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(34) QUY TRINH DPIEU CHE ACROLEIN LIEN TUC

(57) Sang ché& dé cap dén quy trinh tach acrolein ra khoi khi quy trinh cua quy
trinh oxy héa propen bing oxy khong khi c6 sir dung chat xic tac di thé, trong
dé trude hét cac chat c6 nhiét do soi cao (chia axit acrylic) duge tach ra khoi khi
quy trinh bang cong doan 1am ngudi va sau d6 acrolein c¢6 do tinh khiét k§ thuat
chia ty 16 nhd cic chat c6 nhiét do soi thap dugc thu lai bang cach hap thu va
chung cit. Nho viéc bd sung vio cdc cot va cdc thiét bi trao doi nhiét trong quy
trinh x{r 1y lugng nho dung moi, nén céc oligome tao thanh dugc tach ra va xu
huéng tao bot trong c4c thiét bi hodc cdc cot duoc han ché. Theo sdng ché, dung
moi nay duogc tach ra va dugc dua trd lai dudi dang pha hifu co tai cho trong céc

quy trinh hién co6.
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Linh vire k§ thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cap dén quy trinh tach acrolein ra khoi khi quy trinh cta quy trinh
oxy hoa propen bang oxy khéng khi. Cu thé, sang ché d& cip dén quy trinh diéu ché
acrolein lién tuc bing cach tach acrolein bang cach chung cét n6 ra khéi dung dich

nudc acrolein chira pha hiru co.
Tinh trang k§y thuét céa sing ché

Trong tinh trang k¥ thudt clia sing ché, quy trinh oxy héa propen bing oxy
khong khi c6 st dung chit xuc tac di thé da dugc mod ta day du trong 4n ban gin déy
nhit ctia Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, D. Arntz et al., ban dién
truc tuyén ngay 15.04.2007, Volume 1, Wiley-VCH-Verlag und Kirk-Othmer
Encyclopedia of Chemical Technology, W. G. Etzhorn, ban dién tir truc tuyén ngay
18.12.2009, Volume 1, John Wiley and Sons Inc.

Phan tng oxy héa propen dugc tién hanh & nhiét d6 cao (300 — 400°C) va ap
sudt cao hon 4p sudt khi quyén mot chit trén cac chét xuc tac dugc didu chinh trong
céc thiét bi phan mg dang 6ng chum. Ngoai propen va khéng khi, hoi nuée va cac khi
tro khic ciing thudng dugc tron 1an vao khi nap dé gitr cho thanh phan khi nap nim
ngodi cdc gidi han danh Itra. Nhiét phan tmg thudng dugc iy ra bing mudi noéng chay
tudn hoan trong khoang tréng ngoai vo bén trong cia thiét bi phan ung dang 6ng
chim. Nhiéu chit xuc tac thich hop duge cho 13 cic hé hdn hop oxit khac nhau chta
molipden, bismut, sit, coban, niken 1am thanh phén co ban, va cac chit trg xuc tac
khéc, vi du nhu loai dugc néu trong cong bd don PCT s6 WO 2008/046843 hoic
WO 2008/104432. Nhiéu hé hdn hop oxit khac thudc loai nay c6 tac dung lam ting
hiéu sut acrolein da dugc dé cap trong nhiéu tai liéu sang ché. Ca chét xuc tac co hoat
tinh ddy du (vi du dudi dang vién hozc hinh tru rdng) 1an chét tro xuc téc (vi du nhu
céc chat xic tac c6 16p bao vé) déu duge sir dung. Thong thudng, trong tit ca cac hé
thdng phan tng, thi ngoai san pham dich 14 acrolein, phan Gng oxy hoa cling tao ra cac
sin phim phu khic nhau khic (bao gdm axit acrylic, axit axetic, formaldehyt,
axetaldehyt, ruou alylic, CO, CO,).

Pé c6 thé sir dung acrolein 1am nguyén liéu ban dau cho cac phan tng tng hop

tiép theo, thi né cin phai dugc tach ra khoi hdn hop phan tng thu duge va dugce tinh
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ché. Phuong phép co ban ciing dugce d& cip trong céc tai liéu vién din néu trén. Trudce
hét, khi phan tng phai dugc 1am lanh va sau d6 cdc hop phin c6 nhiét do sbi cao va
nuéc phai dugc tach khéi khi phan ung. Nuéde thai chira cac chat ¢6 nhiét do sdi cao
thu duge thudong duge loai bd bang nhiét. Tuy nhién, cic cach loai bé khac cling cé
thé duge sir dung. Tiép d6, acrolein dugc loc rira (duoc hép thu) ra khoi dong khi quy
trinh d4 dugc tinh ché so bd bang cach nay do viéc ngung tu s& hoan toan khong kinh
té vi ham lugng lodng va diém so6i thap. Acrolein va céc chat ¢ nhiét do so6i thip van
c6 mat dugc chung cit ra khoi dung dich hép thu thu duge. Sau d6, chét long hép thu
khong con acrolein ¢ thé dugc téi str dung dé hép thu acrolein. Nudc hodc hdn hop

chira nuréc va dung mdi hitu co thudng duoc sir dung 1am chit 1ong hip thu.

Néu cén, sau d6 acrolein c6 thé duoc chung cét tiép dé tach cac chét co nhiét
dd soéi thép ra. Qua c4c tai liéu vién din néu trén va qua nhiéu tai liéu vién din khac,
da biét ring acrolein, hodc axit acrylic, formaldehyt hodc rugu alylic, d& dang bi
polyme héa. Do dé, can phai bd sung chit lam én dinh trong vung xu ly hodc vao
chinh acrolein d& han ché xu huéng polyme hod. Vi du, hydroquinon dugc thiy 1a
thich hop cho muc dich nay, nhung nhiéu hé chét Iam 6n dinh khéc cling da dugc dé
cép. Ngay ca khi bd sung chét 1am 6n dinh, thi cling khong thé ngin ngira dugc 100%
qué trinh polyme ho4 & ving xir Iy. Cu thé, do tng suét nhiét trong qua trinh tach
acrolein ra khoi chét 16ng hép thu, nén ludn c6 mdt lugng nhé oligome dugc tao ra
ching tich tu trong chit 1ong hip thu theo thoi gian va din dén sy taora céc polyme,
sau do6 céc polyme nay s& gay tic thiét bi san xuit, dan dén can phai 1am sach cac thiét

bi nay.

DE 2263496 m6 ta quy trinh diéu ché axit acrylic va acrolein, trong d6 hdn hop
khi chira acrolein va axit acrylic thu dugce tir budc oxy hoda propen trong pha khi ¢
xtc tic duge cho di qua chét 16ng loc rira, chét 1ong nay 1a hdn hop gdm nuée va chét
1ong hitu co dé tach axit acrylic bang phuong phép chiét. Dung dich nudc/hitu co chira
axit acrylic c¢6 nhiét do sbi cao tao ra & d6 duoc tach ra dudi dang san phim day. Cu
thé, 2-etylhexanol dugc dung lam dung moi chiét hiru co c6 nhiét do s6i cao. axit
acrylic duoc tach bang chung cat ra khéi dung dich nuée/hiru co theo nhidu bude xir
Iy. Nham muc dich nay, truéc hét nuée va axit acrylic dugce chung cit ra khoi chét
1ong hitu co con lai va sau d6 chét 16ng hitu co nay dugc tai st dung lam chat 1ong loc
rira. Nhuoc diém ctia quy trinh 13 mot lugng dung méi twong dbi 16n phai dugc st

dung va phai dugc tudn hoan va thu hdi theo mét quy trinh phire tap, te 1a muc nang
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lugng ti€u thu khong hé nho va con tao ra thém cac tap chét khéc nita, cu thé, béi

phén tng ctiia dung mdi véi axit acrylic.

‘Ngoai viéc loai bd mdt cach c6 hiéu qua cac san pham phu ra khéi quy trinh
san xuat acrolein, thi ciing can phai ngin ngira su ling phu cic san phim phu polyme
tao thanh trong céc thiét bi (vi du cft, mat bén trong cot, thiét bi trao dbi nhiét) va cac
6ng din, do su ling phu nay s& nhanh chéng 1am suy gidm do truyén nhiét hodc nang
suét ctia thiét bi. V& nguyén tic, didu do6 ciing c6 thé bi anh hudng béi viée sir dung
dung dich rira khi 1a c4c hdn hop nuéc/dung moi, dic biét 13 trong giai doan lam
ngudi, nhu trong quy trinh theo DE 2263496. Tuy nhién, nhuge diém ciia quy trinh

nay, can phai c¢6 thém chi phi cho viéc tinh ché quay vong dung dich rira khi.

Theo mot ciach khac, WO 2010044990 A1 da md ta quy trinh tach axit acrylic
khoi nuée thai clia qua trinh san xuét acrolein bang cach chiét bing cac chat khi chira
3 nguyén tr C dd dugc héa 16ng nhu propylen va/hoidc propan lam dung méi chiét dé
thu hdi axit acrylic. Quy trinh nay cho phép d& dang tach cac dung mdi ra khoi dich
chiét chira axit acrylic bang cach chung cit, trong d6 cac dung méi ndy c6 vu diém

hon hédn so hon véi cac dung méi chi€t ¢ nhiét dd séi cao hon.

Sau ciing, WO 2001096271 d& bdc 16 quy trinh diéu ché acrolein bit dau bing
bude hép thu propylen/propan trong dung méi hitu co (Cg-y-alkan hodic alken), sau d6
propylen/propan duoc loai ra khéi chit hip thu (diém yéu cau bao ho 1 va 3), vi du
biang cach chung cit (diém yéu ciu bao ho 4). Sau d6, chét hap thu cubn theo dugce loc
rira ra khoi dong propylen/propan bang nuée. Hon hop dung méi nuée/hitu co thu
dugc dugc xir Iy bang cach tich pha sao cho hai pha nay duoc dua trd lai quy trinh

mot cach riéng r€ (trang 59, dong 1 — trang 60, dong 8).

Péi véi mot quy trinh san xudt kinh té, didu dic biét quan trong la sao cho
khoang thdi gian van hanh gitra cac 14n dimg dé 1am sach 12 14u nhét c6 thé va mtc do

tiéu thu ning lugng trong qua trinh hoat dong lién tuc 1a thip nhét c6 thé.

Hién da c6 tién bo trong viéc 1am giam hon nita lugng axit acrylic trong quy
trinh san xuét acrolein bang cach sir dung cic chét xuc tic cai tién nhu da duge mo ta,
- vi dy, trong WO 2008/104432 hodc WO 2008/046843, do d6 quy trinh st dung lugng
16n dung méi dé tach axit acrylic nhu duge mé ta trong DE 2263496 d3 trd nén it hip

d4n hon vé mit kinh té.
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Ban chét ky thuit ciia sdng ché

Muc dich cta sang ché 13 d& xuét quy trinh tach acrolein ra khéi khi quy trinh
sau phan tmg oxy héa propen c6 st dung chét xtc tac di thé, cho phép c6 thé tdng thoi
gian van hanh cua thiét bi bing cich bd sung dung méi hitu co trong ving xir ly, ddng
thoi tranh dugc nhugc diém cta cac quy trinh da biét va, dédc biét, cho phép tc ché
qua trinh tao bot trong cdc ¢t va 1am ting ning suit trong cic nha may hién c6 va
ddng thoi cho phép c6 thé xtr Iy va quay vong dung mdi da qua st dung mot cach don
gian va khong t6n kém.

M0 ta vin tit cac hinh vé
~ Céc hinh vé& kém theo day, 1a mot ph?m ctia ban mo ta, duoc dung dé minh hoa
c4c phurong 4n cla sang ché, va giai thich y dd sang tao clia sang ché.

Fig.1 1 so dd céng nghé minh hoa quy trinh theo sang ché nhu duge thé hién

trong Vidu 1.

Fig.2 1a so dd cong nghé minh hoa quy trinh nhu dugc thé hién trong Vi du so
sanh 1.

Fig.3 1 so d6 cong nghé minh hoa quy trinh nhu dugc thé hién trong Vi du so
sanh 2. '

Fig.4 1a so &6 cong nghé minh hoa quy trinh nhu duogc thé hién trong Vi du so
sénh 3.

‘MG ta chi tiét sang ché

Theo sang ché, cac nhuge diém cua tinh trang k¥ thuat da dugc khic phuc mot
cach thanh cong bang cach d& xuit quy trinh didu ché acrolein lién tuc bao gdm cac

budc sau:

A)  oxy héa propen trong pha khi bang khong khi trén chét xtc tac di
thé v6i su ¢6 mit cia khi pha lodng trong mot giai doan phan ung dé tao ra

dong khi chira acrolein (khi quy trinh),

B)  xur ly dong khi chira acrolein thu dugc tir bude A) trong giai doan

lam ngudi bao gdm bao gdm tieu doan day, tiéu doan gitta, va tiéu doan dinh dé
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tach cdc san phdm phu véi sy ¢6 mdt ctia nude va pha hitu co chira dung moéi

hitu co it tan trong nudc,

C) xu ly dong khi chtra acrolein tir giai doan 1am ngudi B) trong giai
doan hip thu bao gdém ti€u doan day, ti€u doan gifta, va tiéu doan dinh véi su
c6 mdt ciia nude va pha hitu co chtra dung méi hitu co it tan trong nude dé thu

dugce dung dich nudce acrolein chtra pha hitu co, va dong khi khong ngung tu,

C1) dua it nhit mot phan dong khi khéng ngung tu tir budc C) trd lai
giai doan phan Gng A) lam khi pha loang,

D)  tach acrolein bang cach chung cit né ra khéi dung dich nude

acrolein chira pha hitu co thu dugc tir buée C) trong giai doan chung cét,

trong d6 dung dich nudc con lai chira pha hitu co va khong con acrolein dugc
x4 ra khoi giai doan chung cit D) d& thu duogc pha hitu co II, pha nay dugc tach ra
khoi phan doan nuéc lién két IT (bing cong doan tach pha II), pha hitu co II duge dua
vao tiéu doan déy cua giai doan lam ngudi B) tir d6 pha hitu co II dugce tach ra cung
v6i phan doan nudc qua tiéu doan dinh bang cich chung cit va/hodc cit phin nhe dé
thu dugc pha hitu co I, pha nay dugc tich ra khéi phan doan nuée lién két I (bing

cong doan tach pha I) va dugc dua vao tidu doan day cta giai doan hép thu C).

Nhim muc dich sang ché, dung méi hitu co it tan trong nuéc cu thé 1a dung
moi hitu co ¢ do tan trong nude <20g/1, t6t hon néu <6,0g/1, dic biét tdt néu <2,0¢g/1,

trong mdi trudomg hop & nhiét d6 20°C.

Khi giai doan 1am ngudi B) duoc tién hanh trong thiét bi dang cot, dia thu gom
trén d6 c6 cira ra cho pha hitu co/nuée @ cip vao thiét b tach pha I duoc didu chinh,
tot hon 1a duge lip dat & dau bén dudi ctia phan dinh (tham khao Fig.1), sao cho chét
16ng c6 thé duge xa ra, dic biét 1a duge xa ra khéi ving pha 1éng chira hop chét trung

gian thu duoc.

O bude Cl, ngoai hodc thay cho dong khi khéng ngung tu (khi quy trinh khong
ngung tu), cac cht khi tro tiép theo, vi du nito hodc hoi nude hodce khi thai chira ham
lwong oxy & murc thap tir thiét bi thiéu hay ciing ¢6 thé dugc sir dung lam khi pha

lodng.
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Quy trinh theo sang ché cho phép, cu thé, nhd viée bd sung dung méi hitu co
va pha hitu co dugc tao ra tir d6 trong vung xt 1y, nén loai bo dugce cac tap chit d& tao
polyme va do vy lam ting thdi gian van hanh cta thiét bi va dong thoi cho phép dung
moi da qua sir dung dugc tai tudn hoan va dugc tinh ché bang cich chung cit bén
trong thiét bi ma khong cin phai ton thém chi phi cho viéc 1dp dat thiét bi can thiét.
Xu huéng tao bot xay ra trong hé thng nay, dic biét 14 trong giai doan chung cét,
cling dugc giam. Do vay, quy trinh ndy cho phép lam ting thdi gian van hanh cuia thiét

bi va ndng suat dong cap va dong san pham.

Tét hon, néu trong quy trinh, dung méi hiru co 13 dung méi hiru co it tan trong
nuée duge dua vao mot cach lién tuc hodc gidn doan dé bd sung cho pha hiru co &
diém thich hop trong quy trinh. Cu thé, quy trinh nay cho phép duy tri lugng pha hiru

co khong d6i va nho d6 dat duoc su van hanh dn dinh.

Pic biét tot néu dung méi hitu co duoc dua vao tiéu doan day cia giai doan
hép thu va/hodc cia giai doan chung cét. Cu thé, viéc dua vao day cla giai doan hép
thu it gdy anh huéng bét loi nhat d&n chic ning chinh cia giai doan hép thu, tirc 13,
tach acrolein ra khoi khi 1am ngudi tir giai doan B). Nhiam muc dich nay, t6t hon néu
dung méi hitu co dugc tron 14n trong dong cdp cua pha hitu co cho giai doan hép thu
hodc dugc dua mot cach riéng r& vao & diém bén dudi vi tri ndy. Trong trudng hop
dua dung méi vao day cia giai doan chung cét, bién phap niy ciing ngin ngua pha v
su dung mdi hodc pha hitu co thanh san phdm dinh ctia giai doan chung cét va do vay

thanh san phim acrolein.

Tét hon, néu st dung dung méi hiru co c6 diém sdi & 4p suit khi quyén nim
trong khoang tir 150 dén 230°C, dic biét tét 1a tir 170 dén 190°C. Pidu nay dam bao,
cu thé, viéc xa dung méi ra khoi tiéu doan dy di vao phan dinh bing cach ct phan
nhe va chung cit trong giai doan lam ngudi. Cu thé, trong ban moé ta nay, khi quy trinh

ding 1am khi c4t phan nhe.

Pic biét tot, néu sir dung ruou mach hd phan nhénh hodc khdng phan nhanh cé
tr 6-10 nguyén tr C, cu thé 2-etylhexanol, cling c¢6 ban trén thi truong vai lugng du,
1am dung méi hitu co. Do c4c ruou phan ng vé6i céc chit xay ra trong quy trinh, vi du
vé6i axit acrylic dé tao ra este acrylic, tirc 1 trong trudng hop 2-etylhexanol, dé tao ra
2-etylhexyl acrylat, hodc vé&i axit axetic dé tao ra 2-etylhexyl axetat va véi

formaldehyt dé tao ra 2-etylhexyl formal va 2-etylhexyl diformal, cic san phim cua
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quy trinh nay, cling v6i dung méi, 1a cac thanh phén trong pha hiru co dugc st dung
trong sang ché, trong ban mo ta nay, chiing con duoc goi 1a cht nén dung mai (SM).
Didu nay tham chi con thuan loi trong quy trinh nay, do chit nén dung moi cling co
kha nang hip thu tét cac cac oligome va cac san pham phu hitu co tiép theo cling dugc
tao thanh, trong d6 déc biét 1a truong hop khi sit dung céc pha hitu co duge tao ra boi

cac rugu néu trén.

Trong quy trinh theo sang ché, tot hon néu lugng dung méi hiru co tiép theo tir
0,05 dén 1% khdi lugng, t6t hon 14 tir 0,1 dén 0,5% khdi lugng, tinh theo lugng
- propen dugc dua vao budc phan tmg A), duge bd sung, va tét hon néu viée bd sung

lugng dung mai hitu co nhu vay duy tri duge ham lugng pha hitu co khong déi.

Diéu nay c6 thé duoc kiém tra bang cach xac dinh lugng pha hitu co, dac biét
1a pha hitu co trong dong sin phdm thu dugc tir cic qué trinh téch pha, cu thé cong
doan tach pha II, bang phuong phép phén tich da biét va thuc hién viéc sy didu chinh
cho phit hop. Piéu nay cho phép c6 duoc ché dd van hanh cta quy trinh theo sang ché

mot cach ddc biét c6 lgi va dong nhat, va gidm thiéu dugc muirc tiéu thu dung moi.

Trong quy trinh theo sang ché, ciing tét hon nita néu dong khi chira acrolein tir
A) & nhiét do 200-280°C, cu thé 220-250°C, duoc din vao tiéu doan day cua budc B)
tuong Ung. Nhim muc dich ndy, khi quy trinh duoc lam ngudi mot céch thich hop
trong thiét bj 1am ngudi sau cua budc phan ung A) dé giam nudc 1am ngudi can thiét
trong giai doan lam ngudi. Ngoai ra, nhiét d6 cao hon sé& lam tang mirc d6 tao ra san
phim phu. Piéu nay cho phép c6 thé kiéu van hanh két hop ctia giai doan phan tng A)
va giai doan lam ngudi B) sau d6 duoc tdi wu hoa vé nang luong va v& @0 chon loc

acrolein toi da.

Trong quy trinh theo sang ché, t6t hon nita néu nhiét do trong tidu doan day cua
giai doan 1am ngudi B duge diéu chinh ndm trong khoang tir 60 dén 90°C khi ap sudt
trong tiéu doan dinh nim trong khoang tlr 1,2 dén 1,8ba (120-180KPa) (4p suét tuyét
ddi) sao cho khéng c6 su tach pha hitu co trong tiéu doan day ctia giai doan 1am ngudi
B. Do vdy, viéc can phai x4 pha hitu co & day trong quy trinh duge ngin ngura va cling
dam bao rang cac hop phan d& bay hoi trong pha hitu co dugc van chuyén theo sang

ché dén ticu doan dinh cta giai doan lam ngudi B.

Dic biét tét, néu nhiét do trong tiéu doan déy cuia giai doan lam ngudi B duoc

~ didu chinh bang cach x4 ra dong nhanh chtra chit l1éng ngung tu ¢ d6 va, sau khi lam
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ngudi thich hop, né dugce cép tré lai doan mot phén ba bén dudi cua giai doan lam
ngudi B (tudn hoan bing bom bén dudi). Viéc dua ddng nhit va viéc diéu chinh nhiét

do, cu thé qua céc thiét bi trao ddi nhiét bén ngoai, ¢6 thé dugc tao ra bang cach nay.

Rét t6t néu dong nhanh duoc xa ra chira chét 1ong ngung tu dugc loai ra khoi
quy trinh. Bing cach nay, axit acrylic va cac san phdm phu tiép theo, cu thé cac san
ph'flm phu c6 nhiét do sbéi cao cd mat trong pha hitu co II khéng dugc cAt phén nhe
cling v6i pha hitu co II va nuéc ciia phan tng tao ra, dugc xa ra khoi tiéu doan day
clia giai doan 1am ngudi va ra khéi quy trinh. Mirc chit 16ng khong dbi & ddy caa cot

~vatylé gin nhu khong thay ddi ciia cac san pham phu dat duoc bang cach nay.

Ciing t&t hon, néu trong quy trinh theo sang ché, dong nhanh chira san phdm
ngung tu c¢b trong tiéu doan dinh cta giai doan lam ngudi B duge x4 ra, tot hon 1a
dugc lam ngudi dén nhiét dd < 20°C va duoc cép tré lai tidu doan dinh cta giai doan
Jam ngudi B, két qué 1a dong khi chira acrolein cAp vio tir phén gifta clia giai doan lam
ngudi B dugc 1am lanh va san phim ngung tu tiép theo dugc tao ra modt cach lién tuc
“va né dugc dua tro lai dudi dang dong chay ngugc dén phan giita cia giai doan 1am
ngudi (tudn hoan bang bom bén trén). Pidu nay cho phép, cu thé, viéc dua ddng nhit
va Viéc diéu chinh nhiét do, cu thé qua céc thiét bi trao d6i nhiét bén ngoai dé ngung

tu nuéce va pha hiru co hodc dung moi.

Ciing tot hon, néu trong quy trinh theo sang ché, dong nhanh chia san phdm
ngung tu tir phan dinh ciia giai doan 1am ngudi B duoc cip cho céng doan tach pha L.
Két qua 13, pha hitu co I ¢6 thé dugc tach ra tai chd theo cach rat don gian va hiéu qua

dé tai str dung ngay trong quy trinh.

Trong quy trinh theo sang ché, ciing tot hon néu céng doan tach pha I dugc tién
* hanh & nhiét d6 nam trong khoang tir 8 dén 60°C, t6t hon 13 & nhiét d6 nam trong
khoéng tir 10 dén 50°C, dic biét t6t néu & nhiét d6 nam trong khoang tir 12 dén 40°C.
Piéu nay cho phép, cu thé, tach tdi uu pha hiru co ciing v6i dung méi ¢6 mit véi mirc

ton hao t601 thiéu.

Theo sang ché, ciing t6t hon néu trong quy trinh, cong doan tach pha I duogc
tién hanh v&i thoi gian luu ndm trong khoang tir 0,5 dén 20 phut, tét hon 1 nim trong
khoang tir 1 d&én 10 phiit. Cac didu kién nay ciing gép phan vao viéc tach t&i wu pha

hitu co cung véi dung moéi cd mét véi mire ton hao to6i thiéu.
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Theo sang ché, ciing t6t hon néu trong quy trinh, phin doan nudc I tir cong
doan tach pha I dugc bd sung it nhdt mot phan vao dong chay nguoc cla san phdm
ngung tu duoc tao ra tir giai doan 1am nguoi B. Piéu nay phan 16n ngan ngira dugc sy
pha v axit acrylic & giai doan hip thu va lam giam mirc do tich tu dung méi trong

phan gifra cia cot lam ngui.

Theo séng ché, ciing tét hon néu trong quy trinh, dung dich nudc (dung dich
hip thu) duoc x4 ra khoi giai doan chung c4t D chira pha hitu co khong con acrolein
dugc dua trd lai mot phén truc tiép dén tiéu doan dinh cua giai doan hép thu C va

phén con lai duoc cdp cho cong doan tach pha II.

Theo cach nay, dung dich hip thu tir qua trinh chung cit dwoc st dung tai chd
ngay lap tirc va hau nhu khéng l1am t6n hao va téng lugng dong chét thai duge giam
dén mirc t6i thiéu. Kidu van hanh nay cho phép thoi gian luu trong céng doan tach pha

IT dugc diéu chinh dé c6 thé tach pha hitu co mét cach tdi wu.

Ngoai thoi gian Iuu da 18y, viéc lya chon nhiét d6 thich hop 1a rat quan trong
d6i véi chie nang t81 wu cua thiét bi tach pha II dugc van hanh theo sang ché. Do do,
t6t hon néu quy trinh, trong d6 cong doan tach pha II duge tién hanh & nhiét d6 ndm
trong khoang tir 10 dén 90°C, t6t hon 1a tir 15 dén 60°C, ddc biét tét 1a tir 20 dén
40°C. Piéu nay d¢am bao duoc viéc tach tdi wu pha hiru co cling v6i dung méi ¢6 mit
& do nh6t nhét dinh v6i mic ton hao téi thiéu.

Theo séng ché, ciing t6t hon néu trong quy trinh, céng doan tach pha II dugc
tién hanh véi thoi gian Iuu ndm trong khoang tir 0,5 dén 20 phit, t5t hon 1a nim trong
khoang tir 1 dén 10 phut. Tuong tu, didu nay ciling gop phan tach t6i wu pha hiru co

cung véi dung moi ¢ mit véi mire ton hao t6i thi€u va lai kinh té.

Theo sang ché, ngoai ra &t hon néu trong quy trinh, luong pha hiru co II dugce
dua vao giai doan 1am ngudi B) 14 ndm trong khoang tir 0,1 dén 3% khdi luong, tbt
hon 13 ndm trong khoang tir 0,2 d&én 1% khdi lugng, tinh theo tong luong propen dugc
dua vio giai doan phan tmg A). Pidu nay dam bao hiéu qua tbi wu cta pha hitu co véi

su nhiém tap t6i thiéu tir cdc dong bd sung duoc dua vao.

Theo sang ché, ciing t6t hon néu trong quy trinh, mot phan phan doan nuée II
tir cong doan tach pha II dugc dua tro lai dén giai doan hép thy C), tdt hon 1a dén tiéu

doan dinh cta giai doan hap thu, va t6t hon 1a dong nhanh tiép theo cta phan doan
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nuée IT duge x4 ra khéi quy trinh nay. Bang cach nay, nude vAn hanh duge st dung
ngay lap tirc va va hau nhu khong bi ton hao va téng lrong dong chat thai dugc gidm
dén mirc tdi thiéu. Viéc loai bo nhu vy khoi quy trinh c6 tic dung kiém so4t tdng
luong chét 16ng trong quy trinh (dugc duy tri) va tranh duge sy tich tu cia céc san

pham phu trong pha nuéc.

Theo sang ché, ciing t5t hon néu trong quy trinh, lugng pha hiru co trong dung
dich hép thu nim trong khoang tir 0,1 dén 5% khéi lugng, tot hon 13 nim trong
khoang tir 0,2 d¢én 3% khdi lugng. Do v4y, ham Iuong cia pha hftu co chra dung moi

14 qué cao khién cho pha hiru co II c6 thé dugc tach ra.

Theo sang ché, ciing t&t hon néu trong quy trinh, dung dich hép thu dugc dua
vao giai doan hép thu C) & nhiét d6 ndm trong khoang 5 - 18°C, tét hon 1 & nhiét do
nam trong khoang 6 - 12°C, va & 4p sudt trong tiéu doan dinh cua giai doan hdp thu C)
nam trong khoang tir 1,1 dén 1,7 ba. Pidu nay dam bao su hip thu dang ké acrolein tir

dong khi sau khi lam ngudi.

Trong quy trinh theo sang ché, t5t hon néu mdi giai doan lam ngudi, hip thu
va/hodc chung cat dugc tién hanh trong thiét bi dang cot. Dang nay ¢6 uvu diém 14,
khong ké nhimg cai khac, viéc van hanh quy trinh don gian, c6 thé thay déi viéc 1ip
d3t vat liéu nhdi hodc cac dia va do vay phu hop véi diéu kién bién khac nhau cua quy

trinh, vi du ndng suat, céc giai doan tach, v.v..

Thong thudng, tot hon néu céc cdt chira vat liéu nhoi da dugce sdp xép, cac cot
chtra céc y€u to cau thanh vat liéu nhoi ngau nhién hoic céac cft dia chang han nhu céac

cOt dia tao bot hodc cac cot dia ludi.

Quy trinh theo sang ché cho phép sir dung luong rat nhé dung méi so véi cac
quy trinh da biét, lugng nay, khi duoc dua vao thiét bi san xut acrolein hién cé, dugce
thu hoi va tai st dung ma khong can dén luong 16n thiét bi hodc mtc titu thu nang
lwong bd sung, v6i hidu qua vé ning sut va do kha dung ctia thiét bi nhu néu trén.
Day 1a wu diém vé mit kinh té va méi truong m§ man dbi véi mot quy trinh dé thuc

hién trén quy mo cong nghiép.
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' Vi du thye hién sang ché

Sang ché dugc minh hoa qua cic vi du thuc hién sang ché, c¢6 vién dan dén

Fig.1 thé hién quy trinh theo mét phwong an ctia sang ché.

Tuong tmg véi tinh trang k¥ thuat, trudc hét propen duge 1am bay hoi va khi
propen (3) duoc tron v6i khong khi (1), hoi nuée (2) va khi tai tudn hoan (19, khi quy
trinh khdng ngung tu = khi thai van hanh duogc tai tuadn hoan) va hén hop nay dugc
‘cép vao thiét bi phan tng dang éng chim (twong tmg v6i budc A). Sau dé, viec
chuyén héa hop chit propen thanh acrolein va céc san phdm phu tiép theo (phan ung)

dugc xay ra trén chét xuc tac thich hop.

_ Truéc hét, khi quy trinh (4, khi phan tng) di ra khoi d4y cua thiét bi phan ung
khong con cac chét co nhiét d6 s6i cao trong cot thir nhét (véi cac dia va vat lidu nhdi
da dugc sip xép, dudi day duoc goi 1a cot lam ngudi, tuong ung véi giai doan B).
Nhim muc dich ndy, truéc hét khi quy trinh dén & nhiét d6 220-250°C duge lam
ngudi bang hé théng 1am ngudi & phan bén duéi cia cot. O phan giita ctia cot, cac chét
c¢6 nhiét dd soi cao, cu thé axit acrylic, sau d6 duge loai bo phén 16n. Viée 1am nguoi
tiép khi quy trinh di chuyén di 1én tir phin gifra cta cot xay ra trong hé théng lam
ngudi & phan trén ctia cdt 1am ngudi, voi chit 16ng duoc ngung tu tir dong khi bao hoa

- va dugc dua trd lai dudi dang dong chay ngugce dén phan gitra cua cot.

Tuong tng véi tinh trang ky thuat, sau d6 acrolein dugc hép thu tir khi quy
trinh di ra khoi dinh cua cdt 1am ngudi trong cot tiép do (voi vat liéu nhdi ciu trac,
dudi day dugc goi 1a cot hip thu, twong tng véi giai doan C). Nhdm muc dich nay,
khi quy trinh nay dugc cdp vao ving ddy cua cot hip thu va dugce tach ra bing dung
dich hép thu dén tir dinh cua cot, trong d6 dung dich hép thu tr& nén dugc nap
acrolein. Khi quy trinh hau nhu khéng con acrolein di ra khoi thiét bi dudi dang khi
thai (12) va mét phan duoc dua trd lai dudi dang khi tai tudn hoan (19, khi pha lodng,

dugc dua trd lai khi thai van hanh) dé hdn hop cdp vao thiét bi phan tng trd nén tro.

Hon thé nita, twong Ung véi tinh trang k¥ thuét, chit long hép thu da hép thu
acrolein dugc it ra khoi ddy cta cot hip thu (twong tmg véi bude C) va duge cp
vao gén diém gitta cia cit chung cat (cot dia, con dugc goi 1a ¢t giai hép, tuong Ung
v6i bude D). O do, acrolein duge tach ra bang cach chung cét ra khéi dung dich hép
thu. Trong phin c4t phan nhe ciia cot, dung dich hip thu hiu nhu khong con acrolein

va sau dé co thé dugc dua trd lai cot hép thu (10), véi hr(_mg nho nudce da duge khir
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ion (11) ciing duoc bd sung vao dung dich hip thu nay. Trong phan lam giau cia cdt,
acrolein dugc ¢ dén gin véi diém dang phi va dong hoi acrolein hién c6 duge ngung
tu trong thiét bi ngung tu (23) bing acrolein da dugc lam qua lanh ma chét 1am 6n
dinh (13) duoc bd sung vio va tudn hoan trong hé thdng. Hydroquinon, néu khong la
chét 1am 4n dinh thich hop khac néi chung duogc st dung lam chit 1am én dinh. Dong
chdy nguoc can cho viée tach dugc dua trd lai c6t va acrolein thu duoc dugce cép vao

thuing chira acrolein (14).

Theo mot s6 khia canh chinh, quy trinh xi Iy nay theo sang ché twong Gmg vi
tinh trang k¥ thuat hién duge bd sung hai thiét bj tach pha I va II trong hé théng dau
cta cdt lam ngudi va trong viéc dua dung dich hép thu (10) tré lai cot hép thy, va kiéu
véan hanh ciia quy trinh xtr Iy nay dugc thay ddi theo sang ché nhu duge md ta tiép

theo dudi day.

Dung moéi hitu co it tan trong nudc va tao ra pha hitu co khi tron 13n véi nuée
va tot hon 1a c¢6 diém s6i nim trong khoang 150-230°C, t6t hon 1a ndm trong khoang
170-190°C dugc bd sung vio nudc, thuong duge sit dung 1am chét 16ng hép thu. Hon
thé nita, tt hon 1a dung mdi ciing c6 kha ning hip thu t6t déi véi cac oligome dugc

‘tao thanh va céc san phdm phu hitu co tiép theo. 2-etylhexanol va céc pha hitu co
duoc tao thanh 14 dic biét 1a thich hop ddi véi muc dich nay. DE dua thém dung méi

hitu co, dung mdi ndy vi dy, duge dua vao ving bén duéi clia giai doan hip thu C (5).

Nhiam muc dich tiép theo ctia dung moi, tic la dé tach cac tap chét d& tao
polyme, chat nén dung méi phai dugc tinh ché. Nhim muc dich nay, pha hitu co II
(SO I) dugc tach ra bang thiét b tich pha II khéi dong nhanh 6 cta dung dich hip thu
6 duoc dua trd lai cot hép thu (bude C). Nhiét do van hanh nim trong khoang tir 10°C
- 90°C dugc duy tri & d6, dac biét co loi néu & nhiét do nam trong khodng 15°C -
60°C. Do d4, thiét bi tach pha II duogc bd tri ndm phia dudi cua thiét bi trao ddi nhiét,
dugc ky hiéu 1a WT1. Trong WT1, chét 16ng hap thu 4m tir ddy clia cot giai hép duoc
lam ngudi bang chét 16ng hap thu tai lanh tir d4y cua cot hép thu va chét l6ng hép thu
tai lanh ndy dugc gia nhiét so bo trudce khi di vao cot giai hap, dé t6i wu hoa tdng ning

lugng.

Pha hitu co chira dung méi c6 thé duge tach ra khoi dong nhanh chira chét l6ng
hép thu, nhung ciing c¢6 thé toan bo chét 1ong hap thu tai tudn hoan dugc cho di qua
thiét bi tach pha II. Thoi gian luu (RST) trong thiét bi tach pha II duoc xac dinh boi
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thé tich ctia thiét bi tich pha ngdp hoan toan II va dong thé tich ctia chét long duge di
qua. Viéc tach da cao dat dugc & thoi gian luu 0,5 - 20 phit, dic biét tot A G RST 1 -
10 phtit, va diéu nay duge didu chinh mot cach phu hop.

Sau d6, pha hiru co IT (SO II) tach ra duge cép cho dia trén cia hé théng day
trong cdt 1am ngudi (bude B) (7). Lugng chit 16ng duoc rit ra khoi thiét b tach pha I
1a phai nhidu hon mét chit so v6i lugng SO II thu dugce trong thiét b tach pha II dugc
riit ra va nhd d6 tranh dugc viée tao ra bé miat chung trong thiét bi tach pha II. Pay 1a

mot uu di€ém vi mtrc d9 tao ra cdc polyme xay ra & bé mat chung ting Ién.

Sau d6, cic hop phdn cua chét nén dung méi dé bay hoi dugc cit phan nhe
bang khi quy trinh néng tr pha hitu co II (7, SO II) duge cAp cho hé théng day cuia cot
lam nguoi, trai véi, cac chét c6 nhiét do sdi cao con lai, do SO II tao ra pha thir hai
(nguyén 1y chung cét hoi nudc). Trong hé théng lam ngudi bén trén (bao gdm phan
dinh), SO II phan 16n dugc ngung tu ra véi san phim ngung tu con lai & cac nhiét do
thdp hon va sau d6 tach khoi hé théng 1am ngudi qua thiét bi tach pha I duoc bb tri
trong hé théng 1am ngudi bén trén (8). Pha hiru co I (SO I) tach ra dugc dua trd lai (9)
day ctia cot hap thu (bude C). Dbi v6i RST, cac thong s& van hanh ctia thiét bi tach
phaT 1 gidng véi céc thong s6 van hanh cua thiét bi tich pha II, nhung nhiét do van
hanh c6 thé 1a thip hon do SO I dugc chung cit c6 d nhét thdp hon so véi SO II
dugc nap cac chat c6 nhiét do sbi cao tir thiét bi tach pha II.

Kiéu van hanh nay cho phép dong dung mdi ¢6 thé duoc diéu chinh mét cach
tu do trong pham vi rong trong hé thdng khép kin dugc mo ta qua phin gia nhiét cia
cot giai hép (bude D) ma khong xay ra t6n hao dung méi 16n bat ky nao. Luong nay
c6 thé duoc diéu chinh trong gi6i han chi yéu béi kha ning chung cit trong cot 1am
ngudi. Ham lugng SO dugce diéu chinh theo lugng cia dung méi méi cung cAp va mirc
t6n hao SO véi nuée thai (15, 16) va khi thai (18). Ham lwong SO it nhat phai cao dé
tao ra pha hitu co (chira SO); néng d6 SO qué cao trong dung dich hép thu c6 thé 1am
gidm hi€u qua tach trong cdt hép thu. Vi du, ¢6 lgi néu ham lugng SO trong dung dich
hép thu nim trong khoang tir 0,1 dén 5% khéi luong, t6t hon 1a ndm trong khoang 0,2-
3% khéi luong. |

Céc tap chit dugc hip thu boi dung méi con lai & ddy cua cot lam ngudi va

dugc thiu hity cing vé6i nude thai. C6 1gi néu céc tap chat 1a da d& dang hoa tan trong

nudce thai chira axit acrylic (16) va khong c6 pha hitu co riéng biét ndo c6 thé lam anh
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huéng dén qué trinh thiéu hiy tiép d6 1 két qua ciia ning suét toa nhiét thay déi duoc
tao ra. Uu diém déng ké tiép theo cia quy trinh nay 1a c4c thiét bi cn thiét dbi véi quy
trinh dugc st dung va khong c6 mot thiét bi bd sung bao 1a can thiét dé xu ly dung
moi bén ngoai. Mitc tiéu thu dung méi dugc giam dén mirc ma chi véi muc tdn hao

tuong dbi nho ciia dung méi trong khi thai va trong nudc thai.

Uu diém tiép theo ctia cach thuc hién quy trinh nay 1a ham luong dung moéi
true khi dua chit 1ong hip thu vao cot hip thu va trude khi dua tudn hoan dong lam
ngudi bén trén vao cdt 1am ngudi hodc dong chay ngugc vao cft lam ngudi dugce giam
dén mtrc dé vat lidu nhdi (nhu trong vi du) c6 thé dugc sir dung tai nhitng noi nay
trong céc cot. Véi kich thudc thiét bi nhét dinh, didu nay cho phép ning suit cao hon

so v6i khi céac dia dugc st dung 1am céc chi tiét bén trong cia cot.
Mo ta cac vidusosanh tir 1 dén 3

Céc vi du so sénh dugc tién hanh theo cach tuwong tu véi vi du néu trén, chi
khac la:

Fig.2: Khéc vé6i quy trinh theo Vi du 1 (Fig.1), thiét bi tach pha I va thiét
bi tdch pha II khong dugc b tri trong Vi du so sanh 1 va dung mdi khong duoc
dua vao quy trinh.

Fig.3: Khac véi quy trinh theo Vi du 1 (Fig. 1), thiét bj tach pha I va
thiét bi tach pha II khong dugc bd tri trong Vi du so sénh 2 va dung moéi duogc
cép vao ddy cua thiét bj hip thu trong quy trinh. Ching duoc tich tu dén mot
mirc nhét dinh trong trong chét 16ng hip thu va duoc loai bd duéi dang pha hitu
co bi nhiém tap ra khéi quy trinh ciing véi nude thai van hanh tir hé théng hip
thu (dong 15) va duoc loai bo bang nhiét.

Fig.4: Khéc v6i quy trinh theo Vi du 1 (Fig.1), thiét bi tach pha II dugc
bé tri trong Vi du so sanh 3 va dung mdi dugce cap vao day cua thiét bi hdp thu
trong quy trinh. Pha hitu co IT (SO II) dugc rit ra khoi thiét bi tach pha II, dugc
van hanh nhu duge mo ta trong Vi du 1, dugce cép vao thiét bi chung cAt chan
khong 2-giai doan. 0 giai doan thir nhét, cac chit co do soi thép duoc tach ra,
va phan doan dé& chung cit cia SO dugc chung cét ra khoi cac chét c6 nhiét @
s01 cao trong giai doan thtr hai. Phan doan nay dugc dua trd lai cung véi dung

mdi méi (dong 5) trd lai tiéu doan day ctia giai doan hip thu.
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Cac di€u kién cua quy ftrinh dugce sir dung trong céc vi du (cac vi du so sanh)

duoc tém tat trong bang 1 duéi déy.

Bang 1: Cac diéu kién cua quy trinh trong cac vi du/vi du so sanh

S((i)ﬁc;u Vi du Vidu so Vi du so Vidu so
s Mab ta Pon vi theo Fig. | sdnh 1 theo | sanh 2 theo | sdnh 3 theo
tren 1 Fig. 2 Fig. 3 Fig. 4
hinh vé ) i ’
1 Tiéu chuin
Khéng khi (kho) m’/gidy 28500 24000 28500 28500
2 Hoi nudc kg/gio 1500 1263 1500 1500
3 Tiéu chuan
Propen (Pe) m’ /gio 3800 3200 3800 3800
4 Khi quy trinh °C 240 240 240 240
2-etylhexanol kg/gio 14 30 30
s kg/100kgPe | 0,2 0,4 0,4
Chung cat tir xir Iy | kg/gioy n.a n.a. 70
bén ngoai
Dung dich hép thu ma/gic‘y 67,5 n.a n.a. 67,5
Nhiét do °C 25 n.a n.a. 25
6 RST phut 6 n.a n.a. 6
Ham luong pha | % khéi | 0,3 n.a n.a. 0,5
hitu co luong
7 Pha hitu co tir thiét | kg/gio 60 n.a n.a. n.a.
bi tach pha II
kg/100kgPe | 0,8
8. Tuan hoan dong | m’/gid 60 n.a n.a n.a
lam ngugi
°C 20 n.a n.a. n.a
Nhiét 46
phat. 6 n.a n.a. n.a
RST
9 Pha hitu co tir thiét | kg/gid 40 n.a na. n.a
bi tach pha I
kg/100kgPe | 0,6
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Bang 1 (tiép theo): Cac diéu kién cta quy trinh trong céc vi du/vi du so sanh

théng dinh cia cot
lam ngudi

S6
chi . . . .
d&n Vidu Viduso Vi du so Vidu so
A Mo ta Ponvi | theo Fig. | sanh 1 theo | sanh 2 theo | sinh 3 theo
tren 1 Fig. 2 Fig. 3 Fig. 4
hinh & & &
ve
10 - | Dungdichhdp thu | m’/gi® 135 120 135 135
°C 8 8 8 8
{11 Nuée da duoc khir | m’/gio 1,2 1.2 1,2 1,2
ion
112 Ap suat & cta ra ba 1,3 1,3 1.3 1,3
cua giai doan hap
thu
13 Chat lam 6n dinh | kg/gio 50 42 50 50
(10% hydroquinon
trong acrolein)
14 Acrolein kg/gio 8000 6737 8000 8000
15 Nu6e thai tr hé | t/gio 1,2 1,2 1,2 1,2
thong chira sorbat
16 Nuoc thai tor giai | t/gid 5,4 4,6 54 5.4
doan 1am ngudi
17 Pha hitu co tur thiét kg/gid n.a n.a. n.a. 100
bi tach pha II dén
xtr ly bén ngoai
18 Khi thai van hanh | Tiéu 25600 21600 25600 25600
de thiéu hay chuan
m’/gidy
19 Khi thai vén hanh | Tiéu 22000 18560 22000 22000
duoc dua trd lai chuan
m’/gidy
20 Nhiét d6 trong tiéu | °C 70 70 70 70
doan day cua cot
lam ngudi
21 Ap sudt & phia trén | bara 1,5 1,5 1,5 1,5
cua cdt lam ngudi
22 Nhi¢t d6 trong hé | °C 14 14 14 14
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n. a.: Khong ap dung
Céc két qua cua céc vi du/cac vi du so sanh:

MB&i vi dy/vi du so sénh néu trén duge tién hanh trong thiét b twrong ng va thé
hién trén cac hinh vé& tir Fig.1 dén Fig.4. Cac két qua ghi lai dugc x4c dinh chu yéu

dua vao cac thong sb dugc mo ta.
Fig.1 Quy trinh theo sang ché

Thiét bi van hanh trong thoi gian > 1 nim dén khi can 1am sach
Mirc tiéu thu dung méi cu thé khoang 0,2% khéi lugng dung mo6i mai tinh theo

Iugng propen dugce st dung
Céc vi du so sanh 1-3:

Fig.2 Tai trong tdi da ctia thiét bi (ttrc 1a luong Pe duoc cap vao) c6 thé
‘dugc diu chinh trong giGi han ¢ khoang 80% tai trong thiét bi trong Vidu 1. O
muc tai cao hon, dic tinh van hanh cta thiét bi trd nén khong bn dinh do su tao
bot trong qué trinh chung cit. Hon thé nira, da quan sét thiy ring, ngay ca &
muc tai thip hon nay, viéc 1am sach ving ddy ctia thiét bi chung cét trd nén cn
thiét sau thoi gian khong qué 3 théng (tao ra su ling phu polyme). Khong ¢6 su

tiéu thu dung moi.

Fig.3 Trong trudng hop nay viéc gidm ning sudt do sy tao bot trong
qué trinh chung cét 1a khéng con can thiét va khoang thoi gian 1am sach dbi véi
thiét bi san xuét duge kéo dai 1én dén 6 thang. Muec tiéu thu dung moi méi 1a >

0,4% khdi lugng dung moi, tinh theo lugng propen dugce st dung.

Fig.4 Su van hanh cua thiét bj nhu trong Vi du 1 13 c6 thé duoc thuc
hién, nhung muc tiéu thu dung mdi méi 1a > 0,4% khéi luong dung mai tinh
theo Iwgng propen dugc st dung. Cac chi phi dau tu cho thiét bi chung cét chan
khong 14 cao hon déng ké so vé6i thiét bi tach pha I va viée van hanh la rt d& bi

truc trdc vi can chung cat dic quanh giong hac in.
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Béang s0 chi dan hinh v&

S6 chi din trong

cic hinh vé Mo t
1 Khéng khi (kho)
2 Hoi nuéce
3 Propen
4 Khi quy trinh
2-etylhexanol
’ Chung cét tir xir Iy bén ngoai
6 Dung dich hap thu
7 Pha hitu co tir thiét bi tach pha II
8 Dong tuan hoan 1am ngudi
9 Pha hitu co tir thiét bi tach pha I
10 Dung dich hap thu
11 Nudce da dugce khir ion
12 Ap suat & cira ra tir giai doan hép thu
13 Chat lam 6n dinh (10% hydroquinon trong acrolein)
14 Acrolein
15 Nuéc thai tir hé thong chtra sorbat
16 Nudc thai tir giai doan lam ngudi
17 Pha hitu co tir thiét bi tach pha II d xir Iy bén ngoai
18 Khi thai v4n hanh dé thiéu hay
19 Khi thai vian hanh duoc dua tré lai
20 Nhiét d6 trong tiéu doan day cua cdt 1am ngudi
21 Ap suat & phia trén cta cft lam ngudi
22 Nhiét do trong hé thong dinh cia c6t 1am ngudi
23 Thiét bi ngung tu kiéu phun
WTI1 Thiét bi trao d6i nhiét 1
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh diéu ché acrolein lién tuc bao gdm cac budc sau:

A)  oxy héa propen trong pha khi bang khong khi trén chét xuc tic di thé véi su ¢6

‘mat cua khi pha lodng trong mot giai doan phan ng,

B)  xu ly dong khi chita acrolein thu dugc tir buéc A) trong giai doan lam ngudi
bao gém tiéu doan day, tiéu doan gifta, va tiéu doan dinh dé tich cac san phém phu

v&i sy ¢6 mét cia nudce va pha hitu co chira dung moi hitu co it tan trong nuéec,

C)  xurly dong khi chira acrolein tir giai doan 1am ngudi B) trong giai doan hép thu
bao gé)m tiéu doan day, tiéu doan gifta, va tiéu doan dinh vé&i su ¢ mat cia nudc va
pha hitu co chtra dung méi hitu co it tan trong nuéc dé thu dugc dung dich nudc

acrolein chtra pha hitu co, va dong khi khong ngung tu,

Cl) dua it nhat mot phan dong khi khong ngung tu tr buée C) tr¢ lai giai doan
phéan tmg A) 1am khi pha loang,

D)  tach acrolein bang cch chung cit n6 ra khoéi dung dich nude acrolein chira pha

~ hitu co thu dugc tir buée C) trong giai doan chung cét,

trong d6 dung dich nudc con lai chtra pha hitu co va khong con acrolein dugc xa ra
khéi giai doan chung cit D) dé thu dugc pha hiru co II, pha nay duoc tach ra khoi
phan doan nuéc lién két IT (bang cong doan tach pha II), pha hitu co II dugc dua vao
tiéu doan day cua giai doan lam ngudi B) tr d6 pha hitu co II dugc tach ra cing vdi
phén doan nuéc qua tiéu doan dinh bing cich chung cét va/hodc cat phan nhe dé thu
duge pha hitu co I, pha nay dugc tich ra khéi phan doan nuéce lién két I (bing cong

doan tach pha I) va dugc dwa vao tiéu doan ddy cta giai doan hip thu C).

2. Quy trinh theo diém 1, khéc biét & chd, dung méi hitu co 1a dung méi hitu co it
tan trong nudc dugc dua vao mot cach lién tuc hodc gidn doan dé bd sung cho pha

hiru co & diém thich hop trong quy trinh.

3. Quy trinh theo diém 2, khac biét & chd, dung méi hiru co duge dua vao tiéu

doan d4y cua giai doan hap thu va/hoic ca giai doan chung cét.
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4. Quy trinh theo diém 2 hodc 3, khac biét & chd, dung méi hiru co ¢6 diém s6i &
ap suat khi quyén nim trong khoang tir 150 dén 230°C, tét hon 13 ¢6 diém so6i & ap
suat khi quyén nim trong khoang tir 170 dén 190°C, duogc str dung.

5. Quy trinh theo diém 4, khac biét & chd, dung méi hitu co 1a rugu co 6-10
nguyén t¢ C mach hé phan nhanh hoic khéng phin nhanh, t6t hon néu 1a 2-
etylhexanol.

6.  Quy trinh theo diém 2 hoic 3, khac biét & chd, dung méi hitu co duge bd sung
v6i lugng nam trong khoang tir 0,05 dén 1% khéi luong, t6t hon 12 ndm trong khoang
tir 0,1 dén 0,5% khdi luong, tinh theo lugng propen dwa vao budc phan tGng A), tdt
hon néu viéc bd sung luong dung méi hiru co nay duy tri duoc ham lugng pha hitu co
khong dbi.

7. Quy trinh theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd, dong
khi chira acrolein tir A) c6 nhiét do nim trong khoang 200-280°C, tét hon 14 nim

trong khoang tir 220-250°C, dugc dan vio tiéu doan day ctia budc B) trong tng.

8. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 7. khac biét & chd, nhiét
do trong tiéu doan ddy cua giai doan 1am ngudi B duge didu chinh nim trong khoang
tir 60 dén 90°C khi 4p suét trong tiéu doan dinh nim trong khoang tir 1,2 dén 1,8ba
(120-180KPa), sao cho khong c6 su tach pha hitu co trong tiéu doan day cia giai doan

lam nguoi B.

9. Quy trinh theo diém 8, khic biét & chd, nhiét do trong tiéu doan ddy cua giai
doan lam nguodi B dugc diéu chinh bang cach x4 dong nhanh chtra chét 1éng ngung tu
¢ do va, sau khi lam ngudi thich hop, dua n6 trd lai doan mot phén ba bén dudi cua

giai doan 1am ngudi B (tudn hoan bang bom bén dudi).

10. Quy trinh theo diém 9, khac biét & chd, dong nhanh x4 ra chtra chét 16ng
- ngung tu dugce loai ra khoi quy trinh.

11.  Quy trinh theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 10, khéac biét & chd,
dong nhénh chira san phidm ngung tu c6 trong tiéu doan dinh cia giai doan lam ngudi
B dugc x4 ra, tot hon 1a duoc 1am nguoi dén nhiét do < 20°C va dugc cép trd lai tiéu
doan dinh ciia giai doan lam ngudi B, két qua 1a dong khi chira acrolein chp vao tir

phén gifta cia giai doan 1am ngudi B dugc 1am lanh va san phim ngung tu tiép theo
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duoc tao ra mdt cach lién tuc va san phém nay dugc dua tré lai dudi dang dong chay

nguoc dén phan gifra cuia giai doan 1am ngudi (tuln hoan bang bom bén trén).

12.  Quy trinh theo diém 11, khac biét & chd, dong nhanh chira san phim ngung tu

dugc cAp vao cong doan tach pha I.

13.  Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 12, khac biét & chd,
cong doan tach pha I duge tién hanh & nhiét do ndm trong khoang tir 8 dén 60°C, tbt
hon 13 & nhiét 46 ndm trong khoang tir 10 dén 50°C, dic biét tot 1a nim trong khoang
tir 12 dén 40°C.

14.  Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 13, khac biét & chd,
cong doan tach pha I duge tién hanh véi thoi gian Iuu nam trong khoang tir 0,5 dén

20 pht, tét hon 14 ndm trong khoang tir 1 dén 10 phut.

15.  Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 11 dén 14, khac biét & chd,
phén doan nudc I tir cdng doan tach pha I dugc dua it nhét mot phﬁn vao dong chdy

nguoc cia san phdm ngung tu thu dugc.

16.  Quy trinh theo diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén 15, khéc biét & chd, mot
phén dung dich nuéce (dung dich hép thu) duoc x4 ra khoéi giai doan chung cit D chaa
pha hitu co khdng con acrolein duge dua trg lai truc tiép dén tiéu doan dinh cia giai

doan hép thu C va phan con lai duoc cép vao cong doan tach pha II.

17.  Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 16, khéc biét & chd,
cong doan tach pha II dugc tién hanh & nhiét do nim trong khoang tir 10 dén 90°C, tét
hon 13 & nhiét do nidm trong khoang tir 15 dén 60°C, dic biét t6t 1a & nhiét do nim
trong khoang tir 20 dén 40°C.

18.  Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 17, khéc biét & chd,
cong doan tach pha II dugc tién hanh véi thoi gian luu ndm trong khoang tir 0,5 dén
20 phut, t&t hon 14 nam trong khoang tir 1 dén 10 phut.

19.  Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 18, khac biét & chd, pha
hitu co IT duge dua vao giai doan 1am ngudi B) vé6i lugng nam trong khoang tir 0,1
dén 3% khdi lugng, tdt hon 12 ndm trong khoang ttr 0,2 dén 1% khéi luong, tinh theo

téng luong propen duge dua vao giai doan phan ttng A).
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20.  Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 19, khéc biét & chd, mot

phan phén doan nudée II tir céng doan tach pha II dugce dua tré lai giai doan hip thu
C), t6t hon 1a dén tiéu doan dinh cta giai doan hip thy, va t6t hon 1a dong nhénh tiép

theo cua phin doan nude II dugce xa ra khoéi quy trinh.

21.  Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 20, khac biét & chd,
lugng pha hitu co trong dung dich hdp thu nim trong khoang tir 0,1 dén 5% khdi
lugng, &t hon 1a nim trong khoang tir 0,2 dén 3% khéi luong.

22.  Quy trinh theo diém 16 hodc 21, khac biét & chd, dung dich hép thu duogc dua
vao giai doan hép thu C) & nhiét d6 ndm trong khoang 5 - 18°C, t5t hon 14 & nhiét do
nam trong khoang 6 - 12°C, va ap suat trong tiéu doan dinh cta giai doan hip thu C)

nim trong khoang tir 1,1 dén 1,7 ba.

23.  Quy trinh theo diém bat ky trong s céc diém tir 1 dén 22, khéc biét & chd, mdi
giai doan trong sb cic giai doan lam ngudi, hdp thu va/hoic chung cit déu dugc tién

hanh trong thiét bi dang cot.
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