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gom cac budc: tao ra hdn hop nuée gom axit polycarboxylic va it nhat 1a 5% khdi luong
muoi halogenua dé hoa tan, tinh theo tong khoi lugng cua nude va chét liéu da hoa tan
trong hon hop nudc nay, chiét axit polycarboxylic tir hon hop nude nay vao chét 1ong hitu
co thir nhat chita dung méi hitu co dugc chon tir nhém gém céc keton va cac ete, nhd do
tao ra dung dich axit polycarboxylic hitu co va chét 16ng thai trong nuéc chira mudi
halogenua, va chiét axit polycarboxylic tir dung dich axit carboxylic hiru co vao dung dich
nudc, nho do tao ra dung dich axit polycarboxylic trong nudc va chat 1ong hiru co thi hai.
Phuong phap theo sang ché cho phép két hop budc tinh ché va co dic cho cac dung dich
cap cac axit polycarboxylic.
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Linh vuce k¥ thuat dugc dé cap
Sdng ché& dé cap dén phuong phdp diéu ché dung dich axit polycarboxylic

bang céch st dung qué trinh chiét.

Tinh trang ky thuat ctiia sing ché

Viéc tach rieng céc axit carboxylic tit hédn hop nudc bao gébm céc tap chét
nhu cdc muéi cé thé 1a khé khian. Cac axit carboxylic, cé thé duge san xuit nhd
qué trinh 1én men ngudn cép cacbon, nhu cdc hydrat cacbon hoac glyxerol, bdi cic
vi sinh vat. Trong mét quy trinh 1én men nhu vay, nguén cap hydrat cacbon dugc
lén men mot cdch thong thudng béi vi sinh vat dé tao ra axit carboxylic. Chat 1dng
trong d6 nguén cip hydrat cacbon lén men dugc goi 1a dich 1én men hodc moi
truong lén men.

Su tao thanh cta axit carboxylic trong qud trinh 1én men s& d4n dén su gidm
do pH cta dich 1én men. Do su gidm d6 pH nhu vay cé thé gay hai cho qu4 trinh
trao ddi chét clia vi sinh vat, nén thudng 12 s& phai bd sung chit trung hoa, tifc 1a
mot bazo, trong cdc moi trudng 1én men nhdm trung hda do6 pH. Do d6, axit
carboxylic dugc tao ra trong cdc moi truong 1én men thudng 13 cé6 mat dudi dang
mudi carboxylat. Mac dd ¢6 nhiéu vi sinh vat ¢é tinh bén ddng ké vdi cdc moi
trudng axit, nhd d6 qud trinh 1én men c6 thé thuc hién duge & do pH thdp (vi du, &
do pH bang 3), song ngay ca trong céc qué trinh nhu vay it nhit mot phan cla axit
carboxylic dugc tao ra duéi dang mudi carboxylat.

Dé thu héi axit carboxylic tir dich 1én men sau qué trinh 1én men, viéc xit Iy
ti€p sau 1a can thiét. Trong qué trinh xt 1y nhu vy, mudi carboxylat trong dich Ién
men cin phdi dugc chuyén héa thanh axit carboxylic. Ngoi ra, axit carboxylic
(hodic carboxylat néu chua duoc chuyén héa) cin phai dugc tich ra tir dich lén
men. Do dich 1én men bao gém nhiéu hgp chét, chia cdc lugng ddng ké cha sinh
khé&i (nhu cdc vi sinh vat) va mudi (c6 nguén gdc tlr chét trung hoa), nén viéc thu
héi va tdch axit carboxylic c6 thé 1a kha phiic tap, thudng doi héi nhiéu budc xit 1y

va tao ra chat liéu phé thai, dac biét 1a phé thai mudi.
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D6i véi céc axit polycarboxylic, cdc viAn dé dac biét xdy ra. Cic polyaxit
néi chung c¢6 do tan thap trong nuc. Mot mat, diéu nay c6 nghia 1a khéi lugng chi
yéu clia céc polyaxit ¢ thé duge loai bd ra khdi nuée twong d6i d& dang bing cach
str dung céc phuong phap nhu két taa hoac két tinh. Mat khéc, diéu nay dén t6i su
tao thanh ctia cdc dung dich axit lodng ma vi cdc 1y do kinh t€ va c4c 1y do an toan,
sttc khoe va moi truong HSE (HEALTH, SAFETY AND ENVIRONMENT) vén
mong muén néu loai bd polyaxit. Mac du cé thé loai bd céc phan doan cu6i ngoai
viéc bdi qué trinh két tinh hodc qud trinh két tia thi né con bao gém cong doan
nhiéu giai doan ddi hoi cdc diéu kién van hanh va thiét bi dat tién. Do d6, c6 nhu
cdu vé phuong phép dé loai bd cdc axit polycarboxylic ra khoi cdc dung dich nwéc
két hop viéc loai b hiéu qua cling véi viéc van hanh c6 chi phi trong d6i thép.

W095/03268 dé xuit quy trinh thu héi axit hitu co, bao gébm cdc mono-, di-
va tri-axit carboxylic ¢6 3-8 nguyén tit cacbon tir dich 1én men béi viéc lam trong
dich nay d€ loai bo it nhat phan ddng ké clia c4c tap chét cé trong né, tao ra lidéu
cp da 1am trong; axit héa liéu cép da 1am trong bang céch bé sung mot lugng axit
v0 co di hiéu qué dé ha thap do pH ctia liéu c4p nim trong khoang tir 1,0 dén 4,5,
tao ra liéu cép da axit héa vé co ban di bdo hoa déi véi it nhat mot chat dién phan
duoc chon tit nhém gébm MHSO,, M,SO,, M,PO,, M,HPO,, MH,PO,, va MNO;,
trong d6 M dugc chon tit nhém gém Na, NH,, va K; chiét liéu cép d3 axit hda nay
bing hén hgp chiét gém (a) nudc, (b) axit vo co, véi lugng du hiéu qua dé duy tri
do pH cta liéu c&p ndm trong khoang tir 1,0 dén 4,5, va (c) dung moéi bio hoa oxy
c6 kha nang tron 14n v6i nuGe han ché. Qud trinh chiét nay tao ra phan chiét dung
moi va dich tan du thi nhét. Phan chiét dung moéi nay duge thuc hién chiét nguoc
bang dung dich nu6c, nhd d6 tao ra phéan chiét nuéc gidu axit hitu co va dich tan
du dung moi ngheo axit hitu co.

WOO00/17378 dé cap dén quy trinh thu héi axit lactic trong d6 dung dich
axit lactic chta it nhat 12 5% kh6i lugng muéi nhu MgCl, duge chiét biang dung

~moi dugc chon tir cdc amin, rugu va ete, trude khi chiét nguge axit nay va nhiét
phan mu6i vo co di duge thu héi. Tuy nhién, né chua titng néi dén viéc thu héi
axit polycarboxylic hoac viéc st dung cac keton lam dung méi cho qué trinh chiét

dau tién.
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Patent M§ No. 3,786,096 d¢ cap dén quy trinh thu héi axit adipic tir dung
dich nuéc. Cu thé 13, diéu dugc nhic dén & cot 5, céc dong 4-20 1a axit adipic c6
thé dugc chiét tir dung dich nuéc bing xyclohexanon vi/hoic xyclohexanol trude
khi chiét ngugc phén chiét thu dugc bang nude, va viec muéi nhu NaCl trong pha
nuéc c6 thé c6 1gi. Tuy nhién, patent nay khong dé cap dén su c6 mit cla it nhat 1a
5% khoi luong cia mludi halogenua da hoa tan trong dung dich nuéc cin duoc

chiét.

Ban chat ky thuat cia sang ché
Van dé d6i véi trinh tu chiét trude khi chi€t ngugc 1a su tao thanh cia cic
chét 16ng loidng. N6i chung, khi mot hgp chét duge chiét tir nuéc bing cich sit
dung chét 16ng hitu co, va sau dé dugc chiét tir chat 1ong hitu co bing c4ch sl dung
- nuéc, thi néng do cia hop chét nay trong chét 1ong trong nuéc san phdm 13 thap
hon so véi trong chét 16ng trong nuéc ban ddu. Diéu nay t4t nhién 1a mot bat 1o,
bdi vi s& tao ra cdc chdt 16ng lodng ddi hoi viée co ti€p sau. Diéu nay dic biét quan
trong khi chét 16ng ban dau da c6 néng do axit twong d6i thip, nhu trong trudng
hop c4c polyaxit hau nhu khong tan. Do d6, c6 nhu céu trong linh vuc k§ thuét nay
cén dén céc quy trinh chiét/chiét ngugc cho cdc axit polycarboxylic, cho phép tich
ra axit polycarboxylic tir dung dich mudi, ngay ca khi néng do ctia polyaxit twong
doéi thdp, ma khong c6 su tao thanh ctia nhiéu dung dich axit loing. Muc dich cta
-sdng ch& 1a dé xudt quy trinh khéc phuc cdc van dé nhu vay.
Sdng ch& dé cap dén phuong phdp thu héi axit polycarboxylic tit hdn hop
nudc bao gém céc budc:
- tao ra hén hgp nudc gém axit polycarboxylic va it nhat 12 5% khéi lugng muéi
halogenua d3 hoa tan, tinh theo téng kh6i Iugng clia nudc va chat liéu d hoa tan
trong hén hgp nudc nay,
- chiét axit polycarboxylic tit hén hgp nudc nay vao chat 16ng hitu co thit nhat chia
dung mo6i hitu co dugc chon tlir nhém gém céc keton va céc ete, nhd d6 tao ra dung.
dich axit polycarboxylic hitu co va chét 16ng thai trong nudc chita muéi halogenua,

N

va
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- chiét axit polycarboxylic tit dung dich axit carboxylic hitu co vio dung dich
nudc, nhd d6 tao ra dung dich axit polycarboxylic trong nudc va chat 1dng hitu co
tht hai.

MO ta vin tat hinh vé

Fig.1 12 hinh v& thé hién dang so d6 clia mot phuong 4n theo séng ché.

Mo ta chi tiét sang ché

Diéu dugc luu § 1a CN101979368 mo t4 qué trinh chiét axit tit dung dich
chita mu6i. Chat chiét 1a metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol,
isobutanol, axeton, etylen glycol, dietyl ete, metyl axetat hoic etyl axetat.

JP8-337552 mo ta qua trinh chuyén héa muéi axit thanh axit, tiép dé6 1a thuc
hién qua trinh chiét bang dung mo6i loai di vong da bao hoa chita oxy.

Khéng mot vién din nao dé€ cap dén quy trinh chiét ngugc. Do d6, céc vién
dan nay khong dugc trich dn.

Diéu duoc chi ra 1a quy trinh theo sdng ché dugc dac ta boi viéc sit dung
axit carboxylic dac biét, tifc la axit polycarboxylic, két hgp véi mot muéi dic biét,
tic 1a mudi halogenua, véi mot lugng dic biét, cu thé la vé6i luong it nhét 1a 5%
khéi lugng mudi halogenua da hoa tan, din dén quy trinh ma trong d6 néng do cla
axit carboxylic trong dung dich nu6c thu dugc sau khi chiét xu6i va chiét ngugc 13
cao hon so véi néng do nay trong hén hop nude truée khi chiét. Hidu qua co dic
nay, vi du, 1a ¢6 loi khi dung dich axit carboxylic trong nuéc dugc tao ra sau khi
chi€t ngugc can phai dugc co, trong trudng hop ndy chi phi vé nang luong dugc tiét
ki¢m boi phai 1am bay hoi it hon nuéc dé tao ra mot ndng do6 axit carboxylic nhat
dinh. Hon th€, san phdm thu dugc trong quy trinh theo sing ché c¢6 do tinh khiét
cao. Céc loi ich khéc theo sdng ché s& trd nén rd rang hon qua phan mo ta & dudi.

Mac di khong muén gan lién véi 1y thuyét, song diéu tin chic 1a mot hoic
nhi€u hiéu qua dudi day c6 thé xuét hién trong quy trinh chiét ngugc theo séng
ché.

C6 thé 1a sy c6 mat clia mudi halogenua trong hén hop nuée nay tang cuong
cho qué trinh chiét axit carboxylic tir hén hop nudc nay vao chét 16ng hitu co thit

nhét. Diéu ndy s& gép phan hiéu qua co dic duoc mo ta & trén.
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- Thit hai 14 ¢6 thé 1a mud6i halogenua da hoda tan 1am gidm d¢ tan cha dung
- moi hitu co trong nude. Cu thé, véi cdc néng do cao clia mubi halogenua di hoa
tan, it dung moi trén co s& keton hon (vi du nhu MIBK: meryl isobutyl keton) phai
hoa tan trong hén hgp nuéc nay. Hiéu qua nay c6 thé 1a manh mé hon & nhiét do
cao hon, cu thé 1a trong khodng nhiét do tir 20°C dén 100°C. Do d6, qu4 trinh chiét
xuoi va/hodc nguoc duge wu tién ti€én hanh & nhiét do it nhat 13 25°C, t6t hon 12 it
nhét 1a 30°C, t6t hon nita it nhét 1a 40°C. Du dinh rédng hiéu qu nay ciing ding d6i
Vv6i cdc keton va céc ete n6i chung. Do tan thdp clia cta chit 16ng hitu co trong
nuéc s&€ dan dén viéc cdc dong c6 do tinh khiét cao va mat it dung moi hon trong
ca hai qud trinh chiét xu6i va chiét nguge va do vay c6 thé din dén mot quy trinh
¢6 hiéu qua hon. Trai lai, d6 tan ctia nudc trong rugu va do tan clia ruou trong nirée
tang khi tang nhiét do & trong khoang nhiét do tir 25°C dén 100°C.

Thit ba la, do tan ciia nuéc trong dung moi hitu co trong qua trinh chiét
cling c6 thé dugc gidm bdi sy c6 mat clia mudi halogenua di hoa tan.

Thi tr 13, da thdy rang mudi halogenua di hoa tan cé thé tc ché su tao
thanh nhii twong, nh d6 ting cuong su tich pha gilta nude va cdc chét 16ng hitu
co. Diéu nay dac biét c6 loi khi hén hop nuéc bao gém céc vi luong sinh khéi.
Sinh khéi c6 nguén gdc tir quy trinh 1én men thudng chita cdc hgp chét c6 thé déng
vai tro lam céc chét hoat dong bé mat. Do d6, khi hdn hop nuéc chia sinh khéi
dugc cho ti€p xic v6i dung moi hitu co, thi thudng 1a nhil tuong s& duge tao ra. Su
tao nhil tuong nhu vay 1a khoéng dugc mong muén, do né ¢6 thé 1am gidn doan quy
trinh chiét va qua trinh tich pha.

Céc phuong 4n dugc wu tién khéc theo sdng ché s& dugc mo ta & dudi.

Fig.1 1a hinh v& thé hién dang so d6 clia mot phuong 4n theo séng ché.
Trong Fig.1, s6 chi din 1 thé hién cho hén hgp ddu vao trong nuée, né duge cung
cap vao thiét bi phan ting chiét 2, & d6 né duge cho tiép xidc véi chét 16ng hitu co 3.
Dong 4, bao gém bao gom axit carboxylic trong chat 16ng hitu co duge théo ra tir
thiét bi phdn ting chiét 2. Chat 16ng thai trong nude 5 cling dugc théo ra tir thiét bi
phdn tng chiét 2. Dong 4 bao gém axit carboxylic trong chat 16ng hitu co duoc
cung cép vao thiét bi phan tng chiét nguge 6, & d6 né duge cho tiép xtc véi chat
long trong nuéc duge cdp qua dudng 6ng 7. Dung dich axit carboxylic trong nuéc

sén phdm dugc thdo qua dudng 6ng 8. Chat 16ng hitu co dugc thdo qua dudng 6ng
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9, va dugc tdi tudn hoan vao thiét bi phan ing chiét 2 qua dudng 6ng 3, tlly ¥ sau
cdc budc tinh ché trung gian (khong duge thé hién).

Thuét ngit “chiét” khi dugc st dung & day dung dé chi su chiét 1dng-16ng,
cdn dugc goi 1a qué trinh chiét bang dung moéi. Qua trinh chiét bing dung méi 1a
'moét phuong phép chiét dua trén co s& sy khdc nhau vé do tan cta mot hop chat
trong hai chét 16ng khic nhau, cu thé trong trudng hop nay 13 do tan cla axit
carboxylic trong nugc (c6 mat trong hén hgp nuée va chat 16ng trong nuée) khac
v6i do tan cta axit carboxylic trong dung méi hitu co- (cé mit trong chét 1dng hitu
co). Qua trinh chiét xuoi 1a quy trinh ma trong d6 hgp chat cin dugc chiét duge
chiét tir hén hop nudc vao chét 16ng hitu co. Qua trinh chiét nguoe 14 quy trinh ma
trong dé hop chét cin duge chiét duge chiét tir chat 10ng hitu co vao dung dich
nudc.

Thuat ngit “do tan” khi dugc st dung & day ding dé chi hiam luong theo
khéi lugng t8i da cia mot hop chat c6 thé hoa tan dugc trong trong mot luong nhat
dinh ctia hén hop nude & mot nhiét d6 nhat dinh.

Qué trinh chiét xuodi va qud trinh chiét nguge khi duge st dung trong
phuong phép theo sdng ch€ 1a dua trén co s& s khdc nhau vé€ do tan cla axit
carboxylic trong nudc va dung moi hitu co & cdc nhiét do khac nhau. D6 tan cha
mot hgp chét trong mot dung moi so véi mot dung moi khéc cé thé duge biéu hién
theo ty 1¢ phan b6 (DR). Ty 1é nay dua ra mét chi bdo cho thdy cach thitc cia mot
hop chét s& dugc phan bd trong pha nuée (vi du, hén hgp nudc) va pha hitu co (vi
du, chat 16ng hitu co) trong mot hé hai pha & trang thai can bang. Ty 1é phan b6
ndy c6 thé dugc xac dinh 1a ty 1 gita néng do axit carboxylic dugc hoa tan trong
pha hitu co ([axit carboxylic],z, .,) trén ndong do cua axit carboxylic dugc hoa tan
- trong nudc ([axit carboxylic],,;.), v6i di€u kién hai pha nay & trang théi can béng

v6i nhau:

DR = [axit carboxylic],z, .,/ [axit carboxylic] .. - (1)

Tt cong thic (1) c6 thé két luan ring ty & phan bd cang cao, axit

carboxylic s&€ hoa tan trong pha hitu co cang nhiéu.
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Ty 1& phan b6 nay phu thudc vao nhiéu bién s6, bao gdm nhiét d6 va thanh
phén cu thé cha pha nudc va pha hitu co. Vi du, néng do ctia mu6i halogenua di
hoa tan trong hén hgp nudc va loai dung moi duge sit dung s& anh hudng téi ty 1&
phan bé.

- Trong qud trinh chiét xuoi, s&€ t6t hon néu axit carboxylic hoa tan trong
dung mo6i hitu co t6t hon so véi trong nuée. Do d6, ty 1& phan b nay trong qui
trinh chiét xuo6i can dugc cang cao cang t6t. Cu thé, ty ié phan b6 cao trong qui

--trinh chiét xu6i la dugc mong muén do axit carboxylic bat ky vin c6 mait trong
chat 16ng thai s€ truc ti€p din dén sy gidm cta téng hiéu suét axit carboxylic khi
chét 16ng thai ndy khong thé sit dung lai dugc va/hodc tdi tudn hoin trd lai quy

~trinh mot 1an nita, hoac s dung dugc cho céc muc dich khéac va s& phai bd di.
Trong truong hop ty 1¢ phan bd trong qué trinh chiét xuéi 1a cao, thi tuong doi 1t
axit carboxylic s& bi mat di do phan 1én axit carboxylic s& dugc hoa tan trong chét
16ng hitu co. duge vu tién néu DR trong qué trinh chiét xu6i, con duoc goi 1a Dy it
nhét 1a 0,1, dac biét hon it nhit 14 0,4, dac biét hon nita it nhat 1a 0,8.

Trong qué trinh chiét nguoc, diéu trdi nguge thuc t&€ xdy ra. S8 t6t hon, néu

- axit carboxylic hoa tan trong pha nuéc t6t hon so véi trong chét 1éng hitu co. Duoc
uu tién n€u DR trong qué trinh chiét ngugce, con duge goi 1a Dy t6i da 1 0,5, dic

~ biét hon t6i da 12 0,3, dac biét hon nita t6i da 12 0,1.

Néu ty 1¢ phan b6 cho qué trinh chiét xudi 1a cao hon so véi ty 1¢ phan bs
cho qud trinh chiét nguoc, thi diéu nay s& gép phén t6i hiéu qua c6 dic, trong d6
dung dich axit carboxylic trong nudc tao ra sau khi chi€t nguge cé néng do cta
axit carboxylic cao hon so v6i hén hgp nuéc duge st dung 1am nguyén liéu ban
d4u trong qua trinh chiét xuoi.

Pugc uu tién néu ty s6 giita Dy va Dgg it nhét 14 1,1, t6t hon nita it nhat 13
2. Ty s06 giita Dgg va Dgg n6i chung s& khong 16n hon 10.

Phuong phdp theo sdng ch& bao gém budc tao ra hén hop nuéc gém axit
polycarboxylic va mudi halogenua di hoa tan. Hén hop nuée 1a hén hop can duge
chiét bang chat 16ng hitu co.

T6t hon, néu hén hop nude nay 1a dung dich nuéc, do qua trinh chiét cé thé
thuc hién dugc mot céch dé dang hon khi khong ¢6 mat chat liéu rén. Mot dung

dich nhu vay cdn ¢6 thé duge goi 1a dung dich nudc cdp. Tuy nhién, sy c6 mit cla
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chét liéu ran trong hén hgp nudc nay cé thé cho phép t6i mot miic do nhat dinh,
phu thudc vao thiét bi duogc sir dung, s& 1a diéu hién nhién déi vé6i chuyén gia trong
linh vyc k§ thuat nay. Do vy, hén hop nudc nay ciing c6 thé 1a mot huyén pha.
C4c vi du vé& chét lieu rin c6 thé c6 mat trong mot huyén phit nhu vy gém axit
carboxylic & dang ran, mudi halogenua khong tan va cdc tap chét khong tan.

Hén hop nuéc bao gém axit polycarboxylic, trong phan mé ta niy thudng
goi ngan gon 14 axit carboxylic. Theo mot phuong 4n, axit polycarboxylic 12 axit
di- hodc tri-carboxylic c6 it nhét 2, nhung khong quéd 6 nguyén tit cacbon (axit
~ carboxylic cé tu 2 t6i 6 nguyén tir cacbon). Theo mot phuong 4n, axit
polycarboxylic dugc chon tit nhém gbém axit sucxinic, axit xitric, axit fumaric, axit
itaconic, axit adipic, axit maleic, axit A2,5-furandicarboxylic, axit mandelic, axit
malic, va axit tartartic. T6t hon 13, axit polycarboxylic dugc chon tir nhém gém
axit sucxinic, axit xitric, axit fumaric, axit itaconic, axit adipic, va axit 2,5-
furandicarboxylic. Axit polycarboxylic c¢6 thé dic biét duoc chon trong s& axit
sucxinic, axit fumaric, axit itaconic, va axit 2,5-furandicarboxylic.

Ham lugng axit carboxylic ¢6 mat trong hén hop nudc t6t hon 1a cing cao
cang t6t. N6i chung, ham luong axit carboxylic bi gidi han bdi do tan cla axit
trong hén hop nudce ndy. Hén hop nudc ndy cé thé chita axit carboxylic & dang ran,
nhung t6t hon 1a ham lugng chét rin can thap cang t6t do céc chit rin c6 thé tao ra
su tdch pah va su chiét kh6 khan hon. Nam trong pham vi hi€u biét clia chuyén gia
trong linh vuc ky thuat 1a c6 thé x4c dinh loai thiét bi chiét c6 sin trong thuong
mai ¢ kha nang xtt 1y céc chat ran. Do d6, ham lugng axit carboxylic trong hén
hop nudc nay c6 thé 1a cao hon, nhung t6t hon 13 bing hoac thdp hon d¢ tan cha
axit carboxylic trong hén hgp nuéc nay. T6t hon 13, hon trén 99% khéi luong axit
carboxylic c6 mat trong hén hop nuéc 1a & dang da hoa tan.

Theo mét phuong 4n, luong axit it nhat 1a 50% luong t6i da cta axit c6 thé
hoa tan dugc trong hén hop chita nude muéi trong céc diéu kién chiét, cu thé 12 it
nhat 12 70%.

Theo mot phuong 4n, hén hop nuée c6 do pH bing hodc thap hon 2, tiéu
biéu 1a do pH dudi 1, vi dy, d6 pH nam trong khoang 0-1. Puoc wu tién néu do pH
la trong d6i thdp, dé dam bao ring axit carboxylic c6 mat trong hén hop ndy &

dang c6 tinh axit, cho phép chiét.
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Hén hop nudc nay cé thé cdn chita céc tap chat, cu thé 14 céc tap chét c6
nguén goc tir quy trinh 1én men. Céc tap chat nhu vay cé thé hda tan hodc khong
tan trong hén hop nuéc nay. Céc vi du vé céc tap chat hda tan gém dudng, cic
- protein, va cdc mudi. Sinh khdi khéng tan (vi du, cdc vi sinh vat) va cdc mu6i
khong tan 1a céc vi du clia céc tap chit khong tan. Céc tap chét nay c6 thé thuong
xuyén c6 maét trong dich 1én men. Céc chi tiét hon v€ céch thic d€ tao ra hén hop
nuée duge dua ra & dudi.

Hén hop nuéc bao gém it nhat 12 5% khéi lugng mudi halogenua dd hoa
tan. Muéi halogenua dd hoa tan khi dugc st dung & day diung dé chi muéi
halogenua & trang thdi da hoa tan ctia nd, tic 1a & dang céc ion dd solvat héa, trong
nuéc. Mudi halogenua d3 hoa tan ¢4 thé c6 ngudn gde tir phan tng axit héa trong
dé mudi polycarboxylat dugc phan tng véi axit halogen. Mu6i halogenua di hoa
tan ciing c6 thé c6 ngudn goc tir viéc bd sung mudi halogenua vao hén hop nuée
dé 1am tang nong d6 mudi halogenua di hoa tan clia né. T4t nhién, su két hop cling
c6 thé duoc tinh dén.

Lién quan t6i luong mudi da hoa tan, cdc luu ¥ duéi day duoc ké dén. Cac
hiéu qué duge mo ta & trén 14 16 rét hon khi luong 16n hon cta muéi halogenua da
hoa tan c6 mat trong hén hop nudc. Vi Iy do nay, c6 thé duge uu tién néu sit dung
cdc néng do mudi twong d6i 16n. Mat khéc, su c6 mit ca mot lugng 16n cla cc
mudi c6 thé 1am gidm d¢ tan cla axit trong hdn hop nay t6i gia tri ma khong qud
thdp t6i mic khong thé thuc hién dugc qu4 trinh chiét ¢ ¥ nghia. Né6i chung, néng
dé muoi trén 30% khoi lugng do d6 1a khong duge mong mudn. Tuy thude vao
lugng va ban chét cla axit, va vao ban chét cha mudi, cé thé duge uvu tién néu
lugng muoi it nhat 1a 8% khai luong, hodc it nhat 12 10% khéi luong. Ngoii ra, tuy
thudc vao Iugng va ban chét cia axit, va vao ban chat clia mudi, cé thé dugc uu
tién néu lugng mudi t6i da 1a 20% khéi lugng, hoic t6i da 1a 15% khéi lugng. Nam
- trong pham vi hi€u biét clia chuyén gia trong Iinh vic nay 1 xdc dinh noéng do
mudi thich hgp tity ting vao trudng hop cu thé.

T6t hon, néu céc cation c6 mat trong mudi halogenua 12 mot hodc nhiéu
cation dugc chon tir nhém gém magie, canxi, kali, natri, niken, coban, sit va
nhom, va amoni. Viéc st dung mot hoac nhiéu cation dugc chon tir nhém magie,

canxli, natri, va kali la dugc wu tién. Viéc st dung canxi va magie dugc uu tién cu
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thé 13, do-c4c cation ndy thé hién hiéu qua c6 dac dic biét 16n. Viéc st dung magie
c6 thé 1a dic biét dugc wu tién vi 1y do nay. Mic du cdc hén hgp clia cation c6 thé

‘dugc stt dung, song vi 1y do vé hié¢u qua xtt 1y nén dugc wu tién doi néu it nhat 13

" 90% cation trong mudi halogenua thudéc mot loai duy nhét, theo cdc wu tién dugc

-dac ta & trén. T6t hon 13, cation nay 1a magie, nhu duge giai thich dudi.

Muéi halogenua c6 thé 1a florua, clorua, bromua, hoic iodua. Viéc st dung
clorua la dugc wu tién. Viéc lya chon nay 4p dung két hop véi uvu tién cho céc
cation dugc dic ta & trén. C4c vi du cu thé vé cdc mudi duge wu tién gbm MgCl,,
‘CaCl,, NaCl, va KCl. D3 thay rang cdc mudi ndy gép phan vao hiéu qua co6 dic
theo sdng ché. Viéc sit dung canxi va magie clorua dugc xem 13 dugce wu tién, do
ching thé hién hiéu qua c6 dic cao. Viéc stt dung magie clorua cé thé 13 duoc wu
tien dac biét, do né két hop hiéu qua c6 dic cao véi céc kha nang thich hop dé xi
1y ti€p, nhu s€ dugc ban luan & dudi.

Theo mot phuong dn, mudi halogenua c6 kha nang phan hay nhiét thanh
HCI. Theo phuong 4n nay, halogenua hién nhién 1a clorua. C4c vi du vé& cic mudi
c6 kha nang phan huy nhiét thanh HCI gém cdc mudi clorua dugc chon tit nhém
- gom berylli clorua, magie clorua, titan clorua, vanadi clorua, crom clorua, mangan
clorua, sit clorua, coban clorua, niken clorua, nhom clorua, yttri clorua va zirconi
clorua. C4c muéi nhu vy c6 thé dugc tdi tudn hoan bing cich 4p dung phan hiy
nhiét nhu dugc mo ta dudi. Cc két qua t6t da thu dugc bang cach st dung FeCl,
va MgCl,.

Hén hop nudc c6 thé dugc diéu ché bing cdch bd sung musi halogenua vao
hén hop nude so ché chita axit carboxylic.-

Tuy nhién, t6t hon, néu hén hgp nude dugc diéu ché bing cich axit héa
mudi carboxylat bing axit, nhd' d6 tao ra hdn hop nudc gém axit carboxylic va an
mudi halogenua. Budc axit héa duge thuc hién thong thudng bing cdch cho mu6i
carboxylat ti€p xtc véi dung dich axit. Tuy nhién, theo mot s6 phuong dn cling cé
thé cho mu6i carboxylat ti€p xdc véi khi axit, vi dy, trong céc trudng hop nhat
dinh khi stt dung HCL.

Céc mudi carboxylat thich hop néi chung 1a cdc muéi cé kha nang tao ra
muoi halogenua khi dugc axit hda, tic 1a cdc mudi carboxylat cta cation vo co.

Cic vi du vé c4dc mudi carboxylat thich hgp gébm magie carboxylat, canxi
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carboxylat, natri carboxylat va kali carboxylat. Xét vé budc tdi ch& dugc mong
muén bang cdch 4p dung phan hiy nhiét, va xét vé hiéu qua cé dic 15 rét di tao ra
cho hogp chét nay, t6t hon 14 magie carboxylat duge st dung.

Muéi carboxylat c6 thé 1a & dang ran va/hodc dang da hoa tan. Theo mot
phuong 4n, mudi carboxylat dugc cung cdp & dang rin. Trong trudng hop niy,
budc axit héa dugc thuc hién bang cdch cho mu6i carboxylat ti€p xdc v6i dung
dich axit. Loi ich ctia viéc di€u ch€ hén hgp nudc tit mudi carboxylat & dang ran
néng do axit carboxylic rét cao c6 thé dugc tao ra nhu véy, nhu néng d6 it nhat 13
15% khéi lugng, cu thé 12 it nhat 12 25% khéi lugng, 1én t6i, vi du 50% khéi luong,
hoac vi du, 40% kho6i lugng. Mudi carboxylat cling c6 thé & dang da hoa tan, thong
- thuong 1a moét phan cia dung dich nudc. Trong trudng hop nay, buéc axit héa ¢
thé duge thuc hién bing cdch cho mudi carboxylat tiép xtc véi dung dich axit hoic
khi axit. Phuong 4n nay c6 thé 1a dugc wu tién cho céc axit polycarboxylic theo
sdng ché.

Budc axit héa cling c6 thé dugc thyc hién trén hdn hop clia axit carboxylic
va mudbi carboxylat. Mot hén hop nhu vay vi du, c¢6 thé dat dugc trong qué trinh
lén men c6 do pH thap. Hén hop nay c6 thé, vi duy, 1a huyén phil trong nuéc hoic
dung dich.

Axit dugc st dung trong budc axit héa thudng 12 mot axit manh, nhu axit
clohydric hodc axit sulphuric. Xét theo khia canh doi hodi su ¢6 mat caa it nhat 12
5% kh6i luong mudi halogenua, thi viéc st dung axit clohydric 1a duoc wu tién.
Trong trudng hop nhu vay, hén hgp nuée duge tao ra chita axit carboxylic va mudi
clorua. Qu4 trinh axit héa bing HCI c6 thé, vi du, dugc thuc hién bang cich cho
muoi carboxylat ti€p xtc véi dung dich HCl trong nuéc hodc bang céch cho huyén
pht hoac dung dich mudi carboxylat tié€p xic v6i khi HCI.

Khi qué trinh axit héa mudi carboxylat dugc thuc hién bang c4ch cho né
ti€p xtc v6i dung dich axit, thi t6t hon 12 ¢6 néng do axit cang cao cang tot. Néng
d¢ axit cao nhu vay s& din dén viéc hén hop nudc c¢6 néng do axit carboxylic cao,
diéu nay la dugc mong muén. Do d6, dung dich axit bao gbém it nhat 13 5% khéi
lugng, tot hon nita it nhét 1a 10% kh6i lugng va tham chi t6t hon nita it nhat 14 20%

kh6i lugng axit, tinh theo téng khéi lwong ctia dung dich axit.
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Qua trinh axit héa tién hanh thong thudng bing cdch st dung mot lugng du
axit. Tot hon néu luong du nay nho, sao cho hén hgp nudc tao ra khong cé tinh
axit cao, diéu nay c6 thé 1a khong dugc mong mudn xét vé khia canh xit 1y tiép
mot hén hop nhu vay. Vi du, Iugng du axit dugc sit dung c6 thé 1a sao cho hén hop
nuée thu duge c6 d6 pH biang hozc thdp hon 2, t6t hon 1a do pH ndm trong khoang
0-1.

Trong trudng hop khi axit duogc st dung (vi du, khi HCI), né cé thé duoc
cho tiép xtic bang céch cho né tiép xitc véi huyén phit hodc dung dich carboxylat.
Cu thé, khi HCI ¢6 thé dugc théi qua dung dich hodc huyén phit nay. Trong trudng
hop khi HCI dugc st dung, thi HCI nay c6 thé c6 nguén géc tir buéc phan hiy
nhiét, nhu dugc mo ta & trén.

T6t hon 13, qué trinh axit héa tién hanh & nhiét d6 bing hodc duéi 75°C. O
céc nhiét do cao hon, s& tré nén khong kinh t€ néu lam thich ting thi€t bi véi cic
diéu kién khic nghiét cia moi trudng axit & nhiét do cao.

Sau khi axit héa, chat liéu rin c6 thé dugc loai bd ra khoi hdn hop nuéc, vi
du bang c4ch loc. Vi du, trong trudng hop axit polycarboxylic c6 d6 tan trong nudc
thép, axit carboxylic két tia trong budc axit hda c6 thé duge loc ra, véi dung dich
con lai chita axit carboxylic va mudi halogenua da hoa tan dugc thuc hién chiét boi
quy trinh theo sdng ché.

Hén hop nuéc cb thé duge co sau khi axit héa trude khi chiét vao budc co
dac. Gi6i han trén cho budc c6 néi chung la do tan cia mudi halogenua hoic clia
axit polycarboxylic, n6 két tha ddu tién. Cdc néng do thich hop cho c4c hop chat
nay da dugc mo ta & mot noi khéc. |
' Theo moét phuong 4n, mudi carboxylat duge st dung c6 ngudn géc tit quy
trinh 1én men. Do d6, phuong phép theo sdng ch& c6 thé con bao gém buée lén
men dé tao ra axit carboxylic, quy trinh 1én men nay bao gém cic budc 1én men
nguén cip cacbon, nhu hydrat cacbon, bdi vi sinh vat trong dich 1én men dé tao ra
axit carboxylic va trung hoa it nhdt mot phin cla axit carboxylic bing cich b
sung mot bazo, cu thé 1a bazo magie hodc canxi, nhd d6 tao ra mu6i carboxylat.

Céc quy trinh 1én men dé sdn xut céc axit carboxylic 1a di biét trong linh
vuc k¥ thuét nay va khong doi hdi qué trinh axit héa ti€p. Nam trong pham vi clia

chuyén gia trong linh vuc c6 thé lua chon, bing c4ch sl dung c4c hiéu biét thong
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thudng, mot quy trinh 1én men thich hgp, tuy thudc vao axit mong muén cin duoc
tao ra, nguén cip cacbon va vi sinh vat sin cé.

Sén phdm clia quy trinh 1én men 1 dich 1én men, né 12 moét dung dich nuéc
chtta mudi carboxylat, sinh khéi, va ty ¥ cdc thanh phan khédc, nhu céc tap chat
nhu dudng, cic protein, va cidc mudi.

Néu muoén, dich 1én men cé thé duge thuc hién budc loai bd sinh khdi, vi
du, bude loc, trude khi xir 1y ti€p. N6i chung, bude nay duge wu tién dé cai thién
chat lugng san pham.

Tuy thudc vao axit carboxylic dugc san xuit, mot budc trung gian khic cé
thé 1a tach san phdm phan tng rn, vi du, magie carboxylat, tit dich 1én men, trudc
khi, sau khi, hodc déng thdi cling vdi viéc loai bo sinh khéi, va tly y tién hanh
budc rlra magie carboxylat.

Tuy thudc vao axit carboxylic dugc san xuit, mot budc trung gian khdc cé
thé 12 ti€n hanh budc c6 dich 1én men dé lam ting néng d6 clia magie carboxylat
trong hén hop trude khi axit héa. Bu6e nay cé thé duoc thuc hién truée khi, sau
khi, hodc déng thdi cling véi viéc loai bd sinh khéi.

Céc bude trung gian khdc, vi dy, budc tinh ché, cé thé duoc thuc hién néu
mudn, s& 12 diéu hién nhién déi véi chuyén gia trong linh virc k§j thuat ndy.

Nhin chung, d6i véi cic axit polycarboxylic, mot phuong 4n vé trinh tur xi

1y thich hop c6 thé 1a nhu sau:
- tao ra moi truong 1én men chita mudi polycarboxylat d3 hda tan, nhu duoc mo ta
g trén,
- loai bo tuy ¥ sinh kh6i nhu duoc mo ta & trén,
- budc c6 ty y dé 1am ting ndng d clia mudi polycarboxylat,
- axit héa, dé chuyén héa muéi polycarboxylat thanh axit polycarboxylic, di kém
v6i su tao thanh cia mudi halogenua,
- tdch cc axit polycarboxylic khong tan ra khéi hén hop dé tao ra chit 16ng chia
axit polycarboxylic t6i mitc do tan ctia né va mudi halogenua
- ¢6 tury ¥ dung dich nay dé€ 1am tang ndng d6 mudi kalogenua (néu cin, duoc tiép
sau boi viéc loai bd axit di két tha tiép), hodc b6 sung tuy y mudi halogenua, dé
dam bao ndng d6 mudi halogenua mong muén

- chiét, nhu dugc mo ta & trén.
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Trong phuong phép theo sdng ché, hén hop nudec da mo ta & trén duogc thuc
hién budc chiét bang céch cho nd ti€p xiic vdi chit 16ng hitu co chita dung méi hitu

‘co dugc chon tit nhém cic keton va cic ete, nho d6 tao ra dung dich axit

~ carboxylic hitu co va chat 1ong thai trong nudc chita mudi halogenua. Trong qué

trinh chiét xu6i nay, axit carboxylic dugc tich ra khdi céc tap chat c6 mat trong
hén hgp nuée bang céch hoa tan né trong chat 16ng hitu co thit nhat. Céc tap chat
s& nam lai trong hdn hop nuéc ndy.

T6t hon 13, chét 1ong hitu co chita it nhat 1a 90% khéi lugng dung moi hitu
co, tot hon 12 it nhat 1a 95% khdi lugng, t6t hon nita 1a it nhat 1a 99% khéi iuong.
- Theo mot phuong 4n, chét long hitu co 1a dung moi hitu co. Thong thudng, céc

luong nhé ctia nudc cé thé cé mit trong chét 16ng hitu co thit nhét, dac biét 13 khi
chat 16ng bao gébm (mot phan) 1a dung moi hitu co tai tudn hoan tir bude téi ché€ sau
khi chiét.

Dung méi hitu co dugc chon tir nhém céc keton va céc ete. Pa phat hién ra
ring cdc hop chat nay thé hién céc dic tinh t6t trong quy trinh theo sing ché, khi
chiing thé hién hiéu qua c6 dac t6t. Viéc lua chon dung méi hitu co thich hop cé
thé gbép phén cho viéc thiét 1ap ty 1& phan bd cao trong qué trinh chiét xu6i. Trong
truong hop nay, chi mét lugng twong d6i nho cla axit carboxylic s& bi mat trong
‘chét 16ng thai trong nudc.

Dugc wu tién néu st dung céc keton, cu thé 1a céc keton cé tit 5 nguyén tir
cacbon tr& 1&n, cu thé hon 14 keton c6 tit 5 t6i 8 nguyén tir cacbon theo séng ché.
Trang thdi C5+ dé€ chi cho keton c6 it nhét 5 nguyén tir cacbon. C4c hdn hop ciing
c6 thé duogc 4p dung. Viéc st dung céc keton c6 tit 9 nguyén tit cacbon trd 1én 1a it
dugc wu tién, do céc hop chét nay duge tin 1a ¢6 hiéu qua co dic thap, va c6 thé
din t6i viéc c6 nhiéu tap chét hon trong san phdm cu6i. Viéc sit dung metyl-
isobutyl-keton (MIBK) di cho thdy 1a dic biét c6 1gi dé tao ra hiéu qua co dic tot.

-Ngoai ra, viéc sit dung céc keton di cho thdy 1a dugc vu tién do chiing bén trong
céc di€u kién quy trinh, & ché ching khéng phan tng hodc phan hiy téi mot mic
do déng ké, do vay din dén tao ra it tap chat, va cho phép van hanh quy trinh én
dinh. Céc ete cling c6 thé duge 4p dung, cu thé 1a céc ete c6 tir 3 t6i 6 nguyén tir
cacbon. Tuy nhién, diéu da dugc chi ra 1a ching khong duge wu tién, cu thé 1a do

viéc st dung céc ete nay dan téi viéc mét nhi€éu dung moi hon va nhiéu tap chat
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hon trong san phim cu6i. Nim trong nhém ete, viéc st dung metyl tert-butyl ete
- (MTBE) va dietyl ete (DEE) c6 thé 1a dugc wu tién, nhung it duoc wu tién hon so
v6i viée st dung cac keton.

Phuong phép theo sdng ch& khong doi hoi viéc st dung cdc chat chiét, nhu
cdc amin. Thyc t€, viéc sit dung cédc chét chiét trong dung méi hitu co néi chung
- khong dugc mong mudn. Chat chiét 1a mot hop chét tao ra mét phic chat véi hop
chat can dugc chiét (trong trudng hop nay axit carboxylic). Tuy nhién, su tao thanh
(trong qud trinh chi€t xu6i) va su phd v cia phic chit s& doi hoi mot lugng ning
lugng tuong dai 16n, khién cho su khéc biét vé€ nhiét do gilta qud trinh chiét nguoc
va qud trinh chiét xu6i s&€ doi hoi phai 16n hon nhiéu so véi mic cin thiét. Do d6,
chat 1éng hitu co t6t hon 12 khong bao gdm hodc hau nhu khong chita cic chat
chiét, cu thé 1a khong hodc hdu nhu khong chita céc chat chigt amin. Do vay, axit
carboxylic trong phuong phap theo sdng ché t6t hon 1a duge chiét & dang axit trung
tinh ctia né va khong nam duéi dang muéi hoic phic chat.

Chat long hitu co t6t hon 12 vé co ban khong c6é cic amin, c4c ete, va cic
rugu, diéu nay c6 nghia 12 cdc hop chét nay, néu cé mat toan bo, thi méi loai cé
mat véi lugng duéi 2% khéi luong, t6t hon 1a dudi 1% khéi lugng, tot hon nita 1a
dudi 0,5% khoi lugng, dugce tinh todn theo khai lugng clia chét 1éng hitu co.

Ty 1¢ giita chat 16ng hitu co va hén hop nude duge sit dung trong qué trinh
chi€t xu6i dugc x4c dinh boi cdc yéu t6 dudi day. Mot mat, néu lugng chat 1ong
hitu co twong ddi cao, thi hiéu qua cia qué trinh chiét, dugc biéu hién dudi dang
phén tram axit trong hén hop nuéc duge chiét vao chat 16ng hitu co s& 14 cao. Mat
khdc, mot Iuong 16n clia chat 1dng hitu co s& phai dugc st dung, va hiéu qua co dac
s€ gidm. Nguoc lai, néu lugng chét 16ng hitu co tuong d6i thép, thi hiéu qua co dac
dugc cai thién, nhung hiéu qua chiét s& giam.

Ty 1¢ phan bd (DR) da dugc x4c dinh & trén c6 thé dua ra mot huéng din vé
vén dé€ nay. Theo mét phuong 4n, lugng chat 16ng hitu co duge st dung trong qua
trinh chiét xu6i ¢6 thé ndm trong khoang tr 0,5/DR téi 1,5/DR 14n lwong hén hop
nudc.

Viéc st dung luong chét 1ong hitu co ndm trong khoang tir 0,5/DR t6i
0,8/DR 14n lugng hén hop nuéc cho qua trinh chiét xudi c¢é thé dugc mong mudn

- cho hiéu qua c6 dic t6t. Tuy nhién, hiéu sudt clia bude chiét trong trudng hop niy
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c6 thé 1a du6i 99%. Viéc st dung lugng chét 16ng hitu co nim trong khoang tit
1,3/DR t6i 1,5/DR 14n luong hén hgp nuée cho qué trinh chiét xu6i c6 thé dan t6i
viéc hiéu sudt chiét trén 99%, nhung thudng c6 hiéu qua c6 dic kém hon. Viéc st
dung lugng chat 16ng hitu co ndm trong khoéang ti 0,8/DR t6i 1,3/DR, va cu thé
nam trong khoang tir 1,0/DR t6i 1,2/DR 14n lugng hén hop nuéc cho qué trinh
chiét xu6i 14 dugc mong mudn nhét, do c6 hiéu qua co6 dic t6t 14n hiéu suat chiét
trén 99% déu c6 thé dat dugc. Hiéu sust chiét khi dugc st dung & day diing dé chi
phan tram khdi lugng cta axit carboxylic dugc chiét vao chét 16ng hitu co trong
qua trinh chiét xuoi.

Qua4 trinh chiét xuoéi dugc thuc hién thong thudng bang cich cho tiép xic
hén hop nuéec véi chdt 16ng hitu co tht nhdt, nhd dé tao ra dung dich axit
carboxylic hitu co va chat 16ng thai trong nudc chita mudi halogenua. Tt hon 13,
qué trinh chiét nay 12 qué trinh chiét kiéu dong nguoc, titc 12 hdn hgp nuée va chat
16ng hitu co duge tiép xiic véi nhau bang cach st dung c4c dong nguoc chiéu nhau.
V6i moét cdu hinh nhu vay, su chiét rat hiéu qua axit carboxylic vao chat 16ng hitu
co c6 thé dat duoc, dic biét 1a d6i véi hiéu sudt.

Tot hon, né€u qué trinh chiét dugc thuc hién trong cot chiét. Trong trudng
hop dung méi hitu co duge st dung c6 ty trong thap hon nude (vi du, trong trudng
hop MIBK), thi t6t hon n€u dung méi hitu co duge cdp vao ddy cta cot, trong khi
hén hop nuée duge cép & phia trén clia cot. Do dé, hai pha s& tao ra: pha bén trén
chita dung moi hitu co va pha bén duéi chita hén hgp nude. Tai bé mat chung gitta
hai pha, sinh khéi bat ky va/hodc chét liéu ran khéic c¢é mat trong hdn hop nuée s&
tich tu. Nhu dugc mo ta & trén, sinh khdi khong gay ra sy nhi héa do su c6 mat
ctia mudi trong hén hgp nude nay. Bang cdch cdp dung méi hitu co & ddy cia cot,
dung moi hitu co s& dich chuyén di lén qua hén hop nudc, nhd d6 chiét axit
carboxylic va tao ra dung dich axit carboxylic hitu co. a ddy cua cot, chat 16ng thai
trong nudc c6 thé duge tao ra, thudng 1a dudi dang dung dich nuéc mudi, dung
dich nay chtta mudi halogenua.

Qué trinh chiét xudi c6 thé dugc thyc hién & nhiét d6 nim trong khoang 20-
100°C, t6t hon 1a & nhiét do6 ndm trong khoang 30-80°C, vi du & nhiét d6 nam
trong khodng 40-60°C. D€ dat dugc nhiét d6 mong muén cho qué trinh chiét xuoi,

hén hgp nuée va/hodc chat 1ong hitu co c6 thé duoc gia nhiét trude khi chiét xuoi.
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Nhu duge mo ta & trén, cdc nhiét do cao ndm trong khodng 20-100°C 14 ¢6 1oi lién
quan téi viéc lam giam d¢ tan ctia dung moéi hitu co trong nudc. Ngoai ra, ty 1&
~ phan b6 nay c6 thé tang khi tdng nhiét do va/hoidc cé thé din dén hiéu qua co dic
manh. Xét v€ c4c diéu kién dn mdn c6 thé cé clia hén hgp nude cé tinh axit, nhiét
do trén 60°C c6 thé 1a bat 1oi. Tuy nhién, sy an mon c6 thé, vi du, tranh duoc bing
céch stt dung thiét bi chiét dugc boc bang thlty tinh hoic chat déo.

Chét long thai trong nudc duge tao ra trong qud trinh chiét xu6i chtta mudi
halogenua. Chét 16ng thai trong nudc thudng dugc tao ra duéi dang dung dich
mudi trong nuéc, dung dich nay chita mu6i halogenua. Dung dich nay twong dai
tinh khiét, do cic tap chét khong tan thudng nim lai & bé mit chung clia bé mat
chung nuéc/hitu co trong qué trinh chiét.

Nham tranh mat axit ra khéi hé théng, dugc uu tién néu ndng do cla axit
polycarboxylic trong chét 16ng thdi cang thép cang t6t. Theo mét phuong 4n, ndng
do axit polycarboxylic trong chat 16ng thai dudi 1% khéi lugng, cu thé 13 duéi
0,5% khoi lugng, cu thé hon 12 duéi 0,1% khéi lugng. Di phat hién ra ring viec
chi€t st dung phuong phép theo sdng ch& cho phép c6 céc tén that axit rat thdp
nay.

Nham trdnh mét dung moi ra khdi hé thong, va dé tranh céc vin dé trong
qud trinh xt 1y ti€p, dac biét 1a khi 4p dung budc phan huy nhiét, thi dugc wu tién
néu noéng do cha dung moi trong chdt 16ng thai cang thdp cang tét. Theo mot
phuong 4n, néng d6 dung moi trong chit 16ng thai dudi 1% khéi lugng, cu thé 1a
duéi 0,5% khéi lugng, cu thé hon 1a duéi 0,2% khéi lugng, va t6t hon 1a dudi 0,1%
khéi luong. D3 phét hién ra rang viéc chiét st dung phuong phép theo sing ché
cho phép c6 céc tdn that dung moi rét thip nay.

Dugc uu tién néu it nhét 1a 80% axit c6 mat trong hé théng 12 ndm trong
pha hitu co sau khi chiét xudi, cu thé it nhat 1a 90%, t6t hon Ia it nhat 12 95%, t6t
hon nifa 1a it nhat 1a 98%, ciing t6t hon nita 1a it nhat 14 99%. duoc wu tién néu it
nhét 1a 90% mudi halogenua cé mat trong hé théng 13 c6 mat trong chat 1éng thai
trong nudc sau khi chiét xu6i, t6t hon 1a it nhat 12 95%, t6t hon nita 14 it nhit 1a
- 98%, cu thé it nhat 12 99%.

Dung dich axit polycarboxylic httu co sau d6 dugc dwa vao budc chiét

nguoc. Tuy y, dung dich axit carboxylic hitu co di tao ra trong qud trinh chiét xu6i
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dugc thuc hién budc rira trung gian dé loai bd céc tap chat bat ky cé mat trong
dung dich axit carboxylic hitu co. C4c tap chit nhu vay thudong bi cuén theo ra
khoi hén hop nude, vi du, cdc ion clorua hodc kim loai. Trong buéc rira nhu vay,
dung dich axit carboxylic hitu co dugc cho tiép xiic véi chat 1ong rira. Budc nhu
vay c6 thé 1am gidm c4c lugng tap chat, nhu c4c ion clorua va/hodc kim loai trong
san pham cudi, tic 1a dung dich axit carboxylic trong nuéc. Viéc loai bd céc ion
ndy c6 thé con trénh duge cdc van dé an mon. Chat 16ng rira thudng 14 dung dich
nudc.

Theo mot phuong 4n, mot phan dung dich axit carboxylic trong nuéc dugc
tao ra du6i dang sin phdm trong qud trinh chiét ngirgc dugc ding 1am chét 16ng
ria. Theo phwong dn nay, mot phan nhd, vi du, 0,5-3% khéi luong, cu thé 14 0,5-
2% khoi lugng, clia toan bo dung dich axit carboxylic trong nuéc san phdm cé thé
dugc st dung dé€ rira. Chét 10ng rlta nay sau d6 dugc téi tudn hoan vio hdn hop
nuée, & d6 mot lan nita né duoc thuc hién chiét xuéi. Can phai luu y trong qui
trinh rira d€ khong loai bd qué nhiéu axit ra khéi chat 16ng hitu co, do diéu niy s&
anh hudng mot céch bat 10i téi ndng do cla axit carboxylic trong sdn phdm cudi.
Viéc xdc dinh cdc diéu kién rlra thich hop 1a ndm trong pham vi hiéu biét ctia
chuyén gia trong linh vuc.

Dung dich axit carboxylic hitu co dugc tao ra trong qua trinh chiét xuoi, tiy
¥ sau khi rira, dugc chiét ngugc vao dung dich nuée, nhd d6 tao ra dung dich axit
carboxylic trong nudc va chét 16ng hitu co thit hai. Budc nay cé thé dugc nhic dén
6 day la qud trinh chiét thit hai hodc qu4 trinh chiét nguoc. Qu4 trinh chiét nguoc
dan dén viéc dung dich axit carboxylic trong nudc, né c6 do tinh khiét cao va dic
biét 1a c6 néng d6 mudi thap hon so v6i hén hop nude ban ddu. Nhu dugc gidi
thich & trén, dung dich axit carboxylic trong nuc san phdm theo sing ché thudng
c6 nong do axit carboxylic cao hon so véi hén hgp nuée.

Ty 1¢ giita chat 1ong trong nudc va dung dich axit hitu co dugc st dung
trong qué trinh chiét nguoc dugc x4c dinh bdi céc yéu t6 dudi day. Mot mit, néu
luong chét 1ong trong nudc twong d6i cao, thi hiéu qua clia qué trinh chiét, dugc
biéu hién duéi dang phan tram axit trong dung dich axit hitu co dugc chiét vao chat
l6ng trong nuée s€ 1a cao. Mit khic, mot lugng 16n cha chét 10ng trong nuéc s&

phai dugc st dung, va hiéu qua co6 dac s& giam. Nguoc lai, néu lugng chét 16ng
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trong nuéc tuong doi thap, thi hiéu qua c6 dac dugc cai thién, nhung hiéu qua chiét
s€ giam.

Mot tri s6 thich hop cho ty I giita chdt 16ng trong nuée va dung dich axit
hitu co dugc sit dung trong qua trinh chiét nguge c6 thé dugce tinh tir ty 1& phan bé
(DR) da dugc x4c dinh & trén. Theo mot phuong 4n, lugng chét 10ng trong nuéc
- duoc slr dung trong qud trinh chiét nguoc 1a tir 0,5*DR t6i 1,5%DR l4n lugng dung

dich axit carboxylic hitu co. Céc ty 1¢ ndy c6 thé dic biét quan trong d6i v6i hieu
qua c6 dic cia phuong phép theo sdng ché. Viéc sit dung lugng chat 16ng trong
nudc nam trong khoang tir 0,5*DR t6i 0,8*DR 14n lugng dung dich axit carboxylic
hitu co dé chiét nguge c6 thé 1a duoc mohg mudn cho hiéu qua c6 dic t6t. Tuy
nhién, hiéu sudt ctia budc chiét nguge trong trudng hop nay c6 thé 1a dudi hiéu suat
duéi 99%. Viéc st dung luong chat 10ng trong nuéc ndm trong khoéang tir 1,3*DR
t6i 1,5*DR 14n lugng dung dich axit carboxylic hitu co dé chiét nguoc c6 thé din
téi viéc hiéu suét chi€t nguoc trén 99%, nhung thudng c6 hiéu qua co6 dic kém
hon. Viéc st dung lugng chét 16ng trong nude nam trong khodng tix tir 0,8*DR t6i
1,3*DR, va cu thé nim trong khoang tr 1,0*DR t6i 1,2*DR l4n lugng dung dich
axit carboxylic hitu co 12 dugc mong mudn nhét, do ca hiéu qua co dic t6t va hiéu
sudt chiét ngugc trén 99% déu c6 thé dat dugc. Hiéu sudt chiét nguge khi duoc sir
dung & day ding dé€ chi phan tram khéi lugng clia axit carboxylic dugc chiét vao
chat 1ong trong nuGe trong qué trinh chiét ngugc.
Qui4 trinh chiét nguoc duge thuc hién thong thudng bang cich cho tiép xiic
dung dich axit carboxylic hitu co vé6i chat 16ng trong nudc, nhd d6 tao ra dung dich
- axit carboxylic trong nuéc va chét 1ong hitu co thit hai. Dung dich axit carboxylic
trong nudc 12 dung dich san phdm. Néu mudn, chét 16ng hitu co thit hai, toan bo
“hodc moét phan clia nd, ¢ thé dugc téi tuadn hoan vio qué trinh chiét xu6i 1am chét
16ng hitu co thit nhat, tiy ¥ sau khi tién hanh budc tinh ché. Tét hon 14, qué trinh
chiét nay 1a qud trinh chiét kiéu dong nguge. V6i mot cdu hinh nhu vay, su chiét
rdt hiéu qua axit carboxylic vao chat 16ng trong nudc c6 thé dat duge, dic biét 1a
doi véi hiéu suét.
Téot hon, né€u qué trinh chiét duoc thuc hién trong cot chiét. Trong trudng
‘hop dung méi hitu co duge sir dung cé ty trong thdp hon nuée, t6t hon néu chat

16ng trong nuéc duge cdp & phia trén ca cot, trong khi dung dich axit carboxylic
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hitu co dugc cdp & ddy ciia cot. Do d6, hai pha sé tao ra: pha bén trén chita dung
mdi hitu co va pha bén duéi chita chit 16ng trong nuée. Béng cdch cép chit 16ng
trong nu6c & phia trén clia cot, né s& di xuéng qua dung dich axit carboxylic hitu
co, nhd d6 chiét axit carboxylic va tao ra dung dich axit carboxylic trong nudc.
Dung dich axit carboxylic trong nuéc c6 thé sau dé dugc thu héi & day cia cot.

Diéu dugc lwu ¥ 1a duge dy liéu néu 1am béc hoi dung méi hitu co tir dung
dich axit carboxylic hitu co sau khi chi€t xu6i, nhd d6 truc ti€p tao ra axit
- carboxylic. Tuy nhién, céc két qua t6t hon dat dugc khi st dung qué trinh chiét
ngugc theo sdng ché. Qua4 trinh chiét ngugc din dén ¢4 it tap chit hon va quy trinh
- ¢6 hiéu qua nang lugng hon.

Quad trinh chié€t nguoc ¢6 thé dugc thuc hién & nhiét do nim trong khoang
20-100°C, t6t hon 1a & nhiét d6 bang hodc thap hon 80°C, t6t hon nita 1a & nhiét do
bing hoac thip hon 60°C. Tét hon, néu qué trinh chiét nguoc dugc thuc hién &
nhiét o & trén 0°C, t6t hon 1a nhiét d¢ it nhét 12 10°C do chi phi ning luong lién
quan t6i viéc 1am lanh. Nhiét do bang hodc gin véi nhiét do trong qué trinh chiét
xuoi 12 déc biét vu tién cho qué trinh chiét nguogc. Diéu nay c6 thé ti€t kiém ning
lugng, do viéc it doi héi viéc gia nhiét va/hoac 1am lanh gita cdc dong khac nhau
trong quy trinh chiét. Do d6, theo mot phuong 4n, qu4 trinh chiét nguge duogc thuc
hién véi mitc chénh léch trong khoang 10°C, vi du, trong khoang 5°C ctia nhiét do
ma & d6 qua trinh chiét xuoi dugc thuc hién. Viéc st dung mot nhiét d6 nhu nhau
trong qua trinh chiét xu6i va qud trinh chiét nguge & day duoc goi 1a cac diéu kien
déng nhiét. Qud trinh chiét xuéi va qud trinh chiét ngugc c6 thé dugc thuc hién &
nhiét d6 rét giéng nhau, vi du, bang cdch 4p dung mic chénh léch nhiét do giita
qué trinh chiét xu6i va qua trinh chiét ngugc 1a duéi 5°C.

Theo mot phuwong 4n, qud trinh chiét vao chét 10ng hitu co (chiét xu6i) duoc
thyc hién & nhiét do thap hon so vé6i qué trinh chiét vao chat 16ng trong nudc (chiét
ngugc). Phuong phdp chiét nhu vay con dugc goi 1a su chiét quay vong nhiét do
khong d6i. Nhiét d¢ trong qué trinh chiét nguoc trong trudng hop nay 1a cao hon
nhiét d6 trong qud trinh chiét xu6i v6i mic chénh léch trong khoang 5-4501C, vi
du, 10-20°C.

Theo moét phwong 4n khdc, qua trinh chiét vao chat 16ng hitu co (chiét xu6i)

dugc thyc hién 6 nhiét d6 cao hon so véi qué trinh chiét vao chat 1ong trong nuée
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(chiét nguoc). Phuong phap chiét nhu vay con dugce goi 1a su chiét quay vong nhiét
d¢ bién ddi. Trong qua trinh chiét quay vong nhiét do bién ddi, budc chiét nguoc
trong trudng hop nay cé thé duge thuc hién & nhiét do thdp hon nhiét d6 ma & dé
qué trinh chié€t xudi dugc thuc hién véi midc chénh léch trong khoang 10-50°C
ho#c 20-30°C. D3 phét hién ra rang viéc van hanh qu4 trinh chiét theo ché do quay
vong nhiét do bi€n déi cé thé dén dén sy gia ting ndng do clia axit trong san pham.

Theo mot phuong dn cta quy trinh theo sidng ché, dung dich axit carboxylic
hitu co duge cho ti€p xiic nhiét v6i chat 16ng hitu co thd hai bang cich st dung bo
trao ddi nhiét. Diéu nay 14 c6 1gi khi qué trinh chiét xu6i v qué trinh chiét nguoc
dugce thuc hién & cdc nhiét 4o khéc nhau. |

Dung dich axit carboxylic trong nuéc tao ra sau qué trinh chiét nguge duoc
thuc hién theo sdng ch€ c6 nong do axit carboxylic cao hon so véi hén hgp nuée
dugc cép vao qua trinh chiét xuoéi. Diéu nay ciing duge minh hoa trong céc vi du &
duéi.

Mic d6 hiéu qua c6 dac clia phuong phép theo sdng ché phu thudc vao ty 1&
gitta chat 16ng hitu co va hén hgp nuée duge sit dung trong qué trinh chiét xuoi, ty
1& gitta chat 1ong trong nuée vi dung dich axit carboxylic hitu co dugc st dung
cho qué trinh chiét ngugc, nhiét 40 ma & d6 budc chiét duge thuc hién, loai chat
16ng hitu co dugc st dung va lugng mudi halogenua d3 hoa tan c6 mit trong hén
hop nuée. Hon thé nita, duge wu tién néu lua chon céc diéu kién quy trinh theo
céch sao cho dé tao ra hiéu suét chiét cao. V& khia canh niy, s& t6t hon néu ham
lugng khoi lugng cta chét 10ng hitu co duge st dung trong qud trinh chiét xuoi
bang 1,0/DR t6i 1,2/DR 14n ham lugng khéi lugng ctia hén hgp nuée trong khi
ham lugng khoi lugng clia chét 16ng trong nuée duoge st dung trong qua trinh chiét
ngugc bing 1,0*DR t6i 1,2*DR 14n ham luong khéi lugng clia dung dich axit
carboxylic hitu co. Tham chi dugc wu tién hon nita 1& ham luwong khéi luong ctia
chat 16ng hitu co duge st dung trong qué trinh chiét xuéi bang 1,1/DR t6i 1,2/DR
1an ham lugng khéi lugng ciia hén hop nude trong khi ham lugng khéi luong ca
chét 16ng trong nudc duge st dung trong qud trinh chiét nguge bang 1,1*DR t6i
1,2*DR 1an ham lugng khéi lugng ctia dung dich axit carboxylic hitu co. C4c ty 1&
kh6i lugng nay dan t6i hiéu qua co dic dac biét t6t khi két hop bd sung véi nhiét

do chiét xu6i ndm trong khoang 50-60°C. Chét léng hitu co dugc st dung trong .
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trudng hop nay t6t hon la keton, t6t hon nita 1a MIBK. Qua4 trinh chiét ngugc trong
trudng hop nay tot hon 1a duge thuc hién & nhiét d6 ndm trong khoang 20-60°C, tot
hon nita 12 & nhiét d6 ndm trong khoang 50-60°C.
- Do vay, su két hop dudi day cua céc thong s6 c6 thé din t6i hidu qua co dic

dac biét t6t va c6 thé dong thoi din t6i hiéu sudt chiét t6t:
- nhiét do chiét xu6i nam trong khoang 30-60°C, cu thé 1a nim trong khoang 50-
60°G;
- nhiét do chiét nguge ndm trong khoang 20-60°C; -
- ham luong khéi lugng ctia chét 16ng hitu co duge st dung trong qué trinh chiét
xu6i la tir 1,1/DR t6i 1,2/DR 14n ham lugng khéi lugng ctia hén hop nudéc;
- ham lugng khéi lugng cla chét 16ng trong nuéc duge sit dung trong qué trinh
chiét ngugc 1a tir 1,1*DR t6i 1,2*DR 14n ham lugng khéi lugng ctia dung dich axit
carboxylic hitu co;
- chat 16ng hitu co 12 keton, cu thé 12 keton c6 tir 5 t6i 8 nguyén tir cacbon, cu thé
hon 1a metylisobutylketon.

Téng hiéu suat cha phuong phdp theo sang ché phu thudc vio ca hiéu sust
chiét trong qud trinh chiét xu6i 14n hiéu sudt chiét trong qua trinh chiét nguge.
Hiéu suét ctia qud trinh chiét xuoi c¢6 thé duge ting 1én béng cdch thuc hién qué
trinh chié€t xu6i véi cdc dong nguge chiéu nhau (xem & trén). Qué trinh chiét dong
ngugc nhu vay c6 thé dugc thuc hién trong mot hoac nhiéu binh (vi du, mdy trén
~ hodc thiét bi lang). Hiéu sudt clia budc chiét c6 thé duge tang lén bing céch ting
kich c& va/hodc s6 lugng binh. Khi st dung nhiéu binh, thi c4c binh nay dugc méc
' ndi ti€p v6i nhau. Trong truong hop nay, binh thit hai hodc binh tiép theo chiét tiép
~ chét 16ng trong nude thu duge sau khi chiét trong binh phia truée. Tuy nhién, t6t
‘hon 1a qué trinh chiét xu6i dugc thyc hién trong mot binh (vi du, cot chiét) da 16n
dé tao ra hiéu suit cao mong mudn (thudng 12 trén 99%). Vi du, cdc cot chiét 16n
c6 chidu cao nim trong khoang 10-20 mét 1a da biét trong linh vuc ky thuat nay.
Chuyén gia trong linh vuc nay c6 thé diéu chinh dugc kich ¢& va/hoiac s6 luong
binh dé€ tao ra hiéu su4t bing hoic trén 99%.

Hiéu suft cta qud trinh chiét ngugc c6é thé duge ting Ién theo cling céch

nhu dugc mo ta & trén cho qud trinh chiét xuéi. Trong trudng hop nhiéu binh duoc
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st dung, binh thit hai hoac binh tiép theo chiét ti€p chat 16ng hitu co thu dugc sau
khi chiét trong binh phia trude.

Phuong phép theo sdng ché c6 thé con bao gém buéc co6 dung dich axit
carboxylic trong nuéc sdn phdm bdi viéc béc hoi nuée. Nuse duge béc hoi trong
budc nay cé thé dugc téi tudn hoan béi viéc téi st dung né 1am chét 16ng trong
nude trong qud trinh chi€t nguoc. C6 kha nang d6i v6i dung dich axit carboxylic
trong nudc san phdm 12 bao gdm mot lugng nhd chia dung moi hitu co va can tir

budc chiét, néu c6 mat, vi du, nam trong khoang 0,1-3% khéi lugng tinh theo tdng

- lugng dung dich axit carboxylic trong nuéc. Khi budc bée hoi dugc thuc hién,

dung mdi hitu co cling dugc bdc hoi thong thudng trong bude co, thudng duge ting
cuong badi hiéu qua chung cat cua nuée.

- Nhu néu trén, chét 16ng hitu co thit hai tao ra trong qué trinh chiét ngugc c6
thé dugc tdi tudn hoan bdi viéc téi sit dung né 1am chat 1ong hitu co thit nhét trong
qua trinh chiét xuoi.

Trong trudng hop muéi halogenua 1a mudi 1a clorua (vi du, MgCl,), t6t hon
-néu phuong phap theo sdng ché€ bao gém budc ti€n hanh buée phan hity nhiét ch4t
16ng thai trong nudc tao ra trong qué trinh chi€t xu6i & nhiét d6 it nhat 1a 300°C,
- nho d6 tao ra oxit kim loai (vi du, MgO) va HCI. Trong buéc nay, muéi clorua
dugc thuy phan nhiét duéi sy tao thanh cta oxit kim loai va HCI, cdc hop chat nay
c6 thé dugc téi tudn hoan trong cic giai doan khéc nhau trong quy trinh diéu ché&
axit carboxylic. Vi du, oxit kim loai c6 thé dugc st dung trong quy trinh 1én men,
vi du, lam chét trung hoa hodc 1am tién chét cia né. Oxit kim loai cho muc dich
nay c6 thé dugc cho tiép xic véi nuée dé tao ra huyén phi dic hydroxit kim loai
- (vi du, Mg(OH),). Hon th€ nita, HCl c6 thé dugc sir dung dé axit héa magie
carboxylat da tao ra trong quy trinh lén men. HCI thudng dugc hoa tan trong nuéc
trong khi hodc sau khi phén hity nhiét, nh& d6 tao ra dung dich HCL. Do vay, buéc
phan hiy nhiét dugc d€ xudt cho mot quy trinh trong d6 chét thii duoc t4i tuan
hoan va trong d6 luong chit thai twong d6i nho duge tao ra.
T6t hon, néu phuong phép theo sdng ch€ 1a quy trinh kiéu lién tuc. Tuy
nhién, né cling c6 thé duge thyc hién duéi dang quy trinh kiéu timg mé.
Séng ché€ s& dugc minh hoa ti€p boi céc vi du dudi day, ma khong nhim

muc dich giéi han.
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Vi du thuc hién sang ché
Quy trinh chung

Quy trinh chung dugc thiét 1ap dé gid 1ap mot quy trinh chiét lién tuc. Cu
thé 13, ty 1¢ thé tich gilta chat chiét va moi trudng cin dugc chiét 12 sao cho néng
- do cua axit trong moi trudng cdn dugc chiét khong bi anh hudng dang ké bdi qua
trinh chiét.

Dung dich cép dugc di€u ch€ gém axit va mudi véi lugng dugc moé ta trong
bang. Cic dung dich nay dugc khudy qua dém.

1000g clha dung dich nay cdp dugc tron véi khodng 100g metyl-
isobutylketon lam dung méi va dugc khudy & 20°C trong thoi gian t6i thiéu 15
phit. Hén hop nay duge chuyén Vo phéu téch & d6 cdc pha duge phan tich. Cac
miu clia ca hai pha duoc 14y dé phan tich. Sau d6, khoang 100g pha hitu co duge
tron v6i 10g nude tinh khi€t va duge khudy trong thdi gian t6i thiéu 15 phit &
20°C. Sau d6, toan bo hén hop nay dugc chuyén mot 14n nita vao phéu tich, céc
pha dugc dé phan tdch va cdc miu cla c4 hai pha dugc 14y. Cic miu duge phan

tich vé ham luong axit.

Vidu 1: qué trinh chiét céc loai axit khdc nhau

Céc dung dich chita mudi 1a magie clorua va, axit sucxinic, axit itaconic, va
axit fumaric mot cdch tuong tng. Thanh phdn ctia cic dung dich cép dugc dua ra
trong Bang 1.1. C4c két qua dugc dua ra trong céc Bang 1.2, 1.3, va 1.4. C4c bang
nay ciing dua ra ty 1& néng d¢, 1a ty s6 gilta néng do axit trong sin phim va néng

do axit trong liéu cép.

Béang 1.1

Vidu Loai axit % khoi lugng axit | % khoi lugng MgCl,
1.1 axit sucxinic 1,5 15

1.2 axit itaconic 1,5 15

1.3 axit fumaric 0,12 15

-25-



23751

Bang 1.2: Axit sucxinic

liéu cép [axit]

1,5% khéi luong

phéan doan nudc sau khi chiét ngugc [axit]

3,1% khoi lugng

ty s6 nong do

2,1

| Dgg 0,86
Dy 0,26
Dgz/Dgg 3,3

Bang 1.3: Axit itaconic

ligu cap [axilt]

1,5% khoi luong

phén doan nudc sau khi chiét ngugc [axit] 2,8% khoi lugng
ty s6 nong do 1,9
' [Dpe 2,83
Dgg 1,07
Dgg/Dege 2,64

Bang 1.4: Axit fumaric

ligu cap [axit]

0,12% khdi lugng

phéan doan nuéc sau khi chiét nguoc [axit] 0,21% khéi lugng
ty s6 nong do 1,8

Drg 1,75

Dge 0,24

Dgg/Dgg 7,29

Vi du 2: anh hudng cta loai mu6i

Dé nghién ctu mic d6 4nh hudng clia ban chat clia muéi, axit sucxinic
dugc chiét tir cdc dung dich chia axit sucxinic va c4c loai khic nhau cta cdc mudi.
Thanh phan clia dung dich ban ddu va néng d6 axit trong céc san phdm dugc dua

ra trong Bang 2.1 & duéi. Tir bang nay, c6 thé 1a thdy ring magie clorua thé hién ty

1¢ n6ng do dac biét cao.
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loai va lugng mudi trong liéu cép san phdm ty s6 nodng
liéu cép [axit sucxinic] | [axit sucxinic] do
2.1 | MgCl, - 15% khoi lugng | 1,5% khéi lugng | 3,1% khéi luong 2,1
23 CaCl, - 15% khéi luong  |2,0% khéi lugng | 3,3% khoi lugng 1,7
24 | NaCl- 15% khoi lugng | 2,8% khoi lugng | 3,6% khéi luong 1.3
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép thu héi axit polycarboxylic tir hén hgp nude bao gdm cic buéc:
| a) tao ra hén hop nuéc gém axit polycarboxylic va 5 t6i 30% kh6i lwong mudi
| halogenua da hoa tan, tinh theo téng khéi lugng cia nuée va chét liéu da hoa tan
trong hén hop nuée nay;
b) chiét axit polycarboxylic tir hén hop nuéc nay vao chat 16ng hitu co thit nhat
chita it nhét 1a 90% khdi luong cia dung moi hitu co duge chon tir nhém bao gém
céc keton va céc ete, nho d6 tao ra dung dich axit polycarboxylic hitu co va chat
16ng thai trong nudc chita muéi halogenua; va, _
c) chiét axit polycarboxylic tir dung dich axit polycarboxylic hitu co vio dung dich
nuGe, nho do tao ra dung dich axit polycarboxylic trong nudc va chat 16ng hitu co
thit hai.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hdn hop nudc bao gom tir 8 t6i 20% khéi

luong mu6i halogenua da hoa tan.

3. Phuong phép theo diém 1 hoic 2, trong d6 dung méi hitu co 13 keton c6 tit 5

nguyén tit cacbon trd 1én.

4. Phuong phdp theo diém 3, trong d6 dung méi hitu co 12 keton c6 5 t6i 8 nguyén

tlr cacbon.
5. Phuong phdp theo diém 3, trong dé dung méi hitu co 1 metyl isobutyl keton.

6. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 céc diém tir 1 t6i 5, trong d6 bude chiét
thit nhat b) dugc thuc hién & nhiét d6 it nhat 13 30°C.

7. Phuong phép theo diém bét ky trong s6 céc diém tir 1 t6i 6, trong d6 budc chiét

thit hai ¢) dugc thuc hién & nhiét do thap hon so v6i nhiét d6 ma & d6 budc chiét
thit nhét b) duoc thuc hién.
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8. Phuong phép theo diém 7, trong d6 buéc chiét thit hai ¢) dugc thuc hién & nhiét
d¢ thap hon so véi nhiét do ma & d6 bude chiét thit nhat b) duoc thuc hién véi miic
chénh léch trong khoang 10-50°C.

9. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 7, trong d6 budc chiét
thtt hai ¢) dugc thuc hién v6i midc chénh léch trong khoang 10°C so véi nhiét do

ma & d6 bude chiét xuoi b) dugce thuc hién.

10. Phuong phdp theo diém bét ky trong s6 cic diém tir 1 t6i 9, trong dé axit
polycarboxylic 1 axit di-carboxylic hoac tri-carboxylic ¢6 it nhat 2, nhung khong
qué 6 nguyén tir cacbon (axit di-carboxylic hodc tri-carboxylic c6 2 t6i 6 nguyén

tit cacbon).

11. Phuong phdp theo diém 10, trong dé axit polycarboxylic dugc chon tit nhém
gém axit sucxinic, axit xitric, axit fumaric, axit itaconic, axit adipic, axit maleic,

axit 2,5-furandicarboxylic, axit mandelic, axit malic, va axit tartric.

12. Phuong phép theo di€ém 10, trong dé axit polycarboxylic dugc chon tir nhém
gom axit sucxinic, axit xitric, axit fumaric, axit itaconic, axit adipic, va axit 2,5-

furandicarboxylic.

13. Phuong phdp theo di€ém 10, trong dé axit polycarboxylic duoc chon tit nhém

g0m axit sucxinic, axit fumaric, axit itaconic, va axit 2,5-furandicarboxylic.

14. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 13, trong dé cdc
cation c6 mit trong mu6i halogenua d4 hoa tan 12 mot hoac nhiéu ion dwoc chon tir

nhém bao gém cdc ion magie, canxi, natri va kali.
15. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 céc diém tir 1 t6i 14, trong d6 dung

mo6i hitu co khong bao gobm dung moéi chiét, cdc dung moi chiét nay 1a cdc hop

chét c6 thé tao ra phic chét véi axit polycarboxylic cin dugc chiét.
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16. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 15, trong d6 dung
mo1 hitu co khong bao gém dung moi chiét amin, cidc dung moi chiét amin nay 13

céc hop chét amin c6 thé tao ra phiic chat véi axit polycarboxylic cAn duge chiét.

17. Phuong phép theo diém bat ky trong s cdc diém tir 1 t6i 16, trong d6 hén hop
nuéc c¢6 do pH béang hodc thap hon 2.

18. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 17, trong dé axit
polycarboxylic ctia bu6c a) c6 ngudn géc tir quy trinh 1én men, quy trinh nay bao
gbm céc budc:

i) Ién men nguén c4p cacbon bang vi sinh vat trong dich 1én men d€ tao ra axit
polycarboxylic; va,

i1) trung hoa {t nhat mot phén ctia axit polycarboxylic bing cdch bd sung bazo vio

dé nhd d6 tao ra polycarboxylat tuong ting.

19. Phuong phdp theo diém 18, trong dé magie, canxi, natri, hoac kali bazo duoc

str dung dé€ trung hoa it nhat mot phan ctia axit polycarboxylic.

20. Phwong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 19, trong d6 axit
polycarboxylic ctia budc a) dugc tao ra bing céch axit hod mu6i polycarboxylat

bang axit.

21. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 cdc diém tit 1 t6i 20, trong d6 phuong
phép nay con bao gbém céc budc:

- tao ra hén hop nuéc bang céch axit hod musi polycarboxylat bing axit nhd dé
tao ra axit polycarboxylic c6 mot phan & dang ran va mot phin da hoa tan va mudi
halogenua da hoa tan,

- tdch hdn hop nuéc d€ tich axit polycarboxylic rén ra khdi méi trudng nude bao
gom axit polycarboxylic d hoa tan va muéi halogenua d3 hoa tan, va

- chiét hén hop nube bao gdm axit polycarboxylic di hoa tan va musi halogenua

dé hoa tan, véi viéc co gidn doan hoac diéu chinh néng d6 muéi halogenua.
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22. Phuong phdp theo diém 20 hodc 21, trong d6 budc axit hod duoc thuc hién

trong hén hop gém axit polycarboxylic va mudi polycarboxylat.

23. Phuong phdp theo diém bét ky trong s6 cdc diém tir 20 t6i 22, trong d6 budc
axit hod bao gém viéc cho mu6i polycarboxylat & dang ran hodc & dang dung dich

nudc ti€p xic véi dung dich nude cua axit.

24. Phuong phdp theo diém bét ky trong s& cdc diém tir 20 téi 22, trong d6 bude
axit hod bao gém viéc cho dung dich nuéc clia mudi polycarboxylat tiép xic véi

axit dang khi.

25. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cdc diém tir 20 t6i 24, trong d6 axit

- dugce stt dung trong budc axit hod 1a HCL

26. Phuong phép theo diém b4t ky trong s6 cdc diém tir 1 t6i 25, trong d6 mudi

halogenua la mudi clorua.
27. Phuong phép theo diém 26, trong d6 mu6i halogenua 14 MgCl,.

“28. Phuong phép theo di€ém 26 hodc 27, trong d6 phuong phép niy con bao gbm:
- buéc phan huy nhiét dung dich muéi clorua da tao ra & buéc b) & nhiét do it nhat
1a 300°C, nh& d6 phan huy mudi clorua thanh oxit kim loai va HCI; va
- hoa tan HCl da tao ra trong buéc phan huy nhiét trong nuéc, nhd dé tao ra dung
dich HCl; va

- t4i tudn hoan oxit kim loai trong quy trinh 1én men lam chat trung hda hoic tién

chat cta né.
29. Phuong phdp theo diém 27 con bao gbm:

- buéc phén huy nhiét dung dich mudi magie clorua da tao ra & buéc b) & nhiét do
it nhét 13 300°C, nho d6 phan huy mudi clorua thanh magie oxit (MgO) va HCL
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30. Phuong phép theo diém 29, trong d6 MgO dugc t4i tuan hoan dé sit dung trong

quy trinh 1én men 1am chét trung hoda hoadc 1am tién chét cta né.

31. Phuong phép theo diém 29, trong dé phuong phip nay con bao gém viéc cho
MgO ti€p xiic v6i nude, nhd d6 tao ra huyén pht dac magie hydroxit (Mg(OH),).

32. Phuong phdp theo diém 31, trong d6 huyén phu diac magie hydroxit (Mg(OH),)

dugc tdi tudn hoan dé st dung trong quy trinh 1én men 1am chét trung hoa.

33. Phuong phép theo diém bat k¥ trong s6 cdc diém tix 29 t6i 32, trong d6 HCl da
tao ra trong budc phan huy nhiét duge st dung trong budc axit hod duéi dang khi
HCI hodc duéi dang dung dich nuéc HCI, dung dich nuée nay duge tao ra thong

qua viéc hoa tan HCl di tao ra trong budc phan huy nhiét trong nuéc.

-34. Phuong phédp theo diém bét ky trong s6 c4c diém tir 29 t6i 32, trong d6 phuong
phdp nay con bao gém viéc hoa tan HCl di tao ra trong budc phan huy nhiét trong

nudc, nho d6 tao ra dung dich HCL.

35. Phuong phép theo diém bt ky trong s6 céc diém tir 29 téi 32, trong d6 HCl da
tao ra trong budc phan huy nhiét dugc st dung trong qud trinh axit héa mudi
magie polycarboxylat dé tao ra hén hop nuéc chita axit polycarboxylic twong tng
va magie clorua (MgCl,), HCI duoc st dung trong qud trinh axit hda duéi dang khi
HCI hodc duéi dang dung dich nuéc HCI, dung dich nudc duge tao ra théng qua

viéc hoa tan HCl d3 tao ra trong budc phan huy nhiét trong nuée.
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