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(54) QUY TRINH NANG CAO PHAM CAP VA CHAT LUONG QUANG HOC CUA
ZIRICON

(57) Sang che dé cap dén quy trinh nang cao pham cap va chat lugng quang hoc cua
ziricon, bao gdm céc bude: nung hdn hop cua vat liéu ziricon va axit sulphuric dac ¢ nhiét
d6 nung nam trong khoang tir 200 dén 400°C, va trong khoang thoi gian de tao thanh
sulphat c6 kha nang ngdm chiét bang nudc c6 1an cac tap chét trong d6 bao gom it nhat 1a
sat va titan; ngdm chiét hdn hop da nung dé hoa tan sulphat c6 kha nang ngdm chiét; va
tach ziricon khoi dung dich ngdm chiét chira sulphat d3 dugc ngam chiét, nho d6 ziricon da
duoc tach riéng nay duoc ning cao pham cip va chét luong quang hoc.
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Linh vue k§ thuit dwgc dé cip

Sang ché nhin chung dé cdp dén quy trinh lam ting phim cép cta
ziricon va cu thé, d& cap dén quy trinh ning cao phim cép va chit luong quang
hoc cta ziricon. Duoc dac biét quan tdm 1a viéc ap dung quy trinh theo sdng
ché dé lam ting phim cép cua ziricon héa hoc chit luong thdp hon thanh

ziricon loai dung cho gém hodc loai c¢6 chét luong cao.
Tinh trang k¥ thuat ciia sang ché

Ziricon duoc st dung trong gach va gom lam chat cdn sdng va lam tang
thém do trang, dd sdng, dd bén hoa hoc va do bén chong xude cho men. Sy ¢o6
mit cia cdc tap chat nhu sat, titan, lantanit va actinit c6 theé lam giam do sang

do ziricon tao ra va lam cho men c6 mau.

Su ¢ mit cta sit trong men ¢é thé tao ra nhieu mau sac khac nhau tuy
thudc vao dang ctia n6 va céc loai khac c6 mat trong men. D3 c6 bdo cao rang

st thuong lam t6i va gbép phan gay ra sdc do hodc vang.

Titan dioxit ¢6 thé duoc sir dung 1am chat can sdng trong men nhung né
duoc théy la gdy ra nhiéu mau sic cho men. Viéc st dung anataza da dugc théy
la gy ra mau xanh, trong khi rutin dugc thdy 1a gy ra sic vang nhat cho men.
Titan hoa tri ba (Ti** hodc Ti203) c¢6 mau den va do d6, khi c6 mit, s€ lam tang

su hap thu anh sang ctia men, lam giam do sang ctia no.

Nguyén t6 lantanit (nguyén t6 dit hiém) da dugc biét 1a chat nhudm mau
thuy tinh. Praseodym cu thé da duoc biét 12 tao ra mau vang dén xanh luc cho
men va mau vang dam khi duoc két hop véi ziricon (tén thuong mai
Praseodym ziricon vang). Tuong tu, neodym dugc biét 1a tao ra mau xanh da
troi dén mau tim cho men, ecbi ¢ thé tao ra céc séc thai hdng va xeri c6 thé bd
sung sic d6. Urani cling duge biét 1a tao ra mau da cam dam dén dé cho men &

trang thai oxy héa +4 va mau vang dén xanh luc cho thiy tinh va men khi ¢
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trang thai oxy hoa +6. Dé dat dugc tac dung nay mdt cach rd rét, can phai co
lugng nguyén t6 dang ké (tc 1a >1%), tuy nhién ngay ca & cac mirc vét, cac

mtrc ndy van c6 kha nang tac dong dén do trang n6i chung ctia men.

Hién nay, ziricon khai thidc duoc ban dudi dang loai ¢6 chét luogng cao,
hoic loai ding cho gbm, tirc 1a thich hop cho thi trudng ndi bat da dugc mo ta
trén day dé sir dung lam chét can sang, hodic du6i dang loai ding cho héa chat
va do do, thich hop dé xur ly thanh ziricon oxyclorua, tién chét ctia hau hét cac
hoa chét ziricon. Khong thiy ¢6 quy trinh dugc thyc hién trén quy md thuong
mai nao dé 1am tang pham cdp cla ziricon loai dung cho hoa chét thanh ziricon
loai c6 chat lugng cao nhung da biét cic quy trinh cai thién chét luong quang

hoc cla ziricon loai c6 chat lugng cao.

Mot quy trinh nhu vdy 1a quy trinh Ngam chiét axit néng (Hot Acid
Leach - HAL). Quy trinh nay dugc mé ta trong EP0670376. Quy trinh HAL
bao gdm bude tron ziricon véi axit sulphuric dac t6i thidu. Axit nay thim wét
bé mit cta hat ziricon va khi bd sung lugng nude nho, nd nhanh chong tao ra
lugng nhi€t 16n trén bé mat cua cac hat nay do su hydrat hoa cta axit sulphuric.
Su két hop cua axit sulphuric va nhiét lam cho sat va céc tap chat khac trén bé
mit cia ziricon phan tng v6i axit. Sau do, rira ziricon da phén Ung dé loai bo

axit du bat ky va cac loai d& dugce sulphat hoa nhu sit va titan.

Quy trinh HAL dya trén nhiét tao ra tir phan Umg gilta nudc va axit
sulphuric va chi c¢6 hiéu qua dé loai bo 16p phu bé mat khoi ziricon. Quy trinh
HAL ciling c6 thoi gian phan Ung tuong d6i ngan (khoang 1 gid). Quy trinh
HAL khong hiéu qua dé loai bd tap chéit c6 mit & cac dang khéc véi 16p phil.
Céac dang khéc nay co thé bao gém cac hat riéng biét va cac tap chit c6 mat
trong hat hodc cAu truc ziricon.

Céc bién thé cta quy trinh nay thuong dugce thuc hién boi cac nha cung
clp ziricon khéac nhau trén thi truong.

Cong bb don quée té s WO 2005/116277 boe 1§ quy trinh “ting pham
cép clia ziricon tr loai c6 chit luong kém thanh loai ¢ chét luong tdt hon...

thich hop dé st dung lam chét can sang cho men”. Quy trinh nay bao gbm nung
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hdn hop ctia ziricon da dugc nghién va chat khodng héa (vi du halogenua kim
loai kiém hodc amoni sulphat) & nhiét do nam trong khoang tir 600 dén 900°C,
va sau d6 rira va nghién san phdm da nung. Dé dat duoc loai c¢6 phdm cip cao
hon thich hop dé sir dung 1am chét can séng cho thuy tinh thi nhat thiét can
phai loai bo phan tap chét sat(III) va titan oxit.

Théng thuong hon, cac bién phap di biét dé crackinh hodic phan huy cac
khoang chit chiu lira 1a théng qua phan tmg v6i axit sulphuric dic ¢ nhiét do
cao. Hai vi du vé bién phép nay bao gdém quy trinh sulphat d8 san xuét chat
mau TiO; tr xi ilmenit hodc titan, va crackinh cac phosphat dat hiém, nhu
monazit, bang axit sulphuric. Trong mdi truong hop, quy trinh nay lién quan
dén sy phan hiy quing bang cach str dung axit sulphuric déc ¢ nhigt do nam
trong khoang 150-250°C. Sau do, hoa tan hdn hop thu duge trong nudc hoac
axit lodng dé chiét cac loai c6 gid tri. Phuong phap nay khong thich hop cho
ziricon Vi ziricon ¢6 kha ning chiu lira cao, va n6 s&€ khong phan ing trong cac
didu kién néu trén. Hon nita, yéu cAu dit ra 1a bao toan ziricon 1am thanh pham,

trong khi d6 cac quy trinh néu trén bao gdm budce phan hity nguyén liéu.

RU2040566 boc 16 quy trinh xir ly hén hop cua ziricon bang axit
sulfuric dac dé dat duoc su phan hiy hoan toan khoang vat titan va tinh ché
ziricon tir cac nguyén t6 dat hiém, titan va sat khong c6 lién quan vé mat céu
tric véi ziricon, trong khi cho phép zirizon van & trong pha ran. Quy trinh nang
cao phim chp va chét luong quang hoc cta ziricon co thé ap dung duoc dé ting
pham cép ziricon loai dung cho hoa chit thanh ziricon loai c6 chét lugng cao s&
c6 gié tri dang ké vé& mat kinh té.

Viée tham chiéu dén tinh trang k¥ thudt bét ky da biét trong ban mo ta
nay khong phai 1a sy thira nhdn hay 4m chi rang tinh trang k¥ thuat nay tao
thanh mot phan cta kién thirc chung thong thudng hodc tinh trang k¥ thudt nay
¢6 thé duoc mong doi két hgp mot cach hop 1y véi céc tinh trang k¥ thudt khac

boi ngudi c6 hidu biét trung binh vé linh vuc k§ thudt nay.
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Ban chit ky thuit cia sang ché

Séng ché dua ra khai niém nung hén hop cua vat liéu ziricon va axit
sulphuric dic & nhiét d6 nung va trong khoang thoi gian dé tao thanh sulphat c6
kha ning ngam chiét bang nudc véi cac tap chat trong ziricon, bao gdm it nhat
14 s&t va titan. Viéc nung duge tién hanh & nhiét do ndm trong khoang tir 250°C
dén 400°C. Quy trinh nay khéc véi céc quy trinh da duge mo ta & trén nhu quy
trinh sulphat & chd co ché khong phai 1a su phin hiy ziricon ma la phuong
phép tinh ché thong qua su phan huy mot phan ctia pha 14n tap chét hodc pha da
bi phé huy. Tin rang & nhiét do va diéu kién duoc dé xudt, ziricon da bi pha hiy
boi chiéu xa, va ziricon c¢6 muc do tap chét cao s& phan Gmg véi axit sulphuric,

cho phép chiét tap chat ra khoi khéi ziricon bing céch ngdm chiét bang nudc.

Do do, sang ché dé xuit quy trinh ning cao phdm cip va chat luong

quang hoc cta ziricon, bao gom cac budc:

nung hén hop cua vat liéu ziricon va axit sulphuric dac (tét hon 1a
1,804 >96% theo khéi luong) & nhiét do nung ndm trong khoang tir 250°C dén
400°C, va trong khoang thdi gian dé tao thanh sulphat c6 kha nang ngdm chiét

bang nude c6 1an céc tap chét trong d6 bao gbm it nhéat 1a sat va titan;

ngdm chiét hdn hop da nung dé hoa tan cac sulphat c6 kha nang ngdm
chiét; va

tach ziricon khoi dung dich ngdm chiét chtra sulphat di duge ngdm
chiét, nhor d6 ziricon di duoc tach riéng nay dugc nang cao phdm cap va cht

luong quang hoc.

Theo mdt phuong én, khoang nhiét do nung la 1én dén 350°C. Tét hon
la, khoang nhiét do nay nidm trong khoang tir 270 dén 330°C. Nhiét do nung
trong khoang nay dugc théy 1a tao ra hi€u qua loai bo tap chét cao, cu thé d6i
vO1 cac tap chit bao gém Ti, P, Th, va Fe ra khoi vat liéu ziricon.

Theo mot phuong 4n, quy trinh nay ngoai ra con bao gdm chuéan bi vat
liéu ziricon cho budc nung bang cach nghién dé lam giam c& hat cta ziricon va

vi vy, lam ting cudng tinh phan ting ctia n6. Mac du co thé str dung nhiéu quy
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trinh nghién khac nhau, wu tién néu bude nghién bao gom nghién bt hodc
nghién dung dia d6i véi ziricon, va tot hon nita 1a, nghién dung dia doi voi
ziricon. Cac dang nghién nay duoc thay la tao ra ziricon c6 kich thuéc nho va

¢ su phan bo ¢& hat hep, diéu nay c6 1oi cho vige xur ly.

Theo mot phuong én, vat liéu ziricon ¢6 gia tri d50 bang 50um hodc nho
hon. Tét hon 13, vat lidu ziricon ¢6 gid tri d50 bing 40pm hodc nhé hon. Tot
hon nita 13, vat liéu ziricon c6 gia tri d50 bing 20um hogc nho hon. Tot nhét 1a,
gia tri d50 cua ziricon bang 10pm hodc nhé hon. Mirc do nghién duge yéu cau
s& thy thudc vao dac tinh k¥ thudt cua san phdm mong mudn (nhu c& hat cubi
cung, d6 tinh khiét, v.v.). Tuy nhién, cn phai hiéu ring mirc d nghién cang

16n thi chi phi tang thém cang lon.

Theo mot phuong an, budc ngdm chiét hdn hop da nung 12 hiéu qua dae
loai bo loai sulphat hoa tan bao gom loai sulphat ctia nguyén t6 sat, titan,

lantanit va actinit.

Theo mot phuong an, dung dich ngdm chiét, dugc st dung trong budc

ngam chiét hdn hop da nung, 1a nude hodc axit lodng.

Theo mdt phuong an, quy trinh con bao gom ngam chiet kiém doi voi
ziricon dd duoc tach riéng dé lam gidm nhom oxit va silic oxit dd dugc lam

giau trong qua trinh phan hity mdt phan ziricon.

Theo mdt phuong an, budc ngam chiét hdn hop da nung dugc tién hanh
& nhiét 46 dusi 50°C dé 1am giam thiéu sy tao thanh silicagel va su thuy phén
va tai két thia cua céc loai tap chat.

Theo mét phuong &n, axit sulphuric va vt liéu ziricon dugc tron dé dam
bao réng c4c chét ran trong vat liéu ziricon duge 1am uét hoan toan.

Theo mot phuong an, ty 1€ khéi lugng ctia axit sulphuric so véi ziricon
nam trong khoang tir 1:9 dén 1:2, t5t hon 1a nam trong khoang tur 1:4 dén 1:3.

Theo mot phuong 4n, axit sulphuric dac co ndng do bang 96% khoi

luong hodc 16n hon. T4t hon 14, axit sulphuric dac cé ndéng do bang it nhit 1a

98% khdi lugng.
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Theo mot phuong én, quy trinh nay la quy trinh ndng cao pham cép va
chét luong quang hoc cta ziricon loai ding cho héa chét, va ziricon da duogc

tach riéng nay 1a ziricon loai c6 chat lugng cao.

Theo mot phuong an, gan nhu khong c6 sy phén hily cta ziricon khong
bi pha huy.

Nhu duoc st dung trong ban md ta nay, trir khi duoc néu khac di, thuat
ngtt "chura" va cac bién thé ngit phap cta né khong dugce du dinh 1a loai trir cac

chit bd sung, cac thanh phan, cac s6 nguyén hodc cac bude khac.
M0 ta van tat ciac hinh vé

Fig. 1 1a hinh v& biéu dién thang mau mau xdm cua thang mau chuén

CIELAB.

Fig. 2 12 db thi thé hién anh huong ctia nhiét do nung dén kha nang chiét

cac tap chat ra khoi ziricon.

Fig. 3 12 d thi thé hién tac dong cta viée nghién dén kha nang chiét cac
tap chét ra khoi ziricon.
M3 ta chi tiét sang ché

Ziricon ¢6 thé duoc nung khi chua duoc nghién hoac da duogc nghién.
Axit phan ing voi céac tap chét trén bé mat ziricon, va két hop v6i nhiét do cao
ciing s& din dén su phan hity mdt phin pha ziricon da bi pha huy va lan tap
chét. Gia thiét rang su phan hiy mot phan nay 1a diém then chdt dé chiét cac
tap chét ¢6 hiru trong ziricon, ma khong loai bo duoc boi cac quy trinh hién co
khac. Can phai hiéu rang néu cac tap chét 12 ¢d hitu trong ziricon va ching la
ngudn gdc cta céc vAn d& vé nhudom mau thi viéc nghién ziricon trude quy
trinh nung s& cho phép quy trinh tiép can cac tap chét ¢d hitu mot cach dé dang
hon. Ngoai ra, luong nghién duoc cho 1a ¢6 mdi lién quan véi mie dd chiét tap
chét. Diéu nay c6 kha ning cho phép san xuét duoc ziricon véi dE khac nhau
(thude do chét luong quang hoc, s& duoc giai thich thém dudi ddy) dé phu hop
v6i céc yéu cau clia ngudi st dung cubi cung bang cach thay d6i muc do

nghién.
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C6 loi 13, viéc ngdm chiét 1a hiéu qua dé loai bo cac loai sulphat hoa tan
bao gdm céc nguyén td sét, titan, lantanit va actinit. Sau do, tién hanh phan tich
16ng ran va ria cac chét rén dé tach riéng dich 1ong dung dich ngam chiét chira

day tap chét ra khoi ziricon.

Dung dich ngédm chiét duoc wu tién cho budc ngdm chiét 13 nuée, nhung

theo cach khac, c6 thé st dung axit loéng.

Tay thude vao cdc tap chat c6 mat va loai ziricon yéu cdu, san pham da
duoc ngdm chiét sau do6 c6 thé trai qua giai doan danh bong ma giai doan nay
c¢6 thé bao gdm ngim chiét kiém dé lam giam nhom va silic oxit (duoc lam
giau trong qua trinh phan hiy mot phan ziricon). Ngam chiét v6i mdi trudong
axit ciing c6 thé duoc két hop dé loai bo tap chit du bat ki ma c6 thé da tai két
tua dudi dang san phim thity phén trong giai doan ngam chiét kiém va/hoic

nudc.

Vit liéu ziricon cho buéc nung t6t hon 1a c6 chit luong khoéng twong tu
v6i chit luong khoang dic trung cho san phdm ziricon tinh khiét. Piéu nay
thuong dat duoc béng cach két hop phén tach nho trong luc, tr va tinh dién.
Mic di céc tap chat co thé duoc cho phép trong quy trinh nay, muc tap chét

cao co6 thé doi hoi thém axit va tao ra thanh pham chét lugng thip hon.

Tinh phéan (mg cua ziricon va viéc loai bo tap chét téng cong co thé duoc
cai thién bing cch lam giam c& hat cla ziricon. Diéu nay 6 thé dat dwoc bing
cach nghién hodc céc phuong phép tin nho khac va twong hop voi img dung
cudi cung cta ziricon 1am chét can sang khi né duoc nghién thong thuong. Gia
thiét réng ziricon chira muec tap chét cao hodc bi hu hai bsi chiéu xa duoc uu
tién pha v& trong qua trinh nghién do cac tmg sudt ndi tai dugc dua vao trong
mang tinh thé, tuc 13, su thay thé hoic phé huy nguyén td vét. Do dd, viéc
nghién lam 10 céc tap chét cling nhu lam tang dién tich bé mat cta ziricon, do
do6 lam tang tinh phan tng.

Ciing can luu ¥ ring muc do nghién duge dp dung cang lén (tte la &
hat cang nho) thi lugng ziricon oxit (ZrO») cang 16n cling dugc hoa tan trong

quy trinh. Do d6, s& c6 su thoa higp gilta viéc loai bo tap chit va ton hao
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ziricon oxit. Khi ziricon oxit duoc hoa tan, diéu nay lam gidm ham luong ZrO»
tdng cla ziricon. Viéc nghién qua muc ciing c6 thé gdy khé khan sau nay d6i
véi viée tron axit va ziricon va viéc phan tach ran/long sau khi ngdm chiét bang
nuée va giai doan danh bong san phim. Do d6, d6i khi tdt hon néu xur ly
ziricon nhu ban déu hon 14 hoat héa né thong qua budc nghién. Ciing can luu y
rang viéc st dung ziricon trong cic Ung dung vé gbm (men) bao gdm viée
nghién ziricon thanh bét, vi vAy viéc ban san phim da nghién so bd s& khong

phai 1a van dé xét vé ing dung cudi cung cla ziricon.

Ziricon tét hon 14 duoc tron véi axit sulphuric dac (t6t hon 1a HaSO4
>96% theo khdi luong) & ty 18 khéi luong axit:ziricon ndm trong khoang tir 1:9
dén 1:2 (6t hon nita 1a tir 1:4 dén 1:3). Yéu t6 gi6i han dbi véi viéc b sung
axit sulphuric la kha nang thdm w6t clia céc chét rén: Axit va ziricon tét hon la
dugc tron k¥ dé dam bao cac chit rdn duoc lam udt hoan toan. Viéc khong
thAm w6t hoan toan ziricon véi axit ¢6 thé dan dén viée chiét tap chét bi giam
bét. Viee thAm w6t cac chét ran kém cé thé 1a do viéc bd sung khong du axit

hoic viéc tron khong ki axit va ziricon.

Viée bd sung axit du ¢ thé hd trg viée thAm w6t ziricon nhung dan dén
chi phi quy trinh cao hon va cé thé gy ra cac vAn @ cho viéc phan tich léng

rin sau d6 nita do kha nang tao thanh silicagel.

Hon hop axit/ziricon t6t hon 1a duoc nung & nhiét d6 nam trong khoang
250-400°C (t5t hon nita 1a 250-350°C) trong khoang thoi gian tir 2 dén 6 gio
tily thudc vao dic tinh cua ziricon va nhiét do nung. Nhin chung, nhiét d§ nung
va thoi gian phan tmg ciing ¢6 thé dugce bién dbi theo dE mong muodn cua thanh
phim. Nhiét do cao hon s& cai thién dong hoc phan Gng, lam giam thoi gian
phan ung yéu cdu, tuy nhién, khi nhiét do ting, tbc d6 phan huy sulphat cling
ting — didu nay c6 thé dan dén hidu qua chiét thdp hon, tao thanh sin phdm
phan hity khong hoa tan, va hiéu qua axit giam (do sy phan huy axit). Nhiét do
thap hon 14 dugc uu tién, tuy nhién, phan tng véi axit sulphuric duoc thiy 1a
duoc kiém sodt nhiét va duéi nhiét do toi han (ma c6 thé thay doi tuy thude vao

ddc tinh ziricon), hiéu qua chiét duoc quan sat thdy 1a giam nhanh chéng.
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Gia thiét rang anh hudng nhiét do nay 1a do su phan hiy mot phan ctia
ziricon. O nhiét do thip hon, ziricon c6 kha ning chiu lira cao va khong phan
ng, tuy nhién khi nhiét d6 tdng, sy phin huy mot phﬁn ziricon xay ra va viéc
loai bo tap chit nhidu hon duge quan st thiy clng véi su t6n hao ziricon tur

san pham ziricon.

Viéc tron trong khi nung la dugce uu tién vi diéu nay han ché mrc d6 ma
hdn hop phan tng ¢6 thé két tu, tao thanh cac khoi cimg can nhiéu thai gian dé
phd v& trong qué trinh ngdm chiét bang nude. Viéc tron trong qua trinh nung
cling dam bao xac suét t6t nhat ctia viéc chiét tap chat tdi da théng qua tuong

tac tot hon gifra axit va ziricon.

San phim da nung t6t hon 1a duoc dé ngudi trude khi ngam chiét voi
luong du nude hodc axit lodng. Giai doan ngadm chiét co thé hoa tan cac sulphat
tan duoc bao gém cac loai s&t, titan, lantanit va actinit. Ziricon oxit di phan

ling ciing c6 thé di vao dung dich.

Trong qua trinh ngam chiét, tot hon 1a qua trinh ngdm chiét bang nudc,
uu tién ndu kidm sodt nhiét do dusi 50°C dé lam giam thiéu su tao thanh
silicagel va su thiy phdn va tai két tha cac loai nhu titan va thori ma s& tc
dong dén chit lugng thanh phdm. Ziricon dd duge hoa tan ciing c6 thé thiy
phén va tai két tha, tuy nhién didu nay s& khong tac dong bét loi dén loai san

pham.

Dich 1éng ngdm chiét hodc chit ngdm chiét chira cac tap chét duoc chiét
tir ziricon bao gém, st, titan, lantanit, actinit va ziricon bat ky ma co thé da
phan ung. Do diéu kién xir ly axit cao, mot s6 silic oxit ¢ thé tao thanh gel.
Cac gel nay co thé 1am cho viéc loc tré nén rat khé khian. Nhidu budc rira va

gan duoc thuc hién trudce khi loc, dé cai thién kha ning loc chét ran.

Trong thuc tién, ¢6 thé str dung thiét bi phén loai dong huéng lén hodc
thiét bi rira lng twong tu dé rira chit rén va loai bo silicagel, chat keo va vat

liéu siéu loc trude khi loc.
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Ddi véi vat lidu khong duoc nghién khong co silicagel, loc chén khong
duoc thdy la thanh cong dé phan tach rin/long, tuy nhién doi voi vat ligu c6
luong 16n cac hat min (<10pm), nén sir dung viéc loc ap Iuc hoac léng gan

dong nguoc sau do la loc hodc ly tam.

Tuy thudc vao cac tap chit c6 mit va loai ziricon yéu cau, bao gom dE
yéu cu, san phim di duogc rira sau d6 c6 thé dugc dénh béng thdng qua céc
giai doan ngdm chiét kiém va/hodc axit. Muc dich cta viéc ngdm chiét kiém 1a
d2 loai bo silicat va aluminosilicat du ¢6 th ¢ mit. Giai doan ngam chiét kiém
cling co thé chuyén hdéa mot ) tap chit thanh oxit hodc hydrat, ma sau do s& dé
hon cho budc ngdm chiét axit thi hai. Giai doan ngdm chiét axit duoc du dinh
14 hoa tan cac loai c6 thé da tai két tha trong qua trinh ngém chiét bang nudc
va, néu c6 mat, giai doan ngdm chiét kiém. Cac axit khéng c¢6 goc luu huynh
cling co thé duogc st dung dé loai bo céac loai sulphat khong tan khac duoc tao
thanh trong giai doan nung va ciing c6 kha nang loai bo cic loai khong hoa tan

trong axit sulphuric nhu radi.

Nude ngam chiét ctia qua trinh ngam chiét kiém c6 thé bao gdm, nhung
khong giGi han &, mot hodc nhiéu hydroxit va/hodc cacbonat kim loai kiém
va/hoic kidm thd (vi du NaOH, Na,CO3, KOH, Mg(OH), va MgCOs). Nhiét do
16n hon 80°C duogc yéu clu dé dat duoc tdc do va muc do phan ung hop ly voi
silicat va aluminosilicat. Thoi gian phan ung c6 thé thay ddi tuy thude vao loz_ﬁ
tap chit va muc tap chét cu thé cling nhu loai nudc ngam chiét, néng do va

nhiét do phan ung, nhung thuong ndm trong khodng 1-4 gio.

Viéc ngdm chiét axit, du 12 ngdm chiét ban dau hodc ngém chiét b sung
sau khi ngdm chiét ban dau béng nuée, ¢b thé st dung axit hitu co hodc vo co
bao gdm, nhung khong gidi han ¢, axit clohydric, axit sulphuric, axit axetic
hoac axit oxalic. Nhiét do cua hé ngam chiét axit phu thudc vao loai tap chét
cin dugce loai bo va loai axit duge str dung, vi du clohydric loang co thé duoc
sit dung & nhiét do trong phong dé loai bo sat va canxi du khoi ziricon, tuy
nhién, dung dich axit ndng co thé tao ra dong luc t6t hon. Thoi gian phan ng

6 thé thay d6i tiy thudc vao loai tap chat va murc tap chét cu thé cling nhu loai
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nuée ngdm chiét, ndng do va nhiét dd phan ng, nhung thuong s& nim trong

khoang 1-4 gio.

Sau khi danh bdng, ziricon thudng trai qua budc rira cudi cung dé loai
bo cac tap chat vét va nude ngdm chiét trude khi duoc loc va duoc lam kho de

tao ra san pham ziricon dugc taing pham cap.

Can phai hicu rang sang ché nhu duoc mo ta va xdc dinh trong ban mo
ta ndy mo rong dén tat ca cac to hop khéc cta hai hodc nhiéu dau hi€u riéng ré
dd dugc dé cdp hodc hién nhién tir phdn mé ta hodc hinh v&. Tat ca cac to hop

khac nhau nay déu tao nén cac khia canh khac nhau ctia sang ché.
Vi du thwe hién sang che

D& so sanh va m6 t& mau sic mot cach cd ¥ nghia va c6 kha nang lap lai
dugc, thang mau chuan CIELAB duoc st dung trén toan thé gidi. Duge thé
hién trén Fig. 1 & dang hinh 14p phuong, truc L chay tur dinh dén day. Gid tri
cue dai déi voi L 14 100, thé hién mau tréng hoan hao trong khi d6 gié tri toi
thidu di v6i L 14 0, thé hién mau den. Truc a va b khong c6 don vi s6. a duong
mau do, @ 4&m mau xanh 14 cdy; b duong mau vang, b 4&m mau xanh da troi.

Thang mau CIELAB cfing c6 thé duoc str dung dé biéu thi sy khéc nhau
vé mau sic gitta cac d6i twong. AL, Aa va Ab biéu thi su khac nhau doc theo
mdi truc. Su khac bidt mau séc tbng cong thudong duge biéu thi dudi dang dE
hodc AE. AE ban than né khong phai la d4u hiéu chi thi chat luong.

Bang 1 so sanh hai loai gach mau tréng dé xac dinh su khac biét mau sic

hoac AE.

Bang 1: S6 liéu CIELAB dbi v6i vién gach mau tring

Vién gach A | Vién gach B Vién gach A — Vién gach B
93,00 92,70 AL 0,30
a 0,20 0,21 Aa -0,01
b 3,10 3,33 Ab -0,23

Viéc so sanh Vién gach A véi Vién gach B cho thiy Vién gach A sing
hon (AL duong) va mau vang it hon (Ab am). AE duge tinh toan bang céch str

dung cong thirc:
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AE = /(AL?) + (Aa?) + (Ab?)

AE = /(0,30%) + (—0,012) + (—0,232) = 0,38

Su khéc biét, hodc AE (hoic dE), gitta hai vién gach 1a 0,38. Trong hau
hét cac truong hop, nhung khong phai tat cd, mat ngudi s& kho c6 kha ning

phén biét gilta cac mau sdc tuong tu ¢6 AE <0,5.

pé ap dung khai niém dE cho chét luogng quang hoc cua ziricon, men
duoc san xuit va duoc so sanh v&i men duge san Xuét béng cach str dung mau
chuén ziricon (nhu Zircosil ¢6 san trén thi truong). Do do, ¢ thé théy duoc su
cO6 mat cua cac tap chét nhu sét, titan va lantanit c6 thé tac dong nhu thé nao
dén chat luong quang hoc (dE) nhan thay duoc ciia men gach, do ching tao ra
céc shc thai mau sdc va lam giam d6 sang cua no.

Vidul

Mau ziricon véi ¢& hat trung binh khoang 50 micron, dugc nung véi
H,SO4 98% & ty 18 khdi luong axit:ziricon bang 1:3 trong 3 gid ¢ nhiét do
khoang 300°C. Chét ran thu dugc duoc ngdm chiét v&i nuée c6 nhiét d6 moi

truong xung quanh trong 3 gid ¢ ty 1€ khéi luong chét ran: chét long bang 1:9.

Chét ran thu duoc duge loc va duoc rira truge khi duge ngdm chict voi

HCI 1mol/L va MgCly 5% & nhiét d6 80°C trong 1 gio.

Hoén hop duge loc va chét rén duoc rira béng ty 1€ khéi luong nude:chét
rén bing 2:1. Hiéu sudt khdi luong cua ziricon khd bang 95%, véi cac thir
nghiém vé nguyén liéu va san phim dugc dua ra trong bang dudi diy. Gia tri
dE cuia nguyén liéu va san pham so v&i ziricon loai chét luong cao Eneabba lan

luot 1a 1,2 va 0,34.

Bang 2: So sanh giita ché pham ziricon thd va ché pham ziricon da dugc

xu ly

Tht TiOz | Fea03 | SiOs | (Zr+HNO:2 | P20s | AOs | CraO3 | CeO2 | Laz03 | Y203
nghitm | % % % % % % % % % %
N*‘fi“éf“ 0,10 | 0,198 | 31,8 65,5 0,25 | 0,15 | 0,010 | <0,01 | <0,001 | 0,330
San pham | 0,01 | 0,014 | 332 652 0.16 | 0,05 | 0,007 | <0,01 | <0,001 | 0,239
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Trong Bang 2 trén ddy (cling nhu cac Bang 3, 4, 5, va 7 dudi ddy), cac
ty 1& 1a % khéi luong, va thir nghiém béo céo ziricon & dang (Zr+Hf)O2. Phan
khdi luong duoc bao cdo ¢ dang Zr va Hf nay la twong tu vé mat héa hoc va
d6i véi tht ca cac du dinh va muc dich cta hau hét cac ing dung cudi cing cuia
ziricon, Hf ¢6 thé duoc xem la twong duong véi Zr. Hf ¢6 mat véi ndng do rat
thép trong vat liéu ziricon (thuong ¢ muc 1% khéi luong hodc it hon khi duoc

tinh toan dudi dang HfO»).
Vidu?2

Mau ziricon véi ¢& hat trung binh khoang 50 micron, dugc chia thanh
hai ntra va mdt nira mau duoc nghién dén d50 bing khoang 10 micron. Sau do,
ca hai mau duoc nung véi HaSO4 98% & ty 18 khéi luong axit:ziricon b?ing 1:3
trong 3 gio ¢ nhiét d6 khoang 300°C. Chét rén thu dugc duoc ngdm chiét véi
nude ¢é nhiét do moi trudng xung quanh trong 3 gio ¢ ty 1€ khéi lugng chat

rén: chit 1ong bang 1:9.

H3n hop duge loc va chét rin duoc rira bing ty 1¢ khdi lugng nudc: chat
rén bang 2:1. Hiéu suat khéi lugng cta ziricon kho 1an luot bang 95% va 86%
dbi véi ziricon chua duge nghién va ziricon duoc nghién. Céc thtr nghiém vé
nguyén li¢u va san pham duoc dua ra trong bang dud¢i ddy. Phép xac dinh

CIELAB khong duogc thuc hién trén cac mau nay.

Bang 3: So sanh gifta ché pham ziricon thd va ché pham ziricon da duoc

xu ly (duoc nghién va khéng dugc nghién)

Thir | TiO2 | Fex0s | SiOz | (Zr+HNO; | P20s | AO3 | CrOs | CeOz | LaxOs | Y203
nghiém | % % % % % % % % % %
Ni‘g‘e“ 0,10 | 0,198 | 31,8 655 | 025 0,15 | 0,010 | <0,01 | <0,001 | 0,330
Khéng

dugc | 0,04 | 0,024 | 32,7 653 | 0,17 | 0,07 | 0,011 |<0,01|<0,001| 0,250
nghién
Puoc "

€ 10,010,008 | 34,1 639 | 0,17 | 0,03 | <0,001|<0,01 | <0,001 | 0,228
nghién

Vidu3
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Mau ziricon v6i ¢& hat trung binh khoang 110 micron dugc nghién dén
d50 bang khoang 50 micron. Sau dé, ziricon dugc nung v6i HaSO4 98% 6 ty 18
khéi luong axit:ziricon bing 1:3 trong 3 gid & nhiét d6 khoang 300°C. Chit rén
thu duoc dugc ngdm chiét v6i nude c6 nhiét d6 moi trudng xung quanh trong 3

gid & ty 16 khdi lugng chat rén: chit long bang 1:9.

Ba mdu duoc cho qua budc danh bong tiép theo. Mau thir nhit duoc
ngam chiét voi natri hydroxit 1mol/L. & nhiét d6 80°C trong 1 gio. Mau thtr hai,
duoc ngam chiét véi HCl 1mol/L & nhiét d6 80°C trong 1 gid. Mau cudi cling
duoc ngam chiét véi NaOH 1mol/L va NaxCO3 10% theo khéi lugng & nhiét do
80°C trong 1 gio, hdn hop dugce loc va rira trude khi duge ngam chiét voi HCI

1 mol/L ¢ nhiét d6 80°C trong 1 gio.

Céc hdn hop cudi cung duge loc va rira bang ty 1& khoi lugng nudc: chat
ran bang 2:1. Hiéu suat khdi lugng cua ziricon kho doi véi mdi mau 1a khoang
80%, va&i cac thir nghiém vé nguyén liéu va san pham duoc dua ra trong bang

duéi day. Phép xac dinh CIELAB khong dugc thuc hién trén cac mau nay.

Bang 4: So sanh gifta ché pham ziricon thd va ché pham ziricon da duoc

xur Iy (duge cho qua cac budc danh boéng khac nhau)

M?au TiO, Fe,0s SiO, (ZI“"Hf)Oz P»0s ALOs CeO, La,03 Y203
% % % % % % % % %
Nguyén ligu 0,83 0,37 31,3 63,4 0,35 1,95 <0,01 0,01 0,38
Nung 0,24 0,10 , 63,9 0,12 0,92 <0,01 | <0,001 | 0,17
Nung 5
+NaOH 0,27 0,11 31,7 64,8 0,12 0,95 <0,01 | <0,001 | 0,17
Nung -
+HCI 0,21 0,09 32,9 64,0 0,12 0,96 <0,01 | <0,001 | 0,18
Nung
+NaOH/Na,CO; | 0,20 0,09 32,1 65,8 0,11 0,88 <0,01 | <0,001 | 0,17
+HCI
Vidu4

MaAu ziricon véi ¢& hat trung binh khoang 60 micron, dugc nung voi

H2S04 98% & ty 18 khdi luong axit:ziricon bang 1:3 trong 2 gid & nhiét do
khoang 300°C. Chét rén thu duoc duge ngam chiét véi nuée c6 nhiét do moi

truong xung quanh trong 3 gio ¢ ty 1& khéi luong chét ran: chat long bang 1:9.
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Hdn hop duoc loc va chat rén duoc rira bang ty 18 khéi lugng nudc: chét
ran bang 2:1. Hiéu suat khéi luong ctia ziricon kho 1a 96%, véi cac thir nghiém
vé& nguyén lidu va san phim duoc dua ra trong bang dudi ddy. Phép xac dinh

CIELAB khong duogc thuc hién trén cdc mau nay.

Bang 5: So sanh giita ché pham ziricon th6 va ché pham ziricon da duoc

xu ly
M?iu TiO; | Fe,03 SiO, (ZI‘+Hf)Oz P»0;s Al O3 V205 CeO, La,Os Y203
% % % % % % % % % %
Nguyén
liéu 0,06 | 0,12 | 32,3 66,2 0,14 | 0,28 | <0,01 | <0,01 0,01 0,17
San
phdam | 0,01 | 0,02 | 33,0 65,7 0,09 | 0,19 |<0,001 | <0,01 | <0,001 ]| 0,16

Vidu5

Tién hanh danh gid tdc dong cua nhiét d6 nung dén loai ziricon thu
duogc. Cac mau ziricon véi ¢& hat trung binh khoang 60 micron duge: nghién
dén d50 khoang 10 micron. Sau do, ziricon dugc nung véi HoSO4 98% & ty 1€
khéi luong axit:ziricon béng 1:4 trong 2 & nhiét do béng 200°C, 250°C, 300°C,
320°C, 350°C, va 370°C. Chét rin thu duoc duge ngam chiét véi nude trong 3

gio &ty 1é khdi luong chét rén: chét 16ng bang 1:9.

Fig. 2 thé hién anh huéng cla céc nhiét dé nung khac nhau dén kha nang
lam tang phdm cip ziricon. Nhin chung, viéc tang nhiét d6 nung tir 200°C lam
tang kha nang chiét cac tap chét ra khoi ziricon. Cu thé, viéc loai bo Ti duge
tang cuong dang ké, viéc loai bo P duoc cai thién vira phai, va viéc loai bo Th
va Fe duoc cai thién it & nhidt do nung bing 200°C va 16n hon. Nhu c6 thé
duoc théy tu Fig. 2, viéc lam giam Ti, P, Th, va Fe dat mtrc cao nhét & nhiét do
nung xung quanh 300°C. Duéi 200°C, hiéu qua chiét céac tap chit, nhu Ti, P, va
Fe, trong vat li¢u ziricon giam nhiéu 1am cho quy trinh khong hiéu qua vé mat
thuong mai.

O nhiét d6 nung bang 300°C hoac 16n hon, cu thé 16n hon 320°C, viéc
loai bo Fe khoi ziricon giam. Hiéu qua loai bo Th cling giam nhe & nhiét do

350°C va 16n hon. Céc tac gid sang ché tin rang viéc giam hiéu qua loai bo céc
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tap chét ndy 12 do nhiét do ting thém mot cach dang ké 16n hon diém soi cua
axit sulphuric (tc la 337°C). Nhu vay, theo mot s6 phuong 4n, khoang nhiét
dé nung tdt hon 1a 1én dén 337°C. Mic du hiéu qua loai bo Fe va Th bi giam
nhu vay, nhung hiéu qua loai bo nhiéu cac tap chat khac, nhu Ti, P, va U ting

lién tuc, ma dugc udce tinh 1a 1én dén nhiét do nung béng 400°C.

Miic du hidu qua loai bd Fe & nhiét do 1én dén 400°C giam dang ké, didu
ndy duoc bu lai boi sy tang hiéu qua loai bo Ti, P, va U. Khéng mubn bi rang
bude boi 1y thuyét, cac tac gia sang ché xét thay rang & nhiét do 16n hon 400°C,
hi€u qua loai bd tap chét no6i chung s& giam do su phan huy cua axit sulphuric

va/hodc su phan hily ctia céc loai sulphat thanh dang it hoa tan trong nudc hon.

Do d6, quy trinh nung khéng nén vuot qua nhiét do t1 da 400°C dé dam

bao loai bo céc tap chat mot cach thda dang.
Vidu 6

Tién hanh danh gi4 tdc dong clia quy trinh nghién phia trén dén loai
ziricon thu duogc. Cac mau ziricon di duoc cho qua cac quy trinh nghién khéac
nhau sau d6 dugc nung véi HaSO4 98% & ty 1€ khéi luong axit:ziricon bang 1:4
trong 2 gio & nhiét do béng 300°C. Chét ran thu duoc duoc ngim chiét véi

nudce trong 3 gio ¢ ty 1€ khdi lwong chét ran: chét 1ong bang 1:1.

Su phan b ¢& hat dbi véi cac miu di duoc nghién bot va dd dugc
nghién ding dia dugce dua ra dudi day.

Bang 6: Su phéan bd ¢& hat dbi véi ziricon dd duoc nghién bot va da

duoc nghién dung dia

. 0 T 100 (d90 — d10) | (d90 + d10)
d50 2 % d50
Khong dugc nghién | 53 32 70 0,72 0,96
Pugc nghién bot 8,5 1,0 27,5 3,12 1,68
Buge “%E:;é“ ding | 155 | 1.8 25,7 2,33 1,34
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Fig. 3 cho théy rang viéc nghién vat lidu ziricon trude khi nung cai thién
kha ning chiét cac tap chét quan trong. Nhin chung, tin rang su cai thién nay 1a
do pha ziricon giau tap chét tiép xtic voi bé mit phén giGi cia phan Ung axit.
Su cai thién tuong dbi hiéu qua chidt vat liéu ziricon di duoc nghién (vi du
mau da duoc nghién bot va da duoc nghién dung dia) so v6i mau khong duoc

nghién 12 do ¢& hat trung binh nhé hon cua vét liéu ziricon do.

Ngac nhién la, mdc du mau da duoc nghién bdt co gid tri d50 thép hon
so v&i mAu d3 duoc nghidn ding dia, nhung miu da dugc nghién ding dia lai
thé hién hiéu qua chiét Fe, Al, va Ti dugc cai thién. Diéu nay 1a do gia tri d90
cua nguyén li¢u da duoc nghién bt cao hon so véi nguyén liéu da dugc nghién
dimg dfa. Gia tri d90 cao hon biéu thi su ¢6 mit ctia vt liéu thd hon. Viéc chiét

cac tap chét tir vat liéu thd hon, khdng dugc tu do nay gap nhiéu khé khan hon.

Cin ¢t vao nhitng diéu néu trén ddy, su cai thién tuong d6i gitta mau
nghién bot va mau nghién dung dia nim & su phan bd c& hat (PSD). Da phat
hién thdy ring mau nghién bot tao ra PSD rong hon din dén cac hat ziricon lan
tap chét sé& thd hon, kém tu do, trong khi d6 viéc nghién dung dia tao ra su phan
bd ¢& hat chit ch& hon, ddm bao sy giai phong tot hon, va dién tich bé mat
phan tmg 16n hon ciia pha ziricon 14n tap chit. Diéu nay ¢6 tac dong dang ké
nhit dén viéc chiét TiO, va Fe>Os trong san pham ziricon. Diéu nay duoc minh
hoa trong Bang 6 néu trén, bao gbm hai ty 1 phan bd ¢& hat twong duong (xem
hai ¢t cudi cing) dé x4c dinh dic dim do hep tuong ddi cta su phan bd c&
hat. D8i véi mdi trudng hop, gid tri ty 1 phan bd ¢& hat cang thap, sy phan bd
cd hat cang hep.

Vidu7

Cac miu cla hai ziricon duoc nghién ding dia dén ¢& hat trung binh
béng 1,5 micron. Sau d6, ziricon duge nung véi HaSO4 98% & ty 1€ khéi luong
axit:ziricon béng 1:2 trong 2 gi¢ & nhiét d6 khoang 300°C. Chét rén thu duoc
dugc ngadm chiét véi nude cé nhidt dd moi trudng xung quanh trong 3 gid 6 ty

18 khéi lugng chét rén: chét 1ong bang 1:1.
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C4 hai mau duoc chia thanh ba phén. MAu con thtt nhit dugc dua vao
thor nghiém. Mau con tht hai dugc ngédm chiét v6i natri hydroxit Imol/L &
nhiét d6 80°C trong 1 gid. Mau con thtt ba dugc ngdm chiét v6i natri hydroxit
Imol/L & nhiét dd 80°C trong 1 gio, dugc rua, sau d6 duoc ngam chiét v6i HCI1

Imol/L & nhiét dd 80°C trong 1 gio.
Céac hon hop cudi cting duoc loc va rira véi ty 18 khéi luong nudce:chat
ran bé“lng 2:1. Phép xé4c dinh CIELAB khong duoc thuc hign trén cac mau nay.
Bang 7: So sanh gifta ché phdm ziricon thd va ché pham ziricon da duoc

xu 1y (duge cho qua cac bude danh bong khac nhau)

Miu TiO; | Fe;03 | Si0; | (ZrtHDHO, | P2O0s | ALOs SO; ‘Th U
% % % % % % % phan triéu | phan triéu
Ziricon 1
Nguyén ligu | 0,86 | 0,40 31,7 61,9 0,33 2,21 0,10 589 432
Nung axit 0,12 | 0,07 | 38,0 57,2 0,20 | 0,35 2,14 176 280
Nung axit +
Ngém chiét | 0,14 | 0,08 33,3 63,5 0,11 0,37 | 0,24 193 297
kiém
Nung axit +
Ngam chiét nn A A
- = 0,10 | 0,06 33,5 64,3 0,12 | 0,21 0,24 176 314
kiém + ngdm
chiét HCI
Ziricon 2
Nguyén liéu | 0,73 | 0,26 32,1 65,73 0,27 | 0,17 | <0,01 352 475
Nung axit 0,08 | 0,00 37,0 60,32 0,19 | 0,02 | 0,85 132 33
Nung axit +
Ngém chiét | 0,10 | 0,01 32,7 65,55 0,15 0,05 0,14 158 382
kidm
Nung axit +
Ngam chiét A A A
- - 0,05 | 0,01 32,8 65,74 0,16 | 0,03 0,14 141 382
kiém + ngam
chiét HCI
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YEU CAU BAO HQ
1. Quy trinh nang cao pham cap va chét luong quang hoc cta ziricon, bao gbm

cac budec:

nung hon hop cua vét liéu ziricon va axit sulphuric ddc ¢ nhiét do nung
nam trong khoang tir 250°C dén 400°C, va trong khoang thdi gian dé tao thanh
sulphat c6 kha ndng ngdm chiét bang nuéc c6 1an cac tap chét trong d6 bao
gdm it nhét 1a sat va titan;

ngdm chiét hdn hop dd nung dé hoa tan sulphat c6 kha ning ngdm
chiét; va

tach ziricon khoéi dung dich ngim chiét chira sulphat dd dugc ngdm
chiét, nho d6 ziricon da duge tach riéng nay duoc nang cao pham cAp va chét
luong quang hoc.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 khoang nhiét d6 nung la 1én dén 350°C.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 khoang nhiét d6 nung nim trong khoang tir
270°C dén 330°C.

4. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sb cac diém néu trén, bao gdm chuan bj vat
liéu ziricon cho budc nung bang cach nghién.

5. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cic diém néu trén, trong d6 vat liéu
ziricon ¢6 gié tri d50 bang S0um hogc nho hon.

6. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 céc diém néu trén, trong d6 sulphat c6
kha nang ngam chiét bao gém mot hoic nhiéu loai sulphat ctia nguyén t6 sat,
titan, lantanit va actinit.

7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 dung dich
ngam chiét, dugc st dung trong budc ngam chiét hdn hop da nung, 1a nudce
hodc axit loang.

8. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 quy trinh

nay con bao gom ngam chiét kiém doi voi ziricon da duge tach riéng.
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9. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 céc diém néu trén, trong d6 budc ngdm

chiét hon hop da nung dugc tién hanh & nhiét d6 dudi 50°C.

10. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong d6 ty 1¢ khéi

lugng cla axit sulphuric so v6i ziricon nam trong khoang tir 1:9 dén 1:2.

11. Quy trinh theo diém bét ky trong sd cac diém néu trén, trong d6 axit

sulphuric déc cé ndng do béng 96% khdi luong hozc 16n hon.
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Anh huéng ciia qua trinh nghién dén kha ning chiét khi nung véi axit
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