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MO AU
Vian dé khir tring, diét khuin va lam sach moi trudng 1a hét stic quan trong
dé dam bao an toan cho cudc séng, nang cao hiéu qua san xudt cong nghiép va
nong nghiép. O nudc ta tir trude dén nay phuong phap thong dung nhat thuong
dung cac chat khu tring 1a clorin va cac dan xuét cta clo nhu clo 1ong nudc
zaven, clorua voi, cloramin B, cloramin T, ...

Nhung khi st dung cac hod chat nay chuing ta phat hién mot s6 nhugc
diém ctia méi loai nhu sau: Ding clo 10ng truc ti€p dé gay nguy hiém khi
van chuyén va str dung; nhu dung dich zaven khi chuyén chd bao quan khé
khan va ham luong clo hitu hiéu thap (5%-15%); clorua voi kho hoa tan, lam
tang do cling clia nude rat bat 1gi cho moi truong, nhat 1a nuoi trong thuy hai
san va xt ly nudc sach; cloramin B, cloramin T gia thanh rat cao, nén chi sir
dung trén dién hep trong xir Iy dung cu y t&, ché bién thuc pham.

Tuy nhién do yéu ciu thiét thuc clia cudc séng va san xuat, cic san pham
trén van dugc st dung thuong xuyén va rong rai véi quy mo 16n, (riéng clorua voi
dung cho thuy san va bé boi Ién t6i hang tram nghin tdn/nam; cloramin B vad T
cling dung t6i hang ngan tdn/nam; nuGc zaven va clo long dung hang chuc ngan
tan/nam) trong do trir zaven va clo san xudt trong nude con lai phai nhap ngoai.

Hién nay mot s6 nudc trén th€ giéi nhu My, Nhat Ban, Trung Qudc da su
dung mot s6 hgp chat hitu co ¢6 chita clo hoat tinh ¢6 nhiéu vu di€ém hon dé thay
thé cac clorin nhu Tricloisoxianuric axit (TCCA).

TCCA khong nhitng khéc phuc dugc cdc nhuge diém néu trén ma con c6
tinh khir tring diét khudn rat manh, an toan trong st dung, van chuyén don gian dé
dang, khong gay hai moi sinh, moi trudong. Pong thoi san xuidt TCCA sé thiét lap
can bang clo - xtt trong cong nghiép san xudt xdt. Mat khdc nguyén liéu dé san
xuat TCCA 1la ure, clo rat san c6 & trong nudc.

Xudt phat tix nhu cdu thuc tién trén va diéu kién cua nudc ta, Vién
Hod hoc cong nghiép da dé xudt dé tai doc lip cdp Nha nudc: “Nghién
cttu xdy dung qui trinh cong nghé san xudt Tricloisoxianuric axit” va da
duoc Nha nudc phé duyét cho thuc hién trong 2 nam (2003-2004) voi muc
tiéu chu yéu la: xdc ldp qui trinh cong nghé va hé thong thiét bi san xudt
TCCA bdng phuong phdp lién tuc tir nguyén liéu trong nudc, tién téi dp

dung cong nghé vao san xudt ddp ting nhu cdu thuc té



CAC NOI DUNG CHINH PA THUC HIEN

. < . o A A o Thoi gian
TT Noi dung va cong viéc cu the Yéu cau san pham hoan thanh
1 | Thu thap tai liéu. Téng quan tai liéu 3/2003
Khao sat thi truong tiéu thu tricloisoxianuric | Bao cao s6 liéu
axit (TCCA) trong nudc.
2 | Nghién ctiu cac yéu t6 can thiét cho qua Béo cdo cac dit liéu 6/2003
trinh san xuat axit xianuric (CA).
3 | Nghién cttu cac cong nghé xur 1i moi truong. | Bao cdo dit liéu 6/2003
10/2004
4 | Hop tac hoc tap, trao doi cdc noi dung khoa | Tim hié€u, trao d6i 7/2003
hoc cong nghé. cong nghé
5 | Hoan thién quy trinh va thiét k& day chuyén | Quy trinh cong 8/2003
cong nghé san xuat CA. nghé, day chuyén
thi€t bi hoan chinh
6 | Lap dat thiét bi san xuét thir nghiém 1.000kg | Pat cc thong so ki 11/2003
CA. thuat theo thiét ké
7 | Xac dinh cdc thong so Ki thuat diéu ché Bao cdo dit liéu 12/2003
muoi natrixianurat.
8 | Nghién citu cdc thong s6 cong nghé cho san | Day du dé dp dung 4/2004
xudt TCCA. san xuit
9 | Xay dung quy trinh cong nghé san xuat Day chuyén hoan 7/2004
TCCA. Thiét k€, ché tao, lap dat day chuyén | thién, thiét bi theo
thi€t bi san xuat TCCA. yéu cdu cu thé
10 | San xuat thu 1.000kg TCCA. Pam bao hoat dong 10/2004
tot
11 | Nghién citu cong nghé ché bién san pham Quy trinh hoan 11/2004
dang bot, vién nén. thién, cac phuong
Xay dung cac phuong phap st dung san phap st dung
pham.
12 | Bdo céo két qua thir nghiém san phdm TCCA | Céc két qua thi 11/2004
trong nuoi trong thuy san. nghiém, cic dé sudt,
hudng dan.
13 | Xay dung phuong an san xuét 500 tan Phuong an tién kha 11/2004
TCCA/ nam. thi
14 | Bdo cdo tong két, nghiém thu dé tai. Bao céo dit liéu, san 12/2004

pham, cong nghé.




Phan 1: TONG QUAN
A. TONG QUAN VE TRICLOISOXIANURIC AXIT (TCCA)

I. CAC TINH CHAT HOA LY

I.1. Pac diém cau tao[1-3]

Tén héa hoc: 1, 3, 5-tricloro-1, 3, 5-triazin-2, 4, 6-(1H, 2H, 3H)-trion

Cong thic phan tir: C;N;05Cl, ¢
g O
Khéi luong phan tir: 232,41 T |
o \C/N\CI

Cong thiic cau tao: I

L.2. Tinh chat vat ly
TCCA t6n tai & dang bot hodc tinh thé hinh kim, ¢6 mau tring, hic mui cla
Clo.
Ty trong d = 0,96 g/cm’.
Nhiét do néng chay tir 246-248°C.
Bao quan trong diéu kién kho, thodng mat c6 thé khong bi phan huy trén mot
nam.
Ham lugng clo hitu hiéu trong TCCA > 90%, d6 4m < 0,5%.
TCCA tan nhiéu trong cdc dung moi phan cuc 16n nhu clorua, axit vo co dic.
bo tan trong nudc & 25 °C 1a 1,2%, khi tan trong nudc giai phdng ra axit
hypocloric (HOCI) c6 tinh diét truing manh, pH cta dung dich 1% trong nudc tir
2,7-3,0.
1.3. Pho hong ngoai
Theo cic két qua nghién citu vé phé héng ngoai cho thay ring TCCA c6 cic
tan s6 hap thu cuc dai dac trung sau:
v =1740 cm™; 1739 cm™ ¢6 cudng do manh dic trung cho dao dong hod tri cua
lien két C=0. v = 800cm™ 1a tan s6 dac trung cho lién két N - Cl.
Doéng thoi xuat hién cdc pic tng v6i v =1335 cm™; 1360 cm™ va v =1154 cm™ dac
trung cho lién két N - C cua vong thom.
II. CAC PHUONG PHAP TONG HOP [2,4-16,46]



I1.1. Téng hop tir dan xuat cua triazin

a. Tu dan xuat amelit

Qua trinh diéu ché TCCA tir amelit véi tdic nhan HOCI duoc thuc hién
theo phan tng (1).
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Qua trinh dugc thuc hién & nhiét do tir 8-16 °C trong thoi gian la 162 phuit, ty 1&
mol ctia amelit va HOCl 1a 1: 8,72, pH ctia dung dich phan tng 1a 4,2.

Hiéu suat dat 80%, ham lugng clo hitu hiéu 1a 91,5%.
b. Tlr dan xuét amelin

Khi sir dung amelin 1am nguyén liéu dé diéu ch€ TCCA qud trinh xdy ra

theo phan tng (2).
CII
H2N\C/N\C/OH o /N\C/O
l\lll l\ll + 3HOCI 3 | | +3H0 + NH3T @)
~c= o’ >Se Ny
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Nhiét do phan tng (2) duoc duy tri trong khoang 8-16°C trong thoi gian Ia
150 phait, ty 1&¢ mol gitta amelin va HOCI 1a 1: 9,37. Hiéu suat thu dugc dat 93% va
ham luong clo hitu hiéu 1a 90,2%.
Phuong phép nay c6 uu diém hiéu suét cao, hAim luong clo hitu hiéu trén
90%. Song nguyén liéu dau khong phd bién vi vay it dugc 4p dung trong san xudt
cong nghiép.
Hién nay hau hét cdc phat minh da cong bd trén thé gidi vé cong nghé san
xudt TCCA déu di tir axit xianuric v6i céc tac nhan clo héa nhu: clo, axit hipocloric

hoadc hén hop ctia ching.

I1.2. Tong hop tir axit xianuric[12]



a. Phuong phép dung tdc nhan HOCI

Theo phuong phap nay thi TCCA dugc téng hop truc tiép tir axit isoxianuric
v6i axit hypocloric (HOCI), qua trinh xay ra theo phan tng (3).

H| ¢
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AN NN
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Dung dich axit HOCI c6 néng do 35 + 60% va thich hop nhéat 1a 40 + 50% duoc
cho vao binh phan ting chita sdn axit xianuric. D€ dam bao cho dung dich c6 pH<2 thi
HOCI phai tinh khiét va thudng dugc téng hop bang céch di tir hén hop khi clo va
hoi nuéc, sau dé dugc lam giau trong dung dich HOCI.

Muo6n dat dugc san phadm mong muén ngudi ta ¢é thé diéu khién t6c do cua
HOCI cho vao, th€ oxy hoda - khir va pH ctia dung dich phan tng.

Khi duy tri dién thé & (- 880)+ (- 930) mV thi san phdm thu dugc 1a
TCCA.

Con khi duy tri dién thé & (- 830)+ (- 870) mV thi san pham thu duoc 12 axit
dicloisoxianuric (DCCA).

Khi duy tri dién thé trong khoang (- 870)+ (- 880) mV thi san phim thu
dugc 1a hén hop cuia DCCA va TCCA.

Vé mait thuc nghiém TCCA dugc diéu ché theo 2 budc nhu sau:

- Budc 1: Diéu ché huyén phu axit DCCA 54%

Dung dich axit HOCI st dung c¢6 nong do 48% dugc nap vao binh phan tng
v6i téc do 1 ml/phit. Binh phan tng c6 gan véi cuc do oxy héa-khir, may do pH dé
theo doi pH ctia dung dich phan tng. Nhiét do phan tng duoc duy tri & 15°C va
hiéu dién thé 12 -835 mv. Sau khi tién hanh phan ing dugc 20 phiit, san phdm duoc
tach ra & dang huyén phui chita 54% axit dicloisoxianuric (DCCA).

- Budc 2: Diéu ché huyén phu TCCA

Huyén ph sau khi tdch ra & budc 1 ti€p tuc cho phan tng v6i HOCI véi
nong do 1a 50% véi toc do nap 1a 1 ml/phdt. Nhiét do & giai doan nay van duy tri &
15°C va hiéu dién th€ duy tri ¢ (- 925) mV.



Phuong phap nay cho hiéu suat thap, thi€t bi san xuit phai c6 do chinh xac
cao, k¥ thuat phic tap do dé it dugc st dung.

b. Phuong phéap dung tac nhan Cl,[5,11,26,35]

Khi clo héa CA bang clo, CA can duoc hoa tan bang kiém tao ra mudi
xianurat theo phan tng (4). Dung dich mudi xianurat khi clo hod chuyén dan
sang dang xeton do pH giam din, dong thoi gan nguyén tir clo vao nguyén ti
nito tao san phadm mono, di, triclo (5).
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Dung dich muéi dugc lam lanh sau dé cho phan tung véi khi clo theo
nguyén tac cung chiéu [11] hodc suc clo vao binh phan tng c6 khudy [5]. Nhiét do
cta phan ung dugc kiém soat & 10 + 15 °C. Hiéu suat cua phuong phap ndy tuong
doi cao 76 + 96,8% va ham lugng clo hitu hiéu 88 + 89%.

Khi dung NaOCl thay NaOH nguoi ta cling thu dugc TCCA vé6i hiéu suat
tuong doi cao 90% [26, 35] va qua trinh duoc thuc hién bang phan tng (6).
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Theo cach nay, CA dugc hoa tan vao trong nudc tron déu véi dung dich
NaOCl dé duoc dung dich muéi c¢6 pH = 8,8+8,95. Sau d6 suc khi clo vao dén
pH=3-+3,4 thu dugc san pham & dang ran. Ty 1é¢ mol cua axit xianuric va NaOCl c6

anh hudng 16n dén toc do clo hoda cilia axit xianuric vi vay can xac dinh chinh xac.



Khi ty 1&¢ mol gita CA va NaOCl 1a 1,0 : 1,0 thi san pham tao thanh la
DCCA v6i ham lugng clo hitu hiéu 1a 71,6%.

Néu ty 1¢ mol nho hon 1,0 : 1,0 thi sdn pham tao thanh 12 hén hop clia CA
va DCCA do d6 ham lugng clo hitu hiéu giam di. Con ty 1&¢ mol CA va NaOCl la
1,0 - 1,7 thi san phdm tao thanh 1a DCCA va TCCA.

Khi ty 1&¢ d6 16n hon hodc bang 1,0 : 1,7 thi san pham 12 TCCA véi ham
luong clo hitu hiéu 1a 91,5%.

Hiéu suat chung cua phuong phap nay dat 87%.

Trong san xuat & moi thié€t bi phan ing c¢6 gan may khudy, may do pH,
nhiét k€ va c6 ctra tran, huyén phu axit xianuric dugc bom truc ti€p vao binh phan
ting véi toc do 55 ml/phit. Dung dich NaOCI dugc cho vao mot céch tir tir sao cho
pH dat 10,0 +10,1. Ty 1¢ mol giita CA va NaOCl 1a 1,0:1,7. San phdm & binh 1 tran
sang binh 2. Binh 2 da c6 chtta san dung dich phan tng. Clo dugc suc vao binh
phan tng 2 dén khi pH dat 3+3,4 va thu dugc san phdm & dang ran. Hiéu suat thu
duoc 87% véi ham lugng clo hitu hiéu 90,9%.

¢. Phuong phap dung tac nhan Cl, trong dung moi[19]

Theo phuong phap nay TCCA duogc diéu ché theo phan tng (7), qud trinh
dugc thuc hién trong dung dich muo6i xianurat véi clo du trong dung moi khong
tron 1an. Cac dung moi dugc lua chon ¢6 thé 1a: metylenclorit, benzen, tetracloetan,
tricloetylen, pentacloetan va etylen diclorit. Mu6i xianurat duoc diéu ché béang
phan tng (4) ciia CA véi NaOH hoac KOH.
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Khi clo duogc suc vao metylenclorit cho dén khi khoi lugng dung dich
khong déi. D€ khong xay ra phan ting quang hoa gifta clo va etylen clorit, binh
phan tng dugc lam lanh va bao hoa véi khong khi. Nhiét do cua dung dich clorit
khoang 15°C, hoa tan CA vao dung dich NaOH véi ty 1& 1,3+3,5 va lam lanh xung
quanh bang nuéc da két hop véi mdy khudy. Dung dich clo cho vao binh phan tng
c6 khudy, nhiét k&€ va may do pH. Cho dung dich mu6i vao tir tit nhim dé né néi &



trén cua dung dich dac clo/metylen clorit. May khudy quay véi téc do 600 v/phut
dé tron k¥ hai pha. Sau 10 phiit khuay, may khuay nging va huyén pha nhanh
chong phan chia cho mot pha hitu co mau vang sang va pha nuéc hoi duc. Nhiét do
két thic phan tng 6 1a 21°C. Pha hitu co dugc gan ra ti€n hanh loc, say kho.

San phdm thu duoc c¢6 hiéu suat 92% va clo hitu hiéu 12 91,52%. Pong thoi
san pham c6 do tinh khiét cao ma khong cén thiét rira hodc tinh ché nhiéu lan.

Murakami Tarasaki (Nhat Ban) va cac cong su [19] diéu ché€ TCCA béng
céch clo héa lién tuc mudi kim loai kiém cta axit xianuric trong hé thong phan
ting 1ap nai ti€p hai binh phan (ing so cap va thit cip.

Muéi kim loai kiém xianurat dugc di€u ché bang céch tron axit xianuric vao
NaOH dung dich véi ty 1& mol 1a 1:3, CA c6 ham luong 50 g/l. Hon hgp duoc lam
lanh t6i 2°C bang tdc nhan lam lanh va cung cép tGi binh phan tng so cap vdi toc
do 6 m*/h. Khi clo duoc suc vao véi téc do dam bao hén hop tic nhan phan ting
duy tri & 10°C. Muoi natrixianurat & binh so cap da duoc clo héa mot phan bai clo
du tir binh tht cip dugc ti€p tuc dua sang binh thi cidp dé clo héa. Nhiét do cua
hon hgp phan tng binh thit cap 1a 24+28 °C. Quy trinh hoat dong lién tuc nhu vay
khoang 2 thang sau dé ngimg dé lam sach binh phéan ting va san pham dinh lén
thi€t bi. San phdm TCCA kho c¢6 do tinh khiét 1a 99,3%.

Hiéu suét cia phuong phap nay dat 92% dua trén CA va 89% dua trén clo.

d. Phuong phap clo hoda mu6i DCCA [25]
Start John F. tién hanh qua trinh clo héa hdn hop mu6i xyanurat va DCCA.

Qua trinh tién hanh clo héa mudi xianurat & nhiét d6 10+30 °C duoc thuc hién
qua 2 giai doan. ¢ giai doan clo héa thit nhat pH dugc duy tri tir 5+9 thich hop nhat
la 6,5+7,5 tao ra bun DCCA trong hén hop phan tng. Sau d6, dung dich phan ting
duoc clo héa tiép tuc & giai doan 2 trong binh clo héa 14n 2 dé tao ra TCCA & nhiét
do 10-30 °C, pH duy tri tir 2,5+3,5. H6n hop san pham duoc tach ra bang phuong
phdp loc thong thudng hodc mdy ly tam. San pham TCCA dugc sdy kho bang
phuong phép sdy tdng soi va tuan hoan khi néng. Nudc thai c6 thé loai bd hoic hoi
luu t6i binh clo héa lan 1.

Phuong phap nay cho hiéu suat 94,6%, ham luong clo hitu hiéu trén 90%.
Nhuoc diém clia phuong phdp nay la rat kho khan trong viéc diéu chinh ty 1& mol



khi chi dua vao pH dung dich. Néu ty 1¢ mol khong dam bao sé gay ra hién tuong
phan hity vong triazine khi ¢6 mat cta clo va NaOH d€ tao ra N,, CO,, cloamin
lam giam hiéu suét phan tng tao thanh san pham.

Ciing theo phuong phap nay, Raymond N. va cdc dong su ti€n hanh san xuit
TCCA bing cach clo héa mudi cua diclo axit xianuric trong nudc & nhiét do 15-
20°C, pH duy tri trong khoang 2,5+3,5. Hon hop 16ng chita mudi cua dicloisoaxit
xianuric va khi clo dugc cho ti€p xic nguoc chiéu nhau trong thi€t bi phan tng.
San pham thu duoc 1a hén hgp DCCA va TCCA.

e. Phuong phép ding ca hai tac nhan HOCI va Cl,[24]

Theo phuong phdp nay axit xianuric duoc hoa tan trong NaOH dé thu duogc
mudi mononatri xianurat phan tng (8) roi cho tic dung dong thoi véi ca HOCI va
clo theo so d6 phan tng (9).
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Dung dich mu6i monoxianurat va axit HOCI dugc cho vao binh phan tng
sau do6 suc khi clo vao. Nhiét do phan ting (9) duy tri & khoang 60 °C v6i dp suat la
15 psig.

Phuong phdp nay cho hiéu suat khong cao dong thoi diéu kién k§ thuat doi
hoi khét khe nén it dugc sir dung trong san xuét.

Nhan xét: Qua qud trinh nghién citu mot s6 phuong phdp diéu ché TCCA,
chiing toi thdy phuong phdp diéu ché TCCA di tir CA vdi tdc nhdn clo héa la khi
clo ¢6 nhiéu wu viét va kinh té hon cd. Phuong phdp nay phi hop voi diéu kién ky
thudt cua nudc ta, tdn dung duoc cdc nguyén liéu san cé trong nudc.

I1II. UNG DUNG CUA TCCA
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II1.1. Hoat tinh sinh hoc caia TCCA[39-44]

Khi xr Iy nguén nudc c6 chia vi khuan dai trang 2380 con/ml, véi liéu
thudc 1mg/l, sau 1" vi khudn s6ng sét 3con/ml va thap hon. Xt Iy nguén nudc duc
(500m*/h) ding thudc véi liéu 5 mg/l sau mot gio diét 99% trd 1én. V6i 2 loai
nguén nudc trén, st dung thudc diét vi khuén dai trang dat 98% tr& 1én déu dat tieu
chuin khong duoc vuot qua 100 con/ml. Dung dich ctia TCCA c6 do 6n dinh cao,
néu duy tri luong du clo trong nudc 1 mg/l thi mdi ngay chi can théem TCCA 3
mg/l 1a di. TCCA khong gay hai doi véi nguoi va stc vat, hon nita TCCA trong
nudc cudi cung s€ phan huy thanh NH; va CO, khong ¢6 luong du thira, vo hai va
khong 1am thay déi do cing ciia nudc.

I11.2. Khu trung dan dung

TCCA c6 tac dung tiéu diét cac loai vi trung néi chung va céc loai vi trung
gay bénh nai rieng, khi xir 1y vi khuan thuong han B va vi khuan ia chdy c¢6 mat do
1.000 con/ml trong nudc, chi can cho TCCA véi luong 1+ 2 mg/l sau 15 phit dat
hiéu qua diet 100%.

- Doi v6i nuée uong ci 100 lit nude an, uéng cho vao 0,4 g bot TCCA sau
khi khudy déu dé cho 1 gid réi mdi st dung.

- Diét khuén cho bé boi:

Méi m? nudc cho vao 3+5 g TCCA va duy tri clo hitu hiéu trong nuéc véi nong
do 0,4 ppm trd lén. V6i cdc bé boi TCCA 1a loai thudc 1y tudng nhat, dung lién tuc
ciing khong bi lang can nén giam dugc s6 1an thay nudc méi.

- Xt Iy nu6c ban va phan:

M6i m® cho vao 5 g TCCA khudy déu c6 thé khir trir duoc ca mui hoi théi
rat hiéu qua.

Vi toa 1ét cua cac khach san, bénh vién, rap chi€u béng, noi cong cong
hodc chau tim, thing dung, boén rira, hodc ctt 0,3 g thudc thi cho vao 5lit nudc,
ngam tir 10+-20 phut s& diét duoc vi khuin dudng sinh duc, dé phong su lay nhiém.

D6i vdi cac xudng do hop, xudng bia ruou, xudng thuc pham thi ci
0,3 g thuoc cho vao 1lit nuée ngam 10+20 phit hoac két hop véi may soc rira
hoic cit 0,3 g thude cho 0,5lit nuéc réi ding mdy phun dé phun suong mu
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trén bé mat sé€ diét dugc cdc vi khudn gan, dai trang va cdc loai vi khuidn
bénh chuyén nhiém.

V6i may ria bét gia dinh moi 1an cho 0,3 g thudc s€ diét dugc vi trung gan
B va vi tring lay bénh dudng rudt va tdy sach ddu md. Rau qua an uong cit 0,3 g
thudc cho vao 5lit nuéc ngam tir 3+-5 phit 1a diét sach Vi khuan trén bé mat.

II1.3. Nuoi tom ca va cac loai hai san

Thudc nay dong thoi c6 ca tdc dung tiéu doc ctia Clo hoat tinh 14n oxy so
sinh, lai vira ¢6 cong hiéu ting oxy. Uu di€ém 16n nhat ctia n6 1a khir trung triét dé
d6i v6i nguon nudc nudi ca va tom.

Thu6c nay sit dung don gian, liéu lugng chudn xdc, chi viéc rai déu thudc
trong ao ho theo quy dinh liéu lugng.

TCCA con c6 thé dung cho ca nudc ngot 14n nudc man, thich hop cho cic
loai tom, s0, 6c, hén, diét dugc hét thay cac loai sinh vat cé hai cho tom, cé trong
ao ho, hiéu qua phong va chita bénh cao.

Tuy theo yéu cau can x{r 1y ma trong st dung nguoi ta dung liéu luong khac
nhau.

Khi stt dung TCCA dé phong bénh ctt mot m* nudc ao hé dung 0,2- 0,4 g,
ctr 15 ngay rai déu thudc mot 1an, dong thoi ¢t 1 kg ca diung 0,6 g thudc tron déu
v6i bot ho dé nguoi roi phét 1én c6 hodc moéi an clia cd mdi ngay mot 1an lién tuc
trong 3 ngay lién.

Khi ding chita bénh cho ¢4 ngudi ta cho 0,3+ 0,4 g thudc vao 1 m® nudc ,
roi rai déu ca ao moi ngdy mot 1an, lién tuc 2 ngay, dong thoi cit méi kg cd dung
0,6 g thudc phét 1én thitc an clia cd4 mbi ngay mot 14n, lam lién tuc 3 ngay lién (coi

nhu mot liéu trinh). Tuy bénh nang hay nhe ma ti€n hanh tir 1+3 liéu trinh.
II1.4. Trong Nong nghiép
TCCA c6 thé chita dugc bénh dau 6n, bénh dém, bénh bach diép kho, bénh

thoi 1é v.v, cho cay lda nuéc. Hiéu qua cao, doc hai thap, khong dé lai tan du,
khong 6 nhiém moi truong va khong anh hudng dén su nay mau cua hat giong.

Khi ding dé xt Iy tieu doc thi ¢t 1 kg thudc cho vao 300+500 lit nudc sau
d6 ngam khoang 1 tin hat giong trong vong 12 gio.
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Con dé phong bénh cit thém mot lugng nude tir 500+-800 1an khoi luong véi
thudc roi phun cho cay, thi s€ phong dugc bénh dau on, bénh bach phan cho cay
lda, hiéu qua diét khudn va tc ché cao. Mit khdc vé6i cdc bénh nhu bénh thoi mém,
bach phan ctia cac loai hoa qua, bénh thuong mai ctia rau xanh, bénh thdi rita ctia
cily ma, cac loai bénh ctia cay bong déu c6 hiéu qua ngan ngira.

IIL.5. Trong nudi tam

Trong nuoi tim TCCA c¢6 thé dung dé tiéu doc cho phong nuoi tim, cong cu
nuoi va con tim. N6 ¢6 thé dugc stt dung & nhiéu dang khac nhau nhu: Bot, hap hoi
hay dang nuéc, & dang nude thi mo6i kg TCCA cho thém 200 lit nuGe (néu c6 bénh
m6i thi cho thém 2 kg voi) dé phun, hodc ngam. Mdi kg thudc nudc & trén co thé
phun trén dién tich nén nha 1a 2+5 m?,

V6i dang hap hoi thudng st dung trong phong kin dé nuoi tim. Thong
thudong ctt 5 g thude ding cho méi m?, dat trén miéng sit ho néng dé thudc boc
hoi.

Khi stt dung & dang bot thi ¢6 thé tron TCCA vdi voi bot theo ty 1& 1:200
dén 1: 500 dé tiéu doc cho tim

Vé6i phong va dung cu nuoéi tam ci 0,3 g thudc hoa trong 1 lit nuée. Sau d6
phun swong mu 20 ml/m® dong thoi déng kin cira 30 phiit, s& diét dugc Vi khuan
trong khong gian, gid tam, tudng va nén nha.

Vi 14 dau nuoi tam trude khi st dung ¢ 0,3 g TCCA hoa vao 2,5 lit nuée
ngam trong 5 phiit, s& diét duoc cdc vi khudn gay bénh.

IIL.6. Vi khuan thuc pham

- Khtr tring cho phong ti€p chiing: TCCA c¢6 hiéu qua st dung nhu dung
Pemanganat Kali (KMnQ,). Ci 0,3 g thudc cho vao 0,2 lit nudc roi phun swong mu
trong phong ti€p chiing, mbi 14n 10 ml/m?, ¢ 15 phat thi phun mot 1an.

- V6i phong nuoi cdy: Ci 0,3 g thudc hoa tan trong 1 lit nuéc phun & dang
suong mi v6i liéu 15 ml/m’ va 3 ngay mot 1an s& diét dugc tap khuén.

- D6i voi givong ndm: Ca 0,3 g thudc hoa trong 2 lit nuéc roi phun 1én bé
mat giwdng ndm véi chu ky méi ngady 1 1an s& diét duoc tap khuan vé cdc bénh

nam.

I11.7. Dung giir do tuoi cho rau va trai cay
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- Véi phong kho cat gitt: Ct 0,3 g thuoc hoa trong 1 lit nude. Tién hanh
phun suong mu vao phong truGe va trong thoi gian cét gilt trdi cdy moi ngay mot
lan véi liéu lugng 1a 15 ml/m? s& tiéu diét dugc tap khudn trong khong khi va

chong cho rau qua bi thoi.

- Cac loai hoa qua nhu cam, quyt, budi trudc khi cét git, dung 0,3 g thudc
hoa vao 0,5 lit nuéc 161 ngam 1 phit, dé€ kho rdo r6i cat gitt. Lam nhu vay mua he
gitt duoc trong 20 ngay nhung mua thu giit dugc téi 45 ngay va dat hiéu qua 85%
tré 1én.

II1.8. Chong co cho long ciru

Dé chong co cho long ciru ta ¢6 thé dung dung dich TCCA 0,4-0,5% dé
ngam long clru chua nhudm thi do co cua long ctru dat duéi 5%. Mat khac khong
lam anh huéng dén d6 mém mai va do dan hoi cta long ctru. Hon nita khong anh
hudng dén mau sac, khi nhuém dé an mau hon, 1én mau déu hon va khong lam
giam do bén.

II1.9. Lam sach tuan hoan Cong nghiép

Trong nuéc 1am sach Cong nghiép thi tdo vo vi khuidn 12 nguyén nhan gay
tic ong va an mon. Néu cho mot luong rét it TCCA vao nudc 1am sach trong hé
tuan hoan s& giam duoc lugng vi khudn hdo khi va ca vi khuan ki khi. Ngoai ra con
c6 tac dung giai phong hitu hiéu tir tdo va chat dong can, pha dugce can vira s€ lai
hiéu qua hon céc loai thudc khéc.

I11.10. Tiéu doc cho long vii, lam sach, khir mui

Thong thuong 16ng vii dugc st dung nhiéu trong quan do, chan goi, dém
giudng, thuong thi rat ban va hoi thdi, chita nhiéu loai Vi khuén khi ding TCCA s&
trir khir dugc hét. Ca 1 kg nuée cho vao d6 4,0+4,5 g TCCA. Lam cho do pH dat
4,5 r6i hoa TCCA vao khudy déu dé 10 phit réi dung. Ngam long vii vao dung
dich da pha ché tir 5+10 phuit, sau d6 vét ra ding nudc 13 rira sach roi phoi kho.

Trén day la mot so ing dung co ban cia TCCA trong cac linh vuc ma chiing
ta thuong ti€p xdc. Hiéu qua cua cac ung dung nay rat ro rét khi sit dung TCCA
can chd y mot s diém:

+ Lugng nudc chita trong ao ho phéi duoc tinh chuin xdc méi dam bao dugc

hiéu qua su dung.
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+ Rai thudc phai déu khap.

+ Khi tron thudc phai ding que gd, sit hodc nhua déo, tranh dung que sit,

que bang kim loai néi chung.

+ Thudc hoa tan nhanh khi tha vao nudc cé tiéng né va sui bot, dong thoi

nha khi clo, khi st dung d€ phong bi sic.

+ Thuoc nay tranh dé chung véi cdc loai axit, kiém hoac st dung dong thoi,
nén cat gilt noi kho rdo va thodng mat.

IV. TINH HINH NGHIEN CUU KHOA HOC CONG NGHE SAN XUAT TCCA
TRONG NUOC

Cho t6i nay, & nuéc ta chua c¢6 nha may nao san xudt TCCA dé cung tng
cho thi trudng, cac doanh nghiép kinh doanh va sir dung san pham nay thong qua
con dudong nhap khiu tr cdc nudc Trung Qudc, Brazil, Phap, Tay Ban Nha, Duc,
Nhat...

Mobi nam nudc ta can khoang 1.500 — 2.000 tdn TCCA cho muc dich xt 1y
moi trudong, nuoi trong thuy san va phong dich, bénh. Vi day 1a mot loai hgp chat
chita clo, tac dung sat tring manh, khong dé lai du luong va céc phan ting phu nén
da duoc cdc nude tién tién sir dung rdt nhidu. O nudc ta nginh nuoi tréng thuy san
hang nam st dung mot lugng rit 16n TCCA dé€ xir Iy nguon nude nudi, boi vi dung
TCCA hiéu qua cao va it 1am thay déi cdc chi tiéu khac clia nguén nuéc nhu ham
luong oxy hoa tan, pH, v.v.

Xudt phat tr nhu cau thuc t€ cua thi truong va chu truong thay thé cac hoa
chat dang phai nhap ngoai, tir naim 1998 Vién Hod hoc Cong nghiép da t6 chic
nghién ctu tham do cong nghé san xudt TCCA tir cic ngudn nguyén liéu san cé
trong nudc.

Cac nam tiép theo, duoc su quan tam cua Tong Cong ty Hod chat Viét Nam,
Bo Cong nghiép, Bo Khoa hoc va cong nghé da quan tam dau tu cho Vién lién tuc
nghién cdu quy trinh cong nghé san xudt TCCA nham sém dp dung vao trong thuc
té.

Nam 1998- 1999 Vién duoc Téng cong ty giao nhiém vu t6 chic nghién
ctru va hoan thién cong nghé san xuat TCCA & phong thi nghiém. Nam 2000-2001
Téng cong ty da giao cho Vién nghién ctiu va 4p dung cong nghé san xuit TCCA
quy mo pilot 15 tan san pham nam. Nam 2001-2002, Bo Cong nghiép giao cho
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Vién dé tai nghién cttu cong nghé san xudt cdc dan xuét chda clo hoat tinh
dicloisoxianrate, tricloisoxianurate, clodioxit.

Nam 2003, Vién dugc Bo Khoa hoc & Cong nghé giao chu tri Dé tai doc
lap cap Nha Nudc vé nghién ctru cong nghé san xudt TCCA. Véi thoi gian thuc
hién dé tai nay, Vién da timg budc hoan thién cac thong s6 k§ thuat cong nghé va
ting budc ap dung két qua nghién ctru vao san xuét thuc nghiém. Két qua nghién
cttu va 4p dung cong nghé di tao cho Vién khang dinh dugc cong nghé, da sin
xuat dugc 4.000 kg CA va 2.000 kg TCCA theo cong nghé lién tuc 1a cong nghé
tién tién trén th€ gidi hién nay.

V6i luong san pham thu duge, Vién da két hop v6i Vién Thuy san 1 — Bo
thuy san t6 chiic cdc chuong trinh thi nghiém tir quy mo nho t6i dién rong & cac
tinh Hai Phong, Quang Ninh, Nam Pinh. Két qué thir nghiém di thuc su khang
dinh cdc tinh nang tac dung cuia TCCA trong st dung nuoi trong thuy san. Chinh vi
vay ma TCCA da thuc su duoc ciac co quan khoa hoc cua nganh nuo6i trong thuy
san khuyén khich st dung.

V. KET QUA KHAO SAT NHU CAU SUDUNG TCCA G VIET NAM

Thi trudong trong nudc dang can mot lugng rét 16n clorin, dac biét trong nuoi
trong thuy, hai san. Bén canh d6 nganh x@r 1y nudc sach ciing 1a mat thi truong 16n
va rat quan trong. Hién nay céc nha may nuéc van dung clo 16ng dé xir Ii 1a chinh,
diéu nay khong an toan va hiéu qua khong cao. Doi v6i nganh y t€ cic loai
cloramin B, cloramin T gié rit cao nén can c6 TCCA d€ thay th€. Nganh ché bién
thuy san ciling ding mot lugng khé 16n clorin dé bao quan va xir 1y vé sinh cong
nghiép. Song diéu ddng chd y 1a hién nay véi diéu kién dia tuy nhién thuan loi, tét
ca cdc tinh ven bién dang md& rong dau tu phét trién nganh nuoi trong thuy san nén
doi hoi cdc bién phdp kiém sodt dich bénh va x{r Iy moi trudng that t6t méi tranh
dugc thiét hai, dam bao an toan vé sinh san xuat. Ching t6i da tién hanh khao sat
nhu cdu st dung ciing nhu cac tinh nang tac dung cua TCCA trén ba mién va chu
yéu trong moi trudng nuodi trong thuy san va xt 1y nudc sach. Dién tich nuoi trong
thuy san ctia toan quéc hién nay khoang 1 triéu ha trong d6 30% dién tich da va
dang can st dung Clorin dé khir tring (Theo bdo cdo héi nghi Bo Thuy Sdn - Nha
Trang 2002 ). Két qua cu thé duoc thé hién trén bang sau:

TT Khu vuc Miic tiéu thu thuc té (tan) Nhu cau nam 2005 (tan)

khao sat Thuy san Nudc sach Thuy san Nudc sach
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Mién Bic 300 50 500 100
Mién Trung 330 50 550 100
Mién Nam 900 100 1500 300

San pham TCCA trén thé gidi da duoc cdc nude phat trién sir dung nhiéu va
thay thé cho hdu hét cdc san phdm clorin khdc. O Viét Nam khi TCCA duogc ding
thay thé€ toan bd clorin ¢ ham lugng thap hién dang dung thi yéu cau mot lugng
thuc t&€ rat 16n.

Mot s6 doanh nghiép da nhap TCCA véi s6 luong 16n va ban véi gia cao
cho thuy san dé€ phong dich bénh va xir Iy moi trudng cho cé tom. Gid ban TCCA
phé bién hién nay tir 100.000-120.000 déng/kg (san pham ctua Phép), tir 45.000-
70.000 déng/kg(san pham ctia Trung Quoc) véi ham luong TCCA tir 40-70%.

VI. CHE BIEN VA BAO QUAN SAN PHAM
TCCA thuong mai dugc bao ché thanh cac san pham riéng phut hop cho muc
dich st dung cu thé. O day chiing toi chi dé cap t6i cdc dang san phidm dugc ché
bién cho nganh nuoi trong thuy san va xur Iy nudc sach, moi trudng.
VL1. Ché bién TCCA dung trong nganh nuéi trong va ché bién thuy hai san
Nganh thuy san dung TCCA da bao ché cho hai muc dich chinh la xtr
Iy moi truong nuodi va lam thudc phong trir dich bénh cho ca tom. Ngoai ra
con dung dé 1am thudc bao vé thuc phadm thuy san khi chua ché bién dugc.
Dang bao ché chu yéu la dang bot, vién nén, tii loc, trong d6 moi loai duoc
bao ché theo cac cong thic khac nhau thich hgp cho muc dich s dung.
a. Bao ch&€ TCCA cho xtr 1i méi truong
TCCA dugc phéi tron chl yéu v6i mot s6 ché pham khac nhu clorua voi,
clorua canxi, cao lanh, sét, v.v, theo cac ty 1¢ khac nhau timg muc tiéu cu thé. Vi
du nhu san phadm TCCA dung dé xir 1y, tdy triing ao nudi tom, ca co ty 1é cac thanh
phan nhu sau: TCCA: sét: clorua voi = 5:2:3 chu yéu la dang bot. Doi véi san
pham ding dé xir li moi trudng cu thé nhu xtr 1y dich bénh, nudc hd nuoi truée khi
thai ra ngoai c¢6 thanh phan va ty 1& nhu sau: TCCA: clorua voi: CaCl, = 6:3:1. Ché
pham dung dé phong trir dich bénh cho ¢4 tom ¢ thanh phan va ty 1¢ nhu sau:
TCCA:Na,CO;: DCCA = 6:0.2:3.8 & hai dang bot va tui loc.
b. Bao ché€ TCCA cho xir 1y san phdm nuoi trong thuy sén
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TCCA dang bot 100%, vién nén 100%TCCA, 70%TCCA, 60%TCCA dugc
dung dé diét va ngan can su phat trién vi sinh vat trong bao quéan thuc pham.
VI1.2. Bao ché TCCA trong xut li nuéc sinh hoat, méi truong song

TCCA bao ché thanh hai dang chinh la vién nén va bot.
a. Dang vién nén

Thanh phan chinh bao gom TCCA, CaCl,, MgCl,, Na,CO; duoc phéi tron
theo ty Iuong khac nhau cho cac dang vién nén ¢6 ham lugng clo hitu hiéu tir 70-
90%. Vién nén c6 cac dang khoi luong khac nhau loai 0.5g, 1g, 2g, 5g, 10g, 20g
khi sir dung chi can dinh lugng dugc thé tich nudc 1a ¢6 thé dung loai vién nao
thich hgp. Dang san phdm nay rét tién 1gi cho st dung chi can tha vién thudc vao
nuée cho sau 20-30 phuit 12 ¢6 thé st dung 1am nudce sinh hoat.

b. Dang bot

Chu yéu la TCCA100%, hoac 70%TCCA 30%DCCA, dang nay chu yéu
dung khi xt 1f 16n nhu x{r 1i dich bénh, nuéc cong nghiép, tdy rita xudng ché bién
thuc pham, v.v. Dang nay khi dung c6 thé ric déu trén dién tich sir dung hoic hoa
tan roi phun déu trén dién tich can xur 1i.

V1.3 Bao quan san pham

V6i dic di€ém 1a khong bén khi hit 4m nén TCCA va cdc san phdm bao ché
phai duoc bdo quan cin than dic biét 1a cdc thong s6 do 4m, 4nh sédng, moi trudng
axit, kiém déu phai trdnh xa, khong dé ti€p xic lau.

Cic san pham trén duoc déng goi bang tii nilon, PP, chai, hop nhua PVC va
dugc han kin nham han ché€ t6t nhat céc kha nang tic dong ciia moi trudng va an
toan khi van chuyén.

Toém lai: TCCA 1a mot hop chat hitu co chita ham luong clo hoat tinh
rat cao > 90%, vi vay n6 co tinh oxihoas cao, sat trung manh nén dugc Ung
dung trong nhiéu linh vuc cong nghiép, nong nghiép, nuoi trong thuy san,

ché bién thuc pham, v.v.

B. TONG QUAN VE AXIT XIANURIC (CA)
I. DAC DIEM CAU TAO VA TINH CHAT

I.1. Pac diém cau tao[1,2]
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Axit xianuric con c6 tén héa hoc 1a 1, 3, 5-triazin-2, 4, 6(1H, 3H, 5H)-
trion.
Cong thic phan tir C;H;N;0,
Khéi luong phan tu 1a 129,18.
Cong thitc cu tao: axit xianuric ton tai ¢ 2 dang hd bién 1a xeton (I) va
enol (I) [1,2]. Su chuyén héa gitta ching duogc minh hoa theo so d6 sau:

N N § o N
TY=T =T J—=I' T
N N HN N HN NH

Trong moi truong axit, axit xianuric chu yéu ton tai & dang xeton (I) ¢6

kha nang hap thu tia to ngoai rat kém. Trong moi truong trung tinh né bi enol
héa khoang 5,6% va trong moi truong bazo manh né bi enol héa gan nhu
hoan toan. Kha nang hap thu tia tir ngoai twong d6i manh ctia axit xianuric
trong cac dung dich bazo yéu hoac trung tinh 1a do su cong hudng giira cac

dang cau truc sau:

H
0 N\(o - OT/ N\(o 07/ N\fo
HN o N N N~ AN
> RS
Ciac két qua nghién cttu quang pho tlr ngoai cho thay rang, ciu tric trixeton
chi ton tai trong cac dung dich axit pH<6. Cau tric dixeton chi€ém uu thé hon, trong
dung dich c6 pH tit 7-10,5 va monoxeton & pH>11. Phan tir axit xianuric & ca 2 dang
khan va hydrat héa. Trong tinh thé c6 ton tai 2 lién két hydro néi gifta nguyén tir oxi
va nguyén tir nito, ching gin céc tinh thé véi nhau trong cing mot mat phang. Cac
lién két nay tao thanh cac goc khoang 120° véi ca lién két N-C va lién két O-C. Tuy
nhién méi lién két H thtt 3 néi cac phan tir doc theo mat phang tao mot géc 180° doi
v6i lién két C-O va 120° doi véi lién két C- N.
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H
12,83A
o)

1,215A
H
HN'Y T8 “N-=Hyggsa---0 N o
145 5 1,21A

O H P 136580 - - ----- He-N NH
H \H/
Sau lién két trong vong triazin c6 mat do dién tir twong duong nhau va vong
duoc 6n dinh boi nang luong cong hudng khoang 88,7 kcal/mol.
I.2. Tinh chat vat 1y[3]

a. Pac diém chung

Axit xianuric 12 nhitng tinh thé don ta khong mau, khong mui va c6 vi hoi
gat, khong doc. Trong khong khi kho céc tinh thé phan ra thanh bot. & nhiét do trén
360°C cac tinh thé axit xianuric khan dang bat dién khong bi néng chdy ma phan
huy thanh axit xianic theo phan tng (10).

HO. N OH
M/ \( T> 360
N\/N » 3HOCN (10)
OH

b. b6 tan

Axit xianuric chi tan it trong nuéc véi ham lugng 0,125% & nhiét do phong
va 4% trong nuéc soi. Tan it trong ancol, axeton, tan nhiéu trong piridin, axit HCI
dac. Axit xianuric 1am d6i mau quy xanh thanh do nhat va ta ¢6 thé chuin do duoc
nhu mot axit don chic v6i NaOH 0,1N va chi thi phenolphtalein. Trong mot luong
du bazo vo co, axit xianuric tao thanh mudi tai vi tri nhém hydroxy]l.

c. Ty trong

Axit xianuric ¢6 ty trong 16n nhat & 19°C, ty trong trung binh cla axit

xianuric & thé rin bang ty trong nho nhat cta né & 48°C.
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Trong khoang cach 29°C (19 + 48°C) ¢6 su thay déi ti trong 16n hon 31% (d;y =
2,500, dyg =1,725, d =1,729). Axit xianuric ¢6 hiang s6 phan ly pKa=4,754 & nhiét
do 25°C va ¢6 kha nang dan dién tot. Trong dung dich quéa bio hoa do dan dién
riéng ciia n6 c6 gid tri trung binh 1a 32,4x10° mhos.
I.3. Tinh chat hoa hoc[23]

Axit xianuric thé hién mot s6 tinh chét hoa hoc tiéu biéu sau:

a. Phan tng véi cac hop chit halozen hoat dong [23]

Axit xianuric phan tng véi PCls tao thanh xianuric triclorua c6 hiéu suit
cao & nhiét do tir 150200 °C theo phan tng(11).

C,N,(OH), + 3pCl, 150" +200°C N,C;Cl, + 3POCI + 3HCI (11)

Tuy nhién né khong phan tng véi thionylclorua (SO,Cl), axit closunfonic,
amoni kém clorua.

b. Phan tng thiy phan [23]
Khi dun néng véi cac axit vo co, axit xianuric bi thiy phan thanh

cacbondioxit va amoniac theo phan tng (12).

H+
CNy(OH), + H,0 —p—> 3NH, +3C0, (12)
Nhung trong kiém néng axit xianuric lai rat bén va khi phan tng thi tao

thanh cdc mudi bén.
c. Phan tng nhiét phan

Khi dun néng néng trong 6ng nghiém kin dén 500° axit xianuric c6 thé
khong bi phan hiy. Nhung khi ¢ dicu kién thuong, trén 360°C né da bi phan huy
tao thanh axit xianic theo phan tng (13).

360°
C,N;(OH), ——> N =C-OH (13)

d. Phan tng v6i amoniac (NH;)

Khi cho axit xianuric ti€p xdc v6i amoniac & diéu kién nhiét do va dp suat

cao thi san pham thu dugc 12 melamin va nudc, qué trinh minh hoa béng phéan ting

(14).
N N
HO\‘/ \(OH T2350 HoN X NH:
| +3NHs —— | +3H0  (14)
N N
\/ N\/

N
OH 21



e. Phan ting axetyl h6a
Axit xianuric rat kho bi axyl héa, tuy nhién mudi bac ciia né c6 thé bi
axyl hoa khi phan tng véi benzoylclorua hoac axetylclorua theo phan
ung (15).

Ago\( Nﬁ/OAg choco\( N\(ococH3
+ CH3COX —_—
N\/N i J\/N +3 AgX (]_5)

OAg OCOCH;

f. Phan tng véi cac axit béo

Axit xianuric khi dun néng véi axit béo cé phan tir lugng cao nhu axit oleic,
lauric, stearic, palmitic,..., & 250°C, trong khoang 3 gio thi thu dugc céc
alphaticnitrin tinh khiét twong tng. Cac axit c6 s6 nguyén tur cacbon tir 8-12 khi
duoc dun néng véi axit xianuric & nhiét do dudi 250°C thi san pham thu dugc kém
tinh khiét va hiéu suat thap hon, qua trinh xay ra theo phan ting (16).

0 ocC
<250

3C:N;(OH); + C;H;sCOOH _  3Cy;H;35CN + 3 CO, + 3 H,O (16)
g. Phan ting véi cac axit a- halozen

Khi dun héi luu axit xianuric trong dung dich kiém véi axit o-cloaxetic tao
thanh axit cacboxymetylisocyanuric hoac axit 2,4,6-trioxohexahydro 5-
triazinylaxetic. Sdn pham nay dugc xem nhu sian pham thé tiéu biéu cla axit

isoxianuric. Phan tng xay ra theo phan tng (17).

CH,COOH

N
N\rO
+NaCl + H20  (17)
NH

HO\( \‘/OH OT/
| +CICH2COOH + NaOH @ ——

N N HN
\/ \n/
OH o
h. Phan tng este hoa

Axit xianuric khong thé este héa truc ti€p duoc ma phai thong qua mudi
kiém cuia né ma khi st dung bac xianurat hoac natri-xianurat phan tng (18) 1a dac
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chung cua phan tng este hod cua CA véi alkylhalozenua nhu alkyl clorua hoac
benzylhalozenua thi san pham thu dugc 1a cdc este cua axit isoxianuric.

R
(Na)AgO..— N _OAg(Na) o.N~_o
”/ \( FIRX — T/ \r +3Ag(Na)X  (18)
NN NG

OAg(Na) 0]
I.4. Ph6 hong ngoai[ 18]

Trong phé hong ngoai ngudi ta thay axit xianuric ¢6 cac tdn s6 v=1470 cm’,
1060 cm™ va 1050 cm™ dac trung cho dao dong hoéa tri cla lien két N-H con
v=3024cm™ va 2780,2 cm™ dic trung cho dao dong cia nhém OH. Dic biét
v=1739cm™ dic trung cho dao dong ctia nhém cacbonyl C=0 ma pic dic trung
nay khong thdy xudt hién & hé thom benzen hoic piridin. Diéu nay di khing dinh
rang axit xianuric ton tai & dang xeton.

II. CAC PHUONG PHAP TONG HOP [2-35,45]

Axit xianuric 12 nguyén liéu dé€ diéu ch€ axit tricloisoxianuric. Trong tu
nhién axit xianuric dugc tim thdy trén bé mat 16p dat chua, c6 thé tdch ra bing
céch chiét v6i dung dich kiém loang. Tuy nhién su nghién citu vé su ¢6 mit ctia né
trong cac loai dat khac nhau khong dugc chud trong. Vi vay viéc tach lay né tu
nguén goc tu nhién bi han ché. Axit xianuric c6 thé dugc tong hop theo nhiéu
phuong phdp khac nhau, tir nhitng nguyén liéu khac nhau.

II.1. Thuy phan halozen xianuric [8]

Axit xianuric ¢ thé dé dang nhan dugc tir halozen xianuric bang phan tng
(19). Xianuric clorua bén trong nudc it nhat 1a 12 gio. Nhung khi nhiét do tang thi

qua trinh thiy phan dé dang xay ra 6 36°C va su thuy phan dat 65% trong 1" Knhi
dun hoi luu xianuric clorua véi mot lugng du 16n axit axetic bang trong khoang 1
gi0. Hiéu suét phan tng dat tGi 95%.

i Nl Ho. N OH
| +3CHCOOH ——= || +3CHsCOCI  (19)

Cl OH
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Xianuric bromua 12 mot nguén c6 thé s dung dé diéu ché axit xianuric
bang su thiy phan. Khi dun néng xianuric bromua trong nuéc ¢ 100 °C ta thu dugc
axit xianuric tinh khi€t v4i hiéu suit cao. Phuong phap t6t hon la thuc hién qua
trinh thiy phan trong thuing kin véi nude ¢ 120 °C.

DPay 12 mot phuong phép dé thuc hién, san phdm thu duoc c6 do tinh khiét
cao nhung cac halozenua xianuric rat dat nén phuong phdp nay chi dugc str dung
trong phong thi nghiém.

I1.2. Trime hoa axit xianic

AXit xianic 1a chat 16ng c6 nhiét do soi ¢ 23,5 °C, rat kém bén, dé dang
trung hop kém theo su toa nhiét manh. Doi khi & nhiét do phong c6 thé gay nd.
Gilra axit xianic va isoxianic ton tai mot can bang dong nhu sau:

HO-C=N < O=C=NH
AXit xianic Axit isoxianic

Trime hoda axit xianic ta thu dugc axit xianuric (II), trong khi d6 axit
isoxianic tri me héa cho xiamelit (I), toan bo qué trinh dugc minh hoa bang phan
ung (20).

C=0 __H
H N\(\: HN O\TNH HOTN\(OH
Q o ) | TS0, 1\! P (20)
C=N
: e RS

Axit xi ic (I
xiamelit (I) xit xianuric (II)

Tuy nhién xiamelit c6 thé duoc déng phan hoéa thanh axit xianuric bing

cach dun néng né véi axit sunfuric.

T6c do phan tng trime hda phu thudc vao ban chat cua thiét bi phan tng va
dién tich bé mat. Néu coc ding trong phan tng dugc pht mot 16p melamit thi toc
do phan tng tang gap 3 lan so véi phan ung xay ra trong binh thuy tinh binh
thuong.

Axit xianic thuong dugc bao quan dudi dang mudi xianat kali. Muoi nay khi
dem xu 1y véi axit clo hydro giai phong ra axit xianic va ngay lap tic axit nay bi

trime hda thanh axit xianuric. Khi xtr 1y xianat kali vGi axit axetic hoac cac axit
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yéu khéc thi ta thu dugc monoxianurat két tua. Phuong phap nay dé thuc hién va
cho hiéu suit san pham cao song kalixianat rat dat va khé kiém.

I1.3. Tu axit uric

So d6 phan tng (21) biéu dién cho qua trinh oxy héa axit uric (I) véi
KMnO, hoic H,0, trong moi trudng ki€ém manh tao ra axit xianuric véi hiéu suat
50% [23]. Néu tién hanh trong dung dich kiém yé&u hodc peoxit trong moi trudong
trung tinh ta thu duoc ca triuret va allantoin (II). Ca hai hgp chat trung gian duoc
bién déi thanh axit xianuric khi xtr 1y ti€p v6i H,O, trong moi trudng kiém. Va lai
khi chat oxy héa 1a H,O, trong moi truong kiém yéu hon thi tich dugc axit
allantoic trung gian (III). Hop chat trung gian nay (II) c6 thé duoc bién d6i thanh
axit xianuric khi xt 1y v6i nuéc brom hoac H,O, trong moi truong axit.

0] 0]
| H
C |

C
=O H,0, \
/ C—y ———= (NH,CONH,)CO +

pH=7

M \ lA/ }|I n

H N OH
| I | @1
co  COOH TR N\C =N
NH |
NH, 2 HO

(I10)

Phuong phép nay cho san pham c6 do tinh khié€t va hiéu suat khong cao vi
qué trinh xay ra nhiéu giai doan, tao ra cac hop chat trung gian nén qué trinh xu Iy
san pham phuc tap va ton kém.

IL.4. Tu Ure va dan xuat caa Ure

Trén thuc t€ phuong phap di€u ché axit xianuric tir Ure dugc st dung
rong rai va chiém uu th€ hon, ca trong phong thi nghiém cling nhu trong
cong nghiép. Ure 1a nguyén liéu dé ki€m, ré tién dong thoi phan ting dé thuc
hién, c6 hiéu suat va do tinh khiét cao. Phan ting téng quét (22) minh hoa
cho qud trinh tong hop CA tir Ure.



3H2NCONH2 dk C3H303N3 + 3 NH3 2)

Phuong phap diéu ché axit xianuric tir Ure va dan xuét ctua nd dugc tong
hop theo nhiéu cach khdc nhau song nhin chung ta c6 thé phan thanh 2 loai chinh.

- Phuong phéap néng chay (khong dung dung moi)
- Phuong phép dung dich (phuong phdp dung moi).
a. Phuong phap néng chay
+ Nong chdy Ure trén bé mdt kim loai [21]

3NH,CONH, I;an » CH;ON; +3 NH, T
Theo phuong phdp nay thi nguoi ta lam néng chay Ure trén bé mat cua cac

kim loai trong khoang 18-20 phut & nhiét do tir 270-320 °C. Tuy thudc vao ting
kim loai la Sn, Bi, Pb hoac mot so6 kim loai khac, két hgp cung véi NH,Cl hoac céac
muoi phan hiy phat nhiét khac (chia 10 + 50% khoi luong, thich hop nhat 1a 25%
trong Ure). San pham thu dugc & dang ran dem sur 1y trong nudc hodc axit ta thu
duoc axit xianuric véi do tinh khiét cao. Trong qud trinh phan tng luong khi thoat
ra (NH;) da duoc hap thu trong axit HCI dé tai tao lai NH,Cl va han ché& su 6 nhiém
moi truong.

+ Néng chay Ure vdi su 6 mdt cia hidrit kim loai kiém (NaH) [14]

3NH,CONH, NaH o C,H,0;N; + 3 NH, f

150°
Khi Ure dugc dun néng t6i 150°C véi su c6 mit ctia NaH trong khoang thoi

gian 1a 5", ta thu dugc axit xianuric v6i hiéu suét 1a 99%.
+ Nong chdy Ure voi su tao thanh biuret nhiw mot hop chdt trung gian [26]

Ure dugc nung t6i 155°C trong khong khi, san phdm thu duoc dem phan
tich gém: 33% Ure, 42,7% biure va 18,1% axit xianuric. San phidm nay ti€p tuc
dugc nung ¢ 127 °C trong 20h. Sau d6 nang nhiét do 1én 204°C hon 4h va tiép tuc
nung néng thém 20h nita & nhiét do nay. Téng thoi gian phan dng 12 60h. San
phé{m cudi cung dem phan tich chia 0% Ure, 10% biure, 8,3% amelit va 78,1%
axit xianuric. Phan ing nay xay ra qua giai doan tao hgp chat trung gian la biuret.
Sau d6 biuret nhanh chéng phan ting v6i phan tir ure thit ba dé tao thanh triuret
hoac axit xianuric hoac ca hai dugc tao ra dong thoi. Co ché phan tGng xay ra nhu

sau:
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Dau tién hai phan tir ure két hgp v6i nhau va loai di mot phan tir NH; dé tao
ra biuret sau d6 biuret két hgp véi ure thanh axit xianuric theo so d6 phan tng (23).

0
C——NH
/ Lo ’ 0/\\C—NH
HoN N nhiet do HoN \ T
/"'C:O » 3. /%TB + NH 3
H-N e
H,N 2 HOR

\

0
H,N
nhiét do

H
|
J O- /N\C'O HO\C/N\ OH
~ VNH +,, ,,| , | - (23) _
Ciing c6 the la san Plﬁmélﬂ Phan u’ﬁ‘g\%éjo)l\ﬂo dong vong triuret:
0 OH
X i
Q O N,
H-p NH nhiét do ZT \\C N C// HO\C/ \C,OH
N O G
= U\ AN ~ =
O “\w,N O AR ol
H % H |

0 OH

+ Nhiét phdan Ure voi xuc tac P,Os[27]

O 220°C ta thu duoc axit xianuric, NH; va CO,. Xu 1y Ure vé6i P,O5 cling dan
tGi két qua tuong tu. Nhiét do phan Gng ciing anh hudng rat 16n dén hiéu suit axit
xianuric. Ure duoc xtt 1y trong cac loai dau tro nhu Parafin hodc cdc phan doan dau
mo khéc, hiéu sudt tang tr 47% & 220°C va 68% & 235°C t6i 79% & 245°C

+ Nhiét phan Ure va amoni clorua[28,29]

O 250°C trong 15 phiit ta ciing thu duogc axit xianuric v6i hiéu sust 85%.
Axit xianuric dugc chiét ra khoéi hon hop phan ting biang nuéc néng qua trinh nay
minh hoa bang phan tng (25).
H,NCONH, + NH,CI 2 C,N, (OH), (25)
15 ph
+ Tuw biuret va uretan
Ca biuret va uretan dun néng & 160 + 170°C déu tao ra axit xianuric mac du

biuret cho hiéu suét cao hon, phan tng (24) minh hoa cho qua trinh nay.
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Ngudi ta cho ring biuret cling phan huy ra amoniac dé tao nén vong triazin
khi n6 dugc dun néng v6i mot trong so cac chat sau day: NaOH, Na,CO;, HCI
(khi) hoic HNO,.

+ Sdn xudt axit xianuric bdng kiém tra su nhiét phan biuret [16]

Theo phuong phdp nay Ure dugc dun néng & nhiét do 180 + 300°C theo
phan tng (26) duéi day.

Pun néng

180 - 300

Khi Ure phan huy, axit xianuric cfing nhu san phdm nhiét phan khéc (chang
han biuret, triuret, amelit va amelin) chiing dugc tao ra vdi nhiéu phan tng di tir
dang 16ng t6i bun sén sét sau d6 déng ran. Tiép tuc dun néng cht yéu lam cho san
phdm trd nén vo cuing dinh. chat rin dinh lén bé mat thi€t bi 1am khé khan t6i viec
gia nhiét va gay can trd su giai phong NH;. Dé khic phuc van dé ndy ngudi ta phai
ti€én hanh san xudt theo hai giai doan :

Giai doan dau ure bi nhiét phan thanh san phdm phan tng trung gian chia
30 + 50 % Ure chua phan tng. Trong giai doan hai khi con néng chay, san phdm
trung gian nay da duoc stt dung nhu mot mang mong t6i bé mat clia trong quay da
dugc dun néng t6i 200 + 300° C. Ham lugng axit xianuric theo phuong phdp nay
dat 90% theo khoi lugng. Phuong phdp nay thu dugc axit xianuric ¢6 do tinh khiét
cao song viéc khong ché cho pha ran khong dinh vao bé mat thiét bi thuong khé
khan lam anh hudng dén hiéu suat cia phan tng (24).

+ Ngung tu Ure ¢ dang chdy [36]

Theo phuong phap nay thi khi lam nong chay ure & nhiét d6 cao da
ngung tu tao thanh vong. Thuc t€ phan ting nay bao gdm hai budc:

Budc 1: Nhiét do clia phan ting duoc duy tri & 240°C, luong NH; thoét ra s&
dugc tinh todn bang luong N,.

Buéc 2: Nang nhiét do phan tng lén 330°C.Theo phuong phap nay hiéu suit
clia qué trinh dat tuong d6i cao tir 75 + 99%. Nhuoc diém chinh & day 1a kho khan
vé diéu kién k¥ thuat, doi hdi cdc chat xidc tac dac biét nhu: NaH, Sn,Pb,Bi, v.v...

nén it duoc tng dung trong san xut cong nghiép.
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+ Phuong phdp hoi luu CA

AVILES JUAN va cdc cong su [2] da tong hop axit xianuric bing su nhiét
phan hon hop Ure va axit xianuric tdi sinh tGi 10 phan Gng, qua trinh dugc duy tri &
nhiét do 230 + 250°C va 4p suat 12 950 + 1000 Milibars. Thiét bi cin c6 16 thoat
khi va binh ngung & nhiét do 135 + 150°C, may loc nham dé ngung tu amoniéc va
Ure thang hoa quay vong lai binh phan tng.

Phuong phap nay thu dugc axit xianuric c¢6 do tinh khiét cao nhung yéu cau
v€ thiét bi phai 1am bang thép chiu duogc dp suat. Qud trinh khudy tron phai khong
ché that thich hogp dé cho axit khong bi dong ran & day thiét bi lam anh hudng dén
hiéu suat.

Ciing dung CA héi luu, NELSON GEORGED [20] lai tién hanh nhiét phan
Ure trong binh thuy tinh kin dugc nhing trong chau diu dé diéu khién nhiét do
phan tng. Binh da duoc nap 26g Ure bing céch diéu khién chau dau nhiét do nhiét
phan Ure gitt & 275° C trong 30 phut & diéu kién ap sut thudng. Sau d6 dem khoi
san pham di lam lanh réi nghién nho thanh dang bot theo quy udc sir dung. Cac
mau nhd dugc phan tich trong lugng axit xianuric khong tan, amelit va ham luong
amelin. Sau d6 chuin do véi bazo (pH = 9,0 + 4,35) cho axit xianuric hoa tan. Két
qua phan tich san phdm phan tng axit xianuric tho gom: 68,3% axit xianuric,
30,6% amelit va amelin.

Hiéu suat cua phan tng tang 1én khi cho thém lugng axit xianuric tai sinh
thich hgp va NH,Cl hoac axit HNO; nhung kéo theo ham luong cuia amelit va
amelin ciing kh4 16n trong san pham (6,4 + 7,5 %).

Phuong phap nay cho phép thu dugc axit xianuric v6i ham lugng cao

(90 + 99%). Song van dé ngan can sy mat mat axit xianuric thang hoa va anh
hudng dén su co dic amelit. Axit xianuric bat ddu thang hoa & 250°C trong khi d6
amelit s& khong thang hoa dén tan 300°C trd lén.

+ Phuong phdp ding xuc tac ZnCl,[37]

Axit xianuric con c6 thé diéu ché bing phan tng (22) khi nhiét phan Ure
vGi su ¢6 mat cta ZnCl, khan .

Ure dugc 1am néng chay trong chau trang men t6i 170°C, ZnCl, khan dugc
cho vao sau 1". Phan tng tod nhiét nang nhiét do hén hop lén 220°C. Dau duoc
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tuan hoan trong 16p vo boc ctia binh & 230°C. Hén hop trong binh duoc dun néng &
220°C trong 1". San pham duoc den rira v6i dung dich HCI 5% va loc, sau do rira
lan nita 16i loc va den sdy kho & 60°C. Ham lugng nito chi€m 28,9% (ly thuyét
32,6%).

b. Phuong phap c¢6 dung moi

Theo phuong phdp nay axit xianuric dugc diéu ché bang cdch nhiét phan
Ure trong dung moi tro. Dung moi vira cé tdc dung nhu mot chat chuyén nhiét, vira
han ché thang hoa cta ure. Ure ¢6 thé sir dung & dang ran nhu hat, vién hodc dang
long clia ure néng chay. Ure dugc hoa tan trong dung moi dé trd thanh dang dung
dich ctia ure. Dung moi ¢6 thé sir dung bat k¥ dung moi nao c6 thé hoa tan va c6
nhiét do soi trong khoang nhiét do thich hop cho phan tng. Thong thudong dung
moi phit hgp bao gom ciac dung moi hitu co nhu cac alkylpyrolidon, xyclo
ankylpyrolidon, alkyl oxazonidin, cdc hgp chat trong d6 alkyl hoac xyclo alkyl c6
dén 6 nguyén tir cacbon, axylamiy thip, phenol va cresol, glycol va glycol ete ...
Cic loai dung moi hay st dung trong qud trinh di€éu ché CA nhu: N-
cyclohexylpyrrolidon, N-metylpyrrolidon, N-etylpyrrolidon, N-isopropylpyrrolidon, N-
butyl pyrrolidon,1-isopropyl 4-metyl-2-pyrrolidon, 5-metyl-2-oxazolidon, 3 4dimethyl-2-
oxazolidon, dimetylsunpholan, dimetylsulphon, dipropylsulphon, sulpholan, o-cresol,
p-cresol dimetylfomamit, dibutyl fomamit va dimetyl acetamit, dietylene glycol, dipropylen
glycol, dietylenglycolmonometyleter, trietyleneglucolethylether, tetrahydrofurfurylalcol,

metylxyclohexanol, va trimetyl cyclohexanol.

Hén hop cdc dung moi ciing dugc st dung tuy nhién di€u nay doi hoi thiét
bi chung tach va lam sach dung moi sau phan tng.

+ Qud trinh sdn xudt lién tuc axit xianuric [10]

Theo phuong phap nay ure néng chay hoac ure dung dich ure trong dung
moi N- cyclohexylpyrrolidon-2 ¢ nhiét do 130-140°C dugc dua vao binh phan tng
16p moéng. Trong binh phan ting ure bi ngung tu thanh axit xianuric va NH; trong
su ¢6 mat cua dung moi & nhiét do tir 200-300 °C va ap suét tir 50-760 mmHg véi
hiéu suat 0,1-2 kg CA/lit thé tich phan ing trong mot gid. Dung moi thoat ra dugc
ngung tu trong binh ngung, va qua binh tich quay trd lai binh phan tng. Khi NH,
dugc giai phong tir phan tng nhiét phan duge ngung lai sau khi lam lanh & binh
ngung & nhiét do khoang 65°C. Phuong phap nay thu dugc axit xianuric cé do tinh
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khiét cao va hiéu suat ly thuyét dat 99,5% dua trén ure. Mot uu diém nita 1a su tiéu
thu dung moi va nang luong it. Mat khac san pham CA khong can qud trinh tinh
ché& ma c6 thé truc tiép thu dugc do tinh khiét cao tir hén hop phan ting.

+ Qud trinh tung budc san xudt CA [30]

Theo phuong phip nay CA dugc san xuat biang cdch nhiét phan Ure
hoac biuret trong dung moi N - metylpyrrolidon dugc tiép xtc véi khi ndng.
Qua trinh san xuét doi hoi gom 3 budc:

+ Bud6c 1: Ure hat dugc hoa tan vao N- metylpyrrolidon thanh dung dich
chita 47% khoi lugng Ure. Dung dich nay dugc duy tri & nhiét do 120-130°C va
tiing giot trong chu ky 4" dua t6i thiét bi phan tng tang soi. Khi da duoc dun néng
s0 bo tGi 235-240°C dua vao tang khi soi, nhiét do & tang nay duy tri & 205-220°C.
Su tiép xtdc cua dung dich Ure v6i khi nong lam nhiét phan Ure tao ra CA dong
thoi dung moi duoc lam bay hoi.

+ Budc 2: Sau khi viéc thém Ure dung dich dugc hoan thanh, dun nong va
khudy CA tiép tuc trong khoang 15 phut dé€ tdch vét dung moi. CA tao thanh duogc
tach ra bang cac thiét bi loc hoac li tam. Khi mang theo chita hoi dung moi ¢6 mot
it Ure va san phdm phu NH; duoc dua t6i binh ngung dé héi luu dung moi.

+ Bué6c 3: San pham dugc dua di 1am kho va tach nhitng dung moi du trong
san pham.

Phuong phép nay thu dugc CA ¢6 hiéu suat va do tinh khiét cao, c6 thé dugc su
dung dé san xudt clo-isoxianurat boi vi néng do ctia amelit trong san pham thap. Diéu
nay lam giam nong do ctia NCl; doc hai trong qua trinh sau nay.

Song dé€ giam su phan hily dung moi thi phai gidm 4p suat trong qué trinh
thuc hién nén gay khé khan trong viéc diéu khién cdc phan tng dong thoi lam tiang
gid thanh san phdm. Mit khac su ton that dung moi 16n do phai tdich san pham
trong tung giai doan.

+ Qud trinh sdn xudt CA huyén phi [3]

Phuong phap nay bao gom céac budc:

- Buéc 1: Pua Ure néng chay vao binh phan twtng chda N-
cyclohexylpyrrolidone va ti€n hanh nhiét phan dé tao ra hén hop phan ting chita
nhiing hat axit xianuric. Hén hgp duoc duy tri & nhiét do khoang 200 °C va dugc
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khudy v6i toc do vira dii dé tao nhitng hat CA trong huyén phii. Ure nhiét phan
trong huyén phul chita khoang 40% CA duoc dua t6i thiing lang can hinh nén.

- Buéc 2: Tién hanh ngung khuay lai hoac giam toc do (1-20
vong/phit) dé cdac hat CA ling xu6ng va tao thanh dang sén sét & ddy binh
phan tng. Pha sén sét & ddy binh chita tir 40-70% va thudng 1a tir 50-65%
CA, phan con lai 1a dung moi. Pha dung moi bén trén bé mat duoc giit lai
trong binh phan tng chita tir 35-50% clia téng luong dung moi nap vao binh
phan tng.

Tach pha sén sét ra khoi dung moi va dem lam kho dén khi chia 1% dung
moi trong san pham.

Phuong phép nay c6 mot s6 vu diém:

- Giam luong dung moi doi hoi trong qua trinh san xuét.

- Giam su phtc tap va gia thanh dung moi thu hoi.

- Giam nang luong dé dun néng va chung thu hdi dung moi.

- Giam kich thuéc cua binh phan tng.

Nhung viéc dua mot luong 16n Ure vao dung moi néng do d6 cin ting bé
mit ciia binh phan tng lam giam hiéu suét chuyén nhiét, dong thoi phai lam sach
thudng xuyén bé mat binh phan ting gay kho khan trong qua trinh san xuét.

CA & dang sén sét dé bi dong dac trén bé mat thiét bi gay can trd viéc 1ay
san phdm ra khoi thiét bi, gidm hiéu suat phan tng. Dung moi dat va hi€ém nén {t
pht hop véi diéu kién nudc ta.

Axit xianuric v6i do tinh khiét <95% va hiéu suat >80% c6 thé diéu ché
bang cdch cat hoéi Iuu [32]. Trong dung moi dimetylfomamit véi thoi gian 6" &
nhiét do > 170°C. Dic biét khi dun hoi luu hén hop Ure-dimetylfomamit & 164°C
va thoi gian 12 4" ¢6 thé thu dugc CA véi hiéu suat >90%.

Mot trong nhitng vu diém cua phuong phap nay 1a khong doi hoi yéu ciu
ngit ngheo vé diéu kién k¥ thuat cho quy trinh cong nghé. San pham thu dugc c6

do tinh khiét cao.

I1.5. Nghién ciru phong thi nghiém
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Tur 1998, Viéen HHCN da nghién ctu tham do trong phong thi nghiém téng
hop CA tir ure biang cidc phuong phap khac nhau. Két qua cho thay cé thé
tong hop duoc CA c6 hiéu suat tir 70-80% thuo phuong phdp gidn doan.

Nhan xét: Qua tong quan tai liéu va két qua nghién cttu tham do tai
Vién HHCN tir 1998 dén 2002 ching t6i thay san xudt CA tir ure néng chay
c6 st dung xtc tac theo cong nghé lién tuc 1a phuong phap tién tién va hiéu
qua kinh t€ nhat. Phuong phdp nay phl hop véi di€u kién Viét Nam, nén
hudng nghién citu ctia dé tai duoc thuc hién theo cong nghé nay.
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Phan 2: KET QUA NGHIEN CUU

A.NGHIEN CUU CONG NGHE TONG HOP CA

I. CAC NGUYEN LY CUA QUA TRINH
I.1. Cac co sé cua qua trinh tong hop CA
Qud trinh téng hop CA tir ure phai trai qua céc phan tGng sau:
+ Dime hoa tao ra biuret theo phan tng:

Xt, t°
2(NH,), CO——— NH,CONH,CONH, + NH, + Q, (27)

+ Trime hod tao ra CA va triuret theo cac phan tng sau

0
(NH,),CO + NH,CONH,CONH, — XL U, C HON, + NH+Q, (28)

Xt, t°
(NH,),CO +NH,CONH,CONH, ———— NH,CONH,CONH, CONH, + NH,+Q; (29)

0

Do vay nén qua trinh phan ¢ng chu yéu thu nhiét, nhiét sinh ra do phan tng
tht tv nho boi vi hiéu suit tao ra triuret rat thap.

Xudt phat tlr cac yéu t6 trén ching to6i da dac biét chd y khao sat téi cac yéu
t60 c6 anh hudng truc ti€p t6i hiéu sudt clia qua trinh téng hop 1 céc yéu t6 nhiét
dong (nhiét do, ap sudt, v.v.), cic yé€u té hod hoc (xtc tac, thoi gian phan tng, v.v),
V.V.

1.2. X4c dinh cac thong sé ciia giai doan chuyén pha

Trén co s& cac phan tng hoa hoc cung véi cac yéu td nhiét dong da tao ra cac
céu tir khac nhau trong hén hop phan ting. Thanh phan cdc ciu tlr tao ra bién doi
theo chiéu huéng chiing ta chu dinh nhd viéc chiing ta can thiép vao céac thong so
nhiét dong. Trong qué trinh phan tng ham lugng CA trong hon hop ting dan lén
(CA & dang rian, khong tan trong ure, biuret, triuret) s&€ ddy hon hgp phan ting
chuyén tir pha 16ng sang pha ran. Chiing t6i dac biét quan tam t6i van dé nay boi vi
no s& quyét dinh chinh t6i qué trinh nghién citu cling nhu trién khai 4p dung cong
nghé sau nay.
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Ching toi da thuc hién nhiéu thi nghiém dé€ xay dung gian dé pha gidp xdc
dinh nhiét do chuyén pha, thanh phan céc cau tir trong hén hop. Gian d6é duoc xay
dung cho hé ba cdu tu chinh la ure, biuret va CA

URE BIURET

Hinh 1: Gidn dé pha hé 3 cdu tit ure, CA, triuret

Diém E trén gian d6 1a toa do ctia thanh phan 3 ciu tr ma tai d6 xdy ra qud
trinh chuyén pha tir 16ng sang rén, ty ¢ céc cdu tir trong hén hop nhu sau: ure :
biuret : CA = 20:40:60 tng v6i nhiét do thuc nghiém khoang 225°C
I.3. Gradient nhiét do

Qua trinh truyén nhiét tir tic nhan tai nhiét 1a khi néng 1én bé mat va vao
trong 1ong hén hop phan tng thuc su 1a khé khan do luon ton tai hai dong
nhiét nguoc chiéu nhau, mot dong do truyén nhiét di vao bén trong con mot
dong do qué trinh thoat ammoniac gay ra huéng ra ngoai. C6 thé minh hoa 2

qud trinh nay nhu sau:
Téac nhan tai nhiét
T,
M
T} mlAl Hén hop

2 2 Z,
‘I‘ ) phan ting
armoniac
T4 tal

Hinh 2: Gradient nhiét cua tdc nhdn tdi nhiét va amoniac
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Diéu nay da giai thich tai sao phan ting xay ra rat chAm sau qua trinh
chuyén pha. Néu nhiét do qud cao c6 thé xady ra cac phan ting nguoc v6i phan
ting tao thanh do 1a nguyén nhan dan t6i hiéu sudt tong hop bi giam va san
pham c6 chita nhiéu tap chat khéc.

I.4. Ap sudt l1am viéc

Phan ting tao thanh CA luon giai ph6ng ammoniac, vi vay can tao diéu kién
thuan 1oi cho qua trinh phan tng xay ra. Chung toi da thiét k€ hé thong thiét bi
phan ting 1am viéc & 4p suat 1 at (4p suat khi quyén) 12 diéu kién tot nhat cho thuc
hién qua trinh phan Gng, dam bao hiéu suat cao.

Néu chiing ta giam 4p thap hon s& lam giam quaé trinh truyén nhiét tir
bé mat hdn hop phan ng vao bén trong long né, dong thoi thic ddy qua
trinh truyén nhiét tir trong 1ong ra ngoai bé mat, mat khéac ciing lam tang
cuong kha nang phan huy ure, biuret nhu vay s€ lam hiéu suat giam. Viéc tao
ap sudt am doi hoi thiét bi rat khat khe, qua trinh chuyén nhiét phai gidn tiép
nhu vy bé mat truyén nhiét sé giam di khong ddp ung duoc yéu cau ky
thuat, dong thoi sé tang kha nang thang hoa cla ure giy ra cdc su cO tac

duong ong hut, hiéu suit giam v.v.

II. NGHIEN CUU LUA CHON XUC TAC
IL1. Anh huéng cia cac loai xiic tac dén hiéu suit phan tng

Cac loai xtc tac khac nhau c6 hiéu qua rat khac nhau trong phan tng
tong hop CA. Ching t6i di thuc hién céc thi nghiém vdi céc loai xiic tac v6i
cdc diéu kién hoan toan giong nhau, két qua duoc néu trong bang 1:

Bdng 1: Anh hudng ciia logi xiic tdc dén hiéu sudt phdn ing

XT Ure Xlc tac Nhiét | Thoi gian | San phdm | Hiéu suat
(Gam) | (0,01%) (gam) |  do (g10) (gam) (%)
(’C)

NaH 3600 0,36 250 4 2370 96
NH,CI | 3600 0,36 250 4 2190 83
ZnCl, | 3600 0,36 250 4 2240 85

P,0Os 3600 0,36 250 4 2295 87

Na,SO, | 3600 0,36 250 4 2375 90
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T day ta xay dung dugc do thi quan hé giita cac loai xdc tac v6i hiéu suat
phan tng, nhd d6 ching ta s€ khach quan hon khi Iya chon loai xtc tic nao cho
phan ting téng hop CA.

100 -

95 -

90
90 - 87

85 4

Hiéu suat

80 -

75

NaH NH,Cl ZnCl, P,0O; Na,SO,
Xuc tac

Hinh 3: Biéu do so sanh hiéu sudt cdc loai xiic tdc

Qua d6 ching ta thay NaH cho hiéu suat cao nhat (96%) con lai 1a gin
ngang nhau. Tuy nhién NaH c6 gid rat cao (khoang 850.000d6ng/40gam), di€u
kién bao quan rat khit khe, dé bi hydrat hod nén rat kh6 khan trong qud trinh sir
dung (phéi bao quén trong diu). Do qué trinh phan ting tao ra san phdm & pha rin
nén luong xic tic ciing nim 14n trong san pham va khong thé tach ra dugc dé hoan
nguyén. Vi vay ching t6i da chon Na,SO, hoiac ho SO,* dé lam xiic tidc cho qua
trinh téng hop CA (sau day ky hiéu 1a XT,). Ho SO,* c6 gia ré, sin c6, dé st dung,
dong thoi cho hiéu suét chap nhan duoc (90%).
IL.2. Anh huéng cta ty 1é xiic tic — ure dén hiéu suat phan ing

Do goc SO,* trong moi trudng phan tng thé hién nhu mot bazo manh do
vay can xac dinh ham luong ctia né la can thiét, néu qua du thira s€ khong lam tang
hiéu sudt ma c6 thé dan t6i cac qud trinh phan tng khong mong mudn dong thoi
lam tang qud nhanh van toc phan tng rat khé kiém sodt. Két qua cdc thi nghiém
xac dinh ham lugng xtc tdc dugc thé hién trong bang 2:

Bdng 2: Anh hudng ciia ty 1é xiic tdc — ure dén hiéu sudt phdn vng

TN Ure Xic tdc | Nhiétdo | Thoi gian | San phdm | Hiéu suat
(gam) (%) ("0 (gi0) (gam) (%)
1 3600 1 250 4 2430 84
2 3600 0,5 250 4 2426 86
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3 3600 0,1 250 4 2380 90
4 3600 0,01 250 4 2377 90
5 3600 0,005 250 4 2375 91
6 3600 0,0025 250 4 2190 83

Tl céc so liéu trén ching ta lap bi€u d6 quan hé ham lugng xiic tic véi
hiéu sudt phan tng, né sé gidp ching ta xac dinh duoc gia tri ty 1& xic tac
hop 1y doi véi 1 don vi khoi luong ure.

92
90 1
88
86 -
84
82
80 -
78

Hiéu suat

0,5 0,1 0,01 0,005 0,0025
% Xuc tac

Hinh 4: Do thi dnh huong ciia luong xiic tdc toi hiéu sudt phdn ting

Hiéu suat phan tng cao va kh4 6n dinh tng véi ham luong xic tic &
khoang 0,005% va 0,01% va cuc dai 6 0,005%. Chiing t6i 1y ham lugng xic
tdc 0,005% la gia tri chuin dé xay dung ty 1&¢ % phoi tron cho cac thi nghiém
sau nay.

I1.3. Nhan xét

Tir cac két qua trén ching toi cé da lua chon xtc tac va ty 1é xuc tac

nhu sau: + Loai xtic tdc: dang SO,*.

+ Ty lugng : 0,005%.

+ Hoan nguyén: khong hoan nguyén duoc do xtc tic duogc tron 1an trong
san pham, nhung c6 thé tu san xudt dugc xdc tac tir qua trinh thu héi Amoniac.

III. NGHIEN CUU LUA CHON PIEU KIEN PHAN UNG
II1.1. Khao sat anh hudng cua nhiét do

Nhiét do c6 vai tro rit 16n trong qud trinh tong hop CA, & nhiét do cao
(300°C) s riit ngan thoi gian phan ing nhung giam hiéu suat chung, do phan huy
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va thang hoa ure cling nhu di xay ra cac phan nitg phu khac, néu nhiét d6 qua cao
(>350°C) thi s& xay ra phan tng phan huy cdc san pham. Nhiét do qua thap s& kéo
dai thoi gian va hiéu suét cling khong cao vi cling 1am tang qua trinh phan huy ure.
Céc két qua trong qud trinh khao sat thong s6 nhiét do dugc ching toi trinh bay
trong bang sau:

Bdng 3: Anh hudng ciia nhiét do t6i hiéu sudt phdn iing

- Ure Xuc tac Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) | Hiéu suét (%)
() (%)
1 3600 0,005 200 4 70
5 3600 0,005 210 4 75
3 3600 0,005 220 4 80
4 3600 0,005 240 4 85
5 3600 0,005 250 4 90
6 3600 0,005 260 4 02
7 3600 0,005 270 4 20
g 3600 0,005 300 4 65

Lap biéu d6 quan hé ching ta duoc do thi sau:

100 -
80 1 M
60 -

40

Hiéu suat

20 -

0

220 230 240 250 260 270 300
Nhiét do (0C)

Hinh 5: dnh hudng ciia nhiét do toi hiéu sudt phan iing

Qua céc thi nghiém nay, nhan thay rang hiéu suat dat gid tri mong muén
trong khoang nhiét do 210-260°C, nhiét do cang tang thi hiéu suat cang tang, dat
max & 260°C. Khi tang nhiét do vugt ra ngoai khoang trén (270°C), hi¢u suit
chung ctia phan tng giam di, vi nhiét do cao lam tang qua trinh phan huy ure.
Ching t6i da Iua chon nhiét do bat dau qua trinh phan ting: 210°C va két thic &
260°C.
II1.2. Khao sat anh hudng cua thoi gian phan ing
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Chung to6i da nghién cttu k§ hon vai tro ctia yéu to thoi gian trong phan tng

dong vong cua ure anh hudng téi hiéu suit phan ting. Cac thi nghiém dugc tién

hanh tir 2 gid t6i 9 gid nham dam béo qua trinh phan nig xay ra triét dé nhat, cdc

thong so thu nhan dugc trinh bay trong bang sau.

Bdng 4: Anh hudng ciia thoi gian tdi hiéu sudt phdn iing

: . Hiéu suat
TT Ure(g) Xuc tac (g) | Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) '(%)
1 3600 0,005 210-260 2 60
2 | 3600 0,005 210-260 3 85
3 | 3600 0,005 210-260 4 91
4 13600 0,005 210-260 5 91
5 13600 0,005 210-260 6 88
6 | 3600 0,005 210-260 8 80
7 13600 0,005 210-260 9 70

Thoi gian phan tng cang dai, qua trinh tich lu§ san phdm cang 16n. Bang

trén cho thay khi thoi gian 1a 4 gio hiéu suat phan tng la 16n nhét, ti€p tuc tang thoi

gian tGi 7 gio thi hiéu sudt phan ting giam c6 1€ ngoai qua trinh ngung tu, con xay

ra mot s qua trinh phan huy va lam giam hiéu suat.

Bi€u dién céc gia tri trén trén do6 thi chiing ta thay dugc thoi gian thich hgp

nhat cho phan tng.

Hiéu suat

100 -

so-’/‘_‘\‘\‘\‘\‘

60

40

20

o+
3 4 5 6 8§ 9

Thoi gian (gi0)

Hinh 6: dnh huong cua thoi gian phdn ting toi hiéu sudt
II1.3. Nhan xét
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Chung to6i da xac dinh dugc hai thong s6 quan trong cho phan tng
tong hop CA 1a nhiét do va thoi gian
+ Nhiét do phan tng: 210-260°C
+ Thoi gian phan tng: 4 gio

IV. TINH CHE CA

San pham sau khi nhiét phan thudng c6 14n tap chét, chat mang mau,

tap chit vo co... nén phai tién hanh tinh ché dé nang cao ham lugng CA dat

cdc chi tiéu k¥ thuat dé ra.

IV.1. Khao sat loai dung moi két tinh

Sén pham tho duoc nghién min sau d6 dugc hoa tan trong cdc dung

moi két tinh, ti€én hanh khir mau, loc, cho két tinh lai, két qua thu duoc ghi

trong bang sau:

Bdng 5: Két qud khi diing cdc dung moi két tinh lai CA

TT Loai dung moi CA tho (g) Thoi gian (h) | Hiéu suat (%)
1 H,S0,98% 3600 3 96
2 HNO; 3600 3 90
3 Dimethyl formamide 3600 3 95

St dung dung moi (DMKT1) la axit sunfuric dac cho hiéu suat cao

nhat, dong thoi kinh t€ hon hai loai trén nén dugc chon tiép tuc khao sat dé

xac dinh luong dung moi toi wu.
IV.2. Khao sat lugng dung moi két tinh

Chiing t6i di ti€n hanh céc thi nghiém nham x4c dinh luong dung moi

nho nhat ¢6 thé nham tiét kiém dung moi, dong thoi tiét kiém cac chi phi

khéac nham ha gid thanh san ph4m ma van dam béo céc chi tiéu dé ra.

K&t qua khao sat duoc ghi trong bang sau:

Bdng 6: Két qud khdo sdt luong dung moi DMKT 1

TT CA tho () DMKTI(g) Ty 1& (%) Hiéu sudt (%)
1 3600 2160 60 75

2 3600 2880 80 96

3 3600 3600 100 96,5

4 3600 4320 120 97
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3600

5040

140

98

thua.

Lugng dung moi két tinh 1 t6i wu 1a 2880gam (80% khoi lugng CA),
v6i khoi lugng dung moi ndy di dé hoa tan hét lugng CA ma khong bi du

IV.2. Khao sat anh huong cua nhiét do
Nhiét do két tinh anh hudng 16n t6i thoi gian va hiéu suat két tinh, xac dinh

dugc thong so nay toi uu s€ gitp cho qua trinh tinh ché dat hiéu qua hon nhu tiét

kiém dung moi, nang lugng va nang cao hiéu suat qua trinh.
Chiing toi khao sat khoang nhiét do tir 0-30°C thi nhan thdy nhiét do cang
thap hiéu suat két tinh cang cao va véi nhiét do tir 0-5°C hiéu suat két tinh dat duoc
12 96%. San pham sau khi két tinh c¢6 do tinh khiét cao, dat duoc cac thong so ky

thuat dé ra cho muc tiéu 1am nguyén liéu tong hop TCCA.

Bdng 7: Anh hudng ciia nhiét do t6i hiéu sudt két tinh

TT | CA tho (2) DMKTI (g) Nhiét do (°C) Hiéu suat (%)
1 3600 2880 20 45
2 3600 2880 10 70
3 3600 2880 5 96
4 3600 2880 0 96
5 3600 2880 5 97

T bang két qua chidng toi thay nhiét do két tinh thich hop 1a 5°C, néu cao

hon hiéu suat thap, n€u thap hon s€ doi hoi tiéu hao nang lugng hon cho qua trinh
lam lanh dé ha b6t nhiét do.

IV.3. Khao sat thoi gian két tinh
Thoi gian két tinh thich hop sé gitp ching ta thuc hién tinh ch€ nhanh hon,

lam tang nang suat ctia toan bo qua trinh. Chiing t6i da khao sat yéu to nay va két

qua duoc thé hién & bang sau:

Bdng 8: Anh hudng ciia thoi gian két tinh tdi hiéu sudt

TT CA tho DMKT1 ) o Hiéu suat
Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) i
(g) (2 (%)
1 3600 2880 5 1 60
2 3600 2880 5 2 82
3 3600 2880 5 3 96
4 3600 2880 5 4 96
5 3600 2880 5 5 97
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Nhu vay thoi gian két tinh cang dai thi luong két tinh cang 16n, nhin vao
bang trén ching ta thay trong khoang thoi gian két tinh tir 2-5 gid hiéu suat két tinh
tang tir 45-96% cang ve sau, toc do tang hiéu suit cang cham dan, ching ta thay
chi can thoi gian & khoang 3-5 gid thi lugng két tinh da gan nhu hoan toan. C6 thé
loc 14y san pham va nuéc loc dé két tinh ti€p nham t6i wu hod qu4 trinh két tinh.
Tuy nhién tinh thé két tinh tir nuéc loc khong sach bing tinh thé két tinh 14n diu vi
c6 mot luong tap chit nho tham gia qua trinh két tinh.

IV.3. Nhan xét

1- Ching t6i da xac dinh dugc cac thong s6 can thi€t cho qua trinh
tinh ch€ san phdm CA tho dé thu dugc CA tinh dat cic yéu cdu nhu sau:

+ Loai dung moi két tinh: H,SO,98%.

+ Ty 1¢ khai lugng CA/ khéi luong dung moi: 1:0,8

+ Thoi gian két tinh: 3 gio

+ Nhiét do két tinh: 5°C

2- Sau khi khao sét, chiing t6i di lua chon dugc cac diéu kién t6i uu dé téng
hop CA nhu sau:

o Xic tac: XTI,

o Ty lé xiic tac: 0,005%.

o Thoi gian phadn iing: 4 gio

o Nhiét do phan ving: 210-260°C

e Hiéu sudt dat: 90%

o Ham luong CA sau tinh ché dat: 98%

V. CAC KET QUA NGHIEN CUU TRIEN KHAI SAN XUAT CA

V.1. Két qua nghién citu trién khai trén thiét bi gian doan

Dé phuc vu cho nghién citu hoan thién cong nghé lién tuc san xuat CA,
ching toi da tién hanh thir nghiém ap dung cong nghé gian doan vao san xuit CA.
Tat ca cac thong so ky thuat duoc nghién ciu & trén (phan 3 muc I, 11, IIT) da duoc
ching t6i 4p dung dé thuc hién trong qua trinh tong hop CA trén thiét bi gian doan
lap dat tai Cong ty Phan dam va Hoa chit Ha Bac.
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K&t qua thir nghiém cong nghé trén thi€t bi nay cho thdy cac thong so

nghién cttu dat dugc kha chinh xac, sai s6 nho khong ddng ké vi vay thiét bi chay

rat 6n dinh va cho hiéu qua cao.

Trong phan nay ching toi chi dua ra day cac két qua lién quan téi phan hiéu

suit danh gia, cac chi tiéu khac nhu nang lugng, nudc, nhan cong, hoi, v.v, sé dugc

chiing toi dé cap trong phan 5.
K&t qua cua nhitng thir nghiém nay dugc trinh bay dudi day.

Bdng 9: Két qud thir nghiém san xudt CA qui mo pilot

TT Ure (kg) XT, (g) Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) | Hiéu suat (%)

1 5,0 0.25 210-260 4 85

2 7,0 0.35 210-260 4 89

3 10,0 0.50 210-260 4 87

4 10,0 0.50 210-260 4 91
Hiéu suat trung binh 88

V.2. Két qua trién khai san xuét CA lién tuc cong suat 15 kg/h

Thu nghiém san xudt véi quy mo 16n hon tr 120-150 kg ure/ mé,

ching to6i nhan thay hiéu suat cao va rit 6n dinh, phit hop véi két qua nghién

ctiu trong phong thi nghiém. Diéu d6 ching t6 cdc thong so trén c6 thé dung

lam co s& dé thiét k€, ché tao thiét bi lién tuc san xuat CA.
Bdng 10: Két qud thit nghiém san xudt trén thiét bi CA cong sudt 100-150

kgime
: - . Hiéu suat
TT Ure (kg) XT, (kg) Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) %)
(Y
1 100 0,5 210-260 4 89
2 120 0,6 210-260 4 91
3 150 0,75 210-260 4 90
4 150 0,75 210-260 4 89
Hiéu suat trung binh 89,8
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Nhu vay véi luong nguyén liéu dau vao tir 100-150 kg, cing véi cac
thong so toi wu da xac dinh, hiéu suit trung binh ctia qua trinh dat 89,8%.
Tir cac két qua nghién ciu trén, ching t6i dua ra qui trinh cong nghé
san xuat CA theo mo hinh lién tuc (Xem phan 4).
V.3. Cac két qua trién khai tinh ché CA
Bdng 11: Két qud thir nghiém tinh ché CA qui mo pilot

CA tho . o Hiéu suat

TT DMKT1 (kg) | Nhiét do (°C) | Thoi gian (h) j
(kg) (%)
1 10 8 5 3 93,0
2 10 8 5 3 93,5
3 10 8 5 3 94,0
4 10 8 5 3 94,2
5 10 8 5 3 94,5
6 10 8 5 3 95,0
7 10 8 5 3 94,7
Hiéu suat trung binh 94,1

Tir cac két qua trén, ching toi nhan thay, cac thong so toi uvu dugc xac dinh
& trén cho hiéu sudt phan ting cao va 6n dinh, c6 thé dua vao trién khai v6i qui mo
16n hon.
B. NGHIEN CUU CONG NGHE TONG HOP TCCA

I. TONG HOP MUOI XIANURAT
I.1. Cd s6 khoa hoc

Axit xianuric chi ton tai 100% & dang enol khi né & trong moi trudong kiém
(xem phén téng quan), vi vay dé hé trg cho qué trinh phéan ting clo hod thanh cong
ngudi ta phai tién hanh kiém hod bang cdch chuyén né sang dang mu6i tan trong
kiém. Phan tng chinh ctia cdc qud trinh nay nhu sau:

(CHON), + NaOH — > C;H,O,.N;Na -Q, (31)
C,H,0,N;Na+NaOH — 5 C,H,0:N,Na, -Q, (32)
C,H,0;N;Na,+ NaOH — 5 C,O,N;Na;—Q,  (33)

Nhu vay qu4 trinh t6ng hop mudi xianurat s& toa nhiét vi vay cin thuc hién

céc phan ting & nhiét do thap dé phan nitg xay ra theo chiéu thuan.
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L.2. Cac thi nghiém khao sat

Dé téng hop mudi xianurate cin c6 ba thong s6 chinh 1a: khoi luong CA,
khoi luong kiém va thé tich nuGe. Yéu cdu phan ting dugc thuc hién & nhiét do thap
vi mu6i xianurate dé phan ly & nhiét do cao, nhiét do thich hop nhét tir 0-25°C.
Chung t6i da tién hanh céac thi nghiém va rit ra két qua nhu sau:

Bang 12: Khdo sdt nhiét do phan ting

TT | CA (kg) NaOH (kg) | V.. (i) | Nhietdo (°C) | Hieu suat (%)
1 1 1,1 3 0 100
2 1 1,1 3 10 100
3 1 1,1 3 15 100
4 1 1,1 3 20 100
5 1 1,1 3 25 08
6 1 1,1 3 35 90
7 1 1,1 3 45 85

Nhu vay nhiét do thap cho hiéu suat cao hon, & nhiét do cao xay ra qua trinh
nguoc lai nén ¢6 mot luong mudi xianurate chuyén thanh CA. Chinh diéu nay da
lam giam hiéu suét phan tng.

Bdng 13: Khdo sdt dnh hudng cuia khoi luong NaOH dén phdn iing

TT | CA (kg) | NaOH (kg) | V.. (it) PH Hieu sudt (%)
1 1 0,5 3 9 60
2 1 0,8 3 10 80
3 1 0,9 3 11 90
4 1 1,0 3 12 95
5 1 1,1 3 13 100
6 1 1,3 3 14 100
7 1 14 3 14 100

Tu két qua trén ching t6i thay khoi luong NaOH cin dé phan tng hét 1 kg
CA 1a 1,1 kg, dong thoi dung dich lic nay cho pH=13 rat thich hop cho phan tng
clo hoa. Khi lwong NaOH tang 1én sé gay lang phi NaOH va khong kinh t&€ cho
phan tng clo hoa (ton clo do du xiit).
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Do6i véi lugng nuGe can dé€ du cho phan ting, ching toi cling da khao sat kha

ty mi, boi vi thong s6 nay s€ quyét dinh ty 1€ tan ciia mudi va do bao hoa clia mudi

Xianurate.

Bdng 14 : dnh hudng cua luong nudc toi dé bao hoa mudi xianurate

TT | CA (kg) | NaOH V wée Nhiét do Hiéu suat Hién tuong
(kg) (lit) (‘O (%)
1 1 1,1 1 20 75 Khong tan hét
2 1 1,1 2 20 87 Khong tan hét
3 1 1,1 3 20 100 Tan hoan toan
4 1 1,1 4 20 100 Tan hoan toan
5 1 1,1 5 20 100 Tan hoan toan

Nhu vay véi luong nude nho hon 3 lit cho 1kg CA s€ tao ra dung dich muoi
qua bao hoa, khong hoa tan hét lugng CA can thiét. Khi luong nudc 16n hon 3 lit sé

bi du nudc gay lang phia cho phan nitg clo hoa.
Nhan xét
Ty 1&é CA: NaOH:V nudc= 1kg: 1,1kg: 3lit 1a #y Ié vang cho diéu ch€ muoi
xianurate, véi ti 1€ d6 pH cua dung dich dugc dam bao yéu cau (pH=13).

IL NGHIEN CUU CAC THONG SO CHO QUA TRINH TONG HOP TCCA

Sau khi diéu ch€ muéi Trisodium ching toi ti€n hanh khir mau, loc bd tap

chét trude khi thuc hién qua trinh clo hod. Sau d6 cho vao thié€t bi phan tng cé
khudy, nhiét do duy tri trong khoang 20-25°C, tién hanh suc khi clo véi toc do

10ml/s. Sau khoang 1,5-2 gid két thiic qua trinh, loc sdy thu san pham.

II.1. Cac co so khoa hoc

Qua trinh téng hgp TCCA tir mu6i xianurate trai qua cdc budc sau:

+ Phan ting tao mono; di — clo xianurate

C,0,N,Na, + Cl,

C,0,N;Na,Cl + Cl,

— 5 C,0,N;Na,Cl + NaCl - Q, (34)
— 5 C,0,N;NaCl, + NaCl- Qs (35)

+ Phan tng tao triclo

C,0,N;NaCl, + Cl,

— 5 C,0,N,Cl, + NaCl - Q, (36)
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Céc phan tng trén la phan tng toa nhiét vi vay dung dich phan tng can phai
¢6 tac nhan lam lanh.

Qua trinh phan huy TCCA trong moi truong axit (pH=3-4) dién ra nhu sau:
C;05N,Cl; + 10Cl, + 8HY ——— 3CHCl, + 3NCl; + 3HOCI + 2HCI (37)

Vi vay trong qud trinh tong hop TCCA can dac biét chd y t6i phan tng (37),
su phan huy san phdm s& dan t6i 1am tang dot ngot ap sudt trong hé thong thiét bi
gay mat an toan trong san xuat TCCA.

Do qua trinh phan ting xay ra gitta hai pha khi va long, nén vai trod cua ap
suat tGi can bang phan tng rit quan trong. Ngoai ra cdc yéu t6 pH, nhiét do ciling
can kiém sodt chat ch&, néu khong ki€ém soat tot phan tng phan huy rit ré xay ra
nhu vay lam giam hiéu suét phan tng.

I1.2. Xac dinh ap suat lam viéc toi vu
Pay 1a phan tng cia mot pha khi v6i mot pha long vi vay vai tro ap sudt cling
rat quan trong. V& mat 1y thuyét tir phan tng ta c6 thé thdy viéc tang dp suat khi 1a
c6 loi cho phan ting, gitp qué trinh xay ra nhanh hon va hiéu suat s€ tang 1én.
Chung toi da ti€n hanh khao sat dp sudt phan ung trong khoang thiét bi cho
phép tir 0-5at. Két qua dugc thé hién trén bang 15 va do thi hinh 7, két qua thuc
nghiém cho thay rat ding véi 1y thuyét.

Bdng 15: Anh hudng ciia dp sudt t6i hiéu sudt phdn iing

TT | CA (kg) NaOH (kg) | Nhiét do (°C) P (af) Hiéu suat (%)
1 1 1,1 20 1 90

2 1 1,1 20 1.5 93

3 1 1,1 20 2 95

4 1 1,1 20 25 97

5 1 1,1 20 3 08

6 1 1,1 20 35 99

7 1 1,1 20 4 99

8 1 1,1 20 45 99

9 1 1,1 20 5 99
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Hiéu suat

100 -

95

90

85

4

Hinh 7: dnh hudng ciia dp sudt téi hiéu sudt tong hop TCCA

Tir do thi chdng toi thdy ngay & dp suat thuong phan tng cling xay ra

vGi hiéu suét cao, s di ¢6 diéu d6 do clo ¢6 tinh oxy hod manh. Hiéu suét

cao nhat va 6n dinh nhat tir 3,5 at tr& nén. Néu ching ta c6 cdc thiét bi chiu

ap va chiu clo tot trong thoi gian dai thi thuc hién phan Gng & ap suat 3,5 at
1a thich hop nhat. Vi diéu kién k¥ thuat nén ching toi chi tién hanh & dp suat

thap 1,5 4t do dé dam bdo an toan ma hiéu suat phan tng ciing khong qud

thap.

I1.3. Khao sat anh hudng cua nhiét do

Dé x4c dinh duoc nhiét do t6i wu ctia phan ung clo hod chiing t6i tién hanh

khao sat nhiét do phan tng tir 5-30°C. Két qua dugc ghi trong bang sau.

Bdng 16: Anh hiudng nhiét do t6i hiéu sudt phdn iing

TT CA (gam) Thoi gian (gio) Nhiét do (°C) Hiéu suat (%)
1 2000 3 5 65
2 2000 3 10 70
3 2000 3 15 75
4 2000 3 20 85
5 2000 3 25 90
6 2000 3 30 80
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7 Nhiét do (0C)
Hinh 8: Anh hudng cua nhiét do tdi hiéu sudt phdn ting

Nhiét do thich hop nhét cho phan tng la & 20-25°C v6i hiéu suét tuong tng
1a 85-90%. Néu nhiét do cao hon, toc do phan tng nhanh nhung dong thoi c6
nhiéu phan tng phu x4y ra lam giam hiéu sudt ctia phan tng. Con & nhiét do thap
thi toc do phan tng qua cham. D€ dat dugc hiéu suat mong mudn thi cAn mot
khoang thoi gian tuong doi dai.

I1.4. Khao sat anh hudng cua thoi gian

Tir bang trén ching t6i nhan thay nhiét do thich hop cho phan tng clo hoa
12 20°C t6i 25°C. Trén co s d6 ching toi tién hanh khao sét yéu t6 thoi gian nham
tim ra thoi gian thich hgp nhat cho phan tng. Két qua dugc ching toi ghi trong
bang 13. Thoi gian cho hiéu suét cao nhat tir 90-120 phdt v6i hiéu suat tir 89-91%.
Pay 1a hiéu suat tuong doi cao, tin dung duoc phan 16n lugng CA, khi thoi gian
ngan lugng CA phan tng qua cdc san pham trung gian nén san pham TCCA tao ra
chua duogc 16n con khi thoi gian dat 90 phit, phan 16n CA va cdc san phdm trung
gian da chuyén thanh TCCA. Ngoai phéan ting tao ra TCCA c6 thé c¢6 phéan tng phu
phan huy TCCA tao ra nhitng chat khac lam giam hiéu suét nén khi kéo dai thoi

gian hiéu suat ctia phan tng c¢6 xu huéng giam.
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Bdng 17: Anh hudng ciia thoi gian ti hiéu sudt

TT CA (g) Nhiét do (£2°C) | Thoi gian (phiit) Hiéu suat (%)
1 2000 20 0 0
2 2000 20 45 30
3 2000 20 60 78
4 2000 20 80 86
5 2000 20 90 89
6 2000 20 100 90
7 2000 20 120 91
8 2000 20 150 87

Hiéu suat

0+ \ \ \ \ \
45 60 80 90 100 120

Thoi gian (phiit)
Hinh 8: Anh hudng ciia thoi gian ti hiéu sudt phdn ting
IL.4. Khao sat anh huéng cua pH

pH quyét dinh phén 16n hiéu suat va loai san pham DCCA hay TCCA. So
lieu trong bang sau thé hién kha rd diéu nay.
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Bdng 17: Anh hudng ciia pH dén hiéu sudt phdn ing

PH 7 8 9 10 11 12 13 14
Hiéu suat
j 15 40 50 35 20 5 3 2
DCCA (%)
Hiéu suat
j 15 20 28 42 60 85 90 90
TCCA (%)

Tir bang s6 liéu trén, ching ta c¢6 d6 thi quan hé pH véi hiéu suat tao
thanh DCCA, TCCA.

100

Hiéu suat

Hinh 8 : dnh huong pH toi hiéu sudt tao thanh DCCA va TCCA

S& di nhu vay vi né anh hudng t6i qua trinh chuyén hoa ciia CA va iso-
CA. Ngoai ra, n6 con anh hudng t6i qua trinh trung hod ion clorua va tao tac
nhan thé electrophin. Chiing ta thdy pH thich hop khoang tir 13- 14 thi hiéu
suat phan tng tao thanh TCCA 1a 16n nhat. Diéu kién pH t6i wu 1a 13, hiéu
sudt phan tng dat 90%.

Ciing trén co s& khao sat anh hudng cua pH ma chiing t6i thiy c6 thé
diéu chinh ca thanh phan san phidm ciing nhu loai san phdm chinh 12 TCCA
hay DCCA. Diéu nay ¢ y nghia quan trong trong thuc t€ san xudt vi vira tiét
kiém chi phi, vira ddp tng nhu cau moét s6 doi tuong xtr Iy moi truong can
DCCA dé thay thé¢ TCCA

IL.5. Nhan xét
Nhu vay qui trinh tong hop TCCA tir CA trong phong thi nghiém vdi céc
thong so toi uu nhu sau:
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- Nhiét do phan itng: 20-25°C

- Thoi gian phan ving: 1,5-2,0 gio

- Tilé khoi luong CA:NaOH la 1:1,1, pH thich hop la 13

- Hiéu sudt dat 90%

- Cdu tric sdn phdm da duogc xdc dinh, chdt luong san phdm dat tiéu chudn
k$ thudt (TCCA dang bot trang cé mui hdc clo, ham luong clo hitu hiéu
290%, pH dung dich 1%, tir 2,5-3,0, do dm <4%).

ML KET QUA MG RONG QUI MO NGHIEN CUU TONG HOP TCCA
II1.1. Téng hop TCCA trén thiét bi cong suat Skg san pham/gio

Viéc md rong quy mo san xudt TCCA la muc tiéu chinh cta chiing toi, tir
céc két qua nghién ctu & trén ching toi da 4p dung vao thiét bi tong hop TCCA véi
cong suat nho 5 kg/gid. Vi hé thong thiét bi duge thiét k€ 1ap dat cho san xuat lién
tuc, vGi day du céc thiét bi phu trg khac da gidp ching toi thit nghiém thanh cong
cong nghé téng hop TCCA lién tuc.

Chung t6i da 4p dung cac thong s6 cong nghé thu dugc & trén dé tién hanh
san xuat két qua cho thay hiéu suat tong hop trén hé thiét bi nay rat cao.

Két qua céac dot san xudt thir duoc chiing t6i tong két & bang sau:

Bdng 18: Két qud dp dung tong hop TCCA md rong

_ Tong thoi Hiéu suat
TT | CAkg) | Nhiétdo (°C) pH _
gian (h) (%)
1 10 20 13 3,5 85
2 20 20 13 6,5 85
3 30 20 13 9 87
4 40 20 13 12 88
5 50 20 13 14,5 90
6 70 20 13 19,5 90
Hiéu suat trung binh 87,5

Cac két qua trén cho thdy cac thong so6 toi uu da xac dinh cho qui trinh
san xuat TCCA 1a rit on dinh. Khi tang ham luong nguyén liéu vao va duy tri
cac thong s6 nay thi hiéu sudt qua trinh van dat 90%. Tuy nhién thoi gian
binh quan cho mot don vi san phdm giam di. Nhu vay khi hé thong 1am viéc
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lien tuc thi thoi gian tao san pham s& duoc rit ngan di, vi san xudt cang lién
tuc cang lam tang su tuan hoan dung dich phan Gng ciing nhu su héip thu clo
duoc dé hon, t6c do phan Gng nhanh hon. Diéu nay rat c¢6 1oi cho san xuat do
ti€t kiém nang lugng, nguyén liéu, han ch€ 6 nhiém moi truong.

II1.2. Két qua thir nghiém téng hop TCCA trén day chuyén thiét bi 15 kg san
pham gio.

Dua trén nhitng két qua do, ching toi da thiét k& va ché€ tao bo thiét bi san
xudt TCCA lién tuc di tir CA dat cong suat 15kg/h, dugc 1dp dat va tién hanh san
xuat thir tai Cong ty Phan dam va Hoa chat Ha Béc. Hé thiét bi da chay 6n dinh,
hiéu sudt san pham dat 85-90%, cong sudt: 15(kg/h) x24 hx222 ngay = 80 Tan
TCCA/nam.

Két qua céac dot san xuét dugc chiing toi tong két nhu sau:

Bdng 19: Két qua sdn xudt thit nghiém TCCA trén ddy chuyén 80 tdn/ nam

TT CA Téng thoi gian |  Khai lugng san pham Hiéu suat

(kg) (h) thu dugc (kg) (%)

1 50 5 74 85

2 70 6,5 106 89

3 90 8,5 140 91

4 100 10 156 90

5 110 11 173 89

6 120 11,5 188 89

7 130 12 205 91
Téng 670 64.5 1042 89

Tir két qua thu dugc ching toi thay:

+ Hiéu suét trung binh dat 89%

+ Nang suat trung binh dat: 16kg TCCA/h

Nhu vay véi day chuyén thiét bi lién tuc da rit ngan thoi gian san xuat
trung binh tir 4,0 phiit/ 1kg san pham xu6ng con 3,7 phit/1kg san pham. Néu
hé théng chay lién tuc thi ¢6 kha ndng rit ngén thdi gian trung binh xuéng
3,5 phit, va s& 1am tang cong suét hé thong lén 20 kg san pham/h. Khi do
cong sudt ctia hé thong thiét bi c6 thé dat t6i 100 — 120 t4n san pham/nam.
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Céc chi tiéu kinh t€ khiac duoc ching toi dé cap trong muc tinh hiéu qua
kinh té.
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Phén 3: CONG NGHE TONG HOP TCCA
A. CONG NGHE TONG HOP CA
I.  Nguyén ly chung cua cong nghé
Xudt phat tir cac co s khoa hoc va két qua thuc nghiém chiing toi da rit ra cac
giai doan chinh cho qud trinh téng hop CA tir ure nhu sau:

Ure, Xuc tac, Phu gia

!

Thiét bi Tron

l

THIET BI
PHAN UNG

l

CA p| Tinhché || CA tinh

3! Amoniac || Thu hoi

Hinh 9: So do nguyery~cormgrghé téngnopcre
II.  Cac co sd khoa hoc lua chon cong nghé lién tuc
1. Uu diém clia cong nghé lién tuc so v6i cong nghé gian doan
+ Hé thong thiét bi don gian, dong b, dé thao tac, dé van hanh.
+ Dé 4p dung tu dong hod trong toan bo hé thong.
+ Cong nghé phu hop v6i xu thé chung cta thoi dai.
+ Chi phi nhan cong it.
+ Tiét kiém nang luong
+ Hiéu sudt cao, chat luong san phadm 6n dinh.
+ Hiéu qua kinh t€ cao, gid thanh san pham ha.
2. Nhiing di€ém yéu ctia cong nghé lién tuc
+ Trinh d cong nhan phai cao.
+ C4c thong so k§ thuat phai chuin xac.
+ Khong thich hop cho quy mo nho.

III. Quy trinh cong nghé tong hop CA

Budc 1: Phéi tron nguyén liéu theo ty 1é: ure:xic tdc = 1:107
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Budc 2: Dua hon hop vao thiét bi phan ting da gia nhiét sin ¢ nhiét do tir
210-260°C. Thuc hién qué trinh phan ting trong thoi gian 4 gio.

Buéc 3: Tinh ché CA tho bang dung moi H,SO,98% theo ty 16 CA/ H,SO, =
1kg/0,8 kg & nhiét do 5°C.

Buéc 4: Loc, sy san pham va déng bao.

IV. Thiét bi cong nghé san xuat lién tuc CA
IV.1. Thiét ké ché tao va lap dat day chuyén thiét bi san xuat CA
IV.1.1. Thiét ké thiét bi chinh

a. Tinh toan thiét ké

1- Cong sudt day chuyén: 15kg/hx222ngayx24h= 80 tan CA/nam.

(Cong suat max = 100 tan/nam)

2 - Lugng nguyén liéu tiéu thu: 20 kgx24giox222ngay=107 tdn/nam.
Dung moi tinh ché: 80x0,8=64 tan H,SO,98%
3 - Nang luong tiéu thu:

+ Dién + hoi : 20kWx24giox222ngy = 106560kW
+ Nuéc: 4m>*x80 = 320000 m*

4 - Kich thudc thiét bi chinh

Chiéu dai thiét bi: 9260mm

Chiéu dai 6ng thiét bi: 8000mm

Puong kinh trong 6ng: 300mm

Bé day thanh 6ng : Smm

Chiéu ngang : 1300mm

Chiéu cao: 1270mm

Vat liéu ché tao: Thép hop kim SU306 Nhat, CT;, va cac vat liéu can
thiét khéc.

IV.1.2. Cac thiét bi phu

+ Thiét bi nap liéu vit tai, cong suit 15-20kg gio
+ Thiét bi rira khi

+ Quat hut khi

+ Heé thong diéu khién

IV.1.3. Ban vé thiét ké (Xem phan phu luc)
+ Thoi gian thuc hién: tue 12/2003-3/2004
IV.2. Lap dat
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+ Dia diém lap dat tai Xudng tong hop ure — Cong ty phan dam va hoa chat
Ha Bac
IV.3. Van hanh
a. Nguyén tic hoat dong

Ure + Xic tdc dugc dinh lugng chinh xéc theo ty 1& 1:10” dugc tron déu sau
d6 dua vao thiét bi phan Gng qua vit ti€p liéu. Thiét bi phan tng dugc gia nhiét gian
ti€p theo timg ving 210°C, 220°C, 240°C, 260°C. Khi nguyén liéu duoc dua vao
trong thi€t bi, hén hop hap thu nhiét ddn dén x4y ra phan ing ngung tu biure,
triure, CA theo timg ving nhiét do cu thé. Qud trinh thuc hién phan tng trong 4 gio
va két thic khi san pham tho c¢6 ham luong CA dat trén 95%va ciing 1a lic hdn hop
di hét chiéu dai thiét bi ra t6i bo phan thu gom. Tai d6 ngudi ta dua san pham tho
vao nghién nho & do min 1-4 sau d6 cho vao thiét bi tinh ché€ bang dung dich axit
sunphuric. Tai thiét bi tinh ché, cac tap chat bi hoa tan vao dung dich axit, sau do
nguoi ta cho thém nudc rita lodng axit va két tha CA rdi tién hanh loc, vat. Sau khi
loc, vét san pham 4m dugc sdy kho & nhiét do 60-80°C t6i khi ham 4m chi con 4%,

dé nguoi, déng bao.

b. K&t qua van hanh
+ Van hanh khong tai hé thong thiét bi dat day du cac thong so thiét

+ Van hanh c6 tai:

- Phan kiém soat va diéu khién nhiét: dat

- Phan co khi: dat

- Cac thiét bi phu: dat

IV.4. Nhan xét cong nghé thuc nghiém

Qua qua trinh nghién cttu, ché tao, hoan thién va van hanh ching toi rit ra
mot s6 diém sau:
Mot s6 diém manh:
+ Mo hinh thiét bi da thé hién ding muc dich nghién ctu
+ Hé thong hoat dong t6t, an toan, cdac thong s6 dé ra déu dat chi tiéu k¥
thuat, cong nghé.
+ Dé thao tac, van hanh, diéu chinh céc thong s6, may méc va thiét bi
+ Da tu dong hoa phan nao nén chi can it cong nhan ciing dam bao day

chuyén hoat dong san xuét tot.
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Mot so diém yéu:

+ Duong 6ng din thoit ammoniac can ch€ tao thém bo rira khi d€ han ché
bi ket khi.

+ Can c6 hé thong nap liéu hién dai, dinh lugng tu dong, bang tai, giu muc

dé giam lao dong thli cong.

V. QUI TRINH CONG NGHE TINH CHE CA
V.1. Quy trinh thuc hién
Bao gom cac budc chinh sau:

Budc 1: Dinh Iuong CA va axit theo ty 1& 1kgCA/1lit axit cho vao thiét bi
tinh ché€ ¢6 gan mdy khudy da nang (vira khudy vira nghién).

Budc 2: Gia nhiét hon hop t6i nhiét do 90°C, két hgp vira khudy vira nghién
trong 2 gio t6i khi hon hop tan hét vao nhau thanh mot chat long.

Budc 3: Thdo hén hgp ra bé c6 chita nude dé két tinh CA.

Budc 4: Bom dung dich sang cdc bé phan ly chd lang phan ly.

Budc 5: Sau 8-9 gid, ti€én hanh hit phan dich ldng dé loc, rira 14n 1 bang HCI
loang, 14n 2,3,4 bang nudc trung tinh.

Buéc 6: Say kho san pham, dé nguoi, déng bao.
V.2. So do cong nghé tinh ché CA

HUT CHAN KHONG

1: Bon chifa axit sunphuaric; 2: Thiét bi tinh ché; 3: Dinh lugng CA;
4: B€ lang; 5: Ly tam; 6: Say thiing; 7: Nghién; 8: Péng bao

o Hinh 10: Ddy chuyén tinh ché CA
Nhan xét:
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Ba xdc dinh duoc loai dung moi tinh ché hop ly, kinh té nén it anh huong
nhiéu téi gid thanh san phdm, tdang tinh canh tranh ciia san phdam.

Tao ra mot luong san phdm 16n, cé chdt luong cao ding dé san xudt TCCA.

Chiing toi dd hoan thién quy trinh tinh ché’ CA & quy mo cong nghiép, voi

sdn phdm dat cdc chi tiéu ky thudt.

B. CONG NGHE TONG HOP TCCA
I. Nguyén ly chung

Tu céc két qua thuc nghién ctu va trién khai thuc nghiém san xuat ching
toi da hoan thién nguyén 1y chung san xuit TCCA tit CA nhu sau:

AXit xianuric,
NaOH, nudc

Thiét bi tao mudi

l

Dung dich Khi » Dixitly clo
muoi clo
LT
Clo hf)a SO C19 hqé loc | Sy
cap thit cap
Khi clo Déng bao I San pham
san pham TCCA

Hinh 11: So dé nguyén 1y cong nghé tong hop TCCA

Nguyén ly nay dugc 4p dung chung cho cac hé cong nghé khic nhau,
cac ludng vat chat duoc van chuyén cudng bic hay khong do yéu t6 cong
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nghé quyét dinh. Viéc 4p dung cac yéu t6 cong nghé vao nguyén ly nay s€
gitp ching ta ¢c6 duoc mot hé thong day chuyén thiét bi san xudt TCCA cé
hiéu suat cao.

IL. So do day chuyén cong nghé

SO PO DAY CHUYEN CONG NGHE SAN XUAT LIEN TUC TCCA

Ly T ——H Ly
12 L
# # 4 ’E
Iy oY [y
Al 4}
2 2 3
[ B H-
| b H
[ -
SS=i — —
— \9/ X 5 X 5 H
1 — 1 F &
6
il 13. Ly tam
4 5. Bom dinh lugng Day chuyén sin xudt TCCA
7 . 6. Bon chita dung dich mugi| 10. Bén chifa nudc tai nhiét TT xic tic HC-HD
3. Thi€t bi clo hod so cip 7. Bom dung dich mugi _| 11 BOM nUGC Wi nhiél | Th ké[Va Hoang Duy |

4. Thiét bi clo hod thit ciip 8. Thbi trao doi nhiét 12. HT cam bién, diéu khién Duyél\
Hinhl2: So do ddy chuyén cong nghé san xudt lién tuc TCCA
Hoat dong: Dinh lugng theo ty 1é 1kgCA:1,1kgNaOH:3lit Nu6c roi dua

vao thiét bi tao mudi 1. Sau khi hon hgp tan hét dung dich mu6i dua sang bon chira

6 sau d6 duoc bom 7 bom vao thiét bi hip thu s6 2. Dung dich mudi & 2 hap thu
clo du cua qua trinh clo hoa sau d6 dugc bom 5 dua sang thiét bi clo hoa 3,4. Nudc
mudi tai nhiét duge 1am lanh nhd thi€t bi 1am lanh 9 va trao déi nhiét 8 chay qua
hé thong thiét bi sau d6 tré vé bon chita 10 va nho bom 11 dua trd lai 1am lanh tudn
hoan cho hé thong. Tai cac thiét bi 3,4 qua trinh clo hoa xay ra khoang 40-50 phut
t6i khi pH dat 4-5 thi két thdc va thdo san pham di ly tam 13 va sdy kho 14.

Toan bd qua trinh phan tng dugc thuc hién trong thoi gian 1-2 gio tuy thudc vao

qud trinh kiém sodt cdc thong so nhiét dong.

II1. Quy trinh téng hop
Quy trinh téng hop TCCA duoc thuc hién qua cdc budc sau:
Budc 1: Diéu ch€ mudi xianurate theo ty 1&: 1kgCA:1kgNaOH:3lit nuéc &
nhiét do 20-25°C.
Budc 2: Thuc hién phan ting clo hod nac 1 trong hai thiét bi hap thu clo du &
nhiét do 20°C, trong thoi gian 30 phuit.
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Budc 3: Bom dung dich tir thi€t bi hap thu sang thiét bi clo hoa, thuc hién
qua trinh clo hod ndc 2,3 ¢ nhiét do 15-20°C. Thuc hién tudn hoan cudng
biic bing bom trong thoi gian 30-45 phiit. Kiém tra pH, néu pH dung dich
giam xu6ng t6i 4,5 thi két thic phan tng. Kiém tra nhiét do néu nhiét do
>20°C thi tang t6c do dong tdc nhan lanh xudng duéi 20°C.
Buéc 4: Loc san pham bang mdy ly tam. San phdm duoc sdy bing may siy
dia hoic say thing quay & nhiét do 40-60°C t6i do 4am <4% thi két thiic.
Budc 5: Nghién san pham, déng bao, bao quan.
IV. Thiét ké day chuyén thiét bi san xuat TCCA
IV.1. Tinh toan thiét ké
1- Cong suat day chuyén: 15kgx222ngayx24 = 80 tan TCCA/nam.
2 - Luong nguyén liéu tiéu thu:
+ Luong CA: 10 kgx24giox222ngay=>53 tan CA/nam.
3 - Nang luong tiéu thu:
+ Dién+ hoi: 8kWx24giox222ngay = 42624kW
+ Nudc: 4.2m*/T x 80T/nam = 336000 m*/nam
4 - Kich thudc cac thiét bi chinh
- Thiét bi clo hoa:
+ Chiéu dai: 4,5 m
+ Duodng kinh trong: 200 mm
+ Bé day thanh: 5 mm
+ Vat liéu ché tao: Thép khong gi X18HI10T va cac vat liéu chiu hoa
chat khac.
- Thiét bi hap thu:
+ Chiéu dai: 4,2 m
+ Duodng kinh trong: 2200 mm
+ B¢ day thanh: 5mm
+ Vit liéu ché tao: Thép khong gi X18HIOT + vat liéu composit,
chiu hoa chat, chiu clo khac.
5 - Céc thiét bi phu
+ May lam lanh tuin hoan.
+ Hé thong may bom nudc lanh va bom chiu hoa chit .
+ Hé thong diéu khién, do nhiét do tu dong.
+ Cdc bon chita.
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+ Mady loc ly tam
+ Heé thong thiét bi sy san pham
+V.v...
IV.2. Ban vé thiét ké
(Xem phan phu luc)
IV.3. Lap dat
+ Dia diém lap dat tai Xudng téng hop ure — Cong ty phan dam va ho4
chit Ha Bac
IV.4. Van hanh
+ Van hanh khong tai hé thong thiét bi dat day du cac thong so thiét ké.
+ Van hanh c6 tai:
- Phan kiém soat va diéu khién nhiét: dat
- Phan co khi: dat
- CA4c thiét bi phu: dat
I1.2. Nhan xét cong nghé thuc nghiém
Qua qua trinh nghién ctu, ch€ tao, hoan thién va van hanh ching t6i rit ra
mot s6 diém sau:
Mot s6 diém manh:
+ Hé thong thiét bi da thé hién ding muc dich nghién ctu va dam béao cong
suat thiét ké.
+ Hé thong hoat dong tot, an toan, cac thong s6 dé ra déu dat chi tieu k¥
thuat, cong nghé.
+ Dé thao tac, van hanh, diéu chinh cac thong s6, may méc va thiét bi
+ Can it cong nhan ciing dam bao day chuyén hoat dong san xuat tot.
Mot so diém yéu:
+ Con mot s6 thao tdc thi cong khong thich hgp cho diéu kién lam viéc
thuc té.
+ Hé thong x{r 1y khi thai ctia cac qua trinh can hoan thién hon.
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C.BAO QUAN
I. Bao quan CA
I.1. Say

Sdy san phdm sau tinh ché& & nhiét do 80°C, bang thiét bi say thing quay,
sau d6 duoc nghién min.
1.2. Pong goi

Déng g6i vao bao bi PP loai 25 kg, 50kg sau d6 boc tié€p bang bao nilon.
I.3. Bao quan

Dé noi kho rdo, thodng, mdt, tranh ti€p xdc axit, kiém.

I1. Bao ché va bao quan TCCA
IL.1. Céc thong so chi tiéu cua siy san pham
1. Nhiét do say

_ Sy TCCA & nhiét do thap, thich hop nhat tix 40-60°C, vi sdy & nhiét do cao,
va do 4m cao sé€ thiic ddy qu4 trinh phan huy san phdm Iam gidam chat lugng san
pham.

- Dé tang toc do say co thé tang toc do dong tai nhiét, hodc sy chan khong.
2.P0 am

- D06 4m san pham sau sdy phai dat <1%.
3. Do tan

- TCCA 100% c6 do tan trong nudc 1a 1,2% & 25°C. Néu c6 ham luong tap
chit cao va nhiét do cao, do tan TCCA sé& thé cao hon.
4. Mau sic

- TCCA la mot chat bot mau trang min, mui hac dac trung cta clo.

I1.2. Bao ché san pham
1. Bao ché san pham dang vién nén

Ching t6i da nghién cttu bao ché TCCA & dang vién, ¢c6 ham lugng clo
hoat tinh 70%, san phdm nay chiing to6i da phan tich va khang dinh dat yéu
cau chi tiéu.

Don phéi liéu cu thé nhu sau:

Don cho loai c6 ham lugng clo hoat tinh 70%

64



1. TCCA 82%

2. Phu gia 16%

3. Chét bao quan 2%
Don cho loai c6 ham lugng clo hoat tinh 60%

1. TCCA 70%

2. Phu gia 28%

3. Chat bao quan 2%

Céc thanh phan trén dugc tron déu, ép trén may ép vién thudc cua nganh
duoc. Kich thuée va trong lugng vién c6 thé thay déi tuy khoi luong va muc dich
st dung.

San pham nay ching t6i da dua vao thir nghiém trong nuoi tréng thuy san va

duoc danh gia c6 chat luong tot, dé sur dung, bao quan.

I1.3. Bao quan
- Nhiét do bao quéan: 25°C, nhiét do cao san pham dé phan huy
- Moi truong: Kho ddo, thodng, mat, do &m<70% la t6t nhat
- Thoi gian bdo quan: 1 nam trong di€u kién t6t khong lam giam chat
luong.
- Bao bi: L6p trong bao PP duc, 16p ngoai bao nilon diung cho st dung
trong thoi gian tu 3-6thang.
Néu bdo quan lau, diéu kién khong dam bao c6 thé dung trong thiing nhua PVC t6i

mau.

D. CAC CONG NGHE XU LY MOI TRUONG
I. Nghién ciru cong nghé xir ly ammoniac

Do qua trinh phan tGng tao CA tir ure sinh khi amoniac gay anh hudng
dén moi truong vi vay viéc nghién ctru cac cong nghé xir 1y khi thai nay la
can thiét.
I.1 Cong nghé xir Iy ammoniac bang dung dich H,SO, loing
a. So d6 cong nghé

Hép thu amoniac bang dung dich dung dich H,SO, 25-30% sau khi da dung
trong qud trinh tinh ché CA & nhiét do 5-10°C cho t6i khi bdo hoa. Sau d6 ti€p tuc
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ha nhiét do xuong 0-2°C dé (NH,),SO, két tinh. Tién hanh loc 1dy mudi chinh 1a
sunphat amon. Nudc loc ¢6 ham luong (NH,),SO, <2%, NH,OH <1.5% nén c6 thé
thai ra ngoai duoc. Khi thai

amoniac Jf Dd H,SO,

1: Thap hap thu
2: Két tinh

3: Loc

4: Bom ly tam 1 1

(NH,),S0,

_>¢ >
®_+ Nudc thai
Hinhl3: So do cong nghé xur )Aamoniac bang dung dich H,50,

b. Két qua thi nghiém

Ching to6i da ti€n hanh thi nghiém hap thu luong NH; thoat ra v6i luong
dung dich H,SO, cén thiét , ciing nhu xac dinh cdc thong s6 nhiét do, thoi gian v.v.
dam bao qua trinh dat hiéu suét cao nhat.

b.1. Dung dich H,SO,25% cdn cho hdp thu NH; khi san xudt 1 kg CA
Chiing t6i dung dung dich H,SO,25% dé thi nghiém, v6i luong ure ding
ban dau la 1,34kg khi san xudt s€ cho 1 kg CA tho, lugng amoniac thodt ra xap xi
0,34 kg. Vé mat Ii thuyét ching ta c¢6 thé tinh dugc lugng dung dich H,S0,25%
can thiét dé thuc hién qua trinh nay theo phén ting:
H,S0O, + NH; —— (NH,),SO,

Tic 1a can khoang 2,38 lit dung dich H,SO, 25% cho hap thu hét NH, dé
san xuit ra 1kg CA. Song trong thuc t€ s€ khong bao gio dat nhu vay, chiing toi da
thir nghiém va cho thay can 2,65 lit dung dich H,SO, 25% cho san xuat ra 1kg CA
& nhiét do hdp thu 1a 0-2°C.

Vi diéu kién d6 sau khi chiing toi két tinh san pham (NH,),SO, thu dugc
2kg, tic 1a hiéu suat dat 87%.
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b.2. Nhdn xét
Vé6i quy trinh doc 1ap nay cho thdy lugng dung dich H,SO, dung kha 16n,
diéu nay ciing khong ding ngai vi trong khau tinh ché€ san phdm & trén ta phai
dung 1,0 - 1,5 lit dung dich H,S0,75% tr& 1én dé tinh ché 1 kg CA tho.
Xét vé mat kinh t€ thi gia (NH,),SO, trén thi truong vao khoang 3000 -
5000 VN dong/kg nén trir di cac chi phi khac va bu gia cho H,SO, van c6 1ai.
Pay 1a mot phuong an két hop kha hoan thién giita cic muc tiéu khac nhau
vira bao vé dugc moi truong, vira dam bao san xuét kinh doanh thanh cong.
1.2. Cong nghé tai sit dung ammoniac cho tong hop ure
Chung t6i da tham khdo mo hinh cong nghé nay va nhan thiy né c6 thé ap
dung duoc & cac nha mdy san xuat ure. So d6 cong nghé dugc thé hién nhu

sau.

[ <Dieh hap thy

Nu6c lanh)y—g

Di tdng hop ure

1: Thép rira khi

&
&
Amoniac &)l —1
2: Thdp tinh ch&

Nue thai Dich hap thu 3: Thiét bi lam kho
4: Méy nén
5: Quat khi

Hinh 14 : Hé thong tdi sit dung amoniaccho tong hop ure
Nhan xét: Hé thong xir Iy ammoniac bdang cdch tdi sit dung rdt thich hop cho cdc

nha mdy sdn xudt phdn ure vi né don gian duoc rdt nhiéu, khong cé khi thdi vi thé

rdt hiéu qud
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I1. Nghién ciru cong nghé xir ly clo du va nudc thai
II.1. Cong nghé nén hoi luu khi clo

Khi du khong phai hoan toan 1a clo ma né bao gém kha nhiéu khi khac chu
yéu bao gom céc khi sau: HCI, NH,Cl, NCl;, CCl;, v.v. Vi vay doi hoi phai xtr 1y
va phan tach cac khi khac truée khi nén hoi luu. Theo ching to6i cong nghé nay
khong thich hop véi diéu kién nudc ta do phai ddu tu khd nhiéu thiét bi dat tién .
I1.2. Hap thu bang dung dich sira voi

bay 1a cong nghé dugc dp dung rong rai & nhicu nuGe. Quy trinh cong nghé
nay cu thé nhu sau:

Khi thai

i A 1: Bon chia

v v dung dich sira
voi

() 2: Bom dung

3 3 dich sita voi

3: Thap hap thu
4: May ly tam
5: Sy san

< ¢ pham

role—t

nudc thai

Hinh 15: So dé cong nghé xu ly clo du bang sita voi

Quy trinh hoat dong nhu sau: Dung dich sita voi dugc bom toan hoan vao
thiét bi hap thu 3 (dugc lam lanh nho chat tai nhiét), tai day xay ra phan ting

2Cl, + Ca(OH), —— CaCl, + 2HOCI
Cl, + Ca(OH), —— Ca(OCDHCIl + H,0

Khi nong d6 mudi CaCl,, Ca(OCI)CI dat t6i bao hoa s€ két tinh va loc tach
lay cac muoi nay dung cho cac nganh khac.

Tinh kinh t€ cta cong nghé: Gid voi ct trén thi truong thap (350 dong/kg)
nén rat ré. Thiét bi duoc ché tao bang cdc vat liéu sidn co, ré tién nhu PVC,
composite. Vi vay chi phi lap dat, dau tu trang thi€t bi thap rat thich hop véi cdc
doanh nghiép trong nudc.
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E. PANH GIA HIEU QUA KINH TE

I. Xay dung dinh mitc tiéu hao cho qua trinh san xuat lién tuc CA

Chung toi da thong ké toan bo cac chi phi can thiét trong qua trinh san

xuét thuc t€ CA tai cong ty phan dam va hoa chat Ha Béc. Tat ca gia thanh

chi phi nguyén vat liéu dugc tinh theo gia thi truong ngay 30/6/2004.

Bdng 20 : Dinh miic tiéu hao cho qud trinh sdn xudt 1 tdn CA

T Chi phi san xuét bVT S6 lugng Do? gid Thélih tien
(dong) (dong)

1 Ure Tan 1.650 4.200 6.930.000
2 Xic tac kg 0.0825 22.000 1.815
3 bién + hoi Kw 1.522 1.800 2.739.600
4 Nué6c cong nghiép m’ 4.000 400 1.600.000
5 Dung moi tinh ché& kg 800 2.600 2.080.000
6 Chi phi nhan cong nguoi 6 60.000 360.000
7 Téng (1+243+4+6+5) 13.709.600
8 Khau hao von ¢6 dinh 8% (7) 1.096.768
9 Chi phi bao bi,

bao quan 29%(7) 274.192
10 Chi phi khac 49(7) 548.384
Tong chi phi xuat xudéng 15.631.013

Nhan xét:

+ Gia trén chi 1a gid xudt xudng, chua tinh tGi cac chi phi khac nhu chi phi

quan 1y (5%), chi phi ban hang (4-5%), thu€ VAT, chiét khau thuong mai, hoa
héng..., vi vay gid thanh thuc t€ chiac chin cao hon.

+ V6i quy mo nho (13-15 kg san pham/gid, cac chi phi khac cao hon nhiéu

chi phi san xuét 16n. Vi vay néu t6 chifc san xuat & quy mo 16n hon ¢6 thé tiét kiém

duoc nhiéu chi phi hon tr nang lugng, nude, nhan cong, khiau hao thiét bi, nha
xudng, v.v, nén c6 thé ha gia thanh xuéng khoang 14.000-15.000 dong cho 1 kg
CA xuit xudng.

+ Trong qua trinh san xuat, néu tang dugc cong suat thié€t bi vugt cong suat

thiét k& cling c6 thé ha gid thanh san pham, ting sic canh tranh cua san pham.




+ Gia tham khao CA98% cua Trung Quéc 22.000-24.000d6ng/kg (chua
tinh thu€ nhap, chuyén cho).
II. Pinh miic tiéu hao cho qua trinh san xuat TCCA
Bdng 21 : Dinh miic chi phi san xudt 1 tdn TCCA

TT Tiéu hao san xuit . DPon gia Thanh tién
1 Tén san pham TCCA bVT 50 lugng (d6ng) (d6ng)
! CA 98% Kg 632 15.631 | 9.878.792
2 NaOH 40% Kg 1740 4.400 7.656.000
3 Clo 16ng 99,6% Kg 1200 4.000 4.800.000
4 Nudc cong nghiép m’ 4000 400 1.600.000
5 Pién Kw 1200 1.500 1.800.000
6 Chi phi nhan cong nguoi 6 80.000 480.000
7 Téng (1+2+3+4+5+6) 26.213.528
8 Khau hao von ¢6 dinh 12% (7) 3.145.623
9 Chi phi bao bi,
bao quan 2% (7) 524.271
10 | Chi phi khac 4% (7) 1.048.541
Tong chi phi xuat xudéng 30.933.455
Nhan xét:

+ Gia trén chi la gia xuét xudng, khong bao gom céc chi phi khac (thué€ VAT,
quan 1y, dich vu, v.v.) vi vay gid san pham ban trén thi trudng chic chin cao hon
nhiéu (trén 40.000 dong /1kg).

+ Trong qu4 trinh san xuat c6 thé tiét kiém chi phi dau vao nhu xiit, clo, dién,
nudc, dé ha gid thanh san pham.

+ C6 thé tang ning suat day chuyén vuot cong suat thiét k& dé giam thoi gian
khau hao, tiét kiém chi phi, v.v, 1am giam gi4 thanh san pham.

+ MG rong cong suat day chuyén thiét bi trén quy mo 16n dé giam chi phi c6
dinh, nhan luc, phat huy hét cong suit cac hé thong thiét bi khac, nhu vay ciing cé
thé ha géi thanh san pham.

+ Trén thi trudng hién nay dang pho bién hai loai TCCA chinh: dang 100% TCCA
c6 gia tir 70.000 dong/kg (Trung Qudc) — 120.000 dong/kg (Tay Ban Nha, Phap);
dang bao ché& 40% TCCA dung cho nuoi trong thuy san c6 gia tir 35.000 -
45.000dong/kg(TrungQuoc).
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PHAN 4: PHAN TiCH SAN PHAM

I. Xac dinh cau tric CA
1.1. Tinh chat 1y hoc

- Nhiét do phan huy >360°C.

- Khoi luong mol: 129

- Tinh thé hinh kim, mau tric duc.
1.2. Phé hong ngoai CA

Phé hong ngoai: Mau ran CA dugc ép vién cing véi bot KBr va do trén mdy Nicolet
Aratas 360 FTIR trong khoang budc séng tir 400 + 4000 cm™.
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Hinh 16: Phé hong ngoai CA

Trén phé d6 xuat hién cdc pic: v =807 cm™ 1a tin s6 dic trung cho dao dong bién
dang ctia nhém NH, v = 3024 cm’va 2780 cm™ chan rong c6 cudng do manh 1a tan s6
dac trung cho dao dong héa tri cua nhém OH.

Dong thoi ciling ¢6 3 pic v6i cudng do 16n & 1770 em™, 1753 ecm™ va 1722 cm™ 1a
nhitng tan s6 dac trung cho cdc dao dong hoa tri cia nhém cacbonyl (ve_). Di€u nay
ching t6 rang axit xianuric thu dugc 1a mot hon hop 2 dang déng phan tautomer 1a enol
(II) va xeton (I).
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Ngoai ra trén pho d6 con xuat hién cac pic 6 v = 1470 cm™; 1399 cm™ va 1051cm’™
la tan s6 dac trung cho dao dong bién dang cuta lién két C=N cua vong thom, ding nhu
theo tai liéu vé phé clia CA.

1.3. Phé tir ngoai CA

Xianuric axit cho phd tlr ngoai khong dugc 16 rang, cac phé dé thu duoc chi cho
mot s6 pic & budc séng 280-295 nm, céc pic nay khong ro rang di€u nay ciing ding nhu
céc tai lieu chudn da tham khao.
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. 29300, 0.1704 2: Z27.00, 1.4967F
N N .2, .
Hinh 17: Pho tw ngoai CA
R Ao >
1.4. Pho khoi cua CA

Pho khoi ctia CA chi rd céc ion duoc hinh thanh khi phan tir CA bi ban pha do6 1a
cdc manh 126 clia C;N;0;, 114 ctia C,N;0,, 86 ctia C,N;, 43 chia N, diéu nay khang dinh
phan ta CA c6 cau tao C;H;0;N; ding nhu tai liéu tham khao.
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<Compound Informetionz

Library: NISTE2

Mol Wgt.: 129

Mal.Form.: CyH,N,0,

Nome: 1,3,5 = wrinzin - 2,4,6 [YH,2H 3H] - trian.

~Muss Tablex
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Hinh 18: Phé khoi ciia CA

I1. Xac dinh cau tric TCCA
I1.1. Tinh chat ly hoc

- Nhiét do néng chay 245-248°C.

- b0 tan 1,2¢g/lit

- pH(1%)=2,7-2.9.

- Dang bot, mau trang, hac mui clo.
I1.2. Pho hong ngoai cia TCCA

Nhém cacbonyl tng véi cac pic ¢6 cuong dO6 manh & khoang Veeo
=1639,4 cm™, twong tu nhu & CA, cic pic & 1353,9 va 1118,6cm™ chinh 1a dic trung
cho dao dong bién dang cua céc lién két C-N vong thom va lién két N-Cl duoc dac
trung bang cdc pic 6 744,5-798,5cm’,
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Hinh 19: Pho hong ngoai TCCA

I1.3. Phé tir ngoai
TCCA ¢6 cuc dai hap thu & 293 nm phu hgp véi cac tai liéu tham khao.

I1.4. Phé khoi luong cia TCCA.

Ph6 khoi luong cia TCCA duoc ghi trén may pho khoi MS-Engine 5989B-HP cua
Vién Hoa hoc- Trung tam KHTN&CNQG bang thiét bi dua mau truc ti€p DIP v6i dung
moi n-hexan. Phd mau bang phuong phédp va cham electron, niang luong va cham 70eV.
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_ Hinh 20: Phé khéi iong TCCA

Trén pho d6 xudt hién cdc pic ¢6 gia tri va cudng do ghi & bang sau:

a6 161

1000 -

Bdng 22 : Cdc s6 khoi va cuong do tuong doi

I (% so véi I (% so véi I (% so véi
m/e dinh co s0) M/e dinh co s0) m/e dinh co s0)
63 5,6 120 48,4 163 13,6
70 100 126 80,5 196 24,2
77 66,6 128 20,1 198 13,5
86 28,9 149 5,6 223 5,1
87 42 154 5,4 231 6,4
112 20,8 161 29.5 232 0,21

233 7,2

Trén phd d6 ¢6 dinh 231 chinh 1a dinh ctia ion phan tir M*. S6 nguyén tir C trong
phan tir TCCA duoc tinh theo ty 1¢ chiéu cao vach phé 12 ion M* va ion (M+1)* tinh theo
cong thic sau:

N = h(M +1)° _ I(M +1)*

hM+.O,011 l,..0,011
Vé6i N 1a s6 nguyén tir C trong phan tir
h(M+1)H (M+D* ’Hw
Ap dung cong thic trén ching t6i tinh dugc s6 nguyén tir C trong phan tt TCCA
ding nhu du doéan.

+1dy\+ 1a cuong do pic va xdc suat clia ion M* va ion (M+1)".
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Tuwong tu nhu vay, dua vao chiéu cao cdc vach phé M* va (M+2)* ching ta ¢6 thé
tinh dugc s6 nguyén tir C trong phan tur.

Dua vao qui luat nito s6 khoi ctia ion phan tot M*1a s6 1€ (231) nén phan ti c6 so
1€ nguyén tu nito.

Trong phan tit TCCA ¢6 lién két C=0 khong bi phan cat trude lién két bén canh -
N-Cl do ching ¢6 nang luong lién két cao hon. Vi vay ion phan tir M* ¢6 thé bi phan cat
tai lién két -N-Cl tao thanh cdc manh c6 s6 khoi 196, 161 va 126. Cac ion nay cling xuét
hién trong pho khai clia axit dicloisocyanuric (DCCA).

T manh ion c6 s6 khoi 126 v6i cudng do khd manh duéi day cho ta thay co thé
c6 hai kha niang phan tach. Tir dinh 126 c¢6 thé mat N hoac C d€ tao ra manh 112 (dong vi
114) hay c6 thé mat CN (so khoi 26) do phd v& vong triazin tao ra manh c¢6 s6 khoi 86
diéu ndy ciing thay trong pho khoi cua axit xianuric.

Sau d6 manh ion c6 s6 khoi 86 c6 thé mat oxi dé tao ra méanh ion c6 s6 khéi 70
cudng do rat manh. Dinh nay ciing ¢6 thé bat nguén tir dinh 126 sau khi phan tach
nguyén ti C, N va O.

I11. Phan tich ham luong clo hitu hiéu c6 trong san pham
Két qua phan tich ham lugng clo hitu hiéu c6 trong san pham dat trén 90%, diéu
d6 cho thay trong san pham chu yéu 1a TCCA (xem két qua phan tich).
e Xay dung phuong phép dinh luong CA va TCCA bang khoi pho:
Dia x4y dung dudng chuin biéu dién su phu thudc tuyén tinh cta ty 1¢ dién tich pic co
ban cua CA va TCCA vao lugng mau véi cac phuong trinh hoi quy tuyén tinh tuong tng

nhu sau:
* Poi voi CA: Y=529286,7 * X R=0,9957
* Poi voi TCCA: Y= 187,067 * X R=0,9947

Dua vao cdc phuong trinh trén c6 thé dinh luong chinh xdc CA va TCCA trong céc
mau phan tich (xem phu luc).
IV.Nhan xét

Tir két quéa phan tich san pham thi nghiém, ching toi nhan thay san phim CA,
TCCA hoan toan phit hop véi cau triic trong cdc tai liéu tham khdo va cdc méiu chuin
ctia nudc ngoai. K&t qua phan tich ham lugng Clo hitu hiéu cao (290%- Xem phu luc).

Ching toi da thong ké cac chi tiéu chit luong clia cdc nudc trong bang sau
dé chiing ta tién so sanh.
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Bdng 23 : Cdc chi tiéu chdt luong TCCA cua cdc nudc trén thé gici va Viét nam

TCCA
) . . Trung , ,
TT Tén chi tiéu Ha Lan Nhat ) Merk san pham
Quoc P ad s
cua deé tai
1 | Clo hitu hiéu 90 91,53 90 91,5 90,1
2 | pH(1%) dung dich <3 <3 2,7-3,3 <44 3,0
3 | biém chay 245-246 | 225-230 | 243-247 246 245-247
4 | Do tan (g/l) 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2
5 | Doam <1 0,5 0,5 1 0,5
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Phan 5: THU NGHIEM SAN PHAM TRONG NUOI TRONG THUY SAN

L. DAT VAN PE

Trong hon mot thap nién gan day, Dang va Nha nudc da dac biét quan tam tdi
nganh thuy san, bao gém dénh bat, ch€ bién va nuoi trong. Vi chiéu dai bo bién trén
2000 km, cung v6i cac hé thong dam phd, clra song, bién két hgp véi diéu kién tu nhién
wu 4i di thuc sy 12 mot moi trudng 1y tudng cho nudc ta phat trién nganh nuoi trong thuy
san. VGi dién tich nuoi trong hién nay trén ca nudc vao khoang trén 700000 ha, nganh
nuoi trong thuy san trd thanh nganh c6 dién tich canh tic 16n sau nganh lam nghiép va
nong nghiép.

Hién nay nganh nuoi trong thuy san dang str dung mot luong rat 16n hoa chat dung
dé khir tring moi trudng nudi va phong dich bénh cho cdc loai nuoi trong. Trong s6 cac
hoé chét dang dugc st dung nhiéu trén thi trudong 1a TCCA va DCCA duoc dung véi hai
muc dich chinh 1a khtr tring moi trudng nuoi va phong dich bénh.

Chdng toi da két hgp v6i Vién nghién citu va nuoi trong thuy san I thuc hién cac
cuoc thir nghiém TCCA trong linh vuc nay dé c6 thé danh gid mot ciach khoa hoc va ddy
du hon céc tinh nang tdc dung cuia loai ché phdm nay. Pong thoi day ciing 12 co s& gidp
cho cdc co quan chiic nang va ngudi st dung ddnh gid ding gia tri ctia ché pham TCCA.
IL. THU NGHIEM QUY MO NHO
I1.1. Bao cao danh gia cua Vién thuy san 1 da duoc bdo cdo thang 9 nam 2003 trén hai
doi tuong 1a ca rophi, tram c6 va tom cang xanh.

Cac két qua da thuc hién (xem phan phu luc)

Trén co s& hop tac ddnh gid thir nghiém hoat tinh sinh hoc san pham TCCA vdéi
Vién nghién ctru va nuoi trong thuy san 1 (Vién 1) trong quy mo nho, ching toi da c6
cdc bdo cdo danh gia tém tat vao thang 2/2003. Tir két qua nay cho thay TCCA 1a loai
thudc c6 nhiéu tinh niang wu viét so vdi cdc loai thudc khac duge ding dé€ phong trir bénh
cho c4, tom. Chung t6i da ti€p tuc hop tdc vé6i Vién 1 ve thit nghiém hoat tinh TCCA trén
dién rong & Hai Phong, Quang Ninh, Nam Dinh va mot s6 noi khac.

Trudc hét chiing t6i dé cap t6i két qua danh gid thir nghiém TCCA trong dién hep
cta Vién 1. Pay 12 ban ddnh gid khdch quan va cling vé6i cdc tai liéu sau nay 1a co s& dé
B0 thuy san ciling nhu cuc nudi trong va bao vé nguén 1oi thuy san cho phép st dung rong
rai loai ch€ pham ¢6 chita hoat chat TCCA.

Theo két qua danh gid so bo ching toi chi y t6i mot s6 dac diém sau:
e Thudc TCCA khong gay anh hudng dén cac yéu t6 thuy hoa (pH, oxi
hoa tan)
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e Tic dung diét khuan & néng do 0,2-0,4ppm lam giam dang ké vi khuén
gay bénh nhdm aeromonas spp

e Diét mot s6 nhuyén thé 1a vat chi trung gian ctia ky sinh triing gay
bénh cho tom ca.

e Khong gay anh huéng t6i mat do phu du

e Liéu ding an toan dé diét trung ao nuoi 1a 0,2-0,4ppm. Khi khir tring
c6 thé diing néng do cao 2-4ppm

e San pham dang ti€p tuc duoc nghién ctu hoan thién va thir nghiém dién rong
dé s6m c6 thé dua ra st dung trong thuc t€.

IL.2. Bao cao thir nghiém TCCA trén ca tra trong giai doan ca huong va giong tai
Vién Thuy san 1 (thang 12 nam 2003).

+ LCs, cia TCCA véi cé tra huong tir 0,4ppm

+ LCs, cia TCCA vdi c4 tra giong tir 0,4ppm
Cac két qua khac:

+ TCCA 12 mot hoa chat it d€ ton du trong moi trudng.

+ Nong do cang cao, thdi gian cang dai thi c4 chét cang tang.

+ Su oxy hod ctia CIO", O, Cl gay ra cac phan tng thay thé clo trong céac lién két
amin cta phan tl protein chit yé€u & bo phan hoo hép. Qua trinh hoa hoc trén lam pha huy
mo t&€ bao bd phan ho hap cua cac loai thuy sinh. Vi vay d6i v6i nhi€u loai s€ bi chét do
qua trinh nay nén can dam bao dung ding nong do an toan.

III. KET QUA THU NGHIEM TREN QUY MO LON

DPon vi phéi hgp thuc hién: Vién nghién ctu va nuoi trong thuy san 1- Bo
Thuy san.

Dia diém thuc hién: Hai Phong, Quang Ninh, Nam Dinh

Nguon: Bado cdo nam 2003, 2004 ctia Vién nghién ctu va nuoi trong thuy san 1.
II1.1.Két qua danh gia tinh sat trung caa TCCA

Dung TCCA sau 48 gio, mat do cédc vi sinh vat Staphyloccus, Vibrio, Fecal coliform,
Salmonella déu gidm manh. Chang han nhu fecal coliform gidm con < 3,0.10°!
MPL/ml d6i véi 16 d6i ching 1a 0,8 — 3,6.10" MPN/ml. Diac biét Vibrio trong nuéc
bién 1a vi khudn gay hai cho vat nuoéi, sau khi dung TCCA luong vi khuin ndy ciing
giam dang ké tir 1,8.10° xudng con 0,2.10°, tham chi mot s6 ao nuoi khong thay con
Vibrio.

Riéng d6i v6i Salmonella khong phat trién duoc khi dung TCCA
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(xem bdng 15, 16 bdo cdo 2004 —Vién NCNTTSI trong phdn phu luc)

II1.2. Két qua danh gia moéi truong

Cac yéu t0 thuy 1y, thuy hoa trong moi truong cling giit vai trd quan trong trong viéc
quyét dinh t6i kha nang sinh trudng va phat trién ctia vat nuoi. Két qia ddnh gid cho
thay cac y€u t6 moi truong it bi bi€én dong manh nén rat t6t cho moi truong nuoi.
(xem bang 17,18 bdo cdo 2004 —Vién NCNTTSI trong phdn phu luc)

I11.3. Két qua danh gia kha nang tri bénh ran ca caa TCCA

Sau khi st dung TCCA véi licu luong 0,7ppm (lan 1), 0,8ppm (1an 2), 1,0 ppm (1an 3)
thi ty 1é ran ca giam tir 100% xudng con 15,2%...

Sau khi str dung TCCA 12 gid ca trd lai an udng binh thuong.

(xem bdng 19, 20 bdo cdo 2004 —Vién NCNTTSI trong phdn phu luc)

Nhu vay TCCA c6 thé tri bénh ran cd, véi liéu luong 0,7-1,0ppm, phun tir 2-3 14n.
Dua trén két qua thi nghiém LD50 va nong do an toan cua TCCA vdéi ca ro phi chiing
ta nén dung 6 néng do 0,7-0,8ppm dé phong tri bénh ran c4 12 t6t nhat. Trudc day khi
cé4 bi bénh ngudi ta thudng ding Dipterex dé tri, mic du c6 hiéu qua nhung lai anh
huong dén dong vat nudi cling nhu con ngudi. TCCA véi dac tinh bay hoi nhanh sé€ it
anh hudng dén dong vat nuoi va khong con ton du khi con nguoi sit dung, dong thoi
tri bénh khong kém Dipterex. Do dé dung TCCA thay th€ Dipterex ndi riéng va cac

hod chat cam dung trong nuoi trong thuy san nai riéng 1a mot yéu cau thuc té.

II1.4. Két luan va dé xuat
a. LC50 cua TCCA

LC50 6, 12, 24, 48, 72, 96h d6i véi ca tra huong: 1,7; 0,9; 0,77; 0,73; 0,73; 0,73ppm
LC50 6, 12, 24, 48, 72, 96h d6i véi ca tra giong: 1,84; 1,03; 0,85; 0,8; 0,8; 0,8ppm
LC50 6, 12, 24, 48, 72, 96h d6i véi ca o phi huong: 2,2; 2,03; 1,87; 1,83; 1,83;
1,83ppm

LC50 6, 12, 24, 48, 72, 96h doi v6i ca tra giong: 3,98; 3,33; 3,02; 2,98; 2,98;
2,98ppm

b. Nong do an toan cua TCCA

Ca tra huong: 0,20ppm

C4 tra giong: 0,21ppm

C4 r0 phi huong: 0,54ppm

Ca ro phi giong: 0,88ppm

Tom post c6 thé chiu dung dugc nong do TCCA<Ippm sau 24 gid chét 53%. Khi su
dung 5ppm dé khir trung nudc ao nuodi can phai dé it nhat 48 gid mdi tha tom hoic
bom nudc vao ao dang nudi tom.

c.Két qua danh gia ton du cia TCCA trong nudc ngot va nudc man
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TCCA khi dua vao trong nudc ngot va nuéc man, sau thoi gian ngan 48-96 gid khong
dé lai t6n du. Trong nuéc min TCCA giai phong clo nhanh hon (sau 3 gi®), nén c6 kha
nang tac dung diét khuén titc thoi manh hon so véi nudc ngot. Dong thoi thoi gian ton tai
ctia TCCA trong nudc man ngin hon (48 gio) so véi nude ngot (96 gio).

d. Két qua anh hudng ctia TCCA dung trong ao nuodi ca

O néng do 0,2-0,4ppm, sau khi phun thudc xuéng ao nuoi cé tra 14n 2 vi sinh vat
giam di ddng ké dac biét 1a vi khuin gaay bénh cho c4 1a nhém Aaromonas spp.

Pong vat day: c6 anh hudng nhat dinh dén sinh vat day dang chid y thudc c6 tac dung
diét duoc mot s6 nhuyén thé (Gastropoda) trong ao 1a vat chii trung gian cta c4.
- Thuc vat phu du: thuoc chua c6 anh huéng 1o rét dén thuc vat (tdo don bao) phu du
trong ao, nhung & nong do 0,4 thude c6 lam giam mat do tao trong ao.
- Ca nuoi trong ao thi nghiém song binh thuong, thudc chua gay anh hudéng dén sic
khoé cua ching.
. Két qua dung TCCA dé khir tring nuGc ao nudi tom
V6i nong do 1ppm TCCA tac dung khir tring diét dugc mot s6 vi sinh vat trong nudc.

(@)

Nong do 5-15ppm TCCA c¢6 kha nang diét toan bo Vibrio spp trong nudc. & nong do
5-10ppm TCCA c6 tac dung lam gidm vi khuén téng s6 trong nuGc 20-24 14an, & ndng
do 15ppm da diét gan hét vi khudn trong nudc.
Trong nudc ao nuoi tom:
- Sau khi dung TCCA 48 gio, céac vi sinh vat: Staphylococus, Vibrio va Fecal coliform
déu giam, dac biét 1a Staphylococcus va Salmonella.
f. Két qua thir thusc TCCA dé tri bénh ran ca (Caligus sp) ky sinh trén c4 ro phi
nudi trong moi trudng nudc 1o.
TCCA c¢6 hiéu qua trong viéc tri bénh ran ca cho ro phi nuéi nuée 19, véi li€u luong
0,7-0,8ppm va phun tir 2-3 14n, moi 1an cdh nhau 3 ngay.
g. Dua vao cédc két qua thir nghiém trén chung t6i dé nghi cich st dung thudc
TCCA cho nuoi trong thuy san nhu sau:
- Xu ly nguon nudc trudc khi nuoi cd, tom: 3-5g/m3 nude (2,0-3,0 ppm) tiéu diét cac
mam bénh.
- Xt ly nguon nudce trong khi nuoi ca tom: 0,2-0,5g/m3 nude (0,2-0,5ppm) ticu diét va
han ché€ cdc mam bénh phat trién.
- Phong tri bénh ngoai ky sinh cho cé: phun xuéng ao licu luong 0,5-0,8g/m3 nude (0,5-
0,8ppm) 2 1an, mdi 1an ciach nhau 3 ngay.
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PHAN 6: PE AN SAN XUAT 500 TAN TCCA/NAM

L TINH CAP THIET CUA PE AN

- Do nhu cau hién nay cta thi truong can mot luong rat 16n TCCA. Thi
truong tiéu thu nhi€u nhat 1a nuoi trong thuy san, hién nay thi trudng nay can tir
1500-2000 tdn TCCA/nam dung dé xir 1y moi trudng va phong trir dich bénh cho
nuoi tom, ca. Song vi chua san xuat duoc trong nude nén phai nhap ngoai dan dén
gia thanh cao, khong dap ung kip thoi mlua vu nudi tha nén nguoi st dung phai
dung thay thé bing cdc san pham khac.

- Vién Hoa hoc Cong nghiép 1a mot Vién nghién ciu trién khai cong nghé Hod

hoc, khong nhiing chi nghién ctu va hoan thién cac cong nghé méi ma con lién doanh
lien két v6i cac doanh nghiép khédc d€ tao ra san pham phuc vu cudc song.
- Nguén nguyeén liéu trong nudc, sin c6 ré tién nén gia thanh san pham TCCA
thap hon san phdm cling loai clia nuGc ngoai.
- Hoan thién cong nghé va chuyén giao cong nghé cho céc co s& c6 kha ning va
nhu cau san xuat TCCA.
IL. MUC TIEU, NOI DUNG VA PHUGNG AN TRIEN KHAI PE AN
I1.1. Muc tiéu
Muc tiéu truéc mit
- Thiét k€, ché€ tao va lap dat hoan thién day chuyén cong nghé san xuét 500
tan/nam.
- T6 chiic san xuat dé c6 san pham kip thoi ddp tng nhu céu thi trudng.
Muc tiéu lau dai
- Tiép tuc hoan thién cong nghé, m& rong san xudt, cai tién cong nghé hién cé va cung
ting san pham ddp tng cho thi trudng.
Muc tiéu cong nghé
1) Cong nghé
- Hop tdc trao d6i cong nghé san xuat TCCA v6i CHLB Nga, Dic, Phap, Trung Qudc.
- Thiét k€&, ché€ tao, lap dat hé thong thiét bi cho day chuyén san xuédt 500tdn
TCCA/nam.
- T6 chitc quan 1y san xuat, tiéu thu san pham, thu héi von dau tu dam bao két qua san
xudat kinh doanh dat hiéu qua cao.
2) Lua chon cong nghé
- Lua chon cong nghé tién tién trén th€ giGi d6 1a cong nghé lién tuc.
I1.2. Cac van dé thuc hién dé an
1) Cong nghé
- Lam chu cong nghé da lua chon dp dung, tich cuc cai tién sdng tao cong nghé dé
day chuyén cong nghé hoat dong dat hiéu qua cao.
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2) Ky thudt
- Khang dinh va 1am chii c4c thong s6 k§ thuat cong nghé ddm bao sdn xuat an
toan va c6 nang suat cao.
3) Sdn phdam
Day chuyén dat va vugt cong suat thiét ké.
San pham dat cac chi tiéu k§ thuat.
4) Quy mo dé dn
Xay dung va lap dat hoan thién mot day chuyén thi€t bi cong sudt 500 tdn
TCCA/nam, thuc hién trong 5 nam 2005-2010.
5) Chung loai sdn phdm:
Dang bot dong bao 25kg, 10kg, S5kg, 1kg.
Dang vién nén 200g, 500g, 1000g
6) Khoi luong san phdam

Nam 2005 2006 2007 2008 2009 2010
San lugng (tan) 150 400 500 550 600 650
I1.3. Noi dung

A. Cdc vdn dé chinh
1) Xay dung day chuyén san xuat TCCA cong suat 500 tdn/nam (thuc hién tir 2005-2006)
a) Thiét k& ché tao hé thong san xuat axit xianuric tlr ure.
b) Thiét k€&, ché tao hé thong thiét bi san xuat TCCA tlr axit Xianuric v6i clo va
kiém.
c¢) Thiét k&, ché tao hé thong xir 1y chat thai.
d) T6 chic chay thir va san xuét thir 100 tan TCCA.
2) T6 chiic san xuit (thuc hién tir 2006-2010)
San xudt trén day chuyén dat cong suat thiét k& 500 tdn/nam.
Nang cao nang suét, dua cong suat day chuyén vuot mic thiét k& dat 600-650 tan/
nam.
B. Cdc budc cong viéc cdn thuc hién dé gidi quyét vdn dé dat ra
1) Tham quan, tu van cong nghé ctia cac nudc tién tién trén thé gidi.
2) Thiét k€&, ch€ tao cdc thiét bi phuc vu cho lap dat day chuyén san xuét 500 tan
TCCA/nam.
3) Lap dat hé thong thiét bi cho day chuyén san xuat TCCA.
4) Chay thir, hiéu chinh cdc thong s6 k¥ thuat, 6n dinh cong nghé.
5) San xuit thir nghiém 100 tan TCCA.
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6) T6 chic san xuat trén day chuyén cong nghé 500 tan
7) Pua san pham vao tiéu thu.
C. T6 chirc va qudn ly dé dn
+ Thanh 1ap ban quan 1y dé an
+ T6 chic trién khai xay dung va lap dat thiét bi.
+ Té chifc co cidu nhan su.
+ T6 chifc san xuat
+ T6 chiic tiéu thu san pham
1. PHUONG AN TRIEN KHAI
II1.1. Phuong an t6 chitc quan ly dé an
+ Thanh 1ap co cdu nhan su quan 1y hanh chinh ctia dé an
Bao gom: Co quan cht tri dé 4n - Vién Hod hoc Cong nghiép
Cht nhiém dé an, cdc ph6 chi nhiém phu trach tai chinh, cong nghé,
xay dung co s6 ha tang, thi trudng, von,v.v.
+ Thanh lap c4ac phong ban chiic nang.
II1.2. Phuong 4n trién khai xay dung va lap dat thiét bi
+ Thanh lap ban quan ly khoa hoc va cong nghé d€ t6 chiic lua chon, thiét k&, ché
tao va lap dat thiét bi.
+ Lap ban kién thiét co s& ha ting dé xay dung mait bing nha xudng, dién , nudc
va céac cong trinh khéc.
T6 chiic san xuét
+ Lap cac bo phan quan 1y san xuat: quan doc, k€ toan, kho, KCS,v.v
+ Phan b6 nhan cong.
+ T6 chic diéu do gio lam.

IV. CAC PIEU KIEN THUC HIEN
IV.1. Pia diém thuc hién dé an
* Pia diém cu thé: Té chic xay dung nha xudng va lip dat thiét bi, san xuat tai
Cong ty Phan dam va Ho4 chat Ha Bac.
* Thuan loi:
Két hop nghién citu va trién khai san xuat.
Nguon nhan luc dam bao trinh do c6 san.
Mit bang, nha xudng c6 sin, khong phai thué ngoai.
Quan ly truc ti€p, chi phi di lai, cong tac phi giam.
Giam chi phi van chuyén nguyén vat liéu, ddu tu kho bai, xe, v.v.

Téan dung tot cac co sd vat chat san ¢ phuc vu cho xtr 1y chat thai, moi truong
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* Han ché ctia noi chon dia diém thuc hién dé 4n:

Nha xudng: Két cau nha phai duoc chong an mon do bi khi clo an mon.

Mat béng hién c6: 1000 m?

Du kién cai tao, mé& rong: Thay thé, boc 16t cdc két cau kim loai bang bé tong
hoac vat liéu chiu duoc an mon clo.

IV.2. Moi truong
Do cong nghé c6 tinh t6i tan thu cdc san phdm phu nén cac chat thai dugc xir 1y

hau nhu triét dé khong déng lo ngai.

IV.3. Vat tu, thiét bi chu yéu dam bao cho dé an thuc hién
Mot s6 vat liéu, thi€t bi dac ching phai nhap ngoai con cac bo phan khac duogc gia

cong bang vat liéu ¢6 sian trong nudc.

IV.4. Nhan luc trién khai dé an
T6 chiic co cAu nhan su
+ Phan b6 va 6n dinh co cau c4c bo phan chiic nang
+ T6 chiic tuyén dung va dao tao nhan luc
* 86 can b0 KHCN ding chuyén mon: 20 ngudi
* S6 ky thuat vién va cong nhan lanh nghé: 30 nguoi
* Nhu cau dao tao phuc vu dé 4n:
can bo: 02, ky thuat vién: 6, cong nhan: 14.
V. PHUONG AN TAI CHINH
- Tong kinh phi du tu cén thiét trién khai dé 4n
+ Von luu dong: 3.236.688.000 dong
+ Von ¢6 dinh: 12.152.300.000 dong
+ Ngoai von Tu c6, Nha nudc hod tro, Vién s€ vay tin dung wu dai hoac kéu goi cac
c6 dong dé dau tu dam bao dé an du kinh phi trién khai hoat dong va san xuat kinh doanh
co lai.
- Du tinh gia thanh san phiam theo ting chung loai, thoi gian thu hdi von:
Gid san pham bao 25kg: 950.000d6ng
Gia san pham bao 10kg: 380.000 déng
Gid san pham bao 5kg: 190.000 dong
Gia san pham bao 1kg: 40.000 dong
Gia san pham ban buon thap nhat 32.000.000 d/tan.
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Thoi gian thu hoi von: > 2,7 nam
Cic s6 lieu cu thé ctia phuong 4n ti chinh dugc trinh by tai cic bang 1-5 va cc phu luc
1-7.

VL. PHUONG AN TIEU THU SAN PHAM, QUANG BA CONG NGHE:
(dé thi trudng hang hod két qua dé 4n, giai trinh va 1am rd thém cho cdc bang tinh
toan va phu luc kem theo (bang 3-5, phu luc 9))
+ Thanh lap cdc bd phan quan ly kinh doanh nhu: kinh doanh, thi truong, tai
chinh,v.v.
+ Xay dung mang luéi tiéu thu: van phong dai dién, dai 1y, nguoi ban buon & cic
dia phuong.
- Gi4 san pham du kién:
Du kién gi4 ban budn san pham nhu sau:
Gia san: 35.000.000d/tan
Gia tran: 50.000.000d/tan

- C4c don dat hang hodc hgp déng mua san phdm dé 4n, cdc phuong thiic hd
trg tiéu thu san pham dé 4n.
Hién nay c¢6 4 don vi chinh thic ky két hgp dong tiéu thu san pham va sidn sang
ting trude tién dé€ Vién lam von t6 chiic md rong san xuat (xem phan sau phu luc).
- Kha ning tham gia clia cdc co quan ti€p nhan san phdm vao qud trinh thuc hién
dé 4n (vé tai chinh, nhan luc, vat luc, kha nang phoi hop thuc hién):
- Hién nay hai don vi Nha nuéc truc thuoc Toéng cong ty Hod chat Viét Nam sin
sang diing ra ti€p nhan san pham cta dé 4n 1a Cong ty Phan dam va Hoa chat
Ha Bac va Cong ty Hoa chat Viét Tri. Hai Cong ty nay hoan toan cé du ning
luc tiép nhan dé 4n dé t6 chic trién khai san xuat.

VIL SAN PHAM CUA PE AN
1) 01 Day chuyén cong nghé san xudt TCCA 500 tdn/nam
2) 100 tan TCCA thuong pham trong nam 2005

3) Cac nam sau binh quan 500 tan/nam.

VIIL. PHUONG AN PHAT TRIEN SAU KHI KET THUC PE AN

- Tiép tuc t6 chitc san xudt kinh doanh dam bao c6 1di dé thu hdi von hoan tra cho
Nha nudc sau khi dé an két thic.
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- Vién c6 cht truong md rong cong suat day chuyén 1én 1.000 tdn/nam bang cac

hinh thic huy dong von khac nhau.

- Chuyén giao cong nghé cho cac doanh nghiép ¢6 nhu cau.

IX. PHAN TiCH TAI CHIiNH PE AN
Bdng 7.1- Tong kinh phi ddu tu cdn thiét dé trién khai dé an

Trong d6
Téng Von co dinh Von luu dong *
. cOn . } Khac (con
Nguon " Ag Nguyén | Khau hao | ) g
. (triéu e o . Luong e .. . . _|tac phi, quan
von . Thiét bi [Hoan thién| Nha . vat liéu, |thi€tbinha| =~
dong) o A , thué B , _ | ly phi, kiém
may moc | cong nghé | xuong . nang lu- |xong da co B
khoan .. .| tra, nghiém
ong  [thué thi€t bi
: thu.....)
2 3 4 5 6 7 8 9 10
Ngan sach
su nghiép 3.000.400 |1,700,000.0| 450.000.0 0.0 150.400 400.000.0 0 150.000.0
khoa hoc
Ty 1& %
Von vay
/ 9.672.020 | 1.963.600 778.000 0 831.200 920.500 0 305.970
tin dung
Ty 1& %
Von tu cO| 1.181.500 | 527.500.0 0.0 654.000 0 0 0 0
Ty 1& %
Nguodn
von khac
Ty 1& %
le’lg SO | 12.293.120 | 4.191.100 1.228.000 654.000 981.600 1.320.500 455.970
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Bang 2- Téng chi phi va gia thanh san pham (trong thoi gian thuc hién du 4n)

TT Noi dung I;Flﬁn(% 880C }(;1) Trong d6 theo san pham | Ghi chd
1 2 3 4 5 6 7
A [Téng chi phi san xuat

Phu luc
1 Nguyén vat liéu, bao bi 1.320.500 1
Phu luc
2 Pién nude, xang dau 462.050 2
Luong, phu cdp, bao hiém x3
hoi + thué khodn chuyén Phu luc
3 mon 196.320 6
Phu luc
4 Stra chita bao tri thiét bi 34.000 7
Phu luc
5 |Chi phi quan 1y (5%) 40.000 7
B |Chi phi gian ti€p va khau hao tai san c6 dinh
Phu luc
7 [Khau hao thiét bi 3
Khau hao thiét bi cil 46.350
Khéu hao thiét bi méi 233.493,3
Thué thiét bi (néu cd)
Phu luc
8 Kh&u hao nha xudng 5
Kh&u hao nha xudng cii 24.700
Kh&u hao nha xudng méi 25.880
Phan b6 chi phi hoan thién Phu luc
9 cong nghé 12.280.0 4
Tiép thi, quang cdo, khac Phu luc
10 (5%) 70.000.0 7
Téng chi phi san xudt (A+B): | 2.465.573,3
Gia thanh 1 don vi san pham: 24.7

(T4t ca cac so liéu trén duoc tinh cho chi phi 100 tan san pham)

Bdng 7.3- Tong doanh thu (cho 100 tdn sdn phdam)

TT | Tén san pham

bvd S6 luong Pon gia | Thanh tién

(1000 d) (10004)

1 2

4 5 6

| TCCA

Tan

100 40.000 4.000.000

Bdng 7.4- Tong doanh thu (cho 1 ndm dat 100% cong sudt)

88




TT | Tén san pham bvd S6 lugng bPon gid Thanh tién
(1000 ad) (10004)

1 2 3 4 5 6

1 TCCA Tan 500 40.000 20.000.000

Bdng 7.5- Tinh todn hiéu qud kinh té'(cho 1 ndm dat 100% cong sudt)

Thanh tién

TT NoOi dung (1.0004)

1 2 3

1 [Tong von dau tu cho dé 4n 12.946.000

2 [Téng chi phi cho mot nam 12.327.866,7

3 [Téng doanh thu trong mot nam 20.000.000

4 |Lai gop (3)-(2) 7.672.133,3

5 |Lai rong: (4)-(thué 5%+1ai vay 8,4% nam) 5.973.169,3

Khau hao thiét bi, XDCB
6 |va chi phi hoan thién cong nghé trong 1 ndm 579.588
7 [Thoi gian thu héi von T(nam) = 1/(5+6) 2,7

X. HIEU QUA KINH TE- XA HOI
X.1.. Hiéu qua Kinh té

- Két qua dat duoc cta dé an sé lam giam gia thanh TCCA va ddp ung dugc
nhu cdu tiéu thu trén thi trudng. Hién nay gid trén thi trudng loai san phdm nay 1a
120.000 d/kg (Phap, Tay Ban Nha ), 70.000d/kg (Trung Qudc). Gid cac loai ché
pham duoc bao ché c6 ham luong TCCA 40-50% cua Trung Quoc loai 111, II trén
thi truong trong khoang 38.000-45.000d/kg.

- Kha ning tiéu thu san phadm TCCA trén thi trudng trong nudc 1a 16n, vi
vay dé 4n trién khai thanh cong s& ddp ung phan nao thi truong dong thoi dé 4n
cling mang lai mot ngudn thu khong nho cho Vién. Nhu vay c6 thé néi chic chin
rang d€ an s& thanh cong va hoan toan c¢é du kha nang thu héi vén hoan tra cho
Nha nudec.

X.2. Hiéu qua xa hoi

- Bbua TCCA vao st dung Kip thoi gitip ngudi nuoi trong thuy san chu dong
phong trir dich bénh va lam vé sinh ao ho t6t hon. Tt d6 ngan nglra dich bénh,
giam bénh tat, tang nang suat nuoi trong.

- Cung tng mot luong dang ké hoa chat xtr Iy nuéc, moi trudng cho cong
nghiép va phuc vu doi séng.
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- Két hop hai hoa cdc nguén nguyén liéu trong nudc, thiic ddy kha ning san
xuat cho nganh hoa chat co ban.
- V6i dé an nay thanh cong da chiing to6 cht truong cta Nha nudc dua khoa

hoc vao phuc vu cudc séng la hoan toan thi€t thuc va ding huéng.

XL KET LUAN VA KIEN NGHI CHO PE AN
XIL.1. Két luan

Su két hgp cdc ngudn nguyén liéu ré, san c6 trong nudc véi nghién ctu ing dung
khoa hoc cong nghé nhim tao ra cdc san pham mdi ddp tng nhu cau thiét thuc cta cudc
song 1a mot thanh coéng ctia nén khoa hoc nudc nha. Vé6i kha nang va kinh nghiém
chuyén sau trong Iinh vuc 4p dung khoa hoc cong nghé vao phuc vu cudc song diéu dé6 da
chiing minh dé 4n nay ctia VHHCN 1a hoan toan c¢6 tinh kha thi.

XI.2. Kién nghi

Vién Hoa hoc Cong nghiép kién nghi v6i Nha nudc cho phép Vién dugc trién khai
dé 4n v6i cac noi dung da trinh bay & trén.

Vién ciing kién nghi v6i Nha nuéc ¢6 cdc chinh siach bao ho san pham hang héa
duoc san xuat tt KH&CN trong nudc.

Trong hoan canh cua Vién vé mat kinh phi, Vién kié€n nghi v6i Nha nuéc cho phép
Vién dugc dp dung cac hinh thic huy dong von khac nhau dam bao nguon kinh phi cho

trién khai va thuc hién san xuat.
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I.

Phan 7: KET LUAN VA KIEN NGHI

KET LUAN

Trong thoi gian thuc hién dé tai, Vién Hoa hoc Cong nghiép da thuc hién dugc cic két

qua sau:

1-

ba xay dung duoc qua trinh cong nghé san xuit TCCA lién tuc tir CA va Clo véi cac
thong s6 k¥ thuat chl yéu sau:

- Nhiét do: 20-25°C

- Thoi gian: 1,5-2,0 gio

- Tylé CA:NaOH lal:1,1

- pH thich hop: 13

- Hiéu sudt: 90%

D3 thiét k& ché tao va lap dat hoan chinh day chuyén san xuat TCCA t6i Cong ty
Phan dam va Hod chat Ha Bic, cong suat 80 tdn/nam va c6 thé nang cao cong suit dat
100-120 tan/nam.

ba xay dung dugc qua trinh cong nghé san xudt CA lién tuc tir Ure lam nguyén liéu
san xuat TCCA véi cac thong so k¥ thuat chu yéu sau:

- Nhiét do: 210-260°C

- Xic tac: Ho SO/ véi ty lé Ure:xiic tac = 1:107

- Thoi gian: 4 gio

- Hiéu sudt: 90%

D3 thiét k& ché tao va lap dat hoan chinh day chuyén thiét bi san xuét CA lién tuc tai
Cong ty Phan dam va Hoa chit Ha Bac, cong suat 80-100 tdn/nam

D3 san xudt thir nghiém tong cong 4 tdn CA dat tiéu chuin k¥ thuat. DA san xuat 2
tdn TCCA dat tiéu chudn k¥ thuat, trong d6 c¢6 1500 kg dang bot va 500 kg dang vién.
Nghién ctru xédc dinh cac thong s6 bao ché va bao quan TCCA trong di€u kién thuc té&.
CAu tric va chét lugng san pham TCCA va nguyén liéu trung gian CA da dugc phan
tich xdc dinh bang cdc phuong phdp hod hoc va vat 1y hién dai cho két qua phi hop
vGi céc tai liéu tham khao. D€ tai cling da xay dung phuong phép dinh lugng nhanh
TCCA va CA bing phuong phdp khéi phé.

D3 thir nghiém va ddnh gid viéc st dung san phdm TCCA trong nuoéi trong thuy san &
dién rong. Két qua cho thay san pham TCCA ctia dé tai ¢ hiéu qua diét khuan rat
cao, nong do chi can diung biang 20% so v6i san pham Clorin dang tiéu thu trén thi
truong va c¢6 du diéu kién dé€ c6 thé dua vao san xuét phuc vu cho nuoi trong thuy san.
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8- Vién Hod hoc Cong nghiép da xay dung dé 4n san xudt TCCA theo cong nghé lién
tuc cong suat 500 tdn/nam. Thir nghiém dé€ 1am co sd tinh todn diu tu trién khai vao
nam 2005.

9- Trong qua trinh thuc hién dé tai, ching toi da két hop dao tao dugc 2 thac sy hod hoc,
5 d6 4n tot nghiép dai hoc va cong bd 5 bai bao khoa hoc.

1. KIEN NGHI

1. D€ nghi Nha nuGc cho dé tai ti€p tuc thuc hién du 4n san xudt thir thir nghiém nham

hoan thién cong nghé dé c6 thé nhanh chéng dua TCCA vao san xuat cong nghiép, phuc

vu nhu c4u ngay cang tang & nudc ta, trudc mat 1a cung cip cho nuoi trong thuy san.

2. Can tiép tuc nghién ctu tng dung TCCA trong mot s6 linh vuc khac nhu: Thad y, san

xuat dugc phdm va trong cong tac vé sinh phong dich.
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