(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

aor e eneroe o 0 I
CUC SO HU'U TRi TUE
1-0023589

(51) C22B 34/32; CO1G 37/14; CO1G 49/02 (13) B
(21) 1-2013-01677 (22) 02/11/2010
(86) PCT/CN2010/078336 02/11/2010 (87) WO2012/058801A1 31/08/2012
(30) PCT/CN2010/078336 02/11/2010 EP
(45) 27/04/2020 385 (43) 25/10/2013 307A

(73) TIANJIN PASSION SCIENCE AND TECHNOLOGY CO., LTD. (CN)

Southern Side of Yangshi Road, East to Xiaowang Village, Chenzui, Wuqing
District, Tianjin 301741, China
(72) J1, Zhu (CN); WANG, Jinsong (CN); ZHANG, Zhong (CN); YANG, Yuqing (CN);
WANG, Aishan (CN); SONG, Weiguo (CN); YIN, Xinjian (CN); WEI, Qingting (CN);
RU, Hongwei (CN); ZHANG, Wenwen (CN); MEI, Haijun (CN)
(74) Congty TNHH S¢ hitu tri tué Thao Tho Quyén (INVENCO.,LTD)

(54) PHUONG PHAP PIEU CHE DICROMAT KIM LOAI KIEM TU HOP KIM SAT-
CROM CHUA CACBON BANG CACH OXY HOA THUY NHIET

(57) Sang ché dé cap dén phuong phap diéu ché dicromat kim loai kiém tr hop kim sat-
crom chira cacbon bang cach oxy héa thuy nhiét. Phuong phap nay bao gdm cac budc:

didu ché chét long phan tng ban dau bang cach tron hop kim sat-crom chira cacbon voi
kiém va nudc, va diéu chinh luong bd sung thyc té cua kiém thip hon luong can thiét theo
Iy thuyét; bd sung chat 1ong phan tmg ban diu vao binh phan tng, nap khi oxy hoa vao
binh phan tng, va dé phan ung xay ra trong khoang thoi gian tur 0,5 dén 3 gio ¢ nhiét do
150°C dén 370°C va ap suit tir 2 MPa dén 24 MPa; tach ran- -l16ng, lam lanh dich loc thu
duogc t6i nhiét do tir -12°C dén -20°C dé két tia tinh thé, va tach bang cach ly tim dé thu
dugc dung dich dicromat kim loai kiém; bd sung CrO; vao dung dich dicromat kim loai
kiém cho dén khi mirc do axit hoa dat toi mirc bang hodc 16n hon 100%, ¢6 dic dung dich
bang cach lam bay hoi, va lam lanh dung dich dé két tua tinh thé dé thu duoc dicromat kim
loai kiém. Phuong phap nay don gian, dé kiém soat va co thé truc tiép tao ra natri dicromat
trong diéu kién thuy nhiét.
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Linh vue ky thuit dwoce dé cap

Séang ché dé cap dén linh vyc cong nghé hoa hoc lién quan dén crom, va cu thé 1a
@& cap dén phuong phéap didu ché dicromat kim loai kidm tur hop kim sit-crom chira
cacbon bang cach oxy héa thuy nhiét, trong d6 dicromat kim loai kiém duoc didu ché
tir hop kim sét-crom chira cacbon bing cach sir dung kiém va khi oxy trong diéu kién

thiy nhiét, véi san phdm phu 1 sét (IIT) oxit va cromat kim loai kiém.

Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Mubi cia axit dicromic, nhu dicromat kim loai kiém, cu thé 13 natri dicromat va
kali dicromat, 12 nguyén li€u co ban quan trong trong cdng nghé héa hoc vo co, va da
duoc st dung rong rdi trong céc linh vuc cong nghé hoa hoc, luyén kim, chit mau,
thudc da, thudc nhudm va son hoan thién, ma di€n, duoc phém, V.V..

Pé didu ché dicromat, ba phuong phép chinh di duoc stir dung trong cong nghiép.
Vi du, dé didu ché natri dicromat, tit ca cac phuong phap nay déu sir dung dung dich
natri cromat 1am nguyén liéu ddu. O hau hét cac nude, ké ca Trung Quéc, phuong
phép dung axit sulfuric dugc st dung, trong d6 dung dich natri cromat duogc axit hoa
bang axit sulfuric, nhu duoc thé hién trong phuong trinh phan tng: 2Na,CrO4 + H,SO,
= NayCr,07 + Na,SO,, tiép d6 ¢ dic bang cach lam bay hoi dé két taa tinh thé natri
sulfat, tinh thé nay dugc loc, va dich loc dugc ¢o dic tiép béng cach lam bay hoi, va
tiép d6 1am lanh dé két tua tinh thé, d& thu duoc san phim natri dicromat dihydrat. Nha
mdy san xudt cromat cua Bayer AG (D) va cla Corpus Christi, Texas, My (ca hai
nhd may ndy d4 1an luot dong ctra) da tirng san xuét natri dicromat bang phuong phép
dién phan, trong d6 dung dich natri cromat dugc cdp vao khoang anot ciia bé dién phéan
¢6 hai khoang dugc ngin bing mang trao ddi ion, tiép d6 dién phan thanh natri
dicromat du6i tic dung cta dong dién mot chiéu, va chat 16ng trong khoang anot dugc
thu hoi va 1am bay hoi dé két tia tinh thé d& thu duoc natri dicromat dihydrat. Gan
ddy, phuong phép tuong ty cia Qinghai Institute of Salt Lakes ciing duge cong bd
(xem CN101481802A). Mot nha may san xudt cromat méi dugc Bayer AG (Duc) xay
dung & Newcastle, Nam Phi, sit dung phuong phép cacbonat hoa, trong d6 dung dich
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natri cromat dugc cacbonat héa bang cacbon dioxit gia ap trong cdt cacbonat hoa, nhu
duge thé hién trong phuong trinh phéan Umg: 2Na,CrO, + 2CO, + H,O = Na,Cr,0; +
2NaHCOs;, ph?m 16n natri bicacbonat dwgc két tia duéi dang tinh thé do n6 c6 do tan
thdp, va sau d6 dugc loc & nhiét do gidm v&i 4p sudt riéng phin cta cacbon dioxit
duge duy tri, va dung dich natri dicromat thu dugc duoc diéu chinh muc do axit hoa,
va sau d6 1am bay hoi dé két tna tinh thé dé thu dwoc natri dicromat dihydrat (xem céac
ky thuét lién quan trong US 5250274 cong b6 nim 1993).

Trong sb cac phuong phéap trén day dé diédu ché dicromat, phuong phép st dung
axit sulfuric va phuong phap cacbonat hoa 14n lugt tao ra san phdm phu Na,SO, va
NaHCO;, diéu nay dan dén hiéu qua kinh té thip; va phuong phép dién phéin cé mirc

tiéu thu dién cao, va do vay van can duoc cai tién.

Bin chit ky thuit cia sang ché

Dua trén tinh trang k§ thut hién nay ctia cong nghé san xuét dicromat, sang ché
dé xuét phuong phép didu ché dicromat kim loai kiém tir nguyén liéu dau 13 hop kim
sit-crom chira cacbon, trong d6 dicromat kim loai kiém dugc diéu ché truc tiép tir hop
kim sit-crom chira cacbon trong diéu kién thity nhiét bing cach st dung kiém va khi
oxy trong diéu kién thiy nhiét va kidm soét diéu kién phan ung trong qua trinh, trong
khi sit (IIT) oxit va cromat kim loai kiém ¢6 thé dugc tao ra dudi dang san phdm phu.

Sang ché dé xuét phuong phap didu ché dicromat kim loai kidm tir nguyén li¢u
d4u 13 hop kim sit-crom chira cacbon, va phuong phép nay la phuong phap thiy nhiét
va chi yéu bao gdm cic budc:

(1) didu ché chét 16ng phan Gmg ban dau tir nguyén liu hop kim sit-crom chira
cacbon cung vé6i kiém va nudc, trong d6 ty 1& lwong bd sung thuc té voi lugng cin
thiét theo Iy thuyét ctia kiém dwgc didu chinh nhé hon ty 1& can thiét theo Iy thuyét;

(2) bd sung chat 16ng phan g ban dau thu dugc & bude (1) vao binh phéan ung,
nap khi oxy hoa vao binh phan tng, va dé phan ting xay ra trong khoang thoi gian tir
0,5 dén 3 gid & nhiét dd nam trong khoang tlr 150°C dén 370°C va 4p suét tr 2 MPa
dén 24 MPa; trong d6 CO, dugc tao ra trong qud trinh phan ng c6 chtrc nang x1ic tac
dé hudng phan tng theo chidu tao ra dung dich hdn hop ciia cromat kim loai kiém va

dicromat kim loai ki€ém véi lugng dicromat kim loai ki€ém 1a chu yéu; va
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(3) tach ran-16ng san phim thu dugc tir phén tng & budce (2), lam lanh dich loc
thu dugc téi nhiét do nim trong khoang tir -12°C dén -20°C dé két tia tinh thé, va tach
dung dich ra khoi tinh thé nay, dung dich dwgc tach 1a dung dich dicromat kim loai
kiém.

Theo mot phuong 4n cu thé cua sang ché, dung dich dicromat kim loai kiém thu
dugc bang phuong phap néu trén c6 thé duge ban ngay dudi dang dung dich giau
dicromat kim loai kiém (mtc dd axit héa cia dicromat kim loai kiém bang hodc 16n
hon 97%), hodc c¢6 thé duoc xir Iy tiép thanh san pham dicromat kim loai kiém dang
rdn bang budc duéi day:

(4) bd sung CrO; vao dung dich dicromat kim loai kiém thu dugce ¢ budc (3) cho
dén khi muc do axit hoa dat téi muc béng hodc 16n hon 100%, c6 dac dung dich béng
cach lam bay ﬁoi, va lam lanh dung dich nay dé két taa tinh thé dé thu duoc san pham
dicromat kim loai kiém dang rin.

Theo sang ché, dicromat kim loai kiém duoc tao ra trong qué trinh oxy hoéa thiy
nhiét hop kim sit-crom chtra cacbon, va khong st dung chit axit hoa hoic phuong
phép thily phan. So véi ba phuong phép da biét néu trén, phuong phép theo sang ché
don gian va c6 chi phi san xuét thap.

Duéi day, nguyén ly ctia phuong phdp theo sang ché s& dugc md ta véi natri
dicromat lam vi du.

Hop kim sdt-crom chtra cacbon, hop kim sét-crom chtra mot lwong nhé C va Si,
1a nguyén liéu quan trong dé didu ché hop kim chira crom, dic biét 14 thép khong gi.
Néu bot hop kim sét-crom chta cacbon duoc tao huyén phu trong dung dich natri
hydroxit trong diéu kién thity nhiét, khi oxy c6 thé oxy hoa cac nguyén t6 Cr, Fe, C va

Si trong hop kim dé tao ra cac oxit tuong Ung qua céc phan ung dudi day:

C+0,=C0, (1)
Si+ 0, = SiO, )
2Fe + 1,50, = Fe, 05 3)
2Cr + 1,50, = Cr,05 4)

CO,, Si0O, va Fe,0; tao ra s€ phéan tng tiép vO1 natri hydroxit duéi nhiét do cao
va 4p sut cao dé tao ra cic mudi natri tuong tng nhu duoc thé hién dudi day:

CO, + 2NaOH = Na,CO; + H,0 (5)

Si0, + 2NaOH = Na,SiO; + H,0 (6)
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Fe,O3 + 2NaOH = 2NaFeO, + H,0 (7)

Mic du khong thé loai trir kha ning Cr,0; dugce chuyén héa mot phin thanh
NaCrO,, ¢ Cr,0; va NaCrO, s€ dugc oxy hda tiép trong diéu kién kiém véi su ¢6 mit
clia oxy va natri hydroxit, natri cacbonat dé tao ra natri cromat, nhur duoc thé hién duéi
day (loai trr su tao ra va oxy hoa NaCrO,):

Cr,05 + 1,50, + 4NaOH = 2Na,CrO,4 + 2H,0 €))

Cr05 + 1,50, + 2Na,CO; = 2Na,CrO4 + 2CO, 9)

Trong qua trinh nghién ctu, tic gia sdng ché da bit ngd phét hién dugc ring
trong qua trinh oxy héa thity nhiét hop kim sét-crom chtra cacbon, cacbon dioxit (COy)
c6 tac dung nhu chét xuc tac, chit nay co thé axit hoa natri cromat thanh natri dicromat
(phwong trinh phan tng (10)), va natri bicacbonat tao ra c¢6 thé oxy hoa tiép Cr,O;
thanh Na,CrO4 (phuong trinh phan tng (13)) va gidi phong cacbon dioxit dé axit hoa
tiép natri cromat, nhd d6 khong chi 1am cho ty 1& oxy hoa crom 16n hon ty 1& lugng bd
sung v6i lugng can thiét theo ly thuyét cta kiém (tc 14, ty 1& st dung kiém 16n hon
100%), ma con tao ra dung dich natri cromat-natri dicromat c¢6 mirc dd axit hoa 16n
hon 50% hodc tham chi bing 80%, tir d6 mdi san phdm natri cromat va natri dicromat
dihydrat c6 thé duoc didu ché bing phuong phép tach don gidn. Do trong quy trinh
nay, CO, chi xtc tién cac phan g theo phuong trinh (10) va (13) gidng nhu chit xtc
tac ma khong bi mat di, theo sang ché tac dung ciia CO, lam axit héa natri cromat
thanh natri dicromat va dén luwot minh cho phép oxy héa tiép Cr,O; thanh Na,CrO,
duoc goi don gian 1a “chirc ndng xtc tac cua CO,”.

Trong ndi hép kin & nhiét do khoang 300°C, cacbon dioxit tao ra tir qua trinh oxy
héa hop kim sit-crom chira cacbon thuong c6 ap sudt riéng phin Pco, bing khoang
2+1 MPa, va c6 thé gdy axit héa nhu duge thé hién trong cac phuong trinh phan tng
(10)-(12) trong diéu kién thich hop, n6é khong chi tao ra NaHCOs (natri bicacbonat,
con dugc goi la soda nung) ma con axit hoa riéng natri cromat thanh natri dicromat,
axit hoa va polyme hoa natri silicat thanh silic oxit hydrat héa SiO,xH,0 c6 kich
thude 16n c6 thé loc d& dang (nhd do, cho phép thu dugc dung dich natri cromat va
natri dicromat c6 do tinh khiét cao, hdu nhu khong chira silic), va cho phép thiy phan
natri ferit thanh sit (III) oxit hydrat hoéa cé dién tich bé mat riéng cao.

2Na,CrOy4 + 2CO, + H,0O «—— Na,Cr,05 + 2NaHCO; (10)

Na,SiO; + 2C0O, + (x+1)H,0 = 2NaHCO; + Si0,-xH,0 (11)
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2NaFeO, + 2CO, + (y+1)H,0 = 2NaHCOj3 + Fe,05-yH,0 (12)

Néu ty 18 lugng bd sung vdi luong can thiét theo Iy thuyét ctia kiém thip hon ty
1& can thiét theo ly thuyét cua kiém trong cac phuong trinh phan ung (8) va (9),
NaHCOs tao ra trong cdc phuong trinh phan tng (10)-(12) cho phép oxy héa kiém nhu
natri hydroxit, va cuing véi khi oxy, s& oxy hoa Cr,03 chua oxy héa thanh Na,CrO,
nhu duoc thé hién dudi day.

Cr,05 + 1,50, + 4NaHCOj; = 2Na,CrO,4 + 4CO, + 2H,0 (13)

Céc phuong trinh (10) va (13) duoc két hop dé thu dugce phuong trinh sau:

Cr,03 + 1,50, + 2NaHCO; = Na,Cr,0; + 2CO, + 2H,0 (14)

Phén tng (10) 1a phan Gng thuan nghich. Néu 4p suét trong ndi hép giam di (ndi
hap dugc giam ap va thdi khi), natri dicromat axit s& phan hdy natri bicacbonat kiém
(con duge goi 1a soda nung) va duogc chuyén hoa lai thanh natri cromat va giai phong
cacbon dioxit. Néu ap suét trong ndi hép khéng thay dbi, do nhiét do & mirc cao
khoang 300°C, sy tao ra lién tuc natri bicacbonat chic chin s& ngan phén Ung theo
phwong trinh phan Gng (10) x&y ra theo chiéu vé bén phai. Dé thuc ddy phan ung theo
phuong trinh phén tng (10) x4y ra lién tuc vé& bén phai dé tao ra nhidu natri dicromat
hon, natri bicacbonat tao ra phai duoc 14y ra khoi hé phan tng. Tuy nhién, néu phan
ting tiép tuc x4y ra trong ndi hap, viéc loc tinh thé natri bicacbonat bang cach lam lanh
trong qua trinh nhu trong quy trinh sin xudt natri dicromat bang phuong phép
cacbonat hoa trén quy md cong nghiép hién nay 1a khong thich hop. Phuong phap
duoc wu tién theo sang ché bao gdm viée giam ty 1& cta luong bd sung ban dau véi
lugng can thiét theo 1y thuyét cta kiém dé natri bicacbonat tao ra tr qué trinh axit héa
c6 thé tac dung nhu ngudn kiém dé thay thé mot phan natri hydroxit duge du dinh bd
sung ban dau; va dé tang 4p suit riéng phin cua oxy va kéo dai mot cach thich hop
thoi gian duy tﬁ nhiét d6 dé natri bicacbonat c6 thé cho phép oxy héa tiép Cr,0; chua
oxy hoa thanh Na,CrO4/Na,Cr,0; thong qua cac phuong trinh phan tng (13) va (14).
Do d6, natri bicacbonat déng vai tro cta natri hydroxit chic chin s& dan t6i (1) ty 1€
oxy héa crom (ty 1 phan tram ctia Cr(VI) so véi tong luong crom) 16n hon ty 1¢ lugng
b6 sung v6i lwong cén thiét theo ly thuyét cta kiém dugc thé hién trong phuong trinh
phan tmg (8); (2) ty 1¢ st dung kiém (ty 1& oxy héa / ty 1& lugng bd sung véi lwong cén
thiét theo 1y thuyét cta kidm, theo ty 1& phan tram) 16n hon 100%; (3) ca natri cromat

va natri dicromat déu c6 mdt trong dung dich, véi luong natri dicromat 16n hon natri
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cromat, tirc 13, vo1 mac do axit hoéa 16n hon 50%, lam cho dung dich c6 dd pH axit
yéu; va (4) cung cép thém CO, néu natri cacbonat dugc st dung dé thay thé mot phén
hodc hoan toan natri hydroxit, diéu nay s& lam ting &p suét riéng phén ciia CO,, tirc 1a
Pcos, @& 1am ting murc d6 axit hoa duge thé hién trong phuong trinh phéan tng (10) va
tdng ty 1& cia natri dicromat trong dung dich tao ra, tirc 13, dé lam ting mirc do axit
hoa.

Theo sang ché, sy c6 mit ctia cac phan Gng theo phuong trinh (10) va (13) duoc
chirng minh bai thuc té 1a ty 1€ st dung ctia kiém trong cac vi du 1én hon 100%. Vi du,
100g bot hop kim sét-crom chira cacbon, 1 lit nu6e va natri hydroxit véi luong 80% so
v6i lwong can thiét theo ly thuyét duoc cho vao ndi hap c6 dung tich 31, trong d6 lugng
khi oxy dugc 4n dinh & lugng theo 1y thuyét, 4p sudt ban dau trong hé phan Gng dugc
diu chinh bang 8 MPa, va nhiét do dugc ting t6i 280°C dé phan mg trong 30 phut; va
do do, ty 1€ oxy hoa 1a 89,61% va ty 1€ st dung kiém 1a 112,0%. Cu thé, Vi du 2 theo
sang ché chimg minh r& hon chtrc ning xtc tac ciia CO,, tirc 13, ching t6 sy c6 mat
cua cac phan Ung theo phuong trinh phan tng (10) va (13) trong hé oxy hoa thuy
nhi¢t. Khi hdn hop ctia bdt hop kim sit-crom chita cacbon, natri hydroxit ¢6 ty 1¢
lwong bd sung véi lugng cin thiét theo ly thuyét bang 50% ty 1& can thiét theo ly
thuyét, va nuée duoc dé phan tng trong 2 gio & 300°C, ty 1€ oxy hoa crom la 80,75%,
ty 1& ndy tuong tng véi ty 1& sit dung ctia kiém bing 161,5%, dich loc 1a dung dich
natri cromat-natri dicromat ¢6 do pH nam trong khoang tir 4 dén 4,5 va mtrc do axit
hoa bing 80,38%. Cac két qua nay cho thy rang ty 1é natri dicromat trong dich loc 1a
16n hon 80% va ty 1€ natri cromat 1a nh6 hon 20% dich loc.

Nhu dugc néu trén, su c6 mat clia phan tng theo phuong trinh phan tng (10) dt
nén mong cho k¥ thuét san xudt natri dicromat trong céng nghiép bing phuong phéap
cacbonat hoa trong nganh cong nghiép cromat. Theo sang ché, bang cach diéu chinh
thich hop diéu kién thiy nhiét, c6 thé tranh duge qua trinh cacbonat héa, va dung dich
natri dicromat c¢6 muc d6 axit hoa cao c6 thé thu duogc truc tiép sau khi lam lanh, giam
ap va thdi khi ndi hdp (khong cén tai tudn hoan natri bicacbonat); va dung dich natri
dicromat ¢6 muc do axit hoa con cao hon nita c6 thé thu duoc sau khi loc tinh thé natri
bicacbonat & nhiét d¢ giam khi duy tri 4p suét riéng phan cta cacbon dioxit.

Dung dich natri dicromat ¢6 mirc d9 axit héa cao dugc lam lanh bing chét léng

lam lanh t6i nhiét d6 nho hon hodc bang -12°C, tét hon 13 t&i nhiét do tir -15°C dén -
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20°C, dé két tha natri cromat khong axit héa & dang tinh thé decahydrat
Na,CrO4 10H,0 ctia nd, va natri cromat decahydrat tach ra cé thé dugc ban duéi dang
nay hodc dugc ban dudi dang natri cromat tetrahydrat Na,CrO44H,0 hodc natri
cromat khan dugc diéu ché bang phuong phap loai nuéc va sdy don gian. Dung dich
natri dicromat ma natri cromat decahydrat da dugc loc ra c6 mirc d6 axit ha ting dang
ké, tham chi ting t6i 97% hodc 16n hon, trong truong hgp d6 anhydrit cromic CrO; ¢é
thé dugc bd sung véi lwong thich hop dé lam tdng hon nita mrc d6 axit hda t¢i 100%
hodc cao hon mét chut dé chuyén hoa toan bd lugng natri cromat con lai thanh natri
dicromat, nhu dugc thé hién trong phuong trinh phan ung: Na,CrO4 + CrOz =
Na,Cr,05. Sau d6, dung dich nay duogc co béng cach 1am bay hoi cho dén khi ham
lugng natri dicromat béng hodc 16n hon 90%, sau d6 lam ngudi t6i nhiét d6 nho hon
hodc béng 80°C dé két tua tinh thé natri dicromat dihydrat Na,Cr,07-2H,0, tinh thé
niy dugc loc va sdy dé thu dwoc natri dicromat dihydrat duéi dang san phdm dat tiéu
chuén (tinh thé natri dicromat dihydrat Na,Cr,0,2H,O dugc hoa tan trong nude
hydrat hoa cta chinh né khi dugc gia nhiét t6i 84,6°C). Do @6, phuong phéap diéu ché
natri dicromat dihydrat theo sang ché 1 don gian hon ba phwong phap san xuit cong
nghiép da biét.

Tém lai, sang ché dé xuét phuong phép didu ché natri cromat va natri dicromat tir
nguyén ligu dau 1 hop kim sit-crom chira cacbon, trong d6 natri cromat dugc tao ra tir
hop kim sét-crom chira cacbon bang kiém va khi oxy trong didu kién thuy nhiét, va
tiép d6 natri dicromat dugc tao ra truc tiép trong diéu kién thily nhiét, bing cach kiém
so4t diéu kién phan ung trong qué trinh. Phuong phap theo sang ché 1a phuong phéap
don gian va dé kiém soat, va 1a phuong phap san xuét sach, hidu qua va tiét kiém ning

luong.

Mo ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 thé hién so dd qua trinh thuc hién phuong phap theo sang ché; va

Fig.2 thé hién mbi lién hé giira ty 16 lwong bd sung vai lugng cn thiét theo ly
thuyét cia natri hydroxit, ty 18 oxy hoa va murc do axit hoa cta phuong phéap theo sang

r
A

ché.
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M3 ta chi tiét sang ché v

Sau day, viéc thuc hién sang ché va cac hiéu qué ¢o loi ciia n6 s& duge mo ta chi
tiét dwa vao cac phuong an thuc hién sang ché va vi du thyc hién sang ché dé nguoi
doc c6 thé hiéu rd hon giai phap cua sang ché. Tuy nhién, cac phuong an va vi du nay
khong duge hiéu 1a su gi6i han bét ky pham vi cta sang ché.

Fig.1 13 so dd cong nghé cua phuwong phap theo sang ché. Phuong phap theo sang
ché chti yéu bao gém cac bude: bd sung bot min hop kim sét-crom chira cacbon, nuéc
va kiém vao ndi hip, nap khi oxy vao d6, va gia nhiét hé phén tng trong khi khudy dé
cac phan wng bit diu va didn ra; khi cdc phan tng két thuc, lam lanh hé phén Ung
(bdng cach trao ddi nhiét trong khi tai tudn hoan hoi nudc) va loc banh loc, banh loc
nay 1a sit (III) oxit hydrat hoa, trong d6 dich loc thu duge 1a dung dich chira cromat
kim loai kiém va dicromat kim loai kiém. Vi duy, phuong én dugc thé hién trén F ig.1
str dung dung dich chira cromat kim loai kiém va dicromat kim loai kiém, dung dich
nay duge cb va lam lanh @& tach natri cromat decahydrat khoi dung dich dé thu dugc
dung dich natri dicromat. Dung dich natri dicromat c6 thé dugc ban duéi dang san
pham 1éng nay, hodc c6 thé dugc bd sung mdt lwgng nhd anhydrit cromic dé diéu
chinh mirc @9 axit hoa t6i 100% va tiép d6 1am bay hoi va lam lanh va két tinh dé thu
duge san phdm natri dicromat dihydrat dang tinh thé.

Theo mdt phuong 4n cu thé cia sang ché, trong phuong phap didu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu déu la hop kim sat-crom chira cacbon theo sang ché,
nguyén liéu hop kim sét-crom chtra cacbon 1a mét hodc nhiéu hop kim trong s6 hop
kim sit-crom c6 ham lugng cacbon cao, hop kim sét-crom c6 ham luwong cacbon trung
binh va hgp kim sét-crom ¢6 ham lwong crom thap (c6 ham lugng Cr khoang 50%, va
twong ddi ré), trong d6 ham lwong clia cac nguyén té nhu crom, iron, cacbon, va silic
déu dap ung tAt ca cac tiéu chudn san phdm lién quan. Truéc khi chét l6ng phan Gng
ban dau duoc didu ché, hop kim sit-crom chira cacbon dugc nghién dé c6 ¢ hat nho
hon 75um (twong Gng véi ray s6 200), tot hon 14 nhé hon 43pm (twong tmg v&i rdy sd
325).

Theo mdt phuong an cu thé ciia sang ché, trong phwong phap didu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu ddu la hop kim sat-crom chira cacbon theo sang ché,
dicromat kim loai kiém 14 natri dicromat, kali dicromat, hoic lithi dicromat. Kiém

dugc str dung dé diéu ché chat 1éng phan tng ban du 12 mot hodc nhidu chit dugc
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chon tir natri hydroxit, kali hydroxit, lithi hydroxit, natri cacbonat, kali cacbonat, lithi
cacbonat, natri bicacbonat, va kali bicacbonat. Trong sb chiing, natri/kali hydroxit c6
kha ning phan tmg cao nhit, sau d6 dén natri/kali cacbonat, va tiép d6 dén natri/kali
bicacbonat. Tuy nhién, natri/kali cacbonat va natri/kali bicacbonat c6 thé tao ra thém
CO, dé 1am ting ap suét riéng phin cia CO, (Pco,), dé lam tang chic ning xdc tac cla
CO,, diéu nay gitp lam tang ty 1& oxy héa va mirc do axit héa va lam giam ty 1€ luong
b6 sung véi lugng céan thiét theo Iy thuyét ciia kim. Tuy nhién, khi &p suét riéng phan
Pco, ting 1én do natri/kali cacbonat va natri/kali bicacbonat, 4p sut toan phﬁn trong
ndi hip ciing ting 1én, didu nay dit ra nhidu yéu cdu hon déi voi vat lidu lam ndi hap
va cac thao tac san xuit. Néu vin dé vé kha ning chiu 4p luc cia ndi hdp va cac hé
thdng tuong tmg dugc giai quyét dé cho phép dat dugc ca kha ndng phan Gng va chic
nang xuc tac ciia CO,, kiém cn sir dung co thé 1a kiém hdn hop, vi dy, hén hop cua
xut va soda, hogc hdn hop clia soda va soda nung, nhung xut va soda nung c6 thé
khong duge st dung cing nhau trong trudong hop nay do sy tiép xtc cta xat NaOH véi
soda nung NaHCOs s€ tao ra Na,CO; ngay 1ap tire. Néu nguyén liéu déu 1a hop kim
sat-crom chita cacbon ¢6 ham luong cacbon thap, thich hop hon néu st dung kidm hén
hop. Theo séng ché, ddi véi mbi mol Cr trong hop kim sét-crom chira cacbon, lugng
can thiét theo ly thuyét ctia kidm 1a 2mol Na/K (lwgng cén thiét theo ly thuyét dugc thé
hién trong cac phuong trinh phan tng (8), (9) va (13) dugc coi 1a 100%); va ty 1€ cua
lwong bd sung thuc té voi lugng cén thiét theo Iy thuyét ctia kiém 14 bing hodc 16n hon
50% nhung nhé hon 100% ty 1& can thiét theo ly thuyét, tbt hon 1a 55% dén 80%, tbt
hon nita 12 55% dén 75%, va tdt nhét 1a 60% dén 70% ty 1& cin thiét theo ly thuyét.
Theo mdt phwong an cu thé cua sang ché, trong phuong phap diéu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu d4u 1 hop kim sét-crom chira cacbon theo sang ché, khi
coi lwrgng oxy can thiét d& oxy hoa céc nguyén tb hoa tri 0 1a C, Fe, Cr va Si trong hop
kim sit-crom chira cacbon thanh CO,, Fe,03, CrO; va SiO, 1a lugng ly thuyét (téng
lwgng oxy theo 1y thuyét dugc thé hién trong cac phuong trinh phan ung (1), (2), (3),
(4) va (8) dugc coi 1a 100%), lugng bd sung thuc t& clia oxy ndm trong khoang tur
100% dén 150%, tot hon 1a 110% dén 130%, va t6t nhét 1a 120% luong 1y thuyét.
Theo sang ché, khi oxy tinh khiét hodic khi hdn hop chtra oxy c6 thé duge st dung dé
oxy héa nguyén liéu hop kim sit-crom, va t5t hon néu khi oxy hoa dugc nap vao binh

phan tng la khi oxy.
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Theo mot phuong 4n cu thé cta séng ché, trong phuong phap didu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu ddu la hop kim sit-crom chtra cacbon theo sang ché, ty 18
khdi lugng ctia nudc voi hop kim sdt-crom chtra cacbon dé didu ché chit long phan
tng ban dau 1a 1000:(100 dén 300), t6t hon 1a 1000:(150 dén 250), va tét hon nita 1a
1000:200, dé tao diéu kién thuan 191 cho cac phan ng x4y ra va don gian héa cac qua
trinh tiép theo.

Theo mot phwong 4n cu thé cua sang ché, trong phuong phap didu ché dicromat
kim loai kiém tr nguyén liéu dau la hop kim sit-crom chira cacbon theo sang ché,
nhiét d6 phan g nim trong khoang tir 200°C dén 370°C, tét hon 1a 260°C dén 320°C,
va t6t hon nita 12 280°C dén 300°C.

Theo mot phuong an cy thé ciia sang ché, trong phwong phap didu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu ddu la hop kim sét-crom chira cacbon theo sang ché, thoi
gian phan tmg nim trong khodang tir 30 dén 180 phut, t&t hon 1a 30 dén 120 phut, va tbt
hon nita 13 40 dén 90 phut; va &p suat van hanh trong ndi hép nim trong khodng tir 2
MPa dén 24 MPa.

Theo mdt phuong an cu thé cta sang ché, trong phuong phap diéu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu déu la hop kim sit-crom chira cacbon theo sang ché, sau
khi két thiic bu6c phan ng (2), san pham phan tng duge lam lanh, giam 4p, va thdi
khi dé thu duc:rc dung dich dicromat kim loai kiém; hodc sau khi két thiic budc phan
ing (2), trong khi nhiét do giam di va ap suét riéng phan cua cacbon dioxit dugc duy
tri, tinh thé dugc loc dé thu dugc dung dich dicromat kim loai kiém.

Theo mot phwong an cu thé ciia sang ché, phuong phép diéu ché dicromat kim
loai kiém véi nguyén liéu hgp kim sét-crom chira cacbon theo sang ché con bao gdm
céc budc: rira va sdy chét rin thu duge trong budce (3) sau khi tach rin-16ng san phim
phan g 13 banh loc sit (III) oxit hydrat hoa dé thu dugc chit mau sét oxit. Tirc 1a,
banh loc tach ra tir dung dich dicromat kim loai kiém (dung dich chira cromat kim loai
kiém va dicromat kim loai kiém v&i lwgng dicromat kim loai kiém 1a chu yéu) chira
thanh phén chinh 14 sét (III) oxit hydrat hoa Fe,O5-yH,O (va con chira modt luong nhd
axit silixic hydrat héa SiO,-xH,0), ¢6 dién tich bé mat ri€ng 16n, va la thich hgp dé
diéu ché chit mau sit oxit. Néu ty 1€ oxy héa crom la cao, sét (III) oxit hydrat héa thu
duge ¢6 mau do hoi ndu twong tw mau ciia chdt mau dé sit (I11) oxit, va sau khi sdy,

chit nay c6 thé duoc st dung truc tiép dé didu ché son 16t chéng gi. Néu ty 1& oxy hoda
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crom 1a twong ddi thap, sit (III) oxit hydrat héa thu dugc c6 mau den hoi niu, va c6
thé dugc nung sau khi bd sung va tron voi luong thich hgp cia mangan dioxit (hodc
bot quing mangan min) dé tao ra phdm den crom, mot chit mau dé tao mau cho gbm.
Theo mot phuong 4n cu thé clia sang ché, trong phuong phap diéu ché dicromat
kim loai kiém tir nguyén liéu ddu 12 hop kim sét-crom chira cacbon theo sang ché, tinh
thé két tua trong budc lam lanh (3) 12 cromat kim loai kiém, tinh thé nay cé thé duoc
loai nuéc tiép va sdy dé tao ra san phdm cromat kim loai kiém dang rén. Theo mot
phuong 4n cu thé cta sang ché, tinh thé thu duoc bing cach tach 13 natri cromat
decahydrat dang rén, tinh thé nay c6 thé duoc loai nudce tiép va sdy dé thu dwgc natri

cromat tetrahydrat Na,CrO44H,0O hoic natri cromat khan.

Vi du thue hién sang ché

Trong céc vi du sau day, tit ca cac hop kim sit-crom chtra cacbon dugc st dung
14 gidng nhau, ¢6 ty 1& phin trim khéi lugng Cr 49%, Fe 36%, C 8%, va Si 7%, v
dugc nghién dé lot qua sang c6 ray s 200. 200g bdt hop kim sit-crom chira cacbon,
1000ml nude, va kiém véi luong xéac dinh duoc cho vao ndi hép c6 dung tich 3L; ndi
hép dugc bit kin, sau d6, khi oxy tinh khiét dugc nap vao ndi dén ap sudt xac dinh;
nhiét d¢ dugc ting tdi gid tri xac dinh trong khi khuéy lién tuc va nhiét do nay dugc
duy tri trong khi khudy trong thoi gian nhét dinh; hé phan Ung dugc lam ngudi tGi
nhiét ¢ gan bing nhiét do trong phong, giam 4p va thdi khi; tiép d6 san pham dugc
loc, va rira béng nuéce; luong dich loc, ciing nhu ham lugng Cr(VI), d6 pH, va mac do
axit hoa trong d6 dugc xac dinh; lugng chét 16ng rira da stir dung, cling nhu ham lugng
Cr(VI) trong d6 duoc xac dinh; va ty 1€ oxy hoéa va ty 1& st dung kiém dugc tinh tir
luong dich loc va chét 16ng rira da sir dung va ham lugng Cr(VI) trong do.

Theo séng ché, ty 1¢ oxy héa crom dé chi ty 1& phin trim cua Cr(VI) da oxy héa
so voi tong lwong crom trong hop kim sét-crom chira cacbon. Theo sang ché, ty 18 oxy
hoéa crom c6 thé cao hon 90%, va tham chi gan bang 100%.

Theo sang ché, ty 1¢ sir dung kiém dé chi ty 1& oxy héa / ty 1& luong b sung véi
lwong can thiét theo ly thuyét cta kiém theo ty 1 phan tram. Theo sang ché, ty 1é sir
dung kiém c6 thé dat t6i 150% hodc tham chi cao hon.

Theo séng ché, mirc do axit hoa 1a chi s kiém soat chinh trong qua trinh san xuét

natri dicromat trong nganh cong nghiép cromat, va dé chi ty 1é phan trim cua Cr(VI) &
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dang natri dicromat trong tong luong Cr(VI), ty 1é nay dugc tinh theo cong thirc dudi
déy (Production and Application of Chromium Compounds, 2003, Chemical Industry
Press, trang 109):

Mirc d6 axit hoa (%) =3 (NV)naon * 100 / (NV)peos

Phuong phép xac dinh mac dd axit hoa bao gém: cho 10,0ml dich loc vao binh
dinh muc dung tich 500ml, bd sung nude vao d6 dén vach diu pha lodng, va lic dung
dich; cho hai phin phan wéc 25,0ml dung dich nay vao cdc binh nén A va B tuong
tmg; bd sung 10ml hdn hop axit sulfuric-phosphoric va 3 giot chit chi thi natri
diphenylamin sulfonat vao binh A, va chuin do dung dich bing dung dich chuén sét
(I1) 0,IN cho dén khi dat duoc diém két thic; va bd sung 10ml dung dich trung tinh
BaCl, 10% va 3 giot chét chi thi phenolphtalein 0,1% vao binh B, lic dung dich v
chuin d6 dung dich bing dung dich chuin natri hydroxit 0,IN cho dén khi dat dén
diém két thiic mau hdng. Trong cong thirc trén, (NV)ngon 12 s6 mili dwong lwong natri
hydroxit da st dung (dugc tinh tir ndng do dwong lugng cia dung dich natri hydroxit
chudn va thé tich duoc chuén do tinh theo ml), v (NV)ge. 12 s6 mili duong luong st
(I) (dugc tinh tir ndng d6 duong luong ctia dung dich sit (II) chudn va thé tich duoc
chuén d6 tinh theo ml).

Vidu1

200g bot hop kim sit-crom chira cacbon, 1000ml nuéc, 190g soda, va 10g x1t (ty
& lwong bd sung véi lugng can thiét theo ly thuyét cua kiém 1a 100,04%) duoc nap
vao ndi hap ¢6 dung tich 3L; ndi hap duoc bit kin, tiép do, khi oxy tinh khiét dugc nap
vao ndi t6i ap sudt 7 MPa (lugng oxy bang 102,66% lugng ly thuyét); nhiét do dugce
tang t6i 300°C trong khi khudy lién tuc va nhiét do ndy dugc duy tri trong khi khudy
trong 2 gio; hé phan tmg dugce 1am ngudi t6i 33°C; va san phidm duoc thao ra. Luong
dich loc 1a 775m1 c6 do pH khoang 6,5. Lugng chit 16ng rra dugce sur dung 1a 2100ml
¢6 0 pH khoang 7 va néng do NaHCOs 12 4,12 g/1. Ty 1¢ oxy hoa la 99,98%.

Vi du nay cho thdy ring (1) trong diéu kién thuy nhiét, soda (natri cacbonat)
ciing c6 thé tham gia vao qua trinh oxy héa kiém dé oxy hoa Cr(IIl) thanh Cr(VID), (2)
ty 1& oxy hoa gan bang 100%, ching t6 ring crom trong hop kim sit-crom chira
cacbon (hop kim nay ciing chira mot lwgng nhé CrsCy) ¢ thé duge oxy héa hoan toan,

va (3) chat 16ng rira dugc st dung c6 ndng dd NaHCO; bing 4,12 g/, tdng cong 8,65g,
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cho thdy ring trudc khi san phdm duoc thao ra, banh loc chira tinh thé natri bicacbonat
va dich loc chira natri dicromat (mrc do axit hoa la 17,79%).
Vidu2

Vi du nay duogc thuc hién trong diéu kién tvong tu nhu trong Vi du 1, chi khac 1a
10g soda va 150g soda nung (natri bicacbonat) dugc st dung (ty 1€ luong bd sung véi
luong can thiét theo ly thuyét ctia kiém 1a 51,50%). Luong dich loc 1a 930ml ¢6 ¢ pH
nim trong khoang tir 4 &én 4,5 va mtrc do axit héa bing 80,38%. Luong chét l16ng rira
dugc sir dung 1a 2950ml c6 do pH nim trong khoang tir 5,5 dén 6. Ty 1€ oxy hoa la
80,75%. Ty 1& st dung kiém 13 153,67%.

Vi du nay cho thdy ring (1) trong diéu kién thiy nhiét, soda nung (natri
bicacbonat) cling c6 thé tham gia vao qua trinh oxy hoa kiém dé oxy hoa Cr(II) thanh
Cr(VI), (2) ty 1& oxy hoa la 16n hon ty 1§ lugng bd sung véi lugng cin thiét theo ly
thuyét cua kidm, va ty 18 st dung kiém cao dén muc 153,67%, ching té ring natri
bicacbonat tao ra thém CO,, lam ting ap suét riéng phén cua CO; (Pco2), lam tang
chire ndng xuc téc clia CO,, va thic diy qua trinh axit hoa duge thé hién trong phuong
trinh phan tng (10), nén natri bicacbonat méi tao ra tham gia tiép vao qué trinh OXy
hoéa kiém theo phuong trinh phan tng (13) va (14) dé lam ting ty 16 oxy hoa va muc
do axit héa, va (3) mic do axit hoa 1a 80,38%, tic 13, lwong natri dicromat béng
80,38% lugng Cr(IV) trong dich loc, véi lugng natri cromat nhé hon 20%.

Vidu3

Vi du nay duogc thuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 1, chi khac 1a
90g xut duge st dung mot minh (ty 1€ lugng bd sung vé6i lugng can thiét theo Iy thuyét
ctia kiém 1 58,69%), oxy dugc nap vao téi 4p suat 8,5 MPa (luong oxy bang 124,66%
lwong 1y thuyét), va thoi gian duy tri nhiét d¢ trong khi khudy 1a 1 gio. Luong dich loc
12 900ml ¢6 d6 pH=4 va mirc do axit hoa bang 75,69%. Luogng chit 16ng rira dugce st
dung la 3300ml c6 d6 pH=6. Ty 1&¢ oxy hoa 1a 86,16%. Ty 1& st dung kiém la
143,87%.

Vidu4

Vi du nay duogc thyc hién trong diéu kiéﬁ tuong tu nhu trong Vi du 3, chi khéc 1a

105g xut duge st dung (ty 1¢ lugng bd sung voi lugng can thiét theo ly thuyét cta

kiém 12 68,47%). Luong dich loc 12 880ml ¢6 do pH nim trong khoang tir 4 dén 4,5 va
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murc d6 axit héa bing 60,07%. Luong chét 16ng ria dugc st dung 13 3400ml c6 do
pH=6. Ty 1€ oxy hoa 13 95,21%. Ty 1¢& str dung kiém 14 136,27%.
Vidu5

Vi du nay dugc thyc hién trong diéu kién twong tu nhu trong Vi du 3, chi khac la
120g xut duge st dung (ty 1¢ luong bd sung v6i lwong cén thiét theo ly thuyét cua
kiém 12 78,26%). Luong dich loc 12 895ml ¢6 do pH ndm trong khoang tir 4 dén 4,5 va
mirc d¢ axit hoa bang 53,42%. Lugng chéit 1ong rira dugc st dung la 3600ml c6 do
pH=6,5. Ty I¢ oxy hoa 1a 98,64%. Ty 1€ st dung kiém 1a 123,53%.

Vidu6

Vi du nay duogc thuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 3, chi khac 1a
135g xut duge s dung (ty 1& lugng bd sung véi lwong cin thiét theo ly thuyét cia
kiém 1a 88,04%). Lugng dich loc la 900ml c6 dd pH=5 va mirc do axit hoa béng
39,75%. Lugng chét 16ng rira duoc st dung 14 3600ml c6 do pH nim trong khoang tir
6,5 dén 7. Ty 1¢ oxy hoa 12 96,88%. Ty 1é st dung kiém 1a 107,84%.

Duya trén céc két qua thir nghiém trong cac Vi du 3-6, ty 1€ oxy hda, mic d6 axit
hoa, va ty 1¢ clia lugng bd sung véi lugng theo Iy thuyét cuia kidm theo sang ché duoc
so sanh dé chiung minh méi lién hé cia ching, va nhu duoc thé hién trén Fig.2, khi
ting ty 1¢ lugng bd sung véi lugng can thiét theo Iy thuyét ciia natri hydroxit, ty 1€ oxy
hoa tang 1én va mirc do axit hoa giam di. Ngoai ra, khi ty 1 lugng bd sung v6i lugng
can thiét theo 1y thuyét cua kiém thip hon ty 1& can thiét theo ly thuyét, ty 18 sir dung
kiém s& 16n hon 100%; va ty 1¢ lugng b sung véi lugng cn thiét theo Iy thuyét cua
kiém cang thap thi ty 18 st dung kiém cang cao. Khi ty 16 lugng bd sung véi luong can
thiét theo ly thuyét cua kiém thdp hon gié tri cin thiét theo Iy thuyét, do pH cta dich
loc 1a khoang 4,5.

Vidu7

Vi du nay dugc thyuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 1, chi khac 1a
19g xut va 95g soda duge st dung, oxy duoc nap vao toi ap suit 7,5 MPa (luong oxy
bang 109,99% luong ly thuyét), va thoi gian duy tri nhiét d6 1a 1,5 gio, trong do xut
va soda dugc st dung dudi dang hdn hop (tdng ty 18 cua lwgng bd sung vdi lugng theo
Iy thuyét ciia kiém 12 59,15%, va xat chiém 20,95% lwong kiém bé sung, lugng con lai

1a soda). Lugng dich loc 1a 840ml ¢6 d6 pH nim trong khoang tir 4 dén 5 va muc do
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axit héa bang 72,32%. Lugng chét 16ng rira duoc st dung 1a 3300ml c6 d6 pH=6. Ty
1¢ oxy hoa 12 93,95%. Ty 18 st dung kiém 1a 155,65%.
Vidu8

Vi du nay duogc thuc hién trong diéu kién twong tu nhu trong Vi du 7, chi khac 1a
thoi gian duy tri nhiét do 12 1 gio. Lugng dich loc 12 950ml ¢6 d6 pH nim trong
khoang tir 4 dén 4,5 va muic d¢ axit hoa bing 61,66%. Lugng cht 1dng rira dugc st
dung 1 2400ml ¢6 d6 pH nim trong khoang tir 6 dén 6,5. Ty 16 oxy hoa 1a 84,43%. Ty
1¢ str dung kiém 14 139,88%.
Vidu9

Vi du nay dugc thuc hién trong diéu kién tuong tw nhu trong Vi du 8, chi khac 1a
oxy dugc nap vao téi dp suit 8,8 MPa (lugng oxy bang 129,06% luong 1y thuyét).
Luong dich loc 12 860ml ¢6 do pH=4 va mirc do axit héa bang 73,19%. Luong chét
long rira dugc sur dung 1a 2700ml ¢6 d¢ pH=6. Ty 1€ oxy hoa 14 91,92%. Ty 1& st dung
kiém 1a 152,29%.
Vidu 10

200g bdt hop kim sét-crom chira cacbon, 1000ml nudc, va 95g xut (ty 1¢ lugng
bd sung véi luong can thiét theo ly thuyét ctia kiém 13 61,95%) duoc nap vao ndi hap
c6 dung tich 3L; ndi hdp dugc bit kin, tiép d6, khi oxy tinh khiét dwoc nap vao t6i ap
suét 6,5 MPa (luong oxy bing 95,33% luong ly thuyét); nhiét d6 duoc tang t6i 300°C
trong khi khudy lién tuc va nhiét do nay dugc duy tri trong khi khudy trong 1 gid; hé
phan ung duoc lam ngudi téi 31°C; va san phém duogc thdo ra. Lugng dich loc 1a
910ml ¢6 dd pH ndm trong khoang tir 4,5 dén 5 va mirc d6 axit hoa bang 70,00%.
Luong chét 16ng rira duoc st dung la 2400ml c6 6 pH=6. Ty 1€ oxy hoa 1a 86,92%.
Ty 18 st dung kiém 14 137,50%.
Vidull

Vi du ndy dugc thuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 10, chi khac
14 oxy tinh khiét dugc nap véi toi 4p sut 7,3 MPa (luong oxy bang 107,76% lugng ly
thuyét). Luong dich loc 14 920ml ¢6 do pH nam trong khoang tir 4,5 dén 5 va mtrc do
axit héa béng 68,30%. Luong chét l16ng rira dugce st dung 1a 3400ml ¢6 d6 pH nam
trong khoang tir 6,5 dén 7. Ty 1¢ oxy hoéa 1a 87,12%. Ty 1& sir dung kiém 13 137,81%.
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Vidu 12

Vi du nay duogc thyc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 10, chi khac
1a oxy tinh khiét dugc nap véi t6i 4p sudt 8,1 MPa (lugng oxy bang 118,79% lugng ly
thuyét). Luong dich loc 14 904ml c¢6 do pH nim trong khoang tir 4 dén 4,5 va mirc do
axit hoa bang 70,89%. Luong cht léng rira duge sir dung 14 3100ml ¢6 do pH=6. Ty
1& oxy héa 1 89,62%. Ty 1é sir dung kiém 1a 141,77%.
Vidu 13

Vi du nay dugc thuc hién trong diéu kién twong tu nhu trong Vi du 10, chi khéc
1a oxy tinh khiét duoc nap véi téi 4p suit 8,8 MPa (lugng oxy bang 129,06% lugng ly
thuyét). Luong dich loc 1a 910ml ¢6 do pH nim trong khoang tir 4,5 dn 5 va mtrc do
axit héa bing 68,12%. Luong chit 1ong rira duoc sit dung 1a 3700ml c6 do pH=6,5. Ty
1& oxy héa 1a 90,06%. Ty 1¢ sir dung kiém 1a 142,46%.
Vidu 14

Vi du nay dugc thuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 10, chi khéac
1a oxy tinh khiét dugc nap véi téi ap sudt 9,5 MPa (lugng oxy bing 139,32% lugng 1y
thuyét). Lugng dich loc 1a 925ml ¢6 do pH=4 va mirc do axit hoa bing 71,30%. Lugng
chét 16ng rira dugc st dung 14 3000ml c¢6 do pH nim trong khoang tir 6,5 dén 7. Ty 1
oxy hoa 12 91,96%. Ty 1¢ sir dung kiém 1a 145,47%.
Vidu 15

Vi du nay dugc thuc hién trong diéu kién tuong tu nhu trong Vi du 10, chi khac
1a oxy tinh khiét dugc nap véi téi ap suit 10,2 MPa (luong oxy bing 149,59% lugng
Iy thuyét). Lugng dich loc 1a 900ml c6 do pH nim trong khoang tir 4 dén 4,5 va mirc
do axit hoa béng 74,58%. Luong chét long rira duoc st dung 1a 2900ml c6 d6 pH=6.
Ty 1€ oxy hoa 1a 93,71%. Ty 18 sir dung kiém 1a 148,24%.
Vidu 16

Dich loc thu dugc tir cac vi du trén day c6 mirc do axit héa 16n hon 70% duoc két
hop, va cd cho t6i khi nf”)ng dd Na,Cr,072H,0 1a 800 g/1. 400ml dung dich c6 nay
duoc léy ra, 1am lanh t6i nhiét do -12°C dé két tha tinh thé natri cromat decahydrat
Na,CrO,10H,0, va sau d6 loc dé thu dugc sén phém natri cromat decahydrat, trong
d6 mirc do axit hoa cua dich loc ting t6i 93%. Dich loc dugc 1am lanh lai t6i -12°C dé
két taa tinh thé natri cromat decahydrat, va mirc do axit hoa cta dich loc sau khi két

tha tdng t6i 97%. Anhydrit cromic CrO; duge bd sung vao dé lam ting hon nira mic
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do axit hoa t6i 100,2%. Dung dich nay dugc ¢ bang cach lam bay hoi va lam ngudi
dé két tha tinh thé dé thu duoc san phdm tinh thé natri dicromat dihydrat, 98,38% san
phim 1a Na,Cr,0,-2H,0.
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YEU CAUBAO HO

1. Phuong phép diéu ché dicromat kim loai kiém tir nguyén liéu dau 1a hop kim sét-
crom chtra cacbon bang quy trinh thily nhiét, phuong phap nay bao gdm céc bude:

(1) diéu ché chét léng phan g ban ddu tir nguyén liéu hop kim sit-crom chtra
cacbon cling véi kiém va nudc, trong do ty 16 luong bd sung thuc té v6i lwong cin
thiét theo 1y thuyét ctia kiém trong qua trinh oxy héa crom trong hop kim sit-crom
chira cacbon dé tao ra cromat kim loai kiém 12 nam trong khoang tir 55% dén 80%;

(2) bd sung chét 16ng phan tng ban du thu dugc & bude (1) vao binh phan tng,
nap khi oxy héa vao binh phan Ung nay, va dé phan ting xay ra trong khoang thoi gian
tr 0,5 dén 3 gio & nhiét do tir 150°C dén 370°C va ap sudt tir 2 MPa dén 24 MPa, trong
d6 CO, dugc tao ra trong qua trinh phan tng c6 chirc ning xuic tac dé huéng phan ing
theo chiéu tao ra dung dich hdn hop chita cromat kim loai kiém va dicromat kim loai
kiém véi lwgng dicromat kim loai kiém 1a cha yéu; trong d6 bicacbonat kim loai kidm
dugc sinh ra trong qud trinh phan (mg dugc st dung 1am ngudn kiém bd sung dé oxy
hoéa kiém hon nita crom (III) thanh cromat kim loai kiém, va bicacbonat kim loai kiém
giai phéng thém CO, dé axit hoa hon nita cromat kim loai kiém thanh dicromat kim
loai kiém, nhd d6 thu dugc ty 1€ oxy hoa crom, dugc xac dinh 1a phén tram cua crom
(VD) trong téng luong crom c6 trong hop kim sit-crom chira cacbon, I6n hon ty 1€
lwong bd sung thuc té vi luong cin thiét theo Iy thuyét ctia kiém, va do axit hoa 16n
hon 50%, va

(3) tach rén-16ng san phédm thu duoc tir phéan Uing & bude (2), lam lanh dich loc
thu duge toi nhigt do tir -12°C dén -20°C dé két tua tinh thé, va tach dung dich khoi

tinh thé nay, dung dich dugc tach ndy 1a dung dich dicromat kim loai kiém.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gdbm bude:

(4) bd sung CrO; vao dung dich dicromat kim loai kiém thu dugce & bude (3) cho
dén khi dat t6i mirc do axit hoa bang hoic 16n hon 100%, ¢ dic dung dich thu dugc
béng cach lam bay hoi, va lam lanh dung dich dé két tha tinh thé dé thu duogc san phém

dicromat kim loai ki€m dang ran.

3. Phuong phap theo diém 1, trong d6 dicromat kim loai kiém 1a natri dicromat, kali

dicromat hoic lithi dicromat; va kiém dugc sir dung dé didu ché chit 16ng phéan tng
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ban dau la mdt hodc nhidu chit dugc chon tir natri hydroxit, kali hydroxit, lithi
hydroxit, natri cacbonat, kali cacbonat, lithi cacbonat, natri bicacbonat va kali
bicacbonat, trong d6 ty 1& lwgng bd sung thuc té véi lwong can thiét theo ly thuyét ciia

kiém nam trong khoang tir 60% dén 70%.
4. Phuong phép theo diém 1, trong do thoi gian phan tng tir 40 dén 90 phut.

5. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gdm buée rira va sy
chat rin thu duge & budce (3) sau khi tach rin-l6ng san phdm phan g 13 banh loc sit

(IIT) oxit hydrat héa dé thu dwoc chat mau sét oxit.

6. Phuong phap theo diém 1, trong d6 phuong phép nay con bao gdm budc loai nuée
tiép va siy tinh thé két tua trong qua trinh 1am lanh & bude (3) 1a cromat kim loai kiém

d€ tao ra sdn pham cromat kim loai kiém dang ran.

7. Phuong phap theo diém 1, trong d6 sau khi két thuc phén Gng & budc (2), san phdm
phén ung dugc lam lanh, giam ap va théi khi dé thu duogc dung dich dicromat kim loai
kiém; hodc sau khi két thic phan tmg & budc (2), trong khi nhiét do giam di va ap suét
riéng phan ciia cacbon dioxit duoc duy tri, tinh thé dugc loc dé thu duoc dung dich

dicromat kim loai kiém.

8. Phuong phap theo diém 1, trong d6 mirc do axit hoa trong dung dich dicromat kim
loai kiém thu dugc sau khi két tda tinh thé bang cach 1am lanh dung dich san phdm

phan tng t6i nhiét d6 tir -12°C dén -20°C bang hodc 16n hon 97%.

9. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nguyén liéu ddu hop kim sét-crom chita cacbon
14 mdt hozic nhiéu hop kim trong s6 hop kim sit-crom c6 ham lugng cacbon cao, hgp
kim sit-crom c6 ham lugng cacbon trung binh va hop kim sét-crom c¢6 ham lugng
crom thip, va dugc nghién dé co c& hat nhd hon 75 um trude khi didu ché chit 1ong

phan @ng ban dau.
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10. Phuong phép theo diém 9, trong d6 ¢ hat cla nguyén liéu dau nho hon 43pum

trude khi diéu ché chit 16ng phan ting ban dau.

11. Phuong phap theo diém 1, trong d6 khi oxy héa duge nap vao binh phan g 1a khi
oxy, va lugng bd sung thyc t& ctia khi oXy nam trong khoang tir 100% dén 150% luong
ly thuyét duge xac dinh 1a tdng lugng oxy cén thiét cho céc phan ting dé& oxy hoa cac
nguyén té héa tri 0 1a C, Fe, Cr va Si trong hop kim sét-crom chira cacbon va dé tao ra

cromat kim loai kiém.

12. Phuong phap theo diém 11, trong d6 lwong bd sung thuc té cia khi oXy nim trong

khoang tir 110% dén 130% luong ly thuyét.

13. Phuong phap theo diém 11, trong do luong bd sung thuc té cua khi oxy l1a 120%
lwong ly thuyét.

14. Phuong phap theo diém 1, trong do ty 18 khéi lugng cua nudc voi hop kim sat-

crom chira cacbon dé didu ché chét 16ng phan ting ban dau 1a 1000:(100 dén 300).

15. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ty 1& khdi luong cua nude véi hop kim sét-

crom chira cacbon dé diéu ché chét 16ng phan tmg ban dau 1a 1000:(150 dén 250).

16. Phuong phap theo diém 1, trong do ty 1& khdi lugng cta nudc véi hop kim sét-

crom chira cacbon dé didu ché chét long phan g ban dau 1a 1000:200.

17. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhiét do phan tng trong binh phan {mg nim
trong khoang tir 200°C dén 370°C.

18. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhiét do phén Gng trong binh phan tng nim
trong khoang tir 260°C dén 320°C.

19. Phuong phép theo diém 1, trong d6 nhiét do phén Gng trong binh phan ng nim
trong khoang tir 280°C dén 300°C.
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Bot hop kim sét-crom chira cacbon
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