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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap phap san xudt silic dioxit vo dinh hinh tir tro vo

trau bao gdm viéc xir Iy nguyén liéu thd 4m ty nhién trong 16 phan tmg hdn hop nudce - khi

hodc oxy cung vo1 vi¢e thu nhan nhién liéu khi hoa, va loai trir cac dinh nhiéu xa silic tinh
thé khoi tro vo trdu trén mé hinh nhiu xa roi loai bo tap chit va cac hat két tu lon trong
thiét bi tach phun khi, san pham di qua thiét bi xir Iy axit va dugc rira lai bang nudc tinh
khiét. San pham v6 dinh hinh thu duoc bang phuong phap theo sang ché 1a silic dioxit vo
dinh hinh c¢6 mau tring tuyét & dang 14 mong kich thudc ¢& nanomet dugc két hop theo
nhiéu cach khac nhau b&i mot trong nhidu mat cia chung, voi kich thudc cua hat nam
trong khoang tir 2 pum - 12 um voi kha nang tiép tuc tich tu tinh dién dugc dac trung bdi sy
thoat 4m tir 2% - 8% trong luong ¢ 105 °C, va hao hut trong lugng tir 4% -14% & 1000 °C,

pH cua huyén phu bang 5,5 - 8 va thanh phan SiO, trong san pham d6t chay trén 99,99%

trong luong, va thanh phr:in kim loai nang va clorua & dudi gidi han phat hién trén di¢n tich

bé mit 180-360 m2/g.
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Linh vie k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phép xir Iy chét thai trong san xuét laa gao bang hé
thong tw dong dé thu dugc san phim vo dinh hinh d¢ tinh khiét cao lam nguyén liéu cho

céc san phdm cao su va nganh cong nghiép 16p xe.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Hién nay, cdc nguyén li¢u tu nhién tai ché an toan cho méi truong dang ngay
cang dugc quan tdm de xir ly tiép theo va thu nhén cdc san pham quan trong cho cic tng

dung cong nghiép.

V6 trdu (RH) ciing nhu san phim xi Iy nhiét oxy héa ctia né - tro vé triu (RHA)
- ¢6 nhu ciu cao trong cong nghi€p do thanh phan cta ching c¢6 chira mot lugng 16n
silic dioxit & dang v6 dinh hinh. Cu thé hon 14 nhu ciu caa nganh cong nghiép luyén
kim va xay dung ddi véi silic dioxit vd dinh hinh. Silic dioxit vo dinh hinh thich hop
1am ngudn cung cép silic cho nganh luyén kim ciing nhu mdt s6 chit hiru co quan trong

khac nhu fufuran, xylit, dau gao, phytin, v.v..

Ban thén silic dioxit (SD) d9 tinh khiét cao 1a san pham c6 nguén gbc tir RHA
duoc st dung rong rdi lam thanh phan ciia nguyén liéu cao su cong nghiép, chit hip
hi€u qué cho cic sdn pham dugc va chat don cho céc san phdm son va vecni, san pham

hoa hoc, xir Iy nuéc, hodc phu gia cho nganh cong nghiép m§ phim.

Trong k¥ thuét hién nay, phuong phap da dugc biét dén dé sén xuét silic dioxit
v dinh hinh tlr vo triu 13 phuong phap cacbon héa va khir oxy héa v triu, hon nita,
trude khi cacbon héa, vé triu dugce rira sach bang nuéc va/hodc axit vo co sau d6 qua
trinh cacbon héa dugc thyc hién & 120 °C - 500 °C, sau d6 tro duoc nghién va duoc dua
vao bude khir oxy héa dudi diéu kién tAng s6i & 500 °C - 800 °C (xem séng ché Nga
RU2061656, chi s6 phan loai C01B33/12, ngdy cong bb 10/06/1996). Han ché cia

phwong phép nay 1 san phdm khong dat duoc mirc do tinh khiét mong mudn, thiéu
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phuong tién ty déng doc 1ap dé thuc hién phuong phép, do d6 han ché kha ning tmg

dung trong cong nghi¢p mot cach hiéu qua.

Giai phap ky thuét gin gidng véi sang ché 12 phuong phép san xuit silic dioxit
v6 dinh hinh tir tro v triu (xem sang ché Nga RU2592533, chi s6 phan loai CO1B33/12,
ngdy cong bd 20/07/2016) bao gém viée xir Iy nguyén liéu thd 4m tu nhién trong thiing
phan mg oxy hoic hdn hop khi-nudc ciing véi viéc thu nhan nhién liéu khi hoa, va loai
trir cac dinh nhidu xa silic tinh th8 khoi RHA trén mé hinh nhidu xa rdi loai b tap chit
va c4c hat két tu 16n trong thiét bi tach phun khi, san pham di qua thiét bi xir ly axit va
duoc rira lai bing nude tinh khiét. Phuong phap nay khong phai 1a céng nghé it chét thai
phd dung & tach tap chét, thanh phin cacbon, mudi khoang, oxit va hydroxit ctia chiing,

din dén viéc khong thé thay ddi dwoc tinh cht bé mit ctia san pham.
Ban chit ky thuit ciia sing ché

Do d6, muc tiéu ctia sang ché 1a khic phuc nhitng han ché k¥ thuét néu trén dong
thoi mé rong pham vi ciia cdc phuong tién k¥ thudt. K§ thudt theo sang ché dam bao
phuong phap san xuét linh hoat va loai bé sy phu thudc vao khu vuc trdng lua gao va
phuong phap san xuit RHA. Phuong phap da duogc kiém tra d6i véi RH thu duge tir Ia
gao dugc tréng & khu vuc Krasnodar, Adygea, AnDPova Trung Quéc.

Pé dat duge muc tidu trén, sang ché dé xuit phuong phap san xuét silic dioxit vo
dinh hinh tir v6 trdu bao gdm viéc xtt Iy nguyén liéu thd 4m ty nhién trong 16 phan tng
hdn hop nuée - khi hodic oxy cling véi viéc thu nhan nhién liéu khi héa, va loai trir cac
dinh nhiéu xa silic tinh thé khéi RHA trén mé hinh nhiéu xa rdi loai bo tap chét va cac
hat két tu 16n trong thiét bi tich phun khi, san phim di qua thiét bi xi 1y axit va dugc
rira lai bang nuée tinh khiét, thiét bi xr Iy axit dwgc tao thanh cung vé&i cac bo khoi dong
co hoc va duge van hanh & ché d6 ban tu dong trong khi thuc hién nhiéu chu ky rira sdn
phim khé, hon nita, sau khi rira bing nudc dén pH trung tinh & cung thiét bi, san phdm
dugc dua vao mo-dun xt Iy kiém, dung dich KOH ¢6 ndng d6 thich hop dugc bd sung
vao RHA dugc 1am 4m va xt Iy rdi duge dua vao xit Iy nhiét cung véi tdc dong co hoc
va siéu 4m cho dén khi hoa tan hoan toan phén ¢0 chira silic cia RHA, hon nita, cacbon
con lai dugc hoat héa b%lng cach cho hép thu mot luong du kim loai va dung dich kiém

thu dugc trong mo-dun thity phén, axit vo co duge bd sung & nhiét do phong dudi didu
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kién hoat héa manh, hdn hop phan ting duge 1am néng va duge lam giam pH dén murc
trung tinh tir d6 lam xuét hién két tia dang x6p hodc dang thach mau tring, roi duge gia
héa & diéu kién d6 4m va nhiét do ¢o kiém so4t trong it nhét 10 gio, tiép doé duge ly tam,
dugc tach khoi dung dich va duoc rira bing nudce cit dén gia tri pH trung tinh, cin dugc
tao huyén phii duoc siy kho & 130 °C trong vong tir 10 gior -15 giod. Cin c6 thé duoc tao
thanh dang huyén phi trong etanol. San pham vo dinh hinh thu dugc theo phwong phép
ctia sang ché 1a silic vo dinh hinh c6 mau tring tuyét & dang 14 méng kich thuée c&
nanomet dugc két hop theo nhidu cach khac nhau béi mot trong nhiéu mit cta ching,
v6i kich thudc cua loai hat nhu vay nim trong khoang tir 2 pm -12 pm véi kha ning
tiép tuc tich tu tinh dién dugc ddc trung béi su thoat am tir 2% - 8% trong luong & 105
°C, va hao hut trong lwong tir 4% - 14% & 1000 °C, pH ctia huyén phit bang 5,5 - 8 va
thanh phén SiO, trong sin phim ddt chay trén 99,99% trong lugng, va thanh phan kim

loai ndng va clorua & dudi gidi han phét hién trén dién tich bé mat tir 180 - 360 m?/g.
M3 ta chi tiét sang ché

Nguyén liéu tho 1a RHA 4m tu nhién thu duge thong qua qué trinh xir Iy RH
trong 16 phan tng hdn hop nuéce - khi hoic oxy dé thu dugc nhién liéu khi héa. Tiéu
chuén RHA phu hop dé san xuit silic dioxit 12 khong xuat hién cuc dai nhiéu xa silic
tinh thé manh trén mé hinh nhiéu xa RHA.

Pé thu duoc silic dioxit, RHA duoc ché bién thanh san phim thuong mai héa &
hé thdng mo6-dun bao gdm két nap, bd tach khi, thiét bj xir 1y axit va rira, bd phan xir ly

kiém, thiét bi thuy phan, may ly tAm, thiét bj sdy, va két tiép nhan.

0 giai doan dau tién, RHA dugc loai bo tap chét va céac chat két tu kich thude 16n

trong bo tach bom khi theo tiéu chuin thuong mai.

O giai doan tiép theo, san phém dugc ty dong nap vao thiét bi xi ly axit, dugc
dua vao binh 1am bing vét lidu tro v6i axit hitu co, téi thiéu hai cip binh duoc sir dung
tuong tmg dé nap va nap lai axit va nu6c. Cip binh con lai dong vai trd 13 binh phan
ting xir Iy RHA kin. Céc binh dugc ndi kin vé6i dng tro dé dan axit, pha long dugc bom
béi bom chiu héa chat. Hiéu suét cua may bom, chiéu cao hut cta bom, duong kinh 6ng,

thé tich san pham 16ng, kich thudc binh va thiét bj twong quan v6i nhau. Hé thdng duoc

-4-



33664

trang bi cac bd khdi dong va van hanh co khi & ché dd ban ty dong trong khi thuc hién

quy trinh rira sdn phim kho it nhét ba lan.

Sau khi rira v& gié tri pH trung tinh bing nuéc, san phim dwa vao md-dun xit ly
ki®m trong ciing hé thdng, c6 thiét k& twong tw nhu thiét bi xit ly axit, nhung dugc lam
bﬁng vat liéu chiu kiém va c6 nhiéu hoat chét siéu am trong céc binh. Hon nita, dung
dich KOH ¢6 ndng d6 phit hop duge bd sung vao RHA da duge 1am 4m va xir Iy rdi tiép
d6 dugc dua vao xtr ly nhiét ciing véi hoat hoa siéu 4m va co hoc trong thoi gian da
dugc tinh toan. Trong khi do, phe“m chira silic RHA dugc hoa tan hoan toan, va cacbon
con lai dugce hoat héa trong khi hép thu can kim loai. San phém sau X0 ly nhiét dugc rua
bing nudc dé thu dugc san phim thuong mai c6 gia tri. Pé két ta silic dioxit c6 dic
tinh bé mit thay dbi véi dung dich kiém thu dugc trong cling md-dun thily phén, axit vo
co duge bd sung & nhiét 6 phong va nhiéu tic dong khic nhau. Hon hop phéan g dugc
1am n6éng ddng thoi gidm tir tir pH, qué trinh can dugc giam st va thay doi tbc do lién
tuc. Khi pH gan trung tinh, két taa tring dang xp va dang thach xuét hién. Pic tinh bé
mat silic dioxit dugc thay ddi thong qua su thay d6i pH thity phén va thoi gian 1am gia
hoa gel. Tuy thudc vao dién tich bé mit cin thiét va sé lugng cac nhém silanol/siloxan
bé miit ma axit dugc bd sung timg dot cho dén khi dat duoc gia tri pH can thiét, va hdn
hop phén tmg tiép tuc dugc 1am néng bing tac dong siéu 4m trong dung dich hodc bing
cach din séng chim (thy thudc vao dic tinh can thiét) cho dén khi hoan thanh quy trinh.
Két tia duge lam gia hoa & didu kién do 4m va nhiét d6 dugc kiém soat va co thé st
dung si€u am trong it nhét 10 gio, sau d6 san phém duogc ly tdm, dugc tach khoi dung
dich va dugc rira bang nude cit &én pH trung tinh. Cin dugce tao huyén phi, cu thé 13
trong etanol va dugc siy kho & 130 °C trong vong tir 10 gior -15 gid, dugc déng gbi trong
hdp han kin.

San phdm c¢6 mau tring tuyét; hinh thai dang hat 13 cic 14 méng kich thude
nanomet duoc két hop v6i nhau theo nhiéu cach khac nhau bdi mot trong nhiéu mit coa
chiing, véi kich thude hat nim trong khoang tir 2 pm - 12um va c6 thé tich tu tinh dién.
Do 4m thit thoat & 105 °C tir 2% - 8% trong lwgng, va hao hut trong lugng tir 4% - 14%
& 1000 °C, pH ctia huyén phi1 bing 5,5 - 8 va thanh phin SiO; trong san phdm bt chay
trén 99,99% trong lugng, thanh phén kim loai ndng va clorua & dudi giéi han phat hién

trén dién tich bé mit tir 180 - 360 m%/g.
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Do do, tuy thudc vao ché d6 van hanh thiét bi xtr ly kiém, san phém bé mit hoat
tinh c6 thé thu duoc ¢6 kich thudc hat, hinh thai va mat do thay dbi. Cac thong sb quyét
dinh hoat tinh héa hoc, dd phan tén, kha ning phén tan, 6 4m va kha ning hip thu dau

ciing nhu tinh chit ma sét cta silic dioxit.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap san xuét silic dioxit vo dinh hinh tir tro vé trdu (RHA) bao gém
viéc xtr Iy nguyén liéu thé 4m ty nhién trong 10 phan tmg hdn hgp nuéc — khi hoic oxy
cling véi viée thu nhan nhién liéu khi hoéa, va loai trir cac dinh nhiéu xa silic tinh thé
khéi RHA trén mé hinh nhidu xa rdi tach ra khéi tap chét va cac hat két tu 16n trong thiét
bi tdch phun khi, san phém di qua thiét bi xar ly axit va dugc rira lai bﬁng nude tinh khiét,
dic trung & chd, thiét bi xir ly axit dugc tao thanh cing véi cac bo khéi dong co hoc va
duoc van hanh & ché do ban ty dong trong khi thue hién nhidu chu ky rira san phim,
hon nita, sau khi rtra bing nu6c dén pH trung tinh & ciing thiét bi, san phdm dugc dua
vao md-dun xi 1y kiém, dung dich KOH c6 ndéng d6 thich hop duoc bd sung vaio RHA
duoc 1am 4m va xir Iy rdi dugc dua vao xir Iy nhiét ciing véi tic dong co hoc va siéu 4m
cho dén khi hoa tan hoan toan phén c6 chira silic cia RHA, hon nita, lugng cacbon con
lai dugc hoat hoa béng cach cho hép phu mot luong du kim loai va dung dich kiém thu
dugc trong mo-dun thily phan, axit vo co dugc bd sung & nhiét do phong dudi didu kién
hoat héa manh, hdn hop phan Gng duogc 1am néng va duge 1am giam dan pH dén murc
trung tinh tir d6 lam xudt hién két tua dang xép hodc dang thach mau tréng, roi dugc gia
héa & diéu kién d6 4m va nhiét do co6 kiém soat trong it nhét 10 gio, tiép d6 két tha dugc
ly tAm, dugc tach khoi dung dich va duge rira bing nudc cit dén gia tri pH trung tinh,

cin duge tao huyén phi dugc siy kho & 130 °C trong vong tir 10 gid - 15 gid.

2. Phuong phap theo diém 1, khac biét & chd, cin duoc tao huyén phi trong

etanol.

3. San phdm vé dinh hinh thu dwoc biang phuwong phép theo diém 1, trong do san
phim nay 14 silic dioxit vo dinh hinh ¢6 mau tring tuyét & dang 14 méng kich thudce co
nanomet duge két hop theo nhiéu cach khac nhau bdi mot trong nhidu mat cia ching,
v6i kich thu6c clia hat ndm trong khoang tir 2 pm -12 pm véi kha ning tiép tuc tich tu
tinh dién dugc ddc trung béi sy thoat Am tir 2% - 8% trong lugng & 105 °C, va hao hut
trong luong tir 4% - 14% & 1000 °C, pH cia huyén phi bang 5,5 - 8 va thanh phin SiO,
trong san phim dbt chay trén 99,99% trong lwong, va thanh phan kim loai niing va clorua

& dudi gidgi han phat hién trén dién tich bé mat 180 - 360 m?/ g.





