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Linh vue ki thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuwong phap san xuit este clia axit carboxylic béo bang
cach cho axit carboxylic béo ¢6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon phan tng véi olefin cé tir

2 dén 4 nguyén tir cacbon trong pha khi bang cach sir dung chét xuc tac axit rin.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

D3 biét rang este twong Gmg co thé dugc san xut bang phan ng xuc tac pha khi
gifta axit carboxylic béo thip va olefin thdp. Ngoai ra, ciing da biét ring chit xuc tac
bao gdm axit di da (heteropolyacid) va/hodc mudi ciia né6 dwoc mang trén chit mang

chra silic 13 hiru ich cho phéan Gmg néu trén (céc tai liéu sang ché 1 dén 4).

Vi duy, tai liéu séng ché 1 mo ta viéc san xuét este cua axit carboxylic béo thép
bang cach cho axit carboxylic béo thép va olefin thip tiép xuc véi chét xuc tac axit di
da dwoc mang trén chit mang silica trong pha khi. Trong tai liéu sang ché 1, ddi véi axit
di da thich hgp lam loai hoat tinh, axit silicotungstic, axit phosphotungstic v.v., va cac
mudi cia n6 duge md ta. Ngoai ra, dbi véi chat mang thich hop, chét mang silica dugc

diéu che bang céch tao hat silica boc khoi dugc mo ta.

Ciing da biét ro rang chit mang silica dugc sit dung lam chit mang xdc tc trong cac
linh vuc héa dau va loc diu. Ciing da biét ring cac dic tinh clia chét mang silica dugc
stt dung trong chét xuc tac, nhu dién tich bé mit, do xép, mét do khéi, tinh va nuée, tinh
ky nuée va do bén, anh hudng 16n dén tinh ning cta chét xuc tac. i véi chét xuc tac
duoc st dung dé san xuét este ciia axit carboxylic béo thip, cac cai bién chit mang silica

da va dang dugc thuc hién cho dén nay v6i muc dich ting cudng tinh ning.

Trong tai lidu sang ché 2, chit mang silica ma trong d6 gia trj dién tich bé mit
riéng theo phuong phap BET la trong khoang gia tri cu thé duge mo ta lam chit mang
thich hop dé tang cudng hoat tinh xuc téc cla chit xtc téc dugc dung dé san xuit este

cua axit carboxylic béo thip.

Trong tai liéu sang ché 3, chét mang silica ma trong d6 ham lugng kim loai kiém
trong chit mang dugc lam giam dén gia tri cu thé béng cach tién hanh lam sach axit
duge mé ta 1a chit mang thich hop dé ting cudng hoat tinh xuc tac cia chét xtic tac dugc

st dung dé san xuat este clia axit carboxylic béo thap.

Trong tai liéu sang ché 4, chit mang silica dugc xtt 1y hoi nude dudi cac didu
kién cu thé dugc mé ta 1a chét mang thich hop cho chét xuc tac dé lam giam luong san

phim phu phén g trong qua trinh san xuét este ctia axit carboxylic béo thép.
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Danh sach trich dan

Tai liéu Patent

Tai liéu patent 1: Cong bd patent Nhat Ban chua qua thim dinh (Kokai) s6 09-118647
Tai liéu patent 2: Cong bd patent Nhat Ban chua qua thidm dinh (Kokai) s6 2000-342980
Tai liéu patent 3: Cong bd qudc té s6 2000/045952

Tai liéu patent 4: Cong bd qudc gia ciia ban dugc dich (Kohyo) s6 2008-513534

Ban chit ky thuit ciia sang ché

Vén dé k§ thuat

Trong tAt c cac tai liéu sang ché 1 dén 4, 1a két qua ctia cac nd luc lién quan dén
cac dic tinh ctua chét mang silica, co thé thu dugc este béo thép muc ti€u véi hi¢u suét
khong gian-thoi gian tuong dbi cao. Tuy nhién, c6 nhu cau vé chit xtic tac tinh ning cao
¢6 hiéu sudt khong gian-thoi gian cao hon so v6i cac ky thuat da biét nay & thoi diém
hién tai.

Muc dich cua sang ché 13 gia ting hoat tinh cta chit xtc tac axit ran duoc st
dung dé san xuét este ctia axit carboxylic béo va nh do dat duge su gia cuong hiu qua

trong qua trinh san xuét este clia axit carboxylic béo.
Céch thirc giai quyét vin dé

La két qua cia cac nghién ciru, céc tac gia sang ché phét hién thdy rang chat mang
silica c6 thé thu dugc bang cach ngao trdn silica béc khoi thu duge bang phuong phép
dét, silica gel thu dugc bang phuong phép gel hoa, va silica keo thu duge bang phuong
phép sol-gel hodc phuong phép thiy tinh 16ng (phuong phap trao dbi ion), dac san pham
da ngao trdn thu dugc, va nung phﬁn than duc thu duogc la vuot trdi lam chit mang vi
ddng thoi c6 do Xép 16n ctia céc 15 16n va dién tich bé mit riéng BET 16n va néu axit di
da dugc mang trén do sé thé hién hoat tinh cao trong phan ing tao ra este tuong Ung
bang phan tmg xuc tac pha khi cua axit carboxylic béo thip va olefin thdp. Sang ché
duogc hoan thién dya trén phat hién nay.

Cu th8 13, sang ché d& cap dén céc muc [1] dén [10] sau day.

[1] Phuong phap san xuit este cia axit carboxylic béo bang cach cho axit
carboxylic béo c6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon phan tng v6i olefin co tir 2 dén 4 nguyén
tir cacbon trong pha khi bang cach st dung chét xuc téc axit rdn, phuong phap ndy bao
gbm sir dung chét xtc tac axit rin ma trong d6 axit di da hodc mubi ctia n6 dugc mang

trén chat mang silica thu dugc bang cach ngdo tron silica béc khéi thu dugce bang phuong
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phap ddt, silica gel thu duoc bing phuong phap gel hoa, va silica keo thu duge bing
phuong phép sol-gel hodc phuong phép thuy tinh 16ng, dic san pham da ngao tron thu

dugc, va nung phan than duc tao thanh.

[2]  Phuong phap san xuét este ciia axit carboxylic béo theo muc [1], trong d6
lvong phéi tron cia silica bée khéi 1a tir 5 dén 50 phin khéi lwgng, lugng phdi tron cua
silica gel 1a tir 40 dén 90 phan khdi lugng, va luong phdi tron clia ham lugng ran cia

silica keo 1a tir 5 dén 30 phan khdi luong.

[3] Phuong phép san xudt este clia axit carboxylic béo theo myc [1] hodc [2],
trong d6 nhiét d6 nung 1a tir 300 dén 1.000°C.

[4] Phuong phép san xuét este cua axit carboxylic béo bang cach cho axit
carboxylic béo cé tir 1 dén 5 nguyén tit cacbon phan ing v6i olefin ¢6 tir 2 dén 4 nguyén
tir cacbon trong pha khi bang cach st dung chét xuc tac axit rén, phuong phép nay bao
gbm str dung chét xuc tac axit rin ma trong d6 axit di da hodc mudi ctia n6 dugec mang
trén chat mang silica cé, theo phép do sy phan bd kich ¢& 15, céac 16 trung binh véi kich
¢ 13 tir 2 dén 50 nm va céc 18 16n véi kich ¢& 15 16n hon 50 nm va bang hodc nhé hon
1.000 nm.

[5S] Phuong phép san xuét este cua axit carboxylic béo theo muyc [4], trong d6
theo su phan bé kich c& 16 theo phuong phép xac dinh do x6p bang thily ngan xaAm nhap,

d6 xbp cna cac 16 16n cua chét mang silica 1a tir 0,05 dén 0,50 cc/g.

[6] Phuong phap san xudt este cila axit carboxylic béo theo muc [4] hodc [5],

trong do dién tich bé mit riéng BET cua chit mang silica 1a tir 200 dén 500 m%/g.

[71 Phuong phép san xuét este cua axit carboxylic béo theo muc bat ky tir [4]
dén [6], trong d6 mat do khéi cua chit mang silica 1a tir 300 dén 700 g/L.

[8] Phuong phéap san xuét este cua axit carboxylic béo theo muc bat ky tir [4]
dén [7], trong d6 kich c& 13 trung binh cia cac 16 trung binh theo phuong phép BJH cla

chét mang silica 1a tir 3 dén 16 nm.

[9] Phuong phéap san Xuét este clia axit carboxylic béo theo muc bat ky tir [4]

dén [8], trong d6 duong kinh hat cua chit mang silica 1a tir 2 dén 8mm.

[10] Phuong phép san xuét este cua axit carboxylic béo theo muc bét ky tir [4]
dén [9], trong d6 thu duge chit mang silica bang cich ngao tron silica bbc khoi thu duge
bang phuong phap dét, silica gel thu duge bang phwong phép gel hoa, va silica keo thu
duoc bang phuong phép sol-gel hodc phuong phép thuy tinh long, duc san phdm d4 ngao

tron thu dugc, va nung phﬁn than dac tao thanh.
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Hiéu qua cua sang ché

Theo sang ché, chit xuc tac axit rin hoat tinh cao ma trong d6 axit di da hodc
mubi cta né dugc mang trén chat mang silica c6 c4u trac riéng duoc st dung cho quy
trinh san xuét este cta axit carboxylic béo bang phan ting cla axit carboxylic co tir 1
dén 5 nguyén t cacbon, vi du, axit axetic, véi olefin co tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon, vi

dy, etylen, va nho d6 c6 thé gia ting hi€u quéa san xuat.
Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.1 12 biéu d6 minh hoa sy phan bd kich ¢ 15 theo phuwong phap BJH cia chit mang

silica dugc st dung trong vi du 1 va céc vi du so sanh 4 dén 6.

Fig.2 12 biéu ¢ minh hoa sy phan bd kich c& 18 theo phuwong phap xéac dinh dd x0p bang
thiy ngan xam nhép cua chét mang silica dugc st dung trong cac vi du 1 dén 3 va cac

vi du so sdnh 4 va 5.

Fig.3 1a biéu d6 minh hoa mdi quan hé gitta dién tich bé mit riéng va hoat tinh phén Gng
(STY) ctia céac chét xtic tic B, C va E dén H va céac chit xtic tac so sénh P, Q, Sva T.
MG ta chi tiét sang ché

Sau day, cac phuong 4n vu tién theo sang ché dugc mo ta, tuy nhién, sang ché
khong bi gidi han ¢ chi cac phuong an nay, va can hidu ring c6 thé co nhiéu tmg dung

ndm trong ndi dung va pham vi thyc hién sang ché.
Chét mang silica

Noi chung, silica tng hgp vo dinh hinh dugc san xuét theo quy trinh khd hodc
quy trinh udt. Phuong phap dbt dbt silic tetraclorua dudi ngon lira hydro véi sy c6 mét
ctia oxy dugc phén loai 1a quy trinh khd, va phuong phap gel hoa cho phép phan Umg
trung hoa giita natri silicat va axit vd co xdy ra trong vung pH axit va nho d6 khién cho
su két tu & trang thai phat trién cua céc hat so cip duoc ngin lai, phuong phap sol-gel
thuc hién thily phan alkoxysilan, va phuong phdp thuy tinh long didu ché axit silixic
hoat tinh bang céach trao dbi ion cua natri silicat va cdc hat phat trién trong dung dich
nuée chira hat mam & do pH dugc didu chinh trong khi gia nhiét, dugc phan loai la quy
trinh u6t. No6i chung, silica thu dugc bang phwong phép d6t dugc goi la silica bde khéi,
silica thu duoc bing phuong phap gel hoa dugce goi 1a silica gel, va silica sau khi phén
tan cac hat silica thu duoc bang phuong phap sol-gel hogic phuong phap thiy tinh long

trong mdi chat, nhu nude, duoc goi 1a silica keo.

Chét mang silica theo mdt phuong 4n c6 thé thu dugc bang cach ngao tron silica

béc khéi thu duogce biang phuong phéap dét, silica gel thu dugc bang phuong phap gel hoa,
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va silica keo thu dugc bang phuong phap sol-gel hodc phuong phap thiy tinh 16ng, duc

san phém da ngao tron thu dugc, va nung ph?ln than duc tao thanh.

Trong truong hop ngao tron silica bdc khoi, silica gel va silica keo va cho san
phim d4 ngio tron vao quy trinh dic va nung, vi du, cic kich ¢ cua hat so cAp va hat
thir cip ctia chdt mang silica sau khi nung va trang thai bén trong clia phin than x6p
duoc thay ddi boi ty 18 tron cla cac thanh phén twong tng, phuong phéap ngao tron, cac
diéu kién nung, v.v., va vi vy, cAu tric trat tu cao cia chét mang silica theo sang ché

khong thé dugc cu thé hoa. Cong thirc hop phin cua chit mang silica 1a SiOa.

Khong ¢6 giéi han v& silica bdc khéi, va silica béc khoi thong thudng c6 thé dugc
stt dung. Céac vi du vé silica bbc khoéi co ban sin trén thi truong c6 thé bao gdm
AEROSIL (nhan hiéu) do Nippon Aerosil Co., Ltd. san xuit, REOLOSIL (nhan hiéu)
do Tokuyama Corporation san xuit, va CAB-O-SIL (nhin hiéu) do Cabot Corporation
san xuat. Silica bdc khoi c6 ban sin bao gém cac loai wa nudce va ky nudc, va ca hai co
thé dugc sit dung. Silica bdc khoi cu thé khac biét & chd co cac gia tri ddc tinh vét 1y, vi
du, duong kinh hat so cép la tr 7 dén 40 nm va dién tich bé mat riéng tr 50 dén 500
m?/g, khong phai xép ma 1a vo dinh hinh khéng c6 dién tich bé mit bén trong, c6 do tinh
khiét cao 1a 99% hodc 16n hon d6i véi silic oxit, va vé co ban khong chira kim loai va

kim loai ndng.

Ciing khong c6 gidi han vé silica gel, va silica gel thong thuong c6 thé dugc st
dung. Céac vi du v& silica gel ¢6 ban sin trén thi truong cb thé bao gdbm NIPGEL do
Tosoh Silica Corporation san xuit, MIZUKASIL do Mizusawa Industrial Chemicals,
Ltd. san xuét, CARIACT do Fuji Silysia Chemical Ltd. san xuét, va SUNSPHERE do
AGC Si-Tech Co., Ltd san xuit. Thong thudng, silica gel dugc san xuét bang céch sir
dung, ¢ dang chét thé, natri silicat ma thu dugc béng cach tron va nau chay cat silic
(Si02) va soda khan (Na2COs) va hoa tan thiy tinh natri silicat (thty tinh vun) thu duoc
trong nudc, bang cach thuc hién phén ng cua natri silicat v6i axit khoang, nhu axit
sulfuric, duéi cac diéu kién c6 tinh axit, va khién cho su két tu & trang thai phat trién
cua cac hat so cép dugc ngin lai, nho d6 gel hoa toan bd dung dich phan tng. Céc dic
tinh vat Iy cta silica gel 12 khong bi gidi han cu thé, tuy nhién silica gel khac biét & chd
hat so cép 12 nho, dién tich bé mit riéng 16n, va hat thir cép 1a cing. Céc vi du vé céac
dic tinh vat ly cu thé cua silica gel bao gém dién tich bé mat riéeng BET 1a tir 200 dén
1.000 m?/g, duong kinh hat thir cép tir 1 dén 30um, va do xép la tr 0,3 dén 2,5mL/g
dugc do bang phuong phap hdp phu khi nito (phuong phap BJH). D¢ tinh khiét cua
silica gel cang cao thi cang tbt, va do tinh khiét nay t6t hon 12 95% khdi luong hodc cao

hon, tét hon 12 98% khéi lugng hodc cao hon.
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Silica keo 1a khong bi gidi han cu thé, va silica keo thong thudng cé thé dugc sir
dung. Céac vi du vé silica keo c6 ban san trén thi truong c6 thé bao gf“)m SNOWTEX
(nhan hiéu) do Nissan Chemical Corporation san xuit, SILICADOL do Nippon
Chemical Industrial Co., Ltd. san xuit, ADELITE do ADEKA Corporation san Xuét,
CAB-O-SIL (nhin hiéu) TG-C Colloidal Silica do Cabot Corporation san xuét, va
QUARTRON do Fuso Chemical Co., Ltd sén xuét. Silica keo thu dugc béng céach phan
tan cac hat silica nho trong mdi chét, nhu nuée. Phuong phap san xuét silica keo bao
gdm phuong phap thiy tinh 16ng va phuong phép sol-gel cach su thily phén alkoxysilan,
va silica keo dugc san xuét bang mét trong hai phuong phap san xut nay c6 thé dugc
str dung. Silica keo dugc san xuét bing phuong phap thiy tinh 1ong va silica keo dugc
san xudt bang phuong phép sol-gel c6 thé dugc st dung két hop. Cac dic tinh vat Iy cu
thé cta silica keo bao gdm dudng kinh hat tir 4 dén 80 nm va ndng d6 ham luong rin
ctia silica dugc phén tan trong nudc hodc dung mdi hitu co 1a tr 5 dén 40% khéi lugng.
Nbng do tap chat trong silica keo c6 thé anh huong dén thanh phan hoat tinh xtc tac
dugc mang trén do va vi vay t6t hon 1a thip. P9 tinh khiét cua silica trong ham lugng

rin tdt hon 12 99% khdi luong hodc cao hon, t5t hon 1 99,5% khdi luong hodc cao hon.

Chét mang silica c6 thé thu dugc bing cach ngao trdn silica bdc khéi, silica gel,
va silica keo, duc san phdm da ngao tron thu dugc, va nung phan than di dugc duc. Vao
lic ngao tron, chét phu gia thich hop ¢é thé duogc thém vao. Ty 1¢ tron silica bdc khoi,
silica gel va silica keo t6t hon 1a duoc thiét 1ap tir 5 dén 50 phin khdi lugng cua silica
béc khoi, tir 40 dén 90 phan khéi lugng 1a silica gel, va tir 5 dén 30 phén khéi lugng ciia
ham luong rén cia silica keo, tt hon 1a tir 15 dén 40 phén khéi lugng cua silica boc
khéi, tir 45 dén 70 phan khdi luong cua silica gel, va tir 5 dén 15 phén khéi luong cia

ham luong ran cua silica keo.

Vao lac tron silica bdc khoi, silica gel, va silica keo, nudc hodc chét phu gia co
thé dugc thém vao nham muc dich, vi du cai thién kha nang duc va ting cudong do bén
cta chit mang silica cubi cing. Chat phu gia 1a khong bi giéi han cu thé, va chat phu
' gia dugce st dung khi san xuit vat liéu dac bing gém thong thudong c6 thé duoc sir dung.
Chét két dinh, chét 1am déo, chét lam phan tan, chét lam tron, chét lam uét, chat khu

bot, v.v., cO thé dugc st dung tiy thudc vao muc dich.

Chét két dinh c6 thé bao gém nhii twong sap, gbm arabic, licnin, dextrin, rugu
polyvinyl, polyetylen oxit, tinh bdt, metyl xenluloza, Na-carboxymetyl xenluloza,
hydroxyetyl xenluloza, natri anginat, amoni anginat, gom tragacan, v.v. D0 nhét cla san
phdm d3 ngao tron thay dbi 16n tiy thudc vao loai va ndéng do cua chét két dinh va vi

vay, loai va luong chét két dinh dugc chon dé tao ra dd nhét thich hop cho phuong phép
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duc dugc st dung.

Chét 1am déo c6 thé bao gdm glyxerin, polyetylen glycol, dibutyl phtalat, v.v. va

¢ the lam ting tinh mém déo ciia san pham dugc ngao tron.

Chét phan tan c6 thé bao gbm, & dang chét phan tan trong nudc, carboxymetyl
xenluloza amoni (CMC-NHs4), oligome cua axit acrylic hodc mudi amoni cta nd, chit
hoat dong bé mat ion 4m, amoni polycarboxylat, nhii twong sap, cac loai amin, nhu
monoetylamin, pyridin, piperidin, tetrametylamoni hydroxit, v.v., va c6 thé bao gbm, &
dang chit phan tan khong chira nudc, axit béo, este clia axit béo, este cla axit
phosphoric, chét hoat dong bé mit tdng hop, axit benzensulfonic, v.v. Khi chit phan tan
nhu vy dugc thém vao, co thé thu duoc chét mang silica c6 c_éu trac vi mo déng déu

sau khi nung vi tranh dugc su san sinh céc hat dugc két tu.

Chét 1am tron c6 thé bao gdm chét 1am tron trén co s& hydrocarbon, nhu parafin
16ng, sap parafin va hydrocarbon duoc clo hda, chét 1am tron trén co sé axit béo, nhu
axit stearic, axit lauric va mudi kim loai ctia no, chét 1am tron trén co sé axit amit béo,
v.v. Khi chét 1am tron duoc thém vao, viéc duc dugc tao thudn lgi do viéc lam giam ma
sat gifta cac bot va cai thién tinh 16ng va ngoai ra, vat pham da dac dé dang dugce liy ra
khoi khudn duc.

Chét 1am ué6t c6 thé duoc thém vao dé gia ting ddc tinh lam udt cua bot va chat
phén tan. Chét 1am w6t c6 thé bao gf“)m, & dang chét 1am w6t dang nudc, chét hoat dong
bé mit khong ion, rugu va glycol va co thé bao gdm, ¢ dang chét 1am w6t khong phai
dang nudc, ete cua polyetylen glycol etyl, este polyoxyetylen, v.v. Chét nhu vay dé dang
dwoc hip phu trén mit phan cach ran-1ong va lam giam stc cang mat phan cach dé nho
dé6 cai thién viéc lam uét chét ran.

Trong treong hop xtr ly san phim d3 ngao tron dang bt nhdo, chét khir bot, nhu
chit hoat dong bé mat khong ion, dan xuit polyalkylen glycol va dan xuét polyete, cling

¢6 thé duogc sir dung.

Mot trong cac chit phu gia nay c6 thé dugc str dung riéng, hodc nhiéu chit c6 thé
duoc st dung dong thoi két hop, tuy nhién tdt hon 12 tao ra hiéu qua véi lugng cang nhé
cang t6t, khong t5n kém, khong thé phan tmg vé6i bot, hoa tan trong nuée hodc dung
mdi, duge phan hily hoan toan trong khong khi dugc oxy héa hodc khong dugc oxy hoa,
vi du, & nhiét do twong déi thép 1a 400°C hogc thép hon, dé ngan tro, cu thé la kim loai
kiém va kim loai ning, khong con du lai sau su bung nd qua trinh phén hdy, tao ra khi
phan hiy khong dn mon khong ddc t8, va cho phép sy tai st dung phan ma khong trd

thanh san phdm.
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Hinh dang cta cht mang silica 12 khong bi gi6i han cu thé. Hinh dang nay c6 thé
bao gém, vi du, hinh cau, hinh try, hinh tru réng, hinh dang tAm, hinh elip, hinh phién,
va hinh t§ ong. Hinh dang nay tét hon 1a hinh cu, try, tru rong hodc elip ma tao diéu
kién cho viéc nap vao 10 phan irng va mang thanh phén hoat tinh xtic tac, t6t hon 12 hinh

cau hodc hinh tru.

Phuong phap duc chit mang silica 1a khong bi giéi han cu thé, va chit mang dugc
dtc tir san phim d4 ngao tron chira silica bdc khéi, silica gel va silica keo bang phuong
phap thuén tién bat ky, nhu phuong phap dic bang cach rét khuon, duc ép dun, tao hat
dao tron va sdy phun suong. Phuong phap duc bang cach rét khudn thong thudong con
duoc goi 1a dic dép, ma trong d6 san phém da ngao tron dugce cho vao khudn dugc lam
béng kim loai, dugc nén chit trong khi dap bang bua, v.v., didu ap bang pit tong, va sau
d6 thao ra khoi khudn. Phuong phap dic ép dun thong thudng bao gbm nap san phdm
dd ngao tron vao may ép, ép dun qua khuoén (khudn dinh hinh), cit thanh d6 dai thich
hop, va dac thanh hinh dang mong muén. Phuong phép tao hat déo tron bao gdm nho
san phim da ngao tron vao dia quay duoc dat xién, va quay va phat trién cac hat trén dia
thanh dang hinh ciu. Phuong phép sdy phun suong bao gbm phun bot dic vao trong khi

néng dé thu duoc hat xép, mac du hat khong thé gia tang vé kich ¢d.

Kich ¢& cua chit mang silica 1a khong bi gi6i han cu thé. Vi du, kich c& anh
huong dén viée xir 1y trong khi san xudit chat xtic thc ma trén d6 thanh phan hoat tinh
xtc tac dugc mang, hodc trong khi nap véi chét xtc tac, ap suét chénh 1&ch sau khi 1o
phan ng dugc nap, va cac két qua phan ng clia phan ing xuc tac va vi vy, t6t hon 14
duge chon khi xem xét cac yéu t6 nay. Kich c& clia chit mang silica dugc xéc dinh bang
cac diéu kién nung, do sy co chit mang xay ra trong khi tinh ché phan than dugc duc.
Péi véi kich ¢ cua chat mang silica (sau khi nung), trong truong hgp ma chit mang
silica 13 hinh cdu, duong kinh tdt hon 1a tir 0,5mm dén 12mm, t6t hon nita 13 tr Imm
dén 10mm, t&t hon nita 13 tr 2mm dén 8mm. Trong trudng hop ma chét mang silica c6
hinh dang khong phai hinh cAu thi kich ¢ cta chit mang silica (sau khi nung), dbi voi
chidu dai ca kich thudc tbi da khi kich ¢& nay dugc do, tdt hon 1a tir 0,5mm dén 12mm,
t6t hon nita 1a tir 1mm dén 10mm, con tot hon nita 13 tir 2mm dén 8mm. Néu duong kinh
hat cta chit mang silica 1a 0,5mm hogc 16n hon thi sy giam nang suét vao luc san xuét
chét mang va su gia tang sut ap khi duoc st dyng lam chét xtic tac c¢6 thé duge ngin
chin. Néu dudng kinh hat cia chét mang silica 13 12mm hogc nho hon thi sy giam tbe
dd phan tng do kiém so4t su khuéch tan va sy gia ting cac san pham phu c6 thé duoc

ngan chan.

Hinh dang cua chit mang silica cling c6 thé duoc diéu chinh bé‘mg cach thuc hién,
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néu muén, qué trinh xir 1y béng cach st dung Marumerizer (nhan hiéu; thiét bi vo tao
cau) (Fuji Paudal Co., Ltd.), v.v. trudc hodc sau khi nung. Vi du, phan than dtc hinh tru

trude khi nung c6 thé dugc tao ra & dang hinh cau bang cach xit Iy bang Marumerizer.

Phuong phap nung 1a khong bi gidi han cu th&, nhung tir quan diém vé phéan hay
chét phu gia va ngédn su 10n x6n vé chu tric cua silica, ton tai khoang nhiét ¢ nung thich
hop. Nhiét d6 nung tét hon 1a tir 300°C dén 1.000°C, tt hon 14 tir 500°C dén 900°C. Khi
nhiét d6 nung nam trong khoang nay, chét phu gia dugc phan hiy hoan toan va khong
gdy anh huodng bét loi dén hiéu sudt ctia chat mang silica. Ngoai ra, dién tich bé mit
riéng cia chat mang silica cling dugc gia ting. Quy trinh xir Iy nung c6 thé dugc thuc
hién duéi diéu kién oxy hoa hodc diéu kién khong oxy héa. Vi dy, quy trinh xi¥ Iy nung
¢6 thé dugc thuc hién trong moi trudng khong khi hodc ¢b thé dugc thuc hién trong moi
trudong khi tro, nhu khi nito. Thoi gian xt Iy nung 1a khong bi gi6i han cu thé va co thé
duogc xac dinh mdt cach thich hgp theo hinh dang va kich ¢& cia ph?m than duoc duc,

loai va lwong chét phu gia dugc st dung, v.v.

Chét mang silica theo mot phwong 4n, trong phép do su phan bb kich c& 16, c6
cac 13 trung binh véi kich ¢& 16 tir 2 dén 50 nm va cac 16 16n véi kich ¢& 16 16n hon 50
nm va bang 1.000 nm hozc nhd hon. Sy ¢6 mit cia cac 16 trung binh c6 thé dugc xéc
nhan bing phwong phap hip phu khi (phuong phap BJH). Su ¢6 mit cua céc 16 16n ¢6
thé dugc xac nhin bing phuong phép xac dinh do x6p bang thily ngan xam nhép. Thong
thuong, phuong phép xac dinh do x6p bang thity ngan x4m nhdp va phuong phap hép
phu khi (phuong phap BJH) dugc st dung rong rai cho phép do sy phan b kich c& 18
cta chit x6p, nhu silica. Theo phén loai 16 ctia TUPAC (International Union of Pure va
Applied Chemistry- Lién minh qubc té vé Hoa hoc thuén tay va Héa hoc tng dung), cac
15 16n bang 50 nm hodc 16n hon va mot phén ctia cac 1 trung binh bang 2 nm cho dén
nhé hon 50 nm c6 thé dugc do bing phuong phap xéac dinh do x6p bang thiy ngan xam
nhap, va céc 16 trung binh va céc 15 16n bing 2 nm hodc nhé hon ¢6 thé dugc do bang
phuong phap hép phu khi. Néu chét mang silica c6 c4c 16 16n véi kich ¢& néu trén thi
téc do khuéch tan cua chit trong 16 dugc gia ting thém. Viée sir dung chét mang silica
nhu vy trong chét xic tac ¢6 thé duoc ky vong 1a ting cudng hoat tinh véi su gia tang
tbc do phan tmg chinh va tang cudng tinh lya chon bang cach ngin cdc phan tng phu
theo sau cua san phdm dich. Néu chét mang silica ¢6 céc 16 trung binh c6 kich ¢& néu
trén cung véi cac 16 16n thi thanh phan dugc mang c6 thé duoc phin tan cao, va hoat
tinh xtc tac c6 thé duge ky vong 1a duge cai thién bang cach gia ting céc vi tri hoat héa

phén tng.

Trong chit mang silica, ty 1& phan bd cac 16 tuong tmg 1a khong bi gidi han cu
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thé, va ty 1é phan bd kich c& 18 thich hop ¢6 thé dugc lua chon tuy thudc vao loai phan
tng str dung chat mang silica. Ty 1€ phan b6 kich ¢ 18 ¢6 thé duoc didu chinh theo ty
1€ tron cua silica bdc khoi, silica gel va silica keo vao lic san xuét chit mang silica, loai

va lugng chét phu gia duge st dung, nhiét 4o nung, phuong phap dic, v.v.

Péi voi muc phan bd kich ¢& 18 theo phuong phép xac dinh do x6p bang thiy
ngan xam nhép, d6 xbp clia cac 15 16n (gié tri tich hop cia thé tich tat ca cac 16 16n) cia
chét mang silica tot hon 1a tir 0,05 dén 0,50 cc/g. Po xbp cia cac 16 16n cua chit mang
silica t&t hon 1a tir 0,07 dén 0,40 cc/ g, t5t hon nita 1a tir 0,10 dén 0,30 cc/g. Néu do xép
clia c4c 15 16n cua chét mang silica la tir 0,05 dén 0,50 cc/ g thi ca tdc d6 khuéch tan va

do bén cua chat mang déu cd theé dugce thoa man.

Dién tich bé mit riéng theo phuwong phap BET (dién tich bé mit riéng BET) cua
chit mang silica tt hon 14 tir 200 dén 500 m?/g. Dién tich bé mit riéng BET cua chét
mang silica t&t hon 1a tir 220 dén 400 m¥g, con tbt hon nita 1a tir 240 dén 400 m%/g. Néu
dién tich bé mat riéng BET cua chét mang silica 1a tir 200 dén 500 m?%/g thi c6 thé dat

duogc tbe d6 phan tng du khi chéit mang silica dugc két hop vao trong chét xuc téc.

Mat d6 khéi ctia chét mang silica tdt hon 1a tir 300 dén 700 /L. Mat do khéi cua
chit mang silica t6t hon nita 1a tir 400 dén 650 g/L, con tdt hon nita 1a tir 450 dén 600
o/L. Néu mat d khdi cua chit mang silica 1a tir 300 dén 700 g/L thi lugng thanh phén
hoat tinh cAn thiét c6 thé dugc mang trén chét mang silica va ddng thdi c6 thé duy tri do

bén cua chit mang.

Kich ¢& 13 trung binh clia c4c 10 trung binh do bang phuwong phap hép phu khi
(phuong phap BJH) cia chét mang silica t6t hon 1a tir 3 dén 16 nm. Kich ¢& 16 trung
binh ctia céc 18 trung binh do bing phuong phéap hép phu khi (phuong phap BJH) cua
chit mang silica t6t hon nita 1a tr 4 dén 14 nm, con t6t hon nita 12 tir 5 dén 12 nm. Néu
kich ¢& 15 trung binh ctia cac 15 trung binh do bang phuong phap hép phu khi (phuong
phap BJH) cua chit mang silica la tr 3 dén 16 nm thi dién tich bé mit riéng theo phuong
phap BET la gi4 tri du.

Trong ban mo ta sang ché nay, su phan bd kich c& 16 theo phuong phap hép phu
khi (phuong phap BJH), sy phan bd kich ¢ 16 theo phuwong phap xac dinh do x6p bang
thiy ngdn xam nhép, dién tich bé mit riéng BET, mat do khdi, va kich ¢& 16 trung binh
cua céc 16 trung binh do bing phuong phap BJH duge do bang céc phuong phap dugc

md ta trong cac vi du thuc hién sang ché.

Axit di da gdm c6 nguyén t6 trung tAm va cac nguyén t6 xung quanh ma oxy

duoc lién két vao. Nguyén td trung tam thuong 1a silic hodc phospho, tuy nhién, c6 thé

-11-



36970

bao gdbm mdt nguyén t6 bat ky duoc chon tir cic nguyén t6 ctia cac nhom 1 dén 17 cua
Béang tudn hoan céc nguyén t6. Cu thé 13, cac nguyén té nay co thé bao gbm, nhung
khoéng chi gidi han &, vi du céc ion ddng (I1); c4c ion berili, kém, coban hodc nicken hoa
tri hai; cac ion bo, nhom, gali, sét, xeri, asen, antimon, phospho, bitmut, crom hoac rodi
hoa tri ba; cac ion silic, germani, thiéc, titan, ziriconi, vanadi, luu huynh, telua, mangan,
nicken, platin, thori, hafini, xeri hoa tri bbn va céac ion dit hiém khac; cac ion phospho,
asen, vanadi hodc antimon hoa tri ndm; cac ion telua hoa tri sdu; va céc ion iot hoa tri
bay. Ngoai ra, cac vi du cu thé vé nguyén t6 xung quanh c6 thé bao gdbm, nhung khong

chi gi6i han &, tungsten, molypden, vanadi, niobi, va tantali.

Axit di da nhu vy con duge goi 13 “ion 4m da oxit (oxoanion)”, “két cdu kim
loai da oxit (polyoxometallates)” hodc “cum oxit kim loai (metal oxit cluster)”. Cac cAu
tao ctia mot sd trogn sb cac anion da biét dugc dit tén theo céc nha nghién ciru nguyén
thuy trong linh vuc nay, nhu cac chu tao da biét 1a cac cu tao Keggin, Wells-Dawson
va Anderson-Evans-Perloff. Chi tiét dugc mo ta trong tai liéu “Poly-san no Kagaku
(Chemistry of Polyacid)” (do The Chemical Society of Japan bién tép, Quaternary
Chemical Review, No. 20, 1993). Axit di da thuong c6 trong lugng phén ti cao, vi du,
trong lugng phén tir 1a tir 700 dén 8.500 va bao gdm khong chi cac phitc monome ma

con ca cac dime cta chung.

Mudi cua axit di da 1a khong bi gi6i han cy thé mién 1a n6 12 mudi kim loai hodc
mudi oni dugc tao thanh bang cach thé mot phﬁn hodc toan bd cac nguyén tir hydro cia
axit di da néu trén. Cu thé, cac vi du ctia n6 ¢6 thé bao gém, nhung khong chi gidi han
&, cac mudi kim loai cua lithi, natri, kali, xesi, magie, bari, déng, vang va gali, va cac

mudi oni, nhu amoniac.

Axit di da c6 do tan tuong ddi cao trong dung mdi phén cyc, nhu nudc hodc cac
dung mdi dugc oxy hoa khéc, dic biét 1a khi axit di da la axit tu do hodc mubi nhét dinh

ma d0 tan co thé dugc kiém so4t béng cach chon ion dbi mot cach thich hop.

Cac vi du vé axit di da ma dugc dic biét uu tién s dung lam chat xuc tac theo

sang ché co thé bao gom:
axit silicotungstic Ha[SiW12040] * xH20,
axit phosphotungstic H3[PW12040] * xH20,
axit phosphomolypdic H3[PMo12040] = xH20,
axit silicomolypdic H4[SiMo012040] * XH20,

axit silicovanadotungstic Ha+n[SiVaW12.0O040] * xH20,
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axit phosphovanadotungstic H3«[PVaW12.0040] * xH20,
axit phosphovanadomolypdic H3+n[PViMo012.1040] * xH>O0,
axit silicovanadomolypdic Hs+n[S1VaMo012:nO40] + xH20,
axit silicomolypdotungstic Ha[SiMonW12-O40] * xH20, va
axit phosphomolypdotungstic H3[PMoaW12:0O40] * xH20,
trong d6 n 1a s6 nguyén tir 1 dén 11, va x 12 s6 nguyén 14 1 hogc 16n hon.

Axit di da t6t hon 1a axit silicotungstic, axit phosphotungstic, axit
phosphomolypdic, axit silicomolypdic, axit silicovanadotungstic hodc axit
phosphovanadotungstic, tdt hon nira 1 axit silicotungstic, axit phosphotungstic, axit

silicovanadotungstic hodc axit phosphovanadotungstic.

Phuong phép tdng hop axit di da nhu vay 12 khong bi gidi han cu thé, va phuong
phép bét ky ¢6 thé duogc st dung. Vi du, axit di da c6 thé thu dugc bang cach gia nhiét
dung dich nudc cd tinh axit (40 pH: xap xi tir 1 d&én 2) chira mudi cua axit molypdic
hodc axit tungstic va axit oxy don thuan cta nguyén tir khic loai hoac mudi cia n6. Hop
chit axit di da c6 thé duoc tach ra, vi dy, bing cach két tinh va tach hop chét & dang
mudi kim loai tir dung dich nuéce axit di da duge san xuét. Cac vi du cu thé vé viéc san
xuét axit di da dugc mo ta & trang 1413 cta tai liéu Shin Jikken Kagaku Koza 8, Muki
Kagobutsuno Gosei (III) (New Experimental Chemistry Course 8, Synthesis of
Inorganic Compounds (III)) (T4i ban 1an 3, do The Chemical Society of Japan bién tép,
Maruzen cong bd, 20 thang 8 ndm 1984), tuy nhién sing ché khong bi gi6i han & do.
CAu tao cua axit di da dugc téng hop c6 thé duoc xac nhan bﬁng nhiéu xa tia X ho#c quy
trinh do UV hoic IR, ngoai phép phén tich hoa hoc.

Céac vi du duge vu tién vé mudi axit di da bao gom cac muoi lithi, muoi natri,
mubi kali, mubi xesi, mudi magies, mudi bari, mu6i dong, mudi vang, mudi gali va mudi

amoni cua c4c axit di da dugc uu tién néu trén.

Cac vi du cu thé v& mudi axit di da c6 thé bao gf‘)m mubi lithi cta axit
silicotungstic, mudi natri cua axit silicotungstic, mudi xesi clia axit silicotungstic, mudi
dong cla axit silicotungstic, mudi vang cua axit silicotungstic, mudi gali cla axit
silicotungstic; mudbi lithi ctia axit phosphotungstic, mudi natri cua axit phosphotungstic,
mudi xesi clia axit phosphotungstic, mudi ddng cla axit phosphotungstic, mudi vang
cua axit phosphotungstic, mudi gali clia axit phosphotungstic; mudi lithi cia axit
phosphomolypdic, mubi natri cia axit phosphomolypdic, mudi xesi cla axit

phosphomolypdic, mudi ddng cia axit phosphomolypdic, mubi vang cua axit
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phosphomolypdic, mubi gali cia axit phosphomolypdic; mudi lithi cia axit
silicomolypdic, mudi natri cla axit silicomolypdic, mudi xesi cua axit silicomolypdic,
mudi ddng cia axit silicomolypdic, mudi vang cia axit silicomolypdic, mudi gali cta
axit silicomolypdic; mubi lithi cta axit silicovanadotungstic, mudi natri cua axit
silicovanadotungstic, mudi xesi cta axit silicovanadotungstic, mudi ddng coa axit
silicovanadotungstic, mudi vang cla axit silicovanadotungstic, mudi gali cia axit
silicovanadotungstic; mubi lithi clia axit phosphovanadotungstic, mudi natri cia axit
phosphovanadotungstic, mudi xesi cia axit phosphovanadotungstic, mubi dong cua axit
phosphovanadotungstic, mudi vang cla axit phosphovanadotungstic, mudi gali ciia axit
phosphovanadotungstic; mudi lithi cta axit phosphovanadomolypdic, mudi natri cua
axit phosphovanadomolypdic, mudi xesi ctia axit phosphovanadomolypdic, mudi dong
cua axit phosphovanadomolypdic, mudi vang cia axit phosphovanadomolypdic, mudi
gali ctia axit phosphovanadomolypdic; mudi lithi cta axit silicovanadomolypdic, mudi
natri ctia axit silicovanadomolypdic, mudi xesi clia axit silicovanadomolypdic, mudi
ddng cua axit silicovanadomolypdic, mudi vang ciia axit silicovanadomolypdic, va mudi

gali cla axit silicovanadomolypdic.

Mubi ctia axit di da tét hon 1a mudi lithi cta axit silicotungstic, mudi natri cua
axit silicotungstic, mudi xesi cia axit silicotungstic, mudi ddng cua axit silicotungstic,
mudi vang cia axit silicotungstic, mudi gali cia axit silicotungstic; mudi lithi cta axit
phosphotungstic, mubi natri cua axit phosphotungstic, mudi xesi cia axit
phosphotungstic, mubi ddéng cla axit phosphotungstic, mubi vang cla axit
phosphotungstic, mudi gali cia axit phosphotungstic; mudi lithi coa axit
phosphomolypdic, mudi natri cua axit phosphomolypdic, mudi xesi cua axit
phosphomolypdic, mudi ddng cla axit phosphomolypdic, mudi vang cia axit
phosphomolypdic, mubi gali cia axit phosphomolypdic; mubi lithi cla axit
silicomolypdic, mudi natri clia axit silicomolypdic, mubi xesi cia axit silicomolypdic,
mudi ddng cua axit silicomolypdic, mudi vang ctia axit silicomolypdic, mudi gali clia
axit silicomolypdic; mudi lithi cia axit silicovanadotungstic, mudi natri cua axit
silicovanadotungstic, mudi xesi cla axit silicovanadotungstic, mudi ddng cia axit
silicovanadotungstic, mudi vang cua axit silicovanadotungstic, mudi gali cia axit
silicovanadotungstic; mudi lithi cta axit phosphovanadotungstic, mudi natri ctia axit
phosphovanadotungstic, mubi xesi cta axit phosphovanadotungstic, mudi ddng clia axit
phosphovanadotungstic, mudi vang ciia axit phosphovanadotungstic, hodc mudi gali ciia

axit phosphovanadotungstic.

Mubi cua axit di da tot hon la mudi lithi cla axit silicotungstic, muoi natri cua
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axit silicotungstic, mudi xesi cta axit silicotungstic, mudi déng cia axit silicotungstic,
mudi vang cua axit silicotungstic, mudi gali cia axit silicotungstic; mudi lithi cta axit
phosphotungstic, mudi natri cia axit phosphotungstic, mudi xesi cia axit
phosphotungstic, mudi dbng cua axit phosphotungstic, mubi vang cla axit
phosphotungstic, mudi gali cia axit phosphotungstic; mudi lithi cta axit
silicovanadotungstic, mudi natri clia axit silicovanadotungstic, mudi xesi cta axit
silicovanadotungstic, mudi dong cta axit silicovanadotungstic, mudi vang cla axit
silicovanadotungstic, mudi gali ctia axit silicovanadotungstic; mudi lithi cta axit
phosphovanadotungstic, mubi natri cia axit phosphovanadotungstic, mudi xesi clia axit
phosphovanadotungstic, mudi dong cua axit phosphovanadotungstic, mubi vang ctia

axit phosphovanadotungstic, hodc mudi gali ciia axit phosphovanadotungstic.

D6i v6i mubi cia axit di da, st dung muoi lithi cua axit silicotungstic hodc mudi

xesi cla axit phosphotungstic 1a con t5t hon nira.
Chét mang silica dugc mo ta trén ddy dugc st dung lam chét mang.

Chét mang c6 thé c6 hinh dang bét ky, va hinh dang cia chit mang 1a khong bi
gidi han cu thé. Chat mang cO thé co, vi dy, dang bdt, hinh cau, hoic hinh vién va tbt
hon 12 ¢6 hinh cdu hodc hinh vién. Duong kinh hat cua chit mang 1a khong bi giGi han
cu thé. Puong kinh hat ctia chit mang thay d6i phu thudc vao dang phan tng, tuy nhién
trong truong hop st dung trong hé théng dém cb dinh, duong kinh hat t5t hon 12 tir 2mm

dén 10mm, tdt hon nira 13 tir 3mm dén 7mm.

Phuong phap mang axit di da hodc mudi ctia n6 trén chit mang 1 khong bi gidi
han cu thé. Thong thudng, phuong phép nay co thé duge thuc hién bang cach cho chit
mang hép thu dung dich hodc huyén phu thu duge bang cach hoa tan hodc tao huyén

phu axit di da hodc mudi cua no trong dung moi, va lam bay hoi dung mdi nay.

Phuong phap mang mubi cua axit di da trén chit mang bao gbm, nhung khong
chi gi¢i han &, phuong phap mang axit di da trén chit mang va sau d6 mang chét thd
ctia nguyén td tao thanh mudi, phwong phép mang axit di da va chit tho cua nguyén to
tao thinh mudi cung trén chit mang, phuong phap mang mudi cla axit di da da didu ché
truéc d6 trén chit mang, va phuong phap mang chit tho ctia nguyén t6 tao thanh mudi
trén chit mang va sau d6 mang axit di da. Trong tAt ca cac phuong phép néu trén, axit
di da, mudi cia nd, va chét tho cia nguyén td tao thanh mudi c6 thé dugce hoa tan hodc
tao huyén phli trong dung mdi thich hop va dugc mang trén chat mang. Dung mdi nay
c6 thé 12 di néu no co6 thé hoa tan hodc tao huyén phu axit di da, mudi cia no, hodc chit

thd cua nguyén td tao thanh mudi, va nuéc, dung mdi hiru co hodc hon hgp cua chung
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c6 thé dugce st dung. To6t hon 13 nude, rugu, hodc hdn hop cua ching duge s dung.

Viéc mang axit di da hodc mudi clia no trén chét mang co thé duoc diéu chinh,
cu thé 13, vi du, bang cach hoa tan axit di da hodc mudi cua no trong nudc cat, v.v. v6i
luong twong duong véi thé tich 16ng ctia nude dugc hép thu boi chat mang, va tdm chit
mang bang dung dich nay. Theo mot phwong an khéc, luong axit di da hodc mudi cua
n6 duoc mang trén chit mang cling c6 thé duoc didu chinh bang cach tim chit mang
trong khi dich chuyén chit mang nhe nhang véi lugng du dung dich chira axit di da hodc
mudi ctia n6 va sau do6 thuc hién loc dé loai bo axit di da du hodc mubi cia nd. Thé tich
cta dung dich hodc huyén phu thay d6i tiry thudc vao chit mang, phuong phap mang,
v.v., dugc str dung. Chét mang dugc tAm axit di da hodc mudi ciia n6 duge dit trong 10
nung trong vai gio dé 1am bay hoi dung mdi, va nho d6 c6 thé thu dugc chét xtc tac axit
rén dwgc mang trén chit mang. Phuong phap lam kho 1a khong bi giéi han cu thé, va

cac phuong phéap, nhu hé théng bang chuyén hosc ¢b dinh c6 thé duoc str dung.

Déi v6i lugng axit di da hodc muébi ciia né dugc mang trén chit mang, tdng khi
luong cua axit di da hoac mudi ctia né tét hon 1a tir 10 dén 150 phén khéi luong, tdt hon

nita 12 tir 30 dén 100 phan khdi lugng, trén 100 phan khéi lugng ctia chit mang.
San xuét axit carboxylic béo

Theo sang ché, este clia axit carboxylic béo co thé thu dwgc bang cach cho axit
carboxylic béo c6 tur 1 dén 5 nguyén tir cacbon phén tng véi olefin co tlr 2 dén 4 nguyén
tir cacbon trong pha khi bang cach st dung axit di da hodc muébi ctia n6 1am chét xtic tac
axit ran. Tlr quan diém vé loai bo nhiét phan tng, axit carboxylic béo va olefin t6t hon
12 duoc pha lodng véi khi tro, nhu khi nito. Cu thé 1a khi chua, & dang chat tho, axit
carboxylic béo cé tur 1 dén 5 nguyén tir cacbon va olefin ¢6 tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon
dugc chay qua binh dugc nap chit xtc tac axit rin dé tiép xic voi chit xuc tac axit rin,
va nho d6 cac chit nay c6 thé dugc phén ing. Tl quan diém vé duy tri hoat tinh xtc téc,
tdt hon 1a thém lwgng nhé nudce vao chét thé chira khi, va theo mdt phuong 4n, phan ing
duoc thuc hién v6i sy ¢6 mit cia hoi nuéce. Tuy nhién, néu lurgng nude duge thém vao
qua 16n thi sy tao thanh cac san pham phu, nhu rugu va ete, c6 thé duoc gia ting. Lugng
nudc duge thém vao t&t hon 14 tir 0,5% mol dén 15% mol, tot hon 12 tir 2% mol dén 8%
mol, tinh theo ty 1€ mol ctia nuéc so véi tdng axit carboxylic béo co tir 1 dén 5 nguyén

tr cacbon, olefin c6 tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon, va nudc.

Axit carboxylic béo c6 tlr 1 dén 5 nguyén tir cacbon c6 thé bao gom axit focmic,
axit axetic, axit propionic, axit valeric, axit metacrylic, va axit crotonic. Axit axetic dugc

wu tién xem xét vé, vi du su dé dang sin c6 cac chat tho va sy hitu ich vé mat cong
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nghiép cua este cua axit carboxylic dugc san xuat.

Olefin ¢6 tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon c6 thé bao gbm etylen, propylen, 1-buten,
2-buten, va isobuten. Etylen va propylen dugc vu tién xem x¢€t vé, vi du su dé dang san
¢6 céc chat thd va sy hitu ich vé mit cong nghiép clia este cua axit carboxylic dugc san

xuat.

Ty 1€ st dung gifra olefin co tir 2 dén 4 nguyén i cacbon va axit carboxylic béo
c6 tir 1 dén 5 nguyén tir cacbon 1am cac chét thé 1a khong bi giéi han cu thé, tuy nhién
d6i vé6i ty 18 mol giita olefin va axit carboxylic béo, t5t hon 13 olefin: axit carboxylic béo
= tir 1:1 dén 40:1, t&t hon nira 1a tir 3:1 dn 20:1, con tét hon nita 1a tir 5:1 dén 15:1.

Céc didu kién phan tmg dugc wu tién, nhu nhiét do va ap suét, trong phwong phap
san xuét theo sang ché thay doi theo loai axit carboxylic béo va olefin duge sir dung lam
chit thd. Két hop cac diéu kién phan Gng, nhu nhiét do va ap suét, t6t hon 13 trong
khoang ma chét thod co thé giir trang thai khi va phan ung dién ra di. Thong thuong,
nhiét do phan tmg tét hon 1a tir 50°C dén 300°C, tt hon 1a tir 140°C dén 250°C, va 4p
suét phan tmg t6t hon 1a tir 0 PaG dén 3 MPaG (4p suét ap ké), tot hon 1a tir 0,1 MPaG
dén 2 MPaG (4p suét ap ké). Theo mot phwong 4n, nhiét dd phan tng 1a tlr 50 dén 300°C,
va 4p suét phan tng 13 tr 0,1 dén 2,0 MPaG.

SV (tdc @b thé tich dong khi theo gi®) clia chat tho chira khi 1a khong bi gii han
cu thé, tuy nhién néu né 1a qua 16n thi cac chét thé di qua budc phan tmg khong dién ra
da, va mat khac, néu n 1a qua nhé thi ¢6 thé c6 van dé, vi du su giam hiéu sult. SV (thé
tich cta chét thd di qua trong 1 gio trén mdi L chét xuc tac (L/L * h=h)) t6t hon 1a tir
500 h! d&n 20.000 h'!, tt hon nita I tir 1.000 h! dén 10.000 h™'.

Vi du thyc hién sang ché

Sau déy, sang ché dugc mo ta thém bang cach tham khao cdc vi du va cac vi du

so sanh, tuy nhién sang ché khong bi gi6i han & cc vi dy sau day.
1. San xuat chat mang silica

Silica boc khéi, silica gel, silica keo, va, néu mubn, nuéc va/hoic cic chét phu
gia dugc cho vao thiét bi ngao trén va dugc ngao tron dé diéu ché san phém dugc ngao
tron. Tiép theo, san pham duge ngao tron dugc nap vao thiét bi dtc ép dun c6 kém khudn
duoc b tri & dau cua 18 tron véi kich ¢ mong mudn. Ngoai ra, chét trung gian dugc ép
dun tir thiét bi dac ép din duge cét bing may cét thanh kich c¢& mong mudn dé thu dugc
phan than duc hinh try trude khi nung. Phén than duoc duc trude khi nung duge xtr ly

bang thiét bi Marumerizer, sau d6 dugc lam khd so b, va ngoai ra con dugc cho xit ly
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nung ¢ nhiét do tr 700°C dén 900°C trong ap sut khi quyén @ thu duogc chit mang

silica. Céac diéu kién chi ti€t dugc mo ta trong mdi vi du san xuat.
2. Do mét @6 khoi cia chat mang silica

Chét mang silica dugc nap theo vai mé vao éng do lam bang thiiy tinh ma da
duoc trir bi va déng thoi, 6ng do chtra chét mang hodc chét xtc tac (kim loai xtc téc,
v.v. dugc mang trén chit mang) nay dugc gd nhe mdi 1an nap. Chat mang dugc nap cho
dén khi dat dung dén thé tich theo hé mét clia ng do. Tiép theo, trong lugng clia bng do
¢ trang thai ma chét mang dugc chta trong d6 duge do, va mat do khéi cta chét mang

dugc xac dinh bing bi va thé tich cta dng do.
3. Do dién tich bé mit riéng BET cua chit mang silica

Dién tich bé mit riéng BET tinh theo sy hép thu khi nito cta chét mang silica
hodc chét xtic tic duoc do bing cach sir dung hé thong hap thu khi (ASAP 2020) do
Shimadzu Corporation san xuét. Ngoai ra, sw phan b kich ¢&13 cua chit mang silica
theo phuong phap BJH duogc do, va kich ¢& 18 trung binh ctia cac 16 trung binh dugc do.
4. Po mirc phan bd kich c& 16 theo phuong phép xac dinh dd x6p bang thiy ngan xAm
nhap ctia chit mang silica

Mitc phan bd kich ¢& 18 cia chat mang silica theo phuong phéap xac dinh do x6p
bang thily ngan xam nhép dugc do sir dung Autopore IV9500 do Shimadzu Corporation
san xuét. Ngoai ra, theo mitc phan b6 kich ¢ 15, do x6p tdi da (cc/g) co ngudn gbc tir
céc 16 16n tir 30 dén 300 nm dugc do.

5. Chét tho silica

Chét thé silica di st dung dugc thé hién & bang 1.
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Vi du san xuat 1

25 phan khdi luong silica bbc khoi F-1, 75 phan khéi lugng silica gel S-1, va 45
phan khéi luong (9 phan khdi lugng & dang ham lugng rén) silica keo C-1 dugc ngao
tron trong thiét bi ngao tron, va trong khi quan sat tinh trang ctia san phim dugc ngao
tron, lugng thich hgp nudc va cac chét phu gia (metyl xenluloza: SM-4000 do Shin-Etsu
Chemical Co., Ltd. san xuét, 10 ph'?m khdi luong; chét két dinh trén co sé nhua: Serander
(nhin hiéu) YB-132A do Yuken Industry Co., Ltd. san xuét, 5 phan khéi luong) dugc
thém vao. Hon hop ndy duge ngao tron thém dé thu dugce san phém dugc ngao tron. Sau
d6, san pham dugc ngao tron sau d6 dugc nap vao trong thiét bi dac ép dun di kém
khu6n ma trén d6 duge bd tri 13 tron 6mme va bing céch ép dun san phim dugc ngao
tron, qua trinh dac ép dun duoc thuc hién trong khi cit chit trung gian ép dun bang may
cit sao cho do dai cua nod béng duong kinh cua 15 tron. Phin than ddc tao thanh trude
khi nung dugc tao thanh dang hinh cAu béng thiét bi Marumerizer (nhan hiéu), sau do
duoc lam kho & nhiét 6 70°C trong 24 gid hodc lau hon, hon nira dugc nung 0 khoang
820°C trong 4p sut khi quyén, va dugc 1am mat dé thu duogc chit mang silica A. Cac
két qua do dién tich b& mit riéng BET, kich ¢& 13 trung binh do bang phwong phap BJH,
mat do khéi, v.v. ctia chat mang silica A thu dugc duoc thé hién & bang 2. Ngoai ra,
Fig.1 thé hién mirc phan bd kich ¢ 16 theo phuong phap BJH cta chét mang silica A,
va Fig.2 thé hién cac két qua do mic phan bd kich ¢ 18 theo phuong phép xac dinh do

x6p bang thity ngan xam nhép.
Céc vi du san xuét 2 dén 11

Céc chit mang silica B dén K thu duoc theo cung cach thirc nhu trong vi du san
xuét 1, ngoai trir loai va lugng silica bdc khoi, silica gel va silica keo va nhiét do nung
duoc thay dbi nhu dugc thé hién & bang 2. Tuy nhién, trong cac vi du san xuat tr 4 dén
11, khudn ma trén d6é dugce bd tri 15 tron 3mme duge st dung. Céc két qua do dién tich
bé mit riéng BET, kich c& 16 trung binh do béng phuong phap BJH, mat do khdi, v.v.,
ctia mdi chat mang silica thu dugc dugc thé hién & bang 2. Ngoai ra, Fig.2 thé hién cac
két qua do mirc phén b6 kich c& 16 theo phuong phap xac dinh do xbp bang thily ngan

xam nhap cda cac chat mang silica B va C.
Vi du san xuat so sénh 1

Viéc san xudt chit mang silica & vi du san xuat so sanh 1 dugc thit nghiém theo
ciing cach thirc nhu trong vi du 1, ngoai trir viée sir dung silica keo, tuy nhién khong thu

duoc phan than da duc c6 thé st dung 1am chit mang.

Vi du san xuét so sanh 2
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Viéc san xuét chit mang silica & vi du sén xuét so sanh 2 dugc thir nghiém theo
cuing c4ch thirc nhu trong vi du 1, ngoai trir vi¢c st dung silica bdc khéi, tuy nhién khdng

thu dugc phan than da dic c6 thé st dung 1am chit mang.
Vi du san xudt so sanh 3

Viéc san xuét chit mang silica & vi du séan xuit so sanh 3 dugc thir nghiém theo
ciing cach thirc nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc sir dung silica gel, tuy nhién khong thu

dwoc phéan than da dic c6 thé str dung 1am chit mang.
Vi du chit mang so sénh 4

Céc két qua do dién tich bé mat riéng BET, kich ¢& 15 trung binh do bang phuong
phap BJH, mat do khdi, v.v. ciia chit mang silica KA-160 (chit mang silica P) ¢6 ban
san trén thj truong do Clariant Catalyst Corporation san xuét, ma 1a silica gel c6 ngudn
gbe tir san pham ty nhién, dugc thé hién & bang 3. Ngoai ra, Fig.1 thé hién sy phan b
kich ¢& 13 theo phwong phap BJH cua chét mang silica P, va Fig.2 thé hién cac két qua
do su phan bd kich ¢& 16 theo phuwong phép xac dinh d6 x6p bang thity ngan xa4m nhép.

Vi du chit mang so sénh 5

Céc két qua do dién tich bé mat riéng BET, kich ¢& 13 trung binh do bang phuong
phap BJH, mét do khéi, v.v. ctia chét mang silica CARIACT Q-15 (chét mang silica Q)
do Fuji Silysia Chemical Ltd. san xuét, ma 1a silica gel c6 ban sin trén thi trudng, duoc
thé hién & bang 3. Ngoai ra, Fig.1 thé hién sy phan bé kich ¢& 16 theo phwong phap BJH
cla chit mang silica Q, va Fig.2 thé hién cac két qua do sy phan bd kich c& 16 theo
phuong phap xac dinh do x6p bang thity ngan xam nhap.
Vi du chit mang so sénh 6

Céc két qua do dién tich bé mat riéng BET, kich c& 16 trung binh do bing phuong
phap BJH, mat 4o khéi, v.v. cia chit mang silica CARIACT Q-30 (chit mang silica R)
do Fuji Silysia Chemical Ltd. san xuét, ma 1a silica gel ¢6 ban san trén thi truong, dugc
thé hién & bang 3. Ngoai ra, Fig.1 thé hién céc két qua do cua sy phén b kich c& 16 theo
phuong phap BJH cia chit mang silica R.
Vi du chit mang so sdnh 7

Cac két qua do dién tich bé mit riéng BET, kich ¢& 10 trung binh do bang phuong
phap BJH, mat do khéi, v.v. cia chit mang silica CARIACT Q-10 (chit mang silica S)
do Fuji Silysia Chemical Ltd. san xuét, ma 1a silica gel c6 ban sén trén thi trudng, dugce

thé hién & bang 3.
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Vi du chat mang so sanh 8

Céc két qua do dién tich bé mat riéng BET, kich ¢& 15 trung binh do bing phuong
phap BJH, mat d6 khdi, v.v. ctia chét mang silica CARIACT Q-6 (chat mang silica T)
do Fuji Silysia Chemical Ltd. san xuét, ma 12 silica gel c¢6 ban san trén thi trudng, duge

thé hién & bang 3.
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RO rang tir cac Fig.1 va 2, trong chit mang silica A & vi dy sén xuét 1, c6 mit cac
15 trung binh c6 dinh khoang 4,5 nm va c4c 13 16n c6 dinh khoang 90 nm, va d x6p clia
cac 16 16n 14 0,15 cc/g. Mt khéc, trong céc chét mang silica P va Q & cac vi du chat

mang so sanh 4 va 5, dinh twong g véi cac 16 16n khong duogc quan sat thay tir Fig.2.

Céc gia trj duoc tinh bing cach két hop cac thé tich 16 ctia c4c 16 16n trong khoang
16n hon 50 nm va nhé hon hogc bang 1.000 nm tlr mirc phan b kich ¢& 16 theo phuong
phép xé4c dinh d¢ xdp bing thity ngan xam nhép duoc thé hién trong cic bang 2 va 3.
Trong tit ca cac chit mang silica A dén K cua cac vi du san xuét, d x6p ctia cac 16 16n
12 0,10 cc/g hodc 16n hon, tuy nhién trong cac chit mang silica Q, S va T cua céc vi du
chét mang so sanh 5, 7 va 8, do xép cua céc 16 16n chi nhé hon 0,02 cc/g, va céc 16 16n
la khong c6 mdt. Hon nira, ché4t mang silica P & vi du chét mang so sanh 4 duoc tinh 1a
6 46 xdp cia cac 18 16n 1a 0,19 cc/g, tuy nhién do khong quan sat thdy cac dinh 16 rang
ciia céc 13 16n trong Fig.2, vé co ban 1a khong c6 mit céc 16 16m.

Panh gi4 hiéu sut xtc tac

Céc chét xtc tac trong d6 axit di da dugc mang trén céac chit mang silica A dén
C va E dén H & céac vi du san xuét 1 dén 3 va 5 dén 8 va cac chét mang silica P, Q, S va
T & cac vi du chit mang so sanh 4, 5, 7 va 8 dugc diéu ché theo cac quy trinh sau day
va duge dénh gia hiéu sudt xtic tic bang cach st dung chét xtc tac trong phan ng san

xuit etyl axetat tlr etylen va axit axetic.
Piéu ché chit xuc tic A

40,7g axit silicotungstic HsSiW12040 * 26H20 loai Keggin ¢ ban san trén thi
truomg (do Nippon Inorganic Colour & Chemical Co., Ltd. san xuét) dugc hoa tan trong
34,1mL nudc cét. Dung dich thu duoc sau d6 dugc thém vao 100mL (54,8g) chét mang
silica A va khudy déu dé tAm chit mang. Chit mang dugc tdm dung dich nay dugc
chuyén vao dia s, duge lam kho bang khong khi trong 1 gior va sau d6 dugc lam kho
trong 5 gio bang thiét bi siy dugc didu chinh dén 130°C @& thu dugc chat xtic tac A.

Didu ché céac chit xuc tac B, C va E dén H va céc chat xtc tac so sanh P, Q, S va T

M3di chét xtc tac thu duogc theo cing cach thirc nhu trong diéu ché chat xuc tac
A, ngoai trr viéc bat ky mot trong cac chét mang silica B, C va E dén H va céac chit

mang silica P, Q, S va T dugc su dung thay cho chat mang silica A.
Dién tich bé mit riéng xuc tac
Dién tich bé mit riéng xuc tac cia mdi chat xuc tac A dén C va E dén H va cac

chét xiic téc so sanh P, Q. S va T dugc do 1a dién tich bé mit riéng BET trén co s& hap
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thu khi nito bing cach sit dung hé thdng hip thu khi (ASAP 2020) do Shimadzu

Corporation san xuat.
Céac vidu 1 dén 7 va céac vi du so sanh 1 dén 3: San xuat etyl axetat

Binh chiu 4p hinh try SUS316L ¢6 ban kinh 25mm dugc nap 40mL mdi chét xic
tac thu duoc néu trén va sau khi ap suét dugc tdng dén 0,75 MPaG, nhiét dd dugc lam
ting dén 155°C. Thyc hién xit Iy trudc trong 30 phut dudi céc didu kién cta khi nito/axit
axetic (khi)/hoi nuéc = 85,5% mol/10,0% mol/4,5% mol, va SV (thé tich ciia chat tho
di qua trong 1 gio mdi L chét xuc tac (L/L * h=h)) = 1.500 h'! va sau d6, phan tng
duoc thuc hién trong 5 gid dudi cac diéu kién cla etylen (khi)/khi nito/axit axetic
(khi)/hoi nuéc = 78,5% mol/7,0% mol/10,0% mol/4,5% mol va SV = 1.500 hl. Phan
ng duogc thuc hién bang cach didu chinh nhiét do6 phan ng sao cho ngoai cac phan
duoc tao thanh bing cach chia 16p chat xtc tac thanh mudi phén, phan c6 nhiét do phan
g cao nhat 12 & 165,0°C. Khi di qua trong khoang thoi gian gilta 3 gio va 5 gio sau
khi bét diu phan tmg dugc thu hdi hoan toan bang cach gom né dudi diéu kién 1am mat
bang nuéc d4 trong thoi gian dinh trude (sau ddy duge goi la “phin ngung”) va dugc
phén tich. Ngoai ra, lién quan dén khi chua ngung tu con lai ma khong duoc ngung tu
(sau day con dugc goi 13 “khi chua ngung tu”), tbc @6 dong khi dugc do dong thoi véi
téc do dong cua phin ngung, va phéan 100mL ctia né dugc 14y ra va phan tich. Cac két
qua thu dugc dugc thé hién ¢ bang 4.

Phuong phap phan tich phan ngung

Thuc hién qua trinh phén tich sir dung phuong phap chudn noi dudi cac didu kién
sau day, trong d6 dung dich phan tich dugc didu ché bang cach thém 1mL 1,4-dioxan

Jam chit chudn noi vao 10mL dung dich phan tmg va phan 0,2uL clia né dugc tiém.
Phép séc ky khi: GC-14A do Shimadzu Corporation sdn xuét

Cot: ¢Ot mao quan TC-WAX (chidu dai: 30M, dudng kinh trong: 0,25mm, do
day mang: 0,5um)

Khi mang: nito (ty 1€ chia: 36, luu lugng cot: 1,2mL/phut)

Cac didu kién nhiét d6: Bo phan do va budng hoa hoi dugc thiét dat & nhigt do
200°C, va nhiét do cot duge giit & nhiét do 40°C trong 7 phit tir lic bét dau phan tich,
sau d6 dugc nang 1én dén 200°C & mirc tang nhiét do 10°C/phut, va giit ¢ 200°C trong
5 phut.

B6 phan do: FID (ap suit Hy: 49 kPa, 4p sudt khi quyén: 98 kPa)

Phuong phéap phén tich khi chua ngung tu

-26-



36970

Thuc hién phén tich st dung phuong phép dudng cong dinh ¢ tuyét d6i dudi cac
diéu kién sau day, trong d6 100mL khi chua ngung tu dugc 14y 1am mAu va toan bd

lugng ctia nd duge rét vao dung cu 14y mau khi ImL dugc trang bi kém may sac ky khi.
1. Dietyl ete, etyl axetat, va etanol

Séc ky khi: 7890A do Agilent Technologies san xuét

Cot: Agilent J&W GC cot DB-624

Khi mang: He (luu luong: 1,7mL/phut)

Cac didu kién nhiét do: B phan do va budng hoa hoi dugc thiét dat & nhiét do
230°C, va nhiét o cdt duoc gitt & nhiét do 40°C trong 3 phut tir luc bét dau phén tich va
sau d6 duoc nang 1én dén 200°C & mirc 20°C/phiit.

B0 phan do: FID (Ha: 40mL/phut, ap sut khi quyén: 400mL/phut)
2. Etylen

Séc ky khi: 7890A do Agilent Technologies san xuét

Cot: SHIMADZU GC GasPro (30m), Agilent J&W GC cot HP-1

Khi mang: He (Iluu luong: 2,7mL/phit)

Cac didu kién nhiét do: B phan do va budng hoa hoi dugc thiét dit & nhiét do
230°C, va nhiét do cot duge gitt & nhiét do 40°C trong 3 phut tir lac bét dau phan tich va
sau d6 duoc nang 1én dén 200°C & mic 20°C/phut.

Bo phan do: FID (Hz: 40mL/phut, ap suét khi quyén: 400mL/phut)
3. Nito

Séc ky khi: 7890A do Agilent Technologies san xudt

Cot: HayesepQ G3591-80004

Khi mang: He (luu luong: 60 psi)

Cac didu kién nhiét do: Bo phan do va budng héa hoi duge thiét dit & nhigt do
230°C, va nhiét do cot duoc giit & nhiét do 40°C trong 3 phit tir lic bat dau phan tich va
sau d6 dugc nang 1én dén 200°C & muc 20°C/phut.

B phéan do: TCD (He: 45mL/phut, ap sudt khi quyén: 2mL/phit)
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D4 biét 1a ¢6 sy tuong quan chung gitra dién tich bé mit riéng va hoat tinh cla
chét xuc tac. Fig.3 thé hién bing db thi mdi quan hé gifta dién tich bé mit riéng va hoat
tinh phan tng (STY cua etyl axetat) cla cac chit xic tac B, C va E dén H va cac chit
xuc tdc so sanh P, Q, S va T. Nhu dugc thy tir Fig.3, mc phén bd kich c& 16 dic trung
cia chét xuc tic dugc mang trén chat mang silica & cac vi du cho thdy ring chat xtic tac
thé hién hoat tinh cao hon v6i cing dién tich bé mit riéng khi so sanh véi chét xuc tac

str dung chét mang silica c6 ban san trén thi trudng (cac chét mang silica P, Q, S va T).

Ngoai ra, quan sat thy trong cc vi du 1 va 2 va cac vi du 4 dén 7 trong d6 chat
mang silica dong thdi c6 do xbp 16n ciia cac 15 16n va dién tich bé mit riéng BET 16n,
chét xuc tac nay thé hién hoat tinh cao hon khi so sanh véi chit xuc tac st dung chét
mang silica c6 ban sén trén thi trudng (cac chit mang silica P, Q, S va T).

Khé ning ap dung cdng nghiép

Séang ché cai thién hiéu qua san xuat este cua axit carboxylic béo, nhur etyl axetat,

va hitu ich trong cong nghi€p.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phép san xuét este clia axit carboxylic béo bao gdm céc budc:

1) ngao tron silica bbc khoi thu dugc bang phuwong phap dbt, silica gel thu dugc
bang phuong phép gel hoa, va silica keo thu dugc bang phuong phap sol-gel hodc
phuong phéap thuy tinh l6ng, dic san phim da ngdo tron thu duge, va nung phén than

duc tao thanh dé thu dugc chét mang silica;

2) mang axit di da hodc mudi cua né trén chat mang silica d¢ thu dugc chat xuc

tac axit ran; va

3) cho axit carboxylic béo co tur 1 dén 5 nguyén tlr cacbon phan g vdi olefin c6

tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon trong pha khi bing céach st dung chét xtc tac axit ran.

2. Phuong phéap san xuét este cua axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6, trong budc
1), luong phéi tron cua silica bbc khéi 1a tir 4,0 dén 52,6 % khdi lurong, luong phéi tron
clia silica gel 13 tir 33,3 dén 90,0 % khéi lwong, va lugng phdi tron ciia ham luong rén
clia silica keo 12 tir 3,4 dén 40,0 % khéi lugng, véi didu kién tdng lugng silica bdc khoi,

silica gel, va ham luong rén cua silica keo 12 100 % khéi lugng.

3. Phuong phép san xuét este clia axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 nhiét do

nung & bude 1) 1a tir 300 dén 1.000°C.

4. Phuong phép san Xuét este cla axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 chit mang
silica thu dugc & budce 1) ¢o, theo phép do muc phin bd kich ¢ 18, cac 18 trung binh v6i
kich ¢& 13 tir 2 dén 50 nm va céc 18 16n véi kich ¢& 16 16n hon 50 nm va bang hozc nhé

hon 1.000 nm.

5. Phuong phap san xuit este cla axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 trong sy
phan bd kich ¢& 16 theo phuong phap xéc dinh do x6p bang thily ngan xam nhap, do xbp
cia cac 18 16n cta chit mang silica 1a tir 0,05 dén 0,50 cc/g.
6. Phuong phéap san xudt este cla axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 dién tich bé
mat riéng BET cua chit mang silica la tir 200 dén 500 m%/g.
7. Phuong phap san xudt este clia axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 mat do khéi

ctia chit mang silica 1a tir 300 dén 700 g/L.

8. Phuong phap san xudt este cta axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 kich ¢& 10

trung binh ctia cac 10 trung binh do bang phuong phap BJH cua chit mang silica 13 tr 3
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dén 16 nm.

9. Phuong phép san xudt este clia axit carboxylic béo theo diém 1, trong d6 dudng kinh

hat cia chit mang silica 1a tir 2 dén 8 mm.

-31-



36970

FIG. 1
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FIG. 2
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