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(57) Sang ché dé cap dén hop chét phosphat kim loai hdn hop chira dong kim loai trong
trang thai oxi hoa hoa tri hai 1am thanh phan chinh vdi ty 1¢ nhé nhét 1a 70,0% nguyén tir
va mot hodc nhiéu kim loai bo sung trong tong ty 1 kim loai bo sung nhoé nhat 1a 0, 01 dén
16n nhat 1a 30,0% nguyén tir, trong d6 kim loai bd sung dugc chon tir nhém bao gom cac
nguyén to cua nhom chinh thir nhat va thtr hai va nhém phy thtr tim trong bang tuan hoan
cac nguyén to hoa hoc, Al, Sn, Si, Bi, Cr, Mo, Mn, cac lantanoit va cac actinit, trong d6 cac
ty 1¢ kim loai da biét c6 quan h¢ voi téng luong kim loai trong hop chét phosphat kim loai
hdn hop va trong do hop chét kim loai hon hop c¢6 ham luong phosphat dugc thé hién dudi
dang P,Os nam trong khoang tur 10 dén 60% trong lugng. Sang ché con dé cap dén phuong
phap san xuét hop chét phosphat kim loai hdn hop.
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Linh vuc k§ thuat dwgc dé cap

Sang ché d& cap dén hop chét phosphat kim loai hdn hgp chira dbng lam
thanh phén kim loai chinh, phwong phép san xuét va sit dung hop chat phosphat
kim loai hdn hop nay.

Tinh trang k§y thuit ciia sang ché

Trong viéc duc khudn théi cac chi tiét nhua polyme déo nhiét, cu thé 1a
céc vat thé nhua rdng, vi du cic binh PET, ciing dugc goi 13 cac phéi tao hinh
truée chita nguyén liéu polyme duoc gia nhiét d& déo hoa nguyén liéu polyme
va tao hinh dang mong muén bing cach phun khi duoc ting 4p trong khuén.
Mot phuong phap ma dugc st dﬁng thuong xuyén trong sd cac phuwong phap
kha dung dé gia nhiét phdi tao hinh trudc 1a phuong phép birc xa bang tia hdng
ngoai (IR). Trong truong hop hiéu suit gia nhiét va nhd d6 tinh kinh té cta
phuong phap cang 16n, mirc d6 biic xa duge hip thu béi nguyén liu polyme va
tao thanh nhiét cang 1én. Do d6, cé thé co loi khi bd sung vao nguyén lidu

polyme cac chat hip thu buc xa dé nang cao do hép thu birc xa ciia nguyén liéu.

Céc nguyén lidu ma c6 vai trd 1am céc chat hip thu birc xa trong cac
nguyén lidu polyme vé co ban 14 da biét. Tuy nhién, cac vAn d& ma cé thé lién
quan dén viéc tao ra nguyén lidu polyme chira cac chét hip thu birc xa 13, vi du,
su tuong thich thuc phém kém hodc ddc tinh cua nhiéu nguyén liéu ma vé co
ban 14 thich hop 1am céc chat hip thu buc xa, cac van dé nay lam cho nguyén
liéu nay khéng thich hgp trong nhidu muc dich sir dung, vi du déi véi bao bi
déng géi thuc phdm nhu céc binh PET. Ngoai ra cic nguyén liéu ma vé co ban
1a thich hop 1am céac chét hap thu birc xa c6 thé anh huéng x4u dén cac dic tinh
ctia nguyén liéu polyme, vi du d6 6n dinh, d6 bén va d6 linh hoat cling nhu cac

dac tinh mang ctia nguyén liéu polyme.

Nhuoc diém khac cua cac nguyén liéu di biét ma co vai trd 1dm céc chat

hap thy birc xa trong céc nguyén liéu polyme 1a cdc nguyén lidu ndy c6 thé ning
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cao do hép thu birc xa & khoang budc séng nhét dinh. Nhiéu chét hip thy bic xa
hép thu cht yéu & khoang IR c6 budc séng ngén hon nhu, vi du, déng hydroxit
phosphat ma cé do hép thu tuong dbi tbt d6i v6i bude séng nim trong khoang tir
800 dén 1600 nm va c6 do hép thu tét nhét dbi véi budc séng & khoang 1200
nm, nhung d6 hip thu khéng tét khi khoang biic xa c6 budc séng dai hon. Cac
b6 buc xa st dung budc séng ngin hon duoc st dung khi sir dung cac chét hép
thu bltc xa nay, tuy nhién, cac bo birc xa str dung budc song ngén hon thuong
d4t hon céc bd bitc xa sir dung budc song dai hon. Cac chét hép thu burc xa khac
ma c6 d6 hép thu tt trong khoang IR c¢é budc séng dai hon 14 16n hon hoic
béng 1600 nm nhu, vi du, silicat dang vay thudong khong c6 do hép thu tot &
khoang IR ¢ budc séng ngan hon. Chét hap thu bic xa c6 phd budc séng rong
hon s€ ¢6 lgi trong viéc st dung t6t hon nang lugng cua cac bd birc xa ma birc
xa trong khoang budc séng rong nay. Cu thé 13 d6 hép thy trong khoang IR c6
budce séng dai hon 13 16n hon hodic bang 1600 nm s& ¢6 lgi do céc bd bic xa st

dung budc song dai hon 1a san cé va tuong doi ré.

Ngoai ra, nhidu chét hép thu birc xa c6 c6 mau ty nhién, nén khi chét hap
thy biic xa duge dua vao s& 1am nguyén lidu polyme c6 mau va/hodc 1am van
duc nguyén liéu polyme. Vi du cacbon den c6 do hép thu rét tot trén toan bo
khoang phd IR, nhung né ciing c6 d6 hép thu cao trong khodng anh sang nhin

thay cua pho va do cé mau tu nhién rat 3, nén n6 dugce sir dung rat gisi han.

WO-A-03/033582 m6 ta tac nhan hip thu birc xa UV trén nén xeri va titan
phosphat hdn hop duge dua vao trong nguyén liéu polyme. US-A-7258923 mo
ta cac san pham nhiéu 16p c6 16p bén trong cing 13 polyme déo nhiét ma chira
céc chat bd sung hép thu IR ma duge chon tir borua cua céc kim loai chuyén tiép
va cdc lantanoit. US-A-5830568 mé ta thiy tinh composit c6 16p gifta 1a PVB
hodc etyl vinyl axetat copolyme véi cac hat oxit kim loai siéu min chitrc ning

duoc phan tan trong d6 dé hép thu 4nh séng.

Pong(IDhydroxit phosphat trong tai liéu nay cling dugc goi 13 dong

phosphat bazo dugc st dung lam chét b6 sung vao nhua déo cho nhiéu muc
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dich. Vi du, trong DE 3917294 va DE 4136994, hop chét ndy dugc bd sung vao

nhua déo dé gitp chiing c6 thé ghi dugc béi cac chum laze.

Phuong phép san xudt ddng(I)hydroxit phosphat d biét lién quan dén
viéc xtr ly ddng cacbonat bazo trong hé phan tén trong nudc véi cac luong it
nhét theo hé sb ty luong cua axit phosphoric & nhiét do duéi 70°C, sau d6 1am
chuyén dong co hoc hén hop phén umg thu dugc trong cung khoang nhiét do,
sau d6 gia nhiét nhanh hdén hgp nay t6i nhiét do s6i va cubi cung la tach
dong(IDhydroxit phosphat. Phuong phap nay dugc mé ta trong DE 3342292.
Tuy nhién, phuong phép nay cé nhiéu nhugc diém. D6 14 thoi gian phan tmg rét
dai, 1én dén 12 gid, ma diéu nay hoan toan khéng dugc mong mudn xét vé viéc
san xuét trén quy mo 16n. Ngoai ra CO; sinh ra theo phwong phéap nay, va diéu
nay din dén viéc tao bot khéng mong muébn va cac van d& xét vé an toan lao

dong.

DE 10 2009 001 335 Al md ta nguyén liéu nén nhua déo, hip thu bt xa
chira chét nén polyme véi nguyén liéu hdp thu ma duoc chta trong do va duoc
chon tir phosphat, phosphat dugc ngung tu, phosphonat, phosphit va hydroxit-
phosphat-oxoanion hén hop ciia dong (Cu), thiéc (Sn), canxi (Ca) va sit (Fe) va
duoc phan bb, duoc phén tan hoic duoc hoa tan dong déu trong chét nén
polyme, trong d6 nguyén liéu hip thu c6 thé cling 13 hon hop cia céc chit néu
trén. Cac nguyén liéu hip thu dugc wu tién 13 thiée(I) phosphat, déng(I)
phosphat, déng diphosphat, dong hydroxit phosphat va cdc hdn hgp ciia ching.
Nguyén liéu dugc mé ta khong ké nhiing nguyeén liéu phu hop khéac lam nguyén
liéu déng gobi cho cac san phadm thuong mai, cu thé 1a thuc pham, hoic my
phim, va dugc dung & hép thu bic xa UV hozc IR va d& ngin anh sang trong
khoéng nhin thdy ctia phd mét cach khong hoan toan ho#c chi & mirc dd nhe va
it kha ning nhit c6 thé trong viéc gy ra sy nhuém mau ty nhién hodc su vin
duc khdéng mong muén trong nguyén liéu polyme do sy tic dong clia nguyén

lidu hap thu.

DE 10 2010 003 366 Al md tA nguyén liéu nén nhyua déo, tét hon 1a

nguyén li¢éu déo nhiét, hodc son, ma chita chit bd sung ma cé thé gy ra su tao
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bot nguyén liéu nén bing cach birc xa bing anh séng laze hodc anh sang IR.
Chét bd sung bao gém nguyén liéu hip thu ma dugc dua vao hodc duoc hoa tan
trong céc vat lidu nén hip thu 4nh séng laze hodc 4nh sang IR va gy ra sy gia
nhiét cuc bo trong nguyén liéu nén & céc vi tri duge chiéu Xa béng anh sang laze
hodc anh sang IR, va chét tao khi trong khi gia nhiét nho sy tac dong cia su
chiéu xa bang 4nh sang laze hoic 4nh sang IR t6i nhiét d6 trén 50°C tao khi ma
tao bot nguyén liéu nén bing cach phan huy, chuyén dbi hoa hoc hoic phan tmg.
Theo phuong 4n cia sang ché, nguyén liéu hép thu c6 thé dugc chon tir
phosphat, phosphat dugc ngung tu, phosphonat, phosphit va hydroxit-phosphat-
oxoanion hdn hop cua nhiéu kim loai, tot hon 14 tir phosphat cuia Cu, Sn, Fe, Ni,

Mo, Co, Mn hoic Sb. Png hydroxit phosphat dugc uvu tién dic biét.
Ban chat ciia sing ché

Muc dich cia sang ché 1a d& xuét chét hép thu birc xa ma duogc dua vao
nguyén liéu polyme hép thy trong khoang budc séng rong hon so véi cac chat
hép thy birc xa d4 biét va/hodc thich hop hon cac b bic xa di bit, ma c6 it kha
nang nhét c6 thé trong viéc gdy ra sy nhuém mau tu nhién hodc sy van duc
khéng mong mudn trong nguyén liéu polyme, ma it c6 hai nhat c6 thé téi strc
khée, c6 d6 dé gia cong cao va‘hoic anh huéng bét loi khong dang ké t4i cac

dic tinh nguyén liéu ciia nguyén liéu polyme.

Pé dat dugc muc dich néu trén, sang ché d& cap dén hop chét phosphat
kim loai hén hgp chira dong kim loai trong trang thai oxi héa hoa tri hai lam
thanh phan chinh véi ty 18 nhé nhét 14 90,0% nguyén ti va mét hodic nhidu kim
loai bd sung trong tbng ty 18 kim loai bd sung nhé nhét 13 0,01 dén 16n nhit 14
10,0% nguyén tt, trong d6 kim loai bd sung duoc chon tir nhém bao gbm cac
nguyén td cia nhém chinh thir nhat va thir hai va nhém phu thtr tdm trong bang
tudn hoan céc nguyén t5 hoa hoc, Al, Sn, Si, Bi, Cr, Mo, Mn va céc lantanoit,
trong d6 céc ty 1€ kim loai d4 biét c6 quan hé véi téng lugng kim loai trong hop
chét phosphat kim loai hdn hop va trong d6 hop chét kim loai hdn hop c6 ham
lugng phosphat dugc thé hién dusi dang P,0s nim trong khoang tir 10 dén 60%

trong luong.
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Séang ché ciing d& cap dén hop chit phosphat kim loai hdn hop néu trén,
khac biét & chd trong phé UV-VIS-IR & it nhit mot budc séng trong khoang
budc song tir 1400 dén 2200 nm, hop chit nay c6 d6 hap thu it nhit bing 50%
so véi d6 hap thu 16n nhét trong khoang budc séng tir 600 dén 1400 nm.

Sang ché cling d& cap dén phuong phap san xuét hop chét phosphat kim
loai hdn hop néu trén, trong d6 hé phan tan trong nudc ctua dong(ID)hydroxit va
cac hop chét ciia kim loai bb sung dugc phan tmg v6i mot lugng axit phosphoric
trong khoang thoi gian tir 0,1 dén 10 gid & nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén
150°C, trong d6 luong axit phosphoric dugc chon sao cho ty 1€ mol cua axit
phosphoric H;PO; trén téng lugng mol ciia ddng kim loai 1am thanh phan chinh
dugc str dung va kim loai bd sung dugc st dung 1a 16n hon 1:1, va san phém rin

thu dugc tir hén hop phan tng.
M5 ta vin tit hinh vé

Fig.1 la d6 thi thé hién c4c két qua do nhiét d6 véi hop chat phosphat kim
loai hén hop theo mét phuong 4n cia séng ché véi dong hydroxit phosphat
nguyén chat (KHP).

Fig.2 thé hién phd NIR (near-infrared spectroscopy — phd cén héng
ngoai) cia hop chit phosphat kim loai hén hop theo mot phuong an cua sang
ché so voi ddng hydroxit phosphat nguyén chit (KHP).

M5 ta chi tiét sing ché

Céac muc dich nay dat dugc bsi hop chét phosphat kim loai hén hop ma
chtra dong kim loai trong trang théi oxi héa héa tri hai lam thanh phan chinh véi
ty 1é nho nhit 13 70,0% nguyén tr va mét hoic nhiéu kim loai bd sung trong
tong ty 1& kim loai bd sung nhé nhét 1a 0,01 dén 16n nhit 1a 30,0% nguyén t,
trong d6 kim loai bd sung duge chon tir nhém bao gdm céc nguyén t6 ciia nhém
chinh thir nhét va tht hai va nhém phu thit tim trong bang tuan hoan cic nguyén
t6 hoa hoc, Al Sn, Si, Bi, Cr, Mo, Mn, céc lantanoit va céc actinit, trong do cac
ty 1¢ kim loai da biét c6 quan hé véi tdng lwong kim loai trong hop chét

phosphat kim loai hén hop va trong d6 hop chét kim loai hén hop c6 ham lugng
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phosphat dugc thé hién duéi dang P,Os nim trong khoang tir 10 dén 60% trong

lugng.

P4 dugc nhén ra rang, dong(Ilhydroxit phosphat pha tap theo séng ché
hép thy trong khoang buéc séng rong hon thich hgp hon dbi v6i cac bd birc xa
nhét dinh, so vé6i céc chit hip thu birc xa da biét, cu thé 1a trong mdi trong quan
v6i ddng(IDhydroxit phosphat nguyén chit ma d3 dugc biét nhu chéat hip thu
bitc xa va duoc st dung trong nhidu ting dung. Khi dbng(IDhydroxit phosphat
pha tap theo sang ché dugc dua vao nguyén liéu polyme, n6 khéng gy ra su
nhudm mau ty nhién hodic sy vin duc khéng mong mubn bét ky nao. Duya trén
kim loai bb sung tuong tng dugc st dung, n6 vo hai dbi véi stec khée, c6 do dé
gia cdng cao va khong anh hudéng xau dang ké t6i cac dic tinh nguyén liéu cia
nguyén liéu polyme, khi dugc sir dung véi lugng thong thuong. Viéc ndng cao
d6 hip thu ctia déng(I)hydroxit phosphat nguyén chat dat dugc biang cach thém
chat bd sung theo sang ché, cu thé 13 d6 hép thu & khoang budc séng 16n hon
1400 nm, nho do6 viéc stir dung lam chét hép thu cho cac bd bic xa c6 thé duoc

m& rong trong khodng budc séng rong hon.

Trong phuong 4n uu tién theo sang ché, trong phé UV-VIS-IR (ultra
violet - visible spectrum - infrared radiation (phd cyc tim — phé nhin thdy — phd
héng ngoai)) & it nhét mot bude séng nim trong khoang budce song tur trén 1400
dén 2200 nm, hop chat phosphat kim loai hdn hop c6 d hép thu bing it nhét
50% so v6i do hap thu 16n nhét trong khoang budc séng tir 600 dén 1400 nm.

Dic tinh hap thu néu trén c6 thé dugc thiét dat béi ngudi c6 hibu bidt
trung binh trong linh vuc k§ thust theo sang ché bang cach chon va dinh lugng
kim loai bd sung & cac khoang theo sang ché va c6 thé dat dugc trong mot s6
th nghiém. Céc vi dy dugc néu trong ban mo ta nay c6 thé c¢b vai tro lam co s6
cho céc hop phan thich hop d6i véi ngudi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc
ky thuat. Do hép thu 16n nhét cia cic hop phin qua cac vi du c6 thé duge thay
doi thich hop bang cach thay ddi lugng kim loai bd sung dugc x4c dinh trong

do, va tuan theo céc ti€u chuan tuong tmg lién quan.
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Trong phuong an khéc theo séng ché, tbng ty 18 kim loai bb sung nim
trong khoang tir 0,1 dén 25,0% nguyén tt, tot hon 1a nam trong khoang tir 0,5
dén 20,0% nguyén ti, t5t nhét 13 nim trong khoang tir 1,0 dén 10,0% nguyén tir
hodc nim trong khoang tir 2,0 dén 5,0% nguyén tir. Néu tdng ty 18 kim loai bd
sung trong hop chat phosphat kim loai hén hop 13 qua thip, su cai thién dat duoc
dbi véi @6 hép thu trong khoang budc séng 16n hon 1400 nm 13 khéng nhiéu.
Néu tdng ty 18 kim loai bd sung trong hop chét phosphat kim loai hén hop 13 quéa
cao, c6 thé co tac dung bét 1¢i téi su hép thu tong thé. Loi ich thuc chét cua viée
bd sung chét bd sung dé nang cao d6 hép thu c6 thé duge do, dic biét 14 trong
khoang budc song tir 1400 nm va do d6 su st dung lam chét hap thu cho céc bd

birc xa c6 budc song trung binh c6 thé duge mé rong.

Trong phuong 4n khac theo sang ché, hop chit phosphat kim loai hdn hop
chira déng kim loai trong trang thai oxi hoa hoa tri hai 1am thanh phan chinh
chiém ty 18 it nhat 1a 80,0% nguyén tir, tot hon 14 it nhit 90,0% nguyén ti, tot
nhét 13 it nhit 95,0% nguyén ti.

Trong phuong 4n khéc theo sang ché, kim loai bd sung dugc chon tir
nhom bao gém Ca, Al, Fe, Sn va Zn. St dung Ca, Al, Fe, Sn va/hoac Zn lam
kim loai bb sung c6 lgi ich xét v& mit sinh Iy hoc nhu céc nguyén t6 duge st
dung trong céc phdi ché khéc, vi du trong linh vuc phu gia thuc phim, va gin
nhu vo hai dbi véi stic khée, do d6 viée st dung cta kim loai bd sung nay la
thich hop, dic biét 14 1am cac chat hip thu trong san xuét bao bi déng gbi thuc
pham.

Trong phuong 4n khac theo sang ché, hop chit phosphat kim loai hdn hop
c6 ham lugng phosphat duge thé hién dudi dang P,Os ndm trong khoang tir 15

dén 50% trong lugng, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 20 dén 40% trong luong.

Sang ché ciing dé cap dén phuong phap san xuét hop chét phosphat kim
loai hén hop theo sing ché nhu dwoc mé ta trong ban md ta nay, trong d6 hé
phan tan trong nudc cta dong(IDhydroxit va cac hop chét cua kim loai bd sung
dugc phan tmg v6i mét lwong axit phosphoric trong khoang thoi gian tir 0,1 dén

10 gid & nhiét d6 nim trong khoang tir 15 dén 150°C, trong d6 lugng axit

-8
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phosphoric dugc chon sao cho ty 1€ mol cua axit phosphoric H3POy trén téng
lugng mol cta kim loai chinh (ddng) duoc sir dung va kim loai bd sung duoc st

dung 14 16n hon 1:1, va san pham ran thu dugc tir hdn hop phan tmg.

Pugc mong mudn trong phuong phép theo sang ché 1a dong(ID)hydroxit
va cac hop chét ctia mét hodc nhiéu kim loai bd sung dugc thé hién & céc lugng
mong muén trong hé phén tin trong nudc. Axit phosphoric t6t hon 1a dwoc bd
sung véi cac lwong nho dong déu, vi du bang cach nhé giot, vao hé phan tin
trong nude d6. V& nguyén ly, axit phosphoric c6 thé duge sir dung véi ndng d6
bat ky. Sur dung axit c6 néng d6 cao 1a c6 lgi hon, nhu axit phosphoric 85%
thong thuong trén thi trudng, dé tranh viéc phai stir dung mot thé tich 16n. Ngoai
ra, kim loai bb sung c6 thé ciing duoc dua vao dung dich axit phosphoric va

duoc bd sung vao hé phan tan dong(Il)hydroxit.

Sau d6, hén hop phan tng dugc gia nhiét dé 1am soi trong mét khoang
thoi gian, khoang thoi gian mong mudn ndm trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gio.
Pic biét c6 loi néu qué trinh nay dugc thuc hién trong hai giai doan nhiét do,
dAu tién 14 gia nhiét hdn hop phan tmg truée khi 1am séi trong khoang thoi gian
nim trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gio dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 20 dén
80°C, tot hon 1a dén nhiét do & quanh 50°C, va sau d6, nhu duogc néu trén, gia
nhiét hén hop phan ung, vi du, trong khoang tir 0,5 dén 1,5 gid, & nhiét do soi.
Trong giai doan d6 c6 thé gia nhiét hdn hop dén khoang nhiét do tir 80 dén
100°C.

Sau phan Gng ma thoi gian phan tmg thudng 16n nhét 14 2 gid, du dé hdn
hop phan ting duge lam ngudi nhu mong mubn dén nhiét d6 dusi 30°C, duoc
dua vao bd loc nhu bd loc mang ép, duoc rira, duge ép va duge théi kho. Sau d6
san pham c6 thé con duoc 1am khod mot cach 6 loi d8 Iugng hao hut khi 1am kho
1a nhé hon 6% va duogc tan.

Theo phuong 4n wu tién ciia phuong phép theo sang ché, cac hop chét cia
kim loai bd sung dugc chon tir nhém bao gém cac oxit, cac hydroxit, cac sulfat,
céc cacbonat va céc hydro cacbonat clia kim loai bd sung bao gdm céc hop chét

kim loai hon hgp néu trén. Viéc sir dung cac anion néu trén trong cac hop chat

-0
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ctia kim loai bd sung 13 ¢6 loi xét v& mat sinh 1y hoc ciing nhu khi chiing dugc
sir dung trong cac phdi ché khéc, vi du trong linh vuc phu gia thuc phim, va gin
nhu vo hai d6i véi sire khoe, do d6 viée sir dung cta ching la thich hgp, dac biét

14 c4c chét hp thy trong san xuét bao bi déng géi thuc phim.

Trong phuong 4n vu tién khéc clia phuong phép theo sang ché, phan ting
cia hé phéan tan trong nudc véi axit phosphoric dugc thuc hién trong khoang
thoi gian 16m nhét 13 4 gid, t6t hon nita 13 16n nhat 13 2 gio.

Vi du thwe hién sang ché

Vidul

Céc hop chét phosphat kim loai hdn hop theo sang ché duoc tao ra tuong
ting theo hé théng phan tmg sau ddy. Cac lugng hop chét khoi mao dugc sir
dung, cac hop chét clia kim loai bd sung, thoi gian phan Gmg va cac nhiét do
phan tmg dugc x4c dinh trong bang 1 trong ban mé ta nay. Hiu suit san xuét va
céc lugng phospho va céc kim loai trong cac san phdm, dugc x4c dinh bang cich
phan tich, va dugc x4c dinh nhu céc oxit twong tng, duge thé hién lai trong

bang 2 trong ban mo ta nay.
Heé théng phan tng

Dong(IToxit duge phan tan trong nudc cing véi cac hop chét cia kim
loai b sung (CaO, ALLO3 va/hodc Fe,O3) va axit phosphoric 85%, duoc néu
trong ban md ta nay theo don vi gam la P,Os, duge bd sung dong déu vao hé
phan tan trong nuwéc. Hon hop phan tmg duoc gia nhiét dén nhiét do T trong
khoéang thoi gian t, sau d6 dugc lam ngudi xuéng dudi 30°C va duge dua vao bd
loc mang ép. Bi loc sau d6 dugc rira nhanh mot 1an bé‘mg nudc, dugce ép, dugc
thdi khé va sau d6 dugc 1am khé sao cho lugng hao hut khi lam kho 1a nhé hon

6% va dugc tan.
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Bang 1
Vidy | CuO | CaO | ALO; | Fe,05 Erﬁ P,0s g‘;ll Ngéét
S0 [e] Le] le] [e] el | Ym | TP
1 81,5 | 57,5 - | 9000 87 1 95
2 147,0 | 11,5 — | 8500 87 1 95
3 1550 | 6,0 0,3 0,2 | 7000 87 1 98
4 161,5 | 1,0 - | 5000 87 1 92
5 81,5 78,5 — | 9000 87 1 95
6 130,5 | --- 16,5 | 8600 87 1 93
7 130,5 | 0,1 16,4 | 8600 87 1 93
Bang 2
Vidy | Nang sudt P,0s CuO CaO AlLO; Fe,0;
54 %] [% trong | [% trong | [% trong | [% trong | [% trong
lugng] lugng] lugng] lugng] lugng]
1 96 38,5 36,0 25,5
2 95 35,4 59,9 4,7
3 96 35,0 62,4 2,4 0,1 0,1
4 97 34,9 64,7 0,4
5 96 35,2 33,0 31,8
6 98 37,1 55,8 7,1
7 98 37,1 55,8 0,04 7,1

Céc thir nghiém gia nhiét va d6 hip thy

Hop chit phosphat kim loai hdn hop theo sang ché duoc ton nhé va sau d6
dugc xtr Iy dé tao ra nguyén liéu dang hat bing may ép dun véi cac ham luong

12 2% trong lugng va 6% trong lwong polyetylen mat do thip (low density
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polyethylene - LD-PE: san phdm Lupolen 1800S ctia Lyondell Basell,
Netherlands). Cac vit miu dang dia (4 cm x 3 cm x 0,2 cm) dugc tao ra tlr cac
nguyén li€u dang hat bﬁng may duc phun ty dong (kidu Babyplast cia
Christmann Kunststofftechnik GmbH, Kierspe, Duc). |

Dé so sanh, cac vat mAu tuong tmg duoc tao ra tir LD-PE nguyén chit ma
khéng c6 chét bd sung dé x4c dinh gia tri phan tich méu tring va cac vt mau cé
2% trong lugng va 6% trong lugng la ddng hydroxit phosphat nguyén chét
(Cuy(OH)POy; KHP; Chemische Fabrik Budenheim KG) duoc tao ra.

Céac vat mau dang dia dugc chiéu xa vubng gbéc véi mit phang cua dia
bang dén hdng ngoai thong thudng trén thi trudng (cong suit du ra danh dinh 13
100 o4t) & khoang cach 20 cm tir mit phing dia va nhiét d6 ciia mit duge chiéu
xa duoc do khong tiép xtc bing nhiét ké IR trong khoang thoi gian chiéu xa 1a
15 phut.

Céc két qua do nhiét d6 véi hop chat phosphat kim loai hdn hop theo sang
ché tuong tmg vé6i vi du 6 (FGV 15) va véi ddng hydroxit phosphat nguyén chét
(KHP) duoc thé hién lai trén Fig.1.

Céc vat miu cé bd sung cac hop chét phosphat, so véi miu tring ma
khéng duoc bb sung hop chit ndy, thé hién tbc do gia nhiét cao hon dang ké va
céc vat mau c6 bd sung cac hop chat phosphat c6 nhiét d6 téng thé cao hon. Véi
ciing ndng d cua cic hop chit phosphat (1an luot 14 2% trong luong va 6%
trong lugng), cac vat miu chira hop chit phosphat kim loai hdn hop theo sang
ché (FGV 15) ciing thé hién téc d6 gia nhiét cao hon va nhiét d6 téng thé cao

hon, so véi cac vat miu c6 ddng hydroxit phosphat nguyén chét (KHP).

Fig.2 thé hién phd NIR ctia hop chit phosphat kim loai hdn hop theo sang
ché (FGV 15) dugc st dung trong céc thu nghiém gia nhiét, so véi ddng
hydroxit phosphat nguyén chit (KHP) véi budc séng ndm trong khoang tir 1200
dén 2500 nm. Phan trim ty 18 (%R) dugc thé hién trén truc tung. Phan trim ty 1&
cang thdp, d6 hip thu cang 16n tuong tmg. C6 thé thiy rd ring hop chéit
phosphat kim loai hdn hgp (FGV 15) theo sang ché thé hién do hép thu cao trén
hau hét toan bd khoang budc séng trong khi dong hydroxit phosphat nguyén
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chat (KHP) c6 d hip thu tét chi véi budce séng 1én t6i khoang 1600 nm, nhung
d6 hip thu trong khoang biic xa c¢6 budc séng dai hon nim trong khoang tir
1600 nm dén 2500 nm giam déng ké.

Do d6 hop chit phosphat kim loai hén hop theo sang ché, so véi dong
hydroxit phosphat nguyén chit, c6 thé duoc sir dung hiéu qua hon dang ké 1am
chét hip thu birc xa nho st dung céc bd birc xa dung bude séng dai hon tuong

doi ré hodc cac bd birc xa ma c¢6 khoang budc séng rong.
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YEU CAU BAO HO

1. Hop chat phosphat kim loai hdn hop chira ddng kim loai trong trang thai oxi
héa héa tri hai lam thanh phan chinh véi ty 18 nhé nhét 13 90,0% nguyeén tir va
mét hodc nhiéu kim loai bd sung trong téng ty 18 kim loai bd sung nho nhét 13
0,01 dén 16n nhét 13 10,0% nguyén tir, trong d6 kim loai b sung dugc chon tir
nhém bao gdm cac nguyén t6 ctia nhém chinh th nhét va th hai va nhém phu
thir tdm trong bang tudn hoan cac nguyén t6 hoa hoc, Al, Sn, Si, Bi, Cr, Mo, Mn
va cac lantanoit, trong d6 céc ty 1€ kim loai d& néu c6 quan hé véi téng lugng
kim loai trong hop chat phosphat kim loai hén hop va trong d6 hop chét kim loai
hdén hop c6 ham lugng phosphat duogc thé hién dudi dang P,Os nim trong
khoang tir 10 dén 60% trong luogng.

2. Hop chat phosphat kim loai hdn hop theo diém 1, khac biét & chd trong phd
UV-VIS-IR & it nh&t mot bude séng trong khoang buéc séng tir 1400 dén 2200
nm, hop chét ndy c6 d¢ hdp thy it nht bing 50% so véi do hép thu 16n nhét
trong khoang budc séng tir 600 dén 1400 nm.

3. Hop chat phosphat kim loai hdn hop theo didm 1 hoac 2, khéc biét & ch3 téng

ty 18 kim loai bd sung ndm trong khoang tir 0,1 dén 10,0% nguyén tu.

4. Hop chét phosphat kim loai hén hop theo diém 3, khac biét & chd tbng ty 16

kim loai bd sung nam trong khodng tir 0,5 dén 10,0% nguyén tur.

5. Hop chat phosphat kim loai hén hop theo diém 3, khac biét & chd tbng ty 16
kim loai bb sung ndm trong khoéng tir 1,0 dén 10,0% nguyén tir hoic nim trong
khoang tir 2,0 dén 5,0% nguyén tir.

6. Hop chét phosphat kim loai hdn hop theo diém bét ky trong s cac diém tur 1
dén 5, khéc biét & chd hop chét nay chira dong kim loai trong trang thai oxi héa
héa trj hai lam thanh phan chinh chiém ty 18 it nhat 13 95,0% nguyén ti.

7. Hop chét phosphat kim loai hén hop theo didm bt ky trong s6 cac diém tir 1
dén 6, khac biét ¢ ché kim loai bb sung dugc chon tir nhém bao gdm Ca, Al Fe,

Sn va Zn.
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8. Hop chat phosphat kim loai hdn hop theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1
dén 7, khac biét & chd hop chét nay c6 ham luong phosphat dugc thé hién dudi
dang P,0s ndm trong khoang tir 15 dén 50% trong luong.

9. Hop chét phosphat kim loai hdn hop theo diém 8, khéc biét & chd hop chat
ndy c6 ham luong phosphat dugc thé hién dudi dang P,Os nim trong khoang tir

20 dén 40% trong luong.

10. Phuong phép san xut hop chét phosphat kim loai hén hop theo diém bét} ky

trong sO cac diém tir 1 dén 9,

trong d6 hé phan tan trong nudc ctia ddng(I)hydroxit va cac hop chét cua
kim loai bd sung dwoc phan vmg véi mot luong axit phosphoric trong khoang
thoi gian tir 0,1 dén 10 gid & nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 150°C, trong
do luong axit phosphoric dugc chon sao cho ty 1€ mol cua axit phosphoric
H;PO, trén tong lwong mol cua dong kim loai lam thanh phén chinh dugc st

dung va kim loai bd sung duoc st dung 14 16n hon 1:1, va
san pham ran thu dugc tir hdn hop phan tmg.

11. Phuong phép theo diém 10, khac biét & chd cac hop chét cua kim loai bd
sung dugc chon tir nhom bao gém cac oxit, cac hydroxit, cac sulfat, cac
cacbonat va cac hydro cacbonat ciia kim loai bb sung bao gdm céc hop chét kim

loai hon hgp néu trén.

12. Phuong phap theo diém 10 hodc 11, khac biét & chd phan Gng cia hé phan
tan trong nudc voi axit phosphoric dugce thuc hién trong khoang thoi gian 16n
nhit 13 4 gio.

13. Phuong phap theo diém 12, khac biét & chd axit phosphoric dugc thuc hién
trong khoang thoi gian 16n nhét 13 2 gio.

14. Hop chat phosphat kim loai hdn hop theo diém bAt k¥ trong sé cac diém tur 1
dén 9 dé san xuét cac phoi tao hinh trude duge lam tir polyme déo nhiét ma cé
thé duoc sit dung trong cac phuong phép dic khudn thdi dé tao ra cac vat thé
polyme rdng bing cach gia nhiét phéi tao hinh truéc duéi tac dung cta buc xa,

trong d6 hop chét phosphat kim loai hdn hop hodc hén hop clia cic hop chit
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phosphat kim loai hén hop dugc phan bb, duge phan tan hoic duoc hoa tan
ddng déu véi luong nidm trong khoang tir 0,0005 dén 10% trong luong trong

polyme déo nhiét.

15. Hop chét phosphat kim loai hdn hop theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1
dén 9 lam chét hip thu birc xa trong viéc han laze cac san pham nhua déo duoc
lam tir polyme déo nhiét, trong d6 hop chéat phosphat kim loai hdn hop hozc hon
hop cua cac hop chit phosphat kim loai hdn hop duge phan bd, duoc phén tén
hodc duoc hoa tan ddng déu vé6i lwong ndm trong khoang tir 0,01 dén 5% trong

lugng trong polyme déo nhiét.
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