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(57) Séang ché dé cap dén quy trinh tong hop phu gia chira dat hiém dung trong nudi trong
thuy san. Trong do, phu gia duoc diéu ché bang cach hoa tan nguyén li¢u tong cacbonat dat
hiém trong dung dich axit dé tao dung dich mudi téng dat hiém RE3"; tao két tia hydroxit;
rira két tia thu dugce bang nudc dén pH=7,5; hoa tan san pham két tiia bang dung dich axit
& diéu kién nhiét d6 thuong; sau d6 dua sang thiét bi tong hop phirc chat; phdi tron phirc
chat thu duoc v6i khoang chit va vi lwong dem siy dé thu duoc phu gia 1am khang thé cho
thity san. Ciing v6i mudi téng dat hiém RE3*, tién hanh két tua phén doan; tach riéng phan
bun va dung dich bang thiét bi ly tAm dé thu lay dung dich chu yéu chua LaCly; bd sung
dung dich nay vao hdn hop khoang chit véi nude duoc chuan bj trude; va loc phan bun sau
d6 tién hanh sdy kho, danh toi thu duoc phu gia xir 1y nuée.
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Linh vue ky thuit dwoc dé cap

Séng ché d& cép dén quy trinh téng hop phu gia chira dit hiém ding
trong nudi trdng thuy san. Cu thé hon 1a quy trinh tong hop hé phu gia c6 thanh
phén chinh bao gdm phtrc dit hiém va axit hitu co tir tong cacbonat d4t hiém
ding 1am khang thé cho v4t nuédi va quy trinh téng hop phu gia chtra d4t hiém

dé xtr 1y nuée nudi trong thiy san.
Tinh trang ky thuét ciia sang ché

Trong linh vuc k¥ thuét c6 1ién quan, céc riguyén t6 dht _hiém, chu yéu la
nhém nhe, khong chi dugc st dung rdng rdi nhu phén bén, ma con dugce ap
dung thanh céng nhu phu gia thic an dé chin nuéi gia stic va hd trg ky thuat
‘nudi trong thay san. Hién nay, dé san xuét phu gia d4t hiém ding cho nong
nghiép va nuéi trong thay san thuong di tir cic hop chit nguyén t6 dat hiém
riéng r&. Sau d6 phdi tron v6i nhau theo ty 18 yéu cau. Quy trinh didu ché nay
tuy d& diéu chinh ty 18 céac loai dat hiém so v6i nhau nhung viéc diéu ché céac
phirc d4t hiém du di tir cic don chét chia nguyén té dit hiém yéu cu trang
thiét bi hién dai va chi phi san xuét cao din dén 1am giam hiéu qua kinh té néu

ap dung vao thuc tién san xuit néng nghiép & Viét Nam.

Tai liéu sang ché D2 béc 16 quy trinh tach nguyén t6 d4t hiém nhe va
nguyén t6 dt hiém ning dé thu duoc chét 13n giau nguyén t6 dat hiém nhe va
nguyén t6 d4t hiém ning ra khoi phdi gia cong chira nguyén t6 dat hiém nhe va
nguyén té dit hiém ning. Trong d6 hdn hop bao gdm céc oxit clia nguyén t6 dat
hiém n3ng va nguyén t6 dat hiém nhe duoc thu hdi ra khoi phdi gia cong, sau
d6 hoa tan oxit hdn hop hoidc hdn hop bao gém cac oxit clia nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén t6 dat hiém ning trong axit clohydric va/hoic axit nitric. Tuy
nhién khong dé cap dén viéc hoa tan truc tiép quing cacbonat dit hiém vao axit

clohydric dé€ tao ra mudi cia cac nguyén to dat hiém.
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Tai liéu phi sang ché D4 boc 16 quy trinh didu ché phirc xitrat d4t hiém
nhung hiéu suit phan Gmg khéng cao. Pdng thoi quy trinh diéu ché trén chi di
tir Lantan Clorua nguyén chat va khong c6 thém thanh phan kim loai d4t hiém

nao khac.

Ngoai ra, trong nudi trdng thuy san, céng tac theo ddi, quan ly va xir ly
méi trudng nudce rit quan trong trong subt qué trinh nudi, dic biét 12 nudi tom.
Mot trong nhitng thong sé 13 ham luong chat hitu co trong méi trudng ao nudi
12 yéu t6 quan trong can duoc kiém soat mot cach chit ché. Khi ham luong chét
hifu co cao, sé tao diéu kién cho mam bénh phat trién va sé tiéu tén nhiéu oxy
hoa tan. Nguy co 6 nhiém la thudng truc do thirc an thira, do phén va céc chét
bai tiét ma thuy sinh thai ra. Mi trudng nudc tré nén phi dudng thuong 1a cac
hop chét cua nito va phospho 1am thiic d4y su phat trién cia tao, thuc vat thuy
sinh va tao ra nhimg bién dong 16n trong hé sinh thai nuéc, lam chit lugng
nuée bi suy gidm va 6 nhiém moi trudng. Phospho 13 yéu t6 quan trong gy nén
phu dudng cta thuy vuc, din dén nhiéu cach xur ly pht dudng dya vao kha
nang kiém soat ndng d6 phospho. Nhidu nha nghién ctru cho ring, kiém soét
phospho dat hiéu'qué cao hon kiém soat nito, khong giéng nhu nito, nguén
phospho sinh hoc khéng c6 sin trong khong khi. Ti s6 N:P duoc goi 1a “gia tri
bién d6 d6”. Dua vao gid tri ndy trong méi trudng nudc, cb thé biét yéu t6 nao

han ché tiém nang phat trién cua tdo.

Tai lidu sang ché D1 c6 bdc 16 vé quy trinh st dung dat hiém dé xu ly
phosphat khoi nuéc bing oxycacbonat dat hiém khan va oxycacbonat d4t hiém
dugc hydrat héa. Nhung khong dé cap dém viéc bién tinh bentonit bang dét
hiém. C6 thé thiy day 13 hai quy trinh khic nhau.

Tai lidu phi séng ché D3 ¢6 bdc 16 quy trinh didu ché, tinh chit cla vat
liéu bentonit bién tinh va tmg dung hap phu phospho trong nuéc. Tuy nhién céac
quy trinh diéu ché bentonit bién tinh tir tai liéu néu trén déu chi boc 16 qué trinh
bién tinh Lantan tir Lantan Clorua nguyén chat va khéng c6 thém thanh phan

kim loai dit hiém nao khéc. Viéc st dung nhu vay c6 chi phi cao do Lantan



2932

Clorua nguyén chét khong hé ré dén lam giam hiéu qua kinh té néu 4p dung vao
thuc tién san xuit ndng nghiép & Viét Nam.

Danh séch tai liéu trich dan

Tai liéu sang ché

D1: US2007149405 (A1) -28/06/2007

- D2: W02017034009 02/03/2017

Tai liéu phi sang ché

D3: Nghién ctru diéu ché, tinh chét cta vat liéu bentonit bién tinh va tng
dung hép phu phospho trong nuéc, Bo cdo tbng két d8 tai khoa hoc cong nghé
cip B6 cua ThS. Bui Vin Thing, Pai hoc Pong Thép, nam 2011.

D4: Nghién ctru diéu ché phic chét lantan xitrat va thir nghiém 1am chéat

kich thich sinh truong cdy ca chua, Pai hoc Sai Gon.
Vén d& k¥ thuat

Trong nhitng ndm gin dy, tinh hinh thoi tiét khi hau bién d6i manh, méi
truong nudi bi 6 nhirém, v.v. d3 lam nudi trng thity san gap nhiéu khé khin
nhidm bénh chét hang loat va gay thiét hai 16n cho ngudi nudi, tham chi nhiéu
co s&, hd gia dinh 1dm vao canh n¢g nan, tréng tay.

Viét Nam sé& chi cho phép st dung khang sinh trong thirc &n chan nubi
hét nim 2017 va tir ndm 2018 s& cAm s dung, chi cho phép st dung trong
phong va chita bénh. Theo 13 trinh, tir ndm 2020 tr& di, s& dung han viéc st
dung khang sinh trong thﬁ:c an chin nubi. Danh muc khang sinh dugc phép su
dung trong thirc an chan nudi tur 43 loai trudc day nay cit giam chi con 15 loai
va cling chi duoc phép str dung dén ngay 31/12/2017.

Pbi véi viee nudi tom, gén day viéc cAm st dung cac chat doc hai va
khang sinh nhu Trifluralin, Enrofloxacin, Ethoxyquin 1a bién phap manh nhim
d3o bao chit luong va an toan vé sinh thuc phim db6i véi t6m thuong pham
nhung ngudi nudi tdm cling sé d6i mat v6i khong it khé khin do nhimng san
pham thay thé, nhit 13 ché phdm thay cho khéng sinh chua da dang va chua that

su ¢6 hiéu qua nhu mong doi.
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Chi phi cho viéc nhap khau phu gia d4t hiém tir nu6c ngoai con cao,
khéng phu hop véi thuc tién. Viéc téng hop phirc dat hiém tir Clorua d4t hiém
hoic oxit dat hiém s& lam giam hiéu qua kinh té vi gi4 thanh céc chét néu trén
khong hé ré. Trong khi d6 Viét Nam c6 nguén trit luong d4t hiém kh4 16n, vi du
nhu mo Bastnazit Pong Pao & Lai Chau voi trit lugng trén 11,3 triéu tan.

Ban chit ky thuit ciia sing ché

Céc tac gia sang ché di tién hanh nghién ctru siu rong dé giai quyét cac
van d& dugc md ta néu trén. Do d6, muc dich clia sang ché 1a dé xuét quy trinh
tbng hop phu gia dat hiém dung trong nudi trong thiy san tir ngudn nguyén lidu

tdng cacbonat dat hiém thé gia ré trong nuéc.

Téng hop mot hé phu gia hd tro k§ thuét c6 thanh phan chinh bao gém
phire @At hiém va axit hitu co tr tdng cacbonat d4t hiém ban dAu c6 thanh phan
cha yéu 13 hop chit cia lantan va xeri,. c6 kha ning tac dong t6i hoat do cua
mot s6 enzym nhu catalaza, superoxit dismutaza, proteinaza, lipaza, amylaza,
trong gan va/hodc tuyén tuy cia c4, ddng thoi bd sung thém thanh phan khoang
chit va vi luong cin thiét duoc st dung nhu chit kich khang bénh véi ty 18
thich hop.

Téng hop moét hé phu gia sir dung khoang tu nhién (bentonit) dugc bién
tinh ch yéu bing mubi ciia nguyén t6 xeri, lantan va mét s6 dat hiém khac tir
téng cacbonat dt hiém ban d4u dé hap phu P dé khéng ché ty 1& N:P phu hop,
han ché qua trinh pht dudng, 1am chét lugng nuéce bi suy giam va gy 6 nhiém
mdi trudng séng cla vat nudi. Hiéu qua hép phu 13 tuong duong so véi viéc chi

dung muobi cua lantan, nhung di tir nguyén liéu ré hon nhiéu.

Theo khia canh thir nhét, sang ché d& xuét quy trinh tdbng hop phu gia
chura dé‘; hiém dung trong nubi trong thuy san, quy trinh nay bao gbm:

hoé tan nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém trong dung dich axit dé tao
dung dich muéi tong dat hiém RE>";

tao két tia hydroxit & nhiét 4§ thudng;

rtra san phdm két tia thu duoc bang nuéc dén pH=7,5;
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hoa tan san phdm két tiia bang dung dich axit & didu kién nhiét do thuong
kém khudy 120 Vbhg/phﬁt trong thoi gian 2 gio;

san pham cta & budc hoa tan san phim két tia duoc dua sang thiét bi
tdng hop phtic chat dé thu dugc phirc chét;

phéi trén phtrc chit thu duge véi khodng chét va vi luong dem sy dé thu
duoc san pham.

Theo khia canh tht 2 cta sang ché, quy trinh theo khia canh thir nhét,
trong d6 dung dich axit dugc ding d8 hoa tan nguyén liéu tdng cacbonat dat
hiém 14 axit clohydric 15%, ddng thoi ding H»O; 14 tic nhan khir Ce*" vé& Ce*
trong moi truong axit.

Theo khia canh tht 3 cua sang ché, quy trinh theo khia canh bt ky trong
sb cac khia canh 1 va 2, trong d6 ty 1& hoa tan gitta nguyén liéu tdng cacbonat
d4t hiém trong dung dich axit theo ty 18 rén:long 13 1:4 @ tao dung dich tong
chtra thanh phan ion dit hiém sao cho dung dich sau hoa tan ¢6 ndéng d6 RE>* 1a
25-30g/1;

Theo khia canh thit 4 ciia sang ché, quy trinh theo khia canh tht nhét dén
khia canh tht 3, trong d6 budc hoa tan nguyén liéu tbng cacbonat dit hiém
duoc thuc hién & nhiét d6 thuong, tbc d6 khudy 120vong/phut trong thoi gian 2
gio.

Theo khia canh tht 5 ctia sang ché, quy trinh theo khia canh thu nhét,
trong d6 budc két tha duoc thyuc hién bing tac nhan NH4OH ndng do 8-10% &
nhiét d6 thuong, tbc d6 khudy 1a 120 vong/phut trong khoang thoi gian 1a 2 gio.

Theo khia canh thir 6 ctia sang ché, quy trinh theo khia canh thtr 5, trong
d6 budc két tha duoc thue hién & d6 pH nam trong khoang tir 8,5-9. |

Theo khia canh th& 7 quy trinh theo khia canh thir nhét, trong d6 axit hoa
tan san phém két tha duoc chon tir axit xitric, axit ascorbic.

Theo khia canh thir 8 quy trinh theo khia canh bat ky trong sé céc khia
canh tir 1 dén 7, néng dd axit nim trong khoang tur 3,5 dén 4M.
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Theo khia canh thir 9 quy trinh theo khia canh thir nhat, trong d6 bude
rira san pham két tua duoc thyc hién véi ty 18 rin:long 14 1:5 & nhiét d thuong,
tbc d6 khudy 1a 120 vong/phtt trong thoi gian khudy 122 gio.

Theo khia canh thit 10 quy trinh theo khia canh thir nhét, trong d6 tong
hop phtic chit dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 80 dén 90°C
trong khoang thoi gian tir 4 dén 5 gio.

Theo khia canh th 11 quy trinh theo khia canh thir nhat, san pham thu
dugc & bude phdi tron phirc chat c6 ham lugng Ce nim trong khoang tir 1,5%
dén 3% va La nam trong khoang tir 1% dén 2%.

Theo khia canh thit 12 quy trinh tong hop phu gia chira d4t hiém dung
trong nudi trong thuy san, quy trinh nay bao gém:

hoa tan nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém trong dung dich axit;

két tha phén doan thu dugc hon hop gém bun va dung dich;

tach phan bun va dung dich bang thiét bi ly tdm dé tach phan bun chu yéu
12 Ce(OH); va c4c nguyén t6 dat hiém con lai Di(OH); ra khéi dung dich chu
yéu chtra LaCls;

phéi tron khoang chat véi nuée va sau do bd sung dung dich chira LaCl;
va Ce>" va Di** du sau buéc tach; va

loc phén bun sau d6 tién hanh sdy khé ¢ nhiét do tir 70-80°C, tranh sdy &
nhiét d§ cao trong méi trudng oxi hoa, néu khong Ce®" sé& trd thanh Ce** , danh
toi va déng bao san pham.

Theo khia canh tha 13, cua sang ché quy trinh theo khia canh 12, trong
do6 ty 1€ hoa tan gilta nguyén liéu téng cacbonat dat hiém trong dung dich axit
theo ty 1& rén: long 13 1:4 dé tao dung dich tdng chira thanh phan ion dat hiém
sao cho dung dich sau hoa tan c6 néng d6 Re** 13 25-30g/1

Theo khia canh thtt 14, quy trinh theo khia canh 13, trong d6 trong do
dung dich axit dwoc ding dé hoa tan nguyén 1iéu tdng cacbonat d4t hiém 13 axit

clohydric 15%.
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Theo khia canh tht 15, quy trinh theo khia canh 13 dén 14, trong dé budc
hoa tan nguyén liéu tdng cacbonat dit hiém duogc thuc hién & nhiét 4o thuong,
tdc do khudy 120 vong/phit trong thoi gian 2 gio.

Theo khia canh tht 16, quy trinh theo khia canh 13, trong dé két thia phan
doan dugc thuc hién trong thiét bi két tha phan doan bang tac nhan NH4sOH
ndng d6 3-5% & nhiét do thuong, toc do khudy 1a 120 vong/phut trong thoi gian
khudy 12 2 gio.

Theo khia canh th 17, quy trinh theo khia canh 16, két tia phan doan
duoc duy tri & diéu kién pH la khoang 7,5.

Theo khia canh thit 18, quy trinh theo khia canh 13, trong d6 phan dung
dich thu dugc sau ly tAm ¢é ham lugng LaCls 1 khoang 15-20g/1.

Theo khia canh thtt 19, quy trinh theo khia canh bét ky trong sd cac khia
canh 13 hoic 17, trong d6 phéi trén nudc voi chét khoang dugc thuc hién theo
ty 18 rdn:long 1a 1:10 duge khudy lién tuc trong 1 gid véi tbc do khudy l1a 80
vong/phut.

Theo khia canh thi 20, quy trinh theo diém bét ky trong s6 céc khia canh
13 hodc 19, trong d6 dung dich chira La**va Ce** va Di** du dugc khudy tron

v6i hdn hop khoang chét va duoc khudy trong vong 24 gio.

Hiéu qué dat dugc clia sang ché

Theo sang ché, c6 thé didu ché dugc phu gia chira nguyén t6 dit hiém
dung cho nudi tréng thiy san véi chi phi ré hon nhiéu ma van dap ung duogc cac
yéu cau k¥ thuét, ning cao tinh kinh té trong san xuat.
M6 ta van tit hinh vé

Fig.1 thé hién so d6 quy trinh cong nghé tbng hop phu gia chtra dat hiém
tlr téng cacbonat dét hiém.
M0 ta chi tiét sang ché

Céac dic tinh k§ thudt, ndi dung, thuan loi va hiéu qua cua sang ché s&

dugc thé hién bang ban mo ta chi tiét sang ché cung véi cac hinh vé& kém theo.
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Can phai hiéu ring céac thuat ngit hozc cac ky hiéu duge sir dung & day sé
mang y nghia thong thudng trong linh vuc lién quan trir khi c6 quy dinh khéc.
Mo6t sb thuat ngit hodc ky hiéu dugc st dung & ddy véi y nghia duge néu ra
dudéi day.

Ki hiéu “RE” hodc 12 “RE>*”1a dé chi cac chung cac nguyén t& dat hiém
hodc ion cua cac nguyén té dat hiém. Theo d6, RE(OH); 1a dung @& chi chung
céc hydroxit ciia cac nguyén to dAt hiém. Ngoai ra, RECl; 1 dung dé chi chung

cac muoi clorua dat hiém.

Ngoai ra, thuat ngit “Di” hodc 1a “Di*™la dé chi cac nguyén t6 dat hiém
néi chung hodc ion cla cac nguyén to dat hiém d4 loai trir di Lantan, c4c ion
ciia Lantan va Xeri va céc ion cua Xeri. Theo d6, Di(OH)s; 14 dung dé chi cac
hydroxit ctia cac nguyén t6 dAt hiém néi chung da loai trir di céc hydroxit ctia

Lantan va Xeri.

Sang ché boc 16 quy trinh tong hop mot s6 phu gia chira dit hiém tir tong
Cacbonat dAt hiém. Tham chiéu dén Fig 1, quy trinh san xuét phu gia d4t hiém
di tir nguyén lidu thoi v6i thanh phan chinh 14 tdng Cacbonat d4t hiém bao gém
quy trinh téng hop phirc dat hiém dung lam phu gia lam khang thé cho vat nubi
va quy trinh tong hop san pham xt 1y nuéc nudi thiy san.

Trudc tién, quy trinh téng hop phic dat hiém dung 13m phu gia lam
khang thé cho vat nudi bao gbm céc budc dudi day:

Budc 1: Nguyén liéu tho dugc gia cong so b dén kich thudc hat liéu yéu

cdu cho qua trinh tiép theo.
Budce 2: Diéu ché dung dich tdng mudi dat hiém

Nguyén liéu thé sau khi dugc gia cong so bd dugce cho hoa tan vao dé tao
ra mudi téng dat hiém. Theo mdt phuong 4n cla sing ché axit duoc st dung 13
axit clohydric (HCI) 15% véi ti 16 rén long 1/4, & nhiét d6 thuong, tbc d¢ khudy
120 vong/pht, thoi gian khudy 2h véi tAc nhan khir 14 H2O2, dung dich sau hoa
tach duoc thu dugc cé néng d6 RECl; 25-30g/l. Véi ndng d6 axit clohydric
15% thi hiéu suét phén tng hoa tan trén 90%. Tuy nhién ndng & axit khong

-0
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gi6i han & ndng d6 néu trén, theo phuong 4n khac cua sang ché t6t nhat 13 ndng
d6 axit c6 thé tir 12-15%.Viéc st dung axit HC1 12-15% c6 thé d& dang hoa tan
tbng cacbonat dat hiém, d& dang tao dung dich clorua d4t hiém c6 ndéng d6 phu
hop cho céc cong doan tiép theo. Dung dich axit HCI 12-15% it bay hoi, it 4nh
huéng dén méi truong. Ché phdm cubi cling cia s‘éng ché co6 thé chira mot
lrong nho ion CI™ con so6t lai nhung khong anh hudng dén thuy hai san nuéi.
Téc nhén khir c6 thé c6 thé duge chon tir nhiéu tac nhén khir khéc, theo mot
phuong an uu tién cla sang ché, tac nhan khir dugc chon 1a HO2, vi H20: ¢

thé d& dang loai bé khoi ché phdm bang nhiét do.
Budc 3: Két tua hydroxit

Dung dich mubi tdng d4t hiém ctia budc 2 duge chuyén sang thiét bi két
tua hydroxit. Theo mét vi du clia sang ché RECl; duogc két tia bang tac nhan
NH4OH ndng d6 8-10% & nhiét d6 thudng, toc do khudy 120vong/phut, thoi
gian khudy 2h, duy tri pH=8,5 - 9.

Buéce 4: Cong doan rua

San pham hydroxit ctia buéc 3 duge ria bang nuéc sach dén pH=7,5.
Theo mot vi du cua sang ché, két tua hydroxit dugc hoan véi ti 1€ rén/lc”)ng =1/5
(Trong d6 rén 1a san pham hydroxit, 1éng 12 nuéc) & nhiét do thuong, tbc do
khudy 120 vong /phut, thoi gian khudy 2h.

Buéc 5: Hoa tan két tua

San phdm hydroxit d& dugc rira sach clia buéc 4 duge mang di hoa tan
bang dung dich axit xitric hogc axit ascorbic. Theo mét vi du clia sdng ché nong
do axit xitric hodc axit ascorbic 1a 4M, qué trinh duoc thuc hién & nhiét do
thudng, tdc do khudy 120 vong/phut, thoi gian khudy 2h. Tuy nhién ndéng do
axit khong chi gi6i han & 4M, t6t nhit 1 ndng d6 axit c6 thé tir 3,5M dén 4M.

Budc 6: Tong hop phtic chat

Toan bd hdn hop bao gdm ca bin va nuéc cua bude 5 dugc dua sang

thiét bi tdng hop phirc chat. Theo mot vi du clia séng ché nhiét d6 phan tng 13
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90°C, trong thoi gian 5h. Dudi cac diéu kién tdng hop néu trén, hiéu sut téng

hop 18n dén trén 90%.

Dé tim ra duoc cac didu kién t6i wu cho qua trinh téng hop phirc chit dit
hiém tir tng cacbonat d4t hiém ban dau céc tc gia da tién hanh céc thi nghiém
khao sat. Chi tiét thtr nghiém duoc thé hién trong cac Bang 1, Bang 2 va Bang
3. ‘

Bang 1-Anh huéng ctia ndng d6 axit xitric téi hiéu sudt qué trinh tong hop téng

dat hiém xitrat

Stt | Thé tich Nong d6 | Khéiluogng | Hiéu suit Ghi chu
dung dich | ‘axit xitric san phim tdng hop
(ml)’ (M) 2" (%)
_ 4 nh
1 1000 2.0 50,5 70,0 | -@ngnhanh,
dé ria
2 1000 25 52.6 73,0 | -@ngnhanh,
dé rira
3 1000 3,0 63.4 78,0 | Angnhanh,
dé rira
4 1000 3,5 65.8 86.0 Lang vua
_ phai,dé rira
5 1000 4.0 68.5 95.0 Lang vira
| phdi.dé rica
| 6 1000 45 68,74 95,8 Lang cham,
: kho rira
7 1000 5.0 68,68 95.6 Lang cham,
kho rira
8 1000 5.5 68,71 95,7 Lang cham,
‘ kho rira

Diéu kién thir nghiém:
- Thoi gian 1a 5h.
- Nhiét d6 12 90°C. ‘
- Téc @6 khudy 1a 120 vong/phut.
Nhu duge thé hién & trén Bang 1 ¢6 thé thdy & ndong d6 4M cho hiéu sudt tong

hop 1én dén 95%. Néu ting ndng d6 axit, hiéu sudt phan tng tuy cé cao hon
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nhung san phim cubi ciing thu dugc giy khé khin cho qua trinh gia cong sau

d6. Vi vdy, nén v6i ndng do axit tir 3,5M dén 4M 14 t&i wu nhét.

Bang 2 - Anh huéng ctia nhiét d6 t6i hiéu sudt qua trinh tong hop tong dit hiém

xitrat
Stt | Thé tich Nhiét @ | Khéilwong | Hiéu suit Ghi cha
dung dich phan Umg san pham téng hop
(ml)’ (°C) (g)” (%)
fng nhanh
1 1000 30 56,05 53,5 Lang nhanh,
dé raa
2 1000 40 59,56 652 Léng nhanh,
dé rira
3 1000 50 63,94 794 | Langnhanh,
dé rira
4 1000 60 64.69 823 Lang vua
phai,dé rira
5 1000 70 66.85 89.5 Lang vua
phai,de rira
6 1000 80 67.63 92,1 Lang vua
phai,dé rira
7 1000 90 68.56 95.2 Lang vira
phdi,dé ria
8 1000 100 68,74 95.8 Léng cham,
khé ria

Piéu kién thtr nghiém:

- Thoi gian 1a 5h

- Noéng d6 axit 4M

- Tbc d6 khudy 1a 120 vong/phiit
Nhu dugc thé hién & trén Bang 2 ¢6 thé thiy & nhiét d6 90°C cho hiéu suét tong
hop 1én dn trén 95%. Néu tang nhiét d¢, hiéu suat phan tng tuy cé cao hon
nhung san phdm cudi ciing thu dugc giy khé khin cho qué trinh gia cong sau

dé. Vi vay, nén nhiét d6 phan tmg 1a tir 80°C dén 90°C 13 diéu kién t6i uu.
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Bang 3-Anh hudng ctia thoi gian gia hoa téi higu sudt qua trinh tong hop

tdng dat hiém xitrat

Stt | Thétich | Thoi gian gia | Khoiluong | Hiéu suét Ghi chu
dung dich héa (h) san phdm téng hop '
(ml) " %)
4ne nhanh
1 1000 1 59.56 65.2 Lang nhanh,
dé rira
4ne nhanh
2 1000 2 62.23 74.1 Lang nhanh,
dé rira
3 1000 3 65,05 83.5 Lédng nhanh,
dé ria
4 1000 4 67.66 92,2 Lang vira
phai,de rra
5| 1000 5 68.44 948 Ldng ria
phdi,dé rira
6 1000 6 68.56 95,2 Lang vua
phai,de rira
7 1000 7 68.65 95.5 Lang via
phai,de rira
Ling chim,
8 1000 8 68,74 95.8 on
kho ria

Nhu dugc thé hién & trén Bang 3 c6 thé thiy thoi gian phan tng 13 5h cho hiéu

suat tdng hop 1én dén gan 95%. Néu ting thoi gian phan Ung, hiéu suit phan

Gmg tuy c6 cao hon nhung s& gdy tén kém chi phi. Vi vdy, nén nhiét d§ phan

tng 14 tir 4,5h dén 5h 14 t6t nhat.

Cha thich:

- *1a thé tich dung dich tdng clorua dat hiém (duoc hoa tan tir cacbonat

tong dat hiém ciia qué trinh xtr Iy quing d4t hiém Poéng Pao Viét Nam).
C6 ndng d6 30g/1 dugc két tia véi tac nhan 1a NHsOH & pH= 8,5, sau d6

rira 5 1an véi nudc sach dén hét ion CI-.
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- ** ]a luong cén thu dugc cia qua trinh tong hop, sau khi da dugc ria
sach bing nudc téi pH=7 va dem di sy kho & nhiét d6 80°C dén khéi
luong khéng doi.

Buéc 7: Phéi tron

San pham xitrat d4t hiém hodc ascobat d4t hiém cua budc 6 duoc dua vao
thiét bi phéi trén c6 bd sung thém khoang chat va vi luong. Trong d6 ham

luong Ce tir 1,5% dén 3%, ham lugng La tir 1% dén 2%.

Theo khia cach khac cua sang ché, quy trinh didu ché ché pham xur ly

nudce nudi trong thiy san bao gom céc budc sau:

Buéc 1, Bude 2 tuong tu nhu trong quy trinh diéu ché khang thé. Theo
d6 nguyén dugc gia cong so bd dén kich thuéc hat liéu yéu cdu cho qua trinh
tiép theo. Nguyén liéu thé sau khi dugc gia cong so bd dugce cho hoa tan vao dé
tao ra mudi tng dat hiém.

Budc 3: Két tiia phan doan

Dung dich mudi téng dt hiém dugc két tia phan doan dé két tha tach 1dy
phﬁn mudi dit hiém can thiét. Theo vi du sang ché, RE*" sau d6 dugc chuyén
vao thiét bi két tiia phan doan véi tach nhan NH4OH 3-5%, & nhiét do thuong,
tbc d6 khudy 120 vong/phut, thoi gian khudy 2h, duy tri pH = 7,5.

Budc 4: Cong doan loc

Toan bo phﬁn bun va dung dich cia budc 3 duoc dua vao thiét bi ly tdm
nhim tach phan bun chu yéu 1a Ce(OH); va Di(OH)s,( Di** 14 cac nguyén t6 dét
hiém khéc trir Ce3* va La*"), dung dich con lai chit yéu chira La*". Theo vi du
cta sang ché, khoang tir 75-85% Ce*" va Di*" ra khéi dung dich sau buge két
tia phan doan. Dung dich La*" thu dugc sau ly tdm c6 ham lugng 15 - 20g/1
cung véi luong Ce3* va Di** con lai.

Budc 5: Cong doan phéi tron

Nuéc duoc dua vao thi€t bi phéi trén, sau dé bd sung khoang chét va

bentonit sau d6 khudy trén dé bun héa lugng khoéng chét, sau d6 thém dung
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dich & buéc 4 vao va khudy tron cho déu. Theo vi du cta sang ché theo ti 18
rén/ 1éng =1/10, khudy trong 1h véi téc do khudy 80 vong/phit nhim dé bun
héa toan bd lugng khoang chét. Sau d6 bb sung thém dung dich chtra chu yéu la

La%* vao va tién hanh khudy tron lién tuc trong thoi gian 24 h.

Bude 6: San phdm bin khodng cudi cing dwoc sdy khé, ddnh toi va don

bao san pham.
Vi du thwe hién sang ché

Sang ché s& duoc mo ta cy thé duédi day c6 tham chiéu dén céc vi du. Tuy

nhién, khéng nén duoc hiéu 13 sang ché bi gi6i han trong cic vi du dudi day.
Vidul

- Tt ngudn nguyén liéu tong cacbonat dat hiem dugc ché bién trong nudc

c6 thanh phan co ban nhu bang sau:

Bang 4- Thanh phan héa hoc ctia nguyén liéu tdng cacbonat dat hiém

Stt Cong thirc hdéa hoc Ham luong (%)
1 LaxO3 18,35
2 CeOs 29,12
3 Nd2O3 6,93
4 Pr,03 3,53
5 Y203 1,82
6 Dy20s3 0,71
7 Euw O3 0,082
8 Gd20; 1,68
9 Fe 0,13
10 Mn 0,011
11 Al 0,103
12 Ni 0,013
13 Cd 0,0001
14 Pb 0,0001
15 Si 0,12
16 Cr 0,009
17 Cu 0,006
18 Na 0,002
19 K 0,006
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- Chuén bj axit HCI 15% tir axit HCL d#c cong nghiép 35,5%.

- Chuén bi NH4OH c6 ham luong 8-10% tir NH4OH ddc cong nghiép 24%.
- Dung dich axit xitric 4M tir axit xitric cong nghiép 99%.

- Dung dich axit ascobic 4M tlr axit ascobic cong nghiép 99%.

- Khoang chét, vi lugng.

Téng cacbonat dat hiém c6 thanh phén héa hoc nhu trén dugc hoa tan
bang axit clohydric HCI 15% véi ti 1& rin long 1/4 véi mdt lugng nhé H>O»
]am tic nhan khr, & nhiét do thuong, tbc d6 khudy 120vong/phut, théi gian
khudy 2h, dung dich sau hoa tach dugc thu dugc c6 ndng d6 RECl; 25-30g/L.

Dung dich RECI; cua buéc 2 dugc chuyén sang thiét bi két tia hydroxit
bing tac nhan NH4OH ndng d6 8-10% & nhiét do thuong, tée do khudy
120vong/phut, thoi gian khudy 2h, duy tri pH = 8,5 — 9.

San phdm hydroxit cia buéc 3 dugc ria bang nuéc sach dén pH=7,5 véi
ti 16 Rén/Léng =1/5 & nhiét d6 thudng, téc 6 khudy 120 vong /phut, thoi gian
khudy 2h.

San pham hydroxit d3 duoc rira sach cua budc 4 dugc mang di hoa tan
bing dung dich axit ascorbic 4M & nhiét d6 thuong, tbc d6 khudy 120
vong/phut, thoi gian khudy 2h.

Toan bo hdn hop bao gdm ca bun va nuéc clia budc 5 duge dua sang
thiét bi tdng hop phtc chit véi nhiét d6 90°C, trong thoi gian Sh.

San pham citrate dAt hiém hodc ascobat dat hiém cta budc 6 duge dua
vao thiét bi phéi tron c6 bd sung thém khodng chét va vi luong, sau d6 siy kho
& nhiét d6 tir 70°C -80°C. Lugng nhé CI- c6 thé con sét lai trong san phim cubi
cling tir qué trinh diéu ché khong anh huong dén vat nudi.

Ché pham du:qc dung thir nghiém xt 1y kich khang bénh cho t6m st nuoi
trong moi truong nude lg dang bi chén dong béi thay dbi thoi tiét, bo an nhiéu

ngdy cho ty 18 séng ~80% (tang 30-35%) v ting nang sudt tir 20-25%.

Vidu?2
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Thir nghiém kha ning hip phu phospho clia san phim theo sang ché va

san pham so sanh.

Thanh phdn cia tdng cacbonat -dat hiém dugc st dung cho vi du nhu

dugc néu trong bang 4.

Tién hanh thuc hién diéu ché RECL; nhu theo vi du sing ché 1. Sau d6
tién hanh thuc hién két tua phan doan dé thu 14y dung dich téng d4t hiém chira
chu yéu 1a LaCl; va mét lwong nhé mubi clia cic nguyén t6 dat hiém con du

sau qua trinh tach.

P6i v6i san phdm theo vi du so sanh: Tién hanh téng hop san phdm
bentonit bién tinh Binh Thuén d3 tuyén c6 ham lugng montmorillonit = 90%. Ti
1& LaCls/ Bentonit = 10% theo khéi luong.

Péi v6i san phdm so sanh: Tién hanh tong hop san phdm bentonit bién
tinh Binh Thudn d3 tuyén c6 ham lwong montmorillonit ~ 90%. Ti 1¢ tbng
RECIs/ Bentonit = 10% theo khéi luong.

L4y 2 binh 100ml dung dich chita phosphat ndng d6 20mg/l khudy véi
tbc @6 150vong/phut, & nhiét d6 30 d6 C, luong chat hap phu 1a 1g/1, pH=6,5.
Tién hanh phan tGng hip phu trong 4 h, mau nuéc loc duge xac dinh ham luong
phosphat con lai. |

Két qua so sanh gifta 2 loai san phdm bentonit bién tinh trén cho két qua
tuong duong nhau:

Déi v6i ché phdm Bentonit dwoc bién tinh bang LaCls cho dung luong
h4p phu 13 9,6mg P/g ché pham.

Déi v6i ché phim Bentonit duoc bién tinh bang ché pham theo sang ché
cho dung luong hap phu 14 9,8mg P/g ché pham.

Tuy nhién vé gia thanh cta hai vat lidu trén khic xa nhau. Gia thanh
LaCls nguyén chit hodc duoc didu ché di tir Lantan oxit 14 cao hon nhiéu so véi

nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém. Vi vay ché phim Bentonit dugc bién tinh
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bang tong RECI; c6 tinh kha thi cao trong tmg dung xur 1y tdo doc cho nudi

) trong thiy san.
Kha ning Urng dung trong cong nghiép

Quy trinh theo sang ché c¢6 thé duoc 4p dung theo quy md san xuét cong

nghiép nén c6 thé mang lai hiéu qua kinh té cao.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh téng hop phu gia chia dAt hiém ding trong nuéi trong thuy san,
qﬁy trinh niy bao gom:

(i) hoa tan nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém RE»(CO3)s trong dung
dich axit dé tao dung dich mudi tong d4t hiém RE*";

(ii) tao két tha hydroxit & nhiét d6 thuong;

* (iii) rira san phim két tua thu duoc bang nuéc dén pH=7,5;

(iv) hoa tan san phdm két tia bang dung dich axit xitric hodc axit
ascorbic c6 nong do nam trong khoang tir 3,5 dén 4M & diéu kién nhiét do
thuong kém khudy 120 vong/phtt trong thoi gian 2 gio; |

(v) tdng hop phtc chét tir san pham thu duge & bude (iv) dé thu duogc
phtrc chét xitrat dAt hiém hozc phirc chat ascorbat d4t hiém;

(vi) phéi tron phirc chat thu dugc véi khoang chét va vi luong dem siy dé
thu dugc san pham.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung dich axit dugc dung dé hoa tan nguyén
liéu tdng cacbonat d4t hiém 1a axit clohydric c6 ndng do tir 12% dén 15%.

3. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém 1 va 2, trong d6 ty 1& hoa tan
gifta nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém trong dung dich axit theo ty 1&
ran:1ong 1a 1:4 dé tao dung dich téng chira thanh phan ion d4t hiém sao cho
dung dich sau hoa tan c6 ndng d6 RE*" 14 25-30g/1;

4. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém 1 dén 3, trong d6 budc hoa tan
nguyén liéu tdng cacbonat dit hiém dugc thuc hién & nhiét d6 thuong, tbc do
khudy 120 vong/phut trong thoi gian 2 gio.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 budc két tia dugc thyc hién bing tac nhan
NH4OH ndng d6 8-10% & nhiét d6 thudng, tbc d6 khudy 13 120 vong/phit trong
khoang thoi gian 13 2 gio. _

6. Quy trinh theo diém 5, trong d6 buédc két tha dugc thuc hién & d6 pH nam
trong khoang tu 8,5-9.
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7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 buéc rira san pham két tha duoc thuc hién
vé6i ty 18 rén:long 13 1:5 & nhiét do thuong, téc d6 khudy 1 120 vong/phut trong
thoi gian khudy 14 2 gio.

8. Quy trinh theo diém 1, trong d6 tong hop phtrc chit dugc thuc hién & nhiét
d6 nam trong khoang tir 80 dén 90°C trong khoéang thoi gian tur 4 dén 5 gio.

9. Quy trinh theo diém 1, san phim thu dugc & budce phodi tron phirc chat c6
ham lugng Ce ndm trong khoang tir 1,5% dén 3% va La nim trong khoang tir
1% dén 2%. |

10. Quy trinh tdng hop phu gia chira dt hiém dung trong nudi trong thuy san,
quy trinh ndy bao gom:

(a) hoa tan nguyén liéu tdng cacbonat dit hiém trong dung dich HCI aé
tao dung dich mubi tong dat hiém RE**;

(b) sau d6 két tta phan doan mudi tong dat hiém & budc (a) dé thu duoc
hdn hop gdbm bun va dung dich;

(c) ly tdm dé tach phan bun va dung dich, trong d6 phan bun chu yéu la
Ce(OH); va cac nguyén t6 dat hiém con lai Di(OH)s ra khoi dung dich bao gém
cht yéu 13 LaCls;

(d) phéi tron khoang chét v6i nudc va sau d6 bd sung dung dich chira
La’" va Ce*", Di*" du sau buédc tach bun; va

(e) loc phan bun sau d6 tién hanh siy khé, danh toi va déng bao san
pham.

11. Quy trinh theo diém 10, trong d6 trong &6 dung dich axit clohydric c6 ndng
do n3m trong khoang tir 12% dén 15%.

12. Quy trinh theo diém bat ky trong sé cac diém 10 dén 11, trong d6 ty 1€ hoa
tan gitta nguyén liéu tdng cacbonat dat hiém trong dung dich axit theo ty 1&
ran:long 13 1:4 dé tao dung dich tong cha thanh phén ion d4t hiém sao cho
dung dich sau hoa tan c6 nong do Re** 1a 25-30g/1;

13. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 10 dén 12, trong d6 budc
hoa tan nguyén liéu téng cacbonat d4t hiém duoc thuc hién ¢ nhiét d6 thuong,

tbe do khudy 120 vong/phut trong thoi gian 2 gid.
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14. Quy trinh theo diém 10, trong d6 buédc két tia phan doan dugc thuc hién
bang tc nhan NH4OH & ndng d6 3-5% & nhiét d6 thuong, téc d khudy 13 120

vong/phut trong thoi gian khudy 13 2 gio.

15. Quy trinh theo diém 14, budc két tia phan doan duogc duy tri & diéu kién pH

13 khoang 7,5. |

16. Quy trinh theo diém 10, trong d6 ph?m dung dich thu dugc sau ly tdm cé

ham luong LaCls 1a khoang 15-20g/1.

17. Quy trinh theo diém bét ky trong s cac diém tir 10 dén 16, trong d6 budc

phéi tron nudc véi chét khoang dugc thuc hién theo ty 1€ rén:léng la 1:10 dugc
khudy lién tuc trong 1 gid véi toe do khudy 13 80 vong/phut.

18. Quy trinh theo diém bt ky trong sb cac diém tir 10 dén 17, trong d6 dung
dich chtra La", Ce*" va Di3* du duge khudy tron véi hdn hop khoang chit va

duoc khudy trong vong 24 gio.
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S0 DO QUY TRINH CONG NGHE TONG HOP MOT SO PHU GIA CHUA DAT
HIEM HO TR KY THUAT TRONG NUOI TRONG THUY SAN

NH; ko pha lodng Tong é{lf hiém
bing khong khi cachonal
- N RE{CO; .
AODsh Dd Axit
HCL15%
¥ dd y
Két tiia phan doan pH=7.5 |« Hoa tan
Dung dich
4 NH,CH §8-10%
Biin ; |
i oc ) 4 ¥
Két tia RE(OH):
Y dd {LaCly pH=6-6,5
B hidroxit B s
Ce(OR), | 0
gl{OH}J‘ oang ¢ af
hd A 4
Phéi trén Rira pH=7.3 0
¥
)4 ‘f + * + .
San phim Hoa tan Dd axit citric, axit
LaCls+khodng ascobic 4M
chét
A 4
¥ Téng hop phitc chat
Kiém tra san Nhigt 46 90°C
phim thist gian Sh
Sp Citrate, ascobat dat hiém
" - Bo sung Khodng
Xir ly nuée Phdi trgn D chat, vi lugng
nudi o o .
San pham Citrate, ascobat dat hiém +
Khodng chat+ vi lugng
. A A
Kiém tra san phim
A 4
Ding Iam khing thé
cho tém, cd
Fig. 1
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