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(54) PHUONG PHAP DIEU CHE ESTE GLYCOL BANG CACH SU DUNG COT
CHUNG CAT PHAN UNG

(57) Séng ché& dé cap dén phuong phdp diéu ché este glycol bao gébm cdc budc:

cho ete glycol va axit carboxylic phan tng v6i nhau bang cich st dung thiét
bi phan tng thit nhat va cot chung cat thit nhat;

thu hoi chat khong phan ting va nudc tao ra & phan trén cta cot chung cat tha
nhat va thu hoi este glycol chita axit carboxylic khong phan Gng va tap chat &
phan dudi ctia no;

tach chat khong phan tng va nudc tao ra bang cich st dung cot chung cat thi
hai va tai tuan hoan chat khong phan tng vao thiét bi phan ting thit nhat hoic cot
chung cat thi nhat; va

tach axit carboxylic khong phan tng thu hoi dugc trong phan dudi cua cot
chung cat thi nhat bang cach st dung cot chung cét thit ba trong diéu kién gia
ap,

trong d6 lugng axit carboxylic dugc dua vao thiét bi phan tng thit nhat la
lugng du so v6i s6 mol ete glycol, va cot chung cét thi nhat 1a cot chung cat
phan tUng.
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Linh vwe ky thuit dwoe dé cap

Sang ché d& cap dén phwong phap diéu ché lién tuc este glycol tir ete glycol

va axit carboxylic bang cach sir dung cdt chung cit phan tng ¢ nap chét xic tac.

Cu thé hon, sang ché d& cap dén phuong phap diéu ché lién tuc este glycol
c6 do tinh khiét cao c6 thé ding trong linh vure dién tir ma khong cin thiét bi chung
cat ddng s6i & bude sau d6 bing cach bd sung lwong du axit carboxylic so vai sb

mol ete glycol trong chit phan tmg dwa vao.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Noi chung, este glycol da dugc st dung rong radi lam dung moi cho son, muc
in, keo dan, chit tdy rira, va chét twong tw. Céc nghién ciru khéc nhau vé phuong
phép cho ete glycol phan mg véi axit carboxylic dé didu ché hodc tinh ché este

glycol da dugc thuc hién.

Coéng bd don yéu cau cép patent Han Qudc sb KR 10-2000-0060027 A d

md ta quy trinh diéu ché este glycol sir dung ete glycol va axit carboxylic.

Patent My s6 US 6323362 B1 boc 16 quy trinh diéu ché lién tuc va ddng thoi
it nhit hai axetat khac nhau bang it nhit hai phan Gng chuyén ho4 este dong thoi

trong mot khu vurc phan tmg ¢6 sit dung chét xuc tac.

Cong bd don yéu cau cép patent M§ s6 US 2005-0090686 Al ciing da boc

16 quy trinh diéu ché este ctia axit a-hydroxycarboxylic.

Phuong phap thyc hién phan (mg cong hop clia ete glycol va axit carboxylic
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bing céch st dung axit benzen sulfonic d8 didu ché este glycol va tinh ché bing
cach sir dung xyclohexan, 1 mdt dung moi ddng s6i, da dugc boc 16 trong patent
My sb 5,618,973, Trong trudng hop sir dung phuwong phap nay, san phim va chét
xuc tac cAn duoc tach riéng, va do dung méi dong s6i duoc sir dung, dung moi dong

s6i nay can duge tinh ché nén phuong phap nay trd nén phiec tap.

Phuong phép tinh ché san phdm bing cach sir dung metyl isobutyl keton

lam dung mdi déng soi da dugc boc 19 trong patent My 56 5,202,463.

Trong truomg hop st dung axit benzen sulfonic hodc chét twong tu lam chét
xtc tdc nhu duge mo td & trén, qué trinh xir Iy sau didu ché 1a phirc tap, va trong
truong hop tinh ché san phidm bing cach st dung dung moi ddng s6i, dung mdi
ddng soi nay can dugc tinh ché nén khong dé& dang thuc hién phuong phép, va c6 su

tbn hao chit phan tmg ete glycol va axit carboxylic va san pham este glycol.

Ngoai ra, d& diéu ché pfopylen glycol mono metyl ete axetat (PMA) trong
sb céc este glycol, phan tng este hoa propylen glycol mono metyl ete (PM) va axit
axetic (AA) xdy ra khi c6 mit chit xtic tac axit ddng thé. Tuy nhién, do chinh phén
ting este hoa 1a phan tng cin bang, mirc do chuyén héa c6 thé dat dugc s& bi gidi

han bai di€u kién van hanh.

Trong truong hop nay, dé lam tang tdc do chuyén héa cia phan ng, nhiét
d6 van hanh cua thiét bi phan ung va cot chung cét cin tdng 1én. Ngoai ra, do dic
tinh n mon & nhiét do cao ddi vé6i vat liéu & gan didm so6i (118°C) cua axit axetic
(AA), thong thudng, lugng AA dugce giam di bang cach bo sung lugng du PM.

Tuy nhién, trong trudng hop bd sung luong du propylen glycol mono metyl

ete (PM), ngoai hién tuong ddng soi tdi thiéu cua propylen glycol mono metyl ete

axetat (PMA) va nudc, s& xay ra hién tuong dong soi tdi thiéu cua propylen glycol
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mono metyl ete (PM) khong chuyén héa va nuéc, nén tao ra ranh gi¢i chung ct, va
¢6 sy ton hao propylen glycol mono metyl ete axetat (PMA) va propylen glycol
mono metyl ete (PM) trong phén trén cua cot chung cit. Do do, cong nghé chung
cit ddng s6i @& thu hoi propylen glycol mono metyl ete axetat (PMA) trong cot
chung cét va tach san phdm phu 14 nuéc dugce sir dung, nhung c6 van dé 1a qua trinh
thu hdi PMA tinh khiét va qua trinh tach chit khong phan ung va nudc trong cac

budc sau d6 1a phire tap.

Tai liéu patent

Tai liéu patent 1: patent My sb 4544453

Tai liéu patent 2: patent M§ sb 5618973

Tai liéu patent 3: patent My s6 US 6323362 B1

Tai liéu patent 4: patent M§ s6 2005-0090686 A1

Tai liéu patent 5: patent Han Qudc s6 KR 10-2000-0060027 A
Bin chit k§ thuit ciia sing ché

Muc dich ctia sang ché 1a dé xudt phuong phap didu ché este glycol ¢c6 thé
dung trong linh vuc dién tir c6 thé lam tang tdc d6 chuyén hoa cua ete glycol trong
diéu kién nhiét do va ap suit thip bang cach st dung thiét bi phan tng va cot chung
ct phan Gng, ngin chin sy tao ra hién tugng déng s6i toi thiéu cua ete glycol va
nuéc, va don gian héa qué trinh tich sau d6 ma khong can thiét bi chung cét dong

sdi riéng biét (thiét bi ling gan va thiét bj bd sung/thu hdi dung mdi ddng soi).

Mot muc dich khac ctia sang ché 1a dé xudt phuong phap diéu ché este

glycol c6 d6 tinh khiét cao c6 thé dung trong linh vuc dién tir c6 thé ngin chén su
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tao ra tap chdt bang cach 1am giam lugng bd sung cla ete glycol va tach axit

carboxylic trong diéu kién ap suét bang hodc cao hon ap suét khi quyén.
Cu thé, phuong phap diéu ché este glycol bao gdm céc bude:

cho ete glycol va axit carboxylic phan Gng véi nhau bang cach str dung thiét

bi phan trng thir nhét va cot chung cAt thir nhét;

tao ra chit khong phan tng va nudc duge tao ra ¢ phan trén cua cot chung
cAt thir nhit va tao ra este glycol chira axit carboxylic khong phan tng va tap chit &

phan dudi cua no;

tach chat khong phan tng va nudc duge tao ra bing cach si dung cdt chung
cét thir hai va tai tudn hoan chét khéng phan mg vao thiét bi phan ung thr nhat

hodc ¢t chung cét thir nhat; va

tach axit carboxylic khong phan tmg dugc tao ra trong phin dudi cua cot

chung cit thu nhét bang cach st dung cot chung cét thir ba trong diéu kién gia ap,

trong d6 lugng axit carboxylic duge dua vao thiét bi phan ung thir nhét la
lwong du so véi sb mol ete glycol, va cot chung cit thir nhét 12 cot chung cét phan
ung.
Hiéu qua ciia sang ché

Vi phuong phap diéu ché este glycol theo sang ché, tdc do chuyén hoéa cua
chét phan tmg & nhiét do va ap suét van hanh thip c6 thé tang 1én, lugng hdi luu co

thé giam dang k&, va luong tap chit tao ra c6 thé giam di ngay ca trong diéu kién

phéan tng €m diu.
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Trong phuong phap diéu ché este glycol theo sing ché, qué trinh tich &
budc tach sau d6 c6 thé duge don gian héa nhd bd sung lugng du axit carboxylic
nén hién tuong ddng sdi cua ete glycol va nude tao ra khong xay ra, va cé thé thu
duoc este glycol c6 do tinh khiét cao c6 thé ding trong linh vuc dién tir bang cach

tach d& dang axit carboxylic bang cot durge van hanh trong diéu kién gia ap.
M5 ta vin tit cAc hinh v&

Céc muc dich, dau hiéu va vu diém néu trén va cac muc dich, dau hiéu va
uu diém khéc cia sdng ché s& trd nén rd rang tir phan mo ta cac phuong an dugc uu

- tién sau ddy dua vao céc hinh vé& kém theo, trong do:
Fig.1 1a hinh v& thé hién phwong phap didu ché este glycol theo sang ché; va

Fig.2 14 hinh v& thé hién c6t chung cit phan tng c6 nap chét xuc tac theo

sang ché.
Céac ky hiéu chi dan thé hién céc by phén chinh trén hinh vé:
1: nguyén li€u ete glycol
2: nguyén li€u axit carboxylic
3: dong chét di ra tir thiét bi phan tmng
4: chit khong phan g va nudc
5: este glycol dang thd va tap chét
6: axit carboxylic khong phan ng
7: nude thai

8: axit carboxylic tai tudn hoan
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9: este glycol chira lugng nho tap chét
10: PMA loai dung trong nganh dién tir
11: san phdm ning
R-100 : thiét bi phan (g thir nhit
V-100 : c6t chung cAt thir nhit
V-200 : ¢t chung cét thir hai
V-300 : c6t chung ct thir ba
V-400 : cot chung cét thir tu

MO ta chi tiét sing ché

Sau day, sang ché s& dugc md ta chi tibt bang cac phuong an 1am vi du va
cac hinh v&, nhung ching dugc dua ra chi dé 1am vi dy minh hoa. Trong khi do,
chuyén gia trong linh vuc nay s& thiy ro rang sang ché khong chi gi6i han & cac
diéu kién thuc hién qua trinh duoc goi y trong cac phwong 4n 1am vi du sau didy ma
cac didu kién thyuc hién qué trinh ¢6 thé duoc chon tity y mién 1a dat duge muc dich

cta sang che.

0 day, néu khong duge dinh nghia theo cach khéc, cac thuat ngtt khoa hoc
va k¥ thuat st dung trong ban md ta sang ché c6 nghia théng thuong ma chuyén gia
trong linh vire ctia sang ché da hiéu 13, va ndi dung md ta chirc ning va két céu da
biét 1am cho sang ché khong rd rang s& dugc loai bd trong phdn mé ta sau day va

cac hinh vé kém theo.

Sang ché dé cap dén phwong phép diéu ché este glycol bao gdm cac bude:

cho ete glycol va axit carboxylic phan ng v&i nhau bang cach st dung thiét bi phan
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tng thir nhit va cdt chung ct thir nhét; thu hdi chat khong phan I'Ihg va nudce tao ra
& phén trén ctia cot chung cit thi nhit va thu hoi este glycol chtra axit carboxylic
khong phéan mg va tap chit & phan dudi ctia cot nay; tich chét khong phan tng va
nudce tao ra bang cach st dung cdt chung cét thir hai va tai tudn hoan chét khong
phan tmg vao thiét bi phan tmg thir nhét hodc cot chung cit thir nhét; va tach axit
carboxylic khong phan tmg thu hdi duoc & phin dudi cta cdt chung cét thr nhét
bing céch sir dung cdt chung cit thir ba trong didu kién gia ap, trong dé lugng axit
carboxylic dua vao thiét bi phan ung thir nhat 1a luong du so vé6i sb mol ete glycol,

va cOt chung cét thir nhat 1a cot chung cét phan ung.

Phan ung este hoa ete glycol va axit carboxylic theo sang ché la phan g
cin bang, va t6t hon néu 1am ting téc do chuyén hoa ciia thiét bi phan tmg cho

trude trude khi dua ete glycol va axit carboxylic vao c¢ot chung cét phan Gng.

Phan ing sau diy 1a phan tng este hoa cua propylen glycol mono metyl ete

(PM) 12 mot vi du vé ete glycol, va axit axetic (AA) 1a mot vi du vé axit carboxylic.

So dd phan ung (1)

Phan ting este héa theo sang ché co thé dat t6i trang thai can bang trudc khi

céc chét phan (mg duge dua vao cot chung cit thir nhat V-100.

Ngoai ra, khong can bo sung chat xic tac cho dén khi chat xuc tac hét tudi
tho clia né nho st dung chat xic tac dj the, c6 thé bd tri thiét bi phéan Gng va cot
chung cat phan tmg st dung vét liéu c6 do bén an mon thdp & budc sau do, va

khong can thiét bi trung hoa riéng biét dé loai bo chat xuc tac con lai.
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Ngoai ra, so véi truong hop st dung chit xuc tic ddng thé, phuong phép
néu trén c6 thé duge thue hién & nhiét do thap va luong tap chét tao ra c6 thé dugc

giam dén muc toi thiéu.

Trong phuong phéap diéu ché este glycol theo sang ché, cot chung cét thir
nhét V-100 ¢6 thé bao gdm tit ca cac loai cot chung cit phan tung c6 thé thu hdi
chét khong phan (mg va nudce tao ra & phan trén ciia né va thu hdi este glycol chura
axit carboxylic khdng phan ung va tap chit & phan duéi cia n6 trong khi cho ete

glycol va axit carboxylic di qua thiét bi phan tmg thir nhat R-100 phan tmg vé6i nhau.

Tirc 1a trong phuong phap diéu ché este glycol theo sang ché, cot chung cét
thir nhit V-100 c6 thé 12 cot chung cét phan tmg dé thu hdi chat khong phan tng va
nudce tao ra & phan trén cta né va thu hdi este glycol chira axit carboxylic khong

phén rng va tap chat & phan dudi cta né.

Pé 1am vi du khong lam gi6i han pham vi sang ché, cot chung cét thir nhat
V-100 c6 thé 14 cot chung cét phan tng c6 tt ca céc kiéu dong goi 6 thé nap chét
vao cdt nhur déng gbi cb céu truc, déng goi thanh kién va kiéu tuong tu, dudi dang
cot ¢6 nap chét xic tac, d thuc hién ddng thoi qua trinh phan Ung va tach nhu thé

hién trén Fig.2.

Cu thé hon, nhu thé hién trén Fig.2, trong c{t chung cét thtr nhét V-100,
phan g c6 thé xay ra trong viing phan tng c6 nap chit xuc tac, va ddng thoi, qua
trinh tach san phdm va chit khong phan ting c6 thé xay ra & vung tinh ct va vung

cat phan nhe nam trén va dudi ving phan ung.

N6i chung, do phan ting este hoa dé tao ra este glycol 1a phan {mg can bing
nhu trén So @b phan mg (1) nén c6 sy gidi han tdc do chuyén hoéa cén dat dugc

trong diéu kién phan tng.
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Tuy nhién, trong ¢t chung cit thir nhat V-100 theo sang ché, ngay khi san
phim dugc tao ra, sin phdm nay dugc tach boi cot chung cét, nén 4p suét riéng
phén ctia san phim trong viing phan tng gidm di. Do do, tdc d6 tao san phdm c6 thé
tang 1én theo nguyén 1y Le Chatelier nén téc do phan tng c¢6 thé ting dén mirc toi

da.

Trong trudng hop nay, néu coi chit phan tmg ete glycol 1a chét phan ung

lam gidi han thi toc d§ chuyen hoéa c6 thé duoc xac dinh nhu sau.

Tbng tdc dd chuyén hoa cia ete glycol (%) = [Lugng ete glycol dua vao
thiét bi phan tmg — Luong ete glycol théo ra tir cot chung cét phan ung]/ [Luong ete

glycol dua vao thiét bi phan tng] x 100
Céng thire (1)

Trong phuong phap diéu ché este glycol cua sang ché, do téc do chuyén héa
ete glycol ting 1én, lugng ete glycol tai tudn hoan giam di dang ké, nho dé c6 thé

diéu chinh mét cach hiéu qua luong nguyén lidu nap vao.

Ngoai ra, do tbc d6 chuyén hoa ting 1én, luong tén hao ete glycol trong
phén trén ctia cot chung cét thir nhit V-100 giam di, nén khong xay ra hién tugng

dong s6i t0i thiéu cua ete glycol khong chuyén hda va nude tao ra.

Do d6, su tén hao este glycol trong phan trén cua cot chung cét thir nhét V-
100 c6 thé giam dén mirc tdi thiéu. P& lam vi du khong 1am gi6i han pham vi sang
ché, ty 18 este glycol bi tdn hao trong phan trén vai este glycol tao ra tr cot chung
cét thir nhat V-100 c6 thé 16n hon 0% trong lugng nhung nhod hon hodc bang 1,0%
trong lwong, t6t hon 13 16n hon 0% trong lugng nhung nhé hon hoic bing 0,5%

trong luong.

-10-
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Ngoai ra, este glycol chira axit carboxylic khong phan tng va tap chit c6 thé

duogc thu hdi & phan dudi cia cot chung ct thir nhat V-100 theo sang ché.

Céc chét khac trir este glycol, 1a san phim mong mudn theo sang ché, ¢6 thé
chira trong tap chét. P& lam vi du khong 1am gi6i han pham vi sang ché, kim loai c6

thé chira trong tap chit.

Pé 1am vi du khong 1am giéi han pham vi sang ché, luong tap chét c6 trong
este glycol thu hdi duoc trong phin dudi ctia cdt chung cét thir nhat V-100 c6 thé
16n hon 0% trong lugng nhung nho hon hodc béng 1,0% trong lugng, t6t hon 1a 1on
hon 0% trong lwgng nhung nhé hon hoic bing 0,5% trong lwgng, nhung sang ché

khong chi gidi han & do.

Trong phuong phap diéu ché este glycol theo sang ché, khong cin dung moi
ddng soi hodc thiét bi chung cit ddng sbi riéng biét, va khong can thuc hién qué
trinh tach sau d6 dé thu hdi ete glycol khéng chuyén héa va dung moi dong sbi nhor
lam giam dén mirc t6i thiéu luong ete glycol trong chit khéng phan ung thu hdi
dugc trong phén trén ciia cot chung cét thir nhat V-100 dé khong xay ra hién tuong

dong s0i toi thi€u ciia nude tao ra va ete glycol.

Ngoai ra, chit khong phan tng va nude tao ra c¢6 thé duoc tach bang cach str
dung c6t chung cét thir hai V-200, va chit khong phéan tmg tach ra tir cot chung cét
thtt hai V-200 c6 thé dugc téi tudn hoan vao thiét bi phan Gmg thir nhat R-100 hoic

cot chung cét thir nhat V-100.

Phén 16n chét khong phan tng dugc tai tudn hoan vao thiét bi phén Gng thu

nhét R-100 14 axit carboxylic, va lwong vét ete glycol c6 thé c6 mit trong do.

Axit carboxylic tai tudn hoan c6 thé phan tng véi ete glycol trong thiét bi

phén ting thir nhit R-100 va ¢dt chung cit thir nhit V-100 dé thu duoc este glycol.

-11-
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Axit carboxylic khong phan tng théo ra tir phin dudi ctia cot chung cét thir
nhit V-100 theo sang ché tic dung nhu chét lam gii han trong qua trinh didu ché
este glycol c6 d6 tinh khiét cao c6 thé ding trong nganh dién tt, va dé tach axit

carboxylic khdng phan ing nay, cft chung cét riéng biét c6 thé duoc bd tri.

N6i chung, d& tach hai chét c6 diém so6i gan bang nhau, chi trong trudong hop
qué trinh chung cit duoc thuc hién dudi ap suét giam, su khac nhau vé kha ning
bay hoi twong dbi c6 thé ting 1én, nén qua trinh tach c¢6 thé duoc thuc hién d& dang.
Tuy nhién, trong trudng hop este glycol va axit carboxylic theo sang ché, khi ap

suit tang 18n, qua trinh tach c¢6 thé duoc thuc hién dé dang hon.

Piéu kién ap suét bit ky c6 thé dugc sir dung lam diéu kién gia 4p mién la
ap suft nay 1 bang hodc cao hon 4p suét khi quyén ma & do este glycol va axit
carboxylic theo sang ché c6 thé dugc tach riéng, nhung 4p suét nay co thé dugc 4n
dinh khi tinh dén vAn @& c6 thé xay ra hién twong nhiét phén este glycol ¢ nhiét do
cao khi nhiét d6 ctia phan dudi ciia c6t chung cét thir ba V-300 tang 1én do sy tang
ap suat. Trong cot chung cat, nhiét d6 phu thudc vao ap sudt va su ting ap sudt &

dinh c{t s& lam tidng nhiét 4o & day cot.

Pé 1am vi du khéng 1am gi6i han pham vi sang ché, didu kién ap suat co thé
1a 4p sut nim trong khoang tir 1 dén 4.0bar (1-4,0 x 10°Pa), t5t hon la 1,1 dén
2,0bar (1,1-2 x 10°Pa).

Este glycol chtra axit carboxylic khong phan tmg va tap chét co thé duoc
tach bang cot chung cit thir ba V-300 theo sdng ché dé c6 thé thu duoc este glycol
c6 do tinh khiét cao c6 thé dung trong nganh dién tr, va theo sang ché, luong du
axit carboxylic c¢6 thé duoc bd sung vao thiét bi phan ing thtr nhat R-100 so vé6i s6

mol ete glycol.

-12-
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Trong truong hop phuong phap diéu ché este glycol dugc thuc hién trong
didu kién ma & d6 lugng du ete glycol dugc bd sung, ete glycol di qua thiét bi phan
tng va nudce tao ra s€ c6 hién tuong d@)ng s6i toi thiéu, va do d6 tao ra ranh gidi
chung cét ciing v&i hién tugng dong sbi tdi thidu cua este glycol va nudc tao ra, nén

¢6 thé c¢6 sy tdn hao este glycol va ete glycol & phan trén ciia ¢t chung cét.

Ngoai ra, trong trudng hop b sung luong dur axit carboxylic, van dé an mon
do axit carboxylic s& x4y ra tiiy thudc vao nhiét d6 van hanh thiét bi phan ung hoic
cOt chung cét, va c6 thé c6 kho khan trong qua trinh san xuit san phdm c6 dd tinh

khiét cao bang cach tach axit carboxylic va este glycol & qua trinh tach sau do.

Tuy nhién, trong phuong phéap diéu ché este glycol theo sang ché, co thé
ngin chin sy tao ranh gi6i chung cit bang cach lam giam dén muc téi thiéu luong
ete glycol khong phan ting di qua thiét bi phan wng thir nhit R-100 va cot chung cit
thir nhat V-100 véan hanh & nhiét do thép, va axit carboxylic khong phan tng thao ra
tir phan duéi ctia cot chung cét thir nhdt V-100 c6 thé dwoc loai bé hitu hiéu béing
cach vén hanh cft chung cit tht ba V-300 trong diéu kién gia 4p, nén ban dau co
thé bd sung luong du axit carboxylic d& diéu ché este glycol c6 d tinh khiét cao co

thé dung trong linh vuc dién tr ma khong gdy ra van dé dn mon.

Tic 13, trong phuong phéap didu ché este glycol theo sang ché, trong s céc
chit phan tmg dugc bd sung ban diu, lugng du axit carboxylic ¢6 thé dugc bd sung

so v6i sd mol ete glycol.

O day, bd sung lugng du axit carboxylic c6 nghia la khi diéu chinh ty 1€ mol
ete glycol va axit carboxylic twong ting véi cac chat phan ung dua vao thiét bi phan

ting thir nhit R-100, s6 mol axit carboxylic 1a cao hon sé mol ete glycol.
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Pé 1am vi du khong 1am gidi han pham vi sang ché, trong phuong phéap diéu
ché este glycol, lvgng axit carboxylic bd sung vao co6 thé nam trong khoang tir 1,01

dén 1,5 mol, tdt hon 1a 1,1 dén 1,3 mol cho 1 mol ete glycol.

Céc tap chét c6 thé c6 mit trong este glycol di qua cdt chung cat thur ba
V-300 theo sang ché, va dé loai bo cac tap chét nay, cdt chung cat thur tu V-400 co

thé duge bd tri.

Cot chung cit thir tu V-400 theo sang ché c6 thé bao gdm tét ca cac loai cot

chung ct diing dé tach este glycol tinh khiét ra khoi tap chat c6 trong este glycol.

Vi du, ¢t chung cét thir tr V-400 theo sang ché c6 thé tach este glycol tinh

khi€t & phan trén cua c{t va tach tap chat ning & phan dudi cia né.

Trong phuwong phép diu ché este glycol tir ete glycol va axit carboxylic
theo sang ché, ete glycol bao gdm tit ca céc ete glycol c6 thé dat duoc muc dich ctia

sang che.

Vi du khong lam giéi han pham vi sang ché vé ete glycol theo sang ché c6
thé bao gdm etylen glycol monobutyl ete, etylen glycol monoetyl ete, dietylen

glycol mono butyl ete, hodc ete tuong tu.

Theo mot vi du cu thé hon, trong phuong phap didu ché este glycol, ete

glycol ¢6 thé 1a propylen glycol monometyl ete (PM).

Trong phuong phép diéu ché este glycol tir ete glycol va axit carboxylic
theo sang ché, axit carboxylic c6 thé bao gdm tit ca cac axit carboxylic co thé tao ra

este glycol theo sang ché.

Vi du khong lam gi6i han pham vi sang ché vé axit carboxylic ¢6 thé bao

gdm axit propionic, axit iso-butyric, axit butyric mach thing, hodc axit tuong tu.
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Theo mot vi du cu thé hon, trong phuong phéap didu ché este glycol, axit carboxylic

c6 thé 1a axit axetic (AA), nhung sang ché khong chi gidi han & dé.

Tic 1a trong truong hop trong d6 ete glycol theo sdng ché 1a propylen glycol
monometyl ete (PM) va axit carboxylic la axit axetic (AA), este glycol thu dugc co

thé 1a propylen glycol monometyl ete axetat (PMA).

Propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) nhu dugc mé ta & trén cé thé
diéu ché dugc tir thiét bi phan tng thir nhit va cac cot chung cét tir cot thir nhéat dén
cot thtr tu va 1a propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) ¢ do tinh khiét cao

6 thé dung trong linh vuc dién tr, c6 ham luong axit axetic (AA) thép.

Luong axit axetic (AA) dé didu ché propylen glycol monometyl ete axetat
(PMA) c¢6 thé ding trong linh vuc dién tir 6 thé nhé hon hogc bang 200ppm. Theo
sang ché, lwgng nay c6 thé 1a 200ppm theo trong lugng hodc tdt hon 1a nhd hon
hodc biang 20ppm theo trong lugng. Trong trudng hop cua sang ché, ngay ca khi
lugng du axit axetic (AA) dugc st dung, lugng axit axetic (AA) c6 thé giam t6i
murc nhé hon hodc bang 200ppm theo trong lwong, tdt hon 1a nhd hon hoic bing
20ppm theo trong lwong trong diéu kién gia 4p bing cach tim ra diéu kién van hanh
cot thich hop dé tach propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit axetic

(AA) ra khéi nhau.

Ngoai ra, trong propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) thu dugc theo
sang ché, luong propylen glycol monometyl ete c6 th& nhd hon hodc bang 0,1%
trong lugng, t6t hon 1a nhd hon hodc bing 0,05% trong luong, va luong kim loai ¢o

thé nho hon hoic bang 20ppb, t6t hon 1a nhé hon hodic bing 10ppb.

Nhiét d6 phan (mg ciia thiét bi phan @ng thtr nhit R-100 theo sang ché c6

thé bao gdm tit ca cac didu kién nhiét dd thép ma ¢ do khong xay ra hién tuong dn
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mon bdi axit carboxylic, nhung tét hon néu nhiét do phan tmg co6 thé nim trong

khoang tir 60 dén 90°C, va tét hon nita 1a tir 70 dén 80°C.

Trong phuong phap diéu ché este glycol theo sang ché, diéu kién nhiét do
ctia phan dudi ciia cot chung cat thir nhat V-100 va diéu kién ap suét ctia phan trén
cia né c6 thé bao gém tt ca cac diéu kién nhiét do va ap sudt dé diéu ché este

glycol theo sang ché.

Pé 1am vi dy khéng 1am gi6i han pham vi sang ché, trong phuong phap diéu
ché este glycol, nhiét d6 ctia phin du6i ctia cot chung cét thir nhat V-100 theo sang
ché c6 thé nim trong khoang tir 80 dén 110°C, t6t hon 1a 90 dén 100°C, va ap suét
ctia phan trén cta nd c6 thé nim trong khoang tir 0,13 dén 0,27bar (0,13-0,27 x

10°Pa), tét hon 1a tir 0,13 dén 0,2bar (0,13-0,2 x 10°Pa).
Vi du the hién sang ché

Sau ddy, mic du cac vi du d¢ md ta chi ti€t hon sang ché s& duoc dua ra,
sang ch€ khong chi gidi han & cac Vi du sau ddy ma sang ché bao gom cac phuong

&n dugc suy ra dé dang boi ngudi c6 trinh do trung binh trong linh vuc nay.

Vi du 1. Téng téc d6 chuyén hoa phu thudc vao ty 1€ mol PM:AA trong

trwong hop st dung thiét bi phan tng thtr nhét va cot chung cét thir nhit

Propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) dugc tron 1an & ty
1¢ mol 1:1,3 va dugc st dung 1am nguyén liéu. Trong truomg hop diu tién cho
propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) phan ing v6i nhau trong
thiét bi phan tng kiéu ting cb dinh (FBR), 52,14% propylen glycol monometyl ete
(PM) dugc chuyén hoa thanh propylen glycol monometyl ete axetat (PMA). Luc
nay, san phém tao ra dugc bd sung lién tuc vao cot chung cit thir nhat dung lam ¢t

chung cét phan tmg c6 nap chét xuc tac & phan gitra cia cot chung cit nay. Trong
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truong hgp nay, nguyén liéu dugce bd sung lién tuc & diéu kién van hanh cia cot
chung cét thir nhit ma & d6 4ap sudt cua phan trén cia cot dugc duy tri &
0,173319bar (0,173319 x lOsPa), va nhiét 4o o phén dudi cua cot dugce duy tri &
98°C. Ty 1é hdi luu trong phén trén cta cdt thé hién trén Fig.2 dugc duy tri & muc
1,6. San phim dugc phan tich bing cach str dung phuong phép sic ky khi, va két
qua 1a tbc d6 chuyén hoa cua propylen glycol monometyl ete (PM) thanh propylen

glycol monometyl ete axetat (PMA) 1a 16n hon hodc bang 99,9%.

Vi du 2. Téng tbc dd chuyén hoa phu thudc vao ty 16 mol PM:AA trong

truomg hop str dung thiét bi phan tng thir nhit va cot chung cét thu nhét

Propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) dugc tron 1an & ty
1¢ mol 1:1,18 va dugc st dung lam nguyén liéu. Trong trudng hop dau tién cho
propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) phan Urng véi nhau trong
thiét bj phan tmg kiéu ting c¢b dinh (FBR), 49,42% propylen glycol monometyl ete
(PM) dugc chuyén héa thanh propylen glycol monometyl ete asetat (PMA). Luc
ndy, san phdm tao ra dugc bd sung lién tuc vao cdt chung cét thir nhét dung lam cot
chung cit phan tng c6 nap chét xuc tac & phin gitra cta cot chung cit. Trong
truong hgp nay, nguyén li€u duogc bd sung lién tuc & diéu kién van hanh cta cot
chung cét thir nhat & d6 4p sudt cia phén trén cia cot duoc duy tri & 0,173319bar
(0,173319 x IOSPa), va nhiét 46 & phﬁn duéi cia cot duge duy tri & 98°C. Ty 1é hoi
luu trong phén trén cta cot thé hién trén Fig.2 duoc duy tri & 2,0. San pham duoc
phan tich bing cach st dung phwong phép séc ky khi, va két qua la ngay ca khi ty 1é
céc nguyén liéu giam di trong thiét bi phan ung kiéu tdng ¢ dinh (FBR), téc do
chuyén héa ciia propylen glycol monometyl ete (PM) thanh propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA) 1a 16n hon hoic bang 99,9%.
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Vi du so sanh 1. Téng tbc do chuyén héa phu thudc vao ty 1€ mol PM:AA

trong trudng hop chi sir dung thiét bi phan tng kiéu ting cb dinh

Propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) dugc trdn 1an & ty
16 mol 1:1,3 va dugc bd sung lién tyc vao thiét bi phéan Ung kiéu téng c¢d dinh (FBR)
trong Vi du 1. San phdm dugc phén tich bang cach str dung phwong phap sic ky khi,
va két qua 13 téc do chuyén hoa cta propylen glycol monometyl ete (PM) thanh

propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) chi bang 52,14%.

Vi du so sénh 2. Téng tdc d6 chuyén héa phu thudc vao ty 1€ mol PM:AA

trong trudng hop chi st dung thiét bi phan tng kiéu tang c¢d dinh

Propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) dugc trdn 1an & ty
1¢ mol 1:1,18 va dugc bd sung lién tuc vao thiét bi phan ting kiéu témg c¢d dinh
(FBR) trong Vi du 2. San phdm dugc phén tich bang cach sir dung phuong phép sic
ky khi, va két qua 1a téc @6 chuyén héa cia propylen glycol monometyl ete (PM)

thanh propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) chi bang 49,42%.
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Bang 1

Tbc d6 chuyén hoa ca ete glycol qua thiét bi phan Gmg va cot chung ct phan tng

. 1 TO? d9 chuyén Téc d6 chuyén héa Tdng toc do
, Ty 1€ mol hoa PM (%) o n 2o
Viduy A PM (%) trong cot |chuyén héa PM
: PM: AA trong thiét bi X 0
. chung cat phan ing (%)
phan ing

Vidul 1:1,30 52,14 >99,90 > 99,90
Vidy2 1:1,18 49,42 > 99,90 >9990 |
Viduso 1:1,30 52,14 ; 52,14

sanh 1
Viduso 1:1,18 49,42 ; 4942

sanh 2

Nhu duge thé hién trong bang 1, trong truong hop chi sit dung thiét bi phan
tg kiéu tang cb dinh (FBR), tbc 6 chuyén hoa cua ete glycol bi gioi han bsi phan
ting can bing nén khong thé chuyén hoa hoan toan thanh este glycol, nhung tong
tdc do chuyén héa c6 thé ting 1én nhd b tri thiét bi phan tmg thir nhét va ¢t chung

cAt thir nhét theo sang ché.

Vi du 3. ty 1¢ t6n hao PMA trong phén trén va luong tap chét trong PMA

trong phan duéi trong trudng hop sir dung lugng AA du

O diéu kién st dung lugng du axit axetic (AA) trong Vi du 2, thanh phan
chit trong phan trén va phan duéi ciia ¢t chung cét thir nhét duge phan tich bang
cach sir dung phuong phap sic ky khi, va két qua 1a nhu duge thé hién trong bang 2,
da khing dinh dugc rang ty 18 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) bj ton
hao trong phan trén 13 0,01% trong lwong, do tinh khiét cia propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA) tach ra trong phin dudi 1a 98,5% trong luong, va
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thanh phén con lai 1a axit axetic (AA, 1,2% trong luong) va tap chit (0,3% trong

lugng).

Vi du so sanh 3. ty 16 tdn hao PMA trong phén trén va lugng tap chét trong

PMA trong phén dudi trong trudng hop sir dung lugng PM du

Propylen glycol monometyl ete (PM) va axit axetic (AA) dugc tron lan & ty
16 mol 1,4:1 va dugc bd sung lién tuc vao thiét bi phan ung thu nhét trong Vi du 3.
San pham ciia thiét bi phan tng thir nhit duoc dua vao cot chung cit thir nhét, va
trong san phim di qua thiét bj phan tmg thir nhét va cot chung cét thir nhét, téng toc
d6 chuyén hoa tinh theo axit axetic (AA) 14 16n hon hoic bing 98%. Trong truong
hop nay, didu kién van hanh cta c6t chung cit thir nhét la gidng nhu trong Vi du 3.
Thanh phan chét trong phan trén va phin dudi cia cot chung cét thtr nhét dugc
phan tich bang cach sir dung phuong phép sic ky khi, va két qua la nhu duge thé
hién trong bang 2, dd khing dinh dwgc ring ty 1¢ tdn hao propylen glycol
monometyl ete axetat (PMA) trong phén trén 1a 7,0% trong luong, do tinh khiét cua
propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) tach ra trong phan dudi 1a 96,1%
trong lugng, va thanh phin con lai 13 axit axetic (AA, 1,4% trong luong), propylen

glycol monometyl ete (PM, 0,1% trong lugng) va tap chat (2,4% trong luong).
Béang 2

Ty 16 tén hao PMA trong phén trén va lwong tap chét trong PMA trong phan dudi

phu thudc vao ty 1€ mol PM/AA

Téne téc d6 Ty 1é ton hao Luong tap chat (%
Vi du Ty 1€ mol chug én hoa PMA (% trong | trong luong) trong
; PM : AA %y) luong) trong phin| PMA trong phin
° trén dudi
Vidu3 1:1,18 99.9 0,01 0,3

-20-



22340

Vi du so sanh

3 1,4:1 98,0 7,0 2,4

Nhu duoc thé hién trong bang 2, c6 thé thay ring trong truong hop bd sung
luong du axit axetic (AA) vao thiét bi phan tng thir nhét theo sang ché so vai sb
mol propylen glycol monometyl ete (PM), ty 1€ tén hao propylen glycol monometyl
ete axetat (PMA) trong phén trén cua cdt chung c4t thir nhét giam di, va luong tap
chat trong propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) thu hdi dugc trong phén

dudi ctia cot chung cét thir nhit giam di.

Vi du 4. Lugng AA trong este glycol phu thude vao diéu kién gia 4p cta cot

chung cét thir ba

Nguyén liéu trong d6 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit
axetic (AA) duoc tron 14n & ty 18 mol 95:5 dugc tach trong diéu kién ap suit 1,1bar
(1,1 x IOSPa). Lic nay, nhiét do & ph?m dudi cda cdt chung cit thu ba duoc duy tri
& 150°C, va ty 1& hdi luu trong phan trén ciia n6 dugc duy tri & 65,0. Thanh phan
chét trong phin dudi cia ¢t duge phan tich biang cach sir dung phuong phép sic ky
khi, va két qua la da khang dinh duoc ring luong axit axetic (AA) trong propylen

glycol monometyl ete axetat (PMA) 1a 20ppm theo trong lugng.

Vi du 5. Lugng AA trong este glycol phu thudc vao diéu kién gia ap cua cot

chung cét th ba

Nguyén li€u trong d6 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit
axetic (AA) dugc tron 14n & ty 1€ mol 95:5 duogc tach trong diéu kién ép suét la
2,0bar (2,0 x 105Pa). Luc nay, nhiét do & phén dudi cta cot dugce duy tri ¢ 172°C,
va ty 18 hoi Iuu trong phén trén cia n6 duoc duy tri & 33,0. Thanh phan chét trong

phin dudi ctia cot duge phan tich bing cach st dung phuong phap sic ky khi, va
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két qua 1a khong quan sat dugc lugng axit axetic (AA) trong propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA).

Vi du 6. Lugng AA trong este glycol phu thudc vao diéu kién gia ap cta cot

chung cét thir ba

Nguyén li€u trong d6 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit
axetic (AA) duoc tron 13n & ty 16 mol 95:5 duoc tach trong diéu kién ap suit bang
4,0bar (4,0 x 10° Pa). Luc nay, nhiét do & phén dudi cua cot duge duy tri & 200°C,
va ty 18 hdi Iuu trong phén trén cta né duge duy tri & 30,0. Tharh phan chit trong
phin dudi ctia cot dugc phan tich bing cach st dung phuong phap sic ky khi, va
két qua 1a khong quan sat dugc luong axit axetic (AA) trong propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA).

Vi du so sénh 4. Lugng AA trong este glycol phu thudc vao diéu kién gia ap

ctia ¢t chung cét thir ba

Nguyén li¢u trong d6 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit
axetic (AA) dugc tron 1dn & ty 1€ mol 95:5 dugc tach trong didu kién ap suit bang
0,5bar (0,5 x 105Pa). Lic nay, nhiét d6 & ph?m dudi cua cot duge duy tri & 128°C,
va ty 18 hdi luu trong phan trén cta nd dugc duy tri & 85,0. Thanh phén chét trong
phin duéi cia cot duoc phan tich bing cach sir dung phuong phap sic ky khi, va
két qua 1a da khing dinh duoc ring lugng axit axetic (AA) trong propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA) 1a 95ppm theo trong luong.

Vi du so sanh 5. Lugng AA trong este glycol phu thudce vao diéu kién gia ap

clia cOt chung cét thir ba

Nguyén li¢u trong d6 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) va axit

axetic (AA) dugce tron 18n & ty 1€ mol 95:5 duoc tach trong diéu kién ap suit bing
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0,3bar (0,3 x IOSPa). Luc nay, nhiét 4o & phé‘m dudi cua cot duge duy tri & 116°C,
va ty 18 hdi luu trong phin trén ctia né duoc duy tri & 120,0. Thanh phén chét trong
phin duéi ctia cot dugc phan tich bing cach sit dung phuong phap sic ky khi, va
két qua 14 da khing dinh dugc rang lugng axit axetic (AA) trong propylen glycol

monometyl ete axetat (PMA) 1a 323ppm theo trong lugng.
Béng 3

Ty 1& hodi luu va lugng AA trong PMA phu thudc vao diéu kiéa ap sudt cua cot

chung cét thir ba

Ty 1€ mol Diéu kién ap | Ty 1€ hdi luu trong Lugng AA

Vidu PMA : AA suét (bar) phén trén cta cot trong PMA
Vi du 4 95:5 1,1 65,0 20ppm theo
trong luong
Vidu 5 95:5 2 33,0 -
Vidu6 95:5 4 30,0 -
Vi du so sénh 95 -5 0.5 85.0 95ppm theo
4 trong luong
Vi du so sanh 95 -5 0.3 120.0 323ppm theo
5 trong luong

Nhu duge thé hién trong bang 3, trong cac trudong hop vén hanh & didu kién
ap sudt ma & d6 ap sudt ciia ot chung cét thir ba theo sdng ché bing hodc cao hon
ap suat khi quyén, do luong axit axetic (AA) trong propylen glycol monometyl ete
axetat (PMA) tuong ung v6i san pham 1a thdp nén c6 thé didu ché mot cach hi¢u
qua PMA c6 thé dung trong linh vuc dién tir, va ty 1& hdi luu cta chit duoc hdi luu

tir phan trén cta ¢t qua bd ngung tu ¢ thé giam di.

Qua céc vi du va vi du so sdnh néu trén, c6 thé hiéu rang trong phuong phép

diéu ché este glycol theo sang ché, hiéu sudt chuyén hoa ete glycol ¢6 thé 16n hon
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hozic bang 99,9% ngay ca khi ty 1& mol cua nguyén liéu thip, nén luong tai tuan
hoan giam di mot phan ba hoic it hon so véi phuong phip didu ché PMA da biét
khong sir dung cong nghé chung cit phan tng, nén phuong phép theo sang ché c6
wu didm 14 kich thude thiét bi va mirc sir dung thiét bi ¢6 thé giam di nhu dugc thé

hién trong bang 4.
Béang 4

So sanh tdng tdc d6 chuyén hoa phu thude vao lwong tai tuan hoan

Téne toc db chuvén Tinh theo lugng tai tue‘“m‘
Phuong phéap Ty 1€ mol AA:PM g héa ((',/) YN hoan theo phuong phép dicu
° ché PMA theo sang ché i
Phuong phap diéu ‘
ché PMA theo sang 1:1,18 99,90 1 lan
ché
Phuong phap diéu . o 5
ché PMA d3 biét 1:1,18 90,00 (gia thiet) 3.3 lan

Ngoai ra, trong trudong hop stir dung lugng du axit axetic (AA), ty 1é tén hao
propylen glycol monometyl ete axetat (PMA) c6 thé giam dén murc t6i thiéu trong
mdi trudng axit hon, va lwong tap chat c6 thé giam di so vé6i phuong phap da biét
nho st dung lugng du ete glycol. Ngay ca khi ty 1é mol ctia chit phan tng dugce bd
sung du la thap, tong téc do chuyén héa co thé ting l1én, luong propylen glycol
monometyl ete (PM) khéng chuyén hoa c6 thé giam dén murc tdi thiéu, va ty 1€ su
dung propylen glycol monometyl ete (PM) dit tién c6 thé tang t&i mue i da, nén

diéu kién van hanh kinh té c6 thé dugc thiét 1ap.

Ngoai ra, lugng axit axetic (AA) trong propylen glycol monometyl ete
axetat (PMA) trong phan duéi ctia cot c6 thé di thoa méan didu kién gi6i han dé
diéu ché PMA c6 thé dung trong linh vuc dién tir theo sang ché nho diéu kién tach

gia ap trong cdt chung cét thi ba.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phap diéu ché este glycol bao gbm céc budc:

cho ete glycol va axit carboxylic phan ing voi nhau bang cach sir dung thiét

bi phan Ung th nhét va cot chung cit thtr nhét;

tao ra chit khoéng phan tng va nudc duoc tao ra & phin trén cua cot chung
cét thir nhit va tao ra este glycol chira axit carboxylic khong phan g va tap chat ¢

phén dudi cua né;

tach chit khong phan mg va nude dugc tao ra bang cach st dung cot chung
cat thir hai va tai tudn hoan chit khong phan tmg vao thiét bi phan tng thir nhét

hodic cot chung cét thir nhat; va

tach axit carboxylic khong phan tmg dwgc tao ra trong phan duédi cia cot

chung cét thir nhét bang cach st dung cot chung cét thit ba trong didu kién gia ap,

trong d6 lugng axit carboxylic duge dwa vao thiét bj phan ung thir nhit 12
lugng du so véi s6 mol ete glycol, va c6t chung cét thir nhit 1a cot chung cit phan

ung.

2. Phuong phép theo diém 1, trong do6 ty 18 este glycol bi tdn hao trong phdn trén
v6i este glycol thu duge tir cot chung cit thu nhét 13 16n hon 0% trong luong nhung

nho hon hoic bang 1,0% trong luong.

3. Phuong phap theo diém 1, trong d6 nhiét do cua phan dudi ctia cot chung cét thir
nhit nim trong khoang tir 80 dén 110°C, va ap sudt trong phén trén ciia n6 ndm

trong khoang tir 0,13 dén 0,27bar (0,13-0,27 x 10° Pa).
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4. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ham lugng tap chét c6 trong este glycol tach
ra tir phdn dudi ciia cot chung cit thtr nhét 13 16n hon 0% trong lwong nhung nho

hon hodc bang 1,0% trong lugng.

5. Phwong phép theo diém 1, trong d6 luong axit carboxylic bd sung vao nim trong

khoang tir 1,01 dén 1,5 mol trén 1 mol ete glycol.

6. Phuong phap theo diém 1, trong d6 thiét bi phan Gmg thir nhit 1a thiét bi phan

tmg kiéu tdng ¢ dinh dugc nap chét xuc tac di thé.

7. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhiét do phan tng cia thiét bi phan tng tha

nhat nim trong khoang tir 60 dén 90°C.

8. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phwong phép nay con bao gbém budc cho
axit carboxylic khong phén ung téch ra tlr cot chung cit thir ba vao cot chung cit

thtr hai.

9. Phuong phép theo diém 8, trong d6 phuong phap nay con bao gém budc tach tap
chét c6 trong este glycol tich ra tir c¢ot chung cit thir ba bang cach sir dung cot

chung cit thir tu.

10. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac didm tir 1 dén 9, trong do ete glycol

1a propylen glycol monometyl ete (PM).

11. Phuong phap theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 9, trong dé axit

carboxylic 12 axit axetic (AA).

12. Phuong phép theo diém 9, trong do este glycol duge tach bang céach str dung cot

chung ct thi tu 14 propylen glycol monometyl ete axetat (PMA).
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13. Phuong phap theo diém 12, trong d6 lugng axit axetic (AA) c¢é trong propylen

glycol monometyl ete axetat (PMA) 14 nho hon hoic bang 20ppm theo trong luong.

14. Phuong phap theo diém 12, trong d6 trong propylen glycol monometyl ete
axetat (PMA), lugng propylen glycol monometyl ete 1 nho hon hodc bang 0,1%

trong lugng, va luong kim loai 12 nhd hon hodc bang 20ppb.

15. Phuong phap theo diém bit ky trong s cac diém tir 1 dén 9 va 12 dén 14, trong

d6 toc do chuyén hoa cua ete glycol 1a 16n hon hogc bang 99%.
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Fig.2

2%,

Ving tinh cat Hoi lwu

Vung phan ng

>

Ving cat phan nhe

V

-29-





