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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit bao
gom cac budce: a) cho propen phan tmg vo1 hydro peroxit voi sy c6 mat cua hdn hop chat
xuc tac gdm chit xuc tac chuyen pha va heteropolyvonframat, trong do6 phan img nay dugc
thuc hién trong hdn hop 16ng gdm pha nude c6 dd pH tdi da 1a 6 va pha hitu co, b) tach
hdn hop hai pha thu duge & bude a) thanh pha nudc va pha hitu co chira propen oxit, ¢) tai
tudn hoan propen oxit ¢4 mit trong pha hitu co da dugc tach vao phan tng cia bude a) va
d) tach 1,2-propandiol ra khéi pha nudc da dugc tach ra & budce b).
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Linh vue ky thuat dwoc dé cap
Sang ché d& cap dén quy trinh tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro

peroxit ma khong can dén viéc tach va tinh ché propen oxit.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

1,2-propandiol dugc tao ra trong céng nghiép bang cach cho propen oxit
phan ung véi nude. Propen oxit dugc tao ra trong cong nghiép bang cach epoxy
héa propen. Trong quy trinh d3 biét ndy, propen oxit duoc tach ra khoi hdn hop
phan mg epoxy héa va duoc tinh ché truéc khi né duoc chuyén héa thanh 1,2-
propandiol.

Trong qué trinh tao ra propen oxit theo quy trinh san xudt propylen oxit tir
hydro peroxit HPPO (The hydrogen peroxide to propylene oxide), trong d6 propen
phén Gng va4i hydro peroxit véi sy ¢d mat cda titan silicalit trong dung moi 1a
metanol, 1,2-propandiol va 1,2-propandiol monometyl ete dugc tao ra dudi dang
c4c san phdm phu. WO 04/009568 dé xuét viéc tao ra propen oxit thd voi do tinh
khiét ndm trong khoang tir 95 dén 99%, bang cach chung cit ra khoi hdn hop phan
{mg cuia quy trinh HPPO, né dugc cho phan tmg véi nude ma khong tinh ché thém
dé tao ra 1,2-propandiol va d& lam lam sach 1,2-propandiol ciing v6i san phim
phu da dugc tach ra khéi san phdm d4y ctia bd phan chung cét. Ciing trong quy
trinh nay, propen oxit dugc tich ra va duoc chuyén héa thanh 1,2-propandiol trong
mdt thiét bi phan tmg riéng biét.

J. Guojie va cac ddng tac gia trong 4n phdm: Chinese Journal of Catalysis
26 (2005) 1005-1010 md ta qua trinh epoxy hoa propen bing hydro peroxit véi sy
c6 mit ctia chit xic tac 12 amoni heteropolyphosphatovonframat bac bén trong
hdn hop phan tmg hai pha véi dung méi 1a CHCl; hodc hdn hop gom toluen va
tributyl phosphat. Nham cai thién d6 chon loc di véi propen oxit, K,HPO, hoac
Na,HPO, dugc bd sung vao 1am chit phu gia. Khi khéng bd sung chit phu gia,
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1,2-propandiol dugc tao ra nhiéu hon so véi propen oxit v&i d§ chon loc dbi vai
1,2-propandiol 1a 41,2 va 56,3%.

J. Kaur va cac dong tac gia trong 4n phim: Catal. Commun. 5 (2004) 709-
713 md td qua trinh epoxy hda propen bang hydro peroxit véi su c6 mit clia
metyltrioctylamoni peroxopolyvonframat. Qua nay epoxy hoéa nay dugc thuc hién
trong vi nhil trong dugc tao ra bdi viéc bd sung chét hoat dong bé mit Brij® 30
vao hoac trong h¢ hai pha c6 dung moéi 1a 1,2-dicloetan. Déi véi hé hai pha, dé tai
str dung chat xtc tac, cac pha dugc tach, pha hitu co duoc chiét bang nudc va

propen oxit va propen chua phan wmg dugc loai bo bang cach suc khi nito & 60°C.
' Pbi véi vi nhii twong, qua trinh siéu loc kiéu mang dugce dé xuit dé tach chat xac
tac va nude dé tai str dung chét xuc tac.

S. R. Chowdhury va cac dong tac gia, Chem. Eur. J. 12 (2006) 3061-3066
mo t qua trinh epoxy hoa xycloocten bang hydro peroxit véi su c¢6 mit ciia chét
xac tac 1a [CH3N(CgH17)3]12[WZn3(ZnWyOs,),] va dung moi la toluen cung véi
viéc loai bd chét xtc tac béng cach loc trén cac mang nhom oxit cé ban kinh 16
réng trung binh 13 2,3nm va 4,3nm. Nho sir dung mang nhoém oxit ¢6 ban kinh 16
rdng trung binh 13 2,3nm, Na;»[WZn3(ZnWy034),] cling dugc loai ra khoi dung
dich nudec.

S. S. Luthra va cac dong tac gia, J. Membr. Sci. 201 (2002) 65-75 md ta
qua trinh tach céc chét xtic tic chuyén pha tetra-n-butylamoni bromua va tetra-n-

octylamoni bromua ra khoi toluen bang cach lgc nano.

Ban chit k§ thuit cia sang ché

D3 phét hién ra ring propen c6 thé phan tng véi hydro peroxit véi hiéu
sudt va do chon loc cao trong mot cong doan dé tao ra 1,2-propandiol néu phéan
mg ndy dugc thye hién bing cach st dung hdn hop gdm chit xic tac chuyén pha
va heteropolyvonframat trong hdn hop phan @ng gém hai pha léng, trong d6 d
pH ctia pha nuéc duge duy tri & mitc nhd hon 6, propen oxit ¢ mét trong pha hiru
co cta hdn hop phan tmg nay duge tai tudn hoan vao thiét bi phan tng va 1,2-

propandiol dugc tach ra khoi pha nuée.
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Do d6, sang ché dé cap dén quy trinh tao ra 1,2-propandiol tir propen va
hydro peroxit bao gdm cac budec:
a) phan ting ctia propen véi hydro peroxit v6i su ¢6 mit ciia hdn hop chét xuc tac
gbém chat xuc tic chuyén pha va heteropolyvonframat, trong d6 phan tmg nay
dugc thuc hién trong hdn hop 16ng gdm pha nuée c¢6 d6 pH tdi da 13 6 va pha hitu
co,
b) tich hon hop hai pha thu duge & bude a) thanh pha nuéce P1 va pha hitu co P2,
¢) tai tudn hoan propen oxit c6 mit trong pha hiru co dd duoc tach P2 vao phan
ung cda budc a) va

d) tach 1,2-propandiol ra khéi pha nuéc P1 da dugce tach ra & buéce b).

M5 ti vin tit cic hinh vé

Fig.1 1a so d6 thé hién quy trinh theo mdt phuong 4n cia sang ché.

Fig.2 14 so db thé hién quy trinh theo mét phuong 4n khac ctia sang ché.

Fig.3 1a so dd thé hién hién quy trinh theo phuong an trong d6 trinh tir ciia
qua trinh loc nano va qua trinh chung cét dugc trao dbi & bude ¢) khac véi quy
trinh theo phuong an dugc thé hién trén Fig.2

Fig.4 14 so d6 thé hién hién quy trinh theo phwong an trong d6 pha nuéc P1
dugc cho tiép xtc mot 1an nita voi voi propen trong thiét bi phan tmg & budc d) va

1,2-propandiol dugc tach ra khdi pha nugce thu dugc P3.

M5 ta chi tiét sang ché

Trong quy trinh theo sing ché, propen duoc cho phan tng véi hydro
peroxit & budc a) véi su ¢ mit ciia hdn hop chét xuc tac gdm chit xtic tac chuyén
pha va heteropolyvonframat. Phan tmg nay duoc thuc hién trong hdn hop 16ng
gbm hai pha léng, 1 pha nuéc va pha hitu co.

Propen c6 thé dugc str dung & dang tinh khiét hodc ¢ dang hdn hop véi
propan, trong d6 ty 1& ctia propan c6 thé 1én t6i 20%mol. Tét hon, néu ty 16 propan

trong propen dugc stir dung nho hon 5%mol.
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Tt hon, néu hydro peroxit dugc st dung dudi dang dung dich nude, t6t
hon 13 v6i ham luong hydro peroxit ndm trong khoang tir 10 dén 80% khéi luong,
dic biét t6t 1a ndm trong khoang tir 30 dén 70% khéi luong. Trong quy trinh theo
sang ché, san phdm thd hydro peroxit dugc tao ra trong cong doan chiét ciia quy
trinh antraquinon dé tao ra hydro peroxit c¢6 thé dugc str dung.

Pha nudc bao gdbm nudc, hydro peroxit chua phan ung va 1,2-propandiol
dugc tao ra. Pha hitu co bao gém propen, va propen oxit dugc tao ra dudi dang
~ hop chét trung gian va ngoai ra c6 thé bao gdm ca propan c6 ngudn gdc tir propen
dugc st dung. Ngoai ra, pha hitu co ¢6 thé chira it nhat mot dung moi khéng thé
tron 1an duoc véi nuée.

Hbn hop chét xtc tac duge sit dung trong quy trinh theo sang ché bao gém
heteropolyvonframat, trong d6 t6t hon néu nguyén tir khac loai 1a phospho hodc
arsen va dic biét tét 1a phospho, ttc 1a heteropolyvonframat dugc wu tién cu thé 1a
polyvolframphosphat. Cac heteropolyvonframat 13 da biét d6i v6i nguoi c6 hidu
biét trung binh trong linh vuc k¥ thudt nay. Su uu tién dic biét duoc danh cho cac
polyvolframphosphat c6 ty 1& mol giira phospho va vonfram nim trong khoang tir
1:2 d&n 1:12. Tt hon, néu polyvolframphosphat dugc tao ra tai chd trong hdn hop
16ng & budc a) tir axit phosphoric va natri vonframat, trong d6 tdt hon néu axit
phosphoric va natri vonframat dugc st dung véi ty 1€ mol gitta phospho va
vonfram nim trong khoang tir 1:2 dén 10:1 va dic biét 1a ndm trong khoang tir 4:1
dén 8:1. Cac peroxovonframat va cac peroxovolframphosphat, vi du,
PO, [WO(0,),]s> va HPO,[WO(0,),],> va ca cac dang da duge proton hod khong
hoan toan ctia ching, dugc tao ra tir polyvolframphosphat cting véi hydro peroxit
trong pha nudc.

Hdn hop chét xtc tac duge str dung trong quy trinh theo sang ché ciing bao
gbm chét xuc tac chuyén pha. Chét xuc tac chuyén pha 1a cation hodc hop chét tao
ra cation trong pha nudc, trong d6 cation nay c6 thé tao ra mudi hoa tan trong pha
hiru co cling v6i peroxovonframat hoic heteropolyperoxovonframat. Tét hon, néu
chét xuc tac chuyén pha Ia cation tich dién don hodic hop chét tao ra cation tich

dién don trong pha nudc. Thich hop, néu chét xtc tac chuyén pha 1a mubi amoni
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bac bén, mudi amin bac ba hoic mudi phosphoni béc bén. Cac mudi amoni bac
bdn thich hop bao gdm cic mudi tetraalkylamoni c6 tbng cong it nhit 1a 12
nguyén tir cacbon trong cac nhém alkyl, vi du, mubi dodexyltrimetylamoni, mudi
hexadexyltrimetylamoni, mudi octadexyltrimetylamoni, mudi metyltributylamoni
va mudi metyltrioctylamoni. Cac mubi amoni bac bdn c6 céc anion hod tri mot
hodc hai 1a thich hop, vi du, clorua, bromua, nitrat, sulphat, hydrophosphat,
dihydrophosphat, metylsulphonate, metylsulphat va etylsulphat. Cdc amin bac ba
thich hop 14 dodexyldimetylamin, hexadexyldimetylamin, octadexyldimétylamin,
tributylamin va trioctylamin. Tét hon, néu chat xtc tac chuyén pha duoc str dung
v6i luong dé thu duoc ty 16 mol giita chét xuc tac chuyén pha va vonfram trong
hén hop 16ng nay nam trong khoang tir 0,2:1 dén 3:1 va dic biét t6t 1a nam trong
khoang tir 0,4:1 dén 1:1, trong d6 ty 1& mol nay tinh theo cic cation hodc cac hop
chét tao cation c6 trong chit xuc tac chuyén pha dugc str dung va tinh theo lugng
vonfram dugc st dung.

Theo mdt phuong an dugc uu tién, chét xtc tic chuyén pha chira it nhat
mdt mudi co ion amoni bac ba hoic bac bdn co6 cong thurc cAu tric R'RPR°R*N,
trong do R! 12 nhém Y-O(C=O)R’, trong d6 Y 12 mot nhém trong sd cac nhom
CH,CH,, CH(CH;)CH, va CH,CH(CH;) va R’ 12 nhém alkyl hogc nhém alkenyl
c6 11 téi 21 nguyén tr cacbon,

R? 13 hydro hodic nhém alkyl c6 1 t&i 4 nguyén tir cacbon, va
mdi R va R* doc 1ap 1a R, nhom alkyl ¢6 1 téi 4 nguyén tir cacbon hoge Y-OH.

Su uu tién duoc danh cho cac mudi amoni bac bdn c6 anion la
metylsulphat, trong d6 R 1a nhém metyl va R’ 12 nhém alkyl hodc nhém alkenyl
mach thing. Su vu tién cu thé dugc dua ra dbi vé6i cac mudi
(CH;);N"CH,CH,0(C=0)R’ CH;0S05’,
(CH;),N*(CH,CH,0H)(CH,CH,0(C=0)R’) CH;0S05’,
(CH;),N"(CH,CH,0(C=0)R’), CH;0S05’,
CH;N'(CH,CH,OH),(CH,CH,0(C=0)R’) CH;0S05’,
CH;N'(CH,CH,OH)(CH,CH,O(C=0)R?), CH;0S05’,
CH;N*(CH,CH,0(C=0)R?); CH;0805", (CH;);N"CH,CH(CH;)O(C=0)R’
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CH;0S805", (CH;),N'(CH,CH(CH;)OH)(CH,CH(CH;)O(C=0)R’) CH;0S05" va
(CH;),N(CH,CH(CH;)O(C=0)R’), CH;0S05’, trong d6 R’ trong mdi trudmg hop
12 nhom alkyl hodc nhém alkenyl mach thing c6 11 t6i 21 nguyén tir cacbon. Su
uu tién dic biét duoc danh cho mudi (CH;),N'(CH,CH(CH;)O(C=0)R"),
CH;0S805™ trong d6 R’ 12 nhém alkyl hodc nhom alkenyl ¢6 11 téi 17 nguyén tir
“cacbon. Céc chét xuc tic chuyén pha theo phuong 4n niy c6 thé duge tao ra bing
cach este hoa etanolamin, isopropanolamin, dietanolamin, diisopropanolamin,
trietanolamin hoic triisopropanolamin bang axit béo va sau dé tao bac bén bing
dimetyl sulphat va so v6i mudi tetraalkylamoni, ¢6 1¢i 1a ching dé bi phan huy vi
sinh va nude thai tir quy trinh theo sang ché ¢ thé duge dua vao thiét bi xir Iy vi
sinh ma khong cin dén viéc xir Iy so bd. Bing cach sir dung cac mudi duge uu
tién cling v&i anion 1a metylsulphat, hoat tinh #n mon ctia hn hop phan tGng ciing
¢6 thé duge giam so v6i tetraalkylamoni halogenua. Theo phuong an nay, t6t hon
1a chét xtic tac chuyén pha dugc tron vai it nhat mot dung mdi dugc chon tir etanol
va 2-propanol dugc bd sung vao hdn hop 16ng clia phan ng nay. Bang cach six
dung dung méi nay, chét xuc tac chuyén pha c6 thé dugc dinh liéu va phan b mot
cach dé dang trong hdon hop 10ng nay.
Chét xtic tac chuyén pha va heteropolyvonframat c6 thé dugc nap vao phan
g duéi dang hdn hop hodc tach biét véi nhau. Tét hon, néu chit xuc tac chuyén
pha va heteropolyvonframat dugc nap riéng biét & budc a).
Phan tng propen vé6i hydro peroxit dugc thuc hién véi do pH cia pha nuée
t6i da 1a 6. T6t hon, néu d6 pH caa pha nude duge duy tri ndm trong khoang tir 1,0
dén 3,5, dic biét tot 1a nim trong khoang tir 2,0 dén 3,0. o pH c6 thé dugc duy tri
trong khoang niy bang cach bd sung axit, t6t hon 13 axit sulphuric hodc axit
phosphoric, hodc bang cach bd sung bazo, t6t hon 1a dung dich nudc natri
hydroxit. Thuat ngit " d6 pH" duoc ding trong ban mé ta dé chi d6 pH thuc duoc
do bang dién cuc thuy tinh, trong d6 dién cyc thuy tinh duoc dinh ¢& bang dung
dich dém trong nudc. Bing cach diéu chinh d6 pH nim trong khoang dugc uu tién

ndy, d chon loc cao dbi véi 1,2-propandiol ¢6 thé dat duoc va c6 thé tranh duge
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viéc 1am giau propen oxit trong pha nudc, don gian hoa dbi véi viéc tach sau d6
1,2-propandiol ra khoi pha nudc. '

Tt hon, néu phan tng propen véi hydro peroxit duge thuc hién vé6i luong
mol du cia propen, trong d6 t6t hon néu propen dugc st dung véi ty 1¢ mol giira
propen va hydro peroxit ndm trong khoang tir 1,1:1 dén 10:1.

Tét hon, néu phan Gng nay dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir
30 dén 100°C, dic biét tét 1a nim trong khoang tir 70 @én 90°C. Tt hon, néu phan
g nay duogc thuc hién & ap sudt 16n hon 4p suét hoi bdo hoa clia propen & nhiét
d6 ctia phan tmg dé sao cho phan chi yéu ctia propen c¢6 mit trong pha hitu co ciia
hdn hop 16ng.

Phéan (mg ctia propen v6i hydro peroxit ¢ thé dugc thuc hién ma khong
can hoic ¢6 bd sung cac dung méi. Tt hon, néu phan ng nay duge thuc hién véi
su c6 mat cua it nhat mot dung moi co diém s6i 16n hon 100°C, tdt hon 12 16n hon
120°C, va d6 hoa tan trong nuGe & 20°C nhé hon 250mg/kg. Dung moi dugce su
dung ¢6 thé 1a cdc ruou c6 mot hodc nhiéu nhém hydroxyl, cac ete, cic este, cac
keton hodc cac hydrocacbon thom da dugc alkyl hoa. Bang céch st dung dung
moi, ty 1€ cua heteropolyvonframat trong pha hitu co cé thé duoc tang lén. Tt
hon, néu ty 1& cta dung méi dugc chon sao cho ty 1¢ ciia dung moi trong pha hiru
co trong phan tmg nay nam trong khoang tir 10 dén 90% khdi lugng.

Theo mdt phuong an dugce wu tién cu thé, dung méi nay 13 metyl este clia |
axit béo di dugc epoxy hoa. Nhiam muc dich ny, thay vao chd clia metyl este clia
axit béo da duogc epoxy hod, metyl este cua axit béo twong Gmg c6 cac nhom axit
béo khong no ciing ¢6 thé dwoc st dung, n6 duoc chuyén héa thanh metyl este ciia
axit béo da dugc epoxy hoa trong hdn hop 16ng & budc a). Pugc uvu tién nhét 1a
cac metyl este cuia axit béo da dugc epoxy hda ma toan bd cac nhém axit béo cod
ngudn gbc tir dau thuc vat, dic biét 1 ddu dau trong. Céac metyl este clia axit béo
da dugc epoxy hoa c6 uu diém 1a ching tan kém trong pha nuéc va khong doi hoi
viéc tdch dung mdi ra khéi pha nuée clia phan ung.

Theo mdt phuong 4n dugce uu tién tiép theo, dung mdi nay 1a hydrocacbon

thom da dugc alkyl hoa c6 8 t6i 12 nguyén tir cacbon. Céc hydrocacbon thom da
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dugc alkyl hod thich hop gdm, vi du, 1,2-dimetylbenzen (o-xylen), 1,3-
dimetylbenzen (m-xylen), 1,4-dimetylbenzen (p-xylen), etylbenzen, 1,2,3-
trimetylbenzen, 1,2,4-trimetylbenzen, 1,3,5-trimetylbenzen (mesitylen), 1-etyl-2-
metylbenzen, 1-etyl-3-metylbenzen va 1-etyl-4-metylbenzen va n-propylbenzen.
Tt hon 14 cac hdn hop hydrocacbon c6 trén 50% khdi luong, dac biét tot 1 trén
~ 80% khdi luong, cac hydrocacbon thom da duoc alkyl hoa ¢6 8 ti 12 nguyén tir
* cacbon dugc st dung 1am dung méi. Bing cach st dung dung mdi bao gdm

- hydrocacbon thom da dugc alkyl hod c6 8 t6i 12 nguyén tir cacbon, mirc d6 chiét
dang ké heteropolyvonframat vao pha hitu co ctia hdn hop phan tmg c6 thé dat
dugc dé sao cho c6 thé dat duogc viéc tai tudn hoan duoc cai thién cla
heteropolyvonframat cing véi pha hitu co va viéc thu hdi don gian
heteropolyvonframat tir pha hitu co cia phan tmg ctia propen véi hydro peroxit.

Tét hon, néu chét xuc tac chuyén pha, ty 18 mol gifra chét xuc tac chuyén
pha va heteropolyvonframat, ty 1€ mol gitta nguyén to khic loai cua
heteropolyvonframat va vonfram, ty 1€ mol giita propen va hydro peroxit va loai
va ham luong dung méi tily v duoc ding duoc chon dé sao cho phin vonfram c6
mit trong hdn hop 1éng duge chuyén vao pha hitu co ciia hdn hop 16ng bai chét
xuc tac chuyén pha cang 16n cang tét. Nhdm muc dich nay, t6t hon néu mot trong
sd cac chét xtic tac chuyén pha dua trén co s este ciia axit alkanolamin béo néu
trén dugc sir dung két hop v6i metyl este cia axit béo da dugc epoxy hoa hodc hdn
hop hydrocacbon c6 trén 50% khdi lugng cac hydrocacbon thom da duoc alkyl
hoé c6 8 t6i 12 nguyén tir cacbon lam dung moi.

Phén {mg propen véi hydro peroxit ¢6 thé dugc thuc hién theo kiéu timg
mé hodc lién tuc, trong d6 phéan tng lién tuc 1a dugce uu tién. Trong phan tng lién
tuc, t6t hon, néu néng d6 hydro peroxit trong pha nu6c nim trong khoang tir 0,1
dén 5% khdi lugng, dac biét tdt 14 ndm trong khoang tir 0,5 dén 3% khbi lugng.
Néng do hydro peroxit nhu vay c6 thé duoc diéu chinh béng cach chon lya nhiét
do phan tmg, ty 1¢ mol giita propen va hydro peroxit va thoi gian lwu tri ctia hdn

hop 16ng trong thiét bi phan tmg noi ma phan tmg x4y ra.
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Trong khi phan tmg, t6t hon néu hdn hop 1éng dugc tron dé tao ra bé mat
chung 16n phén cach gifta pha nudc va pha hitu co. Nhim muc dich nay, t6t hon
néu phan tng duoc tién hanh lién tuc trong thiét bi phan tng kiéu vong lap c6 cac
chi tiét bén trong c¢b dinh, va hdn hop léng duoc din qua thiét bi phan img kidu
vong 1ap véi luu lwong du dé sinh ra dong chay réi trén cac chi tiét bén trong nay.
Céc vach ngin, cc bd phén tron tinh, cic vat nhdi két cdu hodc vat nhdi ngiu
nhién c6 thé dugce dung 1am cac chi tiét bén trong cho muc dich nay. Theo cach
khac hoic theo phuong an két hop, céc chi tiét bén trong dugc st dung c6 thé 1a
céc bd trao ddi nhiét, nhu cac bd trao ddi nhiét kiéu tAm hodc cac bd trao ddi nhiét
kidu éng chum, trong d6 dong chay rdi duoc sinh ra giita céc dia hodc trong bng
clia cac cum Ong.

O budc b) ciia quy trinh theo sang ché, hdn hop hai pha thu duge & budc a)
dugc tach thanh pha nude P1 va pha hitu co P2. Tt hon, néu viéc tach nay dugc
thuc hién trong binh gan, va hdn hop hai pha nay c6 thé dugc cho di qua bd phén
két tu chira vat nhdi két ciu hodc vat nhdi ngiu nhién c6 bé mat duge thAm wét boi
pha phén tan trong hdn hop hai pha nay, dé trg gitp cho viéc tach.

Pha 16ng dugc tach ra & bude b), tot hon 13 v&i su ¢6 mit cta pha khi. Phan
ung cﬁé budce a) ¢ thé din dén su phan huy cia hydro peroxit ciing véi su tao ra
oxy va & budc b), pha khi ¢6 thé sau d6 bao gém oxy. Do dé, nham tranh sy hinh
thanh pha khi dé& chay, ham Iuong oxy cta pha khi dugc duy tri & mirc nhé hon
7% thé tich & budc b), tét hon 14 bang cach nap khi tro va thdo ra dong khi. Khi
tro dugc st dung c6 thé 1a nito, agon, cacbon dioxit hodc metan, trong do nito 1a
duogc uu tién.

O budc ¢) cia quy trinh theo sang ché, propen oxit c6 mit trong pha hitu co
P2 duoc tai tudn hoan vao phéan Ung cua budc a), nham dat duoc su chuyén hoa
hodn toan ctia propen thanh 1,2-propandiol téi muc c6 thé. Tét hon I3,
heteropolyvonframat c¢6 mit trong pha hitu co P2 cling duoc tai tudn hoan vao
phan tng cta budc a), dic biét tot néu phan hdn hop chét xtc tac c6 mit trong pha
hitu co dugc tai tudn hoan gén nhu hoan toan vao budc a). Tuong tu, tdt hon néu

propen c6 mit trong pha hitu co P2 duoc tai tudn hoan vao phan tng ciia budc a).
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Néu propen duoc ding du6i dang hdn hop véi propan, thi tét hon néu lugng tuong
duong cta propan dugc tach ra khdi pha hitu co P2 trong qué trinh tai tuan hoan
vao budc a), nd dugc nap viao buée a) cling v6i hon hop clia propen véi propan.
Theo cach nay, c¢6 thé tranh duoc viéc 1am gidu propan trong pha hitu co & budc a)
khi phan mg cda budc a) dugce thuc hién mot céch lién tuc.
Theo mét phuong an dugc wu tién cla quy trinh theo sang ché, pha hitu co
P2 (9) da duoc tach ra & bude b) duoc tai tuAn hoan hoan toan hoic mét phan vao
phan tng cta budc a).
~ Theo mét phuong 4n dugc wu tién tiép theo cia quy trinh theo sang ché,
pha hiru co P2 duge tach hoan toan hodc mdt phan bing cach loc nano & buéde c)
thanh phan bi git lai gidu heteropolyvonframat va phin thdm qua nghéo
heteropolyvonframat va phan bi giir lai dugc tai tudn hoan vao phan ting ciia budc
a). T4t hon 14, toan bd pha hitu co P2 dugc tach béng cach loc nano thanh phén bi
giit lai va phan thdm qua. Twong tmg v6i danh phap qubc té TUPAC, thuat ngit
"loc nano" dugc ding trong ban mé ta dé chi viée tach do ap luc bing mang loc
nano, trong d6 mang nay giit lai cac hat va cac phan tir hoa tan c6 duong kinh nhé
hon 2nm. Pdi véi viée loc nano & bude ¢), mang loc nano dugc sir dung s€ giit lai
mudi ctia peroxovonframat hoic heteroperoxovonframat va cation ctia chit xtic tac
chuyén pha trong phan bi gifr lai va cho phép propen di qua cling v&i phan thim
qua. Tét hon, néu viée loc nano nay duogc van hanh sao cho néng d6 ctia mudi cia
peroxovonframat hoic heteropolyperoxovonframat va cation cta chét xic tac
chuyén pha trong phan bi gitt lai khong vuot qua ndng do bao hoa. Cac mang loc
lam bang cic polyme cua polyimit, polyete sulphon, polyamit va
polidimetylsiloxan c¢6 thé dugc sir dung cho viéc loc nano nay. Cac mang loc nano
thich hop 1a c6 ban sén, vi du, ctia hang Evonik Membrane Extraction Technology
MET duéi té€n PuraMem® S600, cua hing GMT Membrantechnik duéi tén ONF-
2, cua hang SolSep véi cac ma hi¢u 010306, 030306, 030705 va 030306F, va cua
hing AMS Technologies dué6i tén NanoPro™ SX. Su uu tién dwoc danh cho viéc
st dung mdt trong sd cédc mang loc bing vat liéu compozit di biét tir

DE 195 07 584, EP 1 741 481 va WO 2011/067054
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Tét hon, néu viéc loc nano xay ra theo kiéu loc dong chay hudng ngang, tbt
hon 14 & nhiét 3 nam trong khoang tir 20 dén 90°C, dic biét t6t 13 ndm trong
khoang tir 40 dén 80°C. T6t hon, néu 4p luc chuyén qua mang nim trong khoang
tir 2 dén SMPa. Ap suét trén phia bi giit lai c6 thé 1én t6i 10MPa. Tt hon, néu ap
sut trén phia thdm qua dugc chon dé cao hon cao hon so vé6i 4p suét thip nhét
trong cac budc a) va b) ciia quy trinh nay nham tranh su nha khi ctia cac hop phan
hoa tan trén phia thdm qua.

Theo mot phuong 4n dugc wu tién tuong tu, pha hitu co P2 duoc tach bing
cach loc nano thanh phan bi giit lai giau heteropolyvonframat va phan thdm qua
nghéo heteropolyvonframat, dong S1 gdm propen chwa phan tmg va propen oxit
duogc tao ra dudi dang hop chét trung gian dugc tach bdi bd phan chung cét ra
khoi phan thim qua va dong nay duoc tai tudn hoan vao phan tmg cua budc a).
Tt hon, néu viéc chung cit nay dugc thuc hién & 4p sudt ma & do propen c¢6 thé
ngung tu cling véi phan cit bai viée 1am ngudi bang nude. Theo cach khac, viée
chung cét nay ciing ¢6 thé dugc thuc hién & 4p suét thip, propen oxit va chi mot
phén ciia propen c6 thé dugce ngung tu voi phin cit nay va hoi con lai c6 thé duoc
nén @ 1am ngung tu propen. Theo phuong 4n nay, cic san pham phu ¢6 diém soi
cao va cac san pham thoai bién cta chét xuc tic chuyén pha c6 thé dugc thdo ra
cling v&i san pham d4y cia bd phan chung cét, va khong can phai 1am giau cac san
pham phu kém tan trong nudc va céc tap chét trong pha hitu co & budc a) khi phan
ung cua budc a) dugce thuc hi€n mot cach lién tuc. Viéc loai bé dong S1 b?mg cach
chung cit sau khi loc nano ngin ngira su phan tng tiép clia propen oxit, duoc tao
ra du6i dang hop chét trung gian, v6i hé chit xuc tac bang cach 1am néng, din dén
viéc tao ra cac san phdm phu. Néu & budc a) ciia quy trinh nay, phan Gng duoc
thuc hién v6i sy c6 médt cia dung moi, thi s€ tdt hon néu, sau khi chung cit dé tach
dong S1, san phim d4y cta qua trinh chung cit nay duoc nap nao bd phan chung
cit tiép ma & d6 dung méi dugc tach boi bd phan chung cit nay. Dung moi da
duge tach ra nay c6 thé dugc tai tudn hoan vao budc a). Néu propen dugce ding
duéi dang hdn hop véi propan, thi tdt hon néu viée chung cit nay duoc thuc hién

dé sao cho, ngoai dong S1, mdt dong khac duogc tao ra, hau nhu chi chira propen
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va propan, ma tir d6 propen oxit dugc tach ra. Propan dugc tich hoan toan hoac
mot phan ra khéi dong khac ndy va propen thu dugce da duge tao ra, duge tach ra
khéi propan hodc ngheo propan, dugc uu tién tai tudn hoan vao buéc a). Trong
trurbhg hop nay, t6t hon 12 mét luong twong duong propan duoc loai bd, nd dugce
nap vao budc a) cing véi hdn hop ciia propen va propan. Viéc chung cit phan
thdm qua c6 thé dugc thuc hién trong hai cong doan cho muc dich nay, trong d6 &
cong doan chung cit thir nhit, mot dong khac gbém chu yéu 1a propen va propan
dugc tach ra, va sau d6 dong S1 dugc tach ra trong cong doan chung cét tha hai.
Tuy nhién, t&t hon néu viéc chung cit nay duoc thuc hién trong mot cot duy nhit
cung véi viéc thao ra dong bén, dong S1 dugc loai bé dudi dang dong bén va dong
khac hdu nhu chi chita propen va propandugc loai bé duéi dang san phdm dinh
cua cot nay.

Theo mdt phuong &n duge uu tién tiép theo, pha hitu co P2 dugc tach boi
b6 phan chung cit thanh dong S1, gdm propen chua phan g va propen oxit dugc
tao ra dudi dang hop chit trung gian, va a dong S2, nghéo propen va propen oxit,
dong S2 dugc tach bing ciach loc nano thanh phan bi gitt lai gidu
heteropolyvonframat va phan thdm qua nghéo heteropolyvonframat va dong S1
dugc tai tudn hoan vao phan Umg cia budc a). Phuong 4n ndy duogc uu tién sir
dung néu phan ung ciia budc a) cia quy trinh nay duge thuc hién véi sy c6 mit
ctia dung modi va sau d6 viéc chung cit dugc thuc hién dé sao cho dung méi nam
lai trong dong S2. Sau do, dung moi nay co thé dugc loai ra khoi phan thdm qua
cua qua trinh loc nano, t6t hon 1a béng cach chung cit, va sau d6 co thé dugce tai
tudn hoan vao phan tmg ciia budc a). So véi phuong 4n di néu trén, phuong an
bao gém viéc tach dong S1 trudc khi loc nano c6 uu diém 14 viéc mot dong nhd
hon déng k& dwoc tach bing cach loc nano, 1am giam kich thude thiét bi va mirc
tiéu thu ning lugng cho viéc loc nano. Néu propen duge dung duéi dang hon hop
v6i propan, thi theo phuong an nay tét hon 12 mot dong khéc dugc tach ra khéi
dong S1 bang cach chung cit bd sung, né hdu nhu chi chita propen va propan va
tir 6 propen oxit dugc tach ra, truée khi dong S1 duoc tai tudn hoan vio budc a).

Propan dugc tich hoan toan hodc mét phan ra khoi dong khac niy va propen thu
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duogc dugc tao ra, duge tach ra khoi propan hodc ngheo propan, duge wu tién tai
tuan hoan vio budc a). Trong trudng hop nay, tot hon 14 mdt lwong twrong duong
ctia propan di dugc tach ra dugce nap vao budc a) ciing véi hdn hop clia propen va
propan.

O buée d) cta quy trinh theo sang ché, 1,2-propandiol duogc tach ra khoi
pha nuéc P1 da duoc tach ra & budce b). 1,2-propandiol c6 thé dugc tach ra khoi
pha nuéc bang cach chung cat, t6t hon 14 boi viée chung cit hai cong doan, trong
d6 nuéc duge chung cit trong cong doan thir nhit va 1,2-propandiol duge chung
cét trong cong doan thir hai ra khéi san phim d4y ctia cong doan thi nhét.

Trude khi tach 1,2-propandiol, tdt hon néu peroxit duoc loai bd bdi qua
hydro hoa c6 xuc tac. Tbt hon, néu viéc hydro hoa dugc thuc hién b?lng cach st
dung chét xtc tac hydro hoa dugc mang chira mdt hodc nhiéu kim loai dugc chon
tr nhom Ru, Rh, Pd, Pt, Ag, Ir, Fe, Cu, Ni va Co trén mdt chét mang, trong dé
than hoat tinh, SiO,, TiO,, ZrO,, Al,O; va nhém silicat duoc uwu tién lam chét
mang. Su uu tién duoc danh cho cac chit xuc tac hydro hoa c6 kim loai hoat tinh
1a ruteni. Téts hon, néu viéc hydro hoa ¢6 xtic tic nay duoc thuc hién véi ap hydro
riéng phan nim trong khoang tir 5 dén 300 bar (5.10°-300.10°Pa) va nhiét d6 ndm
trong khoang tir 80°C dén 180°C, tt hon 14 nim trong khoang tir 90°C dén 150°C.
Chat xiic tac hydro hoa c6 thé dugc dung duéi dang huyén phi hodc dudi dang
tang ¢d dinh, qua trinh hydo hoa kiéu ting nhé giot c6 chét xuc tac kiéu tang cb
~dinh 13 dugc wu tién. Quaé trinh hydro ho4a nay c6 thé tranh dugc cac van dé vé su
phén huy ctia hydro peroxit trong qua trinh tach 1,2-propandiol bing cach chung
cit va lam giam c4c san phdm phu 1-hydroperoxy-2-propanol, 2-hydroperoxy-1-
propanol va hydroxyaxeton dugc tao ra & budc a) thanh 1,2-propandiol, va nhd do6
c6 thé cai thién hiéu suét caa 1,2-propandiol.

& budce d) ciia quy trinh theo sang ché, tét hon néu pha nuéc P1 dugc tach
bang céach loc nano thanh phan bi giir lai giau heteropolyvonframat va phn thim
qua nghéo heteropolyvonframat, phan bi giit lai dugc tai tudn hoan vao phan tmg

cua budc a) va 1,2-propandiol dugc tach ra khoéi phén thAm qua. Péi véi viéc loc

nano ¢ budc d), mang loc nano dugc st dung giit lai peroxovonframat va
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heteropolyperoxovonframat trong phan bi gitt lai va cho phép nuéc va 1,2-
propandiol di qua cung véi ph.:?ln thdm qua. Viéc loc nano dugc van hanh dé sao
cho gi6i han dd tan cia heteropolyvonframat trong phén bi gilt lai khong dugc
vuot qua. Dbi v6i phan tmg lién tuc cia bude a), tét hon 14 nhidu nuée duge tai
tudn hoan vao buéc a) cing v6i phin bi giit lai dé c6 ndng d6 cua 1,2-propandiol
trong pha nu6e P1 ndm trong khoang tir 10 dén 30% khdi lugng. Bang céch tai
tudn hoan nuége thich hop, mot mat co thé tranh dugc su tao ra cua dipropylen
glycol va tripropylen glycol & budc a) va mit khac co thé duy tri dugc luong nude
da dugc tach ra khoi 1,2-propandiol bang cach chung cit, & mirc thip. Cac mang
1am bang cac polyme polyamit, polyete sulphon, polysulphon vi polyamit-imit c6
thé dugc sir dung cho viéc loc nano nay. Cac mang loc nano thich hop 1a cé ban
san, vi du, cia hang GE Water & Process Technologies duéi tén DK Series, cua
hang Dow Water & Process Solutions dudi tén DOW FILMTEC™ NF, cta hing

Hydranautics dudi cac tén ESNA, ESP va SWC, cta hang Toray Industries dudi
| cac tén TM700 va TM800, cia hing SolSep dudi tén NF 010206W, va ca cua
hang AMS Technologies dudi c4c tén NanoPro™ A, NanoPro™ S va NanoPro™
B.

Ngoai viéc loc nano hodc theo mdt phuong &n khéc, vonframat va
heteropolyvonframat ¢ thé dugc loai ra khoéi pha nuée P1 bang cach hip phu trén
chit mang. Dbi véi viéc hip phu nhu vay, su uu tién duge danh cho viéc st dung
chit mang vo co da dugc cation hoa duge md ta trong WO 2009/133053 & trang 7,
dong 1 ti trang 8, dong 29. Tét hon, néu viéc hip phu trén chit mang va viéc thu
hdi vonframat va heteropolyvonframat da dugc hép phu trén chit mang dugc thuc
hién biang cach ap dung cac phuong phép da duge md ta trong WO 2009/133053
va WO 2013/110419. Néu viéc hip phu duoc st dung ngoai qua trinh loc nano &
budc d), thi qué trinh hép phu nay dugc uu tién thuc hién sau khi loc nano dé dam
bao nhu cu ddi véi chat mang & murc thap.

T4t hon, néu viée loc nano va hép phu trén chét mang dugc thuc hién trude
qué trinh hydro ho4 néu trén, nhdm tranh sy khir hoat tinh ctia chét xtic tic hydro

hod béi vonframat hodc heteropolyvonframat.
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Theo mot phuong &4n dugc uu tién cia quy trinh theo sang ché, pha nuéc
P1 d3 dugc tach ra & budc b) dugc cho tiép xic véi propen long & bude d) dé tao
ra pha nuédc P3 va pha hitu co P4, pha hiru co P4 dugc tai tudn hoan vao phan ting
cua budc a) va 1,2-propandiol dugc tach ra khéi pha nudc P3. Theo phuong an
nay, tot hon 14 khong thuc hién viéc tAch vonfram ra khéi pha nuéc P1 va vonfram
duoc tach ra khoi pha nu6e P3, t6t hon 1a bang cach loc nano va/hodc hap phu nhu
da néu trén ddi véi pha nuée P1. Pha nude P1 duoc cho tiép xiic v6i propen, tdt
hon 14 trong thiét bi phan tng c6 tron bd sung véi thoi gian luu tri trong thiét bi
phan tng din dén su chuyén hoa cia hydro peroxit c6 mit trong pha nuéec it nhét
1a 50%, t6t hon 1a it nhét 1a 80%. Tt hon, néu viéc cho tiép xuc trong thiét bi
phan tmg bd sung nay dugc thuc hién & nhiét do nim trong khoang tir 60 dén
100°C va &p sudt 16n hon ap sudt hoi bdo hoa ctia propen & nhiét do dugc chon.
Tét hon, néu pha nudc P1 dugc cho tiép xtic véi propen trong thiét bi phan tng
duoc van hanh mot cach lién tuc, dic biét tét 1a trong thiét bi phan tng kiéu vong
lap. Nho viée st dung thiét bi phan tng dwoc van hanh mét cach lién tuc bo sung,
mirc dd chuyén hod cao ciia hydro peroxit c6 thé dat duoc véi téng thé tich thiét bi
phan tmg thip.

Theo phuong an nay, tt hon néu propen dugc nap vao quy trinh nay duy
nhit & bude d) va din vao phan tng ctia budc a) véi pha hitu co P4. Néu chit xtc
tac chuyén pha duogc st dung trong quy trinh nay, véi su ¢6 mit cia hydro peroxit,
thi né s& chuyén trén mot phan hia vonfram ra khoi pha nuéc vao propen 1éng, pha
nuée P1 ciing c6 thé duge cho tiép xtic v6i propen 16ng trong by phan chiét kiéu
dong nguoc, tdt hon 1a cot chiét dong nguoc, va sau do vonfram cé mdt trong pha
nuée P1 duoc tai tudn hoan vao budc a) cling vé6i pha hitu co P4.

Fig.1 thé hién quy trinh theo mot phuong 4n ciia sang ché véi phan tmg lién
tuc ctia budc a) trong thiét bi phan tng kiéu vong lip va qud trinh loc nano cla
pha nudc & bude d). Propen (1), hydro peroxit (2) va hdn hgp chét xuc tac (3)
dugc nap vao vong phan tng trong d6 hdn hop hai pha 16ng (6), gbm pha nuéc cb
d6 pH tbi da 12 6 va pha hiru co, duoc tudn hoan qua thiét bi phan tng kiéu 6ng

chim dugc 1am ngudi (5) nho sir dung bom tuén hoan (4). Mot phén cta hén hop
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hai pha (6), n6 twong tng véi lugng da cdp gdm propen (1), hydro peroxit (2) va
hdn hop chét xtc tac (3), duoc théo ra khéi vong phan tng, va phin nay duoc tach
ra trong binh tach pha (7) thanh pha nu6c P1 (8) va pha hitu co P2 (9). Pha hitu co
P2 (9) duoc tai tudn hoan vao vong phan tmg. Pha nuée P1 (8) duoc tach bing
cach loc nano (10) thanh phéan bj giit lai (11) gidu heteropolyvonframat va phin
tham qua (12) nghéo heteropolyvonframat. Phan bi gt lai (11) dugc tai tudn hoan
vao vong phan ﬁhg. Phén thdm qua (12) dugc chuyén héa thanh phan thim qua da
dugc hy dro hoa (15) trong qué trinh hydro hoé c¢6 xtc tac (14) bang hydro (13).
Qua trinh hydro hoa khir hydro peroxit chua phan tng thanh nuéc va san pham
phu hydroxyaxeton thanh 1,2-propandiol. Trong qué trinh chung ct thir nhit (16),
nudce (17) dugc chung cét ra khoi phin thdm qua da duge hy dro hod (15) va trong
qua trinh chung cét thir hai (19), 1,2-propandiol (20) duoc chung cit ra khoi san
pham day (18) ctia qua trinh chung cét thir nhat. O d4y cia qua trinh chung cit thir
hai, cac chét c¢6 diém sbi cao tan trong nudce (21) di 1én, vi dy, dipropylen glycol.
Khi tro (22) dugc nap vao khoang khi cia binh tach pha (7) va dong khi chira oxy
(23) dugc thao ra dé x4 oxy da tao ra do su phan huy cta hydro peroxit va tranh sy
hinh thanh cta pha khi d& chdy trong khoang khi.

Fig.2 thé hién quy trinh theo mot phuong an cia sang ché, con bao gdm qua
trinh loc nano pha hitu co cliing viéc chimg cét sau d6 & budc c). Pha hitu co P2
(9) duoc tich biang cach loc nano (24) thanh phin bi gitt lai (25) giau
heteropolyvonframat va phan thAm qua (26) ngheo heteropolyvonframat. Phan bi
giit lai (25) duoc tai tudn hoan vao phan Ung cla budc a). Phin thdm qua (26)
dugc nap nao qua trinh chung cét thir ba (27) trong d6 dong S1 (28) dugc tao ra
duéi dang san phdm dinh, gdm propen chwa phan tmg va propen oxit dugc tao ra
dudi dang hop chét trung gian. Dong S1 (28) duoc tai tudn hoan vao vong phan
tmg. Céc chét c6 diém sdi cao tan trong nude, vi du, cac san phim thoai bién cia
chat xtic tac chuyén pha, dugc théo ra cliing véi san phim day (29) cia qué trinh
chung cét thi ba nay.

Fig.3 thé hién phuong 4n trong d6 trinh tu cla qué trinh loc nano va qua

trinh chung cit duogc trdo dbi & bude c) khac v6i phuong 4n duge thé hién trén
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Fig.2 Theo phuong 4n nay, pha hitu co P2 (9) dugc nap nao qua trinh chung cit
“thtr ba (27). Dong S1 (28) duoc tao ra dudi dang san phim dinh cia qua trinh
chung cit, gdm propen chua phan trng va propen oxit duoc tao ra dusi dang hop
chét trung gian, duoc tai tudn hoan vao vong phan tng. San phim ddy (29) cia
qua trinh chung cit thir ba duoc tach bang cach loc nano (24) thanh phan bi giit lai
(25) giau heteropolyvonframat va phan thAm qua (26) nghéo heteropolyvonframat.
Phan bi giit lai (25) dugc tai tudn hoan vao phan Ung cua budc a).

Fig.4 thé hién phuong 4n trong d6 pha nudc P1 dugc cho tiép xiic mot 1an
nita v6i v6i propen trong thiét bi phan g & budce d) va 1,2-propandiol dugc tach
ra khéi pha nu¢c thu duge P3. Theo phuong 4n nay, pha nuéc P1 (8) dugc nap
nao vong phan tng thir hai, ma propen da dugc nap (1) dugc dua vao n6 & dang
16ng va trong d6 hén hop hai pha 16ng thu dugce dugc tudn hoan qua thiét bi phan
ng bd sung (30) bang bom tudn hoan. Mt phan cia hdn hop hai pha duge thao
ra khoi vong phan Gng, nd tuong Gng véi lugng propen (1) va pha nuéc P1 (8) da
dugc nap, va phan nay duogc tach ra trong binh tach pha (31) thanh pha nuéc P3
(32) va pha hitu co P4 (33). Pha hitu co P4 (33) duogc tai tudn hoan vao vong phan
ung cua budc phan Ung a). 1,2-propandiol (20) dugc tach ra khoéi pha nuée P3
(32) bang cach loc nano (10), qué trinh hydro hoa ¢c6 xtc téé (14), qué trinh chung
c4t thir nhét (16) va qua trinh chung cét thir hai (19), nhu duge duoc md ta ddi voi
pha nudc P1 theo phuong 4n dugc thé hién trén Fig.1. Phan bi gitt lai (11) dugc tai

tudn hoan vao vong phan tng thir nht.

Céc s6 chi dan

1 propen

hydro peroxit

hdn hop chét xuc tac

bom tuén hoan

thiét bi phan tng kiéu 6ng chim dugc 1am ngudi
hdn hgp hai pha

binh tach pha

N N AW
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8 pha nudc P1
9 pha hitu co P2
10 loc nano ddi véi pha nudce
11 phén bi giir lai cia qua trinh loc nano 10
12 phan thim qua ctia qua trinh loc nano 10
13 hydro
14 qua trinh hydro hoda c6 xuc tac
15 phén thim qua da dugc hy dro hoa 12
16 qué trinh chung cét thir nhét
17 nudc
18 san phdm d4y ctia qu4 trinh chung ct thir nhét
19 qua trinh chung cét thir hai
20 1,2-propandiol
21 cac chat c6 diém sbi cao
22 khitro
23 dong khi chtra oxy
24 loc nano d6i vé6i pha hiru co
25  phan bj giit lai ctia qua trinh loc nano 24
26  phan thidm qua ctia qua trinh loc nano 24
27  quétrinh chung cit thir ba
28 dong gdm propen va propen oxit
29 san phdm day cta qua trinh chung cit thi ba
30 thiét bi phan tmg b sung
31 binh tach pha
32  phanuéc P3
33 pha hitu co P4

Vi du thue hién siang ché
Vidul

Tao ra metyl este cla axit béo ddu nanh da dugc epoxy hoa
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750g metyl este cta axit béo ddu nanh, 115g nuédc da dugce khir khoang,
13,82 REWOQUAT® 3099 (dieste ciia axit béo thuc vét
bis-(2-hydroxypropyl)-dimetylamoni metylsulphat), 3,6 g natri vonframat dihydrat
va 1,2g axit phosphoric dugc nap vao binh phan tng dung tich 2,5 1. G 70°C va c6
khudy, 540g dung dich nuéc hydro peroxit 28% khéi luong duoc bd sung vao
trong khoang thoi gian trén 1 gior cling véi viée khudy. Hon hop nay duoc khudy
trong 1,5 gid nita & 70°C, duoc 1am ngudi xudng 20°C va metyl este clia axit béo

dau nanh da duogc epoxy héa dugc tach bang cach tach pha dudi dang pha nhe.

Vidu?2
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit v&i metyl este clia axit béo dau
nanh da duogc epoxy hda lam dung mdi

Phan tng propen v§i hydro peroxit dugc thuc hién & nhiét do 78°C va éap
sudt 4,2MPa trong thiét bi phan ung kiéu vong lap thé tich 0,45 1, n6 dugc van
~ hanh véi tbe @6 tudn hoan 90 kg/gid. Nap vao thiét bi phan tng kiéu vong lip nay
propen v6i mtrc 140g/gid, dung dich nude 20% khdi lugng hydro peroxit véi mirc
140 g/gid, dung dich nudc chtra 10,0% khéi lwong natri vonframat dihydrat va
24.,0% khéi luong axit phosphoric v6i mirc 120 g/gidy, va hdn hop gém 8,3% khdi
lwong REWOQUAT® 3099 va 91,7% khéi luong metyl este ciia axit béo dau
nanh d4 dugc epoxy héa tir vi du 1 véi mite 240 g/gid. Hon hop phan g hai pha
duoc thao ra khoi thiét bi phan ung kiéu vong lap véi lwong twong mg véi céc
luong da nap, hdn hop nay duge xa ap t6i ap suat moi trudong, khi d6 propen da
dugce hoa tan nha khi va sau d6 cac pha dugc tach. Sau 5 gi¢ vén hanh, 301g hén
hop phan trng dugc thio ra trong vong 30 phut va, sau khi tach pha, thu dugc 138g
pha nuéc va 163g pha hitu co. Ham lugng 1,2-propandiol trong pha hitu co duoc
xac dinh bang 'H-NMR. Ham luong hydro peroxit trong pha nudc dugc xac dinh
bang phuong phéap chuin d6 oxy hoa khir. Trong miu ctia pha nuéce, hydro peroxit
duoc khir boi viéc bd sung natri sulphit va sau d6 cic ham luong cta 1,2-

propandiol, hydroxyaxeton, san phdm cdng hydroxyaxeton bisulphit, san phim
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cong axetaldehyt bisulphit, axit focmic va axit axetic dugc x4c dinh béi 'H-NMR
va *C-NMR nho sir dung axit maleic 1am chét chuin ngoai.

Pha nudc gdm 60mmol/gidr clia hydro peroxit, cho mirc do chuyén ho4 cta
hydro peroxit 1a 93%. 26mmol/gi¢ cua 1,2-propandiol (3%) dugc tao ra trong pha
hitu co va, trong pha nude, 377mmol/gid (46%) ctia 1,2-propandiol, Smmol/gid
cta hydroxyaxeton (0,6%), Smmol/gi¢ cua axetaldehyt, 2mmol/gid cua axit axetic
va 4mmol/gi&r ciia axit focmic (cac tri sd trong ngic thé hién hiéu suit tinh theo

hydro peroxit dugc st dung).

Vidu3
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit v6i metyl este cia axit béo déu
nanh da dugc epoxy héa lam dung moi

Vi du 2 dugce lap lai, véi mic dung 60 g/gid cua propen, 140 g/gid cla
dung dich nuéc hydro peroxit 25,2% khéi luong, 220 g/giv cia dung dich nuée
chita 1,7% khéi luong natri vonframat dihydrat va 4,0% khéi lwong axit
phosphoric, va ca 160 g/gio cta hdn hop gdm 12,3% khéi lugng REWOQUAT®
3099 va 87,7% khdi lugng metyl este cuia axit béo d4u nanh da dugc epoxy hoa
vao thiét bi phan Gmg kiéu vong lip. Sau 5 gio van hanh, 292g hdn hop phéan tmg
duoc thao ra trong vong 30 phut va, sau khi tich pha, thu dugc 204g pha nuéc va
88g pha hitu co. |

Pha nudc gdbm 534mmol/gid clia hydro peroxit, cho mic do chuyén ho4 cia
hydro peroxit 1a 49%. 14mmol/gio cia 1,2-propandiol (1%) dugc tao ra trong pha
hitu co va, trong pha nude, 263mmol/gio (25%) cua 1,2-propandiol, Smmol/gid
cia hydroxyaxeton (0,4%), Smmol/gi¢ cla axetaldehyt, 2mmol/gid cla axit axetic

va 4mmol/gi¢ cua axit focmic.
Vidu4

Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit véi metyl este cua axit béo dau

nanh di dugc epoxy hda lam dung méi
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Vi du 2 dugc lap lai, v6i muc dung 120 g/gi¢ cua propen, 140 g/gio cla
dung dich nuéc hydro peroxit 25,1% khéi lugng, 120 g/gi¢ ctia dung dich nude
chira 10,1% khdi lugng natri vonframat dihydrat va 24,0% khéi luong axit
phosphoric, va ca 160 g/gio ctia hdn hop gém 8,3% khéi lugng REWOQUAT®
3099 va 91,7% khéi luong metyl este ciia axit béo ddu nanh di dugc epoxy hoa
vao thiét bi phan tmg kiéu vong 1ap. Sau 5 gid van hanh, 305g hdn hop phén tng
duogc thdo ra trong vong 30 phut va, sau khi tach pha, thu dugc 134g pha nude va
172g pha hitu co.

Pha nude gdm 74mmol/gidr cia hydro peroxit, cho mitc d6 chuyén hoé ctia
hydro peroxit 1a 93%. 27mmol/gid cia 1,2-propandiol (3%) dugc tao ra trong pha
hitu co va, trong pha nudc, 457mmol/gio (44%) cua 1,2-propandiol, 8mmol/gio
cta hydroxyaxeton (0,8%), 8mmol/gi¢ cia axetaldehyt, 2mmol/gid cla axit axetic

va Smmol/gi¢ cua axit focmic.

Vidu5
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit ¢6 tai tuan hoan pha hitu co

Vi du 2 duoc lap lai, nhung sir dung mét phan cia cac pha hiru co da gop
lai tir cac vi du 2-4 thay cho metyl este cia axit béo ddu nanh da dugc epoxy hoa,
véi mue dung 30 g/gid cia propen, 93 g/gid cia dung dich nudc hydro peroxit
29.9% khéi lugng, 40 g/gid cla dung dich nudc chia 3,4% khéi lugng natri
vonframat dihydrat va 6,9% khéi luong axit phosphoric, va ca 160 g/gi clia hdn
hop gbm 1,5% khdi luong REWOQUAT® 3099 va 98,5% khéi lugng ciia céc pha
hitu co tir cac vi du 2-4. Sau 5 gi® van hanh, 919g hdn hop phan tng dugc théo ra
trong vong 180 phut va, sau khi tach pha, thu dugc 421g pha nudc va 498g pha
hiru co.

Pha nuéc gdbm 59mmol/gid ctia hydro peroxit, cho mirc do chuyén hoé ctia
hydro peroxit 1a 93%. 13mmol/gi¢ cua 1,2-propandiol (2%) dugc tao ra trong pha
hitu co va, trong pha nudc, 290mmol/gi¢ (35%) cua 1,2-propandiol, 16mmol/git
cua hydroxyaxeton (2%), 7mmol/gi¢ ctiia axetaldehyt, 6mmol/gid clua axit axetic

va 9mmol/gi¢ cua axit focmic.
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Vidub6
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit c6 tai tuén hoan pha hiru co
Vi du 5 duoc lap lai, nhung st dung dung dich nuéc hydro peroxit 30,4%
khdi lvgng. Sau 5 gid van hanh, 1095 g hdn hop phan g dugc thio ra trong
vong 210 phat va, sau khi tach pha, thu dugc 488g pha nudc va 607g pha hiru co.
Pha nudc gdm 62mmol/gir ctia hydro peroxit, cho mirc do chuyén hoa cua
hydro peroxit 1a 93%. 14mmol/gi¢ cua 1,2-propandiol (2%) dugc tao ra trong pha
hitu co va, trong pha nudc, 288mm01/gi6r (35%) cua 1,2-propandiol, 17mmol/gid
cua hydroxyaxeton (2%), 8mmol/gid clia axetaldehyt, 6mmol/gid cua axit axetic

va 9mmol/gi¢ cla axit focmic.

Vidu7
Téach vonframat ra khoi nude va ra khoi pha hitu co ctia hdn hgp phan tng epoxy
hoa

Viéc tach vonframat bang cach loc nano dugc nghién ctru trong mdi trudng
hop ddi véi cac pha nuée di duge gop lai cia cac vi du 5 va 6 va cc pha hiru co
da dugc gop lai ciia cac vidu 5 va 6.

Viéc loc nano duoc thuc hién dudi dang loc vudng goc trong bd phan loc
c6 khudy (METcell) ctia hiang Evonik MET. Viéc tach vonframat ra khoi pha nuée
dugc thuc hién nho st dung mang loc GE DK cua hang GE Water & Process
Technologies hodc mang loc NanoPro™ B-4022 cua hang AMS Technologies.
Viéc tach vonframat ra khdi pha hitu co dugc thuc hién nho st dung mang loc
PuraMem® S 600 cta hang Evonik MET hoic mang loc ONF-2 cta hing GMT
Membrantechnik. Truéc khi xac dinh kha ning giit va kha ning thdm qua, céc
mang dé loc pha nuéc pha nude duge didu hoa bang nudc va pha nudc, va cac
mang dé loc pha nudc pha hitu co dugce diéu hoa bang pha hitu co, véi toc do

khudy 500 phut trong cac diéu kién duge md ta trong bang 1.
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Bang 1
Mang MOi chét duge Ap sudt, | Nhiétdo, | Thoi gian loc, phut
loc MPa °C
GE DK Nudc 2,0 20 23
pha nu6c 3.0 20 137
NanoPro™ | nudc 2,0 20 40
B-4022
pha nuéc 3.0 20 160
PuraMem® S | pha hitu co 2,0 20 29
600
3,0 20 114
ONEF-2 pha hitu co 3,9 83 315

Cac difu kién loc d€ xac dinh kha nang giit va kha nang tham qua dugc dua

ra trong cdc bang 2-5 va cac thir nghiém loc duoc thuc hién véi toe do khudy

500phat™. Cac ndng do cta vonfram va nito trong pha duoc st dung (liéu nap),

trong phan bi giit lai va trong phan tham qua va kha nang giit ddi véi vonfram va

chét xtc tic chuvén pha tinh dugc tir ching duge dua ra trong cic bang 6 va 7.

Kha nang gitr dugc tinh theo cong thirc: 1 - (ndng dd phan thAm qua)/(ndng do

phén bi giit lai) ¢ timg thoi diém nhat dinh.

Bang 2
Loc 182g pha nu6c bang mang loc GE DK
Thoi gian Ap sudt, | Nhiét do, | Khdi luong tich | Kha nang thdm qua,
loc, phiat MPa °C lu§ ctia phan kg m2gid " bar”
thdm qua, g
0 3,0 20 0
63 3,0 20 18,0 0,11
129 3,0 20 36,1 - 0,11
205 3,0 20 54,4 0,10
285 3,0 20 72,5 0,10
372 3,0 20 89,3 0,09
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Béang 3
Loc 180g pha nuéc bang mang loc NanoPro™™ B-4022
Thoi gian Ap suét, Nhiét do, | Khdi lugng tich | Kh4 ndng thdm qua,
loc, phut MPa °C lu§ ctia phan kg m™gio'bar™
tham qua, g
0 4.5 20 0
73 4.5 20 15,9 0,06
169 4,5 20 29,7 0,047
298 4,5 20 45,6 0,040
410 4,5 20 57,7 0,037
Bang 4
Loc 197g pha hitu co bang mang loc PuraMem® S 600
Thoi gian Ap suit, | Nhiét @6, | Khéi luong tich | Kha nang thdm qua,
loc, phut MPa °C lu§ cta phan kg m™gio 'bar
thAm qua, g
0 4,0 21 0
385 4,0 81 22,1 0,017
745 4,0 81 40,4 0,016
1350 4,0 82 60,0 0,013
1985 3,9 80 75,9 0,011
2780 3.9 81 88,6 0,009
Bang 5
Loc 209g pha hitu co bang mang loc ONF-2
Thoti gian Ap suit, Nhiét d9, | Khdi lugng tich | Kha nang thim qua,
loc, phut MPa °C lu§ cta phan kg m™gio " bar’!
tham qua, g
0 4,0 21 0
930 4,0 82 22,8 0,007
1875 4,0 83 40,0 0,006
2940 3.9 82 57,5 0,005
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Bang 6
Loc nano déi v6i pha nuéc
Mang | MAu duogc phan tich | Néng d6 | Nong dd | Muc gitt | Miic
vonfram, | nito, ppm | vonfram, gitlr
ppm % PTC,
%
GE DK Li¢u nap 66 84
Phan bi gir lai sau 100 155
372 phut
Phén thim qua sau n.d. 18 n.d. 84
372 phut
NanoPro™ Li¢u nap 66 84
B-4022
Phan bi giit lai sau 70 100
410 phut
Phan thim qua sau 22 25 69 75
410 phat
n.d.: khong xac dinh
Bang 7
Loc nano d6i véi pha hitu co
Mang | MAu duogc phan tich | Nong dd | Nong do | Muc giit | Muc
vonfram, | nito, ppm | vonfram, gitt
% khéi % PTC,
lugng %
PuraMem® Liéu nap 2,1 1800
S 600
Phan bj gitt lai sau 3,8 2950
46 phut
Phéan thdm qua sau 0,4 450 89 85
46 phat
ONF-2 Liéu nap 2,1 1800
Phén bi gitr lai sau 2,7 1850
49 phut
Phan thim qua sau 0,5 18 81 99
49 phut
Vidu8

Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit vi hdn hop chit thom c6 10

nguyén tir cacbon lam dung moéi
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Phan tng propen véi hydro peroxit dugc thyc hién & nhiét do 78°C va ap
suit 4,2MPa trong thiét bi phan tng kiéu vong lap thé tich 0,5 1, n6 dugc van hanh
v6i tée d6 tuan hoan 90 kg/gio. Nap vao thiét bi phan ung kiéu vong lip nay 90
g/gidr ctia propen, 140 g/gir ciia dung dich nude hydro peroxit 20,1% khéi lugng,
120 g/gid cta dung dich nudce, chira 10,1% khéi lugng natri Vonframét dihydrat,
24,0% khdi luong axit phosphoric va 1,5% khéi luong hydro peroxit, d6 pH cua
n6 da duge didu chinh t6i 1,5 natri hydroxit rén, va ca 240 g/gid ctia hdn hop gém
5,7% khdi luong trioctylamin va 94,3% khéi lugng Hydrosol A 200 ND (hén hop
naptalen thip va hop chéit thom c6 10 nguyén tir cacbon, DHC Solvent Chemie).
Hén hop phéan tng hai pha duoc théo ra khéi thiét bj phan tng kiéu vong lap véi
luong tuong g véi cac luong da nap, 262 g/gid ciia pha nude dugc tach ra khoi
pha hitu co va pha khi trong binh tich pha thir nhit & 1,6MPa va 301 g/gid cia
pha hitu co dugce tach ra khéi pha khi trong binh tach pha thtr hai & cling 4p suét.
50 NV/h cua nito dugce nap vao binh tdch pha thir hai, pha khi dugc loai bé qua van
didu 4p va ham lugng oxy trong pha khi nay duoc xac dinh nho sir dung cam bién
oxy thuan tir. Khong cin giam 4p, ham lugng propen oxit trong pha hitu co duge
x4c dinh bang GC-MS. Do pH va ham lugng hydro peroxit trong pha nude duge
x4c dinh bing phuong phap chuin d6 oxy hoa khtr. Trong miu cua pha nudc,
hydro peroxit duoc khir boi viée bd sung natri sulphit va sau d6 cac ham luong
ctia 1,2-propandiol, dipropylen glycol, hydroxyaxeton, san phidm cong
hydroxyaxeton bisulphit, san phdm cong axetaldehyt bisulphit, axit focmic va axit
axetic dugc xac dinh boi TH-NMR va *C-NMR nho sir dung axit maleic lam chét
chuan ngoai.

Immol/gi® clia oxy duge tao ra trong pha khi. Pha nuéc c¢6 dd pH bang 2,0
va gdbm 223mmol/gid cta hydro peroxit, cho muc dd chuyén hod cta hydro
peroxit 1a 75%. 27mmol/gi¢ cia propen oxit (3%) dugc tao ra trong pha hitu co
va, trong pha nuéc, 310mmol/gid (35%) cia 1,2-propandiol, 16mmol/gio (2%)
cua dipropylen glycol, 13mmol/gi¢ cua hydroxyaxeton (1,5%), 11mmol/gid cia
axetaldehyt, 9mmol/gi& ciia axit axetic va 6mmol/gidr ciia axit focmic (céc tri s6

trong ngic thé hién hiéu suét tinh theo hydro peroxit dugc st dung).
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Vidu9
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit co tai tudn hoan pha hitu co

Vi du 8 duoc 1ap lai, v6i mac ding vao thiét bi phan ting kiéu vong lap 90
g/gio cua propen, 140 g/gio ciia dung dich nude hydro peroxit 20,3% khéi luong,
120 g/gid cta dung dich nudc, chira 1,5% khdi luong natri vonframat dihydrat,
3,5% khdi lugng axit phosphoric va 0,1% khéi Iugng hydro peroxit, do pH ciia n6
da duoc didu chinh t6i 1,5 natri hydroxit rén, va ca 240 g/gid ciia hdn hop gdm
0,6% khéi luong trioctylamin va 99,4% khdi lwgng pha hiru co tir vi du 8 da dugc
giam 4p 4p xubng ap sudt mdi trudng.

8mmol/gi¢ cia oxy dugc tao ra trong pha khi. Pha nudc c6 do pH bang 1,7
va gdm 124mmol/gié ciia hydro peroxit, cho mirc d6 chuyén hoa cua hydro
peroxit 1a 85%. 25mmol/gio cua propen dioxit (3%) dugc tao ra trong pha hitu co
va, trong pha nudc, 438mmol/gio (52%) cla 1,2-propandiol, 21mmol/gid (2,5%)
ctia dipropylen glycol, 24mmol/gio cua hydroxyaxeton (3%), 11mmol/gi¢ cua

axetaldehyt, 9mmol/gi¢ cia axit axetic va 12mmol/gi¢ cua axit focmic.

Vidu 10
Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit c6 tai tudn hoan pha hitu co
Vi du 9 dugc 1dp lai, st dung dung dich nudc hydro peroxit 20% khéi
luong va pha hitu co tir vi du 9 da dugc giam ap 4p xudng ap suit moi truong.
24mmol/gid cla oxy dugc tao ra trong pha khi. Pha nuéc c6 do pH bing
1,8 va gdm 143mmol/gid cia hydro peroxit, cho mirc do chuyén hoa cta hydro
peroxit 1a 83%. 26mmol/gid cia propen dioxit (3%) dugc tao ra trong pha hiru co
va, trong pha nudc, 394mmol/gio (48%) cua 1,2-propandiol, 19mmol/gid (2,3%)
cua dipropylen glycol, 21mmol/gi¢ cia hydroxyaxeton (2,5%), 12mmol/gi¢ cta

axetaldehyt, 10mmol/gid cia axit axetic va 6mmol/gid cia axit focmic.

Vidull
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Tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit, sir dung hdn hop hop chit thom
c6 10 nguyén tr cacbon lam dung mdi cung véi viée tach vonframat ra khédi nudc
va pha hitu co |

Vi du 10 dugc lap lai, véi mic ding vao thiét bi phan ung kiéu vong lip
120 g/gid cua propen, 140 g/gid cia dung dich nudc hydro peroxit 20,4% khéi
luong, 120 g/gidr ctia dung dich nude, chira 16,1% khdi luong natri vonframat
dihydrat, 25,6% khéi luohg axit phosphoric va 1,5% khéi lugng hydro peroxit, 6
pH cta n6 da duogc diéu chinh t6i 1,5 natri hydroxit ran, va ca 320 g/gio cla hdn
hop gdm 2,0% khéi luong trioctylamin va 98,0% khdi luong Hydrosol A 200 ND
(hdn hop naptalen thip va hop chét thom c¢6 10 nguyén tir cacbon, DHC Solvent
Chemie).

0,1mmol/gid ciia oxy duge tao ra trong pha khi. Pha nuéc c¢6 do pH bing
2,0 va gdm 58mmol/gir cta hydro peroxit, cho mirc dd chuyén hoa cta hydro
peroxit 1a 94%. 17mmol/gi¢ cua propen oxit (2%) dugc tao ra trong pha hitu co
va, trong pha nudc, 420mmol/gio (50%) cua 1,2-propandiol, 20mmol/gid (4;4%)
cua dipropylen glycol, 12mmol/gid cia hydroxyaxeton (1%), 10mmol/gi& cia
axetaldehyt, 6mmol/gi¢ cla axit axetic va 4mmol/gi¢ ctia axit focmic.

Sau khi x4 4p hdn hop phan tng va tach pha, viéc tach vonframat bing
cach loc nano dugc nghién ciru riéng biét ddi véi pha nude va pha hitu co thu
duogc. Viéc loc nano dugc thuc hién dudi dang loc vudng gbe trong bd phéan loc
c¢6 khudy (METcell) ciia hang Evonik MET. Viéc tach vonframat ra khéi pha nu6c
dugc thuc hién nho st dung mang loc GE DK ctua hang GE Water & Process
Technologies. Viéc tach vonframat ra khdi pha hiru co dugc thuc hién nho st
dung mang loc ONF-2 cua hang GMT Membrantechnik. Trude khi xac dinh kha
ning gitr va kha ning thdm qua, cdc mang dé loc pha nudc pha nudc duoc diéu
hoa bang nuéc va pha nude, va cic mang dé loc pha nuée pha hitu co duge diéu
hoa bang pha hitu co, v6i tbe dd khudy 500phut™ trong cac diéu kién duoc moé ta

trong bang 8.
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Bang 8
Mang MBai chit dugc Ap suit, Nhiét do, Thoi gian loc,
loc MPa °C phut
GE DK Nude 3,0 20 17
pha nudc 3,0 20 438
ONEF-2 pha hitu co 3,0 20 34

Céc diéu kién loc dé x4c dinh kha ning giir va kha nang thim qua dugc dua
ra trong cac bang 9 va 10 va cac thtr nghiém loc dugc thuc hién véi toc do khqu
500phat”. Cac ndéng d6 cia vonfram va nito trong pha dugc s dung (li€u nap),
trong phan bi giit lai va trong phan thdm qua va kha ning giit ddi véi vonfram va
chét xuc tac chuyén pha tinh dugc tir chung duoc dua ra trong cac bang 11 va 12.
Kha ning giit duoc tinh theo cong thirc: 1-(ndng d phin thdm qua)/(ndng dd phan
bi gitt lai) & tirng thoi diém nhat dinh.

Bang 9
Loc 183g pha nuéc bang mang loc GE DK
Thoi gian Ap suit, Nhiét | Khéi lugng tich | Kha ning thdm qua,
loc, phut MPa de, °C lu§ ctia phan kg m'zgiér'lbar'1
thdm qua, g
0 3,0 24 0
98 3,0 24 18,0 0,071
198 3,0 24 36,2 0,071
314 3,0 24 54,4 0,067
470 3,0 24 72,8 0,062
560 3,0 24 90,0 0,062
Bang 10
Loc 200g pha hiru co bang mang ONF-2
Thoi gian loc, Ap suit, Nhiét Khéi lugng Kha ning thim qua,
phut MPa do, °C tich luy cua kg m~hbar’
phén thAm qua,
g
0 3,0 25 0
10 3,0 25 20,2 0,772
21 3,0 25 40,0 0,735
32 3,0 25 59,8 0,710
46 3.0 25 79,5 0,667
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l 62 | 3,0 | 25 | 100,3 | 0,625
Bang 11
Loc nano d6i v6i pha nudc
Mang Mau duoc phan tich | Nong do Nong 6 | Muc giir | Mirc
vonfram, | nito, ppm | vonfram, | giit
ppm % PTC,
%
GE DK Liéu nap 21000 51
Phan bi giir lai sau 40000 58
560 phut :
Phén thim qua sau 2800 39 93 33
560 phut
Bang 12
Loc nano ddi véi pha hiru co
Mang Mau duoc phan tich | Nong @6 | Nong dd | Muc gitt | Mirc
vonfram, | nito, ppm | vonfram, | gil
ppm % PTC,
%
ONF-2 Liéu nap 15000 1650
Phén bj giit lai sau | 29000 3300
62 phut
Phén thim qua sau 7 210 99,998 94
62 phut
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Yéu cau bao ho

1. Quy trinh tao ra 1,2-propandiol tir propen va hydro peroxit bao gdm cac budc:

a) cho propen (1) phan tmg v6i hydro peroxit (2) véi su c6 mit ctia hdn hop chét
xuc tac (3) chira chét xiic tac chuyén pha va heteropolyvonframat, trong d6 phan
g nay duoc thyc hién trong hdn hop 16ng (6) gdm pha nuée c6 d6 pH tbi da 1a 6
va pha hitu co, |

b) tach hdn hop hai pha (6) thu duge & budc a) thanh pha nuée P1 (8) va pha hitu
co P2 (9) chira propen oxit,

c) ‘téi tudn hoan propen oxit c6 mit trong pha hiru co da duoc tach P2 (9) vao phan
ung cua budce a) va

d) tach 1,2-propandiol (20) ra khoi pha nuée P1 (8) da dugc tach ra & bude b).

2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, heteropolyvonframat c6 mit troug pha
hitu co P2 (9) da dugc tach ra & budc ¢) duge tai tudn hoan vao phan \mg cia

budc a).

3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, khac biét & chd, d6 pH ctia pha nude & bude a)
dugc duy tri ndm trong khoang tir 1,0 d&én 3,5, t6t hon 12 nim trong khoang tir 2,0

dén 3,0.

4. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 t6i 3, khac biét & chd, pha
nuée P1 (8) duge tach bang cach loc nano (10) & budc d) thanh phan bi giir lai
(11) giau heteropolyvonframat va phan thdm qua (12) nghéo heteropolyvonframat,
phan bi giit lai (11) dugc tai tudn hoan vao phan Ung cia budc a) va 1,2-

propandiol (20) duoc tach ra khoi phan thim qua (12).
5. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 t6i 4, khac biét & chd, phan

ung cua bude a) dugce thuc hi€n véi sy c6 mat cda it nhat mot dung moi c6 diém

sdi 16n hon 100°C va d9 hoa tan trong nude ¢ 20°C nh6 hon 250mg/kg.
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6. Quy trinh theo diém 5, khac biét & chd, dung moi nay 1a metyl este ciia axit béo

da dugc epoxy hoa.

7. Quy trinh theo diém 5, khéc biét & chd, dung mdi nay 1a hydrocacbon thom da
duogc alkyl hoa c6 8 tdi 12 nguyén tir cacbon.

8. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 t6i 7, khac biét & chd, pha
hiru co P2 (9) di dugc tach ra & budce b) duge tai tuan hoan hoan toan hodc mot

phan vao phan ing cta budc a).

9. Quy trinh theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 t6i 8, khac biét & chd, pha
hitu co P2 (9) duge tach hoan toan hodc mdt phan bang cach loc nano (24) & bude
¢) thanh phén bi giit lai (25) giau heteropolyvonframat va phan thim qua (26)
ngheo heteropolyvonframat va phén bi gitr lai (25) dugc tai tudn hoan vao phan

ung cua buéc a).

10. Quy trinh theo diém 9, khac biét & chd, pha hitu co P2 (9) duogc tach b%lng cach
loc nano (24) thanh phan bi giir lai (25) gidu heteropolyvonframat va phén thim
qua (26) nghéo heteropolyvonframat, dong S1 (28) gdm propen chua phan tng va
propen oxit dugc tao ra dudi dang hop chét trung gian dugc tach bédi bd phan
chung cit (27) ra khoi phan thdm qua (26) va dong S1 nay (28) duoc tai tudn hoan

vao phan ing cla budc a).

11. Quy trinh theo diém 9, khac biét & chd, pha hitu co P2 (9) duge tach bsi bo
phén chung cit (27) thanh dong S1 (28) chita propen chua phén Ung va propen
oxit dugc tao ra dudi dang hop chét trung gian, va ca dong S2 (29) nghéo propen
va propen oxit, dong S2 (29) dugc tach bang cich loc nano (24) thanh phén bj giir
lai (25) giau heteropolyvonframat va phin thim qua (26) ngheo
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heteropolyvonframat va dong S1 (28) duoc tai tudn hoan vao phan tng ctia budc

a).

12. Quy trinh theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 t6i 11, khac biét & chd, &
budc d), trude khi tach 1,2-propandiol, peroxit dugce loai bo bdi b phan hydrd

hod ¢ xuc tac (14).

13. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 t&i 12, khac biét & chd, pha
nude P1 (8) di dugc tach ra 6 bude b) dugc cho tiép xic véi propen 16ng (1) &
bude d) dé tao ra pha nuéc P3 (32) va pha hitu co P4 (33), pha hitu co P4 (33)
dugc tai tudn hoan vao phan Gng cia budc a) va 1,2-propandiol duoc tach ra khoi

pha nudc P3 (34).

14. Quy trinh theo diém 13, khac biét & chd, propen (1) duoc nap vao quy trinh

nay duy nhét & bugc d).

15. Quy trinh theo diém bit ky trong s cac diém tir 1 t6i 14, khac biét & chd,

propen dugc ding & dang hdn hop véi propan.

16. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 15, khac biét & chd, budc
a) dugc thyuc hién mot cach lién tuc va néng dd hydro peroxit trong pha nudce nam

trong khoang tir 0,1 dén 5% khéi lugng.

17. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 16, khac biét & chd, bude
a) dugc thuc hién mdt cach lién tuc trong thiét bi phan Ung kiéu vong ldp co céc
chi tiét bén trong c¢b dinh, va hdn hop léng (6) dugc din qua thiét bi phan img kiéu

vong 1ap vé6i luu luong du dé sinh ra dong chay réi trén cac chi tiét bén trong nay.

18. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 t6i 17, khac biét & chd,

heteropolyvonframat 1a polyvolframphosphat.
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19. Quy trinh theo diém 18, khac biét & chd, polyvolframphosphat ¢ budc a) dugc

tao ra tai chd tir axit phosphoric va natri vonframat.

20. Quy trinh theo diém 19, khac biét & chd, axit phosphoric va natri vonframat

duogc st dung véi ty 16 mol nam trong khoang tir 1:2 dén 10:1.

21. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 t6i 20, khac biét & chd, chit
XUc tac chuyén pha chua it nhit mot mudi c6 ion amoni bic ba hodc bac bbn c6
cong thue cdu trac R'R’R*R*N”, trong d6

R' 12 nhém Y-O(C=0O)R’, trong d6 Y 12 mét nhoém trong sb cac nhém CH,CH,,
CH(CH;)CH, va CH,CH(CHj3) va R’ 1a nhém alkyl hodc nhém alkenyl c6 11 t6i
21 nguyén tir cacbon,

R? 14 hydro hodc nhém alkyl ¢6 1 t6i 4 nguyén tir cacbon va

mdi R® vaR* doc 1ap 1a R!, nhém alkyl c6 1 téi 4 nguyén tir cacbon hodc Y-OH.

22. Quy trinh theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 t6i 21, khéac biét & chd, bude
b) dugc thuc hién véi su c6 mit ciia pha khi va ham lugng oxy ctia pha khi nay
duge duy tri & mirc nhd hon 7% thé tich bang cach nap khi tro (22) va thdo ra
dong khi (23).
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