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This paper deals the effects of some factors on the fabrication process of high
purity a-AlbOs from Tan Rai Al(OH)s. The obtained results of surface
morphology (SEM), crystal structure (XRD), composition (EDX) of the original
Al(OH); and AlLOs3 show that Al(OH); washed with CH;COOH 2N is best at
800C, efficient Dissolution reached the highest when using 25% HCl, Al;Os3
calcined at 1400°C for 2 hours. The obtained Al,O3 has the structure a-Al;Os,
the high purity.

Gidi thiéu chung

Nhom oxit (Al,Os) tUr lau da dugc nghién clu va dua
vao Ung dung réng rai trong nhiéu linh vuc nhu lam
chat céch dién, xUc tac, dién t, chat ban dan, vat liéu
ceramic... nhd nd ¢ hd nang chiu nhiét d cao, chéng
mai mon, chéng &n mon tét va én dinh hda hoc [1-8]...
AlbO; ¢b nhiéu dang thu hinh nhung chi a-ALOs
(corundum) la dang 6n dinh vé mat nhiét déng luc
hoc, la dang da hinh siéu bén trong dé oxy ¢ cau tric
lap phuong tdm mat [9]. a-AlOs dugc san xuét chd
yéu tUr hydroxit nhém hodc mudi dé phan hdy nhiét
cGa nhéom.

Nudc ta cd ngudn quang boxit 16n, cong nghiép ché
bién quang bauxit thanh nhém hydroxit va nhém oxit
dang phét trién manh vd&i sy xuét hién ctia ba nha may
san xudt nhom hydroxit Tan Binh, Nhan Cg va Tan Rai
véi cOng sudt tur ... Tuy nhién san phdm Al(OH); va
ALOs con 1an nhiéu tap chéat va kich thudc hat con to
nén viéc tinh ché nhém hydroxit va ché tao thanh o-
ALO3 cb db tinh khiét cao dé€ dap Ung nhu cdu trong
nudc la rat can thiét va mang lai hiéu qué kinh té cao.
Bai bao nay trinh bay két qua nghién clu anh hudng
cla nhiét do dén qua trinh lam sach nhém hydroxit

Tan Rai bang axit axetic, hiéu sudt hoa tach nhém
hydroxit bang axit HCl. Bdng thai dua ra cac két qua
nghién clu vé dac tinh cla nhém oxit dugc lam tu
nhom hydroxit sau tinh ché 6 diéu kién thich hap.

Thyc nghiém va phuang phap nghién cdu
Hdéa chdt va vat liéu:

Hoa chét thi nghiém gom Al(OH); Tan Rai cé thanh
phan nhu bang 1, CH3;COOH (99,5%, AR), HCl (37%,
AR), dung dich NHs (25%, AR) va nudc cét.

Bang 1: Thanh phan chinh trong nguyén liéu nhém
hydroxit Tan Rai

Thanh phén
hoda hoc (% AlLO3 Na,O SiOs Cao
khéi lugng)

Al(OH); Tan Rai | 64,992 | 0,367 | 0,136 | 0,097

Phuong phdp nghién ctiu
a-AlL,O3 dugc tng hap theo quy trinh nhu hinh 1.
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Al(OH); ban dau dugc nghién min, sdy kho, tién hanh
lam sach bang nudc va axit CHsCOOH 2N dé loai bd
cac tap chat, dac biét la Na,O va CaO. AlIOH); sach
dugc hoa tach bang axit HCl. Dung dich APP* thu dugc
dugc pha lodng téi ndng dé 1,5M, réi cho phan Ung vdi
(NH4)>CO3 2M dé tao AACH (Amoni Alumium Cacbonat
Hydroxit). AACH sau dé dugc sdy khd trong ta séy &
80°C trong 24 gid, loc ria bang nudc cat cho dén khi
hét ion CI, sdy kho. Nung mau ran thu dugc trong thdi
gian 2h sau dé nghién min, thu dudc o-AlLOs.

Al(OH); Tan Rai
Nghién min
Lam sach
bang nudc
l (X—A|203
Lam sach bang T
CHyCOOH 2N
l Nung
Hoa tach ba
027 PANG | —» | Chet tao AACH
axit HC|

Hinh 1: S¢ d6 ché tao a-ALOs tUr AI(OH); Tan Rai
Phudng phdp xdc dinh ddc trung caa vat liéu

Sy hinh thanh pha cta vét liéu dudc xac dinh bang
phuang phap Nhiéu xa tia X trén thiét bi D8 ADVANCE
Buc)

Hinh thai cdu tric bé mat cla vét liéu dugc xac dinh
bang phuong phép Hién vi dién t&r quét trén thiét bi
Hitachi S-4800 (Nhat)

Ham lugng natri sau lam sach dudc xac dinh bang
phuong phap Quang phd hdp thu nguyén tir (AAS)
trén thiét bi 900T cuia Perkin Elmer (M§).

Thanh phén hoéa hoc clia ALO; dugc xac dinh bang
phuong phap phé tan xa nang lugng tia X (EDX) trén
thiét bi Oxford Instruments 50mm? X-Max (Anh).

Khéi lugng riéng ctia nhém oxit dugc xéc dinh bang
phucong phap Xéac dinh mat dé bang phuong phap
Picnomet (phan tich tai B& mén CN Silicat — Pai hoc
Bach khoa Ha Noi)

Hiéu suat hoa tach cta Al(OH)s dugc tinh theo cong
thirc:

Mayoms va — Mayoms s
H-= X100 (%)
1M ay0m3 va

Trong do: maiomysoed la khéi lugng AI(OH)s dem di hoa
tach; maiomss la khéi lugng Al(OH); khong tan khi hoa
tach.

Két qua va thao luan

Anh hudng ctia nhiét @ phén ting ctia Al(OH)3 véi axit
axetic dén qud trinh lam sach Na.O

Tién hanh lam sach Al(OH); bang axit CH;COOH 2N
trong 2 gid vdi cac nhiét dd khac nhau, phan tich cac
mau thu dugc sau lam sach, két qua dudc trinh bay &
béng 2.

Bang 2: Ham lugng NaxO cuia Al(OH)3 sau khi dugc
lam sach bang CH;COOH 2N & cac nhiét dé khac

nhau
;i\lhhélrewttriz Naz0 tzlc?ﬁ;jc;
C) o) (%)
40 0,155 57,7
50 0,138 62,3
60 0,108 70,5
70 0,069 81,1
80 0,024 93,2

K&t qua phan tich ham luong Na cla cac mau cho
thady trong khodng nhiét dé lam sach khdo sat tu
40 — 80°C thi nhiét dé phan Ung cang cao thi hiéu
sudt tach cang tang. Hiéu suét tach dat cao nhét
khi cho phan Ung lam sach & 80°C. Nhu vay axit
axetic co thé loai bo dugc tét cac tap chat NaxO co
trong Al(OH)s nguyén liéu ban dau.

Tién hanh chup hién vi dién t& quét mau Al(OH)s
trudc va sau khi lam sach & 80°C, két qud dugc
trinh bay & hinh 2.

u :‘ = F"
.-

Hinh 2: Anh hién vi dién t&r quét clia Al(OH)s trudc va
sau khi lam sach bang axit CHsCOOH 2N & 80°C

a. Trudc khi lam sach
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Hinh 2 cho thdy mau trudc khi lam sach cé 1an nhiéu
tap chat bam trén bé mat, tuy nhién sau khi lam sach
thi trén bé mat Al(OH)s gan nhu khéng con thédy cac
tap chat badm trén bé mat, két qua nay phu hgp vdi két
qud phan tich ham lugng Na,O & bang 1.

Anh huéng cta ndéng dé axit HCl dén qud trinh hoa
tdch

Tién hanh hoa tach AI(OH); Tan Rai sau lam sach bang
dung dich HCl & 90°C trong 4 gig v&i nong do HCl
thay d&i tir 15 dén 30%. Két qua tinh toan hiéu sudt hoa
tach sau khi ti€én hanh dugc trinh bay & hinh 3.

100
80 75,07
£ £7,80 70,48
=
[¥]
= ET»M/”"\
] B0
=
o]
2
s

20

15 20 25 30

Nong dd HCI (%)
Hinh 3: Anh hudng ctia ndng do HCl dén hiéu suat
hoa tach

Tu két quad & hinh 3 cho thdy ndng dé axit HCI dung
dé hoa tach c6 anh hudng khé 16n dén hiéu sudt hoa
tach. Hiéu sudt tach APP* dat gid Ién nhét 1a 75,05% khi
dugc hoa tach bang axit HCl ndng doé 25%. Khi si
dung axit HCl néng dé 30%, hiéu suét tach giam
xudng con 70,48%. Biéu nay c6 thé do khi ting néng
dé axit HCI hoat tinh cla ion H* tdng nén hiéu suét
tach AP* tang lén nhung khi ndng doé axit HC lén dén
30%, thi d6 nhét clia dung dich tang, ¢ thé vuaot qué
sU tang hoat do ion H* lam kim hadm qua trinh tach
APR* lam cho hiéu suét tach gidm xuéng.

Ché tao hgp chdt trung gian AACH tur AlCl; thu dugc
va (NH4)-CO3

Dung dich AP* sau hoa tach dugc pha lodng téi ndng
dé 1,5M dugc cho phan Ung vdi dung dich (NH4)>CO3
2M cho dén khi pH bang 7. Mau sau khi sdy kho va
nghién theo quy trinh ché tao AACH, dugc tién hanh
chup hién vi dién t& quét, két qud dugc trinh bay &
hinh 4.

Két qud & hinh 4 cho théy, kich thudc AACH thu dugc
khong dong déu, hat to nhat co kich thudc gan 50 pm

e L =

& =
V- =Y~ “s48 d
Y20kv %S00~ 5opm A_COMFA-IMS
Hinh 3: Anh hién vi dién t&r quét cia mau hop chét
trung gian AACH

Ché tao a-Al:03

DE€ khdo sat anh hudng cla nhiét d6 nung dén ciu
tric va khdi lugng riéng cta san phédm a-AlLOs thu
dugc, cac mau AACH dugc tién hanh nung & nhiét dé
1300°C. Két qua gian do nhiéu xa tia X thu dugc dugc
trinh bay & hinh 5.

L
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Hinh 5: Gidn dd nhiéu xa XRD cuia Al,O3 chudn va mau
AlLOs nung & 1300°C trong 2 gid.
a. XRD clia a-Al,03 chuén
b. XRD ctia Al,Os nung & 1300°C trong 2 gid

TU gidn do nhiéu xa tia X & hinh 4 cho thdy mau thu &
dang o-ALOs. Mau cé dd két tinh cao thé hién &
cudng do pic cao, chiéu rong hep, cac goc 260 clia mau
thu dugc véi pha duy nhét la AlL,Os,

Tién hanh 1am thi nghiém tuong tu véi cac mau nung
3 1200°C va 1400°C roi xac dinh khéi lugng riéng. Két
qué dugc trinh bay & bang 3. TU két qua & bang 3 cho
thdy nhiét d6 nung AACH cang cao thi khéi lugng
riéng clia AlOs thu dudc cang cao. O 1400°C, khdi
lugng riéng da dat gid tri tuong déi cao la 3,8658
g/cm?.
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Bang 3: Khéi lugng riéng cda a-AlLOs thu dugc sau khi
nung & cac nhiét dé khac nhau

Nhiét d6 nung | Khéi lugng riéng cla
Q) Al,03 (g/cm?)
1200 3,4136
1300 3,7676
1400 3,8658

Tién hanh chup EDS xéac dinh ham lugng Al,Os trong
mau nung & 1400°C, két qua dugc trinh bay & hinh 5.

EI_|||||||||_||_Ti'i||'|'||||||||||||||||||l|l|l|
0 5 10 15 keV

Hinh 5: Phé tan xa nang lugng EDS clia mau ALOs thu
dudc sau khi nung & 1400°C.

TU két qua phan tich EDS cho thdy céc tia X do dugc
trong mau ALOs tuang Uing vdi nhdm va oxy, hay mau
Al,Os thu dugdc ¢ dé tinh khiét cao. S6 liéu nay phu
hop vdi gia tri khéi lugng riéng do dudc.

Két luan

Nhiét dé lam sach AI(OH)s bang axit CHsCOOH c¢é anh
hudng kha Ién tdi hiéu suét lam sach Na,O. Hiéu suat
lam sach dat cao nhat khi phan Ung xay ra & 80°C.

Hiéu suét hoa tach Al(OH); bang axit HCl phu thudc
nhiéu vao ndng do axit HCI. Hiéu suét hoa tach dat gia

tri 16n nhét khi st dung axit HCl 25% dé hoa tach.

D3 ché tao ducgc o-AlOs cb dd tinh khiét cao tu
Al(OH); Tan Rai. Nhiét d6 nung cang cao thi khéi
lugng riéng clia Al,Os cang cao.
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