sung chét
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bd tro thich hop, cu thé 13 bing cach bd sung it nhit 1 duong lugng mol bazo, tinh
theo luong chét xuc tac dugc sir dung (vi du, dugc mo 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 1’Industria, 2000, 82(5), 569-571). Tét hon
néu bd sung 1 dén 2 duong luong mol bazo, t6t hon nira 13 tir 1 dén 1,4 dwong
lwong mol bazo, va t6t nhit 13 1,2 dwong luong mol bazo, tinh theo lrong chit
xtc tic dugc st dung. Bazo (M'B") phan tmg véi chat xic tac axit twong Ung.
Néu chét xtc tac nay 13 mudi amoni (AH'X"), thi bazo (M'B") phan tmg dé tao ra
amin tu do twong tmg (A), axit lién hop (HB) va ca mudi tro (M™X)). Cu thé, néu
viéc khir hoat tinh amoni clorua (AH"X") bing NaOH (M'B") dugc xem xét, thi s&
tao ra amoniac (A), nuéc (HB) va natri clorua (M'X"). Tuong tu, trong qu4 trinh
khir hoat tinh amoni nitrat (AH"X") bing NaOH (M'B"), thi c4c san phdm dugc
tao ra 1a amoniac (A), nuéc (HB) va natri nitrat (M"X)).

Thong thuong, & budce bd sung ndy, pha nude tao ra chira mét lwong nude
va mudi va c6 thé tach riéng dugc. Tiép d6, pha hiru co cb thé duoc dwa di xir Iy
tiép (vi du, chung ct).

Pha nu6c ma dugc tach riéng chira it nhit mot phan cac hop phan duoc tao
ra trong qué trinh khir hoat tinh chit xtc tac, va ca it nhat mot phan cia chinh chét
bd trg, néu né duge st dung véi luong du. Khi bazo (vi dy, NaOH, KOH) dugc
str dung 1am chét bd trg, thi pha nudc s& chira (trong mdi trudng hop it nhit mot
phﬁn) amin ty do (A; vi dy, amoniac, amin, hydrazin), axit li€én hop (HB; vi du,
nudc) va mudi thu dugc (M'X; vi du, NaCl, KCl, NaNOs;, KNOs), va cling ¢ thé
mot phf?m bazo (M'B’; vi du, NaOH, KOH), néu né duoc sir dung v6i luong du.

Ngoai ra, do thyc t& pha nudc duge tiép xic truc tiép vdi pha hiru co, nén
n6 s& chira cac hop phan hitu co. Trong truong hop niy, néng d6 cia cic hop
phin hitu co trong pha nudc phu thude vao cic ndng d6 trong cic pha hitu co va
ca su cn bing phan bb twong Ung giita pha hitu co va pha nuéc. Do viy, cu thé
pha nudc chi yéu chira axeton, triaxetonamin, mesityl oxit, ruou diaxeton,

diaxetonamin, TMDH-pyridin, axetonin, phoron, khong ké nhitng chét khac. Dic
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biét, viéc chira ciing véi TAA 14 van d&, do n6 c6 kha ning phan hity sinh hoc rat
thap. |

| Do su ¢6 mit ciia bazo (M'B") va su ¢6 miit ciia cac amin hitu co, pha nuéc
con cd do pH cao. B§ pH > 7, thdm chi d¢ pH > 12.

Do @6, pha nuéc ¢é ham hrong hitu co 16n nay 1 khong thich hop dé x4 ra
ngodi (vi duy, vao thiét bi xir ly nudc thai). Pic biét, su ¢ mit cia cdc mudi
(khéng thich hgp @ hau xir Iy bing phuong phap sinh hoc), 6 pH thép, va su ¢6
mat cia cac hop phén hitu co (vi du, TAA) doi hoi qua trinh hau xir 1y dac biét.

Dong nuéc thu dugce tir viée sit dung chit bd tro bd sung dé chiét hoan toan
chét xtic tac d dugc khir hoat tinh

Néu (nhu di duoc mb ta trén day) chit xtc tic duge khir hoat tinh béng
cach bd sung chit b trg va tach riéng pha nudc dugce tao ra, thi trong pha hitu co
s& con lai mot phan nu6c (nudc phan g va/hoic nude tir chit bd trg) 13An mot
phan cac hop phan duoc tao ra trong qué trinh khir hoat tinh (vi du, cac mudi dugc
tao ra) hodc mét phin chét b trg duoc bd sung vao dé khir hoat tinh cia chinh
ching. Vi du, khi NaOH duoc str dung dé khir hoat tinh amoni clorua, thi ngoai
nuéc, ca mot phan mudi (NaCl) ciing dugc tim thy trong pha hiru co.

Péi véi cac quy trinh xir 1y tiép, c6 thé mong mubn loai bd hoan toan mubdi
vd co con lai trong pha hiru co. Pé dat dwoc muc dich nay, cén thiét phai str dung
chét bd trg bd sung. Do @6, vi du, c6 thé thuc hién viée bd sung mai lai bazo. Viéc
tao ra mai lai cua pha nude thu duge tir 6, ma pha nudce, trong trudng hop khir
hoat tinh chét xtic tic ¢4 mé ta, chira nhiéu chit (A, HB, M'X", M'B", c4c hop
phan hitu co). Ciing vy, pha nudc c6 ham lugng hitu co cao niy 1a khong thich
hop d& xa ra ngoai (vi du, vao thiét bj xir Iy nudc thai).

Thanh phan chung clia dong nudc thai ma cé thé dwoc tao ra tir quy trinh
san xudt TAA c6 xic tic ddng thé va t6t hon 13 c6 thé duge xir ly bing cach st
dung quy trinh theo séng ché

Véi céc 1y do néu trén, trong quy trinh san xuit TAA c6 xuc tac ddng thé,
mdt hoc nhidu dong nudc thai tao ra vén khong thich hop dé xa vao thiét bi xir Iy
nuéce thai hodc vao mdi trudng, va do d6, can phai dugc xir y. Trong trudng hop

nady, viéc mo ta chi ti€t cadc budc quy trinh ma dan dén viéc tao ra nude thai chi
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nhim myc dich 1am vi du va khéng yéu cau bit ky vé tinh ddy du va khong nhim
gi¢i han loai nuéce thai ma cé thé duoc xir Iy bing quy trinh theo sang ché.
Trong tinh trang k¥ thuat, viéc hau xir Iy nudc thai tiép theo quy trinh san
xuét triaxetonamin duoc d& cap trong Plastic Additives 2006, 5(59), 46 (Fig.2).
Trong tii liéu d6, viéc khir hoat tinh chit xuc tdc amoni nitrat duge thyc
hién biang cich bd sung natri hydroxit (rin). Pha nudc duge tao ra tir d6 chira
amoniac, natri nitrat, natri hydroxit (du) va ca cac hop phan hiru co. Quy trinh xir

ly dugc thuc hi¢n nhu sau:

1) loc;
2) c4t phan nhe;

3) 1am ngudi va két tinh natri nitrat;

4) cd dung dich NaOH/NaNO; con lai;

5) tai str dung dung dich nay dé khir hoat tinh chét xtc tac (thay cho NaOH
rén).

Tuy nhién, quy trinh ndy c¢6 mét s6 nhuge diém ca vé cic bude thyuc hién
riéng 14n kha niing 4p dung ctia toan bd quy trinh.

Vé céc budc xir 1y thyuc hién riéng, quy trinh xt 1y nuée thai trong Plastic
Additives 2006, 5(59), 46, c6 cac nhugc diém sau:

1) Bang c4ch 1am ngudi dung dich NaOH/NaNO; (budc 3), do NaNO; c6
mtrc dd hoa tan tét, nén khong thé loai bo hoan toan NaNO; dugc. Vi vdy, dung
dich thu dugc sau buéc nay, mic du NaNO; d3 dugc loai bd, van chira NaNO; véi
luong dang ké. Do vay, cAc tic gia sang ché da phat hién ra ring theo cach nay chi
loai bé duge khoang 30% natri nitrat. Do d6, tom lai, phﬁn 16n Iugng natri nitrat
van dugc quay vong bén trong quy trinh ndy, va viéc ddy ching ra khoi quy trinh
nay bang cach két tinh 13 khéng hiru hiéu.

2) DBé cho phép tai sir dung dung dich NaOH/NaNOs, n6 phai dugc co dac
nhu néu trén. Khi né duoc c6 biang cach chung cét, cin phai tim cach dé tao ra san
phim chung cAt ma chinh né c6 thé dugc x4 (vi du, vao thiét bi xir Iy nudc thai)
ma khong cn budc hau xit Iy tiép. Tuy nhién, trong Plastic Additives 2006, 5(59),
46, buédc ndy khéng duge mo th mot cach chi tiét. Do d6, phai thira nhan ring khi

két thiic buéc chung cét, mdt 1an nita, s& tao ra dong chit thai 16n ma khong thé
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dugc str dung, ma chira luong 16n chét hitu co, 13 khong thich hop d& xa vao thiét
bi x1r ly nuéce thai.

V& kha ning 4p dung cia toan bd quy trinh dé san xuit TAA mot cach hiéu
qua, vi€c xtr ly nudc thai dugec mo ta trong Plastic Additives 2006, 5(59), 46 co
céc nhuge diém sau:

3) Budc loai bo natri nitrat bing céch két tinh dugc mé ta 1a khong hoan
chinh. Theo c4ch nay, phan 16n natri nitrat, trong qué trinh quay vong pha nuéc,
dugc dua lai vao quy trinh va cho n6 tiép xtic mét 1an nira véi pha hitu co. Dyua
trén su cin bing phan b turong Ung, qua trinh nay s& 1am gidu natri nitrat trong
pha hiru co. Diéu nay 14 bat 1oi cho quy trinh xir 1y sau ndy, do natri nitrat tich tu
trong bé 1ang chung cét trong qu4 trinh xir Iy pha hitu co bang cich chung cit.

4) Néu mudn ngan chin sy tich tu natri nitrat ndy trong qué trinh xt 1y pha
hitu co bang cach chung cét, thi cin phai loai bé phin 16n natri nitrat truée khi
chung cit. Viéc loai bo ndy c6 thé dugc thuc hién bing cach chiét pha hiru co
bing cach sir dung mdi trudng chiét ma khong duoc chia natri nitrat, néu khong,
do su c4n bing phan vbc‘), viéc loai bo phan 16n ra khoi pha hfni co 13 khong thé
thuc hién dugce . Do dd, dung dich NaOH/NaNO; ¢6 ddc dugec mo ta trong Plastic
Additives 2006, 5(59), 46 khong thé duogc sir dung 1am moi trudng chiét, nhung
theo cach khéc, vi dy, dung dich NaOH tinh khiét s& phai duogc sir dung bd sung
s& tao ra dong chat thai. Viéc xir Iy dong chat thai ndy 12 khong thé thuc hién duoc
bang cic phuong phép duge md ta trong Plastic Additives 2006, 5(59), 46.

Céc tai liéu khac cia tinh trang k¥ thudt ciing mé ta quy trinh san xuét
triaxetonamin bing cich xuc tac ddng thé, nhung chi xem xét viéc bd sung bazo
dé khir hoat tinh chit xtc tac cung vai viée tao ra nudc thai, chtr khong xem xét
viec xtr ly tiép nuéc thai dwoc tao ra (JP2003-206277; JP2001-031651;
JP04154763; Synthesis 1976, 735-736; US4536581);

Viéc 1am thé nao dé khic phuc céc nhuoc diém néu trén khong duogc dé cap
r0 rang trong cac tai li€u chuyén nganh chung. Vi dy, cac budc dugc James W.
Patterson mo ta trong “Industrial Wastewater Treatment Technology”, Second
Edition, 1985 (s trang dwoc néu dudi ddy lién quan dén viéc nay) 13 khong thich

hop dé xir Iy nudc thai duoc tao ra trong quy trinh san xuit TAA. Do viy, viéc tai
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str dung nitrat (trang 263) 12 khong thé dugc trong tit ca cac trudng hop. Tuong
tu, su khir nito bang phuong phép sinh hoc (trang 264-266) va quy trinh trao dbi
ion (trang 266-268) cﬁng khong thé sir dung duoc do ndng d6 mudi cao cia dong
nuéc thu duge trong quy trinh san xuit TAA. V& viéc loai bo cac hop phin hitu
co, mdc du James W. Patterson, “Industrial Wastewater Treatment Technology”,
Second Edition, 1985 chira quy trinh cit phan nhe (trang 304), cic quy trinh khéc
dugc néu d loai bo cac hop phén hitu co 1a khong 4p dung duoc trong trudng hop
dong nudc thai duge mo ta trong ban mo ta nay. Vi dy, viéc tach pha (trang 301)
13 khéng 4p dung dugc, do cac hop phin hitu co nim trong dong nuée thai duge
hoa tan. Déi v6i dong nuéc thai thu duge tryuc tiép tir quy trinh san xuit TAA, quy
trinh hdp phu (trang 329) ciing khéng 4p dung duoc, do né chira phéan doan cac
hop chét hitu co V6’i lugng qué cao. Viéc x1r ly sinh hoc (tfang 340) dé loai bd cac
hop phan hitu co, nhu d3 ban luin trong trudng hop loai bé nitrat, 13 ciing khong
thé thuc hién duoc trong truong hop tap chit hitu co do ndéng d6 mubi cao va con
phirc tap & chd triaxetonamin phan huy sinh hoc kém. Viéc diéu chinh d pH bang
cach bd sung'axit sulphuric hodc axit clohydric, nhu dugc md tad & trang 363,
tuwong tu cling khong thuén loi khi nitrat ¢ mét, nhu trong truong hop dong nude
thai TAA, va sau khi trung hoa, cin phai thu lai dung dich cang ddng nhét héa hoc
cang tbt.

Do d6, tir cac van @@ cua tinh trang k¥ thuét, muc dich cua séng ché 1a @&
xuit quy trinh cai tién dé& xtr Iy dong nudc tao ra trong quy trinh sin xut
triéxetonamin. Cu thé, quy trinh ndy phai cho phép sir dung dong nudce thai néu
trén. Viéc xir ly dong ndy can phai cang don gian va ré tién cang tét. San phdm
cudi ciia qué trinh xir Iy nu6c thai phai tao ra san phdm ma c6 gia tri thuong mai
va, ddng thdi, lugng phan doan ciia cac hop phin ma phai cip cho 16 thiéu, bai rac
hoic c4c bii thai khac phai dugc duy tri cang thap cang tot. Ngoai ra, quy trinh cai
tién ndy phai cho phép nudc tich ra khoi hdn hop duoc xir Iy dén chét lvong ma
cho phép nuéde nay cé thé xa duoc truc tiép vao thiét bi xt ly nudce thai hodc thim

chi ra m6i trudng xung quanh.
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Ban chit k§ thuit cia sing ché

D3 bét ngd phat hién ra ring muc dich néu trén cé thé dat duogc bang quy
trinh theo sang ché. Quy trinh theo sang ché c6 wu diém & chd, theo trinh tur xir Iy
dic biét, c6 thé giam thidu dugc viée tao ra cac chat thai dic biét khé xir 1y, thu
duge nude c6 d6 tinh khiét cao va san phdm cé d6 tinh khiét cao (hodc dung dich
chira san phdm c6 d6 tinh khiét cao) tir qua trinh xr Iy. Vi vdy, phuong 4n thir
nhit ciia sang ché 1a:

1. Quy trinh x1t ly pha nudc d3 qua st dung, trong d6 quy trinh nay bao
gbm céc bude:

a) loai bo cac hop phin hitu co thir nhét ra khoi pha nuwéc dd qua st dung
bang cach chiét bing méi truong chiét, tir @6 thu duoc pha nudc thir hai va phin
chiét chtra méi truong chiét;

b) loai bd cac hop phan hitu co thir hai ra khéi pha nuéc thir hai, tir 6 thu
dugc pha nudc thir ba;

¢) loai bo nudc ra khoi pha nude thit ba, tir d6 thu dugc pha nudc thir tu va
pha nuéc tach dugc, trong d6 pha nudc tach dugce chira nude dugce loai bd ra khoi
pha thir ba;

d) loai bo céc hop phan hitu co thir ba ra khéi pha nudc thir tr va 1am trong
pha nudc thir tu, tr d6 thu dugce pha nude thir ndm;

trong d6, & budc e) bd sung, 46 pH cta pha nudc da qua sir dung, pha nude
thir hai, pha nudc thir ba, pha nude thir tu va/hoic pha nude thir nim dugc diéu
chinh bing cach str dung chit bd tro.

2. Theo mot phuong 4n khéc cua sang ché, quy trinh theo phwong 4n 1,
khéc biét & chd, buéce c) duge thuc hién ngay sau bude b), va & bude e), d6 pH
cia pha nudc dd qua st dung, pha nudc thir hai, pha nudc tha tu va/hodc pha
nude thit ndm dugc diéu chinh béng cach str dung chét bd trg.

3. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo phuong 4n 1
hoic 2, khac biét & chd, budc ¢) dugc thuc hién ngay sau budc b), va & budc e),
d6 pH ctia pha nu6c di qua st dung va/hodc pha nude tha hai dugc didu chinh

béng cach sir dung chit bd trg.
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4. Theo mot phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo phuong 4n 1,
khéc biét & chd, & budc e), @6 pH ctia pha nudc dd qua st dung, pha nudc thir hai
va/hoic pha nudc thit ba duogc diéu chinh bing céach st dung chét bd tro.

5. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s§ cac phuong 4n tir 1 dn 4, khac biét & chd, & bude e), 40 pH
ctia dung dich nudc th hai dugc didu chinh bang céch sir dung chit bd tr.

6. Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 5, khac biét & chd, & budce f) bd sung,
phan chiét thu dugc & bude a) duge xir 1y.

7. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hoic nhidu
phuong 4n trong s6 cic phuong 4n tir 1 dén 6, khac biét & chd, & bude f) bd sung,
phan chiét thu dugc & budc a) duge xit 1y, trong d6 cac hop phén hiru co chiét
dugc dugc tach ra khoi méi truong chiét.

8. Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cAc phuong 4n tir 1 dén 7, khac biét & chd, & bude f) bd sung,
phén/ chiét thu duoc & bude a) duoc X ly, trong d6 cac hop phin hitu co chiét
dugc dugce tach ra khdi moi truong chiét, va viéc tach duoc thuc hién b?lng cach
chung cét.

9. Theo mot phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cic phuong 4n tir 1 dén 8, khac biét & chd, & budc f) bb sung,
phén chiét thu duoc & bude a) duqcrxfr ly, trong d6 cac hop phin hitu co chiét
dugc duge tach ra khoi méi truong chiét, va budce xt ly nay dugc thuc hién & ap
sudt nim trong khoang tir 0,1 dén 10 bar (10 dén 1000kPa).

10. Theo mét phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 9, khéc biét & chd, & budc ) bd sung,
phin chiét thu dugc & budc a) duge xu ly, trong d6 cac hop phén hiru co chiét
duge duge tach ra khoi méi truong chiét, va budce xit ly nay dugc thuc hién & ap
sudt nim trong khoang tir 0,5 dén 5 bar (50 dén 500kPa).

11. Theo mdt phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 10, khac biét & chd, & budc f) bd

sung, phan chiét thu dugc & budc a) duoc xt ly, trong d6 cac hop phan hitu co
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chiét dugc duge tich ra khoi méi truong chiét, va bude xir Iy ndy duge thuc hién
& &p suét ndm trong khoang tir 1 dén 3 bar (100 dén 300kPa).

12. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mdt hodc nhiéu
phuong 4n trong s§ cic phuong 4n tir 1 dén 11, khic biét & chd, & bude f) bd
sung, phan chiét thu dugc & budc a) duoc xit 1y, trong d6 cic hop phin hitu co
chiét dugc duge tich ra khoi méi trudmg chiét, va bude xir Iy ndy duge thuc hién
& &p suét 1a 1 bar (100kPa). .

13. Theo mdt phuong an khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 12, khac biét & chd, & bude g) bd
sung, chat rin duoc tach ra khéi pha nuée thir nam.

14. Theo mot phuong 4n khéc cta sang ché, quy trinh theo mot hoic nhiéu
phuong 4n trong s6 cic phuong 4n tir 1 dén 13, khéc biét & chd, méi trudng chibt
& bude a) duge chon tir nhém bao gdm dung méi béo, dung méi thom, ete, dung
mdi dugc halogen hoa, este, xeton.

15. Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 14, khac biét & chd, méi truong chiét
& bude a) 12 dung moi béo va duge chon tir nhém bao gém pentan, hexan, heptan,
octan, decan, xyclohexan.

16. Theo mdt phuong 4n khac clia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 14, khac biét & chd, mdi trudng chiét
& budc a) 12 dung médi thom va duge chon tir nhém bao gdbm benzen, toluen,
xylen.

17. Theo mdt phuong 4n khac clia sang ché, quy trinh theo mdt hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 14, khéc biét & chd, méi trudong chiét
& bude a) 13 ete va ete ndy dugc chon tir nhém bao gdm dietyl ete, dipropyl ete,
dibutyl ete, metyl tert-butyl ete.

18. Theo mdt phuong 4n khéac cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhiéu
phuong 4n trong sb céc phuong 4n tir 1 dén 14, khac biét & chd, moi trudng chiét
& budce a) 1a dung modi duge halogen hda va dung moi nay dugce chon tir nhém bao

gém diclometan, clorofom, tetraclometan.
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19. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhiéu
phwong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 14, khac biét & chd, moi trudng chibt
& budc a) 13 este va este nay dugc chon tir nhém bao gdm metyl axetat, etyl
axetat, propyl axetat, butyl axetat.

20. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hogic nhiéu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 14, khéc biét & chd, moi truong chiét
& budc a) 1a xeton vé xeton ndy dugc chon tir nhém bao gdm dietyl xeton, metyl
isobutyl xeton, phenyl metyl xeton.

21. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 14, khac biét & chd, modi truong chibt
& budc a) dugc chon tir nhém bao gém toluen, metyl tert-butyl ete, metyl isobutyl
xeton.

22. Theo mét phuong an khéc cta sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 21, khac biét & chd, cac hop phan hitu
co thir nhit & budc a) 14 mot hodc nhidu hop chét duoc chon tir nhém bao gbm
TAA, céc san phim ngung tu axeton, cic san phidm ngung tu axeton-amoniac.

23. Theo mét phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 22, khac biét & chd, ty 16 khbi lugng
gitra pha nudc da qua st dung:rhéi trudng chiét & budce a) ndm trong khoang tir
2:1 dén 40:1.

24. Theo médt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhidu
phwong 4n trong s cic phuong 4n tir 1 dn 23, khéc biét & chd, ty 16 khdi lugng
gifta pha nudc d3 qua sir dung:mdi truong chiét & budc a) nim trong khoang tir
5:1 dén 20:1.

25. Theo mot phuong 4n khac cua sang ché, quy trinh theo mdt hoic nhiéu
phuong 4n trong s& cac phuong 4n tir 1 dén 24, khéc biét & chd, ty 18 khéi luong
gifta pha nudc di qua sir dung:mdi truong chiét & bude a) 13 10:1.

26. Theo mdt phuong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong sb cic phwong 4n tir 1 dén 25, khac biét & chd, thoi gian chiét &

buéc a) ndm trong khoang tir 0,1 dén 5 gio.
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27. Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 26, khéc biét & chd, thoi gian chiét &
budc a) nim trong khoang tir 0,5 dén 2 gio.

28. Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mdt hoic nhiéu
phwrong 4n trong s cic phuong 4n tir 1 dén 27, khac biét & chd, viéc loai bo cac
hop phén hiru co thit hai ra khéi pha nudc thir hai & bude b) duge thue hién bang
cach cét phan nhe va/hoic chung cit.

29. Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mdt hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 28, khac biét & chd, viée loai bo cac
hop phéan hitu co thi hai ra khéi pha nuéc thir hai & bude b) duoc thyuc hién & ap
sudt ndm trong khoang 0,1-10 bar (10-1000kPa).

30. Theo mdt phuong 4n khac cua séang ché, quy trinh theo mdt hodc nhidu
phuong an trong sb céc phuong éan tir 1 dén 29, khéc biét & chd, viéc loai bd cc
hop phan hitu co thir hai ra khoéi pha nuée thir hai & budce b) duge thuc hién & ép
suat ndm trong khoéng tir 0,5-5 bar (50-500kPa).

31. Theo mot phuong 4n khéc cua sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s§ cic phuong 4n tir 1 dén 30, khéc biét & chd, viéc loai bo céc
hop phéan hitu co thir hai ra khéi pha nudc thtr hai & bude b) duge thuc hién & ap
suit ndm trong khoéng tir 1-3 bar (100-300kPa).

32. Theo mot phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb céc phuong éan tir 1 dén 31, khac biét & chd, viéc loai bd céac
hop phan hitu co thi hai ra khéi pha nuée thir hai & bude b) dwoc thue hién & 4p
suét 13 1 bar (100kPa).

33. Theo mdt phuong 4n khac cta sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 32, khéc biét & chd, viéc loai bd cac
hop phén hitu co thi hai ra khoi pha nuéc thir hai & buée b) duge thuc hién bing
cach cit phan nhe va/hodc chung cét va & nhiét d6 phin cit ndm trong khoang 40-
200°C.

34. Theo mdt phuong 4n khac cua sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s§ cac phuong 4n tir 1 dén 33, khéc biét & chd, viée loai bd céc

hop phian hitu co thir hai ra khéi pha nué6c thir hai & bude b) duge thuc hién bing
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cach cét phﬁn nhe va/hodc chung cAt va & nhiét do phén cAt nam trong khoang 60-
160°C.

35. Theo mot phuong an khéc cua sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s§ cic phuong 4n tir 1 dén 34, khac biét & chd, viée loai bo cac
hop phén hiru co thit hai ra khoi pha nuée thir hai & bude b) duge thuc hién bang
cach cAt phan nhe va/hoic chung cét va & nhiét @6 phan cit nim trong khoang 80-
120°C. :

36. Theo mot phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phurong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 35, khéc biét & chd, cic hop phén hitu
co thir hai & budc b) dugce chon tir nhém bao gdm amoniac, axeton, mesityl oxit,
rugu diaxeton, diaxetonamin, axetonin, TMDH-pyridin, pentan, hexan, heptan,
xyclohexan; benzen; dietyl ete, dipropyl ete, metyl tert-butyl ete; diclometan,
clorofom, tetraclometan; metyl axetat, etyl axetat, isopropyl axetat, toluen, xylen.

37. Theo mot phuong 4n khéc cua sang ché, quy trinh theo mét hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dn 36, khac biét & chd, nude duogc loai bd
ra khéi pha nuéc thir ba & budc c) bing cich chung cit. |

38. Theo mot phuong 4n khéc cta sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cic phuong 4n tir 1 dén 37, khac biét & chd, nude duge loai bd
ra khéi pha nu6c thir ba & budc c) bang cach chung cit va ap sut trong trudng
hop ndy nim trong khoang 0,1-10 bar (10-1000kPa).

39. Theo mot phirong 4n khéc cta sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 38, khéc biét & chd, nude duge loai bd
ra khoi pha nuéc thir ba & bude c) bang cach chung cit va 4p sut trong trudong
hop ndy ndm trong khoang 0,5-5 bar (50-500kPa).

40. Theo mot phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 41, khéc biét & chd, nude duge loai bd
ra khoi pha nuéc thir ba & bude c) bing cach chung cit va 4p suét trong truong
hop ndy ndm trong khoang 1-3 bar (100-300kPa).

41. Theo mdt phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu

phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 40, khéc biét & chd, nude duge loai bd
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ra khdi pha nuéc thir ba & bude c) bang cach chung cit va ap suit trong trudng
hop nay 1a 1 bar (100kPa).

42. Theo mdt phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo mét hoic nhidu
phurong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 41, khéc biét & chd, nude duge loai bd
ra khoi pha nuéc thit ba & bude c) bing céch chung cit va nhiét d6 phin cét nim
trong khoang 40-200°C.

43. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dénl 42, khéic biét & chd, nude duge loai bd
ra khoi pha nuéc thir ba & bude c) bang cach chung ct va nhiét 46 phan cit nim
trong khoang 60-160°C.

44. Theo mdt phuong 4n khéac clia sang ché, quy trinh theo mdt hodc nhiéu
phwong 4n trong s6 cac phuong an tir 1 dén 43, khéc biét & chd, nude dugc loai bo
ra khoi pha nuéc thir ba & bude c) bang cach chung cit va nhiét 46 phan cét nim
trong khoéhg 80-120°C.

45. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhiéu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 44, khéc biét & chd, cong doan loai bo
c4c hop phén hitu co thir ba ra khéi pha nudc thir tw, va cong doan 1am trong pha
nuéc thir tr & bude d) duoc thuc hién bang cach hip phu.

46. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mét hodic nhiéu
phuong 4n trong s cac phuong 4n tir 1 dén 45, khéc biét & chd, cong doan loai bo
cac hop phan hitu co thi ba ra khéi pha nude thi tr va cong doan 1am trong pha
nude thit tr & bude d) duoc thuc hién bing cach hép phu c6 sir dung chit hép phu
va chét hip phu nay dugc chon tir nhém bao gdm than hoat tinh, zeolit, silicagel.

47. Theo mdt phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mdt hodc nhiéu
phuong 4n trong s cic phuong 4n tir 1 dén 46, khac biét & chd, cong doan loai bo
céc hop phan hitu co thir ba ra khoi pha nudc thir tr va cong doan 1am trong pha
nudc thir tu & bude d) dugce thue hién bﬁng cach ha”ip phu c6 str dung chét hép phu
& budc d) bing cach hip phu c6 sir dung chit hap phu va chit hip phu nay 13 than
hoat tinh.

48. Theo mdt phuong 4n khéc ciia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu

- phuong 4n trong s cc phuong 4n tir 1 dén 47, khéc biét & chd, cong doan loai bd
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céc hop phan hitu co thir ba ra khéi pha nude thir tur va cong doan 1am trong pha
nude thir tr & bude d) duge thuc hién bang cach hip phu cé st dung chit hip phu
va luong chét hip phu duoc sir dung nim trong khoang 0,01-10% (phan tram khéi
lwong, tinh theo khéi lwong ctia pha nude thir tur).

49. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mét hoic nhiéu
phwong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 &én 48, khac biét & chd, cong doan loai bo
cac hop phén hitu co thir ba ra khoi pha nudc thir tur va cong doan 1am trong pha
nudc thi tu & budce d) duqc.thl_rc hién bang cach hip phu cé sir dung chit hép phu
va lugng chat hip phu duoc sir dung nim trong khoang 0,1-5% (phan trim khéi
lugng, tinh theo khéi lugng ciia pha nude thir tir).

50. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mdt hoic nhidu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 &n 49, khac biét & chd, cong doan loai bd
cac hop phén hitu co thir ba ra khéi pha nudc th tu va cong doan 1am trong pha
nuée thir tu & bude d) duge thyuce hién bing cach hip phu c6 sir dung chét hip phu
va lugng chit hip phu duoc sir dung nim trong khoang 0,2-1% (phin trim khéi
lwong, tinh theo khéi lugng ciia pha nudc thi tu).

51. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hoic nhiéu
phwong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 50, khac biét & chd, cong doan loai bd
c4c hop phén hitu co thi ba ra khoi pha nuée chira mudi va cong doan 1am trong
pha nuédc thir tu & bude d) duge thuc hién ¢ nhiét nam trong khoang 0-150°C.

52. Theo mdt phuong 4n khac ciia sing ché, quy trinh theo mot hoic nhiéu
phwong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 51, khac biét & chd, cong doan loai bd
cac hop phén hitu co thir ba ra khéi pha nudc thir tr va céng doan 1am trong pha
nudc thir tu ¢ bude d) dugce thuc hién & nhiét d nam trong khoang 0-100°C.

53. Theo mét phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong an tir 1 dén 52, khéc biét & chd, cong doan loai bo
céc hop phan hitu co thir ba ra khéi pha nu6c thir tw va cong doan lam trong pha
nude thir tr & bude d) duge thuc hién ¢ nhiét 6 ndm trong khoang 10-50°C.

54. Theo mot phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hoiic nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 ¢én 53, khac biét & chd, cong doan loai bo

céc hop phan hitu co thir ba ra khéi pha nu6c thi t va cong doan lam trong pha
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nuée thir tr & bude d) duoc thuc hién & 4p sudt ndm trong khoang 1-10 bar (100-
1000kPa).

~ 55. Theo mot phuong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhiéu -
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 54, khéc biét & chd, cong d—oan loai bd
cac hop phan hitu co thir ba ra khoi pha nuée thir tr va cong doan lam trong pha
nude thi tw & bude d) dugc thuc hién & 4p suit ndm trong khoang 1-5 bar (100-
500kPa).

56. Theo mot phuong 4n khéac ciia sing ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cic phuong 4n tir 1 dén 55, khac biét & chd, cong doan loai bd
céc hop phan hiru co thir ba ra khoi pha nuéc thir tir va cong doan 1am trong pha
nuée thi tw & bude d) duoc thuc hién & 4p suit ndm trong khoang 1-3 bar (100-
300kPa).

57. Theo mot phuong 4n khéc ctia sing ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 56, khac biét & chd, chit bd trg duogc
str dung & budc e) 1a bazo.

58. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hoic nhidu
phuong 4n trong sb cac phuong an tir 1 dén 57, khac biét & chd, chit bd trg dugce
sir dung & budc e) 1a bazo, trong d6 bazo ndy duoc chon tir nhém bao gdém natri
hydroxit, kali hydroxit, natri. cacbonat, kali cacbonat, natri hydrocacbonat, kali
hydrocacbonat, canxi hydroxit, canxi cacbonat.

59. Theo mdt phuwong 4n khac ctia sang ché, quy trinh theo mét hoic nhidu
phuong 4n trong s6 cac phuong an tir 1 dén 56, khac biét & chd, chit bd trg duogc
str dung & budce e) 1a axit.

60. Theo mdt phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhidu
phuong an trong s6 cac phuong an tir 1 dén 56 va 59, khac biét & chd, chét bd trg
duge str dung & budce e) 13 axit, trong d6 axit ndy duogc chon tir nhém bao gdm
axit clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit phosphoric, axit hiru co.

61. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhiéu
phuong 4n trong sb céc phuong 4n tir 1 dén 56 va 59 dén 60, khac biét & chd, chit

b trg dugc sir dung & budc e) 1a axit, trong d6 axit ndy dugc chon tir nhém bao
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gdm axit clohydric, axit sulphuric, axit nitric, axit phosphoric, axit hitu co, va
trong d6 axit hifu co 14 axit axetic hodc axit benzoic.

62. Theo mdt phwrong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong sb cic phuong 4n tir 1 dén 61, khéc biét & chd, do pH cda pha
nuéce sau khi didu chinh d6 pH & budc €) nim trong khoang tir 5 dén 9.

63. Theo mdt phwong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cic phuong 4n tir 1 dn 62, khéac biét & chd, do pH cta pha
nué6c sau khi didu chinh d6 pH & budc €) ndm trong khoang tir 6 dén 8.

64. Theo mot phuwong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s6 cic phuong 4n tir 1 dén 63, khéac biét & chd, 46 pH duoc diéu
chinh & budc e) & nhiét d6 nim trong khoang 0-150°C.

65. Theo mot phuong 4n khac cua sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sd cac phuong 4n tir 1 dén 64, khéc biét & chd, do pH duoc diéu
chinh & budc e) & nhiét d6 nim trong khoang 10-100°C.

66. Theo mot phwong 4n khéc cta sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s6 cic phwong 4n tir 1 dén 65, khéc biét & chd, do pH duoc diéu
chinh & budc e) & nhiét 4o ndm trong khoang 20-80°C.

67. Theo mot phuwong an khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhiéu
phuong &n trong sb cac phuong an tir 1 dén 66, khac biét & chd, do pH dugc diéu
chinh & budc e) & 4p suit ndm trong khoang 1-10 bar (100-1000kPa).

68. Theo mdt phwong 4n khéc ctia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 67, khéc biét & chd, 46 pH duoc diéu
chinh & bu6c €) & 4p suit nim trong khoang 1-6 bar (100-600kPa).

69. Theo mét phwong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong &n trong s6 cac phuong an tir 1 dén 68, khac biét & chd, do pH duoc diéu
chinh & budc €) & 4p suit nim trong khoang 1-3 bar (100-300kPa).

70. Theo mdt phwong 4n khéc clia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong sd cac phuong 4n tir 1 dén 69, khac biét & chd, & budc g) bd
sung, cht rdn dwoc tich ra khoi pha nudce thir nim.

71. Theo mét phuong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu

phuong 4n trong s cic phuong an tir 1.dén 70, khac biét & chd, & budc g) bd
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sung, chét rin duoc tich ra khéi pha nudc thir nim va trong trudng hop nay, chét
ran dugc tach bang cach két tinh, bang cach giam nhiét do, bing cach loai bo tiép
dung méi hojic bing cach két hop cac budc niy.

72. Theo mdt phuong 4n khéac ctia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cic phuong 4n tir 1 dén 71, khac biét & chd, quy trinh nay
dugc st dung @& xir 1y pha nu6c d3 qua sir dung ma chira mubi vo co vé6i lugng
nam trong khoang 0,1-49,9% va bazo véi lugng nim trong khoang 0,1-49,9% va
¢ d6 pH bing hoic 16n hon 7.

73. Theo mdt phuong 4n khéc cia sang ché, quy trinh theo mot hodic nhiéu
phuong 4n trong sb cic phuong 4n tir 1 dén 72, khéc biét & chd, quy trinh nay
dugc st dyung @& xir 1y pha nu6c d4 qua sir dung ma chira mubi vo co vé6i lugng
nam trong khoang 1-29,9%, bazo v6i lugng nim trong khoang 1-30%, axeton véi
lugng ndm trong khoang 0,1-20%, TAA véi lugng nim trong khoang 0,1-20% va
c6 @6 pH nam trong khoang tir 7 dén 14.

74. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mét hodc nhidu
phuohg 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 d&n 73, khéc biét & chd, quy trinh nay
dugc str dung @& xir Iy pha nu6c d3 qua sir dung ma chira mubi vo co véi lugng
nim trong khoang 1-29,9%, bazo véi luong ndm trong khoang 1-30%,-axeton véi
lwong nim trong khoang 0,1-20%, TAA véi luong nim trong khoang 0,1-20% va
c6 @6 pH nim trong khoang tir 10 dén 14.

75. Theo mot phwong 4n khac cia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhiéu
phuong 4n trong sb cac phuong 4n tir 1 dén 74, khac biét & chd, quy trinh nay
dugc st dung dé xir Iy pha nu6c di qua sir dung ma chira mudi v6 co voi luong
nam trong khoang 5-20%, bazo v6i lugng nim trong khoang 5-20%, axeton véi
lwong ndm trong khoang 0,1-10%, TAA véi luong ndm trong khoang 0,1-10%,
san phim ngung tu axeton véi hrong ndm trong khoang 0,1-10%, cic hop phin
hitu co khac v6i lwong ndm trong khoang tir 0,1-10% va c¢6 d6 pH ndm trong
khoang tir 12 dén 14.

76. Theo mot phuong 4n khac ciia sang ché, quy trinh theo mot hodc nhidu
phuong 4n trong s6 cac phuong 4n tir 1 dén 75, khac biét & chd, quy trinh nay

dugc st dung dé xir ly pha nudc d3 qua st dung ma chira muoi vd co véi lugng
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ndm trong khoang 5-20%, bazo vé6i lugng nim trong khoang 5-20%, axeton véi
lwong nam trong khoang 0,1-5%, TAA v6i lugng nim trong khoang 0,1-3%, san
phim ngung tu axeton voi lugng nim trong khoang 0,1-3%, cac hop phan hitu co
khac véi lugng nim trong khoang 0,1-3% va ¢6 d6 pH nam trong khoang tir 12
dén 14.

MO ta chi tiét sing ché

Céc loai nudc thai bit ky ¢6 thé dugc xir ly bang cach st dung quy trinh
theo sang ché. Tuy nhién, quy trinh ndy dic biét thich hop dé xir ly dung dich
nudc ma dugce tao ra trong quy trinh san xuét triaxetonamin va cu thé 13 chira mot
hodc nhiéu hop phe‘in duge chon tir nhém bao gdm cac mudi vo co, bazo, axeton,
TAA, céc san phém ngung ty axeton, cac hgp phan hitu co khéc.

“Céc mubi v co” trong ban mé ta ndy c6 nghia cu thé 13 NaCl, KCI,
NaNOs, KNO;, Na,S0O,, K,SO,4, NaHCO;, KHCO:s.

“Bazo” trong ban mo ta ndy cd nghia cu thé 1a NaOH, KOH; Na,COs,
K,CO:s.

“Cac san phdm ngung tu axeton” trong ban md ta ndy cé nghia cu thé 1a
mesityl oxit, rugu diaxeton, diaxetonamin, TMDH-pyridin, axetonin, phoron.

“Céc hop phan hitu co khac” trong ban mé ti niy c6 nghia cu thé 13
amoniac.

Toan bd cac ky hiéu “%” dugc ding dé chi phin trim theo khéi luong trir
khi ¢6 quy dinh khac. '

Céc dung dich ma thu dugc tir quy trinh san xuit TAA va dé xtr ly ching,
quy trinh theo sang ché 13 dic biét thich hop, va c6 thé duoc sir dung cho cc dung
dich nay, 14 dung dich nudc chira mudi vé co véi lwong ndm trong khoang 0,1-
49,9% va bazo véi lugng nim trong khoang 0,1-49,9% va cé ¢ pH bang hoic 16n
hon 7. Tét hon néu quy trinh theo sang ché 14 thich hop va duoc sir dung dé xir Iy
dung dich nu6c chira cac mudi v6 co véi lugng nim trong khoang 1-39,9%, bazo
v6i lwong nim trong khoang 1-20%, axeton véi lugng nidm trong khoang 0,1-
20%, TAA vé6i luong ndm trong khoang 0,1-20% va c6 @6 pH nim trong khoang
tir 7 @én 14. Dic biét tdt hon néu quy trinh theo sang ché 1a thich hop va dugc sir

dung @€ xur ly dung dich nuéc chira cdc muoi v co v6i lugng nam trong khoang
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1-29,9%, bazo v6i lugng ndm trong khoang 1-30%, axeton véi hrong nidm trong
khoang 0,1-20%, TAA véi lugng nim trong khoang 0,1-20% va c6 d6 pH nim
trong khoang tir 10 d&n 14. Dic biét con t6t hon néu quy trinh theo sang ché 1a
thich hop va duoc sir dung dé xir Iy dung dich nudc chira cac mubi vd co véi
luong nam trong khoang 5-20%, bazo vé&i lugng ndm trong khoang tir 5-20%,
axeton v6i lugng nim trong khoang 0,1-10%, TAA véi lugng nim trong khoang
0,1-10%, san phém ngung tu axeton vdi lugng nim trong khoang 0,1-10%, cac
hop phin hitu co khic véi lwong nim trong khoang 0,1-10% va c6 do pH nim
trong khoang tir 12 dén 14. Tt nhit 13, quy trinh theo sang ché thich hop va duoc
sir dung dé xir 1y dung dich nudc chira mudi vo co voi lugng ndm trong khoang tir
5-20%, bazo v6i luong ndm trong khoang 5-20%, axeton vé6i luong nim trong
khoang 0,1-5%, TAA véi luong nim troﬁg khoang 0,1-3%, séh phim ngung tu
axeton v&i luong ndm trong khoang 0,1-3%, cic hop phan hitu co khac véi lugng
nim trong khoéng 0,1-3% c6 d6 pH nim trong khoang tir 12 dén 14.

O budc dau tién [budce a)] cua quy trinh theo sang ché, cong doan loai bd
cac hgp phé‘m hitu co th nhit ra khoi pha nuéc di qua sir dung duoc thyc hién, t6t
hon néu tir nude thai tir quy trinh san xuit TAA, bing cich chiét bang méi trudong

chiét thich hop, tir 6 thu dugc pha nudc thir hai va phan chiét chira méi truong
chiét. Tt hon néu méi truong chiét 1a khéng tron 13n duoc véi nude. Pha nude da
qua sir dung c6 thé 13 pha nudc bét ky. Cu thé, tuy nhién, thuat ngir “pha nuéc da
qua sir dung” dugc ding d& chi dung dich nudc dugc tao ra trong quy trinh san
xuét triaxetonamin, va t6t hon néu chtra mét hodc nhiéu hop pha‘in duoc chon tir
nhém bao gdm cic mudi vd co, bazo, axeton, TAA, cic san phdm ngung ty
axeton, cac hop phén hiru co khéc.

Cong doan chiét bao gém viéc két hop pha nudc v6i moi trudong chiét, két
hop trdn, tiép theo tach hai pha. Céng doan chiét c6 thé dugc thyuc hién lién tuc
hoic theo timg mé. Cong doan chiét c6 thé duoc thuc hién trong thing chira bat
ky thich hop (vi du, bé khudy, bé khudy lién tuc). Viéc tach pha cén thiét c6 thé
dugc thuc hién trong thung chira thich hgp bét ky (vi du, bé khuéy, thung tach
khong khudy duoc, thiét bi tach lién tuc).

-22-



22305

Vé nguyén tic, nhiét d¢ tai 6 budc a) duoc thuc hién 13 khong bi gidi han.
Nhiét d6 duge wu tién nim trong khoang 0-100°C, dic biét tot hon néu nim trong
khoang 10-60°C, dic biét con t6t hon néu nim trong khoéng 20-40°C. Ap suit tai
d6 bude a) duogc thyc hién ciing khong bi gii han. Ap suit duoc wu tién ndm
trdng khoang 1-10 bar (100-1000 kPa), dic biét t5t hon néu nim trong khoang
1-6 bar (100-600 kPa), dic biét con t5t hon néu nim trong khoang 1-3 bar (100-
300 kPa). Pugc wu tién néu chiét & nhiét @6 thip va ciing & 4p suét khi quyén 13
1 bar (100 kPa), do c4c diéu kién nay s& cai thién sy tich pha va 1am cho viéc 18p
dt thiét bi don gian hon.

V& nguyén tic, méi truong chiét khong tron 13n duge véi nude bat ky 1a
thich hop dé chiét. Tét hon néu méi trudong chiét duge sir dung 13 mdi trudong
trong d6 céc hop phan cin chiét c6 mic d6 hoa tan cao va bn dinh trong cac didu
kién da cho. Cu thé, m6i truong chiét duoc sir dung c6 thé dugc tich ra khoi nude
mdt cach d& dang & budc c). Tét hon néu mdi trudng chiét c6 thé duge sir dung
dugc chon tir nhém bao gdm dung méi béo, dung méi thom, ete, dung mdi dugc
halogen héa, este, xeton. Dic biét tot hon néu durig moi béo trong trudng hop nay
duoc chon tir nhém bao gém pentan, hexan, heptan, octan, decan, xyclohexan.
Dic biét t6t hon néu dung méi thom trong trurdng hop nay duoc chon tir nhém bao
gdm benzen, toluen, xylen. Pic biét tt hon néu ete 14 trong truong hop nay duogc
chon tir nhém bao gbém dietyl ete, dipropyl ete, dibutyl ete, metyl tert-butyl ete.
Dic biét tot hon néu dung méi dugc halogen héa trong trudng hop nay duogc chon
tir nhom bao gém diclometan, clorofom, tetraclometan. Pic biét tét hon néu este
trong trudng hop ndy dugc chon tir nhém bao gém metyl axetat, etyl axetat,
propyl axetat, butyl axetat. Dic biét t5t hon néu xeton trong truong hop niy duoc
chon tir nhém bao gdm dietyl xeton, metyl isobutyl xeton, phenyl metyl xeton.
Dic biét con tét hon néu dung mdi duogc sir dung dé chiét dugc chon tir nhém bao
gdm toluen, metyl tert-butyl ete, metyl isobutyl xeton.

“Céc hop phan hitu co thir nhat” dugc ding dé chi cu thé 13 TAA va cic

san pham ngung tu axeton va/hodc cic san pham ngung tu axeton-amoniac.
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Ty 18 khéi luong duge wu tién gitta pha nudc di qua sir dung:mai truong
chiét ndm trong khoang tir 2:1 dén 40:1, dic biét tét hon néu ndm trong khoang tir
5:1 dén 20:1, dic biét con tét hon néu 1a khoang 10:1.

Thoi gian chiét thudng nim trong khoang tir 0,1 dén 5 gio, t6t hon néu ndm
trong khoang tir 0,5 dén 2 gio.

Néu pha nudc di qua sir dung duge cho qua budc a), thi thu duoc pha nudce
thir hai va phan chiét chira méi trudng chiét.

O bude thir hai [budc b)], viéc loai bd cac hop phan hitu co thir hai ra khoi
pha nudc thir hai duge thyc hién, trong d6 thu dugc pha nudc thir ba. Pha nudc
thir hai 13 pha nudc thu dugc & bude a). Thuat ngit “cac hop phan hiru co thir hai”
dimg d& chi céc hop phan hitu co d& bay hoi mét cach d& dang. “Céc hop phan
hitu co d& bay hoi mot cach d& dang” dugc ding dé chi, cu thé, trong trudng hop
nay 13 cac hop phén hiru co, diém sbi ciia né & 4p suét khi quyén (1 bar (100 kPa))
13 thap hon diém s6i ciia nudc hodc tao ra hén hop ddng s6i voi nude, diém sbi
clia n6 & 4p sudt khi quyén (1 bar (100 kPa)) 1 thip hon diém s6i cia nude. Cu
thé, cac hop ph?m ndy la amoniac, axeton, mesityl oxit,' ruou diaxeton,

| diaxetonamin, axetonin, TMDH-pyridin. Chiing con c6 thé bao gdm dung méi
dugc str dung & budc a) khi diém s6i ciia né & ap suat khi quyén (1 bar (100 kPa))
1a thip hon diém s6i ctia nudc hodc néu né tao ra hdn hop ddng séi véi nudc,
diém s6i cta nd & 4p sudt khi quyén (1 bar (100 kPa)) 13 thip hon diém sbi cua
nuée. Trong trudng hop ndy, cu thé 13 pentan, hexan, heptan, xyclohexan, benzen,
dietyl ete, dipropyl ete, metyl tert-butyl ete, diclometan, clorofom, tetraclometan,
metyl axetat, etyl axetat.

“Céc hop phan hitu co d& bay hoi médt cach d& dang” ciing dugc ding dé
chi toluen, xylen, octan, decan; dibutyl ete, n-propyl axetat, butyl axetat, dietyl
xeton, metyl isobutyl xeton, phenyl metyl xeton.

Cong doan loai bo cac hop phan hitu co d& bay hoi mot cach d& dang c6 thé
dugc thuc hién, cu thé, bang cach chung cAt va/hodc cét phén nhe.

Cong doan cit phan nhe dugc ding @& chi trong trudng hop nay 1a viée
chuyén cac chét tir pha 16ng sang pha khi, bang cach cho pha 1ong tiép xtic véi khi
nguoc dong.
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Cong doan ct phén nhe ¢6 thé dugc thuc hién trén cot thich hop dé thuc
hién viéc tach (vi du, cOt dia, cot nhdi hodc cot nhdi theo ciu tric).

Cong doan chung cit co thé duoc thuc hi€n theo cach gian doan hoic lién
tuc. Trong trudng hop nay thung chira thich hop (vi dy, 16 phan Gng cé 4o bao, 10
phan tmg c6 thiét bi trao dbi nhiét bén ngoai, 10 phan tmg c6 thiét bi trao dbi nhiét
bén trong) va ca cac cdt chung cit thich hop dé thyc hién viée tach (vi du, cot dia,
cot nhdi hodic cdt nhdi theo cdu truc) dugc st dung.

Qua cong doan cit phin nhe va/hodc chung cit, ham luong céc chét hitu co
ctia pha nudc twong mg giam xubng. T6t hon néu, khong nhimg qua trinh chung
cit ma ca qué trinh cht phﬁn nhe dugc thuc hién theo cich sao cho téng cacbon
hiru co (total organic carbon - TOC) clia san phdm trong bé ling 13 ndm trong
khoang 20-5000 ppm, dic biét tbt hon néu nim trong khoang 50-2000 ppm, dic
biét con t6t hon néu nim trong khoang 100-1000 ppm.

Ap suit tai d@6 budc b) duge thuc hién ciing khong bi giéi han. Ap sut
duogc wu tién 14 ndm trong khoang 0,1-10 bar (10-1000 kPa), dic biét tbt hon néu
nim trong khoang 0,5-5 bar (50-500 kPa), dic biét con t&t hon néu nim trohg
khoang 1-3 bar (100-300 kPa). Puoc dic biét vu tién 1a chung cit & ap suét khi
quyén (1 bar (100 kPa)). Nhiét dd chung cit dugc wu tién trong truong hop niy
nim trong khoang 40-200°C, dic biét t5t hon néu nim trong khoang 60-160°C,
dic biét con tdt hon néu nim trong khoang 80-120°C.

Khi bude b) duge thuc hién cung véi pha nudce thir hai, s&€ thu dugc pha
nudce thu ba.

O bude thi ba [bude c)], nuée dugce loai bé ra khoi pha nudce thir ba, trong
dé thu duge pha nude thr tu va pha nudc dugc tach ri€ng, trong dé pha nudc
dugc tach riéng chira nude duge loai bd ra khoi pha thir ba. Trong truong hop nay,
nudce dugc loai bd ra khoi pha thir ba b%mg cach cu thé 13 chung cét. Trong trudng
hop nay, thuét ngit “pha nudc duge tach riéng” ding dé chi dong san phdm chung
cét tao ra. Cong doan chung cit c6 thé dugc thuc hién theo cach gian doan hodc
lién tuc. Néu cong doan chung cit duoc thuc hién, thiing chira thich hop (vi du, 10
phan tmg c6 40 bao, 10 phan mg c6 thiét bi trao d6i nhiét bén ngoai, 16 phan tmg

c6 thiét bi trao d6i nhiét bén trong) va ca cac cdt chung cét thich hop dé thyc hién
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viée tach (vi du, cOt dia, cOt nhdi hodc cot nhdi theo ciu tric) duge st dung.
Trong trudng hop nay, t6t hon néu dong san phim chung cét thu duge ma, ngoai
nude, chi chira mft Iuong rit nho cac tap chét hitu co. Pugc wu tién néu ham
lugng cacbon 13 tdng cacbon hitu co (Total organic carbon) TOC < 1000 ppm, dic
biét tot hon néu TOC < 250 ppm, dic biét con tét hon néu TOC < 100 ppm. Cong
doan chung cit c6 thé thyc hién trong trudng hop nay & ap suit khi quyén hoic &
ap suét thip hoic cao hon. Ap sudt dwoc wu tién ndm trong khoang 0,1-10 bar (10-
1000 kPa), dic biét tbt hon néu nim trong khoang 0,5-5 bar (50-500 kPa), dac biét
con tdt hon néu nim trong khoang 1-3 bar (100-300 kPa). Pugc dic biét wu tién 1a
chung cit & 4p suat khi quyén. Nhiét d6 phan cit duoc uu tién trong trudng hop
ndy nim trong khoang 40-200°C, dic biét tbt hon néu ndm trong khoang 60-
160°C, dic biét con tot hon néu ndm trong khoang 80-120°C.

Nuéc duge tach ra khdi pha nuéce thir ba d tao ra ndng d6 mong mudn
trong pha nuéc thir te. Nong d6 cac mudi trong pha nude thi tu, cu thé 13 cdc
mudi v6 co, sau khi nudc duge tich riéng ndm trong khoang 5-75%, t6t hon néu
nim trong khoéﬁg 10-70%, d3c biét tdt hon néu nim trong khoang 20-65%, dic
biét con t6t hon néu nim trong khoang 30-60%, t&t nhit 13 ndm trong khoang 40-
60%.

Theo mdt phuong 4n khac, budc b) va c) cé thé duoc thyc hién theo chudi
truc tiép, c6 nghia 13 trong mot thing chira. Trong trudng hop nady, bang cch
chung cit phan doan, d4u tién cic hop phin hitu co d& bay hoi mot cach d& dang
dugc tach riéng dudi dang phan doan chung cit dau tién [trong Gng véi bude b)],
sau @6 nuéc dugce loai bé duéi dang phan doan chung cét thi hai [trong tmg voi
bude c)]. Trong trudng hop nay, tét hon néu khoang thong sb va cac phuong 4n
dugc néu & budc b) va c) dugce sir dung.

O budc thir tir [bude d)], cong doan loai bd cac hop phan hitu co thit ba ra
khéi pha nudc thir tu va cong doan lam trong pha nudc tht tu duoc thuc hién,
trong do thu dwoc pha nuéc thir nam. Céac hop phén hiru co thir ba thudng 13 cac
hop phén hitu co khong bay hoi con lai. Cac hop phan hitu co khong bay hoi dugc
dung dé chi cac hop phén hitu co con lai trong pha nudc trong cac diéu kién duge

st dung & budc c), vi du, cac hop phan ma di€ém s6i clia nd cao hon di€ém sdi cia
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nu6c & ap suit khi quyén va cic chét con lai twong tmg trong pha nudc thir tu khi
nuée dugce loai bd & bude c) bang cach chung cit. Cu thé, chung 14 triaxetonamin
va cin ndi hoi 4p suét cao triaxetonamin. Theo mot phuong an dugc uu tién, cac
hop phan hitu co thir nhit va th ba 13 gibng nhau vé& mit héa hoc.

Cong doan loai bd cac hop phén hitu co thi ba ra khoi pha nudc thir tw va
cdng doan 1am trong pha nudc thir tu duogc thyc hién cu thé bﬁng cach hip phu,
t6t hon néu sir dung chét hap phu.

Viéc xtr Iy bang chit hép phu c6 thé dugc thuc hién theo cach lién tuc hodc
theo timg mé. Trong trudng hop ndy, thing chira thich hop bt ky c6 thé duge st
dung nham cho chét hip phu nay tiép xtc véi pha nude thi tu thu dwoc tir bude c)
(vi du, bé khudy, 10 phan tmg vong, 10 phan tmg dong chay déu). Chit hip phu
thich hop bat ky c¢6 thé duoc sir dung. TSt hon néu chit hip phu nay duoc chon tir
nhém bao gdm than hoat tinh, zeolit, silicagel. Pic biét t6t hon néu chit hép phu
duoc str dung 1a than hoat tinh.

Chét hip phu c6 thé dugc su dung, cu thé, & dang bot hoic & dang hat.
Trong truong hop nay, viée tiép xuc gitra chit hip phu va dung dich nuée c6 thé
duoc tién hanh bing cich tron truc tiép hodc biang cach cho di qua thing chira
nhdi chit hip phu.

Luong chat hdp phu duoc wu tién dugc sir dung ndm trong khoang 0,01-
10% (tinh theo khi lwong cta pha nudc), dic biét tdt hon néu nim trong khoang
0,1-5%, d3c biét con tdt hon néu ndm trong khoang 0,2-1%.

Vé nguyén tic, nhiét do tai d6 budc d) dugc thuc hién 1a khong bi gidi han.
Tt hon néu bude d) duoc thuc hién & nhiét d6 nim trong khoang 0-150°C, dic
biét tdt hon néu & nhiét d6 ndm trong khoang 0-100°C, dic biét con tét hon néu
nam trong khoang 10-50°C. V& nguyén tic, ap suit tai d6 bude d) dugc thuc hién
13 khong bi gi6i han. Tét hon néu budc d) dugc thuc hién & 4p sudt ndm trong
khoang 1-10 bar (100-1000 kPa), dic biét tbt hon néu & &p suat nim trong khoang
1-5 bar (100-500 kPa), dic biét con t6t hon néu nim trong khoang 1-3 bar (100-
300 kPa).

Chét hap phu c6 thé dugc loai bé sau khi xir Iy theo cach thich hop bét k.
Vi du, chét hip phu dang bui c6 thé duoc tach riéng, vi du, bang cach loc hoic ly
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tam. Khi chét hip phu hat dugc sir dung, ching c6 thé duoc giit lai bing cac k§
thuat thich hop (vi du, céc dia ray).

Sau khi loai bo chat hip phu, dung dich thu dugc, ngoai nude va cac mubi
v6 co hoa tan, chi chita cac tap chét hitu co v6i luong rét thip. Pugc wu tién néu
ham lugng cacbon 13 TOC < 1000 ppm, dic biét wu tién 1a TOC <250 ppm, tbt
hon nifa 1a TOC < 100 ppm.

Sau khi chét hép phu dugce loai bo, dung dich thu dugc chi c6 mirc 3o dbi
mau vdn ¢6 thép. Puoc vu tién néu chi sb mau APHA < 100, dic biét wu tién néu

' APHA < 50, tét hon nita néu APHA < 10.

G budce tht ndm [budc e)], d§ pH cua pha nudc da qua st dung, pha nude
thir hai, pha nu6c thir ba, pha nude thir tu va/hodc pha nude thir ndm duge didu
chinh. Piéu nay 14 cin thiét, do dong nuéc thai thu duoc cé dd pH 16n hon 7, tbt
hon néu nim trong khoang d6 pH tir 7 dén 14, dic biét tdt hon néu nim troﬁg
khoang d¢ pH tir 10 dén 14, dic biét con t6t hon néu nim trong khoang d6 pH tir
12 dén 14. Trong trudng hop niy, d6 pH dugc uu tién sau khi diéu chinh d6 pH
nim trong khoéng 5-9, t&t hon néu nam trong khoang 6-8.

“Viéc diéu chinh d6 pH cua dung dich nuéc d3 qua sir dung, dung dich
nudc thir hai, dung dich nuéce thr ba, dung dich nuéc thir tu vé/hoac dung dich
nude thi ndm” trong trudng hop nay bao gbdm tit ca cac t6 hop cb thé cuia cac
budc. N6 bao gbm, vi du, cac t6 hop khéng gidi han sau: N6 bao gdm viée diéu
chinh d¢ pH cua chi dung dich da qua st dung, chi pha nudc thi hai, chi pha nudc
thir ba, chi pha nuéc thir tu, chi pha nu6c thir nim. Né con bao gdm viée diéu
chinh @ pH cia pha nuéc dd qua sir dung va pha nuée thir hai. N6 con bao gdm
viéc didu chinh d6 pH cta pha nuéc di qua sir dung, pha nudc thir hai va pha
nude thir ba. N6 con bao gdm viéc didu chinh d6 pH cia pha nudc di qua sir
dung, pha nuéc thir hai, pha nudc thir ba va pha nuéc thir tr. N6 con bao gdém
viéc diéu chinh d6 pH cta pha nu6c d3 qua st dung, pha nu6c thir hai, pha nudc
thtr ba, pha nuéc thir tr va pha nudc thit ndm. N6 con bao gdm viée diéu chinh do
pH cta pha nudc dd qua st dung, pha nudc thir ba, pha nudce thir tu va pha nudc
thir nim. N6 con bao gdm viéc didu chinh d6 pH cia pha nude d3 qua sir dung,

pha nudgc thir tr va pha nude th ndm. N6 con bao gdom vi€c di€u chinh d6 pH cia
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pha nuéc di qua st dung va pha nudc thir nim. N6 con bao gém viée diéu chinh
d6 pH cua pha nuéc di qua sir dung, pha nude thir hai, pha nuGe thi tu va pha
‘nudc thir ndm. N6 con bao gdm viéc didu chinh dd pH cia pha nuéc da qua s
dung, pha nudc thir hai va pha nudc thir nim. N6 con bao gbm viéc didu chinh do
pH cta pha nuéc d3 qua st dung va pha nuéc thir hai. N6 con bao gdém viée didu
chinh d6 pH cua pha nuéc da qua st dung, pha nugc thir hai, pha nude thir ba va
pha nuéc thir ndm. N6 con bao gdm viée diéu chinh d6 pH coa pha nude da qua
sir dung, pha nuéc thi hai, pha nudc thir ba. N6 con bao gdm viée diéu chinh dd
pH cta pha nudc dd qua str dung, pha nudc thir hai, pha nudc thir tu va pha nude
thir nim. N6 con bao gdm viéc diéu chinh d6 pH cta pha nudc da qua st dung,
pha nudce tha tu va pha nude thir nam.

C6 thé sir dung axit hoic bazo bit ky hién c6 ban trén thi truong dé didu
chinh @ pH. Tét hon néu axit duge chon tr nhém bao gbm axit clohydric, axit
sulphuric, axit nitric, axit phosphoric, axit hifu co (axit axetic, axit benzoic). Tét
hon néu chét b trg duoc st dung & bude ) 1a bazo. Tt hon néu bazo dugce chon
tir nhém bao gbém natri hydroxit, kali hydroxit, natri cacbonat, kali cacbonat, natri
hydrocacbonat, kali hydrocacbonat, canxi hydroxit, canxi cacbonat.

Tt hon néu axit hoic bazo duge st dung s€ phan g v6i nude thai theo
céch sao cho tao ra dung dich cang ddng nhit v& mat hod hoc cang tbt. Do d6, dic
biét wu tién néu sir dung axit (hoic bazo), bazo (hoic axit) lién hop da c6 mat
trong hdn hop phan tmg niy & dang anion (hoic cation) ctia mubi. Theo cich nay,
dung dich mudi thu dugc chi chita mot mudi hoa tan xac dinh duge vé mit hoa
hoc s€ 1a nguyén liu c6 gia tri.

Trong truong hop nudce thai chira natri hydroxit va natri clorua, thi viéc sir
dung axit clohydric 1a dugc wu tién. Theo cach nay, dung dich nudc chira natri
clorua dugc tao ra s& khong chira cic mubi vo co khac bt ky. Trong truong hop
nudc thai chira natri hydroxit va natri sulphat, thi viéc str dung axit sulphuric dugc
uu ti€n. Theo c4ch ndy, dung dich nudc chira natri sulphat dugc tao ra s& khong
chira cac mudi vo co khéc bét ky. Trong trudng hop nudc thai chira natri hydroxit
va natri nitrat, thi vi€c str dung axit nitric dugc uu tién. Theo cach nay, dung dich

nude chira natri nitrat dugc tao ra s€ khong chtra cac mudi vd co khac bat ky.
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Chudi nay c6 thé dugc tiép tuc theo cach tuong tw dbi v6i cac dong nudce thai cb
thé thu dugc khéc.

Vé nguyén tic, nhiét do tai d6 budc e) duoc thuc hién 12 khong bi gidi han.
Tét hon néu budc ) duge thuc hién & nhiét d6 nim trong khoang 0-150°C, dac
biét t6t hon néu & nhiét d6 ndm trong khoang 10-100°C, dic biét con tdt hon néu
nam trong khoang 20-80°C. V& nguyén tic, ap suit tai d6 budc d) duge thuc hién
13 khong bi gi6i han. Tét hon néu budc d) dugc thuc hién & 4p suét ndm trong
khoang 1-10 bar (100-1000 kPa), dic biét tét hon néu & 4p sudt nim trong khoang
1-6 bar (100-600 kPaj, dic biét con tot hon néu ndm trong khoang 1-3 bar (100-
300 kPa).

“Viéc diéu chinh @ pH cia dung dich nudc d4 qua sir dung, dung dich
nudc thir hai, .dung dich nudc thir ba, dung dich nuéc thit tu va/hodc dung dich
nuGe thir ndm” trong trudng hop niy c6 nghia 13 viée diéu chinh d6 pH & budc e)
trong trudng hop ndy c6 thé thuc hién vé nguyén tic & thoi diém bit ky cia quy
trinh theo sang ché. Vi viy, budc e) c6 thé duge thuc hién cling véi pha nuée da
qua st dung [do d6 trude bude a)] va’hoac véi pha nude thir hai [do d6 giita bude
a) va b)] va/hodc véi pha nude thir ba [do d6 gifra budc b) va c)] va/hodc voi pha
nudce thir tr [do do gifta bude ¢) va d)] va/hodc véi pha nude thit nam [do d6 sau
budc d)].

Trong trudong hgp cuia phuong 4n néu trén, trong d6 bude d) dugc thuc hién
truc tiép sau budc c), & budc e) 46 pH ciia pha nudc da qua st dung, pha nudc thir
hai, pha nuée thir tr va/hodic pha nude thi nim cé thé duge diéu chinh bing cach
sir dung chét b trg.

Néu budc €) dugc thuc hién sau khi chung cit nuéc [budc c)], ma khong
can céc budc khac tiép theo quy trinh nay, thi viéc tdch mudi duéi dang rin 13
khong thé, va ndng d6 mudi khong thé duoc thiét dit & mirc cao nhu mong mudn.
Do d6, t&t hon néu & bude e), 4 pH ctia pha nudc dd qua sir dung, pha nudc thir
hai va/hodc pha nudc thit ba duoc diéu chinh bang cach sir dung chét bd tro.

Trong trudong hgp cliia phuong an néu trén, trong dé bude d) dugc thuc hién

truc tiép sau bude c), do d6 t6t hon néu & bude e), d6 pH cta pha nuéc di qua st
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dung va/hodc pha nuée thir hai duge didu chinh bing cach sir dung chit b tro.
Dic biét t6t hon néu d6 pH clia pha nudce thir hai duoc didu chinh & bude e).

Sau khi cic budc tir bude a) dén e) di duoc thuc hién (theo mot trong s
cac trinh tir c6 thé néu trén), quy trinh theo sang ché duoc thuc hién dén khi két
thiic. Pha nuéc d3 qua sir dung, t6t hon néu 1a dong nude thai tir quy trinh TAA
dugc tinh ché theo cach sao cho hai dong 16n nhét tao ra trong qua trinh xi ly c6
thé dugc cép vao thiét bi xir 1y nudce thai hoic c6 thé duogc xa truc tiép vao moi
truong {pha nudc dugc tich riéng chira nudc duge loai bo ra khdi pha thir ba
[bude )]} hoic 1 dung dich nudc chira chit tinh khiét c6 gia trj thuong mai [pha
nudce thir nim tir bude d)]. |

Theo phuong 4n dugc wu tién khac, phan chiét thu dugc & budc a) cb thé
dugc xir Iy & bude f) khac. Tt hon néu viée xir 1y ndy dwoc thyuc hién bang cach
chung cét. Trong truong hop ndy, tbt hon néu dung méi duge tich ra bing cach
chung cét tir cac hop phén hitu co chiét dugc. Theo phuong an duge wu tién, trong
d6 cong doan chung cit duge thuc hién, cong doan nay dugc thuc hién, vi dy, trén
‘ccf)t chung cét. Cong doan chung cit c6 thé duoc thuc hién theo cach gian doan
hodc lién tuc. Trong trudng hop nay thung chira thich hop (vi du, 10 phan {mg cé
40 bao, 16 phan tmg c6 thiét bj trao dbi nhiét bén ngoai, 16 phan tmg c6 thiét bi
trao d6i nhiét bén trong) va ca cac cot chung cét thich hop dé thuc hién viéc tach
(vi du, cot dia, cot nhdi hodc cot nhdi theo ciu tric) dugce st dung.

V& nguyén tic, 4p sudt tai d6 bude f) dugc thyuc hién 12 khong bi gidi han.
T6t hon néu bude f) duge thyc hién & 4p sut nim trong khoang 0,1-10 bar (10-
1000 kPa), dic biét t6t hon néu & 4p sult nim trong khoang 0,5-5 bar (50-500
kPa), dic biét con t&t hon néu nim trong khoang 1-3 bar (100-300 kPa), va tdt
nhit 13 & 4p sudt khi quyén.

Trong trudng hop chung cit gian doan, dAu tién san phim chung cit diu c6
thé duoc gom ma chira cac chét chiét dwoc c6 didm so6i thip (vi du, axeton), diém
sdi ctia né thip hon diém s6i cia dung méi duoc sir dung dé chiét hoic nd, cing
v6i moi trudng chiét, tao ra hdn hop ddng s6i ma c6 diém sbi thdp hon diém so6i
ctia mdi trudng chiét tinh khiét. Sau d6, phan doan tinh khiét cia moi trudng chiét

c6 thé dugc gom, ma tiep d6 cé thé duge tai stt dung & budc a). Trong bé ling cla
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qué trinh chung ct, con lai cac hop phan chiét ma c6 diém sbi cao hon diém soi
ctia moi trudng chiét (vi du, TAA).

Theo phuong 4n dugc wu tién khéc clia quy trinh theo sang ché, san phim
clia qua trinh xir Iy nudc thai duge tach & dang rén tir pha nude thir nim & budce g)
khac.Qua trinh ndy c6 wu diém 13 san phim ctia qua trinh xir 1y nuée thai thu dugc
& dang chét rin tinh khiét (thay vi & dang dung dich).

Chat rén c6 thé duoc tao ra trong trudng hop niy bing tit ca cic quy trinh
d3 biét, vi dy, két tinh, vi du, c6 thé dugc thuc hién bing cich 1am giam nhiét do,
bing cach loai bé tiép dung méi hoidc biang td hop cac budc nay. Chit rén c6 thé
duoc tach, vi du, bﬁng cach loc, ly tdim hodc cac quy trinh thich hop khac.

bé .lém tang d6 tinh khiét ctia chét rin tao ra, tit ca cic quy trinh d4 biét c6
thé duoc st dung, vi vdy, vi du, rira bang dung dich rira thich hop [tirc 1 dung
mdi, trong d6 chat rin c6 mic d6 hoa tan thap, trong khi cac tap chét c6 mit c6
mitc d6 hoa tan cao, vi dy, tit ca cac dung méi hitu co dugc néu & bude a) dé
- chiét], tai két tinh tir dung méi thich hop (tic 13 dung méi trong dé chit rin c6
murc d0 hoa tan t6t & nhiét dd cao, vi du, nudc) hodc cac quy trinh thich hop khac.

Chét rin tao ra c6 thé dugc 1am kho bang quy trinh thich hop (vi du, may
sdy ludi, may sdy dang dia v.v..).

Nuédrc ci dugc tao ra trong qua trinh tach chét rén ¢ thé dugc quay vong &
budc a) hodc bude c) va do d6, khong cé mit trong dong chit thai.

Quy trinh theo séng ché dat dugc myc dich néu trén do céc khia canh cu thé
sau cta sang ché:

Hbn hop gbm mubi trung tinh va bazo/axit c6 mit trong nudce thai dugc
chuyén hod bang céch sir dung axit/bazo trong qua trinh didu chinh d6 pH & budc
e) thanh dung dich mubi ddng nhit v& mit hod hoc. Dung dich nay c6 thé dugc sir |
dung tiép lam nguyén li€u c6 gia tri. Dac biét khi tao ra dung dich natri nitrat,
nhiéu linh vuc tmg dung duoc goi y (lam phan bén, 1am chit phu gia d& san xuét
xi mang).

Ham luong céc chét hitu co cia dong chét tao ra (nuéc chung cét va

nguyén liéu c6 gia tri tir cac bude c) va g)) dugc giam xubng dén tri sb rat thp.
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Theo céach nay, nudc chung cit c6 thé xa duoc truc tiép vao thiét bi xir ly nudc
thai. Nguyén liéu c6 gié trji dugc tao ra khong chira cac hop phin hitu co.

Céc hop phén hitu co duoc tach theo cich du dinh & nhiéu vi tri ctia quy
trinh nay [& budce c) t6t hon néu duoc thyuc hién bing cich chung cét/cit phan nhe,
trén chét hip phu & bude d), trong phan chiét thu duoc tir budc a) trong qué trinh
xir Iy chét chiét & budc )], va vi vdy chi mot lwong t6i thiéu cic chét dugce tao ra
ma cn phéi bo di & dang chét thai.

Quy trinh theo séng ché c6 cc vu diém bat ngd sau:

Viéc két hop budc a) va ¢) cho phép san xudt nudc chung cit cé do tinh
khiét cao & budc ¢). Chi méot lugng rit nhé cac chit hitu co trong san phdm chung
cAt d4u cin 14y ra ma doi hoi phai bo di & dang chit thai. Nudc chung cit sau
khong can xir Iy dic biét khac bt ky va c¢6 thé xa dugc truc tiép vao thiét bi xir 1y
nudc thai.

Néu cong doan chiét khong duogc thuc hién trude khi loai bd nudc & bude
¢) t6t hon néu duoc thuc hién bang cach chung cit, ciing ¢ thé khéng thu duoc
nude tinh khiét & dang phan doan chinh trong qua trinh chung cét phan doan. Do
d6, trude tién cac hop phan phy hitu co ¢ diém so6i giéng nude phai duge loai bo
mdt luong 16n bing cich chiét do chiing khong thé duoc tach ra khéi nude bing
cach chu’ng cét.

Bing cach st dung axit/bazo thich hop trong qué trinh didu chinh d6 pH,
c6 thé thu duoc dung dich mubi ddng nhit v& mit hod hoc [budc c), d) va e)]
va/hodic chit rin tinh khiét v& mit héa hoc & budc g). Bing cach st dung
axit/bazo thich hop, c6 thé tranh dugc viée tao ra hén hop dung dich mudi hoic
hén hop mudi.

Khong cin md ta chi tiét hon, cho ring ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong
linh vire nay c6 thé sir dung phan mo ta trén day & pham vi rong nhét. Do d6, cac
phuong 4n dugc wru tién va cac vi du chi dugc hiéu 13 nhim md ta va khong nhim
gi6i han pham vi ciia sang ché.

Sang ché s& dugc md ta chi tiet hon dudi day c6 dya vao céc vi du.
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Vi du thire hién sing ché
1. Cac phuong phép do dugce sir dung

1.1 Xac dinh ham lugng nitrat

Ton nitrat dugc xac dinh bang cach sic ky ion nhu dugc quy dinh trong
DIN EN ISO 10304. Thiét bi duogc sir dung 1a may sic ky ion Metrohm c6 bd do
dd dan dién. Cot duge sir dung 13 Metrohm Metrosep Anion Dual 2. Dung mdi
rira gidi dugc st dung 1a dung dich nudc chira 2,0 mmol NaHCO;, 1,3 fnmol
Na,COs, 2% axeton. Cic vong tiém duge sir dung 13 10 pl hodc 100 pl (d6i voi
cac miu ¢6 tri s6 ngudng < 20 mg/kg).

Khoang hi¢u chinh ctia vong 10 pl 1a 0,5-100 mg/l. Kkhoadng hiéu chinh
ctia vong 100 pl 14 0,05-2,0 mg/l. |

2.1 X4c dinh ham luong cac hop phén hitu co

Ham luong cia tit ca cac hop phin hitu co duoc xac dinh bing cach st
dung sic ky khi trén thiét bi sic ky khi HP 5890. Cot dugc sir dung 1a HP-50+,
30 m x 0,25 mm x 0,25 mm. Khi mang duogc str dung 1a nito. Nhiét d cua bd do
14 280°C, nhiét o ctia kim phun 1a 250°C. Profin nhiét d¢ 14 50°C trong 2 phut,
sau d6 dun néng vai tbe 6 5°C/phit dén 260°C (0 phut).

3.1 Tri s6 TOC dugc x4c dinh bing cach sir dung thiét bi phan tich téng
cacbon hitu co Shimadzu TOC-V CPN. Chi s mau APHA duoc x4c dinh bing -
cach thiét bi Dr. Lange LICO 200, sir dung cuvet thity tinh 5cm.

2. Vi du thir nghiém cho quy trinh nay, trinh ty cac budc a) —e):

Dong nudc thai can xir Iy chira natri nitrat, natri hydroxit va céc tap chit
hitu co (chu yéu 12 axeton, TAA). Dong nudc thai nay dugce xir 1y nhu sau:

- Budc a) loai bd cac hop phan hitu co thi nhét ra khoi pha nude d3 qua st
dung bing cach chiét bing méi trudng chiét va thu pha nudc thir hai

Nudc thai (“pha nudc dd qua st dung”) dugce sir dung chira 16,3% NaNO;
va 15,9% natri hydroxit. Dong niy chira cac hop phan hitu co (TOC: 6700 ppm).

al) Chiét bang toluen:

500 g nuéce thai duge tron véi 50,0 g toluen. Hon hop hai pha dugc ddng
nhét héa bang cach lic va sau d6, cac pha dugc tach ra (budc chiét thir nhat). Thu

dugc pha nudce (495 g, TOC: 2030 ppm) va pha hitu co (53,0 g). 480 g pha nudc
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thu duge tir bude chiét thir nhit duge tron mot 1an nira véi 50,0 g toluen. Hon hop
hai pha duogc df‘)ng nhét héa bﬁng cach lic, va sau do, cac pha duogc tach ra (budc
chiét thir hai). Thu dugc pha nude (480 g, TOC: 930 ppm) va pha hitu co (50,0 2).
465 g pha nuéc thu dugce tir budce chiét thir hai duge tron mét 14n nira v6i 50,0 g
toluen. Hon hop hai pha dugc dong nhét héa bang cach lic, va sau do, cac pha
dugc tach ra (budc chiét thir ba). Thu dugc pha nude (“pha nude thir hai”; 464 g,
TOC: 921 ppm) va pha hiru co (50,4 g).

a2) Chiét bing MTBE:

500 g nuéc thai dugc tron véi 50,0 ¢ MTBE. Hén hop hai pha dugc ddng
nht héa bing cach lac, va sau do, cic pha dugc tich ra (budc chiét thir nhét). Thu -
dugc pha nude (495 g, TOC: 4540 ppm) va pha hitu co (53,8 g). 485 g pha nude
thu duge tir budc chiét th nhat dugc tron mot 14n nita véi 50,0 g MTBE. Hén
hop hai pha dugc ddng nhét héa bang cach lic, va sau d6, cic pha duoc tich ra
(budc chiét thir hai). Thu dwoc pha nude (485 g, TOC: 1230 ppm) va pha hitu co
(50,1 g). 475 g pha nudc thu dugce tir bude chiét thir hai duge tron mot 1an nita véi
50,0 g MTBE. Hén hop hai pha dugc ddng nhit hoa bing cach lic, va sau do, cac
pha dugc tich ra (budc chiét thir ba). Thu duoc pha nu6c (“pha nude thi hai”;
473 g, TOC: 990 ppm) va pha hitu co (49,8 g).

a3) Chiét bing metyl isobutyl xeton _

500 g nude thai duge tron véi 50,0 g metyl isobutyl xeton. Hon hop hai pha
dugc ddng nhét hoa bang cach lic, va sau d6, cic pha dugc tach ra (bude chiét thi
nhét). Thu dugc pha nudc (499 g, TOC: 2644 ppm) va pha hitu co (51,0 g).490 g
pha nudc thu dugc tir budce chiét thir nhit duoc tron mot 14n nita véi 5 0,0 g metyl
isobutyl xeton. Hn hop hai pha dugc d(‘Sng nhét héa bing céch lic, va sau d6, cac
pha dugc tach ra (budc chiét thir hai). Thu dugc pha nuéc (485 g, TOC: 3120
ppm) va pha hitu co (54,1 g). 475 g pha nuée thu dugc tir bude chiét thir hai dugc
trén mot 1an nita v6i 50,0 g metyl isobutyl xeton. Hn hop hai pha duoc dong
nhit héa bang cich lc, va sau d6, cic pha dugc tach ra (bude chiét thir ba). Thu
dugc pha nude (471 g, TOC: 2040 ppm) va pha hitu co (55,2 g).

- Budc e) diéu chinh d6 pH cta pha nuée thir hai bing chét bd tro
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el) 450 g nudc thai chiét dugc tir (al) [chira 73,4 g NaOH va 71,6 g
NaNO;, 0 pH > 14] duogc tron véi axit nitric (65%, 173 g) Kkét hop lam lanh. Thu
dugc dung dich hoi vang ¢6 do pH 1a 7 va TOC 14 620 ppm.

e2) 450 g nudc thai chiét duoc tir (a2) [chira 73,4 g NaOH va 71,6 g
NaNOs, do pH > 14] dugc trdn vai axit nitric (65%, 173 g) Két hop lam lanh. Thu
dugc dung dich hoi vang ¢6 ¢ pH 14 7 va TOC 14 180 ppm.

e3) 450 g nudc thai chiét dugc tir (a3) [chira 73,4 g NaOH va 71,6 g
NaNOs, @6 pH > 14] dugc trén véi axit nitric (65%, 173 g) két hop lam lanh. Thu
dugc dung dich hoi vang ¢6 @6 pH 1a 7 va TOC 1a 1410 ppm.

- Budc b) loai bd céc hop phan hitu co thir hai (d€ bay hoi d& ding) ra khoi
pha nudc thr hai, trong d6 thu dugc pha nude thi ba va budc c) loai b6 nuéc ra
khoi pha nudc thir ba dé diéu chinh ndng d6 cia dung dich nay, trong d6 thu dug¢
pha nuéce thir tu

b+cl) 1000 g nudc thai dd duge trung hoa thu dugce tir budce (el), chira 364
g natri nitrat, dugc chung cit phan doan & 4p sudt khi quyén (1 bar (100 kPa)).
Trong trudng hop ndy, thu duoc nudc chung cit (nhiét d6 phan cit ngon '100°C),
trong d6 timg phén doan chita cac hop phan hitu co theo nhiéu kiéu khéac nhau.

Tach dugc céc phan doan sau:

Bang 1: Loai bé cic hop phan dé bay hoi d& dang va loai bo nudce, Vidu 1.
Phan doan Khdi lugng TOC
| g ppm
1 51,6 22 000
2 28,7 674
3 190 85

Thu duoc bé ling chung ct mau nau hoi vang (“pha nude thir tu”; 728 g,
chira 364 g NaNOs, TOC: 670 ppm).

Phén doan chung cét 3 thu dugc (70,3% tdng san phdm chung cét) chi chira
mdt lwong rat nho cac hop phan hitu co va do d6, thich hop d& xa vao thiét bi xtr
ly nudc thai. Chi cic phan doan chung cét 1 va 2 (29,7% tdng san phdm chung

cét) cAn phai cdp vao thiét bj phan hity dic biét.
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b+c2) 1000 g nudc thai d3 dugc trung hoa thu dugc tir budce (e2), chira 364
g natri nitrat, duoc chung ct phin doan & 4p suét khi quyén (1 bar (100 kPa)).
Trong quy trinh nay, thu dugc nudc chung cét (nhiét o phan ct ngon 100°C),
trong d6 timg phan doan chita cac hop phin hitu co theo nhidu kidu khic nhau.

Téach dugc cac phan doan sau:

Bang 2: Loai bd cac hop phan dé bay hoi d& dang va loai bé nuéc, Vi duy 2.

Phéan doan Khoi lugng TOC
g ppm
1 75,3 23500
2 64,5 102
3 132 60

Thu dugc bé ling chung cit mau nau hoi vang (“pha nuéc thir tu”; 728 g,
chira 364 g NaNO;, TOC: 490 ppm).

Céc phan doan chung cit 2 va 3 thu dugc (72,3% tng san phdm chung cit)
chi chira mot lugng rat nhd cac hop phan hitu co va do d6, thich hop dé xa vao
thiét bi xir Iy nudc thai. Chi phan doan chung cét 1 (27,7% tdng san phim chung
c4t) cn phai cip vao thiét bj phan hay dic biét.

b+c3) 1000 g nudce thai da dugce trung hoa thu dugce tir bude (e3), chira 364
g natri nitrat, dugc chung cat phan doan & 4p suit khi quyén (1 bar (100 kPa)).
Trong quy trinh nay, thu dugc nudc chung cit (nhiét d6 phan cit ngon 100°C),
trong d6 ting phan doan chita cic hop phan hitu co theo nhiéu kiéu khac nhau.

Tach dugc cac phéan doan sau:

Bang 3: Loai bd cac hogp phan dé bay hoi d& dang va loai bd nuéce, Vi du 3.
Phéan doan Khéi luong TOC
g ppm
1 36,7 15200
2 42.5 216
3 185 89
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Thu dugc bé ling chung cit mau nau hoi vang (“pha nudc thr tu”; 728 g,
chira 364 g NaNO;, TOC: 570 ppm).

Phéan doan chung cét 3 thu duogc (70,0% téng san phdm chung cét) chi chira
mdt luong rat nhod céc hop phan hitu co va do dé, thich hop dé xa vao thiét bi xir
ly nu6c thai. Chi cac phan doan chung cit 1 va 2 (30,0% tdng san phdm chung
cét) can phai cdp vao thiét bi phan hity dic biét.

- Budc d) loai bd cac hop phan hitu co thi ba (tic 1a cac hop phén hitu co
khong bay hoi con lai) ra khoi pha nude thir tu va lam trong pha nudc thir tu,
trong d6 thu dugc pha nudc thtr nam.

1000 g bé ling chung cit & budc (b+c2) [chira 499 g natri nitrat, TOC: 490
ppm, APHA: 297] dugc tron véi 5,0 g than hoat tinh (Norit SA-Super) va hdn hop
ndy duoc khudy trong thoi gian 30 phit. Than hoat tinh dwogc tich riéng bing gidy
loc va thu dugce 998 g dung dich trong khong mau (“pha nudce thir ndm”) chira 498
g natri nitrat (TOC: 63 ppm, APHA: 2).

Budc nay dugce 1dp lai, trong dé than hoat tinh dugc thém vao véi cac

luong khéc nhau. Bu6c nay dugc thé hién trong bang 4 duéi day.

B sung than hoat tinh TOC APHA
g ppm -
1 154 2
5 63 2
10 ‘ 50 1
20 35 1

- Buéc f) xir Iy phan chiét thu duoc tir bude (a)

f1) Xir Iy phan chiét thu duoc tir budc (al)

Céc pha hitu co két hop (153 g) thu duge tir bude (al) duge dun néng dén
soi trong thiét bi chung cit & 4p sut 50 mbar (5 kPa) va nhiét 46 80°C. Thu duoc
137 g san phim chung c4t, ma ngoai toluen (98,6%) con chira axeton (1,4%).

San pham chung cit nay c6 thé dugc tai sir dung dé chiét & bude (a), quy

trinh nay tuong g vai ty 1€ quay vong toluen 1a 88,1%.

-38-



22305

f2) Xir Iy phan chiét thu dwoc tir budce (al)

Céc pha hitu co két hop (154 g) thu dugc tir bude (al) duoc dun néng dén
sdi (56°C) trong thiét bi chung cét & 4p sut 1000 mbar (100 kPa). Thu dugc 138
g san phdm chung c4t, ma ngoai MTBE (98,9%), con chira axeton (1,1%).

San pham chung cit ny c6 thé duogc tai sir dung dé chiét & budc (a), quy
trinh ndy trong tng véi ty 1€ quay vong MTBE 14 89,0%.

£3) Xir Iy phan chiét thu dugc tir bude (al)

Céc pha hitu co két hop (160 g) thu dugc tir budce (al) duge dun néng dén
s6i (116°C) trong thiét bi chung cAt & 4p suét 1000 mbar (100 kPa). Thu dugc 140
g san phim chung cit, ma ngoai metyl isobutyl xeton (96,7%) con chira axeton
(3,3%).

San phim chung cit ndy c6 thé dugc tai st dung dé chiét & busce (a), quy
trinh nay twong Ung véi ty 1€ quay vong MTBE 14 90,2%.

g) Tach chit rin

1000 g nude thai dd dugc trung hoa thu duge tir budce (e2) chira 364 g natri
nitrat dugc chung cit phan doan & 4p suét khi quyén (1 bar (100 kPa)). Trong quy
trinh ndy, thu dugc nuéc chung cat (nhiét d6 phan cit ngon 100°C), trong do ting
phéan doan chita cic hop phan hitu co theo nhiéu kiéu khac nhau. Tach duoc cac

phan doan sau:

Béng 4: Loai bd céc hgp phan dé bay hoi d& dang va loai bo nude, Vi du 2.
Phan doan ‘Khbi luong TOC
g ppm
1 75,3 23 500
2 64,5 102
3 132 60
4 209 53

Huyén phu thu duoc (518 g) dwgc 1am lanh xudng nhiét 6 trong phong va
dugc loc. Quy trinh ndy tao ra chét rin 13 natri nitrat (210 g, d tinh khiét
>99,9%) va nudce cdi (305 g, chira 153 g natri nitrat).
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Vi dy so sanh: Chung c4t ma khong cin chiét truéc

Axit nitric (65%, 193 g) dugc bd sung két hop 1am lanh vao 500 g nudc
thai (“pha nuéc di qua st dung”; chira 16,3% NaOH va 15,9% natri hydroxit,
TOC: 6700 ppm). Thu dugc dung dich mau hoi vang chita 252 g NaNO; c6 d6 pH
127 va TOC 14 5020 ppm. Dung dich nay dugc chung cAt phan doan & 4p suit khi
quyén (1 bar (100 kPa)). Trong quy trinh ndy, thu dugc nuéce chung cit (nhiét do
phin cit ngon 100°C), trong d6 timg phén doan chira cic hop phan hitu co theo

nhiéu kicu khac nhau. Tach dugc cic phan doan sau:

Béng 5: Loai bo cac hgp phan dé bay hoi d& dang va loai bd nuéc ma bod qua
budc (a).
Phan doan Khoi luong TOC
g ppm
1 17,4 173 000
2 28,3 3480
3 25,9 520
4 26,1 310
5 36,0 200
6 35,4 170
7 38,0 210

C6 thé thdy rd rang 1a khéng c6 cong doan chiét trudc thi khong thé thu
duogc san phdm chung cit phan doan ma chi chira cic hop phan hitu co véi luong
rét thip (TOC < 100 ppm). C4c phan doan 5-7 ma ¢6 tri s6 TOC thp nhét trong
s tt ca cac phan doan, cling chi chiém 52,8% téng san phim chung cAt.

C6 thé thiy 15 tir viée so sanh céc vi du theo sang ché va vi du so sanh, tri
s6 TOC thip trong san phdm chung ct khong thé dat duoc bang cach chi chung
cét. Pidu nay chi c6 thé khi két hop cong doan chiét va chung cét, tirc 14 cic bude
a) va c). Bang cach xtt ly tiép bang than hoat tinh, TOC trong bé ling, pha nudc
thir tur, c6 thé duoc gidm thém. Viéc xtt ly bang than hoat tinh khoéng duoc thuc
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hién truc tiép sau budc a), do sau d6 lugng than hoat tinh s& dugc ting 1én dang

ké&. Ngoai ra, viéc diéu chinh ndng d6 13 khong thé thuc hién dugc.
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YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh xtt ly pha nuéc dd qua sir dung, trong d6 quy trinh nay bao gém cac
budec: ‘

a) loai bé cac hop phan hitu co thir nhit ra khéi pha nuée da qua st di,mg bing
cach chiét bing méi truong chiét, tir d6 thu dugc pha nudc thir hai va phan chiét
chtra méi truong chiét;

b) loai bé cic hop phan hitu co thir hai ra khoi pha nuéc thir hai, tir d6 thu duoc
pha nuéc thir ba;

¢) loai bé nude ra khoi pha nuée thir ba, tir @6 thu dwgc pha nudc thir tu va pha
nudc tich dugce, trong d6 pha nude tich duge chira nude dugc loai bo ra khoi pha
thi ba;

d) loai bd cac hop phan hitu co thi ba ra khoi pha nudc thir tu va lam trong pha
nudce thir tu, tr @6 thu dugce pha nude thir nam;

trong d6, & budc e) bd sung, d6 pH cila pha nudc d3 qua sir dung, pha nude thi
hai, pha nuéc thit ba, pha nuéc thir tw vi/hodic pha nuée thir nim duge didu chinh
bang cach sir dung chét b trg va do pH cua pha nudc sau khi diéu chinh do pH &
budc e) nim trong khoang tir 5 dén 9.

2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, budc ¢) duoc thuc hién ngay sau budc
b), va & budc e) 46 pH cua pha nude dd qua sir dung, pha nude thir hai, pha nuée
thir tw vi/hoic pha nudce thir nim duge diéu chinh bing cach sir dung chét bd trg
va do pH ctia pha nu6c sau khi diéu chinh d6 pH & budc €) ndm trong khoang tir 5
dén 9. |

3. Quy trinh theo diém 1, khic biét & chd, & budc e) 36 pH cia pha nuéc di qua
sit dung, pha nuéc thit hai vi/hodc pha nuéc thir ba dugc diéu chinh bing céch st |
dung chét bd trg va do pH ciia pha nuéce sau khi didu chinh d6 pH & budc e) nim
trong khoang tir 5 dén 9.

4. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, khac biét & chd, &
buéc f) bd sung, phan chiét thu dugc & bude a) duge xit 1y, trong d6 cac hop phin

hitu co chiét duge dugc tach ra khoi méi trudng chiét.
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5. Quy trinh theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 dén 4, khac biét & chd, &
budc g) bd sung, chit rin dugc tich ra khoi pha nudc thir nam.

6. Quy trinh theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 5, khac biét & chd, moi
truong chiét & budc a) duoc chon tir nhém bao gdm dung méi béo, dung méi
thom, ete, dung mdéi dugc halogen hoa, este va xeton.

7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cc diém tir 1 dén 6, khac biét & chd, ty 18
khdi hrgng ciia pha nuéc dd qua st dung:moi truong chiét & bude a) ndm trong
khoang tir 2:1 dén 40:1.

8. Quy trinh theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 dén 7, khac biét & chd, chét
bd trg dugc sir dung & budc e) 1a bazo.

9. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cic diém tir 1 dén 8, khic biét & chd, cong
doan loai bd cac hop phan hitu co thir ba ra khoi pha nuée thir tu, va cdng doan
1am trong pha nuéc tht tu & bude d) duge thuc hién biang cach hip phu.

10. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 9, khac biét & chd, cong
doan loai bé céc hop phan hitu co thir ba ra khoi pha nudc thir tu va cong doan
lam trong pha nuéc thtr tr & budc d) dugc thuc hién bfmg cach hép phu co st
dung chét hip phu va chit hip phy nady duge chon tr nhém bao gbm than hoat
tinh, zeolit va silicagel.

11. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cc diém tir 1 dén 10, khic biét & chd, cac
hop phin hitu co thi hai & budce b) duoc chon tir nhém bao gdm amoniac, axeton,
mesityl oxit, rugu diaxeton, diaxetonamin, axetonin, TMDH-pyridin, pentan,
hexan, heptan, xyclohexan, benzen, dietyl ete, dipropyl ete, metyl tert-butyl ete,
diclometan, clorofom, tetraclometan, metyl axetat, etyl axetat, isopropyl axetat.
12. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac didm tir 1 dén 11, khéac biét & chd,

nude dugc loai bo ra khdi pha nuéce thi ba & bude c) bang cach chung cét.
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