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Danh môc c¸c ch÷ viÕt t¾t 

 

 

Tõ viÕt t¾t ý nghÜa 

ALS Amoni lignosulfonat 

BVTV B¶o vÖ thùc vËt 

DOC §ång oxyclorua 

EW S÷a dÇu trong n−íc (Oil-in-water emulsions) 

LS Lignosulfonat 

SC HuyÒn phï ®Ëm ®Æc (Suspension concentrates) 

WP Bét thÊm n−íc (Wettable powders) 

WDG H¹t ph©n t¸n trong n−íc (Water-dispersible granules) 
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§Æt vÊn ®Ò 

 

 Hµng n¨m c¸c nhµ m¸y giÊy cña n−íc ta s¶n xuÊt ra hµng chôc ngh×n 

tÊn giÊy vµ bét giÊy, trong qu¸ tr×nh s¶n xuÊt th¶i ra dÞch ®en chøa mét l−îng 

lín chÊt h÷u c¬ trong ®ã lignin chiÕm mét l−îng ®¸ng kÓ. Do vËy xö lý nguån 

phÕ th¶i nhµ m¸y giÊy lµ mét vÊn ®Ò cÊp thiÕt ®Ó b¶o vÖ m«i tr−êng. VÒ l©u 

dµi ph¶i h−íng vÒ viÖc nghiªn cøu kh¶ n¨ng tËn dông lignin ®Ó s¶n xuÊt ra c¸c 

s¶n phÈm kh¸c phôc vô nÒn kinh tÕ quèc d©n. Nh− vËy chóng ta võa gi¶i quyÕt 

®−îc vÊn ®Ò m«i tr−êng mµ l¹i thu ®−îc hiÖu qu¶ kinh tÕ.  Víi c¸c cÊu tróc 

cña lignin trªn c¬ së lµ dÉn xuÊt cña phenyl propan cã nhiÒu kh¶ n¨ng ph¶n 

øng vµ ph¶n øng cao cho phÐp chuyÓn ho¸ chóng thµnh nhiÒu s¶n phÈm phôc 

vô c¸c ngµnh s¶n xuÊt kh¸c qua c¸c ph¶n øng nh−: ankalise, sunfonic ho¸, oxi 

ho¸ khö, mecaptan ho¸ [3]. Sö dông lignin vµ c¸c dÉn xuÊt trong gia c«ng c¸c 

d¹ng míi thuèc BVTV lµ mét h−íng rÊt ®−îc thÕ giíi chó ý v× cã nhiÒu tÝnh 

chÊt phï hîp víi c¸c d¹ng gia c«ng thuèc bét vµ h¹t thÕ hÖ míi(WDG, SC) 

nh− kh¶ n¨ng ph©n t¸n, t¹o huyÒn phï, t¹o nhò…XuÊt ph¸t tõ nguån nguyªn 

liÖu thùc vËt dÔ ph©n huû nªn ®−îc coi lµ th©n thiÖn víi m«i tr−êng. Gi¶i 

quyÕt ®−îc vÊn ®Ò n−íc th¶i cña ngµnh c«ng nghiÖp s¶n xuÊt giÊy mµ l©u nay 

ch−a cã h−íng xö lý kinh tÕ. Trong ®ã c¸c muèi lignosulfonat lµ c¸c chÊt ho¹t 

®éng bÒ mÆt ®¸p øng ®−îc c¸c tiªu chÝ dïng cho gia c«ng thuèc b¶o vÖ thùc 

vËt. Trong néi dung cña ®Ò tµi nµy chóng t«i tËp trung nghiªn cøu qu¸ tr×nh 

t¸ch vµ sulfonic ho¸ lignin tõ dÞch ®en cña nhµ m¸y giÊy Hoµ B×nh ®Ó t¹o ra 

s¶n phÈm lignosulfonat dïng cho gia c«ng thuèc b¶o vÖ thùc vËt. 
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Môc tiªu cña ®Ò tµi 
Tõ nguån nguyªn liÖu lµ dÞch ®en nhµ m¸y s¶n xuÊt giÊy ,nghiªn cøu tæng 

hîp mét sè chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng muèi lignosulfonat sö dông cho gia 

c«ng mét sè d¹ng thuèc b¶o vÖ thùc vËt. 

 

Néi dung nghiªn cøu 
1. Ph©n tÝch lùa chän nguyªn liÖu vµ ph−¬ng ph¸p tæng hîp. 

2. Nghiªn cøu c«ng nghÖ ®iÒu chÕ muèi lignosulfonat natri vµ canxi. 

3. Sö dông s¶n phÈm tæng hîp ®−îc  ®Ó gia c«ng mét sè thuèc b¶o vÖ thùc 

vËt. 
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I. Tæng quan lý thuyÕt 
1.1. DÞch ®en vµ lignin: 

1.1.1. VÊn ®Ò xö lý lignin trong c«ng nghiÖp giÊy: 

 HÇu hÕt c¸c nhµ m¸y c«ng suÊt nhá vµ võa ë n−íc ta s¶n xuÊt bét giÊy 

b»ng ph−¬ng ph¸p Kraft kh«ng thu håi ho¸ chÊt, thËm chÝ kh«ng tËn dông 

dung dÞch ®en ®Ó bæ sung dÞch nÊu. Mét sè nhµ m¸y c« ®Æc dÞch ®en theo 

ph−¬ng ph¸p thñ c«ng ®Ó b¸n nh−ng víi l−îng kh«ng ®¸ng kÓ, do vËy hÇu nh− 

toµn bé dÞch ®en sau khi nÊu vµ röa ®Òu ®−îc th¶i ra ngoµi m«i tr−êng. §iÒu 

nµy kh«ng nh÷ng lµm l·ng phÝ ho¸ chÊt mµ cßn g©y « nhiÔm m«i tr−êng nÆng 

nÒ. §èi víi c¸c nhµ m¸y cã thu håi dÞch ®en vµ t¸i sinh xót th× c«ng suÊt cña 

lß ®èt t¸i sinh th−êng h¹n chÕ n¨ng lùc cña nhµ m¸y s¶n xuÊt bét. 

Qu¸ tr×nh s¶n xuÊt bét b¸n ho¸ th−êng d− thõa dÞch ®en víi mét hµm l−îng 

chÊt kh« kh«ng cao, ®iÒu nµy dÉn ®Õn tiªu tèn nhiÒu n¨ng l−îng ®Ó c« ®Æc. 

NÕu dÞch ®en kh«ng sö dông ®Ó t¸i sinh th× cÇn ®−îc  xö lý vµ chÝnh lignin lµ 

yÕu tè chñ yÕu c¶n trë qu¸ tr×nh xö lý nµy.  

ViÖc oxy ho¸ ph©n huû chän läc lignin lµ mét vÊn ®Ò khã kh¨n trong qu¸ 

tr×nh s¶n xuÊt giÊy nãi chung vµ xö lý n−íc th¶i nãi riªng, v× lignin lµ mét 

polyme cã cÊu tróc ho¸ häc phøc t¹p khã ®¸nh gi¸ kh¶ n¨ng ph¶n øng cña nã 

th«ng qua c¸c ph¶n øng ho¸ häc. Tuy kh«ng cho phÐp dù b¸o ®−îc sù t−¬ng 

t¸c thùc sù gi÷a lignin vµ chÊt oxy ho¸ nh−ng nã cho nh÷ng th«ng tin vÒ c¸c 

ph¶n øng c¬ b¶n sÈy ra gi÷a nh÷ng nhãm chøc kh¸c nhau cña ligin víi chÊt 

oxy ho¸. Trong c«ng nghÖ tÈy tr¾ng bét giÊy c¸c ho¸ chÊt th«ng dông ®−îc 

dïng ®Ó xö lý lignin lµ clo vµ c¸c hîp chÊt cña clo. 

Nh−îc ®iÓm cña ph−¬ng ph¸p nµy lµ dïng nhiÒu ho¸ chÊt ®éc nh− Cl2, 

ClO2, HOCl ®ång thêi s¶n phÈm sinh ra còng rÊt ®éc h¹i. 

Ng−êi ta ®· nhiªn cøu qu¸ tr×nh oxy ho¸ lignin b»ng c¸c chÊt oxy ho¸ kh¸c 

nh− H2O2, O3 vµ dïng c¸c xóc t¸c sinh häc ®Ó ph©n huû lignin. Ozon cã kh¶ 
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n¨ng ph¶n øng víi phÇn lín c¸c d¹ng cÊu tróc cña lignin, tuy nhiªn qu¸ tr×nh 

ph©n huû nµy ®ßi hái nh÷ng trang thiÕt bÞ phøc t¹p vµ ph¶i duy tr× sù cã mÆt 

cña ozon trong thêi gian dµi nªn viÖc xö lý sÏ tèn kÐm[4]. 

 Nh− vËy, viÖc xö lý ph©n huû lignin lµ rÊt tèn kÐm do ®ã tr−íc khi xö lý 

dÞch kiÒm ®en cÇn ph¶i kÕt tña lignin. 

1.1.2. TÝnh chÊt vµ thµnh phÇn cña dÞch ®en: 

DÞch kiÒm ®en thu ®−îc tõ qu¸ tr×nh ®iÒu chÕ bét giÊy tõ gç b»ng ph−¬ng 

ph¸p Kraft, thµnh phÇn dÞch ®en bao gåm c¸c chÊt v« c¬ vµ h÷u c¬. 

C¸c chÊt h÷u c¬ cã thÓ chia thµnh 4 nhãm chÝnh sau: 

+ Nhãm c¸c chÊt dÔ bay h¬i bao gåm axit oxalic, axit axetic vµ c¸c axit dÔ 

bay h¬i kh¸c. 

+ C¸c chÊt kh«ng tan trong n−íc vµ ete chñ yÕu lµ lignin. 

+ C¸c chÊt kh«ng tan trong n−íc nh−ng tan trong ete bao gåm phenol, axit 

nhùa vµ axit bÐo. 

+ C¸c chÊt tan trong n−íc vµ hçn hîp r−îu/ete bao gåm c¸c lacton vµ c¸c 

oxi axit. 

C¸c chÊt v« c¬ bao gåm c¸c muèi t¹o thµnh trong qu¸ tr×nh ph¶n øng nh−: 

Na2SO4, NaCl, Na2CO3, vµ NaOH d−. 

Lignin chiÕm 60 – 70% trong thµnh phÇn cña chÊt h÷u c¬. Oxi axit vµ 

lacton lµ s¶n phÈm cña qu¸ tr×nh ph©n huû polysacarit trong nguyªn liÖuvµ 

cïng víi chóng liªn kÕt víi phÇn lín l−îng xót tiªu tèn trong qu¸ tr×nh nÊu. 

Tuú theo hµm l−îng chÊt kh« mµ dÞch ®en cã tØ träng vµ ®é nhít kh¸c 

nhau. Hai ®¹i l−îng nµy t¨ng tØ lÖ víi hµm l−îng chÊt kh« cã trong dÞch ®en. 

Lignin kiÒm cßn gäi lµ alkalignin tån t¹i trong dÞch ®en cña qu¸ tr×nh nÊu 

gç, lµ hçn hîp c¸c chÊt h÷u c¬ th¬m víi träng l−îng ph©n tö vµ kÝch th−íc h¹t 

rÊt kh¸c nhau. Kho¶ng 70 – 80% lignin kiÒm trong dÞch ®en tån t¹i ë d¹ng 

alkaloit. Cã thÓ kÕt tña lignin tõ dÞch ®en b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c nhau, 

lignin thu ®−îc ë d¹ng h¹t xèp cã mÇu s¾c tõ vµng nh¹t ®Õn n©u sÉm. PhÇn 
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cßn l¹i xÊp xØ 20 – 30% lµ lignin hoµ tan cã kÝch th−íc h¹t rÊt nhá vµ kh«ng 

kÕt tña khi thay ®æi pH cña m«i tr−êng. 

1.1.3. C¸c ph−¬ng ph¸p kÕt tña lignin tõ dÞch ®en: 

ViÖc t¸ch lignin ra khái dÞch ®en cã thÓ tiÕn hµnh theo hai ph−¬ng ph¸p: 

ph−¬ng ph¸p siªu läc vµ ph−¬ng ph¸p kÕt tña b»ng axit. 

+ Ph−¬ng ph¸p siªu läc ®ßi hái trang thiÕt bÞ phøc t¹p nªn viÖc xö lý sÏ 

tèn kÐm. 

+ Ph−¬ng ph¸p kÕt tña b»ng axit cã thÓ kÕt tña ®−îc 70 – 80% lignin. 

Tuy nhiªn sù axit ho¸ dÞch ®en lµm gi¶m pH cña m«i tr−êng dÉn ®Õn sù kÕt 

tña lignin ë d¹ng sÖt vµ nhÇy nhít khã t¸ch läc. 

Trong thùc tÕ ®Ó axit ho¸ dÞch ®en ng−êi ta dïng c¸c axit H2SO4, HCl, 

CO2. Ngoµi nh−îc ®iÓm khã läc nªu trªn, khi dïng c¸c axit v« c¬ m¹nh sÏ t¹o 

ra H2S lµm « nhiÔm m«i tr−êng. 

§Ó gi¶i quyÕt vÊn ®Ò khã läc, trong nghiªn cøu ng−êi ta ®· sö dông thªm 

mét sè chÊt trî läc ®ã lµ c¸c chÊt cã kh¶ n¨ng lµm cho lignin kÕt tô ë d¹ng h¹t 

®Ó läc. ChÊt trî läc ®−îc sö dông lµ chÊt kÕt tô h÷u c¬ vµ sö dông canxi hoµ 

tan vµo trong cån. HiÖu qu¶ cña qu¸ tr×nh kÕt tña lignin b»ng axit cã sù trî 

gióp cña chÊt kÕt tô sÏ t¨ng khi pH gi¶m. 

1.1.4. CÊu tróc ph©n tö lignin 

Lignin lµ hîp chÊt raxemic khèi l−îng ph©n tö lín, cã ®Æc tÝnh th¬m vµ 

kÞ n−íc. §é trïng hîp cña lignin trong tù nhiªn rÊt khã x¸c ®Þnh ®−îc cho ®Õn 

khi ng−êi ta thÊy cã sù ph©n ®o¹n trong qu¸ tr×nh chiÕt vµ ph©n tö cã chøa 

nhiÒu lo¹i tiÒn chÊt xuÊt hiÖn lÆp ®i lÆp l¹i mét c¸ch ngÉu nhiªn trong ®ã chñ 

yÕu lµ c¸c m¾t xÝch lµ dÉn xuÊt cña phenylpropan[3].  
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H×nh 1: CÊu tróc mét phÇn ph©n tö lignin 

1.1.5. TÝnh chÊt ho¸ häc cña lignin 

Lignin lµ hîp chÊt cao ph©n tö mang ®Æc tÝnh th¬m vµ cã cÊu t¹o ph©n tö 

rÊt phøc t¹p, víi nhiÒu kiÓu liªn kÕt dime. H¬n n÷a, c¸c ®¬n vÞ m¾t xÝch 

phenylpropan l¹i cã nhiÒu lo¹i nhãm chøc còng nh− nhiÒu ®Æc tr−ng vÒ cÊu 

t¹o. Do ®ã, lignin cã thÓ tham gia hµng lo¹t ph¶n øng ho¸ häc nh− ph¶n øng 

thÕ, ph¶n øng céng, ph¶n øng oxy ho¸, ph¶n øng ng−ng tô, trïng hîp [9]… 
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Lignin kh«ng bÞ thuû ph©n bëi axit nh−ng l¹i bÞ oxy ho¸ nhanh chãng. 

Lignin kh«ng tan trong n−íc, c¸c dung m«i h÷u c¬ th«ng th−êng vµ c¶ trong 

axit H2SO4 ®Æc nh−ng l¹i tan tèt trong kiÒm nãng, bisulfit. Lignin bÞ ph©n huû 

d−íi t¸c dông cña c¸c t¸c nh©n ho¸ häc vµ sinh häc. Lignin cßn cã thÓ bÞ 

chuyÓn ho¸ d−íi t¸c dông cña nÊm, vi khuÈn vµ c¸c enzym.  

1.2. Lignosulfonat vµ c¸c muèi cña nã 

1.2.1. Giíi thiÖu chung 

Lignosulfonat hay cßn gäi lµ lignin sulfo hãa lµ mét anion m¹ch dµi tan 

®−îc trong n−íc. Chóng lµ s¶n phÈm phô cña qu¸ tr×nh s¶n xuÊt bét giÊy theo 

ph−¬ng ph¸p sulfit. 

HÇu hÕt qu¸ tr×nh ph©n huû cÊu tróc lignin trong ph−¬ng ph¸p sulfit ®Òu 

cã sù bÎ g·y c¸c liªn kÕt ete nèi c¸c tiÓu ph©n, t¹o nªn ph©n tö lignin trong 

m«i tr−êng axÝt. C¸c cacbocation sinh ra khi bÎ g·y c¸c liªn kÕt ete sÏ ph¶n 

øng víi ion bisulfit (HSO3
-) ®Ó t¹o c¸c sulfonat. 

R – O – R’ + H+                   R+ + R’OH 

R+  + HSO3
-                   R – SO3H 

 
H×nh 2: C¬ chÕ ph¶n øng sulfo hãa lignin 

Th«ng th−êng, ion bisulfit HSO3
- g¾n vµo vÞ trÝ Cα (nguyªn tö cacbon liªn 

kÕt trùc tiÕp víi nh©n th¬m) cña gèc propyl. 

Lignin Cacbocation Lignosulfonat
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Nhãm R lµ c¸c nhãm kh¸c nhau ë trong ph©n tö lignin. Qu¸ tr×nh 

sulfonat ho¸ diÔn ra ë phÇn m¹ch hë chø kh«ng diÔn ra trong nh©n th¬m. 

C¬ chÕ trªn kh«ng ph¶i lµ ®Æc tr−ng mµ môc ®Ých lµ ®−a ra nh÷ng kh¸i 

niÖm chung nhÊt cho cÊu tróc cña lignosulfonat v× lignin vµ c¸c dÉn xuÊt cña 

nã lµ mét hçn hîp v« cïng phøc t¹p.  

1.2.2. CÊu tróc ph©n tö cña lignosulfonat 

Còng nh− ph©n tö lignin, cÊu tróc ph©n tö cña lignosulfonat còng rÊt 

phøc t¹p, thËm chÝ c¶ d¹ng ch−a bÞ biÕn ®æi. MÆc dï ch−a thÓ x¸c ®Þnh ®−îc 

c«ng thøc chÝnh x¸c cña lignosulfonat nh−ng c¸c nhµ khoa häc vÉn chøng 

minh ®−îc r»ng nã ®−îc t¹o nªn bëi c¸c ®¬n ph©n phenyl propan.  

Khèi l−îng ph©n tö cña lignosulfonat lµ mét kho¶ng lín, tõ 1.000 ®Õn 

140.000 ®¬n vÞ cacbon, tuú thuéc vµo lignin cña lo¹i gç cøng hay gç mÒm vµ 

tïy thuéc vµo ph−¬ng ph¸p ph©n lËp lignin. ChÝnh nhê kh¶ n¨ng ph©n lo¹i ®é 

dµi m¹ch ph©n tö mµ tÝnh tan vµ tÝnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt cña lignosulfonat 

cã thÓ thay ®æi v« cïng ®a d¹ng tïy theo môc ®Ých sö dông.  

1.2.3. C¸c tÝnh chÊt cña lignosulfonat 

Lignosulfonat tån t¹i phæ biÕn d−íi d¹ng muèi cña amoni hoÆc cña c¸c 

kim lo¹i natri, kali, canxi … . Lignosulfonat d¹ng bét vµ d¹ng láng ®Òu cã 

mÇu n©u nh¹t. Nã cã tÝnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt m¹nh do b¶n chÊt lµ mét 

polyme tù nhiªn cã g¾n thªm c¸c nhãm sulfonic th©n n−íc vµ th−êng ®−îc sö 

dông lµm t¸c nh©n ph©n t¸n vµ hÊp phô bÒ mÆt.  

Ngoµi tÝnh ho¹t ®éng bÒ mÆt ra, lignosulfonat cßn cã tÝnh kÕt dÝnh, cã thÓ 

lµm kÕt tô c¸c h¹t r¾n kh«ng cã ®ñ kh¶ n¨ng tù kÕt dÝnh. Khi bÞ thÊm −ít, 

lignosulfonat t¨ng ®é dÝnh vµ tÝnh kÕt tô nhê cã kh¶ n¨ng gi÷ vµ hÊp thô n−íc. 

Mét trong nh÷ng tÝnh chÊt chÝnh cña lignosulfonat lµ kh¶ n¨ng lµm ph©n t¸n 

c¸c h¹t r¾n trong m«i tr−êng n−íc. Do cÊu tróc ph©n tö ®Æc thï cña 

lignosulfonat, c¸c ®iÖn tÝch ©m ®−îc truyÒn tíi c¸c h¹t r¾n mµ t¹i ®ã chóng 
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®Èy lÉn nhau. Tõ ®ã lµm æn ®Þnh chÊt kÕt tña, gi¶m ®é nhít vµ t¨ng tÝnh ho¹t 

®éng bÒ mÆt.  

§Ó æn ®Þnh nhò t−¬ng d¹ng dÇu trong n−íc, c¬ chÕ diÔn ra còng ®¬n gi¶n 

nh− x¶y ra khi ph©n t¸n chÊt r¾n. Mét sè lignosulfonat lµm gi¶m søc c¨ng bÒ 

mÆt cña dung dÞch n−íc vµ ho¹t ®éng nh− mét t¸c nh©n hay chÊt phô trî cho 

qu¸ tr×nh thÊm −ít khi kÕt hîp víi c¸c t¸c nh©n thÊm −ít tæng hîp kh¸c. 

Ph©n tö lignosulfonat cßn cã hiÖu øng cµng cua chelat gióp dÔ dµng t¹o 

phøc víi c¸c ion kim lo¹i. TÝnh chÊt nµy lµm cho lignosulfonat cã kh¶ n¨ng 

vËn chuyÓn c¸c ion kim lo¹i tíi c¸c m« thùc vËt nh»m cung cÊp vi l−îng cÇn 

thiÕt cho c©y. §é ®éc cña dung dÞch lignosulfonat rÊt nhá víi LC50 trong 

kho¶ng 5200 ®Õn 6400 ppm vµ LD50 > 40g/kg chuét thÝ nghiÖm nªn ®−îc xÕp 

vµo lo¹i chÊt kh«ng ®éc víi ®éng vËt m¸u nãng. Víi kh¶ n¨ng ph©n hñy tèt, 

nªn hÇu hÕt c¸c muèi amoni, natri, canxi, magie cña lignosulfonat ®Òu ®−îc 

dïng trong thøc ¨n cho gia sóc. [12] 

1.2.4. øng dông cña lignosulfonat 

Lignosulfonat ®−îc biÕt ®Õn lµ mét chÊt ®a t¸c dông víi kh¶ n¨ng øng 

dông réng r·i trong rÊt nhiÒu lÜnh vùc. Nã cã trong thµnh phÇn tõ hçn hîp trén 

bª-t«ng cho ®Õn thøc ¨n cho gia sóc.  

1.2.4.1. øng dông cña lignosulfonat trong c«ng nghiÖp [14,17] 

a/ øng dông trong c«ng nghiÖp s¶n xuÊt vËt liÖu x©y dùng 

Lignosulfonat ®−îc sö dông rÊt réng r·i trong c«ng nghiÖp s¶n xuÊt xi 

m¨ng kÕt dÝnh dïng trong v÷a x©y dùng. Lo¹i lignosulfonat nµy cÇn ®¶m b¶o 

®−îc c¸c ®Æc tÝnh nh− tÝnh dÎo, kh¶ n¨ng gi¶m n−íc, thêi gian ho¹t ®éng l©u 

dµi, t¨ng kh¶ n¨ng chèng l¹i lùc kÐo, lùc uèn vµ sù co ngãt do nhiÖt ®é. Trong 

lÜnh vùc nµy, lignosulfonat cã thÓ ®−îc sö dông cïng víi c¸c phô gia kh¸c nh− 

hydroxyetyl xenlul«za, naphtalen, melamin … 
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Lignosulfonat cßn lµm gi¶m kh¶ n¨ng xuÊt hiÖn vÕt nøt hay hiÖn t−îng 

rç xèp vµ ®−îc sö dông lµm phô gia siªu dÎo. 

Lignosulfonat ®−îc sö dông lµm c¸c chÊt kÕt tô trong hÇu hÕt s¶n phÈm 

tõ ®Êt sÐt nh− g¹ch, ngãi, sµnh, gèm sø .Mét trong nh÷ng øng dông truyÒn 

thèng cña lignosulfonat lµ trong s¶n xuÊt vËt liÖu chÞu löa. ChØ cÇn thªm vµo 

mét l−îng nhá nh÷ng chÊt lµm kÕt tô kh¸c, lignosulfonat cho ta nguyªn liÖu 

víi kh¶ n¨ng t¹o h×nh cao vµ tÝnh ®óc tèt. Ngoµi ra, chóng cßn gãp phÇn lµm 

t¨ng ®é bÒn c¬ häc tr−íc khi nung do ®ã lµm t¨ng ®é ®ång ®Òu cho s¶n phÈm 

cuèi cïng, gi¶m thiÓu phÝ tæn nguyªn liÖu.  

b/ øng dông trong s¶n xuÊt muéi than 

Trong qu¸ tr×nh s¶n xuÊt muéi than, canxi vµ magie lignosulfonat ®−îc 

sö dông lµm chÊt kÕt tô c¸c h¹t muéi than khi t¸ch khái lß ®èt vµ gi¶m kh¶ 

n¨ng bÞ vì vôn vµ ph©n t¸n trong kh«ng khÝ g©y « nhiÔm m«i tr−êng. Nhê kh¶ 

n¨ng ph©n t¸n, lignosulfonat, ®Æc biÖt lµ tõ quy tr×nh nÊu xót,  ®−îc dïng ®Ó 

t¨ng ®é tr¬n ch¶y vµ æn ®Þnh cña dung dÞch huyÒn phï cña muéi than, ng¨n 

ngõa hiÖn t−îng t¸i kÕt tô c¸c h¹t r¾n. Trong c«ng nghiÖp s¶n xuÊt s¬n vµ mùc 

in, tÝnh chÊt nµy trë nªn v« cïng cÇn thiÕt vµ h÷u dông.  

c/ øng dông trong c«ng nghiÖp nhuém vµ thuéc da 

Lignosulfonat ®−îc sö dông trong c«ng nghiÖp nhuém nh− c¸c t¸c nh©n 

ph©n t¸n, ®ång thêi gióp cho qu¸ tr×nh khuÊy trén diÔn ra dÔ dµng h¬n. T¸c 

nh©n nµy mang ®Õn ®é mÞn, ®é ®ång ®Òu cho mÇu nhuém vµ gióp gi¶m tiªu 

tèn chÊt nhuém mµu v¶i. 

Kh¶ n¨ng kÕt hîp víi c¸c protein cho phÐp sö dông lignosulfonat trong 

c«ng nghiÖp thuéc da nhê nh÷ng liªn kÕt kh«ng thÓ ph¸ vì víi da thó, s¶n 

xuÊt ra nh÷ng lo¹i da thuéc kh«ng bÞ ph©n r·. Ngoµi ra chóng cßn cã thÓ sö 

dông ®Ó tæng hîp tannin nh©n t¹o.  
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d/ øng dông trong s¶n xuÊt ph©n bãn[10] 

Sö dông hçn hîp muèi amoni lignosulfonat (2–4 % thÓ tÝch ALS), ph©n 

bãn kali phosphat (25mM KP) vµ thuèc trõ nÊm bÖnh axit benzolar-S-metyl 

phun trªn l¸ ®Ó phßng chèng bÖnh chÊm khuÈn trªn cµ chua c¶ trong nhµ kÝnh 

vµ ngoµi ®ång cho kÕt qu¶ tèt. ALS vµ KP kh«ng g©y ®éc tÝnh ®èi víi ®èi 

t−îng phun.  

Ngoµi ra, c¸c muèi vi l−îng cña lignosulfonat cßn ®−îc dïng lµm ph©n 

bãn qua l¸ cho c©y trång , sö dông c¸c muèi kim lo¹i vi l−îng cña 

lignosulfonat phun lªn l¸ víi liÒu l−îng thÝch hîp cho hiÖu qu¶ t¨ng n¨ng suÊt, 

chÊt l−îng s¶n phÈm c©y trång. Ngoµi ra, do s¶n phÈm kh«ng ®Ó l¹i d− l−îng 

trong n«ng phÈm nh− nh÷ng ph©n bãn l¸ h÷u c¬ kh¸c ®· më ra h−íng sö dông 

tèt trong canh t¸c n«ng nghiÖp.[5] 

1.2.4.2. øng dông cña lignosulfonat trong gia c«ng thuèc BVTV [2] 

Trong gia c«ng thuèc BVTV, c¸c s¶n phÈm lignosulfonat ®−îc sö dông 

nhiÒu nh− chÊt ho¹t ®éng ®a chøc n¨ng: t¸c nh©n thÊm −ít, duy tr× ®é l¬ löng, 

t¨ng ®é ph©n t¸n … Chóng cã thÓ tham gia vµo nhiÒu d¹ng gia c«ng tõ truyÒn 

thèng ®Õn c¸c d¹ng thÕ hÖ míi, ®Æc biÖt lµ c¸c d¹ng bét. Chóng ®−îc coi nh− 

mét nguyªn liÖu rÎ tiÒn vµ th©n thiÖn m«i tr−êng cho nghiªn cøu vµ s¶n xuÊt. 

a/ D¹ng gia c«ng bét thÊm n−íc (WP) 

Lignosulfonat ®· ®−îc sö dông trong gia c«ng WP tõ l©u vµ c«ng thøc 

nµy ®−îc dïng réng r·i cho rÊt nhiÒu lo¹i thuèc BVTV. Chóng cã t¸c dông 

®¶m b¶o ®é ph©n t¸n, ®é l¬ löng vµ kh¶ n¨ng thÊm −ít cña thuèc sö dông.  

Ta cã thÓ lùa chän c¸c lignosulfonat cã møc ®é sulfo hãa vµ khèi l−îng 

ph©n tö kh¸c nhau ®èi víi tõng ho¹t chÊt víi tÝnh kÞ n−íc kh¸c nhau. Nh×n 

chung, c¸c lignosulfonat víi møc ®é sulfo hãa thÊp vµ khèi l−îng ph©n tö cao 

phï hîp víi c¸c ho¹t chÊt cã tÝnh kÞ n−íc cao vµ ng−îc l¹i. 
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Trong s¶n xuÊt, lignosulfonat cßn cã t¸c dông hç trî cho qu¸ tr×nh 

nghiÒn b»ng c¸ch hÊp phô ho¹t chÊt lªn bÒ mÆt tinh thÓ chÊt mang, gióp t¨ng 

lùc ®Èy tÜnh ®iÖn dÉn ®Õn t¨ng hiÖu qu¶ nghiÒn.  

b/ D¹ng gia c«ng h¹t ph©n t¸n trong n−íc (WDG hoÆc WG) 

D¹ng gia c«ng nµy ®ang ngµy cµng trë nªn phæ biÕn v× ®¸p øng ®−îc 

nh÷ng yªu cÇu vÒ m«i tr−êng, tÝnh an toµn vµ hiÖu qu¶ sö dông. Cã thÓ gia 

c«ng d¹ng WDG b»ng c¸ch trén c¸c thµnh phÇn cña d¹ng WP víi chÊt ph©n 

t¸n lignosulfonat vµ n−íc. 

Trong c«ng thøc d¹ng WDG, lignosulfonat ®ãng vai trß võa lµ chÊt ph©n 

t¸n võa lµ chÊt kÕt dÝnh. Lignosulfonat lµ mét chÊt kÕt dÝnh th©n n−íc cã thÓ 

t¹o ra hÖ mµng kÕt dÝnh tr¬, gióp cho c«ng thøc gia c«ng WDG n©ng cao c¶ 

tÝnh kÕt dÝnh vµ tÝnh ph©n t¸n. Víi vai trß lµ chÊt ph©n t¸n, lignosulfonat 

th−êng ®−îc sö dông cïng víi c¸c hîp chÊt polycarboxylat vµ c¸c dÉn xuÊt 

cña naphtalen sulphonat nh»m hç trî lÉn nhau. Th«ng th−êng, c¸c ho¹t chÊt 

cµng kÞ n−íc th× cÇn dïng chÊt ph©n t¸n víi ®é sulfo hãa thÊp, khèi l−îng 

ph©n tö lín vµ ng−îc l¹i. 

Ngoµi ra, lignosulfonat cßn cã t¸c dông kÕt hîp tèt víi chÊt ®én, chÊt 

mang vµ hç trî cho qu¸ tr×nh nghiÒn, nh»m t¹o ra c¸c h¹t nhá vµ ®ång ®Òu, 

mét trong nh÷ng yªu cÇu quan träng nhÊt trong gia c«ng d¹ng WDG. 

c/ D¹ng gia c«ng huyÒn phï ®Ëm ®Æc (SC) 

HÖ huyÒn phï ®Ëm ®Æc kh«ng dïng dung m«i h÷u c¬, kh«ng g©y bôi vµ 

kÜ thuËt sö dông ®¬n gi¶n lµm cho nã trë nªn phæ biÕn. Tuy nhiªn nh÷ng trë 

ng¹i cho qu¸ tr×nh ®ãng gãi vµ l−u chøa ®· ¶nh h−ëng mét phÇn ®Õn d¹ng gia 

c«ng nµy trªn thÞ tr−êng thuèc b¶o vÖ thùc vËt thÕ giíi. 

Trong hÖ huyÒn phï ®Ëm ®Æc æn ®Þnh víi hiÖn t−îng kÕt b«ng vµ t¹o bät 

kh«ng thuËn nghÞch, ta cã thÓ dïng c¸c chÊt ph©n t¸n hiÖu n¨ng cao. Trong 

thùc tÕ, lignosulfonat lµ mét chÊt ph©n t¸n ®a ®iÖn tÝch. Nã cã t¸c dông ng¨n 

ngõa hiÖn t−îng kÕt b«ng theo hai c¬ chÕ lµ lùc ®Èy tÜnh ®iÖn sinh ra do sù cã 



 
17 

 

mÆt cña líp tÜnh ®iÖn kÐp trªn bÒ mÆt dung dÞch vµ h¹t; hoÆc lùc ®Èy kh«ng 

gian, n¶y sinh do sù në ra cña c¸c h¹t khi bÞ hÊp phô bëi chÊt ph©n t¸n. HiÖu 

øng thø hai th−êng gÆp h¬n víi c¸c chÊt ph©n t¸n lignosulfonat cã khèi l−îng 

ph©n tö lín vµ ®é sulfo hãa thÊp. 

d/ D¹ng gia c«ng s÷a dÇu trong n−íc (EW) 

Sù kh¸c biÖt chÝnh gi÷a d¹ng EW vµ d¹ng EC lµ sö dông n−íc lµm dung 

m«i thay thÕ dung m«i h÷u c¬ nh»m gi¶m « nhiÔm m«i tr−êng. V× vËy, nh÷ng 

n¨m gÇn ®©y, d¹ng EW ngµy cµng ®−îc −a chuéng sö dông h¬n. 

D¹ng gia c«ng EW th−êng ¸p dông trong nh÷ng tr−êng hîp ho¹t chÊt ë 

d¹ng láng kh«ng dÔ hÊp thô lªn chÊt mang hoÆc ho¹t chÊt r¾n cã ®iÓm ch¶y 

thÊp, kh«ng thÓ nghiÒn ®−îc khi gia c«ng d¹ng SC. 

Kh¶ n¨ng æn ®Þnh nhò cña lignosulfonat lµ do sù hÊp phô lªn bÒ mÆt 

ph©n chia pha dÇu vµ pha n−íc, t¹o ra mét líp mµng b¸n r¾n vµ lùc ®Èy tÜnh 

®iÖn. Sù xuÊt hiÖn cña mµng b¸n r¾n nµy ®ãng vai trß quan träng trong c¬ chÕ 

æn ®Þnh nhò cña lignosulfonat. C¸c chÊt ph©n t¸n lignosulfonat cã t¸c dông æn 

®Þnh hÖ c¸c chÊt láng kh«ng thÓ trén lÉn víi nhau ®Ó t¹o ra d¹ng nhò dÇu 

trong n−íc. Nh÷ng nhò t−¬ng nµy ng¨n c¶n sù biÕn ®æi pH, thay ®æi nhiÖt ®é, 

dung dÞch ®iÖn ly ®Ëm ®Æc vµ sù l·o hãa. Tuy nhiªn, kh«ng nªn dïng 

lignosulfonat kÕt hîp víi c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt hay c¸c chÊt nhò hãa 

kh¸c ®Ó gia c«ng d¹ng EW v× sÏ x¶y ra hiÖn t−îng c¹nh tranh khi hai chÊt 

ho¹t ®éng bÒ mÆt t−¬ng t¸c lÉn nhau. 

C¸c chÊt ph©n t¸n lignosulfonat cã t¸c dông æn ®Þnh cho d¹ng EW b»ng 

c¸ch ng¨n c¶n sù t¸i hîp c¸c ho¹t chÊt ë pha dÇu l¹i víi nhau. Nã kh«ng lµm 

gi¶m søc c¨ng bÒ mÆt, do ®ã trong s¶n xuÊt, khi cÇn pha dÇu ph¶i ®−îc ph©n 

ly nhá tr−íc khi trén víi dung dÞch chÊt ph©n t¸n ®Ó t¹o thÓ ®ång nhÊt. 

e/ Lignosulfonat b¶o vÖ ho¹t chÊt khái tia cùc tÝm (UV) 

RÊt nhiÒu ho¹t chÊt BVTV tæng hîp vµ sinh häc dÔ bÞ ph©n hñy khi tiÕp 

xóc víi bøc x¹ UV cña ¸nh s¸ng mÆt trêi. C¸c lignosulfonat cã kh¶ n¨ng hÊp 
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thô UV rÊt tèt nhê thµnh phÇn nh©n th¬m trong ph©n tö cña nã. Kh¶ n¨ng hÊp 

thô UV cña lignosulfonat thay ®æi phô thuéc vµo c¸c liªn kÕt hãa häc vµ c¸c 

nhãm nguyªn tö trong ph©n tö. 

1.2.4.3. C¸c øng dông kh¸c cña lignosulfonat 

Trong øng dông lµm chÊt nhò hãa, c¶ muèi natri vµ amoni lignosulfonat 

®Òu ®−îc dïng nhiÒu lµm t¸c nh©n æn ®Þnh ®Ó s¶n xuÊt c¸c d¹ng dÇu trong 

n−íc cña s¸p, h¾c Ýn kerosen, benzen vµ rÊt nhiÒu c¸c d¹ng dÇu kh¸c. 

Lignosulfonat ®−îc sö dông trong c«ng nghÖ s¶n xuÊt pin ch×-axit víi vai 

trß chÊt lµm chÊt në h÷u c¬ trong c«ng ®o¹n s¶n xuÊt ®iÖn cùc ©m. Trong c«ng 

nghÖ xö lÝ n−íc, lignosulfonat cã t¸c dông ng¨n ngõa hiÖn t−îng ®ãng cÆn vµ 

duy tr× cÆn bÈn ë d¹ng huyÒn phï l¬ löng. 

Lignosulfonat cßn ®−îc pha cïng víi nhùa th«ng, sö dông trong s¶n xuÊt 

gç d¸n, gç Ðp do ®Æc tÝnh cña c¸c nhãm phenolic gièng víi nhùa th«ng. 

Vµ rÊt nhiÒu c¸c ngµnh c«ng nghiÖp kh¸c nh− trong c«ng nghÖ s¶n xuÊt 

s¬n, c«ng nghÖ tuyÓn næi than ®¸, s¶n xuÊt than b¸nh ,khai th¸c dÇu má… 

Dung dÞch lo·ng cña c¸c muèi lignosulfonat ®−îc d¶i lªn bÒ mÆt ®Ëp 

n−íc, cån c¸t, ®Êt båi ®¾p … gióp æn ®Þnh ®Êt, chèng l¹i c¸c t¸c nh©n g©y sãi 

mßn nh− giã, n−íc. Mét øng dông kh¸c lµ phun lignosulfonat lªn r¬m r¹ lµm 

æ cho vËt nu«i cã t¸c dông nh− mét chÊt ng¨n ngõa bôi rÊt hiÖu qu¶. 

[11,15,16] 

1.3. C¸c ph−¬ng ph¸p tæng hîp lignosulfonat 

1.3.1.  Sulfo ho¸ b»ng t¸c nh©n axit sulfuric ®Æc 

Khi sö dông t¸c nh©n axit sulfuric (H2SO4)  ®Æc lµm t¸c nh©n sulfo ho¸ 

nhãm HSO3
- sÏ ®−îc g¾n vµo c¸c vÞ trÝ thÕ cña lignin, t¹o s¶n phÈm 

lignosulfonat. HiÖn nay c¬ chÕ ph¶n øng ch−a ®−îc kh¼ng ®Þnh cô thÓ. 

Ph−¬ng ph¸p nµy ®· ®−îc Peter Dilling nghiªn cøu, sö dông H2SO4 nång ®é 
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lín h¬n 95% vµ duy tr× ë nhiÖt ®é < 200C; thu ®−îc lignosulfonat cã ®é sulfo 

ho¸ cao vµ cã thÓ tan trong n−íc[7].  

HO

+ SO3H-

S
O

O

HO

O-
H3CO O H3CO

O-
O

< 200C

(1 mol) (1,7 - 4,1 mol) (1 mol)

R

R

R

R

R R

 

(R lµ phÇn cßn l¹i cña ph©n tö lignin) 

H×nh 3: Ph¶n øng sulfo hãa lignin b»ng H2SO4 ®Æc 

1.3.2. Sulfo ho¸ b»ng t¸c nh©n sulfit vµ bisulfit 

Dïng t¸c nh©n sulfit hay bisulfit th× ph¶n øng x¶y ra t−¬ng tù nhau nh− 

trong nÊu bét giÊy theo ph−¬ng ph¸p sulfit 

Khi nÊu lignin víi natri bisulfit ë 1350C th× lignin tan hoµn toµn sau 10 

giê, thu ®−îc lignosulfonat chøa 4% S. [6] 

 

H×nh 4: C¬ chÕ ph¶n øng sulfo hãa b»ng sulfit 

(R, R’ cã thÓ lµ ankyl, aryl hoÆc H) 

1.3.3. Ph−¬ng ph¸p sulfo ho¸ b»ng oleum 

Sö dông oleum (SO3) trong axit sunfuric ®Ëm ®Æc lµm t¸c nh©n sulfo hãa 

lignin ®Ó thu ®−îc s¶n phÈm cã ®é sulfo hãa cao, tan tèt trong n−íc. 

Lignin hoÆc lignin ch−a sulfo ho¸ hoµn toµn cho ph¶n øng víi oleum ë 

nhiÖt ®é < 400C (hiÖu suÊt cao nhÊt ë < 200C). Sau ®ã trung hoµ b»ng kiÒm 
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nh− c¸c hydroxit cña liti, natri, kali, amoni hoÆc c¸c amin kh¸c, thu ®−îc s¶n 

phÈm cã chøa Ýt nhÊt lµ 4,2 – 4,7 mol nhãm SO3H trªn 1 mol lignin.[8]  

1.3.4. Ph−¬ng ph¸p metylsulfo ho¸ lignin 

T¸c nh©n metylsulfo ho¸ sö dông lµ Na2SO3 vµ HCHO. Ph¶n øng t¹o t¸c 

nh©n metylsulfonat x¶y ra nh− sau: 

HCH=O + Na2SO3 + H2O              HO–CH2–SO3Na + NaOH 

Hydroxyl metylsulfonat chÝnh lµ t¸c nh©n tÊn c«ng vµo phÇn nh©n th¬m 

cña ph©n tö lignin, ®ång thêi mét phÇn Na2SO3 còng tÊn c«ng vµo phÇn m¹ch 

propyl cña ph©n tö lignin nh−ng ph¶n øng x¶y ra khã kh¨n h¬n. 

 

H×nh 5. Ph¶n øng metylsulfo hãa lignin 

HiÖu suÊt cao nhÊt cña ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ ®¹t 90%. Trong ph¶n 

øng, formaldehyt d− cã thÓ ph¶n øng tiÕp víi lignin ®· sulfo ho¸ lµm gi¶m 

hiÖu suÊt ph¶n øng. V× vËy, cÇn ph¶i gi÷ sao cho l−îng formaldehyt kh«ng d−, 

b»ng c¸ch t¨ng l−îng Na2SO3 trong tû lÖ hçn hîp metylsulfo ho¸, võa lµm 

t¨ng l−îng hydroxyl metylsulfonat, võa lµm gi¶m kh¶ n¨ng x¶y ra ph¶n øng 

polyme ho¸ cña formaldehit. 

1.3.5. Nitro ho¸ råi sulfo ho¸ lignin [13] 

Nguyªn liÖu cña ph−¬ng ph¸p nµy lµ dÞch ®en cña qu¸ tr×nh nÊu bét giÊy 

b»ng Na2CO3 còng nh− NaOH. Qu¸ tr×nh bao gåm c¸c b−íc: 

- T¸ch lignin tõ dÞch ®en b»ng ph−¬ng ph¸p kÕt tña ë nhiÖt ®é 800C 

- Läc vµ röa lignin kÕt tña ®Õn pH = 7 
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- Nitro ho¸ lignin thu ®−îc b»ng axit nitric ®Æc ®Ó thu ®−îc nitrolignin 

- Sulfo ho¸ nitrolignin thu ®−îc, sau ®ã c« ®Æc vµ sÊy kh«  

1.3.6. Tæng hîp sulphat lignin tinh khiÕt b»ng thiÕt bÞ siªu läc 

Ph−¬ng ph¸p nµy sö dông m¸y siªu läc ®Ó läc dÞch ®en, thu håi sulfat 

lignin. Mµng siªu läc lµ mµng polyacrylonitrile, rÊt h÷u dông cho qu¸ tr×nh c« 

®Æc vµ t¸ch dÞch ®en. NÕu n©ng ¸p suÊt läc lªn, sulfat lignin cã thÓ ®¹t ®−îc ®é 

tinh khiÕt cao (h¬n 80%), ®é tinh khiÕt s¶n phÈm cã thÓ ®¹t ®Õn 90% nÕu ta 

t¨ng thÓ tÝch dßng thÈm thÊu.[ 11] 

1.3.7. Tæng hîp muèi lignosulfonat  

C¸c muèi lignosulfonat ®−îc tæng hîp theo hai c¸ch: 

-§i tõ lignosulfonic axit: 

Sulfoho¸ lignin b»ng H2SO4 ®Æc hoÆc oleum thu lignosulfonic axit.Trung hßa 

lignosulfonic axit b»ng c¸c dung dÞch kiÒm nh− NaOH, KOH, Ca(OH)2, 

NH4OH...thu ®−îc c¸c muèi lignosulfonat. 

-Tæng hîp trùc tiÕp lignosulfonat natri theo ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin b»ng 

t¸c nh©n sulfit vµ bisulfit hoÆc theo ph−¬ng ph¸p metyl sulfo hãalignin. 
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II: Thùc nghiÖm 

2.1. Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

2.1.1. Qu¸ tr×nh t¸ch lignin tõ dÞch ®en 

Trong thµnh phÇn dÞch ®en, ngoµi c¸c chÊt v« c¬ vµ lignin, cßn chøa mét 

l−îng nhùa, axit bÐo vµ mét sè hîp chÊt h÷u c¬ kh¸c. C¸c chÊt nµy ¶nh h−ëng 

trùc tiÕp ®Õn chÊt l−îng vµ kh¶ n¨ng ho¹t ®éng bÒ mÆt cña s¶n phÈm 

lignosulfonat tæng hîp nªn th−êng ng−êi ta t¸ch c¸c chÊt kh«ng mong muèn 

nµy tr−íc khi t¸ch lÊy lignin. 

YÕu tè quan träng nhÊt ®èi víi qu¸ tr×nh t¸ch lignin tõ dÞch ®en lµ pH v× 

nã võa ¶nh h−ëng ®Õn hiÖu suÊt t¸ch, võa quyÕt ®Þnh tÝnh chÊt cña lignin ®−îc 

t¸ch ra. §é pH ¶nh h−ëng ®Õn qu¸ tr×nh t¸ch nhùa vµ c«ng ®o¹n t¸ch lignin tõ 

dÞch ®en. V× vËy, cÇn x¸c ®Þnh pH cho 2 c«ng ®o¹n nµy. 

Qu¸ tr×nh t¸ch nhùa vµ t¸ch lÊy lignin tõ dÞch ®en ®−îc thùc hiÖn theo 

nh− sau: Thªm vµo dÞch ®en mét l−îng NaOH ®Ó ®iÒu chØnh pH t¸ch nhùa. 

§un c¸ch thñy dung dÞch 30 phót ë 800C råi ®Ó nguéi vµ l¾ng cÆn qua ®ªm. 

Sau ®ã läc phÇn cÆn vµ sÊy ë 1000C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi ®Ó x¸c ®Þnh 

l−îng cÆn t¸ch ®−îc. Sau khi t¸ch nhùa, dïng H2SO4 ®Ó ®iÒu chØnh vÒ pH cña 

dÞch ®en cÇn thiÕt cho qu¸ tr×nh t¸ch lignin. Sau ®ã ®un s«i dÞch ®en trªn bÕp 

c¸ch thñy 45 phót ®Ó ph¸ vì cÊu tróc keo cña hÖ råi läc nãng b»ng phÔu 

Buckner. Lignin trªn phÔu ®−îc röa nhiÒu lÇn b»ng n−íc s«i ®Õn khi thö b»ng 

dung dÞch BaCl2 10% thÊy kh«ng cßn ion SO4
2- trong n−íc röa. Lignin thu 

®−îc ë d¹ng r¾n ®−îc sÊy ë 70 – 800C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 
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2.1.2. Kh¶o s¸t c¸c ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin 

Cã nhiÒu ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin ®Ó t¹o lignosulfonat. V× vËy cÇn 

tiÕn hµnh kh¶o s¸t c¸c ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin, sau ®ã lùa chän ph−¬ng 

ph¸p thÝch hîp, ¸p dông vµo tæng hîp s¶n phÈm 

2.1.2.1. Ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin b»ng H2SO4 ®Æc 

Sö dông dung dÞch H2SO4 ®Æc ®Ó sulfo hãa lignin ë nhiÖt ®é thÊp, s¶n 

phÈm ®−îc trung hßa hÕt axit, läc t¸ch vµ sÊy kh« theo quy tr×nh nh− sau: 

Hßa tan tõ tõ lignin trong cèc thñy tinh cã chøa H2SO4 98%, lµm l¹nh 

bªn ngoµi b»ng n−íc ®¸ sao cho nhiÖt ®é ph¶n øng kh«ng qu¸ 400C. Sau ®ã ®Ó 

yªn kho¶ng 15 phót råi chuyÓn hçn hîp ph¶n øng vµo n−íc l¹nh víi tèc ®é 

chËm ®Ó duy tr× nhiÖt ®é khi hßa tan nhá h¬n 400C. Läc, röa l¹nh hçn hîp thu 

®−îc s¶n phÈm lignosulfonat. [13] 

2.1.2.2. Ph−¬ng ph¸p sulfo hãa trùc tiÕp dÞch ®en b»ng Na2SO3  

Sö dông Na2SO3 trong m«i tr−êng kiÒm lµm t¸c nh©n sulfo hãa. Trong 

tr−êng hîp nµy, pH thÝch hîp ®Ó sulfo hãa lµ 10 – 11, t−¬ng ®−¬ng hµm l−îng 

chÊt kh« cña dÞch ®en lµ 12 – 13% v× vËy tr−íc khi tiÕn hµnh ph¶n øng ph¶i 

pha lo·ng dÞch ®en.  

Quy tr×nh ph¶n øng nh− sau: TiÕn hµnh ph¶n øng sulfo hãa, dÞch ®en pha 

lo·ng trong b×nh cÇu 3 cæ, cã l¾p sinh hµn håi l−u, khuÊy tõ, ®un trªn bÕp c¸ch 

dÇu. Thªm Na2SO3 vµo b×nh ph¶n øng vµ n©ng nhiÖt ®é ph¶n øng lªn 1050C 

(nhiÖt ®é s«i cña hçn hîp ph¶n øng). KhuÊy ë nhiÖt ®é nµy trong 8 giê. KÕt 

thóc ph¶n øng, dïng dung dÞch H2SO4 lo·ng ®Ó trung hßa. §un nãng ®Ó bay 

h¬i bít n−íc, c« ®Æc dung dÞch sau ®ã lµm l¹nh xuèng 00C. Läc l¹nh ®Ó t¸ch 

c¸c muèi v« c¬ kÕt tinh. PhÇn dÞch läc ®−îc c« ®Æc tiÕp vµ sÊy kh« ®Õn khèi 

l−îng kh«ng ®æi. Lignosulfonat thu ®−îc ë d¹ng r¾n. 
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2.1.2.3. Ph−¬ng ph¸p metylsulfo hãa lignin 

Sö dông hçn hîp t¸c nh©n Na2SO3 vµ HCHO ®Ó tiÕn hµnh ph¶n øng 

metylsulfo hãa lignin trong m«i tr−êng kiÒm nhÑ. [10] 

Quy tr×nh ph¶n øng nh− sau: Trén ®Òu lignin kh« víi n−íc ®Ó t¹o d¹ng 

hå 20% trong b×nh cÇu 3 cæ, l¾p sinh hµn håi l−u, nhiÖt kÕ, khuÊy tõ vµ bÕp 

®iÖn. N¹p thªm Na2SO3 råi nhá tõ tõ dung dÞch formalin vµo b×nh ph¶n øng. 

Sau ®ã n©ng nhiÖt ®é ph¶n øng lªn 700C vµ khuÊy trong 60 phót ®Ó HCHO 

ph¶n øng víi Na2SO3 t¹o t¸c nh©n sulfo hãa HO-CH2SO3
- . Sau ®ã, hçn hîp 

ph¶n øng ®−îc tiÕp tôc n©ng lªn 1050C vµ khuÊy trong 120 phót ®Ó ph¶n øng 

sulfo hãa x¶y ra. KÕt thóc ph¶n øng, trung hßa hçn hîp s¶n phÈm b»ng dung 

dÞch H2SO4 lo·ng trong cèc thñy tinh. Lµm l¹nh ®Õn 00C ®Ó t¸ch muèi v« c¬. 

PhÇn dÞch läc ®−îc c« ®Æc vµ sÊy ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi, thu ®−îc 

lignosulfonat d¹ng r¾n. 

2.1.3. Kh¶o s¸t  c¸c ®iÒu kiÖn ph¶n øng tæng hîp lignosulfonat 

        Sau khi kh¶o s¸t c¸c ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin, c¨n cø vaß qui tr×nh 

tæng hîp , ®iÒu kiÖn cô thÓ t¹i ViÖt nam chóng  t«i sÏ lùa chän ph−¬ng ph¸p 

thÝch hîp ®Ó tiÕn hµnh kh¶o s¸t c¸c ®iÒu kiÖn ph¶n øng nh»m x¸c ®Þnh c¸c 

th«ng sè tèi −u ®Ó x©y dùng quy tr×nh tæng hîp quy m« phßng thÝ nghiÖm.  

2.1.4. Nghiªn cøu øng dông s¶n phÈm trong gia c«ng thuèc BVTV 

Do nh÷ng tÝnh chÊt ®Æc biÖt, c¸c s¶n phÈm lignosulfonat cã nhiÒu øng 

dông thùc tÕ, trong ®ã quan träng h¬n c¶ lµ sö dông lµm chÊt nhò ho¸, chÊt 

ph©n t¸n, chÊt æn ®Þnh huyÒn phï... trong gia c«ng thuèc BVTV.  

C¸c muèi cña lignosulfonat cã thÓ tham gia vµo nhiÒu d¹ng gia c«ng tõ 

truyÒn thèng ®Õn c¸c d¹ng thÕ hÖ míi, ®Æc biÖt lµ c¸c d¹ng bét nh− bét thÊm 

n−íc (WP) vµ h¹t ph©n t¸n trong n−íc (WDG). Chóng ®−îc coi nh− nguyªn 

liÖu rÎ tiÒn vµ th©n thiÖn m«i tr−êng cho s¶n xuÊt. 

§Ó nghiªn cøu kh¶ n¨ng øng dông cña s¶n phÈm lignosulfonat tæng hîp 

®−îc trong gia c«ng thuèc BVTV, chóng t«i lùa chän 2 s¶n phÈm thuèc trõ 
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nÊm bÖnh ®ang s¶n xuÊt vµ sö dông phæ biÕn t¹i ViÖt Nam lµm ®èi t−îng kh¶o 

s¸t: §ång oxyclorua 30 WP (DOC 30 WP) vµ L−u huúnh 80 WDG (S 80 

WDG). C¸c s¶n phÈm nµy ®ang ®−îc s¶n xuÊt vµ tiªu thô t¹i C«ng ty thuèc s¸t 

trïng ViÖt Nam (VIPESCO), víi c«ng thøc gia c«ng nh− sau: 

+ C«ng thøc gia c«ng DOC 30 WP: 

 

B¶ng 1: C«ng thøc gia c«ng DOC 30 WP 

TT Thµnh phÇn Tû lÖ % 

1 §ång oxyclorua 30 

2 Sanimal H 6 

3 ChÊt ®én 64 

 

+ C«ng thøc gia c«ng S 80 WP 

B¶ng 2: C«ng thøc gia c«ng S 80 WP 

TT Thµnh phÇn Tû lÖ % 

1 L−u huúnh  80 

2 Supragil 8 

3 Sanimal H 1 

4 Hçn hîp chÊt ®én 11 

 

C¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt sö dông trong gia c«ng 2 s¶n phÈm trªn lµ 

Sanimal H (trong c«ng thøc DOC 30 WP), Supragil vµ Sanimal H (trong c«ng 

thøc S 80 WDG). Chóng ®Òu lµ c¸c nguyªn liÖu nhËp cña NhËt B¶n, víi gi¸ 

thµnh rÊt ®¾t. V× vËy, môc tiªu cña chóng t«i lµ nghiªn cøu t×m c¸ch thay thÕ 
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c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt nµy b»ng mét sè muèi (Na, Ca...) cña lignosulfonat 

tæng hîp ®−îc ®Ó gia c«ng 2 s¶n phÈm  trªn. 

Dùa trªn kÕt qu¶ kh¶o s¸t, chóng t«i x¸c ®Þnh c«ng thøc gia c«ng c¸c 

d¹ng s¶n phÈm trªn cã sö dông muèi lignosulfonat lµm chÊt ph©n t¸n vµ thÊm 

−ít. 

2.1.5. C¸c ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh chØ tiªu c¬ b¶n khi gia c«ng thuèc 

BVTV d¹ng bét. 

Hai tiªu chuÈn c¬ b¶n lµ tØ suÊt l¬ löng vµ kh¶ n¨ng th¸m −ít. 

2.1.5.1. Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh tØ suÊt l¬ löng 

C©n 2,5g mÉu cho vµo cèc dung tÝch 250ml ®· chøa s½n 50ml n−íc ë 

nhiÖt ®é 300C, khuÊy trong 2 phót víi tèc ®é 2 vßng/gi©y. ChuyÓn l−îng dung 

dÞch huyÒn phï thu ®−îc vµo èng ®ong 250ml. Thªm n−íc ë nhiÖt ®é 300C 

cho ®Õn v¹ch. §Ëy nót ®¶o ng−îc èng ®ong 30 lÇn. §Æt èng ®ong vµo bÓ æn 

nhiÖtë nhiÖt ®é 300C tr¸nh rung vµ ¸nh s¸ng mÆt trêi chiÕu trùc tiÕp. Sau 30 

phót lo¹i bá 9/10 thÓ tÝch huyÒn phï phÝa trªn vµ x¸c ®Þnh l−îng chÊt trong 

1/10 thÓ tÝch cßn l¹i trong èng ®ong (q). 

 

TØ suÊt l¬ löng (X) tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc: 

 

   X(%) =  

TØ suÊt l¬ löng cña mÉu ph¶i lín h¬n 50% th× míi ®¹t yªu cÇu. 

2.1.5.2. X¸c ®Þnh kh¶ n¨ng thÊm −ít 

 Dïng èng ®ong ®ong chÝnh x¸c 100ml n−íc cho vµo cèc thuû tinh 

250ml. C©n kho¶ng 5g mÉu (chÝnh x¸c ®Õn 0,1g) vµo cèc c©n vµ chuyÓn toµn 

bé mÉu vµo cèc n−íc cïng mét lóc ( sao cho bÒ mÆt n−íc trong cèc kh«ng bÞ 

x¸o ®éng). 

111 x (2,5 – q)

2,5
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 Thêi gian thÊm −ít tÝnh b»ng gi©y, ®−îc tÝnh tõ khi mÉu ®−îc chuyÓn 

hÕt vµo cèc n−íc cho ®Õn khi l−îng mÉu ®−îc thÊm −ít hoµn toµn (chØ cßn l¹i 

líp máng h¹t mÞn trªn bÒ mÆt n−íc). Thêi gian thÊm −ít nhá h¬n 60 gi©y lµ 

®¹t yªu cÇu. 

2.2. VËt liÖu vµ thiÕt bÞ nghiªn cøu 

2.2.1. Nguyªn liÖu vµ hãa chÊt 

TT Nguyªn liÖu, hãa chÊt ChØ tiªu XuÊt xø 

1 DÞch ®en 

- pH 

- Hµm l−îng kh« 

- TØ träng 

 

11,2 

50% 

1,2 g/ml 

Nhµ m¸y giÊy 

Hßa B×nh, n¸u 

theo ph−¬ng 

ph¸p kiÒm tõ tre 

nøa, keo, bå ®Ò.

2 H2SO4 KT 98% Trung Quèc 

3 NaOH khan 98,5% Trung Quèc 

4 Formalin KT 37 – 40% Trung Quèc 

5 Na2SO3 KT 97,0% Trung Quèc 

 

2.2.2. ThiÕt bÞ, dông cô 

TT ThiÕt bÞ Tiªu chuÈn XuÊt xø 

1 M¸y khuÊy c¬ - Trung Quèc

2 BÕp khuÊy tõ Uniequip - Mü 
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4 Tñ sÊy Ecocell 1290W - 2500C §øc 

3 M¸y ®o pH Presica 900 Sai sè 0,05 §øc 

5 C©n ®iÖn tö Denver Sai sè 0,005 Mü 

6 M¸y ®o søc c¨ng bÒ mÆt 

Kruss 

- §é lÆp l¹i: 0,04 xtb 

- §é t¸i lÆp: 0,10 xtb 

§øc 

7 M¸y ®o phæ FT-IR/Raman Impact 410 Mü 

 

HÖ thèng thiÕt bÞ thÝ nghiÖm ph¶n øng sulfo hãa gåm mét b×nh cÇu 3 cæ 

cã sinh hµn håi l−u, khuÊy tõ vµ nhiÖt kÕ, ®un c¸ch dÇu. 

 

H×nh 6: ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm ph¶n øng metylsulfo hãa lignin 

Sinh hµn håi l−u 

NhiÖt kÕ 

Con khuÊy tõ 

Nåi ®un 
c¸ch dÇu 

BÕp ®iÖn 
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2.3. Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nguyªn liÖu vµ s¶n phÈm 

2.3.1. X¸c ®Þnh hµm l−îng lignin 

Hµm l−îng lignin trong s¶n phÈm sau khi t¸ch khái dÞch ®en ®−îc x¸c 

®Þnh theo ph−¬ng ph¸p Komarop. Theo ph−¬ng ph¸p nµy, c¸c t¹p chÊt v« c¬ 

vµ h÷u c¬ ®−îc röa vµ lo¹i bá b»ng C2H5OH vµ dung dÞch H2SO4 nång ®é 

72%. Lignin t¸ch ®−îc sÊy vµ c©n x¸c ®Þnh khèi l−îng, tõ ®ã tÝnh ®−îc hµm 

l−îng lignin trong mÉu ph©n tÝch.[1]  

2.3.2. X¸c ®Þnh søc c¨ng bÒ mÆt dung dÞch lignosulfonat 

§o søc c¨ng bÒ mÆt cña dung dÞch lignosulfonat 0,5% b»ng m¸y ®o søc 

c¨ng bÒ mÆt Kruss (CHLB §øc), theo ph−¬ng ph¸p ASTM D971 & 1331 t¹i 

Phßng thÝ nghiÖmVILAS, ViÖn Hãa häc c«ng nghiÖp ViÖt nam. 

§Ó ®¶m b¶o lµ mét chÊt lµ chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt th× søc c¨ng bÒ mÆt cña 

dung dÞch 0,5% chÊt ®ã ph¶i nhá h¬n 50 mN/m. 

2.3.3. Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch s¶n phÈm 

Tinh chÕ mÉu 

Lignosulfonat natri ®−îc ®−a  vÒ pH=4  b»ng dung dÞchH2SO420% råi thªm 

metanol tinh khiÕt l¾c ®Òu . Läc bá muèi v« c¬ kÕt tña. PhÇn n−íc läc ®em cÊt 

lo¹i metanol vµ n−íc thu ®−îc s¶n phÈm lignosunfonic axit. S¶n phÈm nµy 

®−îc ®em ®i chôp phæ hång ngo¹i vµ ph©n tÝch nguyªn tè. 

- Phæ hång ngo¹i:  

CÊu tróc ph©n tö lignosulfonat ®−îc x¸c ®Þnh bëi phæ hång ngo¹i b»ng 

m¸y ®o phæ FT-IR/Raman Impact 410 t¹i ViÖn Hãa häc, ViÖn Khoa häc vµ 

C«ng nghÖ ViÖt nam.  

- Ph©n tÝch nguyªn tè:  

§é sulfo hãa ®−îc tÝnh b»ng sè mol l−u huúnh trong nhãm SO3H g¾n vµo 

®¬n vÞ khèi l−îng lignin. Sö dông m¸y ph©n tÝch nguyªn tè t¹i Phßng thÝ 
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nghiÖm Hãa ph©n tÝch, Tr−êng §¹i häc B¸ch khoa Hµ néi ®Ó x¸c ®Þnh l−îng 

l−u huúnh, tõ ®ã x¸c ®Þnh ®é sulfo hãa. 

-X¸c ®Þnh l−îng axit tham gia liªn kÕt( ®· ph¶n øng ): 

L−îng axit ®· tham gia liªn kÕt víi lignin ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

 

 

  

 

L−îng axit cßn trong n−íc läc thu ®−îc khi röa s¹ch axit v« c¬ ®−îc x¸c 

®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é axit- baz¬, chØ thÞ phenolphtalein. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

L−îng axit ban ®Çu(g) – L−îng axit cßn trong n−íc läc(g) 

L−îng lignin(g)
x 100%C% = 
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III. KÕt qu¶ vµ Th¶o luËn 

3.1. T¸ch lignin tõ dÞch ®en 

3.1.1Kh¶o s¸t pH t¸ch nhùa 

 Dïng NaOH ®Ó ®iÒu chØnh pH cña 250g dÞch ®en chøa 25% chÊt kh«. 

Sau ®ã ®un ®Õn 800C vµ khuÊy nhÑ trong 30 phót. §Ó nguéi vµ l¾ng qua ®ªm 

råi g¹n läc ®Ó t¸ch cÆn nhùa ®· kÕt tña, sau ®ã sÊy ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi ë 

1000C ®Ó x¸c ®Þnh khèi l−îng cÆn, axit hãa dung dÞch thu lignin. KÕt qu¶ thÝ 

nghiÖm ®−îc tr×nh bµy ë B¶ng 3 vµ H×nh 7 

B¶ng 3: ¶nh h−ëng cña pH tíi qu¸ tr×nh t¸ch nhùa tõ dÞch ®en 

STT pH 
Khèi l−îng cÆn 

(g) 
Khèi l−îng lignin 

(g) 
Mµu lignin

1 11,2 0,0 26,34  Vµng ®Ëm 

2 11,6 1,13 24,41 Vµng ®Ëm 

3 12,0 1,78 22,67  Vµng nh¹t 

4 12,4 2,47 21,10  Vµng nh¹t 

5 13,1 2,84 20,82  Vµng nh¹t 

Tõ kÕt qu¶ thÝ nghiÖm ta thÊy, nÕu kh«ng thªm NaOH (pH vÉn lµ 11,2) 

th× l−îng lignin thu ®−îc lµ lín nhÊt nh−ng s¶n phÈm cã mÇu ®Ëm do cßn lÉn 

nhiÒu dÇu tall, nhùa cã khèi l−îng ph©n tö lín. Khi pH cµng cao th× l−îng cÆn 

t¸ch ra cµng t¨ng lªn. Tuy nhiªn khi l−îng cÆn t¸ch ra cµng lín th× l−îng 

lignin thu ®−îc sÏ cµng nhá, ®ång thêi cµng tèn nhiÒu H2SO4 dïng ®Ó axit hãa 

sau nµy. 
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H×nh 7: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña pH t¸ch  nhùa 

Khi pH v−ît qu¸ gi¸ trÞ 12,4, l−îng cÆn t¸ch ra thªm kh«ng ®¸ng kÓ 

nh−ng l−îng lignin thu ®−îc gi¶m ®i. V× vËy ®Ó ®¶m b¶o hiÖu suÊt t¸ch lignin 

tèi −u, nªn lÊy pH thÝch hîp ®Ó t¸ch nhùa ra khái dÞch ®en lµ 12,4. 

3.1.2. Kh¶o s¸t pH t¸ch lignin 

DÞch ®en sau khi ®· t¸ch nhùa ë pH 12,4 ®−îc axit hãa b»ng H2SO4 ®Ó 

thu håi lignin. Gi¸ trÞ pH hîp lÝ ®Ó t¸ch lignin ®−îc kh¶o s¸t tõ 2,5 ®Õn 5. 

KÕt qu¶ thÝ nghiÖm ®−îc tr×nh ë B¶ng 4 vµ H×nh 8 

B¶ng 4: KÕt qu¶ thÝ nghiÖm kh¶o s¸t pH t¸ch lignin 

STT pH Khèi l−îng lignin (g) NhËn xÐt 

1 5,0 20,04 Läc chËm 

2 4,0 22,03 Läc nhanh 

3 3,5 21,85 Läc nhanh 

4 2,7 21,16 Läc chËm 

pH t¸ch nhùa

K
hè

i l
−î

ng
 (g

) 
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H×nh 8: ¶nh h−ëng cña pH ®Õn qu¸ tr×nh t¸ch lignin 

Trªn ®å thÞ H×nh 3.10 ta thÊy t¹i gi¸ trÞ pH = 4, lignin t¸ch ra lµ cao nhÊt. 

Khi t¨ng l−îng H2SO4 (pH <4), l−îng lignin thu ®−îc gi¶m v× ë pH thÊp, c¸c 

ph©n tö lignin t¸ch ra cã m¹ch ng¾n g©y khã läc vµ dÔ bÞ tr«i khi röa nhiÒu lÇn 

b»ng n−íc nãng. Ng−îc l¹i, gi¶m l−îng H2SO4 (pH > 4), c¸c nhãm hydroxyl 

phenolic trong ph©n tö lignin ch−a chuyÓn hÕt sang tr¹ng th¸i tù do ®Ó kÕt tña, 

v× vËy l−îng lignin thu ®−îc còng gi¶m. 

VËy ta chän pH = 4 ®Ó t¸ch lignin do ë ®iÒu kiÖn nµy l−îng lignin thu 

®−îc nhiÒu nhÊt, dÔ läc, phï hîp lµm nguyªn liÖu tæng hîp lignosulfonat cã 

tÝnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt m¹nh. 

3.1.3. KÕt luËn vÒ ph−¬ng ph¸p t¸ch lignin 

Sau khi nghiªn cøu qu¸ tr×nh t¸ch lignin tõ dÞch ®en cña Nhµ m¸y giÊy 

Hßa B×nh chóng t«i thÊy r»ng ®Ó thu ®−îc lignin s¹ch víi hiÖu suÊt cao ta nªn 

tiÕn hµn t¸ch nh−¹ ë pH 12,4 vµ t¸ch lignin ë pH 4,0.  

Hµm l−îng lignin t¸ch ra ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p Komarop ®¹t 

96%. 

pH t¸ch lignin

K
hè

i l
−î

ng
 li

gn
in

 (
g)
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Sau khi cã lignin s¹ch chóng t«i tiÕn  hµnh tæng hîp c¸c muèi natri vµ 

canxi lignosulfonat 

3.2. Kh¶o s¸t vµ lùa chän ph−¬ng ph¸p tæng hîp 

lignosulfonat 

Nh− ®· tr×nh bµy ë phÇn Tæng quan, lignosulfonat vµ c¸c muèi cña nã cã 

thÓ thu ®−îc b»ng nhiÒu ph−¬ng ph¸p kh¸c nhau. Trong ph¹m vi cña ®Ò tµi, 

chóng t«i chØ kh¶o s¸t nh÷ng ph−¬ng ph¸p th«ng dông nhÊt, tõ ®ã t×m ra 

ph−¬ng ph¸p thÝch hîp ®Ó nghiªn cøu s©u.  

3.2.1. Kh¶o s¸t ph−¬ng ph¸p sulfo hãa lignin b»ng H2SO4 ®Æc 

 Lignosulfonat thu ®−îc theo ph−¬ng ph¸p nµy khã tan trong m«i tr−êng 

trung tÝnh, tan tèt h¬n ë m«i tr−êng kiÒm. S¶n phÈm cã mÇu ®en do ph¶n øng 

trùc tiÕp víi mét chÊt oxy hãa m¹nh lµ H2SO4 ®Æc. H¬n n÷a, trong m«i tr−êng 

axit m¹nh, lignin kÕt tô thµnh côc nªn rÊt khã khuÊy trén lµm cho ph¶n øng cã 

hiÖu suÊt thÊp.  

MÆt kh¸c, do sö dông H2SO4 ®Æc lµm t¸c nh©n sulfo hãa nªn cÇn thiÕt bÞ 

chÞu axit khi s¶n xuÊt. Ngoµi ra, cÇn mét l−îng n−íc lín ®Ó röa s¶n phÈm, g©y 

tèn kÐm.  

3.2.2. Kh¶o s¸t ph−¬ng ph¸p sulfo hãa trùc tiÕp dÞch ®en b»ng Na2SO3 

 Ph−¬ng ph¸p nµy cã −u ®iÓm lµ tiÕn hµnh ®¬n gi¶n, kh«ng cÇn c«ng 

®o¹n t¸ch lignin nh−ng ph¶i ®un s«i hçn hîp ph¶n øng trong thêi gian dµi, tèn 

nhiªn liÖu h¬n c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c. S¶n phÈm lignosulfonat thu ®−îc cã ®é 

tan kÐm vµ mÇu xÉm do cßn lÉn nhiÒu t¹p chÊt cã trong dÞch ®en, cÇn röa s¹ch 

nhiÒu lÇn b»ng cån. Do vËy, sÏ kh«ng hîp lý nÕu lùa chän ph−¬ng ph¸p nµy 

¸p dông vµo thùc tÕ s¶n xuÊt. 
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3.2.3. Kh¶o s¸t ph−¬ng ph¸p metylsulfo hãa lignin 

 Lignosulfonat thu ®−îc tan tèt trong c¶ m«i tr−êng trung tÝnh vµ m«i 

tr−êng axit nhÑ. S¶n phÈm cã mÇu n©u nh¹t, t−¬ng ®−¬ng víi mÇu cña s¶n 

phÈm th−¬ng m¹i.  

Ph−¬ng ph¸p metyl sulfo hãa tiÕt kiÖm ®−îc n¨ng l−îng h¬n do chØ ph¶i 

®un ë nhiÖt ®é thÊp trong thêi gian ng¾n. Ngoµi ra, s¶n phÈm thu ®−îc tan tèt 

trong c¸c m«i tr−êng kh¸c nhau, thÝch hîp cho øng dông trong gia c«ng thuèc 

BVTV. 

3.2.4. Lùa chän ph−¬ng ph¸p 

Sau khi kh¶o s¸t c¸c ph−¬ng ph¸p tæng hîp lignosulfonat kh¸c nhau, ta 

thÊy ph−¬ng ph¸p metylsulfo hãa cã nhiÒu −u ®iÓm: §iÒu kiÖn ph¶n øng dÔ 

thùc hiÖn, tiÕt kiÖm n¨ng l−îng vµ s¶n phÈm thu ®−îc s¹ch, tan tèt trong c¸c 

m«i tr−êng nªn cã nhiÒu øng dông. V× vËy chóng t«i sÏ chän ph−¬ng ph¸p 

metylsulfo hãa lignin ®Ó kh¶o s¸t tiÕp c¸c ®iÒu kiÖn ph¶n øng tæng hîp 

lignosulfonat natri. 

§Ó tæng hîp lignosulfonat canxi chung t«i dïng ph¶n øng sulfo hãa 

lignin b»ng H2SO4 ®Æc  

3.3. Tæng hîp lignosulfonat natri b»ng ph¶n øng metyl- sulfo hãa lignin 
 
3.3.1. Kh¶o s¸t c¸c ®iÒu kiÖn ph¶n øng tæng hîp lignosulfonat natri. 

3.3.1.1. Kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña thêi gian ph¶n øng. 

TiÕn hµnh c¸c ph¶n øng metylsulfo trong ®iÒu kiÖn l−îng c¸c chÊt tham 

gia ph¶n øng kh«ng ®æi (quy m« 10g lignin, 5g Na2SO3 vµ 0,7 g HCHO). Thêi 

gian ph¶n øng thay ®æi tõ 60 ®Õn 480 phót. S¶n phÈm lignosulfonat ®−îc lµm 

s¹ch vµ sÊy kh« ë 70 – 800C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 

KÕt qu¶ c¸c thÝ nghiÖm ®−îc tr×nh bµy ë b¶ng 5 vµ h×nh 9 
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B¶ng 5: ¶nh h−ëng cña thêi gian ph¶n øng  

STT 
Thêi gian ph¶n øng 

(phót) 

L−îng LS thu ®−îc 

(g) 

MÇu s¾c 

s¶n phÈm 

1 60 12 N©u nh¹t 

2 90 13 N©u nh¹t 

3 120 13,5 N©u 

4 180 13,5 N©u 

5 480 13 N©u ®Ëm 

¶nh h¬−ëng cña thêi gian ph¶n øng 
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H×nh 9: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña thêi gian ph¶n øng 

NhËn xÐt: Thêi gian ph¶n øng cµng l©u th× ®é thÕ cµng cao (sè nhãm 

SO3H g¾n vµo ph©n tö lignin cµng nhiÒu) vµ l−îng lignosulfonat thu ®−îc 

cµng nhiÒu. Tuy nhiªn, nÕu kÐo dµi thêi gian ph¶n øng qu¸ 120 phót, ta thÊy 

l−îng lignosulfonat kh«ng t¨ng thªm mµ cã chiÒu h−íng gi¶m. HiÖn t−îng 

nµy cã thÓ ®−îc gi¶i thÝch do c¸c vÞ trÝ dÔ bÞ thÕ trong ph©n tö lignin Ýt dÇn, 

lµm cho ph¶n øng sulfo hãa diÔn ra chËm h¬n. Ngoµi ra khi ®un nãng l©u 
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trong m«i tr−êng kiÒm, cÊu tróc m¹ch lignin sÏ bÞ c¾t ng¾n, s¶n phÈm dÔ bÞ 

röa tr«i khi röa. 

Nh− vËy, thêi gian tèi −u cho ph¶n øng metylsulfo hãa lignin lµ 120 phót. 

3.3.1.2. Kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña tØ lÖ sè mol HCHO/Na2SO3 

Nh− ®· tr×nh bµy ë trªn, qu¸ tr×nh sulfo ho¸ lignin x¶y ra ®ång thêi 2 

ph¶n øng: metylsulfo ho¸ vµ sulfo ho¸. T¸c nh©n cho c¸c ph¶n øng nµy lµ hçn 

hîp Na2SO3 vµ HCHO, trong ®ã sè mol Na2SO3 > HCHO ®Ó ®¶m b¶o kh«ng 

cã HCHO d− khi tiÕn hµnh ph¶n øng ë nhiÖt ®é cao v× HCHO rÊt ®éc ®èi víi 

ng−êi. NÕu gäi tû lÖ mol HCHO/Na2SO3 = k th× hÖ sè nµy cã gi¸ trÞ tèi ®a 

b»ng 1 (k ≤ 1).  

 

 

B¶ng 6: ¶nh h−ëng cña tØ lÖ k 

STT HÖ sè k
L−îng LS thu ®−îc 

(g) 

MÇu s¾c 

s¶n phÈm 

1 0,2 12,3 N©u nh¹t 

2 0,4 13 N©u nh¹t 

3 0,6 13,5 N©u  

4 0,8 13,5 N©u  

5 1,0 13,5 N©u ®Ëm 
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¶nh h−ëng cña tØ lÖ k
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H×nh 10: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña hÖ sè k 

§Ó t×m ra hÖ sè k tèi −u cho qu¸ tr×nh sulfo ho¸ lignin, chóng t«i tiÕn 

hµnh c¸c ph¶n øng trong ®iÒu kiÖn c¸c th«ng sè kh¸c kh«ng thay ®æi (nhiÖt ®é 

ph¶n øng 105 0C, thêi gian ph¶n øng 120 phót, l−îng lignin =10 g, Na2SO3  = 

5g). HÖ sè k thay ®æi tõ  0,2 ®Õn 1. 

KÕt qu¶ c¸c thÝ nghiÖm ®−îc tr×nh bµy t¹i b¶ng 6 vµ h×nh 10. 

KÕt qu¶ thÝ nghiÖm cho thÊy ë tõ tØ lÖ k = 0,6 - 1 l−îng lignosunfonat 

kh«ng thay ®æi chøng tá ë tØ lÖ k = 0,6 t¸c nh©n hidroxyl metyl sunfonat t¹o ra 

lµ thÝch hîp nhÊt.  

3.3.1.3. Kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña l−îng t¸c nh©n tham gia ph¶n øng  

TiÕn hµnh c¸c ph¶n øng metylsulfo hãa trong ®iÒu kiÖn kh«ng thay ®æi 

l−îng lignin (10g), hÖ sè k (0,6) , thêi gian ph¶n øng (120 phót) vµ nhiÖt ®é 

ph¶n øng (1050C), chØ thay ®æi sè mol Na2SO3 cho vµo ph¶n øng tõ 0,02 ®Õn 

0,04 mol. S¶n phÈm ®−îc sÊy kh« ë 70 - 800C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. §o 

søc c¨ng bÒ mÆt cña dung dÞch s¶n phÈm 0,5%. 

KÕt qu¶ kh¶o s¸t ®−îc tr×nh bµy trªn b¶ng 7 vµ h×nh 11: 

 



 
39 

 
B¶ng 7: KÕt qu¶ kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña l−îng t¸c nh©n 

STT 

Sè mol 

Na2SO3 

(mol) 

L−îng LS  

thu ®−îc 

(g) 

MÇu s¾c 

s¶n phÈm 

1 0,02 12 N©u nh¹t 

2 0,025 13,3 N©u nh¹t 

3 0,03 13,5 N©u nh¹t 

4 0,035 13,5 N©u nh¹t 

5 0,04 13,0 N©u 
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H×nh 11: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña l−îng t¸c nh©n 

 

L−îng lignosunfonat thu ®−îc hÇu nh− kh«ng t¨ng khi l−îng Na2SO3 

v−ît qu¸ 0,03 mol (3,8g). §iÒu nµy chøng tá ë ®iÒu kiÖn nhiÖt ®é vµ thêi gian 

®· chän l−îng t¸c nh©n sunfo ho¸ tèi ®a cÇn dïng lµ 3,8g/10g lignin. 
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KÕt hîp c¸c yÕu tè kh¶o s¸t vµ môc ®Ých sö dông, ta cã thÓ chän l−îng 

t¸c nh©n sulfo hãa trong kho¶ng tõ 0,025 ®Õn 0,03 mol Na2SO3 (t−¬ng ®−¬ng 

tØ lÖ 2,5 – 3,0 mol Na2SO3 / 1000g lignin), khi ®ã sÏ thu ®−îc s¶n phÈm 

lignosulfonat cã søc c¨ng bÒ mÆt lµ 46,3 mN/m  vµ cã thÓ tan tèt trong n−íc. 

3.3.2. KÕt luËn vÒ ph¶n øng metylsulfo hãa lignin. 

C¨n cø vµo c¸c kÕt qu¶ kh¶o s¸t ë trªn ta thÊy cã thÓ rót ra mÊy nhËn xÐt: 

- Qu¸ tr×nh tæng hîp lignosulfonat b»ng ph−¬ng ph¸p metylsulfo hãa 

lignin x¶y ra 2 ph¶n øng chÝnh lµ metysulfo hãa víi t¸c nh©n HO–CH2–SO3Na 

vµ sulfo hãa víi t¸c nh©n Na2SO3.  

- §é thÕ (®é sulfo hãa) cña ph¶n øng chØ t¨ng ®Õn mét giíi h¹n nhÊt 

®Þnh, tïy thuéc vµo cÊu tróc m¹ch lignin ban ®Çu. Thêi gian ph¶n øng cµng 

l©u th× hiÖu suÊt s¶n phÈm cµng gi¶m ®i. 

- NÕu tiÕn hµnh ph¶n øng l©u trong m«i tr−êng kiÒm m¹nh th× sÏ x¶y ra 

ph¶n øng c¾t m¹ch lignin, lµm gi¶m tÝnh ho¹t ®éng bÒ mÆt cña lignosulfonat 

s¶n phÈm. 

- Do HCHO ®éc nªn sö dông d− l−îng Na2SO3 so víi l−îng HCHO 

trong hçn hîp t¹o t¸c nh©n metylsulfo hãa (HÖ sè k < 1 ). 

- §Ó thu ®−îc s¶n phÈm  s¸ng mµu , hiÖu suÊt cao vµ cã søc c¨ng bÒ 

mÆt<50mN/m ®¸p øng yªu cÇu lµm chÊt ph©n t¸n cho gia c«ng thuèc 

BVTV,ta nªn thùc hiÖn ph¶n øng ë c¸c ®iÒu kiÖn sau:  

 Thêi gian ph¶n øng: 120 phót  

 NhiÖt ®é ph¶n øng: 1050C 

 TØ lÖ mol HCHO/Na2SO3 = 0,6 (k= 0,6). 

 L−îng t¸c nh©n sulfo hãa Na2SO3 : 2,5 – 3,0 mol cho 1000g lignin. 

3.3.3. Ph©n tÝch chÊt l−îng s¶n phÈm 
a. KÕt qu¶ ph©n tÝch phæ hång ngo¹i 

     Trªn phæ hång ngo¹i cña lignin(xem phô lôc) ta thÊy cã xuÊt hiÖn c¸c pic 

®Æc tr−ng sau: 
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- 2850 cm-1 – 3800 cm-1 ®Æc tr−ng cho nhãm OH phenolic 

- 1600 cm-1 ®Æc tr−ng cho liªn kÕt C – C trong vßng benzen 

- 1410 cm-1 – 1460 cm-1 ®Æc tr−ng cho nhãm OH ancolic 

- 1210 cm-1 – 1320 cm-1 ®Æc tr−ng cho liªn kÕt C – O – C  

- 600 cm-1 – 800 cm-1  ®Æc tr−ng cho chuçi m¹ch cacbon 

TÊt c¶ c¸c pic trªn ®−îc coi lµ bé pic ®Æc tr−ng cho cÊu tróc m¹ch cña 

lignin. 

So s¸nh phæ IR cña lignosulfonat víi phæ IR cña lignin(xem phô lôc ) 

thÊy xuÊt hiÖn thªm pic míi ë 1043cm-1 (dao ®éng ®èi xøng) vµ 1164 cm-1 

(dao ®éng bÊt ®èi xøng) chøng tá sù xuÊt hiÖn cña nhãm -SO3  trong ph©n tö 

lignosulfonat. 

b. KÕt qu¶ ph©n tÝch nguyªn tè 

X¸c ®Þnh hµm l−îng l−u huúnh trong mÉu s¶n phÈm lignosulfonat thu 

®−îc theo ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nguyªn tè t¹i phßng thÝ nghiÖm hãa Ph©n 

tÝch tr−êng ®¹i häc B¸ch khoa Hµ néi. Hµm l−îng l−u huúnh ®o ®−îc trong 

mÉu lignosulfonat lµ 2,18%. T−¬ng ®−¬ng víi ®é sulfo hãa lµ 0,68 mol 

sulfonat / 1000g lignin.  

3.3.4. X©y dùng quy tr×nh tæng hîp quy m« phßng thÝ nghiÖm 

Tõ kÕt qu¶ kh¶o s¸t c¸c yÕu tè ¶nh h−ëng tíi ph¶n øng tæng hîp 

lignosulfonat b»ng ph−¬ng ph¸p metylsulfo ho¸ lignin víi hçn hîp HCHO vµ 

Na2SO3, chóng t«i ®Ò suÊt s¬ ®å quy tr×nh tæng hîp quy m« phßng thÝ nghiÖm 

d−íi ®©y: 
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H×nh 12: S¬ ®å quy tr×nh ph¶n øng metylsulfo hãa 

3.4. Tæng hîp lignosulfonat caxi b»ng ph¶n øng sulfo 

hãa lignin b»ng H2SO4 ®Æc 
Sö dông dung dÞch H2SO4 ®Æc ®Ó sulfo hãa lignin ë nhiÖt ®é thÊp, s¶n 

phÈm ®−îc trung hßa hÕt axit, läc t¸ch vµ sÊy kh« theo quy tr×nh nh− sau: 

KhuÊy ®Òu 10g lignin trong cèc thñy tinh cã chøa H2SO4 98%, lµm l¹nh 

bªn ngoµi b»ng n−íc ®¸ sao cho nhiÖt ®é ph¶n øng kh«ng qu¸ 400C. Sau ®ã ®Ó 

l¾ng kho¶ng 15 phót råi chuyÓn hçn hîp ph¶n øng vµo n−íc l¹nh (50C) víi tèc 

T¹o hå 20% 

Ph¶n øng 

700C, 60 phót 

1050C, 120 phót

Trung hßa 

SÊy

Läc, t¸ch cÆn 

NghiÒn

Lignin 

N−íc 

Na2SO3 

Dung dÞch 
HCHO 

Muèi v« c¬ 

S¶n phÈm 

Dung dÞch 
H2SO4 (20%) 
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®é chËm ®Ó duy tr× nhiÖt ®é khi hßa tan nhá h¬n 400C. Läc, röa l¹nh hçn hîp 

b»ng n−íc l¹nh cho hÕt axit v« c¬. Trung hßa kÕt tña b»ng n−íc v«i trong ®Õn 

pH 7. Läc bá cÆn, c« c¹n n−íc läc, sÊy kh« thu ®−îc s¶n phÈm lignosulfonat 

canxi. 

3.4.1. Kh¶o s¸t c¸c ®iÒu kiÖn cña ph¶n øng tæng hîp lignosulfonat canxi 

3.4.1.1. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é ph¶n øng 

KhuÊy ®Òu lignin thu ®−îc víi axit H2SO4 98% theo tû lÖ 1:1 vÒ khèi 

l−îng trong thêi gian 1 giê ë c¸c nhiÖt ®é 10, 20, 30, 400C. KÕt qu¶ thu ®−îc 

thÓ hiÖn ë b¶ng 8 vµ h×nh 13 

B¶ng 8: ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é ph¶n øng 

NhiÖt ®é (0C) 10 20 30 40 

L−îng axit ®· liªn kÕt (%) 5,06 5,35 4,73 4,15 

Mµu s¶n phÈm N©u sÉm N©u sÉm §en nh¹t §en 

Khèi l−îng s¶n phÈm 10,77 10,84 10,48 10,35 

KÕt qu¶ ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é ®Õn 
ph¶n øng

10.3

10.4

10.5

10.6

10.7

10.8

10.9

0 10 20 30 40 50

NhiÖt ®é (0C)

K
L 

S
P

 

H×nh 13: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é ph¶n øng 
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KÕt qu¶ cho thÊy nhiÖt ®é ph¶n øng ¶nh h−ëng lín ®Õn chÊt l−îng vµ 

hiÖu suÊt s¶n phÈm. ë nhiÖt ®é 100C th× ch−a ®ñ n¨ng l−îng cÇn cho ph¶n øng 

nªn hiÖu suÊt cßn thÊp. Cßn ë nhiÖt ®é 300C vµ 400C s¶n phÈm thu ®−îc cã 

mÇu ®en do ë nhiÖt ®é cao H2SO4 ®Æc than ho¸ mét phÇn lignin ¶nh h−ëng ®Õn 

chÊt l−îng s¶n phÈm do ®ã nªn thùc hiÖn ph¶n øng ë nhiÖt ®é 200C. 

3.4.1.2. ¶nh  h−ëng cña thêi gian ph¶n øng 

KhuÊy ®Òu lignin thu ®−îc víi axit H2SO4 98% theo tû lÖ 1:1 vÒ khèi 

l−îng ë nhiÖt ®é 200C trong kho¶ng thêi gian ph¶n øng kh¸c nhau: 30’, 60’, 

90’, 120’, 150’, l−îng axit ®· liªn kÕt thu ®−îc tÝnh theo lignin nh− sau: 

B¶ng 9: KÕt qu¶ ¶nh  h−ëng cña thêi gian ph¶n øng 

Thêi gian (phót) 30 60 90 120 150 180 

L−îng axit ®· liªn kÕt (%) 5,31 5,35 6,16 7,80 7,81 7,78 

MÇu s¶n phÈm N©u 

s½m

N©u 
s½m

N©u 
s½m 

N©u 
s½m 

§en 

nh¹t 

§en 

Khèi l−îng s¶n phÈm 10,85 10,82 11,02 11,17 11,15 10,08

KÕt qu¶ ¶nh  h−ëng cña thêi gian ph¶n 
øng

10
10.2
10.4
10.6
10.8

11
11.2
11.4

0 50 100 150 200

Thêi  g ian (phót)

K
L 

S
P

 

H×nh 14: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña thêi gian ph¶n øng 
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KÕt qu¶ cho thÊy sau 2 giê l−îng axit tham gia ph¶n øng hÇu nh− kh«ng 

t¨ng do c¸c vÞ trÝ dÔ bÞ thÕ trong ph©n tö lignin ®· bÞ chiÕm gÇn hÕt.MÆt kh¸c  

l−îng s¶n phÈm l¹i gi¶m, do vËy nªn thùc hiÖn ph¶n øng trong kho¶ng thêi 

gian 2 giê. 

3.4.1.3. ¶nh h−ëng cña tû lÖ khèi l−îng lignin/H2SO4 98% 

KhuÊy ®Òu lignin víi axit H2SO4 98% ë c¸c tû lÖ kh¸c nhau vÒ khèi 

l−îng, ë nhiÖt ®é 200C trong thêi gian 2giê, l−îng axit ®· liªn kÕt thu ®−îc 

nh− sau: 

B¶ng10: KÕt qu¶ ¶nh h−ëng cña tû lÖ khèi l−îng lignin/H2SO4 98% 

TØ lÖ khèi l−îng lignin/axit 1/4 1/3 1/2 1/1 

L−îng axit ®· liªn kÕt (%) 10,20 10,25 10,23 9,80 

MÇu s¶n phÈm §en §en nh¹t N©u sÉm N©u sÉm

Khèi l−îng s¶n phÈm 10,28 10,35 11,49 11,17 

KÕt qu¶ ¶nh h−ëng cña tû lÖ khèi l−îng 
lignin/H2SO4 98%

10.2
10.4
10.6
10.8

11
11.2
11.4
11.6

0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

TØ  lÖ  khè i  l−îng  l ignin/ax i t

K
L 

S
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H×nh 15: §å thÞ biÓu diÔn ¶nh h−ëng cña tØ lÖ khèi l−îng lignin/H2SO4 

98% 
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KÕt qu¶ cho thÊy tû lÖ vÒ khèi l−îng gi÷a lignin vµ H2SO4 98% b»ng 1/2  cho  

kÕt qu¶ thÝch hîp nhÊt. 

NhËn xÐt: 

C¸c kÕt qu¶ kh¶o s¸t cho thÊy, trong ph¶n øng sulfo hãa lignin b»ng 

H2SO4®Æc, ®é sulfo hãa cña s¶n phÈm chØ t¨ng ®Õn mét giíi h¹n nhÊt ®Þnh, khi 

kÐo dµi thêi gian ph¶n øng ®é sulfo hãa kh«ng t¨ng. NÕu tiÕn hµnh ph¶n øng 

l©u hoÆc ë nhiÖt ®é cao th× mét phÇn lignin bÞ than hãa lµm s¶n phÈm cã mµu 

®en. L−îng axit ®Æc cÇn ph¶i dïng d− rÊt nhiÒu. Trong c¸c thÝ nghiÖm khi röa 

axit v« c¬ khái s¶n phÈm lignin sunfonic chóng t«i nhËn thÊy r»ng s¶n phÈm 

lignin sunfonic thu ®−îc rÊt dÔ tan trong n−íc ë nhiÖt ®é th−êng. §iÒu nµy 

mét lÇn n÷a cho thÊy cã sù liªn kÕt h÷u c¬ gi÷a nhãm sunfonic víi lignin ban 

®Çu. Tõ l−îng axit tham gia ph¶n øng chóng t«i x¸c ®Þnh l−îng sunfonic cã 

trong s¶n phÈm kho¶ng 0,83mol/1000g lignin. Chóng t«i ®· ®em x¸c ®Þnh søc 

c¨ng bÒ mÆt cña s¶n phÈm lignosunfonat canxi lµ 48,8 mN/m. 

Tõ c¸c kÕt qu¶ kh¶o s¸t tæng hîp lignosulfonat canxi theo ph−¬ng ph¸p 

sunfonic ho¸ lignin b»ng H2SO4 ®Æc chóng t«i nhËn thÊy r»ng ®Î thu ®−îc s¶n 

phÈm sulfo hãa s¸ng mµu,cã søc c¨ng bÒ mÆt <50mN/m th× nªn tiÕn hµnh 

ph¶n øng ë c¸c ®iÒu kiÖn lµ: 

 NhiÖt ®é ph¶n øng:  20oC 

 Thêi gian ph¶n øng: 120 phót 

 TØ lÖ khèi l−îng lignin/H2SO4 :  1/2 

3.4.2. S¬ ®å qui tr×nh ®iÒu chÕ muèi Lignosulfonat canxi 

Tõ kÕt qu¶ kh¶o s¸t c¸c yÕu tè ¶nh h−ëng tíi ph¶n øng tæng hîp 

lignosulfonat canxi chóng t«i ®Ò xuÊt quy tr×nh ®iÒu chÕ trong phßng thÝ 

nghiÖm nh− sau : 
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H×nh 16: S¬ ®å qui tr×nh ®iÒu chÕ muèi Lignosulfonat canxi 

 

3.5. Kh¶o s¸t qu¸ tr×nh gia c«ng thuèc BVTV 

§Ó tiÕn hµnh nghiªn cøu, chóng t«i gi÷ nguyªn c«ng thøc gia c«ng cò, 

chØ thay thÕ thµnh phÇn c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt b»ng muèi Na hoÆc Ca 

lignosulfonat. S¶n phÈm sau khi gia c«ng ®−îc ph©n tÝch c¸c chØ tiªu chÊt 

l−îng vµ so s¸nh víi s¶n phÈm gia c«ng theo c«ng thøc cò. 

KÕt qu¶ nghiªn cøu gia c«ng 2 d¹ng s¶n phÈm cô thÓ nh− sau:  

Ph¶n øng 
200C, 2 giê 

Röa l¹nh, lo¹i H2SO4

Trung hoµ, pH = 7
N−íc v«i 
trong 

Läc t¸ch cÆn 

NghiÒn 

S¶n phÈm

Lignin/ H2SO4 

1/2 vÒ khèi l−îng

C« dung dÞch, sÊy 
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3.5.1. Gia c«ng DOC 30 WP 

Sö dông DOC cña VIPESCO lµm nguyªn liÖu gia c«ng, chóng t«i thay 

thÕ chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt Sanimal H b»ng muèi Na vµ Ca lignosulfonat víi 

c¸c tû lÖ kh¸c nhau. Sau khi kh¶o s¸t vµ kiÓm tra chÊt l−îng s¶n phÈm, kÕt qu¶ 

®−îc thÓ hiÖn ë B¶ng 11 

NhËn xÐt: NÕu sö dông muèi Ca lignosulfonat th× ph¶i thªm 1% Sanimal 

H vµo hçn hîp gia c«ng th× míi ®¶m b¶o chØ tiªu chÊt l−îng vÒ s¶n phÈm, 

trong khi nÕu dïng muèi Na lignosulfonat th× kh«ng cÇn thªm bÊt cø chÊt 

thÊm −ít nµo mµ s¶n phÈm vÉn tèt. V× vËy, chän muèi Na lignosulfonat ®Ó gia 

c«ng DOC 30 WP lµ hîp lý h¬n. 

 

B¶ng  11: KÕt qu¶ gia c«ng DOC 30 WP víi muèi lignosulfonat 

MÉu 
ChÊt ph©n 
t¸n  (%) 

ChÊt 
thÊm −ít 

(%) 

Tû suÊt 
l¬ löng 

(%) 

Kh¶ n¨ng 
thÊm −ít 

(s) 

KÕt 
qu¶ 

NaLS 6 0 60 16 §¹t 

CaLS 6 0 45 20 Kh«ng 
®¹t 

CaLS 

Sanimal H 

5 

 
1 60 18 §¹t 

 

KÕt qu¶ ph©n tÝch c¸c chØ tiªu chÊt l−îng cña s¶n phÈm gia c«ng, so s¸nh 

víi s¶n phÈm do VIPESCO s¶n xuÊt ®−îc tr×nh bµy t¹i B¶ng 12 
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B¶ng 12: ChØ tiªu kÜ thuËt cña §ång oxyclorua 30WP 

3.5.2. Gia c«ng L−u huúnh 80 WDG 

§Ó chñ ®éng cho s¶n xuÊt sau nµy, khi nghiªn cøu gia c«ng L−u huúnh 

80 WDG, chóng t«i sö dông nguyªn liÖu l−u huúnh lÊy tõ ph©n x−ëng phô cña 

C«ng ty Ph©n ®¹m vµ Ho¸ chÊt Hµ B¾c. Sau khi xö lý, nguyªn liÖu ®¶m b¶o 

c¸c chØ tiªu chÊt l−îng dïng trong gia c«ng thuèc BVTV. 

T−¬ng tù nh− khi tiÕn hµnh gia c«ng DOC 30 WP, chóng t«i dùa vµo 

c«ng thøc gia c«ng S 80 WDG cña VIPESCO, chØ thay ®æi thµnh phÇn vµ tû lÖ 

chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt Supragil b»ng s¶n phÈm muèi lignosulfonat tæng hîp 

®−îc.  

Tuy nhiªn, kh¸c víi gia c«ng d¹ng WP, khi gia c«ng d¹ng WDG cÇn 

thªm c«ng ®o¹n ®ïn h¹t, sau míi sÊy ®Õn hµm Èm qui ®Þnh. Khi ph©n t¸n 

trong n−íc, c¸c h¹t ®ïn sÏ khã ph©n r· h¬n bét cña d¹ng WP. MÆt kh¸c, gia 

c«ng s¶n phÈm S 80 WDG sÏ gÆp khã kh¨n h¬n DOC 30 WP do nguyªn liÖu 

bét l−u huúnh cã xu h−íng keo tô, ®ång thêi tû lÖ phô gia thªm vµo trong hçn 

hîp gia c«ng cßn l¹i rÊt Ýt (tæng céng tèi ®a kh«ng qu¸ 20%). V× vËy, chóng 

TT Tªn chØ tiªu Yªu cÇu
DOC cña 

VIPESCO 

DOC 

TN  

1 Hµm l−îng DOC (%) 30 ± 2 30 30 

2 §é l¬ löng (%)  ≥ 50 50 60 

3 Hµm Èm (%) ≤ 6 5 5 

4 §é mÞn qua r©y −ít (0,0074 mm) (%)  ≥ 95 §¹t §¹t 

5 pH cña dung dÞch 1% DOC 7 - 7,5 7 7 



 
50 

 

t«i chØ kh¶o nghiÖm víi muèi Na lignosulfonat vµ ph¶i thªm mét phÇn chÊt 

ho¹t ®éng bÒ mÆt Morwet ®Ó ®¶m b¶o c¸c chØ tiªu chÊt l−îng theo yªu cÇu. 

KÕt qu¶ gia c«ng S 80 WDG ®−îc thÓ hiÖn ë B¶ng 13: 

B¶ng 13: ChØ tiªu kÜ thuËt cña S80 WDG gia c«ng 

MÉu 

ChÊt 

ph©n t¸n 

Na LS 

(%) 

ChÊt  

thÊm −ít 

Morwet 

(%) 

Tû suÊt 

l¬ löng 

(%) 

Kh¶ n¨ng 

thÊm −ít 

(s) 

KÕt qu¶

S 80 WDG 6 2 60 20 §¹t 

KÕt qu¶ ph©n tÝch c¸c chØ tiªu chÊt l−îng cña s¶n phÈm S 80 WDG ®−îc 

tr×nh bµy t¹i B¶ng14. 

B¶ng 14: ChØ tiªu kÜ thuËt cña S 80 WDG 

TT ChØ tiªu 
Yªu 
cÇu 

S¶n phÈm  
S 80 WDG

1 Hµm l−îng l−u huúnh (%) 80  80 

2 KÝch th−íc h¹t ph©n t¸n trong n−íc (µm) 1 – 40  §¹t 

3 pH dung dÞch huyÒn phï 1%  7 – 7,5 7 

4 Tû suÊt l¬ löng (%) ≥ 50 60 

5 Hµm Èm (%) ≤ 6 5 

3.5.3. NhËn xÐt 

- Cã thÓ sö dông muèi Na vµ Ca lignosulfonat lµm chÊt ph©n t¸n vµ chÊt 

thÊm −ít trong gia c«ng d¹ng bét thÊm n−íc (WP) vµ d¹ng h¹t ph©n t¸n trong 

n−íc (WDG), thay thÕ nguyªn liÖu ph¶i nhËp. Cô thÓ ®· x¸c ®Þnh ®−îc tû lÖ 

c¸c chÊt nµy trong thµnh phÇn gia c«ng 2 s¶n phÈm DOC 30 WP vµ S 80 

WDG. KÕt qu¶ cã thÓ ¸p dông vµo s¶n xuÊt. 
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- Thµnh phÇn muèi Na vµ Ca lignosulfonat trong c«ng thøc gia c«ng c¸c 

s¶n phÈm trªn t−¬ng ®−¬ng víi c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt ®· sö dông. Do gi¸ 

thµnh c¸c chÊt Sanimal H vµ Supragil rÊt ®¾t (gÊp 7 – 10 lÇn gi¸ Na 

lignosulfonat) nªn sÏ gi¶m ®¸ng kÓ gi¸ thµnh s¶n xuÊt c¸c s¶n phÈm trªn. 

Ngoµi ra, v× c¸c muèi lignosulfonat lµ nh÷ng chÊt dÔ ph©n huû trong m«i 

tr−êng, kh«ng ®Ó l¹i d− l−îng ®éc nªn sö dông chóng trong gia c«ng thuèc 

BVTV sÏ h¹n chÕ ®−îc « nhiÔm m«i tr−êng.  
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KÕt luËn vµ kiÕn nghÞ 
I. KÕt luËn 

Sau mét thêi gian nghiªn cøu ®Ò tµi ®· ®¹t ®−îc nh÷ng kÕt qu¶ sau: 

1. §· lùa chän ®−îc ph−¬ng ph¸p tæng hîp lignosulfonat natri vµ canxi 

tõ lignin t¸ch ra tõ dÞch ®en nhµ m¸y giÊy: 

- Tæng hîp lignosulfonat natri b»ng ph−¬ng ph¸p metylsulfo hãa lignin. 

Qua ®ã ®· x¸c ®Þnh ®−îc c¸c ®iÒu kiÖn cho ph¶n øng tæng hîp lµ: 

 Thêi gian ph¶n øng: 120 phót  

 TØ lÖ mol HCHO/Na2SO3 = 0,6 (k= 0,6). 

 L−îng t¸c nh©n sulfo hãa Na2SO3 : 2,5 – 3,0 mol cho 1000g lignin. 

 ë NhiÖt ®é ph¶n øng: 1050C. 

§ång thêi x©y dùng quy tr×nh tæng hîp quy m« phßng thÝ nghiÖm. 

-Tæng hîp lignosulfonat canxi theo ph−¬ng ph¸p sulfonic ho¸ lignin 

b»ng H2SO4 ®Æc. §iÒu kiÖn ph¶n øng : 

 NhiÖt ®é ph¶n øng:  20oC 

 Thêi gian ph¶n øng: 120 phót 

 TØ lÖ khèi l−îng lignin/H2SO4 :  1/2 

2.  §· nghiªn cøu sö dông s¶n phÈm lignosulfonat tæng hîp ®−îc trong 

gia c«ng 2 d¹ng thuèc trõ nÊm bÖnh sö dông phæ biÕn ë ViÖt Nam lµ §ång 

oxyclorua 30 WP vµ L−u huúnh 80 WDG. S¶n  phÈm gia c«ng ®¹t c¸c chØ tiªu 

vÒ kÜ thuËt vµ chÊt l−îng, thay thÕ ®−îc s¶n phÈm nhËp ngo¹i, gi¶m gi¸ thµnh 

gia c«ng. 

 II. KiÕn nghÞ 

Tõ dÞch ®en nguån phÕ th¶i cña ngµnh c«ng nghiÖp giÊy chóng t«i ®· 

tæng hîp ra s¶n phÈm cã thÓ sö dông ®−îc trong s¶n xuÊt gia c«ng thuèc b¶o 

vÖ thùc vËt võa cã hiÖu qu¶ vÒ kinh tÕ võa gãp phÇn lµm gi¶m « nhiÔm m«i 

tr−êng. Tuy nhiªn c¸c kÕt qu¶ ®¹t ®−îc míi chØ dõng ë møc nghiªn cøu trong 

phßng thÝ nghiÖm. V× vËy chóng t«i xin ®−îc cÊp thªm kinh phÝ ®Ó tiÕp tôc 

hoµn thiÖn nghiªn cøu ®Ó cã thÓ ®−a s¶n  phÈm ra ngoµi thÞ tr−êng. 
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