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특허청  

청 항 1 

CuO-SiO2 나 복합체 매  재 하에  알킬락 트  프 필  리콜  , 

상   170 내지 200 ℃   도  10 내지 40 압   압 에  수행 ,

상  CuO-SiO2 나 복합체 매는 리염 수 액과 나 크  콜 드 실리카  합한 후 알칼리  침

가하여 복합산  침  수득하고,  건   하여 , 

상  CuO는 체 매 량  40 내지 90 량%  포함 , 

술한 알킬락 트는 틸락 트,  에틸락 트,  프 필락 트  틸락 트  포함하는 

택 는 것  특징  하는 알킬락 트  프 필  리콜  .

청 항 2 

삭

청 항 3 

 2 항에 어 ,

상  리염 수 액  Cu(NO3)2, CuCl2, Cu(CH3COO)2,  CuSO4  루어진 에  택 는 1  상  염

수에 해시켜  것  특징  하는 알킬락 트  프 필  리콜  .

청 항 4 

 2 항에 어 ,

상  알칼리  침 는 수산 나트 , 수산 칼   수산 암 늄  루어진  택 고, 

첨가하여 슬러리 액  pH는 9 내지 11  것  특징  하는 알킬락 트  프 필  리콜  

.

청 항 5 

 2 항에 어 ,

상  콜 드 실리카  크 가 5 내지 50 nm  것  특징  하는 알킬락 트  프 필  리콜

 .

청 항 6 

 1 항에 어 ,

상  CuO-SiO2 나 복합체 매  에 진하고 수  체  통해 처리한 후, 알킬락 트  수  공

하여 시키는 알킬락 트  상 수  에 해 수행 는 것  특징  하는 알킬락 트

프 필  리콜  .

청 항 7 

 6 항에 어 ,

상  알킬락 트  상 수   알킬락 트 공  도  매 1kg당 0.1 kg/h 내지 1.0kg/h  하

여 170 내지 200 ℃   도  10 내지 40 압   압 에  수행 는 것  특징  알킬락 트

 프 필  리콜  .

청 항 8 
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 6 항에 어 ,

상   공 는 수 /알킬락 트  몰비는 10 내지 200  것  특징  하는 알킬락 트

프 필  리콜  .

청 항 9 

 2 항에 어 ,

상  리염 수 액에는, Na, Ca, Zn, Cr, Mn, Ag, Co, Ni, Pt, Pd  Ru  루어진  택  1

상  포함하는 염  가  첨가 는 것  특징  하는 알킬락 트  프 필  리콜  .

청 항 10 

 1 항에 어 ,

상  알킬락 트는 틸락 트 또는 에틸락 트  것  특징  하는 알킬락 트  프 필  

리콜  .

청 항 11 

삭

청 항 12 

삭

청 항 13 

삭

청 항 14 

삭

청 항 15 

삭

청 항 16 

삭

청 항 17 

삭

  

 술  야

본  알킬락 트  프 필  리콜    에 사 는 매에 한 것 , 보다 상 하[0001]

게는 리염 수 액과 나 크  콜 드 실리카  합한 후 알칼리  침  가하여 복합산  침

수득하고,  건   하여 는 CuO-SiO2 나 복합체 매  사 함  낮  압 , 도  

매당 공간 도 건에 도 고수   고 택  프 필  리콜  할 수 는 알킬락 트  프

필  리콜    상  매에 한 것 다

 경  술

프 필  리콜 (Propylene Glycol or 1,2-Propanediol, 1,2-PDO)  포  폴리에스  진  원료  주[0002]
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사 고 , 또한 약 ,   식  등에  동액 도 리 사 고 다.

프 필  리콜  상업  고 , 고압에  프 필  사 드에  첨가하여 하 ,   필 한 프[0003]

필  사 드는  프 필  염 수  첨가 나  드 사 드  공  통하여  한다  [E.S.

Lipinsky, R.G. Sinclair, Chem. Eng. Prog. 82 (1986) 26-29].  그러나, 근  원에 한 프 필

가격 등에 라 친 경  재생가능한 원  프 필  리콜  생산하  한 연 가 많  심

고 다.

루코스  Cu-Al2O3 매  하여 240℃, 1500 psi 건에  직  수 하여 프 필  리콜  하는[0004]

술  경우, 프 필  리콜  택도가 60% 하  매우 낮고, 고 량  다가 알코  산  생 는

가 다 [C.W.Lenth, R.N. Puis, Ind. & Eng. Chem. 37 (1945)152-157].  또한, 코스  직  

통해 프 필  리콜  하는 술  경우, 상 에  공  수행할 수 는  지만 프 필  리

콜  생산  4.14  g/L  하  매우 낮  한계가 다 [N.  E.  Altaras,  D.  C.  Cameron,  Appl.  Environ.

Microbiol. 65 (1999) 1180-1185].

산(Lactic Acid)  경우, 루코스   통해 량  상업  생산  가능한  , 실[0005]

 러한 산  수  통해  프 필  리콜  하는 공  가  경  다고 보여진다. 

산  직  수 하는 공  경우, 산  OH  CO 그룹  강한  해  산  리고 , 탈수[0006]

 트랜스에스  에 한 산  함께 생 는  다 [A.  Corma,  S.  Iborra,  A.  Velty,

Chem. Rev. 107 (2007) 2411-2502].

한편, 산  알코 과  에스   통해  쉽게 산 에스  할 수  에, 러한 산[0007]

에스  수 하여 프 필  리콜  하는 공   람직하다. 아울러 산 에스  수  

 경우 200 ℃ 하에  수행  가능하  에, 산 직  수  공  비  억 할 수 는 

 다 [R. Kumar, S.M. Mahajani, H. Nanavati, S.B. Noronha, J. Chem. Technol. Biotechnol. 81 (2006)

11411150].

산 에스  수   경우, Ru-B/-Al2O3 매  하여 55 압, 150 ℃  액상 건에  10 시간 [0008]

 후 에틸락 트  90%, 프 필  리콜 91% 수  택  보하 나, Ru 귀  매  사 함

에도 하고   택  낮   다 [G. Luo, S. Yan, M. Qiao, J. Zhuang, K. Fan, Appl.

Catal. A 275 (2004) 95-102].

또한, Cu/SiO2 매  하여 에틸락 트   (Vaporization) 후 수 하는 술  경우, 매 량당[0009]

공간 도 (Weight Hourly Space Velocity) 0.125/h, 180 ℃, 50 압 건에  에틸락 트  100%,

프 필  리콜 택  97% 상  우수한 결과  보여주었다 [L. Huang, Y. Zhu, H. Zheng, M. Du, Y. Li,

Appl. Catal. A 349 (2008) 204-211].  그러나, 상  술  경우  50 압 상  고압 건에 도 프 필

리콜 생산  낮  한계가 , 보다 생산   매  개  고 다.

 내

해결하 는 과

상술한 래 술   해결하고 , 본 들   매 비 낮  압 , 도   매당 공간[0010]

도 건에 도 고수  프 필  리콜  할 수 는   에 사 는 매  개 하  하여

연  거듭하 고 그 결과 본  하 에 다.

라 , 본    매 비 낮  압 , 도   매당 공간 도 건에 도 고수   고[0011]

택  프 필  리콜  할 수 는 알킬락 트  프 필  리콜    에 사

는 매  공하는  다.

과  해결 수단

상 한  달 하  해, 본  CuO-SiO2 나 복합체 매  재 하에  알킬락 트  프 필[0012]
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 리콜   공한다.

또한, 본  알킬락 트  프 필  리콜  하는  사 는 CuO-SiO2 나 복합체 매  [0013]

공한다.

본 에  CuO-SiO2 나 복합체 매는 리염 수 액과 5 내지 50 nm  콜 드 실리카  합한 후 알[0014]

칼리  침  가하여 복합산  침  수득하고,  건   하여 다.

본   실시 태에 어 , CuO-SiO2 나 복합체 매  재 하에  알킬락 트  프 필  리[0015]

콜   CuO-SiO2 나 복합체 매  에 진하고 수  체  통해 처리한 후, 알킬락 트

수  공 하여 시키는 알킬락 트  상 수  에 해 수행  수 다.

 과

본  알킬락 트  수   공 하여 시키는 알킬락 트  상 수  에 해 프[0016]

필  리콜  하는 과 에   매 비 낮  압 , 도   매당 공간 도 건에 도 고수

 고 택  프 필  리콜  할 수 는 매   사 한 알킬락 트  프 필  리콜

  공할 수 다.

도  간단한 

도 1  본  실시  1에  한 CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  TEM 사진 다.[0017]

 실시하  한 체  내

하, 본  알킬락 트  프 필  리콜   체  한다.[0018]

본 에 는 CuO-SiO2 나 복합체 매  재 하에  알킬락 트  프 필  리콜   [0019]

공한다.

본 에  알킬락 트  프 필  리콜   CuO-SiO2 나 복합체 매  고 층 에[0020]

진하고 수  체  통해 처리한 후, 알킬락 트  수  공 하여 시키는 알킬락 트  상 수

 에 해 수행  수 다.

본  알킬락 트  프 필  리콜  에  사 는 CuO-SiO2 나 복합체 매는 리염 수[0021]

액과 나 크  콜 드 실리카  합한 후 수산 나트 , 수산 칼 , 수산 암 늄 등  알칼리  침

 가하여 pH  9 내지 11  하여 복합산  침  수득하고,  건   하여  것

특징  한다.

상  리염 수 액  Cu(NO3)2, CuCl2, Cu(CH3COO)2  CuSO4  루어진 에  택 는 1  상  염  [0022]

수에 해시켜  것  사 할 수 다.

본   실시 태에 어 , 상  리염 수 액에는 Na, Ca, Zn, Cr, Mn, Ag, Co, Ni, Pt, Pd  Ru[0023]

루어진  택  1  상  포함하는 염  가  첨가  수 다.

리염 수 액과 합 는 콜 드 실리카  크 는 5 내지 50 nm  것  람직하다.  같  나 크[0024]

콜 드 실리카  사 함 , CuO  크  나  크  할 수가 , 매  CuO

 50% 상   수 다.  또한 CuO-SiO2 복합체  원 처리 후 는 Cu   열  안

  수 다.

 같   하여 CuO-SiO2 나 복합체 매  하는 경우, CuO  산도  지하  고 도[0025]

CuO-SiO2 나 복합체 매  할 수 ,  통해 알킬락 트  상 수  에   알킬락

트 과  프 필  리콜 택  얻  수 다. 

등록특허 10-1402226

- 6 -



한편,  에 라 리염  드 실리카에 함침  사 해  담지한 매  하는 경우, 러한 [0026]

매에  CuO는 20% 도 상  담지  수 없는 한계가 다.

본 에 라  상  CuO-SiO2 나 복합체 매에  CuO가 차지하는 비  체 매 량  40 내지[0027]

90 량%가 람직하다.  CuO-SiO2 나 복합체 매에  CuO  비  40 량% 미만  경우 알킬락 트 

 감 하는  , CuO  비  90 량% 과  경우 프 필  리콜 택  감 하는 

 다.

본 에  사 할 수 는 알킬락 트  는 틸락 트, 에틸락 트, 프 필락 트, 틸락[0028]

트  포함하는  택 는 것  람직하 , 산 액  알킬락 트 생  도  수

 피  고 할 , 틸락 트 또는 에틸락 트  사 하는 것  보다 람직하다.

한편, CuO-SiO2 나 복합체 매  사 하여 알킬락 트  수 하는 공 에   도는 170 내지 200 ℃[0029]

도에  수행하는 것  람직하다.  도가 170 ℃ 미만  경우 수   도가 느린 단  ,

200 ℃ 과  경우 2-프 과 같  산  생  가하는 단  다.

CuO-SiO2 나 복합체 매  사 하여 알킬락 트  수 하는 공 에   압  10 내지 40 압에[0030]

수행하는 것  람직하다.   압  10 압 하  경우 수   도가 느린 단  , 40 

압 상  경우 2-프 과 같  산  생  가하는 단  다.

CuO-SiO2 나 복합체 매  사 한 알킬락 트 수  에  알킬락 트 공  도는 매 1kg당 0.1[0031]

kg/h 내지 1.0 kg/h  것  람직하다.  알킬락 트 수  에  알킬락 트 공  도가 1.0 kg/h 

과  경우, 알킬락 트  격  감 하는  다.

CuO-SiO2 나 복합체 매  사 한 알킬락 트 수  에  수 /알킬락 트  몰비는 10 내지 200[0032]

것  람직하다.  수 /알킬락 트  몰비가 10 미만  경우, 알킬락 트  감 하는  

, 200 과  경우 수  량  가하는 단  다.

한편, 본  재  실시 에 한 는 것  아니고,   변경하여 사 하는 것  가능하고, 본 [0033]

 사상   어나지 않고 다양하게 수   변  할 수   술 야에  통상  지식  가

진 에게는 하다.   라 , 그러한 변  또는 수 들  본  특허청 에 한다 해야 할 것

다.

실시[0034]

실시  1: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0035]

Cu(NO3)2·3H2O 9.1g  수 50ml에 고, 콜 드 태  실리카  (Ludox SM-30, 30 량%) 2.5g과 4 ℃[0036]

 지한 상태에  천천  합하 다. 다  단계 , 0.1N NaOH  상  슬러리액  pH가 9가  지 천천

첨가 후 상 에  12시간, 85 ℃에  5시간 동안 하 다. 상  과 에   침  여과한 후 수

 Na  검 지 않  지 척하고, 120 ℃에  12시간 동안 건 하 다. 상  과 에  한 우

 600 ℃에  공  에  5시간 동안 하여 CuO(80 량%, 하 단  생략)-SiO2 나 복합체 매

하 다.  수 원 처리  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  TEM 사진 하여 도 1에 나타내었다.

도 1  참 하  리 나 가 실리카 에  산 어  알 수 다.

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0037]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다. 상  건에  100 시간 동안  진행 후 생

 체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트  100%, 프 필  리콜 택  99% 었고, 

결과  하   1에 나타내었다.
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실시  2: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0038]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0039]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0040]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 200 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트 [0041]

 100%, 프 필  리콜 택  95% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  3: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0042]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0043]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0044]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 160 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트 [0045]

 95%, 프 필  리콜 택  99% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  4: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0046]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0047]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0048]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 5 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트 [0049]

 92%, 프 필  리콜 택  96% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  5: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0050]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0051]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0052]

시간 동안 처리 후, 0.37g/h  량  에틸락 트  공 하고, 150cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트 [0053]

 98%, 프 필  리콜 택  99% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  6: CuO(40)-SiO2 나 복합체 매  한 에틸락 트 수  [0054]

Cu(NO3)2·3H2O 1.5g  수 50ml에 고, 콜 드 태  실리카  (Ludox SM-30, 30 량%) 2.5g과 4 ℃[0055]

 지한 상태에  천천  합하 다. 다  단계 , 0.1N NaOH  상  슬러리액  pH가 9가   지 천천

 첨가 후 상 에  12시간, 85 ℃에  5시간 동안 하 다. 상  과 에   침  여과한 후 

수  Na  검 지 않  지 척하고, 120 ℃에  12시간 동안 건 한다. 상  과 에  한 
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우  600 ℃에  공  에  5시간 동안 하여 CuO(40)-SiO2 나 복합체 매  하 다. 

상  단계에  한 CuO(40)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0056]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트 [0057]

 74%, 프 필  리콜 택  98% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  7: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 틸락 트 수  [0058]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0059]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0060]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 틸락 트 [0061]

 100%, 프 필  리콜 택  99% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

실시  8: CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  한 틸락 트 수  [0062]

실시  1과 동 한  CuO(80)-SiO2 나 복합체 매  하 다. [0063]

상  단계에  한 CuO(80)-SiO2 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에  5[0064]

시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다.

 ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다.

상  건에  100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 틸락 트 [0065]

 100%, 프 필  리콜 택  99% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

비  1: Cu(10)/SiO2 담지 매  한 에틸락 트 수  [0066]

Cu(NO3)2·3H2O 3g  수 50ml에 고, 드 실리카 10g과 천천  합 후 상 에  8 시간 동안 하[0067]

다. 다  단계    통해  120 ℃에   거하  건 하 다. 상  과 에  한 우

 600 ℃에  공  에  5시간 동안 하여 CuO(10)/SiO2 담지 매  하 다. 

상  단계에  한 CuO(10)-SiO2 담지 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에[0068]

 5시간 동안 처리 후, 0.185g/h  량  에틸락 트  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하

다.  ,  도는 180 ℃, 25 압  지하 다.

100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트  9%, 프 필[0069]

 리콜 택  98% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

비  2: Cu(10)/SiO2 담지 매  한 산 수  [0070]

비  1과 동 한  CuO(10)/SiO2 담지 매  하 다. [0071]

상  단계에  한 CuO(10)-SiO2 담지 매 0.5g  고 층 에 고, 10% H2 체  하여 290 ℃에[0072]

 5시간 동안 처리 후, 0.015g/h  량  산  공 하고, 75cc/min  량  수  공 하 다. 

,  도는 200 ℃, 30 압  지하 다.
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100 시간 동안  진행 후 생  체크 마 그래피  한 결과, 에틸락 트  99%, 프[0073]

필  리콜 택  80% 었고,  결과  하   1에 나타내었다.

 1

실시[0074] (%) 프 필  리콜

택  (%)

실시  1 에틸락 트  100 99

실시  2 에틸락 트  100 95

실시  3 에틸락 트  95 99

실시  4 에틸락 트  92 96

실시  5 에틸락 트  98 99

실시  6 에틸락 트  74 98

실시  7 틸락 트  100 99

실시  8 틸락 트  100 99

비  1 에틸락 트  9 98

비  2 산  99 80

 1에  비  1과 실시  1  비 하 , 에틸락 트 수  에  실시  1에   CuO(80)-SiO2[0075]

나 복합체 매  사 하는 경우, 비  1에   Cu(10)/SiO2 담지 매  사 하는 경우에 비해 에틸락

트  10  상 도 프 필  리콜  택  얻  수 는  다는 것  알 수

다. 

또한, 비  2  실시  1  비 하 , 에틸락 트 수  에  실시  1에   CuO(80)-SiO2 나[0076]

복합체 매  사 하는 경우, 비  2에   Cu(10)/SiO2 담지 매  사 하여 산 수   진

행하는 경우에 비해 프 필  리콜 택  훨씬  (80% vs. 99%), 프 필  리콜 생산 도 10  

상 개 할 수 는  다는 것  알 수 다.

도

도 1
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