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(57) Séang ché dé cap dén phuong phap tach cac hat hop chat kim loai trong vét liéu kim

loai b?lng cach lam an mon vat liéu kim loai nay trong dung dich dién phan, khac biét & chd

st dung dung dich dién phan sau day,

trong d6 dung dich dién phan niy bao gdm tac nhan héa hoc ma tao ra phuc chira kim
loai M' trong d6 A dugc xac dinh boi cong thirc sau day 13 16n hon hodc bang 10,

A =pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- logio Ksp[M'x'Ay']) - (- logio Ksp[MxAy])

trong do6 tich sO tan cua hop chat kim loait M'x'Ay' dugc xac dinh 1a Ksp[M'x'Ay'], va
tich sd tan cua hop chit kim loai can duoc tach MxAy, ma dugc chira trong vat li¢u kim
loai, dugc xac dinh 12 Ksp[MxAy]. Ngoai ra, sang ché con dé cap dén dung dich dién phan
st dung cho phuong phéap nay.

Muyc dich cua sang ché 1a 1am cho sy trao d6i trén bé mat cta cac hat min kim loai boi
cac ion Cu, hodc tuong ty bi uc ché dé ngan sy tao thanh CuS gia hoac tuong tu, khi tich
va phéan tich cac hat min kim loai (cac chat 13n va céc chat két tua) trong vat liéu kim loai
bang sy an mon dién phan trong dung dich dién phan goc dung méi, ma khong lam thay
d6i dang ké cac phuong phap tach va phén tich thong thuong.
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Linh vue k§y thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phwong phap tach cic hat hop chét kim loai bang cach
stt dung dung dich dién phan chtra tic nhan hoa hoc dé biy kim loai cy thé khi vat
liéu kim loai duoc lam &n mon trong dung dich dién phan dé tach cac hat hop chét
kim loai trong vt liéu kim loai, phuong phap phan tich céc hat hop chét kim loai

nay, va dung dich dién phan.
Tinh trang ky thuat cia sang ché

Ngudi ta d& thue hién mot cach réng rai viée kiém soat do bén va cac dic
tinh cta cac vt litu kim loai, cu thé 13, céc vat liéu thép so véi mirc do yéu cau
nho viéc kiém so4t céc loai chét 13n va chét két tha c6 mit trong nén vat lidu, cac
hinh dang ctia ching chéng han nhu céc ty 1€ co va céc kich thude cua chung, 1a

két qua ctia lugng nhé cac nguyén t6 duoc thém vao va cac xtr Iy nhiét khac nhau.

Do d9, viéc quan st cac chat lan va/hodc céc chat két tua, va viéc do céc
thanh phan va céc luong cta chung c6 y nghia quan trong trong viec ki€ém soat

chét luong cac vt liéu thép va phan tich cac quy trinh san xuét.

D4 quan sat cac chat 13n va cac chat két tia bing kinh hién vi dién tir quét
(SEM - scanning electron microscopy) hodc tuong tu, cAn phai 1am 16 cac chéit 13n
va cac chat két tia bi 4n trong nén 18n bé mit quan sit. Thong thudng, cic chét
14n va cac chét két tia dugc 1am 10 16n bé mat ctia mAu gitip ¢6 thé quan sat né do

sy phan hity dién phan clia mau trong cac dung dich dién phén khac nhau.

Trong nhitng ndm gén ddy, do su phét trién cia céng nghé san xuit cac vét
liéu thép, nén céc loai chét 13n va chét két tia dugc da dang hoa, va ching dugc
phén tan min. Dé quan sét ching, can c¢6 dung dich dién phan dé hoa tan mot cach
chon loc chi nén (Fe), ma khong hoa tan céc chit 14n va céc chit két tua, ngay ca
khi ching la cac han min, sao cho chéc chan giit lai trén bé mit quan sat cac chét

1an va cac chat két taa.

Ngoai ra, khi nhén dang va phan tich dinh lugng cac chét 13n va cac chét
két tia nay, nén ctia mau thép dugc hoa tan trong dung dich dién phén, va céc pha

duogc thu gom dudi dang phén can dién phan dé thuc hién viéc nhan dang va phan
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tich dinh luong cua ching.

Trong truong hgp phén tich dinh lugng nay, chi cin phan nén cua vat lidu
thép duoc dién phén hi¢u qua, thi thanh phan Fe chéc chén duoc hoa tan s& duge
gift lai trong dung dich dién phén, va phén con lai tuong tng véi cac chét 14n va

cc chét két tia chic chén duoc thu hdi dudi dang phan cin dién phan.

Tai liéu sang ché 1 md ta ché phdm dung dich dién phan dung cho mau
thép, va phuong phap phén tich céac chit 14n va cac chét két tiia bang cach st dung

ché phim nay.

Nguoc lai voi nhiéu dung dich dién phan thong thudng cé tinh axit, ché
phdm dung dich dién phén nay bao gdm trietanolamin kidm dugc bd sung. Két
qua 13, céc hat ctia c4c chat 13n va cac chét két tia hdu nhu khong duge hoa tan va
¢6 xu hudng van con trén bé mat ctia mau vat lidu thép, ngay ca khi cc chét 14n
va céc chét két tia min. Theo d6, sau khi 14y mAu thép ra tir dung dich dién phén
va lam khd nd, c6 thé quan st va phén tich cac chét 13n va céc chét két tia bang
SEM hodc tuong tu.

Ngoai ra, tai liéu sang ché 2 bdc 16 céc sang che lién quan dén dung dich
dién phan gbc dung mdi khan dé tach cac chat lan va cac chat két tua trong mau

thép va phuong phap tach dién phan mAu thép bang céch st dung dung dich nay.

Dung dich dién phén nay chtra maleic anhydrit, tetrametylamoni clorua va
metanol & ty 18 dinh trudc, va 1a dung dich dién phén tuyét voi vé kha nang dién
phén lugng l6n mau thép & mot thoi didm. N6 khéc biét & chd 13 maleic anhydrit
duoc chira trong dung dich tao ra phirc sit va ngin su tao thanh chat két taa ching
han nhu Fe hydroxit.

Mat khac, tai li€u sang ché 3 boc 16 cong nghé st dung trietylentetramin
(TETA - triethylenetetramine) va axit etylendiamintetraaxetic (EDTA -
ethylenediaminetetraacetic acid) lam chét chdng ndi cho khoang vat asen, dé lam
két tia va tach asen, tirc 13, nguyén t8 tap cht, véi cac ion ddng, trong khoang vat
chtra dng, nhung cdng nghé nay khong d& cap dén mau thép.

Dé quan sat céc chét 13n va cac chét két tia trong mAu thép tai chd béng
SEM hoic tuong tu, can phai dién phan m3u sao cho nén ma cAu thanh thanh phan
Fe dugc gift lai trong dung dich dién phan voi chét tao chelat ion Fe va cac chét

1an va cac chat két tia van con trén bé mat mau.
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Mit khac, trong trudng hop phén tich dinh lugng cac chét 13n hodc céc chat
két tiia, thanh phin Fe ciia nén duge gitt lai trong dung dich dién phén béi chat
tao chelat, va bang cach st dung dung dich dién phan ma khoéng hoa tan céc chét
13n va céc chét két ta duoc tach ra tir mau nhd sy phan huy dién phan, cac chét
1An va cac chat két tia dugc thu hoi dudi dang phan cin dién phin dé nhan dang

va phén tich dinh luong phan cin nay.

Do d6, d6i v6i dung dich dién phan ma nhim dé thu thap phan cin dé nhan
dang va phén tich dinh lugng céc chét 13n va cac chét két tua, trong tAm chinh la
thanh phan Fe con lai trong trang thai dugc hoa tan duoi dang phtrc chelat trong
dung dich dién phan. Khong c6 su xem xét cu thé nao dugc dua ra voi su nhiém

ban ctia cac chit 13n va céc chét két tia trong dung dich dién phan.

Danh muc céc tai li€u trich dan

Tai liéu séng ché

Ti liéu sang ché 1: Cong bb don sang ché Nhat Ban chua tham dinh (Kokai) sd
2002-303620

Tai liéu sang ché 2: Cong bb don sang ché Nhat Ban chua thAm dinh (Kokai) sb
2000-137015

Tai liéu sang ché 3: Cong bb don sang ché Nhat Ban chua tham dinh (Kokai) sd
2011-156521

Bin chit k§ thuét ciia sang ché

Khi phén tich céc hop chit kim loai trong cac vét liéu thép, vi du, do sy &n
mon dién phan trong dung dich dién phan gbc dung moi khan thong thuong, nén
hién tugng chua duoc biét 12 ham luong CuS duge quan sat 16n hon ham lugng
duoc do bdi cach thie khéac véi hoat dong dién phan doéi khi dugce quan sat d6i
v&i cdc hat min cda cac chét 13n va cac chét két taa, cu thé 1a cac hop chét kim
loai khac nhau, dic biét 13 trén 16p bé mit MnS. Theo d6, ngudi ta tin rang céc
hat MnS duge phat hién nhu thé n6 1a CuS (Cus gid).

Céac tac gid sang ché d& nghién ctru chi tiét nguyén nhan cua chung. Két qua
1a, da phat hién thy, khi ion kim loai c6 tich s6 tan Ksp nhé (Cu**) dugce tao ra
trong dung dich dién phan nho hoat dong dién phan, ion kim loai c6 tich s6 tan
Ksp lon (Mn?*) duge trao dbi voi ion kim loai ¢6 tich so tan Ksp nhé (Cu™) trén

bé mit cta sulfua kim loai (MnS). Nguoi ta cling phat hién thay viéc trao doi gitra
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céc ion kim loai trén bé mat sulfua s& dé dang xay ra ¢ nhiét do thong thuong va

ap suét thong thudng ngay ca trong dung dich nudc hodc dung méi khan.

K&t qua 13, cac chit An va cac chét két tia ma da ton tai ban dau nhu MnS
trong mau thép duge quan sét la CusS, khi bé mit ctia mau duogc quan sat. Ngoai
ra, trong truong hop céc hat min, trong d6 CuS duogc dan xudt tir cac ion Cu trong
dung dich dién phén duogc trao ddi voi MnS t6i @6 sau vai chuc nm (1 dén 100
nm) tir bé mit cia MnS, phin déng ké cua thé tich cac hat min s& bi chiém gitt béi
CuS. Do d6, khong thé dinh lugng chinh xac MnS, ngay cé khi viéc do phd khdi

lugng dugc thyc hién véi mau tir phén can.

Trong phin mo ta néu trén, mc du truong hop sy thn cong trén bé mit MnS
b6i Cu (hién tugng trao d6i nguyén tir Mn bang nguyén ti Cu trén bé mat MnS)
dd duoc giai thich, nhung ngudi ta cho ring céc hién tuong twong tu co thé xay ra
véi cace kim loai khac Cu. Tuc 1a, nguoi ta cho rang viéc trao dbi gifta c4c ion kim
loai trén bé mat ctia hop chét kim loai s& d& dang x4y ra khi c6 sy chénh 1&ch nhét
dinh gitra tich s6 tan Ksp 16n hon va tich s6 tan Ksp nho hon (theo thi ty 16n hon
hodic bing 10 s (10'%). Trong ban md ta, hién tuong nay duoc goi la “gia”
(Artifact). Cy thé hon, khi chénh 1&ch vé pKsp gifra hai hop cht c6 céc tich s tan
Ksp khac nhau (sau ddy ddi khi duoc goi 1a A) la khoang 16n hon hodc bang 10,
nguoi ta danh gia rang su trao d6i gitta hop chét c6 pKsp 16n hon (tich s6 tan Ksp
nhé hon) va hop chét cé pKsp nhé hon (tich sb tan 16n hon) s& dé dang xay ra.

Pidu kién & trén c6 thé dugce thé hién boi phuong trinh sau day.
A =pKsp [hop chét (Ksp nho hon)] - pKsp [hop chét (Ksp 16n hon)]
= (- logio Ksp [hop chét (Ksp nho hon)] - (- logio Ksp [hop chét (Ksp 16n hon)])
> 10,

trong do, tich s6 tan Ksp ctia hop chét nhét dinh dugc ky hiéu 12 Ksp [hop
chét], va pKsp [hop cht] = - logio Ksp [hop chat].

Trong thuc té, ngudi ta xdc nhén rang khi thi nghiém mé phoéng trong d6
Ag tac dung 1én MnS duoc céc tac gia sang ché thyc hién, Ag tAn cong MnS aé
ion héa Mn va day né vao dung dich dién phan va Ag, ban than van con lai dudi
dang Ag,S trén bé mit ctia MnS. So séanh tich s6 tan (ho#c pKsp) clia Ag,S véi
tich s tan ciia MnS, Ag,S c6 tich s§ tan Ksp nho hon (pKsp 16n hon) va MnS ¢6
tich s6 tan Ksp 16n hon (pKsp nhé hon). Chénh 1éch vé cée tich s tan Ksp gifta
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AgSvaMnS 1a37 s6, va chénh léch pKsp A 12 36,6. N6 duoc thé hién boi phuong
trinh sau day.

A = pKsp [AgzS] - pKsp [MnS]
=50,1-13,5
=36,62>10
Céc vén d& cAn duoc sang ché giai quyét 1a nhu sau.

. Khi tach v phan tich céc hat min kim loai (c4c chét 13n va cdc chat két
tha) trong cac vat liéu kim loai béng phuong phap &n mon dién phén hodc tuong
tu trong dung dich dién phan gbc dung moi, sy tao thanh ctia CuS gia va tuong tu
duoc ngén can bang céach trc ché su trao dbi trén bé mit cac hat min kim loai véi

cac ion Cu va tuong tu.

- Viéc tao ra CuS gia va twong tu dugc ngan can dic biét 1a trén cac sulfua
kim loai (MnS, FeS v.v.).

Cach thirc giai quyét vén dé

Céc tac gié sang ché d tién hanh cac nghién cru chuyén séu d8 giai quyét
céc vAn dé duoc dé cap & trén.

Két qua 13, tir viéc quan sat hién tuong trao dbi khong xay ra trir khi kim
loai ma tao thanh sulfua kim loai gia (duogc goi 1a “kim loai tAn cong”) c6 mit
trong dung dich dién phan gbc dung moi, ngudi ta hiéu rang viéc thu bét kim loai
tAn cong nhu vay s& 1a hiéu qua. Tic 13, nguoi ta hidu rang, béng cach bd sung tac
nhan héa hoc (chét tao chelat hodc twong tu) ma thu bat mot cach chon loc kim
loai ma tao thanh sulfua kim loai gia (kim loai tAn cong) trong dung dich dién
phan gbc dung mdi, s& giam kim loai tdn coéng tu do trong dung dich dién phan,

va s& khong c6 sulfua kim loai gid nao dugc tao ra.

Vi dy, cac ion Cu dugc hoa tan tu mau thép hodc tuong tu dugc giit lai
trong dung dich dién phan boi chét tao chelat ion Cu dé khong tAn cong MnS trén
bé m3t ctia mau thép dung dé quan sat bé mat. Hoic, tuong tu cdc ion Cu duoc
gift lai trong dung dich dién phan dudi dang phirc chelat v6i chét tao chelat Cu,
sau khi thuc hién hoat dong dién phan dé nhan dang va dinh lugng céac chit 13n va
cac chat két taa. Theo d6, CuS s& khong dugce chira trong phan cin dung dé phan

tich dinh luong duoc tao ra tr cac chit 13n va céc chat két tua. Két qua la, co thé
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quan sat cac chét 13n va céc chét két tia trong mau thép dung d8 quan sat bé mat
nhu 13 dang gbc cia chiing. Ngoai ra, do phan can dién phan dung dé phan tich
khong chira CuS hodc tuong ty duge dan xuét tir cac ion Cu dugc hoa tan tir nén
hodc tuong tu cua mau, nén co6 thé nhan dang va dinh lugng chinh xac chi céc
nguyén t6 dugc dan xuéit tir cac chét 13n va cac chét két tiia dugc chira trong mau

thép gbe.

Sang ché dugc tao ra trén co sd cac phat hién néu trén, va ban chat cua nd

la nhu sau.

(1) Phuong phap téch cac hat hop chit kim loai trong v4t liéu kim loai bang
cach 1am #n mon vat liéu kim loai ndy trong dung dich dién phan, khac bi€t & chd

st dung dung dich dién phan sau day,

trong d6 dung dich dién phén nay bao gbm tac nhan héa hoc ma tao ra phirc
chira kim loai M' trong d6 A duge x4c dinh boi cong thirc sau day la 1on hon hoac
bang 10,

A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- logio Ksp[M'x'Ay']) - (- logio Ksp[MxAy])

trong d6 tich s tan ctia hop chét kim loai M'x'Ay" duge x4c dinh 13
Ksp[M'x'Ay'], va tich s tan cta hop chat kim loai can dugc tach MxAy, ma dugc
chira trong vt liéu kim loai, dugc xéc dinh 1a Ksp[MxAy], va

trong d6 M va M' 1a c4c nguyén td kim loai khéac nhau, A 13 don nguyén tir
hodc nhém nguyén t ma tao thanh hop chit co M hoic M', vax, x',yvay'laty
1€ thanh phén cta hop chét duoc x4c dinh theo cac hoa tri cia M, M' va A, va tich
s6 tan Ksp 1a gia tri trong dung dich nuée ¢ 25 °C.

(2) Phuong phép tach céc hat hop chét kim loai theo muc (1) & trén, trong
d6 dung dich dién phén la dung dich dién phén gbc dung moi khan.

(3) Phuong phap tach céc hat hop chit kim loai theo muc (1) hodc (2) ¢
trén, trong do6 hop chét kim loai can duoc tach MxAy 12 mét hodc hai trong sd
MnS va FeS.

(4) Phuong phép tach céc hat hop chit kim loai theo muc bt ky trong sd
céc muc tir (1) dén (3) & trén, trong d6 kim loai M' cua hop chét kim loai M'x'Ay'
13 it nhat mot trong ) Hg, Ag, Cu, Pb, Cd, Co, Zn va Ni.
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(5) Phuong phap tach cac hat hop chat kim loai theo muc bét ky trong sd

cac muc tir (1) dén (4) & trén, trong d6 tac nhin héa hoc bao gbm ete vong hoa.

(6) Phuong phap tach cac hat hop chit kim loai theo muc bét ky trong sb
céc muc tir (1) dén (5) & trén, trong d6 tdc nhan hoa hoc bao gbm bat ky mot hozic
hai ho#ic nhiéu loai trong sb céc polyetylen amin, axit etylendiamin tetraaxetic,

axit xyclohexandiamin tetraaxetic.

(7) Phuong phap tach cac hat hop chét kim loai theo muc (6) & trén, trong

d6 tac nhan hoa hoc bao gdm trietylentetramin.

(8) Phuong phap tach cac hat hop chét kim loai theo muc bat ky trong s6

céc muc tir (1) dén (7) & trén, trong d6 vat liéu kim loai 1a vat liéu thép.

(9) Phuong phap tach cac hat hop chit kim loai theo muyc bét ky trong s6
cac muc tir (1) dén (8) & trén, trong d6, khi dwa dung dich dién phén sau khi lam
an mon di qua bd loc va tach céc hat hop chét kim loai duéi dang phan cin duge

thu gom, b loc nay 1a bd loc béng nhua tetrafloetylen.

(10) Phuong phap phén tich céc hat hop chét kim loai khéc biét & chd phan
tich cac hat hop chét kim loai dugc tach bang phuong phap tach céc hat hop chét
kim loai theo muc bét ky trong s& cac muc tir (1) dén (9) & trén.

(11) Dung dich dién phan dugc st dung dé tach cac hat hop chét kim loai
trong vat liéu kim loai béng cach 1am an mon vt liéu kim loai nay,

trong d6 dung dich dién phén bao nay gdm tac nhan héa hoc ma tao ra phirc
chtra kim loai M' trong d6 A dugc x4c dinh boi cdng thirc sau day 14 16n hon hoac
bang 10,

A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- logio Ksp[M'x'Ay"]) - (- logio Ksp[MxAy])

trong d6 tich sb tan cia hgp chat kim loai M'xX'Ay' duge xdc dinh la
Ksp[M'x'Ay'], va tich sb tan ciia hop chat kim loai can dugc tich MxAy duge
chtra trong vét liéu kim loai duoc x4c dinh la Ksp[MxAy], va

trong d6 M va M' 1a céc nguyén td kim loai khac nhau, A 1a don nguyén tr
ho#c nhdm nguyén t&r ma tao thanh hop chit c6 M hodc M', vax, X,y vay' laty
18 thanh phan cta hop chét duge xé4c dinh theo hoa trj clia M, M' va A, va tich sd
tan Ksp 1a gia tri trong dung dich nudc & 25 °C.
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(12) Dung dich dién phan theo muc (11) & trén, trong d6 dung dich dién
phan nay la h¢ dung mo6i khan.

(13) Dung dich dién phén theo muc (11) hodc (12) ¢ trén, trong d6 hop chat
kim loai can duoc tich MxAy 1a mgt hodc hai trong s6 MnS hodc FeS.

(14) Dung dich di¢én phén theo muc bét ky trong sd céc muyc tir (11) dén
(13) & trén, trong d6 kim loai M ctia hop chat kim loai M'x'Ay' 14 it nhat mot trong
sb Hg, Ag, Cu, Pb, Cd, Co, Zn va Ni.

(15) Dung dich di¢n phén theo myc bét ky trong sb cac muc tir (11) dén

(14) & trén, trong do tac nhan héa hoc bao gbm ete vong hoa.

(16) Dung dich di¢én phéin theo muc bét ky trong s& cac muc tir (11) dén
(15) & trén, trong do tac nhan héa hoc bao gdm bét ky mét hogc hai hodc nhiéu
loai trong s6 cac polyetylen amin, axit etylendiamin tetraaxetic, axit

xyclohexandiamin tetraaxetic.

(17) Dung dich dién phén theo muc (16) ¢ trén, trong do tac nhan hoa hoc

bao gbm trietylentetramin.

(18) Dung dich dién phan theo muc bét ky trong sé cac muc tir (11) dén

(17) & trén, trong d6 vét liéu kim loai 1a vét liéu thép.

(19) Dung dich di¢én phan theo muc bét ky trong s& cac muc tir (11) dén

(18) & trén, trong d6 dung mdi khan chira it nhit mot trong sb metanol va etanol.
Hiéu qua cla sang ché

Theo sang ché, bang cach phan tich bé mit clia cac hat min kim loai dugc
tach, cac hat min MnS hogc FeS khong con dugc nhén dang nhim 13 Cus nita, va
hinh thire thue (kich thuée, thanh phan) cta sulfua kim loai ¢6 the dugc nhan biét.
Ngoai ra, ham lugng sulfua kim loai trong vét liéu thép cd thé dugc do mdt cach
chinh x4c.

Theo sang ché, c6 thé cac chét 13n hodc céc chit két tha va tuong tu dugc
lam 19 trén bé mit cta tim thép nhd hoat dong dién phan dugc quan sat giéng
nhau céc thanh phan va dang ban d4u c6 mat trong mau thép. Ngoai ra, khi phan
tich dinh lwong c4c chét 1An va cc thanh phan két tia tir viéc phan tich phan cin
dién phan, co6 thé thuc hién phan tich dinh lvgng mot cach chinh x4c ma khong bi
anh huong boéi Cu hodc twong tu dugc chura tir dung dich dién phan. Do d6, viéc
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quan sat cau tric mau thép, va viéc nhén dang va phén tich dinh luong cac chat

13n va céc chét két tiia c6 thé duoc céi thién dang keé.
MO ta viin tit cac hinh vé

FIG. 1 thé hién vi du vé thiét bi dién phan st dung dung dich dién phén
theo séng ché.

FIG. 2 14 anh chup bing SEM va dd thi ma thé hién d¢ tap trung ciia nguyén
t6 quanh céc chét 14n ctia mau thép dugc danh bong béng dién hoa.

FIG. 3 14 anh chup béng SEM va dd thi ma thé hién d9 tap trung clia nguyén
t6 quanh céc chét 13n ctia mau thép dugc danh bong guong.

FIG. 4 13 d thi ma thé hién két qua phan tich phin cin dién phan ciia mau
thép.

FIG. 5 12 anh chup bing SEM va db thi thé hién d¢ tap trung ciia nguyén 6
quanh céac chét 13n ctia mau thép duge danh bong guong.
MG t chi tiét sang ché

Theo sang ché, phuong phép tach cac hat hop chét kim loai trong vét liéu
kim loai bang cach lam #n mon vét liéu kim loai nay trong dung dich dién phan
duoc dé xuét, khac biét & chd st dung dung dich dién phan sau day,

trong d6 dung dich dién phan nay bao gém tac nhan hoa hoc ma tao ra phurc
chira kim loai M trong d6 A duoc x4c dinh bdi cong thirc sau day 1a 16n hon hodc
béang 10,
A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAY]
= (- log1o Ksp[M'x'Ay']) - (- logio Ksp[MxAy])

trong d6 tich sé tan cta hop chit kim loai M'x'Ay' duogc xéc dinh la
Ksp[M'x'Ay'], va tich sé tan ctia hop chét kim loai cn duogc tach MxAy duoc
chira trong vat liéu kim loai duoc xdc dinh 1a Ksp[MxAy], va

trong d6 M va M' 1a cdc nguyén td kim loai khéc nhau, A 1a don nguyén tu
hodc nhém nguyén tr ma tao thanh hop chit c6 M hodc M, vax, X',y vay' laty
1€ thanh phﬁn cua hop chét duoc x4c dinh theo c4c hoa tri cia M, M' va A, va tich
sé tan Ksp 14 gid tri trong dung dich nuéce ¢ 25 °C.

Theo sang ché, céc hat hop chét kim loai trong vat liéu kim loai dugc tach.
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Tac 13, bang cach 1am &n mon vét liéu kim loai trong dung dich dién phan, nén
(Fe hodc tuong ty) dugce hoa tan mét cach chon lgc dé 1am 10 ra céac hat hop chét
kim loai chéng han nhu céac chét 13n va céac chit két tia duge chira trong vat liéu

kim loai trén bé mit mau. Pidu nay gitp c6 thé quan sat cac hat hop chét kim loai.

Péi voi phuong phép tach cac hat min trong mau kim loai, vi du, phuong
phéap phéan huy axit dé hoa tan nén sit ciia mau thép trong dung dich axit, phuong
phap hoa tan halogen trong dé nén st cuia mau thép duoc hoa tan trong dung dich
duoc trén iot/metanol hodc dung dich dugc tron brom/metanol, phuong phap phan
huy dién phan dong dién khong d6i dung mdi khan va phuong phép dién phan
dién thé tinh gbc dung moi khan (SPEED: Selective Potentiostatic Etching by
Electrolytic Dissolution Method, phwong phép phén hity dién phan béng cach 1am
sn mon dién thé tinh chon loc), hodc tuong tu co thé duoc st dung. Trong sd
chting, phuong phap SPEED str dung dung mdi khan 1a tot hon do sy thay d6i vé
thanh phan va kich thude hiém khi xay ra khi c4c hat min dugc phén tan trong
dung mdi, va do d6 ngay ca cac hat min khong bén cling c6 thé dugc tich ra mot
céch &n dinh. D8i v6i phuong 4n hién tai, phn giai thich s& duge thyc hién bang
céch st dung phuong phép dénh gid cac hat min trong vét liéu thép béng phuong
phép phéan hity dién phan bing cach 1am an mon dién thé tinh chon loc (phuong
phép SPEED) dua vao FIG. 1. Tuy nhién, phuong phap tach theo sang ché khong
bi gii han & phuong phap SPEED, va vat liéu kim loai khong bi gidi han ¢ vat
liéu thép.

Ban dau, mAu kim loai 4 dugc xit ly thanh kich thuée, vi du, 20 mm x 40
mm x 2 mm, mang oxit chéng han nhu vay trén 16p bé mit duge loai bd bang cach
d4nh bong hoéa hoc hodc danh bong co hoc hodc tuong tur dé 1am 10 ra 16p kim
loai. Nguoc lai, khi phén tich cac vi hat dugce chua trong 16p mang oxit, 16p bé

mit nén dugc dé lai nhu ban dau.

Tiép theo, mau kim loai ndy duogc di¢n phan bang céach st dung phuong
phap SPEED. Cu thé, dung dich dién phén 9 dugc nap vao bé dién phan 10, mau
kim loai 4 duogc nhing trong dung dich dién phén 9, va dién cuc tham chiéu 7
duoc cho tiép xuc voi méau kim loai 4. Dién cuc bach kim 6 va mau kim loai 4
dwoc nbi voi thiét bi dién phan 8. N6i chung, khi phuong phap dién phén & trén
dugc stir dung, dién thé dién phén cta cac hat min chéng han nhu cac chét két tua

trong thép 16n hon dién thé dién phan cta phan kim loai ma la nén ctia mau kim
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loai 4. Do do, ¢ thé hoa tan mot cach chon loc chi nén nho thiét dat dién thé dién
phéan béang cach sir dung thiét bi dién phan 8 ma & do nén ctia mau kim loai 4 dugc

hoa tan va céc hat min ching han nhu céc chét két tia khong dugc hoa tan.

Céc chit 13n hodic cac chét két tha 5 ndi 1&n trén bé mit cia mau trong d6 Fe &
phin nén bé m3t dugc dugc tach bing dién phan, va 1a thich hop dé quan sat bang
SEM hodc tuong tur. Ngoai ra, sy phan hiy dién phan c6 thé duoc tiép tuc dé tach
c4c chit 13n hoiic céc chat két tiia khoi bé mit ctia mAu dé thu hoi ching dudi dang
phan cin dién phan 11 bing cach loc va tach ching khéi dung dich dién phén, va

sau do phén can 11 ¢c6 thé dugc dua vao nhan dang va phén tich dinh lugng.

Dung dich dién phan dung cho vat liéu kim loai theo sang ché, ttc 13, dung
dich dién phan dé dién phan nén Fe bé mit dung dé quan sat cic chét 14n va céac
chéit két tiia, d& dién phan nén Fe ding d& phan tich dinh luong céc chat lan va céc
chat két tia, va s& duoc st dung cho phén huy dién phéan d2 thu hdi phan cin tbt

hon 14 bao gdm,
(1) tAc nhén tao ra phurc cho céc ion Fe,
(2) chit dién phan dung dé dam bao do dan dién trong dung dich dién phéan, va

(3) dung mdi dung dé giit lai phirc dugc tao ra chéng han nhu phire Fe trong dung
dich.

D41 véi thc nhan tao ra phuc cho cdc ion Fe, mét hodc nhiéu trong SO
axetylaxeton, maleic anhydrit, maleic axit, trietanolamin, axit salixylic va metyl

salixylat co thé duoc lya chon.

DA&i véi chét dién phan, mdt hodc nhiéu trong sb tetrametylamoni clorua
(TMAC), natri clorua (NaCl) va liti clorua (LiCl) c6 thé duogc lua chon.

Dung méi can c¢6 kha néng giit lai céc tic nhan tao ra phirc khéc nhau va
céc phirc clia tac nhan tao ra phirc va Fe ¢ trang thai dugc hoa tan, va co thé 1a
dung méi khan. Trong dung dich dién phén dang nudc, céc chét két tiia khic nhau
bj phan hily ngay ca & dién ap phéan hity dién phéan twong doi thip (vi dy, nhd hon
hoic bang -300 mV), ngugc lai dung dich dién phan gbc dung moi khan c6 ving
phén huy dién phéan én dinh rong va co thé duoc ap dung cho hu hét tat ca cac
vat liéu thép tlr sidu hop kim, hop kim cao, thép khong gi dén thép cacbon. Khi
dung dich dién phéan gbc dung méi khan dugc st dung, chi sy phén huy ctia nén

va phan ting (tao phtrc) gitra ion Fe dugc hoa tan va chét tao chelat xay ra, va cac
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chit 13n hoiic cac chét két tia 5 khong hoa tan. Theo do, viéc quan sat va phan
tich ba chidu “tai ch3” trén vat liéu nén c6 thé dugc thyc hién. D6i véi dung méi
khan, hop cht ma thtic ddy phan hiy dién phan muot va hoa tan hop chat hitu co
¢6 thé tao phirc va chit mang chét dién phan 13 thich hgp. Vi dy, rugu thdp chang
han nhu metanol, etanol hoéc rugu isopropyl c6 thé duogc st dung. Metanol, etanol
hodc hdn hop ctia chung ¢6 thé duoc lva chon. Ngoai ra, cac dung mdi c6 do phan
cuc (momen ludng cuc hodc tuong tw) 16n hon hodc bang do phan cuc cla cac

rugu nay c6 thé duge sur dung.

Trong phuong phap phan hity dién phan dién thé khong doi thong thuong,
vi du, 10% theo khi lugng axetylaxeton (sau ddy dugc goi la “AA”) - 1% theo
khdi lugng tetrametylamoni clorua (sau ddy dugc goi la “TMAC”) — dung dich
metanol, hodc 10% theo khéi lwong maleic anhydrit- 2 % theo khéi luong TMAC-
dung dich metanol dugc st dung lam dung dich dién phén. Cac dung dich dién
phan nay thudng xuyén dugce st dung do Fe dugc ria giai dién phan tao ra phuc

mdt cach tét hon va phic Fe dugc tao ra dugc hoa tan trong dung dich dién phan.

Cac kim loai khéc vé6i nén (Fe) c6 thé dugc rira giai trong dung dich dién
phan ngay ca khi luong cua ching tuong d6i nho so v6i nén (Fe). Cac tac gia sang
ché da phat hién thdy, khi kim loai dugc rira gi ¢ tich s6 tan Ksp nhé (néi céch
khac, pKsp(=logio Ksp) cao) va cac chit 13n hodc cac chat két tia 5, hodc phan
cin dién phan 11 chtra hop chit kim loai ma kim loai nay c6 tich s6 tan Ksp 1én
(pKsp nho), ion kim loai c6 tich sé tan Ksp 16n (pKsp nhd) (vi du, Mn*") dugc
trao dbi v6i ion kim loai c6 tich s tan Ksp nhé (pKsp 16n) (vi du, Cu?") trén bé
mit cta hop chat kim loai. Ngudi ta cho rang, khi chénh 1éch vé céc tich sd tan
Ksp 16n hon hodc bing 10 sb (10'°) hogc 16n hon nita, hodc cu thé hon 13, khi
chénh l1éch pKsp A gifra hai hop chét c6 céc tich s tan Ksp khac nhau la khoang
16n hon hodc bang 10, sy trao d61 gifta cac ion kim loai s& dé dang xay ra. Nguoi
ta cho ring, khi chénh léch vé tich s6 tan Ksp 16n hon 20 s6 (10?°) ho#c 16n hon
nira, hodc cu thé hon 13, khi chénh 1éch pKsp A 1a khoang 1én hon hoéc béng 20,
su trao dbi gifta c4c ion kim loai dé dang xay ra hon.

Bang 1 thé hién céc tich s6 tan Ksp cua céc sulfua trong dung dich nuée &
25 © C, va chénh 1éch pKsp (= - logio Ksp) A giita cac sulfua. Trong bang nay,
khung nét kép (hodc khung xdm dam) thé hién su két hop gitta cac sulfua c6 chénh
léch pKsp A la 16n hon hodc béng 22, va phéan tng trao ddi d& dang xay ra hodc
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theo don vi gidy v&i cac két hop nay dugc ky vong. Puge thé hién don gian duéi
dang ky hiéu, d6 ky vong (dy doan) ctia phan @ng trao dbi duge thé hién la \WW.
Khung nét ddm (hodc khung xdm nhe) thé hién su két hop giita cac sulfua co
chénh 1éch pKsp A 14 16n hon hofic bing 10 va nhé hon 22, va phan ting trao doi
duoc ky vong xay ra, nhung co th mét tir vai phat dén vai gio. Pugc thé hién don
gian dudi dang ky hiéu, d6 ky vong (dw doén) cua phan g trao d6i duoc thé hién
13 VW dén . Khung nét manh (hodc khung tréing) thé hién su két hop giita cac
sulfua c6 chénh 1éch pKsp A 1a nho hon 10, va phan ung trao d6i khé xay ra véi
céc két hop nay duoc ky vong. Puoc thé hién don gian duéi dang ky hiéu, do ky

vong (du doéan) cua phan Ung trao dbi duoc thé hién 1a  dén x.

Ngrflu nhién 13, lién quan dén tich sb tan ctia cac sulfua, mot s sulfua clia
cung mdt nguyén tu thé hién céc tich sb tan khac nhau tiry thugc vao dang tinh thé
va tuong tu. Trén Bang 1, cac sulfua c6 cac dang tinh thé va twong tu trong dé
chénh 1éch pKsp A nho duoc liét ké. Piéu nay la do ngay ca khi chénh 1éch pKsp
A cta cac sulfua 16n, thi chénh léch pKsp A cua céc sulfua dang noi dén 1a 16n

hon hodc bang 10, va ngudi ta cho rang phan tng trao dbi s& xay ra.
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Mic du tich sb tan Ksp & trén 1a gia tri trong dung dich nuée, nhung ngudi
ta cho ring cling mot xu huéng cling xay ra trong dung moi khan chéng han nhu

dung moi phén cyc twong ty ciia metanol.

Vi duy, khi MnS cé mét trén bé mat mau thép hozic phén can dung dich dién
phén, sulfua cta ion Cu dugc rira giai thanh dung dich di¢n phén c6 chénh Iéch
pKsp A so v6i MnS 14 22,6, sao cho ion Cu tAn céng MnS. Sau d6, Mn dugc ion
héa va duge ddy vao dung dich dién phan, va ban than ion Cu van con lai duéi
dang CuS trén bé mat MnS. N6i cach khéc, cc chit 1dn va céc chét két tia ma da
ton tai ban du dudi dang MnS trong mau thép chira Cu duoc quan sat duéi dang
CuS khi bé mit cua chiung dugc quan sat. Ngay ca khi phép do phd khéi lwong
duoc thuc hién tu phén can, thi viéc dinh lugng chinh xéc 1a khong thé trong
truong hop céac hat min. D6 1a do CuS chiém gift mét phan thé tich dang ké céc
hat min, duéi dang CuS dugc din xuét tir cac ion Cu trong dung dich dién phan
trao dbi MnS dén d6 day khoang vai chyc nanomet (1 dén 100 nm) trén bé mit
ctia MnS. Hién tuong trong d6 kim loai gﬁn bé mit nhu vay dugc trao ddi dbi khi

duoc goi 1a gia (Artifact) trong ban mo ta nay.

Do sulfua ctia ion Ag c6 chénh léch pKsp so véi MnS 1a 36,6, nén ion Ag
tdn cong MnS. Sau d6, Mn dugc ion hoa va dugce déy vao dung dich dién phéan,
va ion Ag, ban than van con lai du6i dang Ag,S trén bé mat MnS. Diéu nay duge
x4c nhan trén FIG. 5 thu dugc boi cac bude sau day.

-Chuén bi mau thép ma duge x4c nhén 1a chira MnS dudi dang cac chét 13n,
va danh béng guong so bd mau ndy d8 loai bo cac tap chét bé mit.

Pidu ché dung dich dién phan (4% MS) chira 4 % theo khéi lugng metyl
salixylat + 1 % theo khéi luong axit salixylic + 1 % theo khéi luong
tetrametylamoni clorua (TMAC) trong dung moi metanol, ma thong thuong da
duge bibt dén va c6 thé thu hdi cac cht 1An sulfua dudi dang phén cin.

-Thuc hién phén hiy di¢n phan mau thép trong dung dich dién phan.

-Sau khi hoan thanh phén huy dién phén, bd sung giot nhé dung dich ion
Ag vao dung dich dién phan va trdn no.

-Quan st bang kinh hién vi dién t&r quét (scanning electron microscope,
SEM) va do db tép trung clia nguyén t6 trén bé mat bang EDS (Energy-dispersive

X-ray spectroscopy, phd tan sic ning luong tia X) duoc thyc hién trén cac mau
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thép ma dugc dién phan trén cac bé mit cla ching trudc va sau khi bd sung giot
nho dung dich ion Ag.

‘FIG.5 thé hién cac két qua sau khi bd sung giot nho ion Ag. Anh bén trai
phia trén thé hién hinh anh quan sat bang SEM, anh bén phai phia trén thé hién
hinh anh quan sat bing SEM va db thi d6 tap trung Ag dugc do béng EDS theo
céch thire chdng 13p, anh bén trai phia dudi thé hién d6 thi do tap trung Mn theo
céch chdng 1ap, va anh bén phai phia dudi thé hién do thi do tap trung S theo cach
chdng lap.

‘Ngau nhién 13, di nhién, Ag khéng dugc quan sat trude khi bd sung giot
nho ion Ag.

Tir d0 thi ctia mbi dd tap trung clia nguyén t trén FIG. 5, ngudi ta x4c nhén
rang chi phén bé mit cua cac hat MnS dugc trao d6i boi Ag,S. Mic du do cao (4o
tap trung) ctia mdi nguyén t trong dd thi 13 twong dbi, nhung c6 thé hiéu dugc
c4c thuc té sau day. Cy thé, trong phan hat chét 14n, c4c gia tri cia Mn va S trong
c4c do thi dang ting 1én dudi dang nui, va céc hat chét 14n nay chira Mn va S. Cu
thé, nguoi ta xac nhan rang céc hat chita MinS 1am thanh phén chinh. Nguoi ta x4c
nhan ring do tap trung cua Ag dugc gia ting & phan cudi clia céc hat chat 1An va
Ag duogc tap trung trén bé mit cua céc hat chat 14n ndy. Ngoai ra, & phan tam clia
cac hat chét 14n, do tap trung cua Ag khong gia tdng va céc do tap trung cua Mn
va S 13 cao. Do do, nguoi ta xac nhan rang chi bé mit ciia MnS duoc trao ddi boi
Ag.

Céc tac gia sang ché méi phat hién thdy bang cach sir dung dung dich dién
phén cu thé trong phuong phép tach cac hat hop chét kim loai trong vt liéu kim
loai, lvong kim loai tdn cong tu do trong dung dich dién phan dugc giam xudng
va c6 thé ngan can duge sy gia (Artifact). Dung dich dién phan cu thé nay bao
gdm téc nhan ma tao ra phic chira kim loai (kim loai tn cong) M' ctia hop chét
kim loai M'x'Ay', trong d6 tich sd tan cua hop chat kim loai M'x'Ay" dugc xac
dinh 1a Ksp[M'x'Ay'], va tich s6 tan ctia hop chét kim loai can duoc tich MxAy,
ma dugc chtra trong vat lidu kim loai, duge xac dinh 1a Ksp[MxAy], va trong do

A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- log1o Ksp[M'x'Ay'"]) - (- log1o Ksp[MxAy])
>10,
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trong d6 M va M' 1a céc nguyén td kim loai khac nhau, A 13 don nguyén tir hodc
nhém nguyén t& ma tao thanh hop chit ¢6 M hodc M', va x, X', y vay' laty 1&
thanh phan cta hop chét dugce xac dinh theo céc hoa tri cia M, M' va A, va tich

s6 tan Ksp 14 gia tri trong dung dich nuéc ¢ 25 °C.

Cu c6 thé xem 13 kim loai tdn cong M' ma dé xay ra hién tugng gia
(Artifact), do ham lugng ctia n6 va tich s tan Ksp thip, néi cach khac, pKsp cao.
Cu d& dang tAn céng bé mit clia MnS hodc FeS ¢ chénh 1éch pKsp A so véi hop
chét Cu 1a khoang 20, va c6 thé xay ra sy gia. Tuy nhién, sy gid hoc viéc tan
cong bdi kim loai tdn céng M' dugc cho 1a nhiéu kha ning xay ra khi chénh 1éch
pKsp A 16n hon. Déi tuong clia sang ché khong bi giéi han & su két hop gitta Cu
va MnS hoic FeS. Cu thé, kim loai M' ctia hop chét kim loai M'x'Ay' ¢6 pKsp 16n
¢6 thé 13 {t nhét mot trong s6 Hg, Ag, Cu, Pb, Cd, Co, Zn va Ni, va né ¢6 thé trd
thanh kim loai tAn céng M'. Ngudi ta cho rang kim loai tAn cong M' chu yéu 1a
kim loai ma rira giai trong dung dich dién phén tlr kim loai M' hodc hop chét clia
ching dugc chtra trong mau vat liéu thép. Tuy nhién, dung dich dién phén hodc
thiét bi dién phan d6i khi dugc st dung lai, va kim loai M’ hoac hop chét ctia nd
6 thé c6 mit trong dung dich dién phan hodc thiét bi dién phan dugc st dyng lai,
ma ¢6 thé 13 kim loai tAn cong M'. Trong hoat dong tach dién phan, kim loai M'
hoidc hop chét ctia né c6 thé duoc tron trong dung dich dién phan lam chét nhiém

ban va c6 thé trd thanh kim loai tan cong M.

M ¢6 thé 14 it nhit mot trong s6 Hg, Ag, Cu, Pb, Cd, Co, Zn va Ni, nhung
la nguyén t5 kim loai khac M. A 13 don nguyén tir hodc nhom nguyén tir ma tao
thanh hop chit c6 M hogc M' va ¢6 thé bao gdbm mot hozic nhiéu cac nguyén tu
duoc lua chon mot cach ddc 1ap tlr nhom bao gém cacnguyéntad C,N, H, S, O, P
va F. Chénh léch pKsp A giita c4c sulfua cia Hg, Ag, Cu, Pb, Cd, Co, Zn va Ni,
va MnS, 14 16n hon hozc bang 10. Cu thé 13, chénh 1&ch pKsp A gifta cac sulfua
ctia Hg, Ag va Cu, va MnS, 13 16n hon hoéc béng 20.

Néu chénh 1éch pKsp A giita hop chét kim loai can dugc tach MxAy va hop
chét kim loai tAn cong M'x'Ay' 1a khoang 10, thi sur gia c6 thé xay ra trong vai gid.
Viéc phén tich tach dién phéan thuc té thuong duoc thue hién theo thir tu trong vai
gio. Do do, cac két hop trong d6 chénh léch pKsp A lakhoang 10 ¢6 thé anh huong
dén viéc phan tich. Trong sang ché, nguoi ta xac dinh dugc chénh 1éch A ctia pKsp

13 16n hon hodc bang 10, va trong trudng hop do, c6 thé ngan su gia c6 thé xay ra.
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Chénh 1éch pKsp A gifta hop chét kim loai can dugc tich MxAy va hop
chét kim loai tAn cong M'x'Ay' cang 16, thi sy gia c6 thé xay ra cang dé dang hon
hodc nhanh hon. Trong sang ché, su két hop gitta MxAy va M'x'Ay' ¢6 chénh léch
pKsp A 16n t6t hon 14 c6 thé dugce lua chon, didu nay c6 thé gitp ngan sur gia c6
thd d& dang xay ra hodc nhanh chong. Theo khia canh nay, pKsp [M'x'Ay'] cia
M'x'Ay' 16n hon pKsp [MxAy] ctia hop chét kim loai can duoc tich MxAy t5t hon
3 16n hon hodic bing 11, tét hon nita 1a 16n hon hogc bang 12, tot hon nira 13 16n
hon hodic bing 13, tt hon nita 1a 16n hon hodc bing 14, t6t hon nita 14 16n hon
hodic bing 15, tét hon nita 12 16n hon hodc bang 16, t6t hon nita 14 16n hon hoge
bing 17, tét hon nita 13 16n hon hogc bing 18, tot hon nita 14 16n hon hogc béng
19, t&t hon nita 13 16n hon hodc b?lng 20, t&t hon nita 13 1én hon hodc béng 21, tot
hon nita 13 16n hon hodc bing 22, tét hon nita 13 16n hon hodc bang 23, tt hon
nita 13 16n hon hodc bing 24, t6t hon nita 12 16n hon hodc bing 25, tot hon nita 12
16n hon hoiic bing 26, tt hon nita 13 16n hon hogc bing 27, t6t hon nita 12 16n hon
hodc bing 28, tét hon nita 12 16n hon hogic bang 29, tot hon nita 1a 16n hon hodc
bing 30, t5t hon nita 12 16n hon hozc bing 31, tot hon nita 12 16n hon hofe béng
32, t&t hon nita 13 16n hon hozc br:ing 33, tot hon nita 13 1én hon hodc béng 34, t6t
hon nfta 1a 16n hon hoac b%ng 35, t6t hon nita 13 16n hon hodc béng 36, tot hon
nira 1a 16n hon hodc bﬁ?tng 37, tot hon nita 13 16n hon hodc béng 38, tot hon nita 1a

16n hon hodc bang 39, va con t6t hon nita 12 16n hon hozc bang 40.

Ngau nhién 13, tich s6 tan Ksp 1a gia tri trong dung dich nuéc, nhung nhu
duoc thé hién trén Bang 2, ngay cé khi dung moi khan (ruqu thip) duoc str dung,
néu chénh 1&ch pKsp (- logio Ksp) A thu dugc tir Ksp 1a 16n hon hodc bang 10, thi
nguoi ta xac nhan rang phan tng xay ra. Cu thé, thtr nghiém x4c nhén sau day
dugc tién hanh.

‘Hai loai vat liéu thép chita MnS (mdt c6 duong kinh hat MnS 1a 16n hon
hodc béng 1 um va loai con lai c6 duong kinh hat tir 100 dén 150 nm) duge chuin
bi lam cac mAu chira ddi tuong can duoc tach, va cac bé mit cta chiing duoc dua
vao budc hoan thién danh bong guong.

-S4u loai dung dich tiéu chudn ding dé phan tich sy hép thu nguyén tir
(dung dich M't+) v6i dd tap trung ion kim loai ciia Ag, Cu, Pb, Co, Zn va Ni la
1000 pg/ml 1an lugt duge didu ché 1am kim loai c4c ion tn cong M'+. 0,1 ml dung

dich M' dugc tron v6i 0,3 ml metanol ma la dung moi khan.
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‘Dung dich duoc tron dugc phu lén bé mit cua vt lidu thép dé kiém tra su

thay dbi ctia bé mit thép.

Trong truong hop pht dung dich dugce tron chira Ag va Cu, mau séc clia bé
mit vat liéu thép dugc thay ddi thanh mau den trong vong 5 phut tir khi phu. Trong
truong hop pht dung dich duoc trdn chira Pb, mau sic cia bé mat vat lidu thép
duoc thay ddi thanh mau den trong khoang 10 phut tir khi phu. Trong truong hop
pht dung dich duge tron chia Co, Zn va Ni, mau cua bé mit vat liéu thép duoc
thay d6i thanh mau den trong khoang 20 phut tir khi phu.

‘Ngoai ra, cac quan sat bang SEM va EDS dugc tién hanh trén vat liéu thép
ma c6 su bién mau, va ngudi ta x4c nhén rang viée trao doi gifta Mn va kim loai

tdn cong M' (tic 13, sy gid) xdy ra trén bé mit cia cac hat MnS.

Tir thue té ndy, nguoi ta cho rang trong pham vi cia sing ché, tich sb tan
Ksp la chi s6 trong dung dich nude, nhung né cling c6 thé duoc ap dung cho dung
dich khan, va tich s6 tan Ksp trong d6 c6 cung xu huéng nhu trong dung dich

nudc.

Ngudi ta cling xac nhan rang chénh 1éch pKsp A cang 16n, thi phan tmg trao
ddi (Su gia) xdy ra cang nhanh. Mt khac, nguoi ta cling xac nhan rang ngay ca
khi chénh 1éch pKsp A nhd, phan tng trao dbi (Su gia) cling x4y ra déu dan, mic
dit tbe d6 phan tmg 13 tuong ddi cham. Viée phén tich téch dién phan cla cac vat
lidu thép thuong dugce hoan thanh theo thir ty trong vai gio. Vi dy, thoi diém dé
nhing miu trong dung dich di¢én phén co6 thé duoc kéo dai thém khoang 1 gio
ngay ca khi nguoi ta da 1ap ké hoach trong khoang 2 gio. Su bién mau duoc quan
sat trong khoang 20 phut khi st dung dung dich chira Ni va MnS trong d6 chénh
lach pKsp A 12 10. Ttc 13, nguoi ta xdc nhan rang phan Ung trao ddi (su gid) co
thé 13 ¢6 vAn & khi chénh léch pKsp A 13 16n hon hogc bang 10.

Lién quan dén vAn d& nay, ngoai thtr nghiém x4c nhan & trén ra, dung dich
dugc tron gitta dung dich kim loai tAn céong M'+ va metanol cong 0,1 ml
trietylenetetramin (TETA) lam tdc nhan phuc (dung dich chét phu gia tdc nhan
phtrc) duoc didu ché va viéc quan sét ciing duge thyuc hién khi n6 dugc phu lén
vat lidu thép duge danh bong guong. Khi dung dich chét phu gia tdc nhan phic
dugc thém vao, su bién mau ctia bé mat cta vt lidu thép khong duge quan sat
ngay ca sau vai gio, va trang thai duoc danh bong guong tdt dugc duy tri. Sy gia

khong duoc xac nhén boi cac quan sat bang SEM va EDS.
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Ete vong hoa cé thé dugc st dung lam tdc nhan hda hoc ma tao ra phirc
chira kim loai tAn cong M' nhu vay. Ete vong hoa 1a polyete vong (chudi céc don
vi ete dwoc két hop v6i nhau) va c6 thé thay dbi vé kich thuée cta 16 vong. Do
do, tuy thudc vao loai kim loai tn cong M, ete vong hoa c6 15 thich hop ¢6 thé
duoc didu ché, nhd d6 chi loai kim loai tdn cong M' co thé bi thu bit mot cach

chon loc.

Té4c nhan ma tao ra phirc chira kim loai thn cong M' ¢6 thé chira bat ky mot
hodc hai hodc nhiéu loai trong s6 céac polyetylen amin, axit etylendiamin
tetraaxetic, axit xyclohexandiamin tetraaxetic. Chung déng vai tro la chét tao
chelat va thu bét kim loai tn céng M'. C4c vi du vé céc polyetylenamin bao gbm
trietylentetramin (TETA), penixilamin, pentaetylenhexamin va tuong tu. Cu thé
13, chit tao chelat ch'flng han nhu trietylentetramin c6 tinh lya chon cao dbi véi
céc ion Cu, céc ion Ni, v.v., va cu thé 12 khi kim loai tAn cong M' 1 Cu, Ni hogc

tuong tu, hi€u qué thu bt cao dic biét duoc tao ra.

Bang 3 thé hién hing sé 6n dinh (Logio Kd) cta phirc khi Cu hogc Ni la
kim loai tAn cong M' bi thu bt boi cac chét tao chelat khac nhau. Hing s6 4n dinh
cang cao, cang t6t do ngudi ta cho rang khé thu bét va giai phong kim loai tan
cbng lai. Trong trudng hop e ché sy tao thanh hop chat M'x'Ay, cu thé 1a Cus,
khi tdc nhan ma tao ra phtrc chira kim loai tdn cong M, tac nhan c6 hing sé 6n
dinh 13 16n hon hogc bing 10, tét hon 13 16n hon hodc bang 12, 6t hon nita 14 16n
hon hoac béng 14, t6t hon nita 13 16n hon hoic béng 16, con tdt hon nira 1a 16n
hon hoac béng 18, va tham chi tdt hon nita 1a 16n hon hoic béng 20, co thé duge
lva chon. Noi chung, khi hop chét trong do sy tao thanh ctia né bi e ché M'x'Ay’
c6 tich sb tan 13 Ksp [M'x'Ay'], téc nhén nay s& dugc lya chon sao cho chénh léch
gitta pKsp [M'x'Ay"] (= - Logio Ksp [M'x'Ay']) va LogKd, tirc 13, pKsp [M'X'Ay']
- Log Kd 12 nhd hon 26, t6t hon 13 nhé hon 24, t6t hon nita 14 nhé hon 22, tt hon

nita 1a nho hon 20, con t6t hon nita 1 nhé hon 18, tot hon nita 1a nhé hon 16.
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Bang 3

Hing s én dinh (Kd) (gié tri Log) ctia phtic véi céc chit tao chelat khac nhau
Chét tao chelat Hang sb 6n dinh (LogKy)

Cu Ni

EDTA: Axit etylendiamintetraaxetic 18,3 18,2
IDA: Axit iminodiaxetic 10,3 -
NH; 4,2 -
EDA: Etylendiamin 10,7 7,5
DETA: Dietylentriamin 16,1 10,7
TETA: Trietylentetramin 20,4 14,0
TEPA: Tetraetylenpentamin 23,1 17,6
PEHA: Pentaetylenhexamin 26,2 -

Kim loai tAn cong M' bi thu bat va phtrc cia kim loai tAn cong M' dugc tao
ra. Phitc ctia kim loai tAn cong M' duoc tiép tuc hoa tan trong dung méi dugc dé
cap & trén. Do d6, ngay ca khi c6é mat hop chét kim loai MxAy c6 chénh 1éch pKsp
A 16m, kim loai tdn céng M' khong thé tu do trao ddi voi kim loai M (ttrc 13, Sy
gig) trén bé mit ctia hop chat kim loai MxAy. Néi cach khéc, viéc tao thanh
M'x'Ay' bi ngan can.

Té4c nhan héa hoc ma tao ra phirc hodc dung dich dién phén chira tdc nhén
nay c6 thé dugc khudy trong té bao dién phan. Diéu nay gitp tic nhan khong duge
phén ing tiép xuc véi kim loai tdn cong M' dé dang hon, va kim loai tdn céong M'
¢6 thé kha ning bi thu bét. Céch thirc khudly khong bi giéi han cu thé, nhung viéc
tao bot boi b tao bot, tao dong xody bdi bd khqu tur, hoac tuong tu co thé duge
st dung. Ngoai ra, cic giot nhd cta tac nhan khong dugc phén ng c6 thé duogc
bb sung nho giot & 14n cén cla kim loai tdn céng M'. Giéi han dudi ¢6 thé 12 100
mL/pht, tét hon 14 200 mL/phut di v6i viéc tao bot va 100 vong trén phit, tot
hon 1a 200 vong trén phut d6i voi bd khudy, sao cho tac nhan khong dugc phan
ung co thé d& dang tiép xtc voi kim loai tan cong M. Néu luong bot hodc tdc do
quay cua bd khudy qué cao, c6 thé xay ra cac van dé ching han nhu bong tréc bé
mat cua dbi tuong can dugc dién phan. Do dd, dbi véi viée tao bot, gidi han trén
¢6 thé 13 600 mL/phtt, t5t hon 1a 500 mL/phut, va ddi véi b khudy, gi¢i han trén
c6 thé 12 600 vong trén phut, tot hon 13 500 vong trén phit.

Ngau nhién 13, trong hoat dong dién phan thong thuong, khi khudy dung
dich dién phéan, thao tac khudy duoc thuc hién sao cho dong dung dich dién phén

duoc tao ra bang cach khuay khong tiép xtc véi doi tuong dién phan. Diu nay
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dua trén y tudng 13 dong dung dich dién phan dugc tao ra bang cach khudy khong
anh huéng dén d6i tuong dién phan. Trong sang ché, tir quan diém 1a tac nhan hoa
hoc ma tao ra phirc c6 xu hudng tiép xtic vé6i kim loai thn cong M' hodc ngudn tao
thanh cua nd, tc nhan nay co thé duge khudy hodc duoc cép sao cho dong dung
dich dién phan dugc tao ra béng cach khqu hodac tuong tu tiép xtic v6i dbi tuong
dién phan.

Ngoai ra, cac vi du vé khi dung dé tao bot bao gbm khi tro chéng han nhu
khi nito, heli, agon va tuong tu. Khi hoat dong chéng han nhu oxy hodc hydro ¢6
thd anh huéng dén do tap trung clia oxy hoa tan trong dung dich dién phan, diéu

nay khong dugc uu tién do né anh hudng dén ddi twong dién phan.

Vit liéu kim loai theo sang ché c6 thé 1a vat lidu thép. Vat liu thép nay de

cap dén vat lidu chtra thép lam thanh phan chinh va cé thé chira lugng nho cacbon.

Khi loc dung dich dién phén sau khi lam &n mon qua b loc va tach cac hat
hop chét kim loai duéi dang phan cin dugc thu gom, b loc nay co thé 13 bd loc
duoc lam tir nhya tetrafloetylen. Pé nhén dang va phan tich dinh luong cac chét
1An hodc cac chét két tia 5 va cac phan can 11, d6i véi bd loc dung dé thu gom
c4c chét 13n hodc cac chit két tha 5 va cac pha‘in can 11 tir dung dich dién phén, c6
thé kho st dung bd loc Nuclepore thong thuong (do GE san xuét), do bo loc nay
kho thu gom phén can do sy phan hily hong ctia bd loc. Déc biét 1a khi chét tao
chelat chira trietylentetramin, viéc hong b loc 1a ddng chti y. B loc dugc lam tr
nhua tetrafloetylen 13 thich hop hon do ngay céa khi cht tao chelat chtra

trietylentetramin, sy phan hiy hong cuia bd loc 1a nho.

Theo sang ché, phuong phép phan tich céc hat hop chét kim loai duoc tach
bing phuong phap & trén ciing dugc dé xudt. DS véi cac hat hop chat kim loai,
phan tich thanh phan thd co thé duoc thuc hién bang XRF (huynh quang tia X, X-
Ray Fluorescence), hodc phan tich thanh ph?ln chi tiét c6 thé duoc thuc hién bang
ICP (Inductively coupled plasma — plasma két hop cam Ung). Pébi v6i phuong
phap phéan tich bé mit, viéc quan sat bang SEM, phan tich nguyén t6 bang EDS,
hodc tuong tu ¢ thé duoc st dung. Bang cach phan tich bé mit ciia mau ma hop
chit kim loai duoc tach ra khi 1am &n mon, cling cé thé quan sat tinh trang theo

thir tu thoi gian trong d6 hop chét kim loai nay dugc tach.

Theo sang ché, thanh phén ma c6 thé gift lai kim loai tan cong (ion Cu hodc

tuong trr) dudi dang phirc mot cach chon loc va gilt no on dinh ¢ trang thai duge
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hoa tan trong dung dich dién phan dugc bd sung. O day, kim loai tdn cong 13 kim
loai ma tAn céng va trao ddi céc nguyén to cAu thanh cta céc chét 13n va cac chat
két tha. Theo do, khi quan sét bé mit cia mau, ¢ thé quan sat cac chét 13n va céc
chét két tia & dang c6 mit ban dau trong mau thép. Khi nhan dang/phén tich dinh
lugng cac chét 13n va cac chit két taa, cac ion Cu va tuong ty khong duge chira
trong phﬁn can dién phan s& dugc phan tich, va do d6, d6 chinh xéc cua viéc nhan
dang va phén tich dinh lugng céc chét 13n va cac chat két tua s& bi giam xudng.
Vi duy, theo viéc phén tich bé mit cta cac hat min kim loai dugc tach ra theo sang
ché, khong con cac hat min MnS hogc FeS duge nhén dang nham 13 Cu$ nita, su
hién thi chinh xéc (kich thuéc va thanh phdn) cta sulfua kim loai c6 thé dugc
nhén biét. Hon nita, c6 thé x4c dinh chinh xac ham lugng sulfua kim loai trong

vat liéu thép.

Nguoi ta bdo cdo rang Mn trong MnS két tia c6 thé sin sang duoc trao doi
boi Se, va MnSe ¢6 thé duoe két tia trong vat ligu thép, do ngudi ta cho biét MnS
va MnSe ¢6 cling cau tric kidu NaCl va cac hiang s6 mang cua ching tuong tu
nhau. T bang tudn hoan céc nguyén t8, nguoi ta ky vong rang Te, ma cing nhém
véi S hodc Se, va Sb, thudc vé nhém lién k&, dé dang trao d6i S ciia MnS va két
tta dudi dang MnTe hodc MnSb. Néu MnS dugc trao dbi dé dang dé tao thanh
MnSe, MnTe va/hodc MnSb, thi d§ chinh xac phén tich dinh luong cia MnS duogc
xem 13 hitu ich dé cai thién d6 chinh x4ac cta phan tich dinh lugng MnSe, MnTe
va MnSb.

Ngoai ra, MnSe duoc tao ra nho viéc trao ddi cua MnS v.v. c6 thé con gay
ra phan tng trao déi (su gid) voi selenua khac. Bang 4 the hién chénh l¢ch pKsp
(= - logio Ksp) A trong s6 cac selenua trong dung dich nude ¢ 25 °C. Trong bang
nay, khung nét kép (hogc khung xam dém) thé hién sy két hop gitta cac selenua
trong d6 chénh 1éch pKsp A 1a 16n hon hodc bang 22, va ngudi ta ky vong rang
phén Ung trao d6i d& dang xay ra hodc theo don vi gidly véi cac két hop nay. Dugc
thé hién don gian dudi dang ky hiéu, d¢ ky vong (du dodn) cuia phén (g trao doi
duoc thé hién 12 \WV. Khung nét dam (hoiic khung x4m nhe) thé hién su két hop
gifta cc selenua trong d6 chénh l¢ch pKsp A la 16n hon hodc bang 10 va nhé hon
22, va phan ung trao ddi duoc ky vong xay ra, nhung n6 ¢ thé mét tir vai phut
dén vai gio. Puge thé hién don gian dudi dang ky hiéu, d6 ky vong (du doan) ctia
phan g trao di dugc thé hién 1a VW dén V. Khung nét manh (hogc khung tréng)
thé hién su két hop gifta cc selenua c6 chénh 1éch pKsp A nho hon 10, va duogc
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ky vong 14 phan ung trao ddi kho xay ra véi cac két hop nay. Pugc thé hién don
gian dudi dang ky hiéu, do ky vong (dw dodn) cua phan tng trao d6i duogc thé hién
1a dén x.
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Theo sang ché, cling ¢6 thé ngan Su gia doi véi selenua.

Ngoai ra, theo sang ché, dung dich dién phan dugc sir dung cho phuong

phap tach cac hat hgp chét kim loai duoc dé cap & trén ciing dugce dé xuét.

Dung dich dién phén theo séng ché c6 thé chira chét phan tan hat chang han
nhu SDS, néu can, lam thanh phﬁn khéc voi tac nhan ma thu bit mot cach chon
loc kim loai tAn cong dugc dé cap & trén (ion Cu hodc tuong ty) (chét tao chelat

ion Cu hodc tuong tu).
Vi du thwe hién sang ché
Vidul

Sau day, sang ché s& duoc mé ta dua vao céac vi du thuc hién. Tuy nhién,
khong nén hiu sang ché bi gi¢i han & céc vi du dudi day.

Viéc quan sat cac chit 13n hoiic cac chit két tia trong cdc miu thép dugce
thuc hién bang dung dich dién phin va phuong phap dién phén theo sang ché. Cac
chét 14n hodc cac chét két tia clia cing mot mau thép duogc quan sat nhu trong vi
du so sanh dugc dién phan béng céach sir dung dung dich dién phan thong thuong
(4% MS) chira 4 % theo khéi luong metyl salixylat + 1 % theo khéi luong axit
salixylic + 1 % theo khéi luong tetrametylamoni clorua (TMAC), dudi dang vi du
d6i chimg, ma thong thuong da duoc biét dén va c6 kha nang thu gom céc chét
13n gbc sulfua thuong dwoc bibt dén dudi dang phan cin. Doi véi dung dich dién
phan theo sang ché, dung dich dién phan (5% TETA) gom 5% theo thé tich
trietylentetramin (TETA) + 1% theo khéi luong tetrametylamoni clorua (TMAC)

dugc sir dung. Metanol duoc str dung trong mdi trudng hop.
Cac két qua duoc thé hién trén FIG. 2.

Lan luot, FIG. 2a 1a 4nh quan sat béang kinh hién vi dién tr quét mau thép
thu duoc bang cach dién phan bé mit cta n6 bang dung dich dién phén theo sang
ché, va FIG. 2b 14 anh quan sét bang kinh hién vi dién t& quét mau thép thu duoc
bang cach dién phan bé mit cua nd bang dung dich dién phan thong thuong, ma
trén d6 dd thi thé hién db tap trung Cu duge do béng EDS duoc Xép chéng. Trudc
khi phén huy dién phén, mau thép dugc danh bong guong so bd dé loai bd cac tap

chét bé mait.

Trong m&i anh chup cta kinh hién vi dién tir quét, chi céc do thi do tap

trung Cu duogc trich xuit va duoc thé hién.

-28-



33859

Do d6 cao (d6 tap trung Cu) trong dd thi 12 gié tri tvong dbi, nén c6 thé thay
rang khong c6 su khac nhau vé do tap trung Cu giita hat duoc két tia va phan nén
sit Fe, khi dién phan bing dung dich dién phén theo sang ché. Mt khéc, khi do
tap trung Cu dugc do sau khi dién phan bang dung dich dién phan théng thudng
duoc thé hién trén FIG. 2b, c6 thé thiy rang do tap trung Cu gia ting trong phan
hat duoc két ta.

Doi véi cac mau thép duge st dung trong vi du va vi du so sanh 6 trén, cac

tac gia chi thyc hién viéc danh bong guong d6i v6i viée phan tich nguyén td.

Céc két qua duoc thé hién trén Fig. 3. Trén hinh v& nay, SEM la anh hién
vi dién tir quét clia phan trong d6 céc hat chét 14n tdn tai. Viéc phan tich nguyén

to duoc thuc hién trén hat nay va lan can cua no.

Két qua 13, ngudi ta xdc nhan rang cac gia tri cia Mn va S trong céc anh
gia tang & phan hat chét 1dn, va do d6 cac hat chét 13n chira Mn va S, tirc 13, cu thé
1a MnS.

Mit khéc, khong c¢6 dinh ctia thanh phan Cu dugc quan sat, va cling dugc
x4c nhan 13 thanh phan Cu khong dugc chira trong cac chét 1n.

Tir cac két qua néu trén, nguodi ta x4c nhan rang khi miu thép duoc dién
phén bing cach st dung dung dich dién phan théng thuong va quan sét bing SEM
v.v. V& vi phan tich bing EDS dugc thuc hién, c6 van dé 1a MnS ma can duge
quan sat ban dau trong vét liéu thép duogc quan sat dudi dang CuS, do mau duoc
nhing trong dung dich dién phan, va it nhit b& mjt ctia MnS d4 bj nhiém ban boi
CuS.

Mait khac, néu dung dich dién phan theo sang ché dugc str dung, do MnS
duoc gitt lai dudi dang MnS ma khong gay ra van dé duoc dé cép O trén, nén viée
quan sat bang SEM hodc tuong tw va phén tich vi mo6 béng EDS c¢6 thé duoc thuc
hién & trang thai c6 mat ban déu trong mau thép. Do do, c6 thé dat duoc viée cai
thién déng ké do chinh x4c phan tich céc mau thép.

Vidu?2

Phén tich dinh lugng cac chét 1an hodc cac pha két tia trong cdc mau thép
duoc thue hién bing phan hity dién phéan bang cach st dung dung dich dién phén
theo sang ché. Di véi vi du dbi chimg, vi du so sanh dugc dién phan bang cach

st dung dung dich dién phan thong thuong dugc didu ché.

-20-



33859

Trong vi du nay, vét liéu thép chira 0,4 % theo khédi luong Cu duoc tao
dung dich bang xir Iy nhiét & 1350 °C trong 30 phit va sau d6 dugc lam ngudi

nhanh trong nudc, va vat liéu thu dugce dugc sir dung lam mau thép.
Ba loai dung dich dién phén sau day duogc didu ché.

(1) 4% MS: 4 % theo khéi lugng metyl salixylat + 1 % theo khéi lugng axit
salixylic + 1 % theo khdi lugng tetrametylamoni clorua (TMAC) ma thong thuong
d3 duoc biét dén va ¢6 thé thu hdi céc cht 13n loai sulfua duéi dang phéan cin nhu

vi du ddi ching.

(2) 4% MS + 5% TETA: 4% MS dugc m6 ta trong myc (1) ma 5% theo thé

tich trietylentetramin (TETA) c6 kha ning tao ra phirc véi ion Cu dugc thém vao.

(3) 5% TETA: Dung dich dién phan cé 5% theo thé tich trietylentetramin
(TETA) + 1% theo khdi luong tetrametylamoni clorua (TMAC).

Cén luu ¥ rang metanol duge st dung lam dung mdi theo myc bét ky trong

s6 cac muc tir (1) dén (3).

Déi véi mdi dung dich dién phén, khoang 1 g ciia mau duoc dién phén, va
c4c ham luong Mn va Cu dugc chira trong phﬁn cin dién phéan thu dugc dugc dinh
lwong bang phan tich héa hoc uét, va cac ham lugng clia chiung dugce chira trong

1 g mau thép duge tinh todn.
Céc két qua duoc thé hién trén Fig. 4.

Trén hinh v&, ba dai dd thi thé hién Mn va Cu lan lugt dugc phat hién tir
phan cin dién phan theo don vi %. Tir bén trdi, (1) trudng hop trong d6 mau dugc
dién phan trong dung dich dién phan thong thuong (4% MS) (2) truong hop trong
d6 mau duoc dién phan trong dung dich dién phéan theo sang ché chira 5% theo
thé tich TETA ngoai dung dich dién phan thong thuong (4% MS + 5% TETA) ra,
va (3) truong hop trong do mau duoc dién phan trong dung dich dién phan theo
sang ché chira 5 % theo thé tich TETA (5% TETA) dugc thé hién. Trong mdi
truong hop, phan hity dién phéan dugc thyc hién béng cach st dung dién cuc Pt
lam catot.

Khi cac mau thép duge chép nhan trong céc vi dy dugc dédnh béng guong
va sy phan b cac nguyén td thanh phan ctia né duge phén tich bang EDS hoic
tuong tu, nguoi ta xac nhan réng Cu duoc chira trong mau hau nhu duoc hoa tan

rén trong phan nén mau, va khong c6 mat ¢ dang sulfua chéng han nhu CuS va
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Cllzs.

Tuy nhién, khi phan hty dién phan bang dung dich dién phan thong thuong
(4% MS) dugc thé hién trén (1) cua FIG. 4, do tap trung Cu (334 ppm) ma 16n
hon dd tap trung Mn (143ppm) duoc do tu phan cin dién phan ma thanh phan
chinh cta né 1 sulfua trong mau thép.

Db thi dugc thé hién trén (2) thé hién cac do tap trung ciia Mn va Cu duoc
do tir phin cin dién phan khi dugc dién phan bang dung dich dién phan theo sang
ché, trong d6 5% theo thé tich trietylentetramin dugc thém vao (4% MS + 5%
TETA).

Trong truong hop nay, thanh phan Cu trong phan cin dién phan dugc giam
xudng 62 ppm.

Ngoai ra, (3) thé hién cac gia tri duoc do trong truong hop dung dich dién
phan la 5 % theo thé tich dung dich dién phan trietylentetramin theo sang ché (5%
TETA).

Do tap trung Cu duoc do tu phan cin dién phan dugc giam xubng 12 ppm.

Ngiu nhién 13, trong dung dich dién phén theo sang ché trong d6
trietylentetramin dugc bd sung vao dung dich dién phén, bd loc Nuclepore thong
thuong sé bi hoa tan. Do do, can phai sir dung bd loc ma khéng tan trong dung

dich dién phan.

Cac tac gia sang ché di phat hién thiy bing cach st dung bd loc

polyfloetylen, c6 thé ngan hién tuong hoa tan ctia bd loc.

Tuce 13, bing cach dién phan miu thép sir dung dung dich dién phén theo
sang ché, d chinh x4c phan tich héa hoc ctia phan cin duge cai thién, va céc chat
1An va cac cht két tha xuét hién trong mau nay c6 thé duoc nhan dang va dinh
luong chinh xéc.

Kh3 ning ap dung cong nghiép

Béng céch dién phan mAu thép st dung dung dich dién phén theo sang ché,
c6 thé quan st cac chét 13n va c4c chit két tia trong mau & dang c6 mét ban dau
trong mau nay. Ngoai ra, khi phan tich héa hoc cac chat 13n va cac chét két tia,
su nhiém ban do su két hop gitta Cu v.v. ¢6 thé duoc loai bd, va do chinh x4c cua

phan tich héa hoc c6 thé dugc céi thién.
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Danh muc céc sb chi dan

4 mau kim loai

5 c4c chét 13n va céc hat két taa
6 dién cuc (phia catot)

7 dién cuc tham chiéu

8 bo cap ngudn (bd 6n &p)

9 dung dich dién phan

10 té bao dién phan

11 phan cin dién phan
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép tach cac hat hgp chét kim loai trong vat lidu thép béng cach lam
dn mon vt liéu thép nay trong dung dich dién phan, khac biét & chd st dung dung
dich dién phéan sau day,

trong d6 dung dich dién phan nay bao gdm tac nhan héa hoc ma tao ra phuc
chira kim loai M' trong d6 A dugc xac dinh boi cong thirc sau day 1a 16n hon hodc
bang 10,
A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- logjo Ksp[M'x'Ay"]) - (- logio Ksp[MxAy])

trong d6 tich sé tan ctia hop chét kim loai M'x'Ay' dugce xac dinh 1a
Ksp[M'x'Ay'], va tich s tan ctia hop chit kim loai can dugc tach MxAy, ma duoc
chira trong vat liéu thép, dugc xac dinh 1a Ksp[MxAy],

trong d6 phitc chira kim loai M' dugc thu bét bing tic nhan héa hoc c6 hing
s6 8n dinh (Log;o Kd) 16n hon hogc bang 14,

trong d6 tac nhén hoéa hoc bao gdm céc polyetylen amin,

trong d6 dung mdi cta dung dich di¢n phin bao gbm it nhat mét trong sd
metanol, etanol va rugu isopropyl, va

trong d6 M va M' 1a cac nguyén t6 kim loai khac nhau, M 1a Mn, M' 1a it
nhét mét trong s6 Cu, Zn va Ni, A 13 S, va x, X', y va y' 13 ty 18 thanh phén ctia
hop chét dugc xé4c dinh theo c4c héa tri cia M, M' va A, va tich s6 tan Ksp 1a gia
tri trong dung dich nude ¢ 25 °C.
2. Phuong phap tach céc hat hop chét kim loai theo diém 1, trong d6 tac nhén hoa
hoc bao gom trietylentetramin.
3. Phuong phap tach céc hat hop chét kim loai theo diém bét ky trong s6 cc diém
1 va 2, trong d6, khi dua dung dich dién phén sau khi 1am &n mon qua bd loc va
tach cac hat hop chét kim loai dudi dang phén cin duoc thu gom, b loc nady 1a b
loc béng nhua tetrafloetylen.
4. Phuong phap tach céc hat hop chét kim loai theo diém bat ky trong s cac diém
1, 2 va 3, trong d6 tac nhan hda hoc khong bao gbm axetylaxeton.

5. Phuong phép phan tich céc hat hop chét kim loai khéc biét & chd phan tich cac
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hat hop chét kim loai duoc tach bing phuong phap tich cc hat hop chét kim loai
theo diém bét k¥ trong s cac diém 1, 2, 3 va 4.
6. Dung dich dién phan dugc sir dung dé tach cac hat hop chét kim loai trong vat
liéu thép bang cach 1am an mon vat lidu thép nay,

trong d6 dung dich dién phan niy bao gdm tdc nhan héa hoc ma tao ra phirc
chtra kim loai M' trong d6 A dugc xac dinh bai cong thire sau déy 1a 16n hon hodc
bang 10,
A = pKsp[M'x'Ay'] - pKsp [MxAy]
= (- logio Ksp[M'x'Ay']) - (- logio Ksp[MxAy])

trong d6 tich sb tan ctia hop chit kim loai M'x'Ay' dugc x4c dinh 13
Ksp[M'x'Ay'], va tich s§ tan ctia hop chét kim loai can dugc tich MxAy dugc
chira trong vat liéu thép dugc xac dinh 1a Ksp[MxAy],

trong d6 phirc chira kim loai M' dugc thu bét béng tac nhan hda hoc ¢é hﬁmg
s6 8n dinh (Logyo Kd) 16n hon hosc béang 14,

trong d6 tac nhan hoda hoc bao gdm céc polyetylen amin,

trong d6 dung dich dién phéan bao gbm it nhat mét trong s6 metanol, etanol
va ruou isopropyl dudi dang dung moi, va

trong d6 M va M' 1a cac nguyén t6 kim loai khac nhau, M 13 Mn, M' 13 it
nhit mét trong s6 Cu, Zn va Ni, A1 S, va x, x', y va y' 12 ty 18 thanh phan cta
hop chit duge x4c dinh theo hoéa tri ciia M, M' va A, va tich sb tan Ksp 1a gid tri
trong dung dich nuédc & 25 °C.
7. Dung dich dién phén theo diém 6, trong d6 tac nhan hdéa hoc bao gbm
trietylentetramin.
8. Dung dich dién phén theo diém bat ky trong sb cac diém 6 va 7, trong d6 dung
mdi khan chtra it nhit mét trong sé metanol va etanol.
9. Dung dich dién phén theo diém bat ky trong s6 céc diém 6, 7 va 8, trong do téc

nhan héa hoc khong bao gdm axetylaxeton.
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