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(57) Sang ché d& cap dén chat hip phu zeolit dira trén céac tinh thé zeolit X duoc két tu kich

thuéc nho chira bari, két hop dugc cac tinh chét tdi wu veé tinh chon loc va do bén co hoc.

Chat hap phu nay dugc sir dung trong cac (mg dung dé phan tach cac phan doan chira cac

chat ddng phan Cg thom va cu thé 1a xylen, dé phan tach cac chit déng phan toluen duoc

thé, nhu nitrotoluen, dietyltoluen hodc toluendiamin, dé phan tach cac cresol va dé phan
tach rugu polyhydric nhu dudng.
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Linh vic k§ thuit dwoe dé cap
Séang ché dé cap dén chét hap phy, & dang chit két tu (chit hip phu zeolit duoc
két tu) dua trén céc tinh thé zeolit X nho chira bari hodc bari va kali, va d& cap dén quy
trinh san xuit chat hip phu nay, va quy trinh thu hdi para-xylen, cic quy trinh phan
tach rugu polyhydric, phan tach cic déng phan toluen duge thé va phan tach cresol sir
dung chét hép_phunéy.
| Nhitng chit hip phu nay biéu hién ca kha ning hip phu téi wu va do bén co _
hoc tdi vu va cu thé hon c6 thé dugc st dung dé san xuét para-xylen rat tinh khiét tir

nguyén liéu hydrocacbon thom chita cac chit ddng phan c6 8 nguyén tir cacbon.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Viéc stt dung chét hép phu zeolit duoc két tu bao gdm zeolit X hoic Y chira, -
ngoai cation natri, ion bari, kali hodc stronti, mot minh ho#c & dang hdn hop, dé 'he‘ip
phu chon loc para-xylen trong hdn hop hydrocacbon thom, di dugc biét r5 trong giai
phép k§ thuat da biét. |

Patent M§ s6 3 558 730, 3 558 732, 3 626 020 va 3 663 638 bdc 1 rang chat
hép phu zeolit chita nhom silic oxitt dya trén natri va bari (US 3 960 774) hodc dua
trén natri, bari va kali, 14 hi¢u qua cho viéc phan tach para-xylen c6 mit trong cac phan
doan Cg thom (céc phén doan chtra hydrocacbon thom ¢6 8 nguyén tir cacbon).

Chét hip phu zeolit duoc md ta tfong patent My s6 3 878 127 dugc sir dung 1am
tac nhéan hép phu trong cac quy trinh pha long, tt hon néu 1a kiéu dong nguoc mo
phong, tuong tu nhu cac quy trinh dugc md ta trong patent My s6 2 985 589 va céc
quy trinh 4p dung, khong ké truong hop khéc, cho céc phan doan Cg thom. |

Theo cac sang ché dugc liét ké trén day, chat hap phu zeolit dugc tao ra & dang
bot hodc & dang chét két tu bao gdm chit yéu 1a cée zeolit va 1én t&i 20% khédi luong 1a

chét két dinh tro.
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Quy trinh téng hop zeolit X thuong duge thuc hién bing cach tao mam va két
tinh gel nhdm silic oxitt. Thong thuong, tinh thé zeolit dugc didu ché tir dung dich
nudc chira natri (vi du, dung dich nudc natri hydroxit), va, néu mudn, cation natri, tat
éé hodic timg phdn, ¢6 thé dugc thay thé bang (trao dbi vdi) céc cation khac, vi dy bari
ho#c bari va kali. Cac qué trinh trao dbi cation nay c6 thé duoc thuc hién trude khi
va/hodc sau khi xay ra su két tu c_:fla zeolit dang bui véi chét két dinh két tu, theo cdc
ky thuét thong thuong da biét boi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§
thuat.

Quy trinh téng hop zeolit X tao ra céc tinh thé (thuong & dang bot), viéc st
dung céc tinh thé nay trén quy md cong nghiép 1a rt kho (giam 4ap suét déng ké trong -
cac budc xur ly). Do do, cdc dang két tu Cﬁa c4c tinh thé nay, & dang hat, cdc san phém
dang sqi_ va cac dang két tu khac dugc vu tién hon, cic dang nay c6 thé thu duoc bang
cac k¥ thuét ép dun, tao pelet va cac ky thuat két tu khac da biét dbi voi ngudi c6 hiéu
biét trung binh frong linh vuc k¥ thuét. Nhitng chét két tu nay khong c6 nhuoc diém
vOn co cta cac vat liéu dang bui.

Nhitng chit két tu nay, du & dang khdi, hat, vat liéu ¢p dun va céc dang khéc,
thudong bao gdm cac tinh th ctia (cac) zeolit, tao thanh thanh phin hoat tinh (theo
nghia hép phu), va chét két dinh d& dam bao su dinh két cia céc tinh thé & dang chit
két tu va dé 1am cho chung c6 do bén co hoc da dé chiu duogc cac rung chén va chuyén
dong ma chung phai chiu trong cdc qud trinh van hanh dé tach cac chét dong phan ra
khéi cac phan doan Cg thom.

Tuy nhién, cac tinh chit hip phu cla nhitng chét két tu nay bi gidm rd rét so voi
bot duoc tao ra tir cac tinh thé do su c6 mit cua chét két dinh két tu ma tro v6i sy hap
phu.

Nhiéu c4ch thitc khac nhau da dugc dé xuét dé giai quyét nhugc diém chét két
dinh két tu tro v6i kha nang hdp phu nay, bao gdm phuong phap chuyén héa tat ca
ho#c it nht mot phin ciia chat két dinh két tu nay thanh zeolit hoat tinh do khé& ning
hép phu. Quy trinh nay hién nay da dugc biét rd béi ngudi c6 hiéu biét trung binh
trong linh vuc k¥ thuét, vi dy, véi tén goi 1a "quy trinh zeolit héa". bPé dé dang thuc

hién quy trinh nay, viéc st dung dugc thyc hién véi chit két dinh c6 thé zeolit hoa,



31117

thuong thudc ho kaolinit, va t5t hon 1 duoc nung trudce tai nhiét do thuong nam trong
khoang tir 500°C dén 700°C.

| Dang khac bao gém tao khudn céac hat kaolin va sau dé zeolit héa kaolin nay;
nguyén tic cia né duogc néu trong "Zeolite Molecular Sieves” ciia D.W. Breck, John |
Wiley and Sons, New York (1973), trang. 313. Cong ngh¢ nay da dugc 4p dung thanh
cdng dé san xuét cac hat zeolit A hoic zeolit X, 1én t&i 95% khéi luong bao gdm chinh
zeolit nay va ph?m con lai Ia chét két dinh chua duoc chuyén héa (xem, vi du, patent
My US 3 119 660, trong d6, da phat hién ra 13 viéc san xuét zeolit X doi héi phai bd
sung ngudn silic oxit vao mdi tredong phan tng).

Pon sang ché s6 FR 2 789 914 md ta quy trinh san xut chat két tu dua trén
zeolit X, v6i ty 1& Si/Al nim trong khoang tir 1,15 dén 1,5, dugc trao ddi v6i bari va
tuy y voi kali, béng cach két tu bot zeolit X néu trén véi chéit két dinh, nguén silic oxit
va cacboxymetylxenluloza, va sau do zeolit hoa chét két dinh bang cach nhung chit
két tu vao dung dich kidm. Sau phéan @ng trao dbi ion clia zeolit v&i ion bari (va tlly ¥
v6i ion kali) va hoat hoa, chét két tu thu dugc nhu vay thé hién cac tinh chat duoc cai
thién dbi voi kha ning hép phu para-xylen c6 mit trong cac phan doan Cg thom so v6i
cac chét hap phu dliqc diu ché tir cung luong zeolit X va chét két dinh nhung trong d6
chat két dinh khong dugc zeolit hoa.

Gan day, patent My s6 US 7 820 869 md ta quy trinh phan tach pafa-xylen co
mit trong cac phan doan thom bang céach st dung chét hip phu loai "khong c6 chét két
dinh", nghia 1a khoéng c6 vat liéu dang vo dinh hinh hodc c6 luong vat liéu vo dinh-
hinh nhé hon 2% khéi luong, dua trén zeolit X, sw hao hut khi bde chay cia chét hép
~ phu nay 13 trong khoang tir 3 dén 5%. Céc chit hip phu nay thu duoc sau giai doan'
zeolit héa chit két dinh va khong chira, hoac chi chita mot lwgng nhd hon 2% khdi
lugng va thudng nhé hon 0,5% khéi luong vat liéu vo dinh hinh ho#c khong phai 1a
zeolit. Chiing thé hién kha ning hp phu duoc cai thién va céc tinh chét chuyén dugc
~ cai thién dbi v6i céc quy trinh phan tach nhiét do thip c6 thoi gian chu ky ngén. Mit
vkhéc, khong c6 thong tin nao dugc dua ra vé d0 bén co hoc cua céac hat "khong c6 chét |

két dinh" nay.
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Ngoai céc déc didm v& tinh chon loc t6t dbi véi chit dugc phén tach tir hdn hop
phan tng, chit hdp phu phai c6 tinh chit chuyén vét lidu tot dé dam bao sb dia ly
thuyét di dé thuc hién viéc tach hiéu qué cac chét nay trong hdn hop, nhu dugc thé
hién boi Ruthven trong cubn “Principles of Adsorption and Adsorption Processes”,
John Wiley & Sons (1984), trang 326 va 407. Ruthven mo ta la (trang 243), trong
trudmg hop chét hip phu & dang chat két tu (chat hip phu zeolit dugc két tu), tinh chét
chuyén vat liéu néi chung phu thudc vao sy cong hop kha ning chéng khuyéch tan noi
tinh thé va kha néng chéng khuéch tan giita cac tinh thé. Kha ning chéng khuyéch tan
ndi tinh thé ty 1¢ thuan véi binh phuong ban kinh ctia cac tinh thé va ty I¢ nghich véi
- do khuyéch tan clia cac phan tir ndi tinh thé.

Kha nang chéng khuyéch tan giita c4c tinh thé (con dugc goi 1a kha ning chéng
15 16m), mot phan, ty 18 thuan v6i binh phuong cta béan kinh cia chét két tu va ty 18
nghich v&i do khuyéch tén cla cdc phén ti trong céc 16 16n. Bbi véi ééu trac zeolit
nhét dinh, kich thuéc chét két tu nhét dinh va nhiét do van hanh nhét dinh, d6 khuyéch
tan duoc cd dinh va cach duy nhét dé cai thién tinh chét chuyén vt li€u bao gém lam
giam duong kinh cda céc tinh thé. Do d6, sy gia tang tinh chit chuyén n6i chung s& dat
~dugc b.%mg cach lam giam kich thudc cua tinh thé.

Pé danh gia su cai thién dong hoc chuyén nay, c6 thé sir dung 1y thuyét v& cac
‘dia dugc md t& bdi Ruthven trong “Principles of Adsorption and Adsorption
Prdcesses”, trang 248-250. Phuong phap nay dua trén viéc bidu difn mot cot bang sb
lugng hitu han cac 10 phan tng gia dinh ma dugc khudy 1y tudéng (céc giai doan ly
thuyét). D6 cao twong dwong cta cac dia ly thuyét 1a dai hiqng do truc tiép su phan tan
theo tryc va kha niang chéng chuyén vt liéu ctia hé théng.

Patent M§ s6 US 7 812 208 md ta quy trinh phén tach para-xylen c6 mit trong
cac phan doan thom bing cach sir dung chit hép phu kiéu "khong c6 chit két dinh",
nghia 13 khong c6 vat liéu v6 dinh hinh hodc c6 mot luong vat ligu vo dinh hinh nhé
hon 2% khéi luong, dua trén zeolit X, c6 kich thuge tinh thé trung binh nhé hon 1,8
pm. Cac chét hép phu nay thu dugc sau giai doan zeolit hoa chét két dinh. Cac chat
hép phu nay c6 cac tinh chét chuyén va hdp phu dugc cai thién va khong chira, hodc

chi chira mét lugng nhoé hon 2% khéi luong va thuong nhd hon 0,5% khdi lwong vat
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liéu vo dinh hinh hodc khong phai 1a zeolit. Mat khéac, khong c6 thong tin nao dugc
dua ra lién quan dén d6 bén co hoc cuia nhitng hat "khong c6 chét két dinh nay".

| Tinh chét thit ba ciia chit hip phu cin thiét ¢ dam bao qué trinh phén tach pha
16ng kiéu ngugc dong mod phéng ¢6 hiéu qua tét 12 c6 dd bén co hoc tdt. P4 14 vi, trong
cac didu kién van hanh chuén dbi véi kiéu quy trinh nay, (g sudt co hoc déng ké tac
dung 1én chét hép phu trong céc cong xudng, din dén sy tao thanh cac hat min, gy ra .
su giam hiéu sudt (xem, vi du “Primary Analysis on State of xylen Adsorption Unit”,
Li et al., Jingxi Shiyou Huagong, 2004 (4), 54-55), hién tugng nay tdng 1én twong Ung
vé6i d6 bén co hoc cta chat hip phu giam xudng.

Vi véy, don sang ché sd FR 2 903 978 md t4 quy trinh san xuét chét két tu dua
trén zeolit X, c6 céc tinh thé nho, véi kich thude nhé hon 1,7 um, véi ty 1€ mol Si/Al
sao cho 1,15 < Si/Al £ 1,5, duogc trao dbi véi bari va tuy y voi kali, bﬁng cach két tu

bot zeolit X v6i chét két dinh, ngudn silic oxit, va sau d6 zeolit hoa chét két dinh bang
cach nhl’ing chat két tu vao dung dich kiém. Sau khi trao d6i ion cia zeolit v6i ion bari
(va tuy y v6i ion kali) va hoat hoa, cic chit két tu thu duoc nhu vay co tinh chét
chuyén duoc cai thién trong cac quy trinh phan tach para-xylen c6 mit trong cac phan
doan thom trong khi ting cudng do bén co hoc ctia ching.

Vi vay, duoc biét rfmg chit hip phu zeolit duoc két tu dwa trén zeolit X dugce

" trao dbi v6i bari (hodc bari va kali) biéu hién tinh chit hép phu xylen t6t va kha ning
chon loc t8t d6i v6i para-xylen c6 mit trong cic phan doan Cg thom, trong pha 16ng.

Ngoai ra, da biét tr WO 2008/009845 ring tinh thé kich thuéc nhé cua (céc)
zeolit thudng gop phan vio tinh chét chuyén vat liéu t6t hon nhung c6 do bén co hoc
kém hon so véi tinh thé ciia cung zeolit nay nhung c6 kich thuéc 16n hon.

Do d6, ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay du kién 1a chat hdp phu
zeolit duoc két tu, dua trén zeolit X, c6 tinh thé kich thuéc nho, chia bari (hodc bari
va kali) c6 tinh chit hip phu para-xylen tbt, tinh chon loc t6t va tinh chat chuyén vat
lidu tét va vi vy mong doi cht hap phu niy c6 hiéu qua ban d'?lu_ tdt trong viéc tach
para-xylen c6 mit trong cac phin doan Cg thom trong quy trinh pha long, vi dy, kiéu

ngugc dong mo phéng.
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Giai phép k¥ thuét da biét boc 19 ring k¥ thuat zeolit hoa chat hip phu da két tu
c6 thé 1am ting kha ning hép phu. Tir giai phap k§ thuét da biét, nguoi c6 hidu bidt
trung binh trong linh vuc hiéu ring ¢c6 thé thuc hién chuyén hoéa hoan toan chét két
dinh thanh zeolit dé dat dwoc kha nang hip phu t6i da ma khéﬁg anh huéng dén cac
tinh chit co hoc ctia chit hip phy da két tu néu trén.

| Trén thuc té, hién nay céc tac gia sang ché da phat hién ra rang, sau khi chuyén
hoa hoan toan chit két dinh thanh zeolit, cac tinh chét co hoc khéng phai ludn ludn
dwoc duy tri hodc duge tdi wu héa. Do d6 van c6 nhu cau vé chét hap phu zeolit duge |
két tu c6 tinh chét co hoc t8t va c6 tinh chit chon loc tdt, cu ‘ihé 1a dbi vé6i kha nang
phan téch cac chit ddng phén xylen tlr cac phan doan Cg thom. Do d6, céc técv gia sang
ché da phat hién ra ring c6 ton tai sir thoa hiép giita diéu kién t6i wu cho hép phu va
diéu kién tdi wu cho dd bén co hoc. |

Vi vy mdt muc dich ciua séng ché 13 d& xuét chét hip phu zeolit dugc Kkét tu,
dua trén zeolit X, c6 cac tinh thé nho, chira bari hoic bari va kali, chét hé.p phu nay Kkét
hop:

tinh chon loc tdt;

tinh chét chuyén vat liéu dugc cai thién,

kha ning hip phu tdi vu va '

d6 bén co hoc tét,

dé phan tach para;xylen c6 mit trong cdc phan doan Cg thom trong quy trinh |
pha léng, vi du kiéu ngugc dong mod phdng. v

Céc tac gia sang ché dd phat hién ra 13 chét hip phu zeolit, dwa trén zeolit X, c6
c4c tinh thé nho, duge két tu bing chat két dinh c6 thé zeolit hoa, ma chat két dinh cia
- ching di dugc dua vao phan Gng zeolit hda hoan toan hodc gan nhu hoan toan, nhd d6
chuyén héa hoan toan hoic gén nhu hoan toan chét két dinh thanh vt liéu hoat tinh,
khong c6 kha nang hép phu tdi da hodc d bén co hoc tdt. |

Céc tac gia sang ché da phat hién ra 1a su théa hiép tdt nhét giita kha ning hip
phu t8i da va d6 bén co hoc cao xay ra khong phai cho muc d§ zeolit hoa t61 da ma dé
cho mt’rc‘ do6 zeolit hoa sao cho ham lwong cua pha khéng zeolit ctia chat hip phu nim

trong khoang tir 2% dén 5% khéi lugng, trén tdng khdi lugng clia chét hép phu nay.
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Ban chét ky thuét clia sang ché

Do d6, dbi tuong dau tién igcfla sang ché 13 chét hép_ phu zeolit dugc két tu, co
céc tinh chit duge t6i wu hoa, cu thé 1a dé phéan tich para-xylen ra khéi cac phan doan
Cs. Chét hép phu zeolit dugc két tu c6 tinh chit chon loc dbi voi para-xylen va tinh
chét chuyén vat liéu téi da, trong khi thé hién do bén co hoc tbi da két hop v6i kha
ning hip phu ti wu, va dic biét phit hop dé sit dung trong quy trinh phan téch para-
xylen trong pha 16ng, t6t hon 1a kiéu ngugc dong mod phong. |

Vi vay, sang ché dé cap dén chét hép phu zeolit dugc két tu, dua trén tinh thé_ _
zeolit X va trén it nhit mét pha khong zeolit, trong chét hip phu nay: |

- c4c tinh thé zeolit X co:

duong kinh trung binh s6 nho hon hodc bing 1,7 pm, tdt hon 13 nhé hon hoic
béﬁg 1,5 um va tot hon nira 13 nh_(’)hhon hodc b%mg 1,2 pm,

ty 1€ nguyén tir Si/Al nim trong khoang tr 1,0 dén 1,5, tot hon 1a »ném trong:
khoang tir 1,05 dén 1,5 va t5t hon nita 12 ndm trong khoang tir 1,10 dén 1,5, cac giéi
han dugc bao gém vao, '

- ham luwong theo khéi lwong ctia pha khong zeolit (NZP: non-zeolitic phase) 13
“sao cho 2,0% < NZP < 5,0%, tét hon 1a sao cho 3,0% < NZP < 5,0%, tét hon nira 1
sao cho 3,0% < NZP < 4,0%, thuan lgi 1a sao cho 3,2% <NZP <3,7% khéi lugng cua
tbng khdi lwgng chit hap phuy,

- ham luong theo khdi lugng clia bari oxit (BaO) 1 16n hon 23%, t6t hon 13 16n
hon 32% va t6t hon nita 12 16n hon 33% trén tdng khdi lugng ctia chit hép phuy,

- ham lugng theo khéi luong ciia kali oxit K,O nhé hon 9%, tét hon 13 nho hon
8% va t6t hon nita 1a nﬁmktrong khoang tir 0% dén 2%, thuan loi 1a nim trong khoang
tir 0% dén 1%, céc gii han dugc bao gdm vio, trén téng khéi luong ctia chét hip phu,
va

- tbng ham luong theo khéi lugng cua cic oxit clia c4c ion kim loai kiém hodc
 kim loai kiém thd, ngoai BaO va IZZO, 12 nhé hon 5% va tét hon 1a ndm trong khoang
tr 0% dén 2%, va thudn loi 12 ndm trong khoang tir 0% dén 1%, céc gidi han dugc bao

gdm vio, trén tong khdi lwong ctia chét hip phu.
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Chét hap phu zeolit dugc két tu theo sang ché 1a chét hép phu dya trén cac tinh
thé zeolit kiéu faujasit, thudng duoc goi bang tén 1a kiéu X. Thuat hgfr "zeolit X" duogc
hiéu c6 nghia 13 cic zeolit ma c6 ty 1€ nguyén tir Si/Al ndm trong khoang tir 1,0 dén
1,5, céc gidi han duoc bao gém, tdt hon 1a ndm trong khoang tir 1,05 dén 1,5, cac gidi
han dugc bao gdm, va vén t6t hon 13 ndm trong khoang tir 1,1 dén 1,5, cac gi6i han
dugc bao gom.

* Trong sb cac zeolit X, hién nay thudng dugc chip nhén 13 hai nhém con duge |
ky hiéu 1a zeolit LSX va zeolit MSX. Zeolit LSX c6 ty 1¢ nguyén tir Si/Al bang xAp xi
1 va zeolit MSX c¢ ty 1€ nguyén tu Si/Al ndm trong khoang xip xi 1,05 dén xép xi
1,15, céc gidi han dugc bad gém.

Theo cac phuong an dugc uu tién cua sang ché, cac tinh thé zeolit X c6 ty 18
nguyén tir Si/Al ndm trong khoang tir 1,1 dén 1,5, c4c gi6i han dugce bao gdbm. Theo
cac phuong an dugc wu tién khéc, cic tinh thé zeolit X 1a céc tinh thé zeolit LSX c6 ty -
1& nguyén tir Si/Al bing xép xi 1. Tuy nhién, sang ché khéng loai trir chit hip phu
chira hdn hop bao gdm hai hodc nhiéu loai zeolit X nhu vira dugc dinh nghia. |

Theo phuong 4n dugc uu tién khic nita cia sang ché, dudong kinh trung binh sb
cia cAc tinh thé zeolit X thuan lgi néu ndm trong khoang tir 0,1 pm dén 1,5 um, thuin
loi hon néu ndm trong khoang tir 0,1 pm dén 1,2 pm, cAc gidi han dugc bao gbm.

Céc chét hip phu zeolit theo sang ché vi vay chira c4c tinh thé ctia (céc) zeolit
X va it nhit mot pha khong zeolit (NZP), nghia 1a pha khong két tinh ma gin nhu tro
v6i chit hip phu. Muc do két tinh cua chét hip phu theo sang ché dugc do boi phan
tich nhidu xa tia X, da biét bsi ngubi ¢6 trinh d9 trung binh trong linh vuc véi tén viét
tht 1a XRD. R

Chét hip phu zeolit theo sing ché tdt hon 14 & dang chét két ty, nghia 12 n6 chira
céc tinh thé cta (cac) zeolit va it nhat mot pha khong zeolit chira it nhit mot chét két
dinh két tu ma tao su dinh két giita c4c tinh thé véi nhau. Chét hép phu zeolit dugc két
tu theo sang ché dwoc goi, khong c6 su phan biét, 1a chét hip phu zeolit duoc két tu,
chét hip phu zeolit hoic van don gian 1a (céc) chét két tu trong phan mo Vté tiép theo.

Theo phuong 4n khéc nita cia sang ché, chat hip phu zeolit c6 ham luong theo

khéi lugng ciia bari oxit (BaO) nim trong khoang tir 33% dén 42%, céc gi¢i han dugc
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bao gdm, va thudng nim trong khoang tir 35% dén 38%, cac gi6i han dugc bao gdm,
trén téng khéi lugng cia chit hap phu.

Theo phuong an dugc uu tién, chit hip phu zeolit theo sang ché c6 sy hao hut
do bbe éhéy, dugc do & 950°C theo Tiéu chuén NF EN 196-2, nim trong khoang tir
4,0% dén 7,7%, tbt hon 1a nam trong khoang tir 4,5% dén 6,5% va thuén loi néu nam
trong khoang tir 4,8% dén 6%, cac giéi han dugc bao gom.

Nhu dugc néu trén, chit hip phu zeolit theo sang ché bat ngd c6 sy thdéa hiép
~t8i wu gitra kha ning hép phu va do bén co hoc. P bén co hoc nay dugc do bing
phuong phap Shell Series SMS1471-74 dugc 1am phi hgp véi chét két tu c6 kich
thudc nho hon 1,6 mm va thuong 1a 16n hon hoac bﬁng 1,8 MPa, thong thuong hon 1a
16n hon hodc bﬁmg 2 MPa, va thuong 1a 16n hon hodc b::fmg 2,1 MPa.

Déi v6i mot phan cia nd, kha nang hip phu dugc dinh lugng bing cach do thé
tich vi 15 ciia chéit hip phu, thé tich ndy dwgc danh gia bang phuong trinh Dubinin-
Raduskevitch bang cach hép phu nito (N2) & nhiét d6 77K, sau khi khit khi trong chan -
khong tai 300°C trong 16 gid. Thé tich vi 18 cla chét hip phu zeolit theo sang ché
duogc do theo cach nhu vay 1a 16n hon 0,250 cm’/g, thudng ndm trong khoang mé rong
tir 0,256 cm®/g dén 0,288 cm’/g.

' Theo khia 'canh khac, sang ché d& cap dén quy trinh san xuét chét hap phu zeolit
duoc két tu nhu vira duge xac dinh, quy trinh nay bao gom it nhét cac budc: '

a) két tu c4c tinh thé zeolit X c6 duong kinh trung binh s6 nh6 hon hodic bang
1,7 pm, t6t hon 1 nhé hon hoic bing 1,5 pm va t6t hon nita 1a nhé hon hogc bang 1,2
um, v6i ty 1& nguyén ti Si/Al nim trong khoang tir 1,0 dén 1,5, t6t hon 13 ndm trong -
khoang tur 1,05 dén 1,5 va con tdt hon nita 1a ndm trong khoang tir 1,1 dén 1,5, cac gidi
han dugc bao gém, v6i chit két dinh chira it nhat 80% khdi lugng, tdt hon 12 it nhét
© 90% khéi lugng, va ot hon nira la it nhit 95% khdi lugng 13 dat sét c6 thé zeolit hoa
va voi nguén silic oxit, sau d6 tao hinh chét két tu va, cubi cung, lam kho va nung chéit
két tu néu trén. |

b) zeolit hoa chét két dinh zeolit hoa dugc b.:?mg cach cho chit két tu thu dugc tir

budc a) tiép xic voi dung dich kiém bazo,
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¢) trao ddi cation ciia chit két tu & budc b) bang céach cho tiép xtc véi dung
dich chira ion bari hodc ion bari va ion kali,

d) trao dbi cation ty ¥ bang cach cho chét két tu & budc c) tiép xtc véi dung
dich chira ion kali,

€) sau dé rira va 1am kho chit két tu d4 thu dugc ndy, va

f) san xut chit hip phu zeolit bang cach hoat hoa chét két tu thu duoc trong
buéc e). |

Kich thuéc cua tinh thé zeolit X dwoc sit dung trong budc a) va cla tinh thé
zeolit X trong céac chét két tu dugc do bang cach quan sat st dung kinh hién vi quét
dién t&¢ (SEM). Quan sét tr SEM cling ¢o thé x4c nhén sy c6 mit clia pha khong zeolit
chtra, vi du, chét két dinh con lai (chét két dinh khong dugc chuyén héa trong budc -
zeolit héa) hodc pha vo dinh hinh bét ki khac trong chit két tu.

Tinh thé thuong mai phd bién nhit ciia zeolit X thudng c6 dudng kinh 16n hon
ho#ic bang 1,8 pm. Céc tinh thé dugc st dung trong ngit canh sang ché t6t hon 13 c6
duong kinh trung binh sd nhé hon hoic bf?mg 1,7 um, déc biét tdt hon 13 nhé hon 1,5
pm va con tdt hon nira 1 nhé hon hodc bing 1,2 pm. C4c tinh thé ma c6 dudng kinh
trung binh sé nhé hon 1,2 um duge xem 1a céc tinh thé rat nhé. Theo sang ché, thuat
ngtt "duong kinh trung binh s6" hodc "kich thude" dwgc st dung cho céc tinh thé
zeolit va cho céc‘ chét két tu. Phuong phép do cac dai lugng nay duoc giai thich sau
day trong phan mo ta. v

Viée két tu va tao hinh (budc a) c6 thé duge thyc hién theo k¥ thuat bat ky da
biét dbi v6i ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nhu ép dun, nén, két tu va cac
- k¥ thuét khac. Céac ty 1¢ cta chét két dinh két tu (xem dinh nghia sau) va cta zeolit
| dugc st dung thudng 13 céc ty 1€ trong céc giai phap da biét, nghia 1a tir 5 phan dén 20
phan khéi lwong 14 chit két dinh trén mdi 95 phan dén 80 phan khdi lugng 14 zeolit.
Chét két tu thu dugce tir bude a), di & dang hat, hat ép dun hodc cac dang khéc, thudong
- ¢6 duong kinh trung binh sb, hodc do dai cua ching (chidu 16n hon néu chiing khong
| phai 12 hinh cau), nam trong khoang tr 0,4 mm dén 2 mm, cy thé 12 nim trong khoang
tr 0,4 mm dén 0,8 mm va t6t hon 13 nim trong khoang tir 0,4 mm dén 0,65 nim, cac

giéi han dugce bao gom.
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Két thic budc a), cac hat min nhét cia chit két tu c6 thé duoc loai bd béng cach

tao gidé xody va/hodc rdy va/hodc cac hat qua 16n co thé duoc loai bo bang céach ray
hodc nghién, trong trudng hop hét ¢ép dun, vi du.
‘ Chét két dinh két tu dwoc st dung trong budc a) chira it nhit 80% khdi luong,
t6t hon 12 it nhat 90% khdi lwgng, tdt hon nita 1 it nhit 95% khéi lwong va dic biét tdt
hon nita 12 it nhit 96% khéi lwong 1a dét sét c6 thé zeolit hoa va ciing c6 thd chira cc
chét két vdinh vb co khac nhu bentonit, attapulgit va cac chit khac. Thuét ngir "dit sét
c¢6 thé zeolit hoa" dugc hiéu c6 nghia 13 dit sét hodc hdn hop dét sét ma c6 thé duge
chuyén héa thanh vat lidu zeolit, thudong bang tac dung cua dung dich kiém bazo. Dt
sét c6 thé zeolit hoa thubfn‘g thuéc ho bao gém kaolin, kaolinit, nacrite, dickite,
halloysite va/hodc metakaolin. Kaolin dugc wu tién hon va dugc st dung phd bién
nhét. » _

Bot duoc tao bdi zeolit X dugce st dung trong budce a) cod thé thu duoc tir quy
trinh tdng hop céc tinh thé cta zeolit X chira chi yéu, thdm chi chi c6, cation natri, vi

" du zeolit NaX (hogc 13X), nhung khong ndm ngoai pham vi bdo ho ciia sing ché néu
- stir dung bot da dugc dua vao mdt hodc nhidu phan tng trao ddi cation, giita qua trinh
tdbng hop & dang NaX va viéc st dung n6 trong budc a). Trong trudng hop nay, cac
bude trao dbi cation ¢) va d) do d6 tré nén khong can thiét. |

| Ngudn silic oxit tiy y ¢6 thé thude loai bét ky da biét dbi v6i ngudi c6 hidu biét
trung binh trong th vure ma 1a chuyén gia vé tdng hop zeolit, vi du, silic oxit keo, tao
cat, da chén trau, tro bay, cat hodc dang khac bat ky cta silic oxit ran.

Trong budc a) ngoai bt tao béi zeolit X va chét két dinh, cac chét phu gia ciing
¢ thé duogc thém vao, vi du, cac chét phu gia nham tao thuén lgi cho su két tu hodc dé
tdng cuodng _héa cung chat két tu dugc tao ra, nhu lignin, tinh bot,
carboxymetylxenluloza va chit phu gia khac da biét d6i véi ngudi c6 hiéu biét trung
binh trong 1inh vuec.

Sau khi lam kho & budc a), viéc nung duogc thuc hién ¢ nhi¢t do thuong nam
trong khoang tir 500°C dén 600°C va viéc nung ndy c6 thé chuyén hoa dét sét c6 thé
zeolit hoéa, thuong 1a kaolin, thanh metakaolin, chit nay lai c6 thé chuyén hoéa tiép

thanh zeolit trong budc zeolit héa (budc b)). Nguyén tic ciia né dwugc néu trong
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“Zeolite Molecular Sieves” cia D.W. Breck, John Wiley and Sons, New York.(1973),
trang 314-315.

Viéc zeolit hoa chét két dinh két tu duoc thuc hién theo phuong phép bat ky -
' duqc biét rd hién nay ddi v6i ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vuc va c6 thé, vi
du, duqc thuc hién bang cich nhing san phim tir budc a) vao dung dich kiém bazo,
thuong 13 dung dich nude, vi dy, dung dich nuéc natri hydroxit va/hodc kali hydroxit.

Céc tac gia sang ché da phat hién ra 1a lugng tbi thiéu theo khéi lwong ciia pha
khong zeolit khong tuong quan chinh xéac voi tinh chét co hoc tdi wu ctia do bén nén
(bed strength - BS), thong thuong BS 16n hon hodc béng 1,8 MPa, t6t hon 13 16n hon
hoac b'élng 2 MPa, d6i véi loai chit hép phu zeolit néu trén. Do d9, sy zeolit hoa phai
duoc kiém so4t tot sao cho dat dugc su théa hiép tdi vu gitta lugng theo khdi lugng
ctia pha khong zeolit (NZP) va dd bén co hoc, cu thé 1a BS. Nhu duoc chi ra ¢ trén,
chét hip phu zeolit dugc két tu theo sang ché ¢ luong theo khéi luong ctia pha khong
zeolit (NZP) sao cho 2,0% <NZP <5,0%. »

Céc thong sb c6 thé anh huéng dén mirc d6 zeolit hoa tbi ﬁ’u can dugc 4p dung
trong qué trinh tbng hop chat hép phu zeolit theo sdng ché cy thé 12 ndng d6 ciia dung
dich kiém duoc st dung, nhiét do ma qua trinh zeolit hoa dugc thyc hién va thoi gian
kéo dai phan tng zeolit hoa, nghia 1a thdi gian luu cia chét hip phu zeolit trong dung
dich kiém dugc sir dung nay.

| Vi vy, bude zeolit hoa theo quy trinh cta sang ché co thé tao ra chét hip phu
- zeolit c6 sy thoéa hiép t81 vu gitta kha nadng hép phu va do bén co hoc, cu thé 1a BS.
~ Céc vi du dugc trinh bay sau day dé minh hoa cho sang ché cho théy 13 su thoa hiép tb1
wu néyv dat duoc b%mg cach diéu chinh né)ng d6 dung dich kiém bazo, nhiét d6 zeolit
héa va thoi gian zeolit hoa. |

Theo nguyén tic chung, ndng d6 cia dung dich kidm zeolit hoa t&t hon 14 ndm
trong khoang tir 0,5 M dén 5 M. Qua trinh zeolit hoa tdt hon 13 dugc thyc hién trong
cac diéu kién néng, tai nhiét do 16n hon nhiét d6 xung quanh, va thuong 13 & nhiét do
khoang tir 80°C dén 100°C, vi du nam trong khoang tlr nhiét d§ xung quanh (nghia 13,

xAp xi 20°C) dén didm s6i clia dung dich kiém zeolit hoa. Thoi gian kéo dai qua trinh
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zeolit hoa thudong ndm trong khoang tir vai chuc phut dén vai gio, t6t hon 1a khoang tir
1 gi& dén 8 giv, tot hon nita 1 ndm trong khoang tir 2 gid dén 6 gio.

' Budc ¢) la phan tng trao dbi véi bari cua cac cation cia zeolit dugc thuc hién
theo phwong phap thong thuong da biét dbi voi ngudi c6 hidu biét trung binh trong
[inh vure va thudng bing céch cho chat két tu thu dugc tir buée b) (hodc bude d) tiép
xtic véi mubi bari, nhu bari clorua (BaCl,), trong dung dich nudc & nhiét do nam trong
khoang tir nhiét d6 xung quanh dén 100°C va t6t hon 13 ndm trong khoéng tir 80°C dén
100°C. bé ‘nhanh chéng thu duge cic ham lwong bari oxit cao, nghia 13, t6t hon néu
16n hon 32% khéi lwong, trén tdng khédi lwong cta chét két tu, va tét hon néu ndm
trong khoang tir 33% dén 42% khéi luong va thuaflnllqi néu ndm trong khoang tir 35%
dén 38% khdi luong, trén téng khdi luong ciia chat két tu, cc’)b thé tt hon néu phan tng
voi luqﬂg du 16n ion bari, so v&i cac cation ciia zeolit ma mong mubn trao ddi, thuong
~ vuot qua khoang 10 dén 12, thuan loi néu bang cach thuc hién cic phan ting trao dbi
 lién tyc.

Phan mg trao d6i tiy ¥ véi kali (budc d) c6 thé dwoc thyuc hién trude va/hoic
sau khi trao d6i véi bari (budc c.) Nhu da chi ra trén day, ciing c6 thé két tu, trong
budce a), bdt duoc tao boi zeolit X di chira ion kali (trao ddi trude céc cation cd mit
trong zeolit X khéi dau, thuong 1 cation natri, véi ion kali truée budc a) va c6 thé
phén tan (hodc khong) véi bude d).

Quy trinh rra, thudong 1a va tdt hon 13 véi nude, duge thuc hién tiép theo, sau
dé 1a quy trinh lam kho chét két tu da thu dut(jc nhu vay.

- Viéc hoat hoa sau quy trinh lam kho dugc thyc hién thuong 1a theo cac phuong
phéap da biét d6i vai ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vyc, vi du tai nhi€t 46 -
vthu‘ong nam trong khoang tir 100°C dén 400°C, t&t hon 13 ndm trong khoang tir 200°C
dén 300°C. Buéc e) hoat hoa c6 muc dich ¢b dinh ham lugng nuée va ca lugng hao
" hut khi bdc chay cia chét hép phu theo céch t81 wu cho tmg dung dugc du kién. Viéc
hoat héa thudong dugce thuc hién béng c4ch hoat hoa nhiét, t6t hon 13 dugc thuc hién
trong khoang tir 200°C dén 300°C, trong khoang thoi gian dugc xac dinh 1a ham s
ctia ham luong nuée mong mudn va lugng hao hut khi béc chdy mong mudn, thudng

tir 1 dén 6 gio.
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Séang ché ciing dé cap dén viéc sir dung chét hip phu zeolit dugc md ta trén day
lam tac nhan hip phu c6 thé thay thé thun loi cAc tac nhin hép phu da duoc mb ta
trong céc tai liéu, dya trén zeolit X chira bari oxit hodc dua trén zedlit X chtra bari oxit
va kali oxit, va cu thé 13 trong céc tmg dung dugc liét ké sau day:

phan tach cac phan doan chira cac chét déng phan Cg thom va cuy thé 1 xylen,

phan tach céc chit dong phan toluen duogc thé, nhu nitrotoluen, dietyltoluen,
toluendiamin va cac chit khac, |

phan tach céc cresol,

phan tach ruou polyhydric, nhu dudng.

Séang ché dé cap cu thé dén viéc cai thién quy trinh thu hoi paraéxylen tir nhidu
phéan doan chira céc chit déng phan thom c6 8 nguyén t cacbon, bao gbm sir dung
chat hip phu zeolit dwoc két tu theo sang ché 1am tic nhan dé hép phu para-xylen,
duoc str dung trong céc‘quy trinh pha 16ng ciling nhu trong céc quy trinh pha khi, quy
~ trinh nay tot hon 13 duge thuc hién véi sy c6 mit cua chét giai hip phu.

San phdm mong mudn (para-xylen) vi vay c6 thé dugc phén tich bing phuong
phép séc ky 16ng hdp phu didu ché (theo mé) va thuan loi néu mdt cach lién tuc trong
nén di chuyén mé phéng, nghia 13 trong céc didu kién nguoc dong moé phong hoic
trong céc diéu kién xubi dong md phéng, cu thé hon 1a trong cac diéu kién ngugc dong
mo phong. |

Céc didu kién van hanh cua don vi hip phu cong nghiép theo kiéu ngugc chidu
mo phong thudng 1a nhu sau:

s6 nén 1a tr 6 dén 30,

s6 ving: it nhat 1 4 ving van hanh, mdi ving dugc bb tri gitta diém nap liéu va

- diém rut,

nhiét 6 ndm trong khoang tir 100°C dén 250°C, t&t hon néu nim trong khoang
tir 150°C dén 190°C,

4p suit clia cong xudng nim trong khoang tlr ap suit bong khi cua xylen tai
nhiét do cua quy trinh dén 3Mpa,

ty 18 cua tdc do dong chét giai hép phu so véi tdc do dong nguyén liu nim

trong khoang tir 0,7 dén 2,5, vi du nam trong khoang tir 0,9 dén 1,8 d6i v6i mot cong
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xudng hip phu duy nhét (dtng mdt minh) va nim trong khoang tir 0,7 dén 1,4 d6i véi
cong xudng hip phu két hop voi cong xuéng két tinh,

mitc d6 tudn hoan nim trong khoang tir 2,5 dén 12, t6t hon 1a nim trong khoang
tr 3,5 dén 6.

V& chu @& nay, c6 thé tham khao cac patent My US 2 985 589, US 5 284 992 va
US 5629 467.

Céc didu kién van hanh cta don vi hip phu cong nghiép xudi dong mod phong
thuong gibng véi cac didu kién van hanh trong diéu kién nguoc dong md phong, ngoai
trir mtrc d6 tudn hoan, thudng nim trong khoang tir 0,8 dén 7. Lién quan dén khia canh
nay, viéc tham khéao co thé duogc thuc hién dbi vai cac patent My US 4 402 832 va US
4498 991.

Dung mdi giai hip phu c6 thé 1a chét giai hip phu bat ky da biét ddi véi ngudi
¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc c6 diém so6i thap hon diém sdi ctia nguyén liéu,
nhu 12 toluen, cling nhu chét giai hép phu c6 diém s6i 16n hon diém s6i ctia nguyén liéu,
nhu 13 para- dietylbenzen (PDEB). Tinh chon loc cta cac chét hip phu theo sang ché
dé hip phu para-xylen c6 mit trong céc phan doan Cs thom la t6i wu khi d6 hao hut khi
bbc chay ciia ching, dugc do tai nhiét do 900°C, thuong nim trong khoang tir 4,0% dén
7.7% va tot hon 14 ndm trong khoang tir 4,7% dén 6,7%.

Mo ta vin tit hinh vé

Fig.1 14 dd thi mé ta sy thay dbi ctia d6 bén co hoc nén (BS) va ctia ham luong
pha khong zeolit, (NZP), du6i dang ham ctia mdt trong sd cac yéu td co thé giap didu
khién su zeolit hoa, ma trong trudng hop nay 12 thoi gian kéo dai cta phan g zeolit
hoa. Bt ngd 13, hinh v& nay chi ra rang viéc kéo dai thoi gian zeolit hoa, v6i muc dich
lam giam ham lugng cia pha khong zeolit, gdy ra diéu trai nguoc la su giam manh pha
tinh thé va ddng thoi ca do bén co hoc nén cua chit hip phu zeolit. Do d6 phan tng
zeolit hda phai duoc kiém so4t chit ché dé thu duogc chét hép phu zeolit vira c¢6 kha

nang t6i wu vé tinh hap phu va vira ¢ céc tinh chat co hoc t6i wu vé d6 bén co hoc nén.
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M0 ta chi tiét sang ché
Xéc dinh kich thudc hat caa céc tinh thé:

Pudng kinh trung binh sb cua tinh thé zeolit X duogc st dung trong budc a) va
cta tinh thé zeolit X ¢6 mit trong chit két tu dwoc danh gia bing cach quan sét sir
dung kinh hién vi quét dién tir (scanning electron microscope - SEM).

Dé danh gia kich thudc tinh thé zeolit trén cdc mAu, nhém hinh anh dwoc chup
v6i do phéng dai it nhat 5000. Pudng kinh cia it nhét 13 200 tinh thé sau d6 dugc do
bing cach sit dung phdn mém chuyén dung, vi du phin mém Smile View tir trinh soan
thao LoGraMi. Do chinh x4c 1a khoang 3%.

Phén tich hoa hoc Vé- céc chét hép phu zeolit - ty 1€ Si/Al va mirc d9 trao dbi:

Phan tich héa hoc nguyén té cia san phim cubi cung thu dugc khi két thac cac
budc tir a) dén f) dugc mo ta trén day co thé dugc thuc hién theo céc ky thuat phén'
tich khac nhau da biét dbi v6i ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc. Trong sb
cac k§ thuat nay, c6 thé dé cip dén k¥ thuét phan tich hoa hoc bing huynh quang tia
X, nhu dugc mo ta trong Tiéu chudn NF EN ISO 12677: 2011, d6i v6i may do quang
phé tan sic buéc séng (WDXRF), vi du Tiger S8 tir Bruker.

Huynh quang tia X 13 céng nghé phd khéng pha hiy st dung hién twong phét
- quang cda cac nguyeén tu trong vung tia X dé xay dung cac thanh phan nguyén t6 cia
| mAu. Sy kich thich cic nguyén tir, thuong bing chiim tia X hozc bang céch bén pha
bang dién tir, tao ra birc xa diic hiéu sau quay lai trang thai nén ctia nguyén tir nay. Phd |
~ huynh quang tia X ¢6 vu diém 1a khong phu thudc nhiéu vao su két hop héa hoc clia
céc nguyén td, vu diém ndy tao ra phép xac dinh chinh xac, ké ca vé dinh tinh va dinh
lwong. Thong thudng, sau khi hiéu chinh, thu duge, ddi véi mbi oxit, do khéng dam
bao ctia phép do nhé hon 0,4% khéi luong.

Céc phan tich hoa hoc nguyén t6 nay c6 thé vira xac nhén ty 1é nguyén tir Si/Al
ctia zeolit trong chit két tu vira xac nhan chét lugng ciia phan ting trao ddi ion duge
md ta trong bude ¢) va trong budc d) tity y. Theo phdn md ta cia sang ché, dé khong
dam bao ctia phép do ty 1€ nguyén tir Si/Al 14 + 5%.

Chét lugng cta phan tng trao di ion lién quan dén sé mol natri oxit, Na,O, con

lai trong chét hép phu zeolit dugce két tu sau khi trao dbi. Cu thé hon, mirc do trao ddi
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v6i ion Bari duoc tinh toan bé‘mg cach danh gia ty 1€ s6 mol cta bari oxit, BaO, so voi
s6 mol cua td hop BaO + Na,O. Tuong ty nhu vay, mac dg trao dbi vé6i ion bari va
kali dugc tinh todn bang cach danh gia ty 18 s6 mol cua két hop bari oxit + kali oxit
(BaO + K,0) so voi s6 mol cua td hop BaO + K,O+ Na,O. Nén chd y rang ham lugng
cua cac oxit khac nhau duge dua ra dudi dang ty 18 phin trim khdi lugng, trén tong
khdi lugng cta chét hép phu zeolit kho. |
Xéac dinh kich thudc hat cua chét hap phu zeolit:

Dbuong kinh trung binh s6 cua chit hip phu zeolit thu dugc khi két thuc budc a)
két tu va tao hinh dugc xac dinh bang céach phan tich sy phan b kich thuéc hat ciia
mAu chét két tu bang cach chup anh theo Tiéu chuén ISO 13322-2:2006, st dung bing
tai gitp mau di qua phia trude 6ng kinh may anh.

Duong kinh trung binh s& duogc tinh toan tiép tir phan bd kich thudc hat bang
cach ap dung Tiéu chudn ISO 9276-2:2001. Theo sang ché, thuit ngit "duong kinh
trung binh s&" hodc "kich thuéc" dugc st dung cho cac chét hip phu zeolit dugc két
tu. DO chinh xac 1a khoang 0,01 mm dbi véi khoang kich thudce cla chét két tu theo
sang ché. |
Do bén co hoc ciia chit hip phu zeolit:

Do bén nén v& clia nén cia chit hip phu zeolit nhu dugc md ta trong sang ché
duoc phian tich theo Shell Method Series SMS1471-74 (Shell Method Series |
SMS1471-74 “Determination of Bulk Crushing Strength of Catalysts. Compression-
Sieve Method), két hop véi thiét bi “B.CS Tester” dugc ban bsi Vinci Technologies.
Phuong phép nay, ban d4u nhim phan tich chét xtc tac tir 3 mm dén 6 mm, dya trén
\}iéc stt dung rdy 425 pm giGp phan tach cac hat min dugc tao ra trong qua trinh
nghién. Viéc stt dung ray 425 pm van 14 thich hgp cho cac hat c6 duong kinh 16n hon
. 1,6 mm nhung phai duoc diéu chinh theo viéc xac dinh kich thudc hat d6i véi chét két
tu mong mudn phan tich.

| Chét két tu theo sang ché, thudng & dang hat hodc dang dugc ép dun, thudng ¢
duong kinh trung binh sé hodc chidu dai, nghfa 1a chiéu 16n hon trong trudng hop chat
két tu khong c6 dang hinh cAu, nim trong khoang tir 0,4 mm dén 2 mm, cu thé 1a nam

trong khoang tir 0,4 mm dén 0,8 mm va t6t hon 13 nim trong khoang tir 0,4 mm dén
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0,65 mm. Sau d6, rdy 200 pm duoc sit dung thay cho riy 425 pm dugc dé cap dén
trong tiéu chuén Shell Method SMS1471-74. |

' Quy trinh do 14 nhu sau: mAu 20 cm® chét két tu, duoc ray trudce be“mg ray thich
hop (200 pum) va dugc 1am kho trude trong 10 & 250°C (thay vi 300°C dugc dé cép
trong Tiéu chuén Shell Method SMS1471-74) trong it nhét 2 gid, duoc dat trong
xylanh kim loai ciia phin bén trong da biéf. Luc ting dan duoc tic dung theo kiéu timg
béc trén mAu nay nho pitténg, qua nén 1a 5 cm® hat thép dé dat duoc sy phan bd tbt
hon cia luc gy ra bdi pittong 1€n chét két tu (st dung .hat c¢6 dudng kinh 2 mm dbi véi
hat c6 dang hinh clu cb duong kinh nhé hon 1,6 mm). Hat min thu dugc & céc bac ép‘
suat khac nhau duoc phan tich bang cach ray (rdy phi hgp 12 200 pm) va dugc can. |

Do bén nén v cia nén duge xac dinh bang 4p sudt theo don vi megaPascal
(MPa) ma voi 4p sudt ndy lugng hat min tich lfly di qua duge ray 1én dén 0,5% khéi
lugng ctia mau. Gia tri nay thu duoc bang cach lap dd thi, trén dd thi, khdi luong cla
hat min thu duoc 13 ham sé cua luc tac dung 1én nén cta chit hép phu zeolit va bing
cach ndi suy dén 0,5% khdi lrong ciia hat min tich 1iy. B9 bén co hoc nén v cia nén
thudng ndm trong khoang tir vai trim kPa dén vai chuc MPa va thudong ndm trong
khoang tir 0,3MPa dén 3,2 MPa. Do chinh xac thudng nhé hon 0,1 MPa.

Pha khong zeolit ciia cht hip phu zeolit: ’

Ham luong cta pha khong zeolit, vi du chét két dinh khéng dugc zeolit hoa con
lai hoac pha v6 dinh hinh khéc bét ky, sau khi zeolit héa dugc tinh todn theo phuong
trinh sau: '

NZP =100 - X (ZP),

trong d6 ZP 1a téng lugng céc phan doan cia zeolit X theo nghia cla sang ché.

Lugng cac phan doan cia zeolit X dugc do boi phén tich nhiu xa tia X, d3 biét
d6i v6i ngudi c6 hidu bidt trung binh trong linh vire véi tén viét tht 1a XRD. Phan tich
nay duqé thuc hién trén thiét bi c6 nhan hiéu Bruker va sau d6 lugng céc phan doan
ctia zeolit X dugc danh gia bing phin mém TOPAS tir Bruker.

Thé tich vi 15:

Do két tinh ctia chét két ty ciing duge danh gia bing cach do thé tich vi 18 cua

chung, gia tri sau dugce so sanh véi gia tri tham chiéu thich hop (zeolit 12 tinh thé 100%
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trong didu kién xtr 1y cation gidng hét hodc zeolit 1y thuyét). Thé tich vi 16 nay dugc
xéc dinh tir gié tri do cia dwdng déng nhiét hip phu khi, nhu nito tai nhiét 4o hoa long
cia n6. Trude khi hép phu, chit hdp phu zeolit dwgc khir khi trong diéu kién chan
khong (P < 6,7 x 10 Pa) & trong khoang tir 300°C dén 450°C trong khoang thoi gian
tr 9 gior dén 16 gid. Piém dng nhiét hdp phu nito tai 77K duge do tiép bang thiét b
kiéu ASAP 2010 M tir Micromeritics, it nhit 35 diém do dugc thuc hién & &p sudt
tuong dbi véi ty 18 P/P, nim trong khoang tir 0,002 dén 1. Thé tich vi 16 duoc x4c dinh
theo Dubinin va Raduskevitch tir diém dﬁng nhiét thu duogc, Tiéu chuén ISO 15901-
3:2007 dugc 4p dung. Thé tich vi 16 dugc danh gid theo Dubinin va Raduskevitch
duge thé hién bing cm’ chit bi hip phu léng trén mdi gam chét hip phu. D6 khong
dam bao cta phép do 1a + 0,003 glem’.

Hao hut khi béc chay cua chit hap phu zeolit:

Su hao hut khi bdc chdy duoc xac dinh trong khi quyén oxy héa, bang cach
nung mau trong khdng khi & nhiét 46 950°C + 25°C, nhu dugc mo ta trong Tiéu chuén
NF EN 196-2 (4/2006). D6 1éch chuin cta phép do 12 nhé hon 0,1%.

Phan tich sy hip phu pha 16ng nho k¥ thuét thoat:

K¥ thudt dugc stt dung @& phan tich sy hap phu cac phan ti trong pha long trén
chit rédn c6 16 13 k§ thut "thoat" dugc md ta bdi Ruthven trong “Principles of
Adsbrption and Adsorption Processes” (Cac chuong 8 va 9, John Wiley & Sons,
1984), tai liéu nay dinh nghia ky thuét gdm cac dudng cong thoat (duong biéu dién su
phén bb ndng d¢ theo thoi gian trong qua trinh hép phu) 13 nghién ctru sy dap Gng véi
viéc phun mét nhém céc thanh phan c6 thé hap phu. Phan tich thoi gian thoét ra trung
binh (thoi diém dau tién) cia cic duong cong thoat cung cap thong tin vé lugng duge
hép phu va cling gitip c6 thé danh gia tinh chon loc, nghia Ia yéu td phan tach gitta hai
thanh phén c6 thé hip phu. Viéc phun thanh phan khéng thé hip phu duogc st dung
1am chét d4nh d4u dugc d& nghi dé tinh toan cac thé tich khong chon loc. Phan tich sy
phéan tén‘(thc‘yi diém tht hai) cia cic dudng cong thoat ¢ thé giup danh gia do cao
tuohg duong cia céc dia ly thuyét, d6 cao nay dua trén viéc thé hién cot bang sb lugng

x4c dinh cac 10 phan ung ly thuyét ma duge khudy 1y tuong (cac bude ly ‘_chuyét), 1a
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phép do truc tiép su phén tan theo truc va do kha ning chéng lai sy chuyén vat li€u cia

hé théng.

Vi du thwc hién sang ché
Vi du A: Téng hop céc tinh thé zeolit X, v6i ty 1¢ nguyén tir Si/Al bing 1,25, véi
dudng kinh trung binh s6 12 1,0 pm va c6 ty 18 nguyén tir Na/Al bang 1.

* Gel ¢6 thanh phin mol 3,5 Na,0, 2,8 Si0,, ALO; va 130 H,0 duge didu ché
bang cach phdi tron cic chit phan tng sau day: natri silicat, natri aluminat va nuéc.
Gel chin ¢ 35°C trong 20 gi¢ va su két tinh duoc thuc hién & 100°C trong 4 gio.

Cé4c tinh thé thu duoc sau khi loc va rira dugc x4c dinh béng nhiéu xa tia X
(phén tich XRD) la céc tinh thé faujasit. Phan tich hoa hoc chét ran nay dua ra ty 18
nguyén tir Si/Al 1a 1,25. Thé tich vi 15, dwoc ddnh gid tir phuong trihh Dubinin-
Raduskevitch nhu dugc mé ta trong phan phan tich k§ thuét va dugc thé hién bing
cm’ trén m&i gam chit hap phu kho, 13 0,345 + 0,003 cm’/g. Kich thuéc cia tinh thé
zeolif dwoc phén tich bing kinh hién vi dién tir quét va cho thdy 13 duong kinh trung

binh sb cta ching 1 1,0 pm.

Vi du B: Quy trinh téng hop céc tinh thé zeolit X, Si/Al = 1,20, dudng kinh 0,8 pm

Gel c6 thanh phin mol 4 Na,0, 2,8 Si0,. ALO5 va 130 H,O dugc diéu ché
bang cach phédi trén cac chit phan tng: natri silicat, natri aluminat va nuéc, st dung
mdy phdi tron tua bin. Gel dugce dé chin & 35°C trong 20 gid va viéc két tinh dugc
thuc hiéﬁ & 100°C trong 4 gio.

Céc tinh thé thu dugc sau khi loc va rira dugc xac dinh bang nhiéu xa tia X
(phén tich XRD) la céc tinh thé faujasit. Phan tich héa hoc chit rén cung cép ty 1¢
nguyén tir Si/Al 1a 1,20 + 0,03. Thé tich vi 13, dugc danh gia tir phuong trinh Dubinin-
Raduskevitch nhu dugc md ta trén day va dugc thé hién béng don vi cm3/g chét hép
phu khé, 12 0,344 + 0,003 cm®/g. Kich thuéc cla tinh thé zeolit dugc phén tich bing
- kinh ‘hién vi dién tu quét: dudng kinh trung binh sb cua ching 12 0,8 pum.

Didu ché chit hdp phu zeolit
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Hdn hop ddng nhét duge diéu ché va 800 g tinh thé zeolit NaX, dd diéu ché
theo quy trinh dugc md ta trong Vi du A hodc Vi du B, duoc két tu voi 105 g kaolin
(dugc thé hién bang dwong luong da nung) va 45 g silic oxit keo, dugc ban dudi tén
thuong mai Klebosol®30 (chtra 30% khdi lugng SiO, va 0,5% Na,0), véi lugng nude
gitip ¢6 thé ép dun hdn hop nay. Hat ép dun dugc 1lam kho, duge »‘nghién, nh¢ do thu
hdi cac hat c6 dudong kinh trung binh s6 bang 0,7 mm va sau d6 dugc nung & 550°C

trong dong nito trong hai gio.

Vidul

200 g chét két tu thu duoc tir bot da téng hop trong Vi du A dugc dat vao 1o
phan tng thity tinh duge b tri v6i vo duge didu hoa & nhiét do 100°C + 1°C, 1,5 1
dung dich nuwéc natri hydroxit 2,5M sau dé dugc thém vao va mdi truong phan Ung
dugc dé khudy trong khoang thoi gian c6 thé thay dbi tir 1 gior dén 8 gid, nhu duoc thé
hién trong bang sau.

Sau d6, chét két tu dugc rira trong 3 14n rira lién tiép bang nudc, sau do6 14y ra
khoi 16 phén tmg. Chéc chan 1a viéc rira 13 hiéu qua bang cach do d6 pH cubi ciing cua
dich rira dang nuéc nim trong khoang tir 10 dén '10,5,. ' |

Céac chit két tu nay duoc sir dung trong phan tng trao dbi cation bing hoat
dong ctia dung dich nuéc bari clorua 0,5 M & 95°C trong 4 budc. Tai mdi bude, ty 1¢
vé thé tich ctia dung diéh so v6i khéi lrong chit rin 20 ml/g va phéan ung trao dbi
duoc tiép tuc trong 4 gidr trong mdi 14n. Gitta mdi 14n trao dbi, chit rin dugc rira nhidu
1an, dé giai phéng né khéi luong du mudi. Sau d6, cac chat két tu duoc 1am kho &
80°C trong 2 gid va cudi cling dugc hoat héa & 250°C trong 2 gir dudi dong nito.

Nhiéu san phérn khac nhau dugc phén tich dé x4c dinh, b%mg tit ca céac k¥ thuat
phén tich duoc mo ta trén day: ham luong ctia pha khéng zeolit (NZP), thé tich vi 18
theo Dubinin-Raduskevitch (DR Vol) va dd bén co hoc nén (BS). Két qua dugc duara
trong Bang 1.

Su hao hut khi bdc chay, duge do nhu da mé ta trén day, 1a 5,4% + 0,1% dbi

v6i mdi mau. Mirc trao ddi bari cua cdc chat két tu, dugc tinh toan tir céc phén tich
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nguyén td ciia bari oxit va natri oxit bing WDXRF nhu d3 mo ta trong céc ky thuat

phén tich, 1a 99,7 £ 0,2%.

Bang 1
Thoi gian kéo Thé tich DR
dai (aio) | BS MPa) (cm’/g) NZP
1 1,67 0,250 6,4%
2 1,83 0,254 4,9%
3 2,17 0,257 3,7%
4 2,62 0,258 3,4%
5 2,00 0,261 2,2%
6 1,80 0,256 4,0%
7 1,25 0,249 6,7%
8 0,93 0,236 11,6%

Céc gia tri cia Bang 1 duoc dua ra dudi dang dd thi trong Fig.1. P4 phét hién

ra rang ¢6 thé thu duge chit hip phu zeolit da két tu ma két hop ca kha ning hip phu
| t6i da va do bén co hoc tdi da. Nho @6 datv dugc su thoa hiép gitra kha ndng hép phu tbi
ww/dd bén co hoc tdi vu dbi véi ham lugng cua pha khong zeolit (NZP) nim trong
khoéng tir 2% dén 5% khéi lwong, trén khdi lugng cua chit két tu, va dugc do bing
XRD.

Vi du 2: Thir nghiém v&i cac ndng do natri hydroxit khac nhau.

200 g chét két tu thu duoc tir bot da tbng hop tir Vi du A dugc dat trong 1o phéan
Ung thiy tinh dugc trang bi 16p 4o dugc diéu hoa tai nhiét d6 100°C + 1°C, sau d6 1,5
1 dung dich nudce natri hydroxit ¢6 ndng d6 nam trong khoang tir 0,5M dén 5,5M, nhu
duoc thé hién trong Bang 2 dugc thém vao va méi truong phan tmg dugc khudy trong
khoéang 4 dén 5 gio. |

Sau d6, chit két tu duoc rira trong 3 1an rira lién tiép bang nudc, sau d6 14y ra
khéi 10 phan tng. Pam bao viéc rira la hi€u qua bang cach do do pH cudi ciing cia
dich nudce rira ndm trong khoang tir 10 dén 10,5.

Chét két tu nay duogc trao dbi, nhu duge md ta trong Vi du 1, bﬁng dung dich
bari clorua 0,5 M & 95°C trong 4 budce. Tai mdi budc, ty 16 vé thé tich ciia dung dich

so v6i khéi lwong chét rén 1a 20 ml/g va phén tng trao dbi duoc tiép tuc trong 4 gioy
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trong mdi 1dn. Gitta mbi 14n trao ddi, chét rén dwoc rira nhidu lan dé giai phong né
'khéi lugng du mudi. Sau d6, céc chit két ty duge 1am kho & 80°C trong 2 gid va cudi
cung dugc hoat hoa & 250°C trong 2 git dudi dong nito.

» Nhidu san phim khéc nhau dwgc phan tich bing tit ca céc k§ thuat phan tich
dugc md ta trén diy dé xac dinh: sy hao hut khi bdc chdy, ham luong pha khong
zeolit, th8 tich vi 15 va d6 bén co hoc. Két qua dugc thé hién trong Bang 2 sau day.

Mic trao déi bari ciia chét két tu, dugc tinh toan tir cac phﬁh tich nguyén td cia
bari oxit va natri oxit bang WDXRF nhu dugc md ta trong cic k§ thuat phan tich, 13
99,6 + 0,2%. Su hao hut khi béc chdy, dugc do nhu duge md ta trén day, 1a 5,3% +

0,1% cho moi mau.

Béang 2
. . Thé tich DR
Nong do (M) BS (MPa) (cm’/) NZP
0,5 1,20 0,242 9,7%
2,5 2,62 0,258 - 3,4%
5,5 _ 0,80 0,230 14,2%

D3 phat hién ra ring ¢6 thé thu duoc chit hip phu zeolit da két tu ma két hop
duoc ca kha nang hip phu t6i da va d6 bén co hoc t6i da. Su th(")é hi¢p gitta kha nédng
hép phu tdi wu/dd bén co hoc tdi vu nho d6 dat duoc ddi voi ham lugng pha khong |
zeolit khoang 3% khéi luong, trén khdi luwgng cua chit két tu, duge do bing XRD theo

phuong phap dugc mo ta trén day.

Vi du 3: Chét két tu dua trén tinh thé NaX 0,8 pm.

200 g chit két tu thu dugc tir bot da téng hop trong Vi du B duogc dit trong 10
thiy tinh dugc trang bi 16p 4o duge diéu hoa & nhiét do 100’°C + 1°C, 1,5 1 dung dich
nuée natri hydroxit c6 ndng d 100 g/l sau d6 dwoc thém vao va mdi trudng phan tng
dugc khudy trong‘khoéng thoi gian c6 thé thay dbi tir 1 gio dén 8 gid, nhu duoc thé
hién trong bang sau.

Sau d6, chét két tu duogc ria 3 14n rira lién tiép béng nudc, sau do léy ra khaéi 10
phan tng. Pam bao viéc rira 1a hiéu qua bing cach do d6 pH cubi cung cta dich nuée

rira nim trong khoang tir 10 dén 10,5.
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Chét két tu nay dugc trao dbi, nhu dugc mé ta trong Vidu 1, béng dung 'dich
nuée bari clorua 0,5 M & 95°C trong 4 bude. Tai mdi budc, ty 1 cua thé tich dung
dich so v6i khéi lugng chét rédn 1a 20 ml/g va phan tng trao dbi duoc tiép tuc trong 4
gi(‘i trong mdi 14n. Giita mdi 14n trao ddi, chét rin dugc rira nhiéu 14n dé giai phong nod
khoi luong du mudi. Sau do6, cac chét két tu duge 1am kho & 80°C trong 2 gid va cubi
cung dugc hoat hoa & 250°C trong 2 gi¢ dudi dong nito. -

Nhiéu san phdm khic nhau dugce phan tich bang tit ca cac k¥ thuat phan tich
duoc moé ta trén day dé»xéc dinh: sy hao hut khi bdc chdy, ham lugng pha khong
zeolit, thé tich vi 15 va d6 bén co hoc. Két qua dugc thé hién trong Bang 3 sau dﬁy.

Mic trao ddi bari cia chét két tu, dugc tinh todn tir cac _phﬁn tich nguyén td cua
bari oxit va natri oxit bang WDXRF nhu dugc md ta trong cac k¥ thuét phén tich, 1a
99,7 + 0,2%. Su hao hut khi bdc chay, dugc do nhu dugec mo ta trén day, la 5,3% +

0,1% cho mdi mau.”

Béang 3
Thoi gian kéo Thé tich DR
i (eid) BS (MPa) (cm/e) NZP (XRD)
1 1,50 0,248 6,8%
4 2,20 0,260 2,3%
8 0,80 0,245 7,9%

Vidu4: Chét két tu dua trén tinh thé NaMSX .

200 g chit két tu thu dugc tir bot thu duoc tao béi NaMSX (K. Schumann et al.,
Microporous and Mesoporous Materials, 154 (2012), 119-123) dugc dit trong 10 phéan
trng thuy tinh dugc trang bi 16p 4o duoc diéu hoa & nhiét do 100°C + 1°C, 1,5 1 dung
dich nudc natri hydroxit ¢ ndng dd 100 g/l sau d6 dugc thém vao va mdi trudng phan
tng duoc khudy trong khoang thoi gian ¢6 thé thay dbi tir 1 gio dén 8 gid, nhu duoc
thé hién trong bang 4 sau day. |

Sau d6, chét két tu dugc rira 3 14n rira lién tiép bing nudc, sau do6 1dy ra khoéi 10
phan Gmg. Pam bao Viéé rirz 13 hiéu quéa bing cach do dd pH cudi cing cta dich nudc
rlra ndm trong khoang tir 10 dén 10,5.

Chét két tu nay duoc trao dbi, nhu duoc mé ta trong Vi du 1, b'fmg dung dich

bari clorua 0,5 M & 95°C trong 4 budc. Tai mdi budc, ty 1& cua thé tich dung dich so
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- v6i khéi lugng chét rin 13 20 ml/ g va phan tng trao ddi duoc tiép tuc trong 4 gid trong
mdi 14n. Giita mdi 1an trao ddi, chit rin duoc rira nhiu 1an dé giai phong né khoi
lwong du mubdi. Sau d6 chét két tu dugc 1am kho & 80°C trong 2 gid va cudi cling dugc
hoat héa & 250°C trong 2 gi¢ dudi dong nito.

Nhiéu sin pham khac nhau dugc phan tich bang tt ca cic k¥ thuat phan tich
duge md ta trén day dé xac dinh: sy hao hut khi béc chay, ham lugng pha khong
zeolit, thé tich vi 16 va d6 bén co hoc. Két qua duoc thé hién trong Bang 4 sau déy. |

Mirc trao ddi bari cia chét két tu, dugc tinh toan tir cdc phan tich nguyén td cua
bari oxit va natri oxit bang WDXRF nhu dugc mé ta trong cic k¥ thuat phan tich, 1a
99,8 + 0,2%. Sy hao hut khi bdc chdy, da do nhu duoc mé ta trén day, 13 5,4% + 0,1%

cho moi mau.

Bang 4
Thoi gian kéo Thé tich DR
dai (gio) BS (MPa)  (em'le) NZP
1 1,90 0,242 7,3%
4 2,90 0254 | 27%
8 1,20 0,238 8,8%

. Vidu5: Thl’r nghiém thoét

Thir nghiém thoat (sic ky mat tién luu) dugc thl_rc hién trén chit hap phu zeolit -
duge két tu duoc mod ta trong cac Vi du 1 va 3 dé danh gia hiéu qua cia n6. Luong
chét hip phu duoc st dung cho nhitng thir nghiém nay x4p xila 74 g.

Quy trinh dé thu duoc dudng cong phan bb ndng do 14 nhu sau:

Nap diy cot qua ray va thiét 1ap trong nén thir nghiém. |

Nap dung méi (para-dietylbenzen) & nhiét d6 xung quanh.

Tang tir tir &én nhiét d6 hap phu trong dong dung mai (5 cm’/phut).

Phun dung moi & tbc d6 10 cm3/ph1'1t khi nhiét d6 hip phu dat duoc.

Déi chd dung mdi/nguyén liéu dé phun nguyén lidu (10 cm’/phiit ).

Sau d6 viéc phun nguyén liéu dugc duy tri trong thoi gian du dé dat dugc su
can biang nhiét dong. |

Thu va phan tich dong chay ra tir 15 thoét.
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Ap suit 1a da dé nguyén liéu duy tri trong pha léng, nghia 1a, 1 MPa. Nhi¢t do

“hép phu 12 175°C.

Thanh phin cta nguyén liéu 13 nhu sau:

para-Xylen: 45% khéi luong

meta-Xylen: 45% khéi lugng

Iso-octan: 10% khdi lwong (thanh phin cubi ciing nay dwgc sir dung 1am chét
d4nh diu dé danh gia cécl thé tich khong chon loc va khéng tham gia vao viéc phan
tach).

Két qua thu dugc tir viéc phan tich cdc dudng cong thoat nhu da dugc md ta

trong cac k§ thuét phan tich dugc ghi lai trong Bang 5 duéi day va dugc so sanh v6i

két qua thu duoc v6i chét hip phy theo gidi phap ky thuat da biét (Vi du 4 cta patent

Phap FR 2 903 978) tir thir nghiém thoat dugc thuc hién trong céc diéu kién gidng nhu

dugc mo ta trén day.

Bang 5
A T /

Ban chit cia , The LOI.( ) Kha nén Tinh %l}(,)n Do cao clia tAm
chét rin tich 3D R| NzP tal hip phu( ) loc Iy thuyét (cm)
(cm’/g) 900°C : Olpxt/MX

Chét két tu dua
trén tinh thé cua
BaX 1,6 pm 0,256 | 5,5% | 6,0% 0,194 3,33 2,26
(Ex. 4,
FR 2 903 978)
Chat két tu dua
trén tinh thé cua | |
0,258 | 3,4% | 5,4% 0,214 3,67 2,17
BaX 1,0 uym
1(Ex. 1)
Chat két tu dwa
gzg‘(%‘jlg‘ g‘; U8 | 0260 | 23% | 53% | 0,217 | 1,98
(Ex. 3) ' '

(1) LOI: Hao hut khi boc chay )
(2) Kha ning hap phu dugc thé hién bang cm® cta hydrocacbon Cg thom duge hép phu
trén mdi gam cua chét hap phu nguyén trang
(3) PX: para-xylen; MX: meta-xylen |
Da phat hién ra ring chét hép phu zeolit dugc két tu theo sang ché két hop dong

thoi kha ndng hép phu duoc cai thién, tinh chon loc dugc cai thién va tinh chuyén vat
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lidu dugc cai thién so voi cac chat hap phu theo giai phap k¥ thuat da biét, cu thé 1a

céac giai phap dugc mo ta trong patent Phap FR 2 903 978.
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1. Chét.hép phu zeolit duoc két tu, dua trén tinh thé zeolit X va dua trén it nhét mot
pha khong zeolit, trong d6 chat hip phu nay chia:

- tinh thé zeolit X c6:

i. duong kinh trung binh s nhé hon hoic bang 1,7 pm,

ii. ty 16 nguyén ttr Si/Al nam trong khoang tir 1,1 dén 1,5, c4c giéi han duge bao gbm,
- ham lugng theo khéi lugng ctia pha khéng zeolit (non-zeolitic phase: NZP) 14 sao
cho 2,0% <NZP < 5,0% trén téng khéi luong ctia chét hép phu,

- ham luong theo khéi lwong clia bari oxit (Ba0) 14 16n hon 23% trén tong khéi lugng
ctia chit hip phy, |

- ham lugng theo khéi lugng ciia kali oxit K,O 1a nhé hon 9%, trén tong khéi lugng
ctia chit hip phy, va

- tdng ham lugng theo khéi lwong cla céc oxit cta ion kim loai kiém hodc kim loai -
kiém thd, ngoai BaO va K,0, 12 nh6 hon 5%, trén téng khdi lugng ciia chét hip phu,
trong d6 thé tich vi 18 ciia chat hip phu zeolit 13 16n hon 0,250 cm’/g.

2. Chét hap phu theo diém 1, trong d6 dudng kinh trung binh sb ctia cac tinh thé zeolit

X nim trong khoang tir 0,1 pm dén 1,5 pm, cic giéi han dwgc bao gdm.

3. Chét hap phu theo diém 1 hoic diém 2, trong d6 ham lugng ciia bari oxit (BaO) nam
trong khoang tir 33% dén 42% khéi lwong, cac gi6i han dugc bao gbm, trén téng khéi

lugng cua chit hip phu.
4. Chéit hap phu theo diém bt ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 hao hut khi bbc

chdy cta chit hip phu ny, dugc do tai nhiét 4o 950°C theo Tiéu chuan NF EN 196-2

‘13, theo nghia rdng, nam trong khoang tir 4,0% dén 7,7%, céc giéi han dugce bao gém.
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5. Chét hip phu theo diém bét ky trong s cic diém néu trén, & dang chét két ty, trong
d6 dudng kinh trung binh sd ctia chat két tu nay nam trong khoang tir 0,4 mm dén 2

mm, cic gigi han dugc bao gom.

6. Quy trinh san xut chit hip phu theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong
d6 quy trinh nay bao gdm it nhit cac bude sau: _
a) két tu cac tinh thé zeolit X c6 dudng kinh trung binh s6 nhé hon hodc bang 1,7 pum,
v6i ty 1€ nguyén tir Si/Al ndm trong khoang tir 1,1 dén 1,5, c4c giéi han duoc bao gdm,
v6i chat két dinh bao gdm it nhat 80% khéi lugng 12 dét sét ¢ thé zeolit hoa va véi
nguE‘)n silic oxit, sau d6 tao hinh chit két tu va cubi ciing, 1am khd va nung chét két tu
'néu trén,
b) zeolit hoa chét két dinh co thé zeolit héa ndy bang cach cho chét két tu thu duoc tir
budc a) tiép xuc v6i dung dich kiém bazo,
¢) trao dbi cation ctia chét két tu & budc b) bang cach cho tiép xac véi dung dich chira
“jon bari hodc ion bari va ion kali, _
d) trao d6i cation tiy ¥ bang cach cho chét két tu & bude c) tiép xtc voi dung dich
chtra ion kali,
~e) sau d6 rtra va 1am kho chit két tu thu dugc nhu vay, va

f) san xuét chat hdp phu zeolit bing cach hoat héa chét két tu thu duoc tir budc e).

7. Quy trinh san xuét theo diém 6, trong do6 budc b) zeolit hoa dugce thuc hién béng

dung dich kiém, ndng do ciia dung dich nay nim trong khoang tir 0,5 M dén 5 M.

8. Quy trinh theo diém 6 hodc diém 7, trong d6 budc b) zeoﬁt héa dugc thuc hién

trong khoang thoi gian ndm trong khoang tir vai chuc pht dén vai gio.

9. Quy trinh thu hdi para-xylen tir cidc phan doan chira céc chit ddng phan
hydrocacbon thom cé 8 nguyén tr cacbon, trong pha 1dng, bang cach hip phu para-
xylen bing chét hip phu theo diém bat ky trong s& cac diém tir 1 dén 5 khi c6 mit chét

giai hap phu.

-30-



31117

10. Quy trinh thu hdi para-xylen theo diém 9, trong d6 quy trinh nay 1a kiéu nén di

chuyén mo phéng.

11. Quy trinh thu hdi para-xylen theo diém 9, trong d6 quy trinh nay 13 kiéu ngugc
dong mo phong.

12. Quy trinh phuc hdi para-xylen theo diém 9, trong d6 quy trinh nay 1a kiéu xudi
dong mo phong.

13. Quy trinh thu hdi para-xylen tir cic phan doan ch@a cic chit déng phan

hydrocacbon thom cé 8 nguyén tir cacbon, trong pha khi, bing cach hip phu para-

xylen bing chit hip phu theo diém bt k}‘f trong sb cac diém tir 1 dén 5, khi c6 mat
chét giai hap phu.

14. Quy trinh thu hdi para-xylen theo diém bt ky trong sb cc diém tir 9 dén 13, trong

d6 chit giai hip phu nay dugc chon tir toluen va para-dietylbenzen.

15. Quy trinh phén tach rugu polyhydric, trong d6 quy trinh nay st dung chat hap phu

theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5.

16. Quy trinh phan tach cac cht dong phan toluen dugc thé, trong d6 quy trinh nay st
dung chét hip phu theo diém bét ky trong s6 Céc diém tir 1 dén 5.

17. Quy trinh phén tach cac cresol, trong d6 quy trinh nay st dung chét hip phu theo

diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 5.
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