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(54) CHE PHAM TRAO DOI CATION CHUA ZIRICONI SILICAT

(57) Séang ché dé cap dén ché pham ziriconi silicat c6 ham luong chi dudi 0,6 ppm va
phuong phap san xudt ziriconi silicat & thé tich 10 phan ung vuot 200-L v6o1 ham lugng chi
dudi 1,1 ppm. Ham lugng chi cua ziriconi silicat theo sang ché nam trong cac muc duoc
coi la chép nhan duoc dé str dung kéo dai tao ra yéu cau liéu d6i voi ziriconi silicat.

Téi = ZrO3(oct), Séng = SiOz (tet), Cation khong dugc thé hién
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LINH VU'C KY THUAT PUQC PE CAP

Sang ché d& cap dén ché phdm ziriconi silicat vi rdng méi ma duge diéu ché
dé loai bo doc té, vi du, ion kali hodc ion amoni, khoi duong da day - rudt & tdc do cao
ma khong giy ra tac dung phu khong mong mubn. Ché phdm dwoc san xuit dé thé
hién dic tinh mong mudn d& st dung trong thoi gian dai dé diéu tri hoic phong ngira

su tai phat hodc xuét hién mot s tinh trang, cu thé 13, su tdng kali huyét.
TINH TRANG KY THUAT CUA SANG CH#é

Su tang kali huyét cdp tinh 1a tinh trang de doa su séng nghiém trong do murc
kali trong huyét thanh ting. Kali 13 ion c6 & khip noi, lién quan dén nhiéu qua trinh
trong co thé con nguoi. N6 13 cation ndi bao nhiéu nhét va vo cling quan trong déi véi
nhidu qua trinh sinh 1y hoc, bao gdm duy tri dién thé mang t& bao, ndi can bing thé
tich té bao, va lan truyén dién thé hoat dong. Ngudn khiu phan chinh ctia n6 14 rau (ca
chua va khoai tay), hoa qua (cam, chudi) va thit. Mirc kali binh thudng trong huyét
tuong nim trong khoang 3,5-5,0 mmol/l véi than 14 by phan didu chinh chinh murc
kali. S loai bo kali cta than 1a bi dong (qua tidu ciu) v6i sy hut lai chi dong trong
6ng quan can k& va ria ting din ctia quai Henle. C6 su bai tiét chu dong kali trong dng

luon xa va dng gép, ca hai quy trinh nay dugc kiém soéat boi aldosteron.

Cé4c mtc kali ngoai bao ting tao ra sy khir cuc cua dién thé mang cua té bao.
Su khtr cuc mé ra mot sb kénh natri céng dién 4p, nhung khong du dé tao ra dién thé
hoat dong. Sau khoang thoi gian ngén, kénh natri mé bét hoat va tré nén khé chay, lam
ting ngudng dé tao ra dién thé hoat dong. Pidu nay din dén sy suy yéu ctia hé thin
kinh co, tim mach va co quan da day rudt, va su suy yéu nay 1a nguyén nhén cta triéu
chimg duoc thiy véi su ting kali huyét. M6i quan ngai 16n nhét 13 tac dong 1én hé tim

mach, trong d6 su suy yéu din truyén tim mach cé thé dan dén ching loan nhip tim
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mach, trong d6 su suy yéu din truyén tim mach c6 thé dén dén chimg loan nhip tim
gay chét nguoi nhu suy tim hoic rung tim thit. Do dién thé d6i véi loan nhip tim gay
chét ngudi, su ting kali huyét thé hién tinh trang khin cip chuyén héa cip ma phai

duoc hiéu chinh ngay lap ttc.

Su tang kali huyét c6 thé phat trién khi c6 su san xudt du kali trong huyét
thanh (hp thu qua dudng miéng, pha hity mo). Su loai bo khong hiéu qua, l1a nguyén
nhan thong thuong nhét cta sy ting kali huyét, ¢6 thé 1a hoocmon (nhu trong thiéu hut
aldosteron), duoc ly (didu tri bing chit wc ché ACE hoic chit chin thu thé
angiotensin) hodc, phd bién hon, do chic ning than gidm hodc suy tim clp tién.
Nguyén nhan phd bién nhét cla sy ting kali huyét 14 thidu ning than, va c6 sy lién
quan chat ché gitta muc suy thdn va mirc kali trong huyét thanh (S-K). Ngoai ra, nhiéu
thudc khéc nhau thuong duge st dung gay ra su ting kali huyét, nhu chét tc ché ACE,
chit chin thu thé angiotensin, thudc lgi niéu gidm thai trr kali (vi du amilorit,
spironolacton), NSAIDs (nhu ibuprofen, naproxen, xelecoxib), heparin va mot 5O
thudc xytotoxic va/hoic thubc khang sinh (nhu xyclosporin va trimethoprim). Cubi
cung, tac nhan chan thy thé beta, digoxin ho#c sucxinylcholin 1a nguyén nhan da biét
khac cta su tang kali huyét. Ngoai ra, cdc murc ting cta bénh tim xung huyét, t6n
thuong khdi, bong hodc tiéu méu trong mach giy ra su ting kali huyét, do c6 thé

nhim axit chuyén héa, phd bién nhit 12 mot phan ctia hon mé déi thio duong.

Triéu chimg cua sy ting kali huyét c6 phan khong dic hiéu va thudong bao
gém kho chiu, hdi hop va yéu co hodc ddu hiéu cta rdi loan nhip tim, nhu tim dép
nhanh, nhip tim chdm nhanh hoédc chong mét/ngét. Tuy nhién, thong thudng, su tang
kali huyét duge phét hién trong cac thir nghiém mau sang loc thong thuong d6i véi rdi
loan y té hodc sau bién chiing néng phat trién, nhu r6i loan nhip tim hodc dot tir. Chén

doén duoc thiét 1ap 13 rang bing cac sé do S-K.

Viée diéu tri phu thudc vao muc S-K. Trong cic trudng hop nhe hon (S-K
nim trong khoang 5-6,5 mmol/l), diéu tri cAp tinh v&i nén lién két kali (Kayexalate®),
két hop véi tu van khiu phin (khu phan kali thdp) va thay déi c6 thé diéu tri thube



33204

(néu duoc didu trj bing thudc tao ra sy ting kali huyét) 1a tiéu chudn cham séc; néu S-
K trén 6,5 mmol/l hodc néu c6 loan nhip tim, giam kali dén mirc cip ctru va theo ddi

chit trong didu kién bénh vién 1a bat budc. Piéu trj sau day thudng dugc st dung:

Kayexalate®, nén ma lién két kali trong rudt va do d6 lam ting bai tiét qua
phan, do d6 lam giam mirc S-K. Tuy nhién, do Kayexalate® thé hi¢n la gay ra tic
nghén rudt va pha v& dién thé. Ngoai ra, tiéu chay phai xuat hién dong thoi véi diéu

tri. Cac yéu t6 ndy lam giam tinh chip nhan dugc cta vide didu tri bang Kayexalate®.

Insulin IV (+glucoza d& phong ngira ha dudng huyét), ma thay dbi kali vao té

bao va ra khoi mau.

B6 sung canxi. Canxi khong lam ha S-K, nhung n6 giam tinh dé kich thich co

tim va do d6 1am 6n dinh co tim, gidm nguy co loan nhip tim.

Bicacbonat. Ton bicacbonat s& kich thich viéc trao ddi K+ cho Na+, do d6 din

dén kich thich natri-kali ATPaza, thim téch (trong céc trudng hop ning).

Chi ¢6 thé thirc duoc 1y ma thue t& lam ting viée loai trir kali khoi co thé 1a
Kayexalate®; tuy nhién, do phai gy ra tiéu chdy, Kayexalate® khong thé dung lau
dai, va tham chi trong didu tri cdp tinh, viéc phai gdy ra tiéu chay, két hop véi chi tac

dung phu va mui va vi hdi, lam gidm tinh hitu dung cua nd.

Viéc st dung chét trao ddi ion vi rdng ziriconi silicat hodc titan silicat dé loai
b6 cation va anion doc t& khoi mau hodc chét thAm tich dugc md ta trong Sdng ché My
S6 6,579,460, 6,099,737, 6,332,985 va U.S. 2004/0105895, mdi trong sb ching dugc
két hop vao day bing cach vién dAn toan bd. Céc vi du bd sung ctia chét trao dbi ion vi
rdng duge thdy trong Sang ché My S6 6,814,871, 5,891,417, va 5,888,472, mdi trong

s6 chiing duoc két hop vao day bang cach vién dan toan bo.

Téc gia sang ché phét hién ra rang cac ché pham ziriconi silicat da bi€t c6 thé

thé hién tac dung khong mong mudn khi dugc sit dung trong co thé dé loai bo kali
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trong didu tri su ting kali huyét. Cu thé 13, tic gia sang ché phat hién ra rdng viéc dung
ché phAm sang phan ti ziriconi silicat két hop véi giao hd viém bach cau hdn hop,
viém bong d4i cAp ti thiéu va thiy tinh thé khong dugc xéc dinh trong bé than va
nudée tiéu trong nghién ctru dong vat, cling nhu ting d6 pH nude tidu. Tac gia sang ché
nham dén cac vin d& nay bang cach kiém soat kich thudc hat va ham luong natri cua
ché phim ziriconi silicat. Tham khao Séng ché My sb 8,802,152 va 8,808,750, mdi

trong sd ching dugc két hop vao day bang cach vién din toan bd.

Ngoai ra, ché phim ziriconi silicat d3 biét c6 cac vén d& v6i tap chét tinh thé
va kha ning trao ddi cation thip khong mong mudn. Viéc giam c4c dang tan nhiéu hon
clia ziriconi silicat 13 quan trong dé 1am giam hogc loai trix hap thu hé thdng ziriconi
hodc ziriconi silicat. Tac gia sang ché nhim dén véan d& bang cach kiém soat cac diéu
kién san xuét theo cach co ban loai trit ZS-8 khoi ché phim, tao ra murc khong phat

hién dugc cua ZS-8. Tham khao Sang ché My s6 8,877,255.

Téc gia séng ché phét hién ra ring mot s6 ché phim ziriconi silicat nhét dinh
hitu dung dé sur dung dai han, vi du, trong diéu tri céc tinh trang lién quan dén ting
mc kali trong huyét thanh. Viéc st dung ché phim ziriconi silicat trong didu tri dai
han can kiém soat cAn than tap chét, dic biét 1a chi, trong ché phém. Vi dy, FDA thiét
1ap tiéu chudn chip nhan cho chi trong ché phim dé sir dung kéo dai & 5 microgram
mdi ngdy. T4c gia sang ché phét hién ra rang ziriconi silicat dugc san xudt sir dung cac
phuong phap da biét véi sd lugng coéng nghiép chira chi bang xip xi 1 dén 1,1 ppm
hodc hon. Ngay ca khi ziriconi silicat dugc diéu ché trong cac mé nho hon & dd tinh
khiét cao hon (tic 13, sir dung vat liéu khoi dau cép phéan mg dugc ban bdi Sigma-
Aldrich), mtc chi duoc thdy 1a 0,6 ppm hogc hon. Do diéu tri ziriconi silicat st dung
lidu ndm trong khoang tir 5 dén 45 gram mdi ngdy, viéc gidm mic chi la can thiét.
Sang ché d& cap dén ché phim cua ziriconi silicat ¢6 ham lugng chi nim trong khoang

chip nhén dugc cin phai ¢6 theo liéu dung hang ngay cua ziriconi silicat.

BAN CHAT KY THUAT CUA SANG CHE
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Séang ché dé cap dén ché pham trao doi cation bao gom ziriconi silicat c6 cong
thire (I):

A M Zr,4S1,Ge, O )
trong do:

A 13 ion kali, ion natri, ion rubidi, ion xesi, ion canxi, ion magie, ion hydroni

hozc hdn hop ctia ching,

M it nhét 12 mdt kim loai khung, trong d6 kim loai khung 13 hafni (4+), thiéc
(44), niobi (5+), titan (4+), xeri (4+), germani (4+), praseodym (4+), tecbi (4+) hodc
hdn hop ctia chiing,

"p" ¢ gia tri nam trong khoang tir khoang 1 dén khoang 20,

"x" ¢6 gid tri ndm trong khoang tir 0 dén nho hon 1,

"n" ¢6 gi4 tri ndm trong khoang tlr khoang 0 dén khoang 12,

"y" ¢6 gi4 tri ndm trong khoang tir 0 dén khoang 12,

"m" ¢6 gi4 tri nim trong khoang tir khoang 3 dén khoang 36 va 1 <n+y<12,

trong d6 ché phim thé hién ham lugng chi dudi 0,6 ppm. Tét hon 13, ham
lwong chi nim trong khoang tir 0,1 dén 0,6 ppm, tét hon nita 1a tir 0,3 dén 0,5 ppm, va
t6t nhit 1a tr 0,3 dén 0,45 ppm. Theo mdt phuong &n, ham lugng chi 1a 0,38 ppm.
Séng ché con dé cap dén viéc san xudt ziriconi silicat & thé tich phan img & hodc vuot
qua 200-L trong d6 ham lugng chi 1 dudi 1,1 ppm. Theo phwong 4n nay, ham luong
chi nim trong khoang tir 0,1 dén 1,1 ppm, t6t hon nita 1a tir 0,3 dén 0,5 ppm, va tét
nhét 1a tir 0,3 dén 0,45 ppm.

Ngoai viée ¢6 muc tap chat chi mong muon, ché pham c6 the bi€u hién mot

hodc nhiéu dic tinh ma 1am né dang mong muén 1 bay ion &n vao qua dudng miéng.
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Theo mdt khia canh, ché phdm ziriconi silicat ¢6 thé c6 kha ning trao ddi kali vuot
qué 2,3 meq/g, t6t hon 14 nim trong khoang tir 2,3 dén 3,5 meq/g, t6t hon nita 12 nim
trong khoang tir 3,05 dén 3,35 meq/g, va t6t nhat 1a khoang 3,2 meq/g. Theo mot
phuong 4n, 7 % hat trong ché phdm c6 dudng kinh nhd hon 3 micromet. Theo céc
phuong 4n khic nhd hon 0,5 % hat trong ché phdm c6 dudng kinh nho hon 1
micromet. T6t hon 13, ham lwong natri thép hon 12% theo khéi luong, va t5t hon nita
14 9% hoic nhd hon theo khéi lugng. Ziriconi silicat t6t hon 14 thé hién d6 thi nhiéu xa
XRD c6 hai dinh cao nhat xuat hién & x4p xi 15,5 va 28,9, v6i dinh cao nhét xuat hién
28,9, Vat licu tét hon 1a ZS-9, hodc ZS-9 trdi, c6 d6 pH nim trong khoang tir 7 dén 9
va kha ning nap kali ndm trong khoang tir 2,7 dén 3,7 mEq/g, va t6t nhét 1a x4p xi 3,5.

Sang ché con dé cap dén phwong phép ép dung ché pham ziriconi silicat trén.
Theo mdt phuong an dugc uu tién, ché phém ziriconi silicat dugc 4p dung trong

khoang thoi gian hon 5 ngay lién tuc.
MO TA VAN TAT CAC HINH VE

Fig. 1 1a hinh v& da dién thé hién cau trac cla ziriconi silicat

Na2,19ZrSi3’0109}11*2,7 ].Hzo (MW 420.7 1)

Fig. 2 thé hién hinh v& so dd ciia binh phan @ng véi mang ngan dé san xuét

ziriconi silicat.
Fig. 3 thé hién bidu dd thiét bi xtr ly duoc diing d¢ san xuat ziriconi silicat.

Fig. 4 thé hién su phéan bd kich thudc hat cta ziriconi silicat duoc diéu ché

theo Vidu 3.
Fig. 5 th hién dd thi XRD dbi véi ziriconi silicat dugc diéu ché theo Vi du 3.

MO TA CHI TIET SANG CHE
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Tac gia sang ché da phat hién ra chat hip thu sang phan tir ziriconi silicat méi
dap tng nhu cau dbi v6i ché pham sir dung kéo dai c6 twong quan tap chét thip. Ché
phim ziriconi silicat dap tmg tidu chuin ning suat ddi véi cac ché phdm ziriconi silicat
mb ta trude ddy, ma con thé hién tap chit giam, cu thé 1a chi, lam ché phim thich hop

dé sir dung kéo dai.

Tac gia sang ché da thiét ké 10 phan tmg dé san xuat quy mo 16n hon cho cac
tinh thé ZS-9 KEC cao, do tinh khiét cao. Tham khao Sang ché My sb 8,802,152;
8,808,750, va 8,877,255. Lo phan ung 200 cé cAu tric vach ngén 204 trén thanh bén
cta nd, ma két hop vé6i thiét bi khudy 201 tao ra sy ning dang ké va huyén phu cta
tinh thé trong qu4 trinh phan @ng va tao ra do tinh khiét cao, tinh thé ZS-9 KEC cao.
Fig. 2. Lo phéan tng cai tién con bao gdm 40 1am mat hoic gia nhiét dé kiém soat nhiét
d6 phan ung trong qua trinh tinh thé héa ngoai cau tric mang ngin 204. Tét hon 13 16
phan tng c6 thé tich bang it nhat 20-L, t6t hon nita la 200-L, 500-L, 2000-L, hodc
5000-L, va ndm trong khoang tir 200-L dén 30.000-L.

So dd xir Iy dé san xudt ziriconi silicat dwoc thé hién trén Fig. 3. Thém vao 10
phan Gmg ngudn silicat. Cac quy trinh trude ddy c6 kha ning san xudt ziriconi silicat
¢ dic tinh mong muén & dung qua dudng miéng sir dung natri silicat lam ngudn
silicat. Quy trinh cfing st dung dung dich NaOH 50%, nu6c va ziriconi axetat ma
duoc nap vao 16 phan tng duoc thé hién trén Fig. 3. Ciing dwoc thé hién 1 thiét bi siy
trong d6 san pham ziriconi silicat thd dugc nap vao. Ziriconi silicat dugc lam sach,
dugc proton héa va duoc lam khd trong thiét bi séy dé tao ra ziriconi silicat mong

mudn cung voi vat liéu thai cé nude.

Nhu duge ban dén dudi day trong Vi du 2, nguén silicat 1a silic dioxit keo
(Ludox®) hon 1a natri silicat. T4c gia sang ché phét hién ra rang viéc thay thé natri
silicat trong quy trinh da biét dé san xuét ziriconi silicat chat luong cao 1a khong hiéu
qua. Sang ché dua trén phat hién cta tic gia sing ché ring 16 phan tng khong nén nap
silic dioxit keo tir dAu nhung thay vao d6 nap vao natri hydroxit va nudc tron trudc.

Ngoai ra, tdc d6 rung phai ting sau khi thém silic dioxit keo trong it nhat hai muoi
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phut nhim pha huy lién két silic dioxit va thu duoc dung dich tron k§. Khia canh khac

clia quy trinh theo sang ché c6 thé dwoc hidu bang cach vién din dén Vi du 2 dudi day.

Ziriconi silicat theo sédng ché thé hién ham lugng chi du6i 1 ppm. Tét hon nita
14, ham Iugng chi nim trong khoang tir 0,1 dén 0,8 ppm, t6t hon nita 1a tix 0,3 dén 0,6
ppm, v t6t nhit 14 tir 0,3 dén 0,45 ppm. Theo mot phuong 4n, ham lwong chi 1a 0,38
ppm.

Vi DU THUC HIEN SANG CHE
Vidusosanh 1
Tinh thé ZS-9 kha ning cao dugc diéu ché theo cac vi du dai dién dudi day.

Céc chit phan tng duoc diéu ché nhu sau. Binh thot ¢d Morton 22-L duoc
trang bi thiét bi khuéy & trén, cip nhiét dién, va phéu thém cin bﬁng. Binh thét ¢
duoc nap nude khir ion (8.600 g, 477,37 mol). Bit dau khudy & x4p xi 145-150 rpm va
natri hydroxit (661,0 g, 16,53 mol NaOH, 8,26 mol Na,0) duogc thém vao binh thét cd.
Céc ham luong trong binh thét ¢b téa nhiét tir 24 °C dén 40 °C trong khoang thdi gian
3 phut do natri hydroxit duge hoa tan. Dung dich dugc khudy trong mét gid dé cho
phép giam toa nhiét ban dau. Dung dich natri silicat (5,017 g, 22,53 mol SO2, 8,67
mol Na,O) duoc thém vao. Natri silicat dugc mua tir Sigma-Aldrich. Thém vao dung
dich nay, bang phéu thém, dung dich ziriconi axetat (2.080 g, 3,76 mol ZrO,) trong 30
phit. Huyén pht thu duge dwoc khudy thém 30 phut.

Hon hop duge chuyén sang binh ap sudt 5-G Parr Model 4555 vdi sy tro giup
ctia nude khir ion (500g, 27,75 mol). Lo phan tng duge lip cudn lam mat ¢é ciu hinh
xo4n d tao ra céu tric gidng mang ngan trong 10 phan tng lién ké thiét bi khudy.
Cudn lam mét khong duge nap dich trao ddi nhiét do né duge dung trong phéan g

nay chi dé tao thanh cau triic gidng mang ngan lién ké thiét bi khudy.
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Binh dugc bit kin va hdn hop phan tmg duge khudy & xap xi 230-235 rpm va
dugc gia nhiét tir 21 °C dén 140-145 °C trong 7,5 gid va gitt & 140-145 °C trong 10,5
gid, sau d6 gia nhiét dén 210-215 °C trong 6,5 gid trong d6 thu duoc ap sudt tdi da
bang 295-300 psi, sau d6 giit & 210-215 °C trong 4 1,5 gio. Tiép theo, 10 phan ung
duoc 1am ngudi dén 45 °C trong khoang thoi gian 4,5 gid. Chit rin mau trang thu
duoc duoc loc véi sy trg gitp cia nude khir ion (1,0 KG). Chét rin dugc rua béng
nuéce khtt ion (40 L) d&én khi d6 pH ctia phan loc tach rira nho hon 11 (10,54). Phan dai
dién ctia banh w6t duge 1am kho trong chan khong (25 inch Hg) qua dém & 100 °C dé
tao ra 1.376 g (87,1%) ZS-9 1a chit rdn mau tring.

Nhu dugc ban dén trong 152 sang ché ctia tac gia, cAu hinh 10 phan tmg cu thé
va cac diéu kién xtr Iy ctia Vi du nay chimg minh ring c6 thé thu duoc ziriconi silicat
nang sudt cao hon. Vi du, dat dwoc nang suét ndm trong khoang tir 3,8-3,9 meq/g so

v6i cdc quy trinh c6 trude ma chi dat ning suat nim trong khoang 1,7-2,3 meq/g.

Tuy nhién, tac gia séng ché phat hién ra ring vat liéu duoc san xuét theo Vi du
niy thé hién ham luong chi bing 0,6 ppm. Ham lwong chi dugc xac dinh st dung
phuong phap phd khdi lwong plasma cam ung (Inductively Coupled Plasma — Mass
Spectrometry - ICP-MS). Cac miu duoc diéu ché vdi phan ¢ khéi lugng 0,1 g tron
v61 0,5 mL hydrofluoric axit, 2 mL nitric axit, 1 mL hydrochloric axit, va 1 mL nudc
tinh khiét. Mau dugc tw hoai str dung hé 16 vi séng binh déng kin & t6i da 200°C dén
khi vat liéu xuit hién hoa tan. Sau khi lam ngudi, dung dich chuin bén trong dugc

thém vao va pha lodng véi nudce tinh khiét thanh 50 g dung dich tao ra cho ICP-MS.

Phan gép chinh cua chi vao san pham ziriconi silicat dén tir cac chat phan Ung
ziriconi axetat va natri silicat. Vi du nay minh hoa rang ngay ca khi vat li€u cap phan
Ung (natri silicat, ziriconi axetat) dugc dung lam chat phan ing, mtc chi ¢6 thé vuot

qud murc chap nhan dugc.

Vidu?2

-10-
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Vi du nay minh hoa vi€c san Xuét ziriconi silicat tir phan mg natri silicat va
ziriconi axetat trong 10 phan tmg 500-L. Natri silicat (148,8 kg) va nudc (100,1 kg)
duoc thém vao 10 phan tmg 500-L va dwoc khudy & tc do 200 rpm. Natri hydroxit
(37,7 kg) dugc thém va nude con lai (100,2 kg) dugc thém. Téc do rung ha xubng 80
rpm va ziriconi axetat (62,0 kg) duogc thém cung véi nuée (49,4 kg) va 10 phan tmg
duoc dé tron trong 25-35 phut. Lo phan tmg dugc gia nhiét dé& phan mg céc vat liéu
210 + 5°C trong > 48 gid & 140 rpm. V4t li¢u tao thanh dugc proton hda dén d6 pH

ndm trong khoang tir 4,75 dén 5,25 va dugc 1am kho dén ham lugng 4m bang < 5,0%.

Ché pham c6 thé tich c6 trong lugng trung binh bang 21,8 micromet va bé mit
cé trong luong trung binh bang 13,56 micromet. V4t liéu chira nho hon 0,05% thé tich
ctia né dudi 1 micromet, va nhd hon 1,41% dudi 3 micromet. Vat li€u thu duogc thé
hién dd thi XRD dic tinh dbi véi ZS-9. C6 céc mirc khdng phat hién dugc clia ZS-8
nhu duoc thé hién boi viée khdng xac nhan nim trong khoang tir 5-10 2-theta. Nhu
dugc mo ta trong cac sang ché trudc day cta tac gia sang ché, vat liéu nay c6 luong
hat min giam va khong c6 dang tan dugc cta ziriconi silicat (ZS-8) thich hop dung qua

duong miéng, vi du trong diéu tri su tang kali huyét.

Tuy nhién, tac gia sang ché phat hién ra rang vét lidu tao ra theo vi du nay thé
hién céc mic chi trén muc thich hop cho liéu can thiét cua thudc. Tham khao Bang 2
dudi day. Cu thé 13, san phim tao thanh dugc thiy 1a c6 muc chi bang 1,0 ppm. Déng
gop chinh cta chi vao san phdm ziriconi silicat dén tir cac chit phan tmg ziriconi
axetat (0,28 ppm) va natri silicat (0,38 ppm). Céc dang ctia ziriconi axetat c6 muc chi
thdp hon khong ¢6 & quy md thuong mai. Méc du cdc dang khac cta silicat, silic dioxit
keo, duoc théy 12 ¢6 muc chi khong phat hién duge, silic dioxit keo khdng thich hop
trong quy trinh trén cho phan Umg véi ziriconi axetat dé tao thanh ziriconi silicat. Tac
gia sang ché phét hién ra rang mic chi trong thanh phdm c6 xu huéng cao hon khi
muc chi trong cac chit phan ing khong dugc kidm soat, ma c6 thé 1a trudng hop voi

nha cung cip 16n clia cac chét phan tmg nay. Cac mirc chi twong tu trén th tw béng 1-
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1,1 ppm dugc quan sat khi phan tng duge thuc hién & quy mé bing 200-L va 500-L
thé tich 10 phan tmg.

Vidu3

Vi du ndy minh hoa viéc san xuét ziriconi silicat tir phéan tng cua silic dioxit
keo va ziriconi axetat trong 16 phan tmg 500-L. T4c gia sang ché phat hién ra ring dé
cho silic dioxit keo phan Umg véi ziriconi axetat, quy trinh phai bao gdém cac budc bd
sung va cic tc d6 rung khac nhau. Vi du, quy trinh silic dioxit keo cin budc rung ting
(200 rpm) trong > 20 phut dé phd v& lién két silic dioxit va thu dwoc dung dich tron
k§. Téc gia sang ché phat hién ra ring thong qua quy trinh nay mirc chi ¢6 thé ha thap
dusi 1 ppm, va nhu dugc thé hién dudi ddy c6 thé ha thp dén 0,38 ppm trong 10 phan
ung 500-L.

Natri hydroxit (97,2 kg) dugc trén voi 84,5 kg nude va duge rung & 150 rpm
trong khi 108,8 kg silic dioxit keo (Ludox®) dugc thém. Tiép tuc rung cing tc do
trong khi 10,5 kg nudc duge dung dé loai silic dioxit keo khoi dong nap vao 1o phéan
tng. Khi silic dioxit keo dugc nap vao 16 phan tng, ting rung dén 200 rpm trong it
nhat 20 phit dé ph4 v& lién két silic dioxit va thu duoc dung dich tron k§. Giam rung
dén 100 rpm trong khi thém 52,9 kg nudce bd sung, va sau do6 ting dén 200 rpm trong it

nhét nim phut nira.

Sau d6 giam rung dén 150 rpm trong khi thém 81,0 kg ziriconi axetat trong
khoang thoi gian xap xi 30 phut. Thém nude (62,8 kg) va tiép tuc khudy trong khoang
30 phut trude khi gia nhiét.

Lo phan ung dugc gia nhiét dén 210°C nhanh nhét ¢6 thé trong khi tron & 150
rpm. Lo phan tng duoc gilt & 210 + 5°C trong it nhét 36 gid. Khi hoan thanh, vat liéu
dugc proton hda hai 1an dén do pH nam trong khoang tir 4,75 dén 5,25. Vat liéu duoc

1am khé dén ham lugng 4m nho hon 5% bing c4ch gia nhiét & 160°C trong 30 phu.

-12-



33204

Su phéan bd kich thudc hat cua ziriconi silicat thu duoc duge diéu ché theo vi
du nay duoc thé hién trén Fig. 4. Ché phém thé hién su phéan b kich thuéc hat bang
khoang 2% dudi 3 micromet. DS thi XRD thé hién cac dic diém ddi véi ZS-9, bao
gém dinh cao nhét kéo xuit hién & xép xi 15,5 va 28,9, véi dinh cao nhit xuét hién &
xp xi 28,9. C6 cac mirc khong phat hién duoc ctia ZS-8 nhu dugc thé hién boi viée
khong xac nhan nim trong khoang tir 5-10 2-theta. Tham khao Fig. 5. Ziriconi silicat
thu dugc 1a bot chdy tu do mau tréng co ban khong chira can va vun. Phd FTIR thé
hién dai & x4p xi 799 va 917 cm™ ma thdng nhét véi 16 dugc chdp nhan trudc day. Phd
FTIR thich hop duoc thé hién trong cic sang ché trudc ddy cla tic gia sang ché. Do
pH cua vat li€u tao thanh 1a 9. Kha ning tai kali do dugc 1a 3,5 mEq/g. Ham luong
ziriconi 1a khoang 21,7%, ham luong silicon xp xi 17%, va ham lugng natri x4p xi

7,3%. Ham lwong 4m ctia thanh pham 13 5%.

Mirc chi trong thanh phim duoc san xuit bing quy trinh trén st dung silic

dioxit keo 12 0,38 ppm, 1 murc thich hop dé dung dai han ché pham nay.

Cac phuong 4n va sir dung khéc clia sang ché s& rd rang ddi voi ngudi co hiéu
biét trung binh trong 1inh vyuc tir viéc xem xét ban md ta va thuc hanh sing ché dugc
boc 16 & day. Tét ca cac vién din duoc ndu & day, bao gOm tat ca sang ché va don sang
ché ctia My va nudc ngoai, dugc két hop cu thé va toan bd vao ddy bang cach vién
dan. Can x4c dinh réng ban md ta va cac vi du chi nhdm muc dich minh hoa, véi pham

vi chinh ctia sdng ché dugc xé4c dinh bdi cac yéu cau bao hd dudi day.
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Béang phéan tich 2
Quy trinh 500-L w/ NaAc — Vi Vidu3
du?2
Tidu chuan | Ziriconi Natri Ziriconi | Ziriconi Silic Ziriconi
chipnhin | Axetat Silicat Silicat Axetat dioxit Silicat
(ppm) keo
Asen 1,5 Khoéng Khong | Khong Khoéng 0,06 Khoéng
xé4c dinh | x4c dinh | x4c dinh | x4c dinh xé&c dinh
Catmi 0,5 0,05 Khoéng | Khong 0,05 Khong | Khong
xac dinh | xé4c dinh xéac dinh | x4c dinh
Dong 300 Khong 0,09 0,57 0,05 0,08 0,19
xac dinh
Iridi 10 Khoéng Khong | Khong Khong | Khong | Khong
xac dinh | xac dinh | xac dinh | x4c dinh | x4c dinh | x4c dinh
Chi 0,5 0,28 0,38 1,00 0,13 Khong 0,38
xac dinh
Thuy 3 Khoéng Khéng | Khong Khéng | Khong | Khong
ngan xé4c dinh | x4c dinh | xac dinh | xac dinh | x4c dinh | xac dinh
Molypd 300 0,45 0,37 0,46 0,42 Khong 1,2
en xac dinh
Niken 20 Khoéng Khoéng 2,79 Khong | Khong 2,56
xdc dinh | xac dinh xac dinh | xac dinh
Paladi 10 Khoéng Khéng | Khong Khong | Khoéng | Khong
x4c dinh | x&c dinh | xac dinh | xac dinh | x4c dinh | x4c dinh
Platin 10 Khoéng Khong | Khong Khong | Khong | Khong
x4dc dinh | x&c dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh
Rodi 10 Khoéng Khéng | Khong Khong | Khong | Khong
xdc dinh | x4c dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh
Ruteni 10 Khoéng Khoéng | Khoéng Khéng | Khong | Khong
xdc dinh | x4c dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh
Vanadi 10 Khoéng Khoéng | Khong Khong 0,33 Khong
xac dinh | xac dinh | xac dinh | xac dinh xac dinh
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YEU CAUBAO HO
1. Ché pham trao ddi cation chira ziriconi silicat c6 cong thuc (I):
AM,Zr,S1,GeyOr, (1)
trong do:

A 12 ion kali, ion natri, ion rubidi, ion xesi, ion canxi, ion magie, ion hydroni

hodc hén hop ctia chiing,

M it nhat 1a mdt kim loai khung, trong d6 kim loai khung 13 hafni (4+), thiéc
(4+), niobi (5+), titan (4+), xeri (4+), germani (4+), prasecodym (4+), tecbi (4+) hoiic
hdn hop ctia chiing,
"p" ¢6 gia tri nim trong khoang tir khoang 1 dén khoang 20,
"x" ¢4 gia tri ndm trong khoang tir 0 dén nhé hon 1,
"n" ¢6 gi tri ndm trong khoang tir khoang 0 dén khoang 12,
"y" ¢6 gié tri nam trong khoang tir 0 dén khoang 12,
"m" c6 gié tri nim trong khoang tir khoang 3 dén khoang 36 va 1 <n+y <12,
trong d6 ché phdm thé hién ham lugng chi dudi 0,6 ppm.
2. Ché phidm theo diém 1, trong d6 ham Iuogng chi nim trong khoang tir 0,1 dén
0,5 ppm.
3. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ham lwong chi ndm trong khoang tir 0,3 dén
0,5 ppm. ppm.
4. Ché pham theo diém 1, trong d6 ham lwong chi ndm trong khoang tir 0,3 dén
0,45 ppm.

5. Ché phim theo diém 1, trong d6 ché phAm nay chita it hon 7% hat c6 dudng

kinh nhé hon 3 micromet.
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6. Ché pham theo diém 3, trong d6 ché phim nay chira it hon 0,5% hat c6 dudng
kinh nho hon 1 micromet.

7. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ché phdm nay chura it hon 7% hat cé duong

kinh nho6 hon 3 micromet, va ham luong natri 1a dudi 12%.

8. Chéphim theo diém 1, trong d6 ché phim nay chira it hon 7% hat c6 dudng

kinh nho hon 3 micromet, va ham luong natri 12 9% hodc it hon.
9. Ché phdm theo diém 1, trong d6 d6 pH ndm trong khoang tir 7 dén 9.

10.  Ché phim theo diém 1, trong d6 kha ning nap kali ndm trong khoang tir 2,7 dén
3,7 mEq/g.

11.  Ché phim theo diém 1, trong d6 kha ning nap kali 1a x4p xi 3,5.

12.  Ché pham theo diém 1, trong d6 ché phim nay chua it hon 3% hat c6 dudng
kinh nho hon 3 micromet.

13.  Ché phdm theo diém 1, trong d6 ziriconi silicat chu yéu 1a ZS-9.

14.  Ché phim theo diém 1, trong d6 ziriconi silicat chi yéu 1a ZS-9 va kha nang

nap kali ndm trong khoang tir 2,7 dén 3,7 mEq/g.

15.  Ché phim trao ddi cation chira ziriconi silicat c6 cong thirc (I):
A M, Zr,,Si,Ge,Op, (1)

trong do:

A la ion kali, ion natri, ion rubidi, ion xesi, ion canxi, ion magie, ion hydroni
hozc hdn hop ctia ching,

M it nhit 12 mot kim loai khung, trong d6 kim loai khung 1a hafni (4+), thiéc
(4+), niobi (5+), titan (4+), xeri (4+), germani (4+), praseodym (4+), tecbi (4+) hodc
hdn hop ciia ching,

n.n

co gié tri nam trong khoang tir khoang 1 dén khoang 20,
1 & &

"x" ¢6 gia tri ndm trong khoang tir 0 dén nho6 hon 1,
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"n" ¢6 gid tri ndm trong khoang tir khoang 0 dén khoang 12,
"y" ¢6 gia tri nim trong khoang tir 0 dén khoang 12,
"m" c¢6 gié tri ndm trong khoang tir khoang 3 dén khoang 36 va 1 <n + y <12,

trong d6 ziriconi silicat cht yéu 1a ZS-9 va ¢6 ham luong chi nim trong khoang tir 0,1

dén dusi 0,6 ppm, va kha nang nap kali ndm trong khoang tir 2,7 dén 3,7 mEq/g.

16.  Ché pham theo diém 15, trong d6 ham lugng chi ndm trong khoang tir 0,3 dén
0,45 ppm.

17.  Ché phdm theo diém 15, trong d6 ché phAm nay chita it hon 7% hat 6 duong
kinh nhé hon 3 micromet.

18.  Ché phdm theo diém 17, trong d6 ché phim nay chita it hon 0,5% hat c6 duong
kinh nho hon 1 micromet.

19.  Ché phdm theo diém 15, trong d6 ché phim nay chira it hon 7% hat c6 duong

kinh nho hon 3 micromet, va ham lugng natri 1a dudi 12%.

20.  Ché pham theo diém 15, trong d6 ché phim nay chira it hon 7% hat c6 duong

kinh nhd hon 3 micromet, va ham lugng natri 1a 9% hodc it hon.

21.  Ché pham theo diém 15, trong d6 do pH ndm trong khoang tir 7 dén 9.
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Thi = ZeD3 {ocd), Sang = SiD; (ba), Cation khéng duge thé hign

Hind 1
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