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ABSTRACT: Physicochemical characteristics and activity of some catalyst systems such 
as V2O5/TiO2, WO3/TiO2 and WO3/V2O5/TiO2 have been investigated in this article. 
Chlorobenzene was used to determined activity of those catalysts. Catalyst 
physicochemical characteristics that determined by XRD, TPR, IR have effected 
significantly to oxidation ability of catalysts.  
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Tóm tắt:  Trong số các hợp chất dùng để xử lý nước thải thì ion ferrate ([FeO4]2-) được 
biết đến như là một chất có tính oxi hóa mạnh, có tính chọn lọc cao, sản phẩm phụ tạo 
thành không gây ô nhiễm môi trường và đóng vai trò như là 1 chất keo tụ (ví dụ như 
Fe(III)). Tuy nhiên, việc nghiên cứu chế tạo nó vẫn chưa được phổ biến do những khó 
khăn trong tổng hợp và sự phân hủy nó trong nước. Trong nghiên cứu này, chúng tôi đã 
tổng hợp được vật liệu kali ferat (K2FeO4) bằng phương pháp ướt, có độ sạch cao (90%). 
Cấu trúc của kali ferat rắn được xác định bằng phương pháp nhiễu xạ Rơnghen (XRD). 
 
2. MỞ ĐẦU 

Trong những năm gần đây, trạng thái oxi hóa cao của sắt (Fe(VI)) ngày càng có tầm 
quan trọng bởi vì chúng thể hiện vô số tính chất có lợi như : hoạt tính cao, độ chọn lọc 
cao hơn các chất oxi hóa thông thường, có tính chất tẩy uế, chống gỉ, làm đông tụ [1,16]. 
Những nghiên cứu gần đây cho thấy, hợp chất Fe(VI) được sử dụng làm vật liệu catot của 
pin (pin super-Iron) [2,5,6,7,8,9,10,13,14], chất oxi hóa xanh cho tổng hợp hữu cơ, chất 
oxi hóa thân thiện với môi trường trong xử lý nước thải, những hợp chất trung gian trong 
phản ứng Fenton [4] , loại bỏ lưu huỳnh trong dầu diesel [ 12]... 

Các hợp chất sắt (VI) mặc dù đã được biết trong nhiều năm, tuy nhiên việc tổng hợp 
ra chúng vẫn còn ở hiệu suất thấp và độ tinh khiết không cao. Trong phòng thí nghiệm, 
hiện nay có 3 phương pháp tổng hợp các hợp chất sắt (VI) : 

-    Phương pháp điện hóa [4,10,17] : Điện phân dung dịch đậm đặc của NaOH và/hoặc 
KOH với sự oxi hóa sắt hoặc hợp kim của nó ở anốt. Hiệu suất của phương pháp 
này phụ thuộc rất nhiều vào nhiệt độ điện phân và mật độ dòng điện. 

-    Phương pháp thiệt (phương pháp khô) [1,4] : Nung nóng hỗn hợp của K2O2 hoặc 
KNO3 với bột oxit sắt ở nhiệt độ 400 - 4200C. 

           Fe2O3 + 3KNO3 + 4KOH  =  2K2FeO4 + 3KNO2 + 2H2O                                  (1) 
Ưu điểm của phương pháp khô là nó không sử dụng nhiều NaOH hoặc KOH. Tuy 
nhiên phương pháp khô rất nguy hiểm và khó khăn, có thể nổ ở nhiệt độ cao. 
Phương pháp này thường cho hiệu suất thấp (dưới 50%), nguyên nhân là do có sự 
phân hủy đồng thời của K2FeO4 khi tăng nhiệt độ trong quá trình nung. 

- Phương pháp ướt [1,5,6,8,9] : Oxi hóa muối sắt (III) trong dung dịch kiềm đặc, tác 
nhân oxi hóa là ClO- , BrO- ...Năm 1951, Thompson và các cộng sự của ông đã tổng 
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hợp kali ferrate bằng phương pháp ướt. Quá trình tổng hợp được diễn tả theo các 
phương trình phản ứng sau: 

 

KMnO4 + 8HCl  →  MnCl2  +  5/2Cl2  +  4H2O  +  KCl                                                  (2) 
Cl2  +  2KOH  →  KClO  +   KCl  +  H2O                                                                        (3) 
Fe(NO3)3.9H2O  +  5KOH  + 3/2KClO   →  3/2KCl + 23/2H2O + K2FeO4 + 3KNO3     (4) 

 

Quá trình tổng hợp của Thompson cho hiệu suất 10 – 15% và  sản phẩm có độ sạch 
khoảng 70%. 

 
2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 
2.1. Hóa chất 

Hóa chất chính dùng trong nghiên cứu này là Fe(NO3)3.9H2O  (Trung Quốc), KOH 
(Trung Quốc), KMnO4 (Trung Quốc). Cả 3 loại hóa chất này đều sử dụng trực tiếp mà 
không cần phải làm sạch cao hơn. Dung dịch KOH được tạo thành bằng cách hòa tan nó 
với nước cất. 
2.2 Tổng hợp 
2.2.1 Chế tạo dung dịch KClO 

Dung dịch KClO được chế tạo bằng phương pháp clo hóa dung dịch KOH đậm 
đặc ở nhiệt độ 0 – 50C. Sơ đồ chế tạo như hình 1. 
 

Hình 1: Sơ đồ chế tạo dung dịch KClO 

1. Bình kipp 
2. Van xã dung dịch 
3. KMnO4 rắn 
4. Van xã khí 
5,6. Erlen không 
7. Erlen chứa bông thủy 
tinh 
8. Nhiệt kế 
9. Máy khuấy từ 
K.Erlen chứa nước, axit  

sulfuric đậm đặc 
 

Phễu chiết chứa dung dịch HCl 36% được cho vào từ từ để phản ứng với 125g 
KMnO4 trong bình kipp. 
 KMnO4 + 8HCl       =>       MnCl2.4H2O + KCl + 5/2 Cl2                                (5) 

Khí Cl2 tạo thành được cho vào các bình sau: 
 Erlen 5,6 để trống (bình không) để tránh hiện tượng hút ngược nước hoặc dung dịch 
axít H2SO4 từ các erlen K khi áp suất của khí clo giảm  

 Erlen K chứa nước để hấp thu hơi HCl và chứa H2SO4 95-98% để tách H2O 
 Erlen 7 chứa bông thủy tinh để tách giọt. 
 Khí Clo sạch được sục vào bình cầu có chứa sẵn dung dịch KOH đậm đặc. 
 Khí Clo còn dư được sục vào bình chứa dung dịch NaOH để xử lý trước khi thải ra 
môi trường bên ngoài. 

 Nhiệt độ bên trong bình cầu được kiểm tra thường xuyên bằng nhiệt kế 8. Dung 
dịch bên trong bình cầu được khuấy liên tục bởi máy khuấy từ 9. Phản ứng giữa khí 
clo và dung dịch KOH tạo thành dung dịch hypochlorite có màu vàng và muối KCl 
có kết tủa trắng 

 Cl2  +  2KOH       ⇔         KClO  +  KCl  +  H2O                                     (6)           
Sau đó ta đem lọc bỏ kết tủa. Tính kiềm của dung dịch thu được sẽ tăng lên và KCl 

được tách ra nhờ việc thêm KOHrắn, việc thêm KOHrắn phải chậm và khuấy liên tục, lúc 
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này nhiệt độ dung dịch tăng lên do đó ta phải khống chế sao cho nhiệt độ không quá OoC 
(bằng hỗn hợp đá sinh hàn). KCl kết tủa được tách lọc bằng phễu thủy tinh xốp. 
2.2.2 Chế tạo kali ferrate 

Muối sắt Fe(NO3)3.9H2O được cho từ từ cốc có chứa sẵn dung dịch KClO đã điều chế 
ở trên, bên ngoài cốc được làm lạnh bằng nước đá để tránh sự quá nhiệt, trong quá trình 
này cho phép nhiệt độ tăng lên, nhưng không quá 300C. Trong dung dịch kiềm, sắt (III) 
hydroxyt mới tạo thành sẽ bị ClO- oxy hóa tạo thành FeO4

2-
. 

Fe(NO3)3.9H2O + 3OH-     =>       Fe(OH)3 + 9H2O + 3NO3
-                                     (7) 

Fe(OH)3 + 3/2ClO- + 2OH-   =>   FeO4
2- + 3/2 Cl- + 5/2H2O                                    (8) 

Tiếp theo, dung dịch được khuấy trong 1 giờ ở nhiệt độ 200C, phản ứng tổng quát (7) 
và (8): 

Fe(NO3)3.9H2O+3/2KClO+5KOH  => K2FeO4+ 3/2KCl + 3KNO3+23/2H2O           (9) 
Sau đó, dung dịch KOH 9,6M đã làm lạnh ở OoC được thêm vào và khuấy liên tục để 

kết tủa K2FeO4, sau 20 phút kết tủa được lọc bằng phễu thủy tinh xốp. Kết tủa này được 
hòa tách nhanh bằng dung dịch KOH 2.5M ở 00C, lọc, dung dịch qua lọc cho chảy trực 
tiếp vào dung dịch KOH 12M đã được làm lạnh ở 00C. Quá trình hòa tách sẽ được thực 
hiện từ 1 đến 3 lần. Cuối cùng, tinh thể K2FeO4 được rửa 2 lần bằng n-Hexan, 2 lần bằng 
isopropyl, 6 lần bằng metanol, 3 lần bằng diethyl ether. K2FeO4 được làm khô ở nhiệt độ 
phòng trong chân không. 
 
3. KẾT QUẢ -  BÀN LUẬN 
3.1 Ảnh hưởng của nhiệt độ đến quá trình chế tạo KClO 

Bảng 1: Lượng Clo tham gia phản ứng theo nhiệt độ 

Mẫu Trước phản ứng 
(g) 

Sau phản ứng    
(g) 

Lượng Clo phản 
ứng   (g) 

M1 ( Nhiệt độ thường) 978,5 1038,1 59,6 

M2 (Nhiệt độ 10–20oC) 975,6 1061,8 86,2 

M3 (Nhiệt độ -5 - 0oC) 977,1 1087,6 110,5 
 

Từ bảng 1 chúng ta thấy rằng, lượng clo tham gia phản ứng phụ thuộc rất lớn vào 
nhiệt độ. Nhiệt độ càng giảm thì lượng clo tham gia phản ứng càng nhiều. Điều này được 
giải thích là do phản ứng (6) là phản ứng tỏa nhiệt., khi giảm nhiệt độ sẽ làm cho cân 
bằng dịch chuyển theo chiều thuận. 

Khi giảm nhiệt độ thấp hơn nữa (thấp hơn -50C) có thể lượng clo tham gia phản ứng 
sẽ tăng lên, tuy nhiên để tạo được nhiệt độ thấp như vậy sẽ rất khó khăn. Chính vì lý do 
đó mà trong đề tài này chúng tôi chỉ khảo sát các khoảng nhiệt độ như trong bảng 1. 
Từ mẫu M3 chúng tôi có thể tính ước lượng số mol KClO tạo thành là 1,56mol (xem như 
toàn bộ khí clo sinh ra chi tham gia phản ứng (6)). 
3.2 Điều chế K2FeO4 

Trong giai đoạn điều chế K2FeO4 chúng tôi chọn mẫu M3 để khảo sát lượng 
Fe(NO3)3.9H2O cho vào. Lượng Fe(NO3)3.9H2O tham gia phản ứng được tính sơ bộ theo 
phương trình phản ứng (9). 

Bảng 2: Lượng Fe(NO3)3.9H2O cho vào 

Mẫu Lượng Fe(NO3)3.9H2O 
phản ứng (mol) Kết quả (hiện tượng) 

M4 1,04 Xuất hiện màu vàng nâu 
M5 0,52 Xuất hiện màu tím thẫm → vàng nâu 
M6 0,312 Xuất hiện màu tím thẫm 
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Từ kết quả nhận được ở bảng 2, ta thấy rằng với lượng Fe(NO3)3.9H2O cho vào chỉ 

bằng 30% mol (mẫu M6) so với lượng tính theo phương trình (9) là thích hợp cho việc tạo 
thành K2FeO4. 

Đối với mẫu M4 và M5 có xuất hiện màu vàng nâu, đó là màu của Fe(OH)3. Fe(OH)3 
tạo thành là do trong môi trường kiềm đặc sẽ xảy ra phản ứng: 

Fe3+ + 3OH-  =  Fe(OH)3                                                                                           (10) 
Lượng Fe(OH)3 tạo thành không phản ứng được với KClO ở nồng độ quá thấp. 
 
Phân tích độ tinh khiết của sản phẩm 

Hàm lượng Fe(VI) trong sản phẩm được xác định bằng phương pháp chuẩn độ 
crômat. Phương pháp này dựa trên cơ sở oxi hóa dung dịch Cr(OH)4

- bằng FeO4
2-, dung 

dịch CrO4
2- thu được sẽ chuẩn độ bằng dung dịch muối Mohr chuẩn với chỉ thị Natri 

diphenyllamin sulonat. 
Cr(OH)4

- +  FeO4
2- + 3H2O  →  Fe(OH)3(H2O)3 +  CrO4

2- + OH-                            (11) 
 

Bảng 3: Độ tính khiết của sản phẩm K2FeO4 
Số lần hòa tách Độ tinh khiết (%) Hiệu suất tính theo sắt (%) 

1 20 80 
2 60 73 
3 90 65 

 
Việc hòa tách nhằm mục đích loại bỏ các sản phẩm phụ của phản ứng (9) như là 

Fe(OH)3, K2FeO2 ... 
Kết quả nghiên cứu cho thấy với 3 lần hòa tách là thích hợp cho việc chế tạo vật liệu 

K2FeO4. 
 
Kết quả phân tích XRD đối với mẫu M6 

 
Hình 2: Phổ XRD của K2FeO4 đã tổng hợp 

     Kết quả phân tích XRD cho thấy có sự hiện diện các pick đặc trưng của K2FeO4 
(2θ = 17,0; 20,6; 20,8; 29,0; 30,0; 30,4; 34,8; 39,8; 42,3) 
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Hình 3: Phổ chuẩn XRD của K2FeO4  

4. KẾT LUẬN 
Vật liệu K2FeO4 chế tạo bằng phương pháp ướt đã đạt được độ sạch cao và hiệu suất 

tương đối cao. Nhiệt độ phản ứng, nồng độ dung dịch KOH, tỷ lệ các chất tham gia phản 
ứng, số lần hòa tách có ảnh hưởng đáng kể đến độ sạch của sản phẩm. 
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