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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap ma trén nhua sir dung bé dn mon chira mangan 1am
thanh phan hoat tinh, phuwong phép ndy c6 kha ning duy tri nang suat an mon 6n dinh ngay
ca khi str dung lién tuc. Phuong phap ma trén nhya bao gbém: budc in mon, ma sir dung san
pham chira vat liéu nhya 1am ddi tuong can dugc xir 1y va an mon san pham nay bang cach
sir dung bé an mon axit chira mangan; budc phi chét xic tac, ma st dung paladi lam kim
loai xuc tac; va budc ma khong dién; va phuong phap ndy con bao gdbm bude duy tri ndng
d6 paladi trong bé dn mon axit & 100mg/L hodc nhé hon.
Ngoai ra, sang ché con dé cap dén phuong phap kiém soat bé an mon ma nhya.
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Linh vuc ky fhuéjt dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap ma trén nhua.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Trong nhitng nam gan day, cic san pham nhua déc duoc st dung lam cac bd phan
clia xe hoi dé 1am giam trong lugng xe hoi, v.v.. Pé dat duoc muc dich nay, cac nhya
nhu nhua ABS, nhua PC/ABS, nhua PPE va cac nhua polyamit duogc st dung, Céc san
phém nhya dac thuong dugc ma dé)ng, niken hodc tuong tu dé tao ra duoc 4n tuong ve
chét lugng cao va vé bé ngoai dep. Ngoai ra, phuong phap ma déng hodc tuong tur trén
nén nhua cling dugc sir dung lam phuong phép dé hinh thanh mach dan dién bang cach
truyén tinh dan dién dén nén nhua.

Phuong phéap ma trén vat liéu nhua phé bién, nhu 14 nén nhua hoac san phém
nhyra dic, gdm céac budc tiy dau m& va dn mon, bang cach duoc trung hoa va nhing
trude tly ¥; va sau d6 phu chét xic tic ma khong dién bang cach st dung dung dich
keo chtra hop chét thiéc va hop chit paladi, bing cach dugc hoat hoa (xtr ly bang may

gia toc), dé tién hanh ma khong dién va sau d6 ma dién.

Trong trudng hop nay, hon hop axit cromic chita dung dich da tron cta crom
trioxit va axit sulfuric dugc sir dung rong rai 1am dung dich xtr Iy &n mon. Tuy nhién,
céc hon hop axit cromic, ma chtra crom hoéa tri sdu doc hai, anh hudng x4u dén moi
truong 1am viéc. Ngoai ra, sur loai bo chét thai dang 16ng an toan doi hoi tién hanh khir
crom héa tri sau thanh ion crom héa tri ba, tiép theo 13 trung hoa va két tia, do dé yéu
cau su xir Iy phirc tap ddi véi viée loai bo chét thai dang long. Do vay, khi xem xét vé
tinh an toan tai noi 1am viéc trong khi xtt Iy va cac tac dong c6 hai cua chét thai dang
l6ng lén moi truong, thi vie tranh st dung cac dung dich &n mon chira axit cromic
duoc uu tién.

Céc bé an mon chita mangan lam thanh phén hoat tinh duoc biét dén 14 cac dung
- dich & mon ma c6 thé dugc str dung thay cho cac hdn hop axit cromic. Vi du, tai liéu
sang ché (PTL) 1 duogc liét ké dudi day boc 10 bé an mon axit chira permanganat. Tai

liéu sang ché 1 bdc 10 rang cac axit hitu co va v6 co khac nhau c¢6 thé duge sir dung dé
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diéu chinh do pH ctia bé &n mon, va axit sulfuric duoc str dung dé diéu chinh d6 pH dén
1 hodic nho hon trong céc vi du. Tai lidu sang ché (PTL) 2 dugc liét ké dudi day cling
bdc 16 dung dich x1r Iy &n mon chira permanganat va axit hitu co. Tai liéu phi sang ché

(NPL) 1 duoc liét ké dudi day boc 1o chét xtr Iy #n mon axit sir dung mangan (IV) oxit.
Danh sch tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché

PTL 1:JP 2009-228083 A

PTL 2: JP 2008-31513 A
Tai liéu phi séng ché (NPL)

Tai lidu phi sang ché (NPL) 1: Journal of Chinese Chemical Society, 2009, 56,
1225-1230

Ban chét k§ thuit ciia sang ché
Vian dé k¥ thuét can duoc giai quyét

Céc bé 3n mon axit duoc md ta néu trén chira mangan, ma khong chira crom hoa
tri sau doc hai, 1a cac dung dich dan mon co loi xét vé moi truong lam viéc hodc anh
huéng dén méi truong. Tuy nhién, cic bé an mon axit chira mangan ¢6 bét loi 14 cong
suét #n mon bi giam dang ké khi st dung lién tuc. Pay 13 mot yéu t6 lam han ché tng
dung thuc t ctia bé dn mon axit chira mangan. Theo d6, trong cac phuong phép ma trén
nhua sir dung bé &n mon chira mangan lam thanh phéan hoat tinh, thi phuong phap ¢6
kha ning duy tri ning suit dn mon 6n dinh ngay ca khi sir dung lién tuc 1a diéu mong
mudn.

Céch thire giai quyét van dé

Céc tac gia sang ché di tién hanh nghién ctu chuyén sau dé dat duge muc dich
trén. Két qua 14, cac tac gia sang ché da phét hién thay rang khi xir Iy ma dugc tién hanh
theo quy trinh bao g@)m budc an mon, trong do vat liéu nhua, nhu 1a san phém nhua duc,
duoc st dung 1am ddi twong can duogce xir Iy va phai trai qua an mon, bang budc phi
chét xuc tac va budc ma khong dién, paladi duoc sir dung lam kim loai xtic tc trong bé
4n mon duoc tich tu dan dan trong khi xir Iy ma lién tyc thoi gian dai bang cach 1ap lai
cc budc trén. Cac tac gia sang ché con phat hién thay hién tuong bat ngd; cu thé 13, khi

Xt 1y an mon duoc tién hanh bang cach sir dung bé &n mon axit chira mangan lam
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thanh phan hoat tinh, ning suat &n mon bi giam déang ké cling véi su tang 1én clia ndng
d6 paladi trong beé. Két qua 13, cac tac gia sang ché phat hién thdy ring khi nong do
paladi trong bé &n mon duoc kiém sot & ndng do cu thé hoic thép hon, ning suét an
mon tt c6 thé duge duy tri trong mdt thoi gian dai. Sang ché dugc hoan thanh dua trén
su phat hién nay.

Cu thé hon, sang ché d& xuat phuong phép ma trén nhua va phuong phép kiém

soat bé &n mon ma nhura theo cac phuong an dugc the hién trong cac muc dudi day.

Muc 1. Phuong phap ma trén nhya bao gbm: budc dn mon trong d6 céc san phém
bao gém vat liéu nhua duoc sir dung lam dbi tuong can duoc xur ly va trai qua &n mon
bang cach sir dung bé an mon axit chita mangan; budc pht chét xtc tac bang cach st
dung paladi lam kim loai xtc tac; va budc ma khong dién, phuong phép nay con bao

2dm bude duy tri ndng do paladi trong bé &n mon axit & 100mg/L hogc nhé hon.

Muc 2. Phuong phép ma trén nhya theo muc 1, trong d6 bude duy tri ndng do
paladi trong bé &n mon axit & 100mg/L hodc nhd hon duoc tién hanh theo mdt hodc
nhiéu phuong phép dugc chon tir nhém chi gdm: phuong phép loai bo paladi da hip
phu trén khuon; phuong phap lam giam ndng d6 paladi trong bé an mon bang dién
phén catot; va phuong phéap lam giam ndng do paladi bang cach bd sung iodua vao bé
an mon.

Muc 3. Phuong phap ma trén nhya theo muc 2, trong d6 phuong phép loai bd
paladi da hép phu trén khuén 1 phuong phép ngam khuén trong dung dich xir Iy loai
bo paladi chtra dung dich c6 nudce chira it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém bao
gdm axit nitric, cac persulfat, hydro peroxit va cac hop chat co hing s6 6n dinh véi
paladi la 2,0 hoac lon hon.

Muc 4. Phuong phap ma trén nhya theo muc 2, trong d6 phuong phép lam gidm
ndng do paladi trong bé an mon bang cach dién phan catot 1a phuong phap lam ling
dong paladi trong bé an mon trén catot la paladi kim loai bang cach xtr Iy dién phén.

Muc 5. Phuong phap ma trén nhua theo muc 2, trong do6 phuong phép lam gidm
ndng d6 paladi biang cach bd sung iodua vao bé dn mon & phuong phap bao gdbm budc
bd sung it nhét mét chit duoc chon tir nhém chi gém natri iodua, kali 1odua, axit iodic,
céc iodat, axit periodic va cac periodat vao bé dn mon, va tach két tiia duoc hinh thanh.

Muc 6. Phuong phép kiém soét bé an mon ma nhua, phuong phép nay bao gém
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budc duy tri néng do paladi trong bé an mon axit chira mangan & 100mg/L hodc nho

hon.

Phuong phap ma trén nhua theo sang ché dugc mod ta mot cach chi tiét dudi day.
MO ta chi tiét sang ché
Phuong phap ma trén nhyua

Phuong phép ma trén nhua theo sang ché gébm cé: bude an mon trong d6 san
phim gdm c6 vit liéu nhya dugc str dung lam déi trong can duoge xir Iy va trai qua an
mon bing cach sir dung bé &n mon axit chira mangan; budc phi chét xuc tac bing cach
str dung paladi 1am kim loai xtc tac;va budc ma khong dién. Phuong phap nay dugc
mé tA chi tiét dudi day. Rira bing nude thuong duge tién hanh gitta mdi bude xu ly.
(1) Déi tuong can duge xit Iy

Déi twong cn duge xir Iy bang phuong phap ma trén nhya theo sang ché 14 san
phim chtra vét liéu nhya lam thanh phan. Vi dy nhu, céc san pham duc chira vat ligu
nhua; va céc dd, nhur 1a c4c bang mach in, bao gdm phén chira vét liéu nhya, c6 thé

duoc st dung 1am céc ddi twong can duge X Iy.

Loai vat liéu nhua duoc st dung lam d6i tuong can duge xir Iy khong bi giéi han
cu thé. Cu thé 13, mang ma khong dién tdt 6 thé duge hinh thanh trén nhiéu vat liéu
nhua khic nhau ma dugc &n mon bing cach sir dung hon hop axit cromic-axit
sulfuric.Vi du nhu, cac vét liéu nhua sau day co thé duoc st dung lam cac doi tuong
cin dugc xir Iy dé hinh thanh mang ma khong dién t6t: cac nhua gdc styren nhur céc
nhuya copolyme acrylonitril-butadien-styren (cac nhya ABS); cac nhua (cac nhua AAS)
¢6 thanh phén cao su acrylic thay cho thanh phan cao su butadien ctia nhyra ABS; va cac
nhya (cic nhua AES) c6 thanh phan cao su etylen-propylen hodc tuong tu thay cho
thanh phﬁn cao su butadien ctia nhua ABS. Céc vi du vé céc vét liéu nhwra dugc ua thich
str dung con bao gdm céc nhua hop kim ctia cac nhua gdc styren dugc nhic dén & trén
va cac nhua polycarbonat (PC) (vi du nhu, cac nhua hop kim chira nhua PC véi ty 1€
khoang 30% dén khoang 70% trong lugng). Cling c6 thé st dung céc nhua
polyphenylen ete, cac nhua polyphenylen oxit, va cac nhya tuong tw ma ¢ tinh khang
nhiét va cac dac tinh co hoc tuyét voi.

Khong c6 gidi han cu thé vé hinh dang, kich ¢&, v.v., ctia d6i tuong can duge xur
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ly. Mang ma tbt c6 beé ngoai, cac dic tinh co hoc tuyét voi, v.v., co thé duoc hinh thanh
ngay cé trén dbi tuong 16n ¢ ving bé mit rong. Cac vi du vé céc san phédm nhya 16n
nay bao gdm céc phu kién va céc bd phan ctia xe hoi, nhur 14 cac ludi tan nhiét, cac nép
truc banh xe, cac biéu turong nhé hoic trung binh, va cic tay ném ctra; cac thiét bi ngoai
dugce st dung trong linh vuc dién hodc dién tir; cac bd phéan ndi van dugc st dung & noi
cung cp nudc; cac san phédm lién quan dén may choi trd choi, nhu 1a cdc bd phén

pachinko; va tuong tu.
(2) Budc an mon

Bé an mon st dung phuong phép ma trén nhua theo sang ché chira dung dich c6

nude c6 tinh axit chira mangan 1am thanh phan hoat tinh.

Mangan dugc chira trong bé #in mon c6 thé 13 hda tri ba, hoa tri bon hodc hoa tri
bay. Vi du nhu, mangan co thé xuét hién trongbé an mon dudi dang cac ion mangan
nhu 14 céc ion mangan hoa tri ba hodc cac ion mangan hoa tri bdn, hodc 1a mangan hoa
tri bay dudi dang céc ion axit permanganic.

Né)ng d6 mangan trong bé an mon khong bi gidi han cu thé. Vi du nhu, bé &n mon
c6 ndng dd mangan 14 khoang tir 0,01 dén 100g/L ¢6 thé duoc sir dung dé xir ly.

Bé an mon chira dung dich ¢6 nudce c6 tinh axit chira thanh phan axit. Cac vi du
vé céc thanh phan axit dugc chia trong bé an mon bao gdm céc axit hitu co, nhu 1a axit
sulfuric, axit phosphoric, axit nitric, va axit clohydric; cac axit sulfonic hitu co, nhu la
axit metansulfonic va axit etansulfonic; va tuong tu.

Néng do thanh phan axit trong bé n mon khong bi giéi han cu thé,va c6 thé 13, vi
du nhu, khoang tir 100 dén 1800g/L..

B& in mon con c6 thé chira nhiéu chét phu gia khac nhau. Cac vi du vé cac chét
phu gia nay bao gdm céc chét hoat dong bé mat. Loai chat hoat dong bé mit khong bi
gi6i han cu thé chi can stc cang bé mit clia dung dich &n mon c6 thé giam dugc. Cu thé
14, cac vi du vé cac chét hoat dong bé mit tuong dbi 6n dinh trong khong khi oxy hoa
bao gém cac chat hoat dong bé mat anion, nhu la axit alkylbenzensulfonic,
perflooctanoat,va perfloheptanoat.

Céc diéu kién n mon khong bi gioi han cu thé, va c6 thé dugce Iua chon thich hop
theo loai bé an mon duoc s dung, loai vat liéu nhua can duoc xir ly, mirc d6 &n mon
duge mong chd, v.v.. Vi du nhu, dn mon c6 thé duoc tién hanh bing cach ngam dbi
tuong can duoc xr ly trong bé an mon & nhiét do dung dich &n mon 1a khoang 30 dén
70°C trong khoang 3 dén 30 phut.

Khi bé mit ctia san phim nhya dic nay, 1a dbi tuong can duoc xir ly, vo cling bén,
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thi bé mit nay, néu can, dugc tdy nhon theo phuong phép théng thuong trude khi &n
mon.
(3) Budc phu chét xuc tac

Sau khi vat liéu nhua duoc &n mon bang phuong phép trén, thi chét xtc tac ma
khong dién duoc phu.

O bude phu chét xtic téc ctia phuong phép ma trén nhua theo sang ché, dung dich
phu chét xuc tac chira paladi duge sir dung lam kim loai xuc tac. Cac vi du Ve cac
phuong phéap dai dién cho viéc phu chét xuc tac paladi bao gdbm phuong phap duoc goi
1a hoat hda lam nhay, phuong phap xtc tac, va tuong tu.

Trong sb cac phuong phép ndy, phuong phap hoat héa lam nhay bao gdm viée
lam nhay chit nén bing cach st dung dung dich c6 nudc chira thiéc clorua va axit
clohydric, va sau d6 hoat hoa bé mit ctia nd béng céch str dung dung dich c6 nudc chira
mubi paladi , nhu 12 paladi clorua.

Phuong phép xiic tic c6 thé duge phan loai dai khai thanh cac phuong phép xuc
tac axit va cac phuong phép xuc tac kiém. Phuong phap xtc téc axit gdm c6 viée xic
tac chét nén dung dich keo c6 tinh axit chira paladi clorua va thiéc clorua, va sau dé
hoat héa bé mit ctia n6 bang cach str dung dung dich axit sulfuric ¢6 nude, dung dich
axit clohydric c6 nudce, hodc trong tur. Phuong phap xuc tac kiém gdm c6 viée xuc tac
chét nén cin duoc ma véi dung dich kiém chira paladi clorua va hop chét amin, va sau
d6 giam bé mit ciia nd bang cach st dung boran dimetylamin hogc hypophosphit.

Cac phuong phép xtr Iy cu the, cac diéu kién cu thé, v.v., clia cac phuong phép co
thé 12 theo cac phuong phap da biét.

Néu can, dé loai bo mangan bam chat vao bé mat ctia dbi tuong can dugc xir ly la
két qua cia &n mon, xir ly sau #n mon cd thé duoc tién hanh béng cach st dung axit
hitu co, nhu 14 axit sulfuric hodc axit clohydric, hodc chat khir, nhu 1 axit erythorblc
hogic hydro peroxit, trudc bude phii chat xtc tac.

(4) Budc ma

Sau khi chét xtc tac duoc phu bang phuong phép trén, xir Iy ma khong dién dugc
tién hanh. Dung dich ma khong dién cé thé 1a dung dich ma khong dién tu xtc tac da
biét bt ky. Céc vi du vé cac dung dich ma khong dién nay bao gdm cac dung dich ma
niken khong dién, cdc dung dich ma dong khong dién, cac dung dich ma coban khéng
dién, cac dung dich ma hop kim dong-niken khong dién, cic dung dich ma hop kim
niken-coban khong dién, cac dung dich ma vang khong di€n, va tuong tu.

Cac diéu kién ma khong dién ciing ¢6 thé 13 theo cac phuong phép da biét. Néu
can, hai hodc nhiéu hon hai 16p mang ma khong dién c6 thé duogc hinh thanh.

Sau khi ma khong dién, ma dién co thé duoc tién hanh. Trong truong hgp nay, sau
khi ma khéng dién, xir ly hoat hoa c6 thé duoc tién hanh tiy y bang cach sir dung dung
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dich ¢6 nudc cua axit, kiém, hodc twong tu, sau d6 ma dién c6 thé duoc tién hanh. Loai
dung dich ma dién khong bi gi6i han cu thé. Dung dich ma dién c6 thé duoc lua chon
thich hop tlr cac dung dich ma dién da biét tuy theo muc dich.

Phuong phap ma trén nhua theo sang ché bao gdbm budc &n mon, budc phu chét
xtc tac, va budc ma dugc nhic dén & trén. Néu can, phuong phép nay con c6 thé gdm
nhidu budc xtt Iy khéc. Cac vi du vé cac budc xit ly ndy bao g6m xir Iy phong trude khi
an mon (trudc &n mon), xi Iy bao vé khung dé ngan sw két bam trén khudn, va cac
budc xtr ly tuong tu.

Bude duy tri néng do paladi & 100mg/L hodc nhé hon

Theo phuong phap ma trén nhua theo sang ché gdm budc dn mon bing céch sir
dung bé an mon axit chira mangan, buéc phi chét xuc tac sir dung paladi 1am kim loai
xUc tac, va budc ma khong dién, khi xir ly ma dugc tién hanh lién tuc béng cac lap lai
céc bude ndy, can phai duy tri nong do paladi trong bé an mon axit chira mangan &
100mg/L hoac nhé hon.

Nghién ctu ctia céc tac gid sang ché phat hién thy ring khi xir Iy ma duoc tién
hanh lap di 1ap lai trén vét liéu nhya bang phuong phap trén, thi paladi chira trong dung
dich phu chét xtc tac duoc str dung trong budc phu cht xuc tac, ma 12 bude duoc tién
hanh sau khi xir lyxtt Iy an mon, dan dan dugc tich tu trong bé n mon. Cac tic gia sang
ché phat hién thay hién tuong chua timg thiy do 1a khi ndng do paladi chira trong bé an
mon vuot qua 100mg/L , thi ning sut &n mon bj giam dang ké.

Theo d6, khi san phim chira vat liéu nhua trai qua xit Iy ma bang phuong phép
ma theo sang ché gém budc xir Iy dn mon bang cach sir dung bé dn mon axit chira
mangan, budc phu chét xtc tac str dung paladi lam kim loai xtc tac, va budc ma khong
dién, cAn phai kiém soat va duy tri nong do paladi trong bé an mon & 100mg/L hodc
nhé hon. Pic biét ua thich ndng do paladi trong bé &n mon duoc duy tri 1a khoang
50mg/L hodic nhé hon, va t6t hon nita 1a khoang 20mg/L hoic nhd hon.

Phuong phap duy tri ndng do paladi 1a 100mg/L hodc nhé hon khong bi gi6i han
cu thé. Vi du nhu, toan bo bé &n mon hodc mot ph?m ctia né c6 thé duoc lam day dé duy
tri ndng d6 paladi 1a 100mg/L hodc nhé hon. Tuy nhién, trén quan diém hiéu qua chi
phi, vi du nhu, phuong phap loai bo paladi da hép phu trén khuén, phuong phap dé
giam ndng do paladi trong bé an mon bang cach dién phan catot, hodc phuong phap dé
giam ndng do paladi bang cach bd sung iodua vao bé an mon dugc ua thich sir dung,
Céc phuong phép ndy c6 thé duoc tién hanh riéng 1&, hodc két hop hai hoac nhiéu
phuong phap. Béng cach sir dung két hop cac phuong phap nay c6 thé giam nong do
paladi mét cach hiéu qua. Cac xur ly nay khong duoc tién hanh mdi 1an theo phuong
phép ma trén nhua gdm céc budc trén, nhung ¢6 thé dugc tién hanh thich hop theo mirc
do tich tu paladi trong bé an mon.



27052

Céc phuong phap nay duoc mo ta chi tiét hon sau day.
(i) Phuong phap dé loai bo paladi hép phu trén khudn

Nghién clru ctia c4c tac gia sing ché d3 boc 16 rang nhan t6 chinh gay ra sy tich ty
paladi trong bé &n mon 14 sy giai hép, trong bé &n mon, clia paladi ma duge hap phu
trén khuon duoc str dung & xtr ly ma. Theo d6, phuong phap ma trén nhua theo sang
ché gdm budc loai b paladi hép phu trén khuén dé ngzn ngira su tich tu paladi trong bé
&n mon, tir d6 duy tri ndng dd paladi trong bé an mon & 100mg/L hogic nhd hon.

Phuong phap loai bo paladi da hép phu trén khuén khong bi giéi han cu thé. Vidu
nhu, phuong phép loai bo paladi da hap phu trén khuon c6 thé 14 phuong phap ngam
khuén trong dung dich xtt ly loai bo paladi chira dung dich c6 nudc chira it nhét mot
hop chét dugc chon tir nhém gdm c6 axit nitric, cac persulfat, hydro peroxit, va cac hop
chét c6 hing s6 én dinh ctia paladi 12 2,0 hogc 16n hon (sau ddy déi khi dugc goi 1
“hop chét loai bo paladi »).

Trong sO céc hop chét loai bd paladi, céc vi du cu thé vé cac persulfat gém co
natripersulfat, amoni persulfat, kali persulfat, va tuong tu. Cac vi du vé cac hop chét ¢6
hing sb on dinh cia paladi 1a 2,0 hofc 16n hon bao gdm etylendiamin, thioure,
axetylaxeton, va nhiéu hop chét twong tu khéc; va dimetylglyoxim, xyclohexanonoxim,
benzophenonoxim, diphenylmetanonoxim, va cac hop chét oxim tuong tu.

Nong do cta hop chét loai bo paladi trong dung dich xtr 1y loai bé paladi khong bi
gi6i han cu thé. Tuy nhién, n?)ng do cua hop chét loai bo paladi qua thép c6 thé dan dén
hidu qua loai bo paladi khong dii. Mic di ndng do cta hop chét loai bo paladi c6 thé
thay dbi iy thudc vao do tan cta no, nhung ndng do cta hop chét loai bo paladi qua
cao 12 bét loi v& chi phi. Theo do, nong do ctia hop chét loai bo paladi trong dung dich
xtr Iy loai bé paladi tt nhét 14 khoang 0,01 dén 1000g/L, tt hon nita 1a khoang 0,1 dén
500g/L, va con tbt hon nita 1a khoang 1 dén 100g/L.

Nhiét do chét 16ng ctia dung dich xr ly loai bé paladi khong bi gidi han cu thé.
Nhiét d6 chét 16ng qua thip c6 thé dan dén hiéu qué loai bo paladi khong di. Nhiét do
chét 1ong qua cao c6 xu hudéng lam héng khuon. Theo d6, nhiét do chét 1éng cta dung
dich xtr Iy loai bé paladi t6t nht 1a khoang 10 dén 70°C, va t6t hon nita 14 khoang 20
dén 50°C.

Mic du thoi gian ngdm khuon trong dung dich xtr ly loai bd paladi khong bi giéi
han cu thé, nhung thoi gian ngdm qua ngan c6 thé din dén hiéu qué loai bo paladi
khong du. Thoi gian ngam qua dai c6 bat loi vé ning suét trén quy mo cong nghiép.
Theo d6, thoi gian ngam trong dung dich xit Iy loai bo paladi t6t nhét 1 khoang 1 gidy
dén 5 gio, t6t hon nita 1a khoang 10 gidy dén khoang 2 gio, va con t6t hon nita 13
khoang 1 phut dén khoang 1 gio.

Su xtr ly dé loai bo paladi c6 thé duoc tién hanh & giai doan bét ky sau khi xr ly
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ma khong dién hodc trudce khi xir ly &n mon. Cu thé 14, néu su xr ly dé loai bo paladi
dugc tién hanh sau khi ddi tuong can dugc xi Iy duoc loai bo khéi khudn sau khi ma
dién, thi sw xtt Iy nay cfing c6 thé ¢6 chiic ning 1a budc hoa tan va ty mang ma ling
dong trén diém tiép xtic ctia khuén (con goi 1a “lam sach khudn”); tuy nhién,diéu nay
phu thudc vao thanh phan ctia dung dich xtt Iy loai b paladi .Vi du nhu, néu khubén ma
sau khi x(r Iy ma dién, déi tuong can duoc xur Iy duoc loai bo duge ngdm trong axit
nitric, mang ma ling dong trén diém tiép xtc ctia khudn co thé dugc hoa tan va tay khi
loai bo paladi hép phu trén khuon, tir d6 dat duoc xtr ly hi€u qua.

(i) Phuong phép dé giam ndng do paladi bang cach dién phan catot

Paladi duogc tich tu trong bé #n mon ¢ thé duoc loai bo, vi du nhu, béng cach xtr
ly dién phan paladi ling dong trong bé &n mon trén catot 13 paladi kim loai.

Céc diéu kién xir Iy dién phan khong bi gidi han cu thé, va c6 thé dugc xéc dinh
pht hop theo thanh phén ctia bé &n mon va luong paladi tich tu. D loai bo paladi hidu
qué, vi du nhu, mat do dong catot c6 thé 14, vi du nhu, khoang 50A/dm’hodc nhé hon,
tét nht 1a khoang 40A/dm”hodc nhé hon, va tét hon nita 14 khoang 30A/dm”hodc nhé
hon. Gi6i han dudi clia mat do dong catot khong bi giéi han cu thé. Trén quan diém
hiéu qua xur ly, thuong wa thich mét d§ dong catot 1a khoang 0, 1 A/dm*hoéc 16n hon, va
6t hon nita 14 0,5A/dm” hogc 16n hon.

Nhiét d6 chét 1éng ctia bé 3n mon trong khi xtr 1y dién phan khong bi giéi han cu
thé. Nhiét do chét 1ong qua thép c6 thé din dén hiéu qua loai bo paladi khong di. Nhiét
do chat long qua cao lam tang trong tai l1én thiét bi nhu 14 céc dién cuc. Theo d6, vi du
nhu, nhiét d6 chét 16ng ctia bé an mon trong khi xir Iy dién phan tt nhat 1a khoang 30
dén 80°C, va tdt hon nita 1a khoang 50 dén 70°C.

Bit ky vat liéu dién cuc cho théy do bén va do dan dién du trong dung dich axit
déu co thé duoc str dung lam anot trong xtr ly dién phéan. Céc vi du vé vt lidu dién cuc
ding dugc bao gém Pt/Ti, carbon, SUS, Pt, Pb, PbO,, Ta, Zr, Fe-Si, kim cuong, va
tuong tu.

Nhu v6i anot, bat ky vét liéu dién cuc cho thdy do bén va do dan dién du trong
dung dich axit déu c6 thé duoc sir dung lam catot. Cac vi du vé vat liéu dién cuc ding
duoc bao g&n Pt/Ti, carbon, SUS, Pt, Pb, PbO,, Ta, Zr, Fe-Si, kim cuong, va tuong tu.

Pién phén c¢6 thé duoc tién hanh cho dén khi ndng do paladi trong bé dn mon tré
nén it hon hoic bang néng do dich.

(iii) Phuong phap dé giam ndng do paladi bang cch bb sung iodua

B4 sung iodua vao bé an mon tich tu paladi c6 thé hinh thanh két tia ciia paladi
iodua khong tan. Tach két taa ndy bang phuong phap nhu 14 loc ¢6 thé loai bo paladi
khoi bé &n mon.

Céc vi du vé céc iodua duoc bo sung dé loai bo paladi bao géln natri iodua, kali
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iodua, axit iodic, cac iodat (vi du nhu, natri iodat, kali iodat, va amoni iodat), peraxit
iodic, cac periodat (vi dy nhu, natri periodat, kali periodat, va amoni iodat), va tuong tur.
Cac iodua nay co thé duoc sir dung riéng 18 hosic két hop hai hoédc nhiéu cht.

Mic du lugng iodua bd sung khong bi gio1 han cu thé, nhung luong iodua qua
thép c6 thé dan dén hidu qua loai bo paladi khong du, nguoc lai lugng iodua qua nhiéu
khong mang lai céc két qua hiéu qua chi phi. Theo do, ndng d6 iodua bd sung vao bé an
mon t6t nhét 13 tr 2 dén 100 14n, 5t hon nita 1a khoang 5 dén 50 lan, ndng do cia ndng
d6 paladi trong bé theo ty 1& mol.

Nhiét d6 chit long trong khi xtr I dé loai bé paladi khéng bi gi6i han cu thé. Tuy
nhién, nhiét dd qua thép c6 thé dan dén hiéu qua loai bo paladi khong du, nguoc lai
nhiét d6 chit 16ng qua cao c6 xu huéng lam hong khuén. Theo d6, nhiét do chat 1éng
tét nhét 14, vi du nhu, khoang 30 dén 80°C, va bt hon nita 12 khoang 50 dén 70°C.

P4 hinh thanh két tiia paladi iodua mot cach hiéu qua, bé an mon t6t nhat 1a duge
khudy sau khi bd sung iodua vao bé &n mon. Mic dii thoi gian khudy khong bi giéi han
cu thé, nhung thoi gian khudy qua ngén c6 thé dan dén phan tmg san xuét paladi iodua
khong hoan thanh va thét bai dé thu duoc hiéu qua diy di. Mt khac, thoi gian khudy
qua dai ¢6 nhugc diém vé nang suét trén quy mo céng nghiép. Theo d6, thoi gian khudy
sau khi bd sung iodua t6t nhét 13 khoang 1 phit dén khoang 2 gid;, va tot hon nita 1a
khoéng 10 phit dén khoang 1 gio.

Hiéu qué ctia sang ché

Theo phuong phap ma trén nhua theo sang ché, ngay ca néu bé an mon axit chira
mangan lam thanh phén hoat tinh duoc st dung lién tuc, thi ndng suét 3n mon tuyét voi
¢6 thé duoc duy tri trong thoi gian dai trong khi van thé hién duoc su giam cong suat an
mon.

Do d6, theo phuong phap ma trén nhua theo sang ché, mang ma 6t c6 thé dugc
hinh thanh lién tuc trong thoi gian dai trén cac san phdm chira nhiéu vat liéu nhua khéc
nhau, ma duoc sur dung 1lam cac déi tuong can duoc ma.

Vi du thue hién sang ché

Sang ché dugc md ta cu thé nhd cac vi du dudi day.
Céc vidu 1 dén 7 va cac vi du so sanh 1 dén 7

Céc tAm phang (10cm x Scm x 0,3cm, dién tich bé mit: khoang 1dm?) ctia nhua
ABS (duogc san xuit boi UMG ABS, Ltd., tén thuong mai: UMG ABS3001M) dugc sir
dung 1am cac tAm mau thir va dugce gén vao khudn di phu vinyl clorua. Céc tAm mau
thtr duoc ma theo cac budce dugc thé hién & bang 1 dudi day. Cac thé tich ctia dung dich
xur Iy duoc stir dung trong cac xu ly déu duoc thiét 1ap 13 1L,va cac tAm mAu thir duoc
lam sach béng nudc gitta mdi xr 1y.

-11-



27052

Bang 1

Bude xur ly Loai dung dich xit ly Céc diéu kién xir Iy
Xirlytaydau | Dung dich tay dau md béng kiém 40°C, thoi gian ngam: 5
mo (duoc san xuat boi Okuno Chemical phut.

quustries Co., Ltd.,
bé ACE CLEAN A-220)

X1 ly an mon

Bé an mon duoc thé hién ¢ bang 2 dudi
day

68°C, thoi gian ngam:
20 phut.

Thy gi bang axit | 300 mI/L axit sulfuric 25°C, thoi gian ngam: 1
phut.

Phu chét xic tac | Dung dich xtic tic keo paladi -thiéc 40°C, thoi gian ngam: 5
(dugc san xuét béi Okuno Chemical phut.
Industries Co., Ltd.,
bé C xtic tac)

Hoat hoéa Dung dich c6 nude chira 100 ml/L axit 35°C, thoi gian ngam: 5
clohydric 35% phut.

Ma niken khéng | Dung dich ma niken khong dién 40°C, thoi gian ngam: 5

dién (duoc san xuét boi Okuno Chemical phut.
Industries Co., Ltd.,
bé Chemical Nickel SEP-LF)

Ma d@)ng sulfat | Dung dich ma déng sulfat Mat do dong catot: 3A,
(duoc san xuét béi Okuno Chemical 25°C, thoi gian ma: 30
Industries Co., Ltd., phut.
bé Top Lucina 2000)

Ma niken sang Dung dich ma niken sdng mét nira Mat do dong catot: 3A

mdt nira (duoc san xut bdiOkuno Chemical 55°C, thot gian ma: 20
Industries Co., Ltd., phut.
bé ACNA NEO)

Maniken sang | Dung dich ma niken sang Mat do dong catot: 3A,
(duoc san xuét béi Okuno Chemical 55°C, thoi gian ma: 15
Ir@ustries Co., Ltd., phut.
bé (KAI) ACNA B)

Ma crom héa tri | Dung dich ma crom hoa tri ba Mat do dong catot:

ba (duoc san xuét bdi Okuno Chemical 10A,

Ir}dustn'es Co., Itd.,
bé Top Fine chromium WR)

35°C, thot gian ma: 4
phut.

Bang 2 dén 5 dudi day thé hién cac thanh phan ctia cac bé dn mon dugc st dung &

cac budc ma trén.

Theo phuong phap ma trén nhua géln cac budc xir ly duge mo ta & trén, sy xtr ly

dé loai bo Pd khéi khuon, su xir ly dé loai bo Pd béng cach dién phan catot va/hodc su
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xu ly d8 loai bo Pd bang cach bd sung iodua duge tién hanh & cac didu kién duoc thé
hién & cac bang 2 dén 5 dudi day.

Trong sb céc xt Iy nay, sur xir ly d& loai bo Pd khéi khuén dugc tién hanh moi e
sau khi mdi tAm mau thir duge ma crom hoa tri ba duge loai bo khoi khudn. Sy xir Iy dé
loai bd Pd bang cach dién phan catot va su xur ly d8 loai b Pd bing cach bd sung iodua
duoc tién hanh trong bé &n mon st dung 100 1an xtr Iy ma nhua chtra cac budce xu ly
trén.

Str dung cac tAm mau thir thu duge tir cac vi du, ndng d6 paladi trong bé an mon
sau khi xr 1y 1000 tAm mAu thir (ving xir Iy 1000dm’/L) va do do bén tréc clia mang
ma thu duoc. Nong d6 paladi trong bé dugc do theo phuong phép ICP. D bén troc
duoc x4c dinh theo cach dudi day. Cac tAm mAu thir d& ma br?mg cac budc & trén duogc
lam kho & 80°C trong 120 phut, va cho phép dé nguéi dén nhiét d6 phong. Sau do, cac
vét cit c6 bé rong 10mm duge tao ra trén mang ma, va mang ma dugc kéo theo hudng
chidu doc dén bé mit nhua béng cach sir dung may kiém tra stic cang (Autograph
AGS-J 1kN; duogc san xuét boi Shimadzu Corporation) dé x4c dinh do bén troc. Céc
bang 2 dén 5 dudi day thé hién céc két qua.

Ma nhua dugc tién hanh theo cach giéng nhu & céc vi du ngoai trir sy xur ly dé
loai bo Pd khéi khudn, su xtr Iy dé loai b Pd bing dién phan catot, va su xit Ly dé loai
bo Pd bang cach bo sung iodua khong dugc tién hanh. Cac két qua nay dugc thé hién &
céc vi du so sanh & cac bang 2 dén S.
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Bang 2
Videso o lyiagr | AR viduo
Thanh phan cta bé an mon | 10g/L 4¢/I. mangan(IV)oxit
mangan(I1I)phosphat + 900g/L axit phosphoric
+ 1200g/L axit sulfuric
Thanh phan 300g/L
Xi Iy 8 e itnime - '
logi b6 Pd I(\”g)et a0 25
khoi khudn L
Thoi gian 30
(phut)
Anot Pt/Ti
o 1o AA Catot Zr
Xulyde s dong
loai bo Pd
rong bé an catot - - 20
mon bang (A/dm2) i
A A Nhiét do
dién phan 70
0
catot S
Thot gian 60
(phut)
Mudi iodua
Xtlydé | Luongbd
loaibo Pd | sung vao - -
trong béan | (mg/L)
mon bing | Nhiét do i i
bd sung (°C)
iodua Thoi gian
(phut)
Nong d6 Pd (mg/L ) trong
bé sau khi xtr Iy 1000 tim | 120 30 114 55
mau thir
Ngay sau
Do bén tréc ﬁéﬂ chuanbi | 0,61 0,61 0,57 0,57
1000dm™”/L | 0,11 0,58 0,09 0,51
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Béang 3
Viduso , Viduso ,
sinh3 | VT3 gy | Vidud
3g/L kali .
permanganat(VII) igng/Irfl angan(ll])florua
. A 2a s + 700g/L axit ;
Thanh phéan trong bé dn mon : natripermanganat(VII)
sulfuric : .
: + 700g/L axit sulfuric
+ 700g/L axit + 600g/L axit phosphoric
phosphoric phosp
300g/L axit
, \ X nitric
Xirly dé loai | Thanh phan 120g/L etylen
bo Pd khoi - - - diamin
khuon Nhiét d6 (°C) 25
Thoi gian (phut) 60
. Anot Pb
Xtrly deloai | (g0t 7r
b(;) ?d tr?ng Mat do dong catot
bé an mon - - - 30
S aen (A/dm2)
bang dién YR
phan catot Nhiét do (°C) 70
Thoi gian (phut) 30
Xt ly d@ loai Mudi iodua KI
b6 Pd trong Luogng bo sung 200
béanmon vao (mg/L) - - -
bing cach bd | Nhiét do (°C) 70
sungiodua | Thej gian (phit) 30
Néng d6 Pd (mg/L ) trong bé sau
Khi xir Iy 1000 tAm mfu thi 150 20 S
P bén Eg;‘éy sau khichuan | g o 096 | 0389 0,89
roc 1000dm’/L 0,19 094 021 085
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Bang 4
Vidu so , Vidusosanh | ,,
sanh 5 Vidu5 6 Vidu6
S5¢/LL mangan(I'V)oxit 5g/LL mangan(I'V)oxit

‘ 7 + 10g/L + 10g/L

Thanh phan ciabé an mon natripermanganat(VII) natripermanganat(VII)
+ 1000g/L axit + 700g/L axit sulfuric
metansulfonic + 700g/L axit metansulfonic

.1 4 . 200g/L hydro
Xu. ly qde Thanh phan peroxit
Ef{bopd - - - + 10g/L thioure
(o)1 VPN
Khubn }ﬂuthQ( @) 40
Thoi gian (phut) 90

Xirly b Anot Pb

loai bo Pd Catot PY/T1

trongbé | Mat d6 dong catot | 15 i i

anmon | (A/dm’)

bang dién | Nhiét do (°C) 70

phan catot [ 1 oian (phut) 90

Xulydé | Mudiiodua Nal Natri iodat

loai b6 Pd | Liong bb sung

trongbé | vao (mg/L) 200 100

anmon 1 Nhiét do (°C) - 70 - 70

bang cach

bosung | Thei gjan (phut) 20 10

iodua

bﬁmgd@PdﬁnngUDn%bé

sau khi xtr ly1000 tam mau 185 5 210 8

thur

Do bin| e saukhi 0,91 0,91 0,99 0,99

troc chuén bi bé

1000dm/L 0,18 0,88 0,12 0,94
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Bang 5
Vidusosanh 7 | Vidu7
10g/LL mangan(IIl)axetat
+ 4g/L mangan(IV)oxit
Thanh phan trong bé in mon + 15g/L kali permanganat(VII)
+ 700g/L axit sulfuric
+ 700g/L axit metansulfonic
2 5 X 300 axit nitric
X{I. l}z dé | Thanh phan + 2(%;L dimetylglyoxim
loai boé Pd —— -
khoi khuon [1NDictdo (°C) 39
Thoi gian (phit) 60
Xulydé | Anot Carbon
loaibo Pd | Catot Pt/Ti
trong béan | Mat do dong catot 10
mon bing | (A/dm®) )
dién phan | Nhiét do (°C) 70
catot Thoi gian (phut) 60
Xirlydé | Mudiiodua Kali periodat
loaibo Pd | Lugng b6 sung vao
trong b an | (mg/L) ] 150
mon bang | Npigt do (°C) 70
bo sung
iodua Thoi gian (phut) 15
Nong d6 Pd (mg/L ) trong bé sau 205 02
khi xtr Iy 1000 tdm mau thir ’
Ngay sau khi
PO bén tréc | chuan bi bé LO2 1,02
1000dm’/L 0,13 1,02

Céc két qua trén khang dinh 16 rang rang khi ndng do paladi trong bé &n mon
duoc duy tri & 100mg/L hozc nho hon (cac vi du tir 1 dén 7) bang mét trong s6 bat ky
su xir Iy dé loai bo Pd khoi khuén, su xir Iy dé loai bo Pd trong bé dn mon bang dién
phén catot, va su xir Iy dé loai bé Pd khéi bé an mon béang cach bd sung iodua, vé co
ban khong xay ra su giam d6 bén tréc, va cong suét an mon tdt c6 thé dugc duy tri ngay
ca sau khi xir Iy1000 tim mau thtr (ving xt ly: 1000dm%L). Cu thé 13, khi hai hoic
nhiéu hon trong sb céc xir Iy trén duoc tién hanh két hop (cac vi du 5 dén 7), thi néng
d0 paladi trongbé an mon c6 thé duoc duy tri & ndng do thip, va nang sudt &n mon tét
duoc the hién.

Nguoc lai, khi khong tién hanh xir Iy dé giam ndng do Pd (cac vi du so sanh tir 1
dén 7), thi néng do paladi trong bé duoc ting 1én 114 dén 210mg/L sau khi xtt ly1000
tAm mAu thir; cong suit an mon bj giam, dugc so sanh véi ndng do paladi ngay sau khi
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chuén bi bé; va quan sat dugc su giam dang ké db bén troc cia mang ma thu duoc.

Céc két qua nay cho thiy rd rang su kiém soét ndng do paladi kim loai trongbé 3n
mon axit chira mangan 1am thanh phan hoat tinh & 100mg/L hogc nhd hon c6 thé duy
tri cOng suét &n mon tot trong thoi gian dai.

-18-



27052
YEU CAUBAO HQ

1. Phuong phép ma trén nhua, phuong phap nay bao gém:

budc an mon, trong do san phém chtra vat liéu nhya dugc sir dung lam vat
dung cén duoc xtr Iy va trai qua 3n mon bang cach st dung bé &n mon axit chira
mangan;

bude phu chét xdc tac stir dung paladi lam kim loai xtc téc; va

budc ma khong dung dién,

phuong phap nay con bao gém budc duy tri ndng d6 paladi trong bé an mon axit &
100mg/LL hodc nho hon,

trong d6 budc duy tri ndng d6 paladi trong bé &n mon axit & 100mg/L hodc nh6é hon
duoc thuc hién be"a.ng mdt hodc nhidu phuong phép duogc chon tir nhom chi gém:

phuong phép loai bo paladi da hap phu trén khuon,

phuong phap lam giam ndng do paladi trong bé an mon bang dién phan catot,

va

phuong phép lam giam néng do paladi bang cach bd sung iodua vao bé an
mon;
trong d6 phuong phap loai bo paladi da hép phu trén khuén 1a phuong phap ngam
khuén trong dung dich xir Iy loai bo paladi gdm dung dich nudc chira it nhat mot hop
chit duoc chon tir nhom chi chira axit nitric, cac persulfat, hydro peroxit va cac hop

chét c6 hﬁng s6 6n dinh véi paladi la 2,0 hoéc 16n hon.

2. Phuong phép ma trén nhya theo diém 1, trong d6 phuong phap 1am giam ndng do
paladi trong bé an mon bang dién phan catot 1a phuong phép lam ling dong paladi
trong bé &n mon trén catot 13 paladi kim loai bang cach xut Iy dién phén.

3. Phuong phép ma trén nhua theo diém 2, trong d6 phuong phép lam giam nong do
paladi bang cach bd sung iodua vao bé an mon 1a phuong phép bao gdom budc bd sung
it nhat mot iodua duoc chon tir nhoém chi gé)m natri iodua, kali iodua, axit iodic, cac
iodat, peraxit iodic va cac periodat vao bé an mon, va tach két tia thu duoc.

4. Phuong phap kiém soat bé &n mon ma nhua, phuong phép nay bao gom budc duy tri

ndng do paladi trong bé n mon axit chira mangan ¢ 100mg/L hoac nho hon,
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trong d6 budc duy tri ndng d6 paladi trong bé &n mon axit & 100mg/L hodc nhé hon

duoc thue hién bang mét hoidc nhiéu phuong phap duge chon tir nhém chi gdm:

phuong phép loai bé paladi da hap phu trén khuén,

phuong phép 1am giam ndng do paladi trong bé 3n mon bang dién phén catot,
va

phuong phép lam giam néng d6 paladi bang cach bd sung iodua vao bé an
mon;
trong d6 phwong phép loai bo paladi da hdp phu trén khuén la phuong phap ngam
khuén trong dung dich xtt 1y loai bd paladi gdm dung dich nuéc chira it nhat mét hop
chét dugc chon tir nhém chi chira axit nitric, cac persulfat, hydro peroxit va cac hop

chét c6 héng 34 6n dinh véi paladi 1a 2,0 hoac 16n hon.

5. Phuong phéap kiém soat bé n mon ma nhua theo diém 4, trong d6 phuong phap lam
giam nong d6 paladi trong bé n mon bing dién phéan catot 1a phuong phép 1am ling
dong paladi trong bé an mon trén catot 13 paladi kim loai bang cach xtt ly dién phan.

6. Phuong phép kiém soat bé an mon ma nhua theo diém 4, trong do phuong phap lam
giam ndng do paladi bang cach bd sung iodua vao bé dn mon 1a phuong phép bao gdm
bude bd sung it nhét mét iodua duoc chon tir nhém chi géln natri 1odua, kali iodua, axit

iodic, céc iodat, peraxit iodic va cac periodat vao bé an mon, va tach két tia thu duoc.
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