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(57) Silic oxit vo dinh hinh x4p c6 thé thu duoc tir nguyén liéu silic thuc vat
chtra chat vo co phi silic. Nguyén liéu silic thuc vat duoc ngam trong dung dich
nuéc chta chat tao chelat. Chat tao chelat c6 mat véi luong giup chiét it nhat
mot s6 chat vo co phi silic. Tiép theo, dung dich nudc dugc tach khoi nguyén
liéu silic thuc vat. Cac dic tinh o loi duoc truyén cho nguyén liéu silic thuc vat
bang cach kiém soat lugng cua it nhat mot chat vo co phi silic chon trudc trong
nguyén liéu silic thuc vat. Vao cudi quy trinh, nguyén liéu silic thuc vat dugc xir
Iy nhiét vai sy c6 mat cua oxy ¢ nhiét do tao ra silic oxit vo dinh hinh thu dugc
co cac dac tinh co loi.

Kim loai tr¢g dung tinh bang ppm so v&i Dién tich bé mat tinh bang m?#/g
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Linh vyc k§ thuat dwege dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap kidm soat cac dic tinh cta silic oxit c6 ngudn
gbc sinh vat. Cu thé hon, sang ché d& cap dén phuong phép ting cudng mot cach chon
loc cac dac tinh mong mudn cua silic oxit vo dinh hinh thu hoi tir cac nguén tai tao duoc
clia thue vat chira silic, bao gdm vo trdu, than va l4.
Tinh trang k§y thuit cia sang ché

Silic oxit v6 dinh hinh hién dugc san xuét, ban va st dung cho nhiéu muc dich.
Patent M§ céc s 6,406,678; 7,270,794 va 8,057,771 cép cho Shipley, mdi tai liéu nay
duoc dua vao trong ban md ta nay theo cach vién dan, boc 16 quy trinh thu hdi silic oxit
v6 dinh hinh tir c4c ngudn sinh vat nhu vé trau. Silic oxit v dinh hinh ton tai trong
nguyén li¢u silic thuc vét trong cAu trac kiéu mang, két hop chat ché vé1 cac hop chét
hitu co, nhu xenluloza, lignin, hemixenluloza va cac chét vo co bao gdm phosphat,
mubi, gel, hydrat va oxit. Cac chat vo co dién hinh trong thanh phén vé trau 1a c4c thanh
phé“m hodac céac hop chéit chtra phospho, kali, canxi, magie, mangan, natri, sat, kém va
nhom. Viéc loai bo cac chét hitu co va vo co nay béng cach rira hodc tao chelat tiép theo
1 x 1y nhiét d& lai silic oxit vo dinh hinh can ban tinh khiét c6 d0 x6p cao (do né ton
tai trong nguyén liéu thuc vat) 1a mot vén dé. Viéc loai bo cacbon va tap chét hitu co
thuong 13 khong hoan toan néu nguyén lidu thuc vat duge xir 1y nhiét & nhiét do thap.
Xir ly nhiét ¢ nhiét do bét ky thuong khong loai b hoan toan cacbon. Xt 1y nhiét &
nhiét d6 bat k¥ c6 tac dung khong dang ké trén tap chét vo co. Xu ly nhiét & nhiét do
cao hon 1am néng chay cau triic kiéu mang cta silic oxit, lam giam do xbp ctia n6 (dién
tich b& mit hitu hidu trén don vi trong lugng), thé tich 15, va duong kinh 19, trong khi
git lai cdc tap chat bén trong cdu trac da néu. Xt Iy nhiét & cac nhiét do tham chi cao
hon gay két tinh khong mong mubn silic oxit. Xt Iy nhiét don thuén it ¢ kha nang loai
bo tap chit vo co. Viée loai bo tap chit v6 co sau xir Iy nhiét ra khoi silic oxit 1a van dé

néu silic oxit bi nong chay trong qua trinh xtr ly nhiét.
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Patent M§ cac sd 6,406,678; 7,270,794 va 8,057,771 boc 16 cac phuong phap
nhd d6 silic oxit vd dinh hinh c6 cac ddc tinh da chon (bao gém lugng cacbon, tap chét
vO co va do xép), c6 thé duoc chiét xuit; lignin, hemixenluloza, xenluloza va ning
luong kha dung (ning lugng téi tao chu trinh m&) cling co thé duoc chiét xuat, tir nguyén
liéu silic thuc vét, nhu vo trdu, rom va 14, bang cac phuong phéap thén thién véi moi
truong (khong cacbon héa khong khi, c6 lwgng phat thai nito oxit va luu huynh gidm
va khong st dung hoa chit doc hai hodc 6 nhiém).

Nguyén liéu silic thyc vat, theo tinh chét va chét luong cla san phim cudi mong
mudn, c6 thé dugc ngdm trong nude, tich nude ngdm va xu ly chit ran dé khur
hydrocacbon va/hodc loai bd cac hop chat vo co truéc khi xr ly nhiét. Lignin,
hemixenluloza va cac dudng ¢ ngudn gbc tir xenluloza ¢6 thé duoc thu hodi tir nude
duoc st dung dé nhung va/hodc ngdm nguyén liéu silic thye vat. Xu ly nhiét chét ran
vGi su ¢6 mit cia oxy thu dugc tro silic. Biang cach thay dbi cac budce trude khi xir ly
nhiét va nhiét do dung cho x{ Iy nhiét, tro silic thu dugc ¢o thé khong c6 ham luong
tinh thé phat hién dugc hodc chira mot cach chon loc it nhiéu silic oxit vo dinh hinh

hoic két tinh, it nhidu cacbon, it nhiéu gdc vo co va ¢6 do xop mong muodn.

Céc budc xir ly trude khi xt Iy nhiét cd thé bao gdm mdt cach chon loc: ngam
trong nudce; loai bo nude ngam; khir cac hop chit hitu co cta chat rin bang cach ngdm
trong dung dich nuéc chira chét tan oxy hoa; chiét cac hop chat vo co ctia chét ran bang
cach ngdm trong dung dich nuéc chira chét tao chelat, cic axit vd co va/hodc hitu co;
va rira va 1am kho chét rén da néu. Tiép theo, chét rén con lai duoc xtt Iy nhiét béng
ngoai nhiét v4i sy c6 mit cuia oxy, thuong 14 & nhiét do thép hon nhiét do gay két tinh
silic oxit. Vidc loai bé tap chét 1am tang déng k& nhiét do ma tai d6 cac chu tric tinh thé
hinh thanh. Nang lugng tir xr ly nhiét co thé dugc giit lai vi 1¢i ich ctia nd, bao gdm tao
dién nang. Sau khi xi 1y nhiét, tro silic thu dugc, (bao gdm silic oxit v6 dinh hinh) c6
thé duoc rira bing nuéc va/hodc qua nhidu budc rira bang chelat va/hodc hoa chét dé
loai b thém tap chét. Lignin, hemixenluloza va cdc dudng c6 ngudn gbc tir xenluloza
¢6 thé duge thu hdi tir nuée ngam. Bing cach loai bo lignin, hemixenluloza, va cac
dudng cb ngudn gbc tir xenluloza trude khi xir Iy nhiét, lugng phat thai nito oxit va luu

huynh do xi ly nhiét dugc lam giam.

Ban chit ky thuit ciia sang ché
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b4 phat hién ra rang cac dic tinh mong mudn cta silic oxit vo dinh hinh dugc
tao ra tir cic ngudn sinh vét nhu vo trau 6 thé thu dugc bang cach kiém soat luong va
tinh chat cua tap chét trong nguyén liéu thyc vat trudce khi xt 1y nhiét. Béng cach chon
lwong va loai chét trg dung gitt lai trong nguyén liéu thuc vat, silic oxit v dinh hinh c6
thé duoc tao ra c6 cac dic tinh mong mudn vé dién tich bé mat, thé tich 18, kich thuéc
16, dd mai mon va do phén tan.

Silic oxit vd dinh hinh xép c6 thé duoc tao ra tir nguyén liéu silic thuc vat chira
chét vo co phi silic bang cach trudc hét ngdm nguyén liéu silic thuc vét trong dung dich
nudc bao gém chét tao chelat c6 mat voi lugng du d8 chiét xut it nhat mot s chit vo
co phi silic. Dung dich nude dugc tich khoi nguyén liéu silic thuc vat va lugng chét vo
co phi silic da chon trong nguyén li€u silic thuc vat da néu dugc kiém soat nhim mang
lai cac dic tinh c6 loi cho nguyén liéu silic thyc vat. Cudi cung, nguyén liéu silic thuc
vat dugce xtr 1y nhiét v6i sy ¢6 mit clia oxy ¢ nhiét do trong do tao ra silic oxit & dang
v dinh hinh xdp.

Quy trinh dugc mo ta trong ban mo ta nay dé cap dén loi ich cta nguyén liéu
silic thuc vat, nhu vo triu, rom va 14, dé taora nhiéu san phém, nhu silic oxit, lignin, va
hemixenluloza, cac dudng c6 ngudn gbc tir xenluloza va nang luong kha dung, bang
cac phuong phap khong cacbon hoa khong khi, lam giam phat thai nito oxit va luu
huynh va khong st dung céc hoa chét doc hai, 6 nhiém.

Trong quy trinh san xuét silic oxit vd dinh hinh tir nguyén li¢u silic thuc vat chira
cac hop chit vo co va hitu co, nguyén liéu silic thuc vat dugc ngam trong dung dich
nudce axit xitric, chit tao chelat khac va/hodc axit vo co. Chét tao chelat va/hodc axit vo
co ¢O mat voi lugng ma chiét it nhit mdt s6 cac hop chat vo co va hitu co da néu. Dung
dich nuée duge tich khoi nguyén liéu silic thye vat. Nguyén liéu silic thuc vat tiép theo
dugce xtr Iy nhiét vdi sy c6 mit cua oxy dé cho silic oxit thu dugc 1a ¢ dang vo dinh
hinh. Viéc loai b6 cac hop chét vo co da néu co thé duge kiém soét bang lugng chét tao
chelat, axit vO co va cac bién khac nhu nhiét do, thoi gian va qua trinh loai bd bing
nuée. Di v6i cac chit vo co nhat dinh ham lugng cudi trong chit nén silic oxit nhiét
{6 ding cho xir Iy nhiét ¢6 thé duge kiém soat dé c6 dién tich bé mit riéng, dic tinh 15
va do phén tan cua silic oxit.

Sang ché tao ra cac uu diém so vé6i cac phuong phap da biét dé san xuat silic oxit

¢6 ngudn gdc sinh vat. Bang cach dénh gia luong chit vd co phi silic co trong nguyén
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liu nhét dinh, luong chét tao chelat can dé dat duogc néng do tap chét cu thé c6 thé duoc
dinh trude. Sang ché viéc lam gidm chéit v6 co phi silic hitu hiéu hon va 16n hon trong
buédc tao chelat. Sang ché c6 thé duoc st dung dé tao ra nhidu san pham silic oxit vo
dinh hinh c6 dién tich b& mat riéng c6 kiém sodt, thé tich 13, kich thudc 15, 4 mai mon
va do phan tan bang cach kiém soat murc chét v co phi silic (ma dong vai tro chét trg
dung trong qua trinh xt ly nhi€t va dan dén phé vo chat nén silic oxit) trong ngudn sinh
VAt déi v6i gia tri nhiét do ding cho xi Iy nhiét ¢6 dinh. Sang ché c6 thé dugc st dung
dé tao ra nhidu san phim silic oxit c6 cc dién tich bé mat riéng, thé tich 15, kich thudc
15, d6 mai mon va do phan tan bing cach kiém soat nhiét do dung cho xtt ly nhiét véi
su ¢ mit ciia oxy. Sang ché cho phép hau xu ly silic oxit dé 1am giam hon nita ham

luong chat v co.
M6 ta van tat cac hinh vé

FIG. 1 12 d thi thé hién cac két qua cia thi nghiém dé xac dinh kha nang kiém
soat dién tich bé mit cua silic oxit ¢6 ngudn gde sinh vat bang cach kiém soat tong ham
lwong chat vo co phi silic (chét trg dung) giit lai trong thanh phan v tréu.

FIG. 2 12 d thi thé hién cac két qua cia thi nghiém dé xac dinh kha nang kiém
soat dic tinh 16 ctia silic oxit ¢6 ngudn gbc sinh vat bang cach kiém soat chét vo co phi
silic (chét tro dung) gitt lai trong thanh phan vo triu.

M3 ta chi tiét sang ché

Mic di sang ché s& dwgc mo ta c6 tham chiéu dén cac phuwong an uvu tién, nguoi
¢ trinh do trung binh trong linh vuc nay hiéu rang céc thay dbi c6 thé dugce tao ra va
cac dang tuong duong co thé dugc thay thé cho cac thanh phan ctia chiing ma khong
vuot ra khoi pham vi cia sang ché. Ngoai ra, nhidu cai bién co6 thé duoc tao ra nham
]am cho tinh hubng hodc vat liéu cu thé phut hop véi cac chi dan cta sang ché ma khong
vuot ra khoi pham vi cdn ban cia né. Do d6 dy tinh rang sang ché khong bi giéi han &
cac phuong an cu thé duogc boc 16 theo cach tdt nhat duoc bao ham dé thuc hién sang
ché, ma sang ché s& bao gdm tit ca cdc phuong 4n va cac dang tuong duong hop 1€ cua
ching ma nam trong pham vi cua yéu cau bao ho kém theo. |

Silic oxit v& dinh hinh xép c6 thé thu duoc tir nguyén liéu silic thuc vat chtra
chét v6 co phi silic. Trén thuc ¢ da biét, chét vo co phi silic ¢6 the dugc loai bé trong

budc ngam va tao chelat. Da phat hién ra rang néu chét v6 co phi silic nhét dinh 12 uu
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tién giir lai trong nguyén liéu thyc vat trude khi xir ly nhiét, cac didc tinh vu tién co thé
duoc truyén cho silic oxit vo dinh hinh thu dugc.

Trong phuong phap uu tién theo sang ché, nguyén lidu silic thuc vt d&qc ngam
trong dung dich nudc bao gdm chét tao chelat. Chét tao chelat 1a c6 mat v6i luong ma
chiét it nhit mot s6 chét vo co phi silic. Tiép theo, dung dich nudc dugce tach khoi
nguyén liéu silic thuc vat. Cac dic tinh co loi dugce truyén cho nguyén li¢u silic thyc vat
bang cach kiém soat lwong cua it nhét mot chét vo co phi silic chon trudce trong nguyén
liéu silic thye vét. Vao cudi quy trinh, nguyén liéu silic thyc vat duoc xt Iy nhiét v6i sy
c6 mit cla oxy & nhiét do trong do silic oxit thu duge bao gém silic oxit dang vo dinh
hinh x&p.

Chét vo co phi silic dd chon ¢co thé bao gdm bat ky hodc tit ca cac nguyén liéu
sau: cac nguyén t6 hodc hop chét ctia kim loai kiém (t&t nht 1a tir lithi, natri, va kali),
cac kim loai kiém thd (tét nhét 1a magie va canxi), nhom, bo, sit, mangan, titan, hodc
phospho.

Mot phuong phép kidm soét lugng chét vo co phi silic chon trudc la kiém soat
lugng chét tao chelat trong nguyén liéu silic. Chét tao chelat thich hop bao gdm axit
xitric, axit axetic, etylendiamin, axit etylendiamintetraaxetic, axit dimercaptosuxinic,
axit trimetylamintricarboxylic, axit alphalipoic, va axit dietylentriaminpentaaxetic. Tét
hon néu luong chét tao chelat duge duy tri nam trong khoang tir 0,001 kg trén mdi kg
nguyén li¢u thyc vat dén 1 kg trén mdi kg nguyén liéu thuc vat. Trong truong hop ctua
chét tao chelat axit xitric, lwgng axit xitric tét hon 1a ndm trong khoang tir 0,01 kg trén
mdi kg nguyén liéu thuc vat dén 0,1 kg trén mdi kg nguyén ligu thyc vat. Bing cach
kidm soat luong chit tao chelat c6 trong nguyén li¢u thuc vét, lugng chit vo co phi silic
gitt lai trong nguyén li¢u thuc vét co thé duoc thiét 1ap v6i lugng chon trudce di dé mang
lai cac dac tinh mong mudn cho silic oxit do viéc xur Iy nhiét nguyén liéu thuc vat.

Phuong phap khac kidm soat luong chét vo co phi silic chon trude 1a dua vao
axit vo co tiép dién v6i nguyén liéu silic thyc vat. Axit vo co thich hop bao gdm axit
sulfuric, axit nitric, axit clohydric, axit phosphoric, axit boric, va axit percloric. Axit v
co s& hd tro chiét mot s6 chit vo co phi silic, v6i mot phén gift lai trong nguyén liéu
thuc vat. Chat vo co phi silic gitt lai duge chon dé mang lai cc ddc tinh mong mudn

cho silic oxit do viéc xi Iy nhiét nguyén liéu thuc vat.
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Phuong phéap khac kidm soat luong chit vo co phi silic chon truéce 1a kiém soat
luong chat tao chelat dugc thém vao dung dich nudce khi ngdm nguyén li¢u thuc vat. Ba
phét hién ra rang luong cac chét vo co phi silic chon trude ¢ thé duoc kiém soat nam
trong khoang tir 20 ppm dén 25.000 ppm, va t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 300
ppm dén 15.000 ppm, bang cach kiém soat luong chét tao chelat dugc thém vao dung
dich nudc.

Phuong phép khéac kiém soat lwong chit vo co phi silic chon trude la thém trd
lai nguyén liéu thyc vat lugng mong mudn ctia chit vo co phi silic chon trude v6i luong
du dé mang lai cac ddc tinh mong muén cho silic oxit khi nguyén liéu thuc vat dugc xu
1y nhiét.

Phuong phap khac kiém soat lugng chét vo co phi silic chon trude 1a thém tré
lai nguyén li¢u thye vat lugng mong muén ctia chit vo co phi silic chon trude véi lugng
du dé mang lai cac ddc tinh mong mudn cho silic oxit khi nguyén liéu thuc vat duoc xu
Iy nhiét. Da phat hién ra ring céc kim loai kiém nay (cu thé hon 1a lithi, natri, va kali)
¢ anh huéng manh dén cac dic tinh cua silic oxit; sy gia ting lwgng cla cac kim loai
kidm nay din dén sy giam dién tich b mat va thé tich 16, so voi dbi chimg. Ciing phat
hién ra rang cac kim loai kidm thd (cu thé hon 1a magie va canxi) s€ ¢6 anh huong vira
phai dén cac dic tinh cua silic oxit; su gia ting lugng cua cac thanh phan nay cling s&
dan dén su giam dién tich bé mat va thé tich 16. Cudi cung, da phat hién ra rang tap chat
vd co thong thuong khac s& khong anh huong dén cac dic tinh cua silic oxit (cu thé hon
12 bo, k&m, nhom, mangan, phospho, va sét).

Mot trong s6 cac dic tinh cda silic oxit vo dinh hinh ma c6 thé dugc kiém soat
st dung phuong phép theo sang ché 1a dién tich bé mit cua silic oxit. Da phat hién ra
ring dién tich bé mat ca silic oxit vo dinh hinh ¢6 thé dugc kiém sodt trong gidi han
hep ndm trong gi6i han rong hon tir 10 m*/g dén 450 m2/g, va tot hon nita 13, trong gidi
han hep nim trong gidi han rong hon tir 30 m*/g dén 400 m%/g.

Pic tinh khéc cta silic oxit vo dinh hinh ma c6 thé duoc kidm soat sir dung
phuong phép theo sang ché 13 thé tich 15 cua silic oxit. D4 phat hién ra rang thé tich 15
cua silic oxit v6 dinh hinh c6 thé dugc kiém soét trong giGi han hep nam trong giéi han
rong hon tir 0,50 cc/g dén 0,05 cc/g, va tot hon nita 13, trong gi6i han hep nam trong

¢i6i han rong hon tir 0,40 cc/g dén 0,10 cc/g.
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Pic tinh khac cua silic oxit vd dinh hinh ma co6 thé dugc kiém soét st dung
phuong phép theo sang ché 1a duong kinh 16 cua silic oxit. D phét hi¢n ra rang duong
kinh 13 ctia silic oxit vo dinh hinh c6 thé dugc kiém soat trong gii han hep nam trong
gidi han rong hon tir 10 Angstrom dén 200 Angstrom, va t&t hon nita 13, trong giéi han
hep nam trong giéi han rong hon tir 30 Angstrom dén 100 Angstrom.

Pa phét hién ra rang ham luong cla chit vo co phi silic trong silic oxit da xir ly
nhiét ¢6 thé dugc kiém soat nam trong khoang tir 10 ppm dén 1.000 ppm, va t6t hon
nita 13, nim trong khoang tir 100 ppm dén 500 ppm, bang céach rira cot silic oxit bang it
nhat mot trong s nudce, axit vo co, chét tao chelat, va cac hoa chét diéu chinh do pH.

Nhiét dd vu tién dung cho xu ly nhiét 1a nam trong khoang tir 200° C dén 1.000°
Mot sb khia canh ctia sang ché dugc thé hién trong cac thi nghiém sau.

Thi nghiém 1
Mot s6 thir nghiém dugc thuc hién st dung cac hé théng tron giéng nhau bao
gdm may tron co nap liéu tir trén xudng, bép dién (t6t hon 1a c6 phan hdi nhiét do) va
cbc mo dung tich 2 1it. Mot thir nghiém 12 d6i chimg va cac thir nghiém con lai st dung
cac ndng dd khac nhau cia chét tao chelat axit xitric. Quy trinh thir nghi¢m la nhu sau:
1. MB&icbe mé duge nap 1.800 ml nude cat 160 °F (71 °C).
2. 100 gam vo trdu nghién c& 60 mesh (tlr cing mé mau) dugc thém
vao mdi cbe mo va cac mdy tron dugce hoat dong & tdc do gidng nhau. Cac
bép dién dugc dit ¢ cung muc gia nhigt (thap) hoic néu ching c6 co ché
phan hoi dugc dat & 160 °F.
3. M¢é d6i ching duoc loc bo nude, duoc sdy cot & 50 °C, va duoc xir
Iy nhiét & 600 °C. Silic oxit duge phan tich vé ham lugng thanh phan vo
co.
4. Céac mé con lai duoc xr 1y bang céc lugng gia tang clia dung dich
axit xitric 10% dé trong mot thoi gian nhiam tao chelat hop 1y, tiép theo 1
loat cac chu ky ngdm nudc cht va thao can. Dung dich hydro peroxit 30%
duoc thém vao chu ky trude do cho budce rua cudi. Nguyén liéu tir cac thir
nghiém duge loc bo nude, duge sdy cot & 50 °C va duge xit ly nhigt & 600

°C. Silic oxit dugc phan tich vé ham luong thanh phan vo co.



43919

8/30

Khi cic mau vé da xit Iy dugc phén tich v thanh phan vo co con lai thong qua

ICP, ty 1¢ loai bd twong dbi cia mdi bude xir Iy duge so sanh. Céc két qua ctia phép so

sanh nay duoc thé hién trong Bang 1 dudi day:

Bang 1
ppm +60 S¢g 10g 20g 30g 40g 50g 60g
ICP OES Mesh xitric xitric xitric xitric xitric Xitric xitric
Déi 10%/ 10%/ 10%/ 10%/ 10%/ 10%/ 10%/
chimg 100g 100g 100g 100g 100g 100g 100g
vo trdu | vo triu | vo triu | vo trau | vo trau | vo triu | vo trau

Li 3 3 3 2 2 3 4 4
Al 19 10 24 17 11 14 9 17
B 29 19 22 16 15 10 19 15
Fe 87 65 63 69 58 60 59 56
P 726 193 205 230 247 331 305 269
Ca 3.305 1.860 1.444 812 452 335 223 203
K 6.367 51 44 27 17 23 47 37
Mg 985 312 199 119 69 69 53 49
Na 193 29 18 77 39 27 7 20
Chét tro | 10.850 | 2.252 | 1.705 1.035 577 454 330 309
dung (K,
Na, Ca,
Mg)

Nhu duoc thé hién trong Bang 1, cac lugng gia tang cla axit xitric s& cai thién

viée loai bd cac chat vo co. Viéc loai bo ¢o thé duoc 1am mau gia dinh 1 mol axit xitric
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s& chelat hoa 1 mol thanh phan. Do d6 ndng do cac thanh phan vd co cu thé, cu thé 1a
céc thanh phan trg dung (nhu K, Na, Ca, Mg) ma s€ anh huong dén cac dic tinh cua san
phém silic oxit cudi nhu dién tich bé mat, the tich 16, dudng kinh 16 va do phan tan c6

thé dat duoc voi lugng cu thé ctia ndng do axit xitric, dbi v6i nguyeén liéu nhét dinh.

Thi nghiém 2

Mot thi nghiém dugc thyc hién dé xac dinh cac cach khac dé 1am giam hon nita
cac chit vo co trong bude tao chelat. Bén th nghiém dugc thuc hién s dung céac hé
théng tron gidng nhau bao gdm may tron co nap liéu tir trén xudng, bép dién (t6t hon 1a
c6 phan hdi nhiét d6) va cdc mé dung tich 2 lit. Mot thir nghiém 1a d6i chung va cac thi
nghiém con lai s dung chét tao chelat axit xitric dbi vai cac néng do giéng nhau. Mot
thtr nghiém c6 dua vao axit vo co trong qua trinh tao chelat va thir nghiém con lai ¢
dua vao axit vo co dbi véi bude ngdm trude bude tao chelat dé 1am giam hon nita do

pH ctia dung dich. Quy trinh thir nghi¢m la nhu sau:

1. Micbe mo duge nap 1.800 ml nuée cht 160 °F.

2. 100 gam + vo trdu nghién c& 60 mesh (tir cing mé mau) duoc thém
vao mdi coc mé va cac may tron dugc hoat dong ¢ tdc do gidng nhau. Céc
bép dién dugc dit & cing muc gia nhiét (thp) hodc néu ching c6 co ché
phan hdi dugc dat & 160 °F.

3. Mé dbi ching dugc loc bo nude, duge séy ¢t 6 50 °C va dugce xu
Iy nhiét & 600 °C. Silic oxit dugc phén tich vé ham luong thanh phan vo
Co.

4. Mé thir hai duoc xit Iy bing dung dich xitric 10% dé trong mot thoi
gian nhdm tao chelat hop 1y, tiép theo 1a loat cac chu ky ngdm nudc cét
va thao can. Dung dich hydro peroxit 30% dugc thém vao chu ky trudce
d6 cho budc ria cudi. Nguyén liéu tir cac thir nghiém dugc loc bd nudec,
dugc séy ¢t & 50 °C va dugc xtr ly nhiét & 600 °C. Silic oxit dugc phan
t{ch vé ham lugng thanh phan v co.

5. Mz¢ thir ba duoc xi Iy bang dung dich axit nitric 10%, 50% cua
tdng hydro peroxit 30% va dung dich xitric 10% dé trong mot thoi gian
nham tao chelat hop 1y, tiép theo 1a loat cac chu ky ngdm nudce cit va thao
can. 50% con lai cia dung dich hydro peroxit 30% dugc thém vao chu ky
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trude d6 cho bude rira cudi. Nguyén liéu tir cac thir nghiém duge loc bo

nudc, dugc séy cdt & 50 °C va duge xu ly nhiét ¢ 600 °C. Silic oxit dugc

phén tich vé ham luong thanh phan vo co.

6. Mé thtt tu duge xit Iy bang dung dich nitric 10% va 50% cua tong hydro

peroxit doi v6i bude ngdm so bd. Bude ngdm nay duoc thyc hién trude

khi tao chelat. Tiép theo budc ngdm nay la budc tao chelat voi dung dich

axit xitric 10% va loat cac chu ky ngdm nudc cit va thdo can. 50% con

lai cta dung dich hydro peroxit 30% dugc thém vao chu ky trude dé cho

bude rira cudi. Nguyén liéu tir cac thir nghiém duoc loc bd nuéce, duge

sdy cot & 50 °C va dugc xut Iy nhiét & 600 °C. Silic oxit dugc phan tich vé

ham lugng thanh phan vo co.

Khi cac mau vo da xit ly duge phén tich v& tap chit thanh phan vd co con lai

thong qua ICP, ty 1€ loai bo tuong ddi cua mdi budce xir Iy dugce so sanh. Cac két qua

cua phép so sanh nay dugc thé hién trong Bang 2 dudi day:

Bang 2
ppm +60 Mesh 10g dung dich tao 10g dung dich 10g dung dich
ICP Péi chimg chelat xitric 10%/ | nitric 10% +10g | ngam nitric 10%
OES 100g vo trau dung dich tao tiép theo 1a 10g
chelat xitric 10%/ dung dich tao
100g v6 trdu | chelat xitric/ 100g
vo trdu
Li 3 3 2 2
Al 19 24 10 15
B 29 22 15 5
Fe 87 63 47 53
P 726 205 220 274
Ca 3.305 1.444 86 144
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ppm +60 Mesh 10g dung dich tao 10g dung dich 10g dung dich
ICP Péi chimg chelat xitric 10%/ | nitric 10% +10g | ngam nitric 10%
OES 100g vo trdu dung dich tao tiép theo 1a 10g

chelat xitric 10%/ dung dich tao
100g vo trdu chelat xitric/ 100g
vo triu
K 6.367 44 10 6
Mg 985 199 32 42
Na 193 18 8 4
Chét 10.850 1.705 136 196
tro
dung
(K, Na,
Ca,
Mg)

Nhu dugc thé hién trong Bang 2, viéc thém axit vo co @8 thac déy thay ddi do
pH trong qua trinh tao chelat hodc trong qua trinh ngdm so bd trude khi tao chelat lam
tang luong chét v6 co duoc loai khoi vo triu. Luu ¥ ring axit xitric 1am dém pH dung
dich dén 3 va axit vo co s& thuc déy viéc giam tiép dén pH 2 trong vi du ndy. Véi cac
két qua thtr nghiém nay, c6 thé thiy rang viéc tinh ché tiép silic oxit c6 thé dat duoc

bang céc phuong phap rira, c6 hodc khong c6 hoa chat va ¢ cac gi6i han nhiét do.

Thi nghiém 3

Mot thi nghiém dugc thyc hién dé x4c dinh kha ning kiém so4t dién tich bé mit,
dic tinh 16 va do phan tan bang cach kiém so4t mtrc chat tro dung ddi véi thanh phan
v6 trdu. Trén thuc té hién nay, muc dich 1a loai bé cac chit v co ma c6 thé déng vai
tro chit trg dung cang hoan toan cang t6t trude khi ddt chay dé thu dugce dién tich bé

mit 16n va do phén tan tot. Kiem soat mirc cac chét vo co gift lai trong vo trau s€ lam
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giam dién tich bé mat va lam ting mtc dd mai mon. Do chét luong silic oxit ¢6 thé ciing
chiu 4nh hudng boi nhidt do dét chdy, nhiét do dbt chay 600 °C duge sir dung cho tat
ca cac danh gia.

Mot sé mau cia cac mé khic nhau c6 cac ndng do tap chét thanh phan v6 co
khac nhau, ma c6 thé dong vai trd chét trg dung (dugc thé hién bang téng lugng Na, K,
Ca va Mg) duoc xtt Iy nhiét & 600 °C. Silic oxit dugc phan tich vé chit trg dung (Na,
K, Ca va Mg), dién tich b& mit va thé tich 15. Céc két qua duoc dung dd thi duoc thé
hién trén cac Fig. 1 va 2:

Vi cac két qua thir nghiém nay, ¢6 thé thdy rang cac dic tinh cta silic oxit nhu
dién tich bé mat, thé tich 13 va duong kinh 13, dan dén céc ddc tinh quan trong khac nhu
do phén tan va do mai mon co thé thu dugc véi ndng do thanh phan chét tro dung cu

thé & nhiét do dung cho xt Iy nhiét nhat dinh.

Thi nghiém 4

Mot thi nghiém duoc thuce hién dé dénh gia cac thay dbi vé dién tich bé mat, thé
tich 18, va duong kinh 18 ctia mé nhét dinh ciia v6 triu da xt ly, v6i ham lugng chat trg
dung cu thé (duoc thé hién bang tong lugng Na, K, Ca va Mg). Mé v trau da xir ly

duoc xi Iy nhiét & bdn nhiét do khac nhau va két qua dugc thé hién trong Bang 3 dudi

day:
Béang 3

Mau Nhiét @6 | Chittro | SA (m¥g) | PV (m¥/g) | Chiturdng

(©) dung 16 (A)

(ppm)

41118 #3 600 238 326 0,34 42,19
41118 #3 700 238 301 0,32 43,28
41118 #3 800 238 264 0,29 44,72
41118 #3 900 238 196 0,24 48,20
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Vi chc két qua thir nghiém nay, c6 thé thdy ring vo trdu da xi Iy nhat dinh s&

cho cac két qua khac nhau vé the tich 18, dién tich bé mat va duong kinh 16 d6i véi cac

nhiét dd dung cho xir ly nhiét khac nhau, tiép theo c6 thé duoc kiém soat dé c6 dic tinh

mong muon cy thé ciia san pham cudi.

Thi nghiém 5
Mot thi nghiém dugc thuc hién dé danh gid tac dung rira cot silic oxit dé tiép tuc

loai bo cac kim loai va dé dat do tinh sach cao hon.

Mot s6 thir nghiém dugc thue hién st dung cac hé théng tron giéng nhau bao

gbdm nam cham, bép dién (t6t hon 14 c6 phén hdi nhiét d6) va céc mé dung tich 500 ml.

Mot thir nghiém 12 déi chimg va cac thir nghiém con lai sir dung cac nong do tao chelat

axit xitric khac nhau. Quy trinh thr nghiém la nhu sau:

1. M>icbe mé duge nap 300 ml nude cat 160 °F.

2. 30 gam silic oxit (tir cing m¢ mau) dugc thém vao mdi cbc mo va
cic may tron dugc hoat dong & tdc do gidng nhau. Cac bép dién duge dat
& cung muc gia nhiét (thdp) hoic néu chung c6 co ché phan hdi duge dat

& 160 °F.

3. Silic oxit d6i ching dugc phan tich vé ham luong kim loai.
4. Cac mé con lai dugc xir Iy bing cac lugng gia ting clia dung dich

xitric 10%, tiép theo 1a mot trong so cac chu ky ngdm nudce cat va thao
can. Nguyén liéu tir cac thir nghiém dugc loc bo nude va dugc say cot ¢

50 °C. Silic oxit dugc phéan tich vé ham lugng tap chét thanh phén vb co.

Céc két qua ciia phép so sanh nay dugc thé hién trong Bang 4 dudi day:

Bang 4
ppm Silic oxit | 1g dung 2g dung | 4gdung 8g dung | 10g dung
ICP OES dbi chimg | dich xitric | dich xitric | dich xitric | dich xitric | dich xitric
10% 10% 10% 10% 10%
Li 10 5 5 5 5 5
Al 136 38 39 37 38 35
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ppm Silic oxit | 1g dung 2g dung 4g dung 8¢ dung | 10g dung
ICP OES dbi chimg | dich xitric | dich xitric | dich xitric dich xitric | dich xitric

10% 10% 10% 10% 10%
B 22 3 4 4 3 2
Ca 87 38 38 31 30 30
Fe 130 50 47 46 40 36
K 34 12 13 11 12 11
Mg 27 20 20 19 19 18
Na 5 4 4 3 4 4
P 47 40 47 45 42 41
Téng 498 210 217 201 193 182
cong

Céc két qua thir nghiém nay cho thdy rang c6 thé lam giam hon nita cac chat vo
co con lai trong silic oxit, do d6 tao ra muc tap chit cho mdi yéu cau Gng dung trén thi

truong.

Thi nghiém 6

Mot s6 thir nghiém dugc thyuc hién st dung quy trinh dua thanh phan vo co mong
mudn tré lai mau vo trdu xt 1y so bd d6i chimg ma trong d6 hau hét tap chat vo co da
dugc loai bo. Tap chit vo co, thuong tir dung dich mudi ¢6 néng dd xac dinh, dugc
phun 1én mau vo tru kho c6 khudy manh dé két hop va lam w6t hoan toan vo trdu. Nong
do cta tap chit mong mudn dugc tinh trén co s& lugng thanh phan dbi voi mdi dung
dich va lugng silic oxit déi v6i mdi mau vé tréu. Viée lam uét duge tinh theo cich sao
cho vo trau ¢6 kha nang hip thu toan by nudce du dé cho su phan b tap chit thanh phan

dugc ddng déu.
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Cac miu uét duoc sdy cot trong 10 va tiép theo dugc nung & cac nhiét do khac

nhau dé danh gi4 dién tich bé mit va thé tich 18. Két qua clia cac thi nghiém duoc thé

hién dudi day:

Dung dich lithi hydroxit dugc két hop vao mau vo trdu d6i ching véi ba dich

ndng d6 khac nhau dugc do trén mau silic oxit nung: 1.000 ppm. 2.000 ppm, va 3.000

ppm. Céc két qué ciia thi nghiém nay dugc thé hign trong Bang 5 dudi day:

Bang 5

Kim loai ppm Déi chung 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES Li Li Li
Li (lithi hydroxit) 4 752 1.558 2.491
% so v6i dich (75%) (78%) (80%)
B 9 10 10 10
Mg 30 28 27 33
Zn 4 21 5 4

p 276 283 279 306
Al 7 3 4 4
Ca 74 68 71 75
Fe 49 42 48 48
K 9 8 9 12
Mn 49 46 47 50
Na 3 3 5 9
Tbng cdng 514 1.264 2.063 3.042
SA (m?/g) 600°C 391 280 247 221
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Kim loai ppm Dbi ching 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES Li Li Li
PV (cc/g) 600°C 0,40 0,31 0,29 0,27

Két qua trong Bang 5 cho thiy riang viéc gia tdng luong lithi trong vo trdu co tac
dung déng ké trong viéc lam giam dién tich bé mit va thé tich 10 cua mau silic oxit
nung.

Dung dich kali hydroxit dugc két hop vao miu vo trAu ddi chimg véi ba dich
ndng do khac nhau dugc do trén mau silic oxit nung: 1.000 ppm. 2.000 ppm, va 3.000
ppm. Cac két qua cuia thi nghiém nay duoc thé hién trong Bang 6 dudi day:

Bang 6
Kim loai ppm Déi ching 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES K K K
K (kali hydroxit) 12 679 1.398 1.871
% so voi dich (68%) (70%) (62%)
Al 14 9 47 18
Ca 81 85 87 85
Mn 52 52 53 52
P 231 248 253 248
Li 4 4 4 4
B 17 17 14 14
Fe 53 81 47 46
Mg 30 32 32 30
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Kim loai ppm Déi chimg 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES K K
Na 4 5 4
Zn 6 6 6
Tbng cong 504 1.220 1.946 2.378
SA (m%g) 600°C 387 330 300 286
PV (cc/g) 600°C 0,40 0,34 0,32 0,31

Két qua trong Béng 6 cho thdy rang viéc gia tdng luong kali trong vo trdu ¢ tac

dung dang ké trong viéc lam gidm di¢n tich bé mat va thé tich 16 cua mau silic oxit

nung.

Céac dung dich natri hydroxit va natri sulfat dugc két hop vao mau vo trdu dbi

chimng vdi ba dich ndng d6 khac nhau dugc do trén mau silic oxit nung: 1.000 ppm,

2.000 ppm, va 3.000 ppm. Cac két qua cta thi nghiém nay dugc thé hién trong Bang 7

dudi day:
Bang 7

Kim loai ppm P&i | 1.000pp | 2.000pp | 3.000pp | 1.000pp | 2.000pp | 3.000pp
ICP OES ching | m Na m Na m Na m Na mNa m Na
Na (natri sulfat) 0 935 2.072 3.041
% so voi dich (93%) | (104%) | (101%)
Na (natri 0 1.007 2.329 3.479
hydroxit) (100%) | (116%) | (116%)
% so voéi dich
Al 12 23 55 22 11 143 109
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Kim loai ppm Pbi | 1.000pp | 2.000pp | 3.000pp | 1.000pp | 2.000pp | 3.000pp
ICP OES ching | m Na m Na m Na m Na mNa m Na
Ca 109 113 129 118 113 116 111
K 9 8 12 12 9 12 11
Mn 80 73 78 78 76 75 75
P 298 305 346 353 318 332 347
Li 4 4 4 4 4 4 4
B 17 14 12 13 7 13 11
Fe 80 188 128 84 &3 84 84
Mg 40 37 43 42 39 38 38
/n 4 4 5 4 4 6 5
Tbng cong 653 1.704 2.887 3.771 1.671 3.152 4.274
SA (m?/g) 600°C 387 318 298 285 298 276 251
PV (cc/g) 600°C 0,40 0,35 0,32 0,31 0,32 0,30 0,28

Két qua trong Bang 7 cho thdy rang viéc gia ting lugng natri trong vo trdu co tac

dung déang ké trong viéc lam giam dién tich bé mt va the tich 16 cia mau silic oxit

nung.

Dung dich canxi oxit dugc két hop vao mau vo trau doi chung véi ba dich ndng

d6 khac nhau dugc do trén mau silic oxit nung: 1.000 ppm, 2.000 ppm va 3.000 ppm.

Céc két qua cua thi nghiém nay dugc thé hién trong Bang 8 dudi day:
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Béng 8
Kim loai ppm Déi chung 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES Ca Ca Ca
Ca (canxi oxit) 81 802 1.549 2.096
% so voi dich (80%) (77%) (70%)
Al 14 10 13 16
K 12 14 13 12
Mn 52 53 53 51
p 231 232 247 250
Li 4 4 4 4
B 17 11 12 9
Fe 53 46 49 47
Mg 30 37 38 42
Na 4 3 4 3
Zn 6 5 4 4
Tbng cong 504 1.217 1.986 2.534
SA (m¥g) 600°C 387 385 375 370
PV (cc /g) 600°C 0,40 0,40 0,39 0,39
SA (m?/g) 900°C 230 232 215 202
PV (cc /g) 900°C 0,26 0,26 0,24 0,22
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Két qua trong Bang 8 cho thiy rang viéc gia tdng luong canxi trong vo trdu c6
tic dung vira phai trong viéc lam giam dién tich bé mat va thé tich 16 ctia mau silic oxit
nung.

Dung dich magie sulfat dugc két hop vao miu vo trdu d6i ching véi ba dich
ndng d6 khic nhau duge do trén mau nung: 1.000 ppm, 2.000 ppm, va 3.000 ppm. Cac

két qua ctia thi nghiém nay dugc thé hién trong Bang 9 dudi day:

Béang 9
Kim loai ppm Déi ching 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES Mg Mg Mg
Mg (magie sulfat) 40 976 2.054 2.950
% so v6i dich (98%) (102%) (98%)
Al 12 11 22 17
Ca 109 112 121 123
K 9 21 38 59
Mn 80 79 81 77
P 298 305 329 340
Li 4 4 4 4
B 17 10 10 8
Fe 80 82 84 85
Na 0 44 0 0
Zn 4 3 2 3
Tong cong 653 1.647 2.745 3.666
SA (m%/g) 600°C 387 369 364 352
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Kim loai ppm Ddi ching 1.000ppm 2.000ppm 3.000ppm
ICP OES Mg Mg Mg
PV (cc/g) 600°C 0,40 0,39 0,38 0,38
SA (m?g) 900°C 214 222 195 197
PV (cc/g) 900°C 0,27 0,26 0,23 0,24

Két qua trong Bang 9 cho thdy ring viéc gia ting lugng magie trong vo trdu ¢

tac dung vira phai trong viéc lam giam dién tich bé mat va the tich 16 cua mau silic oxit

nung.

Céc dung dich axit boric va k&m sulfat dugc két hop vao mau vo trdu ddi chimg

v6i ba dich ndng d6 khac nhau dugce do trén mau nung: 1.000 ppm, 2.000 ppm, va 3.000

ppm Céoc két qua cta thi nghiém niy dugc thé hién trong Bang 10 duéi déy:

Bang 10

Kim loai ppm 100818 |1.000ppm [2.000ppm |3.000ppm|1.000ppm|2.000ppm|3.000ppm
ICP OES péi | B B B Zn Z N

chiung
B (axit boric) 9 941 1945 3228 8 0 0
% so véi dich (94%) (97%) | (108%)
Zn (k&m sulfat) 4 7 5 5 910 1969 2570
% so véi dich 0100 | ©O8%) | (8%
Li 4 4 4 4 4 4 4
Mg 30 31 28 36 91 35 30
P 276 268 270 307 277 273 275
Al 7 8 4 6 7 17 7
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Kim loai ppm 100818 |1.000ppm [2.000ppm |3.000ppm|1.000ppm|2.000ppm|3.000ppm
ICP OES Péi B B B Zn Zn Zn

ching

Ca 74 95 76 82 70 71 68
Fe 49 60 52 53 47 47 46
K 9 12 8 17 8 9 8
Mn 49 49 49 51 47 47 46
Na 3 17 3 3 2 8 3
Chét tro dung 116 155 115 138 171 123 109
Téng cong 514 1492 2444 3792 1471 2480 | 3057
SA (m%g) 600°C | 391 369 367 366 366 359 360
PV (cc /g) 600°C | 0,40 0,38 0,38 0,39 0,38 0,37 0,37
SA (m%g) 900°C | 209 204 202 185 201 210 205
PV (cc /g) 900°C | 0,24 0,24 0,23 0,21 0,24 0,25 0,24

Két qua trong Bang 10 cho thdy rang viéc gia ting luong bo va kém trong vo

triu c6 tac dung nhét dinh trén dién tich bé& mit va thé tich 16, mic du cac két qua nay

khong chi ra xu hudng bét ky.

Céac dung dich nhom sulfat va mangan sulfat duoc két hop vao mau vo trdu d6i

chimng vai ba dich ndng dd khic nhau duge do trén mau nung: 1.000 ppm, 2.000 ppm,

va 3.000 ppm. Cac két qua ctia thi nghiém nay duoc thé hién trong Bang 11 dudi day:
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Bang 11
Kim loai | 110718 | 1.000ppm | 2.000ppm | 3.000ppm | 1.000ppm | 2.000ppm | 3.000ppm
ppm Péi Mn Mn Mn Al Al Al
ICP ching
OES
Al 14 7 14 14 709 1399 1977
(nhdm (71%) (70%) (66%)
sulfat)
% s0 V01
dich
Mn 52 881 1790 2488 63 51 73
(mangan (88%) (89%) (83%)
sulfat)
% s0 V61
dich
K 12 13 15 12 12 19 22
Ca 81 81 83 84 84 79 87
P 231 239 238 245 272 263 331
Li 4 4 4 4 4 4 4
B 17 11 13 12 13 12 10
Fe 53 44 47 44 49 48 48
Mg 30 25 25 19 32 35 39
Na 4 3 3 3 4 3 5
Zn 6 3 1 0 4 4 5
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Kim loai | 110718 | 1.000ppm | 2.000ppm | 3.000ppm | 1.000ppm | 2.000ppm | 3.000ppm
ppm Péi Mn Mn Mn Al Al Al
ICP chung
OES
Chittrg | 127 122 126 118 132 136 153
dung
Tong 504 1311 2233 2925 1246 1917 2601
cong
SA 387 381 375 379 379 379 380
(m*/g)
600°C
PV (cc 0,40 0,39 0,39 0,39 0,39 0,39 0,40
/8)
600°C
SA 230 222 236 221 255 249 252
(m?*g)
900°C
PV (cc 0,26 0,25 0,27 0,25 0,28 0,27 0,28
/g)
900°C

Két qua trong Bang 11 cho thiy rang nhdm va mangan khong anh hudng dén céac

dic tinh caa silic oxit nung.

Mic di phan mb ta trén day chira cac ddc trung nhét dinh, cdc dic trung nay

khong dugc coi la lam gidi han pham vi ctia sang ché, ma dung hon 1a 14y vi du minh

hoa cho mdt phuong an vu tién cia sang che. Do do, pham vi cua sang ché can dugc

x4c dinh khong phai bang (c4c) phuong an dugc minh hoa, ma bang yéu cau bao ho

kém theo va cac dang twong duong hop 1€ ctia ching.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xuét silic oxit vo dinh hinh x0p c6 di¢n tich bé mat c¢6 kieém soét,
silic oxit vo dinh hinh x&p dd néu c¢6 ngudn goc tir nguyén li¢u silic thue vét, nguyén

liéu silic thuc vat da néu chua it nhét mot chét tro dung, quy trinh bao gbm cac bude:

a) Xt 1y nhiét nguyén lidu silic thuc vat da néu véi su c6 mat ciia oxy ¢ nhiét
do trong d6 silic oxit thu dugc bao gdm silic oxit dang v6 dinh hinh x0p ma

khong c6 cu tric tinh thé phat hién duoc,

trong do, lugng cua it nhét mot chét trg dung di néu trong nguyén liéu silic thuc vét da
néu va/hodc nhiét do dung cho xtr ly nhiét duoc kiém soat, nho d6 tao ra silic oxit vo
dinh hinh ¢6 dién tich bé mat c6 kiém soét trong dai hep cu thé nam trong khoang tir 10

m¥/g dén 450 m?/g,

va trong do Iugng cua it nhéAt mot chat tro dung da héu trong nguyén liéu silic thuc vat
duoc kiém soat bang cach tron lugng mong mudn ca it nhit mot chat trg dung da néu

vao nguyén li¢u silic thuc vat.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 lugng da néu cua it nhét mot chat trg dung da néu
trong nguyén liéu silic thyc vat da néu dugc kiém soat bang cach kiém soat cac luong

chét tao chelat trong nguyén liéu silic thyc vat da néu.

3. Quy trinh theo diém 2, trong d6 chét tao chelat duoc chon tir nhom gém axit xitric,
axit axetic, etylendiamin, axit etylendiamintetraaxetic, axit di mercapto suxinic, axit

trimetylamintricarboxylic, axit alphalipoic, va axit dietylentriaminpentaaxetic.

4.  Quy trinh theo diém 3, trong d6 luong chét tao chelat nim trong khoang tir 0,001

kg trén mdi kg nguyén liéu thuc vat dén 1 kg trén mdi kg nguyén liéu thuc vat.

5. Quy trinh theo diém 4, trong d6 cht tao chelat 1a axit xitric va lwong axit xitric
ndm trong khoang tir 0,01 kg trén mdi kg nguyén lidu thyc vat dén 0,1 kg trén moi kg

nguyén liéu thyc vat.

6. Quy trinh theo diém 1, trong d6 luong it nhét mot chét tro dung trong nguyén liéu
silic thuc vat dd néu dugc kiém soat bang cach dua it nhat mot axit vo co vao nguyén
liéu silic thuc vat da néu.

7. Quy trinh theo diém 6, trong do it nhit mét axit vo co da néu dugc chon tir nhom

gém axit sulfuric, axit nitric, axit clohydric, axit phosphoric, axit boric, va axit percloric.
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8. Quy trinh theo diém 1, trong do6 luong cua it nhat mot chét tro dung da néu c6 thé

duoc kiém sodt nam trong khoang tir 20 ppm dén 25.000 ppm.

9.  Quy trinh theo diém 1, trong d6 dién tich bé mit cua silic oxit vo dinh hinh da néu
duoc kiém sodt trong dai hep cu thé nam trong khoang tir 30 m?/g dén 400 m?/g bing
cach kiém soat luong cua it nhét mot chét tro dung da néu trong nguyén licu silic thuc

vat va/hodc nhiét dd dung cho xur Iy nhiét.

10. Quy trinh theo diém 1, trong d6 thé tich 1 cta silic oxit vo dinh hinh da néu dugc
kiém soat trong dai hep cu thé nim trong khoang tir 0,50 cc/g dén 0,05 cc/g bang cach
kiém soat lugng cta it nhét mdt chét trg dung da néu trong nguyén li¢u silic thuc vat

va/hodc nhiét do dung cho xtr ly nhiét.

11. Quy trinh theo diém 10, trong d6 thé tich 19 cua silic oxit vo dinh hinh da néu duoc
kiém soat trong dai hep cu thé ndm trong khoang tir 0,40 cc/g dén 0,10 cc/g bang cach
kiém soat lugng cla it nhét mot chét trg dung da néu trong nguyén ligu silic thuc vat

va/hoic nhiét do dung cho xt ly nhiét.

12. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dudng kinh 15 cua silic oxit v6 dinh hinh da néu
dugc kiém soat trong dai hep cu thé ndm trong khoang tir 10 Angstrom dén 200
Angstrom bang cach kiém soét luong ciia it nhAt mot chit trg dung da néu trong nguyén

liéu silic thue vat va/hodc nhiét do dung cho xir ly nhiét.

13. Quy trinh theo diém 12, trong d6 dudng kinh 15 cua silic oxit vo dinh hinh da néu
dugc kiém soét trong gidi han 20 Angstrom nam trong khoang tir 30 Angstrom dén 100
Angstrom bang cach kiém soat luong cua it nhAt mot chit trg dung da néu trong nguyén

liéu silic thuc vét va/hodc nhiét do dung cho xtr Iy nhiét.

14. Quy trinh theo diém 1 trong d6 lugng cua it nhét mot chét trg dung trong nguyén
liéu silic thuc vat dugc kiém soét trongb dai hep cu thé nam trong khoéng tir 300 ppm
dén 15.000 ppm.

15. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ham luong cua it nhét mot chat tro dung da néu
trong silic oxit da xu ly nhiét duoc kiém soat trong dai hep cu thé ndm trong khoang tur
10 ppm dén 1.000 ppm bang céach rira cot silic oxit bang it nhat mot trong s6 nudc, axit

vO CO, chét tao chelat, va cac hoa chét didu chinh d6 pH va sau d6 tai gia nhigt silic oxit.
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16. Quy trinh theo diém 15, trong d6 ham lugng cua it nhét mot chit trg dung da néu
trong silic oxit da xu ly nhiét duoc kiém so4t trong dai hep cu thé nam trong khoang tur
100 ppm dén 500 ppm bang cach rira cot silic oxit béng it nhat mot trong sd nude, axit

vd co, chét tao chelat, va cac hoa chét diéu chinh d6 pH va sau d6 tai gia nhiét silic oxit.

17. Quy trinh theo diém 1, trong d6 nhiét do dung cho xt Iy nhiét da néu la nam trong

khoéng tir 200° C dén 1.000° C.

18. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhAt mot chit tro dung trong nguyén liéu silic
thuc vat bao gém it nhat mot trong sb lithi, natri, kali, magie, canxi, nhom, bo, sat,

mangan, titan hodc phospho.

19. Quy trinh theo diém 1, trong d6 lugng da néu cua it nhat mot chét tro dung da néu

trong nguyén liéu silic thyc vat da néu duogc kiém soat héa hoc.

20. Quy trinh theo diém 1, trong d6 lugng da néu cua it nhAt mot chét tro dung va nhiét
do dung cho xtr ly nhiét duoc kiém soat dé ngin nglra su tao thanh cAu truc tinh thé

trong silic oxit vo dinh hinh da néu.

21. Quy trinh san xuét silic oxit vo dinh hinh xép tir nguyén liéu silic thuc vat chira
chét vo co phi silic, bao gdm cac budc:

a) ngdm nguyén lidu silic thuc vét da néu trong dung dich nudce bao gbdm chit tao chelat
trong do chét tao chelat dd néu c6 mit voi luong ma chiét it nhat mot sd chét vo co phi
silic da néu;

b) tach dung dich nuéc ra khoi nguyén li¢u silic thyc vat da néu;

¢) kiém soét lugng cua it nhat mot chét vd co phi silic chon trude trong nguyén ligu silic
thuc vat da néu bang cach trdn lugng mong mudn ctia chit vo co phi silic chon trude
vao nguyén liéu silic thuc vat, it nhét mot chét v6 co phi silic chon trude da néu dugc
chon dé truyén céc dic tinh c6 loi cho nguyén liéu silic thuc vat, va

d) xtr Iy nhiét nguyén liéu silic thyc vat d3 néu voi su c6 mat cia oxy ¢ nhiét d0 trong

d6 silic oxit thu dugc bao gdm silic oxit dang vo dinh hinh x0p.
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22. Quy trinh san xuat silic oxit vd dinh hinh x6p c6 dién tich b€ mdt c6 kiém soat,
silic oxit vo dinh hinh x0p da néu c6 ngudn goc tir nguyén li€u silic thyc vat, nguyén

liéu silic thuc vat da néu chira it nhat mot chét tro dung, quy trinh bao gdm cac budc:

a) xtr Iy nhiét nguyén liéu silic thuc vat da néu véi sw c6 mat ciia oxy ¢ nhi€t do
trong do silic oxit thu dugc bao gbm silic oxit dang vo dinh hinh x6p ma khoéng

c6 cAu trac tinh thé phéat hién dugc,

trong do, luong cua it nhit mot chét tro dung trong nguyén liéu silic thuc vat dd néu
va/hodc nhiét do dung cho xt ly nhiét duoc kiém soat, nhor d6 tao ra silic oxit vo dinh
hinh c6 dién tich bé mit ¢6 kiém soat trong dai hep cu thé nam trong khoang tir 10 m*/g
dén 450 m?%/g,

va trong do it nhat mot chét trg dung duge thém vao silic oxit v6 dinh hinh da néu trudc
khi xtr Iy nhiét nguyén liéu silic thuc vat da néu & nhiét do nam trong khoang tr 200° C
dén 1.000° C, nhd d6 kiém sodt it nhét mot trong s dién tich bé mat, thé tich 18, va

dudng kinh 13 cta silic oxit vo dinh hinh da néu nam trong ti€u chuén dich.
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