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(54) PHUONG PHAP TONG HOP VAT LIEU HAP PHU CO TU TINH

(57) Séng ché dé cap dén quy trinh ky thust che tao v4t liéu hap phu cé tir tinh ding dé xu
ly nude thai cong nghiép. Phuong phap bao gom qud trinh xtr ly so bd ba ca phé bang cach
rira sach v6i nuée dun néng & 50°C dén khi mat mau ca phé va ngim trong dung dich
NaOH 0,5M trong 24 gid & nhiét d0 phong; phén tan hat Fe;04 trong dung dich ruou
polyvinyl 1-5%, khuay & 80°C trong 20 phut, sau d6 cho ba ca phé da dugc kiém héa vao
hén hop véi ti 1€ khéi lwong giita bi ca phé va Fe;0,4 trong khoang tir 2:1 dén 6:1, tiép tuc
khudy hén hop & 80°C trong 1 gio, loc, rira va sdy san phdm & 105°C dén kh01 luong
khong d6i va sau d6 nghién san phdm thanh bot min.




Linh vie k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché d& cip dén quy trinh k§ thuat ché tao vat liéu hip phu c6 tir tinh dung d& xu
ly nude thai cong nghiép.

Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Trong nhitng nim gén ddy, y tudng ché tao cc vat licu hép phu gi4 ré tir cac phé thai
cong, néng nghiép di dugc hinh thanh va phat trién bdi cc nha khoa hoc vat li€u. Viéc
stt dung céc vt liéu hdp phu dugc téng hop tir c4c phé thai, khong nhiing g6p phin giam

chi phi trong xir Iy nuéc thai ma cdn bién chit thai thanh cdc vat liéu hiru ich, gidm 6
nhim do phé thai gy ra.

“Hién nay, d4 c6 nhiéu c6ng trinh nghién ctru ché tao vat liéu hip phu tir céc ngudn phé
thai cdng, nong nghiép di duge cong bd. Cac tac gia cling d4 chi ra rang, ba ca phé — mot
loai phé thai ctia nganh cdng nghiép ca phé, 13 ngudn nguyén liéu trién vong dé ché tao
vt liéu hip phu cho xtr Iy nudec. Tuy nhién, sy khé khan trong viéc tach va tai sir dung
loai vat liéu nay sau qua trinh hdp phu d& han ché viéc sir dung ching & quy md cong
nghiép.

Phuong phép tach tlr tinh 12 mdt trong nhiing ‘pﬁuong phép hiéu qua dung dé tach vat
liéu Hidp phu dang bot ra khoi dong thai sau khi xtt Iy. Vat lidu tir tinh phd bién nhit dwoc
dung dé thém vao thanh phin ctia chit hip phu gitp gia ting kha ning thu hdi va tai st
dung ciia vat lidu 13 oxit st tir Fe;Oa.

Safarik va cong su (Ivo_ Safarik, Katerina Horska, Barbora Svobodova, Mirka
Safarikova. Magnetically modified spent coffee grounds for dyes removal. Eur Food Res
Technol (2012) 234:345-350) da d& xuét phuong phap tdng hop v4t liéu hép phu tir tinh
ding dé xir Iy phdm mau nhudém. Theo dé, vét liéu dugc tdng hop bing cach ngam ba ca
pheé thd (chua qua xtr 1y) trong 40 ml methanol va 5 ml dung dich sit tir ¢6 ndng do 25
mg/ml (kich thuéc hat Fes04 khoang 10-20 nm), sau d6 loc rira va séy kho.

Tuy nhién, vat liéu dugc tdng hop theo phuong phap trén ¢6 nhiéu nhuge diém: (1) st
dung methanol 13 héa chét ¢6 doc tinh cao; (ii) ba ca phé khong duge xir Iy so bd hoic
hoat hoa, d&n dén kha ning hép phu thip.

Gan nhét véi séng ché ciia chung t6i 1a phuong phép tao vat liéu hip phu tong hop c6
tr tinh ding hdp phu xenobiotic dugc md ta trong cong bd cia Safarik va cong su (Ivo
Safarik, Katerina Horska, Kristyna Pospiskova, -Zdenka Maderova, and Mirka
Safarikova. Microwave Assisted Synthesis of Magnetically Responsive Composite
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Materials. IEEE Transactions on magnetics, 2013, 49(1), 213-218). Trong phuong phép
nay, ba ca phé (1g) va sit sunphat FeSO4.7H,0 (0,36g) dugc tron déu trong 100 ml nuéc;
sau d6 nhé vao hdn hop ting giot NaOH 1M dén khi pH dung dich dat khoang 10-12;
cho thém nuéc cit dén 200 ml va dun hén hop bang 10 vi séng trong 10 phut v§i cong

suAt tbi da; rira san phim nhi€u lan bang nude cat va sau d6 say kho.

Nhuoc diém cia vat lidu duge téng hop theo phuong phép trén 13 ba ca phé chua duoc
xtr Iy so b hodc hoat héa nén kha ning hép phu cua vit liéu khong cao, din dén khé c6
thé sir dung trong cac hé thong xt Iy nudc thai cdng nghiép.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Muc dich ctia sang ché 14 tao ra quy trinh téng hop vat liéu hp phu tir tinh c6 hiéu
sut hip phu cao trén co s& b ca phé, ing dung trong x1t Iy nude thai.

Két qua k¥ thuat — 1am gia ting dién tich bé mit ri€ng cua ba ca phé tir 46 ning cao
duoc kha ning hip phu cia vat liéu.

Pé dat duge muc dich va két qua k¥ thudt néu trén, quy trinh theo sdng ché bao gbm
cac budc tron ba ca phé véi hat oxit sit tir, rira va sdy san phim, quy trinh nay con c6
thém cac ddu hiéu méi sau day:

(i) ba ca phé dugc kiém hoéa bing cach ngam trong dung dich NaOH 0,5M trong 24
gi0 & nhiét do phong véi ti 18 1g ba ca phé/10 ml dung dich NaOH 0,5M;
(ii) hat sit tir Fes04 dugc phén tén trong dung dich rugu polyvinyl (PVA) 1-5%,
khqu déu trong 20 phut & nhiét do 80°C;
(iii) b ca phé kidm héa duge thém vao dung dich huyén phii ctia hat Fe3Oq4 trong
PVA, khudy lién tuc trong 1 gid & 80°C, véi ty 1¢ khdi lugng ciia ba ca phé va
khbi lugng Fe;04 trong khoang tir 2:1 dén 6:1;
(iv) sdy vat ligu thu duge & 105°C dén khéi lugng khong déi.
M0 ta vin tit cdc hinh vé:
Hinh 1. Phé nhi&u xa tia X ciia mAu Fe3O4 tdng hop (a) va mAu Fe;O4 tiéu chudn (b).
Hinh 2. Phé hdng ngoai ciia mAu ba ca phé d3 dugc kiém hoéa (dudng 1) va vit liéu
hép phu thu duoc & cac vidu 1,2, 3, 4, 5 (dudng 2, 3, 4, 5, 6 twong ting).
Hinh 3. Thanh phén va tinh chét hdp phu cta vét liéu dugc tong hop & vi du 1-5.
M@ t4 chi tiét sang ché

Cac hat Fe304 dugc phan tan trong dung dich PVA 1-5%, khudy déu dung dich trong
khoang thoi gian it nht 20 phat & 80°C. B3 ca phé dugce rira sach bang nuée da duge dun
néng dén 50°C dén khi mit mau cia ca phé va pH cua dung dich dat trung tinh, loc va
Sdy ba ca phé trong ti sdy ddi luu & 105°C trong 5 gio, sau d6 ngdm trong dung dich
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NaOH 0,5M trong 24 gi¢ & nhi¢t d phong. Ba ca phé sau khi hoat héa boi dung dich
kiém dugc rira sach, séy kho va tron déu véi dung dich Fe;04 v6i ti 18 khbi luong cua ba
ca phé hoat hoa va Fe3O4 trong khoang tir 2:1 dén 6:1. Hon hop dugc khudy lién tuc &
80°C trong 1 gid. Sau d6, san phim duoc loc, rira sach, siy kh6 & 105°C dén khéi luong
khong ddi va nghién thanh bot min.
Vi du thwe hién sang ché
Vi du 1: Téng hop vét liéu hip phu vdi ti 16 khdi lugng ba ca phé va FesO4 1a 2:1.
Hoat héa bd ca phé
Ba ca phé dugc rira b%mg nudc da dun nong dén 50°C @& loai bd céc tap chét tan trong
nude cho dén khi mit mau ca phé va pH dung dich dat trung tinh. B4 ca phé sau d6 dugc
loc va sy trong ti dbi luu & nhiét do 105°C trong 5 gio, nghién nhé va sang qua rdy co
kich thuéce 16 0,315 mm. Ngam bot ba ca phé trong dung dich NaOH 0,5M trong 24 gio
(ti 1€ 1g ca phé&/10 ml dung dich NaOH 0,5M), sau d6 loc, rira sach bﬁng nude cét cho
dén moi trrong trung tinh. San phdm duoc sdy kho trong ti sdy d6i luu & 105°C trong 5
git va dugc nghién thanh bot min.

Tong hop hat sdt tir Fe3Oy

Hoa tan 3,3g FeCls.6H20 trong 100 ml nuéc cét, thém ting giot khoang 5 ml dung
dich Na;S03 5%, sau d6 nhanh chéng cho thém 10 ml dung dich ammoniac 25%, khudy
déu trong 1 gid & 80°C. Say san phdm thu dugc & 105°C trong 5 gi¢. Qua trinh hinh thanh
Fe304 ¢6 thé duge biéu dién theo cic phrong trinh phan éng sau:

2FeCls + Na»SO3 + H,0 — 2FeCly + NaSO4 + 2HCI
FeCl, + 2NH4OH — Fe(OH), +2NH,CI
3Fe(OH);+1/20; — Fe(OH), + 2FeO0OH + Hy0
Fe(OH), +2FeO0H — Fe304 + 2H,0

St dung dung dich amoniac cho phép tao méi trudng pH mém, tao diéu kién thuén loi
cho viéc hinh thanh c4c hat Fe;04 c6 d6 phén tén cao. Phd nhidu xa tia X ciia miu Fe;O4
dugc tdng hop theo phuong phép trén hoan toan trung khép véi phd nhidu xa tia X cia
mau Fe304tiéu chuén (Hinh 1). Pidu nay chimng to téng hop thanh cong Fe3Os.

Tong hop vit liéu hép phu tir tinh

LAy khoang 1g Fe304 phan tan trong 30 ml dung dich PVA 5%, khudy trong 20 phut &
nhigt 46 80°C. Thém vao dung dich 2g bé ca phé da duoc kidm héa va tiép tuc khudy
trong 1 gio & 80°C.
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Loc dung dich huyén phu thu duoc loc bang pheu vGi su tro gitp cla may loc chan
khong. Sy sin phdm & nhiét do 105°C trong ti sdy d6i luu dén khéi lwong khong dbi,
sau d6 nghién va sang qua riy c6 kich thuéc 18 0,315 mm. Ph hdng ngoai ctia miu duoc
thé hién & Hinh 2 (dudng sb 2).

Vi du 2: Tong hop vét liéu hip phu v6i ti 16 khdi luong bi ca phé va FesO41a 3:1.

L4y khoang 1g Fe3O4 phén tén trong 30 ml dung dich PVA 4%, khuy trong 20 phit &
nhiét d6 80°C. Thém vao dung dich 3g b ci phé da dugc kiém héa bang dung dich
NaOH 0,5M theo vi du 1 va tiép tuc khudy trong 1 gid & 80°C.

Loc dung dich huyén pht: thu dugc loc bang phéu Buchner v6i sy trg gitp ctia may loc
chan khong. Siy san phim & nhiét do 105°C trong ti siy ddi luu dén khéi lugng khong
dbi, sau d6 nghién va sang qua ray c6 kich thude 15 0,315 mm. Phd héng ngoai ciia miu
dugc thé hién & Hinh 2 (dudng sé 3).

Vi du 3: Tong hop vat liéu hip phu véi ti 16 khdi lugng ba ca phé va FesOq 13 4:1.

LAy khoang 1g FesOq4 phén tén trong 30 ml dung dich PVA 3%, khuiy trong 20 phut &
nhi¢t 46 80°C. Thém vao dung dich 4g bi ca phé da dugc kidm héa bing dung dich
NaOH 0,5M theo vi du 1 va tiép tuc khudy trong 1 gitr & 80°C.

Loc dung dich huyén phi thu dugc loc bang phéu Buchner véi su tro gitp clia may loc
chén khong. Siy san phidm & nhiét d6 105°C trong ti siy dbi luu dén khéi lugng khong
ddi, sau d6 nghién va sang qua ray c6 kich thuéc 15 0,315 mm. Phd hdng ngoai ctia mau
duge thé hién & Hinh 2 (duong sb 4).

Vi du 3a: Tong hop vét liu hdp phu v6i ti 18 khéi luong bi ca phé va FesOqla 4:1.

LAy khoang 1g Fe3;0q4 phén tin trong 30 ml dung dich PVA 2%, khudy trong 20 phut &
nhiét d6 80°C. Thém vao dung dich 4g ba ca phé dd dwoc kiém héa bing dung dich
NaOH 0,5M theo vi du 1 va tiép tuc khudy trong 1 gis & 80°C.

Loc dung dich huyén phd thu duge loc bing phéu VOl sy tro gilip clia méy loc chan
khong. Sy sin phdm & nhiét d6 105°C trong tu siy dbi luu dén khéi luong khong doi,
sau d6 nghién va sang qua rdy c6 kich thuéc 16 0,315 mm.

Vidu 4: Téng hop vat liéu hép phu véi ti 16 khéi lrong ba ca phé va Fe;O041a 5:1.

Liy khoang 1g Fe3O4 phén tén trong 30 ml dung dich PVA 2%, khudy trong 20 phut &
nhigt d6 80°C. Thém vao dung dich 5g bd ca phé da dugc kidm héa bing dung dich
NaOH 0,5M theo vi du 1 va tiép tuc khudy trong 1 gi¢ & 80°C.

Loc dung dich huyén pha thu duge loc bang ph&u Buchner véi su trg gitp cla may loc
chan khong. Séy san phém ¢ nhiét d 105°C trong tu se"ly dbi luu dén khéi lugng khong
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bi, sau d6 nghién va sang qua rdy c6 kich thuéc 15 0,315 mm. Phd hdng ngoai ciia miu
duoc thé hién & Hinh 2 (dudng s 5).

Vi du 5: Tong hop vét liéu hip phu véi ti 16 khdi lugng bi ca phé va FesO4 14 6:1.

L4y khoang 1g Fe3O4 phén tan trong 30 ml dung dich PVA 1%, khudy trong 20 phit &
phiét d6 80°C. Thém vao dung dich 6g ba ca phé di dugc kiém héa bing dung dich
NaOH 0,5M theo vi du 1 va tiép tuc khudy trong 1 gi&r & 80°C.

Loc dung dich huyén phii thu dugc loc bang phéu véi su tro gitp ciia may loc chan
khong. Sy sin phdm & nhiét do 105°C trong ti siy déi luu dén khéi lugng khoéng dbi,
sau d6 nghién va sang qua rdy c6 kich thuéc 15 0,315 mm. Phé héng ngoai ciia miu dugc
thé hién & Hinh 2 (duong sb 6).

Tién hanh d4nh gia kha ning hép phu cta céc vat lidu hép phu nhén duge déi véi
phém mau nhudm xanh metylen. Lay khoang 0,1g mAu nhan dwoc tir vi du 1-5 cho vio
50 ml dung dich xanh metylen c6 ndng d 50 mg/l, thoi gian tiép xic 24 giv, pH cta
dung dich dugc diéu chinh & mirc 9 bing dung dich HCI 0,01M hodc NaOH 0,01M. Sau
d6, mau dugc tich ra khoi dung dich b?mg nam chim va xac dinh néng do xanh metylen
con lai trong dung dich sau hip phu bing phuong phép tric quang & buéce séng 666 nm.

Két qua kiém tra kha ning hép phu ctia miu .nhzfm dugc tir vi du 1-5 duoc thé hién &
Hinh 3.

Tl phd hdng ngoai trén Hinh 2 c¢6 thé két luén ring ndng d6 cia PVA khong anh
huéng dén hoat tinh hip phu ctia v4t liéu hip phu tir tinh. Tir Hinh 3 cho thdy hiéu suit
hép phy cua vat lidu hap phu tir tinh déi v6i xanh metylen 50 mg/l rit cao va dat 95% &
ham lugng ba ca phé ti wu trong vat liéu.

Nhu vay,quy trinh duge dé xuét cho phép tdng hop vat lidu hép phu ¢6 tir tinh trén co
3¢ ba ca phé v6i kha nang hip phu cao cac chét 6 nhidm va c6 thé tai sir dung nhiéu l4n.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép téng hop vit liéu hip phu c6 tir tinh trén co s& ba ca phé bao gdm
qué trinh tron ba ca phé vai hat Fe;Oa, rira va séy vat liéu, khac biét & chd rira sach bi ca
phé bang nudc cit dun néng dén 50°C dén khi mét mau ca phé va pH cta dung dich dat
trung tinh, loc va sdy ba ca phé trong t sdy dbi Ivu & nhiét d6 105°C trong 5 gio, sau d6
ngAm ba ca phé trong dung dich NaOH 0,5M véi ti 1¢ khéi lugng ca phé va thé tich dung
dich kiém 1a 1g/10ml, khudy trong 24 gi¢ ¢ nhiét dd phong; phan tan hat sit tir Fe;O4
trong dung dich rugu polyvinyl 1-5%, khqu ¢ nhiét do 80°C trong 20 phut, sau d6 cho
bi ca phé d4 dugc kiém héa vao hén hop vé6i ti 18 khéi lugng giita ba ca phé va Fe30q4
trong khoang tir 2:1 dén 6:1, tiép tuc khudy hdn hop & 80°C trong vong 1 gid, loc, rira va
shy san phim & 105°C dén khdi luong khong ddi va sau d6 nghidn san phim thanh bot

min.
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Hinh 2

Thénh phan va tinh chét hap phy cta vat ligu duge tong hop & vi dy 1-5

Khéi hwong b ca |, s o A5 TVA {01 Khoi hegng Fe;0, | Kha ning loai b

Mau phé kidm héa (g) Nong 40 PVA (%) (9 Xanh metylen (%)
Vidul 2 50 1 83
Vidu2 3 40 1 88
Vidu3 4 3,0 1 92
Vidu 3a 4 2,0 1 92
Vidu4 5 2,0 1 93
Vidu5 6 1,0 1 95

Hinh 3
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