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Tãm t¾t néi dung c«ng tr×nh



Zeolit A lµ vËt liÖu aluminosilicat tinh thÓ cã c«ng thøc ho¸ häc tæng qu¸t lµ:


Na56[(AlO2)96(SiO2)192].216H2O



VËt liÖu nµy chøa bªn trong nã mét hÖ mao qu¶n ®ång nhÊt (®­êng kÝnh mao qu¶n ~ 4A0) vµ c¸c hèc lín (~11.4 A0). BÒ mÆt cña zeolit A tÝch ®iÖn ©m ®­îc bï trõ bëi c¸c cation Na+, K+, Ca2+,v.v... Do ®ã, zeolit A lµ vËt liÖu hÊp phô rÊt ­a n­íc (ph©n cùc m¹nh) vµ cã kh¶ n¨ng trao ®æi cation rÊt tèt. Tõ l©u (~1960 ®Õn nay) zeolit A ®­îc øng dông rÊt réng r·i trong c«ng nghiÖp vµ ®êi sèng nh­ lµ chÊt hÊp phô Èm vµ lµ chÊt trao ®æi ion d¹ng polyme v« c¬, 80% l­îng zeolit ®­îc sö dông dông trong c«ng nghiÖp ho¸ häc vµ dÞch vô x· héi lµ zeolit A.



Trong c«ng tr×nh nµy, chóng t«i ®· cè g¾ng thiÕt lËp mét quy tr×nh ®iÒu chÕ zeolit A thÝch hîp nhÊt, phï hîp víi tr×nh ®é c«ng nghÖ vµ kinh tÕ cña ViÖt nam. C¸c thiÕt bÞ  còng ®­îc chÕ t¹o t­¬ng øng víi ®iÒu kiÖn lµm viÖc thñ c«ng vµ b¸n tù ®éng.



C¸c s¶n phÈm nhËn ®­îc (d¹ng bét vµ d¹ng h¹t) ®Òu ®¸p øng chØ tiªu kinh tÕ - kü thuËt (KT - KT): ®é tinh thÓ 90 -100% (theo IR vµ XRD) tØ sè SiO2/Al2O3 =2 vµ ®é hÊp phô Èm (ë Pn­íc = 4 mmHg) lµ 25% (d¹ng bét), vµ 19 - 20% (d¹ng h¹t). C¸c zeolit d¹ng h¹t ®­îc s¶n xuÊt d­íi nhiÒu d¹ng kÝch th­íc kh¸c nhau, h×nh d¹ng kh¸c nhau, nh»m ®¸p øng nhu cÇu ®a d¹ng cña thÞ tr­êng.



§iÓm míi cña dù ¸n lµ: 


· Sö dông nguyªn liÖu trong n­íc.


· Quy tr×nh chÕ t¹o zeolit d¹ng bét cã thêi gian kÕt tinh ng¾n h¬n so víi c¸c tµi liÖu c«ng bè trong vµ ngoµi n­íc ( 3 - 8h so víi > 20h).


· Quy tr×nh chÕ t¹o zeolit d¹ng h¹t ®Æc thï (v× ®©y lµ bÝ quyÕt c«ng nghÖ kh«ng ai c«ng bè).


· ThiÕt lËp mét sè  ph­¬ng ph¸p ®Æc tr­ng ®é hÊp phô H2O, t­¬ng ®èi phï hîp víi ®iÒu kiÖn ViÖt Nam: thao t¸c t­¬ng ®èi ®¬n gi¶n, nhanh  vµ ®é chÝnh x¸c tin cËy.


PhÇn I. C¸c th«ng tin chung vÒ dù ¸n


I. C¸c th«ng tin chÝnh.


1. Tªn dù ¸n: S¶n xuÊt thö nghiÖm zeolit A d¹ng bét vµ h¹t dïng cho xö lý m«i tr­êng.


2. Thuéc dù ¸n: S¶n xuÊt thö nghiÖm ®éc lËp cÊp nhµ n­íc.


3. M· sè: 
DA §L - 2003/10.


4. Thêi gian thùc hiÖn: 24 th¸ng, tõ 3/2003 - 3/2005.


5. Kinh phÝ thùc hiÖn dù kiÕn: 5 000 triÖu ®ång.


Trong ®ã, tõ ng©n s¸ch sù nghiÖp khoa häc: 1 500 triÖu ®ång.


6. Thu håi: 


Kinh phÝ thu håi: 1039,5 triÖu ®ång (70% gi¸ trÞ hîp ®ång -1485 triÖu)


Thêi gian thu håi: §ît 1: 3/2006, §ît 2: 3/2007.


7. Tæ chøc ®¨ng ký chñ tr× thùc hiÖn dù ¸n: 




Phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt, ViÖn Ho¸ häc, ViÖn KH&CN VN




§Þa chØ: 18 Hoµng Quèc ViÖt, CÇu GiÊy, Hµ néi




§iÖn tho¹i: 04 -8361145


8. C¸ nh©n ®¨ng ký chñ nhiÖm dù ¸n: NguyÔn H÷u Phó




Häc vÞ: 
TS




Chøc vô: 
Tr­ëng phßng nghiªn cøu




§Þa chØ: 
18 Hoµng Quèc ViÖt, CÇu GiÊy, Hµ néi




§iÖn tho¹i: 
04- 8361145


9. C¬ quan phèi hîp chÝnh


1. ViÖn Phim ViÖt Nam, Ngäc Kh¸nh, Hµ néi


2. Trung t©m C«ng nghÖ vµ DÞch vô nguyªn liÖu Kho¸ng, Gia L©m, Hµ néi; Fax: 8274580


3. Trung t©m khoa häc vµ c«ng nghÖ M«i tr­êng, ViÖn KH B¶o hé lao ®éng.


4. C«ng ty cæ phÇn khÝ c«ng nghiÖp ViÖt nam, Gia l©m, Hµ néi.


II. Môc tiªu, néi dung vµ ph­¬ng ¸n triÓn khai dù ¸n.

1. Môc tiªu:



Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét trªn c¬ së nguyªn liÖu ViÖt Nam víi c«ng suÊt võa ph¶i 10-15 tÊn/n¨m.



Hoµn thiÖn quy tr×nh s¶n xuÊt zeolit h¹t cã kÝch th­íc thÝch hîp vÒ thµnh phÇn, h×nh d¸ng vµ ®é bÒn c¬ häc, ®¸p øng c¸c yªu cÇu sö dông kh¸c nhau.


2. Néi dung:


2.1. Hoµn thiÖn c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét.


· Lùa chän nguyªn liÖu thÝch hîp cho qu¸ tr×nh chÕ t¹o zeolit A.


· X¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn tèi ­u ®Ó rót ng¾n thêi gian kÕt tinh vµ t¨ng ®é tinh thÓ.


· Nghiªn cøu ®iÒu kiÖn thuËn lîi nh»m t¨ng kÝch th­íc tinh thÓ zeolit A.


· ¶nh h­ëng cña c¸c phô gia (h÷u c¬, v« c¬) ®Õn ®é tinh thÓ.


· Nghiªn cøu tèi ­u hãa qu¸ tr×nh läc röa s¶n phÈm.


· Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ sÊy zeolit bét.


· Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ nung zeolit bét.


2.2. Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng h¹t:


· Nghiªn cøu c¸c c«ng nghÖ t¹o h¹t phï hîp víi môc ®Ých sö dông


· Lùa chän thµnh phÇn hçn hîp (zeolit, n­íc, chÊt phô gia...) víi môc ®Ých ®¶m b¶o chÊt l­îng s¶n phÈm vµ t¨ng c­êng ®é bÒn cña h¹t.


· Lùa chän chÊt kÕt dÝnh ®Ó t¹o h¹t theo h×nh d¹ng vµ kÝch th­íc thÝch hîp.


· Nghiªn cøu ¶nh h­ëng cña chÊt kÕt dÝnh ®Õn c¸c tÝnh n¨ng cña zeolit (®é hÊp phô, kh¶ n¨ng trao ®æi ion ...).


· Nghiªn cøu chÕ ®é nÐn, c¾t sîi ®ïn ­ít, vª viªn...


· Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ sÊy zeolit d¹ng h¹t.


· Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ nung zeolit d¹ng h¹t.


2.3. ThiÕt kÕ chÕ t¹o mét sè thiÕt bÞ:


· ThiÕt bÞ chuÈn bÞ hçn hîp nguyªn liÖu: NaOH, Na2SiO3, Al(OH)3...


· ThiÕt bÞ kÕt tinh : 80-100oC, 30 Kg zeolit kh«/ mÎ.


· ThiÕt bÞ läc röa


· Tñ sÊy 150 - 200oC, c«ng suÊt 40 - 50kg zeolit/mÎ.


· Lß nung zeolit h¹t: ~ 50 Kg/mÎ.


2.4. Tæ chøc s¶n xuÊt thö (cã danh s¸ch kÌm theo- phô lôc 9): 


· ~ 25 tÊn zeolit bét


· ~ 10 tÊn zeolit h¹t 


2.5. ChØ tiªu chÊt l­îng s¶n phÈm: t­¬ng ®­¬ng s¶n phÈm nhËp ngo¹i cïng lo¹i 



D¹ng bét:
§é tinh thÓ: 90 -100% (theo IR vµ XRD)





§é hót Èm: 20 - 25 % ë 
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= 4 mmHg







SiO2/Al2O3 = 2



D¹ng h¹t: 
KÝch th­íc h¹t trô: d = 1 - 4 mm





KÝch th­íc h¹t trßn: 

[image: image2.wmf]f


 = 0,5 - 3,5 mm.





§é bÒn c¬ häc: > 9 Kg/cm2




§é hÊp phô H2O ~ 20% (ë 
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PhÇn II. B¸o c¸o kÕt qu¶ thùc hiÖn dù ¸n


1. Giíi thiÖu chung


Zeolit A lµ vËt liÖu aluminosilicat tinh thÓ cã cÊu tróc mao qu¶n ®­îc sö dông ®Çu tiªn trong c«ng nghiÖp hãa häc vµo cuèi thËp kû s¸u m­¬i (60) cña thÕ kû tr­íc dïng ®Ó t¸ch parafin m¹ch nh¸nh vµ m¹ch th¼ng. Tõ ®ã ®Õn nay, mÆc dï khoa häc c«ng nghÖ vÒ zeolit ph¸t triÓn mét c¸ch nhanh chãng vµ ®· t×m ra nhiÒu lo¹i zeolit kh¸c nh­ Y, ZSM-5, ZSM-11, Mordenit,... Song, zeolit A vÉn chiÕm vÞ trÝ hµng ®Çu vÒ øng dông c«ng nghiÖp.



C¸c lÜnh vùc øng dông chÝnh cña zeolit A lµ:


Lµm chÊt trao ®æi ion: hiÖn nay zeolit A ®­îc øng dông chñ yÕu lµm chÊt phô gia cho bét giÆt, xö lý NH4+ trong n­íc, do ®ã, ng­êi ta dïng zeolit A lµm chÊt xö lý n­íc mu«i t«m, nh»m gi¶m hµm l­îng NH4+ d­ thõa do thøc ¨n vµ c¸c chÊt bÈn chøa nit¬ t¹o ra.


Lµm chÊt hót Èm (lµm kh«): zeolit A cã ¸i lùc rÊt lín víi H2O (hót Èm), do ®ã ®­îc dïng lµm chÊt lµm kh« rÊt tèt (tèt h¬n silicagel, canxi clorua,...) v× nã cã "lùc" hót c¸c ph©n tö H2O rÊt lín, ngay c¶ ¸p suÊt thÊp 2-4mmHg H2O, zeolit A vÉn cã kh¶ n¨ng hÊp phô H2O. §Æc biÖt, tèc ®é hÊp phô lín, do ®ã zeolit ®­îc ¸p dông trong c«ng nghÖ lµm kh« kh«ng khÝ ®Ó ho¸ láng.



Do bÒ mÆt riªng lín vµ dung l­îng trao ®æi ion lín nªn zeolit A ®­îc sö dông rÊt nhiÒu vµ rÊt hiÖu qu¶ trong lÜnh vùc xóc t¸c - hÊp phô.



LÇn ®Çu tiªn, zeolit ®­îc s¶n xuÊt ë quy m« c«ng nghiÖp vµo nh÷ng n¨m 1954 vµ 1960, trong ®ã zeolit A  chiÕm kho¶ng 80% tæng s¶n l­îng. VÝ dô, n¨m 1998 l­îng zeolit tæng hîp hµng n¨m cña thÕ giíi lµ 1,3 triÖu tÊn, nh­ng trong ®ã ®· cã 1,1 triÖu tÊn lµ zeolit A. Tuy nhiªn, hiÖn nay vÉn cßn rÊt nhiÒu c¸c c«ng tr×nh nghiªn cøu vµ c¸c b»ng s¸ng chÕ liªn quan ®Õn qu¸ tr×nh tæng hîp vµ biÕn tÝnh c¸c zeolit nµy vÉn ®­îc c«ng bè hµng n¨m nh»m hoµn thiÖn quy tr×nh s¶n xuÊt vµ n©ng cao chÊt l­îng s¶n phÈm. HiÖn nay trong 126 cÊu tróc zeolit ®­îc biÕt, zeolit A lµ mét trong sè c¸c zeolit ®­îc sö dông ë quy m« c«ng nghiÖp 



ë ViÖt Nam, mét sè c¬ së nghiªn cøu ®· tiÕn hµnh tæng hîp zeolit A ë quy m« phßng thÝ nghiÖm:


· ViÖn Hãa häc C«ng nghiÖp Hµ Néi. 


· Ph©n viÖn Khoa häc VËt liÖu TP Hå ChÝ Minh.


· Khoa Hãa häc, Tr­êng §H B¸ch Khoa Hµ Néi.


· Khoa Hãa häc, Tr­êng §H B¸ch Khoa TP Hå ChÝ Minh.


· v. v....



T¹i c¸c c¬ së ®ã, zeolit A ®­îc tæng hîp tõ nguån hãa chÊt hoÆc tõ kho¸ng sÐt tù nhiªn. Tuy nhiªn, s¶n phÈm nhËn ®­îc cã ®é tinh thÓ kh«ng cao, lÉn nhiÒu pha l¹ (zeolit P, Sodalit, ...) hoÆc thêi gian kÕt tinh kh¸ dµi  > 24h ë 80-100oC.



Phßng Hãa lý - BÒ mÆt, ViÖn Hãa häc, Trung t©m KHTN&CNQG ®· nghiªn cøu mét c¸ch hÖ thèng nhiÒu n¨m, nh»m c¶i tiÕn quy tr×nh (t¨ng ®é kÕt tinh, rót ng¾n thêi gian kÕt tinh, chän vËt liÖu thÝch hîp...) ë quy m« phßng thÝ nghiÖm vµ ë quy m« nhá 10-15 kg/mÎ (3 -5 tÊn/n¨m) víi ®é tinh thÓ 100%, chÊt l­îng t­¬ng ®­¬ng víi s¶n phÈm nhËp ngo¹i cïng lo¹i.



XÐt vÒ mÆt quy tr×nh tæng hîp th× kh«ng cßn vÊn ®Ò g× nan gi¶i ®¸ng kÓ, song c¸c vÊn ®Ò "mÆt hµng" s¶n phÈm ®ang cÇn ph¶i c¶i tiÕn, hoµn thiÖn, ®Æc biÖt lµ vÒ h×nh thøc, mÉu m·, æn ®Þnh chÊt l­îng s¶n phÈm vµ n©ng cao n¨ng lùc thiÕt bÞ ®Ó ®¸p øng yªu cÇu cña thÞ tr­êng vµ mang l¹i hiÖu qu¶ kinh tÕ cao.



ë n­íc ta, hµng n¨m ph¶i nhËp kho¶ng 30-40 ngµn tÊn chÊt hÊp phô cã chøa zeolit A ®Ó xö lý n­íc nu«i trång thñy s¶n.



C¨n cø vµo nhu cÇu sö dông zeolit A ë n­íc ta vµ dùa vµo ®iÒu kiÖn cô thÓ cña c¬ së, trong khu«n khæ dù ¸n nµy, chóng t«i chän ph­¬ng ¸n s¶n xuÊt zeolit A b¸n thñ c«ng víi c«ng nghÖ tù  x©y dùng, ®¸p øng ®­îc c¸c yªu cÇu lµ: chØ cÇn ®Çu t­ nhá mµ vÉn ®¶m b¶o chÊt l­îng s¶n phÈm víi gi¸ hîp lý. H¬n n÷a, ®©y lµ c¬ së ban ®Çu ®Ó ®Ò xuÊt mét d©y chuyÒn s¶n xuÊt zeolit ®Çu tiªn ë ViÖt Nam víi quy m« b¸n c«ng nghiÖp.



Gi¸ nhËp ngo¹i hiÖn nay: ~ 6 USD/kg zeolit A (~ 95.000 ®). Tuy s¶n xuÊt ë quy m« nhá, gi¸ thµnh s¶n xuÊt trong n­íc vÉn thÊp h¬n so víi  nhËp ngo¹i. NÕu më réng s¶n xuÊt, t¨ng n¨ng suÊt thiÕt bÞ, æn ®Þnh quy tr×nh c«ng nghÖ th× gi¸ thµnh sÏ cã thÓ gi¶m nhiÒu h¬n n÷a. 


2. C¸c kÕt qu¶ ®¹t ®­îc vµ th¶o luËn

2.1. ChÕ t¹o vµ l¾p ®Æt thiÕt bÞ chÝnh
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a. Thïng kÕt tinh: 


· Dung tÝch: 250 lÝt


· VËt liÖu: thÐp kh«ng rØ, chÞu kiÒm.


· NhiÖt ®é lµm viÖc: 90 - 100 0C.


· ChÕ ®é n¹p liÖu gi¸n ®o¹n: 10 h/mÎ.


· C«ng suÊt: 30 Kg zeolit kh«/mÎ.



§Æc ®iÓm thiÕt bÞ: 


· §©y lµ thïng kÕt tinh  hoµn toµn tù thiÕt kÕ theo yªu cÇu c«ng nghÖ ®¬n gi¶n nhÊt (®èt than, gia nhiÖt b»ng n­íc nãng, 90 - 1000C).


· S¶n phÈm kÕt tinh ®¹t ®é tinh thÓ ~ 100% (theo IR vµ XRD)


b. Tñ sÊy 100 - 2000C.


[image: image19.wmf]

H×nh 2. Tñ sÊy zeolit 


· KÝch th­íc:1500 x 1000x800


· C«ng suÊt: 40 Kg zeolit kh«/mÎ


· §iÒu khiÓn nhiÖt ®é tù ®éng: 100 - 200oC


c. Lß nung

[image: image20.wmf]
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· KÝch th­íc: 1600x1400x1200


· C«ng suÊt: 40 Kg zeolit kh«/mÎ (5h)


· §iÒu khiÓn tù ®éng


(Do Phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt vµ Phßng Quang ®iÖn vµ M«i tr­êng, ViÖn VËt lý vµ §iÖn tö, ViÖn KH&CN VN chÕ t¹o, l¾p ®Æt).


d. HÖ thiÕt bÞ t¹o viªn: Gåm 3 thiÕt bÞ chÝnh (cã h×nh vÏ kÌm theo- phô lôc 10) 
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H×nh 4. S¬ ®å nguyªn t¾c thiÕt bÞ t¹o viªn

· KÝch th­íc: 


· C«ng suÊt: 50 Kg/mÎ


· ChÕ ®é lµm viÖc: b¸n tù ®éng


Do phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt vµ X­ëng c¬ khÝ chÝnh x¸c, ViÖn c¬ häc øng dông, ViÖn KH&CN ViÖt nam chÕ t¹o vµ l¾p ®Æt.
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H×nh 5. C¸c h¹t zeolit A d¹ng viªn trßn

[image: image23.wmf]e. M¸y Ðp ®ïn trô.


· C«ng suÊt: 50 Kg/h


· KÝch th­íc: 
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0,5 - 4mm.
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H×nh 7. C¸c h¹t zeolit d¹ng viªn trô


f. M¸y nghiÒn bi 


[image: image24.bmp]

· C«ng suÊt: 15 Kg/h


g. Ngoµi ra cßn nhiÒu dông cô phô trî: chuÈn bÞ dung dÞch ®Çu, röa s¶n phÈm (m¸y ly t©m, thïng pha trén, v.v...).


NhËn xÐt phÇn 1:



§Ó thùc hiÖn c¸c néi dung khoa häc vµ c«ng nghÖ cña dù ¸n, chóng t«i ®·:


· X©y dùng c¸c thiÕt bÞ chñ yÕu ®Ó s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét tinh thÓ vµ d¹ng h¹t.


· ThiÕt bÞ kÕt tinh lµ kÕt qu¶ cña dù ¸n (kh«ng cã mÉu trong tµi liÖu tham kh¶o, ë ViÖt nam ch­a c¬ së nµo chÕ t¹o thiÕt bÞ kÕt tinh nh­ thÕ).


· §©y lµ c¬ së khoa häc - c«ng nghÖ cã kh¶ n¨ng chÕ t¹o c¸c h¹t xóc t¸c hÊp phô d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ë quy m« võa ph¶i (t¹, tÊn).


3. C«ng nghÖ (quy tr×nh vµ thiÕt bÞ) chÕ t¹o zeolit A d¹ng bét

3.1 Quy tr×nh


§Ó thiÕt lËp mét quy tr×nh tæng hîp zeolit A cã hiÖu suÊt s¶n phÈm, ®é tinh thÓ, cÊu tróc tinh thÓ, vµ ®é s¹ch pha tèi ­u, chóng t«i ®· tiÕn hµnh nghiªn cøu c¸c vÊn ®Ò sau ®©y:


1. Lùa chän nguyªn liÖu thÝch hîp ®Ó s¶n xuÊt zeolit NaA (zeolit A chøa ion bï trõ ®iÖn tÝch Na+): C¸c nguyªn liÖu ban ®Çu: Cao lanh Phó thä, Yªn b¸i,  Hµ giang vµ HuÕ, nguån ho¸ chÊt (thuû tinh láng cña C«ng ty Ho¸ chÊt Th¸i Hµ (ViÖt nam), Al(OH)3, NaOH (C«ng ty Ho¸ chÊt ViÖt nam)). 


NhËn xÐt: ®Ó cã zeolit A chÊt l­îng tèt (hiÖu suÊt cao, ®é tinh thÓ ~100%) th× nªn chÕ t¹o tõ nguån ho¸ chÊt kü thuËt (xem phô lôc 1).


2. X¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn tèi ­u ®Ó rót ng¾n thêi gian kÕt tinh vµ t¨ng ®é tinh thÓ (xem ¶nh h­ëng cña c¸c chÊt t¹o cÊu tróc v« c¬, h÷u c¬; ¶nh h­ëng cña mÇm tinh thÓ, ¶nh h­ëng cña nhiÖt ®é), (xem phô lôc 2 vµ 4).


3. Nghiªn cøu c¸c yÕu tè ¶nh h­ëng (hµm l­îng n­íc trong gel, thêi gian lµm giµ, nhiÖt ®é vµ thêi giµn kÕt tinh) ®Õn kÝch th­íc h¹t tinh thÓ (xem phô lôc 3)


4. Nghiªn cøu tèi ­u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa zeolit A (xem phô lôc 5)


5. Nghiªn cøu qu¸ tr×nh nung (dehydrat ho¸) zeolit bét NaA (xem phô    lôc 6).


Tõ c¸c nghiªn cøu trªn dÉn ®Õn mét quy tr×nh chÕ t¹o zeolit Na A bét nh­ sau


[image: image25.png]





H×nh 9. S¬ ®å tæng hîp zeolit Na A


Dung dÞch thuû tinh láng (Na2O 3,45%, SiO2 10,59%) vµ dung dÞch aluminat natri (Na2O 13,14%, Al2O3,...) ®­îc pha trén vµo nhau (khuÊy liªn tôc) theo mét tû lÖ cÇn thiÕt (tÝnh theo thµnh phÇn mol) ®Ó t¹o gel cã thµnh phÇn


2Na2O. Al2O3.1,75SiO2.70H2O


thªm kho¶ng 1% l­îng mÇm tinh thÓ zeolit A vµo gel lµm giµ gel trong 3 giê, sau ®ã kÕt tinh ë nhiÖt ®é 80 - 1000C trong 3 - 8h. Sau kÕt tinh, s¶n phÈm ®­îc läc röa ®Õn pH = 9 - 10, sÊy ë 120 0C vµ nung ë 4000C trong 3h.


§Æc tr­ng mÉu zeolit Na A



Sau khi tæng hîp, mÉu zeolit ®­îc kiÓm tra b»ng c¸c ph­¬ng ph¸p  IR, XRD, dung l­îng hÊp phô Èm, tèc ®é hÊp phô Èm. 



Sau ®©y lµ kÕt qu¶ ®Æc tr­ng mÉu ®¹i diÖn(

(i). Phæ IR


[image: image26.png]





(ii). Phæ XRD


[image: image27.png]





(iii). Dung l­îng hÊp phô H2O


        Dung l­îng hÊp phô H2O (a%) ®­îc ®o b»ng thiÕt bÞ tù l¾p ®Æt (H×nh 12a,b)
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1. B×nh N2



3. MÉu zeolit (®Æt trong èng ch÷ U)



2. B×nh H2O



4. §iÒu khiÓn nhiÖt ®é



    : Van ®iÒu chØnh
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Trong ®ã:
P : ¸p suÊt h¬i n­íc ë nhiÖt ®é T.





Po: ¸p suÊt h¬i b·o hoµ ë nhiÖt ®é T.





Pa: ¸p suÊt khÝ quyÓn.





V1: l­u l­îng N2 kh«ng qua b×nh H2O.





V2: l­u l­îng N2 qua b×nh H2O ë nhiÖt ®é T.



C¸ch ®o: sau thêi gian nhÊt ®Þnh, b×nh ®ùng mÉu (2g) ®­îc c©n vµ suy ra ®­îc l­îng n­íc bÞ hÊp phô.
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H×nh 12b. ¶nh dông cô ®o dung l­îng hÊp phô
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(iv). Tèc ®é  hÊp phô H2O.



§©y lµ phÐp ®o so s¸nh tèc ®é hÊp phô gi÷a c¸c chÊt, lÊy 5 - 10g chÊt hÊp phô, nung ë 400oC, 3h. Sau khi ®Ó nguéi (trong b×nh c¸ch Èm), ®o c¸c gi¸ trÞ ®é Èm tõ ~ 70 % ®Õn 20% (RH) theo thêi gian.



C¸c mÉu cã dung  l­îng hÊp phô tèt, ®é tinh thÓ tèt, tèc ®é hÊp phô n»m trong kho¶ng 40 - 90 phót/(70 - 20)%RH, 1,25 - 0,55 %RH/phót.
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H×nh 14. Tèc ®é hÊp phô H2O (t­¬ng ®èi).

(sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 3-8-2004)


4. ChÕ t¹o h¹t zeolit 


Zeolit A ë d¹ng bét kh«ng thÓ sö dông trong nhiÒu qu¸ tr×nh c«ng nghÖ liªn tôc (lµm kh« dßng kh«ng khÝ Èm, xö lý NH4+ trong dßng n­íc cÊp, v.v...). Do ®ã, cÇn ph¶i chÕ t¹o zeolit d¹ng h¹t ®Ó ®¸p øng yªu cÇu sö dông cña thÞ tr­êng.



H¹t zeolit cÇn cã kÝch th­íc vµ h×nh d¸ng thÝch hîp, cÇn cã ®é bÒn c¬ häc vµ ®é hÊp phô (dung l­îng vµ tèc ®é) cÇn thiÕt.



Chóng t«i ®· tiÕn hµnh nghiªn cøu c¸c kho¶n môc sau ®©y ®Ó x¸c ®Þnh quy tr×nh t¹o h¹t zeolit


1. Lùa chän chÊt kÕt dÝnh: ®Êt sÐt, oxyt nh«m, thuû tinh láng,v.v...


2. Lùa chän tØ phÇn thÝch hîp gi÷a chÊt kÕt dÝnh vµ zeolit bét.


3. Lùa chän chÕ ®é t¹o h¹t: chän m¸y, thñ tôc pha trén, t¹o viªn.


4. ChÕ ®é sÊy vµ nung h¹t.


Tõ c¸c kÕt qu¶ nghiªn cøu trªn chóng t«i ®· ®¹t ®­îc c¸c h¹t zeolit: 


· H×nh trô: 
d = 1,2,3 vµ 4 mm (H×nh 15)




· H¹t trßn: 
d = 0,5 - 1 mm


       1,5 - 2 mm


     



       3 - 3,5 mm (H×nh 16)




C¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®é hÊp phô cña zeolit h¹t A thµnh phÈm


1. §o dung l­îng hÊp phô:


H¹t  A(HLBM)


§iÒu kiÖn ®o:
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H×nh 17. Dung l­îng hÊp phô H2O cña c¸c h¹t zeolit 


(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 23 - 7 - 2004)
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H×nh 18. Tèc ®é hÊp phô cña c¸c h¹t zeolit 


(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 30-8-2004)


NhËn xÐt phÇn 4:



Dù ¸n ®· chÕ t¹o ®­îc c¸c zeolit d¹ng h¹t cã ®é bÒn c¬ häc, ®é hÊp phô Èm xÊp xØ mét sè zeolit h¹t th­¬ng m¹i (Trung Quèc, §øc, Nga,...), ®¸p øng môc tiªu ®Ó ra cña dù ¸n.


5. Mét sè kÕt qu¶ vÒ x©y dùng c¸c ph­¬ng ph¸p  ®Æc tr­ng vËt liÖu 


Trong dù ¸n nµy, chóng t«i ®· x©y dùng mét sè ph­¬ng ph¸p ®o ®¹c c¸c tÝnh chÊt hÊp phô cña vËt liÖu m«t c¸ch thuËn lîi vµ ®¹t ®é chÝnh x¸c cÇn thiÕt.


Ngoµi c¸c ph­¬ng ph¸p IR, XRD, chóng t«i cßn x©y dùng c¸c ph­¬ng ph¸p:


5.1. Ph­¬ng ph¸p ®o dung l­îng hÊp phô H2O (H×nh 12 a,b)


5.2. Ph­¬ng ph¸p ®o tèc ®é hÊp phô (nh­ ®· tr×nh bµy ë ®iÓm (iv) môc 3)


5.3. Ph­¬ng ph¸p ®o ®é cøng c¬ häc cña h¹t (H×nh 19)


[image: image16.png]





H×nh 19. Dông cô ®o ®é bÒn c¬ häc cña h¹t zeolit (KG/cm2)



Nguyªn t¾c:



H¹t zeolit ®­îc ®Æt gi÷a khoang nÐn cña c¸n Ðp thuû lùc. Khi h¹t vì, ¸p suÊt ®­îc biÓu thÞ (dõng l¹i) ë ®ång hå ®o. 



§é bÒn c¬ häc cña h¹t ®­îc tÝnh:
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Trong ®ã:  
F: ®é bÒn (KG/cm2).





P: lùc (KG).





s: tiÕt diÖn cña h¹t (cm2).


B¶ng 1. §é bÒn c¬ häc c¸c h¹t zeolit th­¬ng m¹i vµ cña Dù ¸n


		Lo¹i h¹t

		H×nh d¹ng

		§­êng kÝnh


(mm)

		§é cøng


(KG/cm2)

		§é cøng trung b×nh (KG/cm2)



		Trung Quèc

		Trßn

		3

		85


64


80


96

		80



		Trung Quèc

		Trô

		2

		85


96.8


103


109

		98



		Nga

		Trô

		3

		172


193


166


187

		188



		HLBM

		Trô

		1

		385


361


457


577

		445



		HLBM

		Trô

		2

		121


145


169


169

		151



		HLBM

		Trô

		3

		117


128


133


133

		128



		HLBM

		Trßn

		1

		374


467.7


514


374

		421



		HLBM

		Trßn

		2

		145


145.2


169


121

		145



		HLBM

		Trßn

		3

		75


86


81


107

		86






C¸c ph­¬ng ph¸p nµy hÇu nh­ lÇn ®Çu tiªn ®­îc ¸p dông ë PTN ®Ó x¸c ®Þnh c¸c tÝnh chÊt cña zeolit. 



Tõ c¸c kÕt qu¶ trªn cã thÓ thÊy r»ng, c¸c zeolit h¹t cña Dù ¸n ®Òu ®¹t vµ v­ît c¸c tÝnh chÊt (®é bÒn c¬ häc, tèc ®é vµ dung l­îng hót Èm) cña c¸c zeolit th­¬ng m¹i nhËp ngo¹i (Trung Quèc, Nga...)


PhÇn Iii. C¸c kÕt qu¶ chÝnh, kh¶ n¨ng øng dông s¶n phÈm vµ mét sè kÕt qu¶ kh¸c cña dù ¸n.

3.1. C¸c kÕt qu¶ chÝnh cña dù ¸n


1. §· nghiªn cøu vµ ®Ò xuÊt mét quy tr×nh tæng hîp zeolit A tèi ­u: nguyªn liÖu s½n cã, ®iÒu kiÖn kÕt tinh kh«ng ngÆt nghÌo (thêi gian kÕt tinh 3 - 8h, nhiÖt ®é kÕt tinh  80 - 90oC,v.v...), tèn Ýt n¨ng l­îng. S¶n phÈm zeolit cã chÊt l­îng æn ®Þnh: ®é tinh thÓ 90 - 100% (theo IR vµ XRD), mµu tr¾ng, d¹ng bét mÞn, cã dung l­îng trao ®æi ion 3 - 3,5 m®lg/g, ®é hÊp phô Èm 20-25%.


2. ThiÕt kÕ chÕ t¹o react¬ kÕt tinh quy m« cì 30 Kg zeolit kh«/mÎ, b»ng vËt liÖu chÞu kiÒm, æn nhiÖt tèt,gia nhiÖt dÔ vµ æn ®Þnh.


3. L¾p ®Æt mét hÖ d©y chuyÒn s¶n xuÊt (hÖ thèng chuÈn bÞ nguyªn liÖu, n¹p liÖu, react¬ kÕt tinh, tñ sÊy, lß nung, hÖ thiÕt bÞ t¹o h¹t,v.v...) b¶o ®¶m s¶n xuÊt æn ®Þnh ~ 30 - 50 Kg zeolit h¹t/ngµy.



§ã lµ mét kÕt qu¶ rÊt quan träng, nã cho phÐp chuyÓn nhanh c¸c øng dông khoa häc - c«ng nghÖ trong PTN ra s¶n xuÊt thùc tÕ.


4. §· x¸c ®Þnh quy tr×nh vµ c¸c "®¬n pha chÕ" t¹o h¹t b¶o ®¶m ®é hÊp phô vµ ®é bÒn cÇn thiÕt cña c¸c h¹t zeolit víi c¸c kÝch th­íc vµ h×nh d¸ng kh¸c nhau.


5. LÇn ®Çu tiªn ë ViÖt Nam, ®· x©y dùng c¸c ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh ®é hÊp phô H2O cña zeolit ë ¸p suÊt t­¬ng ®èi cña n­íc thÊp (P/Po = 0,1 - 0,2), tèc ®é hÊp phô, ®é bÒn c¬ häc ®Ó x¸c ®Þnh nhanh  chÊt l­îng s¶n phÈm.


6. S¶n phÈm chÝnh cña Dù ¸n lµ zeolit A d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ®Òu ®¹t chÊt l­îng nh­ môc tiªu ®· ®Ò ra.


3.2. C¸c lÜnh vùc ®· øng dông thö nghiÖm zeolit NaA


1. Phô gia cho bét giÆt


§Ó gi¶m ®é cøng cña H2O, bét giÆt th­êng ph¶i trén thªm tripolyphosphat natri (Na5P3O10) ®Ó t¹o ra CaP6O184- hoÆc Ca2P6O18-2,v.v... tan vµo n­íc. C¸c ion phosphat g©y « nhiÔm m«i tr­êng. Do ®ã cÇn thay thÕ P3O10-5 b»ng zeolit NaA. HiÖn nay, øng dông nµy ch­a ph¸t triÓn ë ViÖt Nam, c¸c s¶n phÈm zeolit A cña Dù ¸n ®ang ®­îc øng dông ë d¹ng thö nghiÖm, chµo hµng.


2. ChÕ t¹o bét zeolit xö lý n­íc nu«i t«m.


S¶n phÈm dù ¸n ®ang ®­îc triÓn khai víi Trung t©m nghiªn cøu vµ øng dông Kho¸ng sÐt ë Gia l©m, ~50 tÊn bét zeolit.


3. ChÕ t¹o hép xö lý NH4+ cho n­íc uèng d©n c­ thµnh phè, víi gi¸ thµnh ~ 300®/l (dÞch vô ®ang triÓn khai).


4. S¶n xuÊt vËt liÖu lµm khan s¬ bé cho c¸c hÖ khÝ c«ng nghiÖp: khÝ tua bin, khÝ tr­íc th¸p lµm l¹nh kh«ng khÝ,v.v...


(C¸c Hîp ®ång thö nghiÖm víi nhµ m¸y ®¹m B¾c Giang, s¶n xuÊt khÝ Yªn Viªn, ®ang thùc hiÖn...)


5. S¶n xuÊt vËt liÖu chÕ t¹o cån (C2H5OH) > 99,5%


§©y lµ mét ®Çu ra rÊt lín cña Dù ¸n víi c«ng nghÖ chÕ t¹o phô gia x¨ng vµ x¨ng tõ thùc vËt. (Hîp ®ång víi C«ng ty phô gia vµ s¶n phÈm dÇu má Hµ néi, s¶n xuÊt 1,5 tÊn cån 99,5%) vµ chµo hµng cho nhiÒu ®èi t¸c ë TP Hå ChÝ Minh nhiÒu t¹ zeolit cho s¶n xuÊt thö nghiÖm cån tuyÖt ®èi.


6. B¶o qu¶n phim ¶nh vµ t­ liÖu quý hiÕm


Trong nhiÒu n¨m, zeolit NaA ®­îc sö dông ®Ó b¶o qu¶n phim ®iÖn ¶nh ë ViÖn Phim ViÖt Nam (t¹i Hµ Néi vµ TP Hå ChÝ Minh) víi sè l­îng vµ chÊt l­îng æn ®Þnh.


C¸c kÕt qu¶ ®ã cã thÓ triÓn khai réng r·i cho nhiÒu c¬ së b¶o qu¶n phim ¶nh vµ t­ liÖu quý hiÕm ë ViÖt nam vµ mét sè n­íc kh¸c.


Nh÷ng kÕt qu¶ ®­îc tr×nh bµy ë trªn chØ míi b­íc ®Çu, song cã rÊt nhiÒu triÓn väng. Dù ¸n sÏ ph¸t huy hiÖu qu¶ cao h¬n trong thêi gian s¾p tíi.


3.3. C¸c kÕt qu¶ kh¸c cña Dù ¸n


1. §· ®µo t¹o hµng n¨m c¸c sinh viªn tèt nghiÖp (10 sinh viªn/2n¨m) thùc hiÖn ®Ò tµi liªn quan: tæng hîp zeolit, c¸c ®Æc tr­ng vµ tÝnh chÊt xóc t¸c hÊp phô.


2. §· c«ng bè nhiÒu b¸o c¸o, bµi b¸o : 7 bµi (cã danh s¸ch kÌm theo - phô lôc 11).


3.4. Kinh phÝ thùc hiÖn Dù ¸n


Tæng kinh phÝ vay: 
1500 triÖu ®ång


Kinh phÝ ®· quyÕt to¸n: 1500 triÖu ®ång 


		Môc

		KP ®Ò nghÞ quyÕt to¸n (VN§)



		109

		46 569 898



		110

		1 635 000



		111

		8 462 455



		113

		34 053 000



		114

		517 610 000



		117

		4 502 500



		119

		656 339 450



		134

		37 887 697



		145

		193 000 000



		Tæng

		1 500 000 000





Hoµn tr¶ kinh phÝ cña Dù ¸n: theo Hîp ®ång víi Bé KH&CN, th× thêi h¹n tr¶ kinh phÝ lÇn thø nhÊt lµ 3/2006. HiÖn nay, chóng t«i ®ang triÓn khai tÝch cùc c¸c hîp ®ång b¸n s¶n phÈm ®Ó b¶o ®¶m tr¶ kinh phÝ ®óng h¹n.


PhÇn iV. KÕt luËn vµ KiÕn nghÞ


Nhê sù quan t©m gióp ®ì vÒ mäi mÆt (tµi chÝnh, hµnh chÝnh,...) cña Bé KH&CN ViÖt Nam, cña ViÖn KH&CN ViÖt Nam, cña ViÖn Ho¸ häc, ViÖn KH&CN ViÖt  Nam vµ cña nhiÒu tËp thÓ, ®ång nghiÖp ë c¸c tr­êng §¹i häc vµ c¸c ViÖn nghiªn cøu liªn quan, chóng t«i ®· hoµn thµnh tèt nhiÖm vô mµ Dù ¸n ®· ®Ò ra:


· S¶n xuÊt zeolit NaA d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ë quy m« pilot (t¹, tÊn) cã chÊt l­îng cao vµ æn ®Þnh, ®¸p øng mét sè nhiÖm vô trong xö lý m«i tr­êng n­íc vµ khÝ.


· C¸c kÕt qu¶ ®¹t ®­îc chØ míi lµ b­íc ®Çu, song cã thÓ nãi, ®· t¹o ra mét "b­íc nh¶y" trong viÖc s¶n xuÊt vµ triÓn khai øng dông c¸c vËt liÖu hÊp phô xóc t¸c dÞ thÓ (r¾n) cho nhiÒu lÜnh vùc c«ng nghiÖp vµ kinh tÕ cña n­íc ta.


Tuy nhiªn, qua Dù ¸n nµy, chóng t«i thÊy cßn cã c¸c vÊn ®Ò cÇn ph¶i quan t©m, gi¶i quyÕt:


1. §Ó b¸n ®­îc s¶n phÈm th× cÇn cã sù ®Çu t­ ®¸ng kÓ vÒ "marketing" s¶n phÈm.


2. §Ó ¸p dông cho c¸c c¬ së s¶n xuÊt lín, cÇn ph¶i cã mét sù hç trî cña nhµ n­íc vÒ tµi chÝnh vµ chÝnh s¸ch....


Lêi c¶m ¬n


Chñ nhiÖm vµ c¸c thµnh viªn Dù ¸n DA§L - 2003/10 xin ch©n thµnh c¶m ¬n Bé Khoa häc C«ng nghÖ ViÖt nam, ViÖn KH&CN ViÖt nam, ViÖn Ho¸ häc ViÖn KH&CN ViÖt nam, c¸c nhµ khoa häc - c«ng nghÖ, c¸c c¬ së nghiªn cøu vµ s¶n xuÊt thö nghiÖm v.v... ®· gióp ®ì vµ t¹o ®iÒu kiÖn thuËn lîi cho chóng t«i thùc hiÖn Dù ¸n nµy.

ViÖn Ho¸ häc




   Chñ nhiÖm Dù ¸n 


GS. NguyÔn H÷u Phó
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H×nh 10. Phæ IR cña zeolit A



1. MÉu chuÈn (Ph¸p); 2. MÉu s¶n xuÊt.
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H×nh 11. Phæ XRD cña zeolit A



1. MÉu chuÈn (Ph¸p); 2. MÉu s¶n xuÊt
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H×nh 15.  Zeolit A d¹ng h¹t trô
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H×nh 16.  Zeolit A d¹ng h¹t trßn
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H×nh 12a. S¬ ®å ®o dung l­îng hÊp phô, a%H2O
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H×nh 13. Dung l­îng hÊp phô H2O



(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 20 - 9 -2004)



§iÒu kiÖn ®o: - ¸p suÊt h¬i n­íc, � EMBED Equation.3  ���= 2 - 4mmH2O (P/Po=0,036 - 0,072)



		 - nhiÖt ®é hÊp phô: 40oC



		 - l­u l­îng: 9 l/h
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Tãm t¾t néi dung c«ng tr×nh 

 
 Zeolit A lµ vËt liÖu aluminosilicat tinh thÓ cã c«ng thøc ho¸ häc tæng qu¸t 

lµ: 

Na56[(AlO2)96(SiO2)192].216H2O 

 VËt liÖu nµy chøa bªn trong nã mét hÖ mao qu¶n ®ång nhÊt (®−êng kÝnh 

mao qu¶n ~ 4A0) vµ c¸c hèc lín (~11.4 A0). BÒ mÆt cña zeolit A tÝch ®iÖn ©m 

®−îc bï trõ bëi c¸c cation Na+, K+, Ca2+,v.v... Do ®ã, zeolit A lµ vËt liÖu hÊp phô 

rÊt −a n−íc (ph©n cùc m¹nh) vµ cã kh¶ n¨ng trao ®æi cation rÊt tèt. Tõ l©u (~1960 

®Õn nay) zeolit A ®−îc øng dông rÊt réng r·i trong c«ng nghiÖp vµ ®êi sèng nh− 

lµ chÊt hÊp phô Èm vµ lµ chÊt trao ®æi ion d¹ng polyme v« c¬, 80% l−îng zeolit 

®−îc sö dông dông trong c«ng nghiÖp ho¸ häc vµ dÞch vô x· héi lµ zeolit A. 

 Trong c«ng tr×nh nµy, chóng t«i ®· cè g¾ng thiÕt lËp mét quy tr×nh ®iÒu 

chÕ zeolit A thÝch hîp nhÊt, phï hîp víi tr×nh ®é c«ng nghÖ vµ kinh tÕ cña ViÖt 

nam. C¸c thiÕt bÞ  còng ®−îc chÕ t¹o t−¬ng øng víi ®iÒu kiÖn lµm viÖc thñ c«ng 

vµ b¸n tù ®éng. 

 C¸c s¶n phÈm nhËn ®−îc (d¹ng bét vµ d¹ng h¹t) ®Òu ®¸p øng chØ tiªu kinh 

tÕ - kü thuËt (KT - KT): ®é tinh thÓ 90 -100% (theo IR vµ XRD) tØ sè SiO2/Al2O3 

=2 vµ ®é hÊp phô Èm (ë Pn−íc = 4 mmHg) lµ 25% (d¹ng bét), vµ 19 - 20% (d¹ng 

h¹t). C¸c zeolit d¹ng h¹t ®−îc s¶n xuÊt d−íi nhiÒu d¹ng kÝch th−íc kh¸c nhau, 

h×nh d¹ng kh¸c nhau, nh»m ®¸p øng nhu cÇu ®a d¹ng cña thÞ tr−êng. 

 §iÓm míi cña dù ¸n lµ:  

- Sö dông nguyªn liÖu trong n−íc. 

- Quy tr×nh chÕ t¹o zeolit d¹ng bét cã thêi gian kÕt tinh ng¾n h¬n so víi c¸c 

tµi liÖu c«ng bè trong vµ ngoµi n−íc ( 3 - 8h so víi > 20h). 

- Quy tr×nh chÕ t¹o zeolit d¹ng h¹t ®Æc thï (v× ®©y lµ bÝ quyÕt c«ng nghÖ 

kh«ng ai c«ng bè). 

- ThiÕt lËp mét sè  ph−¬ng ph¸p ®Æc tr−ng ®é hÊp phô H2O, t−¬ng ®èi phï 

hîp víi ®iÒu kiÖn ViÖt Nam: thao t¸c t−¬ng ®èi ®¬n gi¶n, nhanh  vµ ®é 

chÝnh x¸c tin cËy. 
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PhÇn I. C¸c th«ng tin chung vÒ dù ¸n 

I. C¸c th«ng tin chÝnh. 

1. Tªn dù ¸n: S¶n xuÊt thö nghiÖm zeolit A d¹ng bét vµ h¹t dïng cho xö lý m«i 

tr−êng. 

2. Thuéc dù ¸n: S¶n xuÊt thö nghiÖm ®éc lËp cÊp nhµ n−íc. 

3. M∙ sè:  DA §L - 2003/10. 

4. Thêi gian thùc hiÖn: 24 th¸ng, tõ 3/2003 - 3/2005. 

5. Kinh phÝ thùc hiÖn dù kiÕn: 5 000 triÖu ®ång. 

Trong ®ã, tõ ng©n s¸ch sù nghiÖp khoa häc: 1 500 triÖu ®ång. 

6. Thu håi:  

Kinh phÝ thu håi: 1039,5 triÖu ®ång (70% gi¸ trÞ hîp ®ång -1485 triÖu) 

Thêi gian thu håi: §ît 1: 3/2006, §ît 2: 3/2007. 

7. Tæ chøc ®¨ng ký chñ tr× thùc hiÖn dù ¸n:  

  Phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt, ViÖn Ho¸ häc, ViÖn KH&CN VN 

  §Þa chØ: 18 Hoµng Quèc ViÖt, CÇu GiÊy, Hµ néi 

  §iÖn tho¹i: 04 -8361145 

8. C¸ nh©n ®¨ng ký chñ nhiÖm dù ¸n: NguyÔn H÷u Phó 

  Häc vÞ:  TS 

  Chøc vô:  Tr−ëng phßng nghiªn cøu 

  §Þa chØ:  18 Hoµng Quèc ViÖt, CÇu GiÊy, Hµ néi 

  §iÖn tho¹i:  04- 8361145 

9. C¬ quan phèi hîp chÝnh 

1. ViÖn Phim ViÖt Nam, Ngäc Kh¸nh, Hµ néi 

2. Trung t©m C«ng nghÖ vµ DÞch vô nguyªn liÖu Kho¸ng, Gia L©m, Hµ néi; 

Fax: 8274580 

3. Trung t©m khoa häc vµ c«ng nghÖ M«i tr−êng, ViÖn KH B¶o hé lao ®éng. 

4. C«ng ty cæ phÇn khÝ c«ng nghiÖp ViÖt nam, Gia l©m, Hµ néi. 
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II. Môc tiªu, néi dung vµ ph−¬ng ¸n triÓn khai dù ¸n. 

1. Môc tiªu: 

 Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét trªn c¬ së 

nguyªn liÖu ViÖt Nam víi c«ng suÊt võa ph¶i 10-15 tÊn/n¨m. 

 Hoµn thiÖn quy tr×nh s¶n xuÊt zeolit h¹t cã kÝch th−íc thÝch hîp vÒ thµnh 

phÇn, h×nh d¸ng vµ ®é bÒn c¬ häc, ®¸p øng c¸c yªu cÇu sö dông kh¸c nhau. 

2. Néi dung: 

2.1. Hoµn thiÖn c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét. 

- Lùa chän nguyªn liÖu thÝch hîp cho qu¸ tr×nh chÕ t¹o zeolit A. 

- X¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn tèi −u ®Ó rót ng¾n thêi gian kÕt tinh vµ t¨ng ®é tinh 

thÓ. 

- Nghiªn cøu ®iÒu kiÖn thuËn lîi nh»m t¨ng kÝch th−íc tinh thÓ zeolit A. 

- ¶nh h−ëng cña c¸c phô gia (h÷u c¬, v« c¬) ®Õn ®é tinh thÓ. 

- Nghiªn cøu tèi −u hãa qu¸ tr×nh läc röa s¶n phÈm. 

- Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ sÊy zeolit bét. 

- Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ nung zeolit bét. 

2.2. Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ s¶n xuÊt zeolit A d¹ng h¹t: 

- Nghiªn cøu c¸c c«ng nghÖ t¹o h¹t phï hîp víi môc ®Ých sö dông 

- Lùa chän thµnh phÇn hçn hîp (zeolit, n−íc, chÊt phô gia...) víi môc ®Ých 

®¶m b¶o chÊt l−îng s¶n phÈm vµ t¨ng c−êng ®é bÒn cña h¹t. 

- Lùa chän chÊt kÕt dÝnh ®Ó t¹o h¹t theo h×nh d¹ng vµ kÝch th−íc thÝch 

hîp. 

- Nghiªn cøu ¶nh h−ëng cña chÊt kÕt dÝnh ®Õn c¸c tÝnh n¨ng cña zeolit 

(®é hÊp phô, kh¶ n¨ng trao ®æi ion ...). 

- Nghiªn cøu chÕ ®é nÐn, c¾t sîi ®ïn −ít, vª viªn... 

- Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ sÊy zeolit d¹ng h¹t. 

- Hoµn thiÖn quy tr×nh & c«ng nghÖ nung zeolit d¹ng h¹t. 

2.3. ThiÕt kÕ chÕ t¹o mét sè thiÕt bÞ: 

- ThiÕt bÞ chuÈn bÞ hçn hîp nguyªn liÖu: NaOH, Na2SiO3, Al(OH)3... 

- ThiÕt bÞ kÕt tinh : 80-100oC, 30 Kg zeolit kh«/ mÎ. 
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- ThiÕt bÞ läc röa 

- Tñ sÊy 150 - 200oC, c«ng suÊt 40 - 50kg zeolit/mÎ. 

- Lß nung zeolit h¹t: ~ 50 Kg/mÎ. 

2.4. Tæ chøc s¶n xuÊt thö (cã danh s¸ch kÌm theo- phô lôc 9):  

- ~ 25 tÊn zeolit bét 

- ~ 10 tÊn zeolit h¹t  

2.5. ChØ tiªu chÊt l−îng s¶n phÈm: t−¬ng ®−¬ng s¶n phÈm nhËp ngo¹i cïng lo¹i  

 D¹ng bét: §é tinh thÓ: 90 -100% (theo IR vµ XRD) 

   §é hót Èm: 20 - 25 % ë = 4 mmHg OH2
P

     SiO2/Al2O3 = 2 

 D¹ng h¹t:  KÝch th−íc h¹t trô: d = 1 - 4 mm 

   KÝch th−íc h¹t trßn: φ  = 0,5 - 3,5 mm. 

   §é bÒn c¬ häc: > 9 Kg/cm2

   §é hÊp phô H2O ~ 20% (ë  = 4 mmHg) OH2
P

 

PhÇn II. B¸o c¸o kÕt qu¶ thùc hiÖn dù ¸n 

 

1. Giíi thiÖu chung 

 Zeolit A lµ vËt liÖu aluminosilicat tinh thÓ cã cÊu tróc mao qu¶n ®−îc sö 

dông ®Çu tiªn trong c«ng nghiÖp hãa häc vµo cuèi thËp kû s¸u m−¬i (60) cña thÕ 

kû tr−íc dïng ®Ó t¸ch parafin m¹ch nh¸nh vµ m¹ch th¼ng. Tõ ®ã ®Õn nay, mÆc dï 

khoa häc c«ng nghÖ vÒ zeolit ph¸t triÓn mét c¸ch nhanh chãng vµ ®· t×m ra nhiÒu 

lo¹i zeolit kh¸c nh− Y, ZSM-5, ZSM-11, Mordenit,... Song, zeolit A vÉn chiÕm vÞ 

trÝ hµng ®Çu vÒ øng dông c«ng nghiÖp. 

 C¸c lÜnh vùc øng dông chÝnh cña zeolit A lµ: 

- Lµm chÊt trao ®æi ion: hiÖn nay zeolit A ®−îc øng dông chñ yÕu lµm chÊt 

phô gia cho bét giÆt, xö lý NH4
+ trong n−íc, do ®ã, ng−êi ta dïng zeolit A 

lµm chÊt xö lý n−íc mu«i t«m, nh»m gi¶m hµm l−îng NH4
+ d− thõa do 

thøc ¨n vµ c¸c chÊt bÈn chøa nit¬ t¹o ra. 
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- Lµm chÊt hót Èm (lµm kh«): zeolit A cã ¸i lùc rÊt lín víi H2O (hót Èm), do 

®ã ®−îc dïng lµm chÊt lµm kh« rÊt tèt (tèt h¬n silicagel, canxi clorua,...) v× 

nã cã "lùc" hót c¸c ph©n tö H2O rÊt lín, ngay c¶ ¸p suÊt thÊp 2-4mmHg 

H2O, zeolit A vÉn cã kh¶ n¨ng hÊp phô H2O. §Æc biÖt, tèc ®é hÊp phô lín, 

do ®ã zeolit ®−îc ¸p dông trong c«ng nghÖ lµm kh« kh«ng khÝ ®Ó ho¸ 

láng. 

 Do bÒ mÆt riªng lín vµ dung l−îng trao ®æi ion lín nªn zeolit A ®−îc sö 

dông rÊt nhiÒu vµ rÊt hiÖu qu¶ trong lÜnh vùc xóc t¸c - hÊp phô. 

 LÇn ®Çu tiªn, zeolit ®−îc s¶n xuÊt ë quy m« c«ng nghiÖp vµo nh÷ng n¨m 

1954 vµ 1960, trong ®ã zeolit A  chiÕm kho¶ng 80% tæng s¶n l−îng. VÝ dô, n¨m 

1998 l−îng zeolit tæng hîp hµng n¨m cña thÕ giíi lµ 1,3 triÖu tÊn, nh−ng trong ®ã 

®· cã 1,1 triÖu tÊn lµ zeolit A. Tuy nhiªn, hiÖn nay vÉn cßn rÊt nhiÒu c¸c c«ng 

tr×nh nghiªn cøu vµ c¸c b»ng s¸ng chÕ liªn quan ®Õn qu¸ tr×nh tæng hîp vµ biÕn 

tÝnh c¸c zeolit nµy vÉn ®−îc c«ng bè hµng n¨m nh»m hoµn thiÖn quy tr×nh s¶n 

xuÊt vµ n©ng cao chÊt l−îng s¶n phÈm. HiÖn nay trong 126 cÊu tróc zeolit ®−îc 

biÕt, zeolit A lµ mét trong sè c¸c zeolit ®−îc sö dông ë quy m« c«ng nghiÖp  

 ë ViÖt Nam, mét sè c¬ së nghiªn cøu ®· tiÕn hµnh tæng hîp zeolit A ë quy 

m« phßng thÝ nghiÖm: 

- ViÖn Hãa häc C«ng nghiÖp Hµ Néi.  

- Ph©n viÖn Khoa häc VËt liÖu TP Hå ChÝ Minh. 

- Khoa Hãa häc, Tr−êng §H B¸ch Khoa Hµ Néi. 

- Khoa Hãa häc, Tr−êng §H B¸ch Khoa TP Hå ChÝ Minh. 

- v. v.... 

 T¹i c¸c c¬ së ®ã, zeolit A ®−îc tæng hîp tõ nguån hãa chÊt hoÆc tõ kho¸ng 

sÐt tù nhiªn. Tuy nhiªn, s¶n phÈm nhËn ®−îc cã ®é tinh thÓ kh«ng cao, lÉn nhiÒu 

pha l¹ (zeolit P, Sodalit, ...) hoÆc thêi gian kÕt tinh kh¸ dµi  > 24h ë 80-100oC. 

 Phßng Hãa lý - BÒ mÆt, ViÖn Hãa häc, Trung t©m KHTN&CNQG ®· 

nghiªn cøu mét c¸ch hÖ thèng nhiÒu n¨m, nh»m c¶i tiÕn quy tr×nh (t¨ng ®é kÕt 

tinh, rót ng¾n thêi gian kÕt tinh, chän vËt liÖu thÝch hîp...) ë quy m« phßng thÝ 
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nghiÖm vµ ë quy m« nhá 10-15 kg/mÎ (3 -5 tÊn/n¨m) víi ®é tinh thÓ 100%, chÊt 

l−îng t−¬ng ®−¬ng víi s¶n phÈm nhËp ngo¹i cïng lo¹i. 

 XÐt vÒ mÆt quy tr×nh tæng hîp th× kh«ng cßn vÊn ®Ò g× nan gi¶i ®¸ng kÓ, 

song c¸c vÊn ®Ò "mÆt hµng" s¶n phÈm ®ang cÇn ph¶i c¶i tiÕn, hoµn thiÖn, ®Æc biÖt 

lµ vÒ h×nh thøc, mÉu m·, æn ®Þnh chÊt l−îng s¶n phÈm vµ n©ng cao n¨ng lùc thiÕt 

bÞ ®Ó ®¸p øng yªu cÇu cña thÞ tr−êng vµ mang l¹i hiÖu qu¶ kinh tÕ cao. 

 ë n−íc ta, hµng n¨m ph¶i nhËp kho¶ng 30-40 ngµn tÊn chÊt hÊp phô cã 

chøa zeolit A ®Ó xö lý n−íc nu«i trång thñy s¶n. 

 C¨n cø vµo nhu cÇu sö dông zeolit A ë n−íc ta vµ dùa vµo ®iÒu kiÖn cô thÓ 

cña c¬ së, trong khu«n khæ dù ¸n nµy, chóng t«i chän ph−¬ng ¸n s¶n xuÊt zeolit 

A b¸n thñ c«ng víi c«ng nghÖ tù  x©y dùng, ®¸p øng ®−îc c¸c yªu cÇu lµ: chØ cÇn 

®Çu t− nhá mµ vÉn ®¶m b¶o chÊt l−îng s¶n phÈm víi gi¸ hîp lý. H¬n n÷a, ®©y lµ 

c¬ së ban ®Çu ®Ó ®Ò xuÊt mét d©y chuyÒn s¶n xuÊt zeolit ®Çu tiªn ë ViÖt Nam víi 

quy m« b¸n c«ng nghiÖp. 

 Gi¸ nhËp ngo¹i hiÖn nay: ~ 6 USD/kg zeolit A (~ 95.000 ®). Tuy s¶n xuÊt 

ë quy m« nhá, gi¸ thµnh s¶n xuÊt trong n−íc vÉn thÊp h¬n so víi  nhËp ngo¹i. 

NÕu më réng s¶n xuÊt, t¨ng n¨ng suÊt thiÕt bÞ, æn ®Þnh quy tr×nh c«ng nghÖ th× 

gi¸ thµnh sÏ cã thÓ gi¶m nhiÒu h¬n n÷a.  

 

2. C¸c kÕt qu¶ ®¹t ®−îc vµ th¶o luËn 

2.1. ChÕ t¹o vµ l¾p ®Æt thiÕt bÞ chÝnh 

a. Thïng kÕt tinh:  

Van th¸o s¶n phÈm kÕt tinh 

N¹p liÖu
 

 

 

h 
=

 1
20

0 
m

m
 

 

 

 

 

 

 
mm800=φ

 7H×nh 1. Thïng kÕt tinh zeolit  



- Dung tÝch: 250 lÝt 

- VËt liÖu: thÐp kh«ng rØ, chÞu kiÒm. 

- NhiÖt ®é lµm viÖc: 90 - 100 0C. 

- ChÕ ®é n¹p liÖu gi¸n ®o¹n: 10 h/mÎ. 

- C«ng suÊt: 30 Kg zeolit kh«/mÎ. 

 §Æc ®iÓm thiÕt bÞ:  

• §©y lµ thïng kÕt tinh  hoµn toµn tù thiÕt kÕ theo yªu cÇu c«ng nghÖ 

®¬n gi¶n nhÊt (®èt than, gia nhiÖt b»ng n−íc nãng, 90 - 1000C). 

• S¶n phÈm kÕt tinh ®¹t ®é tinh thÓ ~ 100% (theo IR vµ XRD) 

b. Tñ sÊy 100 - 2000C. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

10
00

 

1500

 

H×nh 2. Tñ sÊy zeolit  

- KÝch th−íc:1500 x 1000x800 

- C«ng suÊt: 40 Kg zeolit kh«/mÎ 

- §iÒu khiÓn nhiÖt ®é tù ®éng: 100 - 200oC 
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c. Lß nung 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Bé ®iÒu khiÓn 

H×nh 3a. M« h×nh lß nung zeolit  

Lß nung

H×nh 3b. ¶nh  lß nung zeolit  

16
00

 

1200

èng x¶ 
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- KÝch th−íc: 1600x1400x1200 

- C«ng suÊt: 40 Kg zeolit kh«/mÎ (5h) 

- §iÒu khiÓn tù ®éng 

(Do Phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt vµ Phßng Quang ®iÖn vµ M«i tr−êng, ViÖn VËt lý 

vµ §iÖn tö, ViÖn KH&CN VN chÕ t¹o, l¾p ®Æt). 

 

d. HÖ thiÕt bÞ t¹o viªn: Gåm 3 thiÕt bÞ chÝnh (cã h×nh vÏ kÌm theo- phô lôc 10)  

 

 

 

 

ChÊt kÕt dÝnh 

ChÊt trî dÎo 

Zeolit  H¹t cã kÝch 
th−íc, h×nh d¸ng 
kh¸c nhau 

H×nh 4. S¬ ®å nguyªn t¾c thiÕt bÞ t¹o viªn 

- KÝch th−íc:  

- C«ng suÊt: 50 Kg/mÎ 

- ChÕ ®é lµm viÖc: b¸n tù ®éng 

Do phßng Ho¸ lý - BÒ mÆt vµ X−ëng c¬ khÝ chÝnh x¸c, ViÖn c¬ häc øng 

dông, ViÖn KH&CN ViÖt nam chÕ t¹o vµ l¾p ®Æt. 

 

H×nh 5. C¸c h¹t zeolit A d¹ng viªn trßn 

e. M¸y Ðp ®ïn trô. 
 

 

 

 

 

 

 10H×nh 6. M¸y Ðp ®ïn viªn trô  



- C«ng suÊt: 50 Kg/h 

- KÝch th−íc: 0,5 - 4mm. :φ

 
H×nh 7. C¸c h¹t zeolit d¹ng viªn trô 

 

f. M¸y nghiÒn bi  

 
60=φ

800 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

H×nh 8. M¸y nghiÒn bi  

- C«ng suÊt: 15 Kg/h 

g. Ngoµi ra cßn nhiÒu dông cô phô trî: chuÈn bÞ dung dÞch ®Çu, röa s¶n phÈm 

(m¸y ly t©m, thïng pha trén, v.v...). 

 

NhËn xÐt phÇn 1: 

 §Ó thùc hiÖn c¸c néi dung khoa häc vµ c«ng nghÖ cña dù ¸n, chóng t«i ®·: 

- X©y dùng c¸c thiÕt bÞ chñ yÕu ®Ó s¶n xuÊt zeolit A d¹ng bét tinh thÓ vµ 

d¹ng h¹t. 
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- ThiÕt bÞ kÕt tinh lµ kÕt qu¶ cña dù ¸n (kh«ng cã mÉu trong tµi liÖu tham 

kh¶o, ë ViÖt nam ch−a c¬ së nµo chÕ t¹o thiÕt bÞ kÕt tinh nh− thÕ). 

- §©y lµ c¬ së khoa häc - c«ng nghÖ cã kh¶ n¨ng chÕ t¹o c¸c h¹t xóc t¸c hÊp 

phô d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ë quy m« võa ph¶i (t¹, tÊn). 

 

3. C«ng nghÖ (quy tr×nh vµ thiÕt bÞ) chÕ t¹o zeolit A d¹ng bét 
3.1 Quy tr×nh 
 §Ó thiÕt lËp mét quy tr×nh tæng hîp zeolit A cã hiÖu suÊt s¶n phÈm, ®é tinh 

thÓ, cÊu tróc tinh thÓ, vµ ®é s¹ch pha tèi −u, chóng t«i ®· tiÕn hµnh nghiªn cøu 

c¸c vÊn ®Ò sau ®©y: 

1. Lùa chän nguyªn liÖu thÝch hîp ®Ó s¶n xuÊt zeolit NaA (zeolit A chøa 

ion bï trõ ®iÖn tÝch Na+): C¸c nguyªn liÖu ban ®Çu: Cao lanh Phó thä, 

Yªn b¸i,  Hµ giang vµ HuÕ, nguån ho¸ chÊt (thuû tinh láng cña C«ng ty 

Ho¸ chÊt Th¸i Hµ (ViÖt nam), Al(OH)3, NaOH (C«ng ty Ho¸ chÊt ViÖt 

nam)).  

NhËn xÐt: ®Ó cã zeolit A chÊt l−îng tèt (hiÖu suÊt cao, ®é tinh thÓ 

~100%) th× nªn chÕ t¹o tõ nguån ho¸ chÊt kü thuËt (xem phô lôc 1). 

2. X¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn tèi −u ®Ó rót ng¾n thêi gian kÕt tinh vµ t¨ng ®é tinh 

thÓ (xem ¶nh h−ëng cña c¸c chÊt t¹o cÊu tróc v« c¬, h÷u c¬; ¶nh h−ëng 

cña mÇm tinh thÓ, ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é), (xem phô lôc 2 vµ 4). 

3. Nghiªn cøu c¸c yÕu tè ¶nh h−ëng (hµm l−îng n−íc trong gel, thêi gian 

lµm giµ, nhiÖt ®é vµ thêi giµn kÕt tinh) ®Õn kÝch th−íc h¹t tinh thÓ (xem 

phô lôc 3) 

4. Nghiªn cøu tèi −u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa zeolit A (xem phô lôc 5) 

5. Nghiªn cøu qu¸ tr×nh nung (dehydrat ho¸) zeolit bét NaA (xem phô    

lôc 6). 

 

Tõ c¸c nghiªn cøu trªn dÉn ®Õn mét quy tr×nh chÕ t¹o zeolit Na A bét nh− 

sau 
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Thuû tinh láng NaOH Al(OH)3

Aluminat natri 

T¹o gel MÇm

KÕt tinh, 800C, 3-8h Läc, sÊy, nung Zeolit A 

H2O 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 9. S¬ ®å tæng hîp zeolit Na A 

 Dung dÞch thuû tinh láng (Na2O 3,45%, SiO2 10,59%) vµ dung dÞch 

aluminat natri (Na2O 13,14%, Al2O3,...) ®−îc pha trén vµo nhau (khuÊy liªn tôc) 

theo mét tû lÖ cÇn thiÕt (tÝnh theo thµnh phÇn mol) ®Ó t¹o gel cã thµnh phÇn 

2Na2O. Al2O3.1,75SiO2.70H2O 

thªm kho¶ng 1% l−îng mÇm tinh thÓ zeolit A vµo gel lµm giµ gel trong 3 giê, sau 

®ã kÕt tinh ë nhiÖt ®é 80 - 1000C trong 3 - 8h. Sau kÕt tinh, s¶n phÈm ®−îc läc röa 

®Õn pH = 9 - 10, sÊy ë 120 0C vµ nung ë 4000C trong 3h. 

 

§Æc tr−ng mÉu zeolit Na A 

 Sau khi tæng hîp, mÉu zeolit ®−îc kiÓm tra b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p  IR, 

XRD, dung l−îng hÊp phô Èm, tèc ®é hÊp phô Èm.  

 Sau ®©y lµ kÕt qu¶ ®Æc tr−ng mÉu ®¹i diÖn∗

 

 

                                           
∗ : Sau mçi mÎ kÕt tinh, mÉu ®Òu ®−îc kiÓm tra IR 
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(i). Phæ IR 

1

2

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
H×nh 10. Phæ IR cña zeolit A 

1. MÉu chuÈn (Ph¸p); 2. MÉu s¶n xuÊt. 
 

(ii). Phæ XRD 

H×nh 11. Phæ XRD cña zeolit A 
1. MÉu chuÈn (Ph¸p); 2. MÉu s¶n xuÊt 

1

2
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(iii). Dung l−îng hÊp phô H2O 

        Dung l−îng hÊp phô H2O (a%) ®−îc ®o b»ng thiÕt bÞ tù l¾p ®Æt (H×nh 12a,b) 

 

2 

4 
40oC

V2 

N2 

V1 

3 

1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
H×nh 12a. S¬ ®å ®o dung l−îng hÊp phô, a%H2O  

  

 1. B×nh N2    3. MÉu zeolit (®Æt trong èng ch÷ U) 

 2. B×nh H2O    4. §iÒu khiÓn nhiÖt ®é 

     : Van ®iÒu chØnh 

   
)

P
P

1(VV

V
P
P

a

0
21

1

0 −+
=  

 Trong ®ã: P : ¸p suÊt h¬i n−íc ë nhiÖt ®é T. 

   Po: ¸p suÊt h¬i b·o hoµ ë nhiÖt ®é T. 

   Pa: ¸p suÊt khÝ quyÓn. 

   V1: l−u l−îng N2 kh«ng qua b×nh H2O. 

   V2: l−u l−îng N2 qua b×nh H2O ë nhiÖt ®é T. 

 C¸ch ®o: sau thêi gian nhÊt ®Þnh, b×nh ®ùng mÉu (2g) ®−îc c©n vµ suy ra 

®−îc l−îng n−íc bÞ hÊp phô. 
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H×nh 12b. ¶nh dông cô ®o dung l−îng hÊp phô 

 

0

5

10

15

20

25

30

0 120 240 360 480 600 720 840 960 1080 1200

ViÖt Nam (bét)

Trung Quèc (h¹t)

 

Dung l−îng hÊp phô H2O 

%
H

2O
 

Thêi gian (phót)

H×nh 13. Dung l−îng hÊp phô H2O 
(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 20 - 9 -2004) 

§iÒu kiÖn ®o: - ¸p suÊt h¬i n−íc, = 2 - 4mmHOH2
P 2O (P/Po=0,036 - 0,072) 

   - nhiÖt ®é hÊp phô: 40oC 
   - l−u l−îng: 9 l/h 
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(iv). Tèc ®é  hÊp phô H2O. 

 §©y lµ phÐp ®o so s¸nh tèc ®é hÊp phô gi÷a c¸c chÊt, lÊy 5 - 10g chÊt hÊp 

phô, nung ë 400oC, 3h. Sau khi ®Ó nguéi (trong b×nh c¸ch Èm), ®o c¸c gi¸ trÞ ®é 

Èm tõ ~ 70 % ®Õn 20% (RH) theo thêi gian. 

 C¸c mÉu cã dung  l−îng hÊp phô tèt, ®é tinh thÓ tèt, tèc ®é hÊp phô n»m 

trong kho¶ng 40 - 90 phót/(70 - 20)%RH, 1,25 - 0,55 %RH/phót. 

 

TèC §é HÊP PHô H2O 

0

10

20

30

40

50

60

70

80

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210

Thêi gian ( Phót)

R
H

 (%
)

Trung Quèc - H¹t

HLBM - bét

Nga - h¹t

 
H×nh 14. Tèc ®é hÊp phô H2O (t−¬ng ®èi). 

(sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 3-8-2004) 

 

4. ChÕ t¹o h¹t zeolit  
 Zeolit A ë d¹ng bét kh«ng thÓ sö dông trong nhiÒu qu¸ tr×nh c«ng nghÖ 

liªn tôc (lµm kh« dßng kh«ng khÝ Èm, xö lý NH4
+ trong dßng n−íc cÊp, v.v...). Do 

®ã, cÇn ph¶i chÕ t¹o zeolit d¹ng h¹t ®Ó ®¸p øng yªu cÇu sö dông cña thÞ tr−êng. 

 H¹t zeolit cÇn cã kÝch th−íc vµ h×nh d¸ng thÝch hîp, cÇn cã ®é bÒn c¬ häc 

vµ ®é hÊp phô (dung l−îng vµ tèc ®é) cÇn thiÕt. 

 Chóng t«i ®· tiÕn hµnh nghiªn cøu c¸c kho¶n môc sau ®©y ®Ó x¸c ®Þnh quy 

tr×nh t¹o h¹t zeolit 

1. Lùa chän chÊt kÕt dÝnh: ®Êt sÐt, oxyt nh«m, thuû tinh láng,v.v... 
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2. Lùa chän tØ phÇn thÝch hîp gi÷a chÊt kÕt dÝnh vµ zeolit bét. 

3. Lùa chän chÕ ®é t¹o h¹t: chän m¸y, thñ tôc pha trén, t¹o viªn. 

4. ChÕ ®é sÊy vµ nung h¹t. 

Tõ c¸c kÕt qu¶ nghiªn cøu trªn chóng t«i ®· ®¹t ®−îc c¸c h¹t zeolit:  

• H×nh trô:  d = 1,2,3 vµ 4 mm (H×nh 15) 

 

 

 

 

    

d = 4 mmd = 3 mm 

d= 2 mmd = 1 mm

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 15.  Zeolit A d¹ng h¹t trô  
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• H¹t trßn:  d = 0,5 - 1 mm 

       1,5 - 2 mm 

                3 - 3,5 mm (H×nh 16) 
 
 

d = 1,5 -2 mm

d = 3 - 3,5  mm

d= 0,5 -1 mm

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
H×nh 16.  Zeolit A d¹ng h¹t trßn 
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C¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®é hÊp phô cña zeolit h¹t A thµnh phÈm 

 

1. §o dung l−îng hÊp phô: 

H¹t  A(HLBM) 

§iÒu kiÖn ®o: = 4 mmHg OH2
P

   To = 40 oC 

Dung l−îng hÊp phô
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§øc - h¹t

%
H

2O

 
H×nh 17. Dung l−îng hÊp phô H2O cña c¸c h¹t zeolit  

(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 23 - 7 - 2004) 
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TèC §é HÊP PHô H2O 
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H×nh 18. Tèc ®é hÊp phô cña c¸c h¹t zeolit  

(Sè liÖu theo sæ nhËt ký ngµy 30-8-2004) 

 

NhËn xÐt phÇn 4: 

 Dù ¸n ®· chÕ t¹o ®−îc c¸c zeolit d¹ng h¹t cã ®é bÒn c¬ häc, ®é hÊp phô Èm 

xÊp xØ mét sè zeolit h¹t th−¬ng m¹i (Trung Quèc, §øc, Nga,...), ®¸p øng môc 

tiªu ®Ó ra cña dù ¸n. 

5. Mét sè kÕt qu¶ vÒ x©y dùng c¸c ph−¬ng ph¸p  ®Æc tr−ng vËt liÖu  
 Trong dù ¸n nµy, chóng t«i ®· x©y dùng mét sè ph−¬ng ph¸p ®o ®¹c c¸c 

tÝnh chÊt hÊp phô cña vËt liÖu m«t c¸ch thuËn lîi vµ ®¹t ®é chÝnh x¸c cÇn thiÕt. 

Ngoµi c¸c ph−¬ng ph¸p IR, XRD, chóng t«i cßn x©y dùng c¸c ph−¬ng ph¸p: 

 

5.1. Ph−¬ng ph¸p ®o dung l−îng hÊp phô H2O (H×nh 12 a,b) 

5.2. Ph−¬ng ph¸p ®o tèc ®é hÊp phô (nh− ®· tr×nh bµy ë ®iÓm (iv) môc 3) 

5.3. Ph−¬ng ph¸p ®o ®é cøng c¬ häc cña h¹t (H×nh 19) 
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H×nh 19. Dông cô ®o ®é bÒn c¬ häc cña h¹t zeolit (KG/cm2) 

 Nguyªn t¾c: 

 H¹t zeolit ®−îc ®Æt gi÷a khoang nÐn cña c¸n Ðp thuû lùc. Khi h¹t vì, ¸p 

suÊt ®−îc biÓu thÞ (dõng l¹i) ë ®ång hå ®o.  

 §é bÒn c¬ häc cña h¹t ®−îc tÝnh: 

s
PF =    [KG/cm2] 

 Trong ®ã:   F: ®é bÒn (KG/cm2). 

   P: lùc (KG). 

   s: tiÕt diÖn cña h¹t (cm2). 
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B¶ng 1. §é bÒn c¬ häc c¸c h¹t zeolit th−¬ng m¹i vµ cña Dù ¸n 

Lo¹i h¹t H×nh d¹ng 
§−êng kÝnh 

(mm) 

§é cøng 

(KG/cm2) 

§é cøng trung 

b×nh (KG/cm2)

Trung Quèc Trßn 3 

85 

64 

80 

96 

80 

Trung Quèc Trô 2 

85 

96.8 

103 

109 

98 

Nga Trô 3 

172 

193 

166 

187 

188 

HLBM Trô 1 

385 

361 

457 

577 

445 

HLBM Trô 2 

121 

145 

169 

169 

151 

HLBM Trô 3 

117 

128 

133 

133 

128 

HLBM Trßn 1 

374 

467.7 

514 

374 

421 
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HLBM Trßn 2 

145 

145.2 

169 

121 

145 

HLBM Trßn 3 

75 

86 

81 

107 

86 

 

 C¸c ph−¬ng ph¸p nµy hÇu nh− lÇn ®Çu tiªn ®−îc ¸p dông ë PTN ®Ó x¸c 

®Þnh c¸c tÝnh chÊt cña zeolit.  

 Tõ c¸c kÕt qu¶ trªn cã thÓ thÊy r»ng, c¸c zeolit h¹t cña Dù ¸n ®Òu ®¹t vµ 

v−ît c¸c tÝnh chÊt (®é bÒn c¬ häc, tèc ®é vµ dung l−îng hót Èm) cña c¸c zeolit 

th−¬ng m¹i nhËp ngo¹i (Trung Quèc, Nga...) 

 
 

PhÇn Iii. C¸c kÕt qu¶ chÝnh, kh¶ n¨ng øng dông s¶n phÈm vµ mét sè 

kÕt qu¶ kh¸c cña dù ¸n. 
3.1. C¸c kÕt qu¶ chÝnh cña dù ¸n 

1. §· nghiªn cøu vµ ®Ò xuÊt mét quy tr×nh tæng hîp zeolit A tèi −u: nguyªn 

liÖu s½n cã, ®iÒu kiÖn kÕt tinh kh«ng ngÆt nghÌo (thêi gian kÕt tinh 3 - 8h, 

nhiÖt ®é kÕt tinh  80 - 90oC,v.v...), tèn Ýt n¨ng l−îng. S¶n phÈm zeolit cã 

chÊt l−îng æn ®Þnh: ®é tinh thÓ 90 - 100% (theo IR vµ XRD), mµu tr¾ng, 

d¹ng bét mÞn, cã dung l−îng trao ®æi ion 3 - 3,5 m®lg/g, ®é hÊp phô Èm 

20-25%. 

2. ThiÕt kÕ chÕ t¹o react¬ kÕt tinh quy m« cì 30 Kg zeolit kh«/mÎ, b»ng vËt 

liÖu chÞu kiÒm, æn nhiÖt tèt,gia nhiÖt dÔ vµ æn ®Þnh. 

3. L¾p ®Æt mét hÖ d©y chuyÒn s¶n xuÊt (hÖ thèng chuÈn bÞ nguyªn liÖu, n¹p 

liÖu, react¬ kÕt tinh, tñ sÊy, lß nung, hÖ thiÕt bÞ t¹o h¹t,v.v...) b¶o ®¶m s¶n 

xuÊt æn ®Þnh ~ 30 - 50 Kg zeolit h¹t/ngµy. 

 §ã lµ mét kÕt qu¶ rÊt quan träng, nã cho phÐp chuyÓn nhanh c¸c øng dông 

khoa häc - c«ng nghÖ trong PTN ra s¶n xuÊt thùc tÕ. 
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4. §· x¸c ®Þnh quy tr×nh vµ c¸c "®¬n pha chÕ" t¹o h¹t b¶o ®¶m ®é hÊp phô vµ 

®é bÒn cÇn thiÕt cña c¸c h¹t zeolit víi c¸c kÝch th−íc vµ h×nh d¸ng kh¸c 

nhau. 

5. LÇn ®Çu tiªn ë ViÖt Nam, ®· x©y dùng c¸c ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh ®é hÊp 

phô H2O cña zeolit ë ¸p suÊt t−¬ng ®èi cña n−íc thÊp (P/Po = 0,1 - 0,2), tèc 

®é hÊp phô, ®é bÒn c¬ häc ®Ó x¸c ®Þnh nhanh  chÊt l−îng s¶n phÈm. 

6. S¶n phÈm chÝnh cña Dù ¸n lµ zeolit A d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ®Òu ®¹t chÊt 

l−îng nh− môc tiªu ®· ®Ò ra. 

 

3.2. C¸c lÜnh vùc ®∙ øng dông thö nghiÖm zeolit NaA 

1. Phô gia cho bét giÆt 

§Ó gi¶m ®é cøng cña H2O, bét giÆt th−êng ph¶i trén thªm tripolyphosphat 

natri (Na5P3O10) ®Ó t¹o ra CaP6O18
4- hoÆc Ca2P6O18

-2,v.v... tan vµo n−íc. C¸c 

ion phosphat g©y « nhiÔm m«i tr−êng. Do ®ã cÇn thay thÕ P3O10
-5 b»ng 

zeolit NaA. HiÖn nay, øng dông nµy ch−a ph¸t triÓn ë ViÖt Nam, c¸c s¶n 

phÈm zeolit A cña Dù ¸n ®ang ®−îc øng dông ë d¹ng thö nghiÖm, chµo 

hµng. 

2. ChÕ t¹o bét zeolit xö lý n−íc nu«i t«m. 

S¶n phÈm dù ¸n ®ang ®−îc triÓn khai víi Trung t©m nghiªn cøu vµ øng 

dông Kho¸ng sÐt ë Gia l©m, ~50 tÊn bét zeolit. 

3. ChÕ t¹o hép xö lý NH4
+ cho n−íc uèng d©n c− thµnh phè, víi gi¸ thµnh ~ 

300®/l (dÞch vô ®ang triÓn khai). 

4. S¶n xuÊt vËt liÖu lµm khan s¬ bé cho c¸c hÖ khÝ c«ng nghiÖp: khÝ tua bin, 

khÝ tr−íc th¸p lµm l¹nh kh«ng khÝ,v.v... 

(C¸c Hîp ®ång thö nghiÖm víi nhµ m¸y ®¹m B¾c Giang, s¶n xuÊt khÝ Yªn 

Viªn, ®ang thùc hiÖn...) 

5. S¶n xuÊt vËt liÖu chÕ t¹o cån (C2H5OH) > 99,5% 

§©y lµ mét ®Çu ra rÊt lín cña Dù ¸n víi c«ng nghÖ chÕ t¹o phô gia x¨ng vµ 

x¨ng tõ thùc vËt. (Hîp ®ång víi C«ng ty phô gia vµ s¶n phÈm dÇu má Hµ 

néi, s¶n xuÊt 1,5 tÊn cån 99,5%) vµ chµo hµng cho nhiÒu ®èi t¸c ë TP Hå 

ChÝ Minh nhiÒu t¹ zeolit cho s¶n xuÊt thö nghiÖm cån tuyÖt ®èi. 

6. B¶o qu¶n phim ¶nh vµ t− liÖu quý hiÕm 
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Trong nhiÒu n¨m, zeolit NaA ®−îc sö dông ®Ó b¶o qu¶n phim ®iÖn ¶nh ë 

ViÖn Phim ViÖt Nam (t¹i Hµ Néi vµ TP Hå ChÝ Minh) víi sè l−îng vµ chÊt 

l−îng æn ®Þnh. 

C¸c kÕt qu¶ ®ã cã thÓ triÓn khai réng r·i cho nhiÒu c¬ së b¶o qu¶n phim 

¶nh vµ t− liÖu quý hiÕm ë ViÖt nam vµ mét sè n−íc kh¸c. 

Nh÷ng kÕt qu¶ ®−îc tr×nh bµy ë trªn chØ míi b−íc ®Çu, song cã rÊt nhiÒu 

triÓn väng. Dù ¸n sÏ ph¸t huy hiÖu qu¶ cao h¬n trong thêi gian s¾p tíi. 

3.3. C¸c kÕt qu¶ kh¸c cña Dù ¸n 

1. §· ®µo t¹o hµng n¨m c¸c sinh viªn tèt nghiÖp (10 sinh viªn/2n¨m) thùc 

hiÖn ®Ò tµi liªn quan: tæng hîp zeolit, c¸c ®Æc tr−ng vµ tÝnh chÊt xóc t¸c 

hÊp phô. 

2. §· c«ng bè nhiÒu b¸o c¸o, bµi b¸o : 7 bµi (cã danh s¸ch kÌm theo - phô 

lôc 11). 

3.4. Kinh phÝ thùc hiÖn Dù ¸n 

Tæng kinh phÝ vay:  1500 triÖu ®ång 

Kinh phÝ ®· quyÕt to¸n: 1500 triÖu ®ång  

 

Môc KP ®Ò nghÞ quyÕt to¸n (VN§) 

109 46 569 898 

110 1 635 000 

111 8 462 455 

113 34 053 000 

114 517 610 000 

117 4 502 500 

119 656 339 450 

134 37 887 697 

145 193 000 000 

Tæng 1 500 000 000 
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Hoµn tr¶ kinh phÝ cña Dù ¸n: theo Hîp ®ång víi Bé KH&CN, th× thêi h¹n 

tr¶ kinh phÝ lÇn thø nhÊt lµ 3/2006. HiÖn nay, chóng t«i ®ang triÓn khai tÝch cùc 

c¸c hîp ®ång b¸n s¶n phÈm ®Ó b¶o ®¶m tr¶ kinh phÝ ®óng h¹n. 
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PhÇn iV. KÕt luËn vµ KiÕn nghÞ 

 
Nhê sù quan t©m gióp ®ì vÒ mäi mÆt (tµi chÝnh, hµnh chÝnh,...) cña Bé 

KH&CN ViÖt Nam, cña ViÖn KH&CN ViÖt Nam, cña ViÖn Ho¸ häc, ViÖn 

KH&CN ViÖt  Nam vµ cña nhiÒu tËp thÓ, ®ång nghiÖp ë c¸c tr−êng §¹i häc vµ 

c¸c ViÖn nghiªn cøu liªn quan, chóng t«i ®· hoµn thµnh tèt nhiÖm vô mµ Dù ¸n 

®· ®Ò ra: 

- S¶n xuÊt zeolit NaA d¹ng bét vµ d¹ng h¹t ë quy m« pilot (t¹, tÊn) cã chÊt 

l−îng cao vµ æn ®Þnh, ®¸p øng mét sè nhiÖm vô trong xö lý m«i tr−êng 

n−íc vµ khÝ. 

- C¸c kÕt qu¶ ®¹t ®−îc chØ míi lµ b−íc ®Çu, song cã thÓ nãi, ®· t¹o ra mét 

"b−íc nh¶y" trong viÖc s¶n xuÊt vµ triÓn khai øng dông c¸c vËt liÖu hÊp phô 

xóc t¸c dÞ thÓ (r¾n) cho nhiÒu lÜnh vùc c«ng nghiÖp vµ kinh tÕ cña n−íc ta. 

 

Tuy nhiªn, qua Dù ¸n nµy, chóng t«i thÊy cßn cã c¸c vÊn ®Ò cÇn ph¶i quan 

t©m, gi¶i quyÕt: 

1. §Ó b¸n ®−îc s¶n phÈm th× cÇn cã sù ®Çu t− ®¸ng kÓ vÒ "marketing" s¶n 

phÈm. 

2. §Ó ¸p dông cho c¸c c¬ së s¶n xuÊt lín, cÇn ph¶i cã mét sù hç trî cña nhµ 

n−íc vÒ tµi chÝnh vµ chÝnh s¸ch.... 
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Lêi c¶m ¬n 

 Chñ nhiÖm vµ c¸c thµnh viªn Dù ¸n DA§L - 2003/10 xin ch©n thµnh c¶m 

¬n Bé Khoa häc C«ng nghÖ ViÖt nam, ViÖn KH&CN ViÖt nam, ViÖn Ho¸ häc 

ViÖn KH&CN ViÖt nam, c¸c nhµ khoa häc - c«ng nghÖ, c¸c c¬ së nghiªn cøu vµ 

s¶n xuÊt thö nghiÖm v.v... ®· gióp ®ì vµ t¹o ®iÒu kiÖn thuËn lîi cho chóng t«i 

thùc hiÖn Dù ¸n nµy. 

 

ViÖn Ho¸ häc        Chñ nhiÖm Dù ¸n  
 

 
 

 

GS. NguyÔn H÷u Phó 
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Phô lôc 5 

 

 Nghiªn cøu tèi −u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa zeolit A 
 

     Läc röa zeolit A sau khi tæng hîp lµ mét trong nh÷ng qu¸ tr×nh quan 

träng vµ cÇn thiÕt nh»m t¹o ra s¶n phÈm cã ®é tinh khiÕt, ®é bÒn cña khung 

m¹ng tinh thÓ cao. Bëi v×, s¶n phÈm sau khi tæng hîp cã ®é pH rÊt cao (~14), 

ë m«i tr−êng nµy s¶n phÈm rÊt dÔ bÞ chuyÓn pha sang d¹ng zeolit kh¸c ( 

zeolit P...). Do ®ã qu¸ tr×nh läc röa ph¶i ®−îc thùc hiÖn ngay sau khi kÕt tinh. 

H¬n n÷a, trong c«ng nghiÖp tèi −u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa cßn h¹n chÕ sù mÊt 

m¸t s¶n phÈm, ®¬n gi¶n ho¸ qu¸ tr×nh ®Ó ®¹t ®−îc tÝnh kh¶ thi cao, vµ do ®ã 

®em l¹i hiÖu qu¶ kinh tÕ lín. C¸c yÕu tè ¶nh h−ëng ®Õn qu¸ tr×nh läc röa: 

KÝch th−íc tinh thÓ, ®é pH cña zeolit vµ thêi gian ly t©m. 

  Qu¸ tr×nh läc röa s¶n phÈm thùc chÊt lµ qu¸ tr×nh lµm gi¶m pH tõ ~ 14 

®Õn 9  gåm hai giai ®o¹n: 

         *  Giai ®o¹n läc tÜnh: Dung dÞch sau kÕt tinh gåm  2 pha (r¾n vµ láng) 

cã tû lÖ láng /r¾n  = 6/4 vµ ®é pH ~14 ®−îc dÉn vµo bÓ chøa. T¹i ®©y pha 

láng ®−îc lo¹i bá b»ng ph−¬ng ph¸p l¾ng g¹n. Sau ®ã, phÇn chÊt r¾n cßn l¹i 

tiÕp tôc ®−îc röa b»ng c¸ch thªm n−íc (tû lÖ n−íc röa/chÊt r¾n  = 7/3), khuÊy 

®Òu, ®Ó l¾ng vµ g¹n läc. Qu¸ tr×nh trªn ®−îc lÆp l¹i cho ®Õn khi pH ~ 9 . 

  *  Giai ®o¹n läc ly t©m : S¶n phÈm sau khi läc tÜnh ®Õn pH ~ 9 ®−îc 

läc röa b»ng ph−¬ng ph¸p läc ly t©m. ChÊt r¾n sau qu¸ tr×nh läc tÜnh ®−îc 

®−a vµo tói v¶i läc trong thïng m¸y ly t©m c«ng nghiÖp, xèi n−íc röa sao 

cho chÊt r¾n ®−îc trén ®Òu víi n−íc röa (tû lÖ n−íc röa/ chÊt r¾n = 2/1). Sau 

khi ly t©m, s¶n phÈm cã ®é Èm ~75%. Qu¸ tr×nh läc ly t©m ®−îc lÆp l¹i 2 lÇn. 

 

1. ¶nh h−ëng cña kÝch th−íc h¹t ®Õn thêi gian läc tÜnh: 

 * Giai ®o¹n läc tÜnh:   

 


Phô lôc 5


 Nghiªn cøu tèi ­u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa zeolit A

  

 Läc röa zeolit A sau khi tæng hîp lµ mét trong nh÷ng qu¸ tr×nh quan träng vµ cÇn thiÕt nh»m t¹o ra s¶n phÈm cã ®é tinh khiÕt, ®é bÒn cña khung m¹ng tinh thÓ cao. Bëi v×, s¶n phÈm sau khi tæng hîp cã ®é pH rÊt cao (~14), ë m«i tr­êng nµy s¶n phÈm rÊt dÔ bÞ chuyÓn pha sang d¹ng zeolit kh¸c ( zeolit P...). Do ®ã qu¸ tr×nh läc röa ph¶i ®­îc thùc hiÖn ngay sau khi kÕt tinh. H¬n n÷a, trong c«ng nghiÖp tèi ­u ho¸ qu¸ tr×nh läc röa cßn h¹n chÕ sù mÊt m¸t s¶n phÈm, ®¬n gi¶n ho¸ qu¸ tr×nh ®Ó ®¹t ®­îc tÝnh kh¶ thi cao, vµ do ®ã ®em l¹i hiÖu qu¶ kinh tÕ lín. C¸c yÕu tè ¶nh h­ëng ®Õn qu¸ tr×nh läc röa: KÝch th­íc tinh thÓ, ®é pH cña zeolit vµ thêi gian ly t©m.




Qu¸ tr×nh läc röa s¶n phÈm thùc chÊt lµ qu¸ tr×nh lµm gi¶m pH tõ ~ 14 ®Õn 9  gåm hai giai ®o¹n:


         *  Giai ®o¹n läc tÜnh: Dung dÞch sau kÕt tinh gåm  2 pha (r¾n vµ láng) cã tû lÖ láng /r¾n  = 6/4 vµ ®é pH ~14 ®­îc dÉn vµo bÓ chøa. T¹i ®©y pha láng ®­îc lo¹i bá b»ng ph­¬ng ph¸p l¾ng g¹n. Sau ®ã, phÇn chÊt r¾n cßn l¹i tiÕp tôc ®­îc röa b»ng c¸ch thªm n­íc (tû lÖ n­íc röa/chÊt r¾n  = 7/3), khuÊy ®Òu, ®Ó l¾ng vµ g¹n läc. Qu¸ tr×nh trªn ®­îc lÆp l¹i cho ®Õn khi pH ~ 9 .




*  Giai ®o¹n läc ly t©m : S¶n phÈm sau khi läc tÜnh ®Õn pH ~ 9 ®­îc läc röa b»ng ph­¬ng ph¸p läc ly t©m. ChÊt r¾n sau qu¸ tr×nh läc tÜnh ®­îc ®­a vµo tói v¶i läc trong thïng m¸y ly t©m c«ng nghiÖp, xèi n­íc röa sao cho chÊt r¾n ®­îc trén ®Òu víi n­íc röa (tû lÖ n­íc röa/ chÊt r¾n = 2/1). Sau khi ly t©m, s¶n phÈm cã ®é Èm ~75%. Qu¸ tr×nh läc ly t©m ®­îc lÆp l¹i 2 lÇn.


1. ¶nh h­ëng cña kÝch th­íc h¹t ®Õn thêi gian läc tÜnh:



* Giai ®o¹n läc tÜnh:  












B¶ng 1 


		Th«ng sè

		KÝch th­íc h¹t ((m)



		

		0,5 - 1

		1 - 2

		2 - 3



		Zeolit bÞ mÊt (%)

		10

		2

		0



		pH cßn l¹i

		14

		11

		9



		Thêi gian röa (ngµy)

		10

		5

		3





Nh­ vËy, tõ b¶ng 1 thÊy r»ng khi kÝch th­íc h¹t lín tõ 2 -3 (m, thêi gian l¾ng cña h¹t tinh thÓ ng¾n, do ®ã, thêi gian läc Ýt h¬n so víi zeolit cã kÝch th­íc h¹t nhá (0,5 - 1(m). §iÒu quan träng h¬n, lµ sù mÊt s¶n phÈm hÇu nh­ kh«ng cã, khi kÝch th­íc h¹t lµ 2 - 3(m. Nh­ vËy, ®iÒu kiÖn tæng hîp zeolit cÇn ph¶i ®Æt ra sao cho kÝch th­íc tinh thÓ zeolit t¹o thµnh ®¹t ®­îc ( 2- 3(m.



* Giai ®o¹n läc ly t©m:


                         + Thêi gian ly t©m: 15- 20 phót.


                         + Tèc ®é quay: 1400 vßng/phót.


                               + Dung dÞch cÇn ly t©m: 12kg 




B¶ng 2



		Th«ng sè

		KÝch th­íc h¹t ((m)



		

		0,5 - 1

		1 - 2

		2 - 3



		L­îng chÊt r¾n sau khi v¾t (kg)

		3,4

		3,8

		4,0



		L­îng chÊt r¾n sau khi sÊy

		1,8

		2,2

		2,4



		L­îng chÊt r¾n bÞ mÊt (kg)

		0,7

		0,3

		0,1



		ChÊt r¾n bÞ mÊt (%)

		28

		12

		4






Tõ b¶ng 2, thÊy r»ng nÕu kÝch th­íc h¹t nhá, 0,5 - 1(m, l­îng chÊt bÞ mÊt lµ rÊt lín, nÕu kÝch th­íc h¹t 2 - 3(m l­îng chÊt r¾n mÊt ®i lµ kh«ng ®¸ng kÓ.


2. ¶nh h­ëng cña pH: (giai ®o¹n läc tÜnh)


B¶ng 3


		Sè lÇn röa

		1

		2

		3

		4

		5

		6

		7

		8

		9

		10



		pH

		14

		13

		12

		11

		9

		8,5

		8

		8

		8

		8



		Thêi gian röa (giê)

		6

		12

		24

		48

		72

		96

		120

		144

		168

		192





[image: image1.wmf]5


7


9


11


13


15


0


20


40


60


80


100


120


140


160


180


200


Thêi gian röa (giê)


pH




§å thÞ quan hÖ gi÷a pH vµ thêi gian röa



Tõ b¶ng 3 vµ ®å thÞ thÊy r»ng, sè lÇn röa hîp lý nhÊt lµ 5 lÇn trong thêi gian lµ 72 giê (pH ~ 9). NÕu muèn s¶n phÈm cã pH ~ 8, thêi gian röa rÊt dµi (> 144 giê ). H¬n n÷a s¶n phÈm rÊt khã läc röa. §Ó gi¶m thêi gian läc röa vµ h¹ pH cña s¶n phÈm ®Õn gi¸ trÞ b»ng 7 cÇn ph¶i läc röa nãng hoÆc trung hoµ b»ng axÝt. Nh­ vËy rÊt tèn kÐm vµ kh«ng cã tÝnh kh¶ thi.


      KÕt luËn: quy tr×nh röa tèi ­u cÇn cã hai giai ®o¹n:


1- Giai ®o¹n läc tÜnh: lµm gi¶m ®é pH cña s¶n phÈm ®Õn gi¸ trÞ ( 9, sè lÇn röa hîp lý nhÊt lµ 5 lÇn trong thêi gian lµ 72 giê.


2- Giai ®o¹n läc ly t©m: Lµm kh« nhanh s¶n phÈm tr­íc khi sÊy.
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          B¶ng 1  

KÝch th−íc h¹t (µm) 
Th«ng sè 

0,5 - 1 1 - 2 2 - 3 

Zeolit bÞ mÊt (%) 10 2 0 

pH cßn l¹i 14 11 9 

Thêi gian röa 

(ngµy) 
10 5 3 

Nh− vËy, tõ b¶ng 1 thÊy r»ng khi kÝch th−íc h¹t lín tõ 2 -3 µm, thêi gian 

l¾ng cña h¹t tinh thÓ ng¾n, do ®ã, thêi gian läc Ýt h¬n so víi zeolit cã kÝch 

th−íc h¹t nhá (0,5 - 1µm). §iÒu quan träng h¬n, lµ sù mÊt s¶n phÈm hÇu nh− 

kh«ng cã, khi kÝch th−íc h¹t lµ 2 - 3µm. Nh− vËy, ®iÒu kiÖn tæng hîp zeolit 

cÇn ph¶i ®Æt ra sao cho kÝch th−íc tinh thÓ zeolit t¹o thµnh ®¹t ®−îc ≥ 2- 

3µm. 

 * Giai ®o¹n läc ly t©m: 

                         + Thêi gian ly t©m: 15- 20 phót. 

                         + Tèc ®é quay: 1400 vßng/phót. 

                               + Dung dÞch cÇn ly t©m: 12kg  

  B¶ng 2  

KÝch th−íc h¹t (µm) 
Th«ng sè 

0,5 - 1 1 - 2 2 - 3 

L−îng chÊt r¾n sau khi v¾t 

(kg) 
3,4 3,8 4,0 

L−îng chÊt r¾n sau khi sÊy 1,8 2,2 2,4 

L−îng chÊt r¾n bÞ mÊt (kg) 0,7 0,3 0,1 

ChÊt r¾n bÞ mÊt (%) 28 12 4 



 Tõ b¶ng 2, thÊy r»ng nÕu kÝch th−íc h¹t nhá, 0,5 - 1µm, l−îng chÊt bÞ 

mÊt lµ rÊt lín, nÕu kÝch th−íc h¹t 2 - 3µm l−îng chÊt r¾n mÊt ®i lµ kh«ng 

®¸ng kÓ. 

2. ¶nh h−ëng cña pH: (giai ®o¹n läc tÜnh) 

B¶ng 3 

Sè lÇn 

röa 
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

pH 14 13 12 11 9 8,5 8 8 8 8 

Thêi 

gian röa 

(giê) 

6 12 24 48 72 96 120 144 168 192
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§å thÞ quan hÖ gi÷a pH vµ thêi gian röa 

 Tõ b¶ng 3 vµ ®å thÞ thÊy r»ng, sè lÇn röa hîp lý nhÊt lµ 5 lÇn trong thêi 

gian lµ 72 giê (pH ~ 9). NÕu muèn s¶n phÈm cã pH ~ 8, thêi gian röa rÊt dµi 

(> 144 giê ). H¬n n÷a s¶n phÈm rÊt khã läc röa. §Ó gi¶m thêi gian läc röa vµ 

h¹ pH cña s¶n phÈm ®Õn gi¸ trÞ b»ng 7 cÇn ph¶i läc röa nãng hoÆc trung hoµ 

b»ng axÝt. Nh− vËy rÊt tèn kÐm vµ kh«ng cã tÝnh kh¶ thi. 

 



      KÕt luËn: quy tr×nh röa tèi −u cÇn cã hai giai ®o¹n: 

1- Giai ®o¹n läc tÜnh: lµm gi¶m ®é pH cña s¶n phÈm ®Õn gi¸ trÞ ∼ 9, sè lÇn 

röa hîp lý nhÊt lµ 5 lÇn trong thêi gian lµ 72 giê. 

2- Giai ®o¹n läc ly t©m: Lµm kh« nhanh s¶n phÈm tr−íc khi sÊy. 

 



Phô lôc 6 

 

Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ nung 

 bét zeolit A 

 

Zeolit lµ aluminosilicat cã cÊu tróc tinh thÓ, hÖ mao qu¶n ®ång nhÊt. 

Zeolit A lµ lo¹i cã kÝch th−íc mao qu¶n nhá (4,1 Ao), ®−îc h×nh thµnh tõ c¸c 

®¬n vÞ s¬ cÊp TO4,(tø diÖn TO4, T = Si, Al) vµ c¸c ®¬n vÞ thø cÊp lµ vßng kÐp 

4 (double 4-ring, D4R) - H×nh 1. 

Zeolit A cã thµnh phÇn ho¸ häc nh− sau: Na12[(AlO2)12(SiO2)12]27H2O 

 Zeolit A lµ zeolit giµu Al nhÊt, cã tû lÖ Si/Al = 1. ChÝnh v× cÊu tróc 

giµu Al, zeolit A kh«ng bÒn khi nung ë nhiÖt ®é cao. Zeolit A cã nhiÒu øng 

dông trong c«ng nghiÖp ho¸ chÊt, ®Æc biÖt dïng lµm chÊt hót Èm, t¸ch n−íc 

trong m«i tr−êng khÝ vµ láng (t¸ch n−íc ®Ó t¹o cån tuyÖt ®èi). 

 

 
 

H×nh 1. CÊu tróc zeolit A 

§Ó cã thÓ dïng lµm chÊt t¸ch n−íc cã hiÖu qu¶ vµ triÖt ®Ó, nh÷ng mÉu 

zeolit A tæng hîp cÇn ph¶i nung ®Ó lo¹i bá n−íc cã trong cÊu tróc zeolit A. 

Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nhiÖt (thermal analysis) lµ ph−¬ng ph¸p ®−îc ¸p dông 

nhiÒu nhÊt ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng t¸ch n−íc còng nh− sù thay ®æi cÊu tróc 

zeolit theo nhiÖt ®é. 

 


Phô lôc 6


Hoµn thiÖn quy tr×nh c«ng nghÖ nung


 bét zeolit A

Zeolit lµ aluminosilicat cã cÊu tróc tinh thÓ, hÖ mao qu¶n ®ång nhÊt. Zeolit A lµ lo¹i cã kÝch th­íc mao qu¶n nhá (4,1 Ao), ®­îc h×nh thµnh tõ c¸c ®¬n vÞ s¬ cÊp TO4,(tø diÖn TO4, T = Si, Al) vµ c¸c ®¬n vÞ thø cÊp lµ vßng kÐp 4 (double 4-ring, D4R) - H×nh 1.


Zeolit A cã thµnh phÇn ho¸ häc nh­ sau: Na12[(AlO2)12(SiO2)12]27H2O



Zeolit A lµ zeolit giµu Al nhÊt, cã tû lÖ Si/Al = 1. ChÝnh v× cÊu tróc giµu Al, zeolit A kh«ng bÒn khi nung ë nhiÖt ®é cao. Zeolit A cã nhiÒu øng dông trong c«ng nghiÖp ho¸ chÊt, ®Æc biÖt dïng lµm chÊt hót Èm, t¸ch n­íc trong m«i tr­êng khÝ vµ láng (t¸ch n­íc ®Ó t¹o cån tuyÖt ®èi).
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H×nh 1. CÊu tróc zeolit A


§Ó cã thÓ dïng lµm chÊt t¸ch n­íc cã hiÖu qu¶ vµ triÖt ®Ó, nh÷ng mÉu zeolit A tæng hîp cÇn ph¶i nung ®Ó lo¹i bá n­íc cã trong cÊu tróc zeolit A.


Ph­¬ng ph¸p ph©n tÝch nhiÖt (thermal analysis) lµ ph­¬ng ph¸p ®­îc ¸p dông nhiÒu nhÊt ®Ó x¸c ®Þnh hµm l­îng t¸ch n­íc còng nh­ sù thay ®æi cÊu tróc zeolit theo nhiÖt ®é.


Ph­¬ng ph¸p ph©n tÝch nhiÖt bao gåm DTA (differetial thermal analysis). Ph­¬ng ph¸p DTA cho phÐp x¸c ®Þnh nhiÖt ®é, ë nhiÖt ®é ®ã ph¶n øng thu nhiÖt (endothermic) hay ph¶n øng to¶ nhiÖt (exdothermic) x¶y ra, tõ ®ã cã thÓ thu ®­îc nh÷ng th«ng tin vÒ b¶n chÊt vµ cÊu tróc cña zeolit (H×nh2).
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H×nh 2. Gi¶n ®å phÇn tÝch nhiÖt vi sai (DTA)


§­êng DTA cña zeolit A ®­îc tr×nh bµy trong h×nh 3
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H×nh 3. Gi¶n ®å DTA cña zeolit A


Gi¶n ®å DTA cña zeolit A theo nhiÖt ®é nung bao gåm hai qu¸ tr×nh: thu nhiÖt (0 -500oC) vµ to¶ nhiÖt (500 - 600oC). Nh­ ta ®· biÕt, qu¸ tr×nh dehydrat lo¹i n­íc lµ qu¸ tr×nh thu nhiÖt, maximum ë 150oC vµ 250oC lµ t­¬ng øng víi nhiÖt ®é mÊt n­íc vËt lý (n­íc bÞ hÊp phô vËt lý) va mÊt n­íc ho¸ häc (n­íc bÞ hÊp phô ho¸ häc). C¸c maximum ë 510oC t­¬ng øng víi sù thay ®æi, ph¸ vì cÊu tróc (ph¶n øng to¶ nhiÖt). ë nhiÖt ®é nµy, hoÆc chuyÓn sang pha tinh thÓ kh¸c (cristobalitte).


§Ó cã thÓ ®Þnh l­îng ®­îc hµm l­îng n­íc mÊt qu¸ tr×nh nµy nung ë nhiÖt ®é kh¸c nhau, ®­êng TGA cña zeolit A ®­îc tr×nh bµy trong h×nh 4.
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H×nh 4. Gi¶n ®å TGA cña mÉu zeolit A


Tõ h×nh 4 ta thÊy, mÊt n­íc vËt lý chñ yÕu x¶y ra trong vïng T = 100 - 150oC vµ mÊt n­íc ho¸ häc x¶y ra chñ yÕu ë vïng T = 200 - 450oC, ë nhiÖt ®é > 500oC, mÊt n­íc lµ do cÊu tróc thay ®æi hoÆc bÞ ph¸ vì t¹o v« ®Þnh h×nh.


§Ó cã ®­îc nhiÒu th«ng tin vÒ sù thay ®æi cÊu tróc còng nh­ ®é tinh thÓ cña zeolit A, chóng t«i ®· sö dông ph­¬ng ph¸p hång ngo¹i (IR) vµ nhiÔu x¹ tia X (XRD). 


Phæ hång ngo¹i cña zeolit A nung ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau ®­îc thÓ hiÖn trong h×nh 5. Phæ hång ngo¹i lµ mét ph­¬ng ph¸p th­êng ®­îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh cÊu tróc còng nh­ ®é tinh thÓ cña zeolit mét c¸ch ®Þnh tÝnh. Tõ h×nh 5 ta thÊy, c¸c ®¸m phæ ®Æc tr­ng cho dao ®éng ho¸ trÞ ®èi xøng vµ bÊt ®èi xøng cña mÉu zeolit A nghiªn cøu gièng víi phæ chuÈn cña zeolit A ®· ®­îc c«ng bè. §èi víi zeolit A, ®¸m phæ ë tÇn sè 540 - 550cm-1 trong vïng dao ®éng m¹ng lµ ®Æc tr­ng cho cÊu tróc (dao ®éng vßng 4 kÐp) vµ ®é tinh thÓ (c­êng ®é pic).


 
§èi víi c¸c mÉu nung ë nhiÖt ®é thÊp (300 -500oC), c­êng ®é pic cña ®¸m phæ ë tÇn sè 540 - 550cm-1 lín vµ hÇu nh­ kh«ng thay ®æi, chøng tá mÉu zeolit A vÉn gi÷ ®­îc ®é tinh thÓ cao ®Õn nhiÖt ®é nung 500oC. Tuy nhiªn, khi t¨ng nhiÖt ®é nung lªn 600oC c­êng ®é pic gi¶m ®¸ng kÓ (~ 30%) so víi mÉu nung ë 300 - 500oC. Tõ kÕt qu¶ nµy cã thÓ kÕt luËn lµ ë nhiÖt ®é cao (600oC) ®é tinh thÓ bÞ gi¶m ®¸ng kÓ (v« ®Þnh h×nh ho¸).




TÇn sè (cm-1)


H×nh 5. Phæ hång ngo¹i cña zeolit A trong vïng dao ®éng m¹ng nung ë 300oC (1); 500oC (2) vµ 600oC (3)


§Ó x¸c ®Þnh mét c¸ch ®Þnh tÝnh ¶nh h­ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn cÊu tróc vµ ®é tinh thÓ cña zeolit A, chóng t«i ®· tiÕn hµnh ®o XRD cña c¸c mÉu zeolit A nung ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau. H×nh 6 tr×nh bµy sù phô thuéc cña ®é tinh thÓ vµo nhiÖt ®é nung.
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H×nh 6. ¶nh h­ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn ®é tinh thÓ cña zeolit A


Khi nung ë nhiÖt ®é tõ 200oC ®Õn 400oC ®é tinh thÓ vÉn gi÷ ®­îc 100%. Khi t¨ng nhiÖt ®é nung tõ 400 lªn 500oC b¾t ®Çu cã hiÖn t­îng gi¶m ®é tinh thÓ, song kh«ng ®¸ng kÓ (2 - 3%). Tuy nhiªn, khi nung ë nhiÖt ®é 600oC ®é tinh thÓ cña zeolit A gi¶m ®¸ng kÓ (~30%). Sù gi¶m ®é tinh thÓ cña zeolit lµ do qu¸ tr×nh v« ®Þnh h×nh ho¸ khi nung ë nhiÖt ®é cao (so s¸nh phæ (a) vµ (b) trong h×nh 7).




H×nh 7. Phæ XRD cña mÉu zeolit A nung ë 3000C (a)


 vµ nung ë 600oC (b)


Nh­ vËy nhiÖt ®é thÝch hîp ®Ó nung zeolit A lµ tõ 300 - 500oC. Tuy nhiªn, khi x¸c ®inh hµm l­îng H2O mÊt do qu¸ tr×nh nung ë c¸c nhiÖt ®é lµ rÊt kh¸c nhau (thêi gian nung lµ 3 giê)(h×nh 4):


· ë 300oC, 13% träng l­îng gi¶m (t­¬ng øng víi H2O mÊt).


· ë 500oC, 18-20% träng l­îng gi¶m (gi¸ trÞ lý thuyÕt cã thÓ ®¹t ®­îc).


· ë 600oC, ~ 23% träng l­îng gi¶m (cao h¬n gi¸ trÞ lý thuyÕt cã thÓ ®¹t ®­îc, x¶y ra qu¸ tr×nh mÊt n­íc do ph¸ huû cÊu tróc).


Nh­ vËy chØ cã ë nhiÖt ®é 500oC, trong thêi gian 3 giê lµ cã thÓ lo¹i bá hoµn toµn H2O trong mao qu¶n, cßn ë c¸c nhiÖt ®é thÊp h¬n 300, 400oC, H2O vÉn cßn ®¸ng kÓ trong mao qu¶n zeolit A


· §Ó cã thÓ tèi ­u ho¸ nhiÖt ®é vµ thêi gian nung, chóng t«i tiÕn hµnh nung mÉu zeolit A ë c¸c thêi gian  vµ nhiÖt ®é kh¸c nhau: ë 500oC,       t = 1, 2, 3 giê vµ ë 300 vµ 400oC, t= 4, 6, 8, 10, 15 giê.


· H2O ®­îc lo¹i bá hoµn toµn ®èi v¬i mÉu nung ë 3000C, thêi gian 15 giê, vµ mÉu nung ë 4000C, thêi gian 10 giê.


Nh­ kÕt qu¶ ®· tr×nh bµy ë trªn, ®Ó lo¹i bá n­íc triÖt ®Ó trong mao qu¶n zeolit A, ®ßi hái ph¶i nung thêi gian dµi (10 - 15 giê), nÕu nung ë nhiÖt ®é thÊp (300 - 400oC) trong khi chØ cÇn 3 giê khi nung ë 500oC. Theo chóng t«i, nung ë 500oC, thêi gian 3 giê lµ ®iÒu kiÖn tèi ­u ®Ó lo¹i bá triÖt ®Ó H2O trong mao qu¶n zeolit mµ vÉn gi÷ ®­îc cÊu tróc æn ®Þnh (®é tinh thÓ cao: 96 - 97%) vµ gi¸ thµnh nung thÊp do thêi gian nung ng¾n, tiÕt kiÖn n¨ng l­îng.


To¶ nhiÖt



(Exdo)







Thu nhiÖt



(Endo)







Thay ®æi nhiÖt ®é 







0







NhiÖt ®é (







Thay ®æi nhiÖt ®é 







NhiÖt ®é (oC)







Hµm l­îng n­íc mÊt (%)







NhiÖt ®é (oC)







1







3







2







100







b







a







500







700







300







25







20







15







10







0











PAGE  



catal�
phu luc 6.doc�



Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nhiÖt bao gåm DTA (differetial thermal 

analysis). Ph−¬ng ph¸p DTA cho phÐp x¸c ®Þnh nhiÖt ®é, ë nhiÖt ®é ®ã ph¶n 

øng thu nhiÖt (endothermic) hay ph¶n øng to¶ nhiÖt (exdothermic) x¶y ra, tõ 

®ã cã thÓ thu ®−îc nh÷ng th«ng tin vÒ b¶n chÊt vµ cÊu tróc cña zeolit 

(H×nh2). 
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H×nh 2. Gi¶n ®å phÇn tÝch nhiÖt vi sai (DTA) 

§−êng DTA cña zeolit A ®−îc tr×nh bµy trong h×nh 3 
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H×nh 3. Gi¶n ®å DTA cña zeolit A 

 



Gi¶n ®å DTA cña zeolit A theo nhiÖt ®é nung bao gåm hai qu¸ tr×nh: 

thu nhiÖt (0 -500oC) vµ to¶ nhiÖt (500 - 600oC). Nh− ta ®· biÕt, qu¸ tr×nh 

dehydrat lo¹i n−íc lµ qu¸ tr×nh thu nhiÖt, maximum ë 150oC vµ 250oC lµ 

t−¬ng øng víi nhiÖt ®é mÊt n−íc vËt lý (n−íc bÞ hÊp phô vËt lý) va mÊt n−íc 

ho¸ häc (n−íc bÞ hÊp phô ho¸ häc). C¸c maximum ë 510oC t−¬ng øng víi sù 

thay ®æi, ph¸ vì cÊu tróc (ph¶n øng to¶ nhiÖt). ë nhiÖt ®é nµy, hoÆc chuyÓn 

sang pha tinh thÓ kh¸c (cristobalitte). 

§Ó cã thÓ ®Þnh l−îng ®−îc hµm l−îng n−íc mÊt qu¸ tr×nh nµy nung ë 

nhiÖt ®é kh¸c nhau, ®−êng TGA cña zeolit A ®−îc tr×nh bµy trong h×nh 4. 
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H×nh 4. Gi¶n ®å TGA cña mÉu zeolit A 

Tõ h×nh 4 ta thÊy, mÊt n−íc vËt lý chñ yÕu x¶y ra trong vïng T = 100 - 

150oC vµ mÊt n−íc ho¸ häc x¶y ra chñ yÕu ë vïng T = 200 - 450oC, ë nhiÖt 

®é > 500oC, mÊt n−íc lµ do cÊu tróc thay ®æi hoÆc bÞ ph¸ vì t¹o v« ®Þnh 

h×nh. 

§Ó cã ®−îc nhiÒu th«ng tin vÒ sù thay ®æi cÊu tróc còng nh− ®é tinh 

thÓ cña zeolit A, chóng t«i ®· sö dông ph−¬ng ph¸p hång ngo¹i (IR) vµ nhiÔu 

x¹ tia X (XRD).  

 



Phæ hång ngo¹i cña zeolit A nung ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau ®−îc thÓ 

hiÖn trong h×nh 5. Phæ hång ngo¹i lµ mét ph−¬ng ph¸p th−êng ®−îc dïng ®Ó 

x¸c ®Þnh cÊu tróc còng nh− ®é tinh thÓ cña zeolit mét c¸ch ®Þnh tÝnh. Tõ h×nh 

5 ta thÊy, c¸c ®¸m phæ ®Æc tr−ng cho dao ®éng ho¸ trÞ ®èi xøng vµ bÊt ®èi 

xøng cña mÉu zeolit A nghiªn cøu gièng víi phæ chuÈn cña zeolit A ®· ®−îc 

c«ng bè. §èi víi zeolit A, ®¸m phæ ë tÇn sè 540 - 550cm-1 trong vïng dao 

®éng m¹ng lµ ®Æc tr−ng cho cÊu tróc (dao ®éng vßng 4 kÐp) vµ ®é tinh thÓ 

(c−êng ®é pic). 

  §èi víi c¸c mÉu nung ë nhiÖt ®é thÊp (300 -500oC), c−êng ®é pic cña 

®¸m phæ ë tÇn sè 540 - 550cm-1 lín vµ hÇu nh− kh«ng thay ®æi, chøng tá 

mÉu zeolit A vÉn gi÷ ®−îc ®é tinh thÓ cao ®Õn nhiÖt ®é nung 500oC. Tuy 

nhiªn, khi t¨ng nhiÖt ®é nung lªn 600oC c−êng ®é pic gi¶m ®¸ng kÓ (~ 30%) 

so víi mÉu nung ë 300 - 500oC. Tõ kÕt qu¶ nµy cã thÓ kÕt luËn lµ ë nhiÖt ®é 

cao (600oC) ®é tinh thÓ bÞ gi¶m ®¸ng kÓ (v« ®Þnh h×nh ho¸). 
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TÇn sè (cm-1) 

H×nh 5. Phæ hång ngo¹i cña zeolit A trong vïng dao ®éng m¹ng nung ë 

300oC (1); 500oC (2) vµ 600oC (3) 

 



§Ó x¸c ®Þnh mét c¸ch ®Þnh tÝnh ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn cÊu 

tróc vµ ®é tinh thÓ cña zeolit A, chóng t«i ®· tiÕn hµnh ®o XRD cña c¸c mÉu 

zeolit A nung ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau. H×nh 6 tr×nh bµy sù phô thuéc cña 

®é tinh thÓ vµo nhiÖt ®é nung. 

 

 

H×nh 6. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn ®é tinh thÓ cña zeolit A 

 

Khi nung ë nhiÖt ®é tõ 200oC ®Õn 400oC ®é tinh thÓ vÉn gi÷ ®−îc 

100%. Khi t¨ng nhiÖt ®é nung tõ 400 lªn 500oC b¾t ®Çu cã hiÖn t−îng gi¶m 

®é tinh thÓ, song kh«ng ®¸ng kÓ (2 - 3%). Tuy nhiªn, khi nung ë nhiÖt ®é 

600oC ®é tinh thÓ cña zeolit A gi¶m ®¸ng kÓ (~30%). Sù gi¶m ®é tinh thÓ cña 

zeolit lµ do qu¸ tr×nh v« ®Þnh h×nh ho¸ khi nung ë nhiÖt ®é cao (so s¸nh phæ 

(a) vµ (b) trong h×nh 7). 
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H×nh 7. Phæ XRD cña mÉu zeolit A nung ë 3000C (a) 

 vµ nung ë 600oC (b) 

Nh− vËy nhiÖt ®é thÝch hîp ®Ó nung zeolit A lµ tõ 300 - 500oC. Tuy 

nhiªn, khi x¸c ®inh hµm l−îng H2O mÊt do qu¸ tr×nh nung ë c¸c nhiÖt ®é lµ 

rÊt kh¸c nhau (thêi gian nung lµ 3 giê)(h×nh 4): 

- ë 300oC, 13% träng l−îng gi¶m (t−¬ng øng víi H2O mÊt). 

- ë 500oC, 18-20% träng l−îng gi¶m (gi¸ trÞ lý thuyÕt cã thÓ ®¹t ®−îc). 

- ë 600oC, ~ 23% träng l−îng gi¶m (cao h¬n gi¸ trÞ lý thuyÕt cã thÓ ®¹t 

®−îc, x¶y ra qu¸ tr×nh mÊt n−íc do ph¸ huû cÊu tróc). 

Nh− vËy chØ cã ë nhiÖt ®é 500oC, trong thêi gian 3 giê lµ cã thÓ lo¹i bá 

hoµn toµn H2O trong mao qu¶n, cßn ë c¸c nhiÖt ®é thÊp h¬n 300, 400oC, H2O 

vÉn cßn ®¸ng kÓ trong mao qu¶n zeolit A 

 



- §Ó cã thÓ tèi −u ho¸ nhiÖt ®é vµ thêi gian nung, chóng t«i tiÕn hµnh 

nung mÉu zeolit A ë c¸c thêi gian  vµ nhiÖt ®é kh¸c nhau: ë 500oC,       

t = 1, 2, 3 giê vµ ë 300 vµ 400oC, t= 4, 6, 8, 10, 15 giê. 

- H2O ®−îc lo¹i bá hoµn toµn ®èi v¬i mÉu nung ë 3000C, thêi gian 15 

giê, vµ mÉu nung ë 4000C, thêi gian 10 giê. 

Nh− kÕt qu¶ ®· tr×nh bµy ë trªn, ®Ó lo¹i bá n−íc triÖt ®Ó trong mao 

qu¶n zeolit A, ®ßi hái ph¶i nung thêi gian dµi (10 - 15 giê), nÕu nung ë nhiÖt 

®é thÊp (300 - 400oC) trong khi chØ cÇn 3 giê khi nung ë 500oC. Theo chóng 

t«i, nung ë 500oC, thêi gian 3 giê lµ ®iÒu kiÖn tèi −u ®Ó lo¹i bá triÖt ®Ó H2O 

trong mao qu¶n zeolit mµ vÉn gi÷ ®−îc cÊu tróc æn ®Þnh (®é tinh thÓ cao: 96 

- 97%) vµ gi¸ thµnh nung thÊp do thêi gian nung ng¾n, tiÕt kiÖn n¨ng l−îng. 

 



Phô lôc 7 

 

§Ò tµi:“Nghiªn cøu quy tr×nh x¸c ®Þnh dung l−îng vµ 

tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit” 
 

1. Më ®Çu: 

Zeolit lµ aluminosilicat tinh thÓ chøa ®ùng bªn trong nã c¸c hèc rçng cïng víi 

c¸c ph©n tö n−íc vµ cation. Trªn bÒ mÆt zeolit tån t¹i nhãm −a n−íc (hydrophylic) vµ 

kþ n−íc (hydrophobic). Nãi chung zeolit lµ vËt liÖu cã bÒ mÆt ph©n cùc, −a n−íc (trõ 

mét sè zeolite cã tØ sè Si/Al cao), v× trªn bÒ mÆt cã chøa c¸c ion bï trõ ®iÖn tÝch (Na+, 

Ca2+, K+…), c¸c nhãm Si-O-Al cã m« men l−ìng cùc lín[1]. 

 Nh− vËt zeolit (giµu nh«m – VÝ dô zeolit A) lµ mét vËt liÖu hÊp phô −a n−íc, cã 

bÒ mÆt riªng lín, cã hÖ mao qu¶n nhá, cÊu tróc tinh thÓ ®ång ®Òu, ®é xèp lín, nªn hÊp 

phô rÊt m¹nh c¸c ph©n tö cã cùc, ®Æc biÖt lµ ®èi víi n−íc (H2O). 

 Kh¶ n¨ng hÊp phô vµ lùc hÊp phô h¬i n−íc cña zeolit (4A) h¬n h¼n so víi 

silicagel vµ oxyt nh«m (h×nh 1)[ 2]. 

 

RH, % 

 

 

q,
 k

l%
 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 1: C¸c ®−êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô H2O trªn zeolit (4A), silicagel vµ soxit nh«m 

Tõ h×nh 1 thÊy r»ng, ë ®é Èm t−¬ng ®èi (RH-Relative humidity) > 40-50%, dung 

l−îng hÊp phô H2O cña silicagel vµ oxyt nh«m lín h¬n so víi zeolit. Nh−ng víi 

RH<40%, kh¶ n¨ng hÊp phô n−íc cña zeolit lín h¬n nhiÒu lÇn so víi silicagel hoÆc 

oxyt nh«m. §Æc biÖt ë RH kh¸ thÊp (<10%) tøc lµ ë ®ã ¸p suÊt h¬i n−íc b·o hoµ rÊt 

nhá th× kh¶ n¨ng hÊp phô H2O cña zeolit vÉn cao nh− ë RH lín, trong khi silicagel hoÆc 

oxyt nh«m hÇu nh− kh«ng cã kh¶ n¨ng hÊp phô H2O. 

 


Phô lôc 7


§Ò tµi:“Nghiªn cøu quy tr×nh x¸c ®Þnh dung l­îng vµ tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit”


1. Më ®Çu:


Zeolit lµ aluminosilicat tinh thÓ chøa ®ùng bªn trong nã c¸c hèc rçng cïng víi c¸c ph©n tö n­íc vµ cation. Trªn bÒ mÆt zeolit tån t¹i nhãm ­a n­íc (hydrophylic) vµ kþ n­íc (hydrophobic). Nãi chung zeolit lµ vËt liÖu cã bÒ mÆt ph©n cùc, ­a n­íc (trõ mét sè zeolite cã tØ sè Si/Al cao), v× trªn bÒ mÆt cã chøa c¸c ion bï trõ ®iÖn tÝch (Na+, Ca2+, K+…), c¸c nhãm Si-O-Al cã m« men l­ìng cùc lín[1].



Nh­ vËt zeolit (giµu nh«m – VÝ dô zeolit A) lµ mét vËt liÖu hÊp phô ­a n­íc, cã bÒ mÆt riªng lín, cã hÖ mao qu¶n nhá, cÊu tróc tinh thÓ ®ång ®Òu, ®é xèp lín, nªn hÊp phô rÊt m¹nh c¸c ph©n tö cã cùc, ®Æc biÖt lµ ®èi víi n­íc (H2O).



Kh¶ n¨ng hÊp phô vµ lùc hÊp phô h¬i n­íc cña zeolit (4A) h¬n h¼n so víi silicagel vµ oxyt nh«m (h×nh 1)[ 2].


[image: image1.wmf]0


5


10


15


20


25


0


100


200


300


400


500


600


Thêi gian (phót)


Lùong h¬i n­íc bÞ hÊp phô


%a (g/g)


RPT-Z


Silicagel




H×nh 1: C¸c ®­êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô H2O trªn zeolit (4A), silicagel vµ soxit nh«m


Tõ h×nh 1 thÊy r»ng, ë ®é Èm t­¬ng ®èi (RH-Relative humidity) > 40-50%, dung l­îng hÊp phô H2O cña silicagel vµ oxyt nh«m lín h¬n so víi zeolit. Nh­ng víi RH<40%, kh¶ n¨ng hÊp phô n­íc cña zeolit lín h¬n nhiÒu lÇn so víi silicagel hoÆc oxyt nh«m. §Æc biÖt ë RH kh¸ thÊp (<10%) tøc lµ ë ®ã ¸p suÊt h¬i n­íc b·o hoµ rÊt nhá th× kh¶ n¨ng hÊp phô H2O cña zeolit vÉn cao nh­ ë RH lín, trong khi silicagel hoÆc oxyt nh«m hÇu nh­ kh«ng cã kh¶ n¨ng hÊp phô H2O.


XÐt vÒ mÆt ®éng häc hÊp phô, th× zeolite (4A) cã tèc ®é hÊp phô nhanh h¬n nhiÒu so víi silicagel (h×nh 2) [ 2].
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Tõ h×nh 2 thÊy r»ng, ë ¸p suÊt h¬i n­íc nhá (PH2O=4mmHg), silicagel kh«ng cã kh¶ n¨ng hÊp phô h¬i n­íc, trong khi zeolit cã kh¶ n¨ng hÊp phô b·o hoµ chØ sau kho¶ng 400 phót (6-7 giê).



Tõ nh÷ng kÕt qu¶ nghiªn cøu trªn, cã thÓ rót ra nhËn xÐt r»ng: zeolit cã kh¶ n¨ng hÊp phô H2O ë ®é Èm t­¬ng ®èi thÊp víi tèc ®é hÊp phô cao, lùc hÊp phô m¹nh. §©y lµ ®Æc ®iÓm rÊt ®Æc tr­ng ®Ó nhËn d¹ng còng nh­ ®¸nh gi¸ chÊt l­îng cña s¶n phÈm zeolit. C¨n cø vµo nhËn xÐt trªn, chóng t«i ®· nghiªn cøu  qui tr×nh ®¬n gi¶n, chÝnh x¸c ®Ó x¸c ®Þnh nhanh dung l­îng vµ tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit nh»m nhËn biÕt, ®¸nh gi¸ sù thay ®æi chÊt l­îng trong qu¸ tr×nh tæng hîp vµ biÕn tÝnh zeolit.


2. Thùc nghiÖm


1) Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh tèc ®é hÊp phô:C¸c thiÕt bÞ gåm: 


  + Mét b×nh kÝn ®­îc c¸ch nhiÖt víi m«i tr­êng




        + ThiÕt bÞ x¸c ®Þnh ®é Èm vµ nhiÖt ®é




        + Cèc ®ùng mÉu


ThiÕt bÞ x¸c ®Þnh ®é Èm vµ nhiÖt ®é ®­îc ®Æt trong b×nh kÝn. B×nh kÝn ®ùîc ®­a vÒ ®é Èm t­¬ng ®èi (RH) 75% ë nhiÖt ®é 350C, sau ®ã ®­a cèc ®ùng mÉu vµo b×nh. Ghi ®é Èm trong b×nh liªn tôc 5 phót mét lÇn cho ®Õn khi ®é Èm t­¬ng ®èi  gi¶m xuèng 20%. L­îng mÉu zeolit Èm ®­îc lÊy nh­ nhau. Nung ë 4500C trong 3h, h¹ nhiÖt ®é ®Õn 350C. Sau ®ã ®­a µo b×nh ®o ®é Èm. §©y lµ ph­¬ng ph¸p ®Ò xuÊt bëi phßng Ho¸ lý BÒ mÆt lÇn ®Çu tiªn ë ViÖt Nam (ch­a thÊy c¸c s¬ ®å t­¬ng tù ®­îc cèng bè).


2) Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh dung l­îng hÊp phô:C¸c thiÕt bÞ bao gåm: 


    + ThiÕt bÞ gia nhiÖt





    + HÖ thèng khÝ





    + ThiÕt bÞ t¹o ®é Èm víi ¸p suÊt h¬i n­íc b·o hoµ 4mmHg





    + C©n ®iÖn tö víi sai sè 0,0001


Tr­íc tiªn, mét l­îng mÉu x¸c ®Þnh ®­îc nung trong dßng khÝ N2 víi tèc ®é 2lÝt/giê ë nhiÖt ®é 4500C trong 3h ®Ó lo¹i hÕt phÇn n­íc bÞ hÊp phô trong c¸c mao qu¶n zeolit.. Sau ®ã mÉu ®­îc x¸c ®Þnh khèi l­îng ban ®Çu (m®) vµ gi÷ ë 400C. TiÕp theo, mÉu ®­îc cho hÊp phô b·o hoµ h¬i n­íc b»ng dßng khÝ N2 thæi h¬i n­íc tõ thiÕt bÞ t¹o ®é Èm èng. C©n l¹i khèi l­îng mÉu 60 phót mét lÇn cho dÕn khi khèi l­îng kh«ng ®æi (m​c). Dung l­îng hÊp phô n­íc ®­îc tÝnh theo c«ng thøc sau:






  
Khèi l­îng ®Çu (m®) – Khèi l­îng cuèi (mc)
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Dung l­îng (%)    =                                                                        x100%


  Khèi l­îng ®Çu (m®) 


3. C¸c kÕt qu¶  nghiªn cøu


1)NhËn d¹ng zeolit:


· Ph­¬ng ph¸p phæ hång ngo¹i:


Trªn h×nh 3 biÓu diÔn phæ IR cña zeolite X, A. Dùa vµo tØ lÖ c¸c nhãm phæ 460cm-1 vµ 560cm-1 cã thÓ ph©n biÖt ®­îc zeolit A vµ X. NÕu tØ sè ®¸m phæ 560/460 <1®ã lµ zeolit X(ViÖt Nam). Ng­îc l¹i, nÕu tØ sè 560/460 >1, ®©y lµ zeolit A[1]. Tõ h×nh nµy còng dÔ dµng nhËn thÊy r»ng zeolit TQ (Trung Quèc) vµ zeolit VN (ViÖt NAm) lµ zeolit X. §èi víi silicagel lµ chÊt v« ®Þnh h×nh, kh«ng xuÊt hiÖn ®¸m phæ vïng 560cm-1
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Dung l­îng hÊp phô H2O cña c¸c mÉu zeolit X (VN), X (TQ), A vµ silicagel ®­îc tr×nh bµy trªn h×nh 4. Tõ h×nh 4 thÊy r»ng, dung l­îg hÊp phô cña zeolite A lu«n nhá h¬n dung l­îng hÊp phô cña zeolite X. Nh­ vËy ë PH2O=4mmHg so s¸nh c¸c zeolit A vµ X cã cïng ®é tinh thÓ (~100%), th× zeolit A lu«n lu«n cã dung l­îng hÊp phô nhá h¬n zeolit X, trong khi dung l­îng hÊp phô cña silicagel gÇn nh­ b»ng 0. §©y lµ mét th«ng sè ®Ó nhËn d¹ng zeolite so víi vËt liÖu r¾n xèp kh¸c vµ ph©n biÖt c¸c zeolit kh¸c nhau.
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H¬n n÷a, tèc ®é hÊp phô h¬i H2O cña c¸c lo¹i zeolite kh¸c nhau lµ kh¸c nhau. Tõ h×nh 5, thÊy r»ng zeolite X cã tèc ®é hÊp phô nhanh h¬n so víi zeolite A, do kÝch th­íc mao qu¶n trong zeolite X lín h¬n so víitrong zeolit A.


[image: image7.wmf]0


10


20


30


40


50


60


70


80


0


10


20


30


40


50


60


65


70


80


90


100


110


120


130


140


150


160


170


Thêi gian (phót)


RH (%)


Zeolit X (100)


Zeolit X (25)


Zeolit X (35)




§Ó gi¶m ®é Èm t­¬ng ®èi RH tõ 80% xuèng 20%, zeolit X chØ mÊt kho¶ng 40-50 phót, trong khi zeolit A ph¶i cÇn thêi gian dµi h¬n lµ 80 phót.


Nh­ vËy, cã thÓ nhËn xÐt r»ng, sö dông ph­¬ng ph¸p ®o dung l­îng hÊp phô h¬i H2O ë P=4mmHg cã thÓ nhanh chãng nhËn biÕt vµ ph©n biÖt ®­îc c¸c lo¹i zeolit víi c¸c vËt liÖu kh¸c.


2) §¸nh gi¸ chÊt l­îng zeolit 



Nh­ ®· tr×nh bµy ë trªn, zeolit tinh thÓ cã dung l­îng còng nh­ tèc ®é hÊp phô h¬i n­íc cao ngay c¶ ë ¸p suÊt h¬i n­íc b·o hoµ thÊp. Khi ®é tinh thÓ trong zeolit gi¶m, kh¶ n¨ng hÊp phô n­íc còng gi¶m. Dùa vµo nhËn xÐt nµy, chóng t«i ®· ®o dung l­îng vµ tèc ®é hÊp phô h¬i H2O theo thêi gian lµm viÖc cña zeolit, nh»m ®¸nh gi¸ ®­îc ®é bÒn, thêi gian sèng còng nh­ ®é tinh thÓ cña zeolit.



Trªn h×nh 6, 7 thÊy r»ng, zeolit X (100) víi ®é tinh thÓ ~100% (h×nh 6) cã dung l­îng hÊp phô cao (22%) vµ tèc ®é hÊp phô lín (thêi gian hÊp phô 60 phót). ë c¸c mÉu zeolit X (25) vµ X(35) cã ®é tinh thÓ lµ 25% vµ 35% (h×nh 6) th× dung l­îng hÊp phô h¬i H2O gi¶m ®i chØ cßn 11,3% vµ 9,7% t­¬ng øng (h×nh 7). T­¬ng tù, tèc ®é hÊp phô H2O (h×nh 8) còng gi¶m dÇn theo trËt tù X (100)>X (35) > X (25).
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Nh­ vËy cã thÓ nãi r»ng, so s¸nh dung l­îng vµ tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit, cã thÓ x¸c ®Þnh b¸n ®Þnh l­îng ®é tinh thÓ cña chóng.


4. KÕt luËn chung:



Tõ c¸c kÕt qu¶ nghiªn cøu ë trªn, cã thÓ cã kÕt luËn sau:


· §· x¸c ®Þnh ®­îc qui tr×nh ®o dung l­îng hÊp phô h¬i H2O ë ¸p suÊt h¬i n­íc b·o hoµ P=4mmHg ®¬n gi¶n vµ thuËn tiÖn


· ThiÕt lËp qui tr×nh x¸c ®Þnh dung l­îng víi tèc ®é hÊp phô h¬i H2O trªn c¸c mÉu vËt liÖu r¾n xèp thÝch hîp ®Ó nhËn d¹ng vµ ®¸nh gi¸  nhanh s¶n phÈm zeolit.


Tµi liÖu tham kh¶o


1. Breck. D.W. (1974). Zeolite  molecular sieves. John Wiley & Sons. New York.


2. S. Knacbel, Pressure swing adsorption, VCH publishers, New York, 1994

q, kl%
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H×nh 2: §éng häc hÊp phô H2O trªn zeolit (4A) vµ Silicagel



§iÒu kiÖn hÊp phô, P(H2O) = 4mmHg, ToC = 40oC







H×nh 3. Phæ IR cña c¸c mÉu
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H×nh  5. Tèc ®é hÊp phô cña c¸c mÉu
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H×nh  4. Dung l­îng hÊp phô cña c¸c mÉu
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H×nh 6. Phæ IR cña c¸c mÉu zeolit X cã ®é tinh thÓ kh¸c nhau







H×nh 7. Dung l­îng hÊp phô cña c¸c mÉu zeolit X cã ®é tinh thÓ kh¸c nhau
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H×nh 8. Tèc ®é hÊp phô cña c¸c mÉu zeolit X cã ®é tinh thÓ kh¸c nhau
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XÐt vÒ mÆt ®éng häc hÊp phô, th× zeolite (4A) cã tèc ®é hÊp phô nhanh h¬n 

nhiÒu so víi silicagel (h×nh 2) [ 2]. 

 

0

5

10

15

20

25

0 100 200 300 400 500 600

Thêi g ian  (phót)

L
ùo

ng
 h

¬i
 n
−í

c 
bÞ

 h
Êp

 p
hô

%
a 

(g
/g

)

RPT-Z

Silicagel

 

 

 

 

 

 

 

 

 
H×nh 2: §éng häc hÊp phô H2O trªn zeolit (4A) vµ Silicagel 

§iÒu kiÖn hÊp phô, P(H2O) = 4mmHg, ToC = 40oC 
 

 

Tõ h×nh 2 thÊy r»ng, ë ¸p suÊt h¬i n−íc nhá (PH2O=4mmHg), silicagel kh«ng cã 

kh¶ n¨ng hÊp phô h¬i n−íc, trong khi zeolit cã kh¶ n¨ng hÊp phô b·o hoµ chØ sau 

kho¶ng 400 phót (6-7 giê). 

 Tõ nh÷ng kÕt qu¶ nghiªn cøu trªn, cã thÓ rót ra nhËn xÐt r»ng: zeolit cã kh¶ n¨ng 

hÊp phô H2O ë ®é Èm t−¬ng ®èi thÊp víi tèc ®é hÊp phô cao, lùc hÊp phô m¹nh. §©y lµ 

®Æc ®iÓm rÊt ®Æc tr−ng ®Ó nhËn d¹ng còng nh− ®¸nh gi¸ chÊt l−îng cña s¶n phÈm zeolit. 

C¨n cø vµo nhËn xÐt trªn, chóng t«i ®· nghiªn cøu  qui tr×nh ®¬n gi¶n, chÝnh x¸c ®Ó x¸c 

®Þnh nhanh dung l−îng vµ tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit nh»m nhËn biÕt, ®¸nh gi¸ sù 

thay ®æi chÊt l−îng trong qu¸ tr×nh tæng hîp vµ biÕn tÝnh zeolit. 

2. Thùc nghiÖm 

1) Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh tèc ®é hÊp phô:C¸c thiÕt bÞ gåm:  

  + Mét b×nh kÝn ®−îc c¸ch nhiÖt víi m«i tr−êng 

          + ThiÕt bÞ x¸c ®Þnh ®é Èm vµ nhiÖt ®é 

          + Cèc ®ùng mÉu 

ThiÕt bÞ x¸c ®Þnh ®é Èm vµ nhiÖt ®é ®−îc ®Æt trong b×nh kÝn. B×nh kÝn ®ùîc ®−a 

vÒ ®é Èm t−¬ng ®èi (RH) 75% ë nhiÖt ®é 350C, sau ®ã ®−a cèc ®ùng mÉu vµo b×nh. Ghi 

®é Èm trong b×nh liªn tôc 5 phót mét lÇn cho ®Õn khi ®é Èm t−¬ng ®èi  gi¶m xuèng 

20%. L−îng mÉu zeolit Èm ®−îc lÊy nh− nhau. Nung ë 4500C trong 3h, h¹ nhiÖt ®é ®Õn 

350C. Sau ®ã ®−a µo b×nh ®o ®é Èm. §©y lµ ph−¬ng ph¸p ®Ò xuÊt bëi phßng Ho¸ lý BÒ 

mÆt lÇn ®Çu tiªn ë ViÖt Nam (ch−a thÊy c¸c s¬ ®å t−¬ng tù ®−îc cèng bè). 

 



2) Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh dung l−îng hÊp phô:C¸c thiÕt bÞ bao gåm:  

    + ThiÕt bÞ gia nhiÖt 

       + HÖ thèng khÝ 

       + ThiÕt bÞ t¹o ®é Èm víi ¸p suÊt h¬i n−íc b·o hoµ 4mmHg 

       + C©n ®iÖn tö víi sai sè 0,0001 

Tr−íc tiªn, mét l−îng mÉu x¸c ®Þnh ®−îc nung trong dßng khÝ N2 víi tèc ®é 

2lÝt/giê ë nhiÖt ®é 4500C trong 3h ®Ó lo¹i hÕt phÇn n−íc bÞ hÊp phô trong c¸c mao qu¶n 

zeolit.. Sau ®ã mÉu ®−îc x¸c ®Þnh khèi l−îng ban ®Çu (m®) vµ gi÷ ë 400C. TiÕp theo, 

mÉu ®−îc cho hÊp phô b·o hoµ h¬i n−íc b»ng dßng khÝ N2 thæi h¬i n−íc tõ thiÕt bÞ t¹o 

®é Èm èng. C©n l¹i khèi l−îng mÉu 60 phót mét lÇn cho dÕn khi khèi l−îng kh«ng ®æi 

(mc). Dung l−îng hÊp phô n−íc ®−îc tÝnh theo c«ng thøc sau: 

       Khèi l−îng ®Çu (m®) – Khèi l−îng cuèi (mc) 

  Dung l−îng (%)    =                                                                        x100% 

  Khèi l−îng ®Çu (m®)  

3. C¸c kÕt qu¶  nghiªn cøu 

1)NhËn d¹ng zeolit: 

• Ph−¬ng ph¸p phæ hång ngo¹i: 

Trªn h×nh 3 biÓu diÔn phæ IR cña zeolite X, A. Dùa vµo tØ lÖ c¸c nhãm phæ 460cm-1 vµ 

560cm-1 cã thÓ ph©n biÖt ®−îc zeolit A vµ X. NÕu tØ sè ®¸m phæ 560/460 <1®ã lµ zeolit 

X(ViÖt Nam). Ng−îc l¹i, nÕu tØ sè 560/460 >1, ®©y lµ zeolit A[1]. Tõ h×nh nµy còng dÔ 

dµng nhËn thÊy r»ng zeolit TQ (Trung Quèc) vµ zeolit VN (ViÖt NAm) lµ zeolit X. §èi 

víi silicagel lµ chÊt v« ®Þnh h×nh, kh«ng xuÊt hiÖn ®¸m phæ vïng 560cm-1 
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H×nh  4. Dung l−îng hÊp phô cña c¸c mÉu 

Dung l−îng hÊp phô H2O cña c¸c mÉu zeolit X (VN), X (TQ), A vµ silicagel 

®−îc tr×nh bµy trªn h×nh 4. Tõ h×nh 4 thÊy r»ng, dung l−îg hÊp phô cña zeolite A lu«n 

nhá h¬n dung l−îng hÊp phô cña zeolite X. Nh− vËy ë PH2O=4mmHg so s¸nh c¸c zeolit 

A vµ X cã cïng ®é tinh thÓ (~100%), th× zeolit A lu«n lu«n cã dung l−îng hÊp phô nhá 

h¬n zeolit X, trong khi dung l−îng hÊp phô cña silicagel gÇn nh− b»ng 0. §©y lµ mét 

th«ng sè ®Ó nhËn d¹ng zeolite so víi vËt liÖu r¾n xèp kh¸c vµ ph©n biÖt c¸c zeolit kh¸c 

nhau. 

 H¬n n÷a, tèc ®é hÊp phô h¬i H2O cña c¸c lo¹i zeolite kh¸c nhau lµ kh¸c nhau. 

Tõ h×nh 5, thÊy r»ng zeolite X cã tèc ®é hÊp phô nhanh h¬n so víi zeolite A, do kÝch 

th−íc mao qu¶n trong zeolite X lín h¬n so víitrong zeolit A. 
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H×nh  5. Tèc ®é hÊp phô cña c¸c mÉu

 



§Ó gi¶m ®é Èm t−¬ng ®èi RH tõ 80% xuèng 20%, zeolit X chØ mÊt kho¶ng 40-50 

phót, trong khi zeolit A ph¶i cÇn thêi gian dµi h¬n lµ 80 phót. 

Nh− vËy, cã thÓ nhËn xÐt r»ng, sö dông ph−¬ng ph¸p ®o dung l−îng hÊp phô h¬i 

H2O ë P=4mmHg cã thÓ nhanh chãng nhËn biÕt vµ ph©n biÖt ®−îc c¸c lo¹i zeolit víi 

c¸c vËt liÖu kh¸c. 

 

2) §¸nh gi¸ chÊt l−îng zeolit  

 Nh− ®· tr×nh bµy ë trªn, zeolit tinh thÓ cã dung l−îng còng nh− tèc ®é hÊp phô 

h¬i n−íc cao ngay c¶ ë ¸p suÊt h¬i n−íc b·o hoµ thÊp. Khi ®é tinh thÓ trong zeolit 

gi¶m, kh¶ n¨ng hÊp phô n−íc còng gi¶m. Dùa vµo nhËn xÐt nµy, chóng t«i ®· ®o dung 

l−îng vµ tèc ®é hÊp phô h¬i H2O theo thêi gian lµm viÖc cña zeolit, nh»m ®¸nh gi¸ 

®−îc ®é bÒn, thêi gian sèng còng nh− ®é tinh thÓ cña zeolit. 

 Trªn h×nh 6, 7 thÊy r»ng, zeolit X (100) víi ®é tinh thÓ ~100% (h×nh 6) cã dung 

l−îng hÊp phô cao (22%) vµ tèc ®é hÊp phô lín (thêi gian hÊp phô 60 phót). ë c¸c mÉu 

zeolit X (25) vµ X(35) cã ®é tinh thÓ lµ 25% vµ 35% (h×nh 6) th× dung l−îng hÊp phô 

h¬i H2O gi¶m ®i chØ cßn 11,3% vµ 9,7% t−¬ng øng (h×nh 7). T−¬ng tù, tèc ®é hÊp phô 

H2O (h×nh 8) còng gi¶m dÇn theo trËt tù X (100)>X (35) > X (25). 
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Nh− vËy cã thÓ nãi r»ng, so s¸nh dung l−îng vµ tèc ®é hÊp phô H2O cña zeolit, 

cã thÓ x¸c ®Þnh b¸n ®Þnh l−îng ®é tinh thÓ cña chóng. 

 

4. KÕt luËn chung: 

 Tõ c¸c kÕt qu¶ nghiªn cøu ë trªn, cã thÓ cã kÕt luËn sau: 

- §· x¸c ®Þnh ®−îc qui tr×nh ®o dung l−îng hÊp phô h¬i H2O ë ¸p suÊt h¬i n−íc b·o 

hoµ P=4mmHg ®¬n gi¶n vµ thuËn tiÖn 

- ThiÕt lËp qui tr×nh x¸c ®Þnh dung l−îng víi tèc ®é hÊp phô h¬i H2O trªn c¸c mÉu 

vËt liÖu r¾n xèp thÝch hîp ®Ó nhËn d¹ng vµ ®¸nh gi¸  nhanh s¶n phÈm zeolit. 
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