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Linh vye k§ thuit dwge dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap thu hoi vanadi va vonfram tur dung dich chiét
chét xtic tac thai trong qua trinh kht nitrat.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Trong khi thai thai ra tr cdc nha may dong phat, nha may nhiét dién chay bing
than ltra, nha may dau ning, va tuong tw, noi chung, céc chét c6 hai nhu hydro clorua,
oxit luu huynh, NOx va dioxin dwoc chia v&i sb luong 16n. Puoc biét dén la mot
phuong phép dac biét loai b NOy trong nhiing chat ¢ hai, phuong phéap khtr xtic tac
chon loc (SCR) voi hiéu qua loai bd tuyét voi, chon loc, va kinh té d3 duoc ap dung
rong rai. Trong mot quy trinh SCR, dé loai bo NOy, mét chit khi nhu NH;, ure,
hydrocacbon va céc loai tuong tu dugc su dung va NOx bi khtr thanh khi vo hai nhu
N> hodc H>O bang cich st dung chéat khir trén chit xuc tac. Trong phuong phap SCR,
chét xtc tac V20s-WO3 / TiO» da dugc su dung rong rai va duoc diéu ché béng cach
tron cac chat phu gia vi du nhu mot lugng nhé V,0s nhu mot thanh phan hoat chét
chinh ctia chit xtc tic, WO;3 dé tang tinh 6n dinh va d6 bén cua hoat tinh xuc tac, va
Si0; cho tinh 6n dinh co hoc ctia cac chét xuc tac trong khi sir dung TiO, nhu mot chat
mang.

Trong khi d6, ngay ca trong hau hét cac cong trinh phat thai khi NOx nhu nha
méy dong phat, nha may nhiét dién chay bang than lira, va nha may dau ning & trong
nudce cling nhu trén cac nude tién tién, quy trinh SCR dé giam NOx di duoc lap dat
hodc dang duoc lap dat. Tudi tho téi da cua chit xuc tac sir dung trong phu'oﬁg phap
SCR st dung amoniac nhu mot chat khur bién ddi khong dang ké tuy thudc vao moéi
truong trong d6 cac chat xuc tac duoc hoat dong ¢ moi truong lam viéc twong ung,
nhung 1a khoang 3-5 nam. Chi mdt vai ndm trudc day, chat xtc tac thai trong qué trinh
khu nitrat qua han voi hoat tinh da bi suy thoai dang ké da duoc phan loai nhu 1a méot
chat thai dac thii va di dwoc ghi lai. Tuy nhién, xem xét tinh kha thi vé kinh té ciia cac
kim loai c6 gia tri trong chat xuc tac thai trong qua trinh khur nitrat, phuong phap nung

v6i soda hodc phuong phap ngam chiét kiém khong ap suat duoc phat trién va phuong
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phap tai ché chét xtc tac thai 1a phuong phap thu hoi cac kim loai c6 gia tri trong chét
xuc tac thai trong qua trinh khw nitrat dang dwogc phat trién.

Tuy nhién, can c6 phuong phap thu hoi vanadi va vonfram ma dugc ngam chiét
trong phuong phap nung véi soda hodc phuong phap ngam chiét kiém khong ap suit
dé thu hoi cac kim loai ¢6 gid tri, va can phai c6 mot phuong phap c6 kha ning thu hoi
hiéu qua vanadi va vonfram véi ty 1é thu hoi cao.

La mot giai phap ky thuat lién quan da biét, don dang ky sang ché Han Quéc da
cong bd s6 10-2003-0089401 (cong bd ngay 21 thang 11 nim 2003) bdc 16 mot
phuong phép tach va thu hdi vanadi, vonfram, titan va tr mot chit xuc tac thai trong

qua trinh khur nitrat.
Bin chit ky thuét cia sang ché

Mot muc dich ctia sang ché nay 1a dé& xuit mot phuong phap dé thu hdi vanadi
va vonfram tir dung dich chiét chat xuc tac thai trong qua trinh khtr nitrat véi ty 1€ thu
héi cao.

Céc muc dich cua sang ché nay khong chi gi6i han bsi cac dbi tuong noi trén,
va cac ddi tugng khac, ma khong dugc dé cap ¢ trén, s& duge hiéu rd boi mot nguoi co
hiéu biét trung binh trong linh vure k§ thuat tir phdn mé ta sau day.

Theo mot khia canh, sang ché dé xuét phuong phap thu hdi vanadi va vonfram
tir dung dich chiét chat xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat, phwong phap nay bao
gdm céc budc: thu hdi vanadi bang cach thém axit va sau d6 thém mot hop chét canxi
vao dung dich chiét chét xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat dé két tia vanadi; va
thu h6i vonfram bang cach thém axit va sau d6 thém mot hop chat canxi vao dung dich
chiét con lai sau khi thu hdi vanadi dé két tia vonfram.

T4t hon, axit ¢ thé lua chon it nhat mot chit tr nhém bao g6m axit clohydric,
axit nitric va axit sulfuric.

Tét hon, pH ¢6 thé duoc diéu chinh tir 12 dén 13 bang cach thém axit vao dung
dich chiét chat xtic tac thai trong qua trinh khr nitrat.

T6t hon, hop chét canxi co thé duoc lua chon it nhat mot chat tir nhém bao g61n
CaCl, va Ca(OH),, va cac hop chat canxi c¢6 thé duoc bd sung v&i duong luong nhiéu

hon 9-11 14n lugng vanadi khi két tua vanadi.
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Tét hon, d6 pH c6 thé dugc didu chinh dé 16n hon hogic bang 10 va nhé hon 12
bang cach thém axit vao dung dich chiét con lai sau khi thu hdi vanadi.

Tét hon, céc hop chét canxi c6 thé dugc bd sung véi duong luong nhiéu hon 2-
3 14n so véi lugng vonfram khi két tia vonfram.

Tét hon 13 vanadi va vonfram c6 thé dugc két tia 1a Ca(VO3), va CaWOy,
tuong ung.

Tét nhit, phwong phap ¢ thé bao gdbm thém budc cho vonfram vao mot dung
dich axit clohydric sau khi thu hdi, do d6 1am ting do tinh khiét cua vonfram.

Theo mot khia canh khac, sang ché @ xuit phuong phap thu hdi vanadi va
vonfram chtra trong chit xtic tic thai trong qua trinh khit nitrat, phuong phap nay bao
gdm céc bude: tao thanh mot hdn hop bang cach tron mot dung dich mudi natri véi
chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat; didu ché mot dung dich chiét bing céach
cung cép, gia nhiét va khudy hén hop trong mot 16 phan tng ap sut bit kin va chiét
vanadi va vonfram chira trong hdn hop; thu hdi vanadi bang cach thém axit vao dung
dich chiét d& giam d pH cta dung dich chiét va sau dé thém mot hop chét canxi de
két tiia vanadi; va thu hdi vonfram béng cach thém axit vao dung dich chiét con lai sau
khi thu hdi vanadi d& 1am gim do pH va sau d6 thém cac hop chét canxi dé két tia
vonfram.

Tét hon 12 mudi natri c¢6 thé Iya chon it nhit mot chit tir nhém bao gﬁ‘)m natri
hydroxit (NaOH), natri cacbonat (Na,CO;), va natri clorat (NaClOs).

Tét nhét, nhiét d gia nhiét c6 thé tir 225 dén 250°C.

Nhur da m6 ta & trén, theo sang ché, bing mot phuong phap don gian diéu chinh
pH va sir dung mot hop chét canxi, ¢ thé chon loc thu hdi vanadi va vonfram, thu hdi
90% ho#c cao hon vanadi, va thu hdi 97% hodc cao hon vonfram tir mot dung dich
chiét trong quy trinh chiét nhu phuong phap nung véi soda, mot quy trinh chiét kiém
khong ap suét, hodc mot quy trinh chiét ap suét kiém.

M5 ta viin tit cac hinh v&

Hinh 1 12 so @ minh hoa phuong phép thu hdi vanadi va vonfram tir mot dung
dich chiét chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché.

Hinh 2 13 so 46 minh hoa phuong phap thu hdi vanadi va vonfram chira trong

chét xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché.
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Hinh 3 12 két qua phan tich XRD cua vanadi dugc thu hdi bang phuong phap
thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chié_t chit xuc tac thai trong qué trinh khu
nitrat theo séng ché.

Hinh 4 12 két qua phan tich XRD sau khi vonfram dugc thu hdi bang phwong
phap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xuc tac thai trong qua trinh
khtt nitrat theo sang ché dugc xtt ly bang axit clohydric.

M5 ta chi tiét sang ché

Sau ddy, cic phuong 4n tiéu biéu cia sang ché s& dugc mo t chi tiét voi cac
hinh v& kém theo.

Nhitng hiéu qua khac nhau va cac diu hiéu k¥ thuat cta sang ché nay va
phuong phép thuc hién sang ché sé& tré nén ro rang tir phan md ta sau clia cac phuong
4n tiéu biéu c6 su tham khdo cac hinh v& kém theo.

Tuy nhién, sang ché nay khong gi6i han boi nhitng phuong 4n sau day, ma co
thé dugc thuc hién dudi nhidu hinh thirc khac nhau. Nhitng phwong 4n dugc d& xudt
chi @ boc 10 ddy da sang ché va cung cép ddy da cho mdt ngudi c6 hiéu biét trung
binh trong linh vyuc k¥ thuit ma sang ché lién quan v6i pham tru cta giai phap k§ thuét
bdc 19, va sang ché s& dugc xac dinh béi nhitng yéu cAu bao ho kém theo.

Hon nita, trong ban m ta sang ché nay, khi xac dinh 1a ¥ chinh cia séng ché c6
thé bi che md béi k¥ thuat lién quan da biét, md ta chi tiét cac giai phap k¥ thuat dic
biét s€ dugc bo qua.

Sang ché dé xuét mét phurong phép dé thu hdi vanadi va vonfram tr dung dich
chiét chat xuc tac thai trong qud trinh khir nitrat, phuong phép nay bao gbm céc budc:

thu hdi vanadi bang cach thém axit va sau d6 thém mot hop chét canxi vao dung
dich chiét chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat dé két taa vanadi; va

thu hdi vonfram bang cach thém axit va sau d6 thém hop chét canxi vao dung
dich chiét con lai sau khi thu hdi vanadi dé két tia vonfram.

Phwong phap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chat xuc tac thai
trong qué trinh khir nitrat theo sang ché 13 mot phwong phéap don gian diéu chinh pH
va stir dung mot hop chét canxi d¢é thu hoi mdt cach chon loc vanadi va vonfram, thu
hdi 90% vanadi hoidc cao hon, va thu hdi 97% vonfram ho#c cao hon tir mdt dung dich

chiét trong quy trinh chiét nhu phuong phap nung vé6i soda, quy trinh chiét kiém

-5



27439

khong c6 ap suit, hodc quy trinh chiét ap suét kiém. Hon nita, sang ché st dung
phuong phéap chiét gia nhiét dung dich chiét chit xuc tac thai trong quy trinh khi nitrat
vG6i mot dung dich mudi natri va dun néng hdn hop trong mdt hop kin @& chiét 90%
vanadi ho#c cao hon va vonfram chira trong chét xuc tac thai trong quy trinh nitrat hoa
bdi mt quy trinh don gian.

Hinh 1 13 so d minh hoa mot phuong phép thu hdi vanadi va vonfram tir mot
dung dich chiét chit xtic tac thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché. Sau day,
sang ché s& dugc mo ta chi tiét voi tham chiéu dén hinh 1.

Phuong phép thu hdi vanadi va vonfram tr dung dich chiét chdt xtc téc thai |
trong qua trinh khir nitrat theo sang ché bao gdm thu hdi vanadi bang cach thém axit
vao dung dich chiét chét xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat va sau d6 thém mot hop
chit canxi dé két tia vanadi (S10).

Trong phuong phap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chét xtc tac
thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché, chit xic tac thai trong qua trinh khir
nitrat 13 V,05-WO3 / TiO, ma chu yéu dugce st dung trong quy trinh giam xtc tic chon
loc, va trong khi str dung TiO, nhu mot chét mang, cac chét phu gia nhu mot luong
nho cta V,0s (1-3% trong lugng) 1a mot thanh phan hoat chét chinh cta chit xuc tac,
WO; (7-10% trong luong) ding dé ting tinh én dinh va do bén clia céc hoat tinh xtic
tac, va SiO, dung cho tinh 4n dinh co hoc cua chét xuc tac duge tron 13n. La mot
phuong phap chiét kim loai c6 gia tri chira trong chét xdc tac thii trong qua trinh khir
nitrat, c6 phwong phép nung véi soda, phuong phap chiét khong c6 ap suét, hodc quy
trinh chiét 4p suit va twong tu. Phuong phép thu hdi theo sang ché khong chi gi6i han
trong phuong phép chiét n6i trén va dung dich chiét cac kim loai 6 gid tri tir chit xic
tac thai trong qua trinh khir nitrat cling c6 thé dugc 4p dung.

Trong phuong phap thu hdi vanadi vi vonfram tir dung dich chiét chat xuc tac
thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché, axit c6 thé sir dung it nhat mdt lya chon
tir nhom bao gdm axit clohydric, axit nitric va axit sulfuric. D pH cia dung dich chiét
chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat c6 thé dugc diéu chinh tir 12 dén 13 bang -
cach thém axit vao dung dich chiét voi @6 pH dugc tang 1én dén 14 do quy trinh ngdm
chiét. Khi do pH nho hon 12, ty 1¢ két tia cla vanadi 1a dusi 90%, ty 18 két tia cla

vonfram dugc ting 1én, va do d6 c6 mot van d¢ la vanadi va vonfram c6 th¢ khong
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duoc thu hdi mot cach chon loc. Khi do pH 16n hon 13, c6 mot vén dé 1a ty 1¢ két tha
cua vanadi giam. Didu d6 c6 nghia 13, khi d pH 16n hon 13, ty 1€ tao thanh hydroxit
nhu Ca(OH), 13 16n hon so vdi ty 1€ tao thanh cua Ca(VOs3), va do d6 vanadi co thé
khong duogc két tha. Trong khoang pH it hon 12, vonfram dugc két tha va do d6
vonfram ciing nhu vanadi dugc két tha va khong thé tach roi mot cach chon loc va thu
hoi.

Hop chét canxi ¢6 thé st dung it nhit mot lya chon tir nhém bao gbm CaCl, va
Ca(OH),.

Hon nita, hop chit canxi c6 thé dugc bd sung v6i duong lugng 16n hon 9-11 lan
so voi duong luwgng ciia vanadi khi két tiia. Khi hop chit canxi dugc bd sung thém it
hon 9 14n so voi duong lugng cta vanadi, c6 mot van @& 12 tdc dd két tha clia vanadi
giam. Khi hop chét canxi duge bd sung véi duong lugng 16n hon 11 14n so vé6i duong
lugng cta vanadi, lugng vuot qua cia hop chét canxi vén 13 nhiéu hon lugng vanadi
trong dung dich chiét dugc thém vao va do d6 c6 mot vAn d& 12 ham luong ctia céc tap
chét trong dung dich chiét ngay cang tang.

Vanadi duge két tia & dang Ca(VOs), va c6 thé thu hdi tir dung dich chiét bang
cach thuc hién mot quy trinh ngdm chiét nhu minh hoa trong Cong Thirc phan tmg 1
dudi day.

[Cong Thirc phan ung 1]
2NaVOs; + CaCl, — Ca(VOs),] + 2NaCl

Tiép theo, phuong phéap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xtic
tac thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché bao gbém sau khi thu hdi vanadi, thu
hdi vonfram bing cach thém axit va sau d6 thém mot hop chét canxi vao dung dich
chiét con lai, dé két tia vonfram (S11).

D) pH cua dung dich chiét con lai c6 thé gidm bang cach thém axit nhu axit
clohydric, axit nitric vA axit sulfuric vio dung dich chiét con lai sau khi thu hoi vanadi.
Po pH cita dung dich chiét c6 thé dugc didu chinh dé 16n hon hodc bing 10 va nhd
hon 12. Khi d6 pH nhé hon 10, mdt lugng dur thira axit phai dugc thém vao dé giam do
pH, va do d6 chi phi xir Iy ting lén va tinh dn dinh quy trinh bi giam. Khi pH la 12
hodc 16n hon, tdc dd két tha ciia vonfram bi giam.

Hon nita, hop chét canxi c6 thé dugc thém vao véi duong lugng 16n hon 2-3 lin
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so v6i duong lugng cua vonfram khi két tha vonfram. Khi hop chét canxi dugc bb
sung thém it hon 2 l4n duong lugng so v6i dwong luong vonfram, c6 mot vén d& 1a toc
d6 két tha ciia vonfram giam. Khi hop chét canxi dugc b sung véi duong lugng 16n
hon 3 14n so v&i duong lugng vonfram, mét lugng vuot qua cia hop chit canxi von 1a
nhiéu hon lugng vonfram trong dung dich chiét dugc thém vao va do d6 c6 mot vén dé
vé ham lwong cla cac tap chét trong dung dich chiét tang l1én.

Vonfram duoc két tia trong dang CaWO, trong dung dich chiét nhu minh hoa
trong cong thitrc phan tng 2 dudi day.

[Cong thirc phan Gng 2]
Na, WO, + CaCl, — CaWO, | + 2NaCl

Hon nita, phwong phap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chét xuc
tac thai trong qua trinh khr nitrat co thé bao gdm thém budc cho thém vonfram vao
dung dich axit clohydric sau khi thu hdi (xem cdng thirc phan tmg 3 du6i ddy) dé ting
d6 tinh khiét ciia vonfram dén 99,5% va céc tap chét khac c6 thé dugc tach rira va loai
b6 trong mdt dung dich axit clohydric. Trong trudng hop, nbng dd ctia dung dich axit
clohydric c6 thé 1a 5 M.

[Cong thirc phan ung 3]
CaWOy (s) + 2HCI — H,WOq (s) + CaCl,

Trong khi d6, H;WO, thu hdi duge hoa tan trong nude amoniac va sau d6 ¢
thd tao thanh amoni paratungstat (APT) nhu cdng thirc phan ung 4 dudi day bing
phuong phép bay hoi.

[Cong thirc phan g 4]
H,WO, + 2NH,OH — (NH4), WO, + 2H,0

Hon nita, sang ché dé xuat phuong phéap thu hdi vanadi va vonfram chura trong
chét xtc tac thai trong quy trinh nitrat héa, phuong phép nay gdm cac budc: tao thanh
mdt hdn hop bang cach tron dung dich mudi natri v6i chét xuc tac thai trong qua trinh
khtr nitrat (S20);

didu ché dung dich chiét bing cung cép, gia nhiét va khudy hdn hop trong mot
10 phan Ung ap suét bit kin va ngam chiét vanadi va vonfram chira trong hdn hop
(S21);

thu hdi vanadi bang cdch thém axit vao dung dich chiét @& giam do pH cua dung
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dich chiét va sau @6 thém mot hop chét canxi dé két tia vanadi (S22); va

thu hdi vonfram bang cach thém axit vao dung dich chiét con lai sau khi thu hdi
vanadi dé 1am giam @6 pH va sau d6 thém hop chét canxi dé két tia vonfram (S23).

Hinh 2 13 so dd minh hoa phuong phéap thu hdi vanadi va vonfram chua trong
chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché. Trong phuong phép thu hoi
vanadi va vonfram chtra trong chit xtic tdc thai trong qua trinh khir nitrat theo sang ché,
dé c6 duge dung dich chiét chat xtc tac thai trong qua trinh khir nitrat, nhw mo ta ¢ |
trén, phuong phép nung vai soda, quy trinh chiét kidm khong c6 ap suét, hoic twong tu
6 thé duge thuc hién. Tuy nhién, bude tao thanh mot hén hop bang cach tron dung
dich mubi natri véi chit xtc tac thai trong qua trinh khir nitrat (S20) va didu ché dung
dich chiét bang cach cung clp, gia nhiét va khudy hdn hop trong mot 16 phan tng ap
suét bit kin va ngdm chiét vanadi va vonfram chira trong hdn hop (S21) duge thyc hién.
Do d6, nhiét dd gia nhiét thdp hon duge st dung so v6i phuong phép nung vdi soda,
diéu nay lam giam chi phi xir 1y, va 90% hodc nhiéu hon ctia vanadi va vonfram c6 thé
duge ngdm chiét bang mot phuong phap don gian hon phwong phap chiét khong c6 ap
sut.

Céac mudi natri c6 thé c6 it nhit mot lya chon tir mot nhom gém natri hydroxit
(NaOH), natri cacbonat (Na,COs), va natri clorat (NaClO3).

Hon nita, nhiét do c6 thé tir 225 dén 250°C. Khi nhiét do gia nhi¢t nhé hon
225°C, c6 mdt van déla ty 1€ chiét ctia vanadi cao, nhung ty 18 chiét ctia vonfram thép,
va khi nhiét do gia nhiét 16n hon 250°C, ty 1€ chiét cuia vanadi va vonfram khong tang
mot chit nao va do d6 nhiét do c6 thé 1a 250°C hodc thap hon. Trong mdt 16 phan tng
ap suét kin do quy trinh gia nhiét, ap suat 20-80 atm dugc tao thanh va do dé tbc do
phan tng cta kim loai ¢6 gia tri chira trong céc chét xuc tac thai trong qué tinh nitrat
hoéa va dung dich mubi natri dugc ting 1én va ty 18 chiét cta vanadi va vonfram 13 kim
loai ¢6 gia tri chira trong cac chét xdc tac thai trong qua tinh nitrat hoa ting lén.

Vi du 1: Thu hdi 1 cta vanadi va vonfram tir dung dich chiét chét xtc tac thai
trong qua trinh khtr nitrat.

HCI d3 duoc thém vao trong 1L dung dich chiét ctia mot chét xiic tac thai trong
qua trinh khir nitrat c6 thanh phan trong Bang 1 dudi déy, do pH cta dung dich chiét

da duoc diéu chinh 1én 13, CaCl, duoc thém 10 14n so véi luong vanadi twong duong,
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va vanadi da bi két tia & dang Ca(VOs), va loc dé thu hdi vanadi. Po pH cua dung
dich chiét duoc ha xubng dén 11 bang cach thém HCI vao dung dich chiét con lai sau
khi thu hdi vanadi, CaCl, d4 dugc bd sung 2 14n so v6i lugng vonfram tuong dwong,
vonfram bi két tia & dang CaWO, va loc dé thu hdi vonfram.

Béang 1 duéi ddy minh hoa céc thanh phin va him luong dung dich chiét ma
thuong duge chiét bsi quy trinh chiét kidm khong c6 4p suét.

[Bang 1]
Thanh phén \Y% L Al Ti Ca Si

Ham luong (ppm) |532 6130 [<2,0 [3,0 <2,0 1250

Vi du 2: Thu hdi 2 vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xuc tac thai trong
qué trinh khir nitrat

Ngoai trir viéc dua vonfram thu hdi trong dung dich axit clohydric SM duoc tao
thanh H,WO, cho su tinh lgc cao ctia vonfram CaWO, duge thu hdi, vanadi va
vonfram duoc thu hdi theo phwong phap twong tu nhu vi du 1.

Vi du 3: Thu hdi vanadi va vonfram tir chét xuc tac thai trong qua trinh khit
nitrat

100 g cua chét xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat trong cc tram nhiét dién
Samcheok dugc tron véi 1L dung dich NaOH 2,0M dé c6 dugc ti 1€ rén-léng 12 10%.
Hon hgp cua chét xtic tac thai trong qué trinh khir nitrat va dung dich NaOH da dugc
cung cip trong mdt 106 phan tng ap sudt cip 1L va sau d6 10 phan tmg ap suét dwgc bit
kin hoan toan. Ld phan tmg &p sudt bit kin dugc lam néng & 225°C, khudy tai 1000
rpm, va dugc loc trong 2 gio.

HCI da dugc thém vao trong 1L dung dich chiét chét xuc tac thai trong qua trinh
khi nitrat, do pH cta dung dich chiét da dugc diéu chinh lén 13, CaCl, duge thém 10
14n so v6i luong vanadi twong duong, va vanadi dé bi két tia dang Ca(VOs), va loc dé
thu hdi vanadi. P6 pH cta dung dich chiét dugc ha Xuéng dén 12 hodc it hon bang
céch thém HCI vao dung dich chiét con lai sau khi thu hdi vanadi, CaCl, dwgc b sung
2 14n so v6i luong vonfram twong dwong, vonfram da bi két tia dang CaWO, va loc dé
thu hdi vonfram.

Vi duy thi nghiém 1: Phan tich ty 1€ két tta cia vanadi va vonfram theo pH clia
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dung dich chiét

Trong phuong phap thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chét xuc tac
thai trong qua trinh khr nitrat theo sdng ché, ty 16 két tia ctia vanadi va vonfram theo
do pH cua dung dich chiét chét xtc tac thai trong qué trinh khi nitrat d& dugc phén

tich va sau d6 két qua dugc minh hoa trong Bang 2.

[Bang 2]

pH 13,5 13 12,5 12
Ty 18 két tha V (%) 60 94 82 47
Ty 18 két tia W (%) 0,8 2,3 58 12

Nhu minh hoa trong Bang 2, khi pH ciia dung dich chiét chat xtc tac thai trong
qué trinh khi nitrat 1 13, ty 18 két tia clia vanadi cao nhét 1a 94%, 60% & pH 13,5, va
82% & pH 12,5. Trong khi do, ty 1€ két tha ctia vonfram ting khi pH giam, d0 pH cua
dung dich chiét con lai sau khi thu hdi vanadi d3 ha xuéng dén 10 hodc 11, va vonfram
duge két tia vao khoang 97,7%.

Vi du thi nghiém 2: Phan tich chu trac tinh thé cua vanadi va vonfram duoc thu
hoi

chu tric tinh thé clia vanadi va vonfram dugc thu hdi bing phuong phép thu hoi
vanadi va vonfram tr dung dich chiét chét xuc téc thai trong qua trinh khir nitrat theo
sang ché da dugc phan tich va két qua ctia n6 da duge minh hoa trong Hinh 3 va 4.

Hinh 3 14 két qua phén tich XRD cua vanadi dugc thu hdi bang phuong phap
thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xtc tac thai trong qua trinh khir
nitrat theo sang ché. Nhu minh hoa trong Hinh 3, vanadi thu hdi d3 dugce quan sat &
dang Ca(VOs),.

Hinh 4 13 két qua phan tich XRD sau khi vonfram dugc thu hdi bing phuong
phép thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xtic tac thii trong qua trinh
khtt nitrat theo sang ché dwgc xir 1y bang axit clohydric. Nhu minh hoa trong Hinh 4,
vonfram thu hoi & dang CaWO,, nhung da dugc thu hdi & dang bdt H;WO, sau khi
phan Gng voi axit clohydric.

Nhu d3 mo ta & trén, nhitng phuong 4n cu thé tidu biéu cho phuong phép thu

hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chit xuc tac thai trong qua trinh khir nitrat
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theo sang ché dugc mo ta, nhung no rd rang rang nhitng sta dbi khac nhau c6 thé duge
thuc hién ma khong roi khoi pham vi cla sang ché.

Do d6, pham vi bdo h§ cia sang ché khong bi giéi han & cac phuong 4n tiéu
biéu va can dugc xac dinh bdi cac yéu ciu bao ho kém theo va cac yéu ciu bao hd
tuwong duong véi cac yéu cau bao ho kém theo.

Nghia 13, cin hiéu ring nhitng phuong 4n tiéu bidu néi trén duge mé ta & minh
hoa cé4c khia canh va khong bi giéi han, va nén dugc hiéu réng pham vi cla sang ché
dwoc bidu thi béi nhitng yéu ciu bao hd duge mé ta dudi day chir khong phai 14 phin
mé t& chi tit, va tit ca cac hinh thirc thay dbi hogc sira ddi tlr y nghia va pham vi ciia
céc yéu cau bao ho, va khai niém tuong dwong clia chung dugc bao gbm trong pham vi

bao ho ctia sang ché.
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Yéu cau bao ho

1. Phuong phép thu hdi vanadi va vonfram tir dung dich chiét chét xuc tac thai trong
qua trinh khir nitrat, phuwong phdp nay bao gbm céc budc:

thu hdi vanadi bing cach thém axit va sau d6 thém hop chét canxi vao dung
dich chiét chit xdc tac thai trong qua trinh khir nitrat c6 chira vanadi va vonfram dé Kkét
tua vanadi, trong d6 pH dugc diu chinh dén khoang tir 12 dén 13 bang cach thém axit
vao dung dich chiét chét xtc tac thai trong qua trinh khir nitrat; va

thu hdi vonfram bang cach thém axit va sau d6 thém hop chét canxi vao dung
dich chiét con lai sau khi thu hdi vanadi dé két tha vonfram, trong d6 pH dugc didu
chinh dén 16n hon hoic bing 10 va nhé hon 12 bang cach thém axit vao dung dich
chiét con lai sau khi thu hdi vanadi.
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 axit 1a it nhét mot loai dugc chon tir nhém bao
gdm axit clohydric, axit nitric va axit sulfuric.
3. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét canxi 14 it nhit mot loai duge chon tir
nhém bao gém CacCl, va Ca(OH),.
4. Phuong phép theo diém 1, trong d6 hop chét canxi dugc bd sung vao véi dwong
luong 16n hon 9-11 14n so v6i duong luong ctia vanadi khi két tha vanadi.
5. Phuong phap theo diém 1, trong d6 hop chit canxi dugc bd sung vao véi duong
lugng 16n hon 2-3 14n so véi dwong lugng clia vonfram khi két tia vonfram.
6. Phuong phép theo diém 1, trong d6 vanadi va vonfram twong (mg duoc két tia 1a
Ca(V0;), va CaWOsq.
7. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gbm budc:

thém vonfram vao dung dich axit clohydric sau khi thu hdi.
8. Phuong phap thu hdi vanadi va vonfram chtta trong chét xuc tac thai trong qué trinh
khtr nitrat, phuong phép nay bao gbm céc budc:

tao thanh mot hdn hop bing cich tron dung dich mubi natri voi chét xic tac thai
trong qua trinh khit nitrat;

didu ché dung dich chiét bing cach cung cép, gia nhiét va khudy hdn hop trong

mot 10 phan tng 4p suat bit kin va ngdm chiét vanadi va vonfram chia trong hén
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hop;
thu hoi vanadi bang cach thém axit vao dung dich chiét dé giam d6 pH cia dung

dich chiét va sau d6 thém hop chit canxi dé két tia vanadi, trong d6 pH duoc diéu
chinh dén khoang tir 12 dén 13 bang cach thém axit vao dung dich chiét chit xuc tac
thai trong qua trinh khtr nitrat; va

~ thu hdi vonfram bang cach thém axit vao dung dich chiét con lai sau khi thu hdi
vanadi d& lam giam d6 pH va sau d6 thém hop chét canxi @& két tha vonfram, trong d6 |
pH duoc didu chinh dén 16n hon hodc bang 10 va nhé hon 12 bang cach thém axit vao
dung dich chiét con lai sau khi thu hoi vanadi.
9. Phuong phap theo diém 8, trong d6 mubi natri 13 it nhit mot loai dwgc chon tir
nhém bao gdm natri hydroxit (NaOH), natri cacbonat (Na,COj;), va natri clorat
(NaClOs»).
10. Phuong phap diém 8, trong d6 nhiét do gia nhiét la 225 dén 250°C.
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Hinh 1

( Bat dau )

3

Buéc thu hdi vanadi bing cach thém axit va sau d6 thém
mét hop chét canxi vao dung dich chiét cia chiit xuc tac —S10
thai trong qu4 trinh khit nitrat dé Kkét tia vanadi

Budc thu hdi vonfram bing cach thém axit va sau d6 thém
mét hop clnt canxi vao dung dich chiét con lai sau khi thu
hdi vanadi @é két tia vonfram

—S11

(Ké‘:t thae )
‘ Bit diu >

|

Hinh 2

Buéc tao thanh mdt hon hop bing cach tron dung
dich muoi natri véi chat xic tac thai trong qua trinh

—S20

Budc dieu ché dung dich chiét bang cach cung cap, gia
nhiét va khuiy hon hop trong mét 1o phan ing ap luc bit
kin va rita tréi vanadi va vonfram chita trong hon hop

—S21

|

Buéc thu héi vanadi bano cach them axit vio dung dich chiét
v6i gidm d6 pH cia dung dich chiét va sau d6 thém mét hop
chit canxi dé két tiia vanadi

—S22

|

Buéc thu héi \fﬁllfl‘dlll b.ma cach thém axit vao dung dich chiét con 5
Iai sau khi thu hm vanadi dé lam giam d6 pH va sau dé thém hop —S23
chit canxi dé két tia vonfram

| |

‘ Két dic ’
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