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(54) QUY TRINH EPOXY HOA PROPEN

(57) Séang ché dé cap dén quy trinh epoxy héa propen dugc thuc hién bang cach cho
propen phan tmg véi hydro peroxit véi su 6 mit cia dung mdi metanol va chat xuc tac
titan zeolit dung cho phan tmg epoxy hoa, bao gdm céc budc:

tach propen oxit tho va hon hop dung mdi chira metanol, nuée va peroxit ra khoi hon
hop phan Gmg nay; thyc hién phan Gmg hydro héa c6 xic tac hdn hop dung méi nay nham
hydro hoa peroxit dé tao ra hdn hop dung méi di hydro héa chira axetaldehyt voi lugng
nam trong khoang tur 1 dén 1000mg/kg; tach dung moi da hydro hoa trong it nhit mot tang
chung cit, bo sung axit vao hdn hop dung moi da hydro hoa nay hodc vao it nhit mot ting
chung cét dé tao ra metanol thu hoi dudi dang san pham cit ngon; cho metanol thu hdi nay
di qua 16p nhua trao d6i ion c6 tinh axit dé tao ra metanol da duoc xir 1y; va tai tudn hoan
metanol di dugc xir Iy vao phan img epoxy héa dé ngan chin su bat hoat chat xiic tic dung
cho phan tmg epoxy hoa do viéc tai tudn hoan axetaldehyt cuing v&i metanol.
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Linh vue ky thuit dwoc dé cap

Sang ché @ cap t6i quy trinh epoxy héa propen bang hydro peroxit voi su ¢6 mit

cuia chét xtic tac titan silicalit.
Tinh trang k§ thuat ciia sang ché

Phuong phap epoxy hoa propen b%mg hydro peroxit v6i su c6 mit cia chit xuc
téc titan silicalit d& dugc biét dén trong EP 0 100 119 Al. Phan tng giita propen véi
hydro peroxit v&i sy c6 mét cta chét xtic tac titan zeolit thudng dugce thuc hién trong
dung méi metanol d¢ dat duoc tbc d6 phan tmg va tinh chon loc san phim cao. Ngoai
propen oxit, phan mg epoxy hoda con tao ra san phdm phu, vi du, formaldehyt,
axetaldehyt, va hydroperoxit dugc tao ra tir phan itng mé vong gitta hydro peroxit va

propen oxit.

Céc san pham phu axetaldehyt va propionaldehyt khé duoc tach ra khoi san phidm
propen oxit. WO 2004/048355 boc 10 phuong phap tach metanol va axetaldehyt ra
khoi propen oxit thd trong thép chung cit bing cach cat chiét, tai d6 hop chét chia
nhém NH, khong duge thé va cé kha nang phan tmg v6i axetaldehyt trong cac diéu
kién chung cit dugc nap bd sung tai hodc & trén diém nap propen oxit thd. Tét hon néu
dung dich nuéc hydrazin dugc dung lam hop éhét nap bd sung. Nude duoc dic biét uu
tién 1am dung modi chiét. Phuong phéap nay tao ra propen oxit ¢c6 do tinh khiét cao,

thich hop dé téng hop rugu da chirc polyete.

WO 03/093255 d& xuét quy trinh hydro héa dong dung méi dugc thu hdi tir phan
ting epoxy héa olefin bang hydro peroxit, v6i su c6 mat ciia chit xuc tac di thé trong
cac diéu kién ma tai d6 hydro peroxit khong phan ung, formaldehyt, axetaldehyt, va
cac hydroperoxit nhu 1-hydroperoxy-2-propanol va 2-hydroperoxy-1-propanol dugc
tao ra tr phan tng epoxy héa, dugc hydro héa truéc khi dung méi nay duge tai tuin

hoan t6i phan mg epoxy héa. WO 03/093255 bdc 16 trong phin mé ta rang cac tap



36597

chét nhu metyl format, formaldehyt, axetaldehyt, dimetoxymetan va 1,1-dimetoxyetan

1am bt hoat chit xuc tac dugc ding.

WO 2004/029032 d& cap dén phuong phap thuc hién phan tmg epoxy héa olefin
bang hydro peroxit véi su c6 mit cia chat xiic tac zeolit chira titan trong hdn hop phan
ung 1éng chira bazo manh véi lugng nhé hon 100 wppm hodc céc cation cua céc bazo
d6 c6 pKg thp hon 4,5 va bazo yéu véi lugng it nhit 1a 100 wppm hodc cation ciia cac
bazo d6 co6 pKp it nhét 13 4,5. Viéc gidi han lugng bazo manh lam gidm hodc ngin
chiin su bét hoat chét xuc tac ndy trong thoi gian dai, nhung su c6 mit ciia bazo yéu lai
c&i thién tinh chon loc d6i véi epoxit ma khong anh huéng t6i hoat dong ctia chat xic
tac trong thoi gian dai. Cac amin hitu co 1a cac bazo manh thuong c6 pKp thip hon 4,5
va vi vay, cin phai tranh viéc dua cac amin d6 vao budc epoxy héa bang dong dung
moi tai tudn hoan nhim duy tri hoat ddng trong thoi gian dai va tinh chon loc cua chét

x1c tac dung cho phan g epoxy hoa.

WO 2004/048354 @ xuit phuong phép thu hdi dong dung méi tir hdn hop phan
g epoxy hoa olefin bang hydro peroxit v6i su c6 mit clia chét xic tac zeolit chira
titan, tai d6 dong dung moéi di thu hdi duoc xir Iy dé chira nito véi lwong nhd hon 50
wppm dudi dang hop chét nito hitu co trude khi né duge tai tudn hoan t&i budc epoxy
héa nhim 1am giam su bat hoat chit xtc tic nhd bude tai tudn hoan dung méi nay. Tt
hon néu bude xir Iy dung mdi nay la xir Iy bang axit. WO 2004/048354 boc 10 ring
phuong phép xir Iy bang axit d6 c6 thé dugc thuc hién bang cich bd sung axit
carboxylic hodc axit v co vao dong dung méi trude khi hodc trong khi chung cht dé
thu hdi dung méi 1am san phim cit ngon hoic bang cach xir Iy san phdm cit ngon thu

duoc bang cach chung cit véi chit trao dbi ion c6 tinh axit.
Ban chit ky thuat ciia sang ché

Céc tac gia sang ché di phat hién ra rang sau khi hydro hoéa dong dung méi
metanol dugc thu hdi tir budc epoxy hoéa propen nhu di dugc md ti trong WO
03/093255, thuc hién budc tach hop chit nito hiru co ra khéi dong dung méi da hydro

héa biang cach bd sung axit vao dong dung méi da hydro héa truée khi hoic trong khi
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chung cAt dé thu hdi metanol dudi dang san phim cit ngon s& tao ra metanol thu hdi s&
chira axetaldehyt nhiéu hon so véi lugng axetaldehyt c6 trong dong dung méi thu di
hydro hoéa thu dugc néu budc hydro héa khéng chuyén hoa toan bd axetaldehyt va
axetaldehyt axetal. Viéc tai tuAn hoan metanol thu dugc theo cach nay vao phan tmg
epoxy héa s& gy bét hoat chit xtic tac ndy. Cac tac gia sang ché ciing dd phat hién ra
ring viéc xtr Iy metanol dugc thu hdi theo cach nay bang cach cho né di tiép qua 16p
chit trao dbi ion c6 tinh axit s& chuyén hoa hiu hét axetaldehyt thanh
1,1-dimetoxyetan va viéc tai tuAn hoan metanol duge xir Iy theo cach niy s& ngin chin
duoc su bit hoat chit xdc tac ding cho phan tmg epoxy héa, trai véi nhitng chi din

clia cac tac gia cia WO 03/093255 vé viée 1,1-dimetoxyetan 1am bt hoat chét xuc tac.

Do d6, muc dich clia sang ché 1a d& xuét quy trinh epoxy héa propen bao gém cac

budc sau:

a) cho propen phan tng véi hydro peroxit v6i su ¢6 méat ciia dung moi metanol

va chat xuc tac titan zeolit diing cho phan g epoxy hoa dé tao ra hdn hop phan tng,

b) tach propen oxit thd va hdn hop dung méi chira metanol, nuéc va peroxit ra

khoi hon hop phan tng thu duge & budce a)

c¢) thuc hién phan tmg hydro hoa cé xtc tac d6i véi hdn hop dung méi da tach
& bude b) dé hydro héa peroxit nay va tao ra hdn hop dung méi da hydro héa chira

axetaldehyt v6i luong nam trong khoang tir 1 &én 1000mg/keg,

d) tach hdn hop dung mdi di hydro héa thu duoc & budc c) trong it nhit mot
tAng chung ct, bd sung axit vao hdn hop dung méi da hydro héa thu duge & bude c)
hodc vio it nhit mot tang chung cét dé tao ra metanol thu hdi dudi dang san phém ct

ngon,

e) cho metanol thu hdi & budc d) di qua 16p nhua trao dbi ion c6 tinh axit dé

tao ra metanol da dugc x1r ly, va

f) tai tuin hoan metanol di dugc xir Iy & budc e) vao budc a).
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Mo ta vin tit hinh vé kém theo

Hinh 1 thé hién cic ndng do axetaldehyt trong hdn hop dung mdi da hydro hoa
(A) va metanol thu hdi bang cach chung cit truée bude xir Iy (B) va sau bude xir 1y

(C) bang nhura trao d6i ion duoc xac dinh trong vi du 2.
Mo ta chi tiét sang ché

O budc a) cia quy trinh theo sang ché, propen duoc cho phan @ng véi hydro
peroxit trong dung moi metanol véi su c6 mat chét xic tac titan zeolit ding cho phan

tng epoxy hoa dé tao ra hdn hop phan tmg.

Tt hon néu sb mol propen dugc ding 14 du so vé6i hydro peroxit, tbt hon nita néu
ty 18 mol giita propen va hydro peroxit nim trong khoang tir 1,1:1 dén 30:1, con tot
hon nita 12 nim trong khoang tir 2:1 dén 10:1 va tdt nhit 13 ndm trong khoang tir 3:1
dén 5:1. Theo mét phuong 4n dugc wu tién, propen duogc ding véi lugng di du dé duy
tri pha 16ng phu gidu propen & toan bd buéc a). Propen nay cé thé chira propan, t6t hon
néu ty 1& mol gifta propan va propen nim trong khoang tir 0,001 dén 0,15 va tt hon

nita 12 nim trong khoang tir 0,08 dén 0,12.

Hydro peroxit ¢6 thé dugc ding 1am dung dich nuéc, t6t hon 1a chira hydro
peroxit v6i lwong nim trong khoang tir 30 dén 75% khdi lugng va t6t nhat 13 nim
trong khoang tir 40 dén 70% khéi luong. Tt hon néu dung dich nuéc hydro peroxit

duoc tao ra bang quy trinh anthraquinon.

Dung mdi metanol c6 thé 13 metanol cong nghiép, dong dung méi da duge thu
hdi & bude xir Iy hdn hop phan tmg epoxy hoéa hodc hdn hop cia ca hai chit nay. Dung
mdi metanol niy ¢ thé chira mét lugng nhé cac dung mdi khac nhu etanol, ot hon
néu luong dung mdi nay nhé hon 2% khéi lugng. Dung méi metanol ndy ciing c6 thé
chira nude, tét hon 12 chira nuée vai luong ndm trong khoang tir 2 dén 8% khdi luong.
Tét hon néu dung méi metanol duge dung & budc epoxy hoa véi ty 18 khdi lugng nim

trong khoang tir 0,5 dén 20 so véi téng khéi lugng ctia nuée va hydro peroxit.
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Tét hon néu chét xuc tac dimg cho phan tmg epoxy héa & budc a) bao gbm titan
zeolit chita cic nguyén tir titan & cic vi tri cia mang tinh thé silic. Tt hon néu chit
xtic tac titan silicalit dugc diing c6 cu tric tinh thé MFI hoic MEL. Tét nhét 13 dung
chat xc téc titan silicalit-1 ¢6 cu tric MFI nhu d3 biét tir EP 0 100 119 Al. Tét hon
néu chét xuc tac titan silicalit dugc dung lam chét xtc tac dinh hinh & dang hat, dang
ép dun hodc dang hinh khéi. Pbi véi quy trinh xtr Iy tao hinh, chét xdc téc ndy cé thé
chira chat két dinh hodc chit mang véi lugng nim trong khoang tir 1 dén 99%, tAt ca
chit két dinh va chét mang ma khong phén tmg v6i hydro peroxit hodc v&i propen oxit
trong diéu kién phan tmg epoxy héa déu 14 thich hop, silic oxit dugc uu tién dung lam
chét két dinh. Cht xuc tic dinh hinh c6 dudng kinh nim trong khoang tir 1 dén Smm
duogc uu tién st dung. Lugng chét xuc tac duge dung cé thé thay ddi trong khoang
rong va tot hon 13 duge chon sao cho lugng hydro peroxit tiéu hao 16n hon 90%, t6t
hon nita 12 16n hon 95%, dat dugc trong thdi gian 1 phut dén 5 gid trong cac didu kién

phén mg epoxy hda dugc sir dung.

Tét hon 1a phan g epoxy héa dimg & buée a) duge thuc hién & nhiét d6 nim
trong khoang tir 20 dén 80°C, 6t hon nita 12 nim trong khoang tir 25 dén 60°C. Tét
hon néu phan tmg epoxy héa duoc thuc hién & ap suét cao hon 4p suét hoi propen &
nhiét d6 phan (mg nham giir propen nay dugc hoa tan trong dung moi d6 hoic ton tai
trong pha 10ng riéng biét. Tt hon néu 4p sudt & budc a) nim trong khoang tir 1,9 dén
5,0MPa, tot hon nita 12 nim trong khoang tir 2,1 d&én 3,6MPa va tot nhét 12 nim trong
khoang tir 2,4 dén 2,8MPa. Viéc ding propen véi luong du & ap suét cao 1am toc d
phan ting va hiéu sudt chuyén héa hydro peroxit ting cao va dong thoi 1am tdng tinh

chon loc d6i véi propen oxit.

Tét hon 13 phén tng epoxy hoéa duoc thuc hién bang budc bd sung amoniac dé
céi thién tinh chon loc epoxit nhu d3 dugc mé ta trong EP 0 230 949 A2. Tét hon néu
amoniac dugc bd sung vdi ty 18 khdi lugng giita amoniac va luong hydro peroxit ban

d4u nam trong khoang tir 0,0001 dén 0,003.

Tét hon 12 phan tng epoxy hoa & budc a) duge thuc hién trong 16 phan tmg ting

cb dinh bing cach cho hdn hop chtra propen, hydro peroxit va dung moi metanol di



36597

qua tAng c¢b dinh chira chat xtic tac titan zeolit dinh hinh. Tét hon néu 16 phan tng tAng
c¢b dinh 13 16 phan tmg dang b6 dng va chét xuc tac tng cb dinh dugc sép xép bén
trong cac dng ciia 16 phan tmg nay. T6t hon 1 16 phéan tng ting ¢b dinh dugc gin thiét
bi 1am lanh va dugc 1am lanh bang chat 1am lanh 16ng. Tét hon 13 bién dang nhiét do
doc theo chiéu dai cta tAng xtc tac c¢b dinh nay duoc diéu chinh dé gitt nhiét d6 caa
phéan ung
nim trong khoang tir 70 dén 98%, t6t hon nim trong khoang tir 80 dén 95% chiéu dai
clia tang xc tac ¢b dinh nay & khoang nhiét do thip hon 5°C, t6t hon 1 & khoang tir
0,5 dén 3°C. Tt hon néu nhiét d6 cua chit 1am lanh da nap vao thiét bi 1am lanh duoc
diu chinh vé trj s thip hon nhiét d6 tdi da cia chét xuc tic ting ¢b dinh nay tir 3 dén
13°C. Tét hon néu hdn hop phan g epoxy héa dugc cho di qua ting chét xic tac
theo kiéu xubi dong, tt hon 1a v6i téc d6 bé mat nim trong khoang tir 1 dén
100m/gid, tbt hon nira 12 ndm trong khoang tir 5 dén 50m/gio, tot nhét 13 ndm trong
khoang tlr 5 dén 30m/giv. Tdc d6 bé mit duge xac dinh 1 ty 18 gitta luu lwong thé
tich/tiét dién clia tAng chét xuc tac. Ngoai ra, t6t hon 1a cho hdn hop phan tng nay di
qua tAng chit xuc tic voi tbe do khong gian tinh cho mdi gid ctia chét 16ng (Liquid
hourly space velocity - LHSV) nam trong khoang tir 1 dén 20/gid, tot hon 13 nim trong
khoang tir 1,3 dén 15/gio. Piac biét tét néu duy tri tng chat xtc tac ndy & trang thai
chay tia trong toan bd phan tmg epoxy héa. Cac diéu kién thich hop dé duy tri trang
thai chdy tia trong toan bd phan Gng epoxy hoda dugc boc 16 trong WO 02/085873 tir
trang 8 dong 23 dén trang 9 dong 15. Tét hon néu phan g epoxy hoéa duoc thuc hién
v6i chét xic tac ¢d dinh dugc duy tri ¢ trang thai chay tia & 4p sudt gan bang 4p suit
hoi propen & nhiét do phan tmg, dung propen véi lugng du sao cho tao ra hdn hop
phén rng c6 hai pha 16ng, pha 1éng giau dung méi va pha 1éng giau propen. Hai hoac
nhiéu 16 phan img ting cb dinh c6 thé dugc hoat dong song song hoic ndi tiép dé hoat
dong quy trinh epoxy héa mot cach lién tuc khi thu hdi chit xuc tac dung cho phan
g epoxy hoa. Viéc thu hdi chét xtic tac ding cho phéan img epoxy héa cé thé dugc
thuc hién bing cach nung, xir Iy bang khi d4 1am néng, t6t hon 14 khi chira oxy hodc
rira bang dung méi, tot hon 1a bang cach thu hdi dinh ky nhu di dwgc md ta trong
WO 2005/000827. Tét hon 14 thuc hién viée thu hdi chat xuic tic ding cho phén tng
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epoxy héa ma khong tach né ra khoéi 16 phan éng ting cd dinh. C6 thé két hop cac
phwong phép thu hdi khac nhau.

O budc b) ctia quy trinh theo sang ché, propen oxit thd duge tach ra khéi hdn hop
phéan tng thu duoc & budc a) va hdn hop dung mdi chira metanol, nudc va peroxit
duoc tach tir hdn hop phan mg thu duge & bude a). Budc tach propen oxit thd va hdn
hop dung méi tir hdn hop phéan mg nay c6 thé dugc thuc hién bing cic phuong phép
d3 biét trong linh vuc k¥ thut ndy. Tét hon néu budc tach hdn hop dung méi nay ra
khoi hdn hop phan tng dugc thuc hién nhim tao ra hdn hop dung méi chira propen véi

lwong nhé hon 5% khdi luong va propen oxit véi lugng nhé hon 2% khdi lugng.

Tt hon 12 hdn hop phan tmg nay dugc 1am giam 4p suat va hoi propen dugc tao
thanh do giam 4p suit duoc nén lai va duogc 1am lanh dé thu hdi propen bang cach
ngung tu. T6t hon néu hoi propen da nén duoc nap vao thap chung cat propen va dugc
tach thanh san phdm cit ngon chtra propen khéng phan g va san phim déy chira cac
hop chét c6 diém s6i cao hon propen nhu propen oxit va dung méi metanol. San phim
cit ngon chira propen khong phan tmg c6 thé duoc tai tudn hoan t6i phan Umg epoxy
héa. San phim day c6 thé dugc két hop v6i hdn hop 1éng con lai sau khi giam &p suat.
Tét hon néu hdn hop 16ng con lai sau khi giam 4p suét bang cach chung cét trong cot
tach so bd nham tao ra propen oxit thé chira propen oxit, metanol va propen con sét lai
]am san phdm cat ngon va hdn hop dung méi chira metanol, nudc va peroxit 1am san
phém day. Tt hon néu cot tach so bd duge hoat dong nhim tao ra san phém cAt ngon
chtra metanol trong pha 16ng & budc giam ap suét cudi cing véi lwong nam trong
khoang tir 20 dén 60%. Tt hon néu cot tich so bd c¢6 5 dén 20 ting tach 1y thuyét
trong phan chung va it hon 3 ting tach Iy thuyét trong phan cit va ot nhét 13 dugc hoat
dong khong hdi luu va khong c6 phan cit nham giam thiéu thoi gian Iuu propen oxit
trong cdt tach so bo. Tbt hon néu cOt tach so b dugc hoat dong & ap suét nim trong
khoang tir 0,16 dén 0,3MPa. Propen oxit va metanol dugc ngung tu tir san phém cat
ngon cia cdt tach so bd va tét hon néu propen duge tach ra khoi phan ngung tu thu
duoc trong cot tach propen ma tao ra dong can chira propen oxit va metanol vé co ban

khéng chira propen.
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Tét hon 14 propen oxit tinh khiét dugc tach tir dong cin ciia cot tach propen trong
quy trinh cét chiét bing cach ding nude 1am dung méi chiét. Tt hon 13 budc cit chibt
dugc thuc hién véi bude nap bd sung hop chit d& phan tmg chira nhém NH, khong
duoc thé va c6 kha ning phan tng véi axetaldehyt trong qua trinh cit chiét, nhu di
duoc md ta trong WO 2004/048335. Viéc cét chiét véi hop chét d& phan tmg tao ra
propen oxit ¢6 d6 tinh khiét cao chira hop chat carbonyl véi lwgng nhé hon 50ppm.

O budc ¢) clia quy trinh theo sang ché, hdn hop dung méi da tach & budc b) duge
hydro héa cé xtic tac & hydro hoa peroxit c6 trong hdn hgp dung madi nay. Cac diéu
kién ctia phan tmg hydro héa cé xuc tac duge chon nhim tao ra hdn hop dung méi da

hydro hoa chira axetaldehyt voi lugng nam trong khoang tir 1 dén 1000mg/kg.

Tét hon néu phéan tng hydro hoa ¢6 xuc tac duge thuc hién & 4p suét riéng phin

ctia hydro ndm trong khoang tir 0,5 dén 30MPa, t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 1
dén 25MPa va tdt nhét 13 nim trong khoang tir 1 dén 5MPa. T4t hon 12 nhiét d6 nay
nam trong khoang tir 80 d&én 180°C, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 90 d&én 150°C.
Phan tmng hydro héa c6 xtic tac duge thuc hién véi sy ¢6 mit cia chat xic tac ding
cho phan tmg hydro héa, t6t hon 13 chét xuc tac di thé ding cho phan tng hydro hoa.
C6 thé dung niken Raney va coban Raney 1am chit xuc tic cho phan tmg hydro hoa.
Tét hon néu chit xuc tac kim loai trén nén mang chirta mot hodc nhiéu kim loai dugc
chon tir nhém bao gém Ru, Rh, Pd, Pt, Ag, Ir, Fe, Cu, Ni va Co trén chét mang xuc tac
dugc dung. Tt hon néu kim loai nay la platin, paladi, iridi, ruteni hodc niken va tbt
nhét 13 ruteni hodc niken. Ch4t mang xuc tic ndy c6 thé 13 chat rin bt ky ma tro va
khong bi bién chét trong cc diéu kién hydro hoa. Chét thich hop 1am chit mang xuc
“tac 12 than hoat tinh, cac oxit nhu SiO,, TiO,, ZrO, va AL,O;, va oxit hdn hop chtra it
nhét hai trong sb cac chét silic, nhom, titan va ziricon. Tt hon 13 than hoat tinh duoc
duing 1am chat mang xtic tic cho chét xic tac kim loai trén nén mang ndy. Tét hon néu
chit mang xuc tac ndy c6 dang hinh ciu, vién nhé, vién, hat hodc san phim ép dun.
Tt hon néu dang ép dun véi duong kinh nim trong khoang tir 0,5 dén Smm, cu thé 1a
nim trong khoang tir 1 dén 3mm, va chidu dai nim trong khoang tir 1 dén 10mm. Tt

hon néu chat xuc tac kim loai trén nén mang nay chira kim loai véi lugng nam trong
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khoang tir 0,01 dén 60% khdi lwong. Tét hon néu chét xic tac kim loai quy trén nén
mang chira kim loai v6i luong nam trong khoang tir 0,1 dén 5%. Tt hon néu chat xuc
tac niken va coban trén nén mang chira kim loai véi lugng nim trong khoang tir 10 d&n
60%. Chit xuc tac kim loai trén nén mang nay cé thé duge tao ra bang cac phuong
phap da biét trong linh vire k¥ thuit nay, t6t hon 13 bang cach tdm mubi cta kim loai
trén nén mang chit xic tic nay rdi khir mudi ctia kim loai ndy thanh kim loai hoat
dong c6 hoat tinh xuc tac. Chat xtic tac kim loai trén nén mang thich hop c¢6 ban trén
thi truong, vi dy, bdi Clariant v6i nhan hiéu NISAT® va boi Evonik Industries véi
nhan hiéu Noblyst®.

Phén tmg hydro hoéa ¢6 xtic tic chuyén hoa hydro peroxit khong phéan rng thanh
nudc va san phdm phu peroxit 1-hydroperoxy-2-propanol va 2-hydroperoxy-1-
. propanol dugc tao ra & bude a) thanh 1,2-propandiol va ngan chan su tao ra san phém
phu bing cach phan gidi peroxit trong cac giai doan xir ly tiép theo. T6t hon néu phan
ung hydro hoa cé xuc tac duge thuc hién dé chuyén hoa hydro peroxit nhim tao ra hén

hop dung méi dd hydro hoa chira hydro peroxit voi lwgng nhé hon 0,1% khéi luong.

Phan tmg hydro héa ciing chuyén héa cac san phim phu aldehyt va keton thanh
ruou twong tmg, voi mirc d6 chuyén hoéa phu thude vao chét xtc tac va cac diéu kién
phan ung dugc dung. Su chuyén hoa axetaldehyt thanh etanol trong phan rng hydro
héa c6 thé dugc didu chinh bang cach thay ddi thoi gian phan tng va ap suit riéng
phén ciia hydro va nhiét 9 dung trong phan tng hydro hoa c6 xic tac nhim tao ra hdn
hgp dung moi di hydro hoéa chua axetaldehyt voi luong nim trong khoang tir 1 d&n
1000mg/kg. Ty theo cac diéu kién phan tmg, mot phan axetal dugc tao ra tir phan tng
gitta aldehyt v&i metanol va 1,2-propandiol cling ¢ thé dugc hydro héa. Tuy nhién,
néi chung hdn hop dung méi di hydro héa chira axetaldehyt v6i lugng niam trong
khoang tir 1 dén 1000mg/kg s& chira mot lugng dang ké 1,1-dimetoxyetan va 2,4-
dimetyl-1,3-dioxolan, 13 cac axetal dugc tao ra tir phdn Ung gitta axetaldehyt véi

metanol va 1,2-propandiol.

O budce d) cia quy trinh theo sang ché, hdn hop dung moi da hydro héa thu dugc

& bude ¢) duge tach ra trong it nhit mot tAng chung cit dé tao ra metanol dugc thu hdi
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duéi dang san phdm cit ngon. Axit dugc bd sung vao hdén hop dung moi da hydro héa
thu duoc & bude ¢) hodc vao it nhit mot trong cac tAng chung cit. Khi axit nay duoc
bd sung vao mot tAng chung cat, t6t hon 12 bd sung axit nay vao diém nap liéu bén trén
diém nap hén hop dung méi d3 hydro héa va bén dudi nip thap chung cit. Axit niy
ciing c6 thé duoc bd sung vio dong hdi hru cia thap chung cAt. Tt nhat 13, hdn hop
dung méi dd hydro héa dugc tach ra trong hai ting chung ct sau dé tao ra metanol thu
hdi dudi dang san phim cit ngon tir c4 hai tAng, nap axit nay vao hdn hop dung moéi da
hydro héa trude khi n6 duoc nap vao ting chung cit dau tién. TSt hon 14 hai ting
chung cét nay dugc hoat dong & ap suit cao hon trong ting thir hai va hoi san phdm
cAt ngon tir tAng thtr hai duoc ding dé 1am néng thiét bi 1am bay hoi cin cia tang thir
nhit dé tiét kiém ning luong. Bb sung axit & budc d) 1am gidm lugng amin hiru co dé
bay hoi trong metanol thu hdi va ngan chin su bat hoat chét xuc tac diung cho phan

{rng epoxy hdéa nhd amin hitu co khi metanol thu hdi duoc tai tudn hoan vao budc a).

Tét hon néu axit ndy dugc bd sung vao v6i lugng sao cho tao ra nito véi luong
thip hon 250ppm khéi luong duéi dang hop chét nito hitu co trong metanol thu hdi,
t6t hon nita 12 v6i luong sao cho tao ra nito ¢6 lugng thip hon 50ppm khéi lwong dudi
dang hop chét nito hitu co. Axit nay c6 thé 13 axit v6 co, vi du, axit nitric, axit sulfuric,
axit clohydric, axit phosphoric hodc axit percloric; axit sulfonic nhu axit metan
sulfonic; hodc axit carboxylic nhu axit formic, axit axetic, axit propionic, axit butyric,
axit pentanoic, axit hexanoic, axit heptanoic, axit octanoic, axit nonanoic, axit
decanoic, axit undecanoic, axit dodecanoic, axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic,
axit glutaric, axit adipic, axit maleic hodc axit fumaric. Tbt hon néu axit nay la axit
sulfuric va axit phosphoric, tot nhit 1a axit sulfuric. Lugng nito duéi dang hop chét
nito hiru co ¢6 thé duoc X4c dinh 13 hiéu s gitra téng lugng nito va luong nito duédi
dang hop chét nito v6 co. Téng luong nito c¢6 thé dugc xac dinh bang phwong phép
Kjeldahl nhu di dugc md ta trong DIN 53625. Metanol dugc thu hdi thudng khong
chira hop chit v6 co trir amoniac va vi thé, lugng nito dudi dang hop chét nito vo co
c6 thé duge xac dinh bing phuong phap sic ky ion miu axit héa dé phat hién ion

amoni.
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Tét hon 12 axit ndy dugc bd sung vao véi luong sao cho tao ra d6 pH biéu kién
trong san phdm d4y con sét lai sau khi thu hdi metanol nim trong khoang tir 1,7 dén
5,0, tot hon nira 13 nam trong khoang tir 1,8 dén 4,0. Thuat ngit d§ pH biéu kién trong
ban mé ta nay lién quan t6i tri sé do dugc & 20°C bang may do do pH duoc gin dién
cuc thiy tinh nhay v6i do pH da dugce hiéu chuén boi dung dich dém. Duy tri d6 pH
bidu kién trong cic gi6i han nay tao ra metanol duoc thu hdi v6i ham lugng alkyl amin
& muc thip va ddng thoi 1am giam hodc ngin chin sy in mon do axit & thiét bj chung

cat nay.

Metanol dugc thu hdi duge tao ra & bude d) co thé chira axetaldehyt vé6i luong
cao hon so véi trong hdn hop dung moi @ hydro hoéa thu duge & budc c) do thity phan
c¢b xuc tac bang axit d6i voi 1,1-dimetoxyetan va 2,4-dimetyl-1,3-dioxolan trong qué

trinh chung cét.

O budce e) clia quy trinh theo sang ché, metanol d4 thu hdi & bude d) dirge cho di
qua 1p nhwra trao ddi ion c6 tinh axit dé tao ra metanol di dugc xtr ly. C6 thé dung ca
hai loai nhya trao ddi ion c6 tinh axit manh va nhua trao déi ion c6 tinh axit yéu. Tt
hon néu nhya trao déi ion c6 tinh axit manh chtra nhém SO;H va nhua trao ddi ion c6
tinh axit yéu chira nhom COOH. Tét nhit 13 nhya trao d6i ion c6 tinh axit manh chira
c4c nhém axit sulfonic. Tét hon néu nhwra trao d6i ion c6 tinh axit gdc polyme hiru co,
vi duy, polystyren lién két ngang, hodc polyme cé ciu triic lai hitu co-vé co nhu
polysiloxan. Nhra trao d6i ion c6 tinh axit c6 thé 13 chét rin dang gel hodc chét rén c6
chu trac 18 16n. Tét hon néu hai 16p trao dbi ion duoc sip xép song song nham cho
phép ti tudn hoan nhwa trao dbi ion ndy ma khéng 1am gidn doan qué trinh xir Iy
metanol. Tt hon néu d6 pH biéu kién ciia metanol d3 xur ly duoc diéu chinh va nhua
trao ddi ion c6 tinh axit dugc thay thé hodc tai sir dung khi do pH biéu kién cua
metanol da dugc xr ly vuot qua tri ) ngudng. Tbt hon néu tri sb ngudng nay dugc
chon cao hon tir 2 dn 4 don vi d6 pH biéu kién ctia metanol da dugc xu ly ma thu

duoc voi nhua trao do6i ion ¢6 tinh axit m&i hodc tai st dung.

Noi chung, metanol d3 dugc xt ly dugc tao ra & budc e) chua axetaldehyt voi

lwong thip hon so véi trong metanol duge thu hdi & budce d) va chira 1,1-dimetoxyetan
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v6i lugng cao hon do axetal héa axetaldehyt bang metanol duoc xUc tac boi nhya trao

doi ion c¢6 tinh axit.

O bude f) ciia quy trinh theo sang ché, metanol di xr ly & bude e) dugce tai tudn
hoan vao buéc a). Cac tac gia sang ché di phat hién ra rang, trai v6i nhimg gi duoc
mong doi trong don WO 03/093255 vé 1,1-dimetoxyetan 1am bat hoat chét xuc tac,
viéc tai sit dung metanol da xir Iy dugce tao ra & budce e) vao bude epoxy hoa a) khong
1am bt hoat chit xtc tac titan zeolit dung cho phéan img epoxy héa mot cach dang Kké,
nhung viéc tai tudn hoan metanol duoc thu hdi & budc d) ma khong xir Iy bang nhua
trao ddi ion ¢ tinh axit lai khong 1am bét hoat chét xtic tac titan zeolit ding cho phan

ung epoxy hoa.

Tét hon néu cac budc tir a) dén f) ctia quy trinh theo sang ché duoc thuc hién mot
cach lién tuc, tot hon 1a dung 10 phan g dixcyc hoat dong mot cach lién tuc & céc bude

a) va c) va & thap tinh cit trong cac budc tach b) va d).

Theo mdt phwong 4n duoc wu tién ciia quy trinh theo sang ché, propen oxit tho
chira propen oxit v6i luong nim trong khoang tur 15 dén 97% khéi luong, metanol vé6i
lwong nim trong khoang tir 2 dén 84% khéi luong, va axetaldehyt di tach & bude b) va
propen oxit thd nay duoc dem cét chiét trbng thap cét chiét. Stir dung dung moi chiét c6
nuéc va hop chit dé phan ung chita nhém NH, va cé khi ning phan ung véi
axetaldehyt trong cac didu kién cit chiét duoc nap vao thap cit chiét cung véi dong
nap liéu hodc nap riéng & diém nap liéu bén trén diém nap propen oxit thd. Budc cht
chiét tao ra san phdm cét ngon 13 propen oxit tinh khiét va san phim day thap chira
nuée va metanol, va san phdm déy thap chira nuée va metanol dugc hydro hoéa ¢ xic
tac & budc ¢) dé hydro hoa san phdm duge tao ra tir phan ﬁﬁg gifra axetaldehyt véi hop

chét d& phan tmg chita nhém NH,.

Propen oxit thd chira propen oxit véi lugng ndm trong khoang tir 15 dén 97%
khéi lugng, metanol véi lugng nam trong khoang tir 2 dén 84% khbi lugng, va
axetaldehyt c6 thé dwgc tich & budc b) bing cach lién tuc giam ap suét, chung cét

trong cot tdch so bd va tach propen trong cot tach propen nhu da duge mo ta trén day.
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Buéc cit chiét propen oxit thd dugc thuc hién trong thép cat chiét. Thap cAt chiét
nay cé thé 1a cac dia riéng biét chura cot dia nhu dia dang riy hodc khay dang mii sti
bot. Thap cit chiét nay ciing c6 thé 1a cac thap dd nap chit xic tac va ca hai kidu nap
ngiu nhién ciing nhu nap theo két cu, vi du, c6 thé ding mam dia ludi kim loai. Thép
ct chiét nay ciing c6 thé két hop cac phan doan gdm céac dia riéng biét véi phan doan
nap chit xtic tac. N6i chung, thap cét chiét ndy ciing c6 it nhit mot thiét bi ngung phin
ngon va it nhit mét cot dun lai. TSt hon néu thap ct chiét nay c6 it nhit hai didm nap
liéu, diém nap liéu A @& nap propen oxit thd vao phin giira ciia thap va diém nap liéu
B nim & phia trén diém nap liéu A d& nap dung mai chiét c6 nuée. Cac didm nap liéu
nay phan dinh ba phan clia thap cét chiét nay, phan tach nim gitra day thap va diém
nap li€u A, phén chiét nim gilta diém nap li¢u A va diém nap liéu B va phén cAt nam
gitta diém nap liéu B va phan dinh ciia thap cét chiét nay. Tét hon néu thap chung cét
dugc ding c6 hiéu suét tach & phan tach nim trong khoang tir 10 dén 30 ting 1y thuyét,
hidu suét tach & phan chiét nim trong khoang tir 15 dén 40 ting 1y thuyét va hiéu suét
tach & phan cdt ndm trong khoang tir 20 dén 60 ting Iy thuyét, vi du, tdt hon néu didm
nap liéu B ndm bén trén diém nap lidu A tir 15 dén 40 tang tach 1y thuyét va bén dudi

dinh ciia thap cét chiét nay tir 20 dén 60 tang tach ly thuyét.

T6t hon néu dung mai chiét c6 nudce chira nude v6i lugng hon 80% khdi luong,
t6t hon nita 13 trén 90% khéi luong nude. Tt hon néu dung méi chiét c6 nude nay
khong chira thém dung méi khac trir nude. Tét hon néu dung méi chiét nay dugc nap
v6i luong sao cho tao ra ty 18 khéi luong gitta dung méi chiét nay va lwong metanol c6
trong propen oxit thé nim trong khoang tir 0,01 dén 1, t6t hon nira 13 nim trong
khoang tir 0,03 dén 0,2. Viéc ding mét lugng dung méi chiét c6 nuée nhu vay lam cho
budc chiét metanol va san phdm propen oxit véi ham luong metanol thép tréd nén co

hiéu qua va ddng thoi, tranh viéc thiy phan propen oxit trong thap cat chiét.

Ngoai dung méi chiét c6 nuéc, hop chit d& phan tmg chira nhém NH, va c6 kha
ning phan ng véi axetaldehyt trong cac diéu kién cit chiét dugc nap vao thap cit
chiét nay cung véi dong nap li€u vao thap chiét hoic nap riéng & diém nap liéu bén

trén diém nap propen oxit thd. Tt hon néu hop chét d& phan tmg nay duoc nap vao

-14-



36597

thap cét chiét di dugc nap dung méi chiét. T6t hon néu lugng hop chit d& phan ung
nap vao thap chung cét dugc chon sao cho ty 1 mol giita hop chét d& phin tmg nay
v6i axetaldehyt nam trong khoang tir 0,5 dén 10. Viéc ding luong hop chit d& phan
tng nhu vy 1am cho viéc chuyén hoéa cac hop chit carbonyl thanh cac hop chét ¢6
diém sbi cao tré nén c6 hiéu qua va tao ra san phdm propen oxit chira axetaldehyt va
c4c hop chét carbonyl khac véi ham luong thip. Ddng thoi, su tao thanh san phdm phu
do cAc phan (g gitra hop chit d& phan tmg nay véi propen oxit c¢6 thé dugc gitt & mirc
thip.

Theo mdt phwong 4n dwoc wu tién, hop chit dé phan Gmg nay c6 chu tao R'-Y-
NH,, trong d6 Y 1a oxy hodc NR? va R! va R? doc 1ap v6i nhau 13 hydro, nhém alkyl
hodc nhém aryl. Tét hon néu hop chét ¢6 cdu tao R'-Y-NH, 1 hydrazin. Hydrazin
hydrat va cac mudi cta hydrazin cé thé duge ding thay cho hydrazin. Sau do, t6t hon
néu luong hop chit d& phan Gng dd nap vao thap chung cit dugc chon sao cho ty 1&

mol giita hop chit d& phan (mg nay véi axetaldehyt nim trong khoang tir 0,5 dén 2.

Theo mdt phuong 4n dugc wu tién, hop chit d& phan tmg nay 13 diaminoalkan
chra tir 2 dén 6 nguyén tir cacbon, tot hon 1a 1,2-diaminoetan, 1,2-diaminopropan
hodc 1,3-diaminopropan va t6t nhit 13 1,2-diaminoetan. T6t hon néu lugng hop chit dé
phan ing da nap vao thap chung c4t dugce chon sao cho ty 18 mol giira hop chat dé
phan tmg niy vdi axetaldehyt ndm trong khoang tir 0,5 dén 10, Tét_h(m néu nira 13
nim trong khoang tir 3 dén 8. So v6i hop chét dé phan tmg c6 chu tao R'-Y-NH,, viéc
ding diaminoalkan 1am hop chat d& phan tmg 1am giam sy hinh thinh amin d& bay hoi
khi san phdm dugc tao ra tir phan Ung giita axetaldehyt véi hop chét d& phan g chira
nhém NH, dugc hydro hoa trong bude hydro héa tiép theo ddi véi san phim day cua

qué trinh ct chiét.

San phidm d4y duoc tao ra bing thap cét chiét, bao gbm nudc, metanol va san
phim phan tmg dugc tao ra tir phan mg giita axetaldehyt véi hop chét d& phan tng
chtra nhém NH,. San phim day nay dugc hydro héa c6 xtic tac & budc c) nhim hydro
héa san phim phan g dugc tao ra tir phan tmg giita axetaldehyt v6i hop chat d& phan

ung chtra nhém NH,. Oxim va hydrazon dugc tao thanh cung v6i hgp chat d& phan
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g ¢6 céu tao R'-Y-NH, s& duoc hydro héa bang cach hydro phan lién két oxy-nito
hodc lién két nito-nito. Imin dugc tao thanh tir axetaldehyt va cac diaminoalkan s&
duoc hydro hoa thanh cac amin twong tmg. Tt hon néu san phim day da tao ra bing
cach cét chiét dugc héa hop v6i hdn hop dung méi thu dugc & bude b) truée khi dem

hydro hoa cé xtc tadc & budc c).
Vi du thye hién sang ché
Vidul

Axetal hoa axetaldehyt bing metanol dugc xtic tac béi nhya trao @i ion c6 tinh

axit

B& sung 1500ppm axetaldehyt va 1490ppm propionaldehyt theo khéi luong vao
metanol va khudy 300ml dung dich thu dugc cing véi 160g nhua trao ddi ion |
DOWEX™ Marathon™ C trong 4 gio & nhiét d6 khoang 20°C. Phan tich dung dich
thu dugc bing phuong phap sic ky khi (GC) va dung dich nay chita 200ppm
axetaldehyt, 230ppm propionaldehyt, 1930ppm 1,1-dimetoxyetan va 1810ppm

1,1-dimetoxyproan.
Vidu?2

Epoxy héa propen bang cach thu hdi hdn hgp dung méi, hydro héa hdn hop dung
mdi, metanol d3 thu hdi bing cach chung cit véi bude bd sung axit va xir Iy metanol

thu hoi bang nhya trao doi ion trude khi tai tuan hoan vao bude epoxy hoa.

Propen duoc epoxy hoa trong 1o phan tmg dang bé dng di duoc lam lanh véi
chit xtc tac tAng ¢ dinh trén chét xuc tac titan silicalit dang ép dun duogc sép xép
trong cac 6ng cta 16 phan tmg. Hon hop chira propen véi lugng 40%, hydro peroxit
v6i luong 7,7%, nude véi lugng 3,3%, metanol véi luong 49% theo khéi luong va
amoniac v6i luong 80ppm dd dugc nap vao dinh 16 phan tmg va duge cho di qua chit
xuc tac tAng cb dinh & trang thai chay tia. Ap suét trong 10 phan tng nay dugc duy tri &
2,6MPa bang cach dua nito vao 16. V& co ban, nhiét do trong 10 phan tng nay duoc

duy tri & nhiét d6 6n dinh ndm trong khoang tir 25 dén 60°C, diéu chinh nhiét do trong
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toan bd phan tmg epoxy hoéa dé duy tri viéc chuyén héa én dinh hydro peroxit vé co

ban & muc 97%.

Hon hop phan tng di khéi 16 phan tng nay duoc lam giam 4p sudt t6i 0,25MPa
va chit 1ong d4 dugc 1am giam 4p suét duoc nap vao cdt chung cit so bd nhim tao ra
san phdm cAt ngon chira propen oxit, metanol, propen con du va axetaldehyt va san
phim day chira metanol, nuéc va hydro peroxit khong phan {ng. Propen oxit va
metanol dugc cb dic tir san pham ct ngon cua cdt tach so bd va propen duoc tach ra
khoi phan ngung tu thu dugc trong cot tach propen nhdm tao ra dong san phdm day la
propen oxit thd chta propen oxit véi lugng 23%, metanol véi lugng 70% va
axetaldehyt v6i lugng 380ppm. Propen oxit thé dugc tinh ché bang cach cit chiét,
dung 55g dung dich nuéc hydrazin hydrat 0,8% khéi luong trén mdi kg propen oxit
thd 1am dung mai chiét. D3 thu dugc san pham cét ngon cia thap chung ct 13 propen

oxit tinh khiét chira metanol va axetaldehyt v6i lugng nho hon Sppm.

San phdm day ctia thap cit chiét nay duoc két hop véi san phim day thu duge tir
cOt tach so bo va duge hydro héa lién tuc véi chat xtc tac niken dung cho phan tmg
hydro héa trong 16 phan tng dang chay tia qua ting ¢ dinh. Phan Gng hydro héa duge
thuc hién & 100°C va 4p suét 1,5Mpa, tbc do nguyén liéu WHSV: 4/git. Hon hop dung
moi da hydro hoa thu dugce thudong chita metanol véi ivgng 78%, nudce véi lwong 17%

va axetaldehyt v6i lwong 80ppm, dugc xac dinh bang phan tich GC.

Hon hgp dung méi da hydro héa duge 1am giam 4p suét va nap vao ting 14 (tinh
tir dinh thép) ctia thap chung cit metanol dau tién gdm 20 ting ly thuyét dugc hoat
dong mot cach lién tuc & ap suét 0,5MPa. Dong metanol dugc thu hdi dau tién chira
metanol véi lugng 96% va nude véi lugng 4% khéi lugng duge ding 1am san phim
cat ngon. San phim d4y dugc nap vao thap chung cit metanol thir hai gdm 30 tng ly
thuyét duoc hoat dong mot cach lién tuc & ap suit 1,0MPa. P3 thu dugc dong metanol
duoc thu hdi thir hai chira metanol v6i luong 96% khdi Irgng va 4% khdi lugng nuée
1am san phim cit ngon. Axit sulfuric ddm dic dugc bd sung vao hdn hop dung méi da
hydro héa truéc khi né dugc nap vao thap chung cit metanol diu tién véi ty 1& sao cho

tao ra do pH biéu kién & san phim day cua thap chung cit metanol thir hai 12 2,2. San
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phim cit ngon ciia thap chung cit metanol thi nhét va thir hai duge héa hop véi nhau.
San phdm cit ngon d4 héa hop thudng cé trong dong metanol thu héi nguogc dong véi

chét trao ddi ion chira axetaldehyt vé6i lwgng 100ppm.

San phim cét ngon dd héa hop duge cho di qua mot trong hai cot trao dbi ion
song song chira nhya trao d6i ion DOWEX™ Marathon™ C véi thoi gian luu trung
binh 14 5 phat. Sau khi xtr Iy bing nhwa trao d6i ion nay, metanol dugc thu hdi thuong
chira 15ppm axetaldehyt.

Hinh 1 minh hoa cic ndng d6 axetaldehyt trong hdn hop dung méi da hydro hoa
(A) va trong metanol dugc thu hdi bang cach chung cit trude bude xir Iy (B) va sau

buée xtt Iy (C) v6i nhua trao dbi ion trong khoang thoi gian 140 gid.
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YEU CAU BAO HQ
1. Quy trinh epoxy héa propen, bao gém céc budc sau:

a) cho propen phén tmg v6i hydro peroxit v6i su c6 mit ciia dung méi metanol va chét

Xlic tAc titan zeolit ding cho phan (mg epoxy hoa dé tao ra hdn hop phan tng,

b) tAch propen oxit thd va hdn hop dung moi chira metanol, nudc va peroxit ra khoi

hdn hgp phan g thu duge & budc a),

¢) thuc hién phan tmg hydro héa c6 xuic tac ddi véi hdn hop dung méi thu duge &
budc b) dé hydro hoa peroxit cé trong d6, tao ra hdn hop dung mdi da hydro héa chaa
axetaldehyt v&i lugng nam trong khoang tir 1 dén 1000mg/ke,

d) tach hdn hgp dung méi dd hydro héa thu duge & budce c) trong it nhit mét ting
chung cét, b sung axit vao hdn hop dung méi di hydro héa thu duge & bude c) hodc

vao it nhat mét tang chung cét dé tao ra metanol thu hdi duéi dang san phim cét ngon,

e) cho metanol thu hdi thu duoc & bude d) di qua 16p nhua trao ddi ion c6 tinh axit dé

tao ra metanol da dugc xu ly, va
f) tai tun hoan metanol d3 dugc xir ly & budce e) vao budce a).

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 & budc d), axit dugc bd sung vao véi lugng sao cho
tao ra nito dudi dang hop chét nito hitu co trong metanol thu hdi v6i luong nhé hon

250ppm khéi luong.
3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong d6 axit sulfuric duoc bd sung vao budc d).

4. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6 nhua trao dbi ion

c¢ tinh axit dung & budc e) chira cadc nhoém axit sulfonic.

5. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 d6 pH biéu kién

cua metanol da dugce x ly & budce e) dugce di€u chinh va nhya trao doi ion cé tinh axit
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duoc thay thé hodc tai ché khi do pH biéu kién clia metanol da xir 1y cao hon trj sé

ngudng.

6. Quy trinh theo diém 5, trong d6 tri s6 ngudng cao hon d6 pH biéu kién ciia metanol
da xu ly, thu duoc béng nhua trao ddi ion c6 tinh axit méi hodc tai ché tir 2 dén 4 don

Vi.

7. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 & budc a),
amoniac dugc bd sung véi ty 16 khdi lugng giita amoniac va hydro peroxit ban dau

nam trong khoang tir 0,0001 dén 0,003.

8. Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 d&én 7, trong d6 cac budc tir a)

dén f) dugce thuc hién mot cach lién tuc.

9. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, trong d6 & bude b), propen
oxit tho chira propen oxit véi lwong nim trong khoang tir 15% dén 97% khéi luong,
metanol v6i luong ndm trong khoang tir 2% dén 84% khéi lugng, va axetaldehyt duoc
tach ra, propen oxit thd ndy duogc dem cét chiét trong thap cét chiét, ding dung moi
chiét c6 nudc va nap hop chit d& phan tmg chira nhém NH, va c6 kha ning phan tng
v6i axetaldehyt trong cac didu kién cét chiét trong thap ct chiét nay véi dong nap liéu
vao thap cht chiét nay hodc nap riéng biét tai diém nap li€u bén trén diém nap propen
oxit thd dé tao ra propen oxit tinh khiét dudi dang san phim cat ngon va san phdm day
thap chira nuéc va metanol, va thuc hién phan tmg hydro héa cé xtc tac san phim day
* thép chira nuéc va metanol & budc ¢) dé hydro héa san phdm phan ung chira

axetaldehyt bang hop chét d& phan tmg chira nhém NH,.

10. Quy trinh theo diém 9, trong d6 hop chét d& phan tmg nay dugc chon tir hydrazin,

hydrazin monohydrat va mudi hydrazin.

11. Quy trinh theo diém 9, trong d6 hop chét d& phan tmg nay duge chon tir nhém bao

gdm 1,2-diaminoetan, 1,2-diaminopropan va 1,3-diaminopropan.

12. Quy trinh theo diém 11, trong d6 hop chét d& phan tmg nay 14 1,2-diaminoetan.
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13. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 9 dén 12, trong d6 hop chit d&

phan tmg nay duoc nap vao thap cét chiét dudi dang tron 14n véi dung méi chiét.

14. Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 9 dén 13, trong d6 cho san phdm
day duoc tao ra bang cach cét chiét héa hop véi hdn hop dung méi da tach & budc b)

trudce khi hydro hoa c6 xic tac san pham nay & bude c).

15. Quy trinh theo diém bat k¥ trong sé cac diém tir 9 dén 14, trong d6 ty 1& mol gitta
hop chét d& phan tmg va axetaldehyt ndm trong khoang tir 0,5 dén 10.

16. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 9 dén 15, trong d6 ty 1& khédi
lwong gitta dung mdi chiét so v6i lugng metanol ¢ trong propen oxit thd d nap nim

trong khoang tir 0,01 dén 1.
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