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(57) Sang ché dé cap dén chat hap phu két ty dang 16p phirc hop (compozit) va
quy trinh san xut chat ndy, trong d6 chat hip phu bao gdm 16p hap phu bén ngoai
chtra sang phan tir X ngheo silic oxit va 16p hap phu bén trong chtra sang phan tir
X giau silic oxit, sang phan tr X nghéo silic oxit co ty 1€ mol silic oxit/nhom oxit
1a2,07-2,18, sang phan tir X giau silic oxit ¢ ty 1€ mol silic oxit/nhom oxit 1a 2,2-
2,5; chét hép phu theo % khdi luong chtra 95,0-100% sang phan tir X va 0-5,0%
chat nén, cac vi tri cation ctia sang phan tir X trong chat hap phu duoc chiém giir
bdi cac kim loai nhom ITA hodc duoc chiém giit dong thoi boi kim loai nhom IA
va kim loai nhém IIA. Chat hap phu nay thich hop dé dung cho qua trinh phan
tach bang hap phu PX tir cac hydrocacbon thom C8 bing cach sir dung cic
hydrocacbon thom nhe nhu 1am chét giai hap phu, va cac chit hap phu ciing c6
do chon loc hép phu va hiéu suét truyén khdi cao.
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Linh vye k¥ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén chit hip phu két tu phtrc hop va quy trinh san xuét chét nay,
va cu thé hon 1a @& cap dén chit hap phu c6 sang phan tir X 14 thanh phan hoat tinh va quy

trinh san xut chét nay.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Paraxylen (PX) la nguyén liéu hoa hoc co ban quan trong dugc sit dung chi yéu dé
san xuét soi polyeste. Hién nay, cac phuong phap phén tach bing hip phu dugc sir dung
rong rii trong cong nghiép dé phan tach p-xylen tir hdn hop céc hydrocacbon thom Cs.
Cong nghé phan tach bang hip phu bao gdm chét hép phu c6 kha nang hdp phu mot cach
chon loc p-xylen va qua trinh phén tich bang hap phu gia chuyén dong nguoc dong lién
tuc. Trong s d6, st dung cac chét hap phu hiéu suét cao 12 diém mau chdt dé thu duogc cac

san pham p-xylen c6 d6 tinh khiét cao.

Thanh phan hoat tinh cta chét hip phu p-xylen dung trong phén tich cdng nghiép
bang hip phu thong thuong 1a sang phan tir X. Sang phén tir X va dit sét dugc tron déu véi
nhau theo mot ty 1¢ nhét dinh d tao ra cc hat hép phu br?mg cach can khuon thanh hat, séy
kho, nung va trao d6i ion. Do bén nén, do chon loc, kha nang hép phu va hiéu suét truyén

khdi 14 nhiing chi s quan trong dé danh gi4 cac chit hép phu.

Séng ché My US3997620 boc 16 ring, so v6i BaKX, sang phan tir X trao dbi Sr2*
va Ba%" ¢6 d chon loc thdp hon dbi véi p-xylen/m-xylen (PX/MX) va p-xylen/o-xylen
(PX/OX), nhung lai cai thién dang ké d6 chon loc d6i véi xylen/etylbenzen (PX/EB) va p-
xylen/p-dietylbenzen (PX/PDEB).

Sang ché Trung Quéc CN1275926A boc 16 chit hap phu zeolit két tu vé6i thanh phin
hoat tinh 12 sang phan t X v6i ty 1& nguyén ti silic/nhom 13 1-1,15 va st dung chit két
dinh 1a dét sét c6 kha nang tao cu tric xdp. Sau khi xir Iy kiém, d4t sét ¢6 thé tré thanh

sang phén tit X c6 do bén nén va kha ning hép phu cao.
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Sang ché Trung Qubc CN1565718A boc 16 sang phan tir X tinh thé nhé véi kich
thudc tinh thé 12 0,1-0,4 pm 1am thanh phan hoat tinh. Chit hdp phu nay cai thién hiéu suit
truyén khbi ctia chat hip phu va 1am tang kha ning hip phu.

Sang ché Trung Qubc CN101497022A boc 16 chat hp phu két tu va quy trinh san
xut chit nay. Trong quy trinh nay, chét tao 16 xbp duoc thém vao bot trén sin dé tao ra
chit hap phu, tir d6 mot s6 lwong 16n cac 16 xdp lién tinh thé dwoc hinh thanh véi mie do
phan bd tap trung trong cac hat hap phu sau qua trinh bién dbi, qua d6 cai thién dang ké

hiéu suét truyén khdi ctia chit hip phu.

Sang ché My US3558732 boc 16 hé théng phén tach p-xylen bing hip phu tir céc
hydrocacbon thom Cg st dung toluen 1am chét giai hap phu, va thanh phan hoat tinh cua
chit hap phu 12 sang phan tir BaKX. So vé6i trudng hop st dung benzen 1am chit giai hip

phu, hé théng nay boc 16 do chon loc hép phu va dd tinh khiét ciia san phém cao hon.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich ctia sang ché 1a dé xut chat hap phu két tu dang 16p phirc hop (compozit)
va quy trinh san xut chung. Chat hip phu nay thich hop @ ding cho qua trinh phén tach
bang hap phu PX tir cac hydrocacbon thom Cg bang cach sir dung c4c hydrocacbon thom
nhe nhu 1am chét giai hip phu, va cac chét hip phu ciing ¢6 d6 chon loc hip phu va hiéu

suat truyén khoi cao.

Sang ché ciing dé xut chat hap phu két tu dang 16p compozit, bao gdm 16p hip phu
bén ngoai chira sang phan tir X nghéo silic oxit va 16p hip phu bén trong chira sang phan
tor X giau silic oxit, sang phan tir X nghéo silic oxit cé ty 1€ mol silic oxit/nhdm oxit 1a
2,07-2,18, sang phén tir X giau silic oxit ¢6 ty 1é mol silic oxit/nhdm oxit 14 2,2-2,5; chét
hép phu theo % khi lwong chira 95,0-100% sang phén ttt X va 0-5,0% chit nén, céc vi tri
cation cuia sang phan tir X trong chit hap phu dwoc chiém giit boi cac kim loai nhém IIA

hogc duoc chiém gitt ddng thoi béi kim loai nhém IA va kim loai nhém IIA.

Sang ché tmg dung hai sang phén tir khac nhau véi ty 1€ mol silic oxit/nhém oxit
cao va thip lam thanh phan hoat tinh ctia chit hip phu két tu dang 16p compozit, trong do
chit hip phu c6 chira sang phén tir X giau silic oxit 1 16p trong va sang phén tir X nghéo

silic oxit 1a 16p ngoai. Chat hip phu két tu dang 16p compozit theo sang ché thich hop dé
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phan tach PX bing hip phu tir cac hydrocacbon thom Cs, trong d6 cac hydrocacbon thom
nhe dugc sir dung 1am chat giai hap phu va cai thién do tinh khiét ciia san phim cén phéan

tach cling nhu tang cong suit ctia thiét bi phan tach bing hip phu.
M5 ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 12 gidn d6 nhiéu xa tia X (XRD) ctia sang phan tir X ngheo silic oxit duge san

xuét theo Vi dul;

Fig.2 1a anh chup hién vi dién tir quét (SEM) cta sang phan tir X nghéo silic oxit

duge san xuét theo Vi du 1;
Fig.3 la anh SEM ctia sang phan tir X nghéo silic oxit dugc san xuét theo Vi du 2;

Fig.4 1a gian d6 XRD ctia sang phan tir X giau silic oxit dwoc san xuét theo Vi du

Fig.5 anh SEM cua sang phan tir X giau silic oxit dugc san xuét theo Vi du 3;

Fig.6 14 so dd minh hoa qué trinh phan tach bang hap phu trong hdp phu gia chuyén

dong quy mo nho.
M0 ta chi tiét sang ché

BAt ky phuong 4n thuc hién nao duge mé ta & day c6 thé dugc két hop tuy ¥ véi
mét hodc nhidu phuong an thuc hién khac dugc mo ta trong sang ché, va ban chit k¥ thuat
ctia sang ché hodc ¥ twdng k§ thuat thu dwoc dugc coi 1a mot phan cla sang ché gbc hoic
12 mdt phan ctia md ta gbe thude sang ché nay, va khong dugc cho 13 vin d& méi chua dugc
boc 16, trir khi sy két hop nay 1a khong hop 1y dbi v6i nhitng ngudi c6 trinh d9 trung binh

trong cung linh vuc k¥ thuat.

Trong chat hip phu két tu dang 16p phirc hop (compozit) theo sang ché, sing phan
tr X (hay cling goi la sang phén tr loai X, zeolit X hodc zeolit loai X) 1a thanh phén c6
hoé_lt tinh hap phu. Cu thé 13, theo sang ché, chét hap phu dang 16p compozit dugc tao ra
bang cach sir dung sang phén tir X giau silic oxit 1am 16p bén trong (sau day c6 thé goi 1a
16p trong) va sir dung sang phéan tir X ngheo silic oxit lam 16p bén ngoai (sau ddy c6 thé

20i 1a 16p ngoai).
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Trong chit hip phu két tu dang 16p compozit theo sing ché, chét hip phu & 16p
ngoai c¢6 chtra sang phan tir vai ty 16 mol silic oxit/nhém oxit thap (tic 14 sing phan tir X
ngheo silic oxit) ma c6 ich d& cai thién tinh chon loc hip phu ciia chét hap phu déi véi p-
xylen (PX) so voi etylbenzen (EB), nh& d6, khi thuc hién phén tach bang hip phu, chit hap
phu bén ngoai c¢6 thé hdp phu it etylbenzen hon. Mit khéc, chit hdp phu & 16p bén trong
chira sang phan tir X v6i ty 1€ mol silic oxit/nhdm oxit cao (sang phan tr X c6 ham luong
silic oxit cao) c¢6 thé cho phép d6 chon loc cao ddi véi para-xylen hon so v6i meta-xylen
(MX) va ortho-xylen (OX), nhd d6 c6 thé cai thién hidu suit tdng thé cia chat hip phu
dang 16p compozit trong qua trinh phan tach bang hap phu PX tir cac hydrocacbon thom
Cs.

Trong chét hap phu theo sang ché, ham lugng sang phan tir X trén tong khdi luong
1a ham lwong sang phan tir X trong chit hip phu bao gém sang phan tir X giau silic oxit,
sang phan tr X ngheo silic oxit va sang phan tir hinh thanh sau qué trinh bién ddi cua
khoang cao lanh. Ham luong chét nén ding dé chi tong cac chat nén c6 trong 16p bén trong
va 16p bén ngoai. Ngoai ra, cac vi tri cation ctia sang phan tir X ding dé chi toan b6 céc vi

tri cation trong sang phan tir X ctia chit hap phu két tu dang 16p compozit.

Thong thuong, chét hip phu két tu dang 16p compozit theo sang ché bao gdm 95,0-
99,5% theo khéi lugng sang phan tir X va 0,5-5,0% theo khéi luong chét nén. Chét hip
phu két tu dang 16p compozit theo sang ché ciing c6 thé bao gébm 97,0-99,5% theo khdi
lwong sang phén tir X va 0,5-3,0% theo khéi lwong chét nén.

Theo phuong 4n thuc hién cta sang ché, ham lwong sang phan tir X nghéo silic oxit
trong chat hip phu két tu dang compozit chiém 5-40%, va t6t hon 1a chiém 10-40% téng
khéi lwgng sang phan tir X.

Theo sang ché, sang phén tir X ngheo silic oxit trong 16p ngoai ¢6 ty 16 mol silic
oxit/nhém oxit ndm trong khoang 2,07-2,18. Tét hon 13, sang phan tir X ngheo silic oxit
nam trong 16p ngoai 1a khdi sang phan tir X tu két tu, dugc tao thanh nhd su tap hop cua
cac tinh thé cua sang phan ttr X nhé ¢& nano. Kich thuéc hat cua khdi tu két tu tdt hon 1a
1,0-3,0 um, tot hon nita 1a 1,0-2,0 um, va kich thudc tinh thé ctia sang phan tir X ¢& nano

t5t hon 12 0,1-0,8 nanomet.
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Theo sang ché, sang phan tir X gidu silic oxit trong 16p trong c6 ty 1& mol silic
oxit/nhdm oxit ndm trong khoang 2,2-2,5, va tt hon 14 ndm trong khoang 2,2-2,4. Theo
phuong an thuc hién clia sang ché, t6t hon 12 kich thuéc tinh thé ctia sing phan tir X giau

silic oxit 14 0,1-2,5 pm, va tot nhit 14 0,5-2,0 pm.

Theo sang ché, chit nén trong chat hip phu 13 phan con lai sau qué trinh bién ddi
két tinh tai chd cua khoang cao lanh. Khodng cao lanh it nhét 13 mét trong cac loai khoang

bao gém kaolinit, dickit, nacrit, gach chiu Itra va haloysit.

Trong chét hip phu theo sang ché, cac vi tri cation ctia sing phan tir X dugc chiém
bdi mot kim loai thuéc nhém ITA hodc dé“)ng thoi bai mot kim loai thudc nhém IA va mot
kim loai thudc nhoém ITA. Kim loai thuoc nhém A t&t hon 12 bari (Ba) va kim loai thudc
nhém IA t6t hon 14 it nhit mot trong ba kim loai bao gém kali (K), natri (Na) va lithi (Li).
Khi céc vi tri cation cta sang phén tr X duoc chiém dong thoi béi ion ctia Ba va ion cia
kim loai nhom IA thi ty 1€ mol cia bari oxit va oxit cua kim loai nhém IA (bari oxit/oxit

ctia kim loai nhém IA) 12 2-60, va tdt hon 1a 5-46.

Chét hip phu dang 16p compozit theo sang ché tét hon 12 ¢6 dang hat nho, va kich
thudc hat trung binh t&t hon 14 nim trong khoang 300-850 pm. '

Quy trinh san xuét chét hip phu theo sang ché bao gdm cac budc sau:

(1) can khuon thanh hat: tron déu sang phén tir X giau silic oxit v6i chit két dinh
theo ty 16 khéi luong 12 88-95:5-12, dit chung vio mam xoay, can va dong thoi phun nude
vao dé cac vat chét ran két tu lai thanh dang hat dé 1am 161 bén trong; sau d6 bd sung hdn
hop sang phan tr X ngheo silic oxit dang bot va chét két dinh dugc tron theo ty 1€ 88-95:5-
12 vé khdi lugng, tiép tuc phun nude va can dé tao thanh 16p ngoai cho hat, thu 4y hat c6

kich thude 300-850 pm, siy kho va sau d6 nung & 500-700°C,

(2) két tinh tai chd: 14y cac hat d3 nung & bude (1), tién hanh xir Iy két tinh tai chd
v6i dung dich kiém, va sau d6 sy kho, trong d6 dung dich kiém 1a mot dung dich hdn hop
ctia natri hydroxit va kali hydroxit v6i ndng d6 ion hydroxit trong dung dich hén hop 1a
0,1-3,0 mol/L, va ty 1€ mol ctia K*/(Na™+K*) 1a 0,1-0,6,



44295 6/27

(3) trao ddi ion: trao ddi cation ciia hat da siy kho trong bude (2) v6i dung dich
mudi tan cia kim loai nhém ITA hodc véi dung dich mudi tan cta kim loai nhém IIA va

dung dich muoi tan ctia kim loai nhom IA, va sau d6 say kho va hoat hoa.

Trong quy trinh néu trén, bude (1) 1a budce tao hinh cho sang phéan tr X cung véi
chét két dinh bang cach can chung thanh dang hat. Khi can thanh dang hat, cic sang phin
tr X v6i ty 1€ mol silic oxit/nhém oxit khac nhau dwgc tron véi chit két dinh twong tmeg,
va duoc chia thanh hai mé lién tiép dé tao hinh thanh dang hat. Ttrc 13, hdn hop sang phén
to X giau silic oxit va chét két dinh dugc can thanh dang hat dé 1am 16i bén trong (dugc
goi 12 16p hap phu bén trong), va sau d6 hdn hop sang phéan tir nghéo silic oxit va chat két
dinh dugc cho vao va can d tao thanh 16p ngoai ciia hat (duwoc goi 14 16p hap phu bén

ngoai).

Theo phuong 4n thuc hién cta sang ché, ham lwgng sang phén tir X nghéo silic oxit
duoc sir dung dé can khudn thanh dang hat trong buéc (1) chiém 5-40%, va tét hon 1a
chiém 10-40% téng khdi lwgng sang phén tir X. Ty 18 khéi lugng gitta sang phan tir X gidu
silic oxit va chét két dinh dugc sir dung dé can khuén thanh dang hat trong budc (1) tbt
nhit 14 10-15:1, va ty 18 khdi lwong gifta sang phén tir X ngheo silic oxit va chit két dinh
tot nhat 1a 10-15:1.

Trong phuong 4n thyuc hién ciia sang ché, chat két dinh 1a khoang cao lanh. Khoang -
cao lanh dugc chon tir nhom bao gém cac loai khodng kaolinit, dickit, nacrit, gach chiu
lira, haloysit hodc hdn hop gitta chiing. Ty 1¢ khdi lwong ctia chat két tinh trong khodng cao
lanh it nhét 1a chiém 90%, va t6t nhat 12 93-99%.

Theo phuong én thyc hién cia sang ché, thiét bi dung dé can khuon thanh dang hat
trong budc (1) c6 thé 1a mam xoay, thing xoay hodc dng xoay. Khi can khuon thanh hat,
cac nguyén lidu thd di tron déu duoc dua vao trong thiét bj quay va duoc can theo dong
nudce dang phun vao dé khién cho bot chét rin bam dinh va két tu thanh dang hat. Khi can
thanh dang hat, lugng nuéc thém vao chiém 6-22%, va tt hon 1a chiém 6-16% tdng khéi

lwong chét rin.

Céc hat thu dugc sau qué trinh cdn khudn thanh hat & budce (1) dugce sang, va cac
hat c6 kich thuée 300-850 pm duogc dem di sdy kho, nung & 500-700°C dé thu dugc tién
chét hép phu. Nhiét do sy t6t nhat 1a 60-110°C va thoi gian sdy tdt nhét 14 2-12 gid. Theo
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phuong an thuc hién cua sang ché, nhiét do nung tSt nhét 13 520-600°C va thoi gian nung
t6t nhét 1a 1,0-6,0 gid. Sau khi nung, khodng cao lanh trong hat dugc bién dbi thanh

metakaolin dé tao thuan loi cho qu4 tinh bién dbi tai chd thanh sang phéan tir X & buéde (2).

Trong qué trinh theo sang ché néu trén, budc (2) 1a budc két tinh tai chd cac hat
duoc tao ra trong bude (1), va dung dich kidm duge st dung cho qué trinh két tinh tai chd
1a dung dich hdn hop ctia natri hydroxit va kali hydroxit, trong d6 ndng do ion hydroxit tbt
nhit 14 0,2-1,6 mol/L, va ty 1& mol ctia K*/(Na*+K™*) t6t nhat 14 0,15-0,45.

Ty 18 16ng/rin cho qua trinh két tinh tai chd khoang cao lanh vé6i dung dich hdn hop
ctia natri hydroxit va kali hydroxit trong budc (2) t6t nhat 1a 1,5-5,0 L/kg. Nhiét d6 két tinh
cho qua trinh két tinh tai chd ciia khoang cao lanh thanh sang phén ti loai X t&t hon 1a 80-
100°C, t6t hon nita 1a 85-100°C, va thoi gian thuc hién t6t nhét 14 0,5-8 gid. Hat sau khi
két tinh tai chd duoc sy kho ¢ nhiét d6 t6t nhit 1a 60-110°C va trong thoi gian t6t nhét 1a
2-12 gio.

Trong quy trinh theo sang ché néu trén, bude (3) 1a bude trao dbi cation cia hat da
sdy kho trong budc (2). Kim loai ctia nhém ITA t6t hon 14 Ba. Mubi tan dugc cia kim loai
nhom IIA tbt hon 13 bari nitrat hodc bari clorua. Mudi tan dugc cta kim loai nhém IA tdt
hon 14 it nhat mot trong cac mubi nitrat hodc clorua cia ching. Kim loai thugc nhém IA

t6t hon 1a it nhat mot trong ba kim loai bao gdm K, Na va Li.

Trao dbi cation trong budc (3) ¢6 thé dugce thuc hién trong vat chira kidu thung hodc
cot, va tot nhét 1a trong vét chira dang cot dé trao doi cation lién tuc. Nhiét d6 cho qua trinh
trao ddi t&t hon 1a 40-120°C, tét nhét 13 85-95°C, trong thoi gian 5-25 gid, va tt hon 1a 8-
16 gio, tbe d6 khong gian chit 1ong cho qua trinh trao dbi tbt hon 14 0,2-10 h'l, va tét hon

nita 12 2-8 h'l,

Theo phuong 4n thyuc hién ctia sang ché, trong truong hop chét hip phu két tu dang
16p compozit ¢6 chira ca ion tir kim loai nhém ITA va ion tir kim loai nhém IA thi céc hat
da sy kho trong bude (2) dugc trao di cation ddng thoi véi dung dich hdn hop ctia mudi
tan cua kim loai nhém ITA va mudi tan cda kim loai nhém IA, hodc dung dich mubi tan
ctia kim loai nhém ITA va dung dich mudi tan ctia kim loai nhém IA c6 thé duge chun bi
twong tmg, va sau d6 hat da sy khd trong budc (2) dugce trao ddi cation twong tng véi ion
cua kim loai nhom IIA truée va sau d6 1a véi kim loai ctia nhém IA, hodc hat duoc trao
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ddi cation twong Gmg véi ion cta kim loai nhém IA truéc va sau d6 1a véi kim loai cta

nhém ITA.

Céc hat d3 trao d6i cation trong bude (3) dugc rira, sy kho va hoat hoa dé loai b6

ion natri va nuéc dé thu duoc chit hip phu két tu dang 16p compozit.

Quaé trinh sdy khé va hoat héa & bude (3) ¢6 thé duogc thuc hién trong dong khong
khi hodc nito néng. Nhiét d6 sdy tét hon 1a 40-120°C, va tbt hon nita 1a 60-110°C trong
thoi gian tét hon 1a 5-60 gid, va tot nhit 14 18-40 gid. Nhiét d6 hoat héa tét hon 1a 150-
250°C, va tdt hon nita 1a 160-220°C trong thoi gian t6t hon 1a 5-20 gid, va t6t nhat 1a 5-10

gio.

Theo sang ché, t6t hon 13, sing phan tir X ngheo silic oxit 13 loai sang phan tir X tr

két tu, va quy trinh san xuat chung bao gom cac budce sau:

(i) tron nguén silic, nhém, nude va natri hydroxit theo ty 1€ mol SiO2/Al,O3=2-25,
Na,0/ALO;=3-30, va H20/Al,03=100-500, va gia hoa hdn hop & 0-60°C, tét hon 13 & 20-
50°C trong 1-72 gi& dé tao ra chit phan tng truc tiép,

(ii) tron déu bazo v6 co, ngudn kali, ngudn nhdm, ngudn silic, cht phan ung truc
tiép da chuén bj trong bude (i) va nudc dé tao thanh hé théng tdng hop sang phén tr sao
cho cac ty 1& mol cta nguyén liéu trong hé théng tdng hop 1a: Si0/AL03=2,0-2,5,
M,0/Si0,=1,8-4,0, H,0/Si0,=40-96, K*/(K*+Na*) =0,10-0,65, trong d6 M 1a Na va K, ty
1& mol ctia Al,O3 trong chét phan tng truc tiép so véi Al,O; trong hé théng tdng hop sang
phén tir 12 0,01-2,0%, va tdt hon 14 0,1-1,0%,

(iii) hé thong tong hop sang phén tir ciia budce (ii) dwoc két tinh thuy nhiét & 50-
120°C trong 2-72 gio, va chét ran thu duge sau két tinh dugce rira va 1am kho dé thu duoc

sang phan tir X tu két tu.

Trong bude (i) clia quy trinh néu trén, tot hon 1 ngudn silci, nguén nhém, nude va
natri hydroxit dugc tron v&i nhau theo ty 1€ mol SiO2/Al203=8-21, NaxO/AlL03=10-25, va
H>0/A1,03=100-400.
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Trong budc (ii) ctia quy trinh néu trén, cac ty 16 mol ctia nguyén lidu trong hé théng
téng hop tot hon 13: Si02/A,03=2,0-2,5, M20/Si0,=2,5-4,0, va H>0/Si0,=50-80. Ty 18
K*/(K*+Na*) tét hon 13 nam trong khoang 0,2-0,5.

Sang phén tir X giau silic oxit theo sang ché c6 thé dugc tao ra theo phuong phap

thong thuong. Tét hon 13 duge chuén bi theo quy trinh bao gdm céc budc sau:

(ii-1) tron déu bazo v6 co, ngudn nhdm, ngudn silic, chit phan tng truc tiép da
chudn bi trong budc (i) néu trén va nude dé tao thanh hé thdng téng hop sang phan ti sao
cho céc ty 18 mol cta nguyén lidu trong hé théng tdng hop 13: SiO2/Al,03=2,5-3,0,
Nax0/510,=0,7-1,8, HoO/Si0,=40-96, trong d6 ty 1€ mol ctia Al,O3 trong chét phan Gng
truc tiép so voi AlOs trong hé thdng tdng hop sang phan tir 1 0,01-2,0%, va tét hon 13
0,1-1,0%,

(iii-1) hé thdng tong hop sang phan tir ctia budc (ii-1) dwoc két tinh thiy nhiét & 50-
120°C trong 2-72 gid, va chét rin thu dugc sau két tinh dugc rira va séy kho dé thu duoc

sang phan tir X giu silic oxit theo sang ché.

Trong qué trinh san xut sang phan t&r X, ngudn nhom duge sir dung dé téng hop
sang phén tr ¢ thé dugc chon tir it nhit mot trong cac chét natri metaaluminat kiém yéu,
nhom oxit, nhdm hydroxit, nhom sunfat, nhdm clorua, nhom nitrat va natri aluminat.
Luong NazO trong natri metaaluminat kiém yéu 147,6-23,7% khéi lugng, t6t hon 14 8-14%

khdi lwong, va Iwong Al,Oj3 tot hon 1a chiém 7,0-15,0% khéi luvong.

Trong quy trinh sdn xut sang phan tir X néu trén, ngudn kali dugc sir dung dé tdng
hop sang phan tir duge chon tir it nhat mot trong cac chit trong nhém bao gdm kali hydroxit,

kali florua, kali clorua, kali bromua, kali iotua, kali cacbonat, kali nitrat va kali sunfat.

Trong quy trinh san xuét sang phan tir X néu trén, ngudn silic duoc st dung dé téng
hop sang phéan tir duge chon tir it nhat mot chat thuéc nhém bao gdm etyl orthosilicat, keo

silic, thiy tinh 18ng, natri silicat, silica gel va bot silic két tiia (white carbon black).

Trong quy trinh san xudt sang phan tir X néu trén, bazo v co tdt hon 13 natri

hydroxit.
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Trong quy trinh san xut sang phén t&r X néu trén, nhiét d6 két tinh thiy nhiét cta
hé théng tdng hop sang phan tir t6t hon 1a 70-110°C, v tt hon nita 1a 80-100°C trong thoi
gian t6t hon 13 3-24 gio.

Chéat hip phu dang 16p compozit theo sang ché thich hop dé phan tach bang hip phu
pha 16ng ctia p-xylen tir cdc hydrocacbon thom Cs, va t6t hon 13, chét giai hap phu duoc st
dung cho qué trinh phan tach bang hép phu 1 toluen. Qu4 trinh phan tach bang hip phu
pha 1éng co thé dugc thuc hién trong cac cot duge ndi lién tiép v6i nhau hodc trong hé
théng gia chuyén déng dwgc thuc hién bsi cum van xoay hodc van dién tir. Ap suét van
hanh ctia qué trinh phan tach bang hip phu 1a 0,3-1,5 MPa, va nhiét d6 van hanh la 120-
180°C.

Ba chi tiéu quan trong d& d4nh gia hiéu suét ctia chit hp phu 13 kha ning hip phuy,
do chon loc, téc d6 hip phu va téc do giai hdp phu ctia san phAm muc tidu can phén tach

(ching han nhu p-xylen).

Dé danh gia hidu sudt hip phu cta chit hip phu c6 thé ding thiét bi thi nghiém xung
dong dé xac dinh d6 chon loc hap phu cia chit hip phu va tdc d6 hip phu, giai hip cta san
phém muc tiéu can tach. Thiét bi bao g6m hé théng céip liuy, cot hép phu, 10 gia nhiét, van
didu chinh 4p sudt va tuong tu. Cot hip phu 1a mot dng bang thép khong gi @ 6 x 1800
mm. PAu vao nim & phia dudi cua cot hép phu dugc ndi véi hé théng cép liéu va nito, va
d4u ra ndm & phi trén cua cdt dugc két ndi v6i van didu khién ap suit, va tiép d6 dugc két

noi vdi bd thu gom nudce thai.

Phuong phép xac dinh dd chon loc hép phu cta vat liéu hép phu nhu sau: nap céc
hat vat liéu hép phu da cén c6 kich thuée 300-850 pum cén do vao cot hép phu va nén chit,
hoat héa bang cach khir nudc trong khéng khi giau nito & 160-190°C; va sau d6 cho di qua
chit giai hdp phu dé loai bo khi trong hé thdng. Ap suét hé théng dugc ting 1én 0,8 MPa,
nhiét do ting 1én 145°C, viéc dua chit khir hdp phu vao dimg lai, dwa vao 8 ml dung dich
cAp xung vé6i tbe d6 khong gian thé tich 1,0 h™!, dung dich cip c6 chira chit danh d4u khong
¢6 kha nang bi hap phu, sau d6 dua tiép chit giai hip phu vao véi cling mot téc d6 khong
gian thé tich, va ctr sau m&i 2 phut 14y 3 giot mau chét giai hip phu phén tich bang séc ky
khi. Thé tich chét giai hép phu trong qua trinh giai hép dugc st dung lam toa d9 trén truc

X va ndng d6 cta mdi thanh phéan trong dung dich cip xung dugc sir dung 1am toa d trén
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truc y, va tir d6 v& dudng cong giai hap phu ctia mdi thinh phén trong dung dich cdp xung.
Trong s6 nhitng chét khac, chit ¢anh d4u khong c6 kha ning bi hép phu c6 thé duge sir
dung dé danh gia thé tich chét ctia hé thdng hip phu. Piém gitta ctia d6 rong ntta cuc dai
cia chit danh dau duoc coi 1 diém 0, va thé tich gift thuc R ciia mdi thanh phan duoc xé4c
dinh tir diém gitta cta d6 rong ntra cuc dai dén diém 0; thé tich giit thuc cia thanh phin
bat ky ty 16 thuén v6i hé sb phan tan & diém can bang hip phu, phan dnh lyc gitta mdi thanh
phr:fm va chét hép phu; ty 1€ thé tich gift thuc cta hai thanh phﬁn dugce goi 1a d chon loc B,
ching han nhu, ty sb giita thé tich gitr thurc ctia PX va thé tich giit thuc ctia EB 1a ty s6 giita
hiéu suat hip phu cia chét hip phu PX va hiéu suét hip phu ctia chit hap phu EB, va 1a d6
chon loc hap phu ctia PX so v6i EB, duoc thé hién bang gié tri Brere; ty s6 gitta thé tich giir
thue cua PX va thé tich giit thue cia MX 1 ty sb gifta hiéu sudt hap phu cia chit hip phu
PX va hiéu sudt hip phu ciia chit hip phu MX, va 1a do chon loc hép phu ctia PX so véi
MX, duoc thé hién bang gia tri Bev; va ty sb gitta thé tich giit thuc ctia PX va thé tich gitr
thue cia OX 1 ty sb gitra hiéu sudt hdp phu cta chét hip phu PX va hiéu suit hép phu cua
chét hép phu OX, va la do chon loc hép phu cia PX so véi OX, dugce thé hién béng» gia tri

Br/o.

Dé bidu dién tdc d6 hip phu PX va téc d6 giai hip phu, va d6 chon loc hip phu giita
PX va T (toluen), téc dd hip phu [SA]io90 va téc d6 giai hap phu [SD]so-10ctia PX dugc
dua ra. Toc d6 hip phu [SA]10-90 14 thé tich cuiia chét giai hdp phu cén thiét dé ndng d6 PX
trong dudng xung giai hap phu PX tang tir 10% dén 90%, va téc do giai hip phu [SD]o-10
1a thé tich ctia chit giai hap phu cin thiét dé ndng d6 PX trong dudng xung giai hip phu
giam tir 90% xudng 10%, va tj 18 [SA]10.90/[SD]s0-10 dugc dinh nghia 13 d§ chon loc hip
phu Bexr gitta PX va chét giai hap phu.

Céc vi du dugc mo ta sau day nham lam sang té sang ché va khong nham muc dich

han ché sang che.

Trong vi du, thi nghiém hép phu pha khi bang toluen duoc sir dung dé x4c dinh kha
nang hap phu cta chat hap phu. Qué trinh van hanh cu thé nhu sau: toluen mang nito (4p
suét riéng cua toluen la 0,5MPa) tiép xtc v6i mot khi lugng nhét dinh cta chét hép phu &
35 °C, cho dén khi toluen dat can bé“lng hép phu. Dya theo chénh 1é€ch khéi luong cla chét
hap phu trudc va sau qué trinh hép phu toluen, kha ning hip phu ctia chét hip phu duge

thtr nghiém dugec tinh theo cong thire sau:

11
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m, — m
C=——-"1x1000
my
trong d6 C 1a kha nang hip phu, don vi 1a mg/g; m1 13 khéi lwgng ciia chit hap phu
dugc thir nghiém trude khi hip phu toluen, don vi 1 gam; va m2 1a khéi lwong ctia chét

hap phu dugc thir nghiém sau khi hip phu toluen, don vi 1a gam.

Phuong phép x4c dinh hiéu suit hap phu ctia chat hip phu: Str dung 50 gam chét
hip phu dé thi nghiém xung pha Iéng nhdm do d6 chon loc hip phu va tdc do hip phu ciing
nhu tdc do giai hip phu PX. Chét giai hap phu duoc st dung trong thi nghiém 13 hdn hép
chira 30% theo thé tich toluen (T) va 70% theo thé tich n-heptan. Thanh phin ctia dung
dich cip xung 14 etylbenzen (EB), p-xylen (PX), m-xylen (MX), o-xylen (OX) va n-nonan
(NC9), mbi loai chiém 5% thé tich, va 75% thé tich con lai 1a chat khir hép phuy, trong d6

n-nonan 13 chat danh diu.
Vidul

Céc vi du sau ddy duoc ding dé chuén bi sang phan tir X ngheo silic oxit theo sang

ché.
(1) Chuén bi chit phan mg truc tiép

4,02 kg natri hydroxit, 7,81 kg nudc deion, 5,32 kg dung dich natri aluminat kiém
yéu (c6 Al,O;3 chiém 9,99% khéi lugng va Na,O chiém 10,93% khéi luong), va 23,24 kg
thiy tinh 16ng (c6 SiO» chiém 20,17% khdi lugng va NayO chiém 6,32% khéi lugng) duogc
cho vao binh phan @ng, khudy va tron déu, va sau 6 dé yén va gia hoa trong 24 gir & 35°C
@& thu duge chat phan tng truc tiép. Ty 16 mol clia cac nguyén liéu trong chét phan ung
truc tiép 1a Si02/AL03=15, Na,0/Al,05=16, H2O/Al,05=320.

(2) Chuén bi sang phan tir X ngheo silic oxit

7,5 kg natri hydroxit, 8,67 kg kali hydroxit, 51,59 kg nugc deion, 35,16 kg dung
dich natri metaaluminat kiém yéu, 23,30 kg thiy tinh 1éng va 0,54 kg chét phén Ung truc
tiép dd chuan bi trong budc (1) duogc cho vao binh phan tng, khudy va tron déu dé tao
thanh hé théng tong hop sang phan tir. Cac ty 16 mol tdng s6 cua céc nguyén liu trong hé

théng tong hop sing phan tir 1a: SiO2/A1L,05=2,30, M20/Si02,=3,25, H,0/Si0,=70, trong

12
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d6 M 1a Na va K, K*/(K*+Na") =0,30, ty 1& mol ctia A,Os trong chét phan tmng truc tiép
duoc thém vao so v6i ALO; tdng sb trong hé théng téng hop sang phén tir 12 0,2%.

Hé théng tong hop sang phan tir nhu trén dugc khudy lién tuc trong nira gir dé tao
thanh keo sfta trang, sau d6 dugc chuyén vao binh phan ting dé két tinh thuy nhiét trong 12
gio & 95°C, va dugc loc. Chét rén thu duoc dugc rira v6i nuée deion cho dén khi dich loc
c6 pH 8-9 va dugc sdy kho trong 12 gior & 80°C dé thu dugc sang phan tir X ngheo silic
oxit a, gian d6 XRD ctia né dugc minh hoa trén Fig.1 thé hién sang phan tir X thyuc, va anh
hién vi dién tur quét (SEM) ctia n6 dugc minh hoa trén Fig.2 chira rang zeolit X nghéo silic
oxit 12 hat tinh thé sang phén tir X ty két tu vi kich thude ctia hat tw két tu 1 1,4 um, kich
thu6e hat tinh thé cia sang phan tir X trong hat tw két tu 1 0,6 nm, va ty 1é mol silic
oxit/nhém oxit duge do biang may do quang phd huynh quang tia X (X-ray fluorescence

spectroscopy - XRF) 1a 2,09.
Vidu?2

Sang phan tir X ngheo silic oxit duge chudn bi theo quy trinh trong Vi du 1, ngoai
trlr trong budce (2) 5,84 kg natri hydroxit, 11,56 kg kali hydroxit, 53,73 kg nugc deion,
32,35 kg dung dich natri metaaluminat kiém yéu, 23,33 kg thuy tinh 16ng va 0,49 kg chét
phén tng truc tiép da chudn bi trong budc (1) duge cho vio binh phan ting, khudy va tron
déu dé tao thanh hé théng tdng hop sang phén tir. Cac ty 16 mol tdng sd cta cac nguyén
litu trong hé théng tdng hop sang phan tir 1a: SiO2/ALO3;=2,50, M20/Si0,=3,25,
H,0/Si0,=70, trong d6 M 1a Na va K, K*/(K*+Na*) =0,40, ty 1 mol cia AL,Os trong chit
phéan tng truc tiép duge thém vio so v6i Al,Os tong s6 trong hé thdng tdng hop sang phén
tir 12 0,2%.

Heé thdng tong hop sang phén tir néu trén dwoc két tinh thiy nhiét, loc, rira va sdy
khé dé thu dugc sang phan tir X ngheo silic oxit ¢, gian 6 XRD ciia n6 chi ra sing phén
ta X thuc, va anh hién vi dién t& quét (SEM) cia n6 dugc minh hoa trén Fig.3 chi ra ri“mg
zeolit X ngheéo silic oxit 1a hat tinh thé sang phan tir X tu két tu v6i kich thudc ctia hat tu
két tu 13 1,3 pum, kich thudc hat tinh thé ciia sang phan tir X trong hat tu két tu 14 0,5 nm,
va ty 18 mol silic oxit/nhdm oxit dwgc do bing XRF 14 2,16.

Vidu3
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Chuén bi sang phan tr X gidu silic oxit theo sang ché

1,07 kg natri hydroxit, 58,40 kg nuéc deion, 30,18 kg dung dich natri metaaluminat
kiém yéu, 23,34 kg thily tinh 16ng va 0,46 kg chat phan tng truc tiép di chudn bi trong
buée (1) ctia Vi du 1 duoc cho vao binh phan tmg, khudy va tron déu dé tao thanh hé théng
tdng hop sang phan tir. C4c ty 1€ mol tdng s cua cac nguyén liéu trong hé théng téng hop
sang phan tr 1a: Si02/Al,03=2,70, Na,0/Si02=1,25, H>0/Si0,=70, trong d6 ty 1€ mol cua
AlOs trong chit phan g truc tiép so véi AlLO;3 trong hé théng tong hop sang phan tir 1a
0,2%.

Heé théng tdng hop sang phén tir nhur trén dugc khudy lién tuc trong nira gid dé tao
thanh keo sita tring, sau d6 dwoc chuyén vao binh phan ting dé két tinh thuy nhiét trong 12
gio & 95°C, va duogc loc. Chét rin thu duoc dugc rira véi nude deion cho dén khi dich loc
c6 pH 8-9 va duogc siy kho trong 12 gio & 80°C dé thu duge sang phan tir X giau silic oxit
b, gidn dd XRD ctia n6 duoc minh hoa trén Fig.4 thé hién sang phan tir X thuc, va 4nh hién
vi dién t quét (SEM) cla n6 dugc minh hoa trén Fig.5 chira rang kich thudc hat tinh thé
12 1,0 micromet, v& co ban khong hinh thanh su tu két tu, va ty &€ mol silic oxit/nhom oxit

do bang XRF 1 2,26.
Vidu4
Chuén bi chét hdp phu dang 16p compozit theo sang ché

(1) can khuén thanh dang hat: 88 kg (khéi lugng sau nung) sang phan tir X gidu silic
oxit b dugc tao ra trong Vi du 3 va 6,62 kg cao lanh (véi ham lugng chit két tinh chiém
90% khdi luong) duge tron déu véi nhau dé thu duoc hdn hop I, va 5 kg sang phén tir X
ngheo silic oxit dugc tao ra trong Vi du 1 va 0,38 kg cao lanh dugc tron déu v6i nhau dé
thu dugc hdn hop I1. Hén hop I duoc dura vao mam xoay va can ddng thoi phun lugng nudc
khtr ion thich hop vao dé bot ran két tu thanh hat 1am 16i trong; sau d6 hén hop II dwge cho
vao, nude tiép tuc dugc phun va hdn hop duge tao hinh bang cach can dé tao thanh 16p
ngoai cho hat. Lugng nudc phun vao trong qua trinh can chiém 8% theo khéi luong trong
téng khéi lugng bot ran. Céc hat dugc sang, va hat c6 kich thudc 300-850 um dugce dem

sy kho trong 10 gid & 80°C va sau d6 dugc nung & 540°C trong 4 gid.
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(2) két tinh tai chd 64 kg hat cdu d4 nung trong budc (1) dwgc dit trong 200 lit dung
dich hén hop cta natri hydroxit va kali hydroxit véi ndng d6 ion hydroxit trong dung dich
hén hop 14 0,3 mol/L, ty 16 mol K*/(Na*+K*) 14 0,2, viéc xir ly két tinh tai chd dugc thuc
hién & 95°C trong 4 gio, chét rin sau két tinh dugc rira véi nude cho dén khi pH cua dich

rira nh6 hon 10, va sau d6 dugc siy khé trong 10 gid & 80°C.

(3) trao dbi ion 130 ml hat cau di sdy kho trong buéc (2) dugc nap vao trong cot
trao ddi ion dé thuc hién trao ddi cation. Qua trinh trao ddi lién tuc duoc thuc hién lién tuc
v6i dung dich hdn hop gém 0,18 mol/L bari nitrat va 0,07 mol/L kali clorua & tbc d6 khong
gian thé tich 13 6,0 h!, 0,1MPa va 94°C trong 8 gio, va tdng lwong dung dich di tron 1a
5000 mi. Sau khi qué trinh trao dbi ion hoan thanh, chit rin dugc rira véi 700 ml nude
deion & 70°C, sdy kh6 & 70°C trong khong khi gidu nito trong 30 gid, khir nuéc va hoat
hoa trong khong khi giau nito & 180°C trong 6 gid dé thu dugc chat hap phu A, 16p trong
cta chung 13 16p hap phu bén trong c6 chira sing phén tir X gidu silic oxit va 16p ngoai 1a
16p hap phu bén ngoai c6 chira sang phan tir X nghéo silic oxit, trong d6 ham lugng cla
sang phén tir X chiém 98,6% khdi lwong, ham lwong cta chét nén 1a 1,4% khéi lwong, va

ti 16 mol BaO/K»O trong chét hap phu 14 36.

Kha niang hip phu toluen ctia chit hip phu A dugc xac dinh thong qua viée st dung

1,0 g chét hap phu A, va két qua duoc thé hién trong bang 1.

50 gam chét hap phu A duoc sir dung dé thi nghiém xung pha 1éng nham xé4c dinh
do6 chon loc hap phu va tdc d6 hap phu ciing nhu téc do giai hdp phu PX. Hiéu suit hip
phu dugc thé hién trong Bang 1.

Vidus5

Chét hap phu dang 16p compozit dugc chuén bi theo quy trinh trong Vi du 4, ngoai
trir trong bude (1): 78 kg sang phan tir X giau silic oxit b dugce chudn bi trong Vi du 3 va
5,87 kg cao lanh dugc trén déu dé thu duoc hdn hop I, 15 kg sang phan tir X ngheo silic
oxit a dugc tao ra trong Vidu 1 va 1,13 kg cao lanh dugc tron déu dé tao thanh hdn hop II.
Chét hép phu B thu dugc béng cach can khudn thanh hat, két tinh tai chd va trao ddi ion.
Lép trong ctia n6 1a 16p hdp phu bén trong c6 chtra sang phan tir X gidu silic oxit va 16p
ngoai 1a 16p hap phu bén ngoai c6 chira sang phan tir X ngheo silic oxit, trong d6 ham
lugng clia sang phan tir X chiém 98,4% khéi lwong, ham luong ctia chét nén 13 1,6% khéi
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lwong. 1 g va 50 g chit hap phu B dugc 14y ra twong tmg dé xac dinh kha ning hip phu

toluen va hiéu suit hdp phu. Két qua dugc thé hién trong Bang 1.
Vidu6

Chéat hip phu dang 16p compozit dwgc chuin bi theo quy trinh trong Vi du 4, ngoai
trir trong bude (1): 68 kg sang phéan tir X gidu silic oxit b dugc chudn bi trong Vi du 3 va
5,13 kg cao lanh duoc tron déu dé thu dugc hdn hop I, 25 kg sang phén tir X ngheo silic
oxit a dugc tao ra trong Vi du 1 va 1,87 kg cao lanh duoc tron déu dé tao thanh hén hop II.
Chét hép phu C thu dugc bang cach can khudn thanh hat, két tinh tai chd va trao ddi ion.
Lép trong ctia né 13 16p hdp phu bén trong c6 chira sang phan tir X giau silic oxit va 16p
ngoai 14 16p hap phu bén ngoai ¢6 chtra sang phéan tir X nghéo silic oxit, trong d6 ham
lwong ctia sang phén ttr X chiém 98,5% khdi lwong, ham lwong cta chit nén 13 1,5% khéi
luong. 1 g va 50 g chit hap phu C duoc 14y ra trong tng dé xac dinh kha ning hip phu

toluen va hidu suit hap phu. Két qua duogc thé hién trong Bang 1.
Vidu7

Chét hép phu dang 16p compozit duoc chudn bi theo quy trinh trong Vi du 4, ngoai
trir trong budce (1): 78 kg sang phan tir X giau silic oxit b dugc chudn bi trong Vi du 3 va
5,87 kg cao lanh dugc tron déu dé thu dwoc hdn hop I, 15 kg sang phén tir X nghéo silic
oxit ¢ dugc tao ra trong Vi du 2 va 1,13 kg cao lanh dugc tron déu dé tao thanh hdn hop II.
Chét hép phu D thu duoc béng cach can khuén thanh hat, két tinh tai chd va trao di ion.
L6p trong ctia né 13 16p hép phu bén trong ¢6 chira sang phan tir X giau silic oxit va 16p
ngoai 1a 16p hap phu bén ngoai c6 chtra sang phan tir X ngheo silic oxit, trong d6 ham
luong ctia sang phén tit X chiém 97,9% khéi luong, ham luong cta chét nén 1a 2,1% khéi
lwong. 1 g va 50 g chit hip phu D dugc liy ra tuong tmg dé xac dinh kha ning hip phu

toluen va hiéu suit hap phu. Két qua dugc thé hién trong Bang 1.
Vidu 8

Chat hép phu dang 16p compozit dugc chudn bj theo quy trinh trong Vi du 4, ngoai
trir trong bude (1): 68 kg sang phan tir X giau silic oxit b dugc chuin bj trong Vi du 3 va
5,13 kg cao lanh dugc tron déu dé thu dwoc hdn hop I, 25 kg sang phan tir X ngheo silic
oxit ¢ dugc tao ra trong Vi du 2 va 1,87 kg cao lanh dugc tron déu dé tao thanh hdn hop 11
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Chét hép phu E thu duoc béng cach can khuén thanh hat, két tinh tai chd va trao ddi ion.
L6p trong cta n6 1a 16p hip phu bén trong c6 chira sang phan tir X giau silic oxit va 16p
ngoai 13 16p hap phu bén ngoai c6 chira sang phéan tir X nghéo silic oxit, trong d6 ham
lwong ctia sang phén tir X chiém 98,0% khéi lugng, ham luong cuia chit nén 14 2,0% khéi
lwong. 1 g va 50 g chét hip phu E duoc 14y ra tuong tmg dé xac dinh kha ning hép phu

toluen va hiéu suit hip phu. Két qua duoc thé hién trong Bang 1.
Vidu9

Chét hip phu dang 16p compozit dwgc chuén bi theo quy trinh trong Vi du 4, ngoai
trir trong bude (1): 58 kg sang phan tir X giau silic oxit b duge chuin bj trong Vi du 3 va
4,37 kg cao lanh dugc tron déu dé thu dugc hdn hop I, 35 kg sang phan tir X ngheo silic
oxit ¢ dugc tao ra trong Vi du 2 va 2,63 kg cao lanh duogc tron déu dé tao thanh hdn hop I1.
Chét hap phu F thu dugc bang cach can khuén thanh hat, két tinh tai chd va trao déi ion.
Lép trong ctia n6 1a 16p hip phu bén trong c6 chira sang phén ti X giau silic oxit va 16p
ngodi 1a 16p hdp phu bén ngoai c6 chua sang phan tir X ngheo silic oxit, trong d6 ham
lwong ciia sang phén tir X chiém 98,2% khéi luong, ham lwong cia chit nén 13 1,8% khéi
lwong. 1 g va 50 g chat hip phu F duoc 14y ra tvong Gmg dé x4c dinh kha nang hép phy

toluen va hiéu suat hip phu. Két qua dugc thé hién trong Bang 1.
Vidusosanh 1

93 kg sang phén tr X ngheo silic oxit dugc tao ra trong Vi du 1 va 7 kg cao lanh
dugc tron déu, dwa vao mim xoay va can trong khi ddng thoi phun vao mot lugng nude
deion thich hop dé bot chit rin két tu lai thanh cac hat cAu. Luong nudc phun vao trong
qua trinh can chiém 8% theo khéi luong trong téng khéi lugng bot rin. Céc hat dugc sang,
va hat c6 kich thuée 300-850 um duge dem sdy kho trong 10 gidr & 80°C va sau d6 duoc
nung & 540°C trong 4 gid. Sau d6, qua trinh két tinh tai chd va trao dbi ion duogc thuc hién
theo nhu buéce (2) va bude (3) trong Vi du 4 @ thu dugc chét hép phu G, trong d6 ham
lugng clia sang phan tit X chiém 98,3% khéi luong, ham lwong cia chét nén 1a 1,7% khéi
luong. 1 g va 50 g chat hip phu G dugc l4y ra twong tng dé xac dinh kha ning hép phu

toluen va hiéu suat hap phu. Két qua duogc thé hién trong Bang 1.

Vi du so sanh 2
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Chét hip phu duoc chuén bj theo quy trinh trong Vi du so sanh 1, ngoai trir 13 93 kg
sang phan ttr X gidu silic oxit b duge tao ra trong Vi du 3 va 7 kg cao lanh dugc tron déu,
va chét hép phu H thu dugc bé’mg cach can khuon thanh hat ciu, két tinh tai chd va trao ddi
ion, trong d6 ham lugng ciia sang phan tir X chiém 97,5% khdi lwong, ham lugng cua chét
nén 12 2,5% khéi lugng. 1 g va 50 g chét hdp phu H duoc 14y ra twong tmg dé xac dinh kha

nang hap phu toluen va hiéu sudt hip phu. Két qua duogc thé hién trong Bang 1.
Vi du so sanh 3

25 kg sang phan tir X ngheo silic oxit a dugc tao ra trong Vi du 1, 68 kg sang phin
tur giau silic oxit b dugc tao ra trong Vi du 3 va 7 kg cao lanh duoc tron déu, dua vao mam
xoay va can trong khi déng thoi phun vao mot lwong nudce deion thich hop dé bot chét rén
két tu lai thanh c4c hat cAu. Luong nudce phun vao trong qua trinh can chiém 8% theo khéi
luong trong tong khdi lugng bot rén. Cac hat duge sang, va hat ¢ kich thude 300-850 pum
duoc dem sdy kho trong 10 g1 & 80°C va sau d6 dugc nung & 540°C trong 4 gio. Sau do,
qua trinh két tinh tai chd va trao d8i ion dugc thuc hién theo nhu bude (2) vabudce (3) trong
Vi du 4 dé thu dugc chét hap phu I, trong d6 ham luong cia sang phan tir X chiém 98,5%
khéi lwong, ham Iuong cia chéit nén 12 1,5% khéi lwong. 1 g va 50 g chit hip phu I dugc
liy ra twong tmg dé xac dinh kha ning hép phu toluen v hiéu sut hép phu. Két qua dugc

thé hién trong Bang 1.
Vi du so sanh 4

Chat hép phu duoc chuin bi theo quy trinh trong Vi du so sanh 3, ngoai trlr 1a 25 kg
sang phan t X ngheo silic oxit ¢ duoc tao ra trong Vi du 2 dugc sir dung thay cho sang
phan tir X nghéo silic oxit a dé thu duoc chit hp phu J, trong d6 ham lugng clia sang phan
tir X chiém 98,0% khéi lugng, ham lugng ciia chét nén 1a 2,0% khéi lugng. 1 g va 50 g
chit hép phu J duoc 14y ra twong tng dé x4c dinh kha ning hip phu toluen va hiéu suét

hap phu. Két qua duogc thé hién trong Bang 1.
Vidu 10

Thi nghiém phén tach p-xylen véi chit hép phu A dugc thuc hién trong hé théng

gia chuyén dong quy mé nho véi dong ngugc chay lién tuc.
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Thiét bi phén tach gia chuyén dong quy mé nhé bao gbm 24 cot hap phu nbi lién
tiép nhau, mdi cot dai 195 mm va dudng kinh bén trong cot 1a 30 mm. Téng lugng chét
hp phu duoc nap vao cot 1a 3300 ml. Phan d4u va phin dudi cta chudi 24 c¢ot duge nbi
v6i bom tuan hoan dé tao thanh vong khép kin nhu dwgc thé hién trén Fig.6. Bén dong vao
hoic ra, bao gdm nguyén liéu nap vao, chét giai hip phu, chit chiét, va san phim tinh loc
chia 24 cot hap phu thanh 4 viing, cu thé 13 7 c6t hap phu nim gifta dong cip nguyén li¢u
(cOt 15) va dong san pham tinh ché (c6t 21) tao thanh viing hap phu, 9 ¢t hip phu ndm
gitta dong chét chiét (cot 6) va dong cip nguyén lidu (cdt 14) tao thanh viing tinh ché, 5
cot hap phu nim gitta dong chit giai hip phu (cot 1) va dong chét chiét (cot 5) tao thanh
ving giai hap phu, va 3 c6t hip phu ndm giita dong san phim tinh loc (cot 22) va dong chit
giai hap phu (cot 24) tao thanh ving dém. Nhiét d6 cua toan bd hé thdng hép phu duge
kiém soat & 145°C, va 4p suét 1a 0,8MPa.

Trong qué trinh van hanh, chat hip phu toluen va nguyén liéu dwgc bom vao lién
tuc cho hé thong gia chuyén dong véi téc d6 dong twong tng 14 2118 ml/gio va 1925
ml/gid, va chat chiét va san pham tinh loc dwgc rat ra hé théng gia chuyén dong mé phéng
v6i toc do twong Gmg 1a 1540 ml/giy va 2503 ml/gio. Thanh phén (tinh theo khéi lwong)
nguyén li€u nap vao la: 9,3% etylbenzen, 18,5% p-xylen, 45,5% meta-xylen, 17,4% o-
xylen va 9,3% 14 thanh phan khong thom.

Tdc d6 dong ctia bom tudn hoan dwoc dit 13 4890 ml/ gid, va bdn dong duge chuyén
dong tuong thich béi mot cot hap phu theo cing huéng cia dong chit 16ng mdi 80 gidy
(trén Fig.6, tir dudng nét lién dén dudng nét chém). Trong diéu kién hoat dong 6n dinh, do
tinh khiét ctia p-xylen thu dugc nho chit hép phu A 1 99,80% (v& mit khéi lvgng), va hiéu
suat phan tach 1 98,53% (theo khéi luong).

Vidu 1l

Thiét bj phén tach gia chuyén dong quy mé nho dugce nhdi vao chét hip phu B, va
thi nghiém phén tach p-xylen bang hip phu dugc thuc hién theo quy trinh trong Vi du 10.
D9 tinh khiét cia p-xylen thu dugc dudi didu kién van hanh én dinh 12 99,80% va hidu suit
dat 98,95% (theo khdi lwong).

Vidusosanh 5
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Thiét bj phén tach gia chuyén dong quy mé nho duge nhdi vao chét hp phu so sanh
G, va thi nghiém phén tach p-xylen bang hip phu dwoc thuc hién theo quy trinh trong Vi
du 10. Do tinh khiét cua p-xylen thu dugc dudi didu kién van hanh 6n dinh 13 98,71% va
hiéu suét dat 97,55% (theo khdi lugng).

Vi du so sanh 6

Thiét bi phan tach gia chuyén déng quy mé nhé dugc nhdi vao chit hip phu so sanh
H, va thi nghiém phén tach p-xylen bang hip phu dugc thuc hién theo quy trinh trong Vi
du 10. P9 tinh khiét ctia p-xylen thu dwoc dudi diéu kién van hanh én dinh 13 98,86% va
hiéu suét dat 97,43% (theo khdi luong).

Vi du so sanh 7

Thiét bi phan tach gia chuyén dong quy mé nho duge nhdi vao chét hép phu so sanh
I, va thi nghiém phan tach p-xylen bang hip phu dugc thuc hién theo quy trinh trong Vi du
10. D6 tinh khiét ctia p-xylen thu dugc du6i didu kién van hanh én dinh 14 99,26% va hicu
suat dat 98,05% (theo khdi luong).

Vidu so sanh 8

Thiét bi phan tach gia chuyén dong quy mé nhod duwgc nhdi vao chét hép phu so sanh
J, va thi nghiém phan tach p-xylen bang hdp phu dugc thuc hién theo quy trinh trong Vi
du 10. P9 tinh khiét ctia p-xylen thu dwoc dué6i didu kién van hanh én dinh 13 99,10% va
hiéu suét dat 98,01% (theo khdi luong).

Bang 1
. o . Do chon loc hép
Bre | Bem | Prio
4 A 168 2,03 13,34 292 | 15,76 16,06 | 0,981
5 B 165 2,06 | 3,39 |1 2,97 | 15,86 16,17 | 0,981
6 C 162 2,10 | 3,46 | 3,03 | 15,90 16,21 | 0,981
7 D 172 1,99 | 3,32 | 291 | 15,56 15,90 | 0,979
8 E 170 2,00 | 3,35 294 | 15,60 15,92 | 0,980
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9 169 2,04 | 3,40 | 2,98 | 15,66 | 16,03 | 0,977
Vlrduso 158 2,10 {3,12|2,75 | 1598 | 16,31 | 0,980
sanh 1
Vi duso 173 1,96 | 3,36 | 2,94 | 15,69 | 16,00 | 0,981
sanh 2
Viduso 162 2,05 3,26 | 2,81 | 1593 | 1625 | 0,980
sanh 3
Viduso
170 1,97 | 329 | 2,84 | 1564 | 1595 | 0,981
sanh 4
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YEU CAU BAO HQ

1. Chét hip phu két tu dang 16p phirc hop (compozit), bao gém 16p hip phu bén
ngoai chira sang phan tir X nghéo silic oxit va 16p hap phu bén trong chira sang phan tir X
giau silic oxit, sang phén tr X ngheo silic oxit ¢6 ty 1€ mol silic oxit/nhdm oxit 14 2,07-
2,18, sang phan tt X giau silic oxit ¢6 ty 1& mol silic oxit/nhdm oxit 1a 2,2-2,5; chit hap
phu theo % khdi hrong chira 95,0-100% sang phén tir X va 0-5,0% chét nén, céc vi tr
cation ctia sang phan tir X trong chét hap phu dugc chiém gift boi cac kim loai nhém TTA

hoic duge chiém giit ddng thoi bdi kim loai nhém IA va kim loai nhém IIA.

2. Chét hip phu theo diém 1, trong d6 chit hip phu bao gdm 95,0-99,5% theo khéi
lwong sang phan tir X va 0,5-3,0% theo khi lwgng chat nén.

3. Chat hip phu theo diém 1, trong d6 ham lwgng sang phan tir X ngheo silic oxit
trong chét hap phu chiém 5-40% tng khbi lugng sang phan tr X.

4. Chét hap phu theo diém 1, trong d6 sang phan tir X nghéo silic oxit 12 sang phan
tir X c& nano tu két ty, va kich thuéc hat ctia sang phén tir X tu két tu 14 1,0-3,0 pm, va

kich thuée tinh thé ctia sang phan tir X ¢& nano 13 0,1-0,8 nm.

5. Chét hip phu theo diém 1, trong d6 kich thudc tinh thé ctia sang phén tir X giau

silic oxit 1a 0,1-2,5 pm.

6. Chét he“ip phu theo diém 1, trong d6 kim loai thudc nhom IIA 13 Ba va kim loai
thudc nhom IA 1a it nhat mot trong ba kim loai bao gdbm K, Li va Na.

7. Chét hip phu theo diém 1, trong d6 chit nén 1a phan vt chat con lai sau qué trinh

bién ddi két tinh tai chd ciia khoang cao lanh.

8. Chét hap phu theo diém 7, trong d6 khoang cao lanh it nhat 1a mét trong cac loai

khoang bao gém kaolinit, dickit, nacrit, gach chiu lira va haloysit.
9. Quy trinh san xut chit hip phu theo didm 1 hodc 2, bao gdm céc bude sau:

(1) cén khuon thanh hat: tron déu sang phan tir X gidu silic oxit v6i chit két dinh
theo ty 1¢ khi luong 13 88-95:5-12, dit ching vao mim xoay va can ddng thoi véi phun

nude dé cac vat chit rin két tu lai thanh dang hat dé 1am 151 bén trong; sau d6 bd sung hon
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hop sang phéan tr X nghéo silic oxit dang bot va chét két dinh dugc tron theo ty 1€ 88-95:5-
12 vé khéi lugng, tiép tuc phun nude va can dé tao thanh 16p ngoai cho hat, thu 14y hat c6

kich thuéc 300-850 pm, siy kho va sau do nung & 500-700°C,

(2) két tinh tai chd: 14y cac hat da nung & bude (1), tién hanh xit Iy két tinh tai chd
v6i dung dich kiém, va sau d6 sdy kho, trong d6 dung dich kidm 1a mot dung dich hén hop
cta natri hydroxit va kali hydroxit véi ndng d6 ion hydroxit trong dung dich hdn hop 1a

0,1-3,0 mol/L, va ty 1€ mol cua K*/(Na*™+K*) 14 0,1-0,6,

(3) trao ddi ion: trao ddi cation cia hat da sdy khé trong budce (2) véi dung dich
mubi tan cta kim loai nhoém ITA hodc véi dung dich mudi tan cta kim loai nhom ITA va

dung dich mudi tan cta kim loai nhém IA, va sau d6 say kho6 va hoat hoa.

10. Quy trinh theo diém 9, trong d6 trong bude (1), khi can thanh hat ciu, lugng

nuée cho vao chiém 6-22% theo khéi lrong tong khéi lwong chét rén.

11. Quy trinh theo diém 9, trong d6 trong budce (1), sang phéan t& X nghéo silic oxit
chiém 5-40% téng khéi lwong sang phan tt X.

12. Quy trinh theo diém 9, trong dé nhiét 46 cho qua trinh két tinh tai chd véi dung
dich kiém 14 80-100°C.

13. Quy trinh theo diém 9, trong d6 trong bude (3), hat cau da sdy kho trong buédce
(2) duge trao dbi cation vdi dung dich hdn hop ctia mubi tan cta kim loai nhém IIA va
mubi tan cta kim loai nhém IA, hodc hat cAu da séy kho trong buéc (2) duge trao dbi
cation tuong (mg vé6i dung dich mubi tan ciia kim loai nhom IIA hodc dung dich mudi tan

cua kim loai nhom IA.

14. Quy trinh theo diém 9, trong d6 dung dich mudi tan ctia kim loai nhém ITA duoc
chon tr nhém bao gém bari nitrat hodc bari clorua, va dung dich mudi tan cta kim loai

nhom IA dugc chon tir it nhat mot trong cac mudi nitrat va clorua ctia chiing.

15. Quy trinh theo diém 14, trong d6 kim loai thudc nhém IA 1a it nhit mot trong

ba kim loai bao gém K, Li va Na.

16. Quy trinh theo diém 9, trong d6 sang phan tr X nghéo silic oxit 1 loai sang phan
tir X twr két tu, va quy trinh san xuét chiing bao gdm cac budc sau:
23
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(i) tron ngudn silic, nhom, nuéc va natri hydroxit theo ty 18 mol SiO2/Al,03=2-25,
Nax0/A1,03=3-30, va Ho0/A1,03=100-500, va gia héa hdn hop & 0-60°C trong 1-72 gidy

dé tao ra chét phan tmg truc tiép,

(i) tron déu bazo v6 co, ngudn kali, ngudn nhdm, ngudn silic, chit phéan Gng truc
tiép da chudn bi trong budc (i) va nude dé tao thanh hé théng tdng hop sang phan tir sao
cho cac ty 1& mol cta nguyén liéu trong hé théng tdng hop la: SiO/ALO:=2,0-2,5,
M>0/810,=1,8-4,0, H,0/810,=40-96, K*/(K*+Na*) =0,10-0,65, trong d6 M 1a Na va K, ty
1&¢ mol ctia Al,O;3 trong chat phan g truc tiép so vé6i téng Iugng Al,Os trong hé théng

tong hop sang phan tir 14 0,01-2,0%,

(iii) h¢ thong téng hop sang phan ti cia bude (i) duoc két tinh thiy nhiét & 50-
120°C trong 2-72 gio, va chét ran thu duoc sau két tinh duge rira va 1am kho dé thu duoc

sang phan tir X tu két tu.

17. Quy trinh theo diém 16, trong d6 ngudn nhdm dugc chon tir it nhat mét trong
cac chit bao gém natri metaaluminat kiém yéu, nhom oxit, nhdm hydroxit, nhdm sunfat,

nhom clorua, nhém nitrat va natri aluminat.

18. Quy trinh theo diém 17, trong d6 lvgng NaO trong natri metaaluminat kiém

yéu chiém 7,6-23,7% khéi lugng va lugng Al,O3 chiém 7,0-15,0% khdi lugng.

24



25127

44295

50

40

¢)

30
2Thetal
ig.1

25

F

i
290

]

1




26/27

i
30
2Theta(
4

50

]
40

)

ig.
26

F

1
20




44295

2727

Chat giai hap phu

Hudng dong
" chat Iong Bom tuan hoan
Nguyén liéu —>  Chat chiét
nap vao

Fig.6
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