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Linh vwe k§ thuét duwgc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét natri bohydrua, va cu thé hon nita 14
dén phuong phap san xuat natri bohydrua tir natri metaborat.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Nhién liéu hydro da thu hit sy chti y dudi dang nang lugng thay thé cho cac nhién
liéu diu mo. Natri bohydrua (sodium borohydride, SBH) 1a chit mang hydro hira hen
d6i v6i su bao quan -vé vén chuyén hydro va con 1a ngudn hydro. Su gia ting c6 tinh
chét xd hoi vé natri bohydrua duéi dang chat mang hydro doi hoi viéc thiét 1ap phuong
phép t6i uwu dé san xuét natri bohydrua c6 luu y dén k¥ thuét san xuat hang loat.

Céc quy trinh san xuét natri bohydrua da duoc nghién ctru thong thuong. Chang
han, tai liéu sang ché 1 boc 16 phuong phéap san xuét natri bohydrua bang cach cho
trialkyl borat phan ung véi natri nhom hydrua.

Tai liéu sang ché 2 boc 16 phwong phép san xuét natri bohydrua bao gdm buéc
cho natri metaborat va hat nhdm phéan mg trong moéi truong khi hydro, trong lic xoay
tron ddo 10n va nghién natri metaborat va hat nhom bang cach sir dung may nghién, dé
thu duoc natri bohydrua.

Hon nita, tai liéu phi sang ché 1 boc 16 phuong phép san xudt natri bohydrua trong
d6 natri diborat (NasB20s) va natri oxit (Na2O) dugc cho phan ung v6i nhdm va hydro
& trang thai nong chay ¢ nhiét do cao (855K (581°C), t6t hon 1a 873K (599°C)) dé tao
ra natri bohydrua.

Tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: JP 2809666 B

Tai liéu sang ché 2: WO 2015/190403 A
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Tai liéu phi sang ché

Tai liéu phi sang ché 1: Bin Hong LIU, et al., “Sodium Borohydride Synthesis by
Reation of Na,O contained Sodium Borate with Al and Hydrogen”, Energy & Fuels,
2007, Vol. 21, No. 3, pp. 1707-1711.

Ban chit k§ thuit clia sing ché

Déng tiée 13, k¥ thuat duoc dé xuét trong tai liéu sang ché 1 ¢6 nhuoc diém & chd
quy trinh san xuét phirc tap do trudce do can dén qua trinh tong hop trialkyl borat tir axit
boric, va natri nhom hydrua tr natri, nhom va hydro.

Theo k¥ thuat duge dé xuét trong tai liéu sdng ché 2, m6t phan phan tmg dugce bd
trf quay trong binh phan tmg dang hinh try dugc nap natri metaborat (NaBO2) khan da
duoc lam kho va cac hat nhdom c6 duong kinh khodng 3mm; may nghién (bi thép co
duong kinh khoang 30mm) dugc dit trong binh phan ing; va cac nguyén liéu dugc cho
phan Ung trong luc duogc xoay tron dao 1on va nghién dé tao ra natri bohydrua. Véi viéc
kéo dai thoi gian xoay tron ddo 16n va nghién, cac hat nhém dugce nghién dén kich thudc
cuc nhé nén viéc nghién tiép tro nén kho khan va phan Gng dimng lai.

Theo k¥ thuat dugc dé xudt trong tai liéu phi sng ché 1, natri hydroxit dugc bd
sung vao natri metaborat, hdn hop dugc gia nhiét trong nudc dé tao ra dung dich nudc,
ma sau d6 duoc loai nude bing nhiét dé tao ra natri diborat (NasB2Os) bao gbm natri
oxit (Na;O) hodc natri metaborat, va hdn hop nay duoc phan tmg & trang thai néng chay
o ap suét cao béng 2,3MPa. Natri diborat can duoc gia nhiét dén nhiét do cao (khoang
855K (581°C), tét hon 1a 873K (599°C)) dé nong chay. Dé thu dugc hiéu sudt phan ing
cao bang 65,8%, ty 16 mol ctia natri metaborat v&i natri oxit can bing 3:2. Néu ty 18 mol
nay bi giam xudng, hiéu suit phan ing giam manh va giam dén 0 d6i v6i natri metaborat
tinh khiét ma vin con 14 chit rdn ¢ nhiét do néu trén.

Sang ché d3 duoc thuc hién dua trén cac véan dé trong linh vuc k¥ thuat da mo ta

& trén. Do d6 muc dich cua sang ché 1a dé xuat phuong phap san xuét natri bohydrua co
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kha nang tong hop natri bohydrua véi céu hinh don gian.

Phuong phap san xuit natri bohydrua theo khia canh thi nhat c6 du hidu bao
gdm: tron natri borat, bot nhdm va bot florua cing nhau trong binh kin dugc nap khi
hydro, va cho hdn hop nay phan tmg & nhiét do khong nhé hon 410°C va khong 16n hon
560°C.

Theo khia canh thir nhét, natri borat co thé 1a mot hodc nhiéu chit dugc chon tir

natri metaborat, natri tetraborat va natri diborat.

Theo khia canh thur nhét, florua co thé 1a mét hoic nhiéu chit duoc chon tir natri
florua (NaF), natri hexafloaluminat (NasAlFg), kali florua (KF), kali nhom florua

(KAIF4), nhom florua (AlF3) va lithi florua (LiF).

Theo khia canh thu nhét, ty 1& mol ciia nhém trong bot nhom voi bo trong natri

borat c6 thé khong nho hon 4/3.

Theo khia canh thu nhat, ty 1& mol cua kim loai kiém bét ky cong natri trong natri
borat v&i bo trong natri borat c6 thé nam trong khoang 16n hon 1 va khong 1én hon 4.

Khia canh thtr nhit c6 thé tao ra phuong phép san xuét natri bohydrua ma khong
yéu cau bat ky nha may quy mo 16n hodc phic tap.
M@ ta van tit cac hinh vé

Fig.1 1a so dd cong nghé cua qué trinh téng hop natri bohydrua (SBH) tir natri
borat du6i dang thanh phan;

Fig.2A 14 hinh v& phan tmg so lugc minh hoa mot budc trong phan mg téng hop
natri bohydrua (SBH);

Fig.2B 14 hinh v& phan g so lugc minh hoa mdt budc trong phan ng tong hop
natri bohydrua (SBH);

Fig.2C 1a hinh v& phan g so lugec minh hoa mot budc trong phan g tong hop

natri bohydrua (SBH);
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Fig.2D 1a hinh v& phan tng so lugec minh hoa mot budc trong phan tmg tong hop
natri bohydrua (SBH);

Fig.2E 1a hinh v& phan ng so lugc minh hoa mét bude trong phan tmg téng hop
natri bohydrua (SBH);

Fig.2F 1a hinh v& phan tng so luge minh hoa mét budce trong phan ung tong hop
natri bohydrua (SBH);

Fig.3 1a hinh anh minh hoa két qua ctia phép phan tich v& ban dd nhém boi phép
phén tich tia X phan tan nang luong str dung kinh hién vi dién tir quét (scanning eletron
microscope-energy dispersive X-ray, SEM-EDX);

Fig.4 1a hinh v& phong to cta phan trung tdm cua Fig.3;

Fig.5 14 hinh anh minh hoa két qua cua phép phan tich v& ban do flo boi SEM-
EDX;

Fig.6 1a hinh vé& phong to ctua phéan trung tim cua Fig.5;

Fig.7 13 hinh anh minh hoa két qua ctia phép phan tich v& ban d6 nhom boi SEM-
EDX;

Fig.8 1a hinh v& mat cat mot phén minh hoa mét vi du clia cdc binh kin dugc su
dung theo mdt phuong an;

Fig.9 1a hinh v& mat cat mot phﬁn minh hoa mot vi du khéc ctia cac binh kin duoc
sir dung theo mdt phuong an;

Fig.10A 1a hinh vé mat cat mot phﬁn minh hoa mot vi du khac cua cac binh kin
duoc st dung theo mot phuong éan;

Fig.10B la hinh v& mat cat mot phén minh hoa mdt vi du khac ctia cac binh kin
dugc stir dung theo mot phuong éan;

Fig.11 14 d6 thi minh hoa céc tic dung cua viéc b sung florua vao natri metaborat;

Fig.12 12 db thi minh hoa céc nhiét do thay ddi ddi véi qua trinh bo sung florua
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vao natri metaborat;

Fig.131a dd thi minh hoa cac tac dung cta viéc bd sung florua vao natri metaborat

hodc natri tetraborat;

Fig.14 14 do thi minh hoa céc tac dung cua viéc b sung florua vao natri tetraborat
hoac natri diborat;

Fig.15A 1a hinh &nh dién tir tin xa ngugc SEM cua cac san pham khi hoan thanh
phan ung trong vi du thu nghiém 19; va

Fig.15B 12 hinh anh tia X FKa v€ ban d6 flo béi SEM.

M3 ta chi tiét sang ché

Phuong an tha nhét

Fig.1 1a so dd cong nghé cla qué trinh téng hop natri bohydrua (SBH) tir natri
borat du6i dang thanh phan.

Theo phuong phap san xuét natri bohydrua theo phuong an thtr nhit, natri borat,
bdt nhom va bot florua duge trén v6i nhau trong binh kin duge nap khi hydro, va hon
hop duoc phan tng & nhiét do khong nhé hon 410°C va khong lon hon 560°C. Mdi
trong sb natri borat va bot nhdm trai qua phan ng ¢ trang thai ran. Nhu duoc minh hoa
trén Fig.1, phuong phap san xudt natri bohydrua theo phuong an thu nhét bao gdm budc
thit nhét (S-11) dén budc thi ba (S-13).

Natri borat 51 duéi dang thanh phan borat & budc thu nhét 13 oxit kép thu dugc
ti borax dudi dang chit ban dau bang cach bd sung natri hydroxit. Cu thé, natri borat 1a
oxit kép nhu vay bao gbm dibo trioxit (B203) va natri oxit (Na20) voi ty 1é Na/B nam
trong khoang tur 0,5 dén 3,0. Céac vi du cu thé ctia c4c natri borat bao g61n borax (natri
tetraborat: Na;B4O7), natri metaborat (NaBO: (= NayB204)) va natri diborat (NasB20s),
nhung khong chi gii han & d6 nhu s& duge mo ta dudi déy.

Bang 1 ligt ké cac cAu hinh trong d6 dibo trioxit (B203) va natri oxit (Na2C) ¢6
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mit. Nhu duoc liét ké trong bang 1, mdi trong s6 cac thanh phéan natri borat A dén F
(sau day, con dugc goi 1a “cac thanh phin A dén F”) bao goém natri borat gdm dibo
trioxit (B>O3) va natri oxit (Na20) xudt hién theo cu hinh xc dinh khi natri oxit (Na;O)

dwoc phét trién thanh borax (natri tetraborat: Na;B4O7) duéi dang chét ban dau.
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Trong bang 1, thanh phén A 12 borax. Borax ton tai & dang natri tetraborat (khan),
natri tetraborat (pentahydrat) va natri tetraborat (decahydrat). Borax decahydrat xuét
hién trong tw nhién dudi dang tinh thé. Do d6, thanh phan A c6 thé dugc tach riéng dudi
dang tinh thé bang cch két tinh hydrat tir dung dich, va tach va lam kho hydrat.

Thanh phan C 1a natri metaborat (NaBO2 (= Na2B204)), la natri borat véi Na/B
(theo mol) = 1,0 thu duoc bing cach bd sung natri hydroxit (NaOH(Na,O-H»0)) vao
borax. Natri metaborat 1a thanh phan C co thé dwoc tach riéng dudi dang tinh thé bang
cach két tinh hydrat tir dung dich, va tach va lam kho hydrat.

O day, Na/B (theo mol) 1a ty 1& mol cia tong kim loai kiém bat ky cong natri trong
natri borat, so v&i bo (sau day, con dugc goi 1a “Na/B”).

Thanh phﬁn E 14 natri diborat (NasB2Os) la natri borat véi Na/B = 2,0 thu dugc
bang cach bd sung natri hydroxit (NaOH(Na,0-H>0)) vao natri metaborat. Natri diborat
1a thanh phan E khong thé duoc két tinh ra khoi dung dich hydrat va do d6 khong thé
dugc tach riéng dudi dang tinh thé ra khoi dung dich nuée.

Hon nira, thanh phﬁn B 1a natri borat vdi 0,5 < Na/B < 1,0. Ban dau, borat nay
chu yéu gdm borax, va dan dan chira natri oxit (Na,O) v6i ty 1€ tang dan. Thanh phan B
12 hdn hop gdm borax (Na:B4O7) va natri oxit (Na20).

Thanh phan D 14 natri borat v6i 1,0 < Na/B < 2,0. Ban dAu, borat nay chu yéu
gdm natri metaborat, va dan dan chira natri oxit (N20) voi ty 1€ tang dan dé thanh hon
hop gdm natri metaborat (NaBO2) va natri diborat (NasB2Os). Thanh phén D la chat
16ng chira hydrat, nhung hydrat c6 thé khong dugc két tinh va do d6 ¢o thé khong duoc
tach fiéng dudi dang tinh thé.

Thanh phén F 13 natri borat v&i 2,0 <Na/B. Ban dAu, borat nay chu yéu gém natri
diborat (Na4B20s), va dan dan chira natri éxit (Na20) vdi ty 1& tang dan dé thanh hén
hop gdm natri diborat (NasB>Os) va natri oxit (Na20). Natri diborat 14 tinh thé chinh ctia

thanh phéan F nay, nhung c6 thé khong dugc két tinh ra khoi dung dich nuéce va do do
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co thé khong duge tach riéng dudi dang tinh thé patri diborat. Khi gia tri Na/B cao, natri
oxit (Na,0) du xuat hién. Khi Na/B 1én hon hodc béng 2, thanh phﬁn F tdn tai ¢ trang
thai tu do.

T nhitng didu néu trén, natri borat theo sang ché 13 oxit kép chira dibo trioxit
(B203) va natri oxit (Na20) theo ty 1€ xac dinh. Nhw da md ta ¢ trén, ching han, natri
metaborat (NaBO») 1a thanh phin C (Na/B (theo mol) = 1,0; Na20:B203 = 1:1), va natri
diborat (NasB»Os) 1a thanh phan E (Na/B (theo mol) = 2,0; Na;0:B203 = 2:1). Tuy nhién,
cac hdn hop khac gom Na2O va B2Os theo ty 1€ thich hop ma khong co céc tén xac dinh
c6 thé ciing duge st dung lam cac thanh phan trong qua trinh san xuét natri bohydrua
(SBH).

Theo sang ché, Na/B (theo mol) trong natri borat t6t hon 1a ndm trong khoang tir
16n hon 0,5 va khong 16n hon 6, va tot hon nita la ndm trong khoang tir 16n hon 1,0 va
khong 16n hon 3.

Céc budc s& duoc md ta chi tiét dudi day. Natri borat duoc sir dung & cac bude
du6i déy 1a tinh thé tich duoc cua natri metaborat.

Budgce thir nhat

O budc tht nhat (S-11), natri borat 51 14 natri metaborat v6i kich thude hat khong
16n hon 100pm, bdt nhom 52 va florua 54 dugc nap vao binh kin, va sau d6 khi khong
oxy hoa 53 dugc dua vao trong binh kin dé dién ddy phan bén trong bang mdi truong
khi khong oxy hoéa. Binh kin ¢ thé da duoc nap khi khong oxy hoa trude khi nap céac
thanh phan.

Buée thir nhat chu yéu cung cép cac thanh phan va nap chung.

O budc thir nhat, phin bén trong ctia binh kin dugc nap khi khong oxy hoéa dé
ngan chdn su gén ctia nuée trong khong khi vao natri borat va vao mang oxit trén bé mat
ctia nhom. Binh kin c6 thé duoc nap khi khong oxy hoa trude hodc sau khi cac thanh

ph?m dugc nap vao binh kin.
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O day, khi khong oxy hoa 53 c6 thé 13, ching han, khi hydro hoac khi hiém (nhu,
chang han, khi heli hodc khi argon). Theo cach khéc, bugc thir nhit c6 thé 1 budc trong
d6 natri borat véi kich thuge hat khong 1én hon 100pm va nhdm duoc nap vao binh kin,
va binh kin duoc hut chan khong trudce hodc sau khi nap céc thanh ph?in.

Binh kin duoc str dung binh c6 tinh chiu nhiét va tinh chiu ap du dé chiu duoc
céc nhiét dd cao (chang han, 560°C) va cac ap suét cao (chang han, 10MPa) va c6 khong
gian kin dé duoc nap khi. Co thé sir dung binh it nhét duoc trang bi thiét bi khuéy tron.

Céc chi tiét vé binh kin s& dugc md ta sau day.

Natri borat dudi dang thanh phﬁn t5t hon 1a mot hoiic nhiéu chét duoc chon tir
natri metaborat, natri tetraborat va natri diborat.

Duéi day, mot phuong an s€ duoc md ta bang cach sir dung bot natri metaborat
lam moét vi du vé céc natri borat.

Theo phuong an cua sang ché, bot natri metaborat c6 kich thuéc hat khong 1én
hon 100pm. Néu kich thuéc hat cua bot natri metaborat 16n hon 100pm, hi¢u suét trong
qué trinh tong hop natri bohydrua ¢é thé bi giam xubng. Bot natri metaborat 1a thanh
phﬁ?m thu duoc bﬁng cach nghién natri metaborat dén mét dé min nhét dinh, ray céc hat
qua ray c¢6 cac 16 100um, va thu hdi cac hat dd di qua ray. Dé dat dugc su gia ting hon
nita vé hiéu suét trong qua trinh téng hop natri bohydrua, uu tién st dung bot natri
metaborat c6 kich thudc hat nho hon. Bot natri metaborat nhu vay co thé thu duoc bing
c4ch riy qua ray c6 kich thuéc 16 nho hon 100um (chang han, ray c6 kich thudc 16 nhé
hon hodc bang 50um).

O budc thtr nhat, natri metaborat c6 thé duoc nap voi khéi luong duoc xac dinh
mot cach thich hgp phu hop vé1 lugng mong mudn cua natri bohydrua can duoc tong
hop. Bét ngo 1, khéi luong 16n hon udc tinh can dugc bd sung dua trén su thuc té 1a
natri metaborat chita nudc va khdi lwong nuée s& bi mat di.

Nhom duoc st dung dudi dang thanh phan c6 thé 14, chang han, cac mau nhé nhu

10
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bot hoac manh vun. Chéng han, cac méau nho nhu vay ctia nhdom co6 thé 1a cac manh vun
nhu cac phoi manh vun va phé phém. Khi ¢6 thé, duoc uu tién 12 chon nhém chira cac
lugng nho cua cac kim loai tap chét quy hon nhom.

T4t hon 13, nhém duoc nap co kich thude hat trung binh, chéng han, khong nho
hon 1pm, va kich thudc hat t6i da khong 16n hon 10mm. Néu kich thudc hat trung binh
cta nhdm nho hon 1pm, cac hat kho xtr Iy do su nd bui dugce tao diéu kién thuan loi, va
con dinh bam vé6i nhau d& dang dé tao ra cac chét két tu trong mot s6 truong hop. Néu
kich thuéc hat trung binh 16n hon 10mm, dién tich bé mat riéng trén khoi luong bi giam
dén muc dién tich phan tng bi giam xudng co thé gy ra su gidm dang ké tdc d6 phan
ung ¢ giai doan ban d4u cta phan tmg. Kich thudc hat trung binh t6t hon nira 1a khong
nhd hon 10um va khong lén hon Smm.

Kich thuéc hat trung binh thu dwgc dudi dang duong kinh twong duong hinh tron
duoc xac dinh bﬁng thiét bi phan tich phan b kich thuéc hat nhiéu xa laze.

Florua dudi dang thanh phén 6 thé 1a mot hoic nhiéu chit duoc chon tir natri
florua (NaF), natri hexafloaluminat (Na3AlFe), kali florua (KF), kali nhom florua
(KAIFs), nhom florua (AlF3) va lithi florua (LiF). Trong s6 chung, natri florua 12 florua
kim loai kiém la dugc dac biét uu tién.

J day, viéc bo sung florua nhim muc dich gia tdng hiéu suat phan ng ctia natri
bohydrua. O cac budc phan ng, florua tao ra 16p nhom florua kiém va kim loai kiém
trong qua trinh phan tng khir oxit kim loai kiém xay ra trén bé mat cua nhom. Natri
florua c6 nang lugng hinh thanh ty do thép va bén, va do d6 16p florua co tic dung gilt
phin bén trong cua cac hat nhom trong méi trudng khi florua. Hon nira, florua lam tang
bén cAu trac tinh thé cia nhom oxit.

Khi natri oxit dugc khuéch tan vao trong mang nhom oxit, n6 thay d6i thanh natri
nhom dioxit. Natri nhom dioxit tiép tuc duoc tao thanh B”-nhom oxit do tac dong thuc

day qua trinh két tinh ctia florua.

11

11/60



47354

B”-Nhom oxit cho phép céac ion kim loai dugc khuéch tan trong do. Dac biét, cac
jon natri duoc khuéch tan dé dang. Do d6, natri florua va natri oxit tr& nén co thé tham
qua 16p B”’-nhdm oxit.

Khi natri oxit di dén bé mat nhém, hoat tinh ctia cac ion natri dugc ting 1én boi
su phdi hop clia natri oxit va 16p natri florua con lai. Tiép theo, natri oxit duoc khur boi
nhdm dé tao ra kim loai natri va nhdm oxit, va natri lién két v6i hydro dé tao ra natri
hydrua. Khi bé mit cua hat nhom duoc goi 1a bo, natri hydrua duoc khuéch tan dén ving
xa b cach xa bo (dén ving céch xa bé mit clia hat nhom, sau day dugc goi 1a, “xa bo”),
hodc phan ung véi dibo trioxit khuéch tan dén d6 dé tao ra natri bohydrua va natri oxit.
Nhom oxit lién két voi natri oxit dé tao ra natri nhom dioxit, ma sau do tao thanh p”-
nhom oxit giai phong natri oxit. Nhom oxit dugc lam 6n dinh dudi dang B”-nhdm oxit,
vahoat tinh cta cac ion nhom giam xudng.

Florua va 16p florua lam tang tac dong khir ctia nhom dén cudi cung dé thic day
su hinh thanh cta natri hydrua, va do d6 hiéu suét cta natri bohydrua dugc tang 1én.
Mai truong khi florua gop phan vao su 6n dinh cta natri bohydrua va do d6 cho phép
phan mg dién ra ngay ca & ap suét khi hydro thip. Do d6, nhu s& duoc mé ta sau day
trong cac vi du thu nghiém, viéc bd sung florua ngin chdn sy phan hiuy cta natri
bohydrua trong qué trinh phan Gng, va do d6 mang lai hiéu suit phan Ung gia tang.

Khi florua duoc bd sung, natri oxit (Na;O) duoc khuéch tan qua 16p mang oxit
trén bé mat hat nhom dé tao ra 16p natri nhom dioxit (NaAlO2 = Na;O-ALOs) trén bé
mat cia nhom, va florua st dung tac dong thac day hinh thanh B”-nhém oxit dé cho
phép 16p vo cung tuong Ung voi B*-nhdm oxit dugc tao ra trén bé mit hat nhom.

Bén trong 16p v6 clmg, natri oxit (Na20) dwoc giai phong béi su hinh thanh B-
nhém oxit duge khir boi nhém dé tao ra natri kim loai (Na) va nhom oxit (AL2O3). Tiép
theo, natri kim loai (Na) duoc tao thanh natri hydrua (NaH), phan trng tiép véi dibo

trioxit (B203) dé tao ra natri bohydrua (SBH) va natri oxit (Na20).
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Lép vo cing bén ngay ca khi viéc khudy tron duge thuc hién bang cach st dung
mdi truong, va do d6 cac phan ing néu trén dién ra & phia bén trong ctia cac hat nhém.
Cu thé, phan bén trong cua cac hat nhom dugc bao phu bang 16p vo cimg dang ¢ tinh
trang tinh va sy hinh thanh f”-nhdm oxit c6 thé dién ra. Tuy nhién, néu viéc khudy tron
1a hoat dong str dung ing luc manh hon nhu xoay tron déo trén va nghién, c6 nguy co
4 cac 16p vo clmg c6 thé bi bién dang va céc phan img néu trén c6 thé bi trc ché.

Natri florua (NaF) thuc déy su chuyén hoa cia Na>O-AlL,O; dugc tao ra, thanh
p”-nhém oxit va do d6 cho phép 16p vo cung dugc tao ra trén ngoai bién cla céc hat
nhom. Céc ion natri duoc phép thim thau chon loc qua 16p vo clng dé tao ra su gia ting
luong natri oxit (Na20) trong 16p vo ctimg. Do do, c¢6 thé thu dugc ty 1& chuyén hoa natri
bohydrua (SBH) cao ngay ca ¢ ty 1¢ Na/B thép.

Cac 16p natri nhom oxit (xNaO-ALOs3; 0 < x < 1) gdbm P”-nhdém oxit
(0,1 7Na>0-AlO3) hodc B-nhém oxit (0,09Na20-Al203) duge goi la cac chét dién phan
rén beta-nhom oxit. Cac chit dién phan rin beta-nhom oxit 1a chét dan cac ion éuc ky
t6t ma c6 céc ion natri dugc phan bd gitra cac 16p hai chiéu duge lam tir cac khéi nhom
oxit, va cac ion natri chuyén dong & tdc do cao giira cac 16p nay.

Tiép theo, viéc mo ta chi tiét s& duoc thé hién dua vao cac hinh v& phan ing so
luoc (Fig.2A dén Fig.2F) minh hoa céc budc dé tong hop natri bohydrua (SBH) trong
lac lién quan dén natri florua (NaF) duéi dang florua dé dat duoc hiéu suét gia ting clia
oxit kim loai (natri oxit (Na2O)).

Fig.2A dén Fig.2F 14 cac hinh v& phan ting so lugc minh hoa cac budc trong phan
{mg tong hop natri bohydrua (SBH).

O day, florua (chéng han, natri florua: NaF) duoc bd sung cho muc dich, nhu dugc
mo ta & trén, gia tang hiéu sudt phan Gmg cua natri bohydrua. Florua sir dung hai tac
dong trén nhom. Tac dong thir nhat 12 dé thuc ddy qua trinh két tinh ctia nhom oxit. Thir

hai, florua kiém (chéng han, natri florua: NaF) thuc déay qua trinh khir boi nhom. Tuong
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tu, oxit kiém bao gom florua thé hién tac dong xic tac dé ting kha nang khir ciia nhom
trén oxit kiém.

Trén bé mit cua hat nhom (Al) 101, nhu dwoc minh hoa trén Fig.2A, cO mang
oxit (ALO3-H>0) 102A dugc tao ra boi qua trinh oxy hoa ty nhién. Mang oxit 102A nay
tao ra tir qué trinh oxy héa tu nhién 1a mang day véi do day khoang 0,01 um. Mang oxit
(A1,03-H,0) day 102A trén bé mat hat nhom giai phong nude & nhiét do cao (1én dén
300°C). Mang nay, phéi hop véi tac dong thuc ddy qua trinh két tinh cla natri florua
(NaF), tao ra mang oxit (Al203) day hon 102B.

Khi nhiét d6 dugc tang dén 16n hon hoic béng 400°C, nhu dugc minh hoa trén
Fig.2B, natri oxit (Na2O) trong natri borat tr¢ nén dugc khuéch tan qua mang oxit bén
102B, va natri oxit (Na20) 105 tham nhép véo trong hat. Mang oxit bén (AlLO3) 102B
sau d6 dan dan bién ddi theo thoi gian thanh 16p vo cing 108 13 16p B”-nhoém oxit. Lép
B”-nhom oxit nay la chét dién phéan ran c6 kha ning dAn ion rat t6t dbi voi cac ion natri.
Céc ion khéc nhu, ching han, 0%, B3, AI** va F~ ¢6 thé thim qua 16p nay, mac du cham
hon céc ion natri.

Trong 16p v6 cting 108 1a 16p B”-nhém oxit, nhu dugc minh hoa trén Fig.2C, natri
florua (NaF) 120 chuyén dong dén phan bén trong cua 16p B”-nh6ém oxit vo cung 108,
va bi khir mot phén boi nhdm thanh nhom florua (AlF3) 121 dé tao ra 16p natri florua-
nhom florua 122. Hon nita, natri oxit (Na20) 105 ¢6 thé d& dang thdm qua 16p B”-nhdm
oxit cling di qua 16p vo cimg 108 va ¢ lai gan hat nhom (Al). Trén Fig.2C, s6 125 cho
biét sai hong tinh thé nhu bién hat.

Nhu dwoc minh hoa trén Fig.2D, natri oxit (Na20) 105 da di qua 16p p”-nhom
oxit vo ctng 108 vao bén trong dugc khir boi nhom voi sw cb mat cua florua dé tao ra
natri kim loai (Na) 109. Natri kim loai (Na) 109 duoc tao ra badi tdc dung xUc tac cua
florua sau d6 duoc chuyén hoa hidu qua thanh natri hydrua (NaH) 110 nhu duoc minh

hoa trén Fig.2E. Theo cach nay, ¢ thé thu duoc hiéu suat phan ing cao. Cac phan ung
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nay dugc thé hién boi cac cong thirc phan ung (1) va (2) dudi day. Natri kim loai (Na)
109 xut hién tur qua trinh khtr c6 d§ hoa tan ran thép trong nhom, va tich tu ¢ bé mat
nhdm va cac sai hong tinh thé 125.

3NaxO + 2Al —» 6Na + ALOs3 (1)

3NaF + Al — 3Na + AlF3 (2)

Nhu duoc minh hoa trén Fig.2E, natri kim loai (Na) 109 duoc tich tu trong nhom
nhu & cac sai hong 125 phéan (mg vaéi hydro (H) da di chuyén dudi dang khi hydro dén
bé mat va dudi dang cac nguyén tir hydro trong tinh thé nhom, do dé tao ra natri hydrua
(NaH) 110 nhu dugc thé hién boi cong thic phan ung (3) dudi day.

Na+ H — NaH 3)

Nghia 13, trong cac kim loai, hydro khong tdn tai dudi dang cic phan tir (khdng
dugc lién két cong hoa tri) ma tdn tai dudi dang cac nguyén tir hydro (H, khong phai
H,). Do d6, hydro trai qua phan ing H <> H trén bé mit nhom, tao ra mot rao chan yéu.
Sau khi hydro phan tng véi natri kim loai (Na) 109 thanh natri hydrua (NaH) 110,
hydrua co thé khong & trong kim loai va dugc thai ra bé mat hoic ra cic sai hong.

Trong c4c phan ung dugc minh hoa trén Fig.2B dén Fig.2E néu trén, mang oxit
102B bién ddi thanh f-nhom oxit. Do do, su thdm chon loc ctia c4c ion natri tao ra sy
gia tang ndng do clia natri oxit bén trong 16p vé cimg 108. Lp vo cing 108 cung cho
phép natri florua (NaF) 120 di qua, va ndéng do cta natri florua 120 bén trong 16p vo
ctng 108 ciing duoc ting 1én. Do do, 16p natri florua-nhém florua 122 duoc tao ra bén
trong 16p vo cung 108. Natri florua c6 ai lyc cao d6i véi nhom kim loai va duge gan vao
nhom. Két qua ctia qué trinh nay 13, hoat tinh ctia cac hop chAt natri rat cao gin 16p natri
florua-nhém florua 122, va natri oxit c6 ndng lugng hinh thanh tu do cao hon natri florua
dugc khir bd1 nhom dé tao ra kim loai natri va nhom oxit. Natri kim loai (Na) 109 sau

d6 tao ra natri hydrua (NaH) 110 va khuéch tan ra xa.

Tiép theo, nhu dugc minh hoa trén Fig.2F, natri hydrua (NaH) 110 tao ra duoc
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khuéch tan va chuyén dong ra khoi bé mat cua nhdm va cic sai hong 125 ctia nhom dén
pha san pham. Tuong tu, dibo trioxit (B203) 111 chuyén dong nho sy khuéch tan. Khi
hai chit nay gdp va phan Gmg v6i nhau, natri bohydrua (SBH) 112 va natri oxit (Na20)
105 duoc tao ra nhu dugc thé hién trong cong thirc phan ung (4) dudi day.

8NaH + B,O3 — 2NaBH4 + 3Na;O 4

Céc san pham phan Gng nay xay ra nhiéu hon trén b2 mat ctia nhom va & cac sai
hong 125 cua nhom tai do ndng d6 cua natri hydrua (NaH) 110 cao. Hon nira, natri oxit
{Na,0) 105 dugc tao ra boi phdn g c6 mat gén nhom va dugc khtr tiép thanh kim loai
natri nhu dugc minh hoa trén Fig.2E.

Natri hydrua (NaH) 110 ¢6 kich thuée phan tir nhd hon va toc do di chuyén
khuéch tan cao hon dibo trioxit (B203) 111, va do do co6 thé d& dang chuyén dong xa bo
va ¢ thé phan Gmg voi dibo trioxit (B203) 111 ¢6 mat ¢ do dé tao ra natri bohydrua
(SBH) 112. Viéc khudy tron vi moi truong mang lai mirc dd tedn cao cia cac nguyén
l1éu xa bo, va co thé dat duoc hiéu suit phan Ung cao.

Céac phan tng thyuc s& duge mo ta dya frén céc két qua ciia phép phén tich vé ban
dd bai SEM-EDX. Trong vi du thir nghiém nay, bot natri metaborat, bot nhom va natri
florua duoc phan Gmg dé tong hop natri bohydrua. O day, bot nhom 1a bot ¢6 kich thudce
hat trung binh bang 30pm, va phép phan tich duge thyuc hién khi cac thanh phan da dugc
khudy tron bang cach st dung moi truong ¢ nhiét do gia nhiét bang 495°C va ty 1¢
chuyén hoa SBH dat khoang 40% trong qua trinh phan ung. O day, Fig.3 1a hinh anh
minh hoa két qua ctia phép phén tich v& ban dd cha nhéom boi SEM-EDX (energy
dispersive X-ray spectroscopy). Fig.4 1a hinh v€& phong to cua phan trung tam cua Fig.3.
Fig.5 12 hinh anh minh hoa két qua cua phép phan tich v& bin do flo boi SEM-EDX.
Fig.6 1a hinh v& phong to cua phan trung tm cua Fig.5. Fig.7 1a hinh dnh thu deQC bing
cach chdng cac két qua vé ban dd ctia cac nguyén t5 Al, Na, B, F va O ¢ cung mét vi tri

nhu Fig.4.
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Nhu dugc minh hoa trén Fig.3, cdc vung mau trang ¢ trung tim la nhom (Al), va
c4ac mau trung gian la cac san phidm phan tmg bao gdm nhém oxit. Trén Fig.4 va Fig.7
1a c4c hinh v& phong to phan trung tim cta Fig.3, nhdm mau trdng nam & trung tam,
duogc bao quanh boi cac ving giau nhom oxit (Al203) 1a san pham phan tmg. Cac ving
mau xam dugc vé duong bao bdi 16p mau trang chic chén c6 ngudn gbc tir mang oxit
¢6 ndng d6 nhém cao hon mot chut. Tur Fig.7, 16p florua c6 mét bén trong 16p mang oxit
ngoai bién ngodi cung, va tao ra 1op gitra 16p mang oxit va nhom. Trén Fig.4, nhom bi
16m v&o mot phan & hinh dang gibng vinh bién cho thdy tién trién ctia phan (g, va ving
nay twong ung voi vung co nong do florua thip. Udc tinh rang cac ion kim loai duoc
khuéch tan cham qua lép florua va dugce khuéch tan & toc dd cao qua mang oxit va cac
san pham.

Ving mau xam c6 mit ¢ trung tdm ctia hat nhdm 16n trén Fig.3, va gin trung tim
ctia nhom trén Fig.4. Natri va oxy duoc phat hién tir ving nay. Co6 cdc sai hong nhom.
C6 thé natri da duoc tao ra duoc lién két voi hydro dé tac ra natri hydrua, natri oxit va
dibo trioxit di vao va duoc khir thanh kim loai natrbi, ma sau do duoc tao thanh natri
hydrua, va mot phan natri hydrua phén I'Iﬁg véi dibo trioxit dé tao ra natri bohydrua,
nhdm oxit va natri oxit. Nguoc lai véi phuong phap xoay tron ddo tron va nghiéh theo
cac k¥ thuat thong thuong, moi truong khudy tron lam cho nhom gan nhu khong bién
dang.

Tur cac hinh anh v& ban d6 dugc minh hoa trén cac Fig.5 va 6, flo hoat dong theo
cach ma trude tién gan vao ngoai bién cua cac hat nhom va sau d6 di chuyén vao bén
trong clia mang oxit va tich tu. Phan img dién ra & mac do 16n nhét gan 16p florua, va
do d6 16p florua chéc chén dong vai tro xtc tac.

O bude thir nhit (S-11), nhiét do trong binh kin & thai diém bd sung cac thanh
phﬁn khong bi gidi han mién 1a duéi 100°C. Dac biét khong can gia nhiét trong binh kin,

va do d6 nhiét d6 c6 thé 1a nhiét d6 méi trudng xung quanh. Dé ngan chin phan Umg cua
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natri metaborat véi nude trong khong khi, can thiét 1a binh dugc day chit ngay sau khi
c4c thanh phan duoc nap.

Trong qua trinh san xuét natri bohydrua, nhom duoc tiéu thu bang su oxy hoa.
Theo quan diém nay, nhdm duoc nap vao trong binh kin ¢ budc thir nhét theo ty 1& mol
ctia nhdm vdi bo trong natri metaborat khong nhé hon 4/3.

Puoc uu tién 1a luong cua thanh phﬁn bot nhom dugce nap 1on hon ty 1€ mol can
thiét cho phan tng tor 20% tr¢ 1én. Mot phan nhom du duoc tiéu thu boi phan tng voi
nude, va phan con lai gop phan gia ting co hdi tiép xuc v6i natri metaborat khi thanh
phin nhém dugc tiéu thu khi phan ing dién ra, do d6 lam cho c6 thé gia ting hiéu suat
phan Uung.

Budce thir hai (budce loai nudc)

Nhu duoc minh hoa trén Fig.1, bude tht hai (S-12) la budc trong do phén bén
trong ctia binh kin duoc gia nhiét dén nhiét d6 khong nho hon 280°C va khong 16n hon
560°C, va nudc du duoc chira trong natri metaborat va bot nhém dugc phan Gng Vol
nhém va duoc chuyén hoa thanh khi hydro va nhom oxit.

Cu thé, budc nay loai nuée ra khoi hé phan mg bang cach cho nudc bay hoi,
nghia 13, nuéc du trong binh kin phan tmg véi nhom, hodc hat chan khong binh bing
bom chan khong.

Khi bude nay duge thyc hién bang cach cho nhém va nudc phan tmg, nhom oxit
va khi hydro dugc tao ra. Chi tiét hon 13, hoi nudc bay hoi di qua mang nhdm oxit, va
nude phan tng v6i nhom, tao ra nhdm oxit va khi hydro. Phan img gitra nudc va nhom
duoc thé hién boi cong thic phan ting (5) dudi day.

2A1+ 3H,0 — ALO; + 3H, (5)

Mang oxit trén nhom thuong c6 céc sai hong cho phép su di vao cla khi. Hot

nude di dén phén nhom bi 10 ra va oxy hoa nhém, tao ra khi hydro.
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O bude thi hai, cac didu kién gia nhiét trong qua trinh lam bay hoi nay co6 thé
khéng nho hon 280°C dé bao dam rang natri metaborat hydrat s& dugc loai nudc mot
cach hoan toan. Dua trén su thuc té 12 bot natri borat da nghién dé hép thu nudc hon va
nhiét d6 tach bi tang Ién, qua trinh 1am kho loai nudce cin duoc thuc hién & nhiét do 16m
hon hodc bang 400°C. Theo cach nay, nudc trong mdi truong khi c6 thé dugc loai bo
trong mot khoang thoi gian ngén.

Budac thir ba

Theo phuong 4n cta sang ché, nhu dugc minh hoa trén Fig.1, budc thir hai (S-
12) duoc mo ta ¢ trén dugc tiép theo bang budc thi ba (S-13) trong do natri bohydrua
duoc tong hop.

Theo phuong an cua sang ché, cac phan tmg dé téng hop natri bohydrua duoc
thuc hién bang cach dua céc hat bot tiép xuc v6i nhau dé chiing phan ung ¢ trang thai
rén trén bé mat ctia nhom, va sau d6 cho phép cac san pham va cac thanh phén di chuyén
nho su khuéch tan dé tiép tuc cac phan ing. Bude khuéy tron co thé duoc thuc hién dé
st dung nang luong dong hoc dé giap di chuyén cac nguyén liéu. Budc khudy tron co
thé dugc thuc hién béng cach st dung mdi truong khuéy tron, hodc co thé duoc thuc
hién theo caich ma mot phan cia cdc thanh phan dugc xoay tron ddo tron va duge nghién.

Cac vi du vé méi truong khudy tron dugc st dung ¢ ddy bao gbm c4c hinh dang
nhu bi va que, v6i bi 1a duge vu tién. Duong kinh cta bi t5t hon 1a 16n hon kich thudce
hat ctia nhom duoc nap. Cac vat liéu cua mdi truong khuéy tron c6 thé duoc chon thich
hop tr cac vat liéu hién c6 nhu gbm va thép khong gi. Dac biét, bi gdm khong bi nhiém
kim loai va tét hon 1a dugc st dung 1am moi truong khudy tron. Cu thé, bi gbm t6t hon
14 bi nhom oxit hodc bi mulit. Nhom oxit la san phém duoc tao ra trong qua trinh cac
phan Ung téng hop, nhung nhom oxit hodc gdm bao gbém nhém oxit da dugc nung &
nhiét d cao bén va khong anh huong bét loi dén cac phan tng téng hop.

O day, duomg kinh ctia mdi truong khudy tron co thé khoang nhé hon 30mm, tot
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hon la khong nhoé hon 2mm va khéng 16n hon 20mm, va tot hon nira 1a khong nho hon
3mm va khong 16n hon 10mm.

Khi viéc khuéy tron dugc thuc hién béng cach sir dung moi truong khqu tron,
téc do khudy tron chip nhan duge co thé nam trong khoang tur tbc do quay thip trong
d6 van toc chu vi ctia méay khudy khodng tir 13cm/gidy dén téc do quay cao trong do
méy khudy c6 vén té¢ chu vi 16n hon hodc bang 90cm/gidy va mdi trudng nhan ning
lrong va cham co thé bién dang, va xoay tron ddo 10n va nghién nhom. Tuy nhién, néu
van tdc chu vi 16n hon hogc bang 90cm/gidy, nhdm duoc xoay tron ddo 1on va duoc
nghién thanh cic hinh dang mong va kéo dai ma c6 xu hudng dinh vao céac thanh binh
cling véi céc thanh phan va cac san phdm. Két qua 14, it vat liéu dugce tron va higu suét
phan trng bi giam xubng. Do do, téc do khudy tron t&t hon 13 & mire sao cho vén toc chu
vi ciia may khudy khong 16n hon 70cm/gidy, khong gay ra su bién dang ctia nhom.

Luong hydro trong binh phéan g giam xubng voi tién trién ca qua trinh tong
hop natri bohydrua. Tbc d6 phan tng co thé duoc téng 1én bang cach gia ting ap suat
khi hydro. Phan tmg ¢ day duoc thé hién boi cong thirc phan tng (6) dudi day.

4A1+ 6Ha + 3NaBO; — 3NaBHa + 2A103 (6)

G bude thit ba, binh kin c6 thé 1a binh kin duoc s dung & bude thir nhét va bude
thit hai, hodc c6 thé 12 mot binh kin khéc. Nghia 13, bude thir nhat dén budc thir ba co
thé duoc thuc hién trong mdt binh kin duy nhit hodc trong cac binh kin riéng biét.

O buéc thu ba, ap suat khi hydro t6t hon 1a dwoc duy tri nam trong khoang tir
khéng nho hon 0,3MPa va khong 16n hon 10MPa, va t6t hon nita la nam trong khoang
tir khong nhé hon 1MPa va khong 16n hon 10MPa. Bang cach duy tri ap suét khi hydro
khong nho hon 0,3MPa va khong 16n hon 10MPa, natri bohydrua co thé dwoc tong hop
v6i hiéu suét vuot troi, va cac chi phi co s¢ vat chét ¢o thé duoc giam xuéng do viéc
khong can dén cac binh phan tmg, cac dung cu chiu siéu ap suat va twong tu.

Dé bao dam rang cac phan ung & budc thir ba s& din ra dén mot mirc do du, nhiét
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do gia nhiét tot hon 1a khong nho hon 410°C va khong 16n hon 560°C. Cac nhiét do gia
nhiét khong nhé hon 410°C va khong 16n hon 560°C tao ra téc do phan tng du, tao ra
hidu suit vuot troi trong qué trinh tong hop natri bohydrua, va bao dam rang natri
bohydrua dugc tong hop s& duge ngan khong cho thing hoa va s& duge thu hoi véi ty 18
du

Natri bohydrua c6 thé duoc tdng hop nhd bude thit nhat dén budce thir ba dugc
mo ta ¢ trén.

Theo phuong an cua sang ché dd mo ta ¢ trén, natri metaborat va bot nhom c6 thé
duoc nap riéng ré vao trong binh kin theo cach lan luot, hodc c6 thé duoc nap vao trong
binh kin duéi dang hdn hop cua chung. Khi cac thanh phan nay dugc nap dudi dang hon
hop, budce thir nhat tot hon 13 trude budc trong d6 natri metaborat va byt nhom duge
tron v6i nhau dé tao ra hon hop, va hén hop g6m natri metaborat va bot nhom tdt hon 1a
duoc nap vao trong binh phan tng & budc thu nhat. Téc do phan tmg ban diu c6 thé
duoc tang 18n bang cach tron bot nhom va natri metaborat trudc va bang cach sir dung
hdn hop gdm cac thanh phan.

Khi bot nhom va natri metaborat duge su dung dudi dang hdn hop, ching ¢6 thé
duogc phéan tan va dugc tron voi nhau trude va duoc nén trong khuéﬁ dé tao ra cac hat.
Céc hat mang lai cac lo1 thé nhu do hut Am thép hon va dé xir Iy hon dang bot.

Florua va natri metaborat va bot nhém co thé dugc nap riéng ré vao trong binh
kin theo céach lan luot, hodc co thé duoc nap theo cach ma florua va nhom dugc tron Vol
nhau trudc tién gén florua vao bé mit nhom, va sau do natri metaborat duoc dua vao.
Chuing c6 thé con duoc nap dudi dang hén hop. |

Béng cach bo sung natri florua (NaF) lam florua vao bot natri metaborat, ty 1¢
mol ctia kim loai kiém bat ky cong natri trong natri borat tré nén 16n hon hodc bang 1
so v&i bo trong natri borat (sau dy, ty 1€ nay sé duoc goi la Na/B (theo mol)), va hiéu

suét phan ing ctia natri bohydrua co thé dugc gia ting.
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O day, Na/B (theo mol) t5t hon 13 nam trong khoang tir 1én hon 1 va khong 1én
hon 4.

Trong phuong phéap ctia phuong 4n theo sang ché, hé phan ung gom bot nhom
(rén), bot natri metaborat (rén), florua (ran), va hydro (khi). Trong hé phan Gng nay, su
tién trién tot ctia cac phan (mg doi hoi hai didu kién. Thu nhat 1 mang oxit trén bé mit
cua cac hat nhém duoc loai bo, va thir hai 1a nang luong di chuyén dugc cung cép dé
lam dong déu ndng do ctia cac thanh phan hodc cac san pham trong chét rdn dé cac phan
lig sé& dién ra.

Viéc han ché su anh hudng clia mang oxit ban dau c6 mat trén nhom doi hai 1a
mang oxit trén bé mat nhém dugc nirt ra béng budc khuéy tron moi truong dé 16 ra mot
bé mit méi, va cac thanh phan dugc tiép xtic voi nhom & do dé khoi mao phan ung,
hodac la natri oxit duoc khuéch tan va thim qua mang oxit dé tao ra B”-nhdm oxit cho
phép céc ion kim loai khuéch tan qua d6. Khoang thoi gian dé bat dau phan tng la
khoang thoi gian cdm Ung.

Nhom oxit xudt hién mot khi phan (mg bat dau, nhung né khong tao ra mang oxit
vi natri bohydrua (SBH) xuit hién & cung thoi diém. Véi viée khong tao ra mang oxit,
c4c phan ung dién ra phu hop voi cac tdc d6 khuéceh tan cua cac thanh phan qua chat ran.

Trong chét ran, cac hop chit khuéch tan cham. Do do, téc do trao dbi gitra san
phém (NaH) duoc tao ra trén bé mat nhom va céc thanh phan phu thudc vao khoang
cach cua vung tai do san pham (SBH) di dugc tdng hop dén bé mit nhom, va toc do
khuéch tan. Nang luong co hoc do khudy tron 1a yéu t xac dinh do 16n cta khoang cach
khuéch tan nay.

Hon nita, téc d6 khuéch tan 1a ham cua nhiét do, va do d6 toc do phan tng s&
duoc xac dinh boi nhigt do va luc khudy tron (nang luong di chuyén).

Tiép theo, mot s6 vi du vé cac binh kin c6 thé duoc str dung theo phwong 4n cua

sang ché s& dugc mo ta, nhung cac binh kin theo phwong an cua sang ché khong bi gioi
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han ¢ do.

Fig.8 1a hinh vé mat cit mot phz‘in minh hoa mot vi du cta cac binh kin dugc st
dung theo phuong 4n ctia sang ché.

Nhu dwoc minh hoa trén Fig.8, binh kin 10A ¢6 than binh chinh hinh try day tron
12, va ndp dang dia thao ra dugc 14 dong kin chat than binh chinh 12. Thiét bi gia nhiét
c6 thé didu chinh nhiét d6 16 duoc b tri & phin bén ngoai thap hon cua than binh chinh
12, va luong chira trong than binh chinh 12 dwgc gia nhiét bang thiét bi gia nhiét 16.
Hon nfra, vong hinh chit O 18 duoc bd tri & mat dau trén cua than binh chinh 12, va béo
dam tinh kin khi bén trong binh bing cach duoc dat dé tiép xic cht véi nap 14. Khi nip
14 duge dong, nap 14 tiép xuc chat véi than binh chinh 12 nho vong hinh chir O 18.

Nép 14 ¢6 16 trung tAm va ph?m hinh tru kéo dai doc theo 16. Pong co 20 duge bd
tri & trén phén hinh try. thiét bi khudy tron gdm dong co 20, thanh khudy 22 ndi véi truc
quay cta dong co 20, va nhidu phan khudy tron 22A kéo dai theo huéng vudng goc voi
truc cua thanh khudy 22. Khi nip 14 duoc gén vao than binh chinh 12, dau mut cta
thanh khuay 22 di dén vang thap hon trong khong gian bén trong thén binh chinh 12.
Nghia la, dong co 20 dugc din dong dé quay thanh khudy 22 cung véi cac phan khuay
tron 22A dé khudy tron lugng chira trong than binh chinh 12. |

Nip 14 duoc trang bi thém 5ng thtr nhét 24 va 6ng thir hai 30 lién tuc vao phan
bén trong cua than binh chinh 12. Ong thw nhat 24 dugc ndi voi ngudn cung cap khi
hydro (khong thé hién) qua van cung cép khi hydro 26, va v6i bom chan khong (khong
thé hién) qua van xa 28. Nghia 1a, khi hydro dugc cung cép vao trong than binh chinh
12 khi van cung cép khi hydro 26 dugc md, va than binh chinh 12 duoc hat chan khong
khi van xa 28 duoc mé. Hon nita, dng tht hai 30 dugce ndi véi ap ké 32, va dp suit bén
trong than binh chinh 12 dugc thé hién trén ap ké 32.

Fig.9 1a hinh v&€ mat cat mot phﬁn minh hoa céac vi du khac vé cac binh kin ¢6 thé

duoc str dung theo phuong an ctia sang ché. Binh kin 10B khac véi binh kin trén Fig.8
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& chd, nhu duoc minh hoa trén Fig.9, binh kin 10B chira mét lugng 16n moi truong
khudy tron 40 bén trong than binh chinh 12. Khi cdc thanh phan dugc nap vao than binh
chinh 12 va thanh khudy 22 duogc quay, mdi truong khudy tron 40 dugc khudy dé thuc
day su di chuyén thanh phan natri borat va chét trung gian natri hydrua. Luong ctia moi
trwomg khudy tron 40 co thé duoc ting hoge duoc gidm mot cach thich hop dé toc do
phan tng s€ duoc tang lén.

Fig.10A 1a hinh v€ mat cit mot ph'ém minh hoa mot vi du khéc cta cac binh kin
¢6 thé duoc st dung theo phuong én cla sang ché.

Binh kin 10C khéac véi binh kin trén Fig.9 ¢ chd, nhu duwgc minh hoa trén Fig. 10A,
binh kin 10C c6 phan khudy trén hinh chit J 22B dugc ubn cong theo mit chu vi bén
trong cua day 12a cta than binh chinh 12. Khi cdc thanh phan dwoc nap vao than binh
chinh 12 va thanh khudy 22 duoc quay, cac thanh phan c6 co hdi nhd hon khi bam vao
cac thanh binh bén trong trong qua trinh khuéy tron do phan khudy 22B dugc lam coﬁg
hinh chit J theo mat chu vi bén trong ctia day 12a. Moi truong khudy tron 40 nhu moi
truong dugc minh hoa trén Fig.9 co thé duge bd sung mot cach thich hop. Trong binh
kin 10C nhw duoc minh hoa trén Fig.10B, hai méi truong khudy tron 40 dwoc bd sung

bén trong than binh chinh 12.
Vi du thuce hién sang ché

Phuong &n theo sang ché s& duge md ta chi tiét hon dudi day bang cach thé hién
céc vi du thir nghiém minh hoa cac tac dung c6 lgi ciia phuong an theo sang ché. Tuy
nhién, can phai hiéu rang phuong an theo sang ché khong bi giéi han & céc vi du nay.

Trong phan duéi day, vi du thfx nghi¢m 1 dén vi du thir nghiém 18 st dung bot
natri metaborat (NaBO>) lam natri borat, va lién quan dén viéc bd sung florua. Vi du so
sanh 1 sao chép lai vi du thtr nghiém 2 ma khong can bo sung florua.

0 day, vi du thir nghiém 1 dén vi du thir nghiém 11 st dung natri florua lim florua,

va vi du thir nghiém 12 dén vi du thir nghiém 18 duoc su dyng florua khac véi natri
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florua. O day, florua dugc st dung trong vi du thir nghiém 12 va vi du thir nghiém 13 1a
natri hexafloaluminat (Na3AlFs). Lithi florua (LiF) dugc st dung trong vi du thir nghiém
14. Kali florua (KF) duogc st dung trong vi du thur nghiém 15. Vi du thir nghiém 16 va
vi du tht nghiém 17 st dung kali nhém florua (KAIF4). Nhom florua (AlF3) dugc st
dung trong vi du thu nghiém 18.

Vi du thr nghiém 19 dén vi du tho nghiém 22 s dung natri diborat (NasB>0s)
lam bot natri borat, va natri florua 1am florua. Vi du so sanh 2 sao chep lai vi du thir
nghiém 19 ma khong cén bo sung florua.

Vi du thtr nghiém 23 va vi du thir nghiém 24 st dung natri tetraborat (Na2B40O7)
lam bt natri borat, va natri florua lam florua. Vi du so séanh 3 sao chép lai vi du thr
nghiém 23 ma khong cén b sung florua.

Vi du tho nghiém 25 st dung hdn hop gém natri diborat (Na4B20Os) va natri
tetraborat (Na;B4O7) 1am bot natri borat, va sit dung natri florua lam florua. Vi du so
sanh 4 sao chép lai vi du thir nghiém 25 ma khong can bo sung florua.

Vi du thu nghiém 1
(a) Budc thir nhat

Thanh phén borat duoc sir dung trong vi du thir nghiém 1 1a bt natri metaborat.

Hon hop duoc diéu ché bang cach tron 1,94g natri metaborat da duoc nghién va
rdy qua ray c6 16 100pm, 1,060g bot nhom (kich thudce hat trung binh: 30um) co ty 1
mol ctia nhom véi bo theo khdi lwong néu trén cua natri metaborat bang 4/3 nhu du'gc
thé hién trong cong thirc phan Gmg (7) dudi day, va 0,826 natri florua. O nhiét do trong
phong, hdn hop duge nap vao trong binh kin 10A dugc minh hoa trén Fig.8. Tiép theo,
binh kin duoc ndi voi bom chan khong va dugc hit chan khong, va sau do dugc nap khi
hydro (khi khong oxy hoa).

4Al + 6H, + 3NaBO2 — 3NaBHs + 2A103 (7)

25

25/60



47354

(c) Budce thtr ba

Phén bén trong cua binh kin dwoc gia nhiét dén 470°C, va bd phan khudy tron
trong binh kin dugc hoat dong dé khudy tron hon hop & toc d6 quay bang 300 vong/phut
(round per minute, rpm). Trong lic giit nhi¢t do gia nhiét & 470°C, bude khudy tron
duoc thuc hién trong 2,8 gio. O cudi bude tht ba, viée khuéy tron duoc dung lai khi su
tang ap suét trong binh kin dung lai, va lwong chira dugc 1am ngudi.

Ap suét khi hydro ban d4u trong quy trinh néu trén bang 0,862MPa. Khi ap suét
dwoc giam dén 0,45MPa trong qué trinh thir nghiém, khi hydro bd sung dugc cung cap
dén 0,50MPa. Ap suét khi hydro cudi cing bang 0,483MPa.

Theo cach di mo ta & trén, thu duoc natri bohydrua (sau day, con dugce goi la

SBH).

Sau khi hoan thanh buéc tht ba, hidu suat phan tng dugc tinh tir thé tich chuén
ctia khi hydro duoc bd sung, va luong giam ap sudt khi hydro. Luong giam dugc xac
dinh bang cach lay ap suét toi da trix di 4p sut t61 thiéu trong céac diéu kién phan tng,
va chuyén hoa mirc chénh 1&ch thanh thé tich (lugng mol) ctia khi hydro. Két qua 13,
hiéu suat phan tmg (hiéu suat SBH) bang 44,7%. Na/B (theo mol) trong vi dy thr nghiém
1 bang 1,67.

Hon nita, ham luong cua natri bohydrua trong cac san phém phan tmg duoc xac
dinh 1a 45,2% bang phuong phap chuan dd iot dwoc md ta dudi day. Hiéu suét natri
bohydrua dugc chuén do cao hon hiéu suat tinh duoc tir lugng giam khi hydro, chic
chén 1a nho viéc c6 nhiéu hydro hon so véi trude ddy nho su tao ra khi hydro t nude
c6 mat.

Phuong phap chuin do iot
(1) Mau (cac san phém phan ung) duoc can véi lugng 50mg trong binh cén, va trong
luong dugc doc dén chit s6 thap phan dau tién (dén 0,1mg).

(2) Mau da dugc can & bude (1) duge cho vao binh nén co nut dung tich 200ml. 40ml

26

26/60



47354

dung dich NaOH 20g/1 dugc bd sung vao binh nén c6 nut nay, va hon hop duoc lam am
trén chau nudce dé phan hity hoan toan bot nhom chua phan ng.
(3) San phdm phén hiy tir budc (2) duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong, va 20,0ml
dung dich iot 0,05M duoc bd sung bang cach st dung pipet do thé tich. Binh nay dugc
day nut va duoc dé yén & chd tb1 trong 15 phit.
(4) 3ml axit clohydric dugc bd sung vao binh ¢ budc (3), va binh nay duge lic ky. Hon
hop duoc chuén d6 bang dung dich natri thiosulfat 0,1M.
(5) Viéc chudn d6 duoc dung lai khi mau tia cta iot chuyén thanh khong mau.
(6) Mot thir nghiém tréng duoc thuc hién ma khdng co mau. Ham luong natri bohydrua
duoc tinh bang cach st dung cong thirc sau day.
Cong thuc dé tinh ham lugng natri bohydrua

NaBH4 (% khéi lugng) = {(A - B) x 0,1 x fx 37,83/8}/C x 100

Céc bién s6 va cac hing sd trong cong thire 14 nhur duge mo ta duoi day.

A: Thé tich (ml) ctia dung dich natri thiosulfat 0,1M dugc chuan d6 trong mau
tréng

B: Thé tich (ml) ctia dung dich natri thiosulfat 0,1M duoc chuén do cho dung dich
mau

f: Hé 36 cua dung dich natri thiosulfat 0,1M

C: Luong (mg) méu dugc can

37,83: Khéi lugng mol (g/mol) ctia natri bohydrua

8: Nong do duong lugng (N) ciia dung dich natri bohydrua Imol/l

Vi du thtr nghiém 2

Thu duoc natri bohydrua (SBH) béang cach 13p lai cac quy trinh trong vi du thur
nghiém 1 ngoai trir rang & bude thi ba trong vi du thir nghiém 1, nhiét do6 gia nhiét dugc

thay déi dén 495°C va thoi gian khudy tron duoc thay doi dén 4,9 gio.
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K&t qua 13, hiéu suAt phan tng (hiéu sudt SBH) bing 59,9%. Na/B (theo mol)
trong vi du thir nghiém 2 bang 1,67.

Vi du thu nghiém 3

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1ap lai cdc quy trinh trong vi du thtr
nghiém 1 ngoai trur rang & budc thir ba trong vi du thir nghiém 1, nhi€t do gia nhiét duoc
thay d6i dén 520°C va thoi gian khudy tron duoc thay ddi dén 4,1 gio. Na/B (theo mol)
trong vi du thtr nghiém 3 bang 1,67.

Két qua 14, hiéu sudt phan tmg (hiéu suat SBH) bang 56,9%.

Vi du thu nghiém 4

Thu duoc natri bohydrua (SBH) béng cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thur
nghiém 1 ngoai trur ré‘mg & budc tha ba trong vi du thi nghiém 1, nhigt do gia nhiét dugc
thay dbi dén 545°C va thoi gian khudy tron duge thay doi dén 1,8 giv. Na/B (theo mol)
trong vi dy thir nghiém 4 béang 1,67.

Két qua 14, hiéu suat phan tng (hiéu sudt SBH) bang 54,5%.

Vi du thu nghiém 5

Luong cta thanh phan bot nhdom trong vi du thir nghiém 1 duoc tang 1én bdi 20%
khéi luong dén 1,276g. 3 bude thir ba, khi hydro dugc cap vao binh phan tng dén
0,5MPa & nhiét do trong phong, va bude khudy tron duge thuc hién trong 7 gio ¢ nhiét
do gia nhiét br?mg 417°C va tbe do khuéy tron bé”mg 300rpm. Hon hop dugc dé yén va dé
nguoi dén nhiét d6 trong phong. Tiép theo, khi hydro duoc nap dén 0,5MPa. Sau do,
viéc khudy tron duge thyc hién trong 7 gio & nhiét do gia nhiét bang 417°C va toc do
khudy tron bang 300rpm, va hon hop duoc dé yén lan nita. Phan tng duoc ding lai sau
khi cac quy trinh tuong tu duoc 1ap lai mot 1an nita. O giai doan cudi cung, su gidm khi
hydro chdm nhung phan @ng van xay ra. Sau tong cong 21 gio gia nhiét va khudy tron,
thu duoc natri bohydrua (SBH). Na/B (theo mol) trong vi du thu nghiém 5 bang 1,67,

va hiéu suat phan tng (hiéu suit SBH) bang 57,9%.
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Vi du thtr nghiém 6

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach lap lai cic quy trinh trong vi du thtr
nghiém 1 ngoai tru rang lugng natri florua dugc bd sung & bude thi nhét trong vi du thtr
nghiém 1 duoc thay ddi dén 0,206g, va ¢ budc thu ba viéc khuéy tron duogc thuc hién ¢
nhiét d6 gia nhiét bang 520°C trong 2,8 gid. Na/B (theo mol) trong vi du thir nghiém 6
bang 1,21.

Két qua 1a, hicu sut phan ting (hidu suat SBH) bang 48,0%.

Vi du tht nghiém 7

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach lap lai cdc quy trinh trong vi du thtr
nghiém 1 ngoai trir rang lugng ctia thanh phan bot nhdm trong vi du thir nghiém 1 duge
ting 1én boi 20% khéi lwong dén 1,276g, va & budce thir ba nhigt do gia nhiét dwoc thay
ddi dén 495°C va thoi gian khudy tron dugc thay doi dén 13,7 gio. Na/B (theo mol)
trong vi du thir nghiém 7 bang 1,67.

Két qua 14, hiéu suét phan @mg (hiéu suit SBH) bang 79,1%.

Vi du thtr nghiém 8

Thu dugc natri bohydrua (SBH) bang cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 1 ngoai tru réng lugng cua thanh phﬁn bot nhom trong vi du thir nghiém 1 dugc
tang 1én bdi 40% khéi luong dén 1,470g, va & budc thtr ba nhiét do gia nhiét duoc thay
dbi dén 495°C va thoi gian khudy tron dwoc thay doi dén 13,3 gio. Na/B (theo mol)
trong vi du thor nghiém 8 béang 1,67.

Két qua 13, hiéu suét phan tmg (hiéu sudt SBH) bing 79,6%.

Hiéu suét natri bohydrua dugc xac dinh béng cach chuan do 1a 81,9%. Hiéu suét
natri bohydrua chudn do cao hon hiéu suét tinh dugc tir mre giam khi hydro do c6 san

nhiéu hydro hon theo tinh todn nho su tao ra khi hydro tir nudc.

Vi du thu nghiém 9
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Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 13p lai cdc quy trinh trong vi du thu
nghiém 8 ngoai trix rang binh duoc st dung trong vi du thir nghi¢ém 8 duoc thay thé bang
binh kin 10C duoc minh hoa trén Fig.10B, chira hai bi dang try (duong kinh: 10mm,
chidu dai: 10mm, vt lidu: gém nhém oxit) 1am méi truong khudy tron 40, va bude
khuéy tron duoc thuc hién ¢ nhiét do gia nhiét bﬁng 495°C trong 5 gio. Na/B (theo mol)
trong vi du thur nghiém 9 bang 1,67. Két qua 1, hiéu suit phan tng (hiéu suit SBH)
bang 77,9%.

Vi du tht nghiém 10

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 1 ngoai tru rang luong thanh phan natri florua trong vi du thir nghiém 1 duoc
ting 1én dén 1,65g, va & bude thir ba nhiét do gia nhiét duoc thay doi dén 520°C va thoi
gian khudy tron dugc thay ddi thanh 3,2 gio. Na/B (theo mol) trong vi du thtr nghiém
10 bing 2,33. Két qué 14, hiéu sut phan Gng (hiéu sudt SBH) bang 60,8%.

Vi du thtr nghiém 11

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach lap lai cic quy trinh trong vi du thir
nghiém 1 ngoai tru rang lugng cua thanh phan bot nhém trong vi du thir nghi¢m 1 duge
ting 1én bdi 60% khdi luong dén 1,680g, va & budc thir ba nhiét dd gia nhiét duoc thay
ddi dén 495°C va thoi gian khudy tron duoc thay doi dén 14,9 gio. Na/B (theo mol)
trong vi du thu nghiém 11 béng 2,36. Két qua la, hiéu suét phan ung (hiéu sut SBH)
bang 82,8%.

Vi du thor nghiém 12

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach ldp lai cac quy trinh trong vi du thur
nghiém 1 ngoai trir rang natri florua & buge thu nhét trong vi du thir nghiém 1 duoc thay
thé bang 1,376g natri hexafloaluminat (Na3AlFs), va ¢ budc thir ba nhiét do gia nhiét
duge thay déi dén 495°C va thi gian khudy tron duoc thay doi dén 11 gio. Na/B (theo

mol) trong vi du thir nghiém 12 bang 1,67. Két qua 1a, hiéu sudt phan tng (hiéu suét
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SBH) bang 62,4%.

Vi du thtr nghiém 13

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thu
nghiém 14 ngoai trur réng luong cua thanh phﬁn bot nhoém trong vi du tho nghiém 12
duoc tang 1€n bdi 20% khdi luong dén 1,276g, va ¢ budc thir ba nhiét do gia nhiét duoc
thay d6i dén 499°C va thoi gian khudy tron dugc thay dbi dén 7,44 gid. Na/B (theo mol)
trong vi du thir nghiém 13 bang 1,67. Két qua 1a, hiéu suét phan ting (hiéu suat SBH)
bang 63,0%.

Vi du thr nghiém 14

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thtr
nghiém 1 ngoai frir rang natri florua dugc sir dung & bude thir nhét trong vi du thu
nghiém 1 dugc thay thé bing 0,53g lithi florua (LiF), va & bude thir ba nhigt do gia nhiét
duoc thay d6i dén 500°C va thoi gian khudy tron duge thay doi dén 9,95 gio. Na/B (theo
mol) trong vi du thtr nghiém 14 béang 1,69. Két qua 13, hiéu suit phan tmg (hiéu suét
SBH) bang 61,3%.

Vi du thir nghiém 15

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1p lai cac quy trinh trong vi du thu
nghiém 1 ngoai trur rang natri florua duge sir dung & bude thir nhét trong vi du thir
nghiém 1 duoc thay thé bing 1,142g kali florua (KF), va ¢ budc thir ba nhiét do gia
nhiét duge thay ddi dén 495°C va thoi gian khudy tron duoc thay doi dén 10 gid. Na/B
(theo mol) trong vi du thtr nghi€ém 15 bang 1,67. Két qua 1a, hiéu suit phan tmg (hiéu
suit SBH) bang 48.,0%.

Vi du thir nghiém 16

O budce thir nhét trong vi du th nghiém 1, natri florua duoc thay thé bang 0,93¢
kali nhom florua (KAIFs), va hon hop & bude thtr ba dugc khuéy trdn ¢ nhiét do gia

nhiét bang 495°C trong 5,2 gio' va dugc dé yén va dé ngudi dén nhiét do trong phong
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ma khong can gia nhiét va khudy tron. Trong qué trinh nay, ap suat khi hydro ban dau ¢
nhiét d6 trong phong bang 0,5MPa ¢ thoi diém dua khi hydro vao, ap suét t6i da sau khi
gia nhiét & 495°C bang 0,927MPa, ap suét trude khi dimg lai bang 0,57MPa, va 4p suat
khi hon hop trd lai nhiét do trong phong bang 0,32MPa. Sau do, khi hydro dugc clp vao
dén 0,5MPa & nhiét 6 trong phong, va bude khudy tron dugc thue hién ¢ nhiét do gia
nhiét bang 495°C trong 3,5 gid. Su giam &p sut khi hydro gan dung lai sau qué trinh
khudy tron ndy, va thtr nghiém duoc dimg lai. Thu duoc natri bohydrua (SBH). Ap suét
khi hydro trong quéa trinh thu nghiém sau khi dimg lai t6i da bang 0,874MPa va
0,704MPa khi két thuc qué trinh thir nghiém. Na/B (theo mol) trong vi du thtr nghiém
16 bing 1,22. Két qua 1, hiéu sudt phan ing (hiéu sudt SBH) bang 54,2%.

Vi du thir nghiém 17

O budc thir nhit trong vi du th nghiém 16, 0,05¢g kali nhom florua (KAIF4) duoc
bd sung, va & budc thir ba vide khudy tron duoc thuc hién ¢ nhiét do gia nhiét bing
560°C trong 1,6 gio. Hoat dong nay dwoc ding lai khi su giam ap suat khi hydro gan
nhu dimg lai. Thu dugc natri bohydrua (SBH). Ap suit khi hydro trong binh phan tng
trong qué trinh thiz nghiém tdi da bang 1,07MPa va 0,72MPa ¢ thoi diém két thuc thir
nghiém. Na/B (theo mol) trong vi du thir nghiém 17 bang 1,01. Két qué 13, hiéu suét
phan tng (hiéu suat SBH) bang 31,6%.

Vi du thur nghiém 18

Thu dugc natri bohydrua (SBH) bing cach 13p lai cac quy trinh trong vi du thu
nghiém 1 ngoai trur rang natri florua & budc thu nhét trong vi du thir nghiém 1 duoc thay
thé béng 0,55g nhom florua (AlF3), va ¢ bude thr ba nhiét dd gia nhiét duoc thay doi
dén 495°C va thoi gian khudy tron duoc thay dbi dén 9 gio. Na/B (theo mol) trong vi du
thir nghiém 18 bang 1,00. Két qua 1a, hiéu sut phan ing (hiéu suat SBH) bang 35,3%.

Céc két qua duoc liét ké trong bang 2.

Vi du so sanh 1

32/60



47354

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1dp lai cac quy trinh trong vi du thtr
nghiém 2 ngoai tru rang budc thir nhét trong vi du th nghiém 2 khong lién quan dén
viéc bd sung natri florua va lién quan dén 1,940g bot natri metaborat dudi dang thanh
ph?m borat, va buéc gia nhiét dugc thuc hién ¢ nhiét do gia nhiét béng 495°C trong 8,7
gid. Na/B (theo mol) trong vi du so sanh 1 bang 1,00. Két qua 13, hiéu sudt phan g

(hiéu suit SBH) bang 27,3%.
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Nhu duoc lidt ké trong bang 2, hiéu sudt phan tmg & nhiét do phan img bing
495°C thép trong vi du so sanh 1 trong d6 natri bohydrua dugc tao ra bang cach sir dung
natri metaborat 1am natri borat ma khong cn bd sung florua. Nguoc lai, vi du thu
nghiém I dén vi du thir nghiém 18 lién quan dén viée bd sung florua dAn dén cac hiéu
sudt phan rng t6t cao hon hiéu sudt phan tmg trong vi du so sanh 1 (27,3%).

Dic biét, khi natri florua dugc st dung lam florua, nhu duoc minh hoa trén Fig.11,
vi du thir nghiém 8 dat duge sur gia tang o rét hidu suit phan tmg so v6i vi du thir nghiém
2 do luong bot nhdom dugce ting 40% khoi luong so voi vi du thir nghiém 2. Hon nira, vi
du thir nghiém 11 dat dugc su gia ting rd rét higu sudt phan tng so véi vi du thtr nghiém
2 do luong bdt nhom duoc ting 60% khéi luong so v6i vi du thir nghiém 2.

Khi nhiét 6 phan tng dugc thay dbi dén 470°C (vi du thir nghiém 1), 495°C (vi
du thir nghiém 2), 520°C (vi du thir nghiém 3), va 545°C (vi du thtr nghiém 4), nhu dugc
minh hoa trén Fig.12, thu dugc hiéu suét phan ung tdt & nhiét 46 phan tmg dudi 500°C
va gan 495°C.

Hon nita, nhu duge thé hién trong vi du th nghiém 12 dén vi du thir nghiém 18
trong bang 1, thu dugc cac hiéu suat phan ung t6t ngay ca khi florua 1a florua khac voi
natri florua. Pac biét, natri hexafloaluminat (Na3AlFs), kali florua (KF), kali nhom
florua (KAIF4) va lithi florua (LiF) dugc sir dung lam cac florua mang lai hiéu suét phin
tmg tot nhu khi natri florua duoc st dung.

Vi du thu nghiém 19

O budc tha nhét trong vi du thir nghiém 1, 2,942g bot natri diborat dugc su dﬁng
lam thanh phén borat, va 0,825g natri florua dugc tron voi no.

O budc thir hai, binh kin da dugc hut chan khong dugce dua dén 400°C, va nho d6
nuée bam vao natri diborat va bdt nhém, va nude clia qué trinh hydrat hoa trong natri
diborat duoc giai phong va dugc lam bay hoi. Budéc gia nhiét chan khong & 400°C nay

duoc thuc hién trong 4 gio va loai bo nudc (dén 1Torr (133,3Pa)). Sau do, budc thir ba
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dwoc thuc hién bang cach 1dp lai cac quy trinh trong vi du thu nghiém 1 ngoai trur rang
budc gia nhiét duge thyc hién trong binh kin & nhiét d6 gia nhiét béng 495°C trong 14,5
gid trong luc hoat dong bd phan khuéy tron. Thu dugc natri bohydrua (SBH). Na/B (theo
mol) trong vi du thir nghiém 19 bang 2,65.

K&t qué 13, hiéu sut phan tng (hidu sudt SBH) bang 99,5%.

Vi du thtr nghiém 20

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1dp lai cac quy trinh trong vi du thur
nghiém 19 ngoai trur rang ap suat & budc thr ba trong vi du thir nghiém 19 dugc thay
di dén ap suét thap hon (0,12MPa) va bude gia nhiét duge thuc hign ¢ nhiét do gia
nhiét bing 501°C trong 3 giv. Na/B (theo mol) trong vi dy thir nghiém 20 béng 2,65.

Két qua 13, hiéu sudt phan tng (hiéu suat SBH) béng 31,1%.

Vi du thtr nghiém 21

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 13p lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 19 ngoai tru rang & bude thi ba trong vi du thir nghiém 19, bude gia nhiét duge
thuc hién ¢ nhiét d6 gia nhiét bang 518°C trong 14,2 gio. Na/B (theo mol) trong vi du
thir nghiém 21 bang 2,65.

K&t qua 13, hiéu sudt phan tng (hiéu suit SBH) bang 95,0%.

Vi du thir nghiém 22

Thu duoc natri bohydrua (SBH) béng céach lip lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 19 ngoai trur rang luong thanh phén natri florua trong vi du thtr nghiém 19 duoc
ting 1én dén 2,48g, v ¢ bude thir ba nhiét dd gia nhiét dugc thay d6i dén 501°C va thoi
gian khudy tron dugc thay doi dén 14 gio. Na/B (theo mol) trong vi du thir nghi¢m 22
bang 3,94.

Két qua 13, hiéu sudt phan ung (hiéu sudt SBH) bang 93,3%.

Vi du so sanh 2
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Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1dp lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 19 ngoai trur rang budc thir nhét trong vi du thir nghiém 19 khéng lién quan dén
viéc bo sung natri florua va lién quan dén 2,940g bot natri diborat dudi dang thanh phan
borat, va buéc gia nhiét duogc thuc hién ¢ nhiét do gia nhiét béng 495°C trong 7,08 gio.
Na/B (theo mol) trong vi du so sanh 2 bang 2,00.

K&t qua 1a, hidu sudt phan émg (hidu suat SBH) bang 60,4%.

Céc két qua duoc liét ké trong bang 3.
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Nhu duoc liét ké trong bang 3, hi¢u suit phan tmg ¢ nhiét do phan ng 495°C
bang 60,4% trong vi du so sanh 2 trong d6 natri bohydrua duoc tao ra bang cach st dung
natri diborat 1am natri borat ma khong cin bd sung florua. Nguoc lai, vi du thir nghiém
19, vi du thir nghiém 21 va vi du thir nghiém 22 lién quan dén vidc bd sung florua dan
dén cac hiéu suét phan ing t6t cao hon ¢ trén.

Céc két qua thu dugc khi natri florua duoc bd sung vao natri metaborat va vao
natri diborat s& duoc thao luan. Nhu duoc minh hoa trén Fig.13, vi du th nghiém 19

duoc su dung natri diborat din dén hiéu sut phéan Ung béng 99,5%, rit g?m v6i 100%,

va tdt hon mdi trong s6 vi du thir nghiém 2 va vi du thtr nghiém 7 st dung natri metaborat.

Hiéu suit phan ung cua natri bohydrua dugc tang 1 rét bang cach st dung natri diborat
thay cho natri metaborat.

O day, céc két qua clia phép phén tich v& ban dd SEM khi hoan thanh phan tng
trong vi du thir nghiém 19 duoc thé hién duéi dang hinh anh dién tir tan xa nguoc trén
Fig.15A va dudi dang hinh anh phan tich v& ban do flo trén Fig.15B. Fig.15A la hinh
anh dién tir tan xa ngugc SEM cua céc san pham khi hoan thanh phan ing (do chuyén
hoa SBH bang 99,5%) trong vi du thir nghiém 19. Fig.15B la hinh anh tia X FKa v€ ban
d flo boi SEM.

Nhu dwoc minh hoa trén Fig.15A, toan bo gan nhu ¢6 mau xam cho thdy su phan
bb déng déu cua cac hop chit duoc tao ra, ngoai trir cic sy phan tach SBH cuc b xuét
hién & dang mau xdm dédm. Tuy nhién, nhu duoc minh hoa trong hinh anh phép phan
tich v& ban dd flo trén Fig.15B, flo dugc phén b6 khong dong déu, tao ra 16p NaF xung
quanh cac hat nhom.

Vi du thur nghiém 23

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1dp lai cdc quy trinh trong vi du thu
nghiém 1 ngoai tru rang O budc thir nhit trong vi du thr nghiém 1, 1,484g bdt natri

tetraborat du¢i dang thanh phan borat duge tron voi 0,414g natri florua, va budc gia
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nhiét dugc thyc hién ¢ nhiét do gia nhigt bifmg 500°C trong 13 gi0. Na/B (theo mol)
trong vi du thir nghiém 23 béng 0,88. Két qua 13, hiéu suit phan tng (hiéu sudt SBH)
bang 42,6%.

Vi du thtr nghiém 24

Thu dugc natri bohydrua (SBH) béang cach 1ap lai cac quy trinh trong vi du thur
nghiém 23 ngoai trur rang luong thanh phéan natri florua trong vi du thu nghiém 23 dwoc
tang 1én dén 0,826g, v & budc thir ba nhiét do gia nhiét duoc thay ddi dén 501°C va
thoi gian khudy tron dugc thay ddi dén 14 gio. Na/B (theo mol) trong vi du thir nghiém
24 bing 1,17. K&t qua 14, hidu sudt phan tmg (hiéu suat SBH) bang 83,9%.

Vi du so sanh 3

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 13p lai cac quy trinh trong vi du thu
nghiém 23 ngoai tru rang buéc thir nhat trong vi du thir nghiém 23 khong lién quan dén
viéc bd sung natri florua va lién quan dén 1,980¢g bot natri tetraborat dudi dang thanh
phﬁn borat, va budc gia nhiét duge thuc hién 6 nhigt do gia nhiét bang 514°C trong 2,49
gid. Na/B (theo mol) trong vi du so sanh 3 bang 0,5. Két qua 13, hiéu suit phan tmg (hiéu
suit SBH) bang 4,8%.

Cac két qua duoc liét ké trong bang 4.
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Nhu duoc liét ké trong bang 4, hiéu suit phan ung & nhiét do phan ng 514°C
bang 4,8% trong vi du so sanh 3 trong d6 natri bohydrua dugc tao ra bang cach sir dung
natri tetraborat 1am natri borat ma khéng can b sung florua.

Nguoc lai, vi du thir nghiém 23 va vi du thtr nghiém 24 lién quan dén viéc bd
sung florua dan dén céc hiéu suit phan tng tdt cao hon & trén. Hon nita, sy gia tdng 10
rét hiéu suét phan Gmg dat dugc boi sy gia ting Na/B (theo mol) do viéc su dung lugng
16n natri florua.

Vi du th nghiém 25

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 13p lai cac quy trinh trong vi du thtr
nghiém 1 ngoai trir rang buéc thir nhét trong vi du thir nghiém 1 lién quan dén 0,975g
bot natri tetraborat va 0,990g bot natri diborat dudi dang cac thanh ph?m borat, va 0,826¢g
natri florua, va budc gia nhiét dugc thuc hién ¢ nhigt do gia nhiét béng 501°C trong 14
gid. Na/B (theo mol) trong vi du thu nghiém 25 bang 1,68. Két qua 13, hiéu sudt phan
ting (hiéu suit SBH) bang 94,4%.

Vi du so sanh 4

Thu duoc natri bohydrua (SBH) bang cach 1dp lai cac quy trinh trong vi du thir
nghiém 25 ngoai trir rang budc thu nhét trong vi du thtt nghiém 25 khong lién quan dén
viéc bd sung natri florua. Na/B (theo mol) trong vi du so sanh 4 bang 1,02.

K&t qua 13, hiéu suat phan Gng (hiéu suat SBH) bang 37,5%.

Cac két qua duoc liét ké trong bang 5.
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Nhu duoc liét ké trong Bang 5, hiéu suit phan tmg bang 37,5% trong vi du so
sanh 4 khong lién quan dén viéc bd sung florua. Nguoc lai, vi du thir nghiém 25 lién
quan dén viéc bd sung florua dat dugc hiéu sudt phan ting tdt cao hon & trén.

Hon nita, nhu duoc minh hoa trén Fig.14, vi du thir nghiém 25, phéi hop natri
diborat va natri tetraborat, nam ¢ gitra vi du thtr nghiém 24 sir dung natri tetraborat va
vi du thir nghiém 19 st dung natri diborat. biéu ndy xé4c nhan cac tac dung clia viée bd
sung natri diborat vao natri tetraborat.

Danh sach cac ky hi¢u tham chiéu

10A, 10B, 10C BINH KiN

12 THAN BINH CHINH

14 NAP

16 THIET BI GIA NHIET

18 VONG HINH CHU O

20 PONG CO

22 THANH KHUAY

22A PHAN KHUAY TRON

22B PHAN KHUAY TRON HINH CHU'J

24 ONG THU NHAT

26 VAN CUNG CAP KHI HYDRO

28 VAN XA

30 ONG THU HAI

32 AP KE

40 MOI TRUONG KHUAY TRON

51 NATRI BORAT
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52 BOT NHOM

53 KHI KHONG OXY HOA
54 FLORUA

101 HAT NHOM

102A MANG OXIT DAY
102B MANG OXIT BEN
105 NATRI OXIT (Na20)
108 LOP VO CUNG

109 NATRI KIM LOAT (Na)
110 NATRI HYDRUA (NaH)
111 DIBO TRIOXIT (B203)
112 NATRI BOHYDRUA (SBH)
120 NATRI FLORUA (NaF)

121 NHOM FLORUA (AlF3)

122 LGP NATRI FLORUA-NHOM FLORUA
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap san xuét natri bohydrua, trong d6 phuong phép nay bao gbm cac bude:
tron natri borat, bot nhom va bot florua cung nhau trong binh kin duoc nap khi

hydro, va cho hdn hop nay phan (ng ¢ nhiét do khong nhé hon 410°C va khong 16n hon

560°C.

2. Phuong phap san xuét natri bohydrua theo diém 1, trong d6 natri borat la mot hodc

nhiéu chét duoc chon tir natri metaborat, natri tetraborat va natri diborat.

3. Phuong phép san xuét natri bohydrua theo diém 1 hodc 2, trong d6 florua 1a mot hodc

nhidu chét dugc chon tir natri florua (NaF), natri hexafloaluminat (Na3AlFs), kali florua

(KF), kali nhom florua (KAIF4), nhom florua (AlF3) va lithi florua (LiF).

4. Phuong phép san xuét natri bohydrua theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 3,

trong d6 ty 1é mol ciia nhom trong bot nhém voi bo trong natri borat khong nho hon 4/3.

5. Phuong phap san xuét natri bohydrua theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4,

trong d6 ty 1€ mol cua kim loai kiém bt ky cong natri trong natri borat voi bo trong natri

borat ndm trong khoang 16n hon 1 va khong 16n hon 4.
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