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Linh vue k§ thuat dwoc dé cip

Sang ché d& cap dén quy trinh diéu ché chit chéng oxy hoa va sir dung
chét xuc téc, cu thé la dé cap dén quy trinh diéu ché chit chéng oxy hoa cao su

RD va phuong phép st dung chit xtc tac axit rin.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Chét chdng thoai héa cao su RD 1 chit chdéng oxy héa cao su loai
ketoamin & dang bt hozc dang tAm ¢6 mau vang nhat hodic mau hd phach. Chét
chéng oxy héa cao su RD la hdn hop gbm céc oligome 2,2,4-
trimetyl-1,2-dihydroquinolin, bao gdm cac dime, trime va tetrame. Chét chéng
oxy héa cao su RD 1a mét trong s6 cic chat chdng oxy hoa cao su phd bién nhat

trén thi truong thé giéi.

Chét chéng oxy héa cao su RD dugc téng hop bang phan ung ngung tu co
xtc tac axit st dung anilin va axeton lam nguyén liéu ban dau & nhiét do
130-140°C d tao thanh cic monome, va polyme hoa cdc monome nay dé thu
chét chbng oxy héa cao su RD 1a hdn hop cac oligome. Ca quy trinh mét budc
va quy trinh hai buéc déu duoc sir dung dé san xuét chit chéng oxy hoa cao su
RD. Trong quy trinh mdt budc, phan ting ngung tu dé tao thanh cdc monome va
phan tmg polyme hoa cdc monome xay ra dong thoi trong cling mdt bude cia

quy trinh, sau dé cac chit phan ung du duoc loai ra khoi hdn hop dé thu duoc
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thanh phim; trong quy trinh hai budc, trudc tién phan tng ngung tu xay ra tao
thanh cic monome, sau d6 loai cac chat phan tmg du ra khéi hén hop phan tGng
va polyme héa cac monome & cac didu kién axit dé tao thanh hdn hop oligome.
Quy trinh hai budc tiéu tén thoi gian va ning luong hon, nhung dat duge ham
luong oligome cao hon trong san phdm; quy trinh mét budc don gian va tén it

nang lugng hon, nhung tao ra ham lugng oligome thip hon trong san pham.

Céc chét xuc tac axit dé san xudt chit chéng oxy héa cao su RD dugc
phén thanh hai loai: chit xtc tac axit Bronsted (protonic acid) va chit xuc tac
axit Lewis, va cac chét xuc tac khac nhau dugc chon cho sir dung trong cac phan
mg ngung tu va phan Gmg polyme héa, tuong tng, dé dat duoc cac két qua tdt.
Tham khao 4n phim “Analysis of the Technology for Synthesizing antioxidant
RD”, Wang, Xiaoshu et ql., Tire Industry, Vol.25(12), cac trang 711-715 (2005).
Viéc thu hoi chit xtc tic axit Bronsted va chét xtc tac axit Lewis 12 rit kho theo
4n pham nay. Vi du, patent Nhat Ban sd JP58-088363 boc 16 phuong phép
truyén thong dé didu ché chit chdng oxy hoa cao su RD bing cach st dung axit
clohydric 1am chét xic tac long, va trong budc xir Iy cubi, natri hydroxit dugc
bb sung vao dé trung hoa axit clohydric va chét xtc tic khong thé thu hdi duoc.
Ngoai ra, axit clohydric, chat xtc tac truyén théng duoc str dung trong tong hop
chét chdng oxy héa cao su RD, ¢ cac nhugc didm 1a ty 18 chuyén hoa anilin
thip, cht luong san pham kém, 6 nhiém mai trudng nghiém trong, didu kién san

xuat nghiém ngat va thoi gian san xuat dai.
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Patent M§ s6 4,514,570 bdc 16 quy trinh didu ché cdc hop chét
2,2, 4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin bang cach cho axeton phan tmg vé6i hop chét
anilin v4i su ¢6 mat cia nhua xuc tac trao dbi cation c6 ciu tric mang 16n dang
axit sulfonic ¢6 tinh axit manh. Tuy nhién, cac diéu kién phan tng d6i véi nhya
trao d6i cation ¢é cAu triic mang khéng dugc t6i uu: nhiét d6 phan tng 1a rt cao,
thoi gian phan ng dai dén 48 gid, dong thoi phan tmg phai tién hanh theo timg
mé, va cac chét ban diu khéac vdi cac chét ding dé tao thanh chit chéng oxy hoéa
cao su RD nhu néu trong vi du. Nang lugng tiéu thu trong phan g cao, va

khéng thich hop cho san xut céng nghiép.

An phim “The Catalyst Sifting of Producing RD with Aniline and
Axetone”, Qian, Qinghua et al., Advances Sciences & Technology, Vol. 17(8),
cac trang 21-24 (2003), béc'lcf) céc chét xtic tac dung cho phan tmg cta anilin véi
axeton dé san xuit chat chdng oxy hoa cao su RD, va nhua trao ddi ion c6 tinh
axit manh c6 ty 1& chuyén hoéa anilin t5t hon so véi cac axit rdn khac. Tuy nhién,
nhua trao ddi cation c6 tinh axit manh ndy c¢6 ham lugng axit hitu hidu thap, kém
chiu nhiét va can thoi gian phan tmg dai khoang trén 16 gid. Ngoai ra, chit xuc
tac nay khé thu hdi duoc vi né khong bén, tiéu thu nhiéu, va do d6 khéng thich

hop cho san xut cong nghiép.

Patent Nhat Ban s6 JP 55-40661 boc 16 quy trinh didu ché chat chéng oxy
hoéa cao su RD bang phan tng ngung tu ca anilin voi axeton va st dung axit
p-toluen sulfonic lam chét xuc tac. Mac du c6 hoat tinh cao, nhung lugng chét

xtic tac st dung 16n din dén nhitng khé khin trong viée thu hoi chat xuc tac nay.
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Hon nita, quy trinh nay con c6 cac nhuge diem khéc 1a hiéu suat thap, gia thanh
s&n xuét cao, kho kiém soat viéc tong hgp cadc monome, thanh phan cua san

pham phtic tap va giy 6 nhiém méi truong nghiém trong.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Sang ché d& xuat chit xic tac axit rin c6 hoat tinh xuc tic cao. Chét xtic
tac axit ran theo sang ché 14 nhua trao ddi cation c6 tinh axit manh c6 mang lién
két ngang va cic axit sulfonic thom tu do hdp phu trong mang nay. Nhuya trao
dbi cation c6 tinh axit manh dugc tron véi cdc axit sulfonic thom. Tét hon, nhua
trao ddi cation c6 tinh axit manh dugc tao ra trén co s& styren hoac axit acrylic
(este) hodc ca hai, c6 lién két ngang 1a divinyl benzen, va chtra cc nhom axit

sulfonic lam nhém axit manh.

Sang ché con dé xudt quy trinh diéu ché chét xtc tac axit rin bang cach
khudy nhua trao dbi cation c6 tinh axit manh va céc axit sulfonic thom trong
dung dich axit clohydric dé tao thanh hén hop, dé yén hdn hop trong mét thoi
gian, tach cht ran ra khéi hdn hop, va 1am kho chét rén dé thu dugc chét xdc tac

axit ran.

Sang ché ciing d& xudt phuong phap sir dung chét xtic tac axit rin trong

phén ing dé san xuat chat chong oxy hoa cao su RD.

Sang ché con dé xuit quy trinh didu ché chat chdng oxy héa cao su RD d&
thuc hién véi ty 1& chuyén héa cao. Chit chéng oxy hoa cao su RD nay dugc

diéu ché bang cach nap anilin hodc céc dan xuat cia n6 vao thap phan Ung tir
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dinh thap, nap khi axeton hodc cac din xuit ctia nd vao thap tir day thap, cho
anilin hodc cac din xuét cia nd phan tng véi axeton hodc cac din xuét cia né
dé tao thanh hdn hop phan tng & cac didu kién thich hop trong thap, qua dinh
thap thu hdi axeton hoidc cac dan xuit du cia nd va nudc sinh ra trong hon hop
phan tmg trong qua trinh phan Ung, va gom hdn hop phan tmg bang thiét bi thu
gom dit & day thap. Thap nay c6 cac ting phan tGng chira cac chit xic tac axit

ran theo sang ché.

Trong thap phéan tmg, phan Ung ngung tu clia anilin hodc dan xuit cta nd
véi axeton hoic ddn xudt cia n6 d& tao ra cdc monome
2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin va phan tng polyme héa cac monome dé thu |
duoc chét chdng oxy héa cao su RD c6 thé xay ra ddng thoi véi su ¢6 mit cia
c4c tAng phan tmg chira chit xuc tac axit rin. Theo cach khac, phan Gmg ngung
tu cta anilin hodc dan xuét ctia né vdi axeton hodc dan xuit ctia nd dé thu cac
monome 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dién ra trong thap & ap suét khi
quyén ma khéng c6 phan tng polyme héa, va cic monome dugc chung cit tir
hén hop phan ting va duge polyme hoéa thanh cic dime ho#ic cac oligome khéc
v6i d6 tinh khiét cao trong binh phan tmg ma khong phai trong thap phan tmg.
Quy trinh theo sang ché c6 thé dugc tién hanh nhw mot quy trinh theo mé hoc

quy trinh lién tuc.

Chét x0c tic axit rén duogc tong hop theo sang ché cé hoat tinh xtc tac
axit dugc cai thién dang ké. Khi duoc ding cho phan tng tdng hop chét chéng

oxy héa cao su RD, chit xuc tac axit rin tong hop 1am ting tinh lva chon déi véi
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cac monome cua chat chong oxy hda cao su RD, giam su tao thanh cac san

pham phu va c6 thé dugc tai ché, do d6 khéng tao ra cac chét thai.

Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.l minh hoa thiét bi phan tng duogc st dung trong mot vi du theo sang

Fig.2 1 biéu d6 mo ta mdt phuong 4n ciia quy trinh didu ché chit chéng

oxy hoa cao su theo sang ché.

MBO ta chi tiét sang ché

Chét xtc tac axit ran theo sang ché bao gdbm nhua trao ddi cation c6 tinh
axit manh c6 mang lién két ngang va céc axit sulfonic thom tu do bam trong cu
tric mang lién két ngang ciia nhua. Nhya trao d6i cation c6 tinh axit manh duoc
trén véi cac axit sulfonic thom. Cac axit sulfonic thom tur do chiém khoang tir

0,01 dén 3% tong khédi luong chit xtc tac.

Chét xuc tac axit rin theo sang ché duoc diéu ché bé‘mg cach tron nhua
trao d6i cation c6 tinh axit manh véi céc axit sulfonic thom. Nhya trao dbi
cation c6 tinh axit manh c6 c4u tric luéi xdp. Cac axit sulfonic thom phén cuc
manh va d& bi duoc hip phu béi ciu tric luéi xép ctia nhua trao ddi cation ¢6
tinh axit manh, nhd d6 céc axit sulfonic thom dugc kep trong ludi nay va kho

thoat khoi cau truc ludi.
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Chét nén cia nhua trao ddi cation c6 tinh axit manh duoc st dung trong
sang ché co thé 1a polyme styren hodc axit acrylic (este) hodc ca hai va thuong
c¢6 cdu tric ludi ba chidu duoc lién két ngang bang divinyl benzen. Chit nén
ciing c¢6 thé duoc 1am tir cAc monome hiru co khéc, ching han nhu cc phenol
formaldehyt (phenol forfhaldehyde - fp), cac epoxy (epoxy - epa), cac vinyl
pyridin (vinyl pyridine - vp), cac ure-formaldehyt (urea-formaldehyde - ua) va
cac chét trong tv. Nhém axit manh trong nhua thuong 14 nhém axit sulfonic.
Tuy nhién, cdc nhom axit khéc, chéng han nhu -COOH, cling cé thé co trong
chét nén nhua. Tt hon, nhua trao d6i cation cé tinh axit manh bao gbm, nhung
khong gi6i han &, nhya trao ddi cation 732, nhua trao ddi cation 734, nhua trao
dbi cation DH, nhura trao ddi cation D001, nhua trao di cation D002, nhua trao
dbi cation D061, nhua tr-ao dbi cation D072, nhua trao ddi cation JKO008, hodc
hén hop ctia ching. Cac nhuya trao doi cation c6 tinh axit manh nay 13 dé biét déi
v6i ngudi c6 hidu biét trung binh vé linh vuc k¥ thuat twong tmg va sén co trén
thi truong. Tt hon nita, nhua trao ddi cation c6 tinh axit manh 13 nhya trao dbi
cation c6 tinh axit manh cila cac benzen styren-divinyl. Tt nhat, nhua trao doi

cation c6 tinh axit manh 1a nhua trao d6i cation D002.

Céc axit sulfonic thom duoc sir dung trong séang ché c6 thé 13 axit benzen
sulfonic, axit monoalkyl benzen sulfonic, axit dialkyl benzen sulfonic, axit
da-alkyl benzen sulfonic, axit halo-benzen sulfonic, axit benzen disulfonic tuy y
duoc thé trén vong benzeﬁ, axit benzen trisulfonic tily y dugc thé trén vong
benzen, hodc hén hop ctia ching. Axit sulfonic thom thudong ¢ mot vong
benzen tlly ¥ duoc thé mang mét hodc hai nhém sulfonic. Vi du vé& céc axit
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sulfonic thom bao gdm, nhung khong giéi han &, axit benzen sulfonic; cac axit
monoalkyl benzen sulfonic, ching han nhu axit p-toluen sulfonic, axit o-toluen
sulfonic, axit m-toluen sulfonic, va axit p-etyl benzen sulfonic; cac axit dialkyl
benzen sulfonic va cac axit da-alkyl benzen sulfonic, ching han nhu céc axit
dimetyl benzen sulfonic, vi du axit 2,4-dimetyl benzen sulfonic, axit 3,4-dimetyl
benzen sulfonic, axit 2,6-dimetyl benzen sulfonic, axit 2,3-dimetyl benzen
sulfonic, va cac axit dietyl benzen sulfonic; cac axit dihalo- hoac da-halo-benzen
sulfonic, ching han nhu axit p-(o-, m-)fluoro-benzen sulfonic va axit p-(o-,
m-)clo-benzen sulfonic; icéc axit disulfonic hodc axit da-sulfonic tuwong ung,
chang han nhu axit p-(o-, m-) benzen disulfonic; hodc cac két hop cia chung.
Trong sb cac axit sulfonic thom, wu tién céc axit p-(o-, m-) toluen sulfonic, axit
p-flo-(clo-)benzen sulfonic, axit p-(o-, m-)benzen disulfonic; vu tién hon la axit

p-(0-, m-) toluen sulfonic; wu tién nhét 13 axit p-toluen sulfonic.

Luong cac axit sulfonic thom dua vao nhua trao ddi ion thay dbi phu
thudc vao viée st dung céc chat xtc tac cu thé. Thong thudng, khéi luong axit |
sulfonic thom dugc dua vao thay ddi tir 0,001 dén 0,5 1an khoi lugng nhua trao
dbi ion, tdt hon, khéng 16n hon 0,4 1an, t6t hon nira khong 16n hon 0,3 lan, va tot
nhét 13 tr 0,01 dén 0,2 14n. Theo mot phuong &n cua sang ché, chit xuc tac axit
rén téng hop 14 hdn hop nhya trao doi cation D002 va axit p-toluen sulfonic. Ty
16 khéi luong gitta D002 va axit p-toluen sulfonic 13 khoang 1:(0,001-0,5), tét

hon 14 1:(0,001-0,3), va tdt hon nita 1a 1:(0,01-0,2).
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Pé didu ché chit xuc tac theo sang ché, nhua trao ddi cation c6 tinh axit
manh duoc b sung vao dung dich axit sulfonic thom trong nudc, va hdn hop
dugc khuay trong mot khoang thoi gian thich hop. Tét hon, mét lwong thich hop
axit clohydric ¢ thé duoc bd sung, va ndng do axit clohydric trong dung dich
trong nudc 1 khoang 0,01-10% theo khéi lugng, t6t hon 14 khoang 0,1-7% theo
khéi lwong, va tot hon nita, 1a khoang 1-5% theo khéi lugng. Hon hop c6 thé
duogc khudy trong khoang 30 phut & ap sudt khi quyén & nhiét do trong phong,
va sau d6 dé yén trong 2 gid. Cac quy trinh nay duoc lap lai 1-2 14n, sau d6 chat
xtc tac ran duogc tach ra bf?mg cach loc va duoc lam kho chéng han nhu phoi

néng hoic sy trong 10 trong tir 2 dén 4 gio.

Trong mot sd truong hop, cdc chit xuc tac can duge hoat héa lai sau mot
khoang thoi gian dai sir dung. Pé hoat héa lai chat xtc tic, chét xic tic duogc
khudy trong dung dich axit clohydric lodng trong mét khoang thdi gian thich

hop.

Chét xic tac axit ran theo séng ché duoc sir dung dé san xudt chit chéng
oxy hoa cao su RD. Chét xtic tac axit rin c6 thé hitu dung trong phan tmg ngung
tu, polyme hoa, hoac ca hai phan ung, dé san xuét chit chéng oxy hoa cao su.
Khi st dung chét xdc téc axit rén theo sang ché dé tdng hop monome cua chét
chéng oxy héa cao su RD, 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin, dé dang tich
duoc chat xtc tac ra khoi hdn hop phan tng, do chit xtc tac khéng tan trong

hén hop phan tmg. Piéu ndy lam cét giam quy trinh thu hdi phirc tap va viée thai
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céc chét gy 6 nhidm. Pdng thoi, chit xtc tac thu dugc c¢é hoat tinh xtc tic cao

va thoi gian st dung dai.

Chét xtc tac theo sang ché c6 thé duoc st dung dé xiic tac cac phan tmg
trong binh phan tmg theo mé hodc trong thap lién tuc (con dugc goi 1a phan ting
tang cd dinh hodc ting nhé giot). Uu tién phéan tmg trong thap lién tuc, do chét
xuc tac c6 thé duge nhing ngép hoan toan trong pha phan Gng khi-16ng, va axit
sulfonic thom dugc két hop trén chét xuc tac s& khong bi tach khoi chit nén, 1am
cho thoi gian sir dung ctia chét xic tac duoc kéo dai dang ké, ddng thoi tiét kiém
duoc thoi gian tach, thu hdi va can do chét xtic tic cho viéc str dung lai, va viéc

s&n xuat duoc lién tuc vdi cong suat cao, nang lugng ti€u thu va chi phi thap.

Theo quy trinh diéu ché chat chéng oxy hoéa cao su RD, chit chdng oxy
héa cao su dugc dibu ché bﬁng céch nap anilin hogc din xuét ctia nd vao thap tur
dinh thap, nap khi axeton hodc dén xuét ctia né vao thap tir day thap, cho anilin
hozc dan xuét ctia né phan ting véi axeton hodc din xuét clia no trong céc ting
phan tmg dé tao thanh hdn hop phan Ung & cac didu kién thich hop trong thap,
chung cét va thu hdi axeton hosc din xuét du ciia né va nudc sinh ra trong phan
tng tir dinh thap, gom va thu hdn hop phan tng 1ong bang thiét bi thu gom &

day thap. Thap c6 céc tang phan Gmg chira chét xic téc axit rin theo sang ché.

Céc chat ban dau cua quy trinh theo sang ché khong bi gidi han & anilin
va axeton, va cfing thich hop khi sir dung cdc dan xuat anilin va/hodc dan xuét
axeton. Vi du, cac din xuat axeton co thé 1a rugu diaxeton va mesityl oxit. Khi

st dung céc nguyén liu axeton va anilin thd, cac diéu kién phan Umg ctia phan
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ung ngung tu hodc phan uing polyme hoa, ch'flng han nhu nhiét d9, thoi gian
phan g va cac diéu kién twong tu, c6 thé duogc thay dbi cho phii hop. Nhiing

thay d6i nay ciing ndm trong pham vi sang ché.

Quy trinh theo sang ché c6 thé duoc tién hanh theo quy trinh theo mé hodc

quy trinh lién tuc.

Trong quy trinh theo mé, anilin va chét xdc tac dugc bd sung vao binh
phan tmg cliing mdt lic, va axeton dugc bd sung nhé giot lién tuc. Ty 16 khdi
lugng gifta anilin va chit xuc tac axit rin 13 khoang 1:(0,01-0,5), t6t hon 12
1:(0,01-0,25), va tbt hon nita 14 1: (0,15-0,2). Néu lwong chit xuc tac & qua it thi
hoat tinh xtc tic s& khong du va viée chuyén hoéa anilin trong mdi mé sé& rat
chim, din dén ning suit cong nghiép giam; néu luong chit xuc tac 1a qué nhidu,

chat xtic tac c6 thé bi lang phi va n6 cling gy can trd nang suat cac mé.

Trong quy trinh theo mé, lugng anilin va axeton dua vao thuong cé ty 1€
khéi luwong 13 khoang 1:(1,25-10), tét hon 1a khoang 1:(3-7), va tdt hon nita 1a
khoéang 1:(5-7). Néu luong axeton 14 qua it, nuéc sinh ra trong qua trinh phan
ting khéng thé duogc loai ra kip thoi, do d6 1am giam hiéu suit va ting phan tng
phu. Néu luong axeton 13 qué nhiéu, s& lam tang chi phi thu hdi axeton va lam
lang phi nguyén liéu. Thoi gian nap nguyén li€u va phéan Umg 1a khodng 4-12 gio,
t6t hon 1a khoang 4-6 gid, & 4p suét thudng va nhiét d6 phan Gng khoang
80-150°C, t6t hon 14 120-140°C, va t6t nhét 13 130-135°C. Axeton va nude sinh

ra trong qua trinh phan Ung duogc chung cit ra khoi phan tng, tach va thu hdi

-12-



24823

ngay bang cot chung cit. Axeton thu hdi dugce din trd lai thung chira nguyén

liéu thé.

Trong phan tng trong thap lién tuc (con dugc goi 14 phan tmg ting cb
dinh hodc phan g tdng nho giot), chét xuc tac axit ran tong hop duoc nap mot
14n 1én tang phan ting, anilin duoc nap lién tuc tir dinh thap, khi axeton duoc nap

tlr pha khi & d4y thap, va phan tmg dién ra lién tuc trong thép.

Figure 1 14 biéu dd binh phan tng dugc sir dung trong mot vi du vé phan
ting trong thap lién tuc. Nhu dugc thé hién trén Figure 1, binh phan tmg bao
gdm thing thu cdc chit phan tmg 16ng 1, cira nap khi axeton 2, thap phan Ung
dugc nap chét xuc tac 3, ctra nap anilin 4, va clra x4 axeton va hoi nudc sau

phan ng 5.

Quy trinh thép lién tuc theo sang ché c¢6 thé 13 quy trinh mot bude hodc
quy trinh hai buéc. Trong quy trinh mot budc, phan Umg ngung tu va phan Gng
polyme hoa dién ra ddng thoi trong cac didu kién phan tng dugc kiém soat, va
hén hop phan tmg c6 thé dugc chung cit ngay dé thu san phdm ma khong cin
x1r Iy dc biét. Trong quy trinh hai buéc, hdn hop phan mg sau phan tng ngung
tu duoc xtr Iy dé thu cac monome c6 db tinh khiét cao, va sau d6 polyme héa céc

monome hay.

Theo phuong 4n cia sang ché s dung quy trinh mot budc, phan tng
ngung tu cua anilin hodc dan xuat cila n6 vdi axeton hodc dan xuat cia no6 dé tao

ra cac monome 2,2.4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin va phan Ung polyme hda céc
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monome 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dé thu chit chéng oxy héa cao su
RD c6 thé xay ra dong thoi véi su co mit cia céc tAng phan tng trong thap chira
chat xuc tac axit ran. Trong quy trinh mét bude, chit xic tac axit rén tong hop
duoc chit 1én cac ting cb dinh trong thap. Anilin dugc nap lién tuc tir dinh thap,
va khi axeton dugc nap lién tuc tr ddy thap. Cac nguyén liéu nay phan tng lién
tuc trong thap & 4p sudt thudng va nhiét d6 80-150°C, t&t hon 14 100-135°C, va
t6t hon nita 1a 120-130°C. D& phan tmg ngung tu va phan tmg polyme hoa xay
ra hoan toan, thoi gian phan mg trong thap dugc kiém soét, thuong 1a 8-25 gid,
t6t hon 13 15-20 gid, va tét hon nira 1a 16-18 gid. Mt khdc, lugng axeton duge
nap vao thap c6 thé dugc kiém soat voi ty 18 khdi luong gitra anilin va axeton 12
& khoang 1:(2-5), tét hon 1a 1:(2-3), va t6t hon nita 13 1:(2-2.5). Axeton du va
nuéce sinh ra trong qua trinh phan tmg duoc thu hdi bang c6t chung cét duge ndi

véi dinh thap.

Tiép theo, hén hop phan tng sau phan tmg polyme hoéa chira chit chéng
oxy héa cao su RD chay vao thing thu & dudi thap, va duoc chung cat & ap sut
giam, chéng han nhu & diéu kién chan khong (chéng han -0,098MPa), va & nhiét
d6 khoang 220-250C, tét. hon 1a khoang 220-230°C, dé thu hdi anilin va
monome chua phan tng. Chét chéng oxy hoéa cao su RD c¢6 thé thu dugc bing
cach 13m ngudi hon hop phan tmg con lai va gom thu. Thanh phdm chit chéng
oxy héa cao su RD chira khoang 25-35% dime theo khdi luong va 50-60% trime

va tetrame theo khéi luong,
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Theo mét phwong 4n khac ctia sang ché sir dung quy trinh hai bude, chi c6
phén tmg ngung tu ctia anilin hodc din xut ctia né v&i axeton hodc din xuét cua
né dién ra trong thap dé thu cdc monome 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin &
4p sudt khi quyén. Sau d6, 2,2,4-trimetyl-1,2- dihydroquinolin cic monome
duoc chung cét tir hdn hop phan Gmg ngung tu, va cdc monome véi do tinh khiét
cao duoc polyme hoéa thanh cac dime hodc multime trong mdt binh phan tmg

khac.

Trong quy trinh hai buéc, hdn hop 1éng thu dugc sau phan ing ngung tu
dugc polyme hoa ngay. Figure 2 1 biéu db minh hoa phuong 4n nay. Cu thé 13,
anilin 6 va khi axeton 7 dugc nap vao thap phan tmg cé céc ting xuc tac 8 & 4p
sudt thuong. T 18 khdi tugng gifta anilin va axeton 14 khoang 1:(2-10), tt hon
1a khoang 1:(3-7), v t6t hon nita 13 1:(5-7). Thoi gian cac chét c6 trong thép 13
khoang 0,5-10 gio, t6t hon 14 1-8 gio, va t5t hon nita 12 2-6 gi0. Nhiét do cua cac
tAng phan tmg trong thap 12 & khoang 80-150°C, t6t hon 1a khoang 100-135°C,
va tét hon nfta 13 120-130°C. Anilin va axeton phan tmg lién tuc trong cac ting
phan tmg chira chét x{ic tac axit rén theo sang ché. Axeton du va nudc sinh ra
trong phan tmg ngung tu dwoc thu hdi lién tuc bang cot chung cit dugc ndi voi
dinh thap 10. Cic monome ciia chét chdng oxy héa cao su RD, anilin, va lugng
nhd cdc dime va cic trime cta chit chdng oxy hoéa cao su RD chira chét 1ong
ngung tu lién tuc chay vao thung thu 9. Sau khi loai anilin chua phan Umg 14 &
diéu kién 4p suét giam trong binh chung ct anilin 11, hdn hop duoc chuyén vao

binh polyme héa 12, va sau diéu chinh d6 axit, hdn hop duoc polyme héa & ap
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suat thuong va o nhiét d6 khoang 70-130°C, t6t hon 13 80-110°C, va t6t hon nira

14 95-105°C, trong 4-10 gidy, tot hon 13 4-8 gid, va t6t hon nita 14 4-6 gio.

Tiép theo, hdn hop phan tng dugce chuyén vao binh chung cét 13 nhu
duoc thé hién trén Figure 2 cho buéc xir Iy cudi. Trong bude xit Iy cudi, cac chét
axit, chang han axit clohydric, va anilin chwa phan tng 14 duoc loai ra khéi hdn
hop. Dé loai céc chét axit, ¢ thé bd sung mdt lugng thich hop dung dich kiém
dé trung hoa axit. T6t hon, dung méi hitu co duoc dua vao dé lam gidm luong
monome hodc polyme d& hoa tan trong dung dich trong nude. Theo mét phuong
an, hon hop dugc pha lodng bing toluen va sau dé duoc trung hoa bing dung
dich kiém lodng (KOH, NaOH, va dung dich twong tw). Sau d6, loai 16p trong
nuéc, va gitt 16p dau & ap sudt thuong dé thu hdi toluen, sau d6 chung cit & ap
suat -0,098MPa va nhiét d6 khoang 220-250°C, t&t hon 1a 220-230°C, dé thu hdi
c4c monome chua phan Gng 16. Thanh phdm chat chéng oxy hoéa cao su RD 15
thu duoc bing cach lam ngudi chét con lai va gom thu. Thanh phim chira
khoang 50-60% dime theo khdi luong va téng 70-80% céc oligome theo khdi
lugng bao gém cac dime, trime va tetrame. Nhu dugc thé hién trén Figure 2, cac
monome chua phéan tngl6 c6 thé dugc chuyén vao binh phan tng polyme hoa

12 cho phan ung polyme hoa.

Theo mét phuong an khac cia quy trinh hai budc, cdc monome duoc tao
ra trong phan ng ngung tu dugc chung cit tir hdn hop phan tng, sau d6 polyme
héa cdc monome da chung cit c6 do tinh khiét cao nay dé tao thanh cac dime va

polyme. Cu thé, hdn hop 1ong nay chay vao thing thu & dudi thap duoc chung
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cit & 4p suét giam dé thu hdi anilin chua phan tng, sau d6 dé thu hdi cac
monome 2,2 4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin, ham lugng monome dugc kiém
soat 13 >85%, tot hon 14 >90%, va t&t hon nita 12 >94%. Axit clohydric duoc bd
sung vao cac monome di chung cat dé didu chinh gia tri pH, sau d6 cac monome
duoc polyme hoa & ap suét thuong. Phuong an nay dat dugc chit luong san
phim cao, trong d6 ham luong céc dime thuong 13 khoang 60-70% va ham
lugng céac oligome (cac dime, trime va tetrame) 1a khoang 80-90% tdng san

pham.

Do d6, theo cic quy trinh cta sang ché, quy trinh hai budc duge wu tién vi
quy trinh nay dat dugc ham lugng dime cao, va téng ham luong cac oligome

cling cao hon so véi quy trinh mt budc.

Khi chit chéng oxy héa cao su RD dugc diéu ché bing cach sir dung chét
xUc tac axit rén téng hop theo sang ché, ty 16 chuyén hoa ciia phan tmg ngung tu
trén nén anilin dat duoc trén 75%, d6 tinh khiét cia monome 1én dén 75%-94%,
ham luong dime 1én dén 50-70%, va téng ham luong cac dime, trime va tetrame

1én dén 70-85% téng san pham.

So sanh véi quy trinh tong hop hién nay, chit xtic tic theo sang ché c6 cac
uu diém 13 quy trinh don gian, cac diéu kién phan tGng khong khit khe, hiéu sudt
san phdm cao, ham lugng céc dime trong thanh pham chét chdng oxy héa cao su
RD cao. Céc san pham nay cé chét luong chéng oxy héa rat tét. Quy trinh khong

x4 cac chat thai va yéu cdu chi phi san xuét thip. Quy trinh c6 thé dugc tién
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hanh lién tuc va dap tmg dugc cac yéu ciu vé héa hoc xanh. Quy trinh thich hop

cho ap dung cong nghiép.

Sang ché s€ dugc minh hoa rd rang hon trong céc vi du sau. Tuy nhién,
cac vi du va s0 li€u nay khong lam gidi han pham vi sang ché. Nhiéu thay do6i va
bién thé cé thé dugce thuc hién trén co s& ban md ta nay cia sang ché ma khong

nam ngoai pham vi cla sang cheé.

Vi du thwe hién sing ché
Vidul

D6 100g nhuya trao doi cation D002 c¢6 tinh axit manh vao binh thét ¢ ba
miéng dung tich 500ml c6 thiét bi khudy, nhiét ké, va hé théng hut chan khong
duoc str dung dé c6 ddc va hit khi thai. Sau d6, bd sung 7,5g axit p-toluen
sulfonic vao binh thét cd, tiép theo 1a 250g dung dich axit clohydric 5%. Khuiy
hdn hop trong 30 phut & nhiét do trong phong va ap suét khi quyén, va dé yén
trong 2 gid. Sau khi 1ap lai 1-2 1an céc quy trinh trén, tach chat xdc tac rin bang
loc, phoi néng va 1am khd trong 10 trong 2-4 gid. D& ngudi chét xuc téc va sén

sang cho sur dung.
Vi du 2 (quy trinh theo mé)

Nap 250g anilin va 50g chét xuc tac ctia Vi du 1 vao binh thét ¢d bén
miéng dung tich 1000ml c6 thiét bi khudy, nhiét ké, va 6ng xa (duge ndi véi cot

chung cét va dugc s dung dé dan axeton va nudc sinh ra trong phan tng vao
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cdt). Lién tuc nap 1750g axeton vao hdn hop bing bom do khéi luong, thoi gian
nap va phan ting kéo dai 8 gid, & 4p suat thuong va nhiét d6 135-140°C. Thu héi
nudc sinh ra trong qué trinh phan tmg va axeton du bang cot chung cét. Ty 16

chuyén héa anilin mdi mé trong phan tng ngung tu 13 78%.

Loai anilin ra khoi chét 1ong ngung tu & diéu kién chan khong 14 -0,098
MPa, va bb sung 17,5g axit clohydric (30%) dé diéu chinh pH. Sau do, polyme
héa nguyén liéu nay trong 6 gio & ap sudt thuong va nhiét d6 95-100°C. Tiép
theo, pha loging hdn hop véi 50g toluen, trung hoa bang dung dich kiém (NaOH)
30%, sau d6 dé yén dé tach céac pha, va loai 16p trong nuéc ddng thoi thu hdi
toluen tir 16p dau & 4p suét thuong. Thu hdi cdc monome con lai & &p suét

-0,098MPa va nhiét do 220-230°C dé sir dung lai.

Ty 18 chuyén hoéa polyme mdi mé monome 1a 70%, lam ngudi phan con
lai va gom thu duogc 135g chét chdng oxy héa cao su RD thanh phim, cho hiéu
sudt m&i mé 1a 54%, va tong hiéu suét 1a 98% néu tinh cé anilin va cic monome
duoc thu hdi. Thanh phdm chira 52% dime va 74% céc oligome trén téng san

phim (bao gdm dime, trime va tetrame).
Vi du 3 (quy trinh hai budc trong phan tng trong thap lién tuc)

St dung chét xuc tic axit rén dugc didu ché trong Vi du 1 trong phan tng
trong thap lién tuc. Nap 50g chét xuc téc vao thap, lién tuc nap anilin va axeton
vao thap véi ty 18 theo khdi lwong 13 1: (5-7), anilin duoc dua vao tir dinh thap

va khi axeton tir day thap. Thap duoc giit & 4p suét thudong va nhiét do
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120-130°C, thoi gian nguyén liéu tho trong thap 1a 4 gid. Loai nude sinh ra trong
qué trinh phan tng va axeton du bang c6t chung cét dugc nbi véi dinh thap, va
sau d6 duoc tach riéng. Hon hop léng thu duge lién tuc chay vao thung thu &
dudi thap. Biéu do quy trinh theo vi du nay dugc chi ra trong Figure 2. Ty 16
chuyén hoéa anilin 13 82%. Loai anilin ra khoi 175g chét léng ngung tu bing
chung ct chan khong & 4p suét -0,098MPa, thém 17,5g axit clohydric (30%)
vao dé diéu chinh d6 axit, va polyme héa hdn hop trong 6 gid & 4p sut thuong

va nhiét do 95-100°C.

Tiép theo, pha lodng hdn hop véi 50g toluen, trung hoa bing dung dich
kiém (NaOH) 30%, sau d6 dé yén dé tach cac pha, va loai 16p trong nuée. Loai
toluen khoi 16p dau & 4p suét thudng, va thu hdi cac monome con lai & &p suét

-0,098MPa va nhiét do 220—}230°C dé str dung lai.

Ty 18 chuyén héa monome mdi mé trong phan tng polyme hoa 1 73%.
Lam ngudi phan con lai va gom thu duoc 140g chit chéng oxy héa cao su RD la
thanh phdm, cho hiéu suit mdi mé 13 61%, va tong hiéu suat 13 99% néu tinh ca
anilin v monome dugc tai st dung. Thanh phim chtra 54% céc dime va 76%

céc oligome trong tdng san phdm (bao gdm dime, trime va tetrame).

So sanh véi quy trinh theo mé trong Vi du 2, quy trinh phan ung lién tuc
trong Vi du 3 cho ty 1€ chuyén héa anilin mdi mé cao hon mét chit va ham
lwong céc dime trong thanh phdm cao hon. Hon nita, Vi du 3 bd qua budc loc va
tai ché chat xuc tac, do d6 giam chi phi cho nguyén liéu va 6 nhiém méi truong
trong cac budc nay, va thich hgp hon cho ap dung cong nghiép.
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Vi du so sanh 1 (quy trinh theo mé)

Cho 250g anilin va 50g nhua D002 vao mdt binh thét ¢b bén miéng dung
tich 1000ml c6 thiét bi khuéy, nhiét ké, va 6ng xa (dugc ndi voi cot chung cat va
duoc str dung dé dan axeton va nudc sinh ra trong phan mg vao c6t niy). Nap
lién tuc 1750g axeton bang bom do khéi luong vao hdn hop va thoi gian nap va
phan tng kéo dai 8 gid & ap suét thudng va & nhiét do6 135-140°C. Loai nudc
sinh ra trong qu4 trinh phén ting va axeton du bang c6t chung cit, va sau d6 tach
riéng. T¥ 18 chuyén hoa anilin mdi mé trong phan tmg ngung tu 1a 32%. Loai
anilin ra khoi chit léng ngung tu bang chung cét chan khéng & ap suét
-0,098MPa, bd sung 8g (30%) axit clohydric dé diéu chinh d¢ axit, va polyme

héa hén hop trong 6 gid & ap sudt thuong va nhiét d6 95-100°C.

Tiép theo, pha lofing hdn hop véi 50g toluen, trung hoa bing dung dich
kiém (NaOH) 30%, sau d6 dé yén dé tach cac pha, va loai 16p trong nude. Loai
toluen khoi 16p dau & 4p sudt thuong, va thu hdi cic monome con lai & 4p suét
-0,098MPa va nhiét d6 220-230°C dé st dung lai. Ty 1& chuyén héa monome
mdi mé trong phan tng polyme hoa 13 68%, lam ngudi phan con lai va gom thu
dugc 50g chét chdng oxy héa cao su RD thanh phim, cho hiéu sut m&i mé 20%.
Thanh phim chira 50% cac dime va 72% céc oligome trong tong san phdm (bao

gom dime, trime va tetrame).

Céc két qua cua Vi du 2 va Vi du so sanh 1 cho thiy ty 18 chuyén héa
anilin m&i mé trong phan tmg ngung tu ting khoang 1,5 1an do sir dung chét xuc

tac axit ran theo sadng ché.
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Vi du 4 (quy trinh thap lién tuc-hai budc)

Str dung chit xtic tac axit rin dugc diéu ché trong Vi du 1, nhung phan
tmg duoc thuc hién theo quy trinh thép lién tuc. Nap 50g chit xuc tac axit ran
tbng hop vao thap, lién tuc nap anilin va axeton vao thap vdi ty 18 theo khéi
luong 1a 1:(3-4), trong do anilin dugc dua vao tir dinh thép va khi axeton tir day
thap. Thap duogc giit & 4p sut thuong va nhiét d6 120-130°C, thoi gian nguyén
liéu thé & trong thap la 4 gid. Loai nudc sinh ra trong qua trinh phan Uing va
axeton du bang cdt chung cit duoc nbi v6i dinh thap, va sau do tach riéng. Hon
hop 1éng thu dugce lién tuc chay vao thing thu. Biéu d6 cta vi du nay duge chi
ra trong Figure 2. Ty 1& chuyén héa anilin 13 74%. Loai anilin ra khoi 175g chét
1ong ngung tu bang chung cét chan khéng & ap suét -0,098MPa, bd sung 14g
axit clohydric 30% dé didu chinh d6 axit, va polyme héa hdn hop trong 6 gitr &

ap suét thudong va nhiét d6 95-100°C.

Tiép theo, pha lofing hdn hop véi 50g toluen, trung hoa bang dung dich
kiém (NaOH) 30%, sau dé dé yén dé tach cac pha, va loai 16p trong nuée. Loai
toluen khoi 16p dau & ap sudt thudng, va thu hdi cic monome con lai & ap suét
-0,098MPa va nhiét do 220-230°C dé sir dung lai. Ty 1& chuyén héa monome
mdi mé trong phéan tng polyme héa 1 70%, 1am ngudi phan con lai va gom thu
duoc 120g chét chéng oxy héa cao su RD thanh phdm, cho hiéu suit mdi mé 1a
52% va téng hiéu suét 1a 99% néu tinh ca anilin v monome duoc tai st dung.
Thanh pham chtta 53% cac dime va 75% céc oligome trong tong san phdm (bao

gom dime, trime va tetrame).
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So sanh két qua cya Vi du 3 véi Vi du 4 cho thé.y dat duoc ty 1€ chuyén
héa anilin mdi mé cao va hiéu sudt mdi mé thanh phdm cao nhd dua nhiéu

axeton vao hon.
Vidu 5 (quy trinh thap lién tuc-hai budc)

Lap lai phan tng ngung tu nhu trong Vi du 3. Loai anilin ra khéi 175g
chét 16ng ngung tu bing chung cét chan khéng & 4p suét -0,098MPa, va tiép tuc
chung cét & nhiét d6 240-250°C d& thu 120g monome c¢6 ham lugng 85%. Bd
sung 12g axit clohydric 30% vao monome, va polyme héa cac monome trong 6

gidr & 4p suét thudng va nhiét d6 95-100°C.

Tiép theo, pha lodng hdn hop véi 50g toluen, trung hoa bang dung dich
kiém (NaOH) 30%, sau d6 dé yén dé tach cac pha, va loai 16p trong nuée. Loai
toluen khoi 16p dau ¢ 4p sudt thuong, va thu hdi cac monome con lai & 4p suét
-0,098MPa va nhiét d6 220-230°Cdé st dung lai. Ty 18 chuyén h6a monome mdi
mé trong phan tmg polyme héa la 70%, lam ngudi phan con lai va gom thu duoc
89¢g thanh phim, cho hiéu suit mdi mé 1a 40%, va tdng hiéu sudt 1a 97% néu
tinh cé anilin vd monome d3 dugc tai ché. Thanh phdm chira 60% cac dime va

80% cac oligome trong téng san pham (bao gdm dime, trime va tetrame).
Vi du 6 (quy trinh thap lién tuc-mot budc)

Str dung chét xic tac axit rin duge diéu ché trong Vi du 1, trong phan g
trong thap lién tuc. Nap 50g chét xtc tac axit rén téng hop vao thap, lién tuc nap

anilin va axeton vao thap véi ty 1& theo khéi lugng 14 1:1,5, trong d6 anilin dugc

-23-



24823

dua vao tir dinh thap va khi axeton tir day thap. Thap duoc duy tri & 4p suét
thuong va nhiét d6 120-130°C, thoi gian nguyén liéu tho trong thap 1a 16-18 gio.
Loai nudc sinh ra trong qua trinh phan tng va axeton du bang cot chung cét
duoc ndi voi dinh thap phan tng va sau do6 tach riéng. Hon hop 16ng thu duoc

lién tuc chay vao thung thu. Ty 1& chuyén héa anilin 12 80%.

Loai anilin ra khoi hdn hop 1éng thu dugc bang chung cit chan khéng &
ap suét -0,098MPa va nhiét d6 220°C. Lam ngudi phan con lai va gom thu duoc
chit chdng oxy héa cao su RD thanh phdm. Thanh pham chira 35% cac dime va

56% céc oligome trong tong san phim (bao gdm dime, trime va tetrame).

Vi du 6 cho thiy quy trinh mdt bude sir dung céc tang c¢b dinh khéng tao
ra su khéc biét dang ké so v6i quy trinh hai budc vé ty 1& chuyén héa axeton va
anilin m6i mé phan tmg ngung tu. Tuy nhién, né lai cho ham luong cac dime
thap trong thanh phim, trong d6 phan 16n 13 cac trime va cac tetrame. Nguyén
nhan c6 thé 13 do luong axeton dugc st dung trong phuong phap mot budc it
hon, nén nudc sinh ra trong phan tng khong theo axeton thoat ra ngoai dugc hét,

do d6 1am han ché phan tmg ngung tu.
Vi du so sanh 2

Diéu ché chat xuc tac axit ran theo sang ché theo Vi du 1, ngoai trir viée
st dung cung lugng nhua trao dbi cation 732 cé tinh axit manh thay cho nhya

D002, thu dugc chét xtc tac cua Pbi chimg 1.
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Lip lai cac budc trong Vi du 2, st dung Déi ching 1 thay cho chét xfic tac
trong Vi du 2. Céc két qua 1a: chuyén hoa anilin mbi mé trong phan tng ngung
tu 12 39%, ty 18 chuyén héa monome mdi mé trong phéan tmg polyme héa 1a 70%.
Thu dugc 67,5g chat chdng oxy hoa cao su RD véi hiéu sut mdi mé 12 27%, va
téng hiéu sudt (hiéu ning) 1a 98% néu tinh c4 anilin va monome tai ché. Thanh
phdm chira 52% cac dime va 74% céc oligome trong tong san phim (bao gdm

dime, trime va tetrame).
Vidusosanh 3

Diéu ché chat xuc tac axit rin theo sang ché theo Vi dy 1, ngoai trir viéc
sir dung cung lugng nhua trao dbi cation JK008 ¢é tinh axit manh thay cho nhya

D002, thu duge chit xuc tac Pbi chimg 2.

Lap lai cac budce trong Vi du 2, st dung péi ching 2 thay cho chét xuc tac
ctia Vi du 2. Céc két qua 1a: chuyén héa anilin m&i mé trong phan tng ngung tu
13 30%, chuyén héa monome mdi mé trong phan tng polyme héa 1a 70%, thu
duoc 51,9¢ chét chéng oxy héa cao su RD v6i hiéu suit mdi mé 13 20,8% va
tébng hiéu suat (hiéu ning) 12 97% néu tinh c4 anilin va monome tai ché. Thanh
phim chira 50% cac dime va 70% céc oligome trong tdng san phdm (bao gdm

dime, trime va tetrame).
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh diéu ché chit chdng oxy héa cao su RD, quy trinh nay bao gdm cic

budec:
nap anilin hozic dan xuét ctia né vao thap tir dinh thép,
nap khi axeton hogc dén xut ciia né vao thap tir day théap,

cho anilin hodc dan xuat cia n6 phan ing vdi axeton hodc dan xuat cia nd
dée tao ra hon hop phédn Ung bao gom cic  monome
2,2 4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin véi sy ¢6 mat cla chat xic tac axit ran & cac

diéu kién phan tmg thich hop trong thap,

polyme hoéa hdn hop phan tUng bao gébm cidc monome

2,2 ,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dé tao ra chét chéng oxy hoa cao su RD, va

thu hoi axeton hodc dan xuat cia né du va nudc sinh ra trong qué trinh

phan tmg bang cot chung cat dugc ndi véi thap;

trong d6 chat xuc tac axit ran dugc dua vao cac tang phan ung trong thap, va
chat xuc tac axit ran nay bao gom nhya trao doi cation cé tinh axit manh va cé
mang lién két ngang va cac axit sulfonic thom ty do dugc hap phu trong cau tric

mang lién két ngang nay.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 phan Ung ngung tu cta anilin hodc dan xuat
cua né voi axeton hoac dan xuat cila né6 d€ tao ra cdc monome

2,2 4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin va phan tUng polyme hoéa ciac monome
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2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dé thu dugc chit chéng oxy hoa cao su RD
dién ra ddng thoi trong thap véi sir ¢6 mat coa cac tAng phan tmg dugc nap chat

xUc tac axit ran.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 c4c tAng phan ung dugc gilt & nhiét d6 ndm
trong khoang tir 100°C dén 135°C trong sudt qua trinh thyc hién céc phéan tmg,
va thoi gian c6 mit cia anilin hodc dan xuit ciia n6 va axeton hodc dan xuit clia

né trong thap la trong khoang tir 15 dén 20 gio.
4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy con bao gdm budc:

thu héi anilin chwa phan tmg va cac monome
2,2, 4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin tir hdn hop phan mg dudi 4p sut gidm va &

nhiét d6 nam trong khoang tir 220°C dén 230°C.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 phan tmg ngung tu cia anilin hodc dan xuét
cla nd vOi axeton hoic din xudt cua né dé& thu c4c monome
2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dién ra trong thap & 4p suét khi quyén, ting
phan tmg duoc gitt & nhiét d6 nam trong khoang tir 100°C dén 135°C trong qué
trinh dién ra phan ng ngung tu, va thoi gian cé mit ciia anilin hodc din xuét |
ctia n6 va axeton hodc din xuat clia n6 trong thap 14 tir 2 dén 7 gidy, va phan tng
polyme hoa cic monome 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin dién ra bén ngoai

thap.

6. Quy trinh theo diém 5, trong d6 ty 18 nap anilin hodc din xuét ctia né so véi

axeton hodc din xuét ctia n6 1 1:(5-7) theo khéi luong.
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7. Quy trinh theo diém 5, trong d6 quy trinh ndy con bao gdm budc:
thu héi anilin chua phan tmg va cac monome tir hdn hop phan tng dudi

ap suat giam & nhiét d6 nam trong khoang tir 220°C dén 230°C.

8. Quy trinh theo diém 5, quy trinh nay con bao gém budc:

chung cdt cic monome 2,2,4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin tir hdn hop
phan Ung, va

polyme héa ciac monome 2,2.4-trimetyl-1,2-dihydroquinolin thanh cac

dime hodc multime (multimer) c6 do tinh khiét cao trong binh phan Uung riéng.

9. Quy trinh theo diém 1, trong d6 nhya trao di cation cé tinh axit manh duge
tao ra trén co s& styren, axit acrylic (este) hodc ca hai, dugc tao lién két ngang

bing divinyl benzen, v mang nhém sulfonic.

10. Quy trinh theo diém 1, trong do6 axit sulfonic thom dugc chon tir nhém chi
bao gdm axit benzen sulfonic, axit p-toluen sulfonic, axit o-toluen sulfonic, axit
m-toluen sulfonic, axit p-etyl benzen sulfonic, axit dimetyl benzen sulfonic, axit
p-flo-benzen sulfonic, axit o-flo-benzen sulfonic, axit m-flo-benzen sulfonic,
axit p-clo-benzen sulfonic, axit o-clo-benzen sulfonic, axit m-clo-benzen
sulfonic, axit p-benzen disulfonic, axit o-benzen disulfonic, axit m-benzen

disulfonic va hon hop ctia ching.

11. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh duoc thuc hién 1 quy trinh lién tuc

va mdi budce duoc thuc hién lién tuc.
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12. Quy trinh theo diém 1, trong d6 nhya trao ddi cation ¢ tinh axit manh dwoc
tao trén co s& styren, dugc tao lién két ngang bang divinyl benzen, va mang
nhém sulfonic.

13. Quy trinh theo diém 1, trong d6 nhua trao ddi cation c6 tinh axit manh dugc
chon tir nhém chi bao gém nhua trao dbi cation 732, nhua trao ddi cation 734,
nhua trao dbi cation DH, nhua trao dbi cation D001, nhya trao déi cation D002,
nhua trao dbi cation DO61V, nhua trao ddi cation D072, nhua trao ddi cation
JK008 va hon hop cia ching.

14. Quy trinh theo diém 1, trong d6 cac axit sulfonic thom tw do chiém luong
nam trong khoang tlr 0,01% dén 3% khdi lwong tinh theo tong khdi lwong chét
xuc tac.

15. Quy trinh theo diém 1, trong d6 cac axit sulfonic thom duoc chon tir nhém
chi bao gdm axit benzen sulfonic, axit monoalkyl benzen sulfonic, axit dialkyl
benzen sulfonic, axit da-alkyl benzen sulfonic, axit halo-benzen sulfonic, axit
benzen disulfonic tly ¥ duoc thé, axit benzen trisulfonic tiy ¥ duoc thé va hdn
hop ctia ching.

16. Quy trinh theo diém 1, trong d6 axit sulfonic thom duoc chon tir nhém chi
bao gém axit benzen sulfonic, axit p-toluen sulfonic, axit o-toluen sulfonic, axit
m-toluen sulfonic, axit p-etyl benzen sulfonic, axit dimetyl benzen sulfonic, axit
p-flo-benzen sulfonic, axit o-flo-benzen sulfonic, axit m-flo-benzen sulfonic,
axit p-clo-benzen sulfonié, axit o-clo-benzen sulfonic, axit m-clo-benzen
sulfonic, axit p-benzen disulfonic, axit o-benzen disulfonic, axit m-benzen

disulfonic va hdn hop ctia ching.
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17. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chit xuc tac axit rin 14 hop chét gdm nhua

trao ddi cation D002 va axit p-toluen sulfonic.

18. Quy trinh theo diém 17, trong d6 ty 1& khéi luong gifta nhua trao dbi cation
D002 va axit p-toluen sulfonic la 1:(0,001-0,5).
19. Quy trinh theo diém 18, trong d6 ty 1& khéi luong gifta nhua trao ddi cation
D002 va axit p-toluen sulfonic 1a 1:(0,01-0,2).
20. Phuong phép str dung chit xtc tic axit rin néu trong diém 1, phuong phap
nay bao gdm budc:

ding chit xic tic axit rin néu trong diém 1 trong phan tng dé san xuét

chat chdng oxy hoa cao su RD.
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