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Linh vuc ki thuit dwoc dé cip

Giai phép hitu ich d& cap dén phuong phép san xuét chét xdc tic cacbon
sulfonat hoa dang ran c6 d6 bén cao tir béo luc binh va cac phé thai sinh khéi
néng nghiép. Cu thé 13, giai phap hitu ich dé cip dén phuong phap san xuit chit
xuc tac cacbon sulfonat héa c6 d6 bén cia nhém —SO3H cao ding dé san xuét
dung mdi sinh hoc, nhdm ma ra giai phép xir Iy vAn nan 6 nhidm moi trudng do
su sinh soi héy nd ciia béo luc binh, dong thoi tao ra san phim c6 gia tri gia tang
cao tir ngudn nguyén liéu sinh khéi nay.

Tinh trang ky thuat cia giai phap hiru ich

Béo luc binh con ¢ nhidu tén khac nhu béo 16¢ binh, béo Nhat Ban, béo
tdy, beéo sen, v.v.. Day la loai thuc vat thiy sinh c6 tén khoa hoc 1a Eichhornia
crassipes, thudc ho Pontederiaceae, c6 xudt x tir Nam MY, dugc cac nha thuc

vat hoc nhan dang vao nam 1852 trén song Amazon.

Béo luc binh séng troi nbi trén mit nudc va trén dat bun. Ching sinh sdi
nay nd cuc ky nhanh chéng. Tc d6 ting qua nhanh nay din dén tinh trang béo
luc binh trd thanh méi nguy hai 16n. Béo luc binh c¢6 thé phu kin ao hd hodc ca
mdt khic song hay kénh muong. Néu khéng truc vt b6t di thi béo c6 thé két
thanh mang day t6i 1 mét va cé thé lam tic dong chay cia ca mot khic sdng,
lam can tr& giao thong dudng thiy. Do tic nghén séng ngdi ma gay ra ngap lut,

lam hu hai nghiém trong dén mua mang cia ndéng dan.

O Viét Nam, do beo luc binh ngin can dong chay lam giam hiéu qué hoat
dong ctia cac tram bom nuéc tudi tiéu. Hang nam, nhiéu tinh thanh trong ca nudc
nhu Thira Thién Hué, Thai Binh, Nam Dinh, Hai Duong, v.v., da phai tiéu tdn hang

tram ty dong cho viéc xit Iy ching nhiam khoi théng dong chay trude muiia mua 18,

Beo luc binh chira ham lugng nudce kha cao, tir 90 - 95% trong luong béo.
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Ham lugng chét kho thép chinh 14 rao cén v& hiéu qua trong thu hoach, ché bién
va st dung ngudn sinh khéi nay. Chit kho ctia béo chi chiém khoang 10%, trong
d6 bao gdm 2,9% protein (dam hitu co), 0,9% cacbon hydrat (dudng bot), 22%
xenluloza (chét xo0), 1,4% khoang, khoang 23% lignin, gan 60% hemixenluloza
va d6 tinh thé ctia xenluloza trong béo thip, nim trong khoang tir 1000 dén 3000
[xem Ngé Ké Swong va Nguyén Lén Ding (1997), Afr. J. Biotechnol. 15(21)
(2016) 897-909]. Chinh vi vay, beo luc binh tir lau dd dugc dung lam thac an
cho gia stc, gia cAm. Tuy nhién, nhiing Gng dung néi trén chi cé thé tan dung

duoc mot khéi luong khong dang ké béo luc binh.

Béo luc binh d4 timg dugc sir dung nhu mot hé thdng loc sinh hoc dé xu 1y
kim loai nang trong nudc ao, hd. Vi du, Muramoto va cdng su [J. Environ. Sci.
Health Part A A26(2)(1991) 205-215], Mahmood va cdng su. [Bioresour. 5(2)
(2010c) 1244-1256]; Pinto va cong su [Water Sci. Technol. 19 (1987) 89-101,
Delgado, Water Res. 27 (1993) 269—272], Zaranyika va cdng su [Sci. Total
Environ. 153 (1994) 117-121], Mahamadi va Nharingo [Toxicol. Environ.
Chem. 89(2) (2007) 297-305, Environ. Technol. 31(11) (2010) 1221-1228,
Bioresour. Technol. 101(3) (2010) 859-864]. Tuy nhién, hudng Uing dung nay
khé trién khai trén thuc té vi viéc béo phat trién & nhitng ving nude can xt 1y lai

gdy nén van nan nhu da trinh bay & phan trén.

Than, ré béo luc binh khé ciing c6 thé dugc st dung dé loai b6 kim loai
nhu Pb*, Cu?*, Cd*" va Zn*', Cr%, v.v.. Vi dy, Schneider va cdng su [Min. Eng.,
8 (1995) 979-988],Schneider va cong su [Int. J. Min. Process, 62 (2001) 111-
120], Al Rmalli va cdng su [J. Environ. Monit. 7 (2005) 279-282],Elangovan va
cong su [J. Hazard. Mater. 152 (2008) 100—112, Zheng, J. Hazard. Mater. 176
(2010) 650—656], Hasan va cong su [Biol. Res., 5(2) (2010) 563-575].

Béo luc binh duge xir Iy bing axit/kiém ciing c6 thé ing dung lam nguyén
liéu hép phu kim loai gdy 6 nhiém nudc (Pb*, Cu?*, Cd?*, Cr**, Mn?", Ni?*,
Co*, Cr* va Ag"). Vi dy, Yao va Ramelow [Microbios., 90:97-109, 1997];
Elangovan va cOng su [J. Hazard. Mater. 152 (2008) 100—112, 2008], Ibrahim
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va cong su [Open Chem. Phys. J. 2 (2009) 1-6], Mahamadi va Nharingo
[Environ. Technol., 31(11) (2010) 1221-1228]. Nhugc diém ciia phwong phap
nay 14 san phdm sau xir ly axit/kiém kém 6n dinh, tinh chit cta san phdm sau xr
ly kho kiém soat bang cac phuong phap phan tich thong thuong, dé bi bién dbi

theo thoi gian vi vay khé dé phat trién thanh mot san phdm thuong mai héa.

Ngoai ra, than hoat tinh va tro thu dugc tir béo luc binh ciing c¢6 ing dung
trong hp phu kim loai Pb%*, Zn?*, Cr®, Zn?*, Ni?*, va Hg?". Vi dy, Shekinah va
cong su [J. Chem. Technol. Biotechnol. 77 (2002) 458—464], Kadirvelu va cong
su [Adsorp. Sci. Technol. 22 (2004) 207-222], Mahmood va c¢ong su [Bioresour.
5(2) (2010) 1244-1256]. |

Tuy nhién, cdc phuong phap nay cho dung lwong hip phu thp, ddng thoi
khong c6 kha nang xir ly triét dé kim loai ning béi dién tich bé mat riéng cua
than thu duogc 13 thap. Cac phuwong phép ndy cho dung luong hip phu ion thip
dao dong tlr 3,0 dén 26,3 mg/g tliy thudc vio ban chét kim loai va diéu kién hép
phu don ion hay da ion kim loai. Trong d6, Pb cho dung lwong hip phu cao nhét
khi hap phu don ion 13 26,3mg/g, Zn, Cd 14 12,6 mg/g. Dung lugng nay thip hon
rat nhidu so véi dung luong hép phu Pb tir 51,8 dén 146,8 mg/g cua nguyeén liéu
cacbon hoat tinh. Mit khéc, cic nguyén liéu duoc chuin bi va chuyén héa kha
don gian, thiéu tinh on dinh. Dung lugng hdp phu kim loai thip thé hién qua
dién tich bé mit riéng ctia nguyén 1iéu khéng cao. Pac tinh hip phu dwoc mé ta
boi phuong trinh Langmuir, ma dic tinh nay phu thudc nhiéu vao dién tich bé
mit riéng nén cac chét hap phu duoc ché tao theo cac phuong phéap trén cho hiéu

qua hép phu thip.

Trong nhitng nim gin day, cdc chit xGc tic dua trén co s& cacbon
sulfonat dang duoc quan tdm nghién ciru phat trién. Céc xuc tac cacbon sulfonat
duoc téng hop tir sinh khdi s& hitu bd khung cacbon da vong thom, bén nhiét,
khong bi hoa tan trong cc diéu kién axit ciing nhu cac dung méi hitu co va
nhém -SO3H 6n dinh trén bé mit. Cc chét xtc tac di thé trén co s& cacbon ¢

thé dé dang tach ra khoi hé thdng phan tng, rat thuan tién cho viéc phuc hdi va

-4-



2314

tai sit dung. Céc xtc tac nay thuong cé cAu tric vo dinh hinh. Hon nita, cac xtc
tac so hitu mét mat d6 cao ctia phenoic -OH gn trung tinh, thém vao nhom axit
Bronsted (-SO3;H va -COOH). Cac thanh phin ctia nhém -SOsH, -OH, -COOH
trén xdc tac thudng nam trong khoangtuong Gng 0,1-4,9mmol/g, 0-0,9mmol/g,
0-7,8 mmol/g, trong d6 nhém chirc —SOsH déng vai trd quyét dinh dén hoat tinh
cta xuc tac. Mot tinh chat khac cua xic tac cling dugc quan tAm 1a dién tich bé
mat riéng. Trong cong trinh nghién ctru ctia Kitano va cac cong su [Catal. Lett.
131 (2009) 242-249), dién tich b mit riéng trén co s& cacbon sulfonat c6 thd
nhan duge t6i da 1560 m?g™!. Dehkhoda va cac dong su [Appl. Catal. A: Gen.
382 (2010)197-204] d3 thu duoc chat xtc tac cacbon c6 dién tich bé mit cao
(dién tich BET dat 207 m?/g) thdng qua cacbon hoa, kich hoat, tiép theo sau do
14 quy trinh sulfonat héa, va két qua cho thiy ring chét xuc tac v6i dién tich bé
mat cao hon c6 hoat tinh xtc tac cao hon trong viéc san xuét dau diesel sinh hoc.
Tuy nhién, trong cic bao céo trén thi dd bén ciia cac nhom -SOsH trong xuc tac

khong cao, cac nhém —SO3H nay dé bi rira trdi trong qua trinh phéan tmg.

O Viét Nam, Nguyén Thanh Héng va cong su [xem Tap chi Hoa hoc, T.
42 (4) (2004) 405 — 410], d3 téng hop va dic trung tinh chit nguyén liéu cacbon
sulfonat hoa tir nguyén li€u thién nhién nhu soi day, xo dira, bd mia va vo trau.
Céc tac gia di tién hanh sulfonat hoa truc tiép cac nguyén lidu trén ciing nhu
nhiét phan cac nguyén liéu rdi tién hanh sulfonat hoa. Két qua cho thiy khi nhiét
phan cac miu vat rdi tién hanh sulfonat héa s& 1am ting dién tich bé mat riéng
ctia nguyén liéu rt 16n. Tuy nhién, do qua trinh nhiét phan va sulfonat héa xay
ra & nhiét do cao (tuong tng 1a 950°C va 300°C) s€ lam cho cacbon thu dugc bj
ctmg hoa (it nhém —OH trén bé mit) nén hiéu qua ctia qua trinh sulfonat khong
cao, sb luong cac nhom chire bé mat kha thép.

Tuy nhién, chua c6 giai phép nao goi ¥ hodc d& cap dén viée san xuét chit
xtic tac ¢6 d6 bén cao tlr béo luc binh. Vi véy, ¢6 nhu ciu tim ra phuong phép
san xuét chat xuc tac axit rin cacbon sulfonat héa cé do bén cao tir béo luc binh

nham x1r ly nguén béo 6 nhiém moi trudng va tao ra san pham cé gia tri cao.
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Bin chit k§ thuit caia giai phap hiru ich
Muc dich ctia giai phap hitu ich 12 d& xuét phwong phép san xuét chét xuc
tac axit ran c6 do bén cao tir béo luc binh s&n ¢4 nhim tranh nhiing tac hai d6i

v61 moi trudng va san xuat nong nghiép, cling nhu vén tai duong thuy trén cic

dong sdng do béo luc binh gay ra.

Pé dat dugc muc dich néu trén, giai phap hitu ich dé xuét phuong phap
san xudt chét xuc tac axit rin bao gdm céc budc sau:

Budc 1: xr ly nguyén liéu

Béo thu hoach dugc ép bét nudc, siy khd va cit nho;

Budc 2: nhiét phan

Béo kho cit nhé dugc nhiét phan trong didu kién khéng cé oxy khong khi
& nhiét d6 cao ndm trong khoang tir 350 dén 500°C d@é thu duoc nguyén licu
cacbon;

Budce 3: xtr ly véi formaldehyt

Nguyén liéu cacbon thu dwgc & budc 2 duge xir ly bang formaldehyt
trong moi trudng nude véi su ¢6 mit cia NaOH 1am xuc tic & 85°C dé thu duge
nguyén liéu cacbon sau hoat héa; hdn hop dugc trung hoa béng dung dich HCI

IM.

Nho qua trinh xir Iy bing formaldehyt nén nguyén lidu cacbon ¢ khung
cacbon da vong thom lién két chit ch& v&i nhau, hinh thanh khung cacbon 16n
hon, do d6 1am bén hda xtc tac, han ché sy rira troi ciia nhém —SO;H trong moi

truong phan Umg.

Budc 4: sulfonat hoa

Nguyén liéu cacbon sau hoat héa thu duoc & bude 3 duge bién tinh hoa
hoc bang phuong phap sulfonat héa bang dung dich H,SO, d4m dic & nhiét do
nim trong khoang tir 120 d&én 160°C va trong méi trudng khi tro dé thu duoc
chét xtc tac cacbon sulfonat héa c6 dd bén cao, c6 nhidu nhém chitc —SO;H trén

bé mét xuic tac, dé tang tinh axit cho chat xuc tac.
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MG ta chi tiét giai phap hiru ich
Thuét ngft “xtc tac axit di thé cacbon sulfonat héa” dugc st dung trong
giai phap hitu ich nay 14 san phdm rén c6 tinh axit duoc tdng hop bang bién tinh

hoa hoc nguyén li¢u cacbon dugc diéu ché bang phuong phéap nhiét phén beéo luc
binh.

Béo luc binh dugc st dung trong gidi phép hitu ich nay duoc thu gom tai
céc ao hd va nhanh séng thudc tinh Nam Dinh.

Quy trinh san xuét chat xdc tac tir béo luc binh bao gdm 4 budc sau:

Budce 1: xr ly nguyén liéu

Béo thu hoach duoc ép bét nudc, siy khod va cit nho dén kich thudc nhé
hon 0,5 cm;

© Bube 2: nhiét phan

Béo khd cit nho thu dugc & budc 1 duge nhiét phan trong didu kién
khong c6 oxy khong khi & nhiét d6 ndm trong khoang tir 350 dén 500°C dé thu
dugc nguyén liéu cacbon.

Budce 3: xtr ly vdi formaldehyt

Nguyén liéu cacbon thu dugc & bude 2 duge phén tan trong méi truong
nuée. Sau dé hdn hop duge thém NaOH véi luong nam trong khoang tir 1% dén
1,5% khdi luong so véi nguyén lidu cacbon, cudi cing bd sung dung dich
formaldehyt vao hdén hop thu dugc véi ty 16 0,75ml dung dich formaldehyt cho
1g nguyén liéu cacbon.

Duy tri phan ting & nhiét d6 khoang 85°C trong thoi gian 6 dén 10 gio.
Sau d6, trung hoa hdn hop san phdm bing dung dich HCI dic, khudy hdn hop
trong thoi gian 1 ¢én 2 gid & nhiét d6 ndm trong khoang tir 50 dén 80°C. Loc rira
san pham bang nudc cit dén pH=7. Sy khé san pham thu dugc & 120°C.

Qué trinh xtr Iy bang formaldehyt dudi su c6 mit cia NaOH 1a mot bude
quan trong nham muc dich thay ddi mot phén cau tric vat liéu, hd tro qua trinh

sulfonat hoa tiép theo duoc dién ra thuan loi va triét dé hon. Theo d6, ham lugng
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tAm axit sau qua trinh sulfonat héa ting 1én va d6 bén hoat tinh cta vat liéu xuc
tac dugc cai thién dang ké.

Budc 4: sulfonat hoa |

Nguyén lidu cacbon sau hoat hoéa thu duge & bude 3 duge bién tinh héa
hoc bang phuong phép sulfonat hoa bang dung dich H,SO4 98% & nhiét do nim
trong khoang tir 120 dén 160°C trong thoi gian 12 dén 24 gitr va trong moi
truong khi tro. Sau phan ung, san phém duoc loc va rira sach b.'?lng nudc cht
néng (80°C) dén khi khéng phét hién thdy ion sulfat SO, trong nudc ria. Siy
chét rin & nhiét d6 105°C dé thu dugc nguyén li€u c6 mau den la chét xtc tac
cacbon sulfonat hoa.

Chét xtc tac cacbon sulfonat héa thu duge ¢d dién tich bé mat riéng 16n
hon 110m?/g, mat d6 tAm axit 16n hon 1 mmol/g xtc téc.

Thoi gian phan ng & budce 3 14 6 dén 10 gio, t6t hon néu thoi gian phan
g clia budc 3 14 tir 6 dén 8 gid, tot hon nita 13 thoi gian phan tng ndm trong
khoang tlr 6 dén 7 gio, tot nhat 13 6,5 gid. Néu thoi gian phan Gng it hon 6 gid
thi qud trinh phan Gmg van chua hoan toan, hiéu qua xi Iy chua cao va néu thoi
gian phan Gmg ctia budc 3 1au hon 10 gio thi khéng can thiét vi cac phan tmg da
gén nhu hoan thanh.

Nhiét d6 ctia phan mg sulfonat héa & budc 4 nam trong khoang tir 120°C
dén 160°C, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 130°C dén 155°C, t6t hon nita 13 nim
trong khoang tlr 140°C dén 155°C, t6t nhét 13 nim trong khoang tir 150°C dén
155°C. Néu nhiét d6 sulfonat héa thr?'lp hon 130°C thi qua trinh sulfonat hoa cé
téc d6 rat cham, hidu qua khéng cao. Néu nhiét d6 ctia phan tmg sulfonat héa
cao hon 160°C thi s& xay ra cic phan tng th& cip lam giam d6 bén co cia xtc
tac.

Thoi gian ctia phan tng sulfonat héa & budc 4 ndm trong khoang tir 12
dén 24 gio, tét hon 1a ndm trong khoang tir 12 dén 18 gidy, tdt hon nita 1a thoi
gian nim trong khoang tir 13 dén 16 gid, t&t nhit 14 thoi gian cla phén Ung

sulfonat héa ndm trong khoang tir 14 dén 15 gio. Néu thoi gian thap hon 12 gid
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thi qua trinh sulfonat hoa chua dat hiéu qua cao, s6 nhoém chitc —~SO;H trén xtic

tac thip. Sau 24 gidy, phan tng sulfonat hoa da dién ra hoan toan.

Vi du thwe hién giai phap hitu ich

Giai phép hitu ich s& duge hiéu mot cach 13 hon tir cac vi du dudi day.
Céc vi du ndy chi c6 tinh chat minh hoa nhung khong 1am gidi han pham vi bao
ho cua giai phéap hitu ich.
 ViduL:

Budc 1: xtr ly nguyén liéu

kg béo twoi dugc dwa vao may ép dé loai b6t nude. Sau dé, béo duge
cho vao ti sdy, ta sdy dugc khéng ché & nhiét d6 nim trong khoang tlr 50 dén

100°C trong 24 gid, sau d6 béo duogc cit dén kich thude nhéd hon 0,5 cm.
Budce 2: nhiét phan

e 40g beo cit nho dugc dua vao thiét bi nhiét phan, 1ip hé thdng din khi

No;

e M4 van dan khi Ny;

e Dudi khi 15 phit nhim dam bao méi trudng tro trong toan hé phan
ing;

e Gia nhiét hé phan img véi téc d6 10°C/phut dén 400°C;

e Duy tri & nhiét 46 400°C trong 4 gio;

e Thu san phdm léng: 1gid/lan;

e San phdm thu dugc cé mau den chinh 1a nguyén liéu cacbon.
Budce 3: xtr ly véi NaOH khong c6 formaldehyt

e 6,75g nguyén liéu cacbon duoc trén véi 50ml nudc ct duoc gia nhiét

1én nhiét d6 50°C, thém 0,08g NaOH;

e Duy tri nhiét d0 phan Uing & 85°C trong thoi gian 6 giod, dam bdo hé
phan tng ludn dat nhiét do 85°C £3°C;
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e Trung hoa hén hop san phim bang 2ml dung dich HCI 1M, khuéy hén
hop trong 1 gio & nhiét 46 60°C;

e Thém nudc cat, loc rira san pham;

o Siy san phdm thu dwoc & 120°C trong thdi gian 2 gid, trong moi

truong khong khi; thu dugc nguyén li€u cacbon sau hoat hoa.
Budc 4: sulfonat hoa

e 15g nguyén liéu cacbon sau hoat hoa thu duoc & budc 3 dugce khudy
cung v6i 300ml dung dich H,SO4 98% trong binh céu thuy tinh 3 ¢6 dung tich

500ml co 14p sinh han hdi luu, trong mdi trudng khi nito;

e Hbn hop duoc gia nhiét dén 140°C va duy tri trong 15 gid, thuong
xuyén kiém tra nhiét d6 bén ngoai va bén trong binh phan tmg, duy tri nhiét do

trong binh phéan tng & 140°C£3°C;

o D& ngudi hé phan tmg trong 30 phut. Sau d6, hdn hop san phdm duoc

pha loéing tir tir trong 1 1it nude cét 2 1an;

e Loc, rira sach chat ran bang nudc cat nong (80°C) dén khi nude rira

khong phat hién thiy ion sulfat SO (tht bang dung dich BaCl, 10%);

e Say chét rin & nhiét d6 105°C trong 8 gid, thu duoc nguyén liéu mau
den la xuc tac cacbon sulfonat hda c6 mat do tdm axit (-SOs;H) 1a 1,05 mmol/g

va ¢6 dién tich bé mit riéng Sper= 88,3 m?/g.
Xac dinh hoat tinh xtc tdc qua phan tng este hoa axit lactic véi etanol

Can 30g axit lactic vao binh ciu 3 ¢ dung tich 250ml, thém 21g nudc cét
va 52g etanol. Gia nhiét hon hop phan ting dén nhiét d6 82°C rdi thém 2,75g
xtc tac dang bdt thu dugc & trén vao hé phan Gmg, bt du tinh thoi gian phan
mg ngay sau khi b6 sung hét toan bd xuc tac. Duy tri nhiét do hdn hop phan
tng & 82°C. Tién hanh 14y mAu va phan tich mau trén may séc ky khi va nhén

thay xtc tac cacbon sulfonat héa téng hop tir béo luc binh ¢ hoat tinh xtc tic
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t6t cho qua trinh chuyén héa axit lactic thanh etyl lactat. Hiéu suét tao thanh etyl
lactat sau 420 phuat phan tng dat 39,8%.

Thtr nghiém danh gia d¢ bén thity nhiét tAm axit —SOsH

Pé danh gia d6 bén tAm axit, cac thi nghiém dbi v6i cdc mau nguyén lidu
xuc tac cacbon sulfonatnat héa: 0,5g xuc tac duge khudy trong 70ml nude cét 2
lan trong binh cu 3 ¢b dung tich 250ml ¢6 sinh han héi luu & 85°C trong 8 gio.
Sau d6, loc, rira két tia va dem dinh mitc thanh 100ml béng nude ct 2 1an. Hat
50ml dung dich dem chuin do béng dung dich NaOH 0,1M dén pH=7. Luong
tam -SO;H bi tach ra khoi 1g mau duge tinh theo cong thirc:

(C.V)naon Vam mmol

N-soun = m " Via 9

Trong d6: m 14 s6 gam cacbon sulfonat hoa, g
Vem 12 s6 ml dung dich nudc loc d& dinh muc
Vi 12 56 ml dung dich nuéc loc dem chuén 6
(C.V)naon 12 6 mmol ctia NaOH d3 chuén do

Két qua phan tich cho thiy phéan trim mol mét d6 tAm axit -SOsH bi tach
khéi chit xtc téc 1a 20,6%.

Vidu 2:
Budc 1: xt ly nguyén liéu
1kg béo tuoi duoc dia vao may ép dé loai bt nude. Sau d6, béo duoc

cho vao ti sdy, nhiét d6 ti sdy duogc khéng ché trong khoang 50-100°C trong 24

gio roi duoc cét dén kich thude nhé hon 0,5 cm.
Budc 2: nhiét phan

e 40g béo kho cit nhé dugc dua vao thiét bi nhiét phan, 1ip hé thong dan
khi Nz; ‘

e Mo van dan khi No;
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e Dubi khi 15 phiit nhim dam bao méi trudng tro trong toan hé phan
ung;

e Gia nhiét hé phan ung véi téc do 10°C/phit dén 400°C;

e Duy tri 6 400°C trong 4 gio;

e Thu san phim léng: 1 gid/lan;

e San phdm thu dugc c6 mau den chinh 13 nguyén liducacbon.

Budce 3: xir ly véi formaldehyt, c6 mat NaOH

e 6,75g nguyén liéu cacbon duoc tron véi 50ml nude cit duge gia nhiét
1&n 55°C, thém 5,0ml formandehyt va 0,08 g NaOH;

‘o Duy tri nhi¢t 4§ phan tng & 85°C trong thoi gian 6 gio, ddm bao nhiét
do hé phan tng luon & 85°C +£3°C;

e Trung hoa hdn hop san pham béng 2ml dung dich HCI 1M, khudy hén
hop trong 1 gid & nhiét do 6°C;

e Thém nuéc cit, loc rira san phérn;

e Séy san pham & 120°C trong thoi gian 2 gid, trong méi truong khong

khi, thu dugc nguyén li€u cacbon sau hoat hoa.

| Budc 4: sulfonat hoa

e 15g nguyén lidu cacbon sau hoat hod thu duge & budc 3 duge khudy
cing véi 300ml H,SO,4 98% trong binh ciu thily tinh 3 ¢6 dung tich 500ml c6

1ap sinh han hdi luu, trong moi trudng khi nito;

e Hbdn hop dugc gia nhiét dén 140°C va duy tri trong 15 gio, thudng
xuyén kiém tra nhiét d6 bén ngoai va bén trong binh phan tmg, duy tri nhiét do
trong binh phan tng & 140°C £3°C. Néu nhiét do thép hodc cao hon nhiét 46 nay
thi can chinh nhiét do may gia nhiét;

o D& ngudi hé phan tmg trong 30 phat. Sau do, hdn hop san phim duoc

pha loéing tir tir trong 1 lit nude cét 2 1an;
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e Loc, rira sach chat ran bang nudc cat nong (80°C) dén khi nudce ria

khong phat hién thiy ion sulfat SO, (thir bang dung dich BaCl, 10%);

o Séy chét rén & nhiét 6 105°C trong 8 gio, thu duge nguyén liéu mau
den la xtic tac cacbon sulfonat hda c6 mat do tdm axit (-SO3;H) la 1,05 mmol/g
va c6 dién tich bé mat riéng Sper~ 153,7 m%/g. Cac két qua nay cao hon so véi

san pham xc tac & vi du 1.

Xac dinh hoat tinh xdc tdc qua phan Gng este hoa axit lactic vi etanol

o Chét xtc tac duge thir nghiém hoat tinh qua phén Gng este hoa theo
quy trinh mé ta trong vi du 1. Két qua cho thdy sau 420 phat hiéu suét tao thanh
etyl lactat dat 42,3%. K&t qua ndy cao hon so véi san phdm & vi du 1.

Thir nghiém danh gia d6 bén thuy nhiét tAm axit —SO;H.

Chét xtc tac dugc thir nghiém hoat tinh qua phan Gng este hoa theo quy
trinh mo ta trong vi du 1. Két qua cho thdy phan trim mol mét do tim axit -
SO;H bi tach ra khdi chat xtc tic 1a 15,8%. D¢ bén cia xtic tac dugce cai thién
hon so v&i san pham & vi du 1.

Vidu 3:

Budc 1: 1kg béo tuoi duge dua vao may ép dé loai b6t nude. Sau do, béo
duoc cho vio ti sdy, nhiét do tu siy duoc khng ché trong khoang 50 dén 100°C
trong 24 gd rdi duge cit dén kich thude nhd hon 0,5 cm.

Budc 2: nhiét phan

e 40g béo kho cit nho dugce dua vao thiét bi nhiét phan, lip hé théng din
khi No;

M@ van dan khi Ny;

Pudi khi 15 phit nhim dam bao méi trudng tro trong toan hé phén

ung;

Gia nhiét hé phan tmg véi téc do 10°C/phut dén 400°C;
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e Duy tri nhiét d¢ & 400°C trong 4 gio;

e Thu san pham léng: 1 gid/lan;

e San phdm thu dugc c6 mau den chinh 12 nguyén lidu cacbon.
Buéce 3: xr ly v6i formaldehyt, c6 mat NaOH

e 6,75g nguyén lidu cacbon dugc tron voi 50ml nude cit duge gia nhiét

1én 60°C, thém Sml formandehyt va 0,08g NaOH;

e Duy tri nhiét do phan tmg & 85°C trong thoi gian 6 gio, dam bao nhiét
do hé phan mg ludén & 85°C £3°C;

e Trung hoa hdn hop san pham bang 2ml dung dich HCI dic, khudy hdn
hop trong 1 gio & nhiét d6 60°C;

e Thém nudc cit, loc rira san phém;

e Nung san phadm & nhiét do 120°C trong thoi gian 2 gi0 trong moi
truong khong khi.

Buéc 4: sulfonat hoa

e 15g nguyén liéu cacbon sau hoat hod thu duge & budc 3 dugce khudy
cling v6i 300ml dung dich H,SO4 98% trong binh cau thay tinh 3 ¢ dung tich
500ml ¢6 lap sinh han hdi luu, trong méi trudmg khi nito;

e Hon hop dugc gia nhiét dén 150°C va duy tri trong 15 gid, thuong
xuyén kiém tra nhiét d6 bén ngoai va bén trong binh phéan tmg, duy tri nhiét do
trong binh phan tmg luén & 150°C £3°C. Néu nhiét d6 thép hodc cao hon can
chinh nhiét d6 may gia nhiét;

o D& ngudi hé phan tng trong 30 phit. Sau d6, hdn hop san pham duge

pha lodng tir tir trong 1 1it nudc cét 2 14n;

e Loc, rira sach chat rdn bang nudc cat nong (80°C) dén khi nudc ria

khong phat hién thy ion sulfat SO42;
e SAy chét rin & nhiét d6 105°C trong 8 gid, nguyén liéu thu dugc mau
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den 1a xuc tdc cacbon sulfonat hoa c6 mét d6 tam axit (-SO;H) 1a 1,17 mmol/g
va 6 dién tich bé mit riéng Sper= 177 m%/g. Két qué nay dugc cai thién hon so

v6i két qua & vi du 1 va vi du 2.
Xac dinh hoat tinh xtc tdc qua phan Gng este hda axit lactic vdi etanol.

Chét xtic tac duoc thir nghiém hoat tinh qua phéan tng este hoa theo quy
trinh md ta trong vi du 1. Két qua cho thdy sau 420 phit hiéu suét tao thanh etyl

Jactat dat 48,14%. Hoat tinh xtc tac cao hon so véi két quaovidulva?2.
Thir nghiém dénh gia d6 bén thiy nhiét tim axit —SOsH

Chét xtc tac dugc thir nghiém hoat tinh qua phan tng este hoa theo quy
trinh mo ta trong vi du 1. Két qua phén tich cho thiy phan trim mol mét d6 tim
axit -SO;H bi tach khoi chét xuc tac 1a 13,8%. D bén cia xuc tac duoc cai thién

hon két qua o vidu 1 vavidu?2.
Vi du dbi ching:

Budc 1: 1kg béo twoi dugc dua vao may ép dé loai bot nude. Sau do, béo
duge cho vao ti sdy, nhiét d6 tu siy duoc khéng ché & nhiét do nim trong
khoang tlr 50 dén 100°C trong 24 gid roi béo duoc cat dén kich thude nhd hon

0,5 cm.
Budc 2: nhiét phan

e 40g béo khd cit nhé dugc dua vao thiét bi nhiét phan, 1ip hé théng dan
khi Nz;

e Mo van dan khi Ny;
e Dudi khi 15 phat nhim dam bao mdi truong tro trong toan hé phan
ung;
| e Gia nhiét hé phan tng véi téc d6 10°C/phit dén 400°C;
e Duy tri & nhiét 46 400°C trong 4 gio;

e Thusan pham 1éng: 1 gio/lan;
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e San phdm thu duoc c6 mau den chinh 14 nguyén liéu cacbon.
Budc 3: sulfonat hod

e 15 g nguyén lidu than héa duoc khudy déu véi 300ml dung dich H,SO4
98% trong binh cau thity tinh 3 c¢6 dung tich 500ml c6 lip sinh han héi luu,

trong moi truong khi nito;

e Hon hop dugc gia nhiét &én 150°C va duy tri & nhiét do nay trong 15
gidy, thuong xuyén kiém tra nhiét do bén ngoai va bén trong binh phan tng, duy
trl nhiét d6 trong binh phan tmg & 150°C +£3°C. Néu nhiét d6 thdp hoic cao hon
can chinh nhiét 6 may gia nhiét;

e Dé ngudi hé phan tmg trong 30 phut. Sau d6, hdn hop san pham duoc

pha lodng tir tir trong 1 lit nude cit 2 1an;

e Loc, rira sach chat ran bang nudc cat nong (80°C) dén khi nudc rua

khéng phat hién thiy ion sulfat SO4%;

e SAy chit rin & nhiét d6 105°C trong 8 gi0, nguyén liéu thu dugc mau
den la xtuc tac cacbon sulfonat héa c6 mat do tam axit (-SO3;H) 1a 0,88 mmol/g

va dién tich bé mit riéng Sper= 3,3m%g.
Xac dinh hoat tinh xtc tdc qua phan tng este hoa axit lactic véi etanol

Chét xtc tac duoc thir nghiém hoat tinh qua phéan tng este hoa theo quy
trinh mé ta trong vi du 1. Két qua cho thiy sau 420 phit, hiéu suét tao thanh etyl
lactat dat 39,8%.

Thir nghiém dénh gia d6 bén thiy nhiét tim axit —SO;H.

Chét xtc tac duge thir nghiém hoat tinh qua phan tmg este hoa theo quy
trinh mo ta trong vi du 1. Két qua cho thiy phin trim mol mat do tam axit -

SO;H bi tach ra khéi chit xuc tac 14 26,1%.
Hiéu qua dat dwge clia giai phap hitu ich

Phuong phap theo giai phap hitu ich nay cho phép san xuét chit xtic tac
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cacbon sulfonat héa c6 d6 bén cao ding @& san xudt dung méi sinh hoc tir béo
luc binh. Nhu vay, phuong phép theo giai phap hitu ich khong chi san xuét dugc
chét xtc tac ¢ hoat tinh cao ma con xir ly dugc beéo luc binh, 1a loai thuc vat

gdy 6 nhiém mdi trudng va can trd giao thong dudng thay.
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YEU CAUBAO HQ
1. Phuong phap san xuét chit xic tac cacbon sulfonat héa dang rin tir béo luc
binh bao gbém cac budc:

Budce 1: xtr ly nguyén liéu

béo dugc ép bot nude, siy khd va cét nho;

Budc 2: nhiét phan

béo khd cat nho dwoc nhiét phan trong diéu kién khong c6 oxy khong khi

& nhiét d6 nam trong khoang tir 350 dén 500°C dé thu dugc nguyén liéu cacbon;

Budce 3: xur ly v6i formaldehyt

trude tién, phan tdn nguyén liéu cacbon thu dugc & budc 2 trong moi
trudng nude, sau d6 bo sung dung dich NaOH vao hdn hop véi luong nim trong
khoang tir 1% dén 1,5% khéi luong so v6i nguyén liéu cacbon, va tiép d6 bd
sung dung dich formaldehyt vao hdn hop véi ty 1& 0,75 ml dung dich cho g
nguyén liéu cacbon, duy tri phan tmg & nhiét d6 85°C trong thoi gian 6 dén 10
gi0, sau d6 trung hoa hdn hop san phdm bang dung dich HCl 1M, khudy hdn
hop trong thoi gian 1 dén 2 gid & nhiét d6 nam trong khoang tir 50 dén 80°C, loc
rira san phim bang nudc cat dén pH=7, siy san phim & nhiét 6 120°C trong

thoi gian 2 gi0, thu dugc nguyén liéu cacbon sau hoat hoa;
Budc 4: sulfonat hod

nguyén liéu cacbon sau hoat héa thu dugc & budc 3 dwoc bién tinh héa
hoc bang phuong phap sulfonat héa bang dung dich H,SO, dam dic trong thoi
gian 12 dén 24 gio, & nhiét d6 ndm trong khoang tir 120 dén 160°C, tét hon la
nam trong khoang tir 130°C dén 155°C, t6t hon nita 13 ndm trong khoang tur
140°C dén 155°C va tét nhit 12 ndm trong khoang tir 150°C dén 155°C va trong

mbi trudng khi tro dé thu duoc chét xuc tac cacbon sulfonat hoa dang rén.
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