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Tém tit:

Zeolit 34 da dwoc 16ng hop thanh cong bang phuong phdp két tinh thiy nhiét.
Cdc phuong phdp ddc trung da cho thdy zeolit 34 tong hop duoc c6 dé axit va dp
tinh thé cao.

Anh huong cua nhiét do hdp phu 16i qud trinh hdp phu tao con tuyét d@oi sir
dung zeolit 34 quy m6 phong thi nghiém va quy mé pilot da dwgc nghién ciru khao
sat. Két qua cho thdy nhzet ds thich hop nhat doi véi qua trinh hdp phu quy mé
phong thi nghiém la 100°C, déi véi quy mé pilot 1a 113°C. Nguyén nhén cia sie
khéc nhau nay la do su phdn b6 nhiét dé khong dong déu trong thdp hdp phu &
quy mo pilot.

Abstract:

34 Zeolite was successfully synthesized by hydrothermal crystallization. The
characterization methods showed that the synthesized material has high acidity
and crystallinity.

The effect of adsorption temperature on the absolute alcohol production using
34 zeolite for the laboratory and pilot scales was estlmatea’ The optimum
adsorption temperature for the laboratory scale is 1 00°C and the pilot scale is
115°C. The different could be explained by the non- homogenous distribution of
temperature in adsorption tower of pilot scale absolute alcohol production
system.

I. MO DAU
Cdn tuyét ddi khi duoc pha vao xang nhién liéu coa thé gitp déng co hoat dong hiéu
qua hon do chi s6 6ctan cua nhién liu sau khi pha s& tang 1én va qua trinh chay s& d€ dang va
triét dé hon [1]. Xang pha c¢dn duogce coi 14 nhién liéu sach va than thién v&i méi truomg do ¢o

luong CO thai ra chi bang 80% so véi xang nhién liéu (xang E10). Ngoai ra, cac khi khac co
trong khi thai nhu NOy hay SO, ciing giam dang ké [2-4].

Cbn tuyét dbi c6 the duoc ché tao bang nhiéu phuong phéap nhung pho bién hién nay
1a phuong phap chung cat ding phi [5] va phuong phap hap phu loai nudc bang chat hap phu
ray phan tu [6]. Phuong phap hap phu s dung chit hap phu rdy phan tir ¢6 mdt s6 uwu diém
nhu: khong sir dung tac nhan ¢ tinh ddc, tudi tho cua chat hap phu kha cao theo thoi gian lam

viéc, giam tiéu hao ning luong, thiét bi ciu tao don gian, d& van hanh, c6 thé ché tao trong
nudc.

C6 nhiéu yéu t6 cong nghé anh hudng dén hiéu sudt qua trinh hap phu va chat luong
cdn san phdm nhu nhiét d6 hap phu, tde do dong nguyén li¢u, nhiét d6 giai hap, do chan
khong... Bai béo nay trinh bay anh hudng cua nhiét do dén qua trinh tao con tuyét dbi khi tién
hanh qua trinh & 2 quy mé phong thi nghiém va quy mé pilot (ndng suat S lit/gi®y). Su thay déi
nay rat ¢6 y nghia khi nghién ctru chuyén quy mé san xuat.
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II. THU'C NGHIEM
1.Téng hop vat liéu

Gel dugc diéu ché bang cach tron 1an dung dich NaAlO; v6i dung dich silic tir thuy
tinh long va khudy déu trong vong 1 gio tao gel ddng nhit c6 cbng thic nhu sau:
3Na,0. A1203 2S10,.80H,0. Gel thu duge tiép tuc dugce chuyen vao binh teflon va duoc két
tinh & 100°C trong 6 gi¢s. San pham thu dugc c6 dang bét tring min va dugc trao ddi ion véi
KNOs 1M dé tao thanh zeolit 3A.

2. Ché tao cbn tuyét ddi

So d6 nguyén 1y hé tao con thi nghiém va quy trinh thi nghiém phuong phap hap phu
dong dugc dua ra trong hinh I, bang 1. Sau khi thuc hién xong 1 chu trinh hap phu-giai hap,
can luong con thu duoc theo '[hOl glan, luong c¢dn du thu duge va luong cdn-nudce giai hap
dugc sau khi hap phu. Tinh toan cac théng sé nhu dung luong hap phu nudce (bano lugmg con-
nude thu duge khi giai hdp), tir d6 s& vé duge do thi lién hé giita ndng do con san phdm thu
duoc theo thoi gian va lugng nude hip phu theo thoi gian.

Bang 1. Cdc bude tién hanh qud trinh hdp phu tao con tuyét doi

L Toc dé nhién | Toc do khi Nhiét 36 10 | Nhiét d§ hoa
Qua trinh lie . . . 0 . 0
i€éu, ml/phat | mang, ml/phut | phan img, "C hoi, C
Hoat hoa (3 gid) 0 10 350 0
Hép phu (0,5-1 gid) 0,3 10 100-150°C 120°C
Pudi cdn du (30 phiit) 0 10 100-150°C 120°C
Giai hap (2-4 gio) 0 10 350°C-400°C 0

Chu trinh hdp phu tao con tuy€t déi duoc thuc hién khao sat & 2 quy méd: Quy mo
phong thi nghiém véi ning suat san phdm nho (30 ml/gio) va quy md pilot voi nang suét 5
lit/gi& (hinh 2).
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Hinh 1. So d6 hé théng ché tao cén tuyét déi Hinh 2. Hé tao con tuyét déi quy mo pilot

3. Cac phwong phap dic trung vit liéu

Phuong phap glan dd nhidu xa tia X (XRD) dugc ghi trén may Siemens D5005 (Pue)
voi cac didu kién do Ong phat tia X bang Cu, v6i bude song 1,5406 A. Phuong phap cong
hudng tir hat nhan *’AI-NMR do trén may quang phd Brucker MSL 400 di véi *’Al ¢ tan sb
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104,3 MHz. Phuong phap hién vi dién tir quét (SEM) do trén may Jeol JSM-7500F. Phuong
phéap hién vi dién tr truyén qua (TEM) do trén méy Philips Tecnai-10 microscope, mau dugc
tron véi epoxy va cit thanh timg méu nhé ¢& micro sau dé dugce dwa 1én ludi dong co phu
mang cacbon.

III. KET QUA VA THAO LUAN
1. Dic trung vit liéu zeolit 3A

Hinh 3 va 4 lan luot dua ra gian d6 nhiéu xa tia X va phd cong huong tir hat nhan
2’Al-NMR ctia mau tong hop dugce. Gian dd nhiéu xa Ronghen cua mau tong hop dugce co
hoan toan day du cac pic cua zeolit A, khong 13n pha la so véi phd chuan [7]. Hon nita, dudng
nén thu duge kha bang phéng, cac pic chinh & 26 = 5- 7° va 25- 300 c6 cuong dd rat cao. Tir két
qua nay, ta c¢6 thé khang dinh miu thu duoc 1a zeolit 3A, chi ton tai duy nhit 1 pha tinh thé,
khong 1an pha la, mau ¢é do tinh thé dat ~100%.

Su tdn tai cia nhoém trong khung mang zeolit c6 lién quan dén tinh chat axit ctia vét
liéu (do nhom tham gia lién két tir dién TO, trong 6 mang tinh thé co s& cua zeolit). Phd
>’ AI-NMR cuia miu trong hinh 4 chi xuat hién duy nhat mét pic dic trung do dich chuyén hoa
hoc ¢ khoang 55 ppm. Theo [8, 9], pic nay dac trung cho Al nim trong khung mang zeolit.
Pic ¢ 0 ppm déc trung cho Al nam ngoai khung mang cua zeolit. Quan sat phé ta thiy gin
nhu hoan toan khong xuat hién  pic. Piéu nay cho tit ca luong nhém dugc dua vao trong qua
trinh téng hop zeolit 3A déu nam trong mang ludi zeolit va vt liéu tdng hop dugc dam bao
d6 axit nhu mong mudn.
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Hinh 3. Phé XRD ciia zeolzt 3A Hinh 4. Phé ’AI-NMR ciia zeolit 34
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Hinh 5. Anh SEM ciia zeolit 34
Anh SEM cua vit liéu lan luot duge dua ra trong hinh 5. Anh SEM cua vat liéu cho
thdy céc tinh thé zeolit 3A ton tai dudi dang lién két thanh cac khéi hat cdu c6 kich thuée kha
da dang tir nhé dén 16n. Hat 16n nhét c6 kich thudce ¢& 0,7 pm, thanh phan khéng I3n pha la.
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2. Anh hwéng ciia nhiét dé dén qua trinh tao cdn tuyét déi

Nhiét d hap phu la mdt trong nhung yéu 1o rat quan trong anh huong téi hiéu qua cua
qua trinh hép phu. Khong nhimg véy. yéu td nay con thay déi theo quy md cong nghé. Vi vay
viéc khao sat su anh huong cua nhiét do dén qué trinh hap phu va dén su chuyé én quy mo la rat
quan trong va can phai duoc khao sat.

2.1. Quy moé phong thi nghiém

Hinh 6 cho thay duong cong C-T (nong d6 san pham theo thoi gian) ¢ cac gia tri nhiét
do 1am viéc déu hop ly ddi voi quy luat hap phu nudéec trén zeolit. Khi tang nhiét do hap phu tu
90°C- ISOOC thot gian lam vi€e hi¢u qua ddi v6i qua trinh hap phu (cho ndng d§ cdn > 99.5%
theo thé tich) giam dan tur 35 phut (0 9OOC) tai 14 phuat (& 150° C). Piéu nay cho thay thoi gian
lam viéc hiéu qua tdt nhat 1a & 90°C. Hon nita. sau khi hap phu bio hoa. 6 hién tuong cung
mot lac ¢6 2 qua trinh: hap phu va nha hap phu. Tuy nhién, hién tuong nay giam dan khi nhiét
d6 giam. O 90°C ta thdy hién tuong nay la khong xay ra.

Puong cong V-t (thé tich hap phu tich iy trong thoi gian lam viéc hiéu qua theo thoi
gian) & cac gia trj nhiét do khac nhau trong hinh 7 di cho thiy & 90°C, dung lugng hip phu 14
cao nhat (> 0,7 ml/5g zeolit 3A, tuong duong véi > 14% khbi lLr(mO) va giam khi nhiét do
tang. Néu dua vao nhimg két qua da thu duoc nay, ¢6 thé nhan xét 90°C 1a thich hop nhét cho
qué trinh hap phu.

Tuy nhién, khi thuc hién & 90°C, cot hap phu di xay ra hién tuong bj tac, the hién &
lugng san pham thu duoc bi giam dang ké. Sau mét khoang thoi glan, san pham lai tiép tuc ra
voi luu luong lon. Hién tuong nay co thé giai thich 1a khi cot bi tac, nguyén li€u s& bj don lai,
sinh ra 4p suat. Dén mét gia tri nao do khi luong nguyén liéu bj un tac qua nhleu cOng thém
tac dong cua dong khi mang, 4p sudt sé du 16n dé thang trés lue cot va két qua l1a cdn sé bi day
ra ngoai, thé hién & su tang vot luong con san pham. Khi thuc hién qua trinh hap phu & nhiét
do IOOOC cac gia tri thu duoc vé thm gian hap phu hiéu qua, dung luong hép phu hiéu qua tot
hon nhiéu so véi cac nhiét do 130°C va 150°C. Mit khac, cac gid tri nay khéng it hon nhiéu
so voi nhiét do 90°C. Két qua thu dugc cho thiy nhiét do hleu qua nhat déi voi qua trinh hép
phu nuéc tao con tuyét déi & quy md phong thi nghiém 14 100°C.
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2.2. Quy mé Pilot

Viéc khao sat anh hudng cua nhiét d6 & quy mo pilot dugc t1en hanh trén hé tao con
tuyét dbi quy md pilot ndng suat 5 lit/gio, & céc nhiét d6 105°C, 115°C va 1350C Tir cac do
thi C-t hinh 8, ta nhén thiy thoi gian lam viée hiéu qua khi thuc hién qué trinh hap phu & nhiét
dd 105°C 1a tét nhat (dat 265 phit). O nhiét do hap phu 115°C, thoi gian lam viéc hiéu qua la
240 phat va ¢ 135°C 1a 170 phut Tuy nhién, thuc nghiém cho thay khi tién hanh thyc hién
qué trinh hép phu & nhiét d6 105°C, thap hép phu da xay ra hién tuong tac 1am cho con bi gitr
lai trong thap tuong tu nhu hién tuong déd xay ra 0 90°C & quy md phong thi nghiém. Diéu nay
dan téi thap lam viéc khong on dinh, s& khong tbt cho hé théng khi lam viéc lién tuc & quy mo
I6n. Nguoc lai khi thuc hién & cac nhiét d cao hon (1 15°C va 135 0C), hién tuong nay khong
bi xay ra, tbc d6 thu hdi san pham lién tuc va déu dan. Hon thé nua dung luono hap phu thu
duoc (% theo khéi lrong) & 115°C dat cao nhét (IOSOC 6,2%; 115°C: 7% 135°C: 6,7%).

| 265 phut
240 phut |
170 phiit W

0 50 100 150 200 250 300
Thoi gian, phit
Hinh 8. Duong cong C-T ¢ cdc nhiét do
hap phu khdc nhau (quy mé pilot)

Tl cac nhén xét, rut ra nhiét d6 thich hop nhat véi qua trinh hap phu & quy mo pilot 1a
115°C. Két qua nay la dlem khéc nhau so véi qua trinh tao ¢on tuyét dbi quy md phong thi
nghiém (nhiét do hép phu t5i wu la 100°C) do su phan bd nhiét do khong ddng déu doc theo
chiéu cao 16p hip phu cta thap hap phu & quy md pilot.

IV. KET LUAN
D3 téng hop thanh cong zeolit 3A. Cac két qua dic trung cho thdy vat lidu tdng hop

duoc ¢6 do axit va dg tinh thé cao.

Nhiét do thich hop nhét cho qua trmh hép phu tao con tuyét déi quy mo phong thi
nghiém la 100 0C, ddi voi quy mé pilot 1a 115°C. Pay la su khac biét do su thay dbi vé quy mo
clia hé tao con tuyét dbi.

Két qua cua nghién ciru ¢6 ¥ nghia trong viéc nghién ctru chuyén quy mé ché tao cdn
tuyét doi tir phong thi nghiém sang quy moé pilot va 1én hon nita.
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