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(57) Sang ché dé xuat quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh khiét bao gdm budc gia
nhiét hon hop phan ung tinh sach trong ving gia nhiét so bo, hdn hop phan ung tinh sach
chura axit carboxylic thom dang thd va dung moi, va tinh sach axit carboxylic thom dang
tho trong hdn hop phan Gng tinh sach dé tao thanh san pham axit carboxylic thom tinh
khiét. Mot hodc nhiéu cong doan dugc duy tri ¢ 4p sut cao hon ap suat méi truong dé tiét
ki€ém nang lugng.
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Linh vyc ky thuit dwoc dé cap

Noi chung, sang ché dé cap dén quy trinh san xuét axit carboxylic thom, va cu thé 1a

dén quy trinh diéu ché axit carboxylic thom dang tho dung d tinh sach.
Tinh trang ky thuét cia sang ché

Axit terephtalic (TA) va cdc axit carboxylic thom khac c6 thé dugc sir dung trong
quy trinh san xult cic polyeste (vi dy, thong qua phén tmg cta cac axit nay vaéi etylen
glycol va/hogc alkylen glycol cao). Céc polyeste thu duge c6 thé duge sir dung dé 1am ra

soi, mang phu, vat chira, chai, cic vat li¢u bao goi khac, vat duc va cac vat dung tuong tu.

Trong tip quan thuong mai, céc axit carboxylic thom dugc tao ra bang phan tmng
oxy héa pha 16ng clia cac nguyén liu 1a benzen va naphtalen dugc thé metyl trong dung
mdi 12 dung dich nuéc axit axetic. Vi tri cia cac phan tir thé metyl twong ung voi vi tri cuia
cdc nhém carboxyl trong san phdm axit carboxylic thom. Khéng khi hodc cac ngudn oxy
khéc (vi du, thudng & trang thai khi) dugc sit dung lam tdc nhan oxy hoéa khi ¢6 mat, vi du,
chét xuc tac dugc ting cudng bdi brom chira coban va mangan. Phan ung oxy hoéa 1a phan
{mg téa nhiét va tao ra axit carboxylic thom cling véi cac san phim phu, bao gdm céc san
phim oxy héa mdt phan hogc trung gian ctia ngudn nguyén liéu thom, va san phim cua
phén Ung axit axetic (vi dy, metanol, metyl axetat, va metyl bromua). Nuéc ciling dugc tao

ra dudi dang san phdm phu.

Dang tinh khiét cta axit carboxylic thom thudng dugc mong mubn cho quy trinh
san xut polyeste sir dung trong céc ing dung quan trong (vi dy, soi va chai). Cac tap chét
trong axit (vi du, cdc san pham phu sinh ra tir qué trinh oxy hoéa nguyén liéu thom va, thong
thuong hon 13, céc loai hop chét thom dugc thé cacbonyl khac nhau) duge cho 12 tao ra
mau va/hodc c6 lién quan dén sy tao mau & cac polyeste dugc tao ra tir axit nay, diéu nay
din dén sy mat mau & cac san phim chuyén hoéa polyeste. C6 thé tao ra axit carboxylic
thom c6 ham luong cac tap chit giam bing cach oxy héa tiép cac san pham tho tir qué trinh
oxy héa pha 1éng nhu duge mé ta & trén & mot hodc nhiéu nhiét do va lugng oxy giam dén.
‘Ngoai ra, san phim oxy héa mét phan c6 thé dugc thu hdi trong qué trinh két tinh va

chuyén hoa thanh san pham axit mong mudn.
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Dang tinh khiét cla axit terephtalic va cic axit carboxylic thom khéc ¢ lugng tap
chit giam - vi du, axit terephtalic tinh khiét (PTA) - duoc tao ra bing cach hydro hoéa c6
xtic tac dang it tinh khiét hon ctia axit hay dugc goi 12 sin phdm c6 d¢ tinh khiét trung binh
trong dung dich & nhiét d6 va ap suét ting bing cach st dung chit xuc téc 1a kim loai quy.
Trong tip quén thwong mai, viéc oxy héa pha léng nguyén liéu cip alkyl thom thanh axit
carboxylic thom dang tho va tinh sach sén phim tho thuong duoce thuc hién trong quy trinh
tich hop lién tuc trong d6 san phim thd tir phan ng oxy héa pha ldng dugc st dung lam

nguyén liéu ban du cho quy trinh tinh sach.

Trong céc thiét bj tinh sach truyén théng, axit carboxylic thom dang tho thuong
dwoc tron v6i nude dé tao ra hdn hop phan tmg tinh sach trude khi dua dén thiét bi phan
Ging tinh sach. Viéc tron ndy dién ra trong binh tron nguyén liéu duge duy tri & &p sudt moi
truong dé cho phép tudn hoan carboxylic thom tir binh va 1am cho c6 thé si dung dudng
cp liéu bing bing tai truc vit dua carboxylic thom dang thd tir silo trung gian dén binh tron
nguyén liéu cép, qué trinh nay doi héi binh tron nguyén lidu cip phai duge 1am cho can
bang 4p suét véi silo van hanh & 4p sudt mdi truong. Khi binh trdn nguyén liéu cép & ap
sudt mdi truong, nhiét d6 cao nhit c6 thé c6 ciia nudce trong binh 13 khoang 100°C, nhiét do
s0i clia nu6e & ap sudt moi truong. Hon hop phan tmg tinh sach phai duge gia nhiét so bd
trude khi dua vao thiét bj phan ang tinh sach, thudng chay & nhiét do tir 250°C dén 300°C.
Viéc gia nhiét ndy doi héi phai ting nhiét do ctia hdn hop phan tmg tinh sach tir 100°C hoic
thép hon 1én dén it nhét 12 250°C lam cong thém vao chi phi khé bién cta quy trinh tich hop
dé san xuét axit carboxylic thom tinh khiét.

Do d6, vin c6 nhu cdu giam chi phi téng cta qué trinh san xuét axit carboxylic
thom.

Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Muc dich cua sang ché 1a d& xuét quy trinh san xuét axit carboxylic thom, va cu thé
13 quy trinh diu ché axit carboxylic thom dang thé ding d tinh sach.

Theo mot khia canh cuia sang ché, sang ché d& xuit quy trinh san xuét axit carboxylic
thom tinh khiét. H3n hop phan tng tinh sach bao gdm axit carboxylic thdm dang tho va
nude duge gia nhiét so bd trong viing gia nhiét so bd. Hon hgp phéan ting tinh sach di vao

ving gia nhiét so bd & ap suét 16n hon 4p sudt mdi trudng. Axit carboxylic thom dang thd



23913

trong hdn hop phan ting tinh sach sau d6 dugc tinh sach dé tao ra san phdm axit carboxylic

thom tinh khiét.

Theo khia canh khac, sang ché dé xuét quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh
khiét. HOn hop clia phan tng tinh sach bao gdm axit carboxylic thom dang thdé va nudce
duge gia nhiét so bd trong ving gia nhiét so bd. Hon hop phan tng tinh sach di vio ving
gia nhiét so by & nhiét d6 cao hon 100°C. Axit carboxylic thom dang tho trong hdn hop
phan tng tinh sach sau d6 dugc tinh sach dé tao ra san phdm axit carboxylic thom tinh
khiét.

Céc khia canh khac theo sang ché s& 14 rd rang v6i ngudi c6 hidu biét trung binh

trong linh vuc nay dua theo phdn mé ta dudi day.
M5 té vin tit hinh vé

FIG.1 thé hién lwu d6 quy trinh san xut axit carboxylic thom tinh khiét theo sang

r
A

ché.
MO ta chi tiét sing ché

Nhin chung, quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh khiét theo sang ché bao
gdm bude: gia nhiét hdn hop phan tng tinh sach trong ving gia nhiét so bd, hdn hop phan
ting tinh sach ndy bao gdém axit carboxylic thom dang th6 va nuéc, hdn hop nay di vao
ving gia nhiét so bd & ap sudt cao hon 4p sudt méi truong; va tinh sach axit carboxylic
thom dang tho trong hdn hop phan tng tinh sach dé tao ra san phdm axit carboxylic thom
tinh khiét. Theo mdt sé phwong 4n, hdn hop phan ung tinh sach ciing di vao vung gia nhiét
so bo & nhiét dd cao hon 100°C, diéu nay s& 1a khong kha thi néu hdn hop phéan tng tinh
sach duoc duy tri & ap suét khi quyén trude khi duge cdp vao ving gia nhiét so bd. Do vay,
50 Vi céc quy trinh trudc kia, s& can it nhiét hon dé ting nhiét do trong ving gia nhiét so

bd dén nhiét d6 yéu cu cua thiét bi phan tng tinh sach.

Theo mot s6 phwong 4n, hdn hop phan tng tinh sach dugc dwa vao ving gia nhiét so
bd & ap sudt 16n hon khoang 1,0 x 10° Pa (1,0 bar(g)), theo mot sb phuong &n ap suét nay
16n hon khoang 2,0 x 10° Pa (2,0 bar(g)), theo mot sé phuong 4n 4p suét nay lén hon
khoang 3,0 x 10° Pa (3,0 bar(g)), theo mét sé phwong 4n 4p suét nay 16n hon khoang 4,0 x
10° Pa (4,0 bar(g)), theo mdt sé phuong an 4p sudt nay 16n hon khoang 5,0 x 10° Pa (5,0
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bar(g)), va theo mot sd phuong 4n 4p sudt nay 16n hon khoang 6,0 x 10> Pa (6,0 bar(g)).
.Theo mot s6 phuong an, hdn hop phan tng tinh sach dugce dwa vao ving gia nhiét so bd &
nhiét do cao hon khoang 105°C. Theo mét sb phuong 4n, nhiét do nay cao hon khoang
115°C, theo mot sé phuong 4n nhiét d6 nay cao hon khoang 120°C, theo mot sb phuong én
nhiét dd nay cao hon khoang 125°C, theo mdt sé phuong 4n nhiét do nay cao hon khoang

130°C, theo mdt s6 phwong 4n nhiét d6 nay cao hon khoang 140°C.

Theo mot s& phuong 4n, quy trinh con bao gdm bude tao ra hdn hop phan tng tinh
sach trong qua trinh tron nudc chira dong véi bun chira axit carboxylic thom dang thd. Theo
mdt sb phuong &n, ving trén dwgc duy tri & 4p sudt 16n hon khoang 1,0 x 10° Pa (1,0
bar(g)), theo mdt sé phuong 4n &p sudt nay 16n hon khoang 2,0 x 10° Pa (2,0 bar(g)), theo
mot s6 phuong 4n ap suit ndy I16n hon khoang 3,0 x 10° Pa (3,0 bar(g)), theo mot sb
phuong 4n 4p suét nay 16n hon khoang 4,0 x 10° Pa (4,0 bar(g)), theo mdt s phuong 4n ép
sudt ndy 16n hon khoang 5,0 x 10° Pa (5,0 bar(g)), va theo mot sb phuong 4n 4p suét nay
16n hon khoang 6,0 x 10° Pa (6,0 bar(g)). Theo mét sé phwong an, vung tron dugce duy tri &
nhiét d6 cao hon khoang 105°C. Theo mdt s6 phuong an, nhiét d6 nay cao hon khoang
115°C, theo mdt sé phwong an nhiét o nay cao hon khoang 120°C, theo mét s6 phuong an
nhiét do nay cao hon khoang 125°C, theo mdt sb phuong 4n nhiét d6 nay cao hon khoang

130°C, theo mot sb phuong an nhiét 4o nay cao hon khoang 140°C.

Theo mot sd phwong 4n, viéc tinh sach hdn hgp phan tng tinh sach bao gdm budc
cho dung dich nuréc chira it nhat mdt phéan axit carboxylic thom dang thd tiép xtic v6i hydro

khi c6 mit chat xuc tac.

Theo mot sb phuwong an, quy trinh con bao gdm bude oxy hoéa hydrocacbon thom
dugc thé bang khi oxy trong hdn hop phan tmg oxy hoa pha léng chira dung mdi axit
monocarboxylic, nude, va thanh phan chat xuc tac. Theo mdt sd phuong an, viée tinh sach
bao gébm budc cho dung dich chita nuéc chira it nhit mot phan axit carboxylic thom dang
thd tiép xuc vai hydro khi ¢6 mit chat xuc tac.

Theo mot sb phwong an, quy trinh bao gdm budc: oxy hoéa para-xylen trong ving
phan tng dé tao ra axit terephtalic thd, trong d6 budc oxy hoa bao gdm viéc cho para-xylen

tiép xtic v6i khi oxy trong hdn hgp phan tng oxy héa pha 16ng chira axit axetic, nuéc, va
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thanh phan chét xac tac duge ting cudng béi brom; két tinh axit terephtalic thd, chuyén it
nhét mot phan axit terephtalic thd nay dén ving tron dugc duy tri & 4p sult cao hon nhiét
do moi trudng va tron axit terephtalic thd nay véi nuéc chira dong dé tao ra hdn hop phan
ting tinh sach, dua hdn hop phan Gng tinh sach vao viing gia nhiét so bd va gia nhiét hdn
hop phan tng tinh sach dén nhiét d6 bang it nhat 250°C, va tinh sach axit terephtalic tho
trong thiét bi phan g hydro héa bing cach cho hdn hgp phan ung tinh sach tiép xtic véi

hydro khi ¢6 mit chit xtc tac.

Céc diu hiéu khéac cia quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh khiét néu trén

theo sang ché sau ddy s& dugc mo ta bang cach tham khao hinh vé.

FIG.1 thé hién quy trinh dang lyu dd dé san xuit dang tinh khiét cia axit carboxylic
thom theo mot phurong 4n clia sang ché. Tém tit lai, quy trinh 100 bao gdm thiét bi phéan
mg oxy héa 110 ¢6 ciu tao dé oxy hoa pha 16ng nguyén liéu cdp; ving két tinh ¢ cbu tao
dé tao ra san phdm rin dang tho tir hdn hop phan tmg oxy hoéa pha long, va bao gdm cac
thung két tinh 152 va 156; thiét bi tach rén-léng 190 c6 chu tao dé tach san phim rin dang
thd (va cac san phdm phu tir qua trinh oxy héa) ra khoi chét Iong, ving tron bao gdm thung
tao hdn hop phan ting tinh sach 200 c6 ciu tao dé tao ra hdn hop san phim rén dang tho
trong dung moi phan tmg tinh sach; viing gia nhiét so bd bao gdm thiét bi trao ddi nhiét 208
dé gia nhiét hdn hop phan ting tinh sach truéc khi dua vao ving tinh sach, ving tinh sach
bao gdm thiét bi phan tng tinh sach 210 c6 ciu tao dé tinh sach axit carboxylic thom dang
thé, viing két tinh bao gdm thiing 220 c¢6 cdu tao dé tao ra san pham rén tinh khiét tir dung
dich tinh sach; va thiét bi tach rin-long 230 c6 cAu tao dé tach san phim rén tinh khiét ra
khoi chét 1ong. Viéc hop nhét céc quy trinh trén FIG.1 chi don gian 1a phuong 4n dai dién,
va nhidu kiéu céu hinh hop nhit va khong hop nhét khéc ciing ¢6 thé duoc sir dung tuong

tu.

Céac dong chét 16ng va chét khi va cac nguyén liéu dugc sit dung trong quy trinh
duge biéu dién trén FIG.1 c6 thé duoc din va chuyén qua dudng chuyén, dwong din va éng
dan thich hop duogc tao két cdu, vi duy, tir cac vat liéu thich hgp cho quy trinh sir dung va
tinh an toan. S& hiéu réng céc chi tiét cu thé co thé dugc d3t canh nhau vé mat vat ly va, néu

thich hop, c6 thé c6 cac ving déo, ving cung, hodc két hop ca hai ving nay. D€ dan cac
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dong hoic cac hop chét, cac thiét bi xen gitta va/hodic cac xtr Iy tiy v ciing c6 thé dugc bao
gbm. Vi du, bom, van, éng gép, ddng hd do dong khi va chét 1ong va bd chia, thiét bj 1iy
mAu va thiét bi cam bién, va thiét bj khac (vi du, dé giam sat, kiém soat, diéu chinh, va/hodc

lam chéch &p suét, dong v céc théng sb van hanh khéc) c6 thé c6 mit.

Nguyén liéu cdp thom tiéu biéu thich hop dé sir dung trong thiét bi phan tmg oxy
hoa 110 bao gdm, nhung khong giéi han &, cac hop chit thom (vi dy, hydrocacbon) dwoc
thé & mot hodc nhidu vi tri bing it nhat mot nhom cé thé oxy héa thanh nhom axit
carboxylic. Theo mdt sb phwong 4n, vi tri clia cac phan tir thé twong ing voi vi tri cua cac
nhém axit carboxylic ctia axit carboxylic thom dugc diéu ché. Theo mét sé phwong én,
phén tir thé c6 thé oxy héa bao gdbm nhém alkyl (vi du, nhém metyl, etyl, va/hodic
isopropyl). Theo phuong &n khéc, phan tir thé c6 thé oxy héa bao gdm cac nhém chira oxy,
nhu nhém hydroxyalkyl, formyl, aldehyt, va/hodc keto. Cac phan tir thé nay c¢6 thé gibng
hodc khac nhau. Phin thom ciia hop chét nguyén liéu c4p c6 thé 12 nhan benzen hodc c6 thé
la vong d6i hodc nhidu vong (vi du, nhén naphtalen va/hodc anthraxen). Theo mot sb
phuong 4n, s& phan tir thé c6 thé oxy héa trén phan thom ciia hop chit nguyén liéu cip
bing sb vi tri kha dung trén phan thom. Theo phuong 4n khac, s6 phan tir thé c6 thé oxy
hoa trén phin thom ciia hgp chat cip nhé hon sb lugng ciia tit ca cac vi tri nay (vi du, theo
mdt s6 phuong an sé phan tir oxy hoa duge 12 1 dén 4 va, theo mot s6 phuong 4n 14 2). Hop
chat cAp tiéu biéu c6 thé duge sir dung theo sang ché - & dang riéng r& hodc & dang két hop
- bao gbm nhung khéng giéi han & toluen; etylbenzen va cic benzen duoc thé alkyl khéc;
o-xylen; p-xylen; m-xylen; tolualdehyt, axit toluic, ruwgu alkyl benzylic, 1-formyl-4-
metylbenzen, 1-hydroxymetyl-4-metylbenzen; metylaxetophenon; 1,2,4-trimetylbenzen; 1-
formyl-2,4-dimetyl-benzen; 1,2,4,5-tetrametyl-benzen; naphtalen dugc thé alkyl, formyl,
axyl, va hydroxylmetyl (vi du, 2,6-dimetylnaphtalen, 2,6-dietylnaphtalen, 2,7-
dimetylnaphtalen, 2,7-dietylnaphtalen, 2-formyl-6-metylnaphtalen, 2-axyl-6-
metylnaphtalen, 2-metyl-6-etylnaphtalen, va cac chit twong tu); va cc chit tuong tu; va
c4c din xuét duoc oxy héa mot phin cia hop chit bit ky duoc néu & trén; va cac hdn hop
ctia chung. Theo mdt s& phuong 4n, hgp chit thom dugc thé bao gdm hydrocacbon thom
duoc thé metyl, etyl, va/hodic isopropyl. Theo mot s& phurong 4n, hop chét thom duge thé

bao gbm benzen dugc thé alkyl, o-xylen, p-xylen, m-xylen, hodc chit twong tu, hodc hdn
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hgp cua céc chat nay.

Axit carboxylic thom dugc san xuit theo sang ché khong bi giéi han va bao gbm,
nhung khong gi6i han &, cac loai dugc carboxyl héa mot 14n va nhidu 1dn, c6 mot hodc
nhiéu vong thom. Theo mdt s& phuong 4n, axit carboxylic thom dugc san xuét béi phan
ling cta cac chat phan ung dang khi va 10ng trong hé pha 16ng. Theo mot s& phwong 4n,
axit carboxylic thom chi bao gdm mot vong thom. Theo phuong an khéc, axit carboxylic
thom bao gém nhiéu (vi duy, hai hodc nhiéu hon hai) vong thom ma, theo mot sb phuong an,
dugc dung hop (vi du, naphtalen, anthraxen, v.v.) va, theo phuong an khac, khong duoc
dung hop. Theo mdt s6 phuong 4n, axit carboxylic thom chi bao gbm mét gbc axit
carboxylic (vi du, -CO2H) hodc mudi cta né (vi du, -CO2X, trong d6 X 1a loai cation bao
'g(‘”)m, nhung khong gi¢i han &, cation kim loai, ion amoni, va loai twong tw). Theo phuong
an khac, axit carboxylic thom bao gdm nhiéu (vi du, hai hodc nhidu hon hai) gbe axit
carboxylic hoic mudi ciia ching. Axit carboxylic thom tiéu biéu bao gdm, nhung khong
gidi han ¢, axit terephtalic, axit trimesic, axit trimelitic, axit phtalic, axit isophtalic, axit
benzoic, axit naphtalen dicarboxylic, va axit twong tw, va hdn hgp cta ching. Theo mot sb
phuong 4n, sang ché dé xut quy trinh san xult dang tinh khiét cia axit terephtalic bao gdm
axit terephtalic tinh khiét (PTA) va céc axit dugc goi 12 axit terephtalic tinh khiét & murc
trung binh.

Kiéu oxy héa tiéu biéu c6 thé dugc thyuc hién trong thiét bi phan tng oxy héa 110 1a
oxy héa pha léng bao gdm budc cho khi oxy tiép xuc véi nguyén liéu cdp chira
hydrocacbon thom c6 cac phan tir thé ¢6 thé oxy hoa thanh nhom axit carboxylic trong hdn
hop phan ting pha 16ng. Theo mdt sé phwong 4n, hdn hop phan ting pha 16ng bao gém dung
mbi monoaxit carboxylic va nudc v6i su c6 mit cia thanh phan chit xtc tic chira it nhét
mot thanh ph::fm kim loai néng (vi du, Co, Mn, V, Mo, Cr, Fe, Ni, Zi, Ce, Hf, hoic kim loai
twong tw, va hdn hop clia chiing) va chét ting cudng (vi du, hop chit halogen, v.v.). Theo
mdt s6 phuong 4n, phan tmg oxy héa duge thuc hién & nhiét d va ap sudt ting c6 hidu qua
dé duy tri hdn hop phan tng pha 1éng va tao thanh pha hoi ¢ nhiét do cao, &p suét cao.
Theo mdt sb phuong 4n, phan tng oxy hoéa nguyén liéu cip thom trong budc oxy hda pha
16ng tao ra axit carboxylic thom ciing nhu cac san phdm phu clia phan tmg, nhu san pham

oxy h6a mét phin hogc trung gian ciia nguyén lidu cp thom va/hodc san phdm phuy dung
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moi. Theo mot s6 phwong 4n, axit carboxylic thom bao gdm axit terephtalic, va budc OXy
hoéa gbdbm viéc cho para-xylen tiép xtc véi khi oxy trong hdn hop phan ung oxy héa pha
16ng chira axit axetic, nude, va thanh phan chit xic tac duge ting cudng bdi brom. Phan
g oxy hoa pha 1éng va cic quy trinh két hop c6 thé dugc thuc hién duéi dang quy trinh
theo mé, quy trinh lién tuc, hodc quy trinh ban lién tuc. Phan tng oxy hoa c6 thé dugc thyuc

hién trong mot hodc nhiéu thiét bi phan tmg.

Theo phuong an ti€u biéu, nhu c6 thé thuc hién nhu trén FIG.1, nguyén li€u cép
dang 1ong chira it nhat khoang 99% trong lugng hydrocacbon thom duge thé, dung dich
nude axit axetic (vi du, chira khoang 70 dén khoang 95% trong lugng axit axetic), cac hop
chét tan clia coban va mangan (vi du, nhu cAc axetat tvong Ung cta chung) lam ngudn kim
loai xuc tac, brom (vi dy, hydro bromua) lam chét ting cudng xic tic, va khong khi ¢6 thé
dugc nap lién tuc vao binh phdn tng oxy héa 110 qua dudng vao, nhu duong vao 112.
Theo mét sd phuong 4n, binh 110 1a thiét bi phan tng dang thing khudy lién tuc, dugc dinh
‘mirc 4p suét.

Theo mét sb phuong an, viéc khudy c6 thé duoc thuc hién bing su quay cia may
khudy 120, truc ctia n6 dugc din dong bai ngudn dién tir bén ngoai (khong dugc thé hién).
Céanh quat dugc 1&p 1én truc va nim trong khéi 16ng c6 ciu tao dé tao ra luc gilp trdn cac
chét 16ng va phan tan khi trong khéi 16ng, tir 6 tranh duoc hién tuong lang cua cac chit rin
nam & ving phia dudi cia khdi 1ong.

Theo mdt s phurong 4n, para-xylen dugc oxy héa trong thiét bi phan g 110, phan
16n 1a thanh axit terephtalic. C4c san phim phu c6 thé tao ra ngoai axit terephtalic bao gdm,
nhung khong gi6i han &, san phidm oxy héa mét phin va trung gian (vi du, 4-
carboxybenzaldehyt, axit 1,4-hydroxymetyl benzoic, axit p-toluic, axit benzoic, va chét
twong tu, va hdn hop cuia ching). Do phan mg oxy hda 1a phan tmg tda nhiét, nhiét sinh ra
tr phén ng co6 thé 1am sdi hdn hop phan tng pha 16ng va tao thanh pha hoi & trén du bao
gbm axit axetic hoa hoi, hoi nudc, cc san pham phu dang khi tir phan tmg oxy héa, cacbon
oxit, nito tir khong khi dugc nap vao phan tmg, oxy chua phan tmg, va cic san pham twong

tw, va hén hgp cia chung.

Hoi phia trén dau c6 thé duoc 14y ra khoi thiét bi phan tmg thong qua 156 théng hoi
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116 va duge giri vao dong 111 dén cot chung cét 4p suét cao 330. Ving tach c¢6 cu tao dé
tach nudc ra khoi dung moi axit monocarboxylic va dua pha long giau dung méi quay lai
thiét bj phan tmg thong qua dudng 331. Pha khi giau nudc duoc ldy ra khoi vung tach thong
qua dudng 334 va duoc xir Iy tiép, vi du, bang cach thu hdi nang lugng qua bd gidn nd,
bang cach ngung tu nudc tir dong khi dé str dung trong ving tinh sach hodc cac phén khac
clia quy trinh, va bang viéc xir Iy khi thai. Dong hdi luu duoc cho quay tré lai ct 330 thong
qua dudng 335. Chét 16ng hdi luu ¢6 thé bao gdm céc phan da ngung tu cia dong khi giau
nuéc 334 hodc c6 thé bao gdm chét 16ng tir cac ngudn khac. Vi du vé viée xtt ly thém dong
khi phia trén diu va cic ngudn chét 16ng hdi luvu dwge mo ta dAy di hon trong Patent My sé
5,723,656, 6,137,001, 7,935,844, 7,935,845, va 8,173,834.

Theo mdt s& phuong 4n, chét 16ng di ra bao gdm san phém oxy héa dang rin duoc
lam sét trong hdn hop phan tng pha 16ng dwgc iy ra khéi binh phan tng 110 thong qua
clra ra bun sét 114 va duge din theo dong 115 dén thing két tinh 152, va dén thing két tinh

156, dé thu hdi san pham ran.

Theo mot sé phwong 4n, san phdm thd dang rén c6 thé duge thu hdi tir chét long
bang cach két tinh trong mot hodc nhiéu giai doan, nhu trong thing két tinh don hodc, nhu
.duqc thé hién trén FIG.1, trong ddy nhiéu thung két tinh c6 khudy. Theo mot sb phuong an,
quy trinh két tinh bao gdm viéc gidm lién tuc nhiét d6 va ap suét tir giai doan ddu dén giai
doan cubi dé ting hiéu sudt thu hdi san phém. Vi dy, nhu dugc thé hién trén FIG.1, thung
két tinh 152 va 156 c6 thé dugc cung cip thanh day va thong chét 1ong v6i nhau, sao cho
san phdm bun sét tir thing 152 ¢6 thé duogc chuyén dén thing 156. C6 thé thyc hién viée
1am nguoi trong thiing két tinh bang cach x4 ap. Mot hodc nhidu thing két tinh c6 thé dugc
1am thong hoi, nhu tai céc 18 thong hoi 154 va 158, dé loai bo hoi thu duoc tir qua trinh
gidm 4p va tao thanh hoi nude tir hoi tiét lwu dén thiét bi trao ddi nhiét (khong dugc thé
hién).

Nhu dugc thé hién trén FIG.1, thung két tinh 156 thong chit 16ng vai thiét bi tach
rin-16ng 190. Thiét bi tach ran-long 190 c6 cu tao dé nhan bun sét chira san phim rén tir
thing két tinh 156. Theo mot s6 phuong 4n, thiét bi tich rin-1éng 190 con c6 cdu tao dé

tach san phim rén dang thé va cac san pham phuy ra khéi chit 16ng. Theo mdt sé phuong an,
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thiét bi tach 190 1a thiét bi ly tdm, thiét bj loc chan khong quay, thiét bi loc &p suét, hodc
thiét bj twong tu, hodic két hop cac thiét bj nay. Theo mdt sé phuong an, thiét bi tach 190
bao gdm thiét bj loc ap sult cé cdu tao dé trao ddi dung méi (vi du, bing su chiém chd tinh
tién dich cai trong banh loc bang chét 16ng rira chira nude dudi ap luc). Dich cai oxy hoa
thu dugc tir viéc tach nay c6 thé thoat ra ngoai thiét bi tich 190 theo dong 191 dé chuyén
dén tréng chtra dich cai 192. Mot ph'ém dich cai va, theo mot sb phuong én, ph?m 16n dich
c4i, c6 thé duge chuyén tir tréng 192 dén thiét bi phan tng oxy héa 110. Theo cach nay,
'dung mdi axit monocarboxylic, nudc, chit xic téc, va/hodc cac san phdm phu ciia phan tmg
oxy héa dugc hoa tan va/hodc c6 mit dudi dang cac hat rin min trong dich cai c¢6 thé dugc

dua trd lai phan ing oxy héa pha long.

Nhu duoc thé hién trén FIG.1, dong 197 chira san pham rin dang tho da gia nhiét co
thé dugc din dén ving tron bao gdm thing tao hdn hop phan tmg 200. San phdm rén dang
tho trong dong 197 c6 thé duoc tron va dugc 1am sét trong thing tao hdn hop phan ung 200
v6i dung méi cdu thanh di vao thing 200 qua dudng 202 dé tao ra hdn hop phan tng tinh
sach. Theo mot s6 phuwong 4n, dung mdi diing dé tinh sach chtra nudc. Theo mét sb phuwong
an, dudong dung mdi 202 ndi véi thing chira (khoéng duoc thé hién) d& chira dung méi cdu
thanh. Theo phuwong 4n khac, dung mdi chira nuéc dugc khir khodng méi duoc cip tir bd
khir khi. Theo phwong 4n khac, dung méi duge cip tir phan khic cta quy trinh hop nhét
100. Vi du, theo mot phuong 4n, dung mdi bao gdm chét ngung thu dugc tir quy trinh tach
Khi thai trong ¢t 330 hoic tir cac hoi dugc thu hdi tir ving két tinh. Ngudn dung méi ding
dé tinh sach dugec md ta ddy da hon, vi du, trong Patent My sb 5,723,656, 6,137,001,
7,935,844, 7,935,845, va 8,173,834.

Ving tron c6 cAu tao dé hoat dong ¢ ap sudt cao hon 4p sudt moi trudng. Ap suét
nay dugc duy tri trong thung 200 bang céach bit kin dudng vao 197 va 202 ¢6 bom, bd loc,
van kiém soat hodc van quay (khoéng duoc thé hién) va dudng ra 204 c¢6 bom 206. Theo
mdt phuong 4n, viéc 1am kin bing &p suét thiing 200 dugc thuc hién bing cach cung cip
thiét bi loc 4p suét quay dudi dang thiét bi tach ran-long 190. Thiét b loc 4p sut quay ép
bun sét dugc x4 thoat ra ngoai thiét bi 190 va di vao dudng 197. Thiét bi loc ap suét quay
thich hgp duwgc ban bdi BHS-Sonthofen va dugc boc 19, vi du, trong Patent My )
2,741,369, 7,807,060 va don yéu ciu cip patent My s& 20050051473, Hdn hop phan tng
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tinh sach sau khi dugc tao ra trong thing 200 dugc hit qua dudng 204 va duge chuyén dén
bom 206, bom nay ciing c6 vai trd duy tri 4p suét trong thing 200. Bing cach duy tri 4p
sudt & thung 200 cao hon 4p sudt méi trudong, dung mdi ding dé tinh sach 202 ¢6 thé di vao
thing 200 va dugc giit lai trong thing 200 & 4p suit cao hon ap suit méi trudng, va do dé
c6 thé di vao va c6 kha niang dugc duy tri & nhiét o cao hon so véi trudong hop thing dugc
duy tri & nhiét dd mdi trudng. Vi du, nudc trong dung mdi dung dé tinh sach chi c6 thé
duoc bd sung vao thing & nhiét do tbi da 1a 100°C néu thing dwoc duy tri & mot ap suit khi
quyén tuyét d6i. Bing cach cho dung méi ding dé tinh sach c¢6 4p suét va nhiét do cao hon
khi di vao thiing 200, hdn hgp phéan tmg tinh sach thu dugc dugce tao ra trong thing 200 c6
kha ning c6 nhiét do cao hon so véi trudng hop thing 200 khong duoce duy tri & &p sudt
nay.

Ngudn dung méi ding dé tinh sach dugc tao 4p thich hop bao gdm nuée duge khir
khoéang, chit ngung hoi nuéc, chit ngung tir qua trinh chung cit trong vung oxy héa, nhu
phén phia trén diu dugc ngung tu tir dong 334, va chit ngung tir thiét bi két tinh tinh sach
nhu 220.

Hon hop phan tng tinh sach thoat ra ngoai thung 200 qua dudng 204 di vao ving
gia nhiét so b. Hon hop phan ting tinh sach dugc dua vao viing gia nhiét so bd & ap suét
cao hon 4p sudt mdi trudng, cho phép hdn hop phan tng tinh sach c6 thé duge dua vao &
nhiét dd cao hon so véi khi khéng duoc tao 4p. Viung gia nhiét so bd dugce thé hién trén
FIG.1 bao gdm bom 206 va thiét bi trao d6i nhiét 208. Ngudi ¢6 hiéu biét trung binh v&
linh vuc nay sé& hiéu réng mic di FIG.1 chi thé hién mot thiét bi trao dbi nhiét, ving gia
nhiét so bd c6 thé bao gdm nhiéu thiét bi trao ddi nhiét khac dwoc bé tri ndi tiép hodc song
song. Thiét bi trao d6i nhiét 208 nang nhiét d6 ctia hdn hop phan tng tinh sach dén nhiét do
can thiét cho phan tmg tinh sach nhu dugc mé ta duéi day. Theo mot phwong 4n, nhiét do
duge ting dén it nhit 1a 250°C. Theo mdt phuong 4an, nhiét do duoc ting dén khoang
290°C. Do hdn hop phan tng tinh sach di vao & nhiét @ cao hon hé théng khong dugc tao
ap truyén thdng, ning luong can dé gia nhiét hdn hop phan Gng tinh sach trong viing gia

nhiét so bd cin dén s& thap hon so véi hé théng khong duge tao ap truyén théng.

Hon hop phan tng tinh sach dd gia nhiét thoat ra ngoai ving gia nhiét so bd va di
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vao ving tinh sach. Ving tinh sach bao gém thiét bi phéan tmg tinh sach 210. Theo mdt sd
'phuong &n, budc tinh sach trong thiét bi phan tng tinh sach 210 bao gbm viéc cho hdn hop
phan tmg tinh sach tiép xtic véi hydro & nhiét do va ap suét ting khi c6 mit chét xdc tac
hydro hoa. Theo mét s6 phuong 4n, 4p suit ndy nim trong khoang tir khoang 85 dén
khoang 95 kg/cm?. Theo mot s& phuong 4n, mét phan hdn hop phan tmg tinh sach 16ng c6
thé duoc 14y ra lién tuc tir thiét bi phan ung hydro hoa 210 trong dong 211 va dugc din dén
thing két tinh 220 trong ving két tinh nim phia sau. Trong thing két tinh 220, axit
terephtalic va lugng tap chét giam cé thé dugc két tinh tir hdn hop phan tng (vi dy, bing
céch giam &p suét 1én chit 1ong). Bun sét thu dwgc cua axit terephtalic tinh khiét va chét
16ng dugc tao ra trong thing 220 c6 thé dugc din dén thiét bi tach rdn-16ng 230 theo dong
221. Hoi thu dugce tir 4p sudt giam trong thiét bi phan tmg két tinh 220 ¢6 thé duge ngung
tu bang cach di chuyén dén thiét bi trao ddi nhiét (khong dwogc thé hién) dé lam mat. Chit
ngung 16ng thu dugc ¢6 thé dwgc din quay lai quy trinh, vi du tudn hoan dén thung tao
'nguyén liéu cép tinh sach (khong duoc thé hién), qua dudng chuyén thich hop (khong dugc
thé hién) vi/hoic dugc din dén bude xir Iy nudc thai (WWT). Axit terephtalic tinh khiét
thoat ra ngoai thiét bi tach rin-16ng 230 theo dong 231. Theo mot sb phuong 4n, it nhat mot
phﬁn, theo mot sd phuong 4n 13 tét ca hodc vé co ban 1a tit ca, dich cai tinh sach c6 thé
dugc din theo dong 233 hdi lvu dén cot chung ct ap suét cao 33 0, nhu dugc md ta déy da
hon, vi duy, trong Patent sb 5,723,656, 6,137,001, 7,935,844, 7,935,845, va 8,173,834. Theo
phuong an khéc, dong 233 c6 thé dugc din dén bd phan xir Iy nudce thai. Thiét bi tach rén-
16ng 230 c6 thé 1a thiét bi ly tAm, thiét bi loc chan khéng quay, thiét bi loc 4p suét, hodc
thiét bi twong tu, hodc két hop cac thiét bj nay.

Toan bd ndi dung clia timg va tit ca cAc tai liéu 14 patent hodc cong bd khong phai
patent dugc vién dan trong ban mo ta dwgc két hop bing cach vién din, trir trudng hop bdc
16 hodc dinh nghia tir ban m6 ta khong thdng nhét, phan bdc 16 hogic dinh nghia trong ban
mo ta s€ dugc uu ti€n st dung.

Phan mo ta chi tiét trén day va hinh v& kém theo duge dua ra nhdm muc dich giai
thich va minh hoa, va khong dugc du dinh 1dm giéi han pham vi cia cac yéu cau bao ho
kém theo. Nhiéu cai bién & cac phuong 4n duge wu tién theo sdng ché duge minh hoa trong

ban md ta s€ 1 rd rang v4i ngudi ¢6 hiéu bi€t trung binh vé linh vuc nay, va van nam trong
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pham vi clia cic yéu cdu bao ho kém theo va cac dang twong duong cia ching.

Pugc hidu 1a cac chi tiét va ddu hiéu duge vién dan trong cac yéu cdu bao hd kém
theo c6 thé dugc két hop theo nhiéu cach dé tao ra cac yéu cdu bao hd méi twong tu nam
trong pham vi ciia sang ché. Do d6, mic di cac diém phu thudc duge kém theo duéi day
phu thudc vao chi mot diém doc 1ap hodc diém phu thudc, can hiéu réng cac diém phu
thudc nay c6 thé, hodc, dwgc 1am cho phu thudc trong phwong 4n thay thé vao diém yéu cu
bao ho trude do, du cho 1a ddc 1ap hay phu thudc, va cac két hop nhu véy dugc hiéu 12 tao

 nén mdt phan ctia ban mo ta sang cheé.

-14-



23913

YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh san xut axit carboxylic thom tinh khiét, quy trinh nay bao gdm cac

budc:

gia nhiét hdn hop phan tng tinh sach trong ving gia nhiét so bd; hdn hop phan
ng tinh sach chira axit carboxylic thom dang tho va dung moi, hdn hgp phan tmg tinh
sach di vao viing gia nhiét so bd & ap sut cao hon &p suit moi truong; va

tinh sach axit carboxylic thom dang thd trong hdn hgp phan tmg tinh sach trong
ving tinh sach dé tao ra san phdm axit carboxylic thom tinh khiét.
2. Quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh khiét, quy trinh ndy bao gbém cic
budc:

gia nhiét hdn hgp phén tng tinh sach trong viing gia nhiét so b; hdn hop phéan
ng tinh sach chira axit carboxylic thom dang thd va dung mdi, hdn hgp phan tmg tinh
sach di vao vung gia nhiét so bd & nhiét do cao hon 100°C; va

tinh sach axit carboxylic thom dang thd trong hdn hgp phan tng tinh sach trong
ving tinh sach dé tao thanh san phdm axit carboxylic thom tinh khiét.
3. Quy trinh san xuét axit carboxylic thom tinh khiét, quy trinh nay bao gbm céc
budc:

tron axit carboxylic thom dang thd va dung mdi trong ving trdn dé tao thanh hdn
hop phan mg tinh sach, dung médi dugc cép vao ving tron & 4p sudt cao hon &p sut moi
trudng;

gia nhiét hdn hgp phan ting tinh sach trong viing gia nhiét so bd; hén hop phan
mg tinh sach chira axit carboxylic thom dang thé va dung moi, hdn hop phan tng tinh
sach di vao vuing gia nhiét so bd & nhiét d6 cao hon 100°C; va

tinh sach axit carboxylic thom dang tho trong hdn hgp phan tng tinh sach trong

viing tinh sach dé tao ra san phadm axit carboxylic thom tinh khiét.

4, Quy trinh theo diém 1 hodc 2, quy trinh nay con bao gdbm bude:
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tao thanh hdn hop phan tng tinh sach trong ving tron bang cach tron dung moi

v6i dong chira axit carboxylic thom dang tho.

5. Quy trinh theo diém 4, trong d6 dung méi di vao ving trdn & ap sudt cao hon ap

suat moi truong.

6. Quy trinh theo diém 3 hodc 5, trong d6 dung mdi di vao ving tron & ap suét it

nhit 14 1 x 10° Pa (1 bar(g)).

7. Quy trinh theo diém 3 hoic 5, trong d6 dung mdi chtra dong di vao ving tron & ap

sudt it nhét 14 2 x 10° Pa (2 bar(g)).

8. Quy trinh theo diém 3 hoic 4, trong d6 dung moi chira dong di vao ving tron &

nhiét do cao hon 100°C.

9. Quy trinh theo diém 3 hoic 4, trong d6 dung méi chtra dong di vao ving tron &

nhiét do it nhat 1a 120°C.

10.  Quy trinh theo diém 3 hodc 4, trong d6 vung trén duoc duy tri & ap sudt it nhét 1a

2 x 10° Pa (2 bar(g)).

11.  Quy trinh theo diém 1, 2 hoic 3, trong d6 hdn hop phan tng tinh sach di vao ving
gia nhiét so bd & ap sudt it nhit 1a 80 x 10° Pa (80 bar(g)).

12.  Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong d6 hdn hop phan tng tinh sach di vao ving

gia nhiét so' bd & nhiét do cao hon 100°C.

13.  Quy trinh theo diém 1, 2 hoic 3, trong d6 hdn hop phan tng tinh sach di vao ving
gia nhiét so bd ¢ nhiét do it nhit 1a 120°C.

14.  Quy trinh theo diém 1, 2 hodc 3, trong d6 axit carboxylic thom bao gdm axit

terephtalic.
15.  Quy trinh theo diém 1, 2 hodc 3, quy trinh nay con bao gdm cac bude:

oxy héa hop chat thom duoc thé trong ving phan wng dé tao thanh axit carboxylic

thom dang tho;

chuyén dong ra tir viing phan tng dén ving két tinh;
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thu hdi it nhdt mot phan carboxylic thom dang tho dudi dang chat rin tir ving két
tinh;

chuyén dong ra tir ving két tinh dén thiét bi tach rin-16ng, trong do6 thiét bi tach
ran-16ng co cau tao dé hoat dong & ap sudt cao hon &p suat moi truong.
16.  Quy trinh theo diém 15, trong d6 thiét bi tach ran-16ng bao gdm thiét bi loc ap
suét quay.
17.  Quy trinh theo diém 1, 2 hodc 3, trong d6 vung tinh sach bao g6m thiét bi phan
ng hydro héa, va trong d6 budc tinh sach bao gébm viéc cho dung dich nudc chira it
nhit mot phan axit carboxylic thom dang tho tiép xuc voi hydro trong diéu kién c6 mat

chat xuc tac.

18.  Quy trinh theo diém 1, 2 hodc 3, trong d6 dung mdi bao gdm nudc.
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