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(57) Sang ché dé cap dén chat hap phu duoc tao ra tir sit hydroxit va co ty 1& hip phu va
hiéu suit hip phu cao hon chit hip phu hién cé.

Hat hap phu theo sang ché chira sat hydroxit 1a thanh phan chinh, trong d6 16n hon hoic
bang 90% thé tich hat dugc cu thanh tir tinh thé dang hat c6 kich c& hat tinh thé nhé hon
hoac bﬁng 20 nm hodc tinh thé dang cdt co chiéu rong nho hon hoac bing 10 nm va chiéu
dai nho hon hodc bang 30 nm va hat niy c6 dién tich bé mit riéng do bang BET 16n hon
hodc bang 250 m2/g. Hat hip phu ¢ trén dugc tao ra bang phuong phap bao gém budc tao
ra sit hydroxit bang cach bd sung bazo duoc ky hiéu 12 YOH (trong d6 Y 1a nguyén tir
hodc nhom nguyén tir hoa tri mot) vao dung dich chura it nhat mot hop chét duoc chon tir
cac hop chét sit héa tri ba duoc ky hiéu 1a FeX; (trong d6 X la nguyén tir hogc nhom
nguyén tir hoa tri mét khac OH) trong khi dleu chinh d6 pH nam trong khoang tir pH bing
3 dén pH bang 6, trong d6 dung dich nay co tong nong do ctia FeX5, YOH va cac chat dién
phan khac 16n hon hodc bang 10% khdi luong & bude hoan thanh.
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Linh vuc ky thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén chét hap phu chira sat hydroxit 12 thanh phén chinh.
Tinh trang k§y thu:fit ciia sang ché

D& tinh sach céc loai nu6c thai khac nhau béng cach loai bd céc chét c6 hai ddi
vGi moi trudong va co thé con ngudi, hodc dé thu dugc cac chét hitu ich nhu kim loai
hiém, viéc nghién ctu chu dong dang dugc thuc hién dbi v6i cac chat hép phuy,
phuong phap hép phu bing cach st dung chét hip phu, phuwong phap giai hép va thu
hdi nguyén lidu duge hép phy, v.v.

Vi du, phospho 1a thanh phén thiét yéu ctia phan bén va quan trong trong cong
nghiép hoa chét, nhung Nhat Ban gén nhu hoan toan phu thudc vao viéc nhip khéu
héa chét nay. Tuy nhién, lugng 16n phospho trong nuéc thai gy ra sy phi dudng, va
do d6 viéc xa nudce thai nhu viy gy bét lgi cho méi trudng. D& giai quyét tit ca cac
vAn d& néu trén, phai chu ¥ loai bé va thu hdi cic hop chat phospho nhu axit
phosphoric c6 trong nudc thai.

Céc chit hip phu tao ra tr sit hydroxit (FeOOH), c6 thé hp phu va thu dugc
hop chét phospho va céc anion khac mot cach hi€u qua, duoc phat trién, va dugc boc
10¢ trong céc tai liéu sang ché 1,2 va3.

Tai liéu sang ché 4, v.v. boc 1o chét hép phu asen, goetit (a-sét hydroxit), cé
duong kinh hat trung binh nam trong khoang tir khoang 0,1 dén 50 pm va dién tich bé
mat riéng do bang BET nam trong khoang tir 20 dén 100 m?/g.

Tai liéu tinh trang k¥ thuat

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Cong b don yéu cau cip bing doc quyén séng ché & Nhat
Ban s6 2006-124239

Tai liéu sang ché 2: W02006/088083

Tai lidu sang ché 3: Cong bb don yéu cau cip bing doc quyén sang ché & Nhat
Ban s6 2011-235222

Tai lidu sang ché 4: Cong bd don yéu cau cip bang doc quyén sang ché & Nhat
Ban s6 2008-222525
Ban chit k§ thuit clia sang ché

Giai phap k¥ thuat
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Céac tac gia sang ché nghién ctru chuyén sau cac chit hip phu tao ra tir sit
hydroxit @8 tao ra ty 18 hip phu va hiéu suit hép phu cao hon ty 18 hép phu va hiéu
suit hdp phu ciia san phim thong thudng.

Két qua 13, céc tac gia sang ché phat hién ra rang chét hip phu thé hién hiéu
suit hap phu cao c6 thé thu dugc bing cach didu chinh ndéng dd mudi dén khoang cu
thé trong budc tao ra sét hydroxit trong dung dich nuéc chira ion sét. Sang ché duogc
tao ra dya trén cic phét hién & trén.

Theo d6, sang ché nhu dudi day.

(1) Hat hdp phuy chira sit hydroxit 12 thanh phan chinh, trong d6 16n hon hodc
bing 90% thé tich hat dugc cAu thanh tir tinh thé dang hat ¢6 kich c& hat tinh thé nho
hon hoac b%mg 20 nm hoac tinh thé dang ¢t co chiéu rong nhé hon hodc béng 10 nm
va chidu dai nhé hon hodc bing 30 nm va hat ndy c6 dién tich bé mit riéng do bing
BET 16n hon hodc bing 250 m%/g.

(2) Hat hap phu theo muc (1), trong d6 hat nay c6 tdng thé tich 16 16n hon hodc
bang 0,18 mL/g.

(3) Hat hép phu theo myc (1) hodc muc (2), trong d6 hat tinh thé ¢6 thé duoc
quan sat bang cach st dung kinh hién vi dién tir truyén qua ma khong két tu.

(4) Hat hép phu theo muc bét ky trong sé cac muc tir (1) dén (3), trong d6 sét
hydroxit ¢6 cdu tric tinh thé loai p.

(5) Hat hép phu theo muyc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (4), trong d6 mot
phén nhém hydroxyl cua sit hydroxit dugc thé bang ion clorua.

(6) Hat hap phu theo muc bt ky trong sb cac muc tir (1) dén (5), trong d6 hat
hép phu nay c6 dudng kinh hat trung binh nam trong khoang tr 0,2 mm dén 1,0 mm.

(7) Hat hép phu theo muc bét ky trong s6 cac muc tr (1) dén (6), trong d6 hat
hép phu nay c6 mat do thuc 16n hon hodc bang 3 g/cm® va mét do khéi 16n hon hoidc
bang 1,2 g/em?.

(8) Hat hép phu theo muc bt ky trong sé cac muc tir (1) dén (7), trong d6 hat
hép phu nay 12 chét hip phu anion.

(9) Hat hép phu anion theo muc (8), trong d6 luong duge hép phu & dang
phospho 16n hon hoéc bang 25 mg trén mdi g chét hép phu sau 24 gid kidm tra sy hép
phu theo mé trong d6 1 g chét hip phu dugc bd sung vao 150 mL dung dich kali
dihydro phosphat chira nuéc duge didu chinh dén d6 pH bang 3,5 bang axit clohydric
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va ¢6 ndng d6 bang 400 mg-P/L & dang phospho va hdn hop nay duogc khudy & nhiét
do6 trong phong. |

(10) Hat hép phu anion theo muc (8), trong d6 lugng dugc hép phu & dang
phospho 16n hon hodc bang 20 mg trén mdi g chét hép phu sau 1 gio kiém tra su hip
phu theo mé trong d6 1 g chit hip phu duge bd sung vao 150 mL dung dich kali
dihydro phosphat chira nuéc duge didu chinh dén d pH béng 3,5 bing axit clohydric
va ¢6 ndng d6 bing 400 mg-P/L & dang phospho va hdn hop nay duge khudy & nhiét
do6 trong phong.

(11) Hat hép phu anion theo muc (8), trong d9, trong kiém tra su hép phu theo
mé trong d6 1 g chit hip phu dugc bd sung vao 150 mL dung dich kali dihydro
phosphat chira nuéc dugc didu chinh dén @6 pH bang 3,5 bang axit clohydric va ¢
ndéng dd bang 400 mg-P/L & dang phospho va hdn hop duge khudy & nhiét @6 trong
phong, do pH sau 24 gid ting 0,5 hodc nhiéu hon 0,5 so véi do pH sau 1 gio.

(12) Hat hdp phu anion theo muyc bét ky trong sb cac muc tir (8) dén (11),
trong d6 hat hép phu c6 lugng dugc hép phu & diém gay 16n hon hodc bang 20 g-P/L
mdi thé tich cta chit hip phu dugc bao, trong kiém tra dong chdy trong d6 dung dich
kali dihydro phosphat chira nuéc dugc didu chinh dén do pH bing 3 bang axit
clohydric va cé ndng do biang 100 mg-P/L & dang phospho dugc di qua cdt co dudng
kinh bén trong cot bang 26 mm ¢ dugc bao bang 20 g chét hip phu & nhiét dJ trong
phong & tdc do dong chay (SV) bang 20 gio.

(13) Chét hép phu anion theo myc (12), trong d6 hat hép phu c6 lugng duge
hép phu & diém gay 16n hon hodc bang 10 g-P/L & tdc @6 dong chay (SV) bang 50
giol,

(14) Phuong phap san xuét hat hip phu theo myc bét ky trong sb cac muyc tir
(1) dén (13), trong d6 phuong phép nay bao gbm buéce tao ra st hydroxit bang cach
bd sung bazo dugc ky hiéu 1a YOH (trong d6 Y la nguyén tir hodc nhém nguyén tir
héa tri mot) vao dung dich chira it nhéat méot hop chét dugc chon tir cac hop chét sét
héa tri ba duge ky hidu 12 FeXs (trong d6 X 1a nguyén tir hodc nhom nguyén t&r hoa
tri mot khac OH) khi didu chinh dd pH nidm trong khoéang tir pH bing 3 dén pH bang
6, trong do tbng ndng do cta FeXs, YOH va céc chét dién phan khac 16n hon hodc

bing 10% khdi lugng khi hoan thanh budc nay.
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(15) Phuong phap san xuét hat hip phu theo muc bét ky trong sb cic muc tir
(1) dén (13), trong d6 phwong phap nay bao gdm cac bude: tao ra sat hydroxit bang
cach bd sung bazo dugc ky hiéu 1a YOH (trong d6 Y 1a nguyén tir hodc nhom nguyén
tir hoa tri mot) vao dung dich chira it nhit mot hop chét dugc chon tir hop chét sét
héa tri ba duge ky hidu 1a FeXs (trong d6 X 1a nguyén tir hodc nhom nguyén tir hoa
tri mot khac OH) khi didu chinh d pH nim trong khoang tir pH bang 3 dén pH bang
6; va thu hdi sit hydroxit duge tao ra & bude truée d6 & dang banh chira nudc va lam
kho banh chira nude nay, trong d6 banh chira nude duge 1am kho trong bude lam kho
& trang thai trong d6 banh nay chta tdng cong 10% khéi lwong san phdm phu hodc
cao hon duogc ky hiéu 1a YX (trong d6 X va Y la giéng nhu § trén) va cdc chét dién
phén khac co ban la kho.

Hiéu qua cua sang ché

Sang ché tao ra chét hip phu thé hién hiéu suit hdp phu cao trong thdi gian
ngén hon d6i v6i san phdm thong thudng.
MO ta vin tit cac hinh vé

[Fig.1] Hinh 4nh TEM ciia tinh thé sét hydroxit thu dugc trong vi du 1.

[Fig.2] Hinh anh TEM cia tinh thé sét hydroxit thu dugc trong vi du 1 & dd
phdng dai 16n hon.

[Fig.3] Hinh anh TEM cta tinh thé sit hydroxit thu dugc trong vi du so sénh 1.

[Fig.4] Hinh anh TEM cta tinh thé st hydroxit thu dugc trong vi du so sénh 1
& do phong dai 16n hon.

[Fig.5] Biéu @b thé hién sy phan b kich thuéc 18 trong ving 16 trung binh - vi
16.
M6 ta chi tiét sang ché

Chét hip phyu

Hat hip phu theo sédng ché chura sét hydroxit 13 thanh phén chinh, trong d6 tinh
thé dang hat c6 kich ¢ hat tinh thé nho hon hoic b?lng 20 nm hodc chiu rong tinh
thé dang cot nhd hon hogc bing 10 nm va chiéu dai tinh thé dang cot nhd hon hodc
bing 30 nm chiém 16n hon hogc bing 90% thé tich hat va hat nay ¢6 dién tich bé mit
riéng do bang BET 16n hon hogc bing 250 m?/g.

Dang tinh thé cua hat hép phu theo séng ché ¢6 thé dugc quan sat bing cach st

dung kinh hién vi dién tir truyén qua (transmission electron microscope - TEM). Cu
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thé, hat nay c6 thé dugc quan sat béng cach st dung TEM & d¢ phéng dai 4 tri€u lan.
Tir ria tinh thé théy dugc khi quan sat, ¢ thé x4c dinh duogc tinh thé dugc tao ra va
loai va dang cua tinh thé. Nhu dugc md ta sau day, bdi vi trong hat hép phu theo séng
ché, hinh dang bén ngoai ciia tinh thé 1 khac biét, nén dang tinh thé c6 thé dé dang
duoc xéac dinh.

Quan sat nay chi ra rang 16n hon hogc bang 90% thé tich hat dugc céu thanh tir
tinh thé dang hat c6 kich c& hat tinh thé nhé hon hogc bing 20 nm hogc tinh thé dang
cdt ¢6 chidu rong nhé hon hodc bing 10 nm va chidu dai nhé hon hodc bang 30 nm.
"Tinh thé dang hat" nhu dugc st dung trong ban md ta nay nghia 12 tinh thé hinh kim
va tinh thé hinh dia dugc loai trlr, va cu thé hon nghia 13 ty 1¢ do dai theo chiéu dai/dd
dai theo chiéu rong cua tinh thé nhé hon hodc bing 3. Dang tinh thé cta hat hdp phu
theo sang ché 1a tinh thé dang hat c6 kich c& hat nhé hon hodc bing bang 20 nm,
hoic tinh thé dang cot c6 chiu rong nhé hon hodc bing 10 nm va chiéu dai nhé hon
hodc bing 30 nm, va ty 1¢ ciia ching 16n hon hogc bing 90% thé tich hat. Ty 1¢ nay
t5t hon nita 12 bang 100%.

Gi6i han duéi cta kich c& tinh thé chiém 90% thé tich hat hodc cao hon khong
bi giéi han cu thé, va d6i voi tinh thé dang hat, kich c¢& hat thudng 16n hon hoac b%lng
2 nm, va d8i véi tinh thé dang cot, chidu rong 16n hon hogc bing 1 nm va chiéu dai
16n hon hodic bang 3 nm.

Hat hip phu theo sang ché c6 dién tich bé mit riéng do bang BET 16n hon
hodc bang 250 m?/g, va t6t hon 13 16n hon hoic bang 280 m%/g. Diéu nay cho phép
hép phu véi hiéu suét cao.

Gié6i han trén ctia dién tich bé mit riéng do bang BET khong bi gidi han cu thé,
va thudng nhé hon hogc bang 450 m?%/g.

Hat hip phu theo sang ché c6 tdng thé tich 16 t6t hon 12 16n hon hodc bang
0,18 mL/g. Gidgi han trén cua tdng thé tich 16 khong bi gidi han cu thé, va thudng nho
hon hogc bang 0,4 ml/g. Téng thé tich 16 ¢6 thé dugc xac dinh bang phuong phéap hép
phu khi tai mot diém.

Hon thé nita, hat hip phy theo sang ché tét hon 1a c6 dinh phan bd kich thudce
15 & kich thuéc 15 ndm trong khoang tir 2,5 dén 5 nm trong ving 16 trung binh - ving
13 16n (kich thude 18 ndm trong khoang tir 1,0 dén 100 nm). Hon nifa, céc 16 ¢6 kich

thuée 13 16n hon hoic bing 2,5 nm t6t hon 1a chiém 50% thé tich 16 hogc cao hon clia



33803

céc 18 trong vimg 13 trung binh dén ving 18 16n. Sy phan b kich ¢& 16 ¢6 thé duoc
x4c dinh bing phuong phap hép phu khi tai ba diém.

Pugc uu tién 1a trong hat hép phu theo sdng ché, cac hat tinh thé c6 thé dugc
quan sat bang cach st dyng kinh hién vi dién t&r truyén qua (transmission electron
microscope - TEM) ma khong két tu. Pic biét hon, trong quan sit TEM duoc thuc
hién theo cliing cach nhu dugc xac dinh & trén, cac phén c6 ria tinh thé dong nhét theo
cung huéng la cac mAm tinh thé.

Trong céc chét két tinh, cic mAm tinh thé thudng c6 hinh dang bén ngoai
khong 15 rang (hodc bién hat tinh thé), va mot vai mam tinh thé c6 thé khac biét véi
mam tinh thé bén canh chi béi sy khac biét & ria tinh thé. Néi cach khac, nhiéu mam
tinh thé két tu dé tao ra hat 16n hon.

Tuy nhién, khi quan sét hat hép phu theo séng ché bang TEM, bién cla mam
tinh thé tét ca ddu rd rang, va mdi mam tinh thé c6 thé phan biét dugc dudi dang hat
(hat tinh thé). Day 1a ¥ nghia cla phan md ta & trén: "céc hat tinh thé c6 thé duoc
quan sat ma khong can két tu".

S4t hydroxit c¢6 cac dac tinh hép phu tuyét voi d6i v6i anion.

Tét hon 13, ham luong sit hydroxit trong hat hép phu theo sang ché 16n hon
hodic bing 99% khdi lugng va ham lugng cac chat khac hop chét cua sit nho hon
hodic bing 1% khdi luong. Trong d6 ham lugng st hydroxit gén nhu bing 100% khdi
lugng dugc wu tién nhét.

S4t hydroxit bao gbm loai a, loai B, loai y va loai vd dinh hinh tuy thudc vao
su khac biét trong chu trac tinh thé. Trong s ching, sét hydroxit B c6 kha nang hép
phu dic biét tuyét voi, va thich hop lam chét hip phu ion phosphat, ion phosphit, ion
hypophosphit, ion sulfat, ion nitrat, ion florua, v.v.

Hat hép phu theo sang ché ciing tot hon 14 chta sit hydroxit B & trén 1 thanh
phén chinh.

Trong sat hydroxit B, thuong la mot phén cia cac nhém hydroxyl dugc thé
bang ion clorua. Khi sét hydroxit B di vao tiép xtic v6i nudce trong qué trinh san xuét
hodic st dung, cac ion clorua ndy dugc loai bé, va con lai cac khoang trong nhd. Céc
khoang tréng nay dugc coi 1a lién quan dén su hap phu anion cua florua va tuong tu,

va su hdp phu anion hiéu qua trong sang ché dugc coi la do cac khoang trong nay.
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Ham luong ion clorua trong sit hydroxit 1a thanh phén chinh cua hat hép phu
theo sang ché t6t hon 13 16n hon hodc bﬁng 0,5% khéi luong, va t6t hon nira 13 16n
hon hodc bang 3% khéi lugng.

CAu trac tinh thé loai B ¢6 thé dugc quan sét bang céach sir dung nhiéu xa tia X
hoic TEM. Trong nhiéu xa tia X, cac dang tinh thé ¢6 thé duogc x4c dinh tir cac dinh
nhiéu xa cu thé. Khi st dung TEM, hing s6 mang tinh thé dugc x4c dinh theo FFT
(bién ddi Fourier nhanh) trong hinh d4nh TEM, va dang tinh thé nay c6 thé dugc xéac
dinh tir hing s§ mang tinh thé cy thé.

Hat hip phu theo sang ché t6t hon 13 c6 dudng kinh hat trung binh nim trong
khoang tur 0,2 mm dén 1,0 mm. Puodng kinh hat qua nhé lam cho bdt pha chét hép
phu va do d6 khoé xir Iy, va cling gy giam tdc 46 dong. Pudng kinh hat qué 16n nghia
1a dién tich tiép xuc véi chét long, 13 dich hép phy, nhd, va do d6 hiéu suit hip phu
¢6 thé giam. Do d6, duong kinh hat trong khoang & trén la phu hop nhét.

Khéi 16n ¢6 thé duoc nghién vun sao cho dudng kinh hat trung binh cua hat
hép phu theo séng ché dugc diéu chinh dén khoang & trén. Tuy nhién, duong kinh hat
trung binh nam ty nhién trong khoang nay bang cach st dung budc cho chét hip phu
khi dugc lam kho tiép xtic v6i nudce va sau d6 lam khd tuong tu nhu dugc mo ta sau
d6 trong phuong phap san xuét.

Hon thé nita, hat hép phu theo sang ché ¢6 mat do thyc 16n hon hodc b%mg 3
g/cm® va mét d¢ khdi 16n hon hodc bang 1,2 g/cm3. Gi6i han trén clia cc gid tri nay,
khong bi giéi han cu thé, thudong 1a nhé hon hodc béng 6 g/cm> so v4i mét do thuc, va
nhé hon hoiic bing 3 g/em? so véi mét do khdi.

Néu can, thi dudng kinh hat trung binh c6 thé duoc tao ra nhé hon dudng kinh
hat trung binh & trén bing cach nghién kho va/hodc nghién uét, hodc phan loai bang
cach st dung sang, v.v. Céac hat hép phu c6 kich thudc nhd nay c6 dudng kinh hat
trung binh nam trong khoang, vi du, nhé hon hodc bang 70 pm, va

(Htas dén 70 pm, t6t hon nita 12 nAm trong khoang tur 30 dén 70 um, cy thé
t6t hon 12 d10 16n hon hodc bing 5 pm; hodc

(2) nhé hon hodc bing 2 um, t5t hon nira 12 nim trong khoang tir 0,02 dén 0,2
pum, va cu thé tét hon 12 ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,15 pm.

Céc hat hip phu c6 kich thuée nhé ¢6 ty 1¢ hip phu dic biét cao. (2) ¢6 thé

dugc phén tan trong dung moéi nhu nude. Cu thé, khi dudng kinh hat trung binh dugc
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didu chinh dén nho hon hoic bang 0,2 pm, thi chét 16ng phan tan nano dn dinh c6 thé
dugc tao ra, trong d6 cac hat két tu lai hodc két tha khi hdp phu anion. Mic du céc hat
nay nay kho st dung trong céc tmg dung khéc véi cac hat d4c biét khac, chit hip phu
d& dang str dung trong cic muc dich thong thuong va co ty 18 hép phu cao ¢6 thé
duoc san xuét bing phuong phép:

(3) trong d6 nguyén liéu (1) va/hodc (2) dugce tao hat d8 tao ra san phim dang
hat ¢6 duong kinh hat 16n hon, tdt hon 1 dudng kinh hat 16n hon hodc bz‘“mg 0,1 mm;
hodc

(4) trong do chit mang c6 16 dugc ngdm véi chét 16ng phan tén dugc didu ché
bang cach phan tan (1) va/hodc (2) trong dung moi va chét tao thanh dugc 1am khd dé
tao ra chit mang hép phu, va chit mang nay t6t hon 13 duge tao ra trong tAm c6 do
day 16n hon hodc b%mg 5 mm, hodc cac hat c6 dudng kinh 16n hon hodc béng 5 mm.

Trong khi hat hép phu theo sdng ché ciing c6 thé dugc str dung trong pha khi
dé hap phu, vi dy, cac chét c6 hai trong khi thai, thi hat hép phu nay tdt hon nira 1a
duoc st dung trong pha 1ong.

Khi chit hip phu dugc st dung trong pha 16ng, thuong tdn thoi gian dé cac
thanh phan chta trong chét 16ng di dén cac 10 bang céch khuéch tan, va do d6 tén
thoi gian cho dén khi dat dugc su cén béng hip phu.

Hat hép phu theo séng ché ¢ thé 1am giam déng ké thoi gian can thiét dé
hép phu lugng chit nhit dinh, theo d6 dat dugc sy hép phu hiéu qué so v&i cac chét
hép phu thong thudng.

Mic du pha 1éng 1a ddng nhét ting phén khac voi chét hap phuy, vi dy, dung
dich chtra dung mdi hitu co, ¢o thé dugc st dung dudi dang pha long & trén ma khong
c6 bét ky van dé gi, tot hon 1a st dung chét hép phu trong dung dich nuéc cho muc
dich loai bo cac chét c6 hai thu hdi cac vat liéu hitu ich hodc muc dich tuong tu, ma
dugc mo ta & trén nhu 12 muc dich cta sang ché.

Ty 1¢ hép phu

Hat hip phu theo séng ché c6 ty 18 hap phu cao.

Ty 1€ hép phu c6 thé dugc x4c dinh bang viée kiém tra su hép phu thed mé
dudi day.

Pidu ché 150 mL dung dich kali dihydro phosphat chira nuéc dugc diéu chinh
dén d6 pH nhat dinh bang axit clohydric va c6 ndng d6 bang 400 mg-P/L & dang
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phospho. 1 g hat hép phu duge bd sung vao d6 va hdn hop dugc khudy & nhiét do
trong phong. Dung dich chira nuéc duge 14y mau sau thoi gian nhét dinh dé xac dinh
ndng do clia ion phosphat va xac dinh lugng duoc hép phu.

Khi @6 pH cta dung dich chira nuéc duge didu chinh dén 3,5 trong phuong
phép & trén, thi luong dugc hép phu & dang phospho cua hat hép phu va chét hip phu
dang hat theo sing ché sau 24 gid 16n hon hodc bing 25 mg, t6t hon nita 1a 16n hon
hodc bang 30 mg. Lugng dugc hép phu & dang phospho cia hat hép phu theo séng
ché t6t hon nita 13 16n hon hodc bang 20 mg sau 1 gid trong cling didu kién.

Hon thé nira, trong qua trinh st dung hat hép phu theo séng ché trong nuéc
dudi dang chét hép phu anion, d pH ting Ién dang ké. bidu nay dugc thé hién cu thé
trong phuong phap dudi day.

Diéu ché 150 mL dung dich kali dihydro phosphat chira nu6c duge diéu chinh
dén do pH nhét dinh bing axit clohydric va cé nong do bang 400 mg-P/L & dang
phospho. 1 g chét hip phu dugc bd sung vao d6 va hon hgp nay dugc khudy & nhiét
d6 trong phong. Dung dich chira nuée duge 14y mau sau thoi gian nhit dinh dé x4c
dinh do pH.

Khi dd pH cua dung dich chira nudc duge didu chinh dén 3,5 trong phuong
phép & trén, va khi hat hép phu theo sang ché dugc bd sung vao dung dich, thi d6 pH
ctia dung dich chira nudc sau 24 gio ting 1én 0,5 hodc nhiéu hon 0,5 d6 pH cta dung
dich chira nude sau 1 gio.

Mait khac, khi cac hat hép phu chira sit hydroxit B 12 thanh phan chinh va ¢6
duodng kinh hat trung binh ndm trong khoang tir khoang 0,2 mm dén 1,0 mm, nhung
khong c6 cac déc tinh cu thé ctia hat hip phu theo sing ché dugc bd sung vao dung
dich, thi hdu nhu khong c6 sy thay dbi @6 pH cua dung dich chtra nuéc trong cung
diéu kién.

Céac dic tinh trén c6 vé thu dugc tir sy trao ddi ion phosphat v6i cac nhom
hydroxyl ton tai trén bé mit cta hat hép phuy theo sang ché va hé qua 1a ¢6 lién két
manh cta ion phosphat véi chét hép phu.

Trong cac chét hép phu d6i véi axit phosphoric chira sét hydroxit B 1a thanh
phén chinh, c4c ion phosphat dugc xem la dugc lién két v6i nhém hydroxyl qua lién

két hydro, va sy trao dbi cta chung v6i nhém hydroxyl khong dugc goi y.
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Mot phuong phép st dung hat hép phu theo séng ché thuc té hon 13 cho phép
nuée di qua thiét bi hép phu duge bao bang c4c hat hép phu dé hép phu anion dich.

Piém ma & d6 ndng dd cia anion dich trong nude duge xi ly bét dau ting
dugc goi 1a diém gay. Piém giy nay c6 thé duoc xé4c dinh cu thé dua trén loai anion
dich, ndng d6 cua ion trong nudc trude khi xir 1y, v.v. Khi anion dich 1a cac ion
phosphat, thi didm ma & d6 ndng do dat dén 10 mg-P/L (¢ dang phospho) duoc coi la
didm gay. Piém gy ciing thay d6i tiry thudc vao tdc d6 dong.

Luong anion dich dugc hép phu dén chét hép phu & diém giy dugc dé cap dén
1a lugng duogc hép phu & diém gdy. Lugng dugc hép phu & diém gdy cang 16n, thi
hiéu suét hip phu cang cao. Luong duoc hép phu & diém gdy ciing thay d6i thy thudc
vao tbc @6 dong. Thong thudng tbc @6 dong cang cao, thi luong dugc hép phu & diém
gy cang thép.

Vi du, trong truong hop ma ¢t cu thé duoc bao bang luong hat hép phu nhét
dinh va nuéc chira cac ion phosphat & ndng d6 nhét dinh dugc di qua cot & tbc do
dong nhat dinh, thi ndng do cua axit phosphoric trong dong chay dugc xdc dinh bang
thoi gian cho dén khi dat dén diém gy, va lugng dugc hép phu & diém gay, g-P/L (&
dang khéi lugng ctia phospho) trén mdi thé tich dugc bao chét hip phu (mdi don vi
thé tich cua chét hép phu dugc bao trong cdt) dugc tinh toan tir gia tri dugc do dé ude
tinh khé ning hép phu thyc té.

Dic biét hon, hat hip phu theo sang ché c6 kha ning c6 lugng dugc hép phu &
diém gy 16n hon hodc bang 20 g-P/L trong kiém tra dong chay trong d6 dung dich
kali dihydro phosphat chira nudc dugc didu chinh dén d6 pH bing 3 bing axit
clohydric va co ndéng do béng 100 mg-P/L & dang phospho dugc di qua cdt ¢b dudng
kinh bén trong cot bang 26 mm ¢ dugc bao bang 20 g chét hip phu & nhiét do trong
phong & tdc @6 dong chay (SV) bang 20 gio. Luong dugc hép phu & diém gay tot
hon nita 13 16n hon hodc bang 25 g-P/L. |

Hat hip phu theo sang ché cling c6 kha nang cao c6 lugng dugc hép phu &
diém gay 16n hon hodc bang 10 g-P/L trong kiém tra dong chay trong cung diéu kién
nhu trén ngoai trir viéc cho di qua & tdc do dong chay (SV) bang 50 gio'!. Luong
dugc hip phu & diém gay tot hon nira 1a bang 15 g-P/L.

Sau khi hép phu céc anion, hat hép phu theo sang ché dugc tiép xuc véi bazo

trong nudc dé duge kiém héa, va do do cac anion nay dugc giai hap.
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Pé thu hdi cac anion nhu cac ion phosphat, phuong phép thu hdi anion & dang
hop chit tan kém trong nude thuong dugce st dung. Cac phuong phap nay thich hop
dé thu hdi don gian, nhung yéu cAu mot sd nd luc trong viéc tao ra cac chit dugc thu
hdi c6 thé tai st dung. Tuy nhién, bang céach sir dung hat hép phu theo sing ché cho
phép céc chét duoc thu hdi & dang dung dich chira nuéc chira mudi tan trong nudc &
ndng d6 cao, va do d6 vide xir 1y sau d6 1a dé dang.

Bazo dugc st dung cho viéc giai hép & trén khong bi gidi han cu thé, va dé dé
dang trong viéc xt ly dugc dé cip ¢ trén, thi uvu tién bazo ma tao ra mubi tan tot
trong nudc lic xt ly gidi hép. Bazo nay c6 thé duoc chon tiy thudc vao loai anion va
phuong phap sau khi xt ly. Vi dy, hydroxit kim loai kiém nhu natri hydroxit va kali
hydroxit, cacbonat kim loai kidm nhu natri cacbonat va kali cacbonat, va amoniac c6
thé duoc st dung.

Dung dich chira nudc clia bazo nay dugc didu ché va tiép xtc véi chét hap phu
theo sang ché ma anion dugc hip phu vao do, va do dé anion dugc giai hép va dugc
rira giai thanh dung dich chira nuéc. Dung dich chira nuge nay tdt hon 1a c6 dd pH
16n hon hodc bing 10, cu thé tét hon 12 16n hon hogc bang 13.

Phuong phap san Xuét

Hat hip phu theo sang ché thuong dugc san xuét bang phuong phap bét k¥
trong sb cac phuong phép dudi ddy, nhung cac phuong phép nay khong bi gidi han
cu thé & do.

Phuong phép sén xuat 1

Paiu tién, didu ché dung dich cta it nhit mdt hop chit dwgc chon tir hop chét
sit hoa tri ba dugc ky hiéu 1a FeXs (trong d6 X la nguyén tir hoic nhém nguyén tu
hoéa tri mot khac OH). Vi du vé cac hop chét sit nay bao gém sét (IIT) clorua, sét (1I0)
clorua c6 tinh va sét (IIT) nitrat. Cac hop chit nay chua it nhét ion clorua dudi dang
jon duoc ky hiéu 1a X- dugce vu tién, va st (III) clorua (FeCls) duge ddc bigt uu tién.

Dung mdi cho dung dich & trén khong bi gi6i han cu th& mién 12 n6 c6 thé hoa
tan hop chét sit va bazo dugc md ta sau d6 va khong hoa tan sat hydroxit. Dung méi
nay t6t hon 1a nudc, va co thd chira chét tan khéac hop chét st, nhu chét dién phan.

Bazo dugc ky higu 1a YOH (trong d6 Y 1a nguyén tir hoic nhom nguyén tu
hoéa tri mot) dugc bd sung vao dung dich cung véi khudy khi can trong khi diéu chinh

dé pH nam trong khoang tir pH bang 3 dén pH béng 6, tot hon 12 tir pH bing 3,3 dén
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pH bang 6. Bazo dugc st dung dé trung hoa dung dich axit cuia hop chét sit dé tao ra
chét két tia chira sit hydroxit. Cac vi du cu thd v& cac bazo ndy bao gdm natri
hydroxit, kali hydroxit va nuéc amoniac, va trong sb cac bazo ndy, natri hydroxit
dugc dic biét uu tién. Hon thé nira, dung dich cta bazo ¢o thé dugc didu ché tir trude
béng cach st dung dung méi twong tw dung mdi dugc mo ta § trén. Budc nay tao ra
sét hydroxit, va sét hydroxit két tta dudi dang chét khong tan. Dung dich ¢6 thé duoc
khudy lién tuc néu cn ngay ca khi hoan thanh vige bd sung bazo. Bude nay co thé
tao ra sét hydroxit chtra loai B 1a thanh phén chinh.

Hon thé nita, quan trong 1a khi hoan thanh viéc bd sung bazo, ndng do tong
ctia hop chét sit dugc ky higu la FeXs, bazo duge ky hiéu 1a YOH va cac chét dién
phén khéc (ndng dd dugc x4c dinh tir luong thanh phén twong tmg duoc sir dung dudi
dang nguyén liéu tho) 16n hon hoac bang 10% khdi lwgng. Giéi han trén cia ndng do
khong bi gidi han cu thé mién 13 nguyén liéu thd dugc hoa tan hoan toan, va thuong
nho hon hodic bing 30% khéi luong. Didu nay c6 thé tao ra cic dic tinh cta hat hép
phu theo sang ché 14 tinh thé dang hat nho, hogc tinh th8 dang cot ngén ma khong co
su két tu hat tinh thé.

Luong cac thanh phﬁn twong ung & trén co thé duogc xac dinh thich hop sao
cho céc hat hip phu thu dugc cudi cing théa man céc dic tinh duge m6 ta & trén va
do d6 c6 hidu suét hip phu t61 wu. Vi muyc dich nay, vi du, khi lvong hop chét sét
duogc ky hiéu 1a FeXs va lugng bazo dugc ky hiéu la YOH 14 nhd, thi tbng ndng 4 &
trén c6 thé duge diéu chinh dén 16n hon hodc bing 10% khdi luong bang cach hoa
tan tir trude chét dién phan khéc hop chét sét trong dung dich & trén ctia hop chét sit,
hodc bang cach bd sung chét dién phan khac hop chét sit hoic dung dich ciia n6 vao
dung dich & trén trong budc didu ché sét hydroxit. Chét dién phan, khong bi gi6i han
cu thé, t6t hon 1a mudi chira ion clorua. Vi du vé cac mudi nay bao gém kali clorua,
natri clorua, amoni clorua va canxi clorua, va natri clorua dugc dac biét uu tién.

Chét két tiia chira sit hydroxit 1a thanh phén chinh thu dugc bang phuong phap
& trén ¢6 thé duoc loc va dugc thu hdi & dang banh chira nude.

Hon thé nita, t6t hon 13 thuc hién bude 1am kho béanh chta nudc va budc cho
san phdm kho tiép xac véi nude va sau d6 loai nude d& 1am kho san phdm sau cac

budc néu trén.
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Hai budc 1am khd & trén dugc thyc hién tét hon 13 & nhiét d6 nhdé hon hodc
bing 140°C, va t6t hon nita 1a & nhiét do nim trong khoang tir 100 dén 140°C. Péi
v6i nhiét d6 1am khd, thi viéc 1am khd & nhiét dd thap ton thoi gian va do d6 khong
thich hgp @& san xuét hiéu qua. Lam kho & nhiét d¢ cao c6 xu huéng lam giam sd vi
tri ma anion duogc hép phu dén, va 1am kho & nhiét d0 cao hon giy ra sy bién ddi
thanh sit oxit, va do d6 khong dugc uu tién. San phim c6 thé dugc 1am kho trong
khong khi, chin khong hodc khi tro. |

0 budc cho san phim kho tiép xic véi nude, tap chit nhu natri clorua dugc
coi 1 dugc rira giai d& roi khéi 18, din dén tang dién tich bé mat riéng va tang sb vi
tri ma anion dugc hép phu dén.

Budéc lam khd tiép theo c6 thé tao ra cac hat c6 duong kinh hat trung binh nam
trong khoang tir 0,2 mm dén 1,0 mm.

Phuong phéap san xudt 2

Phuong phép 2 ¢é th8 duogc thuc hién theo cung cach nhu phuong phap 1
ngoai trir cac diéu kién dugc luu y dudi day.

Piu tién, didu ché dung dich cua it nhét mot hop chét duge chon tir cac hop
chét sét hoa tri ba duge ky hidu 13 FeXs. Bazo duge ky hiéu 1a YOH dugc bo sung
vao dung dich trong khi didu chinh d6 pH nim trong khoang tir pH bing 3 dén pH
bang 6. Budc nay tao ra sét hydroxit.

Luu y 1a khong yéu cdu téng ndng do cua hop chét sit dugc ky hiéu 1a FeXs,
bazo dugce ky hiéu 12 YOH va cac chét dién phan khéc ludn 16n hon hodc bang 10%
khdi lugng & thoi diém hoan thanh bude trén.

Tiép theo, chit két tia chira sét hydroxit 1 thanh phan chinh thu dugc & bude
trén duoc thu hdi br:fmg cach, vi du, loc va ly tim & dang banh chta nudc, va banh
dugc lam kho.

Quan trong 13 banh chita nuéc dugc lam khd trong budce lam kho & trang thai
trong d6 banh nay chira tbng cong 10% khdi lwong 12 san pham phu dugc ky higu la
YX hoic hon (trong d6 X va Y la gidng nhu & trén) va cic chit dién phan khac co
ban 12 kho. Giéi han trén cta ndng do, khong bi gi6i han cy thé, thuong bing 50%
khdi lugng hozc nho hon.

Dic biét hon, ndng @ cta hop chét st dugc ky hiéu 1a FeXs va ndng do cla

bazo dugc ky hiéu 1a YOH co thé dugc lam ting sao cho luong san pham phu duge
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ky hiéu 14 YX ting, hodc chét dién phén (vi du, céc loai giéng nhu dugc mod ta & trén)
hodc dung dich ctia ching co6 thé duoc bd sung vao dung dich truéc khi thu hoi két
tiia sau budc san xudt sit hydroxit.

Phuong phéap nay cling co thé tao ra cac dic tinh cua hat hép phu theo sang ché
1a tinh thé dang hat, hogc tinh thé dang cot ngén ma khong két ty hat tinh thé.

Hon thé nita, tdt hon 13 thuc hién budc cho san phém kho thu dugc tiép xuc
v6i nude va sau d6 1am kho san phim sau cac bude trén.

Hai budc 1am khd & trén dugce thuc hién tt hon 13 & nhiét ¢0 nhé hon hodc
bang 140°C, va tbt hon nita 12 nhiét 46 ndm trong khoang tir 100 dén 140°C nhu
trong phuong phép san xuét 1.

DPéi v6i ing dung cua hat hép phu theo sang ché, hat hip phu dic biét thich
hop dé loai bo va/hodc thu hdi céc thanh phén nhur axit phosphoric 1a dich hép phu tir
nudc thai nhu duoc xac dinh & trén.

Hat hép phu theo sang ché ciing c6 thé dugc st dung dudi dang hoat chét dé
dung qua miéng, hoat chét ¢rc ché muc phosphat trong co thé, hodc nguyén liéu cia
chung, bang cach st dung céc dic tinh hip phu ctia né.

Vi du thye hién sing ché

Tiép theo, sang ché s& duoc giai thich chi tiét hon bing cac vi du, nhung sang
ché khong dugc dy dinh bi gidi han & cac vi du nay.

Phuong phép x4c dinh

Nhiéu xa bt tia X

M3u nhidu xa tia X (X-ray diffraction - XRD) duge x4c dinh bing cach sir
dung hé nhidu xa tia X, Ultima IV (dugc san xuét bai Rigaku Corporation). Ong
CuKo dugc st dung trong viéc xéac dinh. Kich c& mam tinh thé trung binh dugc tinh
toan tir XRD theo phuong trinh ctia Scherrer.

Dién tich bé mit riéng

Dién tich bé mit riéng duge xac dinh bang phuong phép hép phu khi bang
céch sir dung thiét bi xac dinh dién tich bé mit riéng, Macsorb HM 1210 (dugc sin
xuit boi Mountech Co., Ltd.).

Téng thé tich 15
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Téng thé tich 15 duoc xéc dinh bing cach sir dung bd phan tich hép phu khi,
3FLEX dugc san xuét béi Micrometrics bing phuong phép hép phu khi nito tai mot
didm sau khi xir Iy so bd & nhiét do 100°C trong khoang 15 gio.

Su phén bb kich ¢& 10

Sy phén bé kich ¢& 15 dugc x4c dinh bang phuong phap BET tai ba diém bang
cach str dung khi nito.

Quan sat TEM va phan tich FFT

Pé viéc quan st mAu bang TEM (kinh hién vi dién tir truyén qua), mau dugc
quan sat bang céch st dung kinh hién vi dién t truyén qua, JEM 2010F (dugc san
xuét bsi JEOL, dién 4p gia tbc bing 200 kV). Hon thé nira, phan tich FFT (bién dbi
Fourier nhanh) trong trudng hop nay duoc thyc hién bang cach st dung Digital
Micrograph dugc san xuét boi Gatan, Inc.

Ham lugng ion clorua trong sét hydroxit

Mau st hydroxit dugc hoa tan trong axit sulfuric 3M, sau d6 dung dich nay
duoc hoda tan bang dung dich kidm d8 két tia st va chét tao thanh dugc loc qua bd
loc @& thu dich loc, va dich loc dugc phén tich dinh luong bang phuong phap sic ky
ion (m6 hinh DX-500 dugc san xuét bai Nippon Dionex K.K.).

Vidul

12 mol/L dung dich natri hydroxit chira nuéc (NaOH) dugc bd sung ting giot
vao 0,764 mol/L dung dich st (III) clorua chita nuge (FeCls) ¢ nhiét do trong phong
trong khi didu chinh do pH dén pH bang 6 hodc nhé hon dé thuc hién phan ng véi
lugng cudi ciing ctia NaOH duge b sung & ty 18 NaOH/FeCls (ty 1¢ mol) = 2,83, theo
d6 thu dugce huyén phu hat cta sit hydroxit. Téng ndng do cla sét (III) clorua va
natri hydroxit bang 17,6% khéi luong & trén.

Huyén phu dugc loc va chét tao thanh dugc 1am kho trong khong khi & nhiét
d6 120°C dé thu dugc cac hat sét hydroxit (1) chira natri clorua (NaCl). Ham luong
NaCl trong hat sat hydroxit (1) trung binh bang 20,5% khdi lwong khi hat st hydroxit
(1) dugc 1ay 14 100.

Céac hat sit hydroxit (1) dugc rira bang nuéc trao dbi ion va chit tao thanh
dwoc lam khd trong khong khi & nhiét do 120°C dé thu dugc cac hat st hydroxit (2).
Ham lugng NaCl trong hat sit hydroxit (2) trung binh bang 0,5% khéi luong khi hat
sét hydroxit (2) duge 14y 1a 100.
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Lén hon hodc bing 90% khéi lvong hat sét hydroxit (2) thu dugc & trén c6
dudng kinh hat ndm trong khoang tr 0,1 mm dén 5 mm. Nhidu xa tia X thé hién ring
st hydroxit c6 chu trac tinh thé loai p va kich c& mam tinh th& trung binh bang 3 nm.

Trang thai dugc quan sat bang cach st dung kinh hién vi dién tir truyén qua
(transmission electron microscope - TEM) dugc thé hién trén Fig.1. Hinh anh & d0
phéng dai 16n hon dugc thé hién trén Fig.2. Quan sat bang TEM cho thdy ring hau
hét mim tinh thé & dang hat c6 kich thudc nam trong khoang tir 5 dén 10 nm hodc cot
¢6 chidu rong ndm trong khoang tir 5 dén 10 nm va chidu dai ndm trong khoang tir 8
dén 20 nm, va cac mAam tinh thé c6 bién khac biét ma khong két tu cac hat.

Hon thé nita, cic hat ndy c6 dién tich bé mit riéng bang 285 m?/g, tbng thé
tich 18 bang 0,21 ml/g, ham lugng ion clorua b%lng 5,8% khdi luong, mat do thuc
bing 3,16 g/cm®, va mét do khéi bang 1,26 g/em’.

Su phan b kich c& 18 dugc thé hién trén Fig.5. Dinh ndy bang khoang 3,5 nm.

Vi du so sanh 1

2 mol/L dung dich natri hydroxit chira nuéc (NaOH) dugc bd sung timg giot
vao 0,1 mol/L dung dich sit (IIT) clorua chita nuéc (FeCls) & nhi¢t do trong phong
trong khi didu chinh ¢ pH dén pH bang 6 hogc nhé hon dé thuc hién phan tng véi
lwong cubi cling cia NaOH dugc bd sung & ty 16 NaOH/FeCls (ty 1¢ mol) = 2,83, theo
d6 thu dugc huyén phi hat cua sét hydroxit. Téng ndng 46 cia sit (III) clorua va
natri hydroxit bang 2,4% khéi lugng & trén.

Huyén phu duge loc va chit tao thanh dugc 1am kho trong khong khi ¢ nhiét
d6 60°C dé thu duoc hat st hydroxit (3) chra NaCl. Ham lugng NaCl trong hat sit
hydroxit (3) trung binh bing 2,7% khéi lugng khi hat sat hydroxit (3) dugc 14y 1a 100.

Céac hat sit hydroxit (3) dugc ria bing nudc trao d6i ion va chit tao thanh
duoc 1am kho trong khong khi & nhiét do 60°C dé thu dugc céc hat sét hydroxit (4).
Ham lugng NaCl trong hat sat hydroxit (4) trung binh bang 0,5% khéi lugng khi hat
sit hydroxit (4) dugc 13y 1a 100.

Céc hat sét hydroxit (4) thu dugc 6 trén c6 kich ¢ hat ndm trong khoang tir
0,25 mm dén 5 mm. Nhiéu xa tia X thé hién r@fmg st hydroxit co cAu trac tinh thé loai
B va kich co mAam tinh thé trung binh bing 5 nm.

Trang thai dugc quan sat bang cach st dung kinh hidn vi dién tir truyén qua

(transmission electron microscope - TEM) dugc thé hién trén Fig.3. Hinh anh & do
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phéng dai 16n hon dugc thé hién trén Fig.4. Quan sat bang TEM cho thdy mam tinh
thé c6 kich thuéc ndm trong khoang tir 5 dén 10 nm va céc tinh thé riéng ré& 1a hat va
két tu viing chic dé tao ra hat.

Hon thé nita, cac hat ndy c6 dién tich bé mit riéng bang 139 m%/g, tbng thé
tich 18 béng 0,15 ml/g, ham lugng ion clorua bang 4,8% khdi luong, mat do thuc
bing 3,67 g/em3, va mét do khéi bang 1,28 g/cm’.

Su phan bé kich ¢ hat dugc thé hién trén Fig.5. Dinh nay ¢ khoang 2,0 nm.

Vi du xé4c dinh 1 (Kiém tra sy hép phu theo mé dbi v6i axit phosphoric bing
cach st dung hat hép phu)

Kali dihydro phosphat dugc hoa tan trong nudc trao dbi ion, va d6 pH duoc
didu chinh 1dn lugt dén d6 pH bing 3,5 bang axit clohydric, va dén pH bang 7,0 bang
natri hydroxit dé didu ché dung dich kiém tra G, H ¢6 nong do bang 400 mg-P/L (&
dang phospho).

Céc chéit hip phu theo vi du 1 va vi du so sdnh 1 ting chét duoc phan loai qua
sang thanh céc hat nam trong khoang tir 0,25 mm dén 0,5 mm, va 1 g hat nay dugc bd
sung vao 150 mL mdi dung dich kiém tra G, H, va sau d6 hdn hgp nay dugc khudy va
thuc hién kiém tra sy hép phu. Dung dich nay duoc 14y mAu sau thoi gian dinh trude
va cac thanh phén rén duoc tach ra bang bd loc bom tiém, va dung dich da léy mau
dugc phan tich ndng do phospho bang ICP (plasma ghép cdp cam ing) dé tinh toan
lugng dugc hép phu. D6 pH ciing dugc xic dinh. Cac két qua duoc thé hién trong
bang 1.

Vi du xac dinh 2 (Kiém tra su hép phu dong d6i vé6i axit phosphoric béng cach
str dung hat hap phu)

Kali dihydro phosphat dugc hoa tan trong nudc trao dbi ion, va dd pH dugce
didu chinh dén do pH bang 3,0 bang axit clohydric dé didu ché dung dich kiém tra I
¢6 ndng dd bang 100 mg-P/L (& dang phospho).

Céac chét hép phu theo vi du 1 va vi du so sanh 1 dugc phén loai qua sang
thanh cé4c hat nim trong khoang tir 0,25 mm dén 0,5 mm, va 20 g hat nay dugc nap
vao cOt c6 dudng kinh bén trong cot bang 26 mm ¢. Dung dich kiém tra I di qua cOt
tir phia trén & tbc do dong chay (SV) 1an luot bang 20 va 50, va chét 16ng tir phia
dudi cot duge léy mau va cac thanh ph?m rén dugc tach b%mg bd loc bom tiém, va

dung dich da 14y miu dugc phén tich ndng dd phospho bang ICP dé tinh toan lugng
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dugc hip phu. Thoi di8m khi ndng d6 cta phospho trong chét 16ng tir phia dudi cot
dat dén 10 mg-P/L dugc xéc dinh 1a diém gay. Cac két qua duogc thé hién trong bang
2.

Bang 1. Luong phospho dugc hép phu va sy thay d6i d6 pH trong kiém tra hat

hép phu theo mé

Loai chat hip phu Dung dich | Thoigian | Luong phospho bo
kiém tra hép phu dugc hap phu pH

Gio mg-P/g
Vidul Dung dich 0 0 3,5
hat sét hydroxit (2) dugc kiém tra G 0,05 9,0 3.4
sang tir 0,25 dén 0,5 mm | pH béng 3,5 1 22,9 3,9
2 26,6 4.1
24 34,9 5,0
Vi du so sanh 1 Dung dich 0 0 3.4
hat sét hydroxit (4) dugc kiém tra G 0,05 3,0 3,3
sang tir 0,25 dén 0,5 mm | pH béng 3,5 1 11,2 3,1
2 14,2 3,1
24 18,3 3,3
Vidul Dung dich 0 0 71,0
hat sét hydroxit (2) dugc kiém tra H 0,05 4,7 6,4
sang tir 0,25 dén 0,5 mm | pH béng 7,0 1 11,7 6,2
2 15,7 6,3
24 22,0 6,8
Vi du so sanh 1 Dung dich 0 0 7,0
hat sét hydroxit (4) duge kiém tra H 0,05 1,6 6,7
sang tir 0,25 dén 0,5 mm | pH béng 7,0 1 5,0 6,1
2 7,5 6,1
24 12,2 6,2
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Bang 2. Lugng phospho dugc hép phu & diém gdy trong kiém tra hat hip phu

theo dong
Loai chat hép phu Dung dich Tbc do Luong phospho dugc
kiém tra dong SV hép phu & diém gay
1/gid g-P/L
Vidul
hat sét hydroxit (2) duge Dung dich 20 28,5
sang tir 0,25 dén 0,5 mm kiémtral
Vi du so sanh 1
hat sit hydroxit (4) dugc Dung dich 20 16,2
sang tir 0,25 dén 0,5 mm kiém tra I
Vidul
hat sit hydroxit (2) dugc Dung dich 50 18,4
sang tir 0,25 dén 0,5 mm kiém tra I
Vidusosanh 1
hat sit hydroxit (4) dugc Dung dich 50 6,1
sang tr 0,25 dén 0,5 mm kiém tra I

Vi du x4c dinh 4 (Kiém tra sy hip phu theo mé dbi véi axit phosphoric bing
céch st dung hat hip phu)

Cin dugc thuy phan 1én men dugc thu tir bé thiy phan 1én men cta nha mdy
xu ly chét thai dugc loai nude dé thu dich loc duoc loai nudce (dung dich kiém tra A1,
pH biang 7,9). SS (cac chét duogc tao huyén phu) duge loai bo bing cach loc dung
dich kiém tra Al d& thu dugc dung dich kiém tra B1 (pH bang 7.8). Axit clohydric
dwoc bd sung vao mdi dung dich kiém tra A1 va B1 dé diéu chinh d¢ pH dén 3,5 dé
thu dugc dung dich kiém tra A2 va B2.

Ham luong cua cac thanh phén twong ung trong dung dich kiém tra B1 dugc
xé4c dinh bang ICP hodc sdc ky ion. Cac két qua dugc thé hién trong bang 3.

Chét hép phu theo vi du 1 duogc phan loai qua sang thanh cac hat ndm trong
khoang tir 0,25 mm dén 0,5 mm, va 1 g hat nay dugc bd sung vao 150 mL mdi dung
dich kiém tra A1, B1, A2 va B2, va hdn hop dugc khudy va thyc hién kiem tra hép
phu. Dung dich nay dugc 14y mAu sau thoi gian dinh truéc va céc thanh phan rén
duge tach bang bd loc bom tiém, va dung dich da 14y mAu dugc phén tich ndng do
phospho b%mg ICP @é tinh toan luong duogc hép phu. Do pH ciing dugc x4c dinh. Cac
két qua duoc thé hién trong bang 4.
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Bang 3. Phén tich cac thanh phﬁn cua dich loc dugc loai nudc

Phuong phép Thanh phan Ham luong (ng/g)
ICP (dinh luong) P 290 -
S 9,7
K 200
Na 100
ICP (dinh tinh) Ca 30
Si 20
Mg 2
POs* 850
CI 270
Br 13
.. SO4* 5
Séc ky ion Axit axetic 760
AXit propionic 100"
COs* 5000
NH4" 2000

*. Khé x4c dinh chinh x4c boi vi cac dinh chong nhau cla axit propionic va

COs? va do d6 viéc phan tich theo tht tu dugc thuc hién.
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Bang 4. Lugng phospho dugc hép phu va su thay d6i @6 pH trong kiém tra

theo mé st dung dich loc dugc loai nuéce cla cdn duge thiy phén 1én men

Loai chit hap phy Dung dich | Thoi gian Luong phospho bo
kiém tra hép phu dwgc hip phu pH
gio mg-P/g
A2 0 0 3,5
pH bang 3,5 0,05 3,1 3,5
1 13,5 3,6
2 17,5 3,7
4 21,8 3,8
24 31,0 4,1
B2 0 0 3,5
pH bing 3,5 0,05 3,3 3,5
1 13,2 3,6
2 17,3 3,6
i s
Hat sit hydroxit (2) duoc > >
sang tir 0,25 dén 0,5 mm Al 0 0 7,9
‘ ’ ’ pH bang 7,9 0,05 1,7 7,8
1 6,7 7,9
2 8,1 8,1
4 9,9 8,3
24 14,0 9,0
Bl 0 0 7,8
pH bang 7,8 0,05 1,9 7,8
1 6,7 8,0
2 8,7 8,2
4 10,1 8,4
24 14,4 8,8

Céc két qua trén cho thdy rang hat hép phu anion theo séng ché c6 ty 18 hép
phu axit phosphoric cao hon dang ké so v6i hat hip phu theo vi du so sanh, lugng
dugc hip phu cudi cung trong kidm tra theo mé va luong dugc hép phu & diém gay
trong kiém tra dong chay cao hon déng ké so v6i lugng duoc hép phu ctia hat hép phu
theo vi du so sanh, va c6 lugng dugc hép phu dic biét 16n & d6 pH b%lng 3,5. Hon thé
nita, cac dic tinh cta hat hép phu theo sang ché duoc phat hién la khac nhiéu so véi
c4c dic tinh cua céc hat hép phu theo vi du so sénh trong d6 d6 pH ban dau duoc diéu
chinh & 3,5 tang dén d§ pH 16n hon hodc bang 4 trong khoang 2 gio. Hon nita, thdm

chi khi dich 13 dich loc dugc loai nudc cua cdn dugc thiy phén 1én men chira cac
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thanh phan khéc nhau, thi hiéu suét hip phu axit phosphoric khong bi han ché va
trong duong v6i hiéu suat hip phu axit phosphoric trong m6 hinh kiém tra.

Vi du 2 (San pham c6 ham lugng ion clorua dugc diéu chinh)

Céc hat hip phu dugc chuin bi theo cling cach nhu trong vi du 1 dugc nap vao
cdt, va 10% khdi luong dung dich natri hydroxit chira nuée di qua cdt nay va sau do
axit clohydric dugc pha loang c6 d6 pH bang 2,5 di qua cdt nay dé thu duoc cic hat
hip phu theo vi du 2.

Vidu 3 (Sén phém c6 ham luong ion clorua dugc diéu chinh)

Cac hat hép phu duogc chuin bi trong vi du 1 dugc nap vao cot, va 10% khéi
lugng dung dich natri hydroxit chira nuée di qua cot nay, sau do axit clohydric dugc
pha lodng c¢6 do pH bang 2,5 di qua cdt nay, va sau d6 nude tinh khiét di qua cot cho
dén khi khong c6 clo trong dung mdi rira giai @8 thu dugc cac hat hip phu theo vi du
3.

Két qua x4c dinh dién tich b& mit riéng, tong thé tich 13, kich ¢& mim tinh thé
trung binh va ham lugng ion clorua trong vi du 2 va vi du 3 duogc thé hién trong bang
5.

Bang 5. C4c dic tinh ctia san pham c¢6 ham luong ion clorua dugc di€éu chinh

Chit | Dién tich bé Tdng thé tich 10 Kich ¢& mam tinh | Ham lugng
hép phu mat riéng (cm3/g (1,0 dén 100 thé trung binh ion clorua
(m¥/g) nm)) (nm) (% khbi
lugng)
Vidy2 260 0,20 6,1 3,4
Viduy 3 252 0,22 5,8 1,2

Vi du x4c dinh 5 (Kiém tra hép phu d6i v6i axit phosphoric bing cach st dung
san phim c6 ham lugng ion clorua dugc didu chinh)

Mbdi 1 g hat hép phu theo vi dy 2 va 3 duge bd sung vao 150 mL dung dich
kiém tra G, va hdn hop nay dugc khudy va thuc hién kiém tra hip phu dé xac dinh
lugng axit phosphoric dugc hép phu va su thay dbi @6 pH theo clng cach nhu trong
vi du xac dinh 1. Cac két qua dugc thé hién trong bang 6.
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Bang 6. Két qua kiém tra sy hdp phu bao gdm sy thay dbi 46 pH bang céch sir

dung san phidm c6 ham lugng ion clorua duge di€u chinh

Loai chit hip | Dung dich kiém | Thoi gian hidp | Luong phospho bo pH
phu tra phu dugc hip phu

Gig mg-P/g

Viduy2 Dung dich kiém 0 0 3,6

tra G 0,05 17,7 3,6

pH bang 3,5 1 23,4 5,0

2 24,5 5,2

4 25,2 5,2

24 26,5 5,3

Vidu3 Dung dich kiém 0 0 3,6

tra G 0,05 9,0 5,7

pH bing 3,5 1 16,8 6,2

2 16,3 6,2

4 18,7 6,3

24 19,3 6,4

Bang trén thé hién ham lugng ion clorua 16n hon hodc bang khoang 3% khéi

lwgng dwoc wu tién tinh theo lugng duge hip phy va ty 18 hip phu.
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YEU CAU BAO HQ
1. Hat hap phu chira st hydroxit c6 cAu trtc tinh thé B, trong d6:
ham lugng sét hydroxit trong hat hép phu 16n hon hodc bang 99% khéi luong,

16n hon hodc bing 90% thé tich hat hép phu dugc céu thanh tir tinh thé dang
hat ¢6 kich c& hat tinh thé nho hon hoic b%mg 20 nm hoac tinh thé dang cot c6 chiéu

rong nhé hon hodc bang 10 nm va chicu dai bang nho6 hon hodc 30 nm, va

hat hip phu nay c6 dién tich b& mit riéng do bang BET 16n hon hodc bing
250 m?/g.

2. Hat hép phu theo diém 1, trong d6 hat hép phu ndy c6 tdng thé tich 156 16n hon
hodc bing 0,18 mL/g.

3. Hat hip phu theo diém 1, trong d6 hat tinh thé dugc quan sat bang cach st dung

kinh hién vi dién t&r truyén qua ma khong Kkét tu.

4. Hat hip phu theo diém 1, trong d6 mot phan nhém hydroxyl cua sat hydroxit

duoc thé boi ion clorua.

5. Hat hip phu theo diém 1, trong d6 hat hép phu nay c6 dudng kinh hat trung binh

nam trong khoang tir 0,2 mm dén 1,0 mm.

6. Hat hép phu theo diém 1, trong d6 hat hap phu nay c6 mét d¢ thyc 16n hon hogc

bing 3 g/em3 va mat @6 khdi 16n hon hogc béng 1,2 g/em’.
7. Hat hép phu theo diém 1, trong d6 hat hép phu nay 1a hat hép phu anion.

8. Hat hip phu anion theo diém 7, trong 6 lugng dugc hép phu & dang phospho 16n
hon hodc bing 25 mg trén mdi g hat hép phu anion sau 24 gid kiém tra sy hip phu
theo mé trong d6 (i) 1 g hat hép phu anion dugc bd sung vao 150 mL dung dich kali
dihydro phosphat chtta nuéc dwoc didu chinh dén do pH bing 3,5 bang axit
clohydric va ¢6 ndng do bing 400 mg-P/L & dang phospho dé tao ra hdn hop, (ii)
hdn hop cua hat hép phu anion va dung dich kali dihydro phosphat chira nuéc duge
khudy & nhiét 6 trong phong, va (iii) lugng dugc hép phu & dang phospho dugc xéc
dinh bang cach do ndng d6 ctia ion phosphat trong hdn hop da khudy.

9. Hat hip phu anion theo diém 7, trong d@6 lugng duogc hép phu & dang phospho 16n

hon hoic bang 20 mg trén mdi g hat hép phu anion sau 1 gid kiém tra su hap phu

-25-



33803

theo mé trong do (i) 1 g hat hép phu anion dugc bd sung vao 150 mL dung dich kali
dihydro phosphat chtra nudc dugc didu chinh dén d6 pH bang 3,5 bang axit
clohydric va ¢6 ndng dd bing 400 mg-P/L & dang phospho dé tao ra hdn hop, (ii)
hén hop cta hat hip phu anion va dung dich kali dihydro phosphat chira nuge dugc
khudy & nhiét d¢ trong phong, va (iii) luvgng dugc hép phu & dang phospho duge xéc

dinh bing cach do ndng dd ciia ion phosphat trong hdn hop da khudy.

10. Hat hip phu anion theo diém 7, trong d6, trong kiém tra sy hip phu theo mé
trong d6 (i) 1 g hat hép phu anion dugc bd sung vao 150 mL dung dich kali dihydro
phosphat chtra nuéc dugce didu chinh dén d6 pH bang 3,5 bang axit clohydric va ¢
ndng db bing 400 mg-P/L & dang phospho dé tao ra hdn hop va (ii) hon hop clia hat
hép phu anion va dung dich kali dihydro phosphat chira nu6e dugc khudy & nhiét do

trong phong, d6 pH sau 24 gio ting 0,5 hodc nhiéu hon 0,5 so vé6i dd pH sau 1 gio.

11. Hat hip phu anion theo diém 7, trong d6 hat hép phu anion c6 lugng dugce hap
phu & diém gdy 16n hon hodc bang 20 g-P/L trén mdi thé tich cta hat hip phu anion
duoc bao, trong kiém tra dong chay trong d6 dung dich kali dihydro phosphat chira
nuée duge didu chinh dén do pH bang 3 bing axit clohydric va c6 ndng do bang 100
mg-P/L & dang phospho di qua c6t c6 dudng kinh bén trong cot bing 26 mm ¢ dugc
bao biang 20 g hat hép phu anion & nhiét do trong phong & tbc d6 dong chay (SV)
bang 20 gio™L.

12. Hat hip phu anion theo diém 11, trong d6 hat hép phu anion nay c6 lugng duoc

hép phu & didm gay 16n hon hogc bing 10 g-P/L & toc d dong chay (SV) bang 50

gioL.

13. Phuong phap san xuét hat hip phu theo diém 1, trong d6 phuong phéap nay bao

gom:

bude tao ra sit hydroxit bing cach bd sung bazo duge ky higu 1 YOH vao
dung dich chira it nhét mot hop chét sit duge chon tir hop chét sat hoa tri ba duge ky
hiéu 1a FeX3 trong khi didu chinh d6 pH ndm trong khoang tir 3 dén 6, trong do:

Y 12 nguyén tir hodc nhém nguyén ti héa tri mot, va
X 14 nguyén tir hogc nhém nguyén tir héa tri mot khac OH; va

tlly v bd sung céc chét dién phan, khéc it nhat mot hop chit sét, bing cach:
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(i) hoa tan, trong dung dich, chit dién phan khac it nhét mot hop chat sat
trude khi bd sung bazo vao dung dich chira it nhit mot hop chét sét, hoic

(i) bd sung chit dién phan khéac hop chét sét, hoic dung dich cua nd, trong
budc tao ra sit hydroxit,

trong d6 tdng ndng d6 ciia FeXs, YOH va céc chat dién phan tiy y dugc bd
sung 1a 16n hon hodc bang 10% khdi lwong khi hoan thanh budc tao ra sat hydroxit.
14. Phuong phép san xuét hat hép phu theo diém 1, trong d6 phuong phéap nay bao
gbm cac buéc:

tao ra sét hydroxit bang cach bd sung bazo dugc ky hiéu 1a YOH vao dung
dich chira it nhAt mét hop chét sit dugc chon tir hop chat sét hoa tri ba duge ky hiéu
1a FeXs trong khi diéu chinh do pH nam trong khoang tir 3 dén 6, trong do:

Y 12 nguyén t& hodc nhém nguyén it hoa tri mot, va

X 1 nguyén tir hodc nhém nguyén tir héa tri mot khac OH;

thu hdi sit hydroxit dugc tao ra & dang banh chira nudce va lam kh banh chira
nuéce ndy dé thu duge banh kho; va

thy vy, bd sung céc chit dién phan khéc it nhit mot hop chit sét, hoic dung
dich cta nd, vao dung dich chua it nhit mot hop chét sit sau budc tao ra sit
hydroxit va truéc budc thu hoi sit hydroxit dugc tao ra,

trong d6 banh khd nay chira tbng cong 10% khéi lugng san phdm phu hodc
cao hon dugc ky hiéu 1a YX va cac chit dién phan tuy y dugc bd sung, trong d6 X

va Y 1a giong nhu & trén.
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[Fig.1]

-28-



33803

[Fig.2]
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[Fig.3]
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[Fig.4]

dai

4 tri€u lan

0 phong

Do

-31-



33803

[Fig.5]
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