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Linh vue k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché nhin chung dé cép dén viéc thu hoi cac nguyén t6 dat hiém tir cac quing
dat hiém hodc cac chat cd chira cac nguyén t6 nay. Cu thé hon, sang ché d¢€ céap dén viéc
thu hoi xeri riéng 1& va cac san pham dat hiém khong chira xeri tir dung dich sulphat dat

hiém, nhu dung dich sulphat dat hiém tinh khiét.

Dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét c6 thé, vi du 1a dung dich dugc tao thanh tu
sulphat d4t hiém thd thu dugc tir qua trinh sulphat hoa (nung axit) va tiép theo ngam chiét
qua nudc quang monazit, chét ¢, hodc cin ngam chiét so bo lién quan, dung dich tinh
khiét nay c6 thé, vi du thu duoc tir dung dich thd bang cach tao thanh chét két taa sulphat

dAt hiém sau d6 ngam chiét qua nuéc chét két tua.
Tinh trang k¥ thuit cia sang ché

Céc nguyén to dat hiém bao gdm tit ca céc nguyén t6 lantanit (lantan, xXeri,
praseodym, neodym, prometi, samari, europi, gadolin, tecbi, dysprosi, holmi, ecbi, tuli,
yttecbi, va luteti), cling nhu cac kim loai hiém 1a scandi va ytri. Pé d& thao luan va vi
c4c tinh chit phong phii va twong ty cla chung, Céc nguyén t6 d4t hiém tdng s6 (Total
Rare Earth Elements- TREE) thuong dugc chia thanh ba nhém; DAt hiém nhe (Light Rare
Earths - LRE) ma 1a lantan, xeri, praseodym, va neodym; D4t hiém trung binh (Middle
Rare Earths - MRE) ma la samari, europi va gadolin (prometi khong tdn tai & dang nguyén
t6 dn dinh); va D4t hiém ning (Heavy Rare Earths - HRE) ma 1a tecbi, dysprosi, holmi,
ecbi, tuli, yttecbi, va luteti. Ytri va scandi thudng dugc bd sung vao danh sach ndy mic

du chung khong phai céc cac nguyén t6 d4t hiém nang 1am.

Trong suot hai muoi ndm qua, d3 bung n6 nhu cau doi véi nhi€u vat pham va can
nguyén to dat hiém, ma hién nay bao gom nhiéu vat pham ma con ngudi st dung hang
ngay, nhu bd nhé may tinh, dia DVD, pin sac dugc, dién thoai di dong, bd chuyén doi xtc

tac, dong co dién nho, nam cham, va dén huynh quang.

Céc nguyén t6 dat hiém ciing dong vai trd thiét yéu trong viéc phét dién tir ning

luong gid, xe dién thé hé méi, va cac tng dung quén sy. Theo khia canh nay, sir dung
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trong quan su bao gdm thiét bj nhin ban dém, vii khi dAn hudng chinh xéc, trang thiét bi

lién lac, thiét bi GPS va pin.

Viéc ting st dung cac nguyén t6 dAt hiém trong thiét bi cong nghé méi da din dén
tang nhu cAu, va can thiét dbi voi su da dang héa chudi cung ing da bi Trung Qubc théng
tri tir dAu nhitng nam 1990. That vay, su phat tridn cac ngudn tai nguyén ngodi Trung
Qubc dé khai thac va ché bién dAt hiém d3 m& rong trong nhitng nim gan day, cu thé 13
tir khi Trung Quéc tuyén b6 vao nam 2010 ring ho s& han ché nghiém ngit xuét khau céc

nguyén to dat hiém d€ dam bao ngudn cung cho san xuat trong nudce.

Céc khoang chét chira d4t hiém xudt hién trong ty nhién ma d gidu cac nguyén tb
d4t hiém dé c6 loi ich thuong mai hién tai hodc tiém ning trong tuong lai bao gbm flo-
cacbonat (nhu libenisit), florua, oxit, phosphat (nhw monazit, xenotim va apatit), va silicat
(nhu dét sét ion va allanit). Cac ngudn tai nguyén cla thé gii chu yéu dugc chira trong
bastnisit va monazit. Trit lugng bastnésit & Trung Qudc va Hoa Ky chiém ti 18 phan trim
16n nht trong sb cac ngudn tai nguyén kinh t& d4t hiém trén thé gidi, trong khi trit luong
monazit tai Uc, Brazil, Trung Quéc, An Do, Malaysia, Nam Phi, Sri Lanka, Thai Lan, va
Hoa Ky chiém phan khiic 16n tht hai.

Cac phuong phép thong thudong dé chiét nguyén t6 d4t hiém tir quing hogc chit co
ctia ching dugc md ta trong 4n phdm “Extractive Metallurgy of Rare Earths” bdi C.K.
Gupta va N. Krishnamurthy, CRC Press, 2003.

Nhu duge trinh bay trong tai liéu Gupta and Krishnamurthy (2005), cac nguyén tb
dAt hiém thuong duogc chiét tir quing monazit va cac chit ¢ bang cac quy trinh sulphat
héa. Trong qu4 trinh sulphat hoa (con duge goi 1a “nung axit™), quang hodc chét ¢o duoc
tron véi axit sulphuric dac va duge nung tai nhiét do cao (nhu tir 200 dén 500°C) dé pha
v® mang luédi khodng chét va chuyén hoa céc nguyén t6 dAt hiém thanh mudi sulphat ma
sau d6 c6 thé dua thanh dang dung dich bing céch hoa tan trong sy ngam chiét qua nuéc
ctia cac chét rén duge nung. Khi céc nguyén t6 dat hiém & dang dung dich, 1a c4c dung
dich sulphat dét hiém khong tinh khiét ma & day dugc goi 1a “dung dich sulphat d4t hiém
thd”, cac nguyén t dat hiém nay thudng dugc thu hdi bang nhiéu k¥ thuat khac nhau da
bict.
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Gupta and Krishnamurthy (2005) cling mo ta cac quy trinh chiét cac nguyén td dét
hiém tir quing bastnsit va chét co (bastnisit 13 flocarbonat d4t hiém). O Trung Quéc,
chét c6 bastnisit dwoc xi Iy bing cach gia nhiét axit sulphuric dic dén 500°C trong 10 sdy
quay. Cian sau d6 dugc xu Iy bang nudc dé hoa tan céac sulphat d4t hiém hoa tan, mot 1an

nita tao thanh dung dich sulphat ¢4t hiém tho.

Mot chién luge xi Iy k¥ thuét da biét ma di dugc 4p dung dé thu hdi cac nguyén
t§ d4t hiém chira trong cac dung dich sulphat dAt hiém tho nay 13 trung hoa axit va két tha
cac tap chit c6 vAn d&, nho d6 tao thanh cac dung dich sulphat d4t hiém “tinh khiét”, sau
d6 thu hdi cac nguyén té dat hiém bang cach sir dung mot trong s6 cac quy trinh xen k&
nhu chiét dung moi, két tia carbonat dit hiém, két tia oxalat dét hiém, két tua hydroxit
dAt hiém hodc trao dbi ion. Chién lugc khéc 1a thu hdi truc tiép cac nguyén t6 dat hiém
tir dung dich sulphat d4t hiém thé, trong d6 mot tiy chon quy trinh c6 san trong tinh trang
k¥ thuat, cu thé 13 quy trinh két tua sulphat kép.

Nhidu chién luge quy trinh nay c6 thé san xuét hydroxit d4t hiém truc tiép, nhu
trong quy trinh két tia hydroxit, hodc gian tiép qua su chuyén héa kiém n da ctia céc chat
trung gian, nhu sulphat kép, carbonat hodc oxalat. Xeri dugc chita trong cdc hydroxit dat
hiém tao thanh c6 thé duoc oxy héa bang chit tao oxy héa manh, hoic bang cach 1am kho
trong sy c6 mat clia oxy tai 120 dén 150°C. céc hydroxit dat hiém hdn hop nay sau d6 c6
thé duge ngadm chiét trong axit hydrocloric dén do pH 3 dén 4 dé tao ra dung dich clorua
d4t hiém va can. Véan d& cta cac quy trinh hién c6, nhu duge mo ta boi Morais et al trong
tai litu “Recovery of xeri by Oxidation/Hydrolysis With KMNO4+NA>COs”,
Hydrometallurgy 2003 — Hoi nghi Quéc té 1an thir 5 — Téap 2: Dién luyén kim va thiy
luyén kim méi trudng 1a qué trinh hoa tan c6 chon loc rét thip va khoang 1% s lugng

xeri dugc ngdm chiét thanh dung dich clorua @At hiém.

Muc dich ctia sang ché 1a d& xuét quy trinh hitu hiéu va hi€u qua dé thu hoi c6 chon
loc cac nguyén té dét hiém tir dung dich sulphat dét hiém tinh khiét, va do d6 t6i wu 1a
quy trinh tdng thé kinh té hon dé san xuét cac san phdm dét hiém tach biét tr quing chira

dat hiém.

Théo ludn v& tinh trang k¥ thudt trén day dugc bao gbm dé giai thich ngit canh cua

sang ché. DAy khong phai la sy thira nhén réng tai liéu bat ky dugc dé cap dén da dugc
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cong bd, da biét hoic mot phén cta cic kién thirc chung (& bét ky qubc gia ndo) vao ngay

uu tién cua diém bat ky trong s6 cac diém yéu cau bao hg.
Béan chat k¥ thuat cia sang che

Nhu duge dé cép trén day, néi chung khi xtt 1y d4t hiém, qua trinh sulphat hoa 13
qua trinh quing hodc chét ¢ duge tron vé6i axit sulphuric dic va dugc nung tai nhiét do
cao dé pha v& cic mang luéi khodng chit va chuyén héa cac nguyén td dit hiém thanh
mudi sulphat ma sau d6 c6 thé dua thanh dung dich bing cach hoa tan trong sy ngam chiét
qua nudc cic chit rin dugc nung. Khi cac nguyén t6 dAt hiém & trong dung dich, con
dugce goi 1a dung dich sulphat dAt hidm “th6”, céc nguyén tb dét hiém nay sau d6 can dugc

thu hoi.

Vi dy, trong don yéu cu cép patent Qudc té ciing dang duoc thdm dinh cta chu
don duogc ndp cung ngdy véi don ndy, dd mo ta phuong phap d8 két taa sulphat dit hiém,
ma bao gdbm budc cho dung dich sulphat d4t hiém tho qua qua trinh két ta trong su c6
mat cta hop chit hitu co, hoa tan trong nudc, d€ bay hoi dé san xudt chat két tia sulphat
dAt hiém va dich ndi c6 tinh axit. Chét két tia sulphat d4t hiém nay sau d6 dugc rira va
duoc 1am khé, va sau d6 duoc ngam chiét trong nuédce dé hoa tan sulphat @At hiém hoa tan
va tao thanh dung dich ngdm chiét gidu sulphat dAt hiém va cin ngam chiét chira tap chét
& dang cac phosphat khong hoa tan. Dung dich ngan chiét sulphat dAt hiém nay sau d6
dugc dua qua quy trinh két tia tap chét dé tao thanh “dung dich sulphat d4t hiém tinh
khibt” va cn tinh ché. Day la dung dich sulphat dat hiém “tinh khiét” ma sang ché dugc
ap dung cho. Sang ché ciing c6 thé dugc 4p dung tuong ty cho sulphat d4t hiém tinh khiét
duge didu ché bing qua trinh trung hoa hoa sulphat d4t hiém tho nhu duge mo ta trong

phén tinh trang k¥ thuat.

Do d6, sang ché dé xuit phuong phap xt Iy dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét,
phuong phép nay bao gbm céc budc:

a) cho dung dich sulphat dAt hiém tinh khiét tiép xuc véi natri hydroxit dé két tua
céc dat hiém & dang hydroxit dit hiém, bao gdm viéc bd sung chét oxy hoa dé oxy hoa
xeri chta trong chét két tia hydroxit dat hiém; va

b) ngam chiét c6 chon loc chit két taa hydroxit dat hiém bang axit hydrocloric dé

tao thanh dung dich clorua d4t hiém va can.
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O mot dang, trong qua trinh diéu ché dung dich sulphat dit hiém tinh khiét, viéc
rira chit két tia sulphat dat hiém duoc tao thanh tir dung dich sulphat dat hiém thé duogc
thuc hién véi hop chét hiru co, hoa tan trong nudc, dé& bay hoi, nhu metanol, véi chét két
tia sulphat sau d6 1 duoc 1am kho (Iy tudng 14 véi chit hitu co bay hoi duge thu hdi va
duoc tai sir dung) trude khi ngdm chiét qua nu6e chit két tha sulphat. Viéc ngdm chiét
qua nude nay tdt hon 14 xay ra tai khoang 40°C trong thoi gian 1én dén 180 phut dé hoa
tan sulphat d4t hiém hoa tan, trong khi dé lai hau hét c4c tap chit phia sau dué6i dang céc
phosphat khong tan (nhu thori) ma c6 thé dugc tai ché hoic loai bo. Cac luong vi lugng

clia cAc tap chat hoa tan ciing dugc hoa tan trong quy trinh nay.

Sau d6, sau quy trinh tich pha rén-16ng, cin ngdm chiét ¢6 thé dugc loai b6 trong
khi dung dich ngadm chiét thu dugc gidu sulphat dét hiém ly twéng sau dé trai qua giai
doan tinh ché sulphat d4t hiém dé tao thanh dung dich sulphat dét hiém tinh khiét theo

sdng ché va cén tinh ché.

Déi vdi giai doan tinh ché nay, magie oxit tot hon 1 dugc bd sung vao dung dich
ngam chiét sulphat dat hiém dé tinh ché dung dich d6 bang cach két tua tap chat, dé lai
dung dich sulphat dat hiém tinh khiét mong muén va cin tinh ché. Qua trinh tinh ché Iy
tudng la dugc thuc hién dé tdi da hoa su két tia cla céac tap chét trong khi giam thiéu su
ddng két tia ciia cac nguyén t6 dat hiém. Nhu véy, magie oxit tot hon 14 dugc tron 13n
qua nhiéu bé tai nhi¢t ¢ 1én dén khoang 55°C, véi thoi gian Iuu tir 30 dén 120 phut trong
mdi bé, dén dich d6 pH diém cubi 1a tr 4,5 dén 6,0. Sau dé, sau quy trinh tach pha rin
1éng, chit két tia tinh ché c6 thé dugc tai ché hoic loai bo, va dung dich sulphat dat hiém

tinh khiét dugc thu hdi cho xit ly tiép theo.

Quay trd lai phan mo ta phuong phép xir 1y theo sang ché, natri hydroxit dugc bd
sung vao dung dich sulphat dt hiém tinh khiét dé két tiia cac d4t hiém dudi dang hydroxit
4t hiém, bang viéc bd sung chét oxy hoa gitip oxy hoa xeri chtra trong chat két tua. Do
d6, budc két tua a) duoc thuc hién mot cach Iy twong dé téi da hoa qua trinh két tua cac
nguyén t6 dit hiém va t6i da héa su chuyén hoa xeri (IIT) thanh xeri (IV), trong khi giam
thiéu d6 du ti lugng cua viée ding liéu chét phan tmg, va giam thiéu ndng do cua sulphat

trong chét két tia hydroxit dat hiém.
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Budc két tia a) t6t hon 1a xay ra trong quy trinh dong nguoc hai giai doan, bao
gbm giai doan két tua va giai doan tinh luyén, trong d6 dung dich sulphat d4t hiém cép
vao trong giai doan két thia véi viée st dung dung dich tir giai doan tinh luyén, dé két ta
hydroxit dét hiém chira sulphat. Hydroxit d4t hiém chtra sulphat sau d6 c6 thé dugc
chuyén héa thanh hydroxit d4t hiém sach & giai doan tinh luyén bing viéc bd sung natri

hydroxit mdi.

O dang dugc wu tién, cd giai doan két tha va tinh luyén déu van hanh tai nhiét do
tir 40 dén 80°C, va trong thoi gian tir khoang 30 dén 60 phut, vdi hé sb ti luong cua viée
bd sung natri hydroxit 1a nam trong khoang tir 100 dén 110%, va véi lidu dung ti lugng

ctia chit oxy hoa 1a tir 100 dén 130%.

Tt hon 1, chét oxy héa 1a hydro peroxit va/hodc natri hypoclorit, ma dugc bd sung
vao giai doan két tiia va/hodc tinh luyén sau khi bd sung natri hydroxit. Dbi vai truong
hop trong d6 hydro peroxit 1a chét oxy hoa, dugc ru tién 1a nhiét do van hanh 1a nim trong

khoang tir 50 dén 60°C tai (cic) diém bd sung.

3 bude ngam chiét b), viéc ngam chiét chon loc chat két taa hydroxit dét hiém tot
hon 1a dugc thyuce hién trong hai giai doan, mdi giai doan ¢6 nhiéu bé va mdi giai doan st
dung axit hydrocloric dugc pha lodng dén xung quanh 10% khéi lugng bang céch sir dung
dung dich ngdm chiét tir giai doan ngm chiét th nhat. Dung dich ngdm chiét tir giai doan
ngam chiét th hai t6t hon 1a duge st dung dé lam nho lai chat két tua hydroxit dit hiém
ngam chiét, va dé két tha xeri (IV) ma da dugc hoa tan trong giai doan thir hai, truéc giai

doan ngdm chiét thtr nhat.

Viée ngam chiét ¢6 chon loc 1y tudng 14 xay ra tai nhiét do bang tir 60 dén 80 °C,
véi giai doan ngdm chiét tha nhét duoc thuc hién dé t6i da héa su hoa tan d4t hiém trong
khi giam thiéu sy hoa tan xeri (IV), ma dat dugc bang pH cubi cling 1a khoang pH 3 dén
4, va giai doan ngdm chiét thr hai duoc thuc hién dé giam thiéu ndng d6 ctia cic nguyén
t6 dat hiém khong phai xeri trong cin. Theo khia canh nay, dugc uu tién d6i v6i dung
dich clorua dat hiém chira xeri khong déng ké, va dbi voi can gdm chu yéu 1a xeri (IV)

hydroxit.

Can xeri (IV) hydroxit ¢6 thé dugc bao goéi dudi dang san pham xeri tho hodc con

duoc xr 1y thém dé tao ra san pham xeri c6 do tinh khiét cao hon. Ngoai ra, bari clorua
-7-
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sau do6 c6 thé dugc bd sung vao dung dich clorua d4t hiém, véi axit sulphuric khi cdc mirc
sulphat thip, dé loai bé radi qua qu4 trinh dbng két tha véi bari sulphat dé tao thanh dung
dich clorua dét hiém tinh khiét. Dung dich clorua d4t hiém tinh khiét nay sau d6 co thé

duge cb bing cach cho bay hoi.

Clorua dét hiém tinh khiét lodng va/hoic dic sau d6 co thé dugc tach thanh hai
hodc nhiéu san phdm d4t hiém khéc nhau bing cach chiét dung mdi véi mdi san phém dét

hiém chira mdt hodc nhi€u nguyén to dat hiém riéng r€.

Phuong phép theo séng ché ciing c6 thé bao gdm mot s6 budc lién quan dén qué
trinh san xuit dung dich sulphat d4t hiém tho thich hop tir cht cd canxi phosphat giau dat
hiém, c6 kha ning nhét 13 chét c6 canxi phosphat giau d4t hiém nay 13 san phdm cta qua
trinh tuyén quing cta dét hiém chira quing gidu canxi phosphat bing qué trinh tuyén ndi
quang toan phan. O dang dugc wu tién, quing chita monazit dwoc chira trong apatit, va

chét cd chra cap do cao hon clia monazit dugc chira trong apatit so vdi quéng.

N6i chung, cac bude xir Iy so bd ndy t6t hon 13 bao gdm budc ngdm chiét so bd
chét ¢d canxi phosphat giau dAt hiém v6i axit phosphoric d& tao thanh cin dugc ngam
chiét so bd duge lam giau trong cac dAt hiém, tron cian dugc ngam chiét so bd ndy véi axit
sulphuric véi sy gia nhiét sau do hdn hop dé chuyén hoa cac d4t hiém trong cin duoc
ngam chiét so b thanh thanh cc sulphat dAt hiém hoa tan trong nudc, va cubi cling 1a
ngam chiét qua nudc hdn hop da gia nhiét d8 dat cac sulphat @At hiém trong dung dich va
so d6 tao thanh dung dich sulphat dat hiém thé thich hop cho budc két tia dugc md ta

trén day.

Dung dich sulphat dAt hiém thé sau d6 c6 thé duoc cho qua qua trinh két tia trong
su ¢6 mit cua hop chét hitu co hoa tan trong nudc, d& bay hoi dé tao ra chét két tha sulphat

dat hiém va dich ndi ¢6 tinh axit.

Ly tudng la, bude két tua sulphat d4t hiém nay dwoc thuc hién dé t6t da hoa quy
mo két tia dat hiém tir dung dich trong khi giam thiéu su két tia dét hiém & dang céc
phosphat va florua, va gidm thiu su ddng két tha clia cac tap chat. Chét két tua sulphat
d4t hiém duoc ky vong 1a chia > 35% TREE, > 12% S, < 2% P, < 0,3% Al, va <0,5%
Fe, trong khi tAt cA cAc chét hitu co dugc bd sung vao qud trinh két taa, it bay hoi hon, s€

duoc chira trong dich ndi axit. Thuc vay, hiu nhu tit ca nudc, axit sulphuric, axit
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phosphoric, Mg, Al, Fe, va U chira trong dung dich sulphat d4t hiém thd nén dugc chia

trong dich ndi ¢6 tinh axit.

Trong khi chat két tia sulphat dat hiém sau d6 trai qua cac buGe quy trinh khac aé
tao thanh dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét theo sang ché, dich ndi c6 tinh axit dugc
tao ra cling co thé trai qua cc budc quy trinh khac nhim muc dich thu hdi cc hop chét
hitu co va tai tao axit phosphoric. Diéu nay co thé bao gb6m budc thu hdi hop chat hitu co
tir dich ndi ¢6 tinh axit bing cach chung cét, din dén tao thanh hop chét hitu co dugc thu
hdi va dung dich axit hdn hop lodng, voi hop chit hitu co dugc thu hdi tot hon 1a dugc tai
ché dé sir dung trong budc két taa, va dung dich axit hon hgp loang duoc cho qua truc
tiép va/hodc sau qua trinh cb bd sung bang cach bay hoi dé sir dung trong giai doan tai

sinh axit phosphoric ma ciing s& dugc mo td thém dudi day.

Sau khi ngdm chiét so bd axit phosphoric ctia cac giai doan xtt 1y so b, c6 thé gia
nhiét cho dung dich dugc ngdm chiét so bd axit phosphoric, dé két tiia khdi dung dich
lwong nhé bit ky ciia céc dit hiém dudi dang céc phosphat dat hiém. dé lai dung dich thu
hdi. Céac phosphat dAt hiém nay sau do6 c6 thé duoc quay trd lai cdc budce sulphat hoa va

nung axit nhu duge mo ta trén day.

Dung dich thu hdi nay sau d6 ¢6 thé duoc tron 1an véi axit sulphuric va/hodc dung
dich axit hon hop lodng va/hodc dic cla giai doan cAt metanol dé chuyén héa mono canxi
phosphat thanh axit phosphoric va tao thanh chit két tha canxi sulphat ma c6 thé dugc
loai b6. Muc dich 1a su can bang gitra viéc tdi da hoa kha ning phan (ng cla axit
phosphoric va giam thiéu lwong chit két tia canxi sulphat tao thanh trong budc ngdm

chiét so bo duge dé cap trén day.

Axit phosphoric dugc tao thanh tir dung dich thu hdi sau d6 co thé duge st dung
theo yéu ciu béi su ngdm chiét so bd trong cac bude xu Iy so bd duge mo ta trén déy, va
axit phosphoric du co thé duoc cho chay ra khoi hé thdng va dugc chuyén tiép dén qua

trinh tinh ché axit phosphoric.

Trong qué trinh tinh ché axit phosphoric nay, céc tap chit (chii yéu 1a urani va
thori) trong dong axit phosphoric lodng co thé duge thu hdi bang qué trinh trao ddi ion,
chiét dung méi hodc quy trinh thuong mai bat ky khac ctng v6i mot sd nguyén t dt

hiém. Ngoai ra, ndng do cua canxi va luu huynh trong axit lodng c6 thé dugc di€u chinh
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qua viéc bd sung axit sulphuric khi can dé dap Gng céc tiéu chuln ky thuat ciia ngudi tiu
dung. Axit phosphoric lodng va tinh khiét nay sau do6 co6 thé dugc cd dé tao ra phu phdm

axit phosphoric, ma c6 thé duge bao quan trude khi van chuyén dén tay ngudi tidu ding.
M3 ta vén tit cac hinh vé kém theo

Fig. 1 12 biéu dd dang so dd biéu dién qu4 trinh két tia sulphat d4t hiém, ma ciing
minh hoa giai doan xt Iy so by dugc wu tién cho céc canxi phosphat giau d4t hiém, va

giai doan tai sinh axit phosphoric lién quan dugc uu tién; va

Fig. 2 13 biéu d dang so dd biéu dién phuong 4n dugc vu tién vé phuong phép xir

Iy dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét theo sang ché.
MO ta chi tiét sang ché

Trude khi mo ta chi tiet phuong an dugc vu tién cia sang che tham chi€u dén sb
lidu thi nghiém, s& hitu dung khi dua ra sy giai thich ndo dé vé bicu d6 cua cac Fig. 1 va

Fig. 2.

Fig. 1 chi ra qu4 trinh két tia sulphat dit hiém (phén A), cling v6i qua trinh xtt Iy
so bd céac canxi phosphat giau d4t hiém (phan B) va giai doan tai sinh axit phosphoric lién
quan (phan C). Trén Fig. 2, thé hién mot loat cac giai doan xt ly d4t hiém (phan D). R&

rang 13 su tip trung clia sdng ché 1a vao céc giai doan xu ly dat hiém & phén D.

DAu tién 1a tham chiéu dén Fig. 1, va & tha ty ludng quy trinh bt dAu tir phan B,
cac budc khac nhau duge quan sat thiy lién quan dén qud trinh san xuét dung dich sulphat
dAt hiém tho thich hop 10 tir cht c6 canxi phosphat giau dAt hiém 12, 13 san pham cta
qué trinh tuyén quing ctia quing giau canxi phosphat chira dAt hiém bing quy trinh tuyén

ndi toan bd quing (khdng dugc thé hién).

Céc budce xtt 1y so bd nay bao gdm su ngam chiét so bd chét cb véi axit phosphoric
trong co ciu dong ngugc nhiéu giai doan 14,16 dé loai bo canxi phosphat va tao thanh
can ngam chiét so bo 18 dugce 1am gidu trong d4t hiém va dung dich ngdm chiét so bd 19
chira monocanxi phosphat, cic tap chit va luong nhé dit hiém. Theo phuong 4n nay, su
ngAm chiét 14,16 dugc thyc hién & nhiét do thip (thuong 1a tir 30 dén 45 °C), v6i thoi

gian luu dugc gilt trong khoang tir 30 dén 90 phut cho mdi giai doan, va véi ti 1& tbng
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lugng axit cip so véi khdi lugng chét c6 cip duoc giit trong khoang tir 2 dén 12 gam P

trong axit trén mdi gam Ca trong chét cd.

Cian ngam chiét so b 18 sau d6 dugce két hop va duoc phéa vd bang cach st dung
axit sulphuric dic & giai doan sulphat hoéa, dugc tron 20 véi axit sulphuric 22 tai hodc
duéi nhiét do nung axit trong thoi gian 1én dén khoang 30 phit dé dam bao hdn hop tao
thanh dugc ddng nhét héa hoan toan trudce cc bude tiép theo. Budc gia nhiét sau d6 24
ctia hdn hop chuyén hoa dat hiém trong cin ngam chiét so bo 8 thanh céc sulphat dAt hiém

hoa tan trong nuéce 26.

Céc sulphat dAt hiém hoa tan trong nude 26 sau d6 dugc lam ngudi dén nhiét do
thap hon khoang 50°C trong khoang thoi gian 1én dén khoang 300 phut dé loai b cang
nhiéu nhiét ra khoi nguyén liéu dugc sulphat hoa 26 thai ra nung axit 24 nhu trong thyc

té trude khi str dung & budc ngdm chiét qua nudc tiép theo 28.

Céc sulphat dAt hiém hoa tan trong nuée dugce 1am ngudi 27 sau d6 duge cho qua
su ngam chiét qua nuéc 28 dé dit trong dung dich 1a sulphat d4t hiém, axit phosphoric va
axit sulphuric bat ky con lai, va do d6 tao thanh dung dich sulphat d4t hiém “th6” 10 duge

dé cap trén day va cin ngm chiét qua nuée 30 chira quing mach khong tan dé loai bo.

Bay gio téi lugt phan tiép theo, phan A, 12 qu4 trinh két tha cac sulphat dit hiém,
Fig. 1 thé hién giai doan két tha sulphat 32 trong d6 dung dich sulphat d4t hiém thé 10
duogc cho qua qua trinh két tia trong sw c6 mit cuia hop chét hitu co d& bay hoi, hoa tan
trong nudc (nhu metanol) 34 d8 san xuét chat két tia sulphat d4t hiém 36 va dich ndi ¢6
tinh axit 38. Qua trinh két tia sulphat 32 1y twdng 12 x4y ra tai nhiét do nam trong khoang
tir 60 dén 65°C v&i thoi gian luu ndm trong khoang tir 20 dén 40 phat.

Trong khi chét két tua sulphat d4t hiém 36 sau d6 trai qua cc budc quy trinh khac
theo sang ché, ma s& dugc md ta dudi day lién quan dén Fig. 2, dich ndi c6 tinh axit 38
duoc san xuét trong bude két tia sulphat 32 cling trai qua céc budc quy trinh khac (phén

C) nham muc dich thu hdi hop chét hitu co va tai sinh axit phosphoric.

Do d6, phan C cta Fig. 1 thé hién budc thu hdi hop chét hitu co tir dich nbi c6 tinh
axit 38 bang cach chung cht 40, dan dén tao thanh hop chit hitu co dugc thu hdi 34 va

dung dich axit hn hgp lodng 42, v6i hop chét hitu co dugce thu hdi 34 dugc tai ché dé sir
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dung trong budc két tia sulphat 32 nhu metanol 34, va dung dich axit hdn hgp lodng 42
dugce cho qua qué trinh ¢cd bd sung 44 bang cach cho bay hoi dé tao thanh dung dich axit

hdn hop dic 45 dé sir dung trong giai doan tai sinh axit phosphoric 46.

Sau khi ngdm chiét so bd axit phosphoric 14,16 dugc dé cap trén day, nhiét dugc
stt dung 48 cho dung dich dung dich ngdm chiét so b axit phosphoric 19 dé két tia khoi
dung dich lwong nhé bat ky cac dAt hiém dud6i dang cac phosphat dit hiém 50, dé lai dung
dich thu hdi 52. Nhu c6 thé nhin thdy, cac phosphat d4t hiém 50 sau d6 dugc quay tré lai
budc tron axit 20 va nung axit 24 dugc mo ta trén day. Budce gia nhi€t 48 dung dich ngdm
chiét so bo axit phosphoric 19 x&y ra & mot s6 giai doan nhiét d0 tang dan, tit ca cic nhiét
d6 déu nim trong khoang tir 60°C dén 110°C, véi céc thoi gian luu & mdi giai doan ndm

trong khoang tir 60 dén 180 phut.

Dung dich thu hdi 52 sau d6 dugc tron 13n v6i axit sulphuric 54 & giai doan tai sinh
axit 46 va, theo phuong an nay, cling véi dung dich axit hdn hop dic 45, @& chuyén héa
mono canxi phosphat thanh axit phosphoric thu hdi duge 56 va tao thanh chat két tia
canxi sulphat 57 ma co thé duoc loai bo. Viée bd sung axit ndy 46 duge thuc hién & cac
giai doan tai nhiét d¢ 13 khoang 40°C va thoi gian luu 1a nim trong khoang tlr 30 dén 60
phut trén mdi giai doan. Mot phén axit phosphoric dugc tao thanh tir dung dich thu héi
58 cling dugc sur dung boi qué trinh ngdm chiét so bd 14,16, trong khi axit phosphoric du
59 duoc chay khoéi hé théng.

Bay gior dén luot Fig. 2, va phan sang tao, cubi cung (phin D) clia so dd nay, ma
thé hién cac giai doan xur Iy dAt hiém, viéc xt 1y tiép theo ndy bao gbm buéc rira va lam
kho chit két tha sulphat d4t hiém (thuc t& dugc thé hién trén Fig. 1 12 giai doan 60), va
budc ngdm chiét sau d6 62 trong nude chit két toa sulphat dit hiém da dugc rira va dugc
1am kh 36 dé hoa tan sulphat d4t hiém hoa tan va tao thanh dung dich ngém chiét 64 giau

sulphat dat hiém va can ngam chiét 66 chira tap chét & dang céc phosphat khong hoa tan.

Sau d6, cac tap chat duoc két tua 68, voi vide bd sung magie oxit 63, tir dung dich
ngAm chiét sulphat d4t hiém 64 d& tao thanh dung dich sulphat d4t hiém “tinh khiét” 70
va cin tinh ché 72, sau d6 14 qua trinh két tha 74 cac dit hiém trong dung dich sulphat dat

hiém tinh khiét 70 duéi dang chét két tua hydroxit d4t hiém 76.
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Natri hydroxit 77 dugc bd sung vao vao dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét 70
d8 két tua cac dat hiém dudi dang hydroxit dat hiém 76, véi viéc bb sung hydro peroxit
78 dé oxy héa xeri dugc chita trong chét két tha. Qua trinh san xuét hydroxit dat hiém 76
x4y ra trong quy trinh dong nguoc hai giai doan, v6i dung dich sulphat @4t hiém tinh khiét
70 cAp vao trong giai doan két tia (giai doan mot) 74 dé két tia hydroxit dat hiém tho 75
chira lugng sulphat nao d6 st dung dung dich dugc dung 71 tir giai doan tinh luyén (giai
doan hai) 73, v6i sy chuyén hoa cac hop chit sulphat d4t hiém thanh cac hop chét hydroxit
dAt hiém xay ra v6i viée bd sung natri hydroxit méi 77 trong budce tinh luyén hydroxit dat

hiém (giai doan hai) 73.

Chéat két tia hydroxit dat hiém 76 sau d6 trai qua viéc ngm chiét c6 chon loc
79,80,82 véi axit hydrocloric dé tao thanh dung dich clorua d4t hiém 86 va cin 88 véi
dung dich d4t hiém 86 chira xeri khong déng k&, va cin 88 gdm chu yéu xeri (IV) hydroxit.

Viéc ngdm chiét ¢6 chon loc 79,80,82 chét két tua hydroxit d4t hiém 76 dugc thuc
hién trong co ciu nhiéu giai doan, v6i axit hydrocloric dugc pha loang thanh 10% khéi
lugng st dung dung dich ngdm chiét giai doan mot duge danh bong 80 trude khi bd sung
né vao cac bé ngAm chiét giai doan mot 80 va giai doan hai 82, qua nhiéu bé trong mdi
giai doan, va dung dich giai doan hai 82 dugc s dung dé 1am nhdo lai va ngdm chiét banh

hydroxit d4t hiém tru¢c khi ngdm chiét giai doan mot 80.

Cin xeri (IV) hydroxit 88 sau d6 dugc dong géi dudi dang san pham xeri thd, trong
khi dung dich clorua d4t hiém 86 duoc tron 13n véi bari clorua 90 dé loai bé radi qua qua
trinh ddng két tha v&i bari sulphat va tao thanh dung dich clorua dAt hiém tinh khiét 92.
Dung dich clorua dAt hiém tinh khiét 92 sau d6 duoc c6 bang qua trinh bay hoi 94.

Vi du thwe hién sang ché
Sang ché bay gio tAp trung mo ta céc s6 liéu thuc nghiém qua toan bd so dd san
xuét, dugc thuc hién dé minh hoa phuong 4n dugc uu tién cla sang ché.

Qua trinh két tiia sulphat d4t hiém

Céc thir nghiém két ta sulphat dAt hiém duoc thuc hién bang viéc cho lugng da
dinh cua dung dich ngadm chiét qua nudc duge 1am néng so bd tiép xuc v6i luong di dinh

ciia metanol nhiét do moéi trudong xung quanh trong binh c¢6 vach ngin duoc khudy ky
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dugc 1am khit véi bd ngung hdi lvu @ giam thidu su mét chét do bay hoi. Hon hop thu
dugc duoc gitt & nhiét d xac dinh trude trong thoi gian cu thé, sau d6 duoc loc trong
chin khong. Banh loc sau d6 dugc rura ky bing metanol dé loai bé dung dich dugc cubn

theo trudce khi lam khd.
Anh hudng cta nhiét d6 (Thir nghiém 1 va 2)

Hai thir nghiém két tia sulphat d4t hiém dugc thyc hién dé danh gi anh hudng cia
nhiét 4§ phan ung dbi v6i hidu suat. Mot thir nghiém duoc thuc hién tai nhiét do tir 60
dén 65°C (Tht nghiém 1) trong khi thit nghiém con lai duoc thuc hién tai nhiét do tir 40
dén 45°C. Ca hai thtr nghiém dugc thuc hién trén cing dung dich ngam chiét qua nuéc
(Bang 1) va dugc cho tiép xtic véi 1 gam metanol trén mdi gam dung dich ngdm chiét qua
nudce trong 30 phut. Cac két qua dugc tbng hop trong cic Bang tir 2 dén 4. Cac két qua
chi ra ring su van hanh tai cac nhiét d§ thip hon din dén sy dong két tua Al, P, Fe, Th,

va U v6i sulphat d4t hiém giam.

Béang 1: Thanh phan dung dich clp

Tht | RE|MRE | HRE| Y |TRE| Al | P | S | Ca |Fe|Th| U
nghiém

g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/L | g/L | g/L |mg/dL | g/ | g/l | mg/dL
1&2 | 150] 710 90 130 |159(2,69(33,2|76,5| 339 [3,32]1,59| 156

Bang 2: Thanh phan dung dich cubi ciing

n;ggm LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe | Th U
mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/L | g/L | mg/dL | g/LL | g/l | mg/dL

1 427 92 28 64 610 | 1,46]19,2 1396 | 73 1,80 | 660 | 77

2 474 95 28 63 659 | 1,39 18,6 39,6 56 1,77 | 710 | 77

Bang 3: Thanh phan chit két tia sulphat dat hiém (% khéi luong hoiic g/t)

Th

" LRE |MRE | HRE| Y | TRE | Al P S Ca Fe Th U
nghiém

% | % | ot | gt | % | gt | % | % | % | gt | % | gt

1 403 | 1,21 | 611 | 757 | 41,6 | 476 | 0,23 | 14,1 | 041 | 629 | 0,76 | 1.6

2 40,7 | 1,17 | 514 | 637 | 42,0 | 424 | 0,18 | 14,1 | 0,46 | 559 | 047 | 1,2
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Bang 4: Quy m6 két tiia (%)

Tht
nghiém
1 948 | 71,7 | 29,9 | 18,7 1929 | 0,6 | 02 | 64 | 523 | 0,7 | 181 | 0,0
2 94,0 | 69,1 | 25,1 | 156 | 92,1 | 0,6 | 0,2 | 6,1 | 59,7 | 0,6 | 10,7 | 0,0

LRE | MRE | HRE | Y TRE | Al P S Ca Fe Th U

Anh huéng cua ti 18 tiép xtc va thdi gian luvu (Thir nghiém 3 dén 9)

Hai tAp hop tht nghiém két tiia sulphat d4t hiém dugc thyc hién dé danh gia anh
hudng cia ti 18 tiép xuc gitta chéit hitu co véi nude va thoi gian luu dén hiéu sut. Bén ti
18 tiép xuc (0,25, 0,5, 0,75, va 1) dugc thir nghiém & tap hop thir nghiém thir nhit (Thi
nghiém 3 dén 6 twong tmg). C4c mau con dugc thu thip tai 30, 60, va 120 phut (cac mau
con A, B, va C) trong mdi thir nghiém trong s& cac thir nghiém tir 3 dén 6. Tap hop thir
nghiém tht hai (Tht nghiém 7 dén 9) danh gia thoi gian lvu ngén hon (10, 20, va 30 phit
tuong Ung) véi ti 18 tiép xuc 13 1 st dung dung dich chp khac vé6i tap hop thir nhit (xem
Bang 5). T4t ca cac thir nghiém (Thir nghiém 3 dén 9) str dung metanol lam pha hitu co,
va dugc thuc hién vai dich nhiét do 1a tir 60 dén 65°C trong khi cac nhiét d6 thuc nghiém
13 ndm trong khoang tir 55 dén 70°C. Cé4c két qua dugc téng hop trong cdc Bang tir 6 dén
8.

Céc két qua chi ra ring van hanh tai ti 1§ tiép xuc chit hitu co so v6i nuée thdp hon
1am giam quy mb két tia nguyén t6 dat hiém. Céc két qua ndy chi ra 12 qu4 trinh két tua
sulphat d4t hiém hoan thanh mot cach hi€u qua trong thdi gian luu ngén nhit duge thi
nghiém (10 phut trong Thir nghiém 7), trong khi qua trinh két tia céc tap chit nhu thori
hoan thanh mot cach hiéu qua trong 20 phtt, véi su két tiia bd sung khong déng ké dugc

quan sat thay véi cac thoi gian tiep xic kéo dai.

Bang 5: Thanh phan dung dich cap

Tha

.._ | LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe | Th U
nghiém

g/l | mg/dL | mg/dL. | mg/dL | g/L | g/L | g/L | g/L | mg/dL | g/L | g/L | mg/dL
3-6 29,2 | 1048 162 241 | 30,7 | 3,3 | 144|534 950 | 3,0 233 | 235
7-9 24,6 | 890 115 205 | 25,8 | 4,0 | 14,1 | 40,4 | 1220 | 2,4 | 1,90 | 168

Bang 6: Thanh phan dung dich cubi cling
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Thi
nghi¢ | LRE | MRE | HRE | Y | TRE |AI| P | S | Ca |Fe|Th| U
m
mg/d | mg/d | mg/d | mg/d | mg/d | g/ mg/d | g/ mg/d
L L L L L |||t L | L|¥ | L
3A | 274 | 89 | 39 | 86 | 488 |15 6i0 13? | 130 |13 Oi9 106
3B | 291 | 90 | 40 | 87 | 508 |1,5 6;10 119 | 140 |14 059 107
3¢ | 264 | 90 | 40 | o1 | 485 |16 6§1 13’ 140 |15 0;9 113
4A | 674 | 106 | 43 | 96 | 919 |17 7§0 2;” 170 | 1.6 110 121
4B | 782 | 107 | 45 | 98 | 1032 |17 7§2 2; | 180 |16 130 126
ac | 588 | 97 | a2 | 94 | 821 |17 657 zg, 170 | 1,6 069 121
sa | 1721 | 211 | 65 | 133 | 2130 |21 8§2 23’ 250 | 1,9 152 147
sB | 1839 | 222 | 67 | 141 | 2269 |22 8é7 23 | 260 | 1,9 1é3 154
sc | 2544 | 248 | 73 | 151 | 3016 |23 9§4 322’ 300 | 2.1 165 162
6A | 5721 | 457 | 100 | 176 | 6453 |26 12’ 3g | 520 |24 168 184
6B | 5287 | 448 | 100 | 186 | 6021 | 2.7 12’ 325’ 530 |24 168 186
6c | 7265 | 498 | 106 | 193 | 8062 |28 15’ 32’ 570 | 2,6 1§9 191
7 | 380 | s6 | 24 | 58 | s27 |17 |80 g0 (11| %3] s
5 | 2 9
8 a3 | 58 | 23 | 57 | 580 |17 662 136’ <50 | 1,0 0;;2 75
9 304 | 52 | 22 | 54 | 523 |18 662 186’ <50 | 1,0 0;2 78
Bang 7: Thanh phan chit két tia sulphat d4t hiém (% khdi lugng hoic g/t)
Thir
W | PR |MRE |HRE| Y |TRE| Al | P | S | Ca | Fe | Th | U
nghiém
% % g/t g/t % g/t % % % g/t % g/t
3A | 407 | 119 | 695 | 1030 | 42,1 | 106 | 037 | 14,8 | 0,74 | 769 | 1,06 | 5.1
3B | 40,5 | 118 | 682 | 1000 | 41,8 | 106 | 037 | 149 | 0,77 | 769 | 1,01 | 47
3¢ | 406 | 117 | 698 | 1020 | 41,9 | 106 | 038 | 149 | 0,80 | 769 | 1,06 | 5,5
4a | 404 | 121 | 801 | 1260 | 41,9 | 212 | 0,41 | 149 | 0,77 | 839 | 1,16 | 7,5
4B | 392 | 1.16 | 755 | 1140 | 40,5 | 212 | 039 | 14,7 [ 0,76 | 839 | 1,08 | 6,0
4C | 395 | 118 | 758 | 1140 | 40,0 | 159 | 0,41 | 14,8 | 0,80 | 839 | 1,16 | 54
sA | 403 | 1.06 | 576 | 826 | 41,5 | 106 | 0,40 | 149 | 0,76 | 769 | 0,94 | 6,0
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ngThl}gm LRE |MRE | HRE| Y |TRE| Al | P S | Ca| Fe | Th | U
5B | 395 | 1,09 | 567 | 801 | 40,7 | 53 | 039 | 14,8 | 073 | 769 | 093 | 45
s5Cc | 39,8 | 1,08 | 570 | 800 | 41,0 | 53 | 040 | 14,8 | 0,77 | 699 | 094 | 53
6A | 41,0 | 0,90 | 369 | 473 | 42,0 | <53 | 035 | 14,7 | 049 | 490 | 062 | 2,0
6B | 403 | 0,88 | 355 | 453 | 412 | <53 | 034 | 14,7 | 047 | 560 | 0,60 | 2,1
6C | 408 | 0.87 | 355 | 461 | 41,7 | <53 | 038 | 14,7 | 0,55 | 525 | 058 | 2.5
7 | 389 | 121 | 881 | 1350 | 40,3 | 1641 | 121 | 14,1 | 1,52 | 2238 | 2,12 | 30
8 | 379 | 120 | 939 | 1440 | 393 | 2487 | 1,89 | 13,6 | 1,65 | 3567 | 2,65 | 53
9 | 381 | 1,26 | 997 | 1590 | 39,6 | 2540 | 1,89 | 13,7 | 1,67 | 3357 | 2,74 | 52

Béng 8: Quy md két tia (%)
Thi

nehiom | PRE | MRE | HRE | Y | TRE Al | P S | Ca | Fe | Th | U
3A | 97.8 | 803 | 353 | 268|963 | 02 | 19 | 189 | 63,6 | 1.8 | 262 | 01
3B | 97,8 | 80,4 | 351 | 264|963 | 02 | 19 | 196 | 633 | 1,7 | 253 | 0.1
3C | 981 | 814 | 366 | 2721967 | 02 | 20 | 21,0 | 657 | 1,7 |269 | 02
4A | 955 | 80,0 | 394 | 31,5 | 941 | 04 | 20 | 183 | 614 | 1.8 | 287 | 02
4B | 947 | 79,6 | 37,8 | 29,5 | 93,4 | 04 | 19 | 18,0 | 602 | 1,9 | 27,0 | 02
AC | 963 | 823 | 41,1 | 31,7950 | 04 | 23 | 204 | 643 | 20 | 31,7 | 02
SA | 903 | 66,7 | 26,1 | 19,8 | 88,6 | 02 | 19 | 187 | 54,6 | 1,6 | 22,4 | 02
sB | 89,7 | 664 | 253 | 18,6 | 87,9 | 0,1 | 1,8 | 16,7 | 53,1 | 1,6 | 21,4 | 0,
sc | 87,0 | 650 | 250 | 185 | 853 | 0,1 | 1,8 | 165 | 522 | 14 | 21,1 | 0,1
6A | 729 | 424 | 122 | 92 | 71,0 ] - | 12 [13,0]263 | 08 | 11,5 | 00
6B | 767 | 46,0 | 134 | 95 | 748 | - | 14 | 153 | 278 | 1,0 | 122 | 00
6C | 693 | 413 | 11,9 | 87 | 675 | - | 14 | 140|278 | 08 | 105 | 0,1
7 | 967 | 861 | 52,0 | 403 | 957 | 2,7 | 55 | 224 | 846 | 56 | 613 | 12
8 | 962 | 86,1 | 548 | 432|953 | 42 | 83 | 199 | - | 96 | 739 | 21
9 | 967 | 881 | 57,7 | 474 | 959 | 41 | 84 1200 | - | 93 | 755 | 20

Anh huéng ciia thanh phan cip (Thir nghiém 10 dén 24)

Mudi ldm thir nghiém két tua sulphat dt hiém duoc thuc hién dé dénh gid anh

hudng cta sy thay d6i thanh phin cdp dén hidu sudt két tia. Mdi thtr nghiém st dung

dung dich cép sulphat dat hiém thd khéac nhau (Bang 9), duoc cho tiép xtic véi metanol

véi ti 18 tiép xtic 1a 1:1 theo khéi lrong trong 30 phut, véi nhiét do dich 1a tir 60 dén 65°C

trong khi cac nhiét do thuc nghiém nim trong khoang tir 55 dén 70°C. Cac két qua duge

tbng hop trong Bang 10 dén 12, tir d6 c6 thé quan sét thay hau hét cac thir nghiém déu thu

dugc chat két taa sulphat dét hiém tuong dbi sach véi su thay dbi nao d6 & sy dong két

tia sit nhém va phosphat.
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Dé hidu v& su ddng két tia tap chit ndy, cac két qua da duoc cb dong lai va duge
sip xép theo ham lugng axit sulphuric tw do ciia dung dich cAp sulphat d4t hiém tho cho
mdi thtr nghiém (Bang 13). Gia trj axit tu do nay 13 gia tri dugc tinh dé thuan tién va c6
thé khong phan 4nh qua trinh tach thuc té ma dién ra trong dung dich cip. Him luong axit
tu do duge x4c dinh bang cach tinh tdng tt ca cac cation va anion dugc do va duge suy
ra tir két qua phan tich dung dich véi ndng dod proton duoc tinh dé can bang céc cation va
anion. Sau d6 gia dinh ring tit ci phosphat c6 mjt 12 & dang axit phosphoric v6i cac

proton con lai dugce cho 1a axit sulphuric.

Déi v6i Thir nghiém 13, didu nay din dén ham lugng 4m cta axit sulphuric ma goi
¥ rang phosphat khong dugc proton hoa hoan toan hogc thir nghiém khong chéc chin da
cd cac cation bi 1€ch qué anion. Du béng cach nao, Thir nghiém 13 1a thap trén axit tu do,
va mot phan dang ké cac nguyén t5 dAt hiém két tiia da két tha dudi dang phosphat. Tong
quét 13, cac két qua goi y rang d& giam thidu su két tha cac nguyén t6 @At hiém dudi dang
phosphat, dung dich sulphat d4t hiém tho chtra phosphat nén chira 5% khéi lwong H2SO4

tu do hodc nhidu hon nhu da dugc x4c dinh & day.

Bang 9: Thanh phan dung dich clp

Thur

.. | LRE| MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe | Th U
nghiém

g/l | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/L | g/lL | g/L | mg/dL | g/lL | g/l | mg/dL
10 13,4 | 508 73 122 | 14,1] 09 |6,25|24,8| 1180 | 0,80 | 0,78 | 110
11 11,8 | 449 64 108 | 124 | 1,7 | 11,2 |51,3 ] 1043 | 1,28 | 0,69 | 97
12 20,7 | 625 79 155 | 216 | 7,6 [31,3]504| 810 |490]|224| 193
13 20,8 | 684 85 163 | 21,7 | 12,1 | 40,1 | 25,4 | 3320 | 3,30 | 1,17 | 167
14 27,7 | 985 131 233 | 29,1 | 80 |[29,5|47,9| 850 |3,80 247 | 222
15 27,6 | 1073 153 232 129,0(539(379| 112 | 420 |4,71 235 | 228
16 34,1 | 1424 167 288 | 359 (3,83 ]26,6|99,7| 818 |3,41 |3,48| 307
17 32,8 | 1323 158 267 |34,5(3,23(238|91,6| 573 |237 3,29 | 285
18 34,2 | 1534 170 332 363 |2,65|24,8| 106 | 575 |3,96 3,73 | 338
19 22,5 | 802 116 204 |23,6|1,58(31,4/950| 720 |0,59 224 | 197
20 24,6 | 907 130 233 | 259 |1,71 (332|106 | 525 |091 |2,51 | 225
21 15,5 | 574 109 224 | 16,4 1221394 | 129 | 306 | 1,40 2,86 | 265
22 9,62 | 345 85 186 | 10,2 | 2,84 | 444 | 157 | 147 230|335 | 319
23 8,69 | 245 65 149 | 9,14 | 3,52 |51,2 | 184 94 |3,29 3,76 | 367
24 154 | 493 64 123 | 16,1 | 6,89 | 48,0 | 89,5 | 464 |525)|181 | 169

Bang 10: Thanh phan dung dich cudi cling
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n;lhigm IRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al | P | S | Ca |Fe| Th | U
mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/L | g/L | mg/dL | g/l | mg/dL | mg/dL

10 189 21 11 28 250 0,3 |2,01] 8,51 80 0,3 68 49,8
11 269 49 17 35 371 0,7 14,52 (20,1 | 230 0,5 353 43,5
12 590 52 17 45 704 3,5 [12,4]16,5| 100 1,9 617 83,4
13 104 15 6 19 144 3,7 |13,3]8,87] 110 0,6 20 53,3

14 413 37 16 42 509 | 24 | 10,8150 <50 | 1,5 | 414 80,6

15 280 87 36 67 468 | 2,5 | 17,5453 | 125 |2,17| 817 99,0

16 392 71 30 69 563 |1,58]10,736,0] 190 |1,38] 923 125

17 290 35 22 55 401 |1,2919,97|34,5| 100 |0,97| 816 130

18 393 82 39 83 597 | 1,03 | 11,1 44,1 | 120 | 1,63 | 1165 159

19 354 59 24 56 494 10,63 13,8 39,7 | 108 |0,25| 629 81,6

20 320 68 27 62 478 10,72 [ 1501456 | 87 |039| 692 86,6

21 366 68 28 65 526 0,88 174 |524| 64 0,56 | 896 102

22 345 52 22 54 472 10,93 | 18,4 5,06 | 28 0,75 | 937 102

23 477 49 20 50 596 | 1,37]24,6 7,16 10 1,26 | 1275 134

24 441 60 17 40 557 13,09 ]23,8[3,52] 55 221 ] 732 71,9

Bang 11: Thanh phén chét két tua sulphat d4t hiém (% khéi lugng hoic g/t)

Thu

o LRE | MRE | HRE Y TRE Al P S Ca Fe Th U
nghiém

% | % | gt | gt | % % % | % | % | % | % | gt
10 |358 | 122 | 1172|1890 | 373 | 011 | 1,62 | 142 [ 2,12 | 021 | 224 | 45
11 | 381 | 1,08 | 670 | 932 | 394 | 0,005 | 029 | 153 | 1,44 | 0,05 | 0,79 | 2,6
12 | 388 | 1,01 | 706 | 1190 | 39,9 | 0,15 | 1,66 | 13,6 | 1,33 | 0,16 | 1,90 | 29
13 | 243|077 | 799 | 1410 | 253 | 338 | 11,4 | 7,21 | 3,58 | 2,20 | 3,35 | 410
14 |365 | 124 | 964 | 1510 | 38,0 | 0,12 | 1,73 | 12,4 | 0,97 | 0,17 | 2,42 | 19
15 | 400 | 1,18 | 712 | 1050 | 41,4 | <0,005 | 0,22 | 14,7 | 0,32 | 0,06 | 0,61 | 1,4
16 | 401 | 123 | 910 | 1470 | 41,6 | 0,005 | 023 | 14,6 | 0,49 | 0,06 | 1,24 | 3,6
17 | 40,1 | 1,28 | 1225 | 2200 | 41,7 | 0,005 | 0,24 | 14,6 | 0,44 | 0,06 | 1,70 | 4,5
18 | 397 | 138 | 1056 | 1670 | 41,4 | <0,005 | 0,21 | 14,5 | 0,40 | 0,07 | 1,53 | 5.4
19 | 401 | 122 | 865 | 1360 | 41,6 | <0,005 | 0,28 | 14,9 | 0,73 | 0,04 | 1,17 | 2,9
20 | 41,7 | 129 | 926 | 1430 | 43,2 | <0,005 | 0,25 | 14,8 | 0,41 | 0,04 | 1,15 | 2,2
21 | 418 | 1,17 | 979 | 1550 | 43,3 | <0,005 | 0,23 | 14,7 | 0,29 | 0,04 | 1,44 | 2.4
22 | 412 | 097 | 898 | 1520 | 42,4 | <0,005 | 0,23 | 14,7 | 0,18 | 0,05 | 1,88 | 2,4
23 | 409 | 068 | 596 | 1040 | 41,7 | <0,005 | 0,25 | 15,0 | 0,30 | 0,05 | 1,66 | 7,0
24 1397 | 088 | 498 | 787 | 407 | 002 | 073|147 ] 093 | 0,06 | 0,51 | 5,5

Béang 12: Quy mb két tia (%)

Thi
nghiém
10 96,3 | 88,8 | 60,3 | 482 | 954 | 49 | 10,0 | 188 | 786 | 838 | 82,0 | 1.2
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11 94,6 | 73,3 | 32,4 | 24,7 ] 93,0 | 0,1 0,8 87 | 43,7 | 12 | 21,7 ] 0,1
12 93,3 | 80,5 | 46,8 | 36,1 | 924 | 09 28 | 150 | 739 | 1,8 | 39,7 | 07
13 98,8 | 94,6 | 81,3 | 72,1 | 98,4 | 23,8 | 22,7 | 21,8 | 91,8 | 55,7 | 98,3 | 20,9
14 95,8 | 89,5 | 60,4 | 48,0 | 951 | 1,3 4,0 | 17,7 - 29 | 602 | 0,6
15 97,5 | 78,4 | 34,8 | 29,5 | 95,9 - 0,3 8,0 | 40,7 | 0,7 | 16,5 | 0,0
16 96,5 | 82,3 | 449 | 364 | 952 | 0,1 0,6 9,8 | 41,1 | 1,1 | 26,5 | 0,1
17 97,6 | 91,6 | 62,2 | 54,0 | 96,8 | 0,1 0,7 | 11,1 | 56,6 | 1,7 | 380 | 0,1

18 96,5 | 82,3 | 43,1 | 357 | 95,0 - 0,5 8,4 | 480 | 1,2 | 26,7 | 0,1
19 96,1 | 81,7 | 43,7 | 34,7 | 94,8 - 0,4 7,6 | 59,5 | 3,5 | 288 | 0,1
20 96,8 | 81,2 | 43,8 | 345 | 954 - 0,4 69 | 51,8 24 |276 | 0,1
21 94,0 | 70,2 | 32,1 | 24,6 | 91,8 - 0,2 3,7 1379 | 08 | 18,0 | 0,0
22 89,1 | 56,1 | 21,7 | 16,2 | 86,0 - 0,1 1,9 | 303 | 04 | 12,0 | 0,0
23 85,6 | 49,2 | 17,0 | 12,7 | 82,9 - 0,1 14 | 67,6 | 03 8,3 0,0

24 92,9 | 68,3 | 30,0 | 22,5 | 914 | 0,1 0,4 57 171,11 04 9,2 0,1

Bang 13: Thanh phan sulphat d4t hiém va quy mo két tha 13 theo axit ty do

Thit Axit tw do Thanh phan cht két tia o
nghiém |  duge chp (%pkhéi lugng) Quy mb ket tia (%)
% khoiluong | rppp | p Al Fe | TREE| P Al Fe
H>SO4

13 2.5 253 | 11,4 | 338 220 | 984 | 227 | 238 | 557
10 43 373 | 1,62 | 0,11 021 | 954 | 10,0 | 49 8,8
14 4,5 380 | 1,73 | 0,12 0,17 | 951 | 40 | 13 2,9
12 5,7 399 | 1,66 | 0,15 0,06 | 924 | 28 | 09 1,8
11 9,9 394 | 029 | 0,005 | 0,05 | 930 | 08 | 0,1 12
24 13,7 40,7 | 0,73 | 0,02 0,06 | 914 | 04 | 01 0,4
17 14,8 417 | 024 | 0,005 | 006 | 968 | 07 | 0,1 1,7
16 15,9 416 | 023 | 0,005 | 006 | 952 | 06 | 0,1 1,1
19 16,1 416 | 028 | <0,005 | 004 | 948 | 04 ; 3,5
18 16,9 414 | 021 | <0005 | 0,07 | 950 | 05 - 12
15 17,7 414 | 022 | <0005 | 0,06 | 959 | 03 - 0,7
20 17,7 432 | 025 | <0,005 | 0,04 | 954 | 04 - 2,4
21 213 433 | 023 | <0,005 | 0,04 | 91,8 | 02 ; 0,8
2 252 424 | 023 | <0,005 | 005 | 860 | 0,1 - 0,4
23 28,1 417 | 025 | <0,005 | 005 | 829 | 0,1 - 0,3

Su ngam chiét so bd axit phosphoric

Céc thit nghiém ngam chiét so bd duge thuc hién bing céch cho lugng da dinh cia
dung dich axit phosphoric dugc kidm soat nhiét do tiép xuc véi lugng di dinh cua chét co

trong binh c6 vach ngin dugc khudy k§ thich hop. Hon hop thu dugc dugc gift & nhiét do
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xac dinh trudc trong thoi gian cu thé, sau d6 dugc loc trong chan khdng. Bénh loc sau d6

dugc rira k§ bang nude khir ion dé loai bo dung dich dugc cudn theo trude khi 1am kho.

Anh hudng cta dd bién ddi chat cap co6 dic

Ném thir nghiém ngam chiét so bo dwoc thyc hién dé dénh gia anh huéng ciia do

bién dbi & thanh phan chat co cAp (Bang 14) dbi v6i hiéu sudt ngam chiét so bd. M&i thir

nghiém duogc thuc hién bang cach sir dung cling axit cip (Bang 15), v6i ti 1& tiép xtic ciia

axit so v6i chit co 1 8,4 gam P trong axit trén mdi gam Ca trong chét cb, tai 30°C trong

hai git. Cac két qua duge tdng hop trong Bang 16.

Béng 14: Thanh phan chét co cip (% khdi lugng hoic g/t)

ngThl}é“m LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al | P S | Ca| Fe | Th | U
% % g/t % % % % % % % % g/t

24 530 | 021 | 365 | 5,62 | 0,25 | 1,47 | 12,8 | 0,24 | 293 | 1,24 | 0,48 | 355

25 5,19 | 0,20 | 356 | 5,50 | 0,07 | 1,37 | 13,0 | 0,19 | 29,3 | 2,11 | 0,49 | 395

26 3,71 | 0,14 | 227 | 3,92 | 037 | 1,01 | 11,2 | 0,13 | 31,7 | 0,67 | 0,44 | 217

27 5,50 | 0,21 | 387 | 5,83 | 0,04 | 4,18 | 11,7 | 0,07 | 22,4 | 0,44 | 0,57 | 415

28 5,87 | 0,22 | 348 | 6,19 | 0,01 | 0,08 | 16,0 | 0,24 | 34,6 | 0,25 | 0,90 | 373

Bang 15: Thanh phan axit cap (g/L hodc mg/L)
Thu

nghiém LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al P S Ca | Fe Th U

mg/dL | mg/dL | mg/t | mg/dL | g/L | g/L | g/L | mg/dL | g/L | g/ | mg/dL | mg/dL

242(§én 0,3 - - 0,4 6,7 | 6,6 | 207 | <10 | 43 | 6,2 0,4 | <0,001

Bang 16: Quy mo hoa tan (%)
Tht

nghiém LRE | MRE | HRE | TRE | Mg Al P S Ca Fe Th U

24 36,6 | 429 | 472 | 37,1 | 76,5 | 9,0 | 83,2 | 22,8 | 87,1 | 11,6 | 38,0 | 31,0

25 34,8 | 454 | 52,1 | 35,5 | 443 | 2,8 | 83,7 | 858 | 840 | 1,6 | 32,7 | 384

26 72,4 | 744 | 75,1 | 72,5 | 17,0 | 9,7 | 87,5 | 87,3 | 86,8 | 11,7 | 74,1 76,0

27 18,4 | 27,1 | 34,8 | 19,1 | 46,8 | 16,6 | 63,1 | 59,3 | 72,0 | 3,8 | 46,3 | 26,1

28 38,5 | 43,1 | 49,9 | 38,8 | 41,4 | 17,0 | 83,1 | 89,1 | 87,5 | 0,7 | 27,7 | 345

Anh huéng ctia thanh phén axit clp
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Ném tht nghiém ngam chiét so by duge thyc hién dé danh gia anh huéng cta do
bién dbi & thanh phén axit cAp (Bang 17) dbi véi hiéu suit ngém chiét so bd. Mdi thit
nghiém dugc thuc hién bang cach str dung cing chét c6 cip (Bang 18), v6i ti 1& tiép xuc
cila axit so v6i chat ¢6 1 13 gam axit trén mdi gam chét co cép, tai 30°C trong hai gio.

Céc két qua dugc tong hop trong Bang 19.

Bang 17: Thanh phén axit chp (% khdi lwong hoic g/t)

nrglllllré LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al P S Ca | Fe Th U

m

mE/d mE/d mIgJ/d mE/d oL | gL | gL m]%/d i/ %/ mE/d mng/d
29 50,3 - - 50,4 3,7 | 3,6 167 <10 4,7 34| <0,1 | <0,1
30 47,1 - - 47,3 74 | 7,2 118 <10 [ 4,916,9 1,2 <0,1
31 40,3 - - 40,6 1;’ 7,0 IZ <10 496,33 | <0,1 | <0,1
32 | 300 | - -l se2 |72 | 9| Y| st0 |50 68| <01 | <0
33 36,0 - - 36,2 72 | 1,3 177 <10 |49 (33| <0,1 | <0,1

Bang 18: Thanh phén chit co chp (% khdi lwgng hoic g/t)

Tht | o |MRE |HRE | TRE | Mg | Al | P | S | Ca | Fe | Th | U
nghiém

% | % | ot | % | % | % | % | % | % | % | % | gt
29 dén
den 1 ss7 | 022 | 392 | 590 | 023 | 132 | 13,1 | 023 | 301 | 116 | 051 | 377

Bang 19: Quy m6 hoa tan (%)

Thir
nghiém
29 31,2 | 36,7 | 46,3 | 31,7 | 804 0 85,2 1 90,5 | 90,1 | 69 | 31,2 | 257

LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al P S Ca Fe Th U

30 30,1 | 353 | 41,9 | 30,5 | 81,0 | 33 | 74,5 | 82,9 | 794 | 84 | 31,6 | 26,2
31 252 | 27,6 | 32,9 | 255 | 79,5] 03 | 63,0 | 727|681 ]| 62 | 269 | 19,9

32 294 | 31,9 | 379 | 29,7 | 80,8 | 2,0 | 69,1 | 77,2 | 740 | 7.8 | 32,2 | 23,5

33 31,6 | 32,1 | 384 | 31,8 | 80,9 | 16 | 763 | 843 | 81,2 | 7.9 | 33,5 | 250

Su ngdm chiét dong ngugc hai giai doan lién tuc
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Thir nghiém mach ngim chiét so bd hai giai doan lién tuc dugc thuc hién (Thi
nghiém 34). Déi v6i thir nghiém nay, chét 1am dic duge st dung cho qud trinh tach pha
ran long, trong khi lam dic bang céach loc dong chit 1am dic dugc sir dung dé tach pha
rén 16ng trong giai doan thit hai. Giai doan thir nhit c6 mot bé duy nhét véi thoi gian luu
1a 30 phut dugc hoat dong & 40 dén 45°C, trong khi giai doan tht hai c6 hai bé chira véi
thoi gian luu 13 30 phut dugc hoat dong & 30°C. Dong chét 1am dic giai doan mot dugc
chp vao bé ngdm chiét giai doan hai dau tién ciing véi axit phosphoric (Bang 20). Dong
chét 1am dic giai doan hai dugc két hop véi chét loc so bd va di qua dung dich ria, sau
d6 dugc cip vao trong bé ngAm chiét giai doan mot cing voi chit ¢6 4m (46 4m 9%)
(Bang 21). Dong chét lam dic giai doan mot lién tuc dugc rut ra khoi hé théng duéi dang
béanh can ngam chiét da rira tlr giai doan hai. D4i voi mdi kg chét b (co ban kho) cAp vao
trong bé ngam chiét giai doan mdt, 10,6 kg axit phosphoric dugc cép vao trong bé ngam

chiét giai doan hai thtt nhit. Hiéu sudt mach dugc tng hop trong Bang 22.

Bang 20: Thanh phan axit cap (g/L hoic mg/L)

Th‘f LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca | Fe | Th | U
nghiém
g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/ | g/L | gL | g/L | g/L | gL g/L | g/L
34 - - - - - 5,7 | 212 2 6,3 | 7,2 - -

Bang 21: Thanh phén chit co cAp (% khdi lugng hodc g/t)

Tht

" LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe Th U
nghiém

% | % | gt | gt | % | % | % | % | % | % | % | gt
34 | 56 | 024 | 413 | 835 ] 59 [ 1,5 124 | 02| 296 | 1,3 | 046 | 422

Béang 22: Thanh phan cin ngdm chiét so bd (% khdi lugng hodc g/t)

Tht

" LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe Th 8]
nghiém

% % g/t g/t % git | % % % g/t % g/t
34 11,2 | 042 663 1280 | 11,7 | 3,8 ] 6,5 1,9 | 12,5 | 3,0 | 0,97 | 852

Thu hdi d4t hiém

Céc thr nghiém thu hdi dit hiém duoc thuc hién béng cach gia nhiét lugng da dinh
ctia dung dich ngdm chiét so bd (dung dich cép thu hoi d4t hiém) dén khi s6i trong binh
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¢6 vach ngan dugc khudy tron k§ thich hop dwgc 1am khit véi bd ngung hdi Ivu. Hon hop

thu duoc duoc gilt & trang thai lién tuc soi trong 120 phit, sau d6 dugc loc trong chén

khong. Béanh loc sau d6 dugc rira ky bing nude khir ion dé loai bé dung dich duge cubn

theo trude khi lam kho.

Niam thir nghiém thu hdi d4t hiém dugc thyc hién ¢ dénh gid anh hudéng cua do

bién ddi thanh phan dung dich cAp (Bang 23) dén hidu suét thu hdi dét hiém. Céc két qua

dugc tong hop trong Bang 24 va 25.

Bang 23: Thanh phén dung dich cip (% khbi lugng hodc g/t)

ngTh};gm LRE| MRE | HRE | Y |TRE|Mg | Al | P | Ca | Fe | Th | U
g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | ¢/L | g/L | g/L | g/L | g/l | mg/dL | mg/dL
35 2,11 112 23 42 228 | 3,83 3,58 | 192 36,5 | 3,44 | 139 14
36 1,95 103 21 38 2,11 | 7,45 | 7,16 | 196 | 33,2 | 6,73 138 14
37 1,74 88 18 33 1,88 | 14,1 | 7,20 | 182 | 29,5 | 6,70 | 114 12
38 1,84 95 20 36 1,99 | 7,40 | 10,9 | 186 | 31,5 | 6,90 | 129 12
39 1,91 105 22 38 2,07 | 7,09 | 7,00 | 182 | 32,8 | 3,30 | 141 14
Bang 24: Thanh phan chit két tha (% khéi lugng hoiic g/t)
Tha
nghiém LRE | MRE | HRE Y TRE | Mg Al P Ca Fe Th U
% % g/t g/t % g/t % % % % % g/t
35 31,2 | 1,05 703 | 645 | 32,4 | <60 | 0,13 | 11,7 | 456 | 0,34 | 2,97 | 24
36 25,6 | 0,74 499 | 469 | 26,4 | <60 | 0,17 | 9,16 | 3,42 | 0,48 | 2,44 | 8,0
37 25,3 | 0,77 562 | 532 | 26,2 | <60 | 0,16 | 9,21 | 3,37 | 0,70 | 2,33 | 8,9
38 24,1 | 0,66 455 | 411 | 24,8 | <60 | 0,19 | 8,82 | 3,22 | 0,56 | 2,29 | 11
39 25,7 | 0,75 530 | 500 | 26,5 | <60 | 0,19 | 9,08 | 3,47 | 0,27 | 2,52 | 8,8
Bang 25: Quy md két tha (%)
Thu
nghiém LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Mg | Al P Ca Fe Th U
35 80,1 52,1 226 | 7,6 | 76,9 - 0,18 | 0,30 | 0,61 | 0,49 | 91,8 | 0,82
36 71,2 | 42,2 16,9 | 6,4 | 68,1 - 0,12 | 0,24 | 0,52 | 0,37 | 80,0 | 0,30
37 81,1 | 47,1 17,8 | 8,0 | 77,5 - 0,11 | 0,25 | 0,56 | 0,51 | 854 | 0,38
38 68,6 | 35,2 11,5 | 5,6 | 65,2 - 0,08 | 0,23 | 0,50 | 0,39 | 76,0 | 0,43
39 73,6 | 42,6 17,1 | 6,8 | 70,1 - 0,14 | 0,26 | 0,54 | 0,41 | 83,1 | 0,33

Su tai sinh axit phosphoric
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Thir nghiém mach téi sinh axit phosphoric lién tuc dugc thyc hién (Thir nghiém
40). Mach nay c6 mot bé két tiia don thoi gian luu 55 phit (B 1) dwgc van hanh tai 44°C,
sau d6 12 bé 6n dinh hoa 78 phit (Bang 2) va loc trong chén khéng theo mé, ma duge hd
trg boi cac bé clp lidu loc du phong va dugce van hanh véi viée rira dong nguge. Dung
dich thu hdi dugc cip vao trong bé két tha cling véi axit dugc tron (Bang 26). Hiéu suét

t4i sinh dugc tdng hop trong cdc Bang 27 va 29.

Bang 26: Thanh phn dung dich clp (g/L hodc mg/L)

Dung
dich,
thube
nudc

LRE | MRE | HRE Y TRE | Al | P S Ca | Fe Th U

mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/L | g/L | g/L | g/l | mg/dL | mg/dL

Thu hdi 570 94 40 116 704 | 4,87 |184 10,82 27,0542 | 26 53

Tron - - - - - 32 | 84 |379 | - 3,2 - -

Bang 27: Thanh phan cht két tia (% khéi lugng hodc g/t)

B& | LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al P S Ca | Fe |Th| U
g/t g/t g/t | g/t g/t g/t % % % g/it | g/t | gt
1 1134 85 24 | 52| 1244 | 1852 | 1,79 | 192 | 254 | 420 | 31 | 2,2
2 1082 | 86 24 | 54| 1192 | 1799 | 1,68 | 19,2 | 253 | 420 | 31 | 1,9

Bang 28: Thanh phén dung dich dugc tai sinh (g/L hodc mg/L)

B& | LRE | MRE | HRE Y TRE | Al | P S | Ca| Fe | Th U

mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | g/l | g/L | g/L | g/L | mg/dL | mg/dL
1 436 83 38 105 558 | 4,75|19,4]222(3,91|5,88]| 26,5 | 53,1
2 461 86 39 114 | 586 |4,63|193|1,66|3,82]591| 27,2 | 53,8

Bang 29: Quy mo két taa tong quat (%)

Bé |LRE|MRE |HRE| Y |TRE| Al | P S Ca |Fe| Th | U
21,0 | 9,5 6,0 |4,8|185|38]09 89886907108 |04
18,0 | 85 55 |42 16,0 35|08 91,5861 07| 95 |03

N | +—

Nung axit va ngdm chiét qua nudc

Céc thr nghiém ngdm chiét qua nuéc nung axit duge thyc hién bang céach cho

lwgng da dinh cua axit sulphuric ti€p xtc v6i luong di dinh clia cdn ngdm chiét so bo voi
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viéc trdn k¥ trong dia thich hop. Hon hop thu duge dugc dat trong 16 nung va néng nhiét
d6 dén 250°C trong khoang thoi gian 1én dén 50 phut, sau d6 dugc giit tai 250°C trong
khoang thoi gian 30 phut, dugc 14y khéi 16 nung va cho phép dé ngudi. Nguyén lidu duoc
sulphat hoa dd ngudi sau d6 dugc bd sung vao luong da dinh cta nude khir ion & 5°C,
dugc khuéy trong 10 phut, sau d6 dugc loc trong chén khong. Banh loc sau d6 dugce rira

k§ bang nudc khir ion d2 1oai bo dung dich duoc cudn theo trude khi 1am kho.

Sau thir nghiém ngm chiét qua nuéc nung axit (Thi nghiém 41 dén 46) dugc thuc
hién d& d4nh gi4 do bién ddi cta thanh phan cin ngam chiét so bo cap (Bang 30) ddi v6i
hiéu sudt ngdm chiét qua nwéc nung axit. M&di thir nghiém duoc thyc hién bang cach sir
dung ti 1¢ tiép xuc axit so véi cin 1a 1600 kg H2SO4 trén mdi tAn cin ngdm chiét, va2,5 g
DI trén mdi gan cin ngdm chiét so bd. Cac két qua duge tdng hop trong cdc Bang tir 31
dén 33.

Bang 30: Thanh phén cin ngam chiét so bd cip (% khdi lwong hodc g/t)

Thu

" LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al P S Ca Fe Th U
nghiém

% % g/t % % % % % % % % g/t
41 11,2 | 0,40 | 642 | 0,13 | 11,7 | 4,45 | 7,16 | 0,64 | 12,5 | 3,64 | 0,98 | 814
42 10,1 | 0,33 | 510 | 0,10 | 10,6 | 3,99 | 6,33 | 0,08 | 14,0 | 6,20 | 0,99 | 729
43 4,15 | 0,15 | 229 | 0,05 | 436 | 3,69 | 5,67 | 0,07 | 17,0 | 2,40 | 0,46 | 211
44 844 | 029 | 475 | 0,09 | 8,86 | 6,56 | 8,07 | 0,05 | 11,8 | 0,80 | 0,58 | 577
45 18,5 | 0,65 | 891 | 0,19 | 194 | 0,36 | 13,9 | 0,13 | 22,2 | 1,28 | 3,33 | 1250
46 12,5 | 0,44 | 706 | 0,14 | 13,1 | 9,66 | 6,46 | 0,02 | 2,29 | 1,85 | 1,42 | 839

Bang 31: Thanh phan dung dich ngam chiét qua nuée (g/L hodc mg/L)

Thir

.._ | LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca | Fe | Th U
nghiém

gL | g/l |mgdL |mg/dL | gL | g/L | gL | gL | g/l | g/L | gL | mg/dL
41 349 | 1,24 | 170 308 | 36,7 | 1,79 | 22,7 | 104 | 0,58 | 3,08 | 2,79 | 280
42 28,0 | 0,86 | 108 193 |29,2 | 1,56 | 18,7 | 108 | 0,86 | 7,35 | 2,50 | 219
43 10,0 | 0,32 34 65 10,4 | 0,53 | 16,7 | 98,6 | 1,30 | 0,20 | 1,06 | 66
44 25,3 | 0,81 97 183 | 26,4 | 0,87 | 23,3 1929 | 1,46 | 0,16 | 1,56 | 198
45 52,1 | 1,71 | 207 372 | 52,1 | 0,95 | 387 | 86,0 | 0,61 | 3,48 | 468 | 374
46 425 | 1,49 | 220 382 | 42,510,558 | 17,9 | 964 | 1,37 | 0,27 | 435 | 315

Béang 32: Thanh phan cin ngdm chiét qua nudc (% khdi lugng hodc g/t)
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ngThl}é“m LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al | P S | ca| Fe | Th | U
% | ot | gt | gt | % | % | % | % | % | % | gt | gt
41 | 026 | 264 | 118 | 200 | 032 | 3,93 | 0,54 | 13,8 | 10,6 | 2,44 | 251 | 16,5
2 |020] 193 | 83 | 153 | 034 | 4,07 | 036 | 8,89 | 12,2 | 3,63 | 141 | 216
43 | 018 | 152 | 62 | 116 ] 021 | 3,55 [ 023 | 9.45 | 12,4 | 2,10 | 480 | 12,4
a4 | 010 | 139 | 62 | 109 | 0,13 | 556 | 092 | 143 | 534 | 0,66 | 267 | 86
45 | 068 | 897 | 261 | 433 | 084 | 035 | 0,34 | 21,3 | 259 | 0,26 | 4660 | 24,9
46 o012 | 73 | 56 | 110 ] 014 | 747 | 1,15 | 147 | 4,15 | 1,35 | 609 | 14,6
Bang 33: Quy md hoa tan (%)
Thur 1
nghigm | LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al | P S | Ca | Fe | Th | U
41 | 980 | 945 | 84,1 | 850 | 977 | 1.4 | 939 | 255 | 1,5 | 31,7 | 97,6 | 984
2 979|955 | 863 | 858 | 97,7 | 155 | 96,2 | 14,5 | 2,2 | 493 | 98,8 | 98,0
43 | 955 | 89,0 | 68,1 | 683 | 949 | 54 | 965 | 199 | 28 | 3,5 | 89,4 | 953
44 | 985 | 940 | 80,9 | 82,0 | 982 | 41 | 874 | 360 | 3.8 | 62 | 94,1 | 984
45 | 974 | 903 | 79.4 | 80,7 | 96,9 | 569 | 982 | 33,5 | 1,0 | 86,7 | 83,0 | 98,6
46 | 988 | 97.8 | 89,7 | 88,5 | 98,6 | 1,7 | 774 | 40,8 | 16,8 | 4,2 | 94,0 | 97.9

[1] phan tmg hoa hoc tir axit sulphuric thanh cin ngdm chiét qua nu6c doi véi S

Hoa tan sulphat d4t hiém

Céc thir nghiém hoa tan sulphat d4t hiém thuong dugc thuc hién bang cach cho

lugng da dinh ciia cht két tia sulphat dit hiém kho tiép xuc véi lugng da dinh clia nude

khtr ion c6 trdn k§ trong binh cé vach ngin dugc khudy k¥ thich hop, tai 40°C trong

khoéng thoi gian 120 phut, sau d6 dugc loc trong chan khong. Bénh lgc sau d6 dugc ria

k§ bang nuéc khir ion @8 loai bo dung dich dugc cudn theo trude khi lam kho.

Nam thir nghiém hoa tan sulphat d4t hiém (Thir nghiém 47 dén 51) dugc thuc hién

dé danh gia anh huéng cta do bién ddi thanh phén cip (Bang 34) d6i voi hiéu suét hoa

tan. Mdi thir nghiém dugc thue hién bang cach st dung ti 1¢ ti€p xtc nude so vdi chat ran

cép 12 13 gam nudc khir ion trén mdi gam chit rin cap. Thtr nghiém 47 dugc thyc hién

v6i su hoa tan 60 phut tai 22°C, trong khi céc thir nghiém 48 dén 51 dugc thuc hién voi

su hoa tan 120 phut tai 40°C. Cac két qua dugc téng hop trong Bang 35 dén 37.

Bang 34: Thanh phén sulphat dAt hiém cAp (% khéi lugng hodc g/t)
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n;ggm LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe Th U
% | % | et | gt | % | gt | % | % | % | gt | % | g
47 352 | 1,05 | 833 1363 | 36,5 | 9185 | 3,88 | 12,2 | 1,97 | 6902 | 2,51 | 123
48 40,0 | 1,18 | 712 | 1050 | 41,4 | <53 | 0,22 | 14,7 | 0,32 | 560 | 0,61 | 1,4
49 434 | 1,28 | 999 | 1680 | 44,9 | 212 | 0,24 | 14,9 | 0,51 | 769 | 1,47 | 3,7
50 41,2 | 0,97 | 898 | 1520 | 42,4 | <53 | 0,23 | 14,7 | 0,17 | 490 | 1,88 | 2,4
51 40,3 | 1,21 | 611 757 | 41,6 | 476 | 0,23 | 14,1 | 0,41 | 629 | 0,76 | 1,6
Bang 35: Thanh phan dung dich hoa tan (g/L hodc mg/L)
Tht
nghiém LRE | MRE | HRE Y TRE Al P S Ca Fe Th U
g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | ¢/L | mg/dL | mg/dL | g/l | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL
47 11,4 | 401 43 68 11,9 | 500 2950 | 6,28 | 690 400 4,8 3,3
48 34,5 | 1120 92 78 358 | 190 5 143 223 10 103 0,15
49 29,6 | 1084 94 119 | 30,9 20 <3 12,1 | 293 20 286 0,38
50 34,6 | 843 91 122 | 35,6 | <10 4 12,8 | 239 <10 345 0,17
51 27,2 | 875 70 72 282 | <10 <3 10,1 | 166 10 110 0,19
Béang 36: Thanh phan cin hoa tan (% khdi lwong hoic g/t)
Thu
nghiém LRE | MRE | HRE | Y | TRE | Al P S Ca Fe Th U
% % g/t g/t % g/t % % g/t g/t % g/t
47 352 | 0,91 | 471 | 536 | 36,2 | 5716 | 8,03 | 7,53 | 19900 | 14618 | 4,97 | 145
48 369 | 0,86 | 180 | 117 | 37,8 | 1799 | 10,2 | 0,35 | <72 5735 | 23,3 | 3,8
49 22,5 | 0,53 168 | 142 | 23,1 | 265 | 7,77 | 8,01 | 1001 5106 | 39,1 | 3,7
50 5,01 | 0,12 51 41 | 5,13 | <53 | 825 | 2,82 | <71 5456 | 51,0 | 4,1
51 30,8 | 0,64 | 105 46 | 31,4 | 318 | 8,65 | 4,13 786 5664 | 21,8 | 3,7
Bang 37: Quy m6 hoa tan (%)
Thu
nghiém LRE | MRE | HRE Y TRE | Al P S Ca Fe Th U
47 53,5 | 59,5 | 73,7 | 81,7 | 53,8 | 71,0 | 3,5 | 71,3 | 53,0 1,3 7,6 | 45,0
48 97,8 | 98,2 | 994 | 99,7 | 97,8 - 2,7 1 99,9 | 82,2 | 21,2 6,2 | 93,2
49 98,7 | 99,0 | 99,6 | 99,8 | 98,7 | 96,9 - 98,7 | 99,5 | 32,3 | 34,1 | 97,5
50 99,9 | 99,9 | 99,9 | 100 | 99,9 - 2,0 | 99,8 - - 73,1 | 98,3
51 98,2 | 98,8 | 99,6 | 99,9 | 98,2 | 984 - 99,3 | 99,6 | 20,9 | 32,6 | 94,5
Tinh ché dét hiém
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Céc thir nghiém tinh ché dét hiém (Thir nghiém 52 va 53) dugc thyc hién bang
cach trdn véi magie oxit, dén dich cubi cung 13 dd pH 5, vé6i lugng da dinh cua dung dich
sulphat d4t hiém khong tinh khiét tai 40°C trong binh c6 vach ngan dugc khudy k¥ thich
hop véi phép do do pH truc tuyén. Hon hop thu dugc dugc trdn trong khoang thoi gian 12
30 phut sau khi bd sung magie oxit @& cho phép né 6n dinh hoa, sau d6 dugc loc trong
chéan khong. Bénh loc sau d6 dugc rira k¥ bang nudce khir ion dé loai bé dung dich dugc

cudn theo trude khi 1am khd.

Hai thir nghiém tinh ché dét hiém dugc thyc hién dé danh gié sy anh hudng cta do
bién dbi magie oxit ngudn (Bang 38) d6i v6i hiéu suét tinh ché dit hiém tir dung dich cip
théng thuong (Bang 39). Cac két qua dugc téng hop trong cac Bang tir 40 dén 42. G ca
hai thtr nghiém (52 va 53), 0,16 kg MgO dugc tron 1An tré mdi tAn dung dich cp. C6 str
dung 97,3% magie oxit trong Thir nghiém 52, va st dung 91,1% magie oxit trong Thu
nghiém 53.

Bang 38: Thanh phan magie oxit (% khéi Iwong hoic g/t)

Thir

oA LRE | MRE | HRE | TRE | Mg Al P S Ca Fe Th U
nghiém

g/t g/t g/t g/t % % git | gt| % % g/t g/t
52 28 9,8 3,7 49 399 | 0,09 | 22 | 80 | 242 | 0,18 | <1 | 0,15
53 26 8,6 3,8 46 38,3 | 0,05 | <4 |40 ] 0,51 ] 0,06 | 5 | 0,09

Bang 39: Thanh phén dung dich cép (g/L hodc mg/L)

Thl} LRE | MRE | HRE | TRE | Mg Al P S Ca Fe Th
nghiém
g/L | mg/dL | mg/dL | g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL
523& 20,2 | 725 48 | 21,1 | <2 <10 14 |7,64| 88 <1 113

Bang 40: Thanh phén chit két tia (% khéi lugng hodc g/t)

Thu

i LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al P S Ca Fe Th U
nghiém

% | % | gt | % | % | % | gt | % | % | % | % | gt
52 | 301 | 238 | 1533 | 32,7 | 0,61 | 1,36 | 882 | 7,33 | 0,21 | 2,06 | 18,5 | 17,2
53 | 245 | 1,74 | 1030 | 26,4 | 2,85 | 1,83 | 1157 | 6,05 | 0,10 | 2,67 | 22,7 | 17,2
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Bang 41: Thanh phén dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét (g/L hodc mg/L)

Thi

... |LRE| MRE | HRE | TRE | Mg Al P S Ca Fe Th
nghiém

g/l | mg/dL | mg/dL | g/ | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/l | mg/dL | mg/dL | mg/dL

52 20,1 | 704 45 20,9 79 <10 11 8,48 | 92 <1 0,56

53 19,8 | 722 45 20,7 65 <10 <3 [829] 89 <1 1,74

Bang 42: Quy mo6 két tha (%)

The | pE | MRE | HRE | TRE | Mg |[Al| P | S | Ca |Fe| Th | U
nghiém
52 | 044 | 097 | 005 | 046 | - | - | 19| 028 | 067 | - |995 | 412
53 | 023 | 046 | 042 | 024 | - |- | 16] 015 022 ] - | 985 | 829
Két tia RE hydroxit

Anh hudng cua chét phan tmg

Thir nghiém két tiia hydroxit d4t hiém (Thir nghiém 54 dén 56) dugc thyuc hién
bing céch cho lwong da dinh cia magie oxit hodc natri hydroxit tiép xuc v6i lugng da
dinh cua dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét tai 55°C trong binh c6 vach ngan dugc
khudy k¥ thich hop. Hon hgp thu duge dugc tron trong khoang thoi gian 1a 30 phut sau
khi mdi lidu bd sung chét phan tmg d8 cho phép n6 dn dinh héa, sau &6 mau con dugc thu
thap, va dugc loc trong chan khong. Béanh loc mau con sau d6 dugc rira k§ bang nude khi
jon dé loai bd dung dich cubn theo trudc khi 1am khd. Déi vi mbi thir nghiém, mot loat
cac mAu con duge thu thip dé bao phu mot loat cac lidu chat phan tmg. Sau khi mau con
két tha cudi cing, lwong di dinh cta hydro peroxit dugc bd sung vao bun cin con lai. Hon
hop thu dugc dugc trdn trong 30 phut dé cho phép n6 dn dinh héa, sau d6 dugc loc trong

chén khong.

Hai thit nghiém két tua hydroxit dat hiém (Thtt nghiém 54 va 55) dugc thuc hién
dé danh gia anh huéng cta do bién dbi ngudn magie oxit (Bang 43) d6i v6i hidu suét két
tia hydroxit dat hiém, trong khi thir nghiém thit ba (Thir nghiém 56) dénh gid viéc st
dung natri hydroxit. C4 ba thir nghiém nay d2u dua trén dung dich cdp thong thuong (Bang
44). Liéu dung chét phan tmg dugc tbng hop trong Bang 45. Céac két qua duoc téng hop
trong Bang 46 va 47. Tu cac két qua nay, c6 thé nhan thdy rang viéc sir dung magie oxit

din dén l1am tang dang ké cac tap chat trong chit két tia thu dugc so véi viée két ta st
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dung natri hydroxit. Ngoai ra, cac ti 1¢ lidu tang din dén phan tng hoa hoc tdng thé cua

sulphat thanh chit két taa hydroxit d4t hiém giam.

Bang 43: Thanh phan magie oxit (% khéi lugng hoic g/t)

Thtr | pp | MRE | HRE | TRE | Mg | Al | P | S| Ca | Fe |Th| U
nghiém
g/t g/t g/t g/t % % g/t | g/t % % g/t g/t
54 28 9,8 3,7 49 39,9 | 0,09 | 22 | 80 | 242 | 0,18 | <1 | 0,15
55 26 8,6 3,8 46 38,3 | 0,05 | <4 | 40 | 0,51 | 0,06 5 0,09
Bang 44: Thanh phan dung dich cép (g/L hodc mg/L)
Thi
A LRE | MRE | HRE | TRE| Mg Al P S Ca Fe Th U
nghiém
g/L | mg/dL | mg/dL | g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/ | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL
545‘?“ 25| 760 | 48 |214| 72 | <10 | <3 |749| 90 | <1 | 073 | 021
Béng 45: Su b sung chit phan tmg ']
Mau A B C D E
54 8,6 9,1 9,6 10,2 125
55 8,6 9,0 9,6 10,1 126
56 16,9 17,9 19,0 20,1 126

[1] C4c mAu con tr A dén D tuong tng véi cac thoi diém bo sung magie oxit (Thur nghiém

54 va 55) hodc natri hydroxit (Thir nghiém 56), trong d6 dinh lidu theo cac don vi kg

magie oxit hodc NaOH trén mdi t nguyén lidu cép. Mau con E tuong ing voi thoi diém

ding lidu hydro peroxit véi su bd sung chét phan Gng dugc thé hién du6i dang phan trim

theo ti lugng.

Bang 46: Thanh phan chit két tia (% khéi lugng hodc g/t)

Tht | pp | MRE |HRE|TRE| Mg | Al | P | S |Ca| Fe |Th| U
nghiém

% | % | et | % | % | gt let| % | % | gn | gt g
54A | 51,9 1,52 | 713 | 53,6 | 2,80 | 318 | 109 6,57 | 0,17 | 769 | 109 1,25
54B 53,9 | 1,60 | 744 | 55,7 |2,98 | 318 | 92 |5,73 0,16 | 839 | 78 1,48
54C 57,0 | 1,67 | 783 | 58,9 | 2,46 | 265 | 92 |4,25]0,21 | 909 82 11,33
54D | 56,6 | 1,65 | 777 | 58,4 12,76 | 265 | 83 |3,45|0,14| 909 | 84 1,34
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n;ﬁ‘gm LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al | P Ca| Fe |Th| U
SAE | 58.6 | 175 | 826 | 60,5 | 2,48 | 529 | 92 [3,04 | 0,17] 1049 | 87 [ 1,44
5sA | 514 | 154 | 733 | 53,1]235] 212 | 92 |6,77] 0,06 489 | 74 | 1,16
5SB | 507 | 1,51 | 715 | 52,4 | 2,36 | 159 | 87 | 5,81 ]0,15] 489 | 75 | 1,17
55C | 50,6 | 1,50 | 717 | 523 | 2.40] 159 | 87 |5,17]020] 489 | 74 [ 121
sSD | 50,1 | 1,50 | 710 | 51,7 | 2.81| 159 | 83 [4,85 021 559 | 73 | 1,19
SSE | 527 | 157 | 762 | 544 |2,53| 212 | 92 441 ]020] 629 | 79 | 121
s6A | 58.8 | 1,73 | 844 | 60,8023 | <53 | 83 3,10 0,34 | 489 | 86 | 1,33
6B | 63.8 | 1,89 | 934 | 659|023 | <53 | 96 | 2,60 | 0,41 ] 489 | 97 | 1,48
s6C | 63.1 | 1.88 | 886 | 652 |0.22] <53 | 92 | 1,60 0,46 | 489 | 93 | 1,48
56D | 63.9 | 1,90 | 907 | 66,0 | 022 ] <53 | 74 [ 1,17 044 | 420 | 96 | 1,55
S6E | 67.8 | 2,04 | 968 | 70,1 0,23 | <53 | 87 0,460,551 ] 489 | 97 | 2,20

Bang 47: Quy mo két tua (%)

Thit

nahiém | LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al S | Ca |Fe| Th | U
saA | 994 | 993 | 992 | 994 | - | - 384 | 225 | - |903 | 97
54B | 99.9 | 999 | 99.8 | 999 | - | - 33,0 | 207 | - 903 [ >97
s4C | 100 | 999 | 100 | 100 | - [ - |-[233]223| - [922 |>97
54D | 99,9 | 999 | 99,9 | 999 | - | - 179 | 152 | - |938 | >97
S4E | 99,9 | 999 | 100 [ 999 | - | - 146 | 174 | - |941 |>97
55A | 995 | 100 | 100 | 995 | - | - 36,5 | 154 | - | 93,5 | >97
558 | 99.9 | 999 | 999 | 999 | - | - 30,1 | 36,8 | - | 949 | >97
55C | 100 | 99,8 | 995 | 999 | - | - 318 | 48,1 | - | 90,5 | >97
55D | 99,9 | 99,9 | 99,9 | 999 | - | - 249 | 476 | - | 87,9 | >97
55E | 99.9 | 999 | 999 | 999 | - | - 204 | 480 | - | 92,8 | >97
56A | 99.8 | 99.8 | 997 | 998 | - | - 135 | 86,5 | - | 933 | >96
56B | 99.9 | 999 | 999 [ 999 | - | - 113 ] 937 | - | 944 | >9
56C | 99.9 | 99.8 | 999 | 999 | - | - 66 | >97| - | 951 ]>95
56D | 99,8 | 99.8 | 99,8 | 998 | - | - 46 | >97 | - | 953 | >95
S6E | 99,9 | 99.9 | 999 | 999 | - | - 1,7 | >97] - [958 >095

San xut hydroxit dat hiém hai giai doan

Thir nghiém két tia hydroxit d4t hiém (Thir nghiém 57) duoc thyc hién bang cach

cho lugng da dinh cua natri hydroxit (97% ti lugng) tiép xuic véi lugng da dinh cia dung

dich sulphat dét hiém tinh khiét (Bang 48) tai 55°C trong binh c6 vach ngin dugc khudy
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k¥ thich hop. Hdn hop thu duge dugc trdn trong khoan thoi gian 30 phut dé cho phép né

dn dinh hoa, sau d6 lugng d4 dinh ctia hydro peroxit (117% ti luong) duoc b sung. Hon

hop thu dugc dugc tron trong 30 phut dé cho phép né dn dinh hoa, sau d6 duoc loc trong

chéan khong.

Trong giai doan thit hai, banh khong dugc rira tir giai doan thi nhét dugc tai 1am

nhédo trong nudc khir ion cung véi lugng da dinh cia natri hydroxit (cung khéi luong nhu

giai doan tht nhat). Hon hop nay dugce khudy trong 60 phiit tai 55°C sau d6 dugc loc trong

chan khong. Banh thu dugc duoc rua.

Céc két qua duogc tong hop trong céc Bang tir 49 dén 50.

Bang 48: Thanh phan dung dich chp (/L hosic mg/L)

The | e | MRE | HRE |TRE| Mg | Al | P | s | ca | Fe | Th | U
nghiém
g/l | mg/dL | mg/dL | g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | g/l | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL
57 20,5 | 632 39 21,2 80 <10 <3 8,12 | 283 <10 1,2 0,05
Bang 49: Thanh phén chét két tia (% khéi lugng hodc g/t)
Giai
doan LRE | MRE | HRE | TRE | Mg | Al P S Ca | Fe |Th| U
% % g/t % % gt | gt| % % | g/t |g/it| gt
1 64,6 | 1,57 | 748 | 66,4 | 0,29 | <53 | 175 | 2,38 | 0,33 | 350 | 69 | 2,09
2 66,9 | 1,69 | 802 | 68,8 | 0,34 | <53 | 87 |0,30|0,46 | 280 | 73 | 2,36
Bang 50: Quy mo két tia (Giai doan 1) hodc hoa tan (Giai doan 2) (%)
Giai
doan LRE |MRE |HRE | TRE| Mg | Al | P S Ca| Fe | Th | U
1 99,9 1 99,8 199,9 1999 970 | - - 110,0]756| - |97,9]|>80
2 0 0 0 0 0 0 0 93 0 0 5 21

Hoa tan ¢6 chon loc

Anh hudng cia ndng do dat hiém
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Mot loat bdn thir nghiém hoa tan hydroxit d4t hiém hai giai doan (Thtt nghiém 58
dén 61) duoc thuc hién tai 70°C trong binh c6 vach ngén dugc khudy k¥ thich hop véi
phép do pH truc tuyén. M&i thtr nghiém b4t d4u bang cach mo phong giai doan tht hai
béng céach trén phan di dinh cla axit hydrocloric 10% khéi luong vao phan da dinh cta
banh hydroxit dat hiém (Bang 51) ma d3 dwgc 1am nhéo lai trong nude khir ion (Thir
nghiém 58) hosc dung dich clorua d4t hiém (Thtt nghiém 59 dén 61), sau d6 14 thoi gian
30 phut dn dinh héa. Thong thuong, didu nay tao thanh bun cin ¢6 do pH xung quanh 1,2
dén 2,2. Sau d6, mbi thir nghiém két thic véi giai doan thit hai bang cach bd sung luong
da dinh cta banh hydroxit dat hiém (thwong 13 1,5 14n ma duoc sit dung dé bt dau thir
nghiém), quan sat thoi gian 30 phut 4n dinh, sau d6 trén vao phan di dinh cua axit
hydrocloric 10%, sau d6 1a thoi gian 30 phat n dinh. Thong thudong, diéu nay tao thanh
bun cdn ¢6 d6 pH xung quanh 3 dén 4. Sau d6, thir nghiém nay dugc két thuc véi qua

trinh loc trong chin khong, sau do la rira banh.

Tht nghiém 59 dén 61 dugc bit diu biang viéc sir dung dung dich clorua d4t hiém
tlr thir nghiém 58, vé6i 2,8, 5,3, va 8,4 g dung dich clorua dét hiém dugc bd sung 14n luot
vao cac tht nghiém 59 dén 61 trén mdi gam hydroxit d4t hiém duoc tidu thu béi mdi thi

nghiém. Cac két qua duoc tbng hop trong cic Bang tir 52 dén 53.

Bang 51: Thanh phén chit rin cip (% khdi lwong hodc g/t)

Tht | oE | MRE |HRE|TRE| Mg | Al | P| S | Ca | Fe |Th| U
nghiém

% % g/t % % | g/t |gt] % % | g/t |gt| gt
58;}6“ 66,9 | 1,69 | 802 | 68,8 | 0,34 | <53 | 87| 0,30 | 0,46 | 280 | 73 | 2,36

Bang 52: Thanh phan dung dich hoa tan cudi cing (g/L hodc mg/L)

Tht

.. | LRE | MRE | HRE Ce Mg Al P S Ca Fe Th U
nghiém
g/L | g/L | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL | mg/dL mg/dL | mg/dL | mg/dL
58 51,21 2,16 | 110 <1 482 30 <3 <1 1330 | <10 | 0,14 | <0,01
59 137 | 5,14 | 261 <1 1220 60 <3 <1 3620 | <10 | 0,05 | <0,01
60 259 | 10,0 | 501 <1 2180 110 <3 <1 6820 | <10 | 0,04 | <0,01
61 366 | 14,0 | 704 <1 2970 150 <3 40 9400 | <10 | 0,03 | <0,01
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Bang 53: Quy md hoa tan tbng quat (%)

The | v | ce | Pr | Nd |MRE|HRE| Y | Mg |Al| Ca | Th
nghiém

58 | 94.8 | <0,0021 | 82,0 | 783 | 69,1 | 60,6 | 67,6 | 94,2 | - |98.7 |09
59 | 925 | <0,0015 | 73,1 | 67,1 | 49,0 | 39,9 | 39,0 [90.6 ] - [97.3 | 0
60 | 94.8 | <0,0013 | 792 | 74,6 | 58,6 | 46,6 | 45,3 | 89,9 | - |98,5 | 0
61 | 952 | <0,0012 | 80,4 | 751 | 57.4 | 434 | 43,7 | 876 - [985] 0

Su hoa tan ¢6 chon loc hai giai doan

Thir nghiém hoa tan hydroxit d4t hiém hai giai doan (Thit nghiém 62) dugc thuc
hién tai 70°C trong binh c6 vach ngan dugc khudy k¥ thich hop v6i phép do pH truc tuyén.
Thir nghiém nay duoc bét ddu bing cach tai 1am nhio 60% banh hydroxit dat hiém (Bang
54) trong nugc khir ion sau do 1a lidu c6 kiém sodt cia axit hydrocloric 10% khéi lugng
va dich pH truc tuyén 13 pH 2 (mAu 1), sau d6 1a pH 1 (mau 2). Tai d6 pH 1, toan bd chét
két tua hydroxit dit hiém da dugc hoa tan. 40% banh hydroxit d4t hiém con lai sau d6
duoc bd sung va hdn hop nay dugc dé 4n dinh hoa trong didu kién khudy trong 30 phut
(mAu 3). Su bd sung axit c6 kidm soat sau d6 dugc khoi phuc lai dén pH 3 (miu 4), pH 2
(mAu 5), va pH 1 (mAu 6). L4n nay banh hydroxit ¢4t hiém khong hoa tan hoan toan. Bun
can cudi cing dugc phép khudy trong thém 50 phut nita trude khi thu thap mAu cubi cling
(mAu 7). Sau mdi thoi gian trdn axit va dat dén dich pH truc tuyén, hdn hop thu duge dugce
cho phép tron trong it nhét 15 phat trude khi thu thip mau. Cac mau con dugc loc trong

chan khong, sau d6 rira banh.

Céc két qua dugc tong hop trong cac Bang tir 55 dén 57. Tir cac két qua nay, thay
vi hoa tan hoan toan tét ca xeri trong hydroxit d4t hiém bang mau 2, viéc bd sung hydroxit
dAt hiém bd sung dan dén tai két tha sao cho bang 4 (hudng dich pH 3, dat dén pH 3,2 sau
d6 6n dinh) ndng dd ctia xeri trong dung dich dudi gi6i han phét hién dugc. Diéu nay goi

¥ ring xeri dugc hoa tan dudi dang xeri IV trong thtr nghiém nay.

Bang 54: Thanh phan chét rén cAp (% khbi lugng hodc g/t)

Thw

.. |LRE|MRE|HRE| Y | Mg | Al | P S Ca | Fe |Th | U
nghiém

% % g/t g/t % | gt | gt| % % | g/t | g/t | g/
62 68,3 | 1,81 | 2163 | 5290 | 0,18 | 159 | 148 | 0,32 | 0,49 | 420 | 3,5 | 1,9
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Bang 55: Thanh phén dung dich hoa tan mau con (g/L hodc mg/L)

Miu |La| Ce | Pr |[Nd/MRE|HRE| Y | Mg | Al | S| Ca

g/l |mg/dL | g/L | g/lL | g/L |mg/dL |mg/dL mg/dL mg/dL | g/ |mg/dL

13,8 142 |2,58|8,84| 1,21 | 149 | 364 56 | <20 | 2 | 978

17,4 | 32400 |3,51]12,1| 1,80 | 228 | 500 | 206 | <20 |242) 1206

182 20 |1,83]5,51]0,28 | 15 32 78 | <20 | <2 1494

226 <2 |4,16]143| 1,86 | 201 | 552 90 | <20 | 10 | 1592

20,8 20 [4,20]14,5]| 1,96 | 224 | 538 80 | <20 | 4 | 1426

26,2 2900 |5,51]19,1| 2,60 | 303 | 760 | 122 20 |24 | 1784

N (N | | B W N |

31,2 | 4940 |6,4422,2| 3,17 | 372 | 900 | 130 20 | 20 | 2140

Bang 56: Thanh phén chit rin mau con (% khéi luong hoic g/t)

Miu | La | Ce | Pr | Nd [ MRE|HRE| Y |Mg | Al | S |Ca| Fe

% | % | % | % | % gt | gt | % | gt | % |gt| gt

1,1263,110,89(3,29| 0,55 | 894 | 1530 0,18 | 265 | 0,61 |286 | 699

3,14 [47,713,05|11,5] 2,23 | 3021|7090 | 0,15 | 265 | 0,46 | 572 | 560

0,92 163,2(1,03|3,61] 0,69 | 1194|1560 0,11 | 423 | 0,60 | 214 | 699

0,64 (65,0068 |2,43] 0,46 | 735 |1020]0,10 | 212 | 0,61 |214 | 629

0,54 | 66,0 0,54 |1,85]| 0,35 | 552 | 752 0,10 | 1006 | 0,63 | 214 | 1189

LN B |W N [

0,61(68210,56|2,01] 0,36 | 567 | 842 | 0,10 | 265 | 0,64 214 | 909

Bang 57: Quy mo hoa tan tbng quét (%)

Mau | La Ce Pr | Nd |MRE|HRE| Y | Mg | Al | Ca | Th
1 1972 0,6 88,9 | 882 | 86,0 | 82,3 | 86,9 | 59,0 - ]99,0]16,7
2 | 100 100 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
3 |880| 0053 |43,1/376| 13,8 | 58 | 54 |395| - [97,1]143
4 197.6| <0,005 | 87,0867 | 81,6 | 73,6 | 854 |56,5| - |992 113
5 1984 | 0,057 |920]91,7| 88,9 | 850 /90,7592 | - 1992|119
6 |994 13,9 | 97,4974 ] 96,5 | 953 | 97,4 | 81,4 |42,3]99,7 | 41,5
7 1994 196 97,5974 96,7 | 95,7 | 97,3 | 81,0 | 71,7 | 99,7 | 39,7
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Ngudi c¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat s& hiéu ring c6 thé c6 cac
bién @i va cai bién khac cac phuong 4n dugc md ta cu thé. Can phai hiéu ring sang ché
bao gdm tt ca cAc thay dbi va cai bién nay. Sang ché ciing bao gdbm tit ca cac budc, dau
hiéu, thanh phén va hop chit dugc nhéc dén hodc duoc chi ra trong ban mo ta nay, & dang
riéng 1é hodc & dang t6 hop va batky va tAt c4 cua hai hodic nhidu buéc hodic ddu hiéu bét

k3.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép xtr ly dung dich sulphat d4t hiém tinh khiét, phuwong phap nay bao gdm
cac budce:

a) cho dung dich sulphat dét hiém tinh khiét tiép xtc véi natri hydroxit dé két tia cac dit
hiém & dang hydroxit dat hiém, bao gdm viéc bd sung chit oxy hoa dé oxy hoa xeri chira
trong chat két tia hydroxit dat hiém; va

b) ngam chidt c¢6 chon loc cht két tia hydroxit d4t hiém véi axit hydrocloric dé tao thanh
dung dich clorua dit hiém ma chia xeri khong dang ké va can ma gdm chu yéu 1a xeri

(IV) hydroxit.

2. Phuong phap xtr Iy theo diém 1, trong d6 qué trinh két tiia xdy ra trong quy trinh dong
nguoc hai giai doan, bao gdbm giai doan két tha va giai doan tinh luyén, trong d6 dung
dich sulphat dat hiém tinh khiét cip vao trong giai doan két tha véi viée st dung dung

dich tir giai doan tinh luyén, dé két taa hydroxit d4t hiém chia sulphat.

3. Phuong phap xir Iy theo diém 2, trong d6 hydroxit dit hiém chtra sulphat sau d6 dugc
chuyén héa thanh hydroxit dat hiém sach trong giai doan tinh luyén vé6i viéc bd sung natri

hydroxit méi.

4. Phuong phap xi ly theo diém 2 hodc diém 3, trong d6 chat oxy héa 1a hydro peroxit
va/hodc natri hypoclorit, ma dugc bd sung vao giai doan két tha va/hodc tinh luyén sau

khi bd sung natri hydroxit.

5. Phuong phap xt 1y theo diém bt ky trong sd cac diém tir 2 dén 4, trong d6 ca giai doan
két tia va tinh luyén déu van hanh tai nhiét do tir 40 dén 80°C, va trong thoi gian tur
khoang 30 dén 60 phut, véi hé sb ti lwong cia viée bd sung natri hydroxit 14 nim trong

khoang tir 100 dén 110%, va v6i lidu ding ti lugng cta chét oxy héa la tir 100 dén 130%.

6. Phuong phap xr Iy theo diém bét ky trong sé céc diém tir 1 dén 5, trong d6 viéc ngam
chiét c6 chon loc chét két tua hydroxit dit hiém duoc thuc hién trong hai giai doan, mi
giai doan c6 nhiéu bé va mdi giai doan st dung axit hydrocloric dugc pha loang dén tir 5

dén 15% khéi lugng v6i dung dich ngém chiét tir giai doan ngam chiét thi nht.
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7. Phuong phap xit 1y theo diém 6, trong d6 dung dich ngam chiét tir giai doan ngam chiét
thir hai dwgc st dung dé 1am nhdo lai, ngam chiét chit két tia hydroxit dat hiém, va két
tua xeri (IV) dugc hoa tan trong giai doan ngdm chiét thtr hai, tru6e giai doan ngam chiét

thtr nhit.

8. Phuong phap xt ly theo diém 6 hodc diém 7, trong d6 viéc ngdm chiét ¢6 chon loc xay
ra tai nhiét do tir 60 dén 80°C, giai doan ngdm chiét thir nhit nay dugc thuc hién dé téi da
héa su hoa tan dét hiém trong khi giam thiéu sw hoa tan xeri (IV), ma dat dugc véi do pH
cudi ciing 1a khoang pH 3 dén 4, va giai doan ngam chiét thir hai duge van hanh d giam

thiéu nong do cia cac nguyén to dat hiem khong phai xeri trong can.

9. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, trong d6 bari clorua dugc
bd sung vao dung dich clorua dat hiém, véi axit sulphuric khi cdc mirc sulphat thip, dé
loai bo radi qua qué trinh ddng két ta véi bari sulphat dé tao thanh dung dich clorua dat

hiém tinh khiét.

10. Phuong phap theo diém 9, trong d6 dung dich clorua dét hiém tinh khiét nay dugc o

bang cach lam bay hoi.
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