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1-1 تاریخچه ایمنی و حفاظت شغلی
بشر از زمانی که خود را شناخته ، در پی تلاش و فعالیت بوده و طبیعتاً در مسیر زمان تحولاتی را پشت سر گذاشته است. اختراع ابزارهای مختلف و تطوّر و تکمیل این ابزار یکی از مهمترین عوامل تحول در چگونگی زندگی انسان است. زمانی ابزار سنگی مورد استفاده قرار می گرفت و بعداً با پیرایش آهن و سایر فلزات، ابزار فلزی جایگزین آن شد و تا موقعی که آن ابزار جز با نیروی عضلانی انسان حرکت نمی کرد، ابزار دستی اساسی ترین عنصر تولید بوده است. لیکن با ابداع کشاورزی و دامداری ، آغاز شهر نشینی و گسترش شهرها ، اختراع ماشین آلات و تجلی عصر ماشین ، انقلابی بس عظیم در گسترش فعالیت های انسانی پدیدار شد.
تا اواخر قرن هجدهم میلادی ماشین در امر تولید وارد نشده بود و کارگر مهمترین عامل به شمار می رفت و صنعتگران و صاحبان فنون مختلف با وسایل و ابزار تولید که متعلق به خودشان بود، در خانه ها، دکان ها یا کارگاه های کوچک خود به امر تولید مصنوعات و فروش آنها اشتغال داشته اند. ابزار، ادوات و وسایل تولید بسیار ساده و ابتدایی بود و روش های قدیمی و ساده در امر تولید به کار می رفت و ناچار بازده کارگزان کم بود. بنابراین محصولات تولید شده نمی توانست جوابگوی احتیاجات و نیازهای روز افزون مردم جوامع مختلف باشد.
در نتیجه انقلاب صنعتی و اختراع و تکامل ماشین های تولید جدید، محیط کار از خانه ها و کارگاه های کوچک به کارخانه ها کشانده شده و صنعت چهره جدیدی به خود گرفت. بر تعداد کارگران کارخانه ها نیز روز به روز اضافه شد و کشاورزان روی به صنایع آورند. در شرایط و روش های کار بهبود حاصل شد و شیوه های تولید انبوه به وجود آمد و در عین حال روش های تولید پیچیده شد و کارگران بر اثر کار با ماشین آلات و ابزار صنعتی ونیز مواد شیمیایی روز به روز در معرض خطرهای جدیدی قرار گرفتند. در واقع صنایع  کاربر به صنایع سرمایه بر تبدیل شدند. افزایش حوادث در محیط های صنعتی ، دولت های ممالک مختلف را تحت فشار افکار عمومی و افراد دلسوز و مصلحین و خیراندیشان جامعه قرار داد، به نحوی که برای ایمنی و حفاظت فنی تدابیری اتخاذ گردید و اصولاً نهضتی به نام نهضت و جنبش پیشگیری از حوادث و حمایت از نیروی نیروی انسانی ایجاد شد و به سرعت و شدت توسعه یافت. در مورد شرایط ، ساعات و کلاً روابط کار هم تلاش هایی صورت پذیرفت و حقوق کارگران محترم شناخته شد.
از سال 1839، در پرولس اولین تدابیر مربوط به ایجاد یک نظام بازرسی در کارخانه ها و استخدام افراد جوان، به موجب مقررات آئین نامه ای اتخاذ و تصویب شد.
در حدود سال 1840 کشورهای اروپائی، از جمله دانمارک و سویس، دارای قوانینی در خصوص کارخانه ها بودند. مع ذلک نظام های واقعی موثر بازرسی کارخانه ها به وجود آمد و اصول استاندارد های مربوط به حفاظت و بهداشت به اجرا در آمد.
قوانین مشابهی هم در سال 1888 در ایالت اوهایو و در سال 1891 در میسوری و در سال 1896 در رود آیلیز تصویب شد.
اهمیت و پیچیدگی روز افزون صنعت در کشورهای غربی، که در آنها ادارات بازرسی کار موظف به اجرای قوانین مربوط به حفاظت بودند، این ضرورت را به وجود آورد که به کارمندان این ادارات عده ای کارشناس واجد خصوصیات لازم ، برای حل مسائل ناشی از حفاظت کار، افزوده شود براثر کمک متخصصین طب، برق، شیمی و سایر رشته ها ، بازرسان کار امروزه قادر هستند که نقش مشاورین فنی را بازی کنند و کار فرمایان و کارگران بتوانند به آنان مراجعه نمایند. بدین ترتیب بازرسان کار می توانند بیشتر از موقعی که نقش کارمندان ساده مسوول اجرای مقررات قانون را ایفا می نمودند ، در بهبود وضع حفاظت در کارگاه ها کمک نمایند.
در کشورهای متحده آمریکا ، تعداد ایالت هایی که قوانینی در خصوص مسوولیت کار فرمایان ، در صورت بروز حوادث ناشی از کار، وضع می نمایند. مرتباً افزایش می یابد و این مسوولیت به تدریج به عهده شرکت های بیمه واگذار می گردد. این شرکت ها، بازرسانی به منظور نظارت بر اجرای تدابیر حفاظتی در کارگاه های بیمه شده استخدام می نمایند و بدین ترتیب فعالیت آنها در زمینه پیشگیری از حوادث گسترش می یابد.
سازمان بین المللی کار در حقیقت یکی از قدیم ترین موسسات بین المللی است که گرچه پس از اولین جنگ جهانی ایجاد شد، بعد از جنگ جهانی دوم نیز هم چنان پا بر جا باقی ماند و در سال 1946 به صورت یکی از سازمان های تخصصی وابسته به سازمان ملل متحد در آمد.
برخی وظایف سازمان بین المللی کار در کنفرانس که در سال 1944 در فیلادلفیا تشکیل شد، به شرح زیر است:

1- اشتغال تام و بالابردن سطح زندگی
2- بهکار گماردن کارگران در مشاغلی که رضایت خاطره کاردانی و مهارت خویش را در انها ابزار و تا حد امکان به تامین رفاه و آسایش عمومی خدمت کنند.
3- حمایت کافی و کامل از زندگی و سلامت کارگران در کلیه مشاغل
4- حمایت از کودکان و مادران
5- حمایت از تامین غذا و مسکن مناسب و وسایل تفریحی و فرهنگی
6- بهبود امور حفاظت و بهداشت در محیط کار ، جلوگیری از امراض و حوادث ناشی از کار و کنترل خطرهای محیط
7- تعیین محتوای شغل


1-2 ایمنی و حفاظت در مقابل آتش سوزی


آتش سوزی یکی از خطرناک ترین پدیده هایی است که خسارت جانی و مالی زیادی بوجود می آورد . در بررسی  آمارها و علل آتش سوزی ها ی کشور های مختلف صنعتی چنین نتیجه گرفته شده است که  قریب 75 الی 80 درصد آتش سوزی ها قابل پیش بینی و پیشگیری می باشند و چنانچه علاج واقعه قبل از وقوع گردد، قریب از خسارات سالیانه ناشی از حریق کاسته می شود که رقم بسیار قابل توجهی است و برای  بقیه باید به موثرترین ادوات و تجهیزات آتش نشانی مجهز شد.
در اغلب اوقات هر حریقی با یک شعله یا جرقه کوچک آغاز می شود که اگر فوراً کشف شود ، حتی می توان با یک خاموش کننده دستی آن را مهار و خاموش کرد . لازمه این کار، آشنایی با انواع خاموش کننده ها  و همچنین طرز نگهداری و استفاده از آنهاست.



1-3 احتراق (ایجاد آتش):
احتراق عبارت است از ترکیب سریع اکسژن با مواد سوختنی است و چون بیشتر موادی که انسان با آن سر و کار دارد دارای کربن است (یعنی ترکیبی از مقداری آب و انیدرید کربنیک ) چنانچه سرعت عمل و حرارت کم باشد ، ترکیب آن با فلزات به صورت زنگ زدگی در می آید. احتراق وقتی بوجود می آید که جسم (مایع یا جامد)، بر اثر سوختن همان گاز است. ادامه آتش سوزی بستگی به تامین حرارت دارد و در غیر این صورت آتش خاموش می شود.
بطور خلاصه ، برای آنکه عمل احتراق صورت گیرد باید اکسژن با ماده ترکیب شود و در این عمل حرارت نقش میانجی را ایفا می کند. برای اینکه این ترکیب ادامه پیدا کند باید اکسژن (هوا) و حرارت مداوماً به محیط عملیات رسانده شود و به این ترتیب – حرارت و ماده موجب بروز آتش سوزی می باشد. شرکت این سه عمل در فعل و انفعالات زنجیره ای تولید آتش که به صورت یک مثلث نشان داده می شود. این مثلث در تمام نقاط جهان به نشانه سمبل آتش شناخته شده است. نتیجه فعالیت های این سه عامل آتش سوزی، گرمای زیاد و دودهای تند و غلیظ ، و گازهای مسموم کننده است.

1-4 طبقه بندی آتش:
با توجه به ماده سوختنی ، عمدتاً انواع آتش ها را به چهار نوع به شرح زیر تقسیم می کنند. آن گاه با توجه به انواع چهارگانه حریق ها ، برای خاموش کردن آنها ، وسایل و مواد لازم را بکار می برند:
1- نوع اول که به آن آتش های خشک گفته می شود، آتش هایی است که پس از آتش سوزی از خود خاکستر بر جای می گذارند. مانند : چوب ، مقوا ، پارچه ، ذغال و امثالهم (نوع A).
2- نوع دوم آتش هایی که از خود خاکستر  باقی نمی گذارند. مانند آتش های حاصل از مایعات قابل اشتعال ، مثل : مواد نفتی ( بنزین ، نفت ، گازوئیل و مازوت و ....) الکل ، روغن های صنعتی، رنگ هات و غیره (نوع B).
3- آتش های وسایل ، آلات و ادوات برقی (نوع C).
4- نوع چهارم آتش هایی هستند که از سوختن فلزات قابل اشتغال ( مانند : منیزیم ، پتاسیم ، آلومینیم و غیره) بوجود می آیند(نوع D).

1-5 عوامل ایجاد کننده آتش:
برای آنکه آتش به وجود آید همان طور که قبلاً توضیح داده شد، سه عامل ضروری است:
1- مواد قابل اشتغال
2- حرارت
3- هوا (اکسیژن)
از تشکیل این سه عامل ، مثلثی به نام مثلث آتش  بوجود می آید. بدون اکسیژن هیچ چیز نمی سوزد و بدون مواد سوختنی و بدون حرارت ، آتش بوجود نمی آید. اگر یکی از این عامل ها موجود نباشد حریق ایجاد نمی شود.
برای پیش گیری از حریق باید کم و بیش یکی از عناصر را  نابود ساخت. در تمام آتش سوزی ها دو عامل اکسیژن و مواد قابل اشتغال یقیناً موجود است، پس باید بر سومین عامل یعنی حرارت ، دقیقاً نظارت کرد، تا زا یک درجه پا فراتر ننهد.
حرارت به سه طریق به نقاط دیگر سرایت می کند:
1- روش مستقیم یا انتقال حرارت(هدایتی) – حرارت  از طریق هوا از محلی به محل دیگر منتقل می شود، مانند حرارت بخاری، رادیاتور و سیستم حرارت مرکزی.
2- روش مستقیم یا انتقال حرارت (هدایتی) – حرارت از طریق اجسام غیر عایق (هادی حرارت) مانند میله آهنی، جریان و هدایت مستقیم پیدا می کند.
3- روش تشعشع حرارتی ( امواج حرارتی) – حرارت در عین داشتن شعله، دارای موج تشعشع است و مانند نور در هوا منتشر می شود و امواج  حرارتی ، مستقیماً ا زنقطه ای به سایر نقاط منتقل می شوند، مانند ذره بین که امواج حرارتی خورشید را در یک نقطه متمرکز می کند.

1-6 طریقه خاموش کردن آتش
همانطور که قبلاً گفته شد، برای آنکه آتش سوزی رخ دهد، سه عامل هوا، حرارت و ماده سوختنی در یک جا لازم است . حال آگر به روشی بتوان فقط یک عامل از این عوامل را از محیط عملیات خارج نمود، ارتباط سه عامل قطع و آتش خاموش خواهد شد. برای خاموش کردن آتش های طبقه بندی شده ، روش های زیر به کار برده می شود.
1- طبقه A: بهترین طریقه جهت اطفا حریق های طبقه A که از سوختن مواد قابل اشتغال خاکسترزا بوجود می آیند. از بین بردن ضلع حرارت مثلث آتش و استفاده از روش سرد کردن می باشد، که اقتصادی ترین و سریعترین عامل ، استفاده از آب است. آب تا خاموشی کامل آتش باید مداوماً جریان داشته باشد.
2- طبقه B: مناسب ترین و بهترین طریقه جهت  اطفا حریق های طبقه B که بر اثر احتراق مایعات قابل اشتغال بوجود می آیند و هیچ گونه  خاکستری ندارد، از بردن ضلع اکسیژن مثلث آتش، یعنی خفه کردن می باشد. در این نوع آتش ها از کپسول های پودر گاز ئیدروکربوهای هالوژنه ، کف ها و سایر روش های خفه کردن، مانند استفاده از ماسه و شن و پتو و .... می توان استفاده کرد.
3- طبقه C:  بهترین طریقه جهت خاموش کردن آتش سوزی های برقی ، طریقه قطع اکسیژن مثلث آتش به وسیله خفه کردن می باشد. در این طبقه از آتش سوزی ها اصولاً آب قابل استفاده نمی باشد و بهترین نوع کپسول های مورد استفاده ، کپسول گاز co2 و ئیدروکربورهای هالوژنه می باشد و از کف نمی توان استفاده کرد. البته از وسایل دیگر خفه کردن ، مانند شن و ماسه یا پتوی خشک می توان  استفاده کرد. باید توجه نمود که قبل از هر گونه اقدام جهت خاموش کردن آتش، لازم است که جریان برق قطع شود.
4- طبقه D : جهت خاموش کردن آتش فلزات قابل اشتغال از کپسول های مخصوص که بستگی به نوع فلز دارد ، استفاده می گردد.
باید توجه داشت برای هر نوع آتش، از خاموش کننده خاص آن باید استفاده شود تا موثر باشد.

1-7 روش های پیشگیری از آتش سوزی:
روش های پیشگیری از آتش سوزی بطور کلی عبارتند از:

1-7-1 وضعیت ساختمانی و تاسیساتی:
حفاظت  در مقابل آتش سوزی باید ابتدا از طریق ساختمان بنا تامین گردد. مکان های صنعتی بایددر برابر آتش دارای مقاومت کافی باشند. و مخاطرات مربوط به عملیاتی که در آنها انجام می گیرد، ملحوظ گردد. ساختمان باید طوری باشد که بنا به آسانی آتش نگیرد و آتش به طریق افقی و عمودی از طریق دیوارها و کف قسمت ها و درها و محل کار گذاشتن آسانسورها  و پلکان و وسایل تهویه و غیره در آن سرایت ننماید. درهای خروجی یک ساختمان بسیار با اهمیت است و ضوابط کلی که در این خصوص باید رعایت نمود عبارتند از:
1- هر بخش از ساختمان باید نزدیک به یک در خروجی مجزا باشد و هر اندازه خطر حریق بیشتر باشد ، فاصله واحدهای کار نیز تا این در باید کوتاهتر شود.
2- در هر طبقه باید اقلاً دو در (به اندازه کافی بزرگ) وجودداشته باشد و این درها در مقابل شعله و دود محفوظ بوده ، کاملاً از یکدیگر مجزا باشند.
3- پله های چوبی و مارپیچ و آسانسورها و نردبان ها به عنوان در خروجی تلقی نشوند.
4- محل درهای خروجی باید روشن و قابل تشخیص باشد.
5- درهای خروجی باید همیشه آزاد باشند.
6- درهای خروجی و پله های خارجی نباید به حیاط داخلی یا بن بست منتهی شوند.

1-7-2 نصب وسایل اعلام اطفا حریق، چراغ های قرمز چشمک زن و دیتکتورهای حساس به دود و آتش ، در ساختمان ، بر روی دیوارها و سقف ها 

1-7-3 تهیه وسایل مناسب اطفا حریق
با توجه به سرمایه های موجود در انبار، باید وسایل کافی اطفا حریق ، اعم از خاموش کننده های آبی   ( شامل لوله آب، شیرآب، قرقره و شیلنگ آتش نشانی) ، سطل شن و انواع کپسول های خاموش کننده دستی با در نظر گرفتن چگونگی و نوع حریق( مانند کفی، سودا اسید، پودر گاز، گاز کربنیک – هیدروکربورهای هالوژ«ه) وجود داشته باشد.

1-7-4 اجرای نکات ایمنی
رعایت نکات ایمنی بهترین راه پیشگیری از ایجاد آتش سوزی می باشد. 
مواردی از قبیل:
· جدا کردن مواد آتش زا و مواد شیمیایی از سایر اقلام انبارها
· استفاده از تابلوهای اعلام خطر، علائم ، پوسترها، اعلانات و غیره
· استقرار صحیح کالاها در انبارها
· وجود افراد و تشکیلات مناسب برای امور اطفا حریق
· بسته بندی و حمل و  نقل کالاهای شیمیایی خطرناک بر طبق اصول و ضوابط خاص.
کارشناسان امور حفاظت معتقدند که برای تاسیسات آتش نشانی و اطفا حریق در یک انبار لازم است به نسبت 2%  ارزش متوسط موجودی یک انبار ، سرمایه گذاری شود. البته تنها سرمایه گذاری اولیه برای تاسیسات اطفا حریق کافی نیست و برای اینکه نتیجه موثر و مطلوبی گرفته شود ، لازم است  هماهنگ و همگام با آن به نکات مهم دیگری از قبیل آموزش، نوع استفاده ، محل مناسب برای نصب، تعمیرات و نگهداری صحیح این وسایل و تجهیزات نیز توجه شود.

1-8 سازمان حفاظت و ایمنی در مقابل حریق
آنچه تاکنون بررسی شده اقدامات و وسایل کار مورد نیاز به منظور پیشگیری و مبارزه با آتش و آتش سوزی بود، ولی حفاظت در مقابل حریق باسد صنایع بصورت زیر سازماندهی شوند.
1- استقرار سیستم های اعلام خطر و وسایل اطفا حریق
2- آموزش کارکنان برای مبارزه با آتش سوزی و تشکیل گروه های کمک رسانی
3- بازرسی ز کارگاه ها از نظر مخاطرات ایجاد حریق و آزمایش ادواری وسایل اطفا حریق،آژیر ها و سایر اعلام کننده های خطر از نظر اطمینان بر کارایی ها.
4- انجام تمرین های لازم از نظر کیفیت و نحوه استفاده از وسایل اطفا و تخلیه به موقع و سریع ساختمان توسط کارکنان
5- ارتباط با ایستگاه آتش نشانی محل و قرار دادن شماره تلفن های ایستگاه در دسترس همه افراد

1-9 انفجار
انفجار به مفهوم اشتعال یکباره است وحالتی است که انرژی های آزاد شده خیلی سریع و ناگهانی با سرعت و در حداقل زمان ممکن ، خارج شود. اصولاً هر ماده شیمیایی که بر اثر یک محرک خارجی(ضربه – حرارت – الکتریسیته و غیره) تغییر شکل ناگهانی دهد و از حالت جامد یا مایع بصورت گاز تبدیل شود، آن را ماده منفجره می نامند. انفجار ممکن است بر اثر موادی از قبیل منفجره تجارتی یا بر اثر تراکم بخارها و گازها( استیلن ، n بوتیلن ، اکسید کربن ، اتر، هیدروژن سولفوره و متانول) یا گرد و غبارها در هوا ( غبارهای آلی مانند آرد، قند، نشاسته ، و چوب پنبه و گردهای فلزی مانند گرد آلومینیم و منیزیم) بوجود آید.
برای جلوگیری از انفجار و اشتعال گازها، بخارها و گردهای قابل انفجار که از ترکیب آنها با اکسیژن هوا یا سایر گازها انفجار ایجاد می شود، در بدو امر لازم است حتی الامکان از بوجود آمدن و تراکم و تمرکز چنین گازها ، بخارها و گرد ها و ترکیب آنها با یکدیگر در محیط های کار جلوگیری  شود. لکن در مواردی که این کار امکان پذیر نباشد، باید از میزان تراکم این گازها ، بخارها و گردها کاسته شده ، در حدی پایین تر از درجه انفجار نگه داشته شود. این کار با استقرار یک سیستم تهویه عمومی ( دستگاه مکنده) انجام پذیر است.





1-10 گروه های اطفا حریق
در هر شیفت کاری باید از افراد آموزش دیده ، گروه یا گروه هایی آماده اطفا حریق باشند. برای این امر چند تیم به شرح زیر لازم است:

1-10-1 تیم یا گروه تامین
وظیفه تیم تامین کنترل محل حادثه می باشد. تیم یا گروه تامین از تجمع بی مورد کارگران و مداخله آنان جلوگیری به عمل می آورد . تیم تامین معمولاً از تعداد مشخصی کارگر انتظامات و آموزش دیده تشکیل یافته است. این تیم می تواند با بازوبندهای  انتظامات وارد عملیات شود. این تیم باید در اولین فرصت وقوع آتش را به نزدیکترین مرکز آتش نشانی شهر برای ارسال کمک اطلاع دهد.

 1-10-2 تیم یا گروه بهداری
تیم بهداری از تعدادی پزشکیار و کارگزانی که دوره کمک های اولیه را دیده اند تشکیل می شود و با وسایل و امکانات پزشکی مانند آمبولانس ، برانکارد و داروهای کمکی، کمک به مجروحین و مصدومین و مسمومین حادثه را به عهده دارد و در صورت نیاز، آنها را به بیمارستان اعزام می کند. این تیم باید با بازوبند سفید و با علامت کمک وارد عمل شود.



1-10-3 تیم یا گروه تخلیه
تیم تخلیه برای انجام کارهای مربوط به تخلیه اماکن، جلوگیری از توسعه آتش، قطع برق، تخریب در صورت لزوم، دور کردن مواد آتش زا و .... وارد عمل می شود. این تیم به وسایل و لوازم مورد نیاز و با بازوبند زرد عمل می کند.


1-10-4 تیم یا گروه آتش نشانی
این تیم از افراد آموزش دیده ای که کاملاً با چگونگی و طرز کار وسایل و کپسول های آتش نشانی آشنایی کامل دارند، تشکیل  می شود و با تجهیزات لازم حفاظتی و با استفاده از وسایل آتش خاموش کن وارد عمل می شود. این تیم با بازوبند قرمز عمل می کند. هر تیم یک سر گروه دارد که عملیات تیم را کنترل و هماهنگ می کند و هر اکیپ نیز یک سرپرست دارد که مسئولیت ایجاد هماهنگی مورد نیاز بین تیم ها به عهده اوست. هر اکیپ باید تمرین های مستقل داشته باشد و زمان اجرای کار و جمع شدن افراد تیم ها و کلیه موارد مورد لزوم آن قدر باید تمرین شود تا به حالت ایده آل برسد.





1-11 اطلاعات ایمنی مواد مصرفی در واحد آزمایشگاه استیک اسد (MS DS)
1-11-1 اسید استیک
1-11-2 استالدهید
1-11-3 سدیم هیدروکسید
1-11-4 تولوئن
1-11-5 دی متیل کتون
1-11-6 استات سرب
1-11-7 استات سدیم
1-11-8 سلیکاژول










1-12 آشنایی با سازمان های جهانی استاندارد:
سازمان جهانی استاندارد که یه اختصار (ISO) ایزو تعزیف شده در سال 1946 کار خود را آغاز کرده است.
International Organization for Standardization
دبیر خانه و پایگاه مرکزی آن در کشور سوئیس و در شهر ژنو واقع شده است این سازمان بین المللی دولتی نیست و بدون اینکه بخشی از سازمان ملل و یا جزئی از سازمان جهانی تجارت (WTO) باشد داراسی اعتبار قوی بین المللی است.
در حال حاضر این سازمان دارای 130 عضو از کشورهای مختلف است و معمولاً نمایندگان حکومت ها از طریق موسسات استاندارد ملی خویش در این سازمان عضویت پیدا می کنند. معمولاً عضویت کشورها در این سازمان از طریق عامل رسمی آن کشور انجام می گیرد، لیکن چنانچه بعد از کشوری عضو معرفی شده از سازمان دولتی انتخاب شده باشد باز هم نماینده رسمی کشور محسوب می گردد.
هزینه های مالی را کشورهای حمایت کننده ( اروپا ، امریکا ، استرالیا، و کانادا) تامین می کنند همچنین بخشی از آن از طریق دریافت حق عضویت ها تامین می شوند.
تاکنون متجاوز از 9000 استاندارد منتشر نموده است که معروف ترین آنها استاندارد های سری 9000 و سری 14000 را می توان نام برد. اعتبار استانداردهای صادر شده به حمایت کشورهای مختلف ارتباط دارد و می توان سازمان جهانی تجارت را فراتر از حامی به عنوان محرکه و گسترش دهنده آن نام برد. استانداردهای ایزو از طریق تهیه پیش نویس در کمیته های فنی و تصویب در میان اعضا صادر می گردند.
1-13 استاندارد های مدیریت ایمنی و بهداشت حرفه ای بر اساس استانداردهای سیستم مدیریت کیفیت : (ISO  9000)

1-13-1 اهمیت اولیه ایجاد سیستم های مدیریت ایمنی:
نخستین هدف ایجاد سیستم های مدیریت ایمنی به شرح زیر می باشد:
· ایجاد یک سیستم ترکیبی در ارتباط با سایر سیستم های مدیریتی
· ایجاد سیستم اندازه گیری و بهبود ایمنی و بهداشت
· ارزیابی و عملکرد و گسترده سطح بهداشت
· تعیین درجه انطباق با استاندارد
· ایجاد سیستم تضمین ایمنی و بهداشت

1-13-2 مقدمه استاندارد
این بخش از اتاندارد به تشریح یک سیستم مدیریت ایمنی ، بهداشت ایده آل می پردازد که به عنوان مبنای ممیزی در زمینه فوق مورد استفاده قرار می گیرد. انطباق با این استاندارد در قبال سایر الزامات قانونی نه تنها تعهد مدیریت سازمان را در خصوص ایمنی و بهداشت کاهش نمی دهد بلکه موجبات افزایش آن را نیز فذاهم می آورد.



1-13-3 دامنه کاربرد استاندارد
با عنایت به اینکه این استاندارد بیشتر برای سازمان هایی مناسب است که برای تاثیر گذاری در جامعه یا از نیروی انسانی استفاده می کند و یا با بکارگیری یک سری تجهیزات و ابزارها به فعالیت های فیزیکی می پردازند . بنابراین الزامات آن مبنایی برای ممیزی و صدور گواهی نامه های ISA و OHSAS 1800 , AS 4801 , BS 8800 , SCC 2000  می باشد.

1-14 آشنایی با استانداردهای سری ISO 14000:
هنوز از آغاز شتابزده توسعه  صنعتی کشورهای مترقی و پیشرو بیشتر از چند دهه نگذشته بود که زنگ خطری جدی متولیان توسعه را به خود آورد. بشر مترقی با دستی برای رفاه حال خود و آیندگان امکانات زندگی خود را دگرگون می کرد و با همان دست به تعبیری دیگر با زهری کشنده ، سلامت و حیات خود ، و نسل آینده را تهیه می نمود.
به همین دلیل یک باره مسئله حفاظت از محیط زیست اوج گرفت و تعداد زیادی استاندارد های زیست محیطی به صورت ملی و منطقه ای به وجود آمدند. اجرای این استانداردهای متفاوت ، با مشکلاتی روبرو گردید و تحقیق آرمان حفاظت از محیط زیست را در پرده تردید کشید .
	افزایش حساسیت و شدت نگرانی موجب گردیده که در ژوئن سال 1992  در کنفرانس ملل متحد که در شهر ریو در کشور برزیل تشکیل شده بود ، موضوع اهمیت حفاظت محیط زیست، نیاز به وجود استاندارد بین المللی سیستم های مدیریت زیستی محیطی و مفهوم توسعه پایدار مطرح گردد. 
	گروه مشاوره استراتژیک زیست محیطی (SAGE)  به وسیله سازمان جهانی استاندارد (ISO) به منظور تحقیق در مورد امکان تهیه یک استاندارد بین المللی جامع انتخاب گردید و سپس کار خود را آغاز نمود.
	در پایان سال 1992 SAGE نتایج تحقیقات خود را به هیئت مدیره فنی ایزو اعلام و بر اساس نظر مثبت آن ،کمیته فنی شماره 207 (TC 207)   در ژانویه 1993 توسط ایزو تشکیل شد تا پیش نویس استاندارد بین المللی مورد نظر را برای تصویب تهیه نماید. 
	 دربهار سال 1996  استانداردهای  ISO 14004 , ISO 14001 به وسیله رای گیری مورد تصویب اعضا کمیته فنی و متعاقب آن در تابستان 1996 به تصویب نهایی کلیه اعضاء سازمان بین المللی استاندارد ( ISO ) رسید .
	استاندارد های سری ISO 14000   شامل سیستم ها و ابزارهایی برای مدیریت ، ممیزی ، نشانه گذاری و ارزیابی عملکرد زیست محیطی سازمان و محصولات هستند . 
از میان این سری استانداردها فقط در استاندارد  ISO 14001  که سیستم مدیریت زیستی محیطی (EMS  ) و  ISO 14094 که استاندارد نشانه گذاری زیست محیطی ( EL ) هستند نیاز به ارزیابی توسط شخص ثالث دارند .
	استانداردهای سری ISO 14000  را از نظر موضوع به دو گروه می توان تقسیم کرد . گروه اوّل شامل آن دسته از استاندارد های زیست محیطی می باشد که هدف آن ها ارزیابی سازمان است و گروه دوّم در برگیرنده آن دسته از استانداردهای زیست محیطی است که هدف آن ها ارزیابی محصول است .





















             فصل دوم
پتروشیمی اراک











2-1 پتروشیمی اراک در یک نگاه:
2-2 هدف:
ایجاد یک مجتمع پتروشیمی جهت تولید مواد پایه ای و میانی با استفاده از خوراک اصلی نفت و تبدیل آنها به فرآورده های نهایی پلیمری و شیمیایی.

2-3 سهامداران:
شرکت ملی صنایع پتروشیمی
شرکت سرمایه گذاری بانک ملی ایران
شرکت مدیریت سرمایه گذاری بانک ملی ایران
سازمان تامین اجتماعی
شرکت سرمایه گذاری صندوق بازنشستگی کشوری
شرکت سرمایه گذاری تدبیر
شرکت سرمایه گذاری پتروشیمی و سایر سهامداران
سرمایه نقدی : 600 میلیارد ریال


2-4 تولیدات
در ظرفیت کامل تولیدات مجتمع بالغ بر 1138020 تن مواد پایه ای ، میانی و نهایی می باشد که نیاز بخش وسیعی از صنایع داخلی را تامین و مازاد فرآورده ها به خارج صادر می شوند.

2-5 تاریخچه و انگیزه احداث
مجتمع پتروشیمی اراک یکی از طرح های زیر بنایی و مهم می باشد که در راستای سیاست های کلی توسعه صنایع پتروشیمی و با اهداف تامین نیاز داخلی کشور و صادرات ایجاد و به بهره برداری رسیده است.
این طرح در سال 1363 به تصویب رسید و پس از طی مراحل و نصب و ساختمان در سال 1372 فاز اول مجتمع در مدار تولید قرار گرفت. از سال 79 ، همزمان با تکمیل واحدها ، طرح های توسعه ای مجتمع نیز با هدف افزایش ظرفیت مجتمع آغاز گردیده است. از سال 1378 با تصویب هیئت مدیره و پس از بررسی های دقیق عملکرد مجتمع، شرکت در بازار بورس پذیرفته شد و واگذاری سهام آن آغاز گردید.

2-6 اهمیت تولیدات مجتمع
از مشخصه های استثنایی مجتمع پتروشیمی اراک استفاده از داشن های فنی ، تکنولوژی و فرآیندهای پیشرفته می باشد. تولیدات مجتمع بسیار تنوع و عمدتاً گریدهای مختلف را شامل می شوند. از لحاظ انتخاب خطوط تولید کمتر مجتمعی را می توان یافت که مانند مجتمع پتروشیمی اراک ترکیبی از تولیدات پلیمری و شیمیایی ارزشمند و حتی شاخه خاصی از تولیدات نظیر سموم علف کش ها را یک جا داشته باشد. مجتمع پتروشیمی اراک از لحاظ تنوع، ارزش فرآورده ها و نقش حساس آن در تامین نیاز صنایع مهم کشور کم نظیر می باشد.

2-7 خوراک مجتمع
خوراک اصلی مجتمع نفتای سبک و سنگین است که از پالایشگاه های اصفهان و اراک ازطریق خط لوله تامین می شود. خوراک دیگر مجتمع گاز طبیعی است که از خطوط لوله برداری مجاور مجتمع اخذ می گردد. ضمناً حدود 6000 تن آمونیاک و حدود 350 میلیون متر مکعب در سال مصرف گاز طبیعی مجتمع می باشد که از خط سوم سراسری تامین می گردد.

2-8 نیروی انسانی
کل نیروی انسانی شامل در مجتمع بالغ بر 1769 نفر می باشد که حدود 1213 نفر فنی و 556 نفر ستادی می باشد. بر اساس سیاست کلی دولت جمهوری اسلامی ایران بخشی از کارها به بخشی از کارها به بخش خصوصی واگذار گردیده که در این راستا چندین شرکت با بیش از 1000 نفر نیرو در بخش های خدماتی – تعمیراتی و غیره فعالیت دارند.

2-9 مصارف تولیدات مجتمع
مصارف تولیدات مجتمع بسیار متنوع و دارای طیف گسترده است. در بخش تولیدات شیمیایی کلیه فرآورده ها شامل اکسید اتیلن / اتیلن گلیکها – اسید استیک / وینیل استات – و واتیل هگزانل – بوتانل ها – اتانل آمین ها و اتوکسیل ها به اضافه سموم علف کش ها کاملاً در کشور منحصر به فرد می باشند. و نیاز صنایع مهمی در کشور را تامین نموده و مازاد آنها به خارج صادر می شود. در بخش پلیمری نیز فرآورده های ارزشمند و استراتژیک انتخاب شده اند که به عنوان نمونه می توان گریدهای مخصوص تولید سرنگ یک بار مصرف – یک سرم – بدنه باطری- گونی آرد الیاف ئ هم چنین مواد اولیه ساخت شبکه های بزرگ به روش دورانی ونیز گرید مخصوص تولید لوله های آب فاضلاب و گاز و لاستیک پی بی آر را نام برد. اولویت مصرف فرآورده های مجتمع برای تامین نیاز صنایع داخل کشور است. د راین ارتباط تولیدات مجتمع سهمبه سزایی در تامین نیاز صنایع پایین دستی دارد به نحوی که نیاز بالغ بر 5000 واحد پایین دستی را تامین می نماید.

2-10 موقعیت جغرافیایی
مجتمع پتروشیمی اراک در جوار پالایشگاه اراک ئر کیلومتر 22 جاده اراک – بروجرد و در زمینی به وسعت 523 هکتار قرار دارد.

2-11 حفظ محیط زیست
	در طراحی مجتمع بالاترین استانداردها و معیارها جهت حفظ محیط زیست منظور شده است. به نحوی که تقریباً هیچ نوع مواد مضر به طبیعت تخلیه نمی شود. نمونه بارز اقدامات انجام شده جهت جلوگیری از آلودگی محیط زیست ، وجود واحد بسیار مجهز تصفیه سپابها و دفع مواد زائد در مجتمع است. در این واحد با به کار گیری تکنولوژی پیشرفته کلیه آب های آلوده به مواد شیمیایی و روغنی و سپاب های بهداشتی و غیره تصفیه می گردد. این واحد قادر است ماهیانه بالغ بر 250000 متر مکعب آب را تصفیه نموده و به عنوان آب جبرانی به سیستم آب خنک کننده مجتمع تزریق نماید. ضمناً کلیه مواد دوریز جامد و مایع نیز در کوره زباله سوز سوزانده شده و دفع می شوند. ایجاد فضای سبز به اندازه کافی از اقدامات دیگر مجتمع در جهت حفظ محیط زیست می باشد.

2-12 اسکان و امکانات رفاهی
شرکت پتروشیمی اراک به منظور تامین مسکن موردنیاز کارکنان ، به موازات احداث مجتمع طرح عظیم خانه سازی را در شهر مهاجران و در شهر اراک اجرا نموده است. پروژه  خانه سازی شهر مهاجران شامل 1521 واحد ویلایی و 984 واحد آپارتمانی است که در زمینی به مساحت 150 هکتار در مجاورت مجتمع اجرا گردید و هم اکنون مورد استفاده کارکنان و خانواده آنها می باشد. کلیه امکانات رفاهی و فرهنگی ظیر مهمان سرا ، بازار، مدرسه ، مسجد ، دبیرستان ، درمانگاه ، تاسیسات تفریحی  ،ورزشی و سایر تاسیسات شهری در این شهر تاسیس شده است که نمونه بارز عمران و آبادی ناشی از اجرای طرح های زیر بنایی در منطقه است. ضمناً دو مجتمع آپارتمانی کلاً شامل 224 واحد به اضافه چند واحد ویلایی در شهر اراک متعلق به شرکت است که همگی مورد استفاده کارکنان مجتمع می باشد.






2-13 واحد های مجتمع
2-13-1 واحدهای فرآیندی
·  واحدهای فرآیندی مجتمع شامل 19 واحد است ه در نمودار منعکس می باشد.

2-13-2 واحدهای سرویس جانبی
· آب بدون املاح : ظرفیت 450 متر مکعب در ساعت
· واحد تولید نجار : 500 تن در ساعت
· واحد نیروگاه : ظرفیت کل تولید 125 مگاوات
· برج های  خنک کننده : شاما 7 برج
· واحد هوای فشرده یا هوای ابزار دقیق: 5 کمپرسور هر کدام 26000 نرمال متر مکعب در ساعت به ظرفیت کل 130000 نرمال متر مکعب.
· واحد تفکیک نیتروژن و اکسیژن از هوا به ظرفیت: اکسیژن 14500 نرمال متر مکعب و نیتروژن 6000 نرمال متر مکعب در ساعت.

2-13-3 واحدهای عمومی (آفسایت)شامل:
· مخازن مواد شیمیایی، سیستم بازیافت کاندنس ها ، سیستم آب خام ، سیستم گاز ، سیستم سوخت مایع ، مخازن خوراک، مخازن محصولات مایع ، سیستم آتش نشانی ، مخازن گاز هیدروژن ، سیستم مشعل مجتمع ، واحد تصفیه سپاب صنعتی، سیستم توزیع شبکه برق، شبکه مخابرات ، اتصالات بین واحد ها و سیستم جمع آوری و دفع آب های زائد.

2-14 دست آوردهای مهم مجتمع
· دارنده گواهینامه مدیریت کیفیت ISO 9001 (2000) 
· دارنده گواهینامه مدیریت زیست محیطی ISO 14001
· دارنده گواهینامه سیستم مدیریت ایمنی و بهداشت شغلی OHSAS 18001 
· دارنده جایزه تندیس طلایی بین المللی کیفیت محصول سال 2000 
· دارنده جایزه کیفیت و مدیریت بازاریابی از شرکت GQM سال 2001
· دارنده عنوان صنعت سبز نمونه کشور در سال 1378 
· اخذ دور رتبه سوم تحقیقات از جشنواره بین المللی خوارزمی به خاطر اجرای طرح جایگزینی حلال بنزن با تولوئن در واحد PBR و تولید کلرواستیل کلراید به روش مستقیم.
· پذیرفته شدن در بازار بورس به عنوان اولین مجتمع در سطح صنایع پتروشیمی ایران
· دومین شرکت برجسته از لحاظ نوآوری در سطح ذرات نفت در سال 81











      فصل سوم 
بررسی خواص استیک اسید و روش                                                                                                                                                           های تولید و تخلیص آن




 

3-1 بررسی خواص استیک اسید
استیک اسید با فرمول شیمیایی     CH3 COOH ، مایعی آب مانند ، بی رنگ با بوی تیز سرکه است که مزه ای سوزاننده دارد . در قدیم به محلول آبی رقیق استیک اسید سرکه گفته می شد . از سال ها پیش دانشمندان قدیمی مطالعات خود را روی استیک اسید آغاز کردند . تئو فراستوس  مطالعه ای در مورد استفاده از سرکه در ساخت رنگدانه سفید سرب و تهیه ترشی جات انجام داد . سپس پلینی ، معمار و نویسنده دائرة المعارف کار او را دنبال کرد . لیباویوس واژۀ استیک اسید را معرفی کرد و خواص استیک اسید یخی ( گلاسیال ) و ترشی معمولی را با هم مقایسه کرد . تلاش های وسیعی برای تهیه استیک یخی از تقطیر نوبتی سرکه ، در طی مطالعات قبلی انجام گرفته است گر چه به طور طبیعی این ماده از تقطیر خشک استات مس یا استات های فلزات سنگین ، مشابه با آنچه که در مورد فرآیند تهیه سولفوریک اسید از نمک های فلزی مربوطه وجود دارد ، تهیه می شود . لاوازیه معتقد بود که قادر به تشخیص استیک اسید حاصل از تقطیر خشک نمک ها از استوس اسید ، اسید فرضی سرکه ، می باشد وی اظهار داشت که استوس اسید در اثر اکسیداسیون بیشتر به استیک اسید تبدیل می شود . زمان کوتاهی پس از مرگ لاوازیه ، ماهیت استیک اسید و استوس اسید توسط آوات و همکارانش معرفی گردید . 
اثبات نهایی زمانی به دست آمد که کولب استیک اسید را از عناصر سازنده اش در سال 1847 تهیه نمود 


	خاصیت
	مقدار

	نقطۀ ذوب 
نقطه جوش
فشار بخار
هدایت حرارتی
حرارت مورد نیاز برای ذوب 
حرارت مورد نیاز برای تبخیر 
گرمای ویژۀ بخار
دانسیته 
ضریب شکست 
گرمای ویژۀ جامد 
گرانروی مایع 


فشار بحرانی 
دمای بحرانی 
تاثیر پذیری مغناطیسی 
· 
جامد 
· مایع 


کشش سطحی 
نقطه اشتعال (در ظرف باز)
نقطه ای که خود به خود آتش می گیرد 
پائین ترین حد آتش گیری
پائین ترین حد آتش گیری

	








جدول (3-1) : خواص استیک اسید خالص









با وجودی که وزن فرمولی استیک اسید 60/60 است اما وزن مولکولی ظاهری آن تابع دما و نوع مواد تفکیک شده موجود در محیط می باشد. در صورتی که فشار زیر حد اشباع باشد، بخارهای موجود در رنج دمایی 25-120  oc مخلوطی از دو گاز در حال تعادل  طبق رابطه (3-1) خواهند بود
(CH3 COOH)2           2CH3COOH        معادله (3-1)
كه ثابت تعادل و دیمریزاسیون آن به کمک معادله (3-2) بیان می شود.

                                            معادله (3-2)
علت دیمریزاسیون سیستم هایی که خلاف موارد عمل می کنند را می توان در معادله حالت ، توابع ترمودینامیکی و خواص انتقالی آنها جستجو کرد.
	تعادل (3-3) موجودبین استیک اسید و استیک اینوریو فاکتور دیگر تاثیر گذارنده بر روی خواص فیزیکی و طبیعی این اسید می باشد. در نقطه جوش ( در اتمسفر) تعادل قابل ملاحظه ای بین مولکول های استیک اسید و اینوریو استیک وآب حاصل می شود.

	
CH3COOH                   CH3C = O



معادله (3-3)                   +H2O        O                                                +
 CH3COOH                  CH3C = O






	این تعادل تقریباً با هفت ساعت جوشیدن استیک اسید به دست می آید اما واکنش در حضور تعداد کمی از اسید معرفی کاتالیز شده و تعادل تنها در 20 دقیقه برقرار می شود. و در حدود  ایندرید در این شرایط بدست می آید . تعداد تعادلی آن در دمای کمتر ازC ° 80  به  می رسد.

3-3 خواص شیمیایی
	استیک اسید قادر است تعدادی از بازهای ضعیف را پروتونه کند. بازهای پرتونه شده به قدری ضعیف هستند که در آب تشخیص داده شوند. در عین حال استیک اسید از قوی ترین اسیدها پروتن می پذیرد. برای مثال اگر در محلول های استیک اسید ، نیتریک اسید ریخته شود. دی استیل ارتونیتریک اسید حاصل می شود. پژوهش ها وکارهای اخیر نشان می دهد که از این واکنش یون های نیتروزو نیومی NO+2 تشکیل می شود که این یون ها قادرند نیتراسیون فنل را با سرعت بیشتری نسبت به واکنش مستقیم انجام شده بین نیتریک اسید و فنل انجام دهد. نیتراسیون هگزامتیلن – تتراآمین ، به کمک چنین محلول هایی باعث ایجاد سیکلوتری متیلن تری نیتروآمین منفجر شونده می شود.
	حضور اسیدهای دیگر در محلول استیک اسید ، خواص اسیدی قوی و جالبی را به ارمغان می آورد.  این خواص در حلال های مختلف در یکی از جلدهای اخیر گملین به چاپ رسیده است. [1]
	استرهای استیک از واکنش مستقیم استیک اسید و الکل های مناسب به دست می آیند. اتیل استات یکی از موارد استثنائی است که معمولاً از واکنش تیش چنکو معادله (3-4) ، تراکم استالدهید تهیه می شود.

 2 CH3CHO CH3COOC2H5                                معادله (3-4) 

لازم به ذکر است که افزایش مستقیم استیک اسید به اتیلن برای تهیه اتیل استات ، معادله (3-5) در مقیاس تجاری استفاده نمی شود.

H2C = CH2 + CH3COOH  CH3COOC2H5                        معادله (3-5)

علاوه بر این مقدار کمی اتیل استات نیز به عنوان یک محصول جانبی در فرآیند تولید استیک اسید از روش اکسیداسیون هیدروکربن ها در فاز مایع جدا می شود.
	واکنش استر نیکاسیون استیک اسید با الکل ها بدون حضور کاتالیزور ، تنها با استفاده از اسید به مقدار 2 تا 5 برابر  بیشتر از حد استوکیومتری  انجام می گیرد. معادله (3-6) . سرعت واکنش به طور ذاتی با تشکیل آب، حتی به مقدار بسیار کم ، کند می شود. آب ایجاد شده در واکنش معمولاً به طریقه تشکیل آزئوتروپ از محیط عمل خارج می شود. برای این منظور هیدرکربن هایی چون بنزن، تولوئن، سیکلوهگزان ( بسته به نوع الکل مورد استفاده ) به کار می روند.مقدار آب واکنش می تواند به یکی از دو طریق ، استفاده از " معرف کارل فیشر" و یا " ثبت هدایت ویژه" به صورت پیوسته و خودکار اندازه گرفته شود. ( جدول 3-2).


CH3COOH +ROHCH3COOR + H2O                     معادله (3-6)
	
	اسیدهای معدنی چون پرکلریک اسید، فسفریک یا سولفوریک اسید به عنوان کاتالیزوری مناسب در واکنش اتر نیکامیون می کنند. بنزن سولفونیک اسید ، متان سولفونیک اسید وتری فلوئور استیک اسید نیز قابل استفاده اند. مواد تبادل کننده یونی که در تماس با اسیدها قرار گرفته باشند نیز به عنوان کاتالیزور  عمل کرده ولی به دلیل قیمت بالا و تمایل آنها به کاهش کیفیت و خراب شدن زیاد مورد توجه نیستند . نمک های غیراسیدی و اسیدها و فلزات خاصی نیز واکنش اتر نیکاسیون را تحت شرایط بخصوصی ماتالیزور می کنند.










	

	غلظت استیک بر حسب % وزنی

	060/0
065/0
103/0
261/0
531/0
19/2
45/5
1/20
9/59
111
688
	100
9515/99
99/746
99/320
98/84
94/66
96/68
94/82
92/50
90/75
82/30



جدول (3-2) : هدایت ویژه استیک اسید در C°25  
	



	الفين ها نيز با استیک اسید بدون آب واکنش کرده و استرهایی که عموماً عوامل الکلی نوع دوم و سوم دارند را تولید می کنند. برای مثال از واکنش پروپلین و استیک اسدی ، ایزوپروپیل استات و از واکنش  ایزوبوتیلن ، ترشری بوتیل استات بدست می آید. در این دسته از واکنش ها ، حضور مقادیر بسیار کم آب واکنش را متوقف می کند. با انجام دو واکنش اکسیداسیون و استر نیکاسیون به طور هم زمان با حضور کاتالیست " فلزات نجیب" استرهای غیر اشباع به دست می آیند. عبور گاز اتیلن از روی کاتالیست پالادیم – لیتیم استات منجر به تشکیل وینیل  استات خواهد شد.


CH2 = CH2 + O2 + CH3 COOH CH2 = CHOOC – CH3 +H2O   
معادله (3-7)
	بوتا دی ان ، پروپلین ، بنزن و تعداد دیگری از هیدرکربن های اشباع نشده به طریق مشایهی وینیل استات تولید می کنند کاتالیست ها و شرایط عمل کننده دیگری اجازه می دهند تا محصول اتیلن گلیکول دی استات تشکیل شود. 

			CH2-OOCH3		



CH2 = CH2 + O2 +2CH3COOH 				+H2O
						   CH2-OOCH3
معادله (3-8)
	از اکسیداسیون اتیلن در استیک اسید به کمک کاتالیزور مخلوط تلوریوم دی اکسید و هیدروبرومیک اسید محصول گلیکول دی استات تشکیل شده که در اثر تجزیه حرارتی به وینیل استات تیدیل می شود. افزایش استیک اسید به الفین های بزرگتر در حضور نمک های سه ظرفیتی منگنز یا نمک های منیزیم مناسببا یک اکسنده ، الکیل بوتیرولاکتون ها را ایجاد می کند. به روش مشابهی از واکنش 1- هپتن طبق معادله (3-9) محصول پنتن بوتیرولاکتون تولید می شود.

CH2 = CH2 + CH3 COOH  H11 C5 – C4 H5 O2              معادله (3-9)

	استیلن و استیک اسید طبق معادله (2-10) به کمک نمک های جیوه وارد واکنش شده و وینیل استات ایجاد می کنند این واکنش قابلیت کاربرد عملی داشته ولی در مقیاس تجاری به ندرت استفاده می شود . این واکنش در فاز گازی به راحتی قابل انجام است. جالب است که،آدپیک اسید نیز از واکنش استیلن و استیک اسید در حضور ترشری بوتیل پروکسید ، تحت مکانیسمی متفاوت به دست می آید.

HC = CH + 2 CH3 COOHHOOC (CH2)4 COOH            معادله (3-10)
	فرماسوئید تحت تاثیر استیک اسید در فاز بخار قرار گرفته و با انجام یک سری واکنش آمدومی شدن اکریلیک اسید را ایجاد می کند. در صوذتی که فرمائید و مقدار خیلی بیشتر از حد نیاز استیک اسید به قسمت تولید کننده بخارفرستاده شود و سپس از داخل لوله شامل کاتالیزور کلسیم دکالسو ( نمک سدیم یا کلسیم آلو مینوسیلیک اسید ) عبور داده شود ، محصولی راندمان در حدود 80 تا 100 درصد  به دست می آید. از سلیکاژلی که پتاسیم هیدروکسید روی آن نشسته باشد نیز به عنوان کاتالیزور در این واکنش استفاده می شود.
	نمک های ساده استات از حل شدن فلزات ، اکسیدهایشان و یا کربنا تهای مناسب در استیک اسید حاصل می شود. البته باید به یاد داشته باشیم که سرعت این دسته از واکنش ها خیلی کمتر از سرعت واکنشی است که این مواد با اسیدهایی چون سولفوریک اسید و هیدروکلریک اسید دارند ولی در هر حال از سرعت واکنش اسیدهای دیگر آلی بیشتر است . استات فلزات واسطه نیز از واکنش فلز آزادشان با استیک اسید تهیه می شوند. حضور مقادیر کمی از عوامل اکسنده ، حل شدن فلز در استیک اسید را تسهیل می کنند. برای نمونه حضور نیترات کبالت یا هیدروژن پراکسید ، سرعت حل شدن کبالت و استیک اسید را افزایش می دهند. عبور جریان الکتریسیته ، از طریق الکترودهای سربی ، که در استیک اسید قرار دارند ، تترا استات سرب ایجاد می شود . فلزات نجیب دیگری نیز با این روش تهیه می شوند.
	شیشه هایی که در آب شفاف هستند از ذوب شیشه با استات های فلزات قلیایی و قلیایی خاکی تهیه می شوند. با ورود مقادیر کاملاً مشخص و دقیقی از استیک اسید در داخل بافت شیشه، بدون تغییر در ساختمان آن، شیشه هایی کاملاً محلول در آب ایجاد شده که با تابش نور ماوراء بنفش فلوئور سانس آبی یا سبز از خود ظاهر می کنند.








3-4 روش های تولید استیک اسید
	ارزان بودن قیمت اولیه مواد اولیه اولویت برای انتخاب روش تولید استیک اسید است . قیمت لوازم و روش انجام فرآیند در اولویت های بعدی قرار دارند. از روش های قدیمی تخمیر الکل وتبدیل آن به سرکه به علت قیمت بالای ماده اولیه ، اتانل و مشکلات بعدی که به خاطر حضور مقادیر بسیار زیاد محصولات جانبی در محیط واکنش پیش می آید، به ندرت به عنوان روش عملی برای تهیه استیک اسدی استفاده می شود. تحقیقات بعدی بر روی توسعه محصولات کشاورزی و تهیه اتانل از تخمیر آنها و نهایتاً کاهش قیمت مواد اولیه تمرکز یافت. محصولات کشتزارها و قسمت های باقی مانده از برداشت محصول غله ، ساقه گیاهان جنگلی ، کاغذ های باطله وگرد وغبار باقی مانده از کارگاه های چوب بری و غیره به عنوان منبعی از کربوهیدرات ها برای تولید استیک اسید استفاده می شوند. با این قیمت مواد اولیه کاهش یافت مشکلات بعدی چون تغلیظ ، خالص سازی محصول و صرف وقت و سرمایه بالا بای کشت گیاهان سریع رشد کننده مانع استفاده از این روش بهطور انحصاری برای تهیه استیک اسید گردید.
	تقطیر چوب  منبع اصلی بای تهیه استیک اسید در ایالات متحده برای 75 سال بوده که فعلاً نیز در روسیه در مقیاس تجاری استفاده می شود. در گذشته ، عملاً همه استیک اسید تولید شده در مقیاس تجاری از طریق یکی از سه روش اکسیداسیون استالدهید ، اکسیداسیون هیدروکربن ها در فاز مایع و کربنلاسیون متانول ساخته می شد. اکسیداسیون الفین ها در فاز بخار و مسیرهای دیگر راه های جدیدتری هستند که مورد تحقیق قرار گرفته و به زودی در مقیاس تجاری و به مرحله بهره برداری خواهند رسید. [2-4]

3-4 -1 تهيه استيك اسيد به روش اكسيداسيون استالدهید
	تهيه استيك اسید از روش اکسیداسیون مستقیم استالدهید مایع توسط هوا یا اکسیژن در حضور استات های منگنز، کبالت یا مس قبلاً به طور پیوسته در مقیاس وسیعی مورد استفاده قرار گرفته می شد. اولین ماده حد واسط تشکیل شده کمپلکسی بین پراستیک اسید و استالدهید و یون های قلزی یه والانسی می باشد. استات مس به تنهایی فعالیت کاتالیتیکی ندارد . اما بعد از تشکیل کمپلکس ، استالدهید منوپروکسی استات وارد عمل شده و باعث تجزیه کمپلکس مس شود. به طور عمده ، پراستیک اسید در فاز نجار یا در فاز مایع تشکیل شده و سپس یه عنوان عامل اکسنده مورد استفاده قرار می گیرد و با بازیابی مقادیر باقی مانده از آن موجب  تشکیل استیک اسید با راندمان بالائی می شود.
به این ترتیب کل پتانسیل اکسایش مورد استفاده قرار می گیرد. برای مثال از واکنش سیکلوهگزانون و پراستیک اسید، کاپرولاکتون ساخته شده ، سپس هر مفدار از پراستیک اسید باقی مانده در حضور مقادیر بسیار کم یون های فلزی کاتالیز کننده به استیک اسدی تبدیل می شود.[5]
	 در فرآیند های اکسایش مرسوم، محلولی از استیک اسید شامل 5 تا 15 درصد استالدهید را در حضور استات منگنز در دمای 80-50 درجه سانتی گراد تحت فشار k pa 1000-800 (atm 10-8 ) به کمک هوا اکسید می کنند.
استات کبالت یا فسفر مولیبدیک اسید جامد نیز به عنوان کاتالیزور مورد استفاده قرار می گیرند . حضور یون های مس باعث تشکیل استیک ایندرید شده که سرعت خوردگی را در سیستم های واکنش افزایش می دهد.
	سرعت اکسایش استالدهید در راکتورهای با محفظه داخلی چرخان و راکتورهای اسپارگر عملاً اندازه گرفته شده است. بررسی ها نشان می دهد که سرعت واکنش درهر دو راکتور بسیار بالا است و از اختلاف ناچیزی که در سرعت آن دو وجود دارد، می توان صرف نظر کرد. علاوه بر این مشخص شده ، به کارگیری مدل های سینیتیکی موجود ، برای توصیف معادلات حقیقی که در عملیات صنعتی وجوددارد ، کاملاً صحیح ومنطقی است.
	پس از اتمام واکنش محصولات عملتقطیر شده و گازها که شامل استالدهید واکنش نکرده ، متیل استات ، استن کربن اکسید و نیتروژن است از آن جدا شده واستیک اسید گلاسیال بدست می آید . ناخالصی های عمده فرمالوئید و فرمیک اسید هستند. در صورتی که استالدهید مورداستفاده از اتیلن تهیه شده باشد. اغلب مقادیر کمی از اتیلن دی اکسید ایجاد شده که بعداً به اتیلن گلیکول دی استات تبدیل می شود. گلیکول دی استات در مواد باقی مانده از برج تقطیر تغلیظ می شود و در آخرین ستون به آهستگی تجزیه شده و مقدار کمی  وینیل استات ایجاد می شود. حضور این ماده در محصول نهایی قابل تشخیص است. با ادامه تقطیر مواد باقی مانده بدون آب مقدار زیادی پلیمرهای فرمالوئید تشکیل شده و بر روی سرد کننده ها و خطوط سیستم رسوب می کنند. استات های پلی فرمالوئید سطوح متبادل کننده گرمایی را می پوشانند. و باعث افت راندمان کار وصرف هزینه های بیشتر می شود. روش هایی برای جلوگیری از تشکیل این پلیمرها ارائه گردیده است.
	به منظور خالص سازی نهایی استیک اسید ، محصول را در حضور پتاسیم پرمنگنات ، سدیم دی کرومات یا اکسد کننده های مشابه تقطیر می کنند. پتاسیم پرمنگنات مناسب تر و با ارزش تر از سدیم دی کرومات است . زیرا اولاً قادر است تعداد بیشتری از ناخالصی ها را اکسید کند، ثانیاً محصول نهایی از قسمت مربوط به تست پرمنگنات عبور داده می شود تا مقادیر جزئی پرمنگنات جدا شود. استفاده از محلول آبی پرمنگنات باعث کاهش غلظت استیک اسید از 100% به 75/99% می شود . اما در عوض خوردگی محصول  ( سرعت خوردگی) کاهش می یابد و مقادیر ناچیز آلودگی نیز از بین می رود.
	باقی مانده تقطیر به سیستم اکسیداسیون برگردانده می شود به این ترتیب که باقی مانده تقطیر را با مخلوط آب و حلال آلی غیر قابل حل در آب نظیر بوتیل و یا تولوئن شستشو م یدهند. استیک اسید باقی مانده ، استیلن گلیکول دی استات و قیر وارد حلال آلی می شود و منگنز استات در لایه آبی باقی می ماند. منگنز استات به سیستم برگردانده می شود. 
در این واکنش ، درصد واکنش پذیری استالدهید معمولاً بیشتر از 90% و انتخاب پذیری محصول به استیک اسید بیشتر از 94% بدست می آید. با توجه به وجود مخلوط های خورنده ای که در این سیستم حضور دارد، سطوح و ظروف مورد استفاده بایستی از استنلس استیل ساخته شوند.
	در گذشته اکسیداسیون مرحله ای استالدهید در راکتورهای آلوممینیوم لاین که با خطرات قابل توجه انفجار همراه بود ، انجام می گرفت . هوا به درون محفظه ای دیده شده سپس مقادیر مشخصی از سرب استات به داخل سیستم فرستاده می شود تا پراستیک اسشید ایجاد شده را تجزیه نماید. بعد از چند ساعت که اکسداسیون به طول می انجامد دما افت کرده و فشار شروع به افزایش می کند. این پدیده بدین معناست که اکسیداسیون کامل شده است بیشتر مشکلات این روش با استفاده از فرآیندهای پیوسته حل شده است.
	امروزه بیشترین خطرات در سیستم های اکسیداسوین استالدهید در راکتورهای پیوسته خاصی روی می دهد. با تنظیم اتوماتیک و دقیق حرارت سیستم، غلظت کاتالیزور و غلظت اکسیژن اغلب این خطرات حذف می شوند. با افزایش  مقدار کمی ایزو بوتیرآموئید . واکنش بین استالدهید و اکسیژن شروع شده و به آرامی پیش می رود.

3-4-2 تهیه استیک به روش اکسیداسیون بوتان یا نفت در فاز مایع:
	اولین بار کلانس به سال 1952 در محله ای نزدیک پامپا تگزاس ، اکسیداسیون کاتالیتیکی در فاز مایع نرمال بوتان را انجام داد. بعد از مدت کوتاهی عملیات مشابهی به وسیله عرق گیران محلی روسیه انجام گرفت. در دنیا نفت در دسترس تر و فراوان تر از بوتان هست و اکسیداسیون آن نیز در دما و فشار پایین تر قایل انجام است  . با این حال محصول تجزیه و اکسیداسیون نفت پیچیده تر بوده و جداسازی استیک اسید از آن گران تر تمام می شود. بههر جهت هر دو فرآیند اکسیداسیون ( نفت و بوتان ) ذاتاً مشابه بوده و می توانند با هم مورد مطالعه قرار گیرند. بوتان یکی از هیدروکربن های نوعی است که در نفت حضور دارد و از تمام هیدروکربن های موجود  در آن جرم مولکولی کمتری دارد. در این فرآیند هیدروکربن های بزرگتر از بوتان با جرم مولکولی های بالا به عنوان یک هیدروکربن واحد تلقی شده و مورد بحث قرار می گیرند.
	بوتان به همراه کاتالیزور های هموژن مناسب نظیر استات های کبالت ، کروم، وانادیم و منگنز در استیک اسید حل شده ، سپس با هوا تحت فشار بالا وارد واکنش می شود. برای انجام فشارهایی نزدیک به مقدار فشار بحرانی لازم است. با توجه به نوع کاتالیزور های مورد استفاده جا یتعجب نیست که نمک های فلزی استنلس استیل نیز کاتالیزورهای کاملاً بای فرآیند اکسایش باشند. در بعضی از فرآیندها ، اکسایش بدون حضور کاتالیست های هموژن نیز انجاممی پذیرد. در این صورت معمولاً دمای °C 100-95 و فشاری در حد kpa  5500- 1000  ( atm 54-10) مورد نیاز است.
	بعد از اتمام فرآیند اکسایش، محصولات عمل همراه با آب تولید شده در واکنش است. بعضی از این محصولات نقاط جوش بالا و برخی نقاط جوش پایین تری دارند . ترکیباتی که نقاط جوش پایینی دارند، متیل اتیل کتون ، اتیل استات ، متیل وینیل کتون همراه با مقادیر جزئی از آموئید ها و استرها هستند. مقداری از اسیدهایی چون فرمیک اسید و استیک اسید در آب حل می شوند. مخلوط فرمیک اسید و آب ، آزئوتروپی با نقطه جوش بالاتر از نقاط جوش مواد فوق اند که ایجاد می کنند. از آنجایی که آزئو تروپ در دمای بالاتری از مواد زود جوش ، می جوشد با اطمینان کامل همه مواد زود جوش از مواد دیر جوش جدا می شوند.
	ترکیبات دیر جوش از آزئوتروپ عمدتاً اسیدهایی چون فرمیک اسید ،استیک اسید، پروپیونیک اسید، آکریلیک اسید و بوتیریک اسید هستند. فرمیک اسید و استیک اسید به آسانی از آب به کمک عمل تقطیر جدا می شوند ولی خود فرمیک اسید از استیک اسید به آسانی جدا نمی شوند. سپس پرامید و بوتیریک اسید همراه با اکریلیک اسید که نقطه جوشی در حد پرپیونیک اسید دارند جدا می شوند. تعدادی از ترکیبات کربونیل دار نظیر بی استیل ، استیل استن و بوتیرولاکتون و ترکیبات دیگر با نقطه جوش بالا به مقدار کم در مخلوط باقی می مانند. سوکسینیک  اسید از مخلوط با دمای جوش بالا ، کریستالیزه شده و جدا می شود.
	فرآیندهای عملیاتی ، مورد مطالعه قرار گرفته اند تا میزان محصولات با نقطه جوش پایین را کاهش داده و آنها را به استیک اسید تبدیل کنند. بی استیل نا خالصی عمده و فراهم در محصول می باشد که در حضور هیدروژن پراکسید در دمای کم اکسید شده و به استیک تبدیل می شود. از آنجایی که این ماده رنگ زرد روشنی دارد حتی در غلظت های کم نیز قابل تشخیص است. با وجودی که بی استیل در دمای زیر°C  90 با تشکیل بخارات زرد رنگی می جوشد اما مقطر حاصل در دمای بالاتری از استیک اسید شروع بع جوشیدن می کند. بنابراین در بیشتر مواقع مشاهده شده که استیک اسید کاملاً شفاف و بی رنگ از مخلوط ، تقطیر و جدا می شود اما پس از گذشت چند ساعت رنگ آن به طور واضح زرد می شود. علت این است که بی استیل زرد رنگ به حال تعادل می رسد . زیرا بخارات بی استیل حضور دارد و چند ساعت پس از تقطیر تراکم شده و به مایع تبدیل می شود ، یعنی به تعادل می رسد و رنگ محصول زرد می شود. بی استیل را می توان با افزای هیدروکسیل آمین یا با اکسیداسیون توسط تترا استات سرب یا ازن از بین برد. روش عملی دیگر آن هیدروژنامیون و تبدیل آن به 2 و 3-بوتا دی ال می باشدکه باعث می شود بی استیل را از بین ببرد.
	از اکسایش هیدروکربن های بزرگتر از بوتان موجود در نفت ، نظیر پنتان ، هگزان یا هپتان ، ترکیبات هتروسیکل اکسیژن داری نظیر بوتیرولاکتون ، تتراهیدروفوران و یا ترکیبات مشابهی تشکیل می شود. علاوه بر این شرایط عملیاتی مشابه آنچه که در مورد بوتان مطرح شده ، اسیدهای دو ظرفیتی نظیر آدیپیک اسید ، کلتایک اسید و سوکینیک اسید نیز تشکیل می شوند. مامونیک اسید اگر هم تشکیل شود در اثر دکربونیلاسیون تجزیه شده و در محصول  خود را نشان نمی دهد. آلزامیک اسید نیز تشکیل شده که موجب ترسیب  یون های کبالت (کاتالیست) به صورت کبالت اگزالات خواهد شد. افزایش یون های کلسیم به محلول باعث می شود یون های کبالت رسوب کرده مجدداً حل شود و اگزالات کلسیم غیر محلول را با صاف کردن از مخلوط جدا می کنند.
	شیمی اکسیداسیون پارافین ها در فاز مایع با مشکلات آزمایشی جدی همراه است. این آزمایش ها از دانش واکنش های شیمیایی موجود انجام گرفته ، جلوتر افتاده اند. به طوری که برخی از محصولات واکنش غیر قابل پیش بینی و ناشناخته هستند که این امر باعث بروز مشکلاتی می شود. تحقیقات و پژوهش های وسیعی توسط هوبس وهمکارانش بر روی دسته بندی و بررسی واکنش های شیمیایی انجام گرفت . به کمک این مطالعات نوع محصولات واکنش قابل پیش بینی بوده و مدل ریاضی طراحی شده قادر به پیشگویی تاثیرات حاصل از تغییر پارامترهای عملیاتی سیستم می باشد. به عبارت دیگر این مدل هم برای تشخیص محصولات عمل و هم به عنوان طذحی برای کنترل مواد ورودی ونوع محصولات خروجی مورد استفاده قرار می گیرد.
	راندمان محصول استیک اسید با استفاده از ماده اولیه بوتان بالاتر از نفت ( پارافین) است. اما مزیت اصلی استفاده از خطوط نفت ، قیمت کمتر آن و آمادگی بیشتر برای اکسیداسیون می باشد. در عین حال محصولات مناسب بازیابی ، فرمیک اسید، پروپیویک و بوتیریک اسید است که با حرف هزینه مربوط به جداسازی آنها قیمت تمام شده روش افزایش می یابد. روشی ارزش سرمایه گذاری دارد که همه محصولات جانبی مجدداً وارد سیستم شود و تنها محصول خروجی استیک اسید باشد.

3-4-3 تهیه استیک اسید به روش کربینلاسیون متانول
	 در سال 1880 از واکنش سدیم متوکسید و منوکسید کربن مقدار کمی استیک اسید به عنوان محصول فرعی جدا شده مطالعات هنری دری فیوز انگلیسی در اسل 1925، پیشرفت های عملی برای تهیه استیک اسید از این روش فراهم آورد. وی مطالعاتش را بر روی کاتالیزورهای مناسب جهت انجام واکنش متمرکز نمود. در این واکنش دما و فشار بالا الزامی است . فسفریک اسید مخصوصاً زمانی که با مقادیر کمی از نقره یا مس همراه باشد تنها مواردی چون طلا و گرانیت در مقابل مخلط های بسیار خورنده ( سدیم متوکسید و منوکسید کربن) که تحت شرایط فوق العاده دمای  °C  310 و فشار kpa 20000 ( atm199 ) قرار دارند مقاومت می کنند. برای همین به عنوان ظرف واکنش استفاده می شوند. بدین منظور طی سال های 1928 – 1925 از اتوکلاوی از جنس طلا استفاده می شد. در این فرآیند درصد واکنش پذیری متانول 40 % وانتخاب پذیری محصول استیک اسید 70% است . مدت کمی بعد از سال 1930 با توجه به شرایط اقتصادی نامناسب جنگ جهانی این روش به دلیل پر هزینه بوده کنار گذاشته شد.
در سال 1942 پزوهشگران فرانشوی ،آمریکایی و فاربنین داستری آلمانی به طور جداگانه تحقیقات مشابهی انجام دادند. طی سال های 1945 – 1939 پژوهش ها و کارهای عملی بر روی فرآیندها و سیستم های کاتالیتیکی نیکل یدید گسترش زیادی پیدا کرد. کبالت و دیگر فلزاتی که می توانند با کربونیل کمپلکس تشکیل دهند، کاتالیزور های مناسبی هستند اما فعالیت کمتری از نیکل یدید دارند. خوردگی سیستم را با پایین آوردن دما تا حدود °C 215 و فشار را به kpa 14000 (atm  138) تا حدودی می توان کنترل کرد. زمان انجام واکنش در چنین شرایطی در حدود چند دقیقه به طول می انجامد . [6]
	پژوهشگران BASF سیستم های کاتالیتیکی کبالت و مس را در حضور آیودین مورد مطالعه قرار دادند و یک مسیر رقابتی معرفی نمودند. آنها با به کارگیری یک نوع آلیاژ نیکل بر مشکلات خوردگی سیستم غلبه کرده و استفاده از فشارهای بسیار بالا در حد kpa 70000  (atm 693) را مقدور نمودند.
	کارخانه بوردن کمیکال در لوئیزیانا که در سال 1960 با ظرفیت تولید 6/3 میلیون کیلوگرم استیک اسید در سال ساخته شده بود، امروزه با به کار گیری تکنولوژی BASF ظرفیت تولیدی آن تا 135 میلیون کیلوگرم استیک اسید در یال افزایش یافته است.
	کمپانی مونسانتو روشی کاملاً متفاوت برای کربیلاسیون متانول بر مبنای استفاده از کمپلکس های رودیم فسفین به عنوان کاتالیزور ارائه داد . [7-8]
چنین کاتالیست هایی اجازه می دهند واکنش های موثری در دماهای خیلی پایین تر ، °C  200-150 و فشار kpa 6600-3300 (atm 65-33) با واکنش پذیری 100% متانل و انتخاب پذیری محصول استیک اسید انجام گیرند.

برای انجام این واکنش ها غلظت های بسیار کمی از فلزات نجیب در حد   4-10 تا 2- 10 نیاز است . چنین فرآیندهایی در فاز گازی نیز انجام شده اند که در آن از آلیاژ نیکل سی یا تیتانیم به عنوان ماده ترکیب شونده استفاده شده است. دراین فرآیندها متانل با آب رقیق می شود تا تشکیل متیل استات کاهش یافته و واکنش پذیری کتانل زیاد شود. در عین حال آب افزوده شده با کربن منوکسید واکن شداده و گار CO2 , H2 ایجاد می کند. این واکنش ، فاکتور محدود کننده د رمورد استفاده از مقادیر دلخواه آب است. مقدار بهینه آب اضافه شده به سیستم 30 تا 40 % است . پس از اتمام واکنش محصولات عمل تا دمای°C 15 سرد شده و فشار  نیز به کمتر از kpa 200 (atm 2) کاهش داده می شود. تاگازهای باقی مانده که عمدتاً متان و کربن دی اکسید است جدا شود.سپس این گازها به منظور بازیابی آیودین با متانول سرد تماس داده می شود.
	مواد با نقاط جوش کم که عمدتاً دی متیل اتر ، متیل استات ، استالدهید و بوتیر آموئید و اتیل استات هستند با تقطیر در دمای °C 80 از مخلوط واکنش جدا می شوند. مخلوط باقی مانده را سریع تقطیر می کنند تا کاتالیزور بازیابی شده و به سیستم برگردانده شود. بدین صورت که برش اولیه مواد تقطیر شده که شامل آب و کاتالیزور می باشد را جدا کرده . سپس یک معرف جذب کننده آب مثل دی ایزو پروپیل اتر به آن افزوده ، تا آب محیط جذب شود و کاتالیزور باقی مانده به سیستم بازگردانده شود. برش باقی مانده موائ تقطیر شده مجدداً تقطیر جزء به جزء شده و استیک اسید گلاسیال از آن جدا می شود که این اسید با مقدار کمی از مواد آلی ید دار در حد ppm200-100  همراه است. روش های متفاوتی برای از بین بردن مقادیر تریس (کم) آیودین گزارش شده است. افزایش آب با الکل های کوچک و سپس کریستالزاسیون استیک اسید از جمله این روش هاست.
روش دیگر ، افزایش متانول سپس تقطیر متیل یدید ایجاد شده از اسید می باشد. پروپیونیک اسید ایجاد شده در فرآیند کربیلاسیون به مقدار بسیار کم در محصول نهایی باقی می ماند. 

 






3-5 نمایی از روش های جدید سنتز
	مشکلات سوختی که در سال 1970 پیش آمد ضرورت خاص برای توسعه و گسترش روش های شیمیایی موثر و کارا برای سنتز استیک اسید بوجود آورد که نیاز به مصرف کمتر میزان انرژی داشته باشد. اکسایش اتیلن و تبدیل آن به استائید و سپس اکسیداسیون مجدد استالدهید روشی مناسب برای تهیه استیک اسید است که منظور فوق را برآورده می کند. استالدهید مهمترین محصول اکسیداسیون کاتالیتیکی اتیلن روی کاتالیزور پالاریم می باشد.[9]
	بنابراین اکسیداسیون بعدی ان بایستی واکنش مستقیم و یک طرفه باشد . نمونه جدیدی از این کار گزارش شده که در آن از اکسیداسیون کاتالیتیکی استالدهید رقیق شده با بخار آب در دمای°C 25 استیک اسید حاصل می شود که در آن واکنش پذیری استالدهید 46% وانتخاب پذیری محصول استیک اسید 92% می باشد. پالادیم کاتالیست مناسبی برای واکنش است. در صورت مخلوط شدن آن با وانادیم پنتو کسید کاتالیزور مناسب تری ایجاد می شود که انتخاب پذیری محصول واکنش به استیک اسید 1 تا 50% افزایش می یابد.
	سرعت واکنش اکسیداسیون اتیلن ر فاز مایع کاتالیز شده با پالادیم کلرید و ترکیبات وانادیم ، در حضور یون های سولفات افزایش می یابد. یون های سولفات موجب بهبودی وتغییر فعالیت کاتالیتیکی پالادیم طلا می شود که نهایتاً کاتالیزوری مناسب برای اکسیداسیون در فاز بخار اتیلن ایجاد می کند. در حضور سولفات ، انتخاب پذیری اتیلن برای ایجاد محصول استیک اسید بیشتر از 85% بدست می آید در غیاب سولفات تقریباً همه اتیلن می سوزد و به کربن دی کسید تبدیل می شود.
	اکسایش پروپیلین نیز در دمای بالا ، استیک اسید ایجاد می کند . محصول عمل با آکرولین و ترکیبات دیگر همراه است . مخلوط وانادیم نپتوکسید و تنگستن تری اکسید همراه با اکسید قلع یا مولیبدن اکسید ، کاتالیزورهای مناسبی برای این واکنش می باشند. مراحل جداسازی به این صورت است که استیک اسید با جذب در حلال دی اتیل فتالات در دمای  °C 70-65 از مخلوط گازهای خام جدا می شود و بازیابی مجدد ان به کمک جریان گاز نیتروژن در دمای °C 90 صورت می گیرد. در این شرایط آکریلیک به صورت محلول در حلال دی اتیل فتالات باقی می ماند.
	بوتن ها که خود محصول جانبی اکسایش اتیلن میباشد ماده اولیه مناسبی برای ساخت استیک اسید است. از انجایی که بین 1- بوتن  و 2- بوتن تحت شرایط واکنشی ، تعادل فعالی وجود دارد مخلوط دو ایزومر  در محیط عمل حضور دارد.
CH2 = CH – CH2 – CH3



					+2O22 CH3COOH+983/2  kj/mol
CH3 – CH =CH – CH3
معادله (3-11)

از نظر تئوری از هر کیلوگرم بوتن ، 14/2 کیلوگرم استیک اسید تشکیل می شود. برای این عمل دمای حدود °C 320-200 مورد نیاز است . کاتالیست وانادیم اکسید همراه با اکسیدهای متفاوتی چون تیتانیم ، روی ، آلومینیوم یا آنتیموان مناسب است. تحت چنین شرایطی سطح مخصوص کاتالیست از  200-20 متفاوت است. استفاده از مخلوط تیتانیم اکسید و وانادیم اکسید بدون استفاده از اکسیدهای فوق اند که واکنش را به سمت تشکیل ماسئیک ایندرید سوق می دهد. استفاده از وانادیم پنتو کسید که بر روی بستری از الومینیوم اکسید قرار گرفته باشد موجب عدم انتخاب پذیری محصول واکنش به سمت استیک اسید شده و مخلوطی از اسیدهای متفاوت ،آلدئیدها وکتونها را ایجاد می کند. تنها همراه کردن کاتالیست های وانادیم با اکسیدهای مناسب منجر به تشکیل محصول استیک اسید با انتخاب پذیری بالا می شود.
	انتخاب شرایط عملی اکسیداسیون بوتن اهمیتی به اندازه انتخاب کاتالیزور مناسب دارد. استفاده از اکسیژن به مقدار بیشتر از استوکسید متری ، حدوداً mole 6-3 به ازاء هر مول بوتن این اطمینان را حاصل می کند که واکنش پذیری الفین کامل شده است . افزایش 30 تا 50 درصد حجمی بخار آب بهبود انتخاب پذیری محصول به استیک اسید را باعث می شود. گر چه با این عمل سرعت واکنش کاهش می یابد. استفاده از بخار آب بیشتر از 50 % مشکلات بعدی مربوط به رقیق شدن استیک اسید را موجب شده و استفاده از مقدار کمتر از 30% باعث کاهش انتخاب پذیری به محصول استیک اسید می شود.
	با استفاده از یک کاتالیست با بستر جاری مخلوط شدن یکنواخت در فشار kpa  500-200  (atm 5-2) انجام می گیرد. در صورتی که از یک کاتالیست با بستر ساکن استفاده شود فشاری در حدود kpa 3000-1500 (atm 30-15) و سرعت فضاگزینی /h 3600-1800 مورد نیاز است. در این صورت بهره جایگزینی استیک اسید در هر ساعت در حدود 200 گرم به ازاء هر لیتر کاتالیست است و در صد واکنش پذیری ماده اولیه 90-60% است . محصولات جانبی عمدتاً فرمیک اسید و ماسئیک اسید همراه با مقادیر خیلی کمی پروپیونیک اسید، اکریلیک اسید و فرماموئید می باشد. گرچه مقادیر تریس( کم ) از استالدهید ، ایزوپروپیل الکل استن ، بوتیل استات . s- بوتیل الکل و اکسیدهای کربن نیز در بین محصولات نهایی وجود دارد. بنابراین مشکلات جداسازی این روش نیز مشابه با آنچه که در مورد خالص سازی محصول استیک اسید حاصل از اکسیداسیون بوتان در فاز مایع بیان شده می باشد.
	ایزوبوتین ، ایزو بوتیرآلدئید ، استن ، متیل اتیل کتون و مواد مشابه دیگری می توانند به عنوان خوراک مورداستفاده قرار گیرند. حتی برش های خیلی بزرگتر از نفت یا نفت گاز (گازوئیل) نیز جانشین مناسبی برای بوتن در کارخانه ای که 50 میلیون کیلوگرم استیک اسید در سال  تولید می کند، می باشد بنابراین این دسته از مواد حائز اهمیت هستند.
	از آنجایی که ایزوبوتیلن و ایزو بوتیر آلدئید  ، هر دو هیدرو کربن های شاخه داری هستند از اکسیداسیون آنها تنها یک مول استیک اسید ایجاد می شود. استن ومتیل کتون قادرند توسط تکنیک های دیگر با کارآئی بالاتر اکسید شوند  محصول اکسیداسیون مستقیم بوتن ، استرهای استات می باشد. با افزایش استیک اسید به بوتن در حضور "سیلیکات های واکنش کرده با اسید" یا رزین های متبادل کننده یونی، s- بوتیل استات از مخلوط کاتالیست جامد جدا شده و در حضور هوا در دمای °C 220-180 تحت فشار kpa 700-400 (ئ 7-4) اکسید می شود. د راثر این اکسایش 50-30% از بوتیل استات به استیک اسید تبدیل می شود. انتخاب پذیری کلی بوتن به استیک اسید 6/57% و راندمان استیک اسید 2/43 مول در صد است.
	در اینجا نیز خوردگی مشکل جدی در مراحل مختلف فرآیند اکسایش s- بوتيل استات به شمار مي آید . از طرفی واکنش اکسیداسیون به قدری گرمازاست که بازیابی گرمای واکنش از نظر اقتصادی اهمیت بالایی دارد. مقدار زیادی از گرمای واکنش بازیابی می شود و در " دیگ بخار گرمای بازمانده" مورد استفاده قرار می گیرد.
	جدا سازی و خالص سازی فرمیک اسید از این روش موجب شده که توجه بیشتری به این فرآیند معطوف شود. در این فرآیند اگر از ایزوبوتیلن به عنوان خوراک استفاده شود. محصول ترشری- بوتیل استات تشکیل می شود. این استر نسبت به s- بوتیل استات مشکل تر اکسید می شود. بنابراین t- بوتیل استات در حلال راکتور جمع شده و باعث می شود فر آیند کاهش یابد.
	محصولات خام اکسیداسیون را به روش آزئو تروپی تقطیر کرده تا مواد زود جوش تر از استیک اسید از ان جدا شود. این مواد شامل آب، بوتیل استات و متیل کتون است که بعد از تقطیر به صورت دو لایه آبی و آلی روی همدیگر قرار می گیرند. به کمک عمل دکانته کردن ، لایه آبی را از بوتیل استات و متیل اتیل کتون جدا کرده و لایه آلی را وارد راکتور اکسیداسیون می کنند تا مجدداً مورد استفاده قرار گیرند. لایه آبی را مجدداً تقطیر می کنند تا مقادیر باقی مانده متیل اتیل کتون ، استالدهید و استیک اسیداز آب جدا شده و به راکتور اکسیداسیون برگردانده شوند. باقی مانده آلی تقطیر آزئو تروپ شامل استیک اسید و ناخالصی های دیگر را تقطیر آنی می کنند، تا استیک اسید جدا شود . سپس با تقطیر مجئئ آن ، استیک اسید گلاسیال بدست می آید.
	اکسیداسیون در فاز بخار بوتان در حضور کاتالیست وانادیم اکسید، مقداری استالدهید واستیک اسید تولید می کند اما محصول عمده ماسئیک ایندرید است. اگر به جای کاتالیست وانادیم اکسید از وانادیم تتراکسید استفاده شود، راندمان تبدیل به استیک اسید بیشتر می شود. اکسیدهای فسفر و مولیبدنیوم نیز راندمان بالاتری نسبت به وانادیم تتراکسید ایجاد می کند. واکنش با تغذیه مخلوط بوتان – هوا – بخار آب در دمای°C 274-269 آغاز می شود و استیک اسید با راندمان 43% و ماسئیک اسید 10% بدست می آید. محصولات گازی ذر تماس با استیک اسید سرد قرار گرفته و ماسئیک اسید آن کریستالیزه و جدا می شود. سپس استیک اسید با روش های معمول تلغیظ و خالص سازی می شود.
	ایزومریزه کردن متیل فرمات وتبدیل ان به استیک اسید ، واکنش شیمیایی جالبی است. متانل و متیل فرمات هر دو از کربن منوکسید و هیدروژن که به گازهای سنتزی معروفند تهیه می شوند. بنابراین همه ماده اولیه از همان گازهای سنتزی تامین می شود. متانل با مخلوط گازهای سنتزی و در دمای°C 80 و فشارهای بالاتر از kpa10000 (atm 100) به کمک کاتالیزور پتاسیم متوکسید وارد واکنش شده و متیل فرمات را ایجاد می کند. نسبت مولی کربن منوکسید به هیدروژن بایستی حدوداً 2 به 1 باشد. سپس متیل فرمات تشکیل شده بر روی کاتالیست سنتزی " هیدروفلوئوریک قرار گرفته بر روی کربن" یا کاتالیست" کمپلکس رویم تری فنیل فسفین کربونیل که در حضور متیل یدید قرار گرفته" ایزومریزه می شود. تحت شرایط بسیار سخت و موثر ، رویم تری فنیل فسفین کربونیل مقداری استیک ایندرید تولید می کند. از آنجایی که این کاتالیست ها مشابه با کاتالیست های مورداستفاده برای سنتز متانل می باشند  ،بنابراین تعجب آور نیست که گازهای سنتزی نیز در حضور کاتالیست های رویم، استیک اسید تولید کنند. کاتالیزور ویژه و مناسب دیگری به این طریق ساخته می شود، رویم کلراید را بر روی سلیکاژل قرار می دهند ، سپس مخلوط را خشک نموده و در دمای °C 30 به مدت 3 ساعت گاز هیدروژن بر روی آن عبور می دهند تا احیا شود. با به کارگیری این کاتالیست برای مخلوط گازهای سنتزی CO , H2 به نسبت 3 به 1 در دمای °C 250 و فشار kpa 17700 ( atm 175) محصول بیشتری از استیک اسید و مقادیر ناچیزی از اتانل ، استالدهید و متان تهیه می شود. بدین منظور از راکتور نقره – لاین استفاده می کنند اما احتمالاً از مواد اولیهارزان تر استفاده می شود. 
3-6 تخلیص استیک اسید
	برای تخلیص اسید روش های متعددی وجود دارد . در این روش ها معمولاً ناخالصی های همراه با اسید را به کمک اکسنده های مناسب، پرمنگنات پتاسیم ، دی کرومات پتاسیم، ازون و غیره اسید گروه ، سپس با روش تقطیر جزء به جزء از محصول اصلی جدا می نمایند. این روش ها از نظر درجه خلوص محصول ، مدت زمان تخلیص و هزیته با هم متفاوتند. یکی از روش های بسیار ساده در عین حال ارزان ، موثر و با ارزش که نیاز به مراقبت و توجه زیادی ندارد روش تقطیر هم دما است. برای انجام آن می توان سیستم را برای مدت طولانی به حال خود رها کرد بدون انکه نیاز به اپراتوری برای کنترل آن باشد.

3-7 حمل و نقل
	سازمان ادرای حمل و نقل بر روی استیک اسید که یک ماده خورنده است قوانین خاصی در عنوان  49  که قانون اتحادی  244 / 173 و  245/ 173 وضع نموده است. استیک اسید می تواند در بطری های در بسته که در صندوق های پلاستیکی یا فلزی جا سازی شده اند، حمل و نقل شوند مشروط بر اینکه در هر بطری بیش از  45/0  کیلوگرم اسید نباشد. مقادیر بیشتر از این حد در محفظه های شیشه ای بسیار مقاوم که مخصوص مل موادی که نیاز به احتیاط زیادی دارند یا در بطری های چوبی که گنجایش کمتر از 10   گالن انگلیسی و یا در خمره های چوبی نگهداری و با کشتی حمل و نقل می شوند. بطری های چوبی که با آسفالت یا پارافین پوشیده شده اند یا کانتینرهای سفالی که در جعبه ای چوبی یا پلاستیکی قرار گرفته اند نیز برای این کار مناسب می باشند. گالن های پلاستیکی نازک را نمی توان به کار برد. خمره های آهنی که سطح داخلی آن ، با پلی استیلن پوشش داده شده  و یا خمرههای پلی اتیلنی که با آهن بسته بندی شده اند نیز قابل استفاده اند . مطالعات و آزمایش ها نشان می دهند که استیک اسید گلاسیالی که در این ظروف یا خمره هها به مدت 6 ماه ذخیره شده اند، آلوده نمی شوند. بطری ها و خمره ها قبل از اینکه مجدداً مورد استفاده قرار گیرند. بایستی خالی شده و کاملاً شسته و تمیز شوند. علاوه بر این هیچ ماده دیگری حتی به مدت زمان بسیار کم در کانتینرهای نگهداری استیک اسید نبایستی نگهداری و یا حمل و نقل شوند.	
	بعد از اینکه استیک اسید به مقصد رسید به کمک ماشین های تانک دار که ظرفیتی در حد m3  76 -38   ( گالن 20000 –  10000) دارند جابجا می شوند. ظرفیت معمولاً از طریق وزن کردن به جای اندازه گیری حجم آن تخمین زده می شود.
	برای خالی کردن استیک اسید از این گونه ماشین ها از عمل مکش و یا به کارگیری نیتروژن با فشار بالا که بر روی استیک اسید فشار وارد می کند  وبه داخل ظروف دلخواه سیفون زده می شوند، استفاده می کنند. 
	طبق قوانین برای تخلیه اسیدهای خورنده ای چون استیک اسید از عمل سیفون زدن استفاده می شود. گرچه ترجیح داده می شود که تخلیه از طریق باز کردن مخرج خروجی که در ته تانکرها وجود دارد انجام گیرد. در صورتی که هوا سرد باشد این مخرج بایستی مقداری گرم شود . در صورتی که مقادیر بین   1750 – 1500 تن باشد از طریق کانال هخای ارتباطی به مقصد فرستاده می شوند. ذکر این نکته حائز اهمیت است که استیک اسید بی آب بر خلاف سایر اسیدهای آلی بدون آب رطوبت اتمسف را جذب نمی کند.
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4-1 شرح مختصر عملیات تولید استالدهید
4-1-1 بخش واکنش:
	تولید استالدهید از روش اکسیدکردن اتیلن در مجاورت کاتالیست های CuCl2 , PDCl2 حاصل می گردد. در این روش واکنش کاتالیست نقش حمل کننده اکسیژن و کمک به تبدیل الفین به کربونیل را دارد. اکسیژن ، مخلوط اتیلن و گازهای برگشتی به عنوان خوراک به راکتور R-1001 که از محلول کاتالیست پر شده فرستاده می شود. واکنش اکسید شدن اتیلن گرمازا است و در فشار پایین صورت می گیرد . حرارت تولید شده باعث تبخیر آب و آلدهید شده و خروجی از راکتور که حاوی کار و محلول کاتالیست هستند در (V-1002) DEMISTER از هم جدا می شوند . غلظت محلول کاتالیست در راکتور R-1001 بوسیله آب برگشتی و تزریق اسید کلریدریک ( به منظور کنترل یون کلر) ثابت نگهداشته می شود.
	کلر و بخارات خروجی از ظرف  V-1002  در سه مرحله بوسیله مبدل های حرارتی      E-1001 , 1002, 1003  خنک شده و مایع کندانس خروجی از اولین مبدل E-1001 که عمدتاً آب است به ظرف V-1002 برگردانده شده و مایع کندانس خروجی از دو مبدل دیگر E-1001 , 1003 از قسمت پایین وارد برج شستشو T-1001 می شوند.محلول خروجی از برج شستشو دارای 14%  وزنی استالدیهید بوده که به تانک ذخیره V-1010 منتقل می شود. ضمناً گازهای خروجی از سه مبدل وارد برج T-1001 شده و به وسیله آب شسته می شود در نتیجه گازهای عاری از استالدهید از بالای برج خارج شده و قسمتی از این گازها برای ثابت نگه داشتن ترکیب گازهای بی اثر سوخته شده و بقیه برای جبران افت فشار وارد کمپرسور G-1001 A/B می شود و بعد از فشرده شدن همراه خوراک اتیلن وروردی ، وارد راکتور R-1001 می گردند.

4-1-2 بخش تقطیر
	استالدهید خالص از دو مرحله تقطیر بدست می آید. هر مرحله اول در برج T-2001 مواد با نقطه جوش پایین تر از استالدهید  (CO2  ،متیل و اتیل کلراید) جداشده و مواد سنگین از ته برج وارد برج T-2002 می شوند. در آنجا استالدهید خالص از بالای برج و مواد ته برج      T-2002 شامل اسید استیک ،آب و ... می باشند و این مواد به وسیله مبدل های E-2001 , 2006 خنک و به (V-4106) –P.W.T  BOFFER VESSEL فرستاده شده و از آنجا ثسمت عمده این آب به سیستم آب برگشتی و میزان ناچیزی از آن به خارج واحد (قسمت تصفیه آب) فرستاده می شود. از قسمت میانی برج تقطیر  T-2002 برشی بنام Croton Aldehyde گرفته شده که به ظرف استخراج X-2003  فرستاده که بعد از گرفتن استالدهید آن به وسیله آب به تانک کروتون (V-4104 ) رفته و سپس این برش جهت سوختن هر چند گاهی به خارج واحد هدایت می شود.


4-1-3 واحد احیا کاتالیست(Regeneration unit 30):

	در طول واکنش مقدار کمی از جامدات مثل رزین ها ، اکسالات مس                            ( )تشکیل شده که حاصل واکنش های جانبی می باشد لذا ما برشی از کاتالیست که با این مواد همراه است را در یک سیکل جدا اکسید می کنیم . این برش ابتدا از (V-1002) Demister   گرفته شده و وارد ظرف فلش V-3001 می گردد و در اثر تبخیر ناگهانی به دو فاز تفکیک می شود. گازهای خروجی از V-3001  بعد از خنک شدن در یک مبدل وارد برج شستشو T-3002 شده و بعد از شستشو با آب گازهای خروجی از این برج یه مشعل می رود. مایع انتهای برج      T-3002  که قسمت عمده آن آب است بعد از پمپ 3003 از طریق لوله به ورودی پمپ        P-1001 متصل شده و همگی به V-1002 برگشت داده می شود.
	خروجی پایینی V-3001 به برج احیا کننده V-3002 فرستاده شده ، در آنجا اکسید شده و ناخالصی های آن در اثر گرما تجزیه می شود و خروجی برج احیا وارد جدا کننده              V-3003  و گازهای خروجی از این جدا کننده بعد از خنک شدن در یک مبدل وارد برج شستشو T-3003 شده و بعد از شستشو با آب به مشعل فرستاده می شود. مایع انتهایی V-3003 که حاوی کاتالیست احیا شده می باشد به راکتور R-1001 برگردانده می شود.

4-1-4 اساس شیمی پروسس:
	استالدهید به فرمول CH3CHO به روش Wacker- Hoechest  به وسیله اکسید کردن اتیلن تولید می شود. در این واکنش PdCl2  و CuCl2 نقش کاتالیزور را دارد . مراحل واکنش به قرار زیر است:
	
CH2 = CH2 +PdCl2 + H2O CH3-CHO +Pd +2HCl

2CuCl2+Pd  PdCl2 + 2CuCl


2CuCl  + 2HCl+ O2  2CuCl2 +H2O        oxidation



C2H4 +  O2  CH3CHO                H   Liq =-58 kcal/mol


 


پروسس Wacher Hoechst  می تواند در یک یا دو مرحله انجام شود . در پروسس یک مرحله ای بخش واکنش (Reaction) و بخش (Oxidation ) بطور همزمان در یک راکتور در فاز مایع در فشار نسبتاً بالا ) (3/5 و دمای 130-125 در مجاورت محلول کاتالیست صورت می گیرد. در کنار تولید استالدهید واکنش های جانبی به صورت زیر انجام می پذیرد:

	

CH3CHO + O2  CH3COOH       اسید استیک

C2H4 + 3O2 2CO2 + 2H2O


COOH –COOH +CuCl2    +2HCl  اکسالات مس 

2CH3CHO + CuCl2  C3H CHO + H2O

C2H4 +2HCl 2CH3Cl

C2H4 +HCl  C2H5Cl



بخار و گازهای حاصل از واکنش در راکتور R-1001 علاوه بر استالدهید حاوی آب ، اتیلن ( واکنش نکرده ) اکسیژن ، ازت ، آرگون و اتان می باشد که همگی از V-1002 خارج شده ، وارد سه کندانسور شده که مایع کندانس اول E-1001  به (V-1002) DEMISTER برگشت داده شده مایع کندانس دو مبدل دیگر E-1002 , 1003 از قسمت انتهایی وارد برج شستشو T-1001 می شوند. در ضمن گازهای غیر قابل کندانس حاصل از سه مبدل نیز وارد T-1001 شده با آب خنک شسته شده و گازهای خروجی از این برج به دو برج شاخه ، یکی به مشعل و دیگری به کمپرسور C-1001 رفته و خروجی از این کمپرسور به عنوان خوراک به همراه اتیلن ورودی وارد راکتور می شود. خروجی از انتهای برج T-1001 حاوی مقدار زیادی آب و استالدهید است که به تانک استالدهید خام V-4101 منتقل می شود. میزان اکسیژن مورد نیاز برای اکسید کردن اتیلن بستگی به مقدار ورودی دارد. در نتیجه مرتب کیفیت اتیلن ورودی کنترل می شود. چون مخلوط اتیلن و اکسیژن انفجار زاست. لذا همیشه درصد ترکیب این دو در مخلوط گازهای برگشتی ( خروجی از T-1001) طوری کنترل می شود که مخلوط این دو به حد انفجار نرسد.
کمبود یون کلر به علت وجود واکنش های جانبی بوسیله تزریق اسید کلریدریک به محلول کاتالیست ها جبران می گردد. جهت کنترل ناخالصی های ایجاد شده مثل اکسالات مس و ته مانده کدر غیر محلول که قابل بازیابی از محلول کاتالیست بوسیله تبخیر نیستند. یک جریان فرعی از انتهای V-1002 به بخش احیا کننده کاتالیست فرستاده شده و بعد از اکسید شدن و جبران یون کلر دوباره به راکتور باز گردانده می شوند.
استالدهید خام خروجی از برج شستشو T-1001 که به تانک ذخیره V-4101 فرستاده شده از آنجا برای تقطیر دو مرحله ای ابتدا به برج تقطیر اول T-2001 فرستاده می شود. فشار این برج بالا تر از فشار برج دوم می باشد. استالدهید خام ورودی به T-2001 ابتدا در مبدل E-2001 گرم می شود. در این برج مواد سبک جدا شده و از بالای برج گازهای خروجی شامل عمدتاً متیل کلراید اتیلن و CO2  می باشند که این گازها پس از خنک شدن در مبدل E-2002 به مشعل فرستاده می شود و کندانس های این مبدل به برج برگشت داده می شود ، خروجی انتهای برج T-2001  بر اثر فشار منتقل می شود و محصول استالدهید با خلوص بالا از بالای برج خارج گشته و قسمت انتهایی برج که عمدتاً آب با ناخالصی اسید استیک به میزان خیلی ناچیز Chlora Acetaldehyde است بعد از خنک شدن به تانک آب برگشتی V-4106 فرستاده می شوند.

4-1-5 شرح عمومی پروسس:
روش تولید استالدهید به چهار بخش کلی تقسیم می شود.
1- بخش واکنش Reaction
2- بخش تقطیر Distillation
3- بخش بازیابس Regeneration
4- بخش مخازن ذخیره میانی Intermediate

بخش واکنش:
	در بخش واکنش استالدهید بوسیله ترکیب اکسیژن با اتیلن در مجاورت محلول کاتالیست بدست می آید. گرمای حاصل از واکنش صرف تبخیر آب و استالدهید از محلول می شود و در نهایت در این بخش غلظت استالدهید به 14% وزنی می رسد.
	به علت خوردگی شدید محلول کاتالیست باید دقت خاص در انتخاب  جنس تجهیزات نمود و ضمناٌ شرایط واکنش طوری باشد که مخلوط انفجار نرسد.
	انرژی لازم جهت سیوکوله کردن کاتالیست در بخش واکنش بوسیله گازهای برگشتی بخش واکنش به وسیله یک کمپرسور C-1001 A/B Liquidring انجام می شود . در صورت Shut – Down بخش واکنش بوسیله نیتروژن فلش شده . گازهای قابل احتراق بوسیله مشعل سوزانده می شود.
	خروجی محصول بخش واکنش قبل از فرستاده شدن سه بخش تقطیر به تانک V-1001 منتقل می شود و این تانک موقع وضعیت غیر نرمال در واحد به عنوان یک Buffer Vessel عمل می کند تا اغتشاش در یک بخش باع ثب رهم زدن کار دیگر قسمت ها نشود.
راکتور و (V-1002) Demister هر دو به طور عمودی نصب شده و حجم راکتور تعیین کننده ظرفیت واحد می باشد.

	قسمت بالایی راکتور به وسیله یک لوله سرریز (Over Flow) با  Demister متصل می باشد لوله حاوی محلول کاتالیست برگشتی از بخش احیا کاتالیست به انتهای راکتور متصل می باشد. راکتور و Demister هر دو از جنس CS که از داخل روی آن ها پوشش لاستیک و سپس آجر نسوز برای جلوگیری از خوردگی کاتالیست کار کذاشته اند. از آنجائی که ممکن است درجه حرارت واکنش 130 و بالاتر امکان نرم شدن لاستیک وجود دارد لذا برای جلوگیری از این عمل روی لایه لاستیک را با آجر نسوز که مقاومتش در مقابل حرارت بیشتر است می پوشانند.
	راکتور از محلول کاتالیست (PdCl2 and CuCl2)  پر شده و گازهای ورودی به راکتور ( اکسیژن ، اتیلن ، گازهای برگشتی) به آسانی در محلول کاتالیست پخش شده واکنش کرده و سپس تولید استالدهید می کنند. به علت گرمازا بودن واکنش و تولید بخار آب و بخارات استالدهید در راکتور یک مخلوط دو فازی مایع – گاز بوجود می آید که در نتیجه دانستیه مخلوط کم شده و به قسمت بالا حرکت می کند و از لوله رابط سر ریز وارد Demisterمی شود. در Demister مخلوط مایع – گاز بر اثر اختلاف دانستیه از هم جدا شده ، گازها از بالای Demister خارج شده و مایع ته ظرف که دانستیه آن بیشتر از مخلوط گاز – مایع است بر اثر این اختلاف دانستیه از لوله ارتباطی پایین با سرعت m/s 12-10 به طرف راکتور جریان می آید و این سیستم شبیه یک Mammoth Pomp عمل می کند.
	بخارات و گازهای خروجی از V- 1002 طی عبور از سه مبدل که مبدل های E-1001 , 1002 از جنس تیتانیوم و مبدل E-1003 از جنس فولاد ضد رنگ ، خنک می شوند البته دمای سیال خنک کننده به مبدل E-1001  طوری انتخاب شده که عمده آب به همراه کمی استالدهید کندانس شود که کندانس مبدل E-1001   بوسیله پمپ P-1001A/B  به Demister بر می گردد. ولی در بین راه برای جبران آب از دست رفته مقداری آب از (Process Water Tank) V-4106   و مقدار دیگر از برج شستشو T- 3002  به آن اضافه می شود.
	مایعات کندانس شده از مبدل های E- 1002 , 1003   و گازهای عبوری ، همگی از قسمت انتهای برج وارد شستشو T-1001 شده و گازهای خروجی از برج عادی از استالدهید می شود. بخشی از گازهای خروجی از T-1001  برای جلوگیری از افزایش مداوم گازهای بی اثر در مخلوط گازهای برگشتی شوزانده شده و بقیه بعد از فشرده شدن توسط کمپرسور C-1001 A/B به خط اتیلن ورودی به راکتور متصل شده وارد راکتور می شود.

	استالدیهد خام خوجی از انتهای برج شستشو T-1001 تا دمای 40 در مبدل E-1005  خنک شده و قبل از رفتن به بخش تقطیر به تانک ذخیره استالدهید خام V-410  فرستاده می شوند.
	برای جبران یون کلر، اسید کلریدریک از V-3004 بوسیله پمپ P-3002 A/B به خط کاتالیستی که از Demister  گرفته شده و برای بازیابی می خواهد به قسمت Regeneration برود زده می شود.

بخش تقطیر:
	استالدهید خام بدست آمده از بخش واکنش طی دو مرحله تحت فشار بالا تر از اتمسفر تقطیر می شود در اولین برج T-2001 ترکیبات با نقطه جوش پایین تر از استالدهید ( CO2 ، متیل کلراید و اتیلن کلراید) جدا می شوند. باید توجه داشت برای کنترل دبی ریفلاکس برج تقطیر از میزان بخار زده شده به پایین برج استفاده می شود.
	در برج تقطیر دوم T-2002 استالدهید خالص از بالا برج جدا شده و این برج با فشار پایین تر از برج اول کار می کند . لذا بدون استفاده از پمپ مایع انتهای برج T-2001 وارد برج T-2002 می شود . محصولات انتهایی برج T-2002  عمدتاً آب است که در سیستم به  عنوان آب برگشتی مصرف می گردد.
	گازها و بخارات حاصل از برج T-2002 وارد مبدل E-2003 شده و مایع کندانس آن بخشی به عنوان ریفلاکس به برج و قسمت  دیگر به عنوان محصول به تانک V-4102 برای آزمایش درصد خلوص فرستاده می شود. در ضمن گازهایی که کندانس نشده بعد از شستشو در T-4101 به مشعل فرستاده می شوند.
	به منظور ثابت نگهداشتن غلظت ترکیبات با نقطه جوش متوسط در داخل برج T-2002 یک جریان فرعی بنام کروتون آلدهید از قسمت میانی برج گرفته شده و بعد از خنک شدن در مبدل E-2004 به (Croton Extractor) X-2003 می رود. در انجا دو فاز مایع می توانند از هم جدا شوند که بسته به ترکیب درصد فازها ممکن است استالدهید در فاز پایین و برش کروتون در فاز بالا و یا بالعکس قرار گیرند.
	مایع گرم خارج شده از برج T-2002 برای جلوگیری از اتلاف حرارتی با خوراک ورودی به برج T-2001 تبادل حرارت کرده و سپس وارد مبدل E-2006 شده و سپس به V-4106 (Process Water Tank) فرستاده می شود.

بخش بازیابی (Regeneration section):
	همراه با تولید استالدهید میزان ناچیزی مواد جامد به عنوان ناخالصی تشکیل می شوند. در نتیجه به منظور کنترل غلظت این مواد یک جریان فرعی از کاتالیست بطور مداوم برای احیا به بخش بازیابی می رود. ابتدا مخلوط کاتالیست به یک ظرف فلش V-3001 وارد و بر اثر کاهش فشار و دما در این ظرف دو فاز تشکیل می شود . مقداری از استالدهید و دیگر گازها پس از خروج از V-3001 برای شستشو با آب و عادی شدن از استالدهید وارد برج شستشو T-3002 می شود و مایع خروجی از این برج با مایع خروجی از برج T-3003  یکی شده هر دو وارد Demister می شوند.

	خروجی مایع V-3001 که عمدتاً حاوی کاتالیست است بوسیله پمپ به ظرف احیا V-3002 منتقل می شود . در این ظرف احیا ، V-3002 برای اکسید کردن کاتالیست بار و اکسیژن تزریق می شود. در نتیجه اکسیداسیون که در دمای 170 و فشار یک بار انجام می شود ، CO2 آزاد می شود.

مایح خروجی از V-3002 وارد یک جدا کننده V-3003 که در فشار 1/5 باز و دمای 156 کار می کند می شود. و دو فاز جدا می شوند. فاز گاز بالای برج بعد از خنک شدن در مبدل E-2003 وارد برج شستشو T-3003 شده و بعد از شستشو با آب فاز گازی به مشعل فرستاده می شود.
	فاز مایع خروجی از جدا کننده V-3003 که کاتالیست احیا شده است از قسمت پایین وارد راکتور می شود. دو تانک V-3005 , 3006 برای تهیه کاتالیست PdCl2 , CuCl2 در نظر گرفته شده که در این تانک ها با آب بصورت محلول درآمده و برای تامین کمبود کاتالیست (Hake up) مصرف می شود.

بخش مخزن ذخیره میانی:
	این مخازن برای ذخیره سازی محصول اصلی واحد استفاده نشده بلکه برای منتقل کردن جریان از یک بخش به بخش دیگر استفاده می شود. مثلاً تانک استالدهید  خام V-4101 به عنوان واسطه بین بخش واکنش و تقطیر مورد استفاده قرار می گیرند د رصورتی که تانک ذخیره استالدهید خالص TK-4201 به عنوان واسطه بین واحد استالدهید و اسید استیک مورد استفاده قرار می گیرد. 




4-2 شرح شیمیایی پروسس اسید استیک
روش عمومی تولید اسید استیک ترکیب استالدهید با اکسیژن و تولید اسید کربوکسیلیک طبق واکنش زیر می باشدک


RCHO +  O2 RCOOH
تحت اين شرایط از اثر استالدهید بر اکسیژن در مجاورت کاتالیست استات منگنز، اسید استیک تولید می شود.

	ابتدا در اثر ترکیب استالدهید با اکسیژن بدون حضور کاتالیزور اسید استیک تولید شده و در مرحله بعدی از واکنش پراستیک اسید روی استالدهید در مجاورت کاتالیزور در دوما بالای 40، اسید استیک طبق واکنش زیر تولید می شود.


CH3CHO + O2  CH3 – —O – OH
 


CH3 –O – OH +CH3CHO 2CH3COOH


باید توجه داشت که حرارت نباید از  40 پایین تر بیاید زیرا ممکن است باعث باقی ماندن پر استیک اسید د رمحلول شده و این امر باعث انفجار گردد. در ضمن کاتالیزور در واکنش نقش شتاب دهنده را دارد.
واکنش هایی که به موازات واکنش های اصلی به عنوان واکنش فرعی صورت می گیرد به قرار زیر است:



HCHO +O2  H –  – OH


HCOOH + O2 CO2 + H2O

CH3OH + H – COOH CH3 –O –CHO +H2O  متيل فرمات       

2CH3COOH CH3 –O –O –OC –CH3 +H2O ايندرید استیک        

CH3CHO +O2 CH3OH +CO2 متانول                                              

CH3CHO  CH4 + CO

CH3 OH + CH3COOH CH3COO –CH3  +H2O استات متیل           


CH3OH + O2  HCHO +H2O فرمالدهید                                            

اسید استیک خام طی سه مرحله در فشار اتمسفریک خالص شده و کاتالیست ها قابل برگشت به راکتور می باشند. محصولات خالص در تانک های میانی ذخیره شده ، و بخشی از آن به واحد وینیل استات و بقیه به قسمت بارگیری بوسیله بشکه ، واگن یا تانکر فرستاده می شوند.

4-2-1 شرح عمومی واکنش:
	تشکیل اسید استیک در دو راکتور بطور سری انجام شده ، ابتدا استالدهید ، اکسیژن ، محلول کاتالیست به داخل راکتور اول که در فشار 5/1 بار کار می کند فرستاده شده و برای تکمیل واکنش به راکتور دوم با فشار 5/0 بار فرستاده می شود. باید توجه داشت که گرمازا بوده و 

گرمای تشکیل اسید استیک در حدود  294 می باشد.
	اسید استیک ناخالص از بالای راکتور اول به داخل یک مخزن و از آنجا بوسیله پمپ به راکتور دوم فرستاده می شود. در ارکتور دوم استالدهید واکنش نکرده تبدیل به اسید استیک می شود. برای بازیافت استالدهید موجود در گازهای خروجی از راکتور اول ،آنرا وارد راکتور دوم کرده و سر انجام گازهای خروجی از راکتور دوم بعد از خنک شدن و کندانس جزئی مجدداً در مبدل دیگری گرم شده به مشعل فرستاده می شود. اسید ناخالص خروجی از ته راکتور دوم قبل از فرستادن به بخش تقطیر به تانک ذخیره میانی منتقل می شود. در مرحله اول تقطیر گازهای سبک تر از اسید استیک از بالای برج (T-6001) خارج شىه بعى اؤ كنىانس مواى سنطين موجوى ىر أن به مشعل فرستاىه مي شوىز كنىانس هاي مربوء قسمتي به عنوان ريفلاكس به برج و بقيه به برج تقطير سوم (T-6003) منتقل مي شود . محصولات ته برج شامل اسید استیک ، استات منگنز و مواد سنگین بوسیله پمپ به برج تقطیر دوم (T-6002) رفته که در این برج اسید استیک از بالای برج و مواد سنگین تر از آن از ته بر ج به راکتور فرستاده می شود . مابقی اسید استیک در برج سوم (T-6003) از پایین برج خارج شده و به عنوان اسید برگشتی به راکتور برگشت داده شده و گازهای خروجی از این برج بعد از خنک شدن به مشعل رفته و کندانس های موجود که عمدتاً از آب تشکیل شده اند به قسمت تصفیه آب و فاضلاب می روند. به طور خلاصه برج اول T-6001 برای جدا کردن مواد سبک از اسید استیک وبرج تقطیر دوم برای جدا کردن اسید از کاتالیست و مواد سنگین و برج سوم T-6003 برای تصفیه محصولات بالای برج اول و گرفتن اسید آن طراحی شده است.


4-2-2 بخش واکنش:
	در بخش واکنش راکتور R-5001   با انتهایی مخروطی شامل 6 بخش که ره بخش مجهز به سیستم آب سرد کننده می باشد. دو صفحه به موازات هم از بالا تا پایین راکتور کشیده شده ه در قسمت بالا دارای سر ریز بوده و راکتور را به سه بخش تقسیم می کند. اسید استیک خام تشکیل شده از بالای راکتور سر ریز کرده و با استالدهید ورودی در قسمت مخروطی راکتور مخلوط می شود.
	کاتالیست تازه و آب در ظرف V-5002 مخلوط شده و به وسیله پمپ P-5001 A/B از قسمت ته مخروطی راکتور یعنی درست از محل ورود استالدهید وارد راکتور می شود. باید توجه داشت که کاتالیست تازه فقط موقع راه اندازی واحد و مواقعی که غلظت کاتالیست در سیستم حد مطلوب ندارد استفاده می شود و در غیر این صورت کاتالیست مورد نیاز از ته برج    T-6002 به راکتور برگشت داده می شود.
	اکسیژن مورد نیاز واکنش از سه قسمت بوسیله سه شیر توزیع کننده وارد راکتور می شود. در طول راه اندازی ممکن است گازهای خروجی از اولین راکتور R-5001 مستقیماً بوسیله یک شیر سه طرفه و یک کنترل کننده فشار به مشعل فرستاده شود ولی در شرایطی که واحد نرمال ار می کند گازهای خروجی از راکتور اول R-5001 از قسمت بالا وارد راکتور R-5002 می شود. 
	مخلوط حاصل از واکنش از قسمت های مختلف راکتور R-5001 عبور کرده و از قسمت بالا بوسیله یک شیر کنترل کننده سطح وارد ظرف V-5003 گشته و از آنجا توسط پمپ P-5003 A/B وارد راکتور R-5002 می شود . طراحی دو راکتور مثل هم بوده و تنها اختلاف این است که راکتور R-5002 علاوه برسیستم آب سرد کننده سه بخش دیگر جهت بهتر مخلوط کردن مواد واکنش کننده از Packing نوع پال پر شده است.
	اکسیژن مورد نیاز برای اکسید کردن استالدهید خروجی از راکتور R-5001 که به راکتور R-5002 می رود که از یک شیر کنترل کننده بی تامین می شود. گازهای خروجی از راکتور R-5002 پس از کندانس شدن مواد سنگین داخل آن در مبدل E-5001 برای گرم شدن به مبدل E-5002 رفته و سپس به مشعل فرستاده می شود. مایع کدانس خروجی از مبدل E-5001 به اسدی استیک خام در راکتور R-5002 اضافه شده و اسید استیک ناخالص از بالای راکتور R-5002 به سمت ظرف V-5004 بوسیله یک شیر کنترل سطح جریان می یابد.
ذکر این نکته ضرورت دارد که تمام خطوط جریان حاوی اسید استیک و کاتالیست ها باید گرم نگه داشته شده وبرای جلوگیری از اتلاف حرارت عایق بندی باشد.
	محلول اسید استیک ناخالص بدست امده از بخش واکنش باید در مخزن ذخیره میانی V-5004به مدت حداقل 4 ساعت برای تبدیل  ایندرید استیک باقی بماند و در نتیجه این عمل ، دمای مخزن بالا می رود سپس بعد از اتمام این مدت اسید استیک خام به قسمت تقطیر فرستاده می شود.





4-2-3 بخش تقطیر:

	د راولین برج تقطیر T-6001 مواد سبک عمدتاً CO2 متیل استات بخار آب استالدهید و اسد استیک که غلظت اسید در این مخلوط گازی در حدود 50% است، از بالای برج خارج می گردد. میزان بخار رودی به جوشاننده E-6001 از روی درجه حرارت بالای برج کنترل می شود. گازهای خروجی از برج T-6001  بعداز عبور از مبدل E-6002 مقداری از بخارات آن کندانس شده که از این مایع کندانس بخشی به عنوان ریفلاکس به برج و بقیه به عنوان خوراک T-6003 به ظرف V-6005 فرستاده می شود و گازهای کندانس نشده خروجی از E-6002 برای گرفتن استالدهید موجود در آن از مبدل E-6003 عبور کرده واستالدهید کندانس شده بوسیله پمپ P-6007 A/B به واحد استالدهید پمپ می شود. محصولات ته برج T-6001 که شامل کاتالیست ، مواد سنگین و عمدتاً اسید استیک است بوسیله پمپ P-6001 A/B به برج T-6002 پمپ می شود. در این برج محصول نهایی از بالای برج خارج و در مبدل E-6005 تقریباً تمام اسید استیک آن کندانس و مواد مخزن   V-6002   شده و ازآنجا بوسیله پمپ        P-6004 A/B بخشی به عنوان ریفلاکس به برج و بقیه بعد از عبور از مبدل E-6006 با 40 وارد تانک تست TK-6101 A/B برای آزمایش درصد خلوص آن می شود.
	محلول کاتالیست بدست آمده از ته برج T-6002 بوسله پمپ P-6003 A/B به راکتور R-5001 برگشت داده شده و برای جلوگیری از گرفتگی لوله های حاوی کاتالیست در فواصل زمانی به صورت پالس این عمل صورت می گیرد بدین شورت که در شرایط طبیعی پمپ P-6003 A/B محلول کاتالیست را به خود برج T-6002 برگشت می دهد ولی بسته به سطح مایع ته برج قسمتی از محلول کاتالیست را بوسیله یک شیر سه طرفه به راکتور R-5001 برگشت داده می شود.
	برای اطمینان از عملیات برج T-6002 بررسی میزان آب نهایی ضرور ی است. اسید استیک بدون آب ( کمتر از 1/0 درصد ) به طور جدی جوشاننده E-6004 را در معرض خوردگی شدید قرار می دهد لذا میزان آب در اسید استیک بوسیله تنظیم درجه حرارت برج T-6002 تنظیم می گردد.
	در برج T-6003 مواد سبکی که نمی توانند همراه اسید قابل استفاده باشند از اسید استیک جدا شده و این گازها از بالای برج وارد مبدل E-6008 شده و مایعات قابل کندانس که عمدتاً آب است کندانس شده وارد مخزن V-6003 می شود. از انجا توسط پمپ P-6006 A/B قسمتی به عنوان مایع برگشتی به برج و بقیه بعد از خنک شدن در مبدل E-6009 به واحد تصفیه آب فرستاده می شود و گاز خروجی از مبدل E-6008 به مشعل منتقل می شود.
	محصولات ته برج T-6003 عمدتاً اسید استیک و در حدود 2% اسید فرمیک و 1% آب می باشد برا یجلوگیری از خوردگی اسید استیک مقداری اب به اسید اضافه می کنند زیرا اسید استیک بدون آب به طور چشم گیری خورنده می باشد. محصولات ته برج T-6003 به وسیله پمپ p-6005 A/B هم می تواند راکتور و یا مخزن ذخیره اسید ناخالص (V-5004) پمپ شود . 
	محصول اسید استیک بعد از انجام شدن تست های مربوطه روی آن و اجازه استفاده از محصول ا زتانک TK-6101 A/B به وسیله پمپ P-6101 A/B یا به تانک TK-6501 A/B برای استفاده در واحد وینیل استات و یا به Tk-7101 که در فاصله 800 متری از واحد قرار گرفته برای فروش پمپ می شود.
گاز متصاعد شده از تانک ها TK-6501 , TK-6101 A/B بعد از شستشو با آب در برج T-6501 به اتمسفر فرستاده می شوند.
برای تعمیرات کلیه پمپ ها مبدل ها لولهها و برج ها می توانیم مواد داخل آنرا در یک سیستم مربوط به تخلیه V-6301  منتقل کرد . و زا آنجا بوسیله پمپ P-6301  به مخزن V-5004 بازگردانده می شود.
آبهای سطحی باران و آب های مصرفی برگشتی از واحد در یک گودال باز جمع آوری شده و طبق تشخیص آزمایشگاه این آب ها در صورت داشتن آلودگی به وسیله پمپ P-6302 به واحد تصفیه آب رفته و الا این آب ها به قسمت RSW پمپ می شود.
تمام گازهای بدون استفاده حاصل از پروسس واحدهای اسید و استالدهید در یک لوله اصلی (HEADER) جمع شده و به مشعلی که در قسمت بالای ساختمان تولید نصب شده ، فرستاده می شود.

4-2-4 بارگیری محصول:

در کنار تانک TK-7101 که   1000 حجم دارد . امکانات بارگیری بوسیله بشکه ، قطار و یا تانکرها وجود دارد و برای فروش به مقاصد حمل می گردد.


4-2-5 سیستم کندانس:
تمام بخارات کندانس شده حاصل از واحدهای اسید و استالدهید د ریک شاخه لوله اصلی (HEADER) جمع شده و به مخزن V-8101 فرذستاده شده و از انجا بوسیله P-8101 به مخارج واحد پمپ می شود.

4-2-6 سیستم آب خنک کن:


	این سیستم برای تهیه آب سرد مصرفی واحدهای اسید استیک ، استالدهید و وینیل استات تا دمای 40 نصب شده است . ماگزیمم درجه حرارت آب برگشتی از این واحدها به سیستم آب خنک کن 9 می باشد. همه آب های برگشتی از واحدها در مخزن V-8201 جمع شده و به وسیله  P_8201 A/B به قسمت آب خنک کن که با سه کمپرسور از گاز آمونیاک به عنوان سرمازا و تا 40% ظرفیت کلی طراحی شده اند.

4-3 روش نمونه گیری از نمون ههای واحد های استیک اسید و استاموئید و وینیل استات
1- نمونه های آب و نمونه های حاوی استانوئید و استیک اسید و وینیلاستات در ظروف یک لیتری درب دار و یا ظروف نیم لیتری یک بار مصرف گرفته می شود. ابتدا باید 2 تا 3 دقیقه نمونه از محل نمونه گیری تخلیه گرددو سپس ظروف نمونه گیری 2 تا 3 با راز نمونه شسته می شود و بعد از ان نمونه گرفته می شود.

2- نمونه گیری برای تست اکسیژن محلول:
نمونه توسط پمپ شیشه ای 25 میلی لیتری گرفته می شود . ظرف نمونه گیری را به محل نمونه گیری متصل کرده و 2 تا 3 دقیقه توسط نمونه شسته می شود و به نحوی که عاری از حباب های هوا گردد و سپس شیر خروجی و ورودی را بسته و به آزمایشگاه منتقل می گردد.

3- نمونه گازی را در صورتی که فشار کانی در لاین پروسس وجود داشته باشد در سیلندرهای S-S یک لیتری و نیم لیتری نمون هگیری می گردند و به صورتی که به وسیله اتصالات خاص سیلندر به محل نمونه گیری وصل شده و شیرهای ورودی و خروجی را باز نموده تا سیلندر از نمونه گازی خوب شسته شود. سپس شیر خروجی را بسته تا سیلندر از نمونه گازی پر شده پس از آن شیر ورودی را نیز می بندیم و سیلندر را از اتصالات جدا کرده و جهت آنالیز به آزمایشگاه GC ارسال می گردد و چنانچه لاین پروسس فشار کافی نداشته باشد نمونه گازی در تیوپ های لاستیکی گرفته می شود به شکلی که چند بار تیوپ را زا نمونه پر وخالی نموده و سپس تیوپ را از نمونه پر کرده و به آزمایشگاه GC جهت آنالیز ارسال می گردد.
4- از کاتالیست واحد ACH دو نمونه به صورت یر گرفته می شود:
الف- جهت اندازه گیری مس یک و دو: 
ابتدا در یک بالن 250 میلی لیتری ، HCL 50 ml یک به یک ریخته و سپس در محل نمونه گیری ، مقدار 50 ml  کاتالیست را به وسیله یک عدد بالن ژوژه 50 میلی متری که تا خط نشانه بریده شده گرفته و داخل بالن  ژوژ] 250 میلی لیتری می ریزیم.
ب- جهت اندازه گیری PH:
مقدار 300 cc از نمونه کاتالیست گرم واحد را در یک ظرف پلی اتیلینی گرفته و به آزمایشگاه محلی منتقل می کنیم.





















                        فصل پنجم 
مشخصات دستگاه های مورد استفاده در آزمایشگاه واحد استیک اسید و طریقه کالیبراسیون آنها







5-1 لیست دستگاه های موجود در آزمایشگاه استیک اسید:
- Titroprocessor   metrohm  682

- karl Fisher mettler   701

- spectrophotometer Dr 12000

- Density meter DE 40


















2-5 کالیبراسیون دستگاه DR-2010 , DR-2000 visibe photometer :
	این دستگاه یک فتوسنتز ناحیه مرئی می باشد و دارای میکرو پروسسری است که می تواند با توجه به جذب یک نمونه و بر طبق برنامه از قبل داده شده غلظت نمونه ها را محاسبه و نشان دهد . دستگاه دارای یک سری متد پیش ساخته می باشد که توسط کارخانهسازنده در حافظه آن ذخیره شده اند و قابل تغییر یا ویرایش نیستند و نیازی به کالیبراسیون نداریم . هم چنین کاربر می تواند متدهایی را در حافظه ذخیره کرده و به کار ببرد. این متدها در فواصل زمانی مشخص باید کالیبره شوند.

· برای تعریف یک برنامه جدید به ترتیب زیر عمل می کنیم:
پس لز روشن کردن با فشردن کلیدهای ENTER , METH , PROG , Shift  دستگاه اولین برنامه خالی را در دسترس قرار می دهد. سپس به ترتیب طول موج ، تعداد اعشار ، واحد غلظت و Symbole ( نام برنامه ) پرسیده می شود که هر کدام را وارد می کنیم . سپس در صورت نیاز تایمر را Set می کنیم. از کاربر می خواهد که blank را درون دستگاه قرار داده و دکمه Zero را فشار ددهد. پس از صفر شدن به ترتیب استانداردهایی را که از قبلآماده شده است درون دستگاه می گذاریم و غلظت استاندارد را در دستگاه ثبت می کنیم. دستگاه مقدار جذب را خوانده و ذخیره می کند. پس از پایان یافتن استانداردها کلید Shift Enter را فشار می دهیم. تا برنامه در حافظه ذخیره شود. در صورتی که عملیات درست انجام شده باشد پیغام Completed باید روی صفحه نمایش دیده شود.
· برای ویرایش یک برنامه از قبل داده شده به دستگاه به ترتیب زیر عمل می کنیم:
پس از روشن کردن و آماده شدن دستگاه کلید Meth , Edit , Shift را فشار می دهیم . دستگاه با نمایش پیغام EDIT#  درخواست می کند. شماره متدی را جهت ویرایش وارد کنید . شماره متد مورد نظر را وارد کرده و ENTER را فشار دهید.
	به ترتیب آیتم های تعریف شده به نمایش در می آیند که می توان آنها را تغییر داده و سپس به ترتیب غلظت و جذب هر استاندارد به نمایش در می آید که می توان هرکدام را تغییر داد و اصلاح کرد . در پایان جهت ذخیره شدن تغییرات کلید Enter , Shift را فشار دهید. پیام Completed نشان دهنده موفقیت آمیز بودن عمل می باشد. در صورتی که نخواهید تغییرات داده شده ذخیره شود کلید Meth را فشار داده و جواب سوال ABORT? کلید Enter را فشار دهید.

· برای کالیبراسیون:
جهت کالیبراسیون و چک کردن دوره ای مطابق نیاز ، یک یا دو استاندارد آمادخ کنید و مطابق معمول غلظت آنها را بخوانید. اکر غلظت های خوانده شده در محدوده مجاز تعریف شده بود کالیبراسیون دستگاه معتبر بوده و نیاز به تغییر ندارد ولی در غیر این صورت باید عملیات کالیبراسیون انجام شود.


· برای کالیبراسیون کلی:
به تعداد لازم بهتر است حداقل 4 استاندارد برای هر متد ساخته شود. استاندارد اماده کنید.
ابتدا با فشردن Shift و سپس عدد 5 دستگاه را در حالت ABS قرار دهید. مقدار جذب هر نمونه استاندارد را خوانده ودر جدولی یادداشت کنید . حال ویرایش متدها ، مقادیر جذب و غلظت تعریف شده برای آن مقدار را اصلاح کرده و در حافظه ذخیره کنید. پس از پایان کار دستگاه را کنترل و در صورت نیاز روال کالیبراسیون کلی را مجدداً تکرار کنید.

-انجام Lamp calibration Adjust meat:
ابتدا دستگاه را روشن کنید و اجازه دهید self test انجام شده و دستگاه آماده گردد. سپس با فشردن Shift config حالت Constanton را انتخاب کرده و سپس با فشردن Shift T%   به حالت Transmittance percent  بروید.


طول موج را روی 850 nm بگذارید و call holder را خالی کنید . سپس کلید Zero را فشار دهید تا عبور T%  100 روی صفحه نشان داده شود. حال فیلتر مخصوص Lamp calibration را از جهت صحیح و با توجه به زائده روی آن درون call holder بگذارید. به آرامی طول موج را کم کنید و سپس آن را زیاد کنید و با جستجو طول موجی را که در آن T% ماکزیمم می شود پیدا کنید. جهت اطمینان بیشتر یک یا دو بار از طول موج ماکزیمم 10 nm بالا و پایین رفته و طول موجی را که T% آن ماکزیمم است به دقت معین کنید سپس در حالی که طول موج روی طول موج ماکزیممم T% تنظیم می باشد کلیدهای Configو Shift را فشرده و با فشردن منوی کلیدهای  یا  گزینه Adjustnm را انتخاب کرده وکلید Enter را فشار دهید . در پاسخ پیام Are you Sure? کلید Enter را فشار دهید . عبارت Completed روی صفحه ظاهر خواهد شد و طول موج روی عدد 808 تنظیم می شود. در این حالت کالیبراسیون با موفقیت انجام شده است. در صورت بروز خطا این عملیات را مجدداً تکرار کنید.












3-5 کالیبراسیون دستگاه تیتروپروسسر مدل 682:
1- ابتدا دستگاه را در حد GET –PH قرار می دهیم.
2- کلید Meas را فشار داده و در قسمت PH آن را ثابت می کنیم.
3- 
کلید Pre steps را فشار می دهیم تا 0  /  1 ظاهر شود و عدد 1 را انتخاب می کنیم . دستگاه آماده پذیرش بافر و انجام کالیبراسیون می باشد ودستگاه درخواست بافر 1 را می نماید. البته قبل ار بافر 1، دمای کالیبراسیون که دمای 20 می باشد را درخواست می کند که دمای مذکور را Enter  می کنیم.
4- بافر شماره یک را که بافر 7 می باشد زیر الکترود دستگاه قرار داده و Enter می کنیم و به وسیله دکمه های دستگاه عدد 7 را به دستگاه می دهیم و دستگاه پس از دریافت بافر مذکور میلی ولت آن را خوانده و مقدار میلی ولت را روی صفحه نمایش می دهد  . سپس تقاضای بافر دوم را می نماید.ph(2)
5- بافر دوم را که PH=4 می باشد زیر الکترود دستگاه قرار داده و Enter کرده و به وسیله دکمه های دستگاه عدد 4 را به دستگاه می دهیم و دستگاه میلی ولت بافر را خوانده و بر روی صفحه دستگاه نشان می دهد. سپس دستگاه به طور اتوماتیک پرینت کرده مراحل کالیبراسیون را نوشته و کالیبره می گردد.




5-4 روش تعیین تیتر کردن محلول دستگاه کارل فیشر مدل 701:
1- دستگاه کارل فیشر دارای مدهای KF & Titer مي باشد.
2- مد تيتر با آب را انتخاب مي نماييم.
3- توسط میکرو سرنگ دو قطره آب را وزن کرده وبه دستگاه کارل فیشر می دهیم.
4- دستگاه آب را تیتر نموده و یک عدد به عنوان تیتر روی صفحه دستگاه ظاهر می گردد که این عمل را سه بار تکرار کرده و میانگین این سه عدد را به دست آورده و از مد Titer به مد KF دستگاه می رویم و عدد میانگین را به عنوان Titer دستگاه می دهیم.












5-5 کالیبراسیون دستگاه Digital Density meter مدل 40 METTLERDE:
	کالیبراسیون دستگاه شامل سه کالیبراسیون مستقل از یکدیگر می باشند که شرایط انجتم هر کدام  و توالی زمانی لازم برای آنها در فرم پرونده دستگاه ثبت می شود. جهت هر متر تعریف شده برای دستگاه روال کالیبرلسیون اصلی باید انجام شود . قبل از شروع به کار باید دستگاه حدود 20 دقیقه روشن بماند تا پایدار و آماده کالیبراسیون شود.

· کالیبراسیون اصلی:
1- شستشو و تمیز نمودن Cell دستگاه : Cell دستگاه را با حدود10 ml از یک حلال مناسب و بسیار فرار مانند استیلن یا متانل یا اتانل شستشو داده و باقی مانده حلال را توسط سرنگ از cell خارج کنید.
2- خشک کردن cell: لوله مخصوص هوای خشک را در محل ورودی نمونه به cell قرار دهید. کلید <pump> را برای حداقل 2 ثانیه فشرده نگه دارید تا پمپ روشن شده و پیام purge checking  روی صفحه نمایش ظاهر شود. در حالت purge checking دستگاه پس از خشک شدن cell پمپ را به طور اتوماتیک خاموش می نماید. البته می توان پمپ را با فشردن کلید<pump> در هر لحظه خاموش و یا روشن کرد.
3- کلید <calib> را فشار دهید . پیام purge ok? روی صفحه ظاهر می شود. در صورت اطمینان ار تمیز بودن و خشک بودن cell کلید enter را فشار دهید. در غیر این صورت کلید Reset را فشرده و مراحل 1 و 2 را جهت تمیز کردن و خشک کردن cell انجام دهید. دستگاه کالیبراسیون با هوا را شروع می کند و پیغام calibrating روی صفحه ظاهر می شود. صبر کنید تا کار دستگاه تمام شود. دستگاه اتمام این مرحله را با نمایش پیام set water  اعلام می کند.
4- یک سرنگ کاملاً تمیز را با حدود 8 ml آب دوبار تقطیر شده یا آب استاندارد پر کنید و در محل تزریق نمونه قرار دهید. با تزریق حدود 2 ml آب cell را شستشو دهید . سپس حدود 2 ml آب را به آرامی تزریق کنید و دقت کنید هیچ حباب هوایی  درون Cell نمانده باشد. سنگ را به همان حال سرجای خود بگذارید و کلید Enter را فشار دهید. دستگاه با نمایش پیغام calibrating کالیبراسیون با آب را شروع می کند.
5- پس از پایان کار اگر روال کالیبراسیون به درستی انجام شده باشد دستگاه پیام calibration ok به همراه ثابت cell را نشان می دهد. در این حالت دستگاه آماده اندازه گیری می باشد. اگر به هر دلیلی کالیبراسیون موفقیت آمیز نباشد پیام calibration falied نمایش داده می شود. در این حالت باید کلید Reset  را فشرد و مراحل 1 تا 5 ا مجدداً تکرار کنید.

· کالیبراسیون دمایی :
ابتدا جهت تمیز کردن و خشک کردن cell دستگاه مراحل 1 و 2 پرارگراف قبل را اجرا کنید.


برای انجام کالیبراسیون single point ابتدا باید متد مورد نظر را فعال کنید . جهت این کار کلید Method را فشار دهید. توسط کلید های   و  متد مورد نظر را انتخاب کنید و کلید Enter را فشار دهید. حال کلید set up را فشار دهید . گزینه 8-Temperature را انتخاب کرده و کلید Enter را فشار دهید. یک منو شامل دو عبارت 1- Adjust , 0- calibration ظاهر می شود. حال:

1- جهت کالیبراسیون single point  :
گزینه 1-Adjust را انتخاب کنید و کلید enter را فشار دهید . صبر کنید تا دستگاه عملیات خود را تمام کرده و منوی اصلی دستگاه ظاهر شود. در این حالت کالیبراسیون پایان یافته است.
2- جهت کالیبراسیون Multiple point:
گزینه 0-calibration راانتخاب کنید و کلید enter را فشار دهید . صبر کنید تا عملیات دستگاه تمام شود . دقت کنید که این کالیبراسیون حدود 2 ساعت طول می کشد. لذا در حین کار کلیدی را فشار ندهید پایان کار با ظاهرشون منوی اصلی برنامه مشخص می شود. در عین حال کالیبراسیون پایان یافته است.






					فصل ششم
بخش تجربی و آزمایش های مربوط به آزمایشگاه استیک اسید






6-1 روش اندازه گیری آهن در استیک اسید خالص 
	اصول:
این اندازه گیری با استفاده از دستگاه اسپکتروفتومتر Dr-2000 و در طول موج 500 nm  و با برنامه 954 انجام می گیرد.بنابراین در این آزمایش تهیه یک نمونه شاهد نیز الزامی می باشد. لازم به توضیح است که محلول ها را پس از تهیه باید به مدت 15 دقیقه به حال خود گذاشت  (بدون انکه به هم بخورد) و این مدت نباید از یک ساعت بیشتر شود. در این روش آهن دو ظرفیتی  Fe2+ با 1 و 10- فنانترولین در Ph 5/2 تا 4 واکنش داده و تولید کمپلکس پایدار قرمز مایل به زرد می کند.
در صورت وجود آهن سه ظرفیتی Fe3+  افزودن هیدروکسیل آمونیوم کلراید آن را به Fe2+  تبدیل می کنیم.( قبل از آنکه تشکیل کمپلکس دهد.) . در این حالت باید 5/99% از Fe3+  به  Fe2+  تبدیل گردد.

روش کار:
1- تهیه نمونه: به 50 گرم نمونه اسید 3 ml هیدروکسیل آمونیوم کلراید ، 3 ml ارتوفنانترولین و 10 ml استات آمونیوم افزوده . آن را در بالن ژوژه 100 ml با آب DM به حجم می رسانیم.
2- مدت 15 دقیقه هم می زنیم.
3- با برنامه 954 و به وسیله دستگاه DR-2000 و در طول موج 500 nm می خوانیم و مقدار غلظت بدست آمده را بر 50 تقسیم می کنیم.
تهیه شاهد: چنانچه نمونه رنگ نداشته باشد و 3 ml هیدروکسیل آمونیوم به حجم می رسانیم و دستگاه را در طول موج 500 nm با برنامه 954 صفر می کنیم.

6-2 روش اندازه گیری استیک اسید با استفاده از نقطه انجماد:
	اصول:
تعیین نقطه انجماد یک روش دقیقی جهت اندازه گیری مقدار خلوص استیک اسید می باشد.

روش کار:
	در یک لوله آزمایش  مقدار 10 ml استیک اسید ریخته و ان را در حمام یخ به مدت 2 تا 3 دقیقه قرار دهید. به محض شروع انجماد استیک اسید، دماسنج را داخل لوله آزمایش گذارید . دمای نشان داده شده به وسیله دماسنج بعد از 5 تا 10 ثانیه به مقدار ثابتی خواهد رسید. مقدار استیک اسید را می توان بر اساس جدول بدست آورد.






	درصد(m/m)
	
نقطه انجماد)(
	درصد (m/m)
	
نقطه انجماد)(

	5/98
6/98
7/98
8/98
9/98
99
1/99
2/99
3/99
4/99
5/99
6/99
7/99
8/99
9/99
100
	14
1/14
3/14
4/14
6/14
8/14
9/14
1/15
3/15
5/15
7/15
9/15
1/16
3/16
5/16
7/16
	97
1/97
2/97
3/97
4/97
5/97
6/97
7/97
8/97
9/97
98
1/98
2/98
3/98
4/98
----
	8/11
12
1/12
2/12
4/12
5/12
6/12
8/12
9/12
1/13
2/13
3/13
5/13
6/13
8/13
----


 
6-3 روش اندازه گیری مقدار آب د ر نمونه های استیک اسید و وینیل استات و استاموئید خالص
اصول:
روش کارل فیشر برای اندازه گیری آب براساس واکنش بین آب با ید و دی اکسید گوگرد در حضور یک باز (RN) و یک الکل استوار می باشد که واکنش مربوطه را می توان به صورت زیر نوشت:

CH3OH + SO2 + RN  {RNH3} SO3 CH3

H2O +I1 + { RNH } SO3CH3 + 2 RN  {RNH} SO4CH3 + 2 {RNH}I

روش كار: 
مقداری متانول را در سل تیتراسیون ریخته وتا بی آب شدن کامل آن را تیتر می نمائیم . مقداری نمونه به آن اضافه کرده فوراً تا نقطه پایانی تیتر نموده واین آزمایش را مجدداً بدون عوض کردن معرف تکرار نمائید. بعد از پایان آزمایش سل تیتراسیون را تخلیه نموده و با ریختن متانول آن را برای آزمایش بعدی آماده کنید.

محاسبات:



(مقسوم عليهوزن نمونه تزریق شده به دستگاه)/(تیترفاکتورحجم مصرفی کارل فیشر)  %H2O=

که فاکتور برابر یک و مقسوم علیه برابر 1/0 می باشد.
6-4 روش اندازه گیری رنگ در نمونه های استیک اسید و وینیل استات
	اصول:
رنگ استیک اسید و وینیل استات به وسیله مقیاس پلاتینیوم کبالت 
Apha  color  indem   , hazen   color  indem
اندازه گیری می شود. از بخش نمونه با رنگ استاندارد ، میزان شاخص pt/co بدست می آید. با استفاده از مواد پتاسیم هگزا کلرو پلاتینیوم (IV) . کلریدریک شش آبه به همراه اسید کلریدریک غلیظ در لوله های صد میلی متری با در پوش شیشه ای شفاف استاندارد ها ساخته شده و در دستگاه مقایسه کننده رنگ ، عمل اندازه گیری را انجام می دهد.
	از روش متوقری در آزمایشگاه استیک اسید برای تجزیه رنگ نمونه هاس اسید و وینیل استفاده می شود. برای این منظور از دستگاه اسپکتروفتومتر DR-2000  شرکت HACH که برنامه اندازه گیری رنگ به وسیله این دستگاه توسط شرکت سازنده به صورت اتوماتیک و بر حسب APHA و در مقیاس شاخص pt/co می باشد. استفاده می شود.
این برنامه به وسیله کمپانی با شماره 120 در طول موج 455 nm مشخص شده است.

روش کار:
ابتدا باید کلید on / off دستگاه را روشن کرده واجازه دهیم تا دستگاه با شمارش معکوس پایدار گردد. آن گاه دستگاه روشن شده روشن را از ما در خواست می نماید که با استفاده از کلید user methode روش شماره 120 را فراخوانی می نمائیم. سپس بر روی صفحه دستگاه برنامه تجزیه رنگ آشکار می گردد کهبه طریق زیر عمل می نمائیم:
1- به کمک آب مقطر و با استفاده از سل به وسیله دکمه Zero sample دستگاه را صفر می نمائیم.
2- سپس حدود 25 ml نمونه را در سل ریخته ودر جایگاه مخصوص قرار داده و درب ان را می بندیم و به وسیله دکمه read enter رنگ نمونه را بر حسب واحد APHA اندازه گیری می نمائیم.
در یک بشر 400 میلی لیتری، 245/1 گرم پتاسیم هگزاپلاتینیوم (IV) و 1 گرم کلروکبالت شش آبه می ریزیم. سپس 100 ml  اسید کلیریدریک به آن افزئده و برای بدست اوردن محصول روشن و شفاف مخلوط را گرم می کنیم. پس از سرد شدن مخلوط آن را در یک بالن ژوژه 100 میلی لیتری ریخته و با آب مقطر به حجم برسانید. محلول بدست آمده شامل رنگ 500 pt/co بوده که از آن برای تهیه محلول های استاندارد مناسب به طریق زیر استفاده می شود:
در 5 لوله آزمایش 100 میلی لیتری به ترتیب مقادیر 0 و1و2و3و4 میلی لیتر از محلول فوق را افزوده و هر یک را با آب مقطر تا خط نشان به حجم برسانید. درب لوله ها را با درپوش به وسیله لاک مخصوص و یا چسب ضدآب درزگیری کنید.
اینک به ترتیب استانداردهای رنگ pt/co 0و5و10 و15 و20 خواهیم داشت که می توانیم طبق روش اندازه گیری رنگ ، رنگ هر کدام را به طور جداگانه با دستگاه DR-2000 اندازه گیری کرده و از کالیبراسیون بودن برنامه 120 اطمینان حاصل کنیم.


6-5 روش اندازه گیری Cu+ در محصول کاتالیست استاموئید
اصول:
برای جلوگیری از بوجود آمدن رسوبکلرید مس (I)  در هنگام اندازه گیری نمونه یک مقدار معینی از محلول کاتالیست که از فرآیند گرفته شده است . به حجم های مختلف با اسید کلریدریک غلیظ رقیق می گردد. نمونه را با استفاده از کاغذ صاف می کنیم . مایع زیرصافی اندازه گیری مس یک ظرفیتی به روش سریومتریک و برای تعیین مس دو ظرفیتی به روش آیدومتری استفاده می گردد.

2CuCl +2[Ce (SO4)2] + 2HCl 2 CuCl2+Ce(SO4) 3 +H2SO4
حلال                                           رسوب
طرز تهیه نمونه:
	به کمک یک بالن ژوژه 50 میلی لیتری که برای نمونه گیری از محلول گرم کاتالیست تهیه شده است به دقت نمونه گرفته ،آنگاه محتوی بالن را به یک بالن ژوژه 250 میلی لیتری منتقل نموده و 50 ML اسیدکلرید ریک 15% به بالن اضافه می نمائیم و به کمک آب مقطر به حجم 250 ML می رسانیم ومحلول را با استفاده از کاغذ صافی خشک صافمی کنیم. 20 ML اولیه محلول صاف شده را دور می ریزی مو بقیه را جهت تجزیه مس یک ودو و پالادیم مورد استفاده قرار می دهیم.

روش کار:
25 ML از محلول زیر صافی را در یک ارلن مایری که قبلاً در آن 25 ML آمونیوم فرمیک سولفات 20% ریخته شده است بریزید سپس 2 تا 3 قطره محلول فرویین به آن اضافه کرده و به وسیله سولفات سدیم 2% نرمال تا تغییر رنگ محلول لز قرمز به قهوه ای تا سبز تیتر نمائید.
محاسبات:
اگر V حجم سدیم تیوسولفات مصرفی باشد، از رابطه زیر غلظت Cu+ را بدست می آوریم.

گرم Cu+ در یک لیتر نمونه =
بنابراين خواهيم ىاشت:









6-6 روش اندازه گیری Cu2+ و مس کل در محلول کاتالیست استاموئید
واکنش:

2CuCl2 +2KI I2 +2KCl + 2CuCl

2Na2 S2 O2 +I2 Na2 S4O6 +2 Na I
 روش كار:
25 ميلي لیتر از محلول زیر صافی را به وسیله پیپت در یک ارلن مایر ریخته و 25 ML یدید پتاسیم 10% بدان اضافه کرده و اجازه دهید محلول به مدت 10 دقیقه در تاریکی بماند آنگاه 2 ml محلول نشاسته به آن افزوده و به وسیله محلول تیوسولفات سدیم n/10 تا تغییر رنگ محلول از آبی تیره به رنگ شیری تیتر کنید.

محاسبات:
اگر حجم محلول Na2S2O3 مصرف شده را در b در نظر بگیریم غلظت مس II از رابطه زیر بدست می آید.

گرم Cu+ در یک لیتر نمونه =

بنابراين خواهيم داشت:




غلظت مس کل موجود در محلول کاتالیست از جمع مقادیر غلظت های مس I و مس II موجود در نمونه بدست می آید. آنگاه درصد مس I, II   را با توجه به روابط زیر حساب می کنیم:
گرم مس یک ظرفیتی موجود دریک لیتر نمونه =a
گرم مس موجود در يك ليتر نمونه = (a+b)
گرم مس دو ظرفیتی موجود در یک لیتر نمونه =b
پس:

















6-7 روش اندازه گیری پالادیم در محلول کاتالیست استاموئید:
اصول:
نمونه کاتالیست که به وسیله محلول اسیدکلریدریک رقیق شده با 4% EDTA مخلوط شده و سپس با بتا – نیترو آلفا – نفتل به آن اضافه شده و کمپلکس پالادیم حاصل به وسیله تولوئن استخراج می شود. ان گاه با استفاده از محلول هیدروکسی سدیم کمپلکس پالادیم استخراج شده به وسیله تولوئن از نیتروزو نفتل اضافی جدا می گردد. بعد از استخراج نیتروزو نفتل اضافی کمپلکس پالادیم موجود د رفاز تولوئن که اکنون به رنگ بنفش می باشد با سولفات سدیم خشک می شود ودانستیه رنگی به روش فتوسنتزی وبا استفاده از دستگاه اسپکتروفتومتر مدلDR-2000 با طول موج 525 nm اندازه گیری می شود و با مقایسه با مقدار تعیین شده با منحنی کالیبراسیون مقدار پالادیم موجود در نمونه بدست می آید.

واکنش:

2(β-nitroso –α naphtol) +pdCl2  pd (naphtol )2 – complex+2 HCl

روش كار:
1- ابتدا مقدار 50 cc اسیدکلریدریک 1/1 و 50cc از نمونه (کاتالیست گرم واحد استاموئید) را توسط بالن ژوژه 250ml به حجم می رسانیم و آن را توسط کاغذ صافی صاف می کنیم.
2- از کاتالیست صاف شده 5 cc برداشته و با بالن ژوژه به حجم 100 cc می زسانیم . از این بالن مقدار 10cc از نمونه درون دکانتور می ریزیم.
3- ابتدا 50 cc آب مقطر ، EDTA 5 cc و در آخر10 cc بتانیتروزو آلفانفتول به دکانتور می افزائیم و دکانتور را خوب به هم می زنیم.
4- حدود 45 دقیقه برای محلول فوق زمان می گیریم.
5- بعد از گذشت 45 دقیقه محلول یکنواخت را خوب به هم زده و سپس 50 cc تولوئن خالص را با دقت به آن می افزائیم و خوب به هم می زنیم که دو فاز ایجاد شود. یک فاز سبز رنگ و یک فاز قهوه ای رنگ که فاز قهوه ای رنگ که فاز قهوه ای مورد نظر است. آن را جدا نموده و فاز سبز را کنار می گذاریم.
6- برای خالص کردن فاز قهوه ای 3 مرتبه ودر هر دفعه 15 cc سود سوز آور 4%  به ان اضافه نموده و خوب به هم می زنیم تا دو فاز که یک فاز بی رنگ و یک فاز صورتی است ایجاد گردد و هر بار که این عمل انجام می شود فاز صورتی پر رنگ تر می شود.
7- محلول صورتی را  درون یک بشر ریخته و 10 گرم سولفات سدیم بدون آب جهت آب گیری کامل محلول به آن اضافه کرده و با کاغذ صافی نوار آبی صاف کرده . کنار می گذاریم.
8- دستگاه اسپکتروفتومتر DR-2000 را روشن نموده و آن را روی برنامه 970 تنظیم می نمائیم و طول موج این برنامه را روی 525 nm تنظیم می نمائیم و دستگاه را با تولوئن خالص صفر می کنیم.سپس نمونه صورتی رنگ حاصل از تست را درون سل شیشه ای مخصوص دستگاه ریخته و در جایگاه قرار می دهیم و به وسیله کلید READ ENTER غلظت رنمونه را می خوانیم و جواب را به صورت گرم برلیتر گزارش می کنیم. 

6-8 روش اندازه گیری مواد باقی مانده (Residue) د رمحلول کاتالیست گرم استاموئید:
روش کار:
1- ابتدا مقدار 100 ml از کاتالیست گرم را دقیق با بالن ژوژه برداشته و آن را درون یک بشر منتقل می کنیم
2- بشر را روی همزن قرار می دهیم و 3 مرتبه و در هر مرتبه 50 ml آب اکسیژنه در استیک اسید (1 به 2) به ان می افزائیم و حدود یک و نیم ساعت زمان را اندازه می گیریم تا واکنش کامل انجام شود.
3- یک عدد قیف چینی خشک و تمیز به همراه یک بشر 250 میلی لیتری خشک و یک عدد کاغذ صافی نوار آبی همه را با هم وزن نموده و عدد توزین را یادداشت می کنیم.    ( عدد A)
4- بعد از اتمام زمان گرفته شده ، کاتالیست درون بشر را توسط قیفو کاغذ صافی مورد نظر به همراه پمپ تخلیه صاف می کنیم.
5- توسط آب مقطر رسوب کاغذ صافی را شستشو می دهیم. این عمل را ادامه می دهیم تا قطرات شفاف آب را زیر کاغذ صافی مشاهده کنیم.
6- 
قیف را به همراه کاغذ صافی و رسوب ایجاد شده روی آن درئن بشر وزن شده قرار می دهیم و همه را درون آون قرار داده و به مدت 4 الی 5 ساعت در آون در دمای 110 قرار می دهیم.
7- بعد از اینکه رسوب به طور کامل خشک شد، بشر و قیف و رسوب خشک شده را از آون خارج نموده و به ظرف دسی کاتور منتقل کرده و صبر می کنیم تا سرد شود.
8- بعد از اینکه وسایل و رسوب کاتالیست سرد شده، آنها را وزن نموده (B)  و یادداشت می کنیم.

محاسبات :
از وزن قیف، کاغذ صافی بشر و رسوب خشک که با B  نشان می دهیم وزن A که همان وزن بشر کاغذ صافی و قیف از اندازه گیری می باشد را کم می کنیم و عدد حاصل را در 10 ضرب کرده و نتیجه را به صورت گرم بر لیتر گزارش می کنیم.
گرم بر لیتر کاتالیست باقی مانده  = (B-A)*10






6-9 روش اندازه گیری Cl- در محلول آبي
اصول:


این آزمایش روش محاسبه غلظت یون کلر را بر حسب درصد در یک تیتراسیون رسوبی نشان می دهد . روش مورد استفاده پتانسیومتری می باشد. این روش با استفاده از دستگاه تیتروپروسسر انجام می گیرد. در بعضی تیتراسیون ها نتیجه به صورت  یا  گزارش می گردند. مثلاً کاتالیست واحد استالدهید.

واکنش:


Cl- +AgNo3 Ag Cl +No-3
روش كار:
1- مقدار 50میلی لیتر از کاتالیست را با آب مقطر  به حجم 250 ml می رسانیم.
2- یک میلی لیتر از محلول رقیق شده را که معادل 0/2 gr از نمونه اصلی است در یک بشر محتوی مقدار کافی آب مقطر می افزائیم.
3- به محلول مقداری اسید نیتریک 1/1 اضافه می کنیم.
4- توسط دستگاه و با استفاده از روش مربوطه مقدار کلر را در نمونه مورد نظر اندازه گیری می کنیم.
5- الکترود نقره را در موقعیت دو دستگاه وصل می کنیم.
6- بعد از آماده نمودن آن را بر روی همزه دستگاه زیر الکترود قرار می دهیم.
7- دستگاه را روشن کرده و روش تجزیه را توسط دکمه فراخوانی به دستگاه می دهیم.
8- پس از ظاهر شدن روش و اطمینان از ان وزن نمونه را به دستگاه وارد کرده و کلید Go را فشار می دهیم.
9- دستگاه بسته به میزان یون کلر نمونه را به وسیله تیترات تیتر کرده و نتیجه را به صورت اتوماتیک و بر حسب واحد درخواستی چاپ می نماید.















6-10 روش اندازه گیری منگنز:
واکنش:

Mn2+ + H2 g2-  Mn2- g +2H+
روش كار :
در يك بشر 400 ميلي ليتري بلند كه حاوي 100 ml  آب بدون یون است . بر اساس جدول زیر نمونه اضافه کنید. سپس به ترتیب 10 ml محلول پتاسیم سدیمتارتارات ، 20 ml محلول آمونیاک ، یک اسپاتول اسید بوریک ( حدوداً 400 mg ) و یک قرص معرف باز اضافه کنید.


آنگاه بشر حاوی نمونه را تا حدود 80 حرارت دهید. سپس به وسیله محلول آمونیاک PH محلول نمونه را به بیشتر از 5/10 برساند. محلول آزمایشی را که دارای حرارت 80-70 است روی هم زن  مغناطیسی مجهز به گرمکن قرار دهید . سپس روی محلول را با کاغذ صافی گرد که در وسط آن سوراخی جهت گذاشتن بورت تعبیه شده است پوشانده و نمونه را به وسیله محلول ئیدرانال یا تترا پیکلس III تاتغییر رنگ محلول از قرمز به سبز تیتر کند.






	محلول نمونه برداری
	وزن نمونه
	درصد منگنز

	
	به طور تقریبg
	m/M

	راکتورها در هنگام راه اندازی
	15-10
	04/0-02/0

	راکتورها در هنگامی که به طور عادی کار می کنند
	6-5
	2/0-1/0

	زیر ستون
	2-1
	9/0-6/0

	محلول کاتالیست
	1-5/0
	5/2




محاسبات :

         (وزن نمونه) /(275/0 ml محلول مصرفی) = درصد منگنز







6-11 روش اندازه گیری اسید فرمیک در اسید استیک
اصول:
مقدار اسید فرمیک موجود در استیک اسید را می توان با اکسید کردن اسید فرمیک به وسیله تترا استات سرب اندازه گیری نمود. در ازاء یک مول تترا استات سرب  یک مول اسید فرمیک اکسید شده و یک مول دی اکسید کربن تولید می کند. اسیدهای ضعیف دیگری که از فرمالوئید تولید می شوند نمی توانند ایجاد مزاحمت نمایند.

واکنش:


H2O +HCOOH +Pb(OOCCH3)4 CO2 +4CH3COOH +PbO

Pb4+ + 2I- Pb2+ + I2           رسوب زرد لیتارژ

I2 + 2 Na2 S2 O3  Na2 S4 O6 +2 NaI

روش کار:
با یک پیپت 25 میلی لیتری، 25 ML محلول تترا استات سرب را در یک ارلن مایر 500 میلی لیتری بریزید. همزمان یک محلول شاهد نیز تهیه کنید. تعداد نمونه استیک اسید بستگی به اسید فرمیک موجود در آن دارد که به وسیله پیپت های حجمی و بر اساس جدول زیر برداشته شده و به ارلن اضافه می شود.


	استیک اسید
	درصد اسید فرمیک
	استیک اسید
	درصد اسید فرمیک

	3
2
1
	تا 1
تا2
تا3
	25
10
5
	تا 1/0
تا3/0
تا6/0



بعد از 20 تا 30 دقیقه به نمونه و شاهد ، محلول محافظ اضافی تا ظاهر شدن رسوب زرد اضافه کنید. و با آب مقطر به حجم 200 ML برسانید. مقدار ید آزاد شده ار به وسیله تیوسولفات سدیم در حضور 1 ML محلول نشاسته تیتر کنید. در صورتی که معرف تیتر سولفات کمتر از 10 ML باشد. اندازه گیری را مجدداً با مقدار کمتری از نمونه تکرار کنید.

محاسبات:

(وزن نمونه بر حسب گرم) / (230(ml مصرفی تیوسولفات برای نمونه – ml مصرفی تیو سولفات برای شاهد) = اسید فرمیک %






6-13 روش اندازه گیری SP- GR استیک اسید خالص و دانستیه وینیل استات خالص
 اصول:



جرم واحد حجم از هر ماده را دانستیه آن ماده می گویند و به علت ان که حجم ماده به دما وابسته است ، لذا دانستیه نیز با دما تغییر می کند. از این رو باید دمایی را که در آن دانستیه اندازه گیری می شود ذکر نمود. دانستیه را غالباً با واحد  یا  و در دماهای 20و 56/15 اندازه گیری می کنند.
وزن مخصوص یک عدد بدون واحد است و برای یک ماده معین به صورت نسبت دانستیه ان به دانستیه آب تقسیم می شود. به دلیل وابستگی دانستیه به دما باید دمایی را که دانستیه ماده و آب در آن اندازه گیری شده اند، مشخص نمود برای اندازه گیری دانستیه و SP-GR از دستگاه Digital Densitymeter استفاده می شود.

در این دستگاه یک لوله Uشکل وجود دارد که با ابعاد و مشخصات خاص خود یک فرکانس ارتعاش مشخص دارد که تابع وزن لوله و طول و قطر آن می باشد. اگر طول وقطر یک لوله خاص را ثابت نگه داریم، آنگاه فرکانس و یا پریود نوسان  تابع جرم لوله خواهد بود. می توان این جرم را با توجه به حجم لوله به دانستیه نمونه موجود در لوله مرتبط ساخت و نشان داد که رابطه زیر برقرار است.


	


كه در این رابطه دانستیه نمونه و دانستیه هوا و F  فاکتور تصحیح و TA  پریود نوسان لوله وقتی كه هوا در آن می باشد و TS  پریود نوسان لوله وقتی که نمونه در آن قرار دارد می باشد.
فاکتور F  با هر بار کالیبراسیون دستگاه مشخص می شود. در نتیجه ، با اندازه گیری پریود نوسان لوله خالی و لوله پر از نمونه می توان دانستیه را مشخص کرد.

روش کار:
1- ابتدا دستگاه را با زدن کلیدواقع در پشت آن روشن کنید.
2- منتظر شوید تا دستگاه آماده شده و پیام Ready دهد.
3- 
کلید Method را فشار داده و کلید  متد مورد نظر را به صورت زیر گزینش کرده و Enter کنید.

Method     0 (d) دانستيه [VA]

Method      1  (d) (t/t) یا  SP.Gr [AA]
4- منتظر شوید تا دمای مدل به دمای تعریف شده رسیده و پایدار شود.
5- سل اندازه گیری را با یک سرنگ 10 میلی لیتری پر شده از ستون بشویید و باقی مانده حلال را با سرنگ به عقب بکشید.
6- لوله هوای خشک را به محل ورود نمونه وصل کرده و کلید pump   را فشار دهید تا پمپ روشن شده و پیام Purge checking  روی صفحه ظاهر شود. در این حالت دستگاه خشک شدن cell را چک می کند و وقتی که cell کاملاً خشک شد، پمپ به صورت اتوماتیک خاموش می شود.
7- با یک سرنگ حدود 3 ml از نمونه را برداشته و انرا در محل ورودی cell  قرار دهید . مقدار حدود 2 ml نمونه را به آرامی و با دقت به cell  تزریق کنید و دقت کنید که در حین تزریق حباب هوایی وارد سل نشود پس از تزریق سرنگ را در همان محل بگذارید بماند و در صورت مشاهده هر گونه حباب ، تزریق نمونه را به دقت تکرار کنید تا کلید حباب های هوا خار شود.
8- کلید Measure را فشار دهید تا دستگاه اندازه گیری را شروع کند. در این حالت پیام Measuring  روی صفحه نمایش داده می شود.
9- در پایان نتیجه به همراه پیام Result روی صفحه نشان داده می شود.
10- بقایای نمونه را با سرنگ از سل خارج کرده و مجدداً  10 ml  استن به لوله سل تزريق كنيد و لوله هواي خشك را به محل وارد نمونه وصلكرده و بقاياي مواد داخل Cell را با زدن کلید pump تخلیه نمائید.
11- در پایان دستگاه را خاموش کنید.







منابع مورد استفاده:
1- ایمنی و حفاظت فنی 		                                                 تالیف: دکتر نادر بنهانی
2- مجموعه ISO 9000 			                                     تالیف : حیدر امیران
3- استقرار سیستم مدیریت زیست محیطی ISo 14001       تالیف : سیدمحمود نوری
4- روش های تولید فرآورده ها در صنعت پتروشیمی	     تالیف: دکتر مرتضی خسروی
5- جزوه مربوط به گزارش اجمالی درباره طرح مجتمع پتروشیمی اراک 	
				انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
6- جزوه مربوط به اطلاعات ایمنی مواد مصرفی در آزمایشگاه استیک اسید    
				 انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
7- دستورالعمل اجرایی تهیه نمونه آزمایشگاه استیک اسید
				   انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
8- دستورالعمل کنترل عملیات آزمایشگاه استیک اسید     
				  انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
9- دستورالعمل اجرایی کالیبراسیون دستگاه های آزمایشگاه استیک اسید  
				 انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
10- شرح عملیات تئلید استالدئید و استیک اسید  
				انتشارات شرکت سهامی پتروشیمی اراک
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