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(57) Sang ché dé cap dén phuong phép san xuét ziricon oxyclorua tir cat ziricon bao gdm
cac budce: (1) thuc hién nung chay lién tuc trong méi trudng kiém tinh giita cat ziricon va
hydroxit kim loai kiém; (2) rira dé thu dugc nguyén liéu; (3) bd sung nudc ndng va axit
clohydric vao nguyén li¢u va thyc hién phén tach pha long- ran dé thu dugc nguyén liéu
bién d6i; (4) bd sung dung dich axit clohydric vao nguyén li¢u bién d6i thu duogc, khudy
ddng nhat, gia nhiét, roi tiép d6 bd sung chat 1ong rira xi silic; (5) bd sung chat keo tu vao
dung dich ziricon, phén tach pha l6ng-ran; va (6) co dic, két tinh va rira bang axit.
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Linh vue k§ thuit dwoce dé cip

Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét ziricon oxyclorua tir cat ziricon, cu thé
hon 1a phuong phap san xuat ziricon oxyclorua tir cat ziricon bang cach thuc hién lién
tuc cdc bude phan tach nung chay trong méi truong kiém clia cét ziricon trong 10 quay,
rita, lam bién ddi dudi diéu kién axit, 1am phan hiy dudi didu kién axit ¢ nhiét do thip va

két tinh,
Tinh trang k¥ thuit cia sing ch#é

Ziricon oxyclorua 1a nguyén liéu héa hoc co ban quan trong dé san xut cac hop
chét ziricon. Ziricon oxyclorua la nguyén lidu tho chinh dé san xudt ziricon dioxit,
ziricon carbonat, ziricon sunfat, hop chéit ziricon va san xuét ziricon kim loai va hafini
bang cich phan tach ziricon va hafini. Ziricon oxyclorua ciing duoc ung dung trong céc
san pham dét, da, phu gia cao su, chit xir i bé mit kim loai, thanh phan lam khé son, vat

liéu chiu Itra, gom str, chat xtic téc va chat lam cham chay.

Phuong phap diéu ché ziﬁéon oxyclorua hién nay gébm phuong phap st dung hai
axit va hai kiém, phuong phép st dung mét axit va mot kidém, phuong phép sir dung clo
hoa, v.v., trong d6 phuong phép sir dung mét axit va mot kiém 1a phuong phap phd bién
nhat. Phuong phép str dung mét axit va mot kiém thong thuong chi yéu bao gdm cong
doan dung hop nung chay kiém, rtra, lam bién déi, lam phan hiy duéi didu kién axit, keo
tu, két tinh bang cach bay hoi, rira bang axit, vv., phuong phép nay ton tai mét s6 han
ché nhu: (1) qué trinh dung hop nung chay kiém chii yéu duoc thyuc hién trong ndi nung
lién tuc v6i hidu suat nhiét thap, ning lwong tiéu thu cao trong qua trinh san xudt, tu
dong hoa & muc do thép, qua trinh hoat déng mé va tao lugng 16n swong mu kiém trong
mdi truong; (2) trong qué trinh bién ddi, axit clohydric thuong duoc thém vao dé diéu
chinh méi truong vé pH axit, va sau o dung dich kiém duoc thém vao dé trung hoa
dung dich, dAn dén chi phi san xuét cao; (3) trong qua trinh 1am phéan hiy dudi didu kién
axit va keo tu, dung dich lam phan huy dudi didu kién axit duoc dun soi béng cach st
dung hoi nuéc 1am ngudn nhiét, dung dich thu duoc sau qua trinh lam phén hay dudi

diéu kién axit dugc lam mat va két tinh, trong d6 thoi gian 1am mat dai, tiép d6 cac tinh



30796

thé chira lugng 16n silic duge hoa tan bang cach bd sung chit léng rira xi silic, qua trinh
khtr silic dugce thuc hién béng cach thém vao chat keo tu, va qué trinh bbe hoi va co dac
dugc lap lai dbi v6i dung dich ziricon da khu silic d& thuc hién két tinh 14n thi hai, d4n
dén toan bo quy trinh c6 hai 1an két tinh véi thoi gian san xuét dai va nang luong tiéu thu

Ccao.

Ngoai phuong phap phd bién néu trén, cac phuong phap khac dé diéu ché ziricon
oxyclorua tir cat ziricon d& dugc bao cdo trong céc tai liéu tai Trung Quéc va quéc t. Cu
thé 13, phuong phép san xuét tinh thé ziricon oxyclorua duoc trinh bay trong Jpn. Kokai
Koho JP61-215.217, thuc hién phan (g giita cat ziricon va natri hydroxit dé thu duoc
nguyén liéu nung; rira nguyén liéu nung dé loai b6 silic tan trohg nude; thém axit
clohydric vao nguyén liéu da rira dé thu duoc dung dich ziricon oxyclorua; thém pyridin
v amoniac trong nudc dé keo tu thanh phan ziricon; dun néng dé hoa tan mot luong 16n
keo tu ziricon trong axit clohydric; va sau d6 lam mat d&& c6 duogc ziricon oxyclorua.
Phuong phép nay c6 nhuoc diém 1a lugng tap chét trong san pham cao va san luong san
phdm thu dugc thip. Bing cach sir dung natri hydroxit [am chit phan huy trong qué trinh
thue hién dung hop nung chay kiém, quy trinh k§ thudt san xuét lién tuc khong thé thuc
hién duoc theo phuong phap nay. Béng cach sir dung cat ziricon va natri hydroxit, k¥
thuat thyc hién dung hop bing cach nung chay lién tuc trong mdi truong kiém tinh duoc
dé cp trong sang ché My s6 US2962346 va US2952347, trong d6 nguyén liéu duoc
nung két dwoc tron v6i nguyén liéu chua nung; thuc hién phan huy lién tyc biang cach str
dung 16 quay; séy so bo cat ziricon & 500-550°C, va thuc hién quy trinh phan tng lién tuc
bing cach thém tré lai nguyén liéu trong mdi bude phan Uing. Phuong phép nay cé ti 1é
tach thdp. K¥ thuat thuc hién dung hop bing cach nung chay lién tuc trong mdi trudng
kiém tinh truc tiép bing cach su dung 10 quay dugc dé cip trong sang ché sb
Z71.201010553198.8. Nguyén liéu duge 1am nong chay va nhét ¢ nhiét do cao va dé dang
lién két voi thanh trong cta 10 quay dé tao ra vong 16 nung do ham lugng kiém cao trong
nguyén liéu. Vi vdy phuong phap nay khong thuan loi cho san xuét cong nghiép quy mo
16n. K thuét phan hiy cat ziricon truc tiép bang cach st dung 10 quay duogc dé cap trong
séng ché M¥ s6 US3107143, thém ¢4t ziricon vao 10 quay & mot tde do nhat dinh sau khi
sdy 5o bo cat ziricon; phun dung dich kiém 10-75% natri hydroxit thanh voi doc truc cua
16 quay; va sau d6 thuc hién phan Gmg. Phuong phép nay con han ché béi éng s& bi tic

néu chat long kiém dam dac va thyre t€ kho ¢6 thé duge lam sach.
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Theo phuong phép diéu ché ziricon oxyclorua duoc dé cap trong sang ché Trung
Quéc sb CN96103606.0, canxi ziriconat thu duoc tlr phan tng nhiét phan canxi carbonat
va cét ziricon duge loc bing axit ciohydric, thém canxi ziriconat trong axit clohydric néi
trén vao dung dich axit sulfuric hodc dung dich kiém dé thu duoc két tha chu yéu la
ziricon sunfat, loc 1iy két tia; tao huyén phu ziricon sunfat néi trén trong nudc ¢ thém
amoniac dé thu duoc két ta hydroxyl ziricon, loc, hoa tan két tia trong axit clohydric dé
thu dugc dung dich nudc cua ziricon oxyclorua, va sau do viéc san Xuét ziricon
oxyclorua dugc thuc hién qua nhiéu bude, nhu bay hoi va ¢6 dic, bd sung axit clohydric
dam dic, lam mat dén nhiét do phong va loc. Nhiét d6 phan tmg cao hon 1200°C boi viée
nung cat ziricon véi canxi carbonat theo phwong phdp nay tiéu thu ning luong cao, trong

thoi gian dai va hiéu qua kinh té thap.

N6i chung, trong quy trinh san xuét ziricon oxyclorua hién nay, viéc tach lién tuc
trong 10 nung cht yéu vin dugc thuc hién bang cach dung hop bing cach nung chay lién
tuc trong mdi trudng kiém tinh cét ziricon va st dung natri hydroxit lam chét phén huy,
dan dén tu dong héa muc d6 thap, khong téi sir dung dwoc hoi kiém, anh hudéng xAu dén
mdi truong. Trong qué trinh bién dbi tiép theo, cach xr Ii truyén théng 1a kidm duogc
thém vao sau khi thém axit, do dé viéc loai bo hoan toan natri khong thé thuc hién duoc,
quy trinh c6 nhugc diém 14 thoi gian san xudt dai trong qud trinh 1am phan huy dudi didu

kién axit va kht silic keo tu.
Bén chit k§ thuit ciia sing ché

Dé khic phuc nhing van dé con tdn tai néu trén va loai bé nhugc diém cta quy
trinh san xuét ziricon oxyclorua truyén thdng, sang ché dé xuét quy trinh méi dé san xuét
ziricon oxyclorua tlr cat ziricon. Bang cach ap dung quy trinh méi, viée tach cat ziricon
trong qud trinh dung hop nung chay kiém duogc thuc hién lién tuc va on dinh; qué trinh
két tinh ziricon oxyclorua duoc ﬂ'i:l;rc' hlén mot 1an thay vi hai 1dn nhu trude, vi thé thoi

gian san xuat dugc rut ngan, va chi phi dugc giam thiéu.

Phuong phép san xuat ziricon oxyclorua tlr ¢t ziricon theo sng ché gom céac budc

sau:
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1) nung chay lién tuc trong méi trudng kiém tinh: thuc hién budc nung chay trong
mbi trudng kiém tinh trong 10 quay ddi voi hdn hop cét ziricon va hydroxit kim loai kiém
c6 ti 16 1:0,3-0,8 theo khéi luong dé thu duoc nguyén li€u nung ban thanh phém; tiép dé
thuc hién budc nung chay trong méi truong kiém tinh trong 10 quay khac dbi véi hdn
hop vt liéu nung ban thanh phdm va hydroxit kim loai kiém c6 ti 1& 1:0,3-1 theo khéi

luong dé thu duoc nguyén liéu nung;

2) rira: thuc hién phén tich pha long-rin bang nudc néng, trong d6 nudc néng &
40-80°C va nguyén liéu nung duoc tron déu voi ti 18 léng-rén 1a 4-6:1 dé thu duoc

nguyén li¢u dugc rua sach;

3) lam bién d6i: bd sung nudc & 40-70°C vao nguyén liéu di rira sach vai ti 18
long-rén 1a 1-2:1 va tron déu ching, bd sung axit clohydric cho dén ndng do 3-6 mol/l,
sau khi 6n dinh thi bd sung nudc déo ti 18 léng-rén 1a 4-10:1, trdn déu hdn hop va thuc
hién phén tach pha long-rin dé thu duge nguyén liéu bién ddi sau khi loai bo kim loai

kiém;

4) 1am phén huy duéi didu kién axit: bd sung dung dich axit clohydric ndng do 5-
8 mol/l vao nguyén liéu bién dbi thu duge, khudy dong nhit, gia nhiét dén 50-90°C, giit
nhiét trong 1-10 gid rdi tiép do bd sung chat 1ong rira xi silic dé thu duoc dung dich

ziricon;

5) kht silic keo tu: bd sung chét keo tu vao dung dich ziricon, gitt 5-15 gio sau
khi khudy ddng nhét, va tiép do thuc hién phan tich pha long-rin dé thu duogc dung dich

ziricon da khr silic; va

6) c6 dic, két tinh va rua b?mg axit: gia nhiét dung dich ziricon d& kht silic, ¢
dac dung dich dén d¢ axit 5-6,5 mol/l Vévnéng d6 ziricon dén 160-240 g/1, 1am mét, thuc
hién phén tach pha long-réin sau khi két tinh dé thu dugc tinh thé ziricon oxyclorua, va
tiép do6 rira tinh thé ziricon oxyclorua bang dung dich axit clohydric 5-6,5 mol/I dé thu

dugc san pham ziricon oxyclorua dap g yéu cau chat luong.

Theo phuong phap san xudt ziricon oxyclorua tir cat ziricon cta sang ché, 16 quay
trong budc 1) duge gia nhi¢t theo ba giai doan, trong d6 nhiét do cta giai doan séy so bd

12 500-650°C, nhiét do cua giai doan nhiét cao la 600-800°C, nhiét d6 cia giai doan gilt
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nhiét 13 600-800°C, va thdi gian phan Gng cua nguyén liéu trong ting bude 1a 10-40
phut.

Theo phuong phép sdn xuat ziricon oxyclorua tir cat ziricon ctia sang ché,

hydroxit kim loai kiém trong budc 1) tdt nhét 13 natri hydroxit hodc kali hydroxit.

Theo phuong phap san xuat ziricon oxyclorua tlir cat ziricon cia sang ché, cong

doan rtra trong bude 2 duogc lap lai 2-3 14n dé t6i wu hiéu qua rua.

Theo phuong phap san xuit ziricon oxyclorua tir cat ziricon cta sang ché, luong
b6 sung axit clohydric trong budc 3) 1a d& duy tri pH cua dung dich nim trong pham vi
2-4. DY axit ctia dung dich ziricon trong budc 3) 1a 4-6 mol/l va né)ng dd ziricon cta

dung dich ziricon trong budce 3) 1a 80-120 g/1.

Theo phuong phap san xut ziricon oxyclorua tir cat ziricon ciia sang ché, luong
b6 sung axit clohydric trong budc 4) 1a dé duy tri d6 axit trong dung dich lam phan huay
dudi didu kién axit nim trong pham vi 5-6,5 mol/l, trong d6 cong doan [am phan huy
dudi diéu kién axit trong budc 4) duoc gia nhiét bing hoi nudc dé duy tri dung dich lam

phan hiy du6i diéu kién axit khong bi soi.

Theo phuong phép sén xudt ziricon oxyclorua tir cat ziricon ctia sang ché, ndng do
ctia chit keo tu trong bude 5) 14 1-10% theo khdi luong, va lwong bd sung chat keo tu 1a
0,15-0,5% so véi thé tich dung dich ziricon. Chét keo tu trong budc 5) tét hon 1a dugc
chon tir nhém gdm: polyacrylamit, cation NH," hodc ankylphenol etoxylat (OP-10), va
t6t nhat 1a polyacrylamit.

Phuong phap san xudt ziricon oxyclorua tir cat ziricon theo sang ché c6 thé dam
bao ring khong xay ra su két tinh ziricon oxyclorua trong subt qua trinh 1am phén huy

dudi didu kién axit nhiét d thip va keo tu.

So v6i k¥ thuat hién nay, bang cich 4p dung phuong phép bd sung kiém timg
bude, sy phan hiy lién tuc cat ziricon c¢6 thé dugc thuc hién; bang cach st dung thiét bi
10 quay, viéc thu hdi hoi kiém & dang swong mu c6 thé thuc hién dugce dé dat dwoc muc
dich san xut sach hon; kim loai kiém dugc loai bo triét dé bing cach diéu chinh d6 axit

trong subt qué trinh bién d6i, do dé budc bd sung kiém duoc tiét ki€ém, va chi phi dugc
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lam giam d4dng ké; va bang cach ap dung lam phéan hiy dudi didu kién axit nhiét do6 thip
va keo ty, nang luong tiéu thu dugc lam gidm; qua trinh két tinh ziricon oxyclorua dugc
thuc hién mét 1an thay vi hai lan, tir d6 thoi gian san xuit duoc rut ngén, va chi phi dugc

giam thiéu.

So v6i quy trinh san xudt mot axit mot kiém hién nay, sang ché c6 vu diém la:
bang cach thuc hién dung hop nung chay kiém ting budce trong 10 quay, su phan hiy lién
tuc cét ziricon ¢6 thé dat duogc; kim loai kiém bién ddi duoc loai bo dudi diéu kién axit,
vi vay luong kiém bo sung dé trung hoa dugc tiét kiém, va chi phi dugc lam giam; bing
cach ap dung lam phan hay dudi diéu kién axit nhiét d6 thap, su tiéu thu ning luong
dugc lam giam, va thuan loi cho qua trinh keo tu va khir silic sau d6; viéc tai ché va tai
sir dung chit 1ong rira xi silic d4n dén qué trinh san xuét sach hon; ziricon oxyclorua co
thé dugc két tinh biang budc két tinh thir nhit, budc két tinh 1am mat thir hai cia quy
trinh mot axit mot kiém duoc loai bo, vi vay thoi gian san xut duoc rat ngén, chi phi

dugc lam giam, va nang suat tang lén.
Mo ta chi tiét sang ché

Phuong phép san xuat ziricon oxyclorua tlr cat ziricon theo sang ché s& dugc minh

hoa va m6 ta chi tiét trong cac phuong an thuc hién dudi day:
Phuong an thuc hién 1

Cat ziricon va natri hydroxit dugc tron déu voi nhau theo ty 1€ 1:0,8 theo khéi
lwong va dugc chuyén dén 10 quay nhd vit tai. Nguyén lidu trong 16 quay dwoc nung
néng lan luot qua cac cong doan séy so b, giai doan nhiét cao va giai doan gilt nhiét
nhiét, trong d6 thoi gian 1am néng nguyén lidu trong giai doan sdy so bo & 500°C 1a 40
phit, tiép dén giai doan nhiét cao & 800°C trong 40 phut, sau d6 nguyén liéu duoc giit
nhiét & 700°C trong 10 phut dé thu duoc nguyén liéu nung ban thanh phdm. Va sau dé
nguyén liéu nung ban thanh phém va natri hydroxit dugc tron déu v6i nhau theo ty 1&
1:0,5 theo khdi lugng rdi duge chuyén dén 16 quay khac bang vit tai, trong do thoi gian
nguyén liéu trong giai doan sdy so bd & 500°C 1a 10 phut, tiép dén giai doan nhiét cao &
800°C trong 10 phut, sau d6 nguyén liéu duoc gitr nhiét & 700°C trong 10 phut dé thu

dugc nguyén liéu nung.
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Rwra nguyén liéu nung véi nude nong & 80°C véi ti 1€ 1ong-ran 1a 6:1, va rira hai

lan dé thu duoc nguyén li¢u sach.

Thém nuée néng & 40°C vao nguyén lidu da duoc rira sach véi ty 18 1ong-rin 1a
2:1, tiép d6 bo suug axit clohydric 6 mol/l & diéu chinh gia tri pH dén 2, sau khi pH én
dinh, thém nudc dén khi ti 16 l(’)ng-rén la 10:1, va thyuc hién phan tach pha léng-rén dé thu

duge nguyén li€u bien doi.

Axit clohydric 8 mol/l dugc thém vao nguyén liéu bién ddi thu duoc dé diéu chinh
d6 axit ctia dung dich lam phan huy duéi diéu kién axit dén 6,5 mol/l, lam néng t6i 90°C,
gilt nhiét nhiét trong 1 gid, va sau d6 bd sung chét long rira xi dé diéu chinh do axit cua
dung dich dén 6 mol/l va néng do ziricon dén 120 g/1, bd sung polyacrylamit v6i ndng do
10% theo khéi lugng & ti 18 thé tich 0,15%, khudy déu va dé trong 15 gid, va sau do thuc

hién phan tach pha léng-rin dé thu dugc dung dich ziricon di khi silic.

Gia nhiét dung dich ziricon d& khtr silic bing hoi nudc néng, c¢6 dic dung dich
dén d6 axit 6 mol/l va ndng do ziricon dén 200 g/l, 1am mat tu nhién dé thu duoc tinh thé
ziricon oxyclorua, thuc hién phan tach pha long-rin va sau d6 rira bang dung dich axit

clohydric 6 mol/l dé thu duoc san pham ziricon oxyclorua dép tng yéu cu chét luong.
Phuong an thuc hién 2

Cat ziricon va natri hydroxit dugc trén déu v6i nhau theo ty 1€ khdi luong 1:0,3 va
duoc chuyén dén 16 quay nho vit tai. Nguyén lidu trong 10 quay duoc nung néng 1an luot
qua céc cong doan séy so b0, giai doan nhiét cao, giai doan gilt nhiét nhiét, trong do thoi
gian nguyén lidu trong giai doan sdy so bo & 650°C 14 10 phut, tiép dén 1a giai doan nhiét
cao & 800°C trong 40 phit, sau d6 nguyén lidu duoc gitt nhiét & 600°C trong 40 phut dé
thu duoc nguyén liéu nung ban thanh phim. Va sau d6 nguyén liéu nung ban thanh phim
va kiém natri hydroxit dugc tron déu v6i nhau theo ti 1& khdi lugng 1:1 va dugc chuyén
dén 16 quay khac nho vit tai, trong d6 nhiét d va thoi gian luu trit nguyén lidu trong mdi

giai doan giéng nhu trong 16 quay trude dé thu duge nguyén liéu nung.

Rira nguyén liéu nung v6i nudc nong & 40°C theo ti 18 1ong-ran 1a 4:1, va ria ba

lan dé thu duoc nguyén lidu sach.
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Thém nudc néng & 70°C vao nguyén lidu di duoc rira sach véi ti 16 1ong-ran 1a
1:1, axit clohydric 4 mol/l dugc thém vao dé diéu chinh gia tri pH dén 3, sau khi pH n
dinh, b sung nudc dén ti 16 lc’)ng-rén la 6:1 va thyc hién phan tich pha l(’)ng-rén dé thu

duoc nguyén liéu bién doi.

Thém axit clohydric 5 mol/l vao nguyén liéu bién ddi thu duoc dé didu chinh do
axit ctia dung dich lam phén hiy dudi diéu kién axit dén 5 mol/l, gia nhiét dén 60°C, gitr
nhiét nhiét trong 10 gid, va sau d6 thém dung dich rira xi vao dé didu chinh d6 axit cua
dung dich dén 5 mol/l va nong d6 ziricon dén 80 g/l, thém polyacrylamit véi ndng do
10% theo khdi lugng & ti 1€ thé tich 0,5% trong 5 gio sau khi khuéy déu, sau do6 thuc hién

phan tach pha l6ng-rin dé thu dugc dung dich ziricon da kht silic.

Gia nhiét dung dich ziricon da khir silic béng hoi nudc néng, cd dac dung dich
dén do axit 5 mol/l va néng do ziricon dén 160 g/1, lam mat ty nhién dé thu duoc tinh thé
ziricon oxyclorua, thuc hién phan tach pha long-rin va rira bang axit clohydric 5 mol/I dé

thu duoc san phim ziricon oxyclorua dat chit lvong theo yéu cau.
Phuong 4n thuc hién 3

Cat ziricon va natri hydroxit dugc tron déu vé6i nhau theo ti 18 1:0,6 theo khéi
lwong va duogc chuyén dén 16 quay nho vit tai. Nguyén liéu trong 10 quay dugc nung
néng lan luot qua céc cong doan sdy so bo, giai doan nhiét cao va giai doan gifr nhiét
nhiét, trong d6 thoi gian 1am néng nguyén lidu trong giai doan sy so bo & 550°C 14 20
phit, tiép dén giai doan nhiét cao & 750°C trong 20 phit, sau d6 nguyén liéu duoc giit
nhiét & 600°C trong 40 phut dé thu dugc nguyén lidu nung ban thanh phdm. Va sau d6
nguyén liéu nung ban thanh pham va natri hydroxit duoc tron déu véi nhau theo ty 18
1:0,7 theo khdi lwong rdi duoc chuyén dén 16 quay khac bang vit tai, trong d6 nhiét d6 va
thoi gian Iuu trit nguyén liu trong mdi giai doan gidng nhu trong 16 quay trude dé thu

duoc nguyén liéu nung.

Rtra nguyén liéu nung v6i nude nong & 60°C vai ti 18 1ong-ran 1a 5:1, va rira hai

lan dé thu dugc nguyén liéu sach.

Thém nudc noéng & 60°C vao nguyén liéu dd dugce rira sach véi ti 1€ long-ran la

2:1, tiép d6 bd sung axit clohydric 5 mol/l dé diéu chinh gi4 tri pH dén 4, sau khi pH 6n
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dinh, thém nudc dén khi ti 16 léng-rén la 4:1, va thuc hién phéan tach pha léng-rén dé thu

duoc nguyén liéu bién doi.

Axit clohydric 6,5 mol/l dugc thém vao nguyén liéu bién ddi thu duoc dé diéu
chinh d6 axit ctia dung dich lam phén hiy dudi diéu kién axit dén 6 mol/l, lam néng
dung dich t6i 50°C rdi giit nhiét nhiét trong 1 gid, va sau d6 bd sung chét 16ng rira xi dé
diéu chinh d6 axit cta dung dich dén 4 mol/l va nong do ziricon dén 80 g/1, bd sung OP-
10 véi ndng d6 5% theo khdi lugng & ti 18 thé tich 0,3%, khudy déu va dé trong 10 gio,

va sau d6 thuc hién phén tach pha long-ran dé thu duoc dung dich ziricon da khu silic.

Gia nhiét dung dich ziricon da khu silic béng hoi nudc nong, cd dac dung dich
dén do axit 5,8 mol/l va nong do ziricon dén 180 g/l, 1am maét tw nhién dé thu duoc tinh
thé ziricon oxyclorua, thuc hién phén tach pha 1ong-rin va sau do rira bing dung dich

axit clohydric 5,8 mol/l dé thu dugc san phim ziricon oxyclorua dat chét lwong.
Phuong én thuc hién 4:

Cat ziricon va natri hydroxit dugc tron déu voi nhau theo ti 18 1:0,8 theo khéi
lugng va duge chuyén dén 16 quay nho vit tai. Nguyén lidu trong 10 quay dugc nung
néng lan luot qua cic cong doan sdy so bo, giai doan nhiét cao va giai doan giit nhiét
nhiét, trong d6 thoi gian lam néng nguyén liéu trong giai doan sdy so bd & 550°C 1a 20
phit, tiép dén giai doan nhiét cao & 600°C trong 20 phut, sau d6 nguyén lidu duoc gitt
nhiét & 600°C trong 40 phut d& thu dugc nguyén liéu nung ban thanh phdm. Va sau d6
nguyén liéu nung ban thanh phém va natri hydroxit dugc tron déu v6i nhau theo ty 1€
1:0,3 theo khéi lwong rdi duoce chuyén dén 16 quay khac bang vit tai, trong d6 nhiét do va
thoi gian luu trit nguyén liéu trong mdi giai doan gidng nhu trong 16 quay trude dé thu

dugc nguyén liéu nung.

Rtra nguyén liéu nung v6i nude nong ¢ 60°C vai ti 18 1ong-ran 1a 5:1, va rira hai

l4n dé thu duoc nguyén liéu sach.

Thém nude nong & 60°C vao nguyén liéu da dugc rira sach vai ti 1€ léng-rén la
5:1, tiép d6 bd sung axit clohydric 3 mol/I d diéu chinh gia tri pH dén 4, sau khi pH n
dinh, thém nudc dén khi ti 18 1ong-rén 1a 4:1, va thuc hién phan tach pha 1ong-rin dé thu

dugc nguyén liéu bien doi.
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Axit clohydric 6 mol/l dugc thém vao nguyén liéu bién ddi thu duoc dé diéu chinh
d¢ axit ctia dung dich lam phén hiy dudi diéu kién axit dén 6 mol/l, 1am néng t6i 50°C,
gift nhiét nhiét trong 1 gi®, va sau d6 bd sung chét 1ong rira xi d& didu chinh do axit cua
dung dich dén 4 mol/l va ndng do ziricon dén 80 g/l, bd sung polyacrylamit véi nong do
1% theo khdi lugng & ti 1& thé tich 0,3%, khudy déu va dé trong 10 gid, va sau d6 thuc

hién phan tach pha l1éng-ran dé thu duoc dung dich ziricon da khu silic.

Gia nhi€t dung dich ziricon da khu silic béng hoi nuéc néng, cd dac dung dich
dén do axit 5,8 mol/l va néng d6 ziricon dén 180 g/1, 1am mat ty nhién dé thu duoc tinh
thé ziricon oxyclorua, thuc hién phan tach pha 1éng-rin va sau d6 rira bang dung dich

axit clohydric 6,5 mol/I dé thu dugc san phdm ziricon oxyclorua dat chit luong.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phap san xudt ziricon oxyclorua tir ct ziricon, gbm céc budc:

(1) nung chay lién tuc trong moi truong kiém tinh: thuc hién nung chay trong moi
truong kiém tinh trong 16 quay dbi véi hdn hop cat ziricon va hydroxit kim loai kiém ¢
ti 1& 1:0,3-0,8 theo khdi lwong dé thu dwoc nguyén liéu nung ban thanh phim; tiép do
thuc hién budc nung chay trong moi truong kiém tinh trong 1o quay khac déi voi hdn
hop vat liéu nung ban thanh pham va hydroxit kim loai kiém c6 ti 1& 1:0,3-1 theo khdi

luong dé thu duoc nguyén liéu nung;

(2) rira: thuc hién phan tich pha l6ng-rin bing nuéc néng & 40-80°C va nguyén
liéu nung dugc tron déu véi ti 16 long-ran 1a 4-6:1 dé thu duoc nguyén li€u duoc rira

sach;

(3) 1am bién ddi: bd sung nudc nong & 40-70°C vao nguyén liéu da rira sach véi ti
1 16ng-ran 1a 1-2:1 va tron déu chiing, bd sung axit clohydric ndng do 3-6 mol/l, sau khi
on dinh thi bd sung nudc dén ti 16 léng-rén 1a 4-10:1, tron déu hon hop va thuc hién phan

tach pha long-rén dé thu duoc nguyén lidu bién ddi sau khi loai bo kim loai kidm;

(4) 1am phan hily duéi diéu kién axit: bd sung dung dich axit clohydric ndng do 5-
8 mol/l vao nguyén lidu bién d6i thu duoc, khudy dong nhit, gia nhiét dén 50-90°C, gift
nhiét trong 1-10 gid rdi tiép d6 bd sung chat long rira xi silic & thu dwoc dung dich

ziricon;

(5) khur silic keo tu: bd sung chét keo tu vao dung dich ziricon, git 5-15 gi® sau
khi khudy ddng nhat, va tiép d6 thuc hién phén tach pha long-rin dé thu duoc dung dich

ziricon da khtr silic; va

(6) co dic, két tinh va rira bang axit: gia nhiét dung dich ziricon da kht silic, c6
ddc dung dich dén do axit 5-6,5 mol/l va néng do ziricon dén 160-240 g/, lam mat, thuc
hién phén tach pha long-rin sau khi két tinh dé thu duoc tinh thé ziricon oxyclorua, va
tiép d6 rira tinh thé ziricon oxyclorua bing dung dich axit clohydric 5-6,5 mol/l dé thu

duoc san pham ziricon oxyclorua dap Ung yéu cau chat luong.
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2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 10 quay trong bude (1) duge gia nhiét theo
ba giai doan, trong d6 nhiét do cua giai doan séy so bd 1a 500-650°C, nhiét do cla giai
doan nhiét cao la 600-800°C, nhiét do cua giai doan git nhiét 1a 600-800°C, va thoi gian
phan mg cua nguyén liéu trong ting bude 1a 10-40 phut.

3. Phuong phap theo diém 1 hodc 2, trong d6 hydroxit kim loai kiém trong budc
(1) t6t nht 14 natri hydroxit hodc kali hydroxit.

4. Phuong phép theo diém 1, trong d6 cong doan rira trong bude (2) duoc lip lai 2-3

5. Phuong phap theo diém 1, trong d6 luong bd sung axit clohydric trong budc (3)
1a dé duy tri pH ctia dung dich nam trong khoang 2-4.

6. Phuwong phép theo diém 1 hodc 5, trong d6 d6 axit ctia dung dich ziricon trong
buéc (4) 1a 4-6 mol/l va ndng do ziricon ctia dung dich ziricon trong budce (4) 1a 80-120

g/l.

7. Phuong phap theo diém 1, trong d6 luong bd sung axit clohydric trong budc (4)
1a dé duy tri do axit ctia dung dich lam phén hity dudi diéu kién axit ndm trong pham vi

5-6,5 mol/l.

8. Phuong phap theo diém 1, trong d6 c6ng doan lam phan huy duéi diéu kién axit
trong budc (4) duoc gia nhiét bang hoi nuéc dé duy tri dung dich 1am phan hay dusi

dieu kién axit khong bi soi.

9. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ndng do cia chét keo tu trong bude (5) 1a 1-
10% theo khdi lugng, va luong bd sung chét keo tu 1a 0,15-0,5% so véi thé tich dung dich

ziricon.

10. Phuong phap theo diém 1 hodc 9, trong d6 chat keo tu trong bude (5) duoc
chon tir nhém gdém: polyacrylamit, cation NH," hodc ankylphenol etoxylat (OP-10).
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