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(57) Sang ché dé cap dén chat xtc tac hop kim chdng chiu axit, bao gdm niken, mét hodc
nhleu nguyen t6 dat hiém, thiéc, nhéom ~va molypden. Chét xuc tac nay ré va 6n dinh, khong
can chat mang, co thé dugc tng dung 6n dinh trong san xuat cong nghiép lién tuc va co thé
ha chi phi san xuét.
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Linh vy k§ thuat dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén dén linh vuc k¥ thuét chét xuc tac hop kim. Cu thé hon, sang

ché dé cap dén cht xtic tac hop kim chdng chiu axit.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Do kha ning hip phu hydro manh, hoat tinh xtc tic cao va 6n dinh nhiét, chat xtc
tac hop kim niken Raney duoc st dung rong rai trong nhidu quy trinh cong nghiép va
phan tmg tong hop hitu co ching han nhu cic phan tmg hydro héa ctia cac hop chét
khong no olefin, alkyn, cac nitril, diolefin, cdc hydrocacbon thom, cac chét chta
cacbonyl, va tham chi cac cao phan tir c6 lién két khong bdo hoa, ciling nhwr cac phan
ung hydro héa cta cac dudong hoa tan; chang han nhur sy hydro héa ctia dudng hoa tan
dé tao ra sorbitol va xylitol. Mot s6 phan g sé tao ra axit trong qua trinh phan ung,
trong diéu kién axit, niken s& giai phong hydro tao ra ion niken Ni 2+, v&i két qua 1a
chét xuc tac tan chim, mét hoat tinh hydro hod. N6i chung, can phai thém bazo vao hé
phan tng dé trung hoa axit nham duy tri su 6n dinh ctia chét xuc tac niken. Viéc bd sung
bazo s& khong chi 1am tang chi phi ctia vat liéu khéi dau bazo ma con lam ting chi phi
tach va tinh ché san phém, va thdm chi ¢6 thé thay dbi do chon loc cua chét xtc tac dbi
v6i san pham dich. Vi dy, trong phan tng ma trong d6 dudng duoc hydrocrackinh truc
tiép dé tao ra etylen glycol, vi duong d& bi phan ng phu thiy phan trong diéu kién pha
nudce & nhiét d cao, tao ra cac chit co phan t& nho nhu axit axetic, axit lactic, axit fomic
din dén lam ting do axit ctia hé (Sevilla M, Fuertes A B. Chemical and structural
properties of carbonaceous products obtained by hydrothermal carbonization of
saccharides. Chemistry - A European Journal. 2009, 15(16): 4195-4203.), tai li¢u nay
béo cdo rang d 6n dinh cia chit xic tac chira niken c6 thé duy tri duge bang cach didu
chinh d6 pH cuia hé phan img bang hodc 16n hon 7 (CN103667365A). Tuy nhién, trong
diéu kién do pH cao, hiéu sut propylen glycol s& tang 1én dang ké trong khi hiéu suit
etylen glycol s& giam dang ké (US5107018, CN101781167A, CN101781171A,
CN101781166A); dong thoi lam tang cac axit dugc tao ra trong phan ting phu thity phén,



41469

chéng han nhu nhu axit fomic, axit axetic va axit lactic, va hiéu suit cia téng sb diol
cling s& giam twong tng (CN101544537A).

Trong didu kién axit ma & d6 d6 pH <5, duong khir & trang thai twong d6i dn dinh
va vé co ban khong ¢6 phan ing phu thuy phén (LI Yan, SHEN Canqiu va cac ddng tac
gia, Study of the mechanism of decomposition of sucrose in non-pure sugar solution,
China Beet and Sugar, 1996(2): 11 — 16), do d6, vén hanh hé xtic tac hydro hda dudng
trong didu kién axit ¢6 thé 1am ting hidu sut polyol. Tuy nhién, trong diéu kién do pH
thap, chi cdc kim loai quy ching han nhu Ru va Pt 1a dn dinh, va c6 thé déng vai trd nhu
1a thanh phén hoat tinh xtic tic. Viéc st dung céc kim loai quy s& 1am ting dang ké chi
phi san xuét diol. Dé giam luong kim loai quy dugc st dung va ting hoat tinh, chit hd
tro ¢6 dién tich bé mit riéng cao thuong duge chon dé cb dinh va phan tan. Tuy nhién,
céc chat hd tro thudng dugce st dung vi du céc oxit vo co chéng han nhu alumin, silic
oxit, magie oxit 1a khong n dinh trong diéu kién axit va dé xay ra phan Ung trung hoa
va hoa tan trong hé phan tng, ddn dén giam hiéu suét polyol (CN103159587A). La mot
vat liéu bén véi axit, cacbon hoat tinh ciing thudng dugc st dung lam chét hd tro xtc
tac dé tang dién tich bé mat riéng ctia chit xtc tdc (CN103420796A, CN102643165A,
CN102731258A, CN10161325A). Tuy nhién, cacbon hoat tinh cling khong bén trong
didu kién hydro nhiét do cao va dé xay ra phan Gng hydro héa dé thanh metan héa
(US2002/0169344).

Ngoai ra, vat liéu hgp kim niken bao gb6m Hastelloy, c¢6 thanh phan chinh 12 Ni 50-
64%, Mo 15-30%, va Cr 14-21%. V4t liéu nay c6 kha nang chéng chiu dic biét ddi véi
cac moi truong cong nghiép hoa chit khac nhau, dic biét 1a chéng chiu an mon dbi véi
c4c axit hitu co khac nhau, va ham luong molypden va crom cao lam tdng kha ning
chéng in moOn cua no. La mot vat li€u két chu kim loai chéng an mon, n6 dugc chuy
nhiéu hon dén vidc dim bao céc tinh chét co hoc.

Do d6, can phai phat trién mot chat xtc tac hop kim niken chéng chiu axit, ré tién
va bn dinh, khong cin chét hd trg, ¢6 thé tmg dung On dinh trong san xuét lién tuc trong

cdng nghiép va c6 thé ha chi phi san XUat.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché
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Mouc dich cta sang ché 1a dé xuét chét xtc tac hop kim chéng chiu axit. N6 ¢6 thé
duoc tng dung 6n dinh trong san xuét cong nghiép lién tuc va co thé ha chi phi san xuat.

Sang ché 4p dung cac gidi phéap k¥ thuét sau:

Chét xuc tac hop kim chéng chiu axit, bao g@)m niken, mdt hoac nhiéu nguyén td
d4t hiém, thiéc, nhdm va molypden; cac phin theo khéi lwong: cac thanh phan t6t hon
14 10-90 phan niken, 1-5 phan nguyén to dAt hiém va 1-60 phan thiéc, 5-9 phan nhom
va 0,1-20 phan molypden.

Chét xuc tac hop kim chdng chiu axit theo sang ché ré, 6n dinh va khong can chét
hd tro.

Trong ban mo ta nay, nguyén t6 dét hiém 1a thuat ngft chung dé chi 17 nguyén td
héa hoc c¢6 s6 nguyén ti 21, 39 va 57-71 trong nhom IIIB cta hé théng tudn hoan, bao
gbm Lantan (La), Xeri (Ce), Samari (Sm), v.v.

Hon nita, chét xtc tac hop kim chéng chiu axit bao gém niken, mot hodc nhiéu
nguyén t§ dat hiém, thiéc, nhom, molypden va bo hoéc phospho; céc phén theo khdi
lurong: cac thanh phan t6t hon 1a 10-90 phan niken va 1-5 phan nguyén t6 dat hiém, 1-
60 phan thiéc, 5-9 phan nhom, 0,1-20 phin molypden, v 0,01-5 phan bo hogc phospho.

Nguyén té kim loai molypden dugc stt dung trong hop kim xtc tac, ¢6 uu diém (so
véi truong hop trong do bao gdm niken, mot hodc nhidu nguyén t6 dét hiém, thiéc va
nhom) la né tao thuan loi cho viéc hép phu vt liéu khéi dau phan tng trén xtc tac. Cac
vat liéu khoi dau phan ung trude tién dugc hép phu toan bd trén molypden, va sau dé
dugc chuyén sang hoat tinh xtc téc ctia niken dé trai qua phan ting xtc tac. Pong thoi,
viéc bd sung molypden c6 thé gitt cho thanh phan nhdm trong qué trinh phéan tng va
ngan cho ching khong bi mét di, do d6 dam bao do bén vat ly va tudi tho cua chit xtc
tac.

U'u diém cia viéc tranh khong sir dung nguyén t kim loai vonfram trong hop kim
chét xuc tac(so v6i trudng hop ma trong d6 bao g6m niken, mot hozc nhiéu nguyén t6
dAt hiém, thiéc, nhom va vonfram) 13 1am giam viéc st dung mot kim loai, do d6 giam
chi phi san xuét chat xtic tac; so v&i hop kim xtc tac chira volfram, hiéu qua xdc tac co
thé dat duoc nhu nhau.

Déi véi chét xuc tac hop kim chdng chiu axit theo sang ché, phuong phap khir héa

hoc hoac phuong phap lang dién phéan c6 thé dwoc ding dé diéu ché truc tiép dugc bot
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kim loai hoat tinh ¢6 dién tich bé mit riéng cao, hodc trude hét str dung phuong phéap
ndu chay dé tao thanh hop kim kim loai, sau d6 sit dung phuong phép nghién co hoc,
phuong phép nguyén tr hoa, v.v. dé tao thanh bot kim loai. Cudi cing, phuong phap
hoat hda chét xtc tic niken Raney thong thuong duge st dung dé tao thanh bot kim loai
hoat tinh. Vi du, bd sung lugng niken, nguyén t& dat hiém, thiéc, nhom, molypden va
bo hodc phospho theo khéi luong tuong tmg 1a 10-90 phan, 1-5 phan, 1-60 phan, 5-9
phén, 0,1-20 phan va 0,01-5 phan vao 16 luyén, nang nhiét do 1én 1500-2000 ° C, sau d6
ha nhiét d6, khudy ddng nhat hoan toan bang co hoc, sau d6 roi 16 dé thu duge hop kim
kim loai. Méay nghién bua dugc st dung dé nghién hop kim kim loai thanh bt kim loai,
va bdt kim loai nady dugc ngdm trong dung dich nuéce natri hydroxit 20% khéi lugng -
25% khéi luong & 70-95 ° C trong 1-2 gity dé tao thanh bdt kim loai hoat tinh véi dién
tich bé mit riéng cao.

Chét xtc tac hop kim chéng chiu axit theo sang ché dugc st dung trong quy trinh
diéu ché diol bang cach hydrocrackinh xtc tac mdt budc dudng hoa tan.

Phuong phap nay st dung dudng va hydro lam vt liéu khéi dau, tiép xuc v6i chat
xuc tac trong nudce dé didu ché diol, chit xuc tac dugc st dung 13 chét xuc tc hdn hop
bao gdm chét xic tic chinh va chét ddng xtic tc(cocatalyst) .

trong do,

chét xtic tac chinh 13 chét xtc tac hop kim chdng chiu axit theo séng ché;

chit ddng xuc tac 1a mubi axit vonfram hoa tan va / hodc hop chat vonfram khong
hoa tan.

T6t hon 14, diol 14 etylen glycol.

Chét xtc tac hop kim chdng chiu axit theo séng ché duoc sir dung lam chét xuc tac
chinh va dugc st dung cling v6i chat dong xuc tac ciia mudi axit vonfram hoa tan va /
hodc hop chit vonfram khong hoa tan 1am chit xtc tac hdn hop dé xtic tac dudong dé thu
duoc diol, hidu suét cta diol, dic biét 1 etylen glycol ¢6 thé duge dam bao & chi phi san
xudt thip,. Chét xtc tac hop kim chéng chiu axit theo séng ché bén trong diéu kién axit,
va khong cin thém bazo vao hé phan Gmg dé trung hoa axit tao ra bdi qua trinh thuy
phéan duong. Trong san xuét cong nghiép lién tuc, viée st dung chét xuc tac hop kim
chdng chiu axit nay lam chét xtc tac chinh dic biét quan trong d6i voi sy hoat dong 1au

dai va on dinh cta hé thong va kiém soat chi phi san xuét.

-5
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T&t hon 14, khi didu ché etylen glycol theo phwong phép trén, d§ pH ctia hé phan
tng 14 1-7; tt hon 13, do pH ctia hé phan tng 14 3-6. Bang cach kiém soét gié trj do pH
ctia hé théng nho hon 7, khong chi ¢6 thé ngan phan tng phu thity phan duong vt liéu
khéi dau trong qua trinh phan Gng, theo d6 viéc tiéu thy dudng vat li¢u khoi dau trong
qua trinh san xudt etylen glycol ¢6 thé duogc giam bét, ma con co thé dam bao tudi tho
clia chAt xtic tac va c6 thé giam gia thanh ctia chét xdc tac, su On dinh cta hé théng phan
{ing d& hoat dong lién tuc trong thoi gian dai duge dam bao, dong thdi hidu sudt etylen
glycol cao, trong khi lugng axit hitu co va polyme duoc tao ra thip. Néu axit tao ra trong
qué trinh phan Gng khong du d& duy tri gia tri d6 pH thép, cac axit hitu co hodc vd co
chéng han nhu axit lactic, axit fomic, hodc axit axetic ¢o thé duogc thém vao hé théng dé
diéu chinh gia tri dd pH cta hé phan tmg. Thong thudng, axit hitu co hodc axit vo co
duoc thém vao cung vi duong vat ligu khéi dau.

Tét hon 13, duong dugc chon tir mdt hodc nhiéu trong s6 monosacarit nim cacbon,
disacarit va oligosacarit, monosacarit su carbon, disacarit va oligosacarit, polysacarit
ndm carbon hoa tan va polysacarit su carbon hoa tan. Cac ngudn dudng vt liéu khéi
diu bao gdbm nhung khong giéi han & céac chét trén co s dudng ching han nhu ci cai
duong va mia, chét trén co sé tinh bot chéng han nhu ngd, lta mi, [ia mach va sén, hodc
céc chit trén co s& lignoxenlulozo chéng han nhu rdu ngo, 161 ngd, than lta mi, ba mia,
va gd, phé liéu cong nghiép xenlulo ching han nhu ba ngd, hodc gidy vun, gidy bao bi
phé thai, hodc céc chét polysacarit bao gbém rong bién, v.v. Trong ngt canh nay,
polysaccarit ndm carbon hoa tan va polysaccarit sdu carbon hoa tan dé cap dén
polysaccarit nam carbon va polysaccarit sdu carbon c6 thé hoa tan trong cac diéu kién
phén Ging clia qua trinh ndy, va khong chi polysaccarit ndm carbon va polysaccarit sau
carbon hoa tan ¢ nhiét do phong.

Tét hon 13, duong phan tng véi hydro & dang dung dich duong trong nudce (goi tat
la dung dich duong), va ndng do ctia dung dich duong trong nudce 13 5-60% khéi luong,
t5t hon nita 1a 20-50% khdi lugng. Trong qué trinh hoat dong lién tuc, dung dich duong
c6 thé duge dua lién tuc qua bom phan phdi. Viéc stt dung chét xuc tac thich hop s& lam
giam cdc han ché ciia hé phan @mg lién quan dén ndng do cta dudng vat liéu khoi dau;

va ¢6 thé st dung dung dich dudng c6 ndng dd cao lam vat li¢u khoi dau, di€u nay s€
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lam giam dang ké chi phi san xuét diol, dic biét 1a etylen glycol, va dat dugc viéc san
xuét diol quy md 16n va kinh té.

T6t hon 13, mudi axit vonfram hoa tan 1a mot hodc nhiéu trong s6 amoni vonfram,
natri vonfram va natri phosphovonfram; hop chit vonfram khong hoa tan 1 vonfram
trioxit va / hodc axit vonfram.

Chét xuc tac chinh dugc tron véi nude va sau do duge thém vao thiét bi phan ung.

T&t hon 13, lwong chét xuc tic chinh glp 0,01-10 lan lwgng dudng nap mdi gio.

Tt hon 13, phan ng & ché d lién tyc.

Tét hon 13, lugng b sung cia chit xtc tac chinh 1a: ctr 1000 kg dudng duge nap
vao, chét xtic tac chinh bd sung 12 0,01 dén 5 kg. Viée bd sung chét xtc tic ¢6 thé duge
thwc hién bang cach xa mot phin chét xic tc cil qua van x4 chét xuc tac (thuong & day
thiét bi phan ting), sau d6 bd sung luong chit xic tic méi bang véi lwgng xa qua van
cép chét xtc tac (thuong & day thiét bi phan ting).

Chét déng xUc tac hoa tan c6 thé dugc thém vao dung dich duong trude, va sau d6
duoc thém vao thiét bi phan tmg ciing mot lc. Tét hon 13, luong chét dong xuc tac hoa
tan 12 tir 0,01 dén 5% khdi luong ctia dung dich dudng trong nudc. Tét hon nira, luong
nay 12 0,01-2% khdi lwong , va tt nht 1a 0,01-1% khéi lugng .

Chét ddng xtic tc khong hoa tan c6 thé dugc thém vao thiét bi phan Gng clng véi
chét xuc tac chinh. T8t hon 13, luong chit ddng xtc tac khong hoa tan dugce str dung la
0,5-50% khéi luong cia chét xtc tac chinh. TSt hon nita, lugng nay 1a 5-20% khéi
lugng.

Tét hon 13, 4p suit phan tng ctia hé phan tng 1a 5-12 MPa, nhiét d6 phan tng la
150-260°C, va thoi gian phan tng > 10 phut.

T&t hon nita 13, 4p sudt phan Gng clia hé phan (g 12 6-10MPa, nhiét d6 phan Gng
14 180-250 ° C, va thoi gian phan tng 13 0,5-3 gio. Thoi gian phan tng t6t nhét 14 0,5-2
gi0.

Tét hon 13, phan Gng duge thyc hién trong thiét bi phan tmg véi 16p xuc tac nhio.
Pé dam bao phan tmg dién ra sudn sé, tdng thé tich chat 1éng phan ung tao thanh khong

vuot qué 80% thé tich thiét bi phan tGng.
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Tét hon 13, thiét bi loc dugc bé tri trong thiét bi phan tmg véi 16p xtc tac nhio dé
gift phan khong hoa tan clia chét xtic tac trong thiét bi phan tng ma khong bi khi va chét
long phan Gng chdy ra ngoai qua thiét bi loc l4y di.

Trudc khi phan tng bét dau phan Gmg, chat xtc tac chinh duge thém vao thiét bi
phén tng v6i 16p xuc tac nhéo, dong thoi hydro va dung dich duong dugc thém riéng
biét vao thiét bi phan ting bing may bom, va phéan tng duoc thuc hién; duong va chét
xtc tac chinh dugc bd sung & trang thai chay lién tuc va chét 16ng phan ting chay ra lién
tuc tir thiét bi phan tng . D4i vai chat ddng xtic tac, khi né 12 hop chét vonfram hoa tan,
né dugc thém vao thiét bi phan tmg cung voi dung dich duong; khi né la hop chét
vonfram khong hoa tan, n6 dugc thém vao thiét bi phan tng cung lic nhu 1a chat xuc
tac chinh. Thiét bi loc dugc 1ip dat trong thiét bi phan tng. Thiét bi loc c6 thé gitt lai
chét xtc tac, nhung khi va chét 1ong phan tng sé lién tuc chay ra ngoai qua thiét bi loc
va di vao binh ngung dé tach khi/long. Hydro thé duge tinh ché dé loai bo CO, COa,
CHq, v.v., va tr& thanh hydro tinh khiét tr& lai va quay trd lai thiét bi phan tmg. Chat
16ng xa chay ra tir binh ngung di vao he¢ théng tach, va dugc tach dé thu duoc nudc,
etylen glycol, propylen glycol, butandiol, glyxerol, sorbitol va chét dong xuc tac. Cong
nghé hién co (chéng han nhu tinh cét) ¢6 thé dugc st dung dé thu dugc cac san phém
nhu etylen glycol, propylen glycol va butandiol. Nudc, sorbitol, glixerol va chét dong
xtic tac d3 dugc hoa tan trong hé théng phan tmg duoc dua trd lai thiét bi phan Gng dé

thuc hién phan ing tudn hoan.

M ta vin tit cac hinh vé

Céc phuong 4n cu thé clia sing ché s& dugc mo ta chi tiét hon bén dudi c6 tham
chiéu dén céc hinh v& kém theo.

Fig.1 14 so d6 cia quy trinh khi chét xtc tac hop kim chdng chiu axit theo sang ché
duoc st dung dé diéu ché diol bang qué trinh hydrocrackinh xtc tdc mot budc duong
hoa tan.

Fig.2 14 db thi vé su bién thién hiéu suit etylen glycol theo thoi gian trong vi du 2.

M5 ta chi tiét cac phwong 4n thuwe hién sang ché
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D& giai thich sang ché rd rang hon, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon dudi day
cliing véi cdc vi du duge uu tién va cic hinh v€. Nhitng nguoi co hiéu biét trung binh
trong linh vuc nay phai hiéu ring noi dung duoc mo ta dudi day 14 minh hoa chir khong
phai han ché va khong 1am gi6i han pham vi bao ho cia séng ché.

Vidul

Diéu ché chét xtc tic hop kim chdng chiu axit:

D6i v6i chit xtc tac hop kim chéng chiu axit theo sang ché, phuong phap khir hoa
hoc hoac phuong phap ling dién phén c6 thé duoc st dung dé diéu ché truc tiép bot kim
loai hoat tinh ¢6 dién tich bé mit riéng cao, hodc trudc hét st dung phuong phép nu
chay dé tao thanh hop kim kim loai, sau d6 sir dung phwong phép nghién co hoc, phuong
phap nguyén tr hoa, v.v. @ tao thanh bot kim loai, cudi cling, phuong phap hoat hoa
chit xuc tac niken Raney thong thudng dugc st dung dé tao thanh bot kim loai hoat
tinh. Vi du, niken, nguyén t§ dat hiém, thiéc, nhom, molypden va bo hodc phospho theo
phan khéi lwong twong tmg 14 10-90 phan, 1-5 phan, 1-60 phéan, 5-9 phan, 0,1-20 phan,
v4 0,01-5 phan duoc cho vao 16 nau chay, nang nhiét d 1én 1500-2000 ° C, sau d6 ha
nhiét d6, khudy déu hoan toan bing co hoc dén khi ddng nhét rdi dua ra khoi 16 dé thu
dugc hop kim kim loai. Méy nghién bua duge st dung dé nghién hop kim kim loai thanh
bot kim loai, va bot kim loai nay dugc ngdm trong dung dich nudc natri hydroxit 20%
khéi Iwong -25% khéi lugng & 70-95 © C trong 1-2 gidy dé tao thanh bot kim loai hoat
tinh v&i dién tich bé mat riéng cao.

Cac chét sau day dugc diéu ché: chit xtc tac hop kim chéng chiu axit
Ni80Sm1Sn30AI8Mol (cho biét thanh phin cua chit xtc tac hop kim chong chiu axit
1a 80 phin Ni + 1 phn Sm + 30 phan Sn + 8 phan Al + 1 phan Mo, gidng bén du6i),
chit xuc tac hop kim chdng chiu axit Ni1l0Sm5Sn3AI2Mo5, chit xuc tac hgp kim chdng
chiu axit Ni70CelSn50A17Mo0.5B5, chdt xic tac hop kim chéng chiu axit
Ni90Ce3Sn60AI9Mo20P0.01. va chat xic tic hop kim chéng chiu axit
Ni®0LalCe0.5Sn30A17Mo10.

Vidu2

6L nudc va 1400g chat xac tac hop kim chéng chiu axit Ni80Sm1Sn30A18Mol
(lam chat xtc tac chinh) dugc thém vao ndi phan tng 10L trong khi khudy. Noi phan

trng dugc bit kin, va hydro dugc dua vao thiét bi phan tmgé ap suét khi quyén ¢ téc do
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1000L, / giy @& thay thé khong khi trong ndi phan tmg trong 5 gid, sau d6 ap suat hydro
dugc ting [én 10MPa, va hydro duoc cép lién tuc trong 5 gidy, nhiét d§ cua ndi phan tmg
dugce tang 1én 250 ° C va bét dau duoc cAp nguyén liéu lién tuc. Thanh phén cip nguyén
lidu 1a: 40% khéi luong glucoza, 0,5% khdi lwong natri vonfram, 59,5% khdi lugng
nuéc, khdi luong riéng cuia dung dich dudong khoang 1,17 g/cm3; tbc d6 cAp nguyén lidu
14 3 L/gio. Thoi gian luu tri ctia dudng trong ndi phan tmg 13 2 gio. Axit axetic dugc
thém vao ndi phan ting dé tao do pH ciia hé phéan g 4.4. Chét 16ng phan tng va hydro
thu dwoc tir phan tng chay ra khoi ndi phan tmg qua thiét bi loc va di vao bé ngung tu,
tdc d6 x4 cua chit 1ong phan tng 12 3 L/gio, sau khi 1am mat, chét 16ng phan tmg dugc
x4 tir ddy bé ngung tu dé thu duge chit 16ng xa. Chét 16ng xa di vao hé théng tach loc
tinh cAt dé thu duoc nuéde, etylen glycol, propylen glycol, glyxerol, sorbitol va natri
vonfram riéng biét, trong d6, cac thanh phén nang chua dugc chung cit bao gém
glyxerol, sorbitol va natri vonfram, quay tr& lai hé phan tng dé phan mg tuan hoan.
MAu duoc 14y tir dy bé ngung tu dé phat hién thanh phin ctia n6 biang phuong phap sdc
ky long hi¢u néng cao (HPLC).

Viéc phat hién bang phuong phap sic ky 1ong hidu ning cao ¢ thé sir dung k¥
thuat thong thudong . Sang ché cung cép cac thong 36 thir nghiém sau dé tham khao:

Dung cu: Waters 515 HPLC Pump;

May do: Water 2414 Refractive Index Detector;

Cot séc ky: 300mm x 7,8mm, ct trao ddi ion Aminex HPX-87H;

Pha dong: Dung dich axit sulfuric Smmol / L;

Téc do dong cta pha dong: 0,6ml / phut;

Nhiét do cdt: 60 °C;

Nhiét do may do: 40 ° C.

Két qua 1a: ty 18 chuyén hoa glucoza 1a 100%; hidu suat cia diol 1a 85,9%, trong
d6 hiéu suét cua etylen glycol 1a 78%, hiéu suét ctia propylen glycol 1a 6% va hiéu suét
ctia butandiol 1a 2,1%; hiéu suit metanol va etanol 1a 3,7%, va céac hiéu sult khéc 1a
10,4%.

Fig.1 12 so d0 khdi ctia quy trinh thyc hién khi chit xtc tac hop kim chdng chiu
axit theo sang ché dugc st dung dé diéu ché diol bang qua trinh hydrocrackinh xuc téc

mot budc duong hoa tan.
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Fig.2 1a d0 thi v& su bién thién hi¢u suat etylen glycol theo thoi gian van hanh cta
hé théng phan tng. Qua dd thi c6 thé thiy rang hidu suét cua etylen glycol vé co ban
duoc duy tri 6 muc khoang 78%. Diéu nay cho thiy chét xtc tic hdn hop co thé dam
bao rang hidu suit etylen glycol van 4n dinh sau 500 gid hoat dong lién tuc ctia hé thong
phan tng.

Vidu3

Chét xtc tac hop kim chéng chiu axit 1a Nil0Sm5Sn3A12Mo35, va lugng bd sung
la 1400g.

Thanh phan nguyén lidu 1a: 40% khdi luong glucoza, 2% khéi lwgng natri
vonfram, 48% khéi luong nuéc, va khéi luong riéng cta dung dich duong la khoang
1,17 g/em?.

Do pH cia hé phan tmg = 6.

Cac didu kién hoat dong khac giéng nhu trong Vi du 2.

Két qua 1a: do chuyén hoa glucoza 1a 100%, hiéu suét ctia diol 1a 62,4%, trong d6
hiéu suét cua etylen glycol 12 25,4%, hiéu sudt ctia propylen glycol 1a 30,4%, hiéu suit
cua butandiol 1a 6,6%; hi€¢u suat metanol va etanol 13 9,4%, va cac hiéu suét khac 1a
28,2%.

Vidu4

Chét xtic tac hop kim chéng chiu axit 1a Ni70CelSn50AI17Mo0.5B5, va luong bo
sung la 500g.

Thém vao d6 100g vonfram trioxit.

Thanh phan nguyén lidu 1a: 60% khéi luong glucoza, 40% khéi lugng nuée, va
khdi lwong riéng ctia dung dich duong 1a khoéng 1,29 g/cm’.

Do pH ctia hé phan ung 13 4,2.

Céc diéu kién hoat dong khac giéng nhu trong vi du 2.

Két qua la: ty 18 chuyén hoéa glucoza 1a 100%; hiéu sudt cta diol 1 20,8%, trong
d6 hiéu suét cua etylen glycol 1a 10,9%, hiéu suit ctia propylen glycol 1a 7,5% va hiéu
suét cua butandiol 1a 2,4%; hiéu suat metanol va etanol 1 15,6%, va céc hiéu suét khac
12 63,6%.

Vidu5
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Chét xtc tc hop kim chdng chiu axit 1a Ni90Ce3Sn60A19Mo020P0.01, va luong
b6 sung 1a 1000g.

Thanh phan nguyén lidu 1a: 15% khéi luong xyloza, 40% khdi lugng glucoza, 1%
khbéi luong maltobioza, 1% khdi luong maltotrioza, 1% khdi lugng natri
phosphovonfram, 42% khdi lugng nudc, va khéi lwong riéng cua dung dich duong la
khoang 1,22g/cm’.

D6 pH cta hé phan tng 13 4,8.

Céc didu kién hoat dong khac giéng nhu trong vi du 2.

Két qua 1a: ty 16 chuyén héa xyloza, glucoza, maltobioza va maltotrioza 1 100%;
hiéu suét ctia diol 1a 71,6%, trong d6 hiéu suit cia etylen glycol 14 65,5% va hiéu suét
cua propylen glycol 1a 4,3%, va hiéu suét ctia butandiol 13 1,8%; hiéu suét ciia metanol
va etanol 1a 3,4% va cac hi€u suit khac 12 25%. Sau khi cho chét xuc tac hoat dong trong
500 gio, hiéu sudt etylen glycol van 6n dinh.

Vidu6

Chét xtc tac hop kim chéng chiu axit 1a Ni80LalCe0.5Sn30A17Mo10, va lugng
bd sung 14 5000g.

Thanh phin nguyén liéu 1a: 50% khdi luong xyloza, 0,1% khéi luong natri
vonfram, 49,9% khdi lugng nude va khéi luong riéng cua dung dich duong 1a khoang
1,21 g/em®.

D6 pH ctia hé phan tng = 4,8.

Céc diu kién hoat dong khac giéng nhu trong vi du 2.

Két qué 1a: ty 16 chuyén hoa ctia xyloza 1a 100%; hiéu suat cta diol 1a 72,1%, trong
d6, hiéu suét cta etylen glycol 1a 58,8%, hiéu suét ctia propylen glycol 1a 12,4% va hiéu
suit ctia butandiol 1a 0,9%; hiéu suit ciia metanol va etanol 1a 6,9%, va cac hiéu suét
khéc 12 21%. Sau khi chét xuc tac van hanh trong 500 gid, hidu suit etylen glycol van
6n dinh.

Vidu7

Chét xtc tac hop kim chdng chiu axit 1a Ni80Sm1Sn30A18Mol, va luong b6 sung
la 1400g.

-12-



41469

Thanh phin nguyén liéu la: 40% khéi luong sucroza, 1% khdi lugng natri
vonfram, 59% khéi lugng nude, va khéi lugng riéng cua dung dich duong 1a khoang
1,18 g/cm’.

D& pH cta hé phan tmg = 4,7.

Céc didu kién hoat dong khac gidng nhur trong vi du 2.

Két qua 1a: ty 1é chuyén héa cuia sucroza 1a 100%; hiéu sudt cua diol 1a 81,7%,
trong d6 hiéu suat cua etylen glycol 12 52,6%, hiéu suit ctia propylen glycol 1a 24% va
hiéu suat cia butandiol 1a 5,1%; hiéu suit cia metanol va etanol 1a 3,3%, va cac hiéu
suat khac 1a 15%. Sau khi cho chét xuc tac hoat dong trong 500 giv, hiéu suit etylen
glycol van 6n dinh.

RO rang 13, cac vi du néu trén cua sang ché chi 12 vi du d minh hoa 15 rang cho
sang ché, va khong c6 y nghia han ché cac phuong 4n ciia séng ché. Nguoi c6 hiéu biét
trung binh trong linh vuc k§ thuét nay cling c6 thé thuc hién dugc cac thay dbi va cai
bién & cac dang khac nhau trén co s& phan mo ta & trén. Khong thé liét ké tuong tan hét
cac phuong an ¢ day, . Moi thay dbi hodc cai bién rd rangbit ngudn tir giai phap k¥ thuat

cua sang ché van thudc pham vi bdo ho cia sang ché.
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Yéu cau bao hé

1. Chét xtc tac hop kim chéng chiu axit, dic trung & chd chét xtc tac hop kim chéng
chiu axit bao gém niken, mot hodc nhiéu nguyén t§ dat hiém, thiéc, nhém va molypden,
trong do chét xtc tdc nay khong chira vonfram. |

2. Chét xuc tac hop kim chéng chiu axit theo diém 1, dac trung & chd chét xtc tac hop
kim chéng chiu axit bao gbm, cac phan theo khéi lwong, 10-90 phan niken, 1-5 phan
nguyén t6 dat hiém, 1-60 phan thiéc, 5-9 phan nhom va 0,1-20 phan molypden.

3. Chét xuc tac hop kim chdng chiu axit theo diém 1, dic trung & chd chét xic tac hop
kim chéng chiu axit bao gém niken, mot hodc nhiéu nguyén t§ dAt hiém, thiéc, nhom,
molypden va bo hodc phospho.

4. Chét xtc tac hop kim chdng chiu axit theo diém 3, diic trung & chd chét xic tac hop
kim chdng chiu axit bao gom, céc phin theo khdi hugng, 10-90 phan niken, 1-5 phan
nguyén tb dat hiém, 1-60 phén thiéc, 5-9 phan nhom, 0,1-20 phan molypden va 0,01-5
phan bo hodc phospho.

5. Chét xuc tac hop kim chdng chiu axit theo diém 1, dic trung & chd nguyén th dit
hiém 1a thuat ngit chung dé chi 17 nguyén t6 héa hoc ¢6 sb nguyén tir 21, 39 va 57-71

trong nhém I1IB cia bang hé¢ théng tudn hoan.
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