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Linh vuc k§ thuat dwge dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap san xuét bot vonfram oxit (WO3) ¢6 ¢
hat nanomet va ciu trac dang truc thoi tur tinh quang vonframit. Trong do, WO;
thu duoc ¢6 cac tinh chét phi hop dé tng dung trong linh vuce xtc téc quang. Cu
thé, c& hat bdt WO; thu duoc nhdé hon 50 nanomet, co cdu trac tinh thé dang

tryc thoi (orthorhombic), c6 dd x6p va dién tich bé mit riéng 16n.

Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Trong nhiing nam gan déy, xic tac quang (photocatalysis) dung dé xu 1y 6
nhiém 14 van dé rit dugc quan tAm nghién cu va da ting budc duge dua va
tmg dung. Khai niém xtc tac quang dung dé néi dén nhiing phan ing héa hoc
xdy ra dudi tac dong d6ng thoi cua 4nh sdng va chét xtc tic. Hay noi cach khéc,
4anh sang chinh 1a nhan t6 kich hoat chit xuc tac, gitip cho phan g xay ra.

P43 biét, hién tuong xuc tdc quang dua trén co ché khi ¢6 su kich thich cia
anh sang, trong chit xuc téc quang sé tao ra cip dién tlr - 1 tréng v ¢6 su trao
d6i electron gitta cac chit bi hdp phu, théng qua trung gian 1a chél xuc tac
quang. Bing cach nhu vay, chét xiic tdc quang lam ting tdc do phan ting quang
hoéa, cu thé 14 tao ra mot loat qué trinh gidng nhu phan tmg oxy hoé - khi. Co
ché nay duoc hiéu ré hon qua su mé ta trén Hinh 1. Trong d6, chat 6 ithiém I3
céc chit hitu co dudi tac dong cua 4nh séng va chit xtc tic quang s& bién ddi tir
chét c6 hai thanh nhiing chét vo hai déi \}é‘i strc khoe con nguoi va dong vit.

Ciing da biét, chét xuc tdc quang phai 1a chat ban dan. Khéng gidng nhu
chét dan dién, cAu trac chit ban dan bao gdm ving din (CB - Conduction Band)
va vung hoa tri (VB - Valence Band). Nang luong khac biét gitra hai mic ndy
duogc goi 13 nang luong ving cam (Ey). Néu khong cé su kich thich, dién tir lap
ddy ving héa tri, con ving dan tréng. Khi chit ban dan dugc kich thich bdi cac
photon (tUr anh sang) véi ndng luong bing hodc cao hon muc nang luong ving

cam, cac dién tir nhan dugc nang lugng tir cac photon s€ chuyén doi tir ving VI3
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1én CB tao ra cip dién ti - 16 rdng. Nhu vay, mot chét c6 ning lwong ving cidm
cang nho thi kha ning tao ra cip dién ti - 16 rdng khi ¢6 su kich thich cta anh
sang cang 16n, hay noi cach khac la kha ning xtc tdc quang cang tot.

D3 biét, c6 rat nhidu chét ban din khac nhau duoc st dung [am chit xuc
tdc quang nhu: TiO,, WO;, ZnO, ZnS, CdS, v.v.. Nhitng chét nay khi duogc
chiéu sang véi nang lugng photon (hv) thich hop, bang hozc 16n hon ning luong
ving cdm E, (hv > E,) cda chét ban dan, thi sé tao ra cac cap electron (¢) va 16
trong (h"). Cu thé, electron s& di chuyén tur vung héa tri VB 1én ving dan CB va
dé lai mot 15 trong & ving hoa tri. Khi do, electron nay dong vai trd chat khu,
electron trén ving dan s& khtr oxy hip thy thanh gdc tu do peroxit, sau d6 xay ra
phéan mg tao thanh gbc tu do, con 18 trbng (h") trén ving hoa tri mang dién tich
duong sé tac dung vdi phén tr nudc hodc anion OH tao ra gbc tu do ¢6 tinh oxXy
héa rat manh, do do sé oxy hoa nhidu hop chét hitu co, 15 tréng hoat dong nhu
mdt chét oxy héa. Co ché nay duoc 1am r3 hon trén hinh 1.

Ciing da biét, hidu sudt xdc tdc quang cta mot chét phu thudc vao nhidu
yéu t5 nhu: hiéu tng tai td hop electron — 18 tréng, hinh thai (morphology) va
cau trac tinh thé (lattice) ctia chét xtc tac, mat dd chét xtc tac, nhidt do va do
pH ctia mdi truong, v.v.. Trong d6, hinh thai, cu tric tinh thé va dién tich bé
mit riéng (BET) cua chit xuc tac dong vai tro rét quan trong. Do phan Ung hoa
hoc chi x4y ra trén bé mat chit xtc tac, nén cac bién phép cai tién bé mit chét
xuc tac s& c6 anh hudng 16n dén phan tng quang héa. Vi mat do céc chét tham
gia phan Ung trén bé mit khéng ddi, néu dién tich bé mat riéng 16n s& dan dén
tbc do phan tng giita céc electron va 18 trdng voi cac chit nhanh hon béi sb
lugng céc chat bao quanh cip electron — 18 tréng nhidu hon. Vi vay, dién tich bé
mat riéng cia mot chét cang 16n thi hoat dd xuc téc quang cang cao.

D3 biét, WO5 1a chét ban dan voi ning luong ving cdm E, nho (~2,6 eV)
rat thich hop 1am chét xtc tic quang trong ving 4nh sang nhin thiy. Trong do,
budc song anh sang c6 hiéu suét cao nhit 1a 480 nm. Dac biét, bot WO5 ¢b cd
hat siéu min nhé hon 100 nanomet c6 kha nang Gmg dung rét 16n dé khir cac chét

hitu co trong nudc thai cong nghé dét — nhudm.
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Ciing da biét, hiéu sudt xuc tac quang ctia WO; phu thudc vao cu tric
tinh thé va dién tich bé mit riéng (BET) ctia WO;. Trong do, cu tric tinh thé
dang sdu canh (hexagonal) cho hiéu suét xic tac quang thap hon so véi cdu tric
tinh thé dang monoclinic.

Ciing da biét, bot WOs c6 c& hat nanomet duoc ché tao chu yéu béng hai
phuong phép 1a: sol-gel va két tinh thuy nhiét (hydrothermal crystallization).
Tuy nhién, c& hai phuong phép nay déu c6 nhugc diém riéng. Trong do, phuong
phdp sol-gel tuy cho chit lwong WO; phi hop dé lam chit xtc tac quang, nhung
gia thanh san phadm dat, kho san xudt voi khéi lwgng 16n. Nhuoe diém cua
phuong phép ché tao WO, béng k¥ thuat két tinh thuy nhiét la tao ra bot WO; ¢o
cdu truc tinh thé dang sdu canh, dién tich bé mat riéng thép, do d6 hiéu sudt xtic

tdc quang khong dam bao.

Ban chit ki thuit ciia sing ché

Dé khic phuc cac nhuge diém néu trén, sang ché dé xudt phuong phap san
xuét bot vonfram oxit WO; ¢6 ¢& hat nanomet va céu trac dang truc thoi tu tinh
quing vonframit, v6i gid thanh thdp, WO; ¢6 cac tinh chit phu hop dé 1am chét
xuc tdc quang.

Muc dich clia sang ché 1a phét trién phuong phép san xuét vonfram oxit
WOj3 ¢& hat nanomet tir tinh quang vonframit. Trong d6, WO; thu duoc c6 cac
tinh chét phu hop dé tng dung trong linh vuc xtc tac quang. Cu thé, ¢ hat bot
WO; thu duoc nhé hon 50 nanomet, c¢é cu tric tinh thé dang truc thoi

(orthorhombic), c6 dién tich bé mit riéng dat tir 9 m%/g trd 1én.

Nhim dat duge muc dich néu trén, sang ché dé xuat phuong phép san xudt
bot WO; c6 ¢& hat nanomet tir tinh quang vonframit theo céc budc cdng nghé
nbi tiép nhau, cu thé bao gbm cac bude:

(i) chuan bi phdi liéu gdm tinh quing vonframit va Na,COj; véi luong bang
40% khéi lugng tinh quing, khac biét & chd dua thém vao phdi lidu hai loai
mudi 1& NaCl véi luong bang 20% khéi luong tinh quéng va NaNQO; véi luong
bang 2% khéi luong tinh quang;
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(ii) nghién dé lam dong déu phéi liéu trong may nghién bi tang trong;

(iii) nung thidu két phdi liéu da nghién trong 10 dién trd & nhiét dd 850°C
trong thoi gian 2 gio trong moi truong khéng khi;

(iv) nghién san phdm thiéu két trong may nghién bi tang tréng dé dat ¢& hat
nho hon 0,5 mm;

(v) hoa tach san pham thiéu két da duoc nghién xubng ¢& hat nhd hon 0,5
mm trong nude, & nhiét dd ndm trong khoang tir 80 dén 85°C, loai bd cin, thu
hdi dung dich;

(vi) khtr silic dung dich sau hoa tach bing cach nho axit HCI 10% vao dung
dich d4 dun néng dén nhiét d6 nim trong khoang tir 80 dén 90°C cho dén khi
dung dich dat gia tri d6 pH tur 8,5 dén 8,7, dé 1éng tu nhién, loai bo keo tu va thu
héi dung dich;

(vii) khir tap chat phospho, arsen, molypden khéi dung dich néu téng ham
lugng céc chat ndy trong dung dich 16n hon 0,1%;

(viii) két tia CaWO, bang cach rét tir tir dung dich thu hdi duoc sau bude
(vii) va da duoc dun néng dén nhiét d6 nim trong khoang tir 80 dén 90°C vao
dung dich CaCl, néng d6 5,5M, sau khi dé léng tu nhién, thu hdi duge CaWO,
dang b6t nhao két tua;

(ix) tao axit vonframic HyWO, béng cach rét bot nhio CaWO, thu hoi duoc
t&r bude (viii) vao dung dich axit HCI 39% d3 duoc dun néng téi 70°C, thu hoi
san phém H,WO, & dang mau vang nhat béng cach gan loc;

(x) amon hoa axit H,WO, dé tao ra dung dich amoni vonframat béng cach
rét axit H,WO, dd hoa tan vao trong nuéc dudi dang huyén phil va duoce dun
néng dén 80°C vao dung dich NH,OH 25%, khéc biét & chd khéi luong H,WO,
dua vao dung dich NH,OH phai dugc tinh toan sao cho ndng dé dung dich
amoni vonframat (NH,), WO, thu duoc phai dat bang hodc 16n hon 0,2M;

(xi) trung hoa dung dich amoni vonframat c6 ndng d6 bang hodc 16n hon
0,2M, béng axit HCI, khac biét & chd dung dich amoni vonframat nay phai dat
dé pH = 17,1 sau trung hoa;
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(xii) két tinh thuy nhiét dung dich amoni vonframat d& trung hoa dén d6 pH
= 7,1 dé tao ra tinh thé amoni paravonframat 5(NH,),0.12W0O5.11H,0, khac
biét & chd, bing cach dun néng dung dich amoni vonframat dé dat nhiét do nam
trong khoang tir 65 dén 70°C, gitt dung dich & nhiét d6 nay trong thoi gian 30
phut dé NH; tach ra khoi dung dich, sau do dé ngudi dung dich nay dén nhiét do
moi truong, gitt dung dich nay & nhiét d6 moi truong trong khoang thoi gian tir
8 dén 12 gidr dé tinh thé amoni paravonframat két tinh truc tiép tir dung dich va
ling xubng day, thu hdi tinh thé amoni paravonframat bang phuong phap loc; va

(xiii) sdy kho tinh thé amoni paravonframat 5(NH,),0.12WO;.11H,0 va
nung trong 10 dién trd hodc 10 vi séng & nhiét dé 500°C, trong thoi gian tir 1 dén
3 gio dé tao ra bdt WO; ¢6 ¢& hat nanomet.

M5 ta vin tit cac hinh vé

Sang ché s€ dugc md td mot cach chi tiét c6 dua vao céc hinh v€ kém
theo, trong do:
Hinh 1 14 hinh v& dang so dd nguyén 1y xtc tac quang dé xir 1y 6 nhiém

chit hitu co trong nuoc hodc khong khi, |

Hinh 2 14 so d cic budc cong nghé san xudt bot WO; ¢6 ¢& hat nanomet
tir tinh quing vonframit theo giai phép ctia sang ché;

Hinh 3 14 gian d6 nhifu xa tia X cho thdy bot WO; c6 ¢& hat nanomet két
tinh thity nhiét theo phuong phép ¢ dic lién tuc (theo giai phap ky thuat da biét)
¢6 cAu tric luc giae (hexagonal);

Hinh 4 14 gian dd nhidu xa tia X cho thiy bot WO; ¢6 ¢& hat nanomet san
~ xuét theo giai phép cua sang ché c¢d cdu tric dang truc thoi (orthorhombic);

Hinh 5 1a anh chup hat WOs; ¢& hat khoang 45 nm (dd phdng dai 1 tri¢u
lan) trén kinh hién vi dién t truyén qua (TEM) cho thay bot WO; san xudt theo
phuong phép ciia sang ché x6p, c¢6 rat nhiéu 16 réng véi c& hat khoang 400A.
Didu nay ching td WO; san xudt theo phuong phép nay c6 dién tich bé mat
riéng rat 16n; va

Hinh 6 1a dd thi thé hién kha nang hép thu chit Rhodamine B (phdm mau)

trong nude khi dua WO; san xuét theo phuong phap ciia sang ché vao lam chat
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xuc tic quang va chiéu 4nh sang trong ving nhin thdy, thoi gian chidu sang la
120 phut. Thtr nghiém duoc ldp lai 3 lan chimg t6 WO; san xudt theo phuong
phap cta sang ché c6 kha ning xic tac quang t6t va 6n dinh.

MG ta chi tiét sang ché

Phuong phép san xuit bot WO; c¢6 ¢ hat nanomet tir tinh quing
yonframit duoc md ta chi tiét dudi day:

Budce (i) 1 bude chudn bi phdi liéu, trong d6 nguyén liéu dugc dung aé
san xuét xudt bdt WO ¢6 ¢& hat nanomet gdm cac thanh phén sau:

Tinh quing vonframit véi ham luong khoang (Fe, Mn)WO bing hozc 16n
hon 70% khdi luong tinh quing. Néu ham luong khoang (Fe, Mn)WO nhé hon
70% khoi lugng thi s€ t&n nhiéu hoa chit dé khtr, loai bo céc tap chét, qua trinh
san xult s& khong hiéu qua. Tuong tu, nén chon loai tinh quang ¢6 ham luong
arsen (As) va phospho (P) nhé hon 0,1% khdi lugng tinh quing dé giam bét chi
phi hoa chét khir hai loai tap chét nay. T8t hon 13, ¢& hat cta tinh quing tir 1 dén
1,5 mm.

Cac loai mudi cong nghiép gém: Na,CO3, NaCl va NaNQOs c6 do sach lon
hon 99%, néu cac mudi c6 do sach nho hon 99% thi luong tap chét di vao hdn
hop sé& 16n, lai cén phai cé budc loai bo céc tap chét nay. Co hat cta céc loai
mudi ndy nén nam trong khoang tir 0,1 dén 0,3 mm.

Can phdi liéu véi ty 1& nhu sau: tinh quing vonframit (khdi luong thich
hop v6i tirng mé liéu), mudi Na,COs (40% so véi tinh quing), mudi NaCl (20%
so v6i tinh quing), mubi NaNOj; (2% so véi tinh quing).

Buée (ii) dugc thyc hién bing cach: nghién khé hdn hop tinh quing va
céc mubi sau khi can phdi lidu trong may nghién bi tang tréng trong 2 gid, voi ty
18 khéi luong bi: hdn hop nghién 14 2:1, tang nghién va bi nghién lam bang thép
chiu mai mon. Tt hon 13, hdn hop phdi liéu sau khi nghién c6 ¢& hat nhé hon
0,5 mm, thi cc mudi duge phan tan déu hon véi tinh quang vonframit.

Budc (iii) 1& bude nung thiéu két phdi lidu duoc thue hién bang cach: cho

hdn hop phdi liéu sau khi nghién dong déu vao khay bang thép hoidc khay gbm,
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sau do nung trong 10 dién trd & nhiét dd 850°C trong méi truong khong khi.
Thoi gian thidu két 2 gid, sau d6 san phdm thiéu két duoc lam ngudi cung 1o dén
nhiét d6 moi truong thi ldy ra dé dwa sang bude (iv). Ban chit cia qué trinh
thiéu két 1a dua khodng vonframit v& dang Na,WO, d& hoa tan trong nudc theo
phan Uung dudi day:
2FeWO, + 4NaCO; +1/20,2 2Na,WO, + Fe,O; + 4CO,
MnWO, + 2NaCO;—> Na, WO, + MnO, + 2CO,

Viéc dua thém hai loai mudi 1a NaCl (20% so vai tinh quang) va NaNO;
(2% so véi tinh quing) 1a nhim cung cdp oxy cho qué trinh néu trén va lam
giam nhiét d6 thiéu két, tao cho qué trinh thiéu két san phim ¢ dang long, tao
diéu kién dé céc phéan tmg trén dién ra triét dé hon. Thuc té, néu khong cho thém
NaCl va NaNQj thi phai thiéu két ¢ nhiét d6 gan 1000°C, dan dén viée san phdm
thiéu két thu duoc ran, dai, kho nghién, khé hoa tach, hiéu suét chuyén hoa
khoang vonframit vé Na, WO, khong triét dé.

Budc (iv) nghién san phém thiéu két duge thuc hién nhu sau: nghién san
pham thiéu két thu duge & bude (iii) trong may nghién bi tang tréng véi thing
nghién va bi nghién lam béng thép hop kim, ty 18 khéi luong bi : bot 1a 1:1, méi
truong nghién khé. Tét hon 14, thoi gian nghién san pham thiéu két khoang 60
phut, sao cho c& hat san phém thiéu két sau nghién nho hon 0,5 mm dé tao thuén
loi cho; qué trinh hoa tach, néu ¢& hat 16n hon 0,5 mm thi qua trinh hoa tach sé
dién ra lau hon dan dén tén ning luong.

Budc (v) la bude hoa tach san phém thiéu két duoc thuc hién nhu sau: hoa
tach bot san phdm thidu két trong nude néng & nhiét dd ndm trong khodng tir
80°C dén 85°C, t6t hon 14 v6i ty 18 khéi lugng bdt : nude 1a 1:6. Qué trinh hoa
tach dugc thuc hién trong thung ¢ canh khudy véi v6i vén tde quay khoang 100
vong/phut. Thing khudy, canh khudy dugc ché tao tir thép khong gi inox 316L
hodc binh thuy tinh, dugc gia nhiét tr ddy thung hodc gia nhiét truc tiép trong
dung dich. Nudc sir dung hoan toan ¢6 thé ding nuée sinh hoat ma khéng can
ding nudc cit do sau qua trinh hoa tach san pham con phai qua rat nhiéu bude

lam sach. Vi qud trinh hoa tach & nhiét do khoang 80°C, cdng véi tac dong cuia
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qué trinh khudy, nén luong nuéc bay hoi 13 twong dbi nhiéu, dé dam bao ty 1&
rdn : 1ong khong thay d6i cdn bd sung nudc trong qua trinh hoa tach. Téng thoi
gian hoa tach tir khi dat nhiét d6 nam trong tir khoang 80°C dén 85°C la khoang
90 phat. Dung dich sau hoa tach chil yéu chira Na, WO, va mét sé mudi hoa tan
khac nhur natri silicat, natri sulfat, v.v.. D& loc bd gan nhur hoan toan cac tap chét
khong hoa tan, dung dich dugc dé ling trong khoang thoi gian tir 10 dén 12 gid
trudce khi loc béng giéy loc. Phan can duoc loai ra van chua khoang 1,5-2%
WO; va sit, mangan oxit va hydroxit cing voi mot sé khodng khong phan huy
khéc.

Budce (vi) khu silic duqc thuc hién nhu sau: dung dich Na,WO, thu duoc
tr bude (v) duge cho vao thung inox 316L hodc binh thuy tinh, dugc dun nong
tryc tiép dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 80 dén 90°C, sau d6 nhé tir tir dung
dich axit HCI 10% vao dung dich Na,WO,, trong qué trinh nhé axit HCI can
khudy déu bang thiét bj khuéy dé tranh hinh thanh axit vonframic cuc bd cho tdi
khi d6 pH ctia dung dich ndm trong khoang tir 8,5 dén 8,7 thi két thic qua trinh
nho axit. Ban chit ctia bude nay 1a dung dich & do kidm, xay ra phan ing thuy
phan Na,SiOs tao thanh két tia H,SiOs theo phwong trinh:

Na,Si0;5 + 2H,0 < H,Si03; + 2NaOH

Muc dich bude ndy 13 nhdm hinh thanh axit H,SiOs, axit nay s& két tia va
keo tu lai. Sau khi dé lang tu nhién & nhiét do trong phong tir 4 dén 5 gio, thi
dung dich chtra H,WO, da loai silic duoc thu hoi béng cach loc bd ph?m keo tu
bang gidy loc.

Sau budc khu silic, dung dich H,WO, da loai silic ¢o thé trai qua budc
(vii) dé loai bo tap chét phospho, arsen, molypden bing cac phuong phép da
biét, néu tdng ham lwong nhitng chit nay trong dung dich 1én hon 0,1%. Nguyén
ly ctia phuong phap khir As va P 14 tao ra cdc mudi phosphat, amoni magie va
axetat amoni magie it hoa tan trong dung dich theo phan Gng:

Na,HPO, + MgCl, + NH,OH = Mg(NH,)PO, + 2NaCl + H,O
Na,HAsO, + MgCl, + NH,OH = Mg(NH,)AsO,4 + 2NaCl + H,O



19874

Nguyén Iy ctia phuong phap khir Mo 13 tao ra hop chit Mo khéng hoa
tan trong moi trudng nudc dudi tdc dung cia Na,S va HCl theo cac phan Gng
sau:

Na,MoO, + 4Na,S + 4H,0 = Na,MoS, + 8NaOH
Na,MoS, + 2HCl = MoS; + 2NaCl + H,S

Tuy nhién, t6t hon 13 sing ché lya chon tinh quing vonframit ddu vao
chira téng ham lwong céc tap chét phospho, arsen, molypden nhé hon 0,1%, nén
khéng cén tién hanh thyc hién bude (vii).

Budc (viii) két tia CaWO, duoc thuc hién bing cach: ding mudi CaCl, &
dang tinh thé, hoa tan vao nudc dé dat nong do 5,5M. Luong CaCl, sur dung
dugc tinh theo lugng tinh quing vonframit ban dau véi ty 18 khéi luong quing
CaCl, 1a 5 : 3. Dung dich chtra natri vonframat dugc dun néng truc tiép td1 nhiét
d©n§n1U0ngkhoéngt&§M)d&l90¥3véduqcrétﬁrdrvéoduhgcﬁchohﬁarnuéi
CaCl, nbéng dd 5,5M néi trén. Khi ¢6 CaWO, duoc tao thanh s& két tha c6 mau
tring va ling xubng dudi day thung. Trong dung dich s€ con cac ion natri va
mot sb tap chit. P8 lam sach CaWQ, khoi cac chét rat nhu CaCQO;, CaSOy, v.v.,
CaWO, két tha sau d6 duoc rira voi nudc cit & 100°C 3 1an, mdi lan roa dé léng
tu nhién 24 gio. Khi do cac chét d& hoa tan nhu CaCO,;, CaSO, sé tan vao nudc
va CaWO, dugc lam sach khoi céc tap chat.

Ban chét cta qua trinh nay 14 1am sach Na,WO, qua khau trung gian tao ra
canxi vonframat CaWQ, theo phan ing:
Na,WO, + CaCl, > CaW0O, + 2NaCl
Canxi vonframat it hoa tan trong nuéc, nén rat d& liang loc, dé rira va quan
trong nhét 12 cac kim loai tap chit khong cung két tua trong qua trinh nay.

Budce (ix) tao axit vonframic H,WO, dang tinh thé duogc thuc hién nhu
sau: CaWQO, ¢ dang bot nhdo thu duge tir bude (viii) ndi trén dugce dua di phan
hoa bing axit HCl ¢6 ndng dd 39%, di duoc dun noéng toi 70°C. Bot nhio
CaWO, duoc rét vao dung dich axit mot cach tir tir, kém theo khudy déu dé phan
ung dugc xay ra hoan toan. Sau phan hoa, dung dich thu dugc s€ chira cac hat

axit H,WO, c6 mau vang, dé ling, duoc thu hdi bang phuong phap loc. Tuy
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nhién, HyWQO, cling s¢ duoc ria 3 lan b%mg nuéc cit & nhiét d6 100°C, moi lan
rira dé lang 24 gid nham tiép tuc loai bo tap chét. Trong qua trinh rira néu dung
dich H,WO, kho lfmg loc ¢co thé nho thém HCI. Axit vonframic H,WO, duoc
thu hdi tir CaWO, nho tac dung ctia HCI theo phan ting:

CaWO, + 2HCI > H,WO, + CaCl,

Budce (x) 1a budée amon hdéa HyWO, dé tao ra dung dich amoni vonframat
duoc thuc hién theo cach: axit vonframic thu dugc tir buodc (ix) dugc hoa tan vao
nuée dudi dang huyén pht va duge dun néng t6i 80°C. Sau dé rot huyén phu
ndy vao binh ¢6 chira dung dich NH,OH 25%. Sau khi dé ling trong thoi gian
24 gidy, dung dich duoc tach khoi cdn bing cach loc. Trong budce tao huyén phi,
khdi lvong H, WO, dugc tinh toan sao cho, khi dua vao dung dich NH,;OH 25%
thi tao ra dung dich amoni vonframat (NH4), WO, c6 néng do béng hodc 1én hon
0,2M. Muc dich ctia bude nay 1a nham khir cc vi tap khac ¢ trong H,WO,, dic
biét 1a Ca. Axit vonframic H,WO, phan tng v&i NH4OH theo phuong trinh dudi
day tao ra dung dich amoni vonframat, cac vi tap chit con lai ndm dudi dang

chat két tia nhu Fe(OH),, Mn(OH),, Ca(OH),, v.v..
H, WO, + 2NH,OH - (NH,),WO, + 4H,0

Trong buéde nay, khéi luong H,WO,, ty 18 khdi lugng H,WO,: nudc va ty
1€ dung dich NH,OH 25% phai dugc tinh todn sao cho tao ra dung dich amoni
vonframat (NH,), WO, c6 ndng d6 bang hodc 16n hon 0,2M. Nong dd nay la dé
dam bao khi két tinh thuy nhiét, s€ tao ra cac hat amoni paravonframat
S(NH4),0.12W05.11H,0 si€éu min ¢6 ¢& hat nho hon 50 nm. Néu dung dich
amoni vonframat cé néng dé nhd hon 0,2M thi c& hat amoni paravonframat s¢
16m, dién tich bé mit riéng nho, hiéu sudt xuc tac quang sé thip. Bang 1 dudi day
thé hién su phu thudc cta ¢& hat WO; thu duogc vao néng dd dung dich amoni

vonframat, cd hat dugc téc gia sdng ché do bang may do cd hat Zetasizer Nano.
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Bang 1: Su phu thudc ndng d6 dung dich t&i ¢& hat WO,

wn

Nong d6 dung dich 0,21 0,2 0,1 0,05 | 0,02
amoni vonframat (M)

0,0125

C(N‘) hat WQ3 thu duoc & cac | 41,6 42,1 60 104 124 154
di€u kién t6i vu (nm)

Tir két qua néu trong Béang 1 thiy ring, khi ndng do dung dich amoni
vonframat cang 16n, thi ¢& hat WO; thu dugc cang giam. Piéu nay la do qué
trinh tao mam khi két tinh tinh thé amoni paravonframat, néng dd cang cao thi
kha nang tao mam cang dé, s& c6 rdt nhiéu mam xuét hién cung mot Itc, nén c&
hat giam.

Bude (x1) 1a bude trung hoa dung dich amoni vonframat (NH,), WO, duoc
thuc hién bé‘mg dung dich HCI 10%. HC1 duogc nhd mét cach rat tur tr vao dung
dich (NH,), WOy, trong qué trinh nho c¢6 két hop khudy déu dé tranh axit hda cuc
bd dan dén tao thanh méta vonframat. Qua trinh trung hoa dugc két thue khi do
pH cua dung dich dat gi trj bang 7,1. Ban chit cta qué trinh nay la dung dich
amoni paravonframat thudng c6 do pH cao khoang tlr 10 dén 11, khi d& két tinh
thily nhiét x4y ra & do pH thip hon hodc cao hon 7,1 thi ¢& hat WO5 s& 1én hon
c& hat dugc két tinh & gia tri 7,1. Béang 2 thé hién nghién ctu cia tic gid sang
ché v& anh huong ctia d6 pH dén ¢& hat WO; véi noéng do dung dich béng hoac
16n hon 0,2M.

Bang 2: Anh hudng cta d6 pH t6i c¢& hat WO; thu duoc

Do pH cta dung dich | 6,3 | 6,5 16,7 | 6,9 | 7,1 | 7.3 | 7,5 8 | 8.5 10
(NH4), WO,

Co hat WO; thu duge | 91,5 | 79 | 70 | 56 | 41,6 | 62,1 | 64 | 67 [ 72,5975
(nm)

D3 biét réng, & hat, cdu tric tinh thé cta hat WO; thu dugc sau khi nung
phu thudc vao ¢ hat, ciu tric ban dau cia hat tinh thé amoni paravonframat.
Viéc hinh thanh tinh thé amoni paravonframat thong qua hai giai doan:

- Hinh thanh mam két tinh — trung tAm két tinh, va

- Phat trién va 16n 1én ctia mam két tinh.
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O do pH béng 7,1, san ph§n1 WO; thu dugc sau khi nung amoni
paravonframat c6 ¢& hat 1a 41,6nm. Diéu nay ching to rang, qué trinh két tinh
xay ra nhanh, nho d6 thu duoc amoni paravonframat cé ¢& hat min nhat.

Tiép theo, bude (xii) 1a budc két tinh thuy rﬁnéttad tinh thé amoni
paravonframat tir dung dich amoni vonframat da dugc trung hoa dén do pH =
7,1 duoc thuc hién béng cach dun néng dung dich dé dat nhiét d6 nim trong
khoang tlr 65 dén 70°C, gift & nhiét do ndy trong thdi gian 30 phat dé NH; tach
ra khoi dung dich, sau d6 d& ngudi dung dich dén nhiét do thuong. Tiép theo,
gilt dung dich nay ¢ nhiét do moi trudng trong khodng thoi gian tir 8 dén 12 gid
dé tinh thé amoni paravonframat két tinh truc tiép tir dung dich va ling xudng
day, thu hdi tinh thé amoni paravonframat bing phwong phép loc.

Nhu d3 néi & phén trén, cAu trac tinh thé cla hat WO; thu duoc sau khi
nung phu thudc vao cdu tric ban dau cla hat tinh thé amoni paravonframat. Néu
amoni paravonframat két tinh theo phuong phap da biét 14 dun nong va co dung
dich dén.can,thituy‘cé diy nhanh dugc qué,uﬁnh_kétthﬂn,rﬂnlng cAu trac tinh
thécﬁahaﬂWK%thudUQcsaukhinunganmmipmavonﬂanmtmmﬁutdwlucgﬁc
(hexagonal). Céu tric nay khong thich hop dé lam chit xtc téc quang do hiéu
ﬂﬁUMCﬁcm&LHmh3Mgﬁndédﬁ&w@ﬁachdﬁfWO3mudwxsmﬂmi
nung amoni paravonframat két tinh thuy nhiét bing phuong phap co lién tuc. Ttr
hinh nay thay rang tinh thé WO; ¢6 céu tric dang luc giac.

Giai phap ctia sang ché 1a nung va gitt dung dich 30 phuit & nhiét do nim
trong khoang tir 65 dén 70°C 1a dé nhim téch phan [én NH; ra khoi dung dich
Véténgséluqnglnénlkétﬂnh,nhénlrﬁtngénthéigknlkétdnh,gj&nwjihatkét
tinh, nhung WO; thu dugc sau khi nung s& khdéng c6 dang luc gidc. Hinh 4 1a
gian d6 nhidu xa tia X cta bot WO, thu duge sau khi nung amoni paravonframat
két tinh thiy nhiét bing phuong phép cia sang ché. Tir hinh nay thdy rang, tinh
thé WO; ¢6 clu tric dang truc thoi (orthorhombic). Su wu viét & giai phap két
tinh thity nhiét do sang ché d& xut thé hién & chd: néu khong tién hanh budc gibr
dung dich & nhiét d6 ndm trong khoang tir 65 dén 70°C trong thoi gian 30 phut,
thi thoi gian két tinh ¢6 thé kéo dai dén 72 gio.
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Buédc cudi cung (xiii) 1a bude sdy khé tinh thé amoni paravonframat va
nung dé tao ra bot WOs5 ¢6 ¢& hat nanomet ¢ nhiét do 500°C, duoc thuc hién cu
thé nhu sau: tinh thé amoni paravonframat dugc séy kho, tdt hon 1a & nhiét do
nam trong khoang tir 70 dén 90°C trong 10 sdy thong thudng trong khoang thoi
gian d dé kho, thudng 13 tir 4 dén 5 gid, sau d6 duoc dua vao 10 dién tré hodc 1o
vi séng, va duoc nung dén nhiét do 500°C, gitt & nhiét do nay trong thoi gian tir
1 dén 3 gio. Sau dé, dé ngudi cing 10 dén nhiét d6 méi trudong thi 14y ra, kiém
tra tinh chét vat lidu va déng géi thanh dang thanh phim. Nhiét d6 nung nay
dam bao cho hat WOj; tao ra khong bi két dam, khong lam tdng kich thudc hat,
lam giam hiéu Gng xuc tdc quang. Sy phu thudc cia cd hat vao nhiét dé nung
dugc tac gia sang ché khao sat bang thuc nghiém va dugc thé hién trong Bang 3.
Ciing clng v6i su ting nhiét do, hinh dang clia cdc hat WO; ¢6 xu hudng ciu

héa do sy gidm Ung sudt bé mat.

Bang 3: Su phu thudc cia cd hat WO; vao nhiét do nung

Nhiét dd nung (°C)

500

600

700

800

C& hat WOj3 thu duoc
(nm)

41,6

45

50,7

60

Dé nghién ctru anh hudng cua cd hat dén dién tich bé mat riéng, tac gia

sang ché da do dién tich bé mat riéng BET trén may do chuyén dung va thé hién

trong Bang 4.

Bang 4: Su phu thudc cua dién tich bé mat riéng BET vao ¢& hat

C& hat bot WO; (nm) 41,6 | 60 79 110 | 195
Dién tich bé mit riéng BET (m%g) | 9,17 | 511 | 6,55 | 5,63 | 1,58
C& hat 18 vi x6p (A) 407,1 | 506,8 | 434,1 | 487,1 | 999,0

bé ly gidi tai sao v&i c¢d hat 41,6 nm ma bdt WOs séan xudt duge theo

phuong phép cua sang ché c6 dién tich bé mat 16n, nhom céc tac gia sang ché da

chup anh hat WO; trén kinh hién vi dién t truyén qua (d6 phong dai 1 triéu
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14n). Hinh 5 cho thiy, bot WO; san xuét duoc theo phuong phép clia séng ché cé
rat nhidu 16 rdng v6i ¢& hat khoang 400A. Piéu niy ching to WO; san xuat
duoc theo phuong phap cia sang ché c6 rit nhiéu 18 vi xdp, vi 'Vély c6 dién tich
bé mit riéng 1én, pht hop cho muc dich xic tdc quang.

Pé chimg minh kha ning xuc tic quang ciia WO; san xuét duoc theo
phuong phép cua sang ché, cic tac gia sang ché da lam thir nghiém dua | mg
WO, vao 1 ml dung dich Rhodamine B 10°M, chiéu séng véi bude séng phat 1a
405 nm, sau 120 phut thi hiéu suét xtc tic lam mat mau ctia RhB 1a 90%. Thi
nghiém duoc 13p lai 3 14n chung t6 WO, san xudt duoc theo phuong phip clia
sang ché c6 kha ning xuc tac quang t&t va 6n dinh (hinh 6).

Nhu vay, theo giai phap cta sang ché, da san xuét duoc bdt WO; co cic
tinh chit sau: ¢& hat bot WO, khoéang 41-42 nm, cAu trac tinh thé cta WO; la
dang truc thoi, va dién tich bé mit riéng BET 1én hon 9 m*/g,

Bot WO; v6i céc tinh chit nhu trén ¢6 tinh chét xtc tic quang tét trong
ving 4nh sang nhin thay. Pay chinh 1a muc dich da dat duoc cia séng ché.
Vi du thye hién sang ché

Phwong phép san xuét bot vonfram oxit WO; c6 ¢& hat nanomet va va
cau trac dang truc thoi tr tinh quing vonframit theo sang ché duoc minh hoa
bang vi du dudi day.

Nguyén li¢u ban dau dugc dung dé san xuét xudt bdt WO; ¢6 ¢& hat
nanomet bao gdm:

- 150 gam tinh quang vonframit véi thanh phan khoang dugc néu trong

Bang 5.
Bang 5: Thanh phan khoang cta tinh quang Vonframit
Tén Vonframit | Hematit |Thach anh| Ilit: K, Al, Clorit: % tap
khoang |(Fe,Mn)WO, Fe,04 Si0, Fe, Si, H,O | Mg,Al, Si, | chat: As,
O P, Mo
Ty 1& 70% 18% 4% 4% 4% <0.1%

- 60 gam mubi Na,CO; c6 dd sach > 99%
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- 30 gam mudi NaCl ¢6 do sach > 99%

- 3 gam mudi NaNOj; ¢6 do sach > 99%

Hon hop tinh quing va cac mudi néu trén (243 gam) duoc dua vao may
nghién bi tang tréng, dwoc nghién kho trong 2 gid, véi ty 18 khoi lugng bi : hdn
hop nghién 14 2:1, tang nghién va bi nghién lam béang thép chiu mai mon. Hén
hop phdi lidu sau khi nghién phai c6 ¢& hat trung binh nhé hon 0,5 mm, cic
mudi duoc phan tan déu véi tinh quéng vonframit.

Tiép theo, 243 gam hdn hop lidu sau khi nghién dong déu duoc cho vao
khay bang thép khéng gi va duoc nung trong 10 dién twd & nhiét do 850°C trong
méi trudng khong khi. Thoi gian thidu két 2 gid, sau d6 san phém thiéu két duoc
lam ngudi cing 16 dén nhiét d6 moi truong thi 14y ra. San phim thicu két la
mubdi Na,WO, di kém véi cac tap chat khéc duoc dua vao may nghién bi tang
tréng voi tang nghién va bi nghién duoc lam béang thép hop kim, ty 1& khéi
luong bi : bdt 1a 1:1, moi truong nghién kho. Thoi gian nghién san phém thiéu
két 1a 60 phut.

Tiép theo, bot san pham thiéu két sau khi nghién duoc cho vao cbe thuy
tinh v6i 1,2 lit nudce sach, dun néng dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 80°C dén
85°C, duoc khdy lién tuc bing canh khudy co hoc trong thoi gian 90 phat. Trong
qué trinh hoa téch, nude ludn ludn duoce bd sung dé gilt & mure 1,2 lit dung dich,
déng thoi nhiét d6 nude duge duy tri & nhiét do 82°C.

Dung dich sau hoa tach dugc dé ling trong cdc thiy tinh trong thoi gian
khoang 11 gid, sau dé duoc loc béng giéy loc, loai bd phé“m can bo, [éy lai phén
dung dich dem di thuc hién budc khr silic.

Dung dich chira Na,WO, thu duoc tir budc hoa tach duoc cho vao cbe
thuy tinh, dun nong truc tiép dén nhiét do 85°C béng bép dién, sau dé nho rit t
tir dung dich axit HCI 10% vao cho dén khi d6 pH cta dung dich dat ndm trong
khoang tir 8,5 dén 8,7. Trong qua trinh nhé axit HCI van duy i khudy bing co
hoc. Do pH ctia dung dich dugc do lién tuc bing may do d6 pH véi do phan giai
14 0,1. Sau do, dung dich dugc dé ling tu nhién & nhiét do trong phong trong
thoi gian khodng 4,5 gio. Tiép theo, loai bo phin keo tu trong dung dich bing
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phuong phép loc qua gidy loc. Dung dich thu dwoc chira natri vonframat d
duoc loai bo silic.

Tiép theo, ldy 90 gam mubi CaCl, & dang tinh thé, hoa tan vao 150 ml
nuée cit dé dat ndng dd 5,5M. Dung dich chtra natri vonframat dugc dun néng
truc tiép tGi nhiét dd khoang 85°C va dugc rot tir tir vao 150 ml dung dich mudi
CaCl, néi trén. Khi d6 CaWO, duoc tao thanh s& két tia c6 mau trfmg va léng
xuéng. Tiép theo CaWO, duoc rira trong 1 lit nude cit & nhiét d6 100°C trong 3
14n. MGi 1an rira cdch nhau 24 gid dt d& CaWO, ling xubng nhim dam bao hiéu
suét thu hdi WOj; cao nhét.

Chuén bi 225ml HCI ¢6 ndng d6 39%, cho vao cde thiy tinh va dun néng
téi nhiét do 70°C. T iép theo, bot nhdo CaWO, dugc rot mot cach tir tur vao dung
dich axit HCI c6 ndng do 39%, kém theo khudy déu dé phan tmg duoc xay ra
hoan toan. Két thic qué trinh nay, dung dich thu dugc s& chira céc hat axit
}bVVO4cérnéux@ng,déléngﬁLuqng}hVVO4cﬁngséduqcr&a3lénbéngnuéc
cit & nhiét d6 100°C dé tiép tuc loai bo céc tap chat. Mdi lan rira bang 1 lit nude
cAt va thoi gian dé H,WO, ling hoan toan 1a 24 gid, dén 1an ria tha 3 s& thiy
H, WO, khé]éng hon va cdnrn@tphﬁn lo ling trong dung<ﬁch,dé dam bao
lwong axit vonframic ldng hét c6 thé nho thém 5-10ml HCI 39% véo dung dich.

Tiép theo, axit vonframic thu duoc tir bude trén duge dun nong téi nhiét
d6 80°C. Sau dé rét huyén phi nay vao binh ¢6 chira 225ml dung dich NH,OH
25% ciing duoc dun néng t6i 60°C. Sau khi dé ling trong 24 gid. dung dich
duogc tach ra khoi can bang cach loc. San phdm thu duoc tir bude nay 1a dung
dich amoni vonframat (NH;), WO,.

Tiép theo, dung dich amoni vonframat (NH,), WO, dugc trung hoa bing
cdch nho rat tur tur dung dich HCl 10% vao dung dich (NH,),WQ,, trong qua
trinh nhé c6 két hop khudy déu va do d6 pH lién tuc bing may do do pH. Qua
trinh trung hoa s& duoc dimg lai ngay khi d6 pH clia dung dich dat gia tri bang
7,1. Tiép theo, dung dich amoni vonframat da dugc trung hoa dén do pH =7,
duoc dun néng dé dat nhiét do khoang 67°C, gift ¢ nhiét d6 nay trong thoi gian
30 phut dé NH; tach ra khoi amoni vonframat dé tao thanh cac mam tinh thé
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amoni paravonframat. Sau d6, d& ngu6i dén nhiét dé6 méi trudng, tiép theo gitt
dung dich nay & nhiét 6 moi truong trong khoang thoi gian tir 8 dén 12 gio dé
tinh thé amoni paravonframat két tinh truc tiép tir dung dich va ling xudng day,
thu hdi tinh thé amoni paravonframat bang cach gan bo phan dung dich, gitr lai
phén két tha, phén két toa duoc rira qua nudc cat dé 1am tang do sach.

Cubi ciing, tinh thé amoni paravonframat duoc siy kho trong ti sdy o
nhiét d6 khoang 80°C trong thoi gian khoang 4,5 gid thi thay bdt khé roi ra. Sau
dé, bot ndy duoc cho vao khay inox, dua vao 10 dién trg dé nung dén nhiét do
500°C, gitt & nhiét d6 nay trong thoi gian 1 gid, dé ngudi cung 1o va ldy ra dua
di kiém tra tinh chit va déng goi. Kiém tra céc tinh chét cda bot WOs5 thu duogc
cho théty: cd hat bot WO; trung binh 1a 41,6 nm, cdu tric tinh thé caa WO, &

dang truc thoi va dién tich bé mat riéng BET bang 9,1 m?/g.

Hiéu qua dat dwoe ciia sang ché

Thir nghiém hiéu qua ctia bot WO5 thu duoc bing cach sir dung | mg bot
WO; vira thu dugc néu trén dé xtr Iy dung dich Rhodamine B 10°M, da lam mét
90% mau ctia 1 ml dung dich Rhodamine B 10°M sau 120 phtt chiéu sdng vdi
budc séng phat 12 405 nm. Sau d6, thu héi lai 1 mg bdt WO5 nay, sdy kho va lap
lai thir nghiém thém 2 1an nita. Két quéa cho thdy, bot WO, van lam mat 90%
mau cta 1 ml dung dich Rhodamine B 10°M. Piéu nay chting to bt WO, san
xudt duoc theo phuong phép cta sang ché cé tinh chit xac téc quang tdt va on
dinh do b6t nay c6 cAu trac tinh thé dang truc thoi, cO dién tich bé mit riéng cao,
do d6 ¢ hiéu suét xuc tac quang rit cao. Bot WO; ¢6 cb hat siéu min ¢&
nanomet thu dugc cé kha ning tmg dung rat 16n dé khir cic chét hitu co trong
nude thai cong nghé dét - nhudm va khir cac chit 6 nhiém 1a céc chét hitu co
dudi téc dong cia anh sang va chét xtc tac quang s& bién ddi tir chat ¢ hai
thanh nhing chét v6 hai dbi vdi stre khoe con ngudi va dong vat.

Ngoai ra, bot WO3 c6 ¢& hat siéu min (¢& hat nanomet) dugc san xuét

theo séang ché cé gia thanh ré va d€ san xuat véi khoi lugng 16n.
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YEU CAU BAO HO
1. Phuong phap san xuat bot vonfram oxit (WOs) ¢é ¢& hat nanomet va cAu tric
dang truc thoi tlr tinh quéng vonframit bao gdm cac buéc:

(Dchu&nbiphéiHéugénlﬁnhquéngvonﬁanﬁtvé}kQCCh‘ﬂﬁluqngbéng
4096khéi1uqng‘ﬁnh_quéng,khéclﬁétérché dua thém vao phdi liéu hai loai
mubi 12 NaCl véi lwong bang 20% khdi luong tinh quang va NaNO; voi lugng
béang 2% khdi luong tinh quéng;

ﬁﬁngﬁn%Emd&g&u@&ﬁ@&mgm@n@ﬁMﬁ@gﬁ&g

(iii) nung thiéu két phdi lidu da nghién trong 10 dién trd & nhiét do 850°C
trong thoi gian 2 gio trong méi trudng khong khi dé tao ra san pham thiéu két;

OWrgh@ns&mﬂﬁnﬂhﬁuk&tmmgnmyngﬁ&lthgtﬁmgdédmcéha
nho hon 0,5 mm;

(v) hoa tach san pham thiéu két di duoc nghién xudng ¢& hat nhé hon 0,5
mm trong nudc, ¢ nhiét do nidm trong khoang tur 80 dén 85°C, loai bd can, thu
héi dung dich;

(vi) khtt silic dung dich sau hoa tach bing cach nhé axit HCI 10% vao dung
dich d& dun nong dén nhiét do nénatrong<khoéng tir 80 dén 90°C cho dén khi
dung dich dat gié tri do pH tur 8,5 dén 8,7, dé léng tu nhién, loai bd keo tu va thu
hoi dung dich;

(vii) khir tap chétphospho,aﬁwn,nuﬂypdenla.khéidung dich néu tong
ham luong cac chit ndy trong dung dich 16n hon 0,1%;

(viii) két tia CaWO, bang cach rét tir tir dung dich thu hdi dugc sau budc
(vii) va da duoc dun néng dén nhiét d6 nim trong khoang tir 80 dén 90°C vao
dung dich CaCl, né)ng do 5,5M, sau khi dé l'fmg tur nhién, thu hoi duge két tua 1a
CaWOy;

(ix) tao axit vonframic (H,WO,) bing cach rét bot nhdo CaWO, thu hoi
dugc tr budce (viii) vao dung dich axit HCI 39% da duoc dun nong tGi 70°C, thu

hoi san phdm H,WO, & dang mau vang nhat bang cach gan loc;
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(x) amon hoa axit H,WO, dé tao ra dung dich amoni vonframat bang céch
rot axit H,WO, di hoa tan vao trong nude dudi dang huyén phu va duge dun
néng dén 80°C vao dung dich NH,OH 25%, khac biét & chd khoi luong HyWO,
dua vao dung dich NH4OH phai duoc tinh todn sao cho 11611g do dung dich
amoni vonframat (NH,), WO, thu dugc phai dat béng hodc 16n hon 0,2M;

(xi) trung hoa dung dich amoni vonframat ¢ nong do bing hodc 1én hon
0,2M bﬁmg axit HCI, khac biét & chd dung dich amoni vonframat nay phai dat do
pH =7,1 sau trung hoa;

(xii) két tinh thuy nhiét dung dich amoni vonframat da trung hoa dén do pH
=7,1 dé tao ra tinh thé amoni paravonframat 5(NH;),0.12WO5.1 11,0, khac biét
& chd, bang cach dun néng dung dich amoni vonframat dé dat nhiét do nam
trong khoang tir 65 dén 70°C, gir dung dich ¢ nhiét d§ nay trong thoi gian 30
phut dé NH; téch ra khéi dung dich, sau d6 dé ngudi dung dich nay dén nhigt do
moi truong, gitt dung dich nay ¢ nhiét do6 mdi truong trong khoang thoi gian tur
SCﬁn12gbdéﬁmlméammﬁpwawmﬁmnﬁk&iﬁMtamtépﬁrmmgdmhva
ling xudng day, thu hoi tinh thé amoni paravonframat bing phuong phap loc; va

(xiii) sdy kho tinh thé amoni paravonframat (5(NH,),0.12W0O;.11H,0) va
nung trong 10 dién tré hodc 10 vi séng & nhiét d6 500°C, trong thoi gian tir 1 dén

3 gi0 dé tao ra bot WO; ¢6 ¢ hat nanomet va cau tric dang truc thoi.
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Tai két hop bé mjt
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Buwée 1: Tao phdi liéu bao gdm
tinh quéng vonframit + 40%Na,CO; +
20%NaCl + 2%NaNOs (tinh theo khdi

luong tinh quang)

4
|Bu’6’c 2: Nghién tron phdi liéLll

r Bude 3: Nung thiéu két l

|Bu’6'c 4: Nghién san phdm thidu két ]

Buwéce 5: Hoa tach J
v
| Buée6: KhiSi |

v

Buwée 7: Khir As, P, Mo (néu
can thiét)

v
Buwéc 8: Tao CaWO,

Y

Buwdce 9: Tao H,WO, 1

'

f Bu’@'c 10: Tao dung dich (NH4), WO, )
ndng do bang hoic 16n hon 0,2M

.

Y
Bwde 11: Trung hoa dung dich
(NH4), WO4 dén pH=7,1

!

(‘Buéc 12: Két tinh thity nhiét theo giai
phép cua sang ché, tao ra amoni
paravonframat céu tric thich hop cho
viéc hinh thanh tinh thé WOs cdu tric
< dang truc thoi )

v

Budre 13: sdy kho, nung amoni
paravonframat & 500°C tgo ra tinh thé
WOj; cau tric dang truc thoi

7

.

\

Hinh 2
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10 nm
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