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Tém tit: Bao céo ndy trinh bay két qua nghién ciru cac thong sé cong nghé qua trinh phan
huy tinh quing ilmenit véi NH4F.HF. Cac két qua thu dugc cho thiy, qua trinh phan huay ciia
tinh quing ilmenit véi NH,E.HF dién ra qua nhiéu giai doan khac nhau. Qua trinh phan tmg
gita tinh quing ilmenit va NH4F.HF dién ra & khoang nhiét do tir 150°C dén 180°C, tiép
theo 14 qué trinh thing hoa TiF4 & nhiét o khoang 500°C dén 600°C va chit ran con lai chii
yéu FeF,. Ty 1& t6i wu cho qua trinh phan huy tinh quing ilmenite véi NH,F.HF 1a 1/2,5 theo
khéi luwgng, nhiét d6 phan huy 1a 180°C/2h va nhiét d6 thiang hoa TiFs 13 600°C/2h hoic
550°C/3h.

Tw khéa: limenit, phdan huy, NH,F.HF ...

I. MO PAU

Titan dioxit (TiO2) 1a mdt trong nhiing vat li¢u co ban dugc sir dung rong rai trong cac
nganh cong nghiép khac nhau [1,2]. Ngay nay, khi khoa hoc va cong ngh¢ c6 nhiing budc phat
trién vuot bac, ngudi ta da tim thiy nhing tinh ning dic biét va cong dung quy hiém cua TiO;

khi n6 dugc diéu ché vdi kich thudc nanomet.

Trén thé gidi c6 hai phuong phéap chinh dé tong hop TiO; tir ilmenit d6 1a phuong phap
sunphuric va phuong phép clo hoa [3-5]. Trong d6, phuong phép sunphuric ¢6 chi phi san xuét
cao hon phuong phap clo hoa khoang 15 - 200 USD/tan. Nhuoc diém cua ca 2 phuwong phap 1a
chat thai ctia qua trinh 16n, do vAy tiéu ton chi phi hoa chit rat 1on dé xir 1i. Do vay, viéc nghién

ctru va phat trién cong nghé méi dé tong hop TiO> tir ilmenit van rat can thiét.

Hién nay, cong nghé florua 1a cong nghé theo chu trinh khép kin ché bién tai nguyén
khoang san da kim loai dang duoc nghién ctru phat trién manh m&. Cong nghé florua cho phép
ting s6 lugng san pham va ché bién siu cac thanh phan gia tri tir cac quing da kim loai. Cong
nghé florua c6 uu diém ndi bat hon cac cong nghé ché bién khoang san bang phuong phap thity
luyén trong céac loai axit hodc dung chat khac ¢ kha ning tudn hoan khép kin va khong thai.
Mudi florua kim loai c¢6 kha ning thing hoa tai nhiét do thap hoic dé& dang tach bang phuong
phap két tiia va cac ddc diém hoa Iy khac, vi thé ¢6 kha nang thu dugc san pham c6 do sach cao.
Ngodi ra, loi nhuan cia cong nghé florua con ting thém nhd viéc chuyén nguyén liéu mudi
florua amoni thay thé HF va F~ 1a nguyén liéu dit tién va c6 tinh dn mon cao [6-14]. Cho dén

nay, cong nghé florua hoa dé tinh ché cac quing hiém chta Ti va Zr di va dang duoc nghién ciru
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va trién khai ¢ qui mé pilot va quy mé cong nghiép. Coéng nghé florua héa quing ilmenit duoc
thuc hién nhu sau:

v' Pau tién 1a phan hay quing ilmenit véi amoni hydro florua tai 130°C dén 150°C theo
phuong trinh sau:
FeTiO3 + 5,5NH4F.HF = (NH4),TiFs + (NH4)3FeFs + 0,5NH3 + 3H,0
v Qua trinh thang hoa TiF4 & 600°C theo phuong trinh sau:
(NH4)2TiF¢ + (NH4)3FeFs = 5 NH3+ SHF+ TiF4 + FeF»
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Hinh 1: Quy trinh diéu ché TiO; tir quing ilmenit.

Tai Viét Nam da cdé nghién ciu budc dau ché tao thanh cong bot TiO; kich thude
nanomet (tir ilmenit Ha Tinh) theo phuwong phap florua dé sir dung trong mot sb linh vuc 15]. Bé
tai d3 nghién ctru qua trinh phan huy quing ilmenit bang amoni florua trong thiét bi phan huy
quing va xac dinh dugc cac théng sb t6i wu cho qua trinh phan huy nhu: kich thudc hat quing tir
0,074 — 0,15 mm; ty 1€ quang ilemit/NH4F 1a 2,5 theo khéi luong; nhiét d§ phan huy 1a 180°C va
thoi gian phan tmg 2 gio v6i qua trinh cap khong khi lién tuc trong 10 nung; hiéu suét phan huy dat
94%. Muc ti€u nghién ctlru cua dé tai nay nhiam muc dich san xuét bot oxit titan c6 chat lugng cao
nén dé ché tao florua titan d lua chon con duong hoa tach dé tach florua titan ra khoi hop chét cua



sit. Do vay, san phém thu dugc sau qua trinh thuy phan tach loai tap chét 1a nano TiO; ¢6 dd sach
99%. Tuy nhién, giai phap nay c6 nhuoc diém 1a tao ra luong nudc thai 16n, phat sinh thém qua
trinh ¢6 didc thu hdi st va chi phi tudn hoan lai amoni florua cao do phat sinh thém cong doan c6
dic. Dé giam chi phi va mé rong thém dong san pham oxit titan co chat luong dat yéu cau cho tng
dung 1am bdt mau va nguyén liéu san xuét titan kim loai, can nghién ctru cong nghé thing hoa tach
florua titan — 13 phuong phap kho, giam luong nudc thai va giam chi phi ¢6 ddc tuan hoan lai
amoni florua. Cac nghién ctru trén thé gidi di chi ra rang phuong phap florua hoa ché bién
khoang ilmenit c6 nhiéu wu diém hon so v&i cac phuong phap axit sunfuric va phuong phap
clorua hoa nhu thiét bi don gian hon, d6 tinh khiét ciia san pham cao hon (97% so véi 85%), thu

hdi 95% NH,4F, chét thai cta qua trinh 1a san phém phu nhu bot mau sit duoc tai sir dung.
II. NQI DUNG

I1.1. Pdi twong va phuwong phap

IL.1.1. Péi twong

Tinh quing Ilmenit Binh Thuan dugc st dung lam déi tugng nghién ctru. Mot sb6 dac

trung ctia tinh quing ilmenit dugc thé hién trong hinh 2 va bang 1.
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Hinh 2. Két qua nhidu xa Ronghen va hinh thai mau tinh quing ilmenit Binh Thuan.

Bang 1: Thanh phan tinh quing ilmenit

Thanh phan Ti0; FeO Fe O3 Cr03 V205 MnO
% 54 20 16 0,1 0,09 0,1




Két qua nhidu xa Ronghen cho thiy cac dinh dic trung cua tinh quing ilmenit ¢ cac goc
32°, 36°, 60°. Ngoai ra con mot s6 khoang tap chat khac.

Thanh phan tinh quing ilmenit cho thidy ham luong TiO ctia miu tinh quing kha cao,
khoang 54%, tap chat chi1 yéu 1a Mn, Cr ...

11.1.2. Phwong phap

Xac dinh qué trinh phan hay nhiét cia hdn hop phan Gmg bang phuong phap phan tich
nhiét TG; xac dinh ciu trac, phan bd kich thude hat va hinh dang bé mit quing sau nung va san
pham bang cac thiét bi hién dai XRD, SEM, XRF...

Céc yéu t6 dugc nghién ctiru danh gia bao gdm: hinh thai va qua trinh phan hay nhiét cua
hdn hop tinh quing ilmenit va NH4F . HF; anh hudng ciia cac yéu td ty 18, nhiét do, thoi gian phan
g dén qua trinh phan hiy ctia hdn hop tinh quing ilmenit va NH4F.HF; anh hudng cta cac yéu
t6 nhiét do, thoi gian phan tng dén qua trinh thang hoa ctia TiFa.

I1.2. Két qua

Céc két qua nghién ciru thu dugc nhu sau:
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Hinh 3: Két qua phén tich nhiét cua hdn hop tinh quing Ilmenit va NH4F.HF.
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Hinh 4. Két qua nhi€u xa XRD cta san pham
phan tmg cua hon hop tinh quang llmenit va
NH4F.HF ¢ cac ty 1¢ khoi lugng khac nhau.
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Hinh 5: Két qua nhiéu xa XRD ciia san pham
phan ung cta hon hgp tinh quang Ilmenit va
NH4F.HF ¢ cac nhiét do phan img khac nhau.

Hinh 6: Két qua nhifu xa XRD ctia san phdm phan tng ctia hon hop tinh quing Ilmenit va
NH4F.HF ¢ thoi gian phan ung khac nhau.
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I1.3. Ban luan

Qua trinh phan huly nhiét ctia hon hop tinh quing ilmenit va NH4F.HF thu dugc (hinh 3)
cho thiy qua trinh phan tmg dién ra theo nhiéu giai doan: Giai doan phan huy tinh quing ilmenit
dién ra ¢ nhiét d6 < 200°C véi do giam khoi luong 15,90%. Giai doan thing hoa TiFs ¢ khoang
600°C voi d6 giam khéi luong 49,90%. Két qua thu dugc twong duong véi cac két qua nghién
cuu truoe do [15].

Hinh thai qua trinh phan hay anh huong 16n dén viée tinh toan va thiét ké hé thong thiét
bi khi thyc hién trién khai & quy mé 16n. Do vy, su thay doi ciia vat chat trong qué trinh phan
hiy tinh quing ilmenit bang NH4F . HF da dugc déanh gia va két qua dugc thé hién trong hinh 3.
Trong d6, khoang nhiét d6 quan sat sy bién doi hinh thai hdn hop phan Gmg twong tGng voi giai
doan phan huy tinh quing ilmenit dién ra & nhiét do < 200°C. Qua4 trinh quan sat cho thiy, ban
dau hdn hop nong chay (I va I hinh 3) va sau mot thoi gian, hdn hop bit dau dong rin (111 va IV
hinh 3) lai va bam dinh rat chic vao thiét bi phan tng. Piéu ndy c6 thé gy khé khin trong viée
tinh toan thi nghiém thuc t& & quy mé 16n hon.

Hinh 4 thé hién két qua nhifu xa XRD cua san pham thu dugc sau qué trinh phan tng &
cac ty 1é phan tmg khac nhau. C6 thé thdy rang, ilmenit hau nhu bi phan hiy boi NH4F.HF. Két
qua thu duoc cho thay, ty 1¢ phan ung tinh quing ilmenit/NH4F.HF theo khdi lugng twong tng
1/2.5 1a pha hop cho qua trinh phan tmg, dam bao ilmenite bi phan huy hoan toan. San pham



hinh thanh chii yéu 13 (NH4)2TiFs va (NHa)sFeFs, hau nhu khong con NH4F.HF du trong san
pham.

Hinh 5 thé hién két qua nhiu xa XRD cua san phidm thu duoc sau qua trinh phan Gng &
cac diéu kién nhiét d6 phan huy khac nhau. Co thé thiy ring, ¢ nhiét do thip (< 150°C), tinh
quang ilmenite van chua bi phan hay hét. Nhiét d6 phan tng 16n hon 180°C 13 phu hop cho qué
trinh phan tng va tuong tng voi két qua phén tich nhiét (hiéu img nhiét xay ra & 174,8°C). San
pham hinh thanh chii yéu 1a (NH4),TiFs va (NH4)3FeFs, hau nhu khong con NH4F.HF du trong

san pham.

Hinh 6 thé hién két qua nhidu xa XRD cua san pham thu dugc sau qué trinh phan Gng véi
thoi gian phan tmg khac nhau. Vi thoi gian phan tmg 1 gio, san pham thu dwoc van con pha tinh
thé ilmenite, nhu vay ilmenite chua bi phan hiy hoan toan. Thoi gian phan tng 2 gio 1a phi hop
cho qua trinh phan ung.

Tir cac két qua nghién ciru anh hudng cia cac yéu t6 ty 18, nhiét do va thoi gian phan tng
ctia qua trinh phan hiy hdn hop ilmenit va NH4F.HF thu duoc cho thiy cac diéu kién téi wu cho

qua trinh phan huy nhu sau:

v' Ty 1& phan tng tinh quing Ilmenit/NH4F.HF theo khdi luong: 1/2.5

v Nhiét do: 180°C

v Thoi gian: 2 gio

Véi cac didu kién nhu trén, san phim hinh thanh chu yéu 1a (NH4)2TiFs va (NHa)sFeFs,
khong con NH4F . HF du trong san pham.

Qua trinh thang hoa TiFs dugc thuc hién & cac diéu kién nhiét do va thoi gian khac nhau

cu thé nhu sau:

v Nhiét @6 phan tmg: 500, 550 va 600°C

v Thoi gian phan Gng: 1, 2 va 3 gio.

Két qua nghién ctru anh hudng ctia nhiét d6 va thoi gian dén qué trinh thing hoa (hinh 7)
cho thdy, & nhiét d6 500°C, hiéu suit thing hoa cua TiFs tuong dbi thip (< 90%). Vi nhiét do
550°C va 600°C, hiéu sut thing hoa ctia TiFs c6 thé dat dén 94% véi thoi gian phan tng 14 3 gio
va 2 gio twong Gmg. Thanh phan bi cha yéu con lai 14 Fe.

Muc tiéu can nghién ctru tiép theo 1 qua trinh thu hdi thuy phan cua TiFs dé thu duogc san
pham TiO, va danh gia chit luong san pham thu duoc. Cudi cung, qua trinh hoan nguyén florua

va thu hoi sat cling can dugc tiép tuc nghién ciru.



1. KET LUAN

Qué trinh phan hity hdn hop tinh quing ilmenit va NH4F.HF dién ra qua nhiéu giai doan
phan tng va hinh thai khac nhau. Ty 1¢ phan mg ilmenit va NH4F.HF theo khdi lugng phu hop
1a 1/2.5. Nhiét d6 ctia phan tng phan hiy khoang 180°C véi thoi gian phan Gng 2h, san pham thu
duogc chu yéu 1a (NH4)TiFs va (NH4)3FeFs, khong con NH4F.HF du trong san pham. Qua trinh
thang hoa TiF4 c6 thé dat hiéu suat dén 94% vai diéu kién nhiét 6 va thoi gian phan tng lan
luot 14 550°C/3h hodc 600°C/2h.
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STUDY ON DECOMPOSITIONOF
ILMENITE CONCENTRATE BY NH4F.HF
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Institute for Technology of Radioactive and Rare Elements, 48 — Lang Ha, Dong Da, Hanoi
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Abstract: This report presents the results of study on technology parameters of
decompositon Ilmenite concentrate process with NH4F.HF. The obtained results show that
the decomposition process of Ilmenite concentrate with NH4F.HF takes place in many
different stages. The reaction temprature of mixture Ilmenite concentratesand NH4+F.HF
from 150°C to 180°C, the sublimation temperaturesof TiF4 about 500°C to 600°C and the
remaining solids are mainly FeF,. The optimal ratio for the decomposition of Ilmenite
concentrate with NH4F.HF is 1/2.5 by mass, the decomposition temperature is 180°C/2h and
the sublimation temperature of TiF4 is 600°C/2h or 550°C/3h.

Keywords: /Imenite, decomposition, NHF.HF ...
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