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(54) NGUYEN LIEU THO NEN SAT (III) HYDROXIT CHUA CAC NGUYEN TO CO
GIA TRI VA PHUONG PHAP TAO RA NGUYEN LIEU NAY

(57) Sang ché dé cip dén nguyén liéu thd nén sat (I1I) hydroxit chira cac nguyen to co gia
tri cao va phuong phap tao ra nguyén li¢u nay. Phuong phap theo sang ché bao gdm viéc
tao ra nguyén li¢u tho nén sat (II1) hydroxit chtra cac nguyén t6 cé gia tri cao bang cach sir
dung phé liéu nen sat bang cac budc nhu trén 13n, cho phan tmg va lam kho, trong do
nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit ¢ dang bot hodc dang khéi d& nghién, va bao g0m cac
thanh phan nhu sau: tong ham lugng cua sat ton tai ¢ tit ca cac dang (TFe) ndm trong
khoang tir 3,5 dén 45% trong lugng, tong ham luong cua cac nguyén td co gia tri cao tinh
theo dang oxit cua chung (MO) nam trong khoang tir 2 dén 32% trong luong, ty 1é theo
trong lwong cta tong ham luong cua sét ton tai 0 dang Fe3* (Y(Fe’"))/TFe>54, 47% va ham
lugng C<6,5% trong luong. Nguyén li¢u tho nén sat (111 hydroxit nay c6 ciu triic déu,
thuan tién dé str dung, khong tu boc chdy & nhiét d6 bang hodc thip hon 200°C, va an toan
khi str dung. Ngoai ra, ty 18 hoa tan ctia cac nguyén tb co gia tri cao trong khi str dung cao
va cac nguyén tb nay c6 thé dugc tao thanh cac san pham khac nhau.
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Linh vue ki thuit dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén nguyén lidu tho nén sit (III) hydroxit chira cdc nguyén t6 co
gia tri cao va phuong phap tao ra nguyén liéu nay. Sang ché nay thudc linh vuc tai ché tai

nguyén hiém va thiy luyén kim.

Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Nguyén liéu chira cac nguyén t& c6 gia tri cao (sau ddy duge goi 12 phé lidu nén
sét) nhu céc loai manh vun, vun kim loai, xi, bun can va san phém co khuyét tat khong
tranh khoi trong qud trinh san xuit va sir dung vat liéu hop kim nén sit chu yéu gdm sit,
cac nguyén t6 c6 gia tri cao (sau day duoc goi 1a vat lidu nén sit). Sit va cac nguyén td ¢6
gia tri cao chua trong phé liéu nén sét cha yéu ton tai & dang don chét (nguyén t6 tu do)
va/hodc hop kim. Cac nguyén té c¢6 gia tri cao chira trong phé liéu nén sit nay 14 it nhat
mot nguyén t6 duoc chon tir nhém bao gdém céc nguyén té nhu nguyén té dat hiém,
coban, niken, titan, déng, mangan va kém. Theo cac sd liéu théng ke lién quan, phé liéu
nén sit nay chira lwong 16n tai nguyén hiém c6 gia tri cao bao gdm nguyén td dit hiém,
coban, niken, titan va dong, v.v.. Ngoai ra, viéc tai sinh cac nguyén 6 c6 gia tri cao tir
phé liéu nén sit da duogc phat trién thanh nganh cong nghiép.

Do cac yéu té lién quan trong qua trinh san xuét va st dung, phé liéu nén sét chira
mot lugng nhat dinh cdc manh vun, vun kim loai, xi, bun cin, san pham bi loai bd hodc
san pham tht cip, v.v., thuong duoc tao ra trong qué trinh san xuit va sir dung bt ké
phuong phap va k§ thuat nao dugc st dung. Phé liéu nén sit c6 dang hodc hinh dang thay
ddi, vi duy, vat liéu xi chua céc vat phém phé liéu khong duoc nghién thanh bot duoce tao
ra trong qua trinh niu chay vat li€u trén co st, vat litu dang bdt (bot kho, bdt udt) dugce
tao ra trong qua trinh san xuét va gia cong vat liéu trén co s& sat va nghién vat phdm phé
liéu thanh bot, vat liéu bun thai chira ddu duge tao ra trong qua trinh san Xuét va gia cong
vat liéu nén sét, cac vat liéu dang tAm 16n nhu dang khéi va phé liéu dang khdi duoc tao
ra trong qua trinh san xuit va gia cong cac vat liéu nén sit. Phan 16n cac phé liéu nén sit

trong qua trinh san xuat va gia cong ndy chira cac chat hitu co chdy duoc nhu diezel véi
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luong thay d6i, didu nay lam cho d& tao ra khdi dinh nhung kho nghién.

Sau khi tiép xtic voi khong khi, phé lidu nén sit thuong dugc cho tham gia phan
g oxy hoa cham va khong duoc bao vé dé giai phong nhiét tir tir. Thuat ngit hién turong
"tu chay" ctia phé liéu nén sit 1a do su giai phong nhanh nhiét sinh ra do xuit hién su oxy
héa trong d6 sit va cac nguyén tb tao hop kim c6 hoat tinh khac chira trong phé liéu nén
sit tiép xtic tai chd véi oxy trong khong khi do nhidu nguyén nhan khac nhau. Sy giai
phéng nhiét qué nhanh nay can phai duoc truyén di kip thoi, néu khong s& lam cho phé
liéu nén sit tw 4m 1én tai chd va lam tang tbc do oxy héa cua phé lidu nén sit, do d6 lam
cho nhiét d6 cua phé liéu nén st tai chd cao hon, va phé liéu nén sit nay co thé "tu chay"
& nhiét do nhat dinh. Phan 16n luong nhiét dugc giai phong trong qua trinh dét chay phé
liu nén sat dugc cung cip bdi su oxy hoa don chit va/hoic hop kim cua sat va céac
nguyén t ¢6 gia tri cao. Dac biét 1a khi phé liéu nén sét c6 ¢& hat min va dién tich bé mat
16n, toc do oxy héa nhanh va chung dé bi "t béc chay". Tham chi mét s6 phé liéu nén sit
dang bt khong chtta diu cling tu chay khi duoc sang trong khong khi. Khi phé lidu nén
sét tu chay, s€ kho dap tit. Khi xuét hién su tu boe chay & nhiét do cao, hiéu sut thu hdi
clia mot s6 nguyén td c6 gié tri cao (nhu coban, v.v.) chira trong phé liéu nén sét c6 thé bi
giam dang ké trong qua trinh thu hdi sau dé.

Ngoai ra, trong trudng hop phé liéu nén sit chira cac chét hitu co chdy dugc bao
gbm diezel va dau hoa, nhiét s& duoc giai phong nhidu hon khi sét va cac nguyén 6 hop
kim c6 kha ning phan tng khac tiép xuc véi oxy trong khéng khi do cac chét hiru co
chay duoc bao gom diezel va diu héa ¢ didm béc chay thép hon, va nhiét d6 moi truong
cao hon, nhiét d6 nay bang hoic cao hon diém bdc chay cta cac chit hitu co chay duge
bao gdém diezel va dau bao phu trén bé mit ctia phé liéu nén sét, didu nay din dén su bdc
chdy cta diezel va dau hoa, v.v., va do d6 lam cho phé liéu nén sit d& chay hon, tao ra
phdn tng day chuyén ctia "nhiét giai phéng tir su tu béc chay ctia phé liéu nén
sat-diezel-su tu chéy cua phé liéu nén sit" hodc "su chay diezel-su tu chay cua phé liéu
nén sit", lam giam nhiét d6 bde chdy cua phé liéu nén sit, va xuc tién thém su tu boc
chay ctia phé liéu nén sit. Su tap trung lugng 16n dau dé tao ra hoi dau c6 diém chay thip
nén rat d& bdc chay. Do do, sy xudt hién ctia cac chét hitu co chay dugc bao gom diezel
va dau hoa lam giam nhiét d6 bdc chdy cua phé liéu nén sit, day 1a mot trong s6 cac yéu

t0 nguy co cua sy tu boc chdy ctia phé liéu nén sat & nhiét do tuong doi thap. Diéu nay c6



30519

nghia 13 céc chit hiru co chay dugc bao gdm diezel va diu hoa bét ltra ¢ nhiét do thip
hon s& 1am cho céc don chét va/hodc hop kim cta cac nguyén t§ (chil yéu 1a sit va cac
nguyén t6 ¢6 gi tri cao) ctia phé liéu nén sit tré nén d& bdc chay.

Trong trudng hop khong chi y bao vé va bao quan trong qua trinh san xuét va van
chuyén (vi du, phé liéu nén st dugc ngdm trong chét long dé cach ly véi khong khi, va
khong khi bén trong 16p bao goéi phé lidu nén sat dugc thay thé bang khi tro), phé liéu nén
sit d& tham gia phan mg tu oxy hoa, giai phong luong 16n nhiét va d& tu bée chay. Dac
biét 1a khi phé liéu nén sit chira cdc nguyén té ¢6 hoat tinh nhu hop kim dat hiém, ching
dé tham gia phan g oxy héa véi khong khi va nhiét duoc giai phéng tir phan Gmg nay
lam ting thém tdc d6 clia phan tng oxy hoa. Cu thé, trong truong hop khong ¢ su bao
g1 tdt, vat lidu dang hat min, vat liéu d& chaY(nhu diezel, v.v.), va cac vat liéu cé dic
tinh d& gy chdy n (trong truong hop c6 lira, va dap, tiép xuc) dé c6 kha ning xuét hién
cac rui ro nhu chay.

Cho dén nay, cac phuong phap thu hdi nguyén t6 ¢6 gia tri cao tir phé liéu nén sit
da thong béo déu tap trung vao viéc chiét bang phuong phap thuy luyén kim. Su khac
biét co ban gitta cdc phuong phap ndy 1a & quy trinh xit ly trude khi hoa tan bing axit.
Céc phuong phap thu hdi théng thuong dugce tém tit nhu sau.

Phuong phap oxy héa & nhiét d6 cao: cong bd don yéu ciu cip patent Trung Qubc
s6 CN 101717859A bdc 16 phurong phép thu hdi dét hiém tir phé 1iéu chira neodym-sit-bo,
g6m bbn bude: oxy hoa bang cach thiéu, loai bo céc tap chit bang cach ngam chiét bang
axit, tach bang cach chiét, lam két tiia va d6t. Trong d6, muc dich ctia budc oxy hoa bing
cich thiéu 1a dé chuyén hoa cac nguyén t6 c6 gia tri cao thanh oxit va chuyén hoa sit
thanh oxit dé thyc hién budc tiép theo 14 hoa tan bang axit. Su oxy hoa bing cach thiéu 1a
budc quan trong clia qua trinh san xuét binh thuong. Tuy nhién, phuong phap nay c6 cac
nhuoc diém sau: A, tiéu thu luong 16n axit va c6 chi phi cao; B, cn cac thiét bi phic tap
va cac thiét bi nay cn luong I6n ning lugng va nhan cong dé 1am cho céc phé liéu duoc
oxy héa hoan toan; C, hidu suit thu dugc ctia mét sb nguyén t6 c6 gia tri cao 1a thép; D,
tao ra khi thai chira bd hong trong qué trinh oxy héa, khi nay kho loai bo va giy 6 nhiém
moi trudng.

Phuong phap oxy héa bang cich cho khong khi di qua: cong bd don yéu ciu cip
patent Trung Qudc s6 CN 1656239A boc 16 phuong phap thu hdi cac nguyén té hiru ich
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tir manh vun hop kim chtra nguyén t6 d4t hiém-kim loai chuyén tiép, bao gdm céc budc:
ngim tryc tiép cdc manh vun hop kim chira nguyén t6 dit hiém-kim loai chuyén tiép ma
khong xtr ly so bd vao dung dich nudc chita mudi amoni ciia axit vé co, & nhiét d6 nim
trong khoang tir 40°C dén 90°C, bom lién tuc khi (khong khi) chira oxy vao, bién ddi céc
phé liéu dang rén thanh oxit hodc hydroxit ctia chung ma khong tiéu ton qua nhiéu axit.
Do don sang ché nay chi dwa trén cac nghi€n ctru trong phong thi nghiém, kho 4p dung
phuong phap nay trong san xuét cong nghiép dé thu duge sit (III) hydroxit dang tinh thé
kiém va/hoic sit (IIT) hydroxit nhu duge thé hién trén F ig.3 clia ban mo ta ctia don sang
ché nay. Ngoai ra, t6t hon néu "phan tng két thiic khi toan b luong phé liéu rdn gin nhu
dugc phan ra hét, v6i ¢& hat cta bot chta trong chit két tua béng Imm hoac nho hon".
Khi ¢& hat ctia bt chita trong cht két tia bing Imm hodc nho hon, hop kim dét
hiém-kim loai chuyén tiép chua phan ng chira trong cac hat ndy c6 thé tiép tuc duoc oXy
hoa va giai phong nhiét trong qua trinh bao quan hodc st dung, vi thé c¢6 nguy co vé su
an toan, thdm chi la nguy co tu chay.

Vidu 1 ciia don yéu ciu cp patent Trung Qudc c6 s cong bd CN 1656239A néu
ring "bun cin (trong luong khé bang 119,7g) chita manh vun nghién dang bot dugce tron
v6i phan phé lidu thai bo da cht ngin thu duoc tir qué trinh san xuAt nam cham thiéu két
trén co s& nguyén t6 dat hiém-sit-bo dugc ngdm trong 500ml dung dich nuéc chira
amoni sulfat c6 nong do 0,8mol/lit, sau khi duoc lam truong 1én bang cach khudy trong
khi oxy héa & nhiét do 70°C trong 30 gid, xuat hién chit két tiia 1a bot oxit tir bun cin
nay ... hon 98% céc nguyén t6 dat hiém va hon 93% Co chira trong bun cin duge chuyén
vao bot tao thanh ... 98,9% cic nguyén t6 dat hiém va 88,0% Co dang bot oxit dugc
chuyén vao phén nuéc loc". Didu ndy c6 nghia 1a higu sudt cta cac nguyén t§ dat hiém
chira trong bun cin la khoang 96,92% va hiéu suit Co chira trong bun cén la khoang
81,84%.

Vi du 2 ctia don yéu ciu cip patent Trung Qudc c6 sb cong bd CN1656239A boc
10 réng "bun cén (trong luong kho béng 175g) chita cac manh vun nghién dang bdt duoc
tron voi phan phé liéu da cét ngin thu duoc tir qua trinh san xuit nam cham thiéu két trén
co s& dat hiém-sét-bo duge ngdm trong 500ml dung dich nudc chira amoni sulfat c6 néng
d6 0,2mol/lit, sau khi dugc lam truong 1én bang cach khudy trong khi oxy héa & nhiét do
70°C trong 12 gid, thu dugc bot oxit bang cach tach khi loc ... Ty 1¢ thu hdi cac nguyén t6
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dat hiém bing 98,0%".

Don yéu ciu cip patent Trung Qudc co sb cong bé CN1656239A da khic phuc
dugc cac van dé trong linh vuc nay bao gdm hiéu quéa st dung axit thdp va cin phai
nghién thanh bot tir trude. Tuy nhién, giai phap theo tai liéu ndy ¢6 cac nhuge diém sau:
A, thoi gian phan ung dai; B, cong suit van hanh 16n va ton nhan cong nén khong c6 loi
cho viéc san xudt véi quy mé 16m; C, chi phi san xuét cao; D, ty 1& ngdm chiét thap va
hiéu suét ctia cac nguyén to co gia tri cao 14 thip.

Phuong phép oxy héa tu nhién trong khong khi: cong bd don yéu ciu cip patent
Trung Qubc s6 CN102206755A boc 16 phuong phéap thu hdi cac nguyén & ¢ gia tri tir
phé liéu chira neodym-sét-bo, trong d6 phé liéu chira neodym-sit-bo duoc xir ly so bo
bang cach oxy héa trong khong khi sao cho phan bot sit kim loai dugc chuyén héa thanh
sat (IT) clorua, va sau d6 sat (II) clorua nay dung lam tinh thé mam duoc cho tiép xtc
hoan toan véi oxy trong khoéng khi va dugc cho phan tmg trong thoi gian tir 60 dén 100
gidr sao cho sét chira trong nguyén liéu nay duoc oxy héa hoan toan thanh sit (III) oxit 1a
chat khé hoa tan trong axit clohydric. Tuy nhién, don sang ché niy c6 cac nhuge diém
sau: A, thoi gian phan tmg dai va tdc do phan tmg cham; B, can dién tich mit bang 16n; C,
tao ra nhiéu san phdm trung gian va vat lidu tuin hoan.

Khéng c6 phuong phép nio trong s6 cac phuong phap trén ddy giai quyét tét cac
véan dé bao gdm khé khin trong viée 1ay mau phé liéu nén sit va xac dinh luong nguyén
t6 c6 gia tri cao, hién tugng dé tur chdy, thoi gian phan tng dai, va hiéu suat st dung thip.
Céc phuong phap xir Iy phé liéu nén sit hién nay c6 cac nhuge diém la quy trinh cong
nghé dai, hiéu sut thp, ton thoi gian, mirc tiéu thu ning cao, va c6 thé tiém 4n cac nguy
co vé dd an toan do hién tuong ty chdy trong khi van chuyén, bao quan, san Xult va sir

dung phe li€u nén sit.

Bian chit ky thuit ciia sang ché

Sang ché nham khic phuc nhugc diém néu trén ciia cac phuong phap da biét trong
linh vuc ndy, va do d6 dé xudt phuong phap chuyén hoéa nguyén t6 tuw do (don chat)
va/hodc hop kim ctia sit va cac nguyén tb cé gia tri cao chira trong phé liéu nén sét thanh
dang oxit d& ding 1am nguyén liéu thé nén sit (III) hydroxit chira céc nguyén t6 c6 gia tri

cao dé tao thudn loi cho viéc tai che phé li€u nén sat, trong d6 viéc thuc hién phuong
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phép nay don gian, c6 hiéu suét cao, chi phi thp va than thién v6i moi truong.

Giai phéap k¥ thuét cua sang ché duge mo ta dudi day.

Theo mot khia canh, sang ché d& xuit nguyén liéu thd nén sit (IIT) hydroxit chia
cac nguyén t6 c6 gia tri cao (sau ddy duoc goi 1a nguyén li¢u thd nén sit (IIT) hydroxit),
bao gom:

cac hydroxit sat va dang khéac cta sit, cac hop chat ciia cac nguyén tb co gid tri
cao, va cac chit hitu co chay duge,

trong do:

téng ham lugng cua st tOn tai & tat ca cac dang, duoc ky hiéu la TFe, ndm trong
khoang tir 3,5 dén 45% trong luong;

tdng ham lugng ciia st ton tai & dang Fe** dugc ky hiéu 1a Y(Fe*") va ty 1€ theo
trong lugng cua Y(Fe*)/TFe > 54,47%;

tong ham luong cla cdc nguyén t6 c6 gia tri cao, tinh theo cac dang oxit ctia ching,
nim trong khoang tir 2 dén 32% trong luong;

cac nguyén t6 co gia tri cao bao gdm it nhat mot nguyén t6 dugc chon tir nhém
bao gém cac kim loai dAt hiém, coban, niken, titan, crom, bismut, déng, mangan va kém;
va

tbng ham lugng cua cac chét hitu co chay duge, tinh theo ham luong cacbon, la <
6,5% trong lugng.

Tt hon 13, nguyén liéu thd nén sét (IIT) hydroxit dugc tao ra tir phé lidu nén sat.

Tét hon 14, £ 16 Y(Fe>*)/TFe nim trong khoang tir 54,47 dén 99,57%.

Tét hon 14, cac dang khac cua sit bao gém cac luong nho cua mudi sit, oxit sit,
nguyén t6 Fe tu do con du (don chét) va/hoic cc hgp kim cua Sat, V.V..

Ky hiéu TFe 1a tong ham lugng theo trong luong clia st ton tai & cac dang khac
nhau nhu hydroxit, nguyén td tu do va hgp kim trong nguyén liéu tho nén sat (II0)
hydroxit.

Ky hiéu Y(Fe*) 1a téng ham luong theo trong lugng cua st ton tai & dang Fe**
trong nguyén lidu thd nén sat (IIT) hydroxit.

Theo mét phuong an dugc uu tién, cac hydroxit cua sit 1a sit (III) hydroxit
va/hodc sit (IT) hydroxit.

Theo phuong an duoc uwu tién khac, sat (IIT) hydroxit khong ¢ dang tinh thé (con
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duogc goi la dang v6 dinh hinh).

Theo phuong 4n duoc uu tién khac, st (III) hydroxit chita nudc voi luong thay
doi.

Theo phuong 4n dugce uu tién khac, nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit con
chira hop kim va/hodc nguyén t6 tw do (nghia 14 don chét) ctia cac nguyén to co gia tri
cao.

Theo phuong 4n dugc wu tién khéac, nguyén lidu tho nén sét (III) hydroxit khong ti
bdc chay & nhiét do bang hoic thdp hon 200°C.

Theo phuong an dugce wu tién khac, cac dang khac cua sit bao gdm nguyén t6 Fe
tu do va/hodc hop kim Fe, va tong ham luong cua sit ton tai & dang nguyén té Fe tu do
va’hodc hop kim Fe, dugc ky hiéu 1a Y(Fe), 1a <5% trong luong, t6t hon 14 nam trong
khoang tir 0,01 dén 5% trong luong.

Theo phuong 4n dugce uu tién khac, nguyén liéu tho nén sat (III) hydroxit con
chtra nuéc va ham lugng nude nim trong khoang tir 0,44 dén 50% trong luong.

Theo phwong 4n dugc wu tién khac, diém bdc chay ctia nguyén lidu tho nén sat (IIT)
hydroxit 1a > 216°C.

Theo phuong 4n dugc uwu tién khac, TFe nim trong khoang tir 18,56 dén 45%
trong luong, téng ham luong clia cac nguyén t6 co gid tri cao, tinh theo cac dang oxit ctia
chung, ndm trong khoang tir 14,86 dén 27,61% trong lugng, tong ham lwong clia cac chit
hitu co chdy duogc, tinh theo ham lugng cacbon, 1a <5,6% trong lugng, ham lugng nudc
nim trong khoang tir 0,44 dén 34,54% trong lugng, Y(Fe) la <4,15% trong luong, ty 18
Y(Fe*)/TFe 1a >67% trong luong.

Tét hon, néu TFe nim trong khoang tir 26,97 dén 37,14% trong luong, téng ham
lwong ciia céc nguyén tb co gid tri cao, tinh theo céc dang oxit cia chung, nim trong
khoang tir 15,46 dén 19,2% trong lugng, tdng ham lurong ca céc chat hitu co chdy duoc,
tinh theo ham lugng cacbon, 14 < 2,42% trong luong, ham luong nudc nim trong khoang
tir 5,77 dén 23,54% trong luong, Y(Fe) 1a < 2,43% trong luong, ty 1& Y(Fe*")/TFe 1a >
80,99%. Tét hon, néu ty 18 Y(Fe*")/TFe 1a > 86,26%.

Theo phuong 4n dugc wu tién khac, Y(Fe) nhé hon hodc bang 1% trong lugng.

Theo phuong 4n dwoc wu tién khac, TFe bing 33,91% trong luong, tong ham

luong clia cac nguyén t6 co gia tri cao, tinh theo cac dang oxit clia chiing, bang 19,2%
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trong luong, téng ham lugng cta cac chat hitu co chay duoc, tinh theo ham lwong cacbon,
bang 2,4% trong lwong, ham lugng nudc bang 5,77% trong luong, ham lugng Y(Fe) bang
0,1% trong luong, ty 18 Y(Fe**)/TFe bang 86,26% trong lugng.

Sang ché con mo ta viéc st dung nguyén lidu tho nén sat (IIT) hydroxit, trong d6
nguyén liéu thoé nén sat (III) hydroxit nay dugc ding dé thu hoi cac nguyén t6 c6 gia tri
cao va/hoic tao ra cac san phim sit tir nguyén t6 st sau khi thu hdi cac nguyén 6 ¢6 gid
tri cao.

Sang ché con d& xudt phuong phap st dung nguyén lidu thd nén sat (IIT) hydroxit,
bao gdm budce chuyén héa cac nguyén t6 c6 gid tri cao thu hdi dugce thanh cac hop chat,
kim loai, hop kim hoéc véat liéu chirc ndng tuong tng.

Theo phuong an dugce uu tién khéc, cac nguyén t6 co gid tri cao c6 kha ning thu
hdi duge chuyén héa thanh céc hop chat, kim loai, hgp kim hodc vat liéu chic ning
twong ung. Tt hon, néu cac hop chit tuong tng 12 mubi, oxit hodc chét twong tw. Céc
hop kim bao gdm hop kim samari-coban, hgp kim praseodym-sét, hop kim neodym-sit,
hop kim dysprosi-sit, hodc hop kim neodym-sit. Cac vat liéu chitc ndng la nam cham
NdFeB hodc SmCo, chat phat quang dat hiém, v.v..

Sang ché con dé xuét phuong phap tao ra nguyén lidu thd nén sat (1) hydroxit,
trong d6 nguyén lidu thd nén sit (IIT) hydroxit nay bao gom:

cac hydroxit va dang khac cua sit,

céc hop chit cia cac nguyén t6 ¢6 gia tri cao, va

céc chét hitu co chay dugc,

trong do:

tbng ham luong ctia st ton tai & tt ca cac dang, dugc ky hiéu 1a TFe, nim trong
khoang tir 3,5 dén 45% trong luong;

tbng ham luong clia sit ton tai & dang Fe** duoc ky hiéu 1a Y(Fe®) va ty 1é theo
trong luong ctia Y(Fe*")/TFe 1a > 54,47%;

tong ham lugng clia cac nguyén t6 ¢o gid tri cao tinh theo céc dang oxit clia chiung
(MO) ndm trong khoang tir 2 dén 32% trong luong;

céc nguyén td co gia tri cao bao gom it nhit mot nguyén t6 duogc chon tir nhém
bao gém cac kim loai dat hiém, coban, niken, titan, crom, bismut, déng, mangan va kém;

va
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tong ham luong ciia cac chat hitu co chdy dugc, tinh theo ham luong cacbon, 1a <
6,5% trong luong; va

trong d6 phuong phap nay bao gdm cac budc:

(1) pha tron: tron phé lidu nén st véi dung dich chét dién phéan trong binh phan
tmg dé tao ra hdn hop thi nhit, trong do ty 18 ctia dung dich chat dién phan phé li¢u nén
sit (theo chét kho) 1a bing hodc cao hon 0,67 lit/kg, va trong d6 chét dién phan 1a axit
va/hodc mudi, va nng do cua chit dién phéan trong hdn hop thir nhit 14 bang hoic cao
hon 0,1 mol/lit; va

(2) cho phan {mg: dua khi chira oxy vao hon hop tht nhét trong khi khudy
va/hodc trong diéu kién siéu am, va diéu chinh tbe do dong khi dén muc 0,2M? / (M x
phut) hodc cao hon, diéu chinh chi sé Reynolds khi khudy bang 10000 hogc cao hon, diéu
chinh nhiét d6 phan tmg biang 100°C hodc thip hon, va diéu chinh thdi gian phan ung
bing 1 gid hodc 1au hon, dé thu duge hdn hop thit hai.

Tbc d6 dong khi = thé tich khi/ (thoi gian x téng thé tich cia nguyén liéu dang
1ong-rén sau khi dinh luong).

Theo mdt phuong an duge uu tién, cac dang khac cua sit bao gém luong nhé cla
mudi sit, cac oxit st, don chét va/hoac hop kim cua sit con du, v.v..

Theo phuong an duogc wu tién khac, nguyén lidu thd nén sat (1II) hydroxit dugc tao
ra tir phé liéu nén sit.

Tt hon, néu ty 16 Y(Fe**)/TFe nam trong khoang tir 54,47 dén 99,57%.

Theo mdt phuong an duge uu tién, nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit duoc
nghién thanh bdt ¢6 ¢& hat nho hon hodc bang Smm trude khi tién hanh bude (1).

Theo phuong an dugc wu tién khac, axit duge sir dung trong budc (1) la it nhét
mot axit dugc chon tir nhom bao gém axit clohydric, axit sulfuric, axit nitric va axit
axetic; va mudi 12 it nhat mét mudi duoc chon tir nhém bao gém mudi clorua, mubi sulfat,
mudi nitrat va mubi axetat.

Theo phuong an dugc uu tién khac, mudi clorua 12 it nhdt mot mudi duge chon tir
nhom bao gém cac mudi clorua ciia NHy, Cu, Fe, Co, RE, v.v., mudi sulfat 12 it nhit mot
mudi dugc chon tir nhém bao gém cac mudi sulfat cha NHa, Cu, Fe, Co, RE, v.v., mudi
nitrat 12 it nhdt mot mudi duoc chon tir nhém bao gdm céc mudi nitrat cia NHy, Cu, Fe,

Co, RE, v.v., va mudi axetat 1 it nhat mot mudi duge chon tir nhém bao gobm cac mudi
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axetat cua NHa, Cu, Fe, Co, RE, v.v..

Theo phuong an dugc wu ti€n khac, khi chira oxy trong bude (2) 1a it nhit mot khi
duogc chon tir nhém bao gdm khong khi, oxy va ozon.

Theo phuong 4n duoc wu tién khac, téc d6 dong khong khi trong bude (2) nam
trong khoang tir 5 dén 15M3/ (M? x phiit).

Theo phwong 4n dugc wu tién khac, chi sé Reynolds ctia Fe trong buéc (2) 1a bang
hoac cao hon 40000.

Theo phuong 4n dugc wu tién khac, nhiét do phan tmg nam trong khoang tir 50
dén 90°C.

Theo phuong an duge uu tién khéc, thoi gian phan tng nim trong khoang tir 1 dén
4 gi0.

Theo phuong an dugc wu tién khac, sau budc (2) 1a bude lam kho dé lam kho hén
hop thir hai cho dén khi khong con dong chay dang long.

Theo phuong én dugce wu tién khac, bude lam kho 1a dé phan b6 nguyén lidu thu
duogc trong bude (2) trong binh hodc trén san kin dé cho phép nudc bay hoi tuw nhién;
hodc d& van chuyén vat lidu thu dugc trong budce (2) dén thiét bi lam kho dé 1am bay hoi
nudc.

Theo phuong an duoc wu tién khac, thiét bi 1am kho 12 10 quay, 16 ham, thiét bi siy
phun hodc thiét bi sdy tang sdi va t6t hon néu moi truong lam kho 1a khong khi néng.

Theo phuong 4n dugc uu tién khac, ty 1€ cta axit clohydric voi phé liéu nén sat
(theo chit kho) 1a 1,06 lit/kg, ndng d6 axit clohydric sau khi dinh lugng bang 1,56mol/l,
chi s& Reynolds khi khudy Re bang 2,24 x 10°, téc do dong khong khi ndm trong khoang
tir 2,5 dén 10M3/(M3 x phut), nhiét d6 phan ng nim trong khoang tir 50 dén 90°C, thoi
gian phan tmg 13 1 gid, va thoi gian dé nudc bay hoi tu nhién 12 mot ngay.

Theo phuong an dugc wu tién khac, phan tmg trong bude (2) duge tién hanh trong
diéu kién siéu am.

Phuong phép theo sang ché va nguyén liéu thd nén sit (III) hydroxit thu duoc
bang phuong phap niy c6 cc uu diém sau day:

1. San phdm thu dugc bing phuong phip theo sang ché & dang bot hodc khéi c6
thé duge nghién dé dang, c6 cu trac déu, va co thé duoc dong goi bang vat liéu bao goi

thuong dugc sir dung ké ca tai nhya, dé d& dinh luong va 1dy mAu mot cach thuén tién va
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chinh xé4c, va miu nay c6 tinh 4n dinh thong tin cao, nho do6 tao diéu kién thuan loi cho
dong thuong mai ciia cic tai nguyén thir cép va thuc ddy sy phat trién cta nén kinh té
tuAn hoan.

2. Nguyén liéu tho nén sit (1) hydroxit cua sang ché khong tu bbc chdy & nhiét
d6 thap hon hodc bang 200°C. Piém bbc chay clia n6 cao hon 216°C, diém nay cao hon
100°C so v6i diém béc chay cta phé lidu nén st dugc dung dé tao ra nguyén liéu thd nén
sat (TIT) hydroxit. Sau khi xir ly bang phuong phap theo sang ché, mot sb chét hiru co
chay dugc ké ca diezel chira trong phé liéu nén sit sé& duge oxy hoa thanh chét kho bi dbt
chay va tach ra hon nhidu, va mot sd chit nay sé& tich ra cung véi chét khi, qu4 trinh nay
s& lam giam ham luong cac chét hitu co chay duoc ké ca diu diezel, nho do lam gidm
nguy co vé d6 an toan. Ngoai ra, nguyén liéu tho nén sét (1) hydroxit tao thanh cé tac
dung hép thu va déng goi cao dbi voi cac chat hiru co chay duge, vi thé cac chét hitu co
chay duoc con du trong nguyén liéu s&€ khong d3 thoat ra va bbc chay. Pdng thoi, nguyén
liéu thd nén sat (IIT) hydroxit duoc tao ra bang cach oxy hoa phé liéu nén sét thu duoc sé
ting thém trong luong, do d6 lam giam thém ty I¢ cac chét hitu co chdy duoc con lai
trong nguyén liéu, nho d6 lam giam nguy co vé d6 an toan. San pham theo sang ché ¢6
tinh ning 6n dinh ma khong tu bbc chay, do d6 loai trir nguy co chdy cla phé liéu nén sit
trong qua trinh van chuyén, xir ly, va bao quan va san xuét, nho d6 dat dugc qua trinh san
xuét an toan.

3. Cac nguyén t6 co gia tri cao chira trong san phim theo séng ché & dang hydroxit
sao cho cac nguyén tb c6 gia tri cao c6 ty 1¢ hoa tan cao va cac nguyén liéu hoa hoc tuong
{ng nhu axit va kiém c6 muc tiéu thu giam di; ngoai ra, murc tidu thu nang luong dé xtr Iy
nguyén li¢u la thép ma khong can loai bo dau & nhiét d cao, vi thé nguyén liéu nay thuén
tién hon cho viéc van chuyén va st dung.

4. Sau khi chiét cic nguyén t6 c6 gid tri cao nhu cac nguyén t6 d4t hiém va coban
bang phuwong phap theo sang ché, xi sit thu dugc co thé dugc st dung tiép dé tao ra cac
san pham chira sit bao gdm sit oxit do, sit oxit va ferit, @& lam tang toi da hiéu qua sir
dung tai nguyén, diéu ndy s& gip phat trién nén kinh té tudn hoan va lam giam tac dong
clia chét thai rén cong nghiép dén mai truong.

5. Phuong phap va thiét bi theo sang ché don gian, d& diéu chinh voi d6 tan toan

va d6 6n dinh cao, cong suat 16n va chi phi san xuat thap, diéu nay c6 thé tiét kiém nhi€u
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ning lugng, nhan cong, muc tiéu thy ndng lugng, va dé mo rong quy md va thich hop dé
san xuét cong nghiép.

6. Cac diéu kién phan tng 1a ém diu va théan thién v6i mdi trudng. T4t ca cac
nguyén li¢u héa hoc can thiét déu 1a nguyén liéu hoa hoc thuong duoc sir dung, khong
tao ra chat co hai trong qua trinh san xuat trung gian, va khong xa ra nudc thai, vi thé
toan by qua trinh san xuét 13 sach, tiét kiém ning lugng va than thién vi méi trudng.

7. San phim dugc tao ra theo phuong phap cua sang ché cai thién tinh ning loc
cta nguyén liéu trong cac bude tiép theo dé thu hdi cac nguyén td c6 gia tri cao, didu nay
c6 thé 1am rat ngén thoi gian loc va cai thién hiéu sudt san xut ctia bude tiép theo.

8. Phuong phép theo sang ché ¢6 tdc @6 phan Gmg nhanh va thoi gian phan tmg
ngén, do do céi thién sy tan dung khong gian va thiét bi va lam giam déng ké sb lugng
san phdm va thiét bi.

9. Nhiét phan tng duge st dung hoan toan trong qua trinh san xuét cong nghiép,
didu nay khong chi tiét kiém ndng luong va lam giam chi phi d4u vao ma con cai thién
téc do phan tmg. Nhiét phan tmg con lam bay hoi mét lugng nuc nhat dinh, do d6 lam
giam truc tiép ham luong nudce cudi trong nguyén lidu thd nén sit, didu nay lam cho viéc
dong géi dé dang.

10. Qua trinh san xuAt tan dung dugc loi thé vé khong khi ¢6 gid thanh ré va c6
s&n, v4i tde dd phan g nhanh va thoi gian phan tmg ngin ma khéng can viée xur ly ddc
bidt bt k¥, vi thé chi phi dAu tw thAp. Viéc nap luong 16n chit khi bao gdm ca khong khi
va/hoac oxy, mot mit co thé 1am gia ting mtc do tiép xtc clia cic nguyén liéu nhu phé
liéu nén sét véi oxy, va mit khéc c6 thé pha lodng nhanh chéng san phim phu 1a hydro dé
tranh viéc tao ra hdn hop 6 thé chay nd ctia hydro v6i khong khi va/hodc oxy, do d6 lam
giam nguy co vé d6 an toan. 7

11. Mot luong nudc thich hop duge duy tri trong nguyén liéu thd nén sit (II7)
hydroxit. Mot mat, luong nay cé thé lam giam géanh n3ng cho qua trinh lam kho dé tiét
kiém ning luong. Mat khéc, trong truong hop nhiét duge sinh ra do su oxy hoa lién tuc
cua nguyén liéu tho nén sit (1) hydroxit trong qua trinh bao quan va vén chuyén, c6 thé
tranh duoc hiéu tmg qua nhiét cuc bo bang cach lam bay hoi nudc chira trong d6 va nude
béc hoi ¢ thé dung 1am d4u hiéu canh béo gy su chi y cho ngudi lién quan.

12. Viéc khudy manh va siéu 4m c6 thé lam bong kip thoi céc 16p phi nhu
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hydroxit dugc sinh ra sau khi phdn tmg va phu trén bé mit ciia cac hat phé thai nén sit,
do d6 duy tri sy tiép xtic ca bé mit sach cta cic hat phé lidu nén sit voi cac chét dién
phan nhu Fe**, nudc va khong khi trong dung dich, didu nay c6 thé lam gia ting tbc do

phén tng, rit ngén thoi gian phan tmg va cai thién hi¢u SUAL.

MG t viin tit cac hinh vé

Fig.1 14 so d6 thé hién quy trinh theo sdng ché.

Fig.2 thé hién dd thi nhidu xa tia X cla nguyén liéu tho nén sit (IIT) hydroxit thu
duoc trong phuong an 1 cua sang ché.

Fig.3 thé hién db thi nhidu xa tia X cia nguyén lidu tho nén st (II) hydroxit thu
duoc trong phuong an 7 cia sang ché.

Fig.4 thé hién dd thi nhiéu xa tia X ctia nguyén liéu tho nén st (1) hydroxit thu

duoc trong phuong an 11 cta sang ché.

Mo ta chi tiét sing ché
Theo séng ché, nguyén liéu thd nén st (III) hydroxit dugc tao ra tir phé lidu nén
sit vai su c6 mit ciia dung dich chét dién phan, bao gém loat cac phan ung hoa hoc va

dién hoa phirc tap nhu dudi day:

2Fe + Oy + 2H>O — 2Fe(OH)2 + Q1 (a)

Trong d6 Qi =-282,4 kJ/mol

4Fe* + Oy + 10H,0 — 4Fe(OH); + 8H” (b)

Trong truong hop axit c6 mat & vi tri tai chd, cac phan tng sau ddy s& xay ra:

Fe +2H" — Fe?* + Hy ©

Fe(OH); + 2H' — Fe*" + 2H,0O (d
Fe(OH); + 3H' — Fe** + 3H,0 (e)

Fe?* phan tng v6i Fe trong dung dich nude:

2Fe3* + Fe — 3Fe*" §3)

4Fe(OH), + Oz + 2H20 — 4Fe(OH)3 + Q2 (g)

Trong d6 Q2 =-111,9 kJ/mol

Fe(OH)3 — FexOs3-xH20 (h)

Khi b4t dAu phan tmg, phan tmg (a) chiém wu thé. Tuy nhién, mac du phan img ()
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xuAt hién trude tién khi chit dién phan 1a axit nhung phan tng (a) s& tré nén chiém vu thé
khi lugng axit gidm dAn va cac mudi cua st va cac nguyén t6 c6 gia tri cao duoc tao ra
ngay cang nhiéu. Trong khi dé, sit duoc chuyén héa thanh cac Fe bing phan tng dién
hoéa nhd tac dung cua dung dich chit dién phan.

Viéc khuéy manh c6 thé 1am bong kip thoi cac hydroxit vira duoc tao ra va phu
trén bé mit cla cac hat phé liéu trén co sO sit, dé lam 16 ra bé mat méi chua bi oxy hoa,
sao cho bé mit méi ctia cac hat phé liéu nén sit dugc tiép xtic hoan toan véi cac chét dién
phéan nhu Fe?*, nudc va khong khi trong dung dich, nho d6 thic diy toc do oxy héa cla
phé lidu nén sit. Trong khi d6 Fe(OH)2 hodc Fe2* chira trong san pham oxy hoéa bong ra
duoc tiép xuc hoan toan véi oxy trong khi khudy manh, va dugc oxy hoa nhanh chong
thanh Fe(OH)s.

Khi két thuc phan tmg, lugng hop kim cta sit 1a rat it. Cubi cing, nguyén to sit
vAn tOn tai dudi dang sat (IIT) hydroxit va/hodc FexOs  xHO.

Fe(OH)3 bi phan huy dén din thanh sdt oxit va nudc khi gia nhiét. Fe(OH)3 bi
phan hiy dé dang khi lam kho nhung sy phén hiy nay khong hoan toan khi nhiét do
khong du cao. Diéu nay c6 nghia la nude duge loai bo din dan va khong c6 nhiét do nhiét
6 xAc dinh dé phan hity va loai bd nuée. Tuy nhién, Fe(OH)3 ¢6 thé dugc loai nude hoan
toan thanh st oxit & nhiét do thdp hon 500°C. Qua cac nghién ctru tinh thé hoc tia X,
Fe(OH); & dang pha v6 dinh hinh chira lugng nudéce khac nhau.

D6i v6i cac nguyén t6 ¢6 gid tri cao, Co va RE dugc sir dung lam vi du:

2Co + Oy + 2H20 — 2Co (OH):2 (1)

RE + H20 — RE(OH) 3 + Hz @

Phan {mg dién héa dién ra déi voi nguyén t6 Fe va phan tmg v6i axit cling dién ra
déi véi cac nguyén 6 co gia tri cao.

Céc nguyén t6 nhu nguyén t6 dat hiém chua trong hop kim 6 thé phan tng truc
tiép v6i nude trong nude néng dé tao ra cac hydroxit dAt hiém. Cudi ciing, cac nguyén t6
co gié tri cao van tdn tai dudi dang cac hydroxit va mudi ctia chiing trong nguyén liéu tho
nén sit (IIT) hydroxit.

M?di nguyén té chira trong phé liéu hop kim nén sat thuong duge cho 1a c6 hoa tri
bang 0 va dé bi oxy hoa. Khi phé liéu nén sét, khong chira cac chit hitu co chay duoc ké

ca diu, duoc oxy héa bang cach cho hop kim tiép xic v6i oxy chtra trong khong khi,
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nhiét s& duoc giai phong, va phé lidu nén sit s& dugc gia nhiét khi nhiét nay khong thé
duoc truyén di kip thoi, didu nay lam ting nhiét do va co thé gay ra hién tuong "tu bbc
chéy" hodc "béc chay" cia phé liéu nén st khi nhiét do dat dén nhiét 6 nhat dinh. So
Vo1 phé liéu nén sit khong chtra cac chit hitu co chay duoc ké ca dau hoic phé liéu
NdFeB khac chira mot lugng nhé du, khi céc phé lidu NdFeB chita mét luong 16n dau
duoc gia nhiét (vi du, do nhiét dugc gidi phong trong qua trinh oxy hoéa phé liéu NdFeB,
hodc do nhiét do moi trudng cao), cac chét hitu co chdy dugc ¢ diém béc chay thap bao
gém diezel va diu hoa ton tai trén bé mit ctia phé liéu NdFeB sé& bbc chay, didu nay lam
ting manh nhiét do cua phé liéu NdFeB, do d6 khoi mao thém phan tmng oxy héa ¢ mirc
cao cua cac hop kim chura trong phé liéu NdFeB véi oxy trong khong khi va bbc chay.
Cac phé liéu NdFeB c¢6 hat min c6 kha nang dé chay hon so véi phé liéu NdFeB c¢o ¢ hat
to.

Céac hop kim chura trong phé liéu nén sat chiém ty 18 16n. Hoéa tri clia mdi nguyén
t6 trong hop kim nay thuong dugc cho la bang 0, va hop kim duoc tao boi Fe va céc
nguyén t& nhu cic kim loai d4t hiém va coban dé bi oxy hoa. Khi phé ligu nén sit dat dén
nhiét do nhét dinh dugc cho tiép xuc v6i khong khi, phé liéu nén sit s& bi oxy hoa rat
nhanh chéng va gﬁy chay manh, day la ngudn nhiét chinh ctia qué trinh bbc chay. Khi
nguyén liéu thod nén sit (IIT) hydroxit dugc tao ra tir phé liu nén sit va ham lugng Fe*
trong d6 dat muc do nhét dinh [nhu ty 1& Y(Fe*")/TFe 16n hon hodc bing 54,47% trong
lugng], Fe** ¢6 thé phan g nhanh chong véi Fe d8 tao ra Fe?*, vi thé sit ton tai & dang
hop kim trong nguyén liéu thd nén sit (I1T) hydroxit dugc tao ra phé liéu nén sit chiém ty
1& thap hon nhiéu (tir 1 dén 54,47% trong lugng) =45,53% trong luong. V& mit 1y thuyét,
céc nguyén td c6 hoat tinh bao gbm cac nguyén t5 dAt hiém c6 thé phan (mg nhanh hon
nguyén t6 sit. Do d6, ty 1 cta thanh phan hop kim chira trong nguyén li¢u thd nén sit
(III) hydroxit thap hon nhiéu so voi mite 45,53% trong lugng, va xac dinh duoc trén thyc
té riang ty 18 Y(Fe) thuong thap hon 5% trong luong. Do d6, khong con su bbc chay xay
ra khi ty 1& cua thanh phan hop kim chira trong nguyén li€u tho nén sit (II1) hydroxit
duge giam dén muc nhat dinh. Vi thé, thanh phan hop kim chira trong phé liéu trén co s&
st (I1T) hydroxit chay dugc duoc giam déng ké bang cach xir ly n6 thanh nguyén li¢u tho
nén st (IIT) hydroxit, do d6 dat duoc muc dich ngén ngira hién tuong tu bbe chay va giai

quyét duoc van dé k¥ thuét con tdn tai trong linh vuc nay 1a hién tugng "tu bdc chay" cia
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phé liéu nén sat.

Trong qua trinh tao ra nguyén liéu thd nén sit (II) hydroxit, mt lugng nho céc
chét hitu co chay dugc ké ca diezel chira trong phé liéu nén sit bi oxy hoa thanh chat kho
thoat ra va boc chay hon, cic phan khéc thoat ra cing v6i chét khi, nhd d6 1am giam ham
lugng céac chét hitu co chay duogc nhu diezel. Céc chét hitu co chay duge con lai duge
phéan tan déu trong hon hop khi siéu &m va/hoac khudy co hoc, hodc tham chi tao thanh
"suy nhii hoa" dau-nude duoc hép phu thém bai hydroxit va duge bao phu trong vat liu.
Céc chat nhu hydroxit ctia nguyén liéu thd nén sit (III) hydroxit thu duge cudi cling c6
¢¥ hat min va kha nang hép phu manh sao cho cac chét dé bay hoi va céac chét hitu co
chay dugc duogc phu ban dAu trén bé mit cta phé liéu nén sit duoc bao boc tiép bang cac
chit bao gdm nudc va sat (IIT) hydroxit tao thanh, va duoc hép phu hoan toan vao bén
trong cac hat nguyén liéu thd nén st (IIT) hydroxit, sao cho céc chét hiru co chdy duoc
con lai trong nguyén li¢u tho nén sit (1) hydroxit khong dé thoat ra va bdc chay. Trong
khi d6, nguyén liéu tho nén sit (IIT) hydroxit thu dugc bang cach oxy hoa phé liéu nén sat
c6 trong luong ting thém, do d6 lam giam thém ty 1€ cua cac chét hitu co chay duoc con

lai trong nguyén liéu va lam giam nguy co ve do an toan.

Vi du thwe hién sing ché

Sang ché duoc mo ta chi tiét hon dudi day qua céc vi du.

Phuong én 1

Phan minh hoa sau day c6 lién quan dén Fig.1 va Fig.2.

Phé liéu NdFeB & dang khéi dinh va cimg dugc st dung. Phé liéu nay c6 thé dugc
6t chay bing diém va c6 thé tu bdc chay khi duge gia nhiét dén 75°C trong khong khi
(sau day dugc goi 1a gia nhiét), va ¢6 diém bdc chay bing 104,4°C. Phé ligu NdFeB dugc
nghién d tao thanh phé liéu hop kim NdFeB c6 duong kinh hat nho hon 5Smm. D3 xac
dinh duogc réng phé liéu hop kim NdFeB chira 23,11% trong lugng REO, 1,22% trong
lugng CoO, 42,53% trong luong Fe, 3,85% trong luong la c4c chit hitu co chay duoc,
tinh theo nguyén t6 C (sau day dugc goi 1a C), 15,02% trong luong nudc, va lugng con
lai 14 cdc chét khac. 2000Kg phé liéu hop kim NdFeB, 1100 lit nudc va 400 lit axit
clohydric (7N) dugc cho vao binh phan mg va tron k¥, sau do ting nhiét do dén 48°C
trong khi khuéy bing cach duy tri chi s6 Reynolds Re (=pND*/p) bang hodc cao hon
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2240000 (sau day duoc goi 1a Re, trong do p 1a ty trong cua chét 1ong, N 1a téc do quay,
D dudng kinh cua canh khudy, [p] 12 d6 nhét, gidng nhu dudi day). Khong khi nén &
nhiét d6 khoang 50°C dugc nap vao binh phan tng véi tdc do dong nam trong khoang tir
5 dén 20M3/phat bang cach diéu chinh nhiét do phan tmg nim trong khoang tir 50 dén
90°C bang cac cach nhu cho thém nudc hodc diéu chinh lugng khong khi di vao quy
trinh. Sau khi phan ung trong 1 gid, thu dwuoc nguyén liéu tao thanh va van chuyén
nguyén liéu nay dén san kin va dé yén trong 24 git dé lam bay hoi nuée tu nhién, dé thu
duoc 2832kg nguyén li¢u tho nén st (III) hydroxit, nguyén liéu nay ¢ dang khéi va dé
nghién. Nguyén liéu thd nén sit (IIT) hydroxit dugc sang bang sang quay c6 ¢ rdy 20 aé
thu dugc bot, bot nay khdng dé dbt chay bang diém. Nguyén liéu thu dugc khong thé bat
lira ngay ca khi dugc gia nhiét dén 200°C va dugc dé 4m trong 1 gio. Sau khi thir nghiém,
diém bdc chay bing 246,4°C. Trong nguyén liéu thu dugc, da xac dinh dugc rang tong
ham luong cla sit tdn tai & tAt ca cic dang (dugc ky hiéu 1a TFe) bang 30,03% trong
luong, tong ham lugng cla coban tinh theo CoO bang 0,85% trong lugng, tbng ham
luong cta cac nguyén t6 d4t hiém tinh theo REO bing 16,29% trong lugng, ham luong C
bing 2,42% trong lwong, ham lugng nuéc bang 23,54% trong luong, Y(Fe) bang 2,28%
trong luong, Y(Fe*") béng 24,32% trong luong. Y(Fe) la ham luong cta Fe duge tinh
toan theo lugng Hy dugc giai phong tir phan tmg gilta nguyén liu tho nén sit (III)
hydroxit véi axit (do phé liéu nén st con du trong nguyén liéu tho nén st (IIT) hydroxit
bao gdm cac hgp kim cua sht va cac nguyén to c6 gié tri cao, vi thé H, duoc giai phong tix
phan ung cua nguyén liéu tho nén st (II1) hydroxit véi axit cling chira lugng duge giai
phong tir phan Umg clia cdc nguyén t6 co gia tri cao, v.v., vOi axit). Y(Fe?") va Y(Fe*")
duoc xac dinh theo phwong phap cta Liu Yanming d& dugc cong bd, v.v., trong tap chi
Xinyang Normal University Journal (Natural Science) Vol. 12, No. 3 July 1999, véi ti€u
@ "continuous measurements for Fe** va Fe>™". Ham luong ctia chat hitu co chay duoc
duoc thé hién theo ham luong ctia nguyén td C, dugc tinh toan theo lugng CO2 duoc sinh
ra tir qué trinh d6t chay nguyén liéu tho nén sét (IIT) hydroxit & nhiét do thap hon 750°C.
Didm bbc chay duoc xéac dinh theo "ty 1& % cb dinh cta phuong phép giam trong lugng”
nhu dugce ghi trong bai bdo c6 tiéu dé "Discussion on the method of coal combustion test
for determining ignition point" dugc xuAt ban trong tai liéu "North China Electric power

technology" (2001, No. 7) (xem phén dudi day). Sau khi 1am kho, nguyén liéu thd nén sit
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(III) hydroxit tao thanh theo phuong an nay dugce xac dinh bing phwong phép nhiéu xa
tia X, v6i két qua duoe thé hién trén Fig.2. Nhu duoc thé hién trén Fig.2, d6 thi nhiéu xa
c6 cuong do thap voi cac dinh nhiéu xa phtc tap, va khong co cac dinh dic trung Xuét
hién, diéu nay chimg to ring mAu nay & dang pha vo dinh hinh.

Trude bude (1), phé lidu hop kim NdFeB duge nghién thanh cac hat ¢6 ¢ hat nho
hon hodc bing 5Smm dé c6 thé ngén nglra hitu hiéu hién tuong phé liéu hop kim NdFeB
bi ling trong binh phan tng, do d6 lam tang tdc do phan g, rut ngin thoi gian phan tng
va tang hiéu xuét cta thiét bi.

Do chét dién phén 14 axit, phan tmg gitta phé liéu nén sit va axit chiém wu thé &
giai doan du ctia phan Ung, va phan ung nay dién ra nhanh va giai phong nhiét tap trung,
didu nay c6 loi trong viéc 1am tdng nhanh nhiét do phan tng ¢ giai doan dAu va thuc day
tbc d6 phan tmg sau do. Nghia la axit khong chi c6 tac dung lam chét dién phan ma con
cung cAp nhiét can thiét cho viéc lam Am nhanh & giai doan dau cung vdi cac hop kim
NdFeB.

Phé 1iéu NdFeB la mot loai phé liéu nén sit. Cac nguyén t6 tao hop kim thuong
duoe cho 12 c6 hoa tri bing 0 va d& bi oxy hoa. Khi phé lidu khong chira céc chat hiru co
chay dugc ké ca diu duoc cho tiép xic voi oxy chta trong khong khi, hop kim chira
trong d6 bi oxy héa va giai phong nhiét. Néu nhiét khong duoc truyén di kip thoi, phé
liu NdFeB sé tr¢ nén tu gia nhiét, diéu nay lam ting nhiét 40 ma co thé gdy ra hién
tuong "tw bbe chay" hodc "bbc chay" ctia phé liéu NdFeB khi nhiét d¢ dat dén murc nhit
dinh. So véi cac phé liéu NdFeB khac khong chira chét hiru co chdy duoc ké ca dau hodc
chira ddu véi luong nhé, khi phé liéu NdFeB chira mot luong 16n dau dugc gia nhiét (vi
du, bang nhiét dugc giai phong trong qué trinh oxy hoa phé liéu NdFeB hodc bang nhiét
d6 moi trudng cao), cac chét hitu co chdy dugc co diém bdc chay thip bao gbm diezel va
dAu héa c6 mit trén bé mat cua phé liéu NdFeB s€ bbc chdy, lam tang nhanh nhiét do ctia
phé liéu NdFeB nay, do d6 con khoi mao phan tmg oxy hdéa ¢ mirc do manh cua hgp kim
chtra trong phé liéu NdFeB cung voi oxy trong khong khi va béc chay. Cac phé liéu
NdFeB chira luong 16n dau dé c¢6 kha nang bde chay hon céc phé liéu NdFeB khong chta
chit hitu co chay duoc ké ca dAu hodc chira diu voi lwong nho. Cac phé liéu NdFeB voi
¢& hat min d& c6 kha ning béc chdy hon cac phé liéu NdFeB c6 ¢ hat to. N6i chung, bat

ké phé liéu NdFeB chua luong dAu nhiéu hay khong, cdc nguyén t6 tao hop kim trong
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phé liéu NdFeB thuong 1a ngudn phat nhiét chinh béng cach d6t chay.

Sau khi duoc xir Iy theo phuong phap cua sang ché, khi ty 1& Y(Fe*")/TFe =
80,99% trong luong, Y(Fe) duoc xac dinh trong phuong én nay bang 2,28% trong luong.
Diéu nay la do Fe** da hoa tan c6 thé phan tmg mot cach nhanh chong véi Fe dé tao ra
Fe?*, va dung dich chit dién phan c6 thé gép phan hoa tan Fe**. Do d6, nguyén t6 va/hodc
cac chét tao thanh hop kim ctia Fe, v.v., chira trong nguyén li€u thd nén sét (1) hydroxit
dugc tao ra tu phé liéu NdFeB chiém it hon (1-80,99% trong luong) =19,01% trong
lugng. Trong cac hop kim NdFeB, sit 1a nguyén t6 tuong dbi tro, vi thé cac nguyén tb c6
hoat tinh bao gém cac kim loai dAt hiém dang nguyén t6 va/hodc hop kim héa phan tng
nhanh hon sit & dang nguyén t6 va/hogc hop kim héa. Do do, ty 1¢ cia nguyén li¢u hop
kim chtra trong nguyén li€éu tho nén sit (IIT) hydroxit la thip hon nhiéu so véi gia tri
19,01% trong lugng. Cac nguyén t6 hop kim khac c6 hoat tinh hon st cang dé bi oxy hoa
thanh cdc hop chét c6 hoa tri cao trong cling didu kién, va cac hop chét ¢ hoa tri cao ndy
khé bi oxy hoa tiép dé giai phong nhiét. Do do, ty 1& ctia nguyén t§ st tro chira trong
nguyén liéu thd nén sét (ITI) hydroxit dugc giam dén muc nhét dinh dé khong con Xuét
hién su bdc chay nguyén liéu thd nén st (III) hydroxit nita. Do d6, nguyén liéu thd nén
st (ITD) hydroxit duoc tao ra bing céch giam dang ké ham lugng clia céc thanh phan hop
kim chua trong phé lidu NdFeB chay duoc ¢6 thé dat duoc muc dich 1a ngdn ngira su tu
bbc chay, va do d6 giai quyét duoc vAn dé k§ thuat vé "hién tuong tu chay" cho phé liéu
nén sit nhu phé liéu NdFeB.

Trong qua trinh tao ra nguyén li¢u thd nén sit (IIT) hydroxit, mot luong nho cac
chét hiru co chay duogc ké ca diezel chira trong phé liéu NdFeB dugc oxy hoa thanh chat
kho thoat ra va dbt chay hon, va mot sb chét thodt ra cing voi luong 16n chét khi, nh d6
lam giam ham luong cla cac chit hitu co chay dugc nhu diezel. Cac chét hitu co chay
duoc con lai duge phan bd déu trong hdn hop trong khi siéu am va/hodc khudy co hoc,
duoc hép phu va bao phu thém bdi cac hydroxit, va tham chi tao thanh hién tuong “nhii
hoa” diu-nude. Cac chat nhu hydroxit trong nguyén liéu tho nén sat (III) hydroxit thu
duoc cudi cling c6 ¢& hat min va kha nang hap phu manh, sao cho céac chét d& bay hoi va
chit hitu co chdy dugc da phu ban dau trén bé mit cia phé liéu NdFeB dugc bao phu
thém bing céc chét bao gbdm nuée va sat (IIT) hydroxit tao thanh, va duoc hép phu hoan

toan bén trong cc hat nguyén liéu thd nén sét (II1) hydroxit, vi thé cac chét hitu co chay
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duoc con lai trong nguyén liéu thd nén sét (1) hydroxit khong dé thoat ra va bbc chay &
nhiét d6 thip hon 200°C. Trong khi d6, nguyén lidu thd nén sit (III) hydroxit thu dugc
bing cach oxy héa phé liéu NdFeB c6 trong lugng ting thém ti€p, do d6 lam giam thém
ty 16 ctia cac chit hitu co chdy duge con lai trong nguyén liéu, va lam giam nguy co vé su
an toan.

Theo gia tri Y(Fe) = 2,28% trong lugng va cac thanh phan ctia phé liéu NdFeB va
nguyén lidu thd nén sét (IIT) hydroxit, c¢6 thé tinh dugc rang nguyén lidu tho nén sit (II)
hydroxit dugc tao ra theo phuong 4n nay bao gbém 1,59% trong lwong 1a cac nguyén t6
dAt hiém hop kim héa. Theo hé s6 phat nhiét cia phuong trinh phan tmg, ciing tinh dugc
rang nhiét ctia phan ung @ tao ra Fe (OH)s tir nguyén td sit chira trong hop kim da dugc
giai phong 1a cao hon 84,23%, va nhiét cia phan uing d8 tao ra cac hydroxit dat hiém tir
céc nguyén té dat hiém chtra trong hop kim da duoc giai phong 1a cao hon 90,71%. Do
d6, phan 16n luong nhiét ctia phan tng dé tao ra cac hydroxit tir hop kim chira trong phé
liéu NdFeB da duoc giai phong. Nhiét ctia phan ung con du khéng duoc giai phong cua
c4c nguyén t6 tao hop kim khac chtra trong nguyén liéu tho nén sit (IIT) hydroxit néu trén
chi chiém khoang 14% téng luong nhiét phén mg (cac nguyén t6 dat hiém trong phé liéu
NdFeB duoc tinh dua trén Nd, va dé tao ra Nd®* tir Nd, AH{=-696,6kJ/mol, xem phan
dudi day). Viée khudy manh 1am cho céc hat hop kim min con du nay bi bong ra va phan
tan hydroxit va nuéc voi lugng 16m sao cho chung khong thé tao thanh khdi phé liéu nén sit
tap trung, nhdr d6 sy i ro vé chay ¢6 thé hau nhu khong xay ra. Tuong tu, co thé tinh dugc
s6 lidu tuong tmg clia cac phuong &n khac.

Gia sir rang nguyén liéu thd nén sit (III) hydroxit tiép tuc duge oxy hda va giai
phong nhiét, nhiét giai phong nay s€ lam 4m nguyén liéu thd nén sit (1) hydroxit va
ddng thoi 1am bay hoi nude. Dé lam bay hoi hoan toan 23,54% trong luong nudée chira
trong do, nhiét in cAn thiét dé 1am bay hoi 14 46,02kJ/mol (chua bao gdm nhiét cam bién),
gid tri ndy gan bang nhiét dugc giai phong do sy oxy héa cac nguyén t6 tao hop kim con
du thanh cac hydroxit. Piéu nay c¢6 nghia 1a trong méi truong tu nhién, sy giai phong
nhiét do qua trinh oxy hoa cac nguyén t6 tao hop kim con du s& khong gia nhiét nguyén
liu tho nén sét (1) hydroxit dén nhiét do 100°C. Ngoai ra, nudc bde hoi c6 thé dung
lam d4u hiéu canh béo.

Néu xay ra su tu bbe chay cua nguyén liéu thd nén sit (1) hydroxit, sdn phim tao
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thanh s& 1a oxit chit khong phai hydroxit, va nhiét dugc giai phong tir sy dbt chdy phé
liéu NdFeB con du 1a nho hon nhiét dugc giai phong khi cac hydroxit dugc tao ra. Sy débt
chdy s& lam cho c4c hydroxit bi phén huy thanh oxit va nudc. Mot mat, sy phan huy
hydroxit thanh oxit can su hép thu nhiét, va mat khac, nuéc do sy phan huy hydroxit tao
ra s& hip thu luong 16n nhiét dé bay hoi. Do do, phan ban luan trén ddy cho thiy rang
nguy co chay 1a khong thé xay ra d6i v6i nguyén liéu thoé nén sit (I1I) hydroxit. Thir
nghiém vé nguyén liéu tho nén sit (1) hydroxit trong phuong 4n ndy cling khang dinh
két luan nay.

Nguyén lidu tho nén sét (III) hydroxit néu trén dugc hoa tan béng axit clohydric
bing cach didu chinh do pH va duoc loc dé loai bo st dé thu dugc 7720 lit phan nuée loc
chira 59,43g nguyén t6 dat hiém/lit va 3,12g coban/lit. D4 tinh dugc réng ty 16 ngdm chiét
nguyén to dat hiém 14 99,26% va ty 1& ngdm chiét coban 13 98,6%. Toéng lugng axit
clohydric da st dung d& cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé diéu ché dung dich tur
nguyén liéu tho nén sit (1) hydroxit 1a it hon khong dang ké so véi lugng theo ly thuyét
can thiét dé tao thanh mudi tir cac nguyén t6 c6 gia tri cao chua trong phé liéu NdFeB.
Diéu nay c6 nghia la cdc nguyén t6 sit gan nhu khong tidu thy axit clohydric trong qua
trinh diéu ché dung dich tir phé liéu nén sat. Trong qué trinh loc dé loai bo sit, tbe do loc
nhanh va phan cin d& riza. Oxit sit d6 duoc tao ra tir phé lidu sét tao thanh.

Do cac nguyén t6 co gia tri cao chu yéu tén tai dudi dang mudi va hydroxit hoa
tan trong nguyén li€u thd nén sit (III) hydroxit néu trén, ching dugc hoa tan d& dang dé
tao thanh dung dich muédi va dugc tach ra dé dang ra khoi cac nguyén t6 khéc trong budc
hoa tan bang axit sau d6, va do do ty 1& hiéu suét cao va muc tidu tbn axit 1a thap.

Céc nguyén t6 dAt hiém va coban duoc chiét ra tir phén nude loc tao thanh. Cac
hop chét oxalat dit hiém dugc tao ra tir dung dich tich bang cach lam két tia oxalat, va
sau d6 duge dbt dé thu duoc céc oxit d4t hiém. Cac oxit dat hiém nay dugc chuyén hoéa
thanh céc kim loai dit hiém bang qua trinh dién phan va sau d6 tao thanh cdc nam chdm
NdFeB. Coban cacbonat dugc tao ra tir dich tan du bang cac quy trinh nhu lam két tha
natri cacbonat va sau dé dbt dé thu duogc coban oxit. Coban oxit thu dugce duoc tao thanh
c4c tAm coban kim loai va sau d6 duoc tao thanh hgp kim samari-coban.

Phuong 4n 2

Phan md ta sau day c6 lién quan dén Fig.1.
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Phé liéu NdFeB dugc sir dung & ddy c6 thé duge dbt chay bang diém, va bét lta
khi dugc gia nhiét dén nhiét d6 55°C trong khong khi, véi diém bdc chay bing 105°C.
Phé liéu hop kim NdFeB duoc nghién dé tao ra phé liéu hop kim NdFeB c6 dudng kinh
hat nho hon hoac bé‘lng 0,15mm bing may nghién bi kiéu u6t. Pa xac dinh duge ring phé
liéu hop kim NdFeB chira 18% trong luong REO, 0,99% trong lugng CoO, 33,53% trong
luong Fe, 4,85% trong luong C, 30,74% trong lugng nudce, va lugng con lai 1a cac chét
khac. 2000Kg phé liéu hop kim NdFeB, 300 lit nudc va 25 lit axit sulfuric 98% loai ding
cong nghiép duge cho vao binh phan tmg va tron k¥ bang cach khudy dong thoi duy tri
chi s6 Re & mirc khoang 10460. Oxy duoc nap vao binh phan ung véi tdc do dong nam
trong khoang tir 0,2 dén 1M3/phit. Téc d6 dong khong khi duge ting 1én dén mirc ndm
trong khoang tir 5 dén 10M?3/phut khi nhiét d6 dat dén 50°C. Nhiét d6 phan tmg dugc
diéu chinh dé nidm trong khoang tir 70 dén 100°C bang cach nhu cho thém nudc trong
qua trinh phan tmg. Sau khi phan ung trong 1,5 gio, thu dugc nguyén li¢u tao thanh va
nap vao thiét bi sdy kiéu quay dugc bom thém khi dng khoi & nhiét d6 300°C dé lam bay
hoi lwong nude nhat dinh, thu duge 1977,8kg nguyén lidu tho nén sit (III) hydroxit &
dang bot va khong thé d6t chay bang diém. Nguyén liéu tao thanh khong thé bét lra ngay
ca khi duoc gia nhiét dén 200°C va gitr 4m trong 1 gid. Sau khi thir nghiém, diém béc
chay bang 256°C. Trong nguyén lidu thu duogc, di xac dinh duoc ring tong ham luong
clia sit ton tai & tit ca cac dang (duoc ky hiéu 1a TFe) bf‘mg 33,91% trong lugng, tong
ham lugng coban tinh theo CoO bang 1% trong luong, tong ham luong cla cac nguyén td
dat hiém tinh theo REO bang 18,2% trong luong, ham luong C bing 2,4% trong lugng,
ham luong nudc bang 5,77% trong lugng, Y(Fe) bang 0,1% trong luong, va Y(Fe**) bing
29,25% trong lugng.

Theo gia tri Y(Fe) bang 0,1% trong lugng, ¢6 thé tinh duoc rang nguyén liéu thd
nén sit (III) hydroxit néu trén van bao gém khoang 0,05% trong lwong 1a d4t hiém hop
kim hoa. Nhiét phan tng dé tao ra Fe(OH)s tir st trong hop kim dugc giai phong nhiéu
hon 90%, va nhiét phan tng dé tao ra dat hiém hydroxit tir cic nguyén t6 dat hiém trong
hop kim duoc giai phong nhiéu hon 99%. Do d6, phin 1én nhiét phan tmg dé tao ra
hydroxit tir hop kim chira trong phé liéu NdFeB di dugc giai phéng. Chi khoang 7%
nhiét phan tng khong dugc giai phéng va & lai trong nguyén lidu thé nén sat (III)

hydroxit, diéu nay c6 thé lam cho khé xay ra riii ro chay.

-23-



30519

Néu ‘nguyén liéu thod nén sit (II1) hydroxit dugc gia nhiét thém, cac hydroxit chia
trong d6 s& phan hity mdt luong nudc két hop nhét dinh khi nhiét do duoc ting dén mirc
thap hon 100°C, vi thé lugng nudce bay hoi sé& ting 1én, va mirc tiéu thu nhigt cAn thiét
cho nhiét 4n lam bay hoi s& ting [én.

Nguyén li¢u tho nén sit (1) hydroxit néu trén duge hoa tan bang axit clohydric
biing cach didu chinh do pH va dugc loc dé loai bo sit, dé thu duoc 6560 lit phan nudc
loc chita 54,59¢ dAt hiém/lit va 3g coban/lit. D4 tinh dugc ring ty 1¢ ngdm chiét dét hiém
bing 99,48% va ty 1é ngdm chiét coban bing 99,39%. Tong lugng axit clohydric tiéu thu
dé cho vao phé lieu NdFeB néu trén dé tao ra nguyén lidu tho nén sat (TIT) hydroxit ma
sau d6 duoc tao thanh dung dich 1a nhiéu hon khong dang ké so véi luong axit clohydric
can thiét theo ly thuyét dbi véi cac nguyén t6 ¢6 gid tri cao chira trong phé liéu NdFeB.
Piéu nay c6 nghia la cac nguyén t sit gan nhu khong tiéu thu axit clohydric trong qua
trinh Xt ly phé liéu NdFeB thanh dung dich. Trong qua trinh loc dé loai bo sét, toc do loc
nhanh va phén can dé& rira. Oxit sit d6 duoc tao ra tir phé lidu sét tao thanh.

Céc nguyén t& dt hiém va coban dugc chiét ra khoi phan nudc loc tao thanh. Cac
hop chat cacbonat dat hiém duoc tao ra tir dung dich tich béng cach lam két tua natri
cacbonat, va sau d6 dbt dé thu dugc oxit dat hiém. Coban cacbonat duoc tao ra tir dich
tan du bang cac quy trinh nhu 1am két tlia natri cacbonat va sau d6 @bt dé thu dugc coban
oxit.

Phuong an 3

Phén minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1.

Phé lidu NdFeB duge sit dung & day c6 thé duge dbt chay bang diém va bit lira
khi dugc gia nhiét dén nhiét do 45°C trong khong khi, véi diém béc chay bang 55°C. Da
x4c dinh duogc ring phé liéu NdFeB bao gdm 27,67% trong luong REO, 0,95% trong
luong CoO, 47,46% trong lugng Fe, 10,4% trong lugng C, 6,7% trong lugng nudce, va
luong con lai 1a chit khac. 100g phé liéu hop kim NdFeB ¢6 ¢& hat nhé hon 0,1mm,
500ml nuéc va 2,7g amoni clorua loai dung dé phan tich (AR) duoc cho vao binh c6 3 cd,
binh nay dugc cho vao bé siéu am & nhiét do 70°C va dugc tron k¥ béng cach khuéy va
duy tri chi s6 Re & muc khoang 29000. Oxy dugc nap vao binh ¢6 3 ¢b véi tbe do dong
bang 1 lit/phitt. Sau khi phan tmg trong 4 gio, thu dugc 287g nguyén liéu tho nén sat (IIT)
hydroxit, nguyén li¢u nay c6 dang khdi va khong thé dbt chay bang diém. Nguyén liéu
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thd nén st (1) hydroxit c6 thd khong bt lira ngay ca khi dugc gia nhiét dén 200°C va
dé 4m trong 1 gid. Sau khi thir nghiém, diém bbc chay bing 223°C. Trong nguyén liéu
tho nén sét (I11) hydroxit thu dwoc, da x4c dinh duoc ring téng ham luong cla sit ton tai
& tht ca cac dang (duoc ky hiéu 1a TFe) bang 16,54% trong lugng, tong ham luong coban
tinh theo CoO bing 0,33% trong luong, tdng ham lugng clia cac nguyén té dat hiém tinh
theo REO biang 9,64% trong lugng, ham luong C bang 0,3% trong luwong, ham lugng
nudce bang 50% trong luong, Y(Fe) bing 0,01% trong luong, va Y(Fe*") bing 16,26%
trong luong. Chét dién phan c6 ndng do cao hon 0,Imol/lit s& gitip lam gia téng tbc do
phan tmg. Mic dii chét dién phan c6 ndng d6 thip hon 0,1mol/lit c6 thé tao ra nguyén
licu thd nén st (II) hydroxit tir phé liéu NdFeB, toan bd quy trinh nay c6 tbc d6 phan
tng cham hon. Dic biét 1a trong giai doan dau ctia phan ng, nhiét phan tmg khong du dé
lam ting nhanh chéng nhiét o phan tmg dén nhiét do thich hop dé thic day qué trinh
phan tng.

Do cac séng si€u am co tan s cao, hiéu ung khi xam thuc s€ di&n ra sao cho xuét
hién su va cham 16n gitra cac hat chét l6ng. Loai tuong tdc manh nay gitta cac hat ¢o thé
lam tdng manh nhiét do cta chét long, diéu nay cé vai trd rét t6t trong qué trinh khudy va
gia nhiét, va do dé nhii hoa hai chét 16ng khong tron 14n dugc (nhu nude va dau) va thic
déy su hoa tan cia chét tan va tach hydroxit duge tao ra tur bé mit cua phé liéu NdFeB,
do d6 lam ting tdc do cia phan tmg héa hoc. Nude ¢b thé tao ra hydro peroxit bang cach
xtr ly bang siéu 4m, va nudc duge hoa tan voi nito ¢6 thé tao ra cac chit oxy hoa nhu axit
nitro bing cach xir 1y bing siéu 4m, diéu nay c6 thé giup lam ting tbc do cua phan tmg
chuyén hoa phé liéu NdFeB thanh nguyén liéu tho nén sit (II1) hydroxit. Siéu &m ciing c6
thé lam tang tdc do thiy phan, phan hity va polyme hoa ciia nhiéu chat héa hoc. Siéu am
cling c6 hi€¢u qua dang ké ddi voi cac qua trinh quang hoa va dién héa. Diéu nay c6 nghia
1 siéu 4m ¢6 loi dé tang toc d6 phan Gng.

Trong qua trinh tao ra nguyén li€u thod nén st (1) hydroxit ctia phuong 4n nay,
mot lwong nhd cta céc chét hitu co chay dugc ké ca diezel chira trong phé liéu nén st
duge oxy héa thanh cac chat kho thoat ra va bdc chay hon nhung phén 16n céc chét hitu
co chay duogc thoat ra cung véi chét khi, nho d6 lam giam ham lugng cta diezel hitu co
chay dugc. Cac chét hitu co chdy duoc con lai duge phan tan déu trong nguyén lidu tho

nén sat (1) hydroxit trong khi siéu &m va/hodc khqu co hoc, va thAm chi tao ra hién
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twong “nhii hoa” diu-nudc sao cho dau nay dugce phan tan déu trong nguyén liéu. Céc
chit nhu hydroxit trong nguyén liéu thd nén sit (I) hydroxit thu dwoc cubi cling co c&
hat min va kha ning hip phu manh sao cho cac chét hitu co chay duoc va dé bay hoi
duge phu ban diu trén bé mit cia phé liéu NdFeB dugc phu thém bing cac chét bao gdm
nuée va sat (IIT) hydroxit tao thanh, va dugc hép thu hoan toan bén trong cac hat nguyén
liéu thé nén sit (II) hydroxit, vi thé cac chat hitu co chdy dugc con lai trong nguyén ligu
thd nén sit (II1) hydroxit khong d& thoat ra va bdc chdy. Trong khi d6, nguyén liu thd
nén sit (II1) hydroxit thu duoc bang cach oxy hoa phé liéu nén sit c6 trong luong ting
thém, do d6 1am giam tiép ty 1& cta cac chat hitu co chay dugc con lai trong nguyén liéu
va lam giam nguy co vé sy an toan.

Su kéo dai thoi gian phan mg, ting téc do dong khi, ting nhiét do phan ing va st
dung oxy déu gop phan lam giam ham luong céc chét hiru co chay dugc.

Phuong an 4

Phan minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1.

Phé licu NdFeB dugc st dung ¢ ddy c6 thé dugc dbt chay bang diém va bat lta
khi duoc gia nhiét dén nhiét do khoang 55°C trong khong khi, véi diém bdc chdy bang
95°C. P4 xéc dinh dugc ring phé liéu NdFeB bao gém 26,77% trong luong REO, 0,92%
trong luong CoO, 48,34% trong lugng Fe, 9,2% trong luong C, 10,8% trong luong nudc,
va luong con lai la chét khac. 200Kg phé liéu hop kim NdFeB c6 ¢& hat nhé hon 0,1mm,
200 lit nuwde, 1,7kg sat (IT) sulfat va 0,65kg natri clorua dugc cho vao may tron nim
ngang va duoc tron k¥ bang cach duy tri chi sb Re & khoang 40334. Khong khi dugc nap
vao may tron nam ngang voi tbc d6 dong 50 lit/phut. Nhiét do phan tng dugc diéu chinh
trong khoang tir 50 d¢én 90°C. Sau khi phan ung trong 10 gid, thu duge 553kg nguyén
liéu tho nén sit (III) hydroxit & dang khéi va nguyén liéu nay khong dé dbt chay bang
diém. Nguyeén liéu thu duoc c6 thé khong bét lira ngay ca khi dugc gia nhiét dén nhiét do
200°C va d& 4m trong 1 gid. Sau khi thtr nghiém, diém bdc chay bang 263°C. Trong
nguyén lidu thé nén sat (IIT) hydroxit thu dugc, da xac dinh dugc rang TFe bang 17,48%
trong lwong, ham lugng CoO béng 0,33% trong luong, ham luong REO b?ing 9,68%
trong Iugng, ham lugng C bang 0,33% trong lugng, ham luong clia nude bang 50% trong
luong, Y(Fe) bang 0,18% trong lugng, va Y(Fe*") bang 12,24% trong luong.

Trong phé liéu NdFeB, cac mudi sit dugc ding lam chét dién phan dé lam giam
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co hoi dua céc tap chét 1a cation khéc vao.

Do chét hitu co chay duge c6 thé thoat ra cling v6i khong khi, sy kéo dai thoi gian
phéan tmg phan tng c6 thé 1am giam dang ké ham lugng clia céc chat hiru co chay duoc.

Phuong an 5

Phan minh hoa sau dy c6 lién quan dén Fig.1.

Sten coban khong chira diu thu dugc bang cach rét xi 10 théi tinh luyén niken
bing 10 dién @& dung 1am nguyén liu va duge nghién kho dé c& hat trung binh bang
0,054mm. D3 xac dinh duoc ring sten coban khong chira dau bao gff)m 5,77% trong
luong CoO, 17,33% trong lugng NiO, 4,78% trong lugng CuO, 58,42% trong luong Fe,
va lugng con lai la chit khéc. Sten coban khong chita dau tu béc chay khi dugc gia nhiét
dén nhiét @6 khoang 140°C trong khong khi va ¢6 diém bdc chay bang 134°C.

1500kg sten coban, 1200 lit nudc, 40 lit axit sulfuric 98%, va 15kg amoni sulfat
dugc cho vao binh phan Gng va duoc tron k¥ bang cach duy tri chi s6 Re ¢ khoang
592000. Khong khi dugc nap vao binh phan tng voi tbc d6 dong nam trong khoang tur
7,5 dén 22,5M3/phut bang cach diéu chinh nhiét d§ phén tng nam trong khoang tir 50 dén
90°C. Sau khi phan tng trong 2 gio, nguyén liéu tao thanh duoc nap vao thiét bi sdy ting
s6i dugc bom ciing v6i khong khi néng & nhiét do 130°C d& lam bay hoi nudc dé thu
dugc 2703kg nguyén li¢u tho nén sit (II1) hydroxit, nguyén liéu nay & dang bot va khong
thé ddt chay bang diém. Nguyén liéu thd nén sét (II) hydroxit ¢6 thé khong bét Itra ngay
ca khi dugc gia nhiét dén 200°C va dé am trong 1 gio. Sau khi thit nghiém, diém bdc
chay bang 236°C. Trong nguyén liéu thd nén sit (II1) hydroxit thu dugc, dd xac dinh
duogc réng TFe br:ing 32,41% trong lugng, CoO chiém 3,2% trong lugng, NiO chiém
9,61% trong lugng, CuO chiém 2,65% trong lugng, nuée chiém 13,34% trong lugng,
Y(Fe) bang 0,25% trong luong, va Y(Fe*") bang 19,45% trong lugng.

Cac hop kim trong sten coban chiém ty 18 16n. Mdi nguyén t6 ctia cdc hop kim nay
thuong duge cho 14 ¢6 héa tri bang 0. Khi duoc cho tiép xuc véi oxy trong khong khi, cac
nguyén té tao hop kim bao gdm sit, coban va niken sé& bi oxy hoa dé giai phong nhiét.
Néu nhiét nay khong thé dugc truyén di kip thoi, sten coban s& tu duoc gia nhiét, do d6
ofy ra hién tuong "tu béc chay" hodc "bdc chay" khi sten coban dat dén nhiét do nhét
dinh.

Trong nguyén li€u tho nén sit (IIT) hydroxit chira cac nguyén t6 6 gié tri cao dugc
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tao ra tir sten coban, Y(Fe) bang 0,32% trong lugng, Y(Fe*") bang 19,45% trong lugng.
Do d6, Y(Fe3*)/TFe bang 60,01% trong luong. Do Fe’* ¢6 thé phan ting nhanh chéng voi
Fe dé tao ra Fe?', ty 1é clia hgp kim Fe chita trong nguyén liéu tho nén sit (II) hydroxit
chira cdc nguyén t& c6 gia tri cao 1a thap hon nhiéu so véi (1-60,01% trong luong)
=39,99% trong luong (trong phuong an nay, da xac dinh dugc rang tong ham lugng cla
cac nguyén t6 tao hop kim chira cdc nguyén t6 c6 gia tri cao bao gdm coban va niken va
st bang 0,32% trong luong). Diéu ndy cé nghia 1a ty 1& cua cac hop kim chira trong
nguyén liéu thé nén sit (III) hydroxit 14 thap hon nhiéu so voi gia tri 39,99% trong luong.
Phan 16n cac nguyén t6 tao hop kim nhur st duge chuyén héa thanh hydroxit sao cho hop
kim con lai khong con bdc chay nita va nho d6 giai quyét duge duge cac vén k¥ thuét ctia
hién tugng "tu chéy" dbi véi sten coban.

Nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit néu trén duge xu ly bang axit sulfuric dé
hoa tan cac nguyén tb co gia tri cao nhu coban va niken dé thu duoc dung dich, véi ty 18
ngam chiét coban bang 98,23%, ty 1& ngdm chiét niken bing 97,76% va ty 1é ngam chiét
dong bang 95,5%. Sten coban néu trén dugc cho thém axit sulfuric va amoni sulfat dé tao
ra nguyén li¢u tho nén sit (IIT) hydroxit ma sau d6 nguyén liéu nay duoc tao thanh dung
dich. Téng luong gdc sulfat tiéu thu nhiéu hon luong theo ly thuyét can thiét cho céc
nguyén t6 c6 gid tri cao trong nguyén to sten coban 1& khong dang ké. Diéu nay c6 nghia
1a c4c nguyén t sit gan nhu khong tiéu thy axit sulfuric trong qué trinh xir ly dung dich
tir sten coban. Trong dung dich nay, cdc nguyén td coban dugc tao thanh cobalto-cobaltic
oxit, cac nguyén t6 niken duoc tao thanh niken nitrat, cac nguyén t6 ddng dugc tao thanh
catot ddng, va cac nguyén t6 st duge dung dé san xut thép trong nha mdy thép.

Phuong 4n 6

Phin minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1.

Phé lidu NdFeB duoc st dung & ddy & dang khéi dinh, trong d6 téng ham luong
clia sit ton tai & tAt ca cac dang bang 1,81% trong luong, tong ham lugng clia coban tinh
theo CoO bing 0,12% trong luong, tong ham lugng cla céc nguyén t§ dat hiém tinh theo
REO bing 1,12% trong luong, ham luong C 1a nho hon 0,1% trong luong, ham lugng
nudc bang 52,04% trong luong, va luong con lai 1a cac chét khac. Piém bdc chdy cla
phé lidu NdFeB bing 88°C. 3000kg phé liéu NdFeB néu trén, 800 lit nudc va 80 lit axit

axetic bang dugc cho vao binh phan tmg va duoc trdn k¥, duy tri chi s Re & khoang
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330000. Khi dang khoi chira 6% (theo thé tich) oxy dugc nap véi tbe d@6 dong 25M>3/phit
& nhiét d@ 300°C. Nhiét do phan Gmg dugc didu chinh dé nim trong khoang tir 50 dén
90°C. Sau khi phan tng trong 2 gio, nguyén liéu tao thanh duoc chuyén dén 16 ham va
sdy dé thu duoc 1514kg nguyén liéu thd nén sit (III) hydroxit, nguyén lidu nay & dang
khéi, d& nghién, va khong thé dbt chay bing diém. Nguyén lidu tho nén sat (III) hydroxit
c6 thé khong bit lira ngay ca khi dugc gia nhiét dén nhiét d6 200°C va dé 4m trong 1 gio.
Sau khi thir nghiém, diém bdc chay bang 384°C. Trong nguyén liéu thd nén sit (II0)
hydroxit thu dugc, da xac dinh duoc ring TFe bang 3,58% trong lugng, CoO chiém
0,24% trong lugng, REO chiém 2,2% trong luong, nude chiém 5,02% trong luong, Y(Fe)
biang 0,02% trong luong va Y(Fe*") bang 3,41% trong luong.

Nguyén liéu thd nén sat (IIT) hydroxit dugc hoa tan véi axit clohydric bang cach
didu chinh do pH va duge loc dé loai bo sét dé thu dugc dung dich, véi ty 1€ ngam chiét
nguyén t6 dat hiém bang 97,32% va ty 1& ngdm chiét coban bang 98%. Tong lugng tiéu
thu axit clohydric dugc thém Vécg phé liéu NdFeB néu trén dé tao ra dung dich bﬁng
nguyén liéu thé nén sat (III) hydroxit nay la nhiéu hon khéng dang ké so véi lugng can
thiét theo ly thuyét ctia cac nguyén t6 ¢ gid tri cao chira trong phé lidu NdFeB. Diéu nay
c6 nghia 14 vé co ban, cac nguyén t6 sit khong tiéu thu axit clohydric trong qué trinh xir
1y dung dich tir phé liéu NdFeB. Trong qué trinh loc dé loai bo sat, toc d loc nhanh va
phan cin dé rira.

Céc nguyén tb dat hiém va coban dugc chiét ra khoi phan nudce lgc tao thanh. Céc
hop chit cacbonat dAt hiém duoc diéu ché tir dung dich tach bang cach lam két tha natri
cacbonat, va sau do dugc dbt dé thu duoc oxit d4t hiém. Cac oxit dat hiém nay dugc
chuyén hoa thanh kim loai d4t hiém bang cach dién phan va sau do tao thanh hop kim
NdFeB. Céc hop chit coban oxalat duge didu ché tir dich tan du bang cac quy trinh nhu
két tha oxalat va sau d6 ddt dé thu duoc oxit coban. C4c oxit coban thu dugce dugc tao
thanh bdt coban kim loai.

Phuong an 7

Phan minh hoa sau dy c6 lién quan dén Fig.1 va Fig.3.

Phé liéu NdFeB dugc sir dung & ddy & dang khéi ran, trong d6 t6ng ham lugng cta
sit tOn tai & tAt ca cac dang bang 65% trong luong, tbng ham lugng cua coban tinh theo

CoO bing 0,15% trong lugng, tong ham lugng cla cac nguyén t6 d4t hiém tinh theo REO
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béng 24,77% trong lugng, va ham lugng C béng 0,38% trong luong. Phé 1iéu NdFeB nay
¢6 thé bt lira khi duoe gia nhiét dén nhiét do khoang 85°C trong khdng khi. Diém béc
chdy bing 172,9°C. 1000kg phé liéu hop kim NdFeB c6 c& hat nho hon 0,075mm, 1000
lit nuée, 40 lit axit clohydric 7N va 30 kg sat (IIT) clorua dugc cho vao binh phan timg va
duge tron k§ bang cach duy tri chi sé Re & khoang 2180000. Khong khi dugc nap vao
binh phan tmg véi tc do dong nim trong khoang tir 5 dén 20M?3/phiit. Nhiét d6 phan (mg
duge didu chinh dé nam trong khoang tir 70 dén 90°C. Sau khi phan mg trong 1,5 gio,
nguyén li¢u tao thanh dugc nap vao thiét bi sdy kiéu quay duoc bom véi khi éng khoi &
nhiét d6 200°C d 1am bay hoi mot luong nudc nhat dinh @ thu duoc 1444 kg nguyén
liéu thd nén sit (II) hydroxit, nguyén liéu ndy & dang bdt va khong thé @t chay bang
diém. Nguyén li¢u tho nén sit (I) hydroxit thu dugc ¢6 thé khong bét lira ngay ca khi
duoc gia nhit dén nhiét do 200°C va dé 4m trong 1 gid. Sau khi thir nghiém, diém boc
chay bang 310°C. Trong nguyén liéu thd nén st (III) hydroxit thu dugc, da xac dinh
dugc ring TFe bing 45% trong lugng, CoO chiém 0,11% trong luong, REO chiém
17,15% trong lugng, C chiém 0,1% trong luong, nude chiém 0,96% trong lugng, Y(Fe)
bang 4,15% trong lugng, va Y(Fe*") bang 30,15% trong luong.

Nguyén liéu tho nén sat (1) hydroxit thu dugc theo phuong an nay duge xac dinh
tinh chét bing phuong phéap nhiéu xa tia X, v6i cac két qua duoc thé hién trén Fig.3. Nhu
dugc thé hién trén Fig.3, dd thi nhidu xa c6 cudng d6 thip véi cdc dinh nhiéu xa phic tap
hon, va khéng c6 cac dinh dic trung, diéu nay cho thay rang mau & trang thai pha vo dinh
hinh.

Theo gia tri Y(Fe) = 4,15% trong luong, ¢ thé tinh duoc réng nguyén liéu thod nén
sat (III) hydroxit néu trén van bao gdm khoang 2,03% trong lugng 1a nguyén t6 dat hiém
tao hop kim. Nhiét phan Umg d8 tao ra Fe(OH)s tlr nguyén td sit chira trong hop kim da
duoc giai phong 73,75%, va nhiét phan tmg dé tao ra hydroxit dat hiém tir cic nguyén t6
Gt hiém chtra trong hop kim nay da dugc giai phong 88,22%. Do dé, phan I6n nhit
phan tmg dé tao ra hydroxit tir hgp kim chtra trong phé lieu NdFeB da duoc giai phong.
Nhiét phan tng chua duoc giai phéng con du dbi v6i cac nguyén t6 tao hop kim khac
chira trong nguyén li€u thod nén st (IIT) hydroxit néu trén chi chiém khoang 23,2% téng
luwong nhiét phan tng. Nhiét phan tng con du chi la nhiét cia phan ing dé chuyén hoa

st (I) hydroxit thanh sit (III) hydroxit. Trong qua trinh chuyén hoa sat (II) hydroxit
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thanh st (ITT) hydroxit, do b& mat cta st (II) hydroxit dang rén bi bao phii béi 16p sét
(I1T) hydroxit, oxy can phai di qua 16p sét (III) hydroxit nay dé dén dugc bé mit sat (ID)
hydroxit. Do d6, tbc do chuyén héa st (II) hydroxit thanh sit (IIT) hydroxit phu thudc
vao tdc do khuéch tan cua oxy vao sat (IT) hydroxit. Do sw c6 mit cua cac phuong tién
nhu dung cu khudy dé lam gia ting muc do chuyén khdi, tbc d6 phan tan clia oxy dé dén
duoc sét (II) hydroxit 1a rét cham. Téc do oxy hoa cta hop kim NdFeB con du thanh
hydroxit cting phu thudc vao tc do khuéch tan cta céc chit phan ing bao gdm oxy va
nudc vao cac hat hgp kim NdFeB dugc bao boc béng hydroxit, vi thé tbe do phén Ung rat
cham. Do do, sy d6t chay ctia nguyén liéu tho nén sit (I1I) hydroxit c6 thé hau nhu khong
X4y ra.

Trong phé lidu NdFeB, céc mudi sit nhu st (III) clorua va axit clohydric dugc str
dung lam chét dién phan, diéu nay c6 thé tranh dugc viéc dua thém céc tap chét cation
khéc vao. Trong d6 axit clohydric c6 thé lam cho nhiét d6 phan mg tang 1én nhanh chéng
& giai doan dAu ctia phan ng, va sét (III) clorua c6 thé lam ting ndng d6 ctia chit dién
phén trong dung dich trong cac diéu kién lam giam lugng axit clohydric.

Nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit néu trén dugc hoa tan véi axit clohydric
bing cach didu chinh do pH va duogc loc dé loai bo sit dé thu dugc dung dich, véi ty 1¢
ngam chiét nguyén t§ dit hiém bing 98,32% va ty 1& ngdm chiét coban bang 98,76%.
Téng lwong tiéu thy axit clohydric dugc cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé tao ra
dung dich tir nguyén liéu thd nén sit (IIT) hydroxit la nhiéu hon khong déng ké so voi
luong cin thiét theo ly thuyét ctia cac nguyén t c6 gid tri cao chira trong phé liéu NdFeB.
Diéu nay c6 nghia la cac nguyén t6 sit gan nhu khong tiéu thy axit clohydric trong qua
trinh xit Iy dung dich tir phé liéu NdFeB.

Cac nguyén t6 dAt hiém va coban dugc chiét tir phén nudce loc tao thanh. Céac hgp
chét praseodym nedym oxalat dugc tao ra tlir dung dich tach bang cach lam két tia oxalat,
va sau d6 duge d6t dé thu duge cac oxit praseodym nedym. Céc oxit prascodym nedym
dugc chuyén héa thanh kim loai praseodym nedym bing cach dién phan va sau d6 tao
thanh nam cham NdFeB. Céac hop chét coban cacbonat duoc diéu ché tir dich tan du bang
cac quy trinh nhu két tiia natri cacbonat, va sau do d6t thanh cic oxit coban. Céc oxit
coban thu duge duge tao thanh bot coban kim loai, va sau d6 dugc tao thanh nam cham

samari-coban.
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Phuong 4n 8

Phan minh hoa sau day c6 lién quan dén Fig.1.

Phé liéu NdFeB & dang khdi rin duoc st dung trong vi du nay, trong dé tbng ham
lugng cia sit tOn tai & tAt ca cac dang bing 49,55% trong luong, tong ham luong cla
coban tinh theo CoO bang 0,1% trong lugng, va tong ham lugng cua cac nguyén t6 dat
hiém tinh theo REO bing 50,36% trong lugng. Phé liéu NdFeB bat lira khi dugc gia nhiét
@n khoang 80°C trong khong khi. Diém bdc chay duoc xéc dinh bang 148,3°C. 1000kg
phé liéu hop kim NdFeB c6 ¢& hat nh6 hon 0,Imm, 1000 lit nudc va 50 kg natri clorua
duge cho vao binh phan tmg va dugc tron k¥ bang cach duy tri chi sb Re & khoang 82000.
Khong khi néng & nhiét d khoang 150°C duge nap vao binh phan ng voi toc do dong
bang 20M>/phiit. Ngimg nap khong khi néng khi nhiét do phan tng dat 70°C, va thay vao
d6 1a nap khong khi & nhiét d6 trong phong véi tbc do dong nam trong khoang tir 5 dén
10 M3/phut). Nhiét d6 phan img dugc diéu chinh dé ndm trong khoang tir 50 dén 90°C.
Sau khi phan tmg trong 3 gid, nguyén liéu tao thanh dugc nap vao thiét bi sdy kiéu quay
duoc bom voi khi nong & nhiét d6 150°C @ lam bay hoi mot lugng nudc nhit dinh dé
thu duge 1571 kg nguyén liéu tho nén sit (II1) hydroxit 1a nguyén liéu khong thé d6t chay
bing diém. Nguyén liéu thd nén sit (IIT) hydroxit c6 thé khong bt lira ngay ca khi duoc
gia nhiét dén 200°C va dé 4m trong 1 gio. Piém bbc chay duge xac dinh bang 341,2°C.
Trong nguyén liéu thd nén sit (II1) hydroxit thu duge, d& xac dinh duoc rang TFe bing
31,54% trong luong, CoO chiém 0,063% trong lugng, REO chiém 32,06% trong luong,
C chiém 0% trong luong, nudc chiém 0,99% trong luong, Y(Fe) bing 0,65% trong luong,
va Y(Fe**) bang 29,76% trong luong.

Nguyén liéu tho nén st (I) hydroxit néu trén duoc hoa tan véi axit clohydric
bing céch didu chinh do pH va dugc loc dé loai bé sét dé thu duoc dung dich, véi ty 18
ngam chiét dat hiém bing 98,32% va ty 1& ngam chiét coban bing 97.87%. Tong luong
tiéu thu cta axit clohydric dugc cho vao phé liéu NdFeB trén day dé tao ra dung dich tur
nguyén liéu thé nén s&t (IIT) hydroxit 1a cao hon khong dang ké so véi lugng cén thiét
theo ly thuyét clia cdc nguyén t6 co gia tri cao chua trong phé liu NdFeB. Piéu nay c6
nghia la cac nguyén t6 sit gin nhu khong tiéu thy axit clohydric trong qua trinh xtr ly
dung dich tir phé li¢u NdFeB.

Céc nguyén t6 dAt hiém va coban duogc chiét tir phan nudc loc tao thanh. Cac hop
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chit neodym oxalat, praseodym oxalat va dysprosi oxalat dugc didu ché tir dung dich
tach béng cach lam két tha oxalat, va sau d6 dugc ddt dé thu duoc neodym oxit,
praseodym oxit va dysprosi oxit. T4t ca céc oxit dit hiém dugc chuyén hoa thanh kim
loai neodym, kim loai praseodym va kim loai dysprosi bing cach dién phan va sau d6
dugce tao thanh cac hgp kim Pr-Fe, Nd-Fe va Dy-Fe. Hop kim Co-Ni dugc tao ra tir cac
nguyén td coban chita trong dich tan du.

Phuong é4n 9

Phén minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1.

Phé liéu NdFeB & dang khéi dinh dugc sir dung trong vi du nay, trong do tong
ham lugng st ton tai & tAt ca cac dang béng 49,65% trong luong, téng ham luong coban
tinh theo CoO bing 0,6% trong luong, va tong ham lugng cla cic nguyén td dat hiém
tinh theo REO bing 25,52% trong lugng, va ham lugng C bing 10,4% trong luong. Phé
liéu NdFeB nay c6 thé dbt chay bang diém va bét lira khi dugc gia nhiét dén nhiét do
khoang 45°C trong khong khi. Diém boc chay duge xac dinh bang 76,4°C. 2000kg phé
liéu hop kim NdFeB c6 ¢& hat nhé hon 0,5mm, 1200 lit nuGe, 100 lit axit clohydric 7N
va 40 lit axit sulfuric 98% loai dung trong cdng nghiép dugc cho vao binh phan ung va
duge tron k§ bang cach duy tri chi s6 Re & muc 19000. Khong khi duge nap vao binh
phan tmg véi tde do dong ndm trong khoang tir 5 dén 25M3/phut. Nhiét d6 phan tng
duge didu chinh dé ndm trong khoang tir 50 dén 90°C. Sau khi phan tmg trong 2 gio,
nguyén li€u tao thanh duogc chuyén dén nén chiu duoc axit dé 1am bay hoi nuéc ty nhién,
trong khi nguyén liéu nay dugc khudy vai 1an dé thu dugc 3515 kg nguyén liéu tho nén
sat (IIT) hydroxit & dang bdt va khong thé dbt chay bang diém. Nguyén liéu thd nén sit
(I1T) hydroxit c6 thé khong bét lira ngay ca khi dugc gia nhiét dén nhiét do 200°C va dé
4m trong 1 gid. Piém béc chay duoc x4c dinh bang 246,6°C. Trong nguyén liéu tho nén
sat (II1) hydroxit thu dugc, da xac dinh dugc rang TFe bang 28,25% trong lugng, CoO
chiém 0,34% trong lugng, REO chiém 14,52% trong lugng, C chiém 5,6% trong luong,
nu6e chiém 20,34% trong luong, Y(Fe) bang 1,4% trong luong, va Y(Fe®*) bang 21,29%
trong lugng.

T 18 ciia dung dich chat dién phan vé6i phé li¢u NdFeB (dang kho) thip hon
(>0,67 lit/kg) duoc didu chinh dé lam giam lugng chat long trong giai doan dau cua phan

{mg trong khi vin dam bao hiéu qua khudy dé st dung hoan toan nhiét phan Gmg, lam

-33-



30519

tang nhiét 46 phan ing cang nhanh cang tbt, lam giam lugng nudc trong san phim, 1am
giam ganh nang lam kho va cai thién hiéu sudt cua qua trinh 1am kho, nho dé dat duoc
hi€u qua lam gidm chi phi.

Nguyén lidu tho nén sit (IIT) hydroxit néu trén duoc hoa tan véi axit clohydric
bing cach diéu chinh do pH va dugc loc dé loai bo sit d€ thu dugc dung dich, vai ty 18
ngdm chiét nguyén t6 dt hiém bang 98,02% va ty 1& ngdm chiét coban bang 98,64%.
Téng luong tiéu thu cta axit clohydric duge cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé
tao ra dung dich tir nguyén liéu thd nén sat (II1) hydroxit 1a nhidu hon khong dang ké so
vi luong cin thiét theo ly thuyét cia cac nguyén t6 c¢6 gia tri cao chira trong phé liéu
NdFeB. Piéu nay c¢6 nghia la vé co ban, cac nguyén td sit khong tiéu thu axit clohydric
trong qué trinh xi Iy dung dich tir phé liéu NdFeB. Trong qua trinh loc dé loai bo st, tc
d6 loc nhanh va phin cin d& rira. Oxit sit do dugc tao ra tir phé liéu sat tao thanh.

Céc nguyén to dt hiém va coban duoc chiét tir phan nude lQé tao thanh. Cac hgp
chét oxalat dit hiém duoc tao ra tir dung dich tach bing cach lam két tha oxalat, va sau
do dbt dé thu duoc oxit dat hiém. Céc oxit dit hiém dugc chuyén héa thanh cac kim loai
dét hiém bing cach dién phan va sau d6 tao thanh nam cham NdFeB. Céac hop chit
cacbonat coban duogc tao ra tir dich tan du béng cach lam két tia natri cacbonat va sau d6
nung dé thu duoc oxit coban.

Phuong 4n 10

Phén minh hoa sau ddy ¢6 lién quan dén Fig.1.

Phé liéu NdFeB (trong d6 TFe béng 41,68% trong lugng, CoO chiém 0,94% trong
lvong, REO chiém 22,55% trong lugng, va céc chét hitu co chay duoc chiém 18,4%
trong lugng tinh theo lugng C) & dang khéi dinh duoc st dung trong vi du nay, phé liéu
ndy ¢6 thé d6t chay bing diém va bét lira khi duoc gia nhiét dén nhiét do 40°C. Diém bdc
chéy bing 64°C. 2000kg phé liéu NdFeB néu trén c6 ¢& hat nhd hon 0,4mm, 1300 lit
nude va 40 lit axit sulfuric 98% loai dung trong cong nghiép dugc cho vao binh phan tng
va dugc tron k¥ bang cich duy tri chi s6 Re & khoang 18000. Khong khi dugce nap vao
binh phan (g véi tdc do dong ndm trong khoang tir 0,5 dén 25M3/phut. Nhi¢t do phan
tmg duoc diéu chinh dé nim trong khoang tir 70 dén 100°C. Sau khi phan tng trong 2
gio, nguyén liéu tao thanh dugc chuyén dén nén chiu dugc axit dé lam cho nudc bay hoi

ti nhién, trong khi d6 nguyén liéu nay vin duoc khudy vai 1an dé thu dugc 3090 kg
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nguyén lidu thd nén sit (III) hydroxit & dang bot va khong thé dét chay bang diém.
Nguyén liéu thé nén sit (III) hydroxit ¢6 thé khong bit lira ngay ca khi duge gia nhiét
dén 200°C va dé 4m trong 1 gid. Piém bdc chay dugc xac dinh bing 216,1°C. Trong
nguyén lidu thd nén sit (I1T) hydroxit thu duoc, d xac dinh duge rang TFe bang 26,97%
trong luong, CoO chiém 0,6% trong lugng, REO chiém 14,6% trong lugng, C chiém
6,5% trong luong, nudc chiém 19,68% trong lugng, Y(Fe) béng 1,3% trong lugng va
Y(Fe**) bang 21,97% trong lugng.

Sy tang nhiét d6 phan Gmg c6 thé lam giam dang ké ham luong cac chat hitu co
chay dugc.

Nguyén liéu tho nén sit (II[) hydroxit néu trén duogc hoa tan véi axit clohydric
bing cach didu chinh do pH va dugc loc dé loai b6 sit dé thu dugce dung dich, voi ty 16
ngdm chiét nguyén t5 dat hiém bang 98,83% va ty 1€ ngdm chiét coban bang 98,16%.
Téng luong tiéu thu cta axit clohydric dugce cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé
tao ra dung dich bang nguyén liéu thd nén sét (I1I) hydroxit 1a nhiéu hon khong déng ké
so v6i luong can thiét theo Iy thuyét ddi voi cac nguyén t6 c6 gi tri cao chira trong phé
liéu NdFeB.

Céc nguyén to dAt hiém va coban duoc chiét tir phan nuée loc thu duge. Cac hop
chit oxalat dat hiém duoc tao ra tir dung dich tach béng cach lam két toa oxalat, va sau
d6 dbt dé thu duoc cac oxit dat hidm. Cac oxit dit hiém nay dwoc chuyén hoa thanh kim
loai dit hiém bing cich dién phan va sau d6 tao thanh nam chdm NdFeB. Coban
cacbonat dugec tao ra tir dich tan du béng cach lam két ta natri cacbonat, va sau d6 dugc
dbt dé thu duoc oxit coban ma sau dé oxit nay duoc tao thanh bdt coban va cac vat liéu
c6 tir tinh ctia samari coban.

Phuong an 11

Phan minh hoa sau dy c6 lién quan dén Fig.1 va Fig.4.

Phé licu NdFeB ¢ dang khéi dugc st dung trong vi du nay, trong d6 tbng ham
lwgng cua sit tOn tai & tit ca cac dang bing 16,84% trong lugng, t6ng ham luong cla
coban tinh theo CoO bang 0,53% trong lugng, tbng ham lugng cua cac nguyén t6 dat
hiém tinh theo REO béng 14,14% trong lugng, ham lugng C bang 3,5% trong luong, va
ham luong nude bing 40,04% trong luong. Phé ligu NdFeB c6 thé dot chéy bang diém va
bt lira khi duoc gia nhiét dén nhiét do khoang 85°C. Piém bdc chdy bing 160,5°C.
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1500kg phé liéu NdFeB néu trén c6 ¢& hat nho hon 0,1mm, 1000 lit nu6c va 15 lit axit
clohydric 31% loai ding trong cong nghiép dugc cho vao binh phan tmg va dugc tron ky
bang céch duy tri chi s6 Re & khoang 87000. Khong khi dugc nap vao binh phan tmg vi
tbc do dong nim trong khoang tir 5 dén 10M3/phut. Nhiét do phan ung dugc diéu chinh
dé niam trong khoang tir 40 dén 70°C. Sau khi phan mg trong 1,5 gio, nguyén li€u tao
thanh dugc nap vao thiét bi sdy kiéu quay dwoc bom cung v6i khi bng khoéi & nhiét do
200°C dé lam bay hoi mot lugng nude nhét dinh, dé thu duoc 1361 kg nguyén liéu tho
nén sit (III) hydroxit, nguyén liéu nay & dang bot va khong thé dbt chay bang diém.
Nguyén lidu tho nén sét (1) hydroxit c6 thé khong bét lira ngay ca khi dugc gia nhiét
&n 200°C va dé Am trong 1 gid. Piém bdc chay duge x4c dinh béng 288,7°C. Trong
nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit thu dugc, da xac dinh dugc rﬁng TFe béng 18,56%
trong lugng, CoO chiém 0,59% trong luong, REO chiém 15,58% trong lugng, C chiém
2,1% trong luong, nudc chiém 0,44% trong luong, Y(Fe) béng 0,62% trong lugng, va
Y(Fe*") bang 10,11% trong luong.

Nguyén liéu thd nén sét (IIT) hydroxit tao thanh theo phuong an nay dugc xac dinh
tinh chit bing phuong phap nhiéu xa tia X, voi cac két qua duoc thé hién trén Fig.4.
Fig.4 cho théy réng dd thi nhiéu xa c6 cudng do thép v6i cac dinh nhiéu xa phuc tap hon,
va khong c6 cac dinh dic trung, diéu nay cho thdy ring mau & dang pha v dinh hinh.

Theo gia tri Y(Fe)= 0,62% trong luong, v.v., ¢0 thé tinh duoc rang nguyén liéu thd
nén sét (1) hydroxit néu trén vin bao gdm khoang 0,67% trong luong dat hiém hop kim
héa. Nhiét phan ung dé tao ra Fe(OH)s tir nguyén t§ sit chira trong hop kim da dugc giai
phong 66,44%, va nhiét phan ung dé tao ra dit hiém hydroxit tir cac nguyén t6 dat hiém
chua trong hop kim da dugc giai phong 95,84%. Do do, nhiét phan Gng chua dugc giai
phong con du ding cho cic nguyén t6 tao hop kim khac chira trong nguyén li¢u tho nén
sat (III) hydroxit néu trén chi chiém khoang 22,55% téng luong nhiét phan Gng. Nhiét
phan g con du chu yéu 14 nhiét cua phan tng dé chuyén hoéa sit (II) hydroxit thanh sat
(III) hydroxit. Sau khi tao ra nguyén li¢u thd nén sat (III) hydroxit, trong qué trinh
chuyén héa sat (IT) hydroxit thanh sét (IIT) hydroxit, mét mat, nhiét phan ing dugc gidi
phong 1a nho, va mat khac, lugng sat (II) hydroxit nho, va bé mit ctia sat (I1) hydroxit
dang rén dugc bao phu bang sét (III) hydroxit, vi thé oxy can di qua 16p st (IIT) hydroxit
@ dén duoc bé mit cta sit (IT) hydroxit. Téc do chuyén hoa sat (II) hydroxit thanh sat
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(II) hydroxit chu yéu dugc didu chinh bing tdc do khuéch tan cia oxy vao sat (ID)
hydroxit. Do su c6 mét cia cac phuong tién nhu khudy dé lam gia ting muc do chuyén
khéi, téc do khuéch tan cia oxy dé dén dugc sit (IT) hydroxit s& chdm hon. Do do, su débt
chéy phé liéu nén sét (I1T) hydroxit ¢6 thé khé dién ra.

Nguyén liéu tho nén sit (II1) hydroxit néu trén dugc hoa tan véi axit clohydric
bing cach didu chinh do pH va duoc loc dé loai bo sit dé thu dugc dung dich, voi ty 16
ngam chiét dét hiém bing 99,32% va ty 1€ ngdm chiét coban bang 99,87%. Téng lugng
tiéu thu cua axit clohydric dugc cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé tao ra dung
dich tir nguyén liéu thd nén sét (III) hydroxit 1a nhidu hon khong déng ké so vdi lugng
can thiét theo ly thuyét clia cdc nguyén t6 co gia tri cao chira trong phé liéu NdFeB. Diéu
nay c6 nghia la cdc nguyén t6 sit gan nhu khong tiéu thu axit clohydric trong qué trinh
xr ly dung dich tir phé liéu NdFeB. Trong qua trinh loc dé loai bo st, tdc do loc nhanh
va phan cin dé rira. Cac chét thai loc duge duoc ding dé san xuit thép.

Céc nguyén tb d4t hiém va coban duoc chiét tir phin nudc loc tao thanh. Cac hop
chét oxalat dt hiém dugc tao ra tir dung dich tach bang cach lam két tha oxalat va sau d6
dbt @ thu duoc cac oxit dat hiém. Céc oxit dAt hiém nay duoc chuyén héa thanh cac kim
loai dAt hiém bang cach dién phan va sau d6 tao thanh cdc nam cham NdFeB. Cac hop
chét coban cacbonat dugc tao ra tir dich tan du bang cach lam két tta natri cacbonat va
sau d6 duge d6t dé thu duge oxit coban.

Phuong én 12

Phin minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1.

Phé liéu hop kim coban-niken-sét dang bot min khong chira céc chét hitu co chay
duoc va c6 ¢ hat nho hon 0,1mm dugc st dung trong vi du nay, phé liéu nay chira
25,89% trong lwong NiO, 17,76% trong luong CoO, 44,67% trong luong Fe, 1,7% trong
luong nudc va luong con lai la cac chét khac. Phé liéu hop kim coban-niken-st iron bt
lira khi duge gia nhiét dén khoang 86°C. Diém bc chay bang 180°C. 100kg phé liéu hop
kim coban-niken-sét néu trén va 90 lit nudc duge cho vao binh phan tng siéu &m va dugc
iron k¥ bang cach duy tri chi sb Re ¢ khoang 82000. Oxy dugc nap vao binh phan ung
véi tée do dong bing 0,2M%/phut, va 10 kg axit sulfuric 98% loai dung trong cong nghi€p
duge thém vao. Sau do, khong khi duoc nap voi tdc do dong bang 1M?/phut. Nhiét do
phan Umg dugc didu chinh d& nim trong khoang tir 40 dén 85°C. Sau khi phan tng trong
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2 gio, nguyén li¢u tao thanh duogc chuyén dén nén chiu dugc axit dé cho nudc bay hoi tu
nhién trong 4 gid, trong khi nguyén lidu dugc khudy vai lan, tiép d6 nguyén li€u nay
duoc séy & nhiét do nim trong khoang tir 100 dén 105°C dé thu duoc 158 kg nguyén liéu
tho nén sit (II) hydroxit gibng nhu bot, nguyén liéu nay khéng thé chay bang diém.
Nguyén lidu thé nén sit (II) hydroxit thu dugc cé thé khong bét lira ngay ca khi dugc gia
nhiét dén 200°C va dé 4m trong 1 gid. Sau khi thir nghiém, diém bdc chay bang 385°C.
Trong nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit thu duge, da xac dinh duoc rang TFe bing
28,26% trong Iugng, CoO va NiO chiém 27,61% trong luong, C chiém 0% trong luong,
nuée chiém 6,94% trong luong, Y(Fe) béng 2,43% trong luong, va Y(Fe*) béng 21,15%
trong luong.

Nguyén liéu thé nén st (II) hydroxit néu trén dugc hoa tan véi axit sulfuric dé
thu duoc dung dich, véi ty 18 ngam chiét coban bing 98,32% va ty 1& ngdm chiét niken
bang 97,67%. Tong luong tidu thy axit sulfuric cua gbc sulfat va amoni sulfat dugc thém
vao phé lidu hop kim coban-niken-sit néu trén dé tao ra dung dich tir nguyén liéu thd nén
sét (II1) hydroxit nhiu hon khong dang k& so véi lugng can thiét theo ly thuyét clia cac
nguyén td ¢ gia tri cao chira trong phé liéu hop kim coban-niken-sét. Trong dung dich
nay, cac nguyén t6 coban duoc tao thanh cobalto-cobaltic oxit, cac nguyén t6 niken dugc
tao thanh niken nitrat va cadc nguyén td sat duoc dung lam nguyén liéu dé tao ra sét oxit.

Phuong én 13

Phén minh hoa sau ddy c6 lién quan dén Fig.1."

Phé liéu NdFeB duoc sir dung trong vi du nay, trong do tbng ham luong cla sit
tdn tai & tit ca cac dang bang 55,71% trong luong, téng ham lugng coban tinh theo CoO
bang 0,51% trong hwong, téng ham lugng clia cdc nguyén t6 dét hiém tinh theo REO bing
23% trong lwong, ham lugng C bing 3,4% trong lwong, va ham lugng nudce bang 4,47%
trong luong. Phé liéu NdFeB c6 thé dbt chay bing diém va bét lira khi dugc gia nhiét dén
nhiét do khoang 60°C. DPidm bbc chay bing 75°C. 100g phé liéu hop kim NdFeB néu
trén, 80ml nudc va 3g kali clorua dugc cho vao binh ¢6 3 ¢b binh, binh nay dugc cho vao
bé sidu Am & nhiét d6 ndm trong khoang tir 68 dén 70°C va dugc tron k¥ béng cach duy
tri chi s§ Re & khoang 40000. Oxy chira 12% ozon (theo thé tich) dugc nap vao binh c6 3
cb voi toe d6 dong bang 50ml/min. Sau khi phan tmg trong 4 gid, nguyén liéu thu duoc

duoc lam kho dé thu duge khoang 150g nguyén liéu tho nén sat (III) hydroxit, nguyén
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liéu nay khong thé dt chay bang diém. Nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit c6 thé
khong bit ltra ngay ca khi duoc gia nhiét dén 200°C va dé 4m trong 1 gio. Diém bdc chay
bing 245°C. Trong nguyén liéu thd nén sit (II1) hydroxit thu duge, da xac dinh duoc ring
TFe béng 37,14% trong luong, tbng ham luong coban tinh theo CoO bang 0,33% trong
luong, tong ham lugng cua cac nguyén t6 dAt hiém tinh theo REO bang 15,32% trong
luong, ham luong C béng 1,31% trong lugng, ham lugng nude bﬁng 8,29% trong luong,
Y(Fe) bang 0,1% trong luong, va Y(Fe*") bing 36,98% trong luong.

Theo gia tri Y(Fe) = 0,1% trong luong, v.v., ¢ thé tinh dwoc ring nguyén liéu thd
nén st (III) hydroxit néu trén van chira nguyén t6 dt hiém hop kim héa v6i lugng nho
hon 0,05% trong lugng. Nhiét phan ing dé tao ra Fe(OH); tir nguyén td sit va nhiét phén
{mg d& tao ra hydroxit dat hiém tir cac nguyén 6 dit hiém chua trong hop kim déu dugc
giai phong nhidu hon 99%. Do d6, nhiét phan tng chwa dugc giai phong con du cla cac
nguyén t6 tao hop kim khéc chira trong nguyén ligu tho nén sit (IIT) hydroxit néu trén chi
chiém khoang 1% téng lugng nhiét phan tng. Nhiét phan tg con du khong thé 1am bay
hoi nude trong nguyén li€u tho nén sit va cac nguyén t6 ¢c6 hoat tinh nhu sit, coban va
dét hiém trong cac hop kim nay chu yéu dugc chuyén hoa thanh cac hgp chét c¢6 do tan
t5t hon so v6i nguyén t6 hodc cac nguyén tb tao hop kim. Do d6, cac nguyén liéu tho nén
sit khong thé chdy.

Nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit néu trén duge hoa tan véi axit clohydric
bing cach didu chinh do pH va dugc loc @& loai bé sit, dé thu dugc dung dich véi ty 1¢
ngAm chiét nguyén t6 dAt hidm bing 98,86% va ty 1& ngam chiét coban bing 98,62%. Céc
nguyén to dat hiém va coban dugc chiét tir phan nudc loc tao thanh. Cac hop chat
cacbonat dit hiém duoc tao ra tir dung dich tach béng cach lam két tha natri cacbonat va
sau d6 duoc dbt dé thu duoc cac oxit dét hiém. Hop chét coban cacbonat dugc tao ra tu
dich tan du bang céc quy trinh nhu sa l&ng natri cacbonat va sau d6 dugc d6t d@é thu duoc
coban oxit.

Phuong én 14

Phé liéu NdFeB dugc st dung trong vi du nay, trong do tong ham luong cla sat
tdn tai & tit ca cac dang b%lng 33,11% trong lugng, téng ham luong cta coban tinh theo
CoO bing 0,62% trong lugng, tong ham lugng cia cac nguyén t6 dit hiém tinh theoAREO

bang 22,51% trong lugng, ham luong C bang 6,1% trong lugng, va ham luong nudce bang
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4,47% trong luong. Phé lidu NdFeB c6 thé dugc ddt chéy bang diém va bét Itra khi duoc
gia nhiét dén nhiét do khoang 50°C. Diém béc chay xac dinh duge bing 65°C. 100kg phé
liéu NdFeB, 95 lit nudc, 5 lit axit clohydric 31% loai dung trong cong nghiép va 2 kg
natri clorua duoc cho vao binh phan mg dugc trang bi mdy phat song siéu am ¢ ddy binh
va duoc tron k§ bang cach duy tri chi s6 Re ¢ khoang 82000. Oxy dugc nap voi toc do
dong bing 50 lit/phut. Nhiét do phan tng dugc diéu chinh dé nam trong khoang tir 60
dén 85°C. Sau khi phan tmg trong 3 gid, nguyén liéu thu duoc duge lam kho dé thu dugc
khoang 140 kg nguyén liéu thd nén sét (II1) hydroxit, nguyén liéu nay khong thé ddt chay
bang diém. Nguyén liéu thd nén sit (II1) hydroxit ¢6 thé khong bét ltra ngay ca khi dugc
gia nhiét dén 200 C va d 4m trong 1 gio. Piém bdc chay duge xac dinh bang 260°C.
Trong d6 da x4c dinh duoc rang TFe bang 22,87% trong lugng, ham lwong CoO bang
0,43% trong lugng, ham lugng cua cic nguyén t6 dAt hiém tinh theo REO bang 15,55%
trong luong, ham lugng C béng 2,11% trong lugng, ham luong nudce béng 34,54% trong
luong, Y(Fe) béang 0,1% trong luong va Y(Fe*) bing 20,95% trong lugng.

Nguyén liéu tho nén sét (III) hydroxit néu trén dugc hoa tan v&i axit clohydric
bing cach diéu chinh d6 pH va duoc loc dé loai bo sit dé thu dugc dung dich co ty 18
ngam chiét dat hiém bang 98,81% va ty 1& ngadm chiét coban bing 98,13%. Téng luong
tiéu thu cua axit clohydric dugc cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé tao ra dung
dich tir nguyén liéu thd nén st (III) hydroxit la nhidu hon khong déng k& so voi lugng
can thiét theo 1y thuyét clia cac nguyén t6 c6 gia tri cao chira trong phé liéu NdFeB nay.
Diéu nay c6 nghia la v& co ban cac nguyén tb sat khong tiéu thy axit clohydric trong qué
trinh xu ly dung dich tir phé liéu NdFeB. Trong qué trinh loc dé loai bo sét, tdc do loc
nhanh va phén cin dé rira.

Phuong an 15

Phé liéu NdFeB duoc st dung trong vi du nay, duge nghién thanh bot bang H» va
duoc sang bang rdy c6 c& 16 20 trong diéu kién bao vé bé'mg khi tro. Phé liéu NdFeB c6
thé bat lira khi dugc sang trong khong khi, c6 thé dbt chay bang diém va bét lira khi duoc
gia nhiét dén nhiét d6 khoang 70°C, v6i diém bdc chdy xéc dinh duoc bing 90°C. Phé
liéu NdFeB bao gém 37,64% trong luong sat, 0,75% trong lugng CoO, 14,43% trong
lugng REO va 2,7% trong luong C. 20kg phé liéu NdFeB, 15 lit nudc, 500ml axit
clohydric loai ding dé phan tich (AR) va 300g kali clorua dugc cho vao binh bang thép
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khong gi, binh nay dugc cho vao bé siéu Am & nhiét d6 60°C va duoc tron ky béng cach
duy tri chi s6 Re & khoang 40000. Khong khi gidu oxy (ty 1€ oxy: khong khi = 1) duoc
nap voi tde d6 dong bang 5 lit/phit. Sau khi phan tmg trong 2 gid, cic nguyén liéu dugc
lam kho dé thu duoc khoang 27kg nguyén liéu tho nén sit (III) hydroxit, nguyén lidu nay
khong thé @t chay bing diém. Nguyén lidu tho nén sat (1) hydroxit c6 thé khong bat
Itra ngay ca khi dugc gia nhiét dén 200°C va dé 4m trong 1 gio. Diém bdc chay bang
255°C. Trong d6 da xac dinh dugc rang TFe bang 27,28% trong luong, ham lugng CoO
bang 0,54% trong luong, ham lugng REO bing 10,46% trong lugng, ham lugng C bing
0,43% trong luong, ham lugng nudce bang 29,28% trong luong, Y(Fe) bang 0,7% trong
luong, Y(Fe**) bang 20,81% trong luong.

Nguyén li¢u thé nén sit (III) hydroxit néu trén dugc hoa tan véi axit clohydric
bang cach diu chinh d6 pH va dugc loc d loai bé sit dé thu duge dung dich, vdi ty 18
ngam chiét dt hiém bang 98,62% va ty 1é ngdm chiét coban bing 97,34%. Tong lugng
tiéu thu cuda axit clohydric dugc cho thém vao phé liéu NdFeB néu trén dé tao ra dung
dich bing nguyén liéu tho nén st (III) hydroxit la nhiéu hon khong dang ké so véi luong
cén thiét theo ly thuyét ding cho cac nguyén t co gié tri cao chira trong phé liéu NdFeB.
Diéu nay c6 nghia 1a vé co ban cac nguyén t6 sit khong tiéu thu axit clohydric trong qua
trinh xtr ly dung dich tir phé liéu NdFeB. Trong qua trinh loc dé loai bo sit, tc do loc
nhanh va phan cin dé rira.

Cudi cling, can hiéu ring cac phuong 4n trén day chi 1a mot s6 phuong an dugc uu
tién cua sang ché, nguoi ¢ hiéu biét trung binh trong linh vuc nay can hiéu rang cic
phuong &n cua sang ché khong bi gisi han bsi cac phuong 4n trén déy. C6 thé tién hanh
cac phuong 4n cai bién twong duong dwa vao cac phuong an cua sang ché ma van nim

trong pham vi clia sang ché.
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YEU CAU BAO HQ

1. Nguyén li€u tho nén sit (I) hydroxit chira cac nguyén t6 c6 gia tri cao, trong do
nguyén liéu tho nay bao gdm:

céc hydroxit va dang khac cta sit,

cac hop chit ciia cac nguyén t o gia tri cao, va

cac chat hiru co chay duoc,

trong do:

tong ham lugng cla sit ton tai & tat ca cac dang, dugc ky hiéu 1a TFe, nim trong
khoéng tir 3,5 dén 45% trong luong;

tdng ham luong cla sat ton tai & dang Fe** duge ky hiéu la Y(Fe**) va ty 1€ theo
trong lugng ctia Y(Fe*")/TFe 1a > 54,47%;

tbng ham lugng clia cac nguyén t6 co gia tri cao, tinh theo cac dang oxit cta chung,
nim trong khoang tir 2 dén 32% trong luong;

cac nguyén t6 c6 gia tri cao bao gbm it nhit mot nguyén t6 duge chon tir nhom bao
gém cac kim loai dAt hiém, coban, niken, titan, crom, bismut, d@)ng, mangan va kém; va

tbng ham lugng cua céc chét hiru co chay duoc, tinh theo ham luong cacbon, 1a <

6,5% trong luong.

2. Nguyén liéu tho nén sit (IIT) hydroxit theo diém 1, trong d6 cac dang khéc cta sit bao
gém nguyeén td Fe tu do va/hoic hop kim Fe, va tbng ham lugng cla s&t tdn tai & dang
nguyén t Fe tu do va/hodc hop kim Fe, dugc ky hiéu 1a Y(Fe), la <5% trong lugng, t6t
hon 13 nim trong khoéng tir 0,01 dén 5% trong luong, va t6t hon nita 1a < 1% trong

lugng.

3. Nguyén liéu thé nén sét (IIT) hydroxit theo diém 1 hogic diem 2, trong d6 nguyén li¢u
tho nén sit (IIT) hydroxit nay con chitra nude véi ham lugng ndm trong khoang tir 0,44%

trong luong dén 50% trong lugng.

4. Nguyén liéu thd nén sét (II1) hydroxit theo diém 3, trong do:
TFe bing 33,91% trong lugng,

tdng ham lugng clia cac nguyén t6 c6 gia tri cao, tinh theo cac dang oxit cua ching,
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bang 19,2% trong lwong, va

téng ham luong ctlia céc chét hiru co chay duoc, tinh theo ham lugng cacbon, bang
2,4% trong lugng,

ham Iuong nudc bang 5,77% trong luong,

Y(Fe) bang 0,1% trong luong, va

ty 18 Y(Fe**)/TFe bing 86,26%.

5. Phuong phap tao ra nguyén liéu tho nén sit (IIT) hydroxit chira cic nguyén t6 c6 gia tri
cao, trong d6 nguyén li¢u tho nén st (III) hydroxit nay bao gbm:

cac hydroxit va dang khéc cua sat,

cac hop chét ciia cac nguyén t6 ¢6 gia tri cao, va

cac chit hitu co chay duoc,

trong dé:

téng ham luong cua sit tn tai & tat ca cac dang, dugc ky hiéu 1a TFe, ndm trong
khoang tu 3,5 dén 45% trong luong;

téng ham luong ctia sit ton tai & dang Fe** duge ky hiéu 1a Y(Fe’*) va ty 1é theo
trong lugng cua Y(Fe*")/TFe la > 54,47%;

tdng ham luong clia cic nguyén t ¢6 gid tri cao, tinh theo cac dang oxit ciia chiing,
nim trong khoang tir 2 dén 32% trong luong;

cac nguyén t6 c6 gia tri cao bao gdm it nhat mot nguyén t6 dwoc chon tir nhém bao
gém cac kim loai d4t hiém, coban, niken, titan, crom, bismut, déng, mangan va kém; va

tdng ham luong cia cac chit hitu co chdy dugc, tinh theo ham lugng cacbon, 1a <
6,5% trong luong; va

trong d6 phuong phap nay bao gdm cac budc:

(1) tron 1an: tron phé lieu nén sit voi dung dich chét dién phan trong binh phan mg
dé tao ra hdn hop thir nhit, trong d6 ty 1& cta dung dich chét dién phan vi phé liéu nén
sét (theo chét kho) 1a bing hoiic cao hon 0,67 lit/kg, va trong d6 chét dién phan la axit
va/hodc mudi, va n?)ng d6 cua chét dién phéan trong hdn hop thir nhét 1a béng hodc cao
hon 0,1 mol/lit; va

(2) cho phan Ging: dua khi chira oxy vao hdn hop thtr nhat trong khi khudy va/hodc

trong didu kién siéu 4m, va diéu chinh tdc do dong khi dén muc 0,2M*(M? x phut) hodc
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cao hon, didu chinh chi sé Reynolds khi khudy bang 10000 hodc cao hon, diéu chinh
nhiét d6 phan mg bang 100°C hodc thdp hon, va diéu chinh thoi gian phan tng béang 1
gi®s hogic 1au hon, dé thu duge hon hop thi hai.

6. Phuong phap theo diém 5, trong d6 tbc do dong khi trong budce (2) nim trong khoang
tir 5 &n 15M3/(M>x phut).

7. Phuong phép theo diém 5, trong d6 chi s Reynolds trong budc (2) 1a bang hoic cao
hon 40000.

8. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 5 dén 7, trong d6 sau budce (2) la
budc 1am khd dé 1am khé hdn hop thir hai cho dén khi khong con dong chay dang long.

9. Phuong phéap theo diém 8, trong do:
ty 1 cta axit clohydric voi phé lidu nén st (theo chat kho) bang 1,06 lit/kg,
ndng d axit clohydric trong hdn hop thit nhét bang 1,56 mol/l,
chi s6 Reynolds khi khudy bang 2,24 x 106,
téc d6 dong khong khi nim trong khoang tir 2,5 dén 10M?/(M? x phiit),
nhiét d phan Ung nam trong khoang tr 50 dén 90°C,
thoi gian phan tmg la 1 gio, va
khi phan tng két thic, nguyén liéu thu duge duoc chuyén dén san kin dé cho nudc

bay hoi ty nhién trong mot ngay.



30519

Phé liéu nén st

'

Nghién thanh bot
Chét dién phan Pha tron <«—— Nudc

v

Khi chita oxy —»| Cho phan ting

v

Lam kho

v

Neuyén liéu nén sit (II1) hydroxit chira cic nguyén td ¢6 gid tri cao

!

Ngam chiét bang axit va chiét

A\ 4
Lam két tha

!

Muoi ciia cac nguyén to co gia tri cao

!

pét

!

Oxit ctia cédc nguyén to co gid tri

)

Tao ra vat liéu moi

}

Vit liéu chirc ning chra cdc nguyén to co gi4 tri cao

Fig.1

-45-



30519

it

rvn s

.2 THETA

.
€
o
m

Fig.3

-46-



30519

4

Fig.4

-47-





