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(57)【要約】
　前処理された触媒の存在下でプロピレンを酸化剤によりエポキシ化することによりプロ
ピレンオキシドを製造する方法であって、前記触媒が、ＭＦＩ構造（ＴＳ－１）触媒を有
する活性化チタンシリカライトを含み、前記触媒は、前処理された触媒を形成するために
メタノールによる前処理により活性化されたものである。前処理されたＴＳ－１触媒は、
さらにメタノールを加えずにプロピレンをエポキシ化する反応において使用でき、前記前
処理された触媒は大過剰のメタノールとともに使用されるＴＳ－１触媒と同等の活性を有
する。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　前処理された触媒の存在下でプロピレンを酸化剤によりエポキシ化することを含むプロ
ピレンオキシドの製造方法であって、前記触媒が、前処理されたチタン含有ゼオライトを
含む活性化触媒を含み、前記前処理されたチタン含有ゼオライトはプロピレンのエポキシ
化反応において触媒を使用する前にメタノールにより前処理されたものである、プロピレ
ンオキシドの製造方法。
【請求項２】
　前記前処理されたチタン含有ゼオライト触媒が、ＭＦＩ構造（ＴＳ－１）触媒を有する
活性化チタンシリカライトを含み、前記前処理された触媒を形成するために前記ＴＳ－１
触媒はメタノールによる前処理により活性化されたものである、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記活性化触媒が、エポキシ化反応において触媒を使用する前にメタノールにより前処
理されてメタノールの少なくとも一部が触媒に化学的に結合したものである前処理された
チタン含有ゼオライトを含み、チタンシリカライト－１においてメタノールと化学的に結
合しているチタンの割合が約５０％～約２００％である、請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　前記前処理された触媒が、メタノール（ＭｅＯＨ）とチタンシリカライト－１（ＴＳ－
１）触媒とのモル比で約０．１：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１から約１００：１のＭｅＯＨ：
ＴＳ－１でメタノールにより前処理される、請求項２に記載の方法。
【請求項５】
　前記前処理された触媒が過剰のメタノールから分離された固体活性化触媒の形態にあり
、前記前処理された触媒が酸化反応においてその反応性を保つ、請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　前記酸化剤が過酸化物化合物を含む、請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　前記酸化物が過酸化水素を含む、請求項１に記載の方法。
【請求項８】
　前記前処理がメタノールをチタンシリカライト－１触媒に接触させる工程を含む、請求
項２に記載の方法。
【請求項９】
　前記接触が、約０℃～約６０℃の温度で実施される、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記接触が、約１分間～約２４時間の時間で実施される、請求項８に記載の方法。
【請求項１１】
　前記前処理された触媒から過剰のメタノールを分離する工程を含む、請求項８に記載の
方法。
【請求項１２】
　前記分離工程が、濾過、遠心分離又は蒸発を含む、請求項１１に記載の方法。
【請求項１３】
　前記前処理され分離された触媒を空気乾燥させる工程を含む、請求項１１に記載の方法
。
【請求項１４】
　プロピレンオキシドの製造に有用な組成物であって、（ａ）プロピレン、（ｂ）過酸化
物化合物及び（ｃ）触媒の反応混合物を含み、前記触媒がＭＦＩ構造触媒を有する活性化
チタンシリカライトを含み、前記触媒が、前処理された触媒を形成するためにメタノール
による前処理により活性化されたものである組成物。
【請求項１５】
　プロピレンの濃度が約１０質量％～約９０質量％であり、前記過酸化物化合物の濃度が
約１質量％～約３５質量％であり、前記触媒の濃度が約０．１質量％～約１０質量％であ
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る、請求項１４に記載の組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、前処理されたチタンシリカライト・エポキシ化触媒の存在下で、プロピレン
と過酸化物化合物を反応させることによりプロピレンオキシドを製造する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
背景及び関連技術の説明
　プロピレンオキシドの製造において、先行技術における慣用の方法は、プロピレンを過
酸化水素と反応させてプロピレンオキシドを生成させることを含む。この方法は、通常、
１又は２つ以上の工程で実施される。例えば、米国特許第６，４７９，６８０号、第６，
８４９，１６２号、第６，８６７，３１２号、第６，８８１，８５３号、第６，８８４，
８９８号、第６，９６０，６７１号、第７，１７３，１４３号、第７，３３２，６３４号
、第７，３７８，５３６号及び第７，４４９，５９０号（これらは全て引用により本明細
書に援用する）は、例えばチタンシリカライト触媒などの触媒の存在下及び例えばメタノ
ールなどの溶媒の存在下で過酸化水素を使用してプロピレンオキシドを製造する方法を開
示している。
【０００３】
　先行技術のプロピレンオキシド製造方法に関わる問題は、当該方法のための溶媒として
メタノールを使用することに関係する。メタノールは、高い活性を得るために過酸化物の
反応に必要な反応成分であるが、反応混合物が一液相のままであるように、メタノールは
一般的に大過剰（例えば５０～９０質量％）で使用される。例えば、Clerici他, "Epoxid
ation of Lower Olefins with Hydrogen Peroxide and Titanium Silicalite," Journal 
of Catalysis, 1993, 140, 71-83は、チタンシリカライト／過酸化水素エポキシ化方法の
代表的な方法を開示しており、１つの例で使用されているメタノールレベルは約９７％で
ある。上記先行技術の方法で説明したように、過剰量のメタノールの使用は、反応中に単
相の形成をもたらし、先行技術の方法は、副生成物、例えばメタノールと水の反応から形
成された副生成物の形成という問題がある。ここで、かかる副生成物は、プロピレンオキ
シドを含むメタノールにより有機相に可溶化される。大量のメタノールの使用は、プロピ
レンオキシド製造設備のための大きな塔の必要性及び商業規模で製造された生成物の精製
のための高いエネルギー消費量の必要性ももたらす。
【０００４】
　先行技術の方法の問題は、メタノール濃度を低下させるか、反応混合物からメタノール
を完全に除去することによって解決できる。しかし、プロピレンのエポキシ化では、公知
の方法においてメタノール濃度を低減又は排除することは、二つの液相を含む反応系を生
じる、これは、より低いプロピレンオキシド収率、プロピレンオキシドへの低い過酸化水
素（Ｈ２Ｏ２）選択性及び／又はより長い反応時間をもたらす。
【０００５】
　Zhang他，"Effects of Organic Solvent Addition on the Epoxidation of Propene Ca
talyzed by TS-1," Reaction Kinetics and Catalysis Letters, 2007, 92(1), 49-54は
、プロピレンのエポキシ化のためにメタノールを含む溶媒混合物を使用することを開示し
ている。Zhang他は、Zhang他の系において約２４％のメタノールを、例えばＣＣｌ４、ト
ルエン又は１，２－ジクロロエタンなどの他の溶媒と置き換えることによって、選択性の
向上、及び熱重量分析（ＴＧＡ）及び細孔体積分析により求められる触媒細孔の目詰まり
の低減がもたらされることを開示している。６０％の全メタノール組成を与えるZhang他
の系のメタノールと１，２－ジクロロエタンとの混合物は、Ｈ２Ｏ２の分解を妨げ、プロ
ピレングリコール及びプロピレングリコールモノ－メチルエーテルを形成するプロピレン
オキシドの反応を妨げ、一方、Ｈ２Ｏ２の転化をメタノールのみを使用した場合と同程度
に保つ。しかし、Zhang他は反応の選択性を高めるために複数の溶媒の混合物を使用する
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ことを述べているが、使用される全溶媒量は単相反応条件を生じる。そのため、溶媒混合
物を使用する先行技術の方法は、依然として高いレベルのメタノール及び／又は単一液相
を使用する。
【０００６】
　要約すると、上記の先行技術に記載された公知の方法の欠点は、次のとおりである：
　（１）先行技術の方法は高レベルのメタノールを使用し、その結果、高レベルのメタノ
ールを生成物から分離してリサイクルする必要がある。これは、当該方法のための高いエ
ネルギー使用量及びそれに関連する高コストを生じる。
　（２）先行技術の方法は、溶媒及び未反応の反応物を回収しリサイクルする第１の分離
工程を使用する。これは、蒸留塔の底部における高温の使用を必要とし、ひいては、蒸留
塔全体にわたる高温の使用を必要とする。蒸留塔へのフィード中の水は蒸留塔内の生成物
と接触したまま残り、そのため、利用できる水が生成物と反応して望ましくない副生成物
を形成する機会を与える。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】米国特許第６，４７９，６８０号明細書
【特許文献２】米国特許第６，８４９，１６２号明細書
【特許文献３】米国特許第６，８６７，３１２号明細書
【特許文献４】米国特許第６，８８１，８５３号明細書
【特許文献５】米国特許第６，８８４，８９８号明細書
【特許文献６】米国特許第６，９６０，６７１号明細書
【特許文献７】米国特許第７，１７３，１４３号明細書
【特許文献８】米国特許第７，３３２，６３４号明細書
【特許文献９】米国特許第７，３７８，５３６号明細書
【特許文献１０】米国特許第７，４４９，５９０号明細書
【非特許文献】
【０００８】
【非特許文献１】Clerici他, "Epoxidation of Lower Olefins with Hydrogen Peroxide 
and Titanium Silicalite," Journal of Catalysis, 1993, 140, 71-83
【非特許文献２】Zhang他，"Effects of Organic Solvent Addition on the Epoxidation
 of Propene Catalyzed by TS-1," Reaction Kinetics and Catalysis Letters, 2007, 9
2(1), 49-54
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　従って、上記の先行技術の方法の問題がなく、かつ、上記の問題を全て解決するととも
に高い触媒活性を維持する反応条件で実施できる方法を提供することが望まれる。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　本発明は、以前から知られている方法と比較して、溶媒として実質的にメタノールを使
用しないプロピレンオキシドの製造方法を提供する。
　本発明は、前処理された触媒の存在下で酸化剤によりプロピレンをエポキシ化すること
によりプロピレンオキシドを製造する方法に関し、上記触媒は、ＭＦＩ構造（ＴＳ－１）
触媒を有する活性化チタンシリカライトを含み、上記触媒は、前処理された触媒を形成す
るためにメタノールによる前処理によって活性化されたものである。前処理されたＴＳ－
１触媒は、プロピレンのエポキシ化反応中に反応混合物に溶媒としてさらなるメタノール
を加えないプロピレンのエポキシ化反応で使用でき、本発明の前処理された触媒は、先行
技術で知られている方法に従って溶媒として大過剰のメタノールとの組み合わせで使用さ
れる前処理されていないＴＳ－１触媒と同等な活性を有する。
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【００１１】
　一実施形態において、本発明は、メタノールにより処理されたＴＳ－１触媒を含む変性
ＴＳ－１触媒を含む。ＴＳ－１触媒は、必要に応じて、かかる変性触媒の使用に先だって
空気乾燥される。プロピレンオキシドを形成するためにプロピレンをエポキシ化する反応
において触媒が使用される前に、触媒はメタノールで変性、すなわちメタノールで処理さ
れる。ＴＳ－１触媒をメタノールにより前処理することによって、得られた前処理された
ＴＳ－１触媒は活性化され、プロピレンのエポキシ化反応方法で使用する状態になる。２
つの液相の形成を促進する追加の溶媒はプロピレン反応組成物に必要でない。
【００１２】
　本発明は、反応混合物からのエポキシドの分離及び単離が容易になるため、５０質量％
（ｗｔ％）以上のメタノールを使用する先行技術に比べて有利である。溶媒としてのメタ
ノールの除去は、反応後にデカントしてエポキシドリッチな有機相を得ることができる２
つの液相の形成をもたらす。本発明は、触媒をメタノールにより前処理し、次に本発明の
方法において変性された触媒を使用することによって、プロピレンオキシドへのＨ２Ｏ２

のより高い選択性、より高いプロピレンオキシド収率、及び副生成物に対するプロピレン
オキシドの高い選択性を達成できるため、先行技術と比べて有利である。
【００１３】
　本発明の系の利点としては、速い反応時間を保ちつつ、加溶媒分解によるプロピレンオ
キシドの損失を減少させたこと、及び分離のためのエネルギー費を減少させたことが挙げ
られる。本発明は、反応における副生成物の形成が少なくとも８０％減少することで、溶
媒として５０質量％以上のメタノールの量を使用する反応器組成に勝る利点も提供する。
【００１４】
　本発明の別の利点は、反応混合物中に溶媒として使用された場合に、メタノールを分離
し、回収し、及び／又はリサイクルする必要がないために、より低い設備費とより低いエ
ネルギー使用量である。
【発明を実施するための形態】
【００１５】
　本発明の一つの広義の実施形態は、前処理された触媒の存在下でプロピレンを酸化剤に
よりエポキシ化することを含むプロピレンオキシドの製造方法を含む。ここで、前処理さ
れた触媒は、ＭＦＩ構造（ＴＳ－１）触媒を有する活性化チタンシリカライトを含み、触
媒は、触媒を活性化し前処理された触媒を形成するのに有効な量のメタノールによる前処
理により活性化されたものである。
　本発明において使用するための活性化された触媒の製造方法は、ＴＳ－１触媒をメタノ
ールにより前処理することを含む。この前処理工程は、例えば、触媒の使用前に、メタノ
ールをＴＳ－１触媒に結合させる条件下でＴＳ－１触媒をメタノールに接触させる工程を
含む。
【００１６】
　本発明の方法に有用な触媒としては、公知のチタンシリカライト触媒が挙げられる。本
発明の方法において使用されるＴＳ－１触媒は、例えば、Ｓｕｄ　Ｃｈｅｍｉｅ，Ｐｏｌ
ｉｍｅｒｉ　Ｅｕｒｏｐａ又はＣｌｅａｎ　Ｓｃｉｅｎｃｅからの例えばＴＳ－１などの
市販の触媒から選択できる。あるいは、ＴＳ－１触媒は、例えば米国特許第４，４１０，
５０１号明細書に記載されている方法などの公知の方法のいずれによっても製造できる。
【００１７】
　本発明の他の実施形態において、例えばＭＥＬ又は中間ＭＦＩ／ＭＥＬ構造を有するチ
タンシリカライト及びチタンを含みＢＥＡ構造を有するβ－ゼオライトに由来するチタン
シリカライトなどの他のチタンシリケートを使用できる。一般的に、ＴＳ－２、ＴＳ－３
、Ｔｉ－ＭＣＭ－２２、Ｔｉ－ＭＷＷ、ＺＳＭ－４８及びＺＭＳ－１２として知られてい
る他のチタン含有ゼオライト触媒も、本発明の方法の触媒を製造するために使用すること
ができる。
　本発明において使用されるＴＳ－１触媒の濃度は、一般的に、約０．１質量％（ｗｔ％
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）～約５０ｗｔ％、好ましくは約０．１ｗｔ％～約２５ｗｔ％、より好ましくは約１ｗｔ
％～約１０ｗｔ％である。
【００１８】
　本発明において有用なメタノールとしては、例えばＦｉｓｈｅｒ　Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉ
ｃからのメタノールなどの市販の公知のメタノール化合物が挙げられる。
　ＴＳ－１触媒を前処理するために使用されるメタノール（ＭｅＯＨ）の量は、一般的に
、ＭｅＯＨとＴＳ－１触媒のモル比で、約０．１：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１から約１００
：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１、好ましくは約１：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１から約１００：１
のＭｅＯＨ：ＴＳ－１、より好ましくは約１：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１から約５０：１の
ＭｅＯＨ：ＴＳ－１、最も好ましくは約５：１のＭｅＯＨ：ＴＳ－１から約１０：１のＭ
ｅＯＨ：ＴＳ－１である。
【００１９】
　ＴＳ－１触媒においてメタノールと化学的に結合したチタンの割合（少なくとも一部）
は、赤外（ＩＲ）分光分析法及びＴＧＡにより求め、各Ｔｉ分子が２個のメタノール分子
と結合できるという理論に基づいた場合に、一般的に約５０％～約２００％であり、好ま
しくは約１００％～約２００％、より好ましくは約１５０％～約２００％である。
　一般的には、触媒の前処理方法としては、例えば、約－２０℃～約６０℃、好ましくは
約０℃～約６０℃、より好ましくは約２５℃～約６０℃でＴＳ－１触媒をメタノールに接
触させることが挙げられる。この接触工程は、機械的攪拌、充填触媒床に流通させること
、又は容器内でソーキングすることなどの、公知の方法及び設備により実施できる。
【００２０】
　接触工程は、ＴＳ－１触媒にメタノールを結合させるのに十分な所定の時間、例えば約
１分間～約２４時間、好ましくは約５分間～約１時間、より好ましくは約３０分間～約１
時間で実施できる。
　接触工程の後、前処理された触媒を、過剰のメタノールから分離することができる。当
技術分野で公知の任意の分離方法、例えば濾過、遠心分離、蒸発、デカンテーションなど
を用いることができる。
【００２１】
　必要に応じて、触媒の濾過前又は濾過後に、前処理され単離された触媒を乾燥させても
よい。当該技術分野で知られている任意の乾燥方法、例えば流動している空気、デシケー
ター内での置換、又は空気の存在有り又は無しで６５℃未満の温度のオーブンに入れるこ
となどを使用できる。
【００２２】
　前処理された触媒を単離後、前処理された触媒を、プロピレンオキシドを形成するため
にプロピレンのエポキシ化方法において使用できる。
　上記のように、本発明の前処理された触媒生成物は、好ましくは、触媒のチタン原子に
化学的に結合したメタノールの少なくとも一部を含む。ＴＳ－１触媒中のメタノールと化
学的に結合したチタンの割合は、ＴＳ－１触媒結晶子サイズに応じて９５０～９７０ｃｍ
－１の周波数でＩＲ分光分析法により求め、各Ｔｉ分子が２個のメタノール分子と結合で
きるという理論に基づいた場合に、一般的に約５０％～約２００％、好ましく約１００％
～約２００％、より好ましくは約１５０％～約２００％である。
【００２３】
　Ｔｉ上へのＭｅＯＨの化学吸着は、より高い波数のＴｉ－Ｏ伸縮周波数のシフトをもた
らす。化学吸着は、約４００℃でのＴＧＡにおける材料の放出によっても確認される。必
要に応じて、化学的に結合されていないが触媒の細孔内に保持されたメタノールが存在す
ることもある。これは、先に示した範囲でのＩＲスペクトルでは確認されず、ＴＧＡにお
いて約６５℃で放出される。
　上記の前処理された触媒は、プロピレンオキシドを製造する反応条件下でプロピレンを
過酸化水素などの酸化剤と反応させることによりプロピレンを酸化させるために、本発明
の方法で用いてもよく、この酸化反応（本明細書ではエポキシ化反応ともいう）は、上記
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のようにメタノールによる前処理により活性化されたメタノール前処理ＴＳ－１触媒によ
り触媒される。
【００２４】
　本発明のエポキシ化方法において有用なプロピレンとしては、例えばＳｉｇｍａ　Ａｌ
ｄｒｉｃｈから市販されているプロピレンなどの当該技術分野で知られている任意のプロ
ピレン化合物が挙げられる。さらに、プロピレンは、公知の方法により製造できる。
　エポキシ化方法で使用されるプロピレンの濃度は、一般的に約１０ｗｔ％～約９０ｗｔ
％、好ましくは約２０ｗｔ％～約８０ｗｔ％、より好ましくは約３０ｗｔ％～約７０ｗｔ
％である。
【００２５】
　本発明のプロピレンのエポキシ化方法において有用な酸化剤としては、公知の酸化剤化
合物、例えばペルオキソ化合物、例えばヒドロペルオキシド、例えばＦｉｓｃｈｅｒ　Ｓ
ｃｉｅｎｔｉｆｉｃから市販されている過酸化水素などが挙げられる。使用することがで
きる他のヒドロペルオキシドの例としては、ｔｅｒｔ－ブチルヒドロペルオキシド、エチ
ルベンゼンヒドロペルオキシド、過酸化アセチル、過酸化ベンゾイル、メチルエチルケト
ンペルオキシド、クメンペルオキシド、及びこれらの組合せが挙げられるが、これらに限
定されない。
【００２６】
　本発明の一実施形態では、プロピレンのエポキシ化は、好ましくは、過酸化水素を使用
して実施できる。この方法の利点は、副生成物及び／又は共生成物の形成が回避されるこ
とである。
　エポキシ化方法で使用される酸化剤の濃度は、一般的に約１ｗｔ％～約３０ｗｔ％、好
ましくは約１ｗｔ％～約１５ｗｔ％、より好ましくは約１ｗｔ％～約７ｗｔ％である。
【００２７】
　一般的に、プロピレンのエポキシ化方法は、例えば、約０℃～約６０℃、好ましくは約
１０℃～約５０℃、より好ましくは約２５℃～約４５℃の温度でプロピレンを酸化剤と混
合することを含む。混合工程は、例えば攪拌式バッチ反応器、プラグフロー反応器、連続
攪拌式タンク反応器、流動床反応器、ループ反応器、又は管状反応器などの公知の方法及
び装置により実施できる。
　混合工程の後、得られたプロピレンオキシドを反応混合物から回収することができる。
当該技術分野で公知の任意の回収方法、例えばデカンテーション、抽出、蒸発又は蒸留な
どを使用できる。
【００２８】
　プロピレンオキシドを単離後、プロピレンオキシドを、さらに、コーティングや複合材
料を製造するためなどの様々な方法における中間生成物として用いることができる。
　プロピレンからプロピレンオキシドを製造する方法では、当該方法の工程は、以下の工
程を含むことができる：反応物の添加、触媒の存在下で反応物を混合すること、触媒から
の反応物を分離すること、反応混合物からプロピレンを分離すること、及び必要に応じて
、未反応のプロピレン及び／又は溶媒のリサイクル。
【００２９】
　本発明の方法の利点のいくつかとして、例えば、（１）プロピレンオキシド生成物を製
造するためにメタノールを必要としない又は使用せず、メタノールを使用しないことによ
って所望のプロピレンオキシド生成物の分離及び単離が容易であること、（２）プロピレ
ンオキシド生成物の収率の増加；副生成物へのプロピレンオキシドの損失を低減しつつ、
プロピレンオキシドの収率を保つこと、（３）メタノール副生成物の生成を低減しより純
粋なプロピレンオキシド生成物をもたらすこと、及び（４）反応混合物中の溶媒として使
用された場合のメタノールを分離し、回収し、及び／又はリサイクルする必要が無いため
、より低い設備費及びより低いエネルギー使用量が挙げられる。
【実施例】
【００３０】
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　以下の実施例及び比較例によりさらに詳細に本発明を説明するが、本発明の範囲を限定
するものと解釈されるべきではない。特に断らない限り、すべての部及び百分率は質量基
準である。特に断らない限り、使用したすべての装置や化学物質は市販されている。
　以下の実施例においては、様々な用語及び名称を使用する。例えば「ＧＣ」はガスクロ
マトグラフィーを表し、「ＰＯ」はプロピレンオキシドを表し、「二相」は、反応混合物
中に存在しうる任意の固体相又は気体相に加えて存在する２つの液相を意味する。
【００３１】
　以下の実施例において、下記のものを含む標準的な分析装置及び方法を使用した。
　ガスクロマトグラフィー（ＧＣ）は、ＨＰ　７６８２シリーズインジェクターと炎イオ
ン化検出器を有するＨＰ　６８９０シリーズＧ１５３０Ａ　ＧＣで実施した。
　過酸化水素の量は、０．０１規定（Ｎ）のチオ硫酸ナトリウムを使用してヨウ素滴定に
より分析した。過酸化水素濃度は以下のように計算した：百万分率（ｐｐｍ）過酸化水素
＝（使用した滴定液のミリリットル数（ｍｌ））（０．０１Ｎ）（１７０００）／サンプ
ルのｇ数。滴定は、ＤＭ１４０センサーを有するＭｅｔｔｌｅｒ　Ｔｏｌｅｄｏ　ＤＬ５
ｘ　Ｖ２．３滴定装置を使用して実施した。
【００３２】
実施例１
パートＡ．　ＴＳ－１触媒の前処理
　ＴＳ－１触媒（６．９０ｇ）をＭｅＯＨ（５０ｍＬ）と２５℃で１時間攪拌した。触媒
を０．４５μｍのフィルター紙を通して真空濾過し、デシケーター内で空気乾燥させた。
このように製造された得られたＴＳ－１触媒を、以下、「前処理されたＴＳ－１触媒」と
呼ぶ。
【００３３】
パートＢ．　前処理されたＴＳ－１触媒を使用するプロピレンオキシド方法
　プロピレン（３６３．１０ｇ、Ｓｉｇｍａ　Ａｌｄｒｉｃｈから入手）及び上記のパー
トＡで製造した前処理されたＴＳ－１触媒（７．１７３ｇ、Ｓｉ／Ｔｉ＝～３０）を、ス
テンレス鋼冷却コイル、熱電対、メカニカルスターラー、添加漏斗、ガススクラバー付き
Ｎ２パージ、及び還流冷却器／コールドフィンガーの組み合わせを有する７５０ｍＬのジ
ャケット付きガラス反応器に加えた。３２ｗｔ％の過酸化水素水（８０．０２ｇ）を添加
漏斗に入れ、次に、プロピレン／触媒混合物を２５．５℃にした後、徐々に反応器に加え
た。混合物を６００ｒｐｍで撹拌し、冷却コイルを使用して反応を約２５℃で保った。
　３００分後、反応器の内容物を２本の２５０ｍＬ遠心分離管に流し入れ、その後、３０
００ｒｐｍ及び０℃で３０分間遠心分離した。液体を触媒からデカントし分液漏斗に入れ
、得られた有機相と水相を別々に集めた。
【００３４】
　上記有機相と水相をＧＣにより分析し、残留過酸化物の量をチオ硫酸ナトリウムによる
滴定によって求めた。
　本開示は、限られた数の実施形態を含んでいるが、他の実施形態は、本開示の恩恵を受
ける当業者に可能であるので、本発明の範囲は、添付の特許請求の範囲によってのみ限定
されるべきである。
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