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Linh vwe k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén sol ziricon oxit trong sudt cao va phuong phap san xut sol
nay.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Pi ¢6 nhiu nd luc khac nhau nham 1am tang chi sb khiic xa va céc dic tinh co khi
ctia nhya bang cach két hop, 1am chit don, ziricon oxit v6i nhya hodc twong tu. Trong sb
cac vat liéu composit nay, sol ziricon oxit thu duoc bang cach phan tén ziricon oxit trong
dung moi duge st dung mot cach thich hop trong céc tmg dung quang hoc, va cu thé, dé
ngdn chdn vi¢c lam gidm vé do trong subt ctia nhua va tang chi s6 khiic xa cua nhua, c6

nhu cau I6n doi v6i viée phat trién sol ziricon oxit trong suot cao.

Tai liéu sang ché 1 @& xuit sol ziricon oxit chtra oxit kim loai kiém (MO, M 1a dé
chi kim loai kiém) & ty 16 mol M20O/ZrO> bing 0,2x102 hodc 16n hon va, trong d6 ziricon
oxit c6 cdu triic mang tinh thé t gidc va/hodc ciu tric mang tinh thé 14p phuong. Mic du
khong c6 md ta cu thé vé do trong subt, nhung véi viéc dé cap réng sol ¢6 c& hat trung

binh Dso bang 17nm, thi khong thé noi rang sol nay ¢6 do trong subt du.

Maic du Tai liéu sang ché 2 @& xuit sol ziricon oxit c6 hé sb truyén béng 35% hodc
16n hon & bude séng bing 400nm, hé sé truyén bang 95% hodc 16n hon & bude séng
bang 800nm, va chira cac hat ziricon oxit v6i luong bing 20% theo trong lugng hodc 16n
hon, khong thé néi ring sol nay c6 dd trong sudt dil, va-phuong phap san xuat sol nay yéu
cau phéan Uing & nhiét do cao béng 180°C hoic 16n hon, va do d6 c6 van dé 1a can c6 thiét

bi chuyén dung.

Tai lidu sang ché 3 dé xuét sol ziricon oxit chira hat ziricon oxit tir gidc c6 c¢& hat
dugc phan tan béng Inm hodc 1én hon va 20nm hodac nhé hon, va bdc 10 réng, khi xét dén
do trong sudt, khi sol ziricon oxit nay chtra hat ziricon oxit véi lugng béng 5% theo khdi
luong va do dai quang trinh béng 10mm, do truyén 4nh sang nhin thiy biang 90% hoic
16n hon. Tuy nhién, khi ndéng do cao hon 5%, tit nhién 1a do trong sudt giam, va do d6
khong thé néi rang sol nay c6 do trong subt du. Ngoai ra, phuong phép san xuét sol nay
gdm c6 viée bd sung mdi truong phén tan va chat tao phan tan vio ziricon oxit thu dugc

thong qua viéc d6t & 500°C hodc 16n hon, va phén tan ziricon oxit, va do d6 cin c6 luong
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16n chét tao phan tan. Chét tao phan tan lam giam chi s6 khiic xa ctia sol, va do d6 khong
duogc vu tién dé dung trong cic tng dung véi chi s6 khuc xa cao.

Céc tai liéu tinh trang k¥ thuat

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Patent Nhat Ban s 5019826

Tai liéu sang ché 1: Patent Nhat Ban sb 5794275

Tai li¢u séng ché 1: Patent Nhat Ban sb 5011695
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vén dé ky thuat

Sang ché da giai quyét dugc cac han ché dugc néu trén day, va muc dich cia sang
ché 1a @& xudt sol ziricon oxit trong sudt cao ma c6 nong do hat ziricon oxit cao va do
trong subt cao, va co thé duge st dung mot cach thich hgp trong cac Gng dung quang
hoc, va phuong phép san xuét sol nay véi gia thanh ha.

Giai phéap cho van d&

Sol ziricon oxit theo sang ché c6 hé sd truyén bang 45% hodc 16n hon & budc séng
bang 400nm, c6 hé sd truyén bang 75% hodc 16n hon & budc song bang 550nm, va chira
hat ziricon oxit v&i lugng béng 20% theo trong lugng hodc 16n hon.

Tét hon 14, sol ziricon oxit theo sang ché ¢6 hé sb truyén bang 50% hodc 16n hon &

bude song bang 400nm, va c6 hé s6 truyén bang 80% hodc 16n hon & budc song bang

550nm.

Tét hon 14, sol ziricon oxit theo sang ché chira oxit kim loai kiém (M20, M 1a dé
chi kim loai kiém) so véi ziricon oxit & ty 18 mol M20/ZrO> biang 0,02x102 hogc 16n hon
va bang 0,4x102 hogc nho hon.

Tét hon 14, sol ziricon oxit theo sang ché chira natri oxit & ty 1€ mol NayO/ZrO;

bang 0,02x10-2 hodc 16n hon va bang 0,4x102 hodc nhé hon, trong d6 kim loai kiém M la
Na.
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Tbt hon 13, sol ziricon oxit theo sang ché chira lithi oxit & ty 1€ mol Li20/ZrO»
béng 0,02x10°2 hodc 16n hon va bé’mg 0,4x102 hodc nho hon, trong d6 kim loai kiém M 1a
Li.

T4t hon 13, sol ziricon oxit theo sang ché ¢ do duc béng 12% hodc nhé hon.

Tét hon 13, sol ziricon oxit theo sang ché co c& hat trung binh béng 10nm hodc nho

hon.

Tét hon 1, sol ziricon oxit theo sang ché gdm c6 pha don ta va pha tr gidc 1am

pha tinh thé ctia ziricon oxit.

Trong sol ziricon oxit theo sang ché, méi trudong phan tan tot hon 1a chtra rugu
béo, ruou da chirc, keton béo, hodc hdn hop ctia hai hodc nhiéu thanh phﬁn trong sb ruou

béo, rugu da chirc, va keton béo.

Phuong phép san xuit sol ziricon oxit gdm c6 budc thir nhét 12 gia nhiét dung dich
kim loai kiém dén nhiét 46 60°C hoic cao hon, budc thit hai la bd sung lugng x4c dinh
trudc ndm trong khoang tir 1/3 dén 2/3 ctia dung dich mudi ziricon vao dung dich thu
dugc trong budce thir nhét, bude tht ba 13 1am 150 héa dung dich thu dugc trong bude thir
hai & nhiét d0 xac dinh trude, va budce thi tu 1a bd sung phén con lai ctia dung dich mubi
ziricon duoc sit dung trong bude tht hai vao dung dich thu duge trong budc thir ba va tao

ra ziricon hydroxit.
Hiéu qua dat dugc cia sang ché

Tac gia sang ché da phat hién ra rang, véi ché phdm duoc mo ta trén day, c6 thé
thu duogc sol ziricon oxit trong subt cao voi do trong subt cao. Cu thé, tac gia sang ché
phét hién ra réng, két qué cua viéc bd sung oxit kim loai kiém (M20, M 1a dé chi kim loai
kiém) vao céc hat ziricon oxit (ZrOz) trong sol ziricon oxit & ty 1& mol M20O/ZrO bang
0,02x107 hodc 16n hon va bang 0,4x1072 hodc nhé hon va t6i uru hoa diéu kién thily phan
ziricon oxit, do trong subt ctia sol ziricon oxit ting rd rét thdm chi néu ndng do cia hat
ziricon oxit 12 cao, va do do tac gia sang ché da hoan thién sang ché.

Sol ziricon oxit trong suét cao thu dugc theo sang ché ¢6 thé dugc st dung mot
cach thich hop trong, cu thé, timg dung lam day ctia mang quang hoc. Tham chi néu sol

ziricon oxit theo sang ché dugc bo sung vao nhya ¢ nong do cao, thi s&€ ngdn chin duoc
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viéc gidm do trong sudt cia nhya. Do do, c6 thé dat duoc su tang v€ chi s6 khuc xa cua

c4c nhya khac nhau va duy tri do trong sudt cao cta cac nhua nay.

Phuong phép san xuit theo sang ché khong duoc tién hanh & cac diéu kién dic biét
 nhu 13 phan tng thiy nhiét, va do d6 c6 thé giam gi4 thanh san xuét, va phuong phap san
xudt nay co thé duoc st dung mot cach thich hop trong linh vuc quang hoc do hi€u qua

san xudt cao.
Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.1 thé hién quang phd XRD cuia sol ziricon oxit khd theo cac vi du va cac vi du

so sanh.

Fig.2 thé hién quang phd Raman cua sol ziricon oxit kho theo cac vi du va céac vi

du so sanh.
Mo ta chi tiét sang ché
Tiép theo 14 phan mé ta chi tiét sol ziricon oxit theo sang ché va phuong phép séan

xuat sol nay.
Sol ziricon oxit

Sol ziricon oxit theo sang ché chtra mot hodc nhiéu oxit kim loai kiém (M20, M 14
dé chi kim loai kiém) trong ziricon oxit (ZrOz), ma 14 thé phén tan, & ty 1& mol M2O/ZrO»
bing 0,02x10?2 hogc 16n hon va bang 0.4x102 hodc nhé hon, va tot hon nita 1a bing

0,025%1072 hodc 16n hon va bang 0,3x1072 hodc nhé hon.

Nguoi ta cho réng, oxit kim loai kiém (M20, M 1a dé chi kim loai kiém) cudi cung
s& dugc két hop vao trong ziricon oxit (ZrOz), ma 12 thé phan tan, do mot phan Zr** cua
ziricon hydroxit duoc thé boéi M (M 1a dé chi kim loai kiém) & giai doan ma dung dich
mubi ziricon duge bd sung theo cach chia nho vao dung dich hydroxit kim loai kiém va
c6 gia nhiét dén nhiét do 60°C hoic cao hon, tot hon 12 70°C hodc cao hon, va ziricon
hydroxit dugc tao ra (trung hoa nguoc). Do do, hau hét oxit kim loai kiém van con lai

tham chi khi dd duoc dua vao rira bang nudce, rira bang muoi giam, hodc tuong tu.

Luu y rang, cac vi du vé dung dich trong nuée clia hydroxit kim loai kiém dugc st
dung 1am chat 1am trung hoa d6i v6i mudi ziricon gom ¢6 dung dich trong nuée cia lithi

hydroxit, dung dich trong nuéc cta natri hydroxit, dung dich trong nudc cua kali
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hydroxit, dung dich trong nudc cla rubidi hydroxit, va dung dich trong nudc cia xesi
hydroxit, va dung dich thu dugc bing cach tron cac dung dich trong nude nay ciing c6 thé
duoc str dung. Mic du khong c6 gidi han cu thé ddi voi oxit kim loai kiém (M20, M 1a dé
chi kim loai kiém) c6 mit trong ziricon oxit (ZrOs), ma 1a thé phén tan, trong sdng ché,

thong thuong, Na2O, Li20, K20, va twong tu ¢ thé duoc st dung mot cach thich hop.

Tét hon 13, sol ziricon oxit theo sang ché ¢6 cau triic mang tinh thé don ta va mang
tinh thé tir gidc 1am pha tinh thé ctia ziricon oxit. Tét hon nita 13, pha tinh thé ctia ziricon
oxit dugc cdu tao boi cdu triic mang tinh thé don ta va mang tinh thé t gidc. Nguoi ta
cho ring, 1y do tai sao pha tr gidc duoc hinh thanh do 1a oxit kim loai kiém duogc két hop
vao trong Ziricon oxit (ZrO2) ma 1a thé phan tan nhu dugc md ta trén day, va dong vai trd
cua tac nhan duoc goi 1a "tac nhén tao 6n dinh". Quang phé XRD cua sol ziricon oxit kho
0 cacvidutul dén 13 va céc vi du so sanh tir 1 dén 3, ma s& duoc mo ta sau, dugc thé
hién trén Fig.1. Ngoai ra, quang phé Raman cuta cac vidu tir 1 dén 6 va vi du so sanh 1

dugc thé hién trén Fig.2.

Tét hon 13, sol ziricon oxit theo sang ché chtra céc hat c6 cAu trac tinh thé don ta
va c4c hat ¢6 céu truc tinh thé tu gidc & ty 1€ nao d6. Khong dugc uu ti€n néu, sol ziricon
oxit chtra sb luong 16n hodc nhé qua murc cla cac hat c6 mot trong cac cAu trc tinh thé
b&i vi khi d6 do trong subt cia sol ziricon oxit giam. Mac du chi tiét vé nguyén ly 1a chua
rd rang, ngudi ta cho rang, cic hat don ta ¢ ty 1é gian dai 16n hon so véi cac hat tr giéc,
va nhidu kha ning hon dé téa dnh sang, va do do néu ty 1 ctia cac hat don ta 16n qua
murc, d0 trong sudt giam. Mit khac, ngudi ta cho rang, cac hat tir gidc c6 dang vudng va
¢6 xu hudng lai gan nhau, va do d6 néu ty 1& clia cac hat t gidc 16n qua muc, anh sang

khong c6 kha nang di qua sol ziricon oxit va do trong suot giam.

Ty 1€ cudng do dinh cua cac dinh duoc chi dén timg céu trac tinh thé trong quang
phd XRD c6 thé duoc sir dung 1am tham khéo vé ty sb do nhiéu/dd phong phu gifta cac
hat ¢6 cAu trac tinh thé don ta va céc hat c6 cAu trac tinh thé tir gidc. Trong quang phd
XRD, khi cudng do dinh cua dinh dugc chi dén tinh thé don ta gan 28.1 d6 1a m va cuong
do dinh cta dinh dugc chi dén tinh thé t gidc gan 30,1 do la t, néu Na dugc st dung 1am
kim loai kiém (néu oxit kim loai kiém 1a Nay0), ty 1& cta t trong sol ziricon oxit theo
sang ché (gid trj t/(t+m)) t5t hon 14 bang 0,75 hodc 16n hon va bang 0,95 hodc nhé hon,

va t6t hon nita 12 béng 0,78 hoac 16n hon va bé“mg 0,90 ho#c nho hon. Khong dugce uu tién

-6-



36063

néu, gi tri t/(t+m) 1a nhd hon 0,75 béi vi ty 16 clia céc hat ma ¢6 céu tric don ta 12 cao va
do trong subt cua sol ziricon oxit giam, va khong dugc uu tién néu, gia tri t/(t+m) vugt
qua 0,95 boi vi ty 1€ cta cac hat ma co cAu trac tir gidc 13 cao va do trong sudt cta sol
ziricon oxit gidm. Luu y réng, néu Li duogc st dung lam kim loai kiém (néu oxit kim loai
kidm 1a Li,0), thdm chi néu ty 1& ctia t trong sol ziricon oxit (gid tri t/(t+m)) ndm trong
khoang tir 0,61 dén 0,70, co6 thé thu ducjc sol ziricon oxit trong subt cao (tham khao céc vi

duttr 9 dén 12, ma s& dugc mo ta sau).

Luu ¥ rang, mic du céc dinh xuét hién gan 30,1 do trong quang phd XRD dugc
thé hién trén Fig.1 ¢6 thé dugc chi dén tinh thé 14p phuong, cac dinh nay xuét hién gan
30,1 duoc hidu 13 cac dinh duge chi dén tinh thé tir gidc, bdi vi dinh xuat hién gan 74 do
ma dugc chi dén tinh thé 14p phuong khong ton tai. Diéu nay c6 nghia 13, pha tinh thé cua
ziricon oxit duoc ciu tao bdi cdu tric mang tinh thd don ta va mang tinh thé tir giac.
Ngoai ra, hiéu réng pha tinh thé cta ziricon oxit dugc cAu tao bai cAu trac mang tinh thé
don ta va mang tinh thé tr giac béi vi dinh xuét hién & 625cm-1 trong quang phb Raman

duoc thé hién trén Fig.2 ma duge chi dén tinh thé 14p phuong khong ton tai.

Xét dén oxit kim loai kidm (M0, M 1a d& chi kim loai kiém), mot hodc nhiéu oxit
kim loai kiém (M20, M 1a dé chi kim loai kiém) c6 mit trong ziricon oxit (ZrO2), ma 1a
thé phan tan, & ty 16 mol M>O/ZrO; bang 0,02x107 hogc 16n hon va bang 0,4x107 hogc
nhé hon, va tét hon nita 13 béng 0,025%102 ho#c 16n hon va béng 0,3x10% hodc nho hon.

Khong dugc uu tién néu, ty 1€ ‘mol M>0/ZrO; 1a nhé hon 0,02x107 bai vi khi do6
d6 trong subt cua sol ziricon oxit gidm. Tuong tw, khong dugc uu tién néu, ty 1& mol

M>0/ZrO; vuot qua 0,4x1072 boi vi khi d6 do trong sudt cua sol ziricon oxit giam.

C& hat ctia sol ziricon oxit theo sang ché dugc do bang thiét bi Zetasizer Nano (1a
san phdm ciia Spectris Co., Ltd.). Sol ziricon oxit theo sang ché t6t hon 14 ¢6 ¢& hat trung
binh Dso bing 2nm hosc 16n hon va bang 10nm hozc nhé hon, t6t hon nira 1a bang 2nm
hodc 16n hon va bang 5nm hodc nhé hon, va t6t hon 13 c6 c& hat trung binh Dygo bang
15nm hodc nhé hon, va tét hon nita 14 bang 10nm hozc nhé hon, va tdt hon 13 ¢6 ¢& hat
trung binh Dys bing 30nm hodc nhé hon. Khong dugc uu tién néu, ¢ hat trung binh nhé
hon 2nm boi vi kh6 tinh ché va lam dic sol ziricon oxit, va ¢ hat trung binh vuot qua
10nm béi vi khi d6 do trong subt caa sol ziricon oxit giam. Ngoai ra, khong dugc wu tién

néu, Doo vurot qua 30nm béi vi khi d6 do trong sudt ctia sol ziricon oxit giam, va khi sol
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ziricon oxit duoc st dung lam chit don hiru co va duoc hinh thanh vao trong mang, do
trong sudt bi anh hudng béi vi Deg khong nho hon di bude séng trong vung anh sang

nhin thdy.

Mat khac, néng do cha sol ziricon oxit theo sang ché khong bi gidi han cu thé, va
ndng d6 nay thuong nam trong khodng tir 10 dén 50% khi xét dén ZrO,. Khong duge uu
tién néu, néng dd cua sol ziricon oxit nhé hon 10% béi vi khi sol ziricon oxit dugc pha
loang str dung dung mai khac, ndng do cua ziricon oxit giam, va khdng duge uu tién néu,
ndng do ciia ziricon oxit vugt qua 50% boi vi do 6n dinh bi anh huéng do dd nhét cia sol

tang.

Khéng c6 gidi han cu thé d6i vi méi truomg phan tan cla sol ziricon oxit theo
sang ché, va cac vi du vé nd gém ¢6 rugu béo, rugu da chirc, va keton béo, hodc hdn hop
cua hai hodc nhiéu thanh phﬁn trong s6 rugu béo, ruou da chirc, va keton béo. T6t hon 13,
thong thuong nudce (nudce sach hodc nude trao d6i ion, va tuong tu 4p dung cho phan md
ta sau) duoc sit dung. Luu y ring, khong c6 giéi han cu thé déi véi gia tri d6 pH ciia mdi

truong phan tan.

Sol ziricon oxit theo sang ché c6 hé sd truyén bang 45% hodc 16n hon, tot hon 1a
béng 50% hodc 16n hon, va tot hon nira 13 bé‘mg 53% hodc 16n hon, & budc song bé‘mg
400nm. Sol ziricon oxit theo sang ché c6 hé sb truyén bang 75% hoic 16n hon, t6t hon 12
béng 80% hodc 16n hon, va tot hon nira 1a béng 85% hodc 16n hon, & budc song b%mg
550nm. Sol ziricon oxit theo sang ché t6t hon 1a c6 hé ) truyén béng 85% hodc 16n hon,
t6t hon nita 1a bang 90% hodc 16n hon, va dic biét tét 1a bang 95% hodc 16n hon, & budc
séng bang 800nm. Cu thé, sol ziricon oxit theo sang ché dwgc dic trung 1a c6 hé s6

truyén cao & budc séng bang 400nm.

Néu kim loai kiém M 1a Li, sol ziricon oxit theo sdng ché cu thé c6 hé sb truyén
bang 50% hoic 16n hon, t6t hon 12 bing 53% hodc 1én hon, va tt hon nira 13 bang 60%
hoic 16n hon, & bude séng bang 400nm. Sol ziricon oxit theo sang ché c6 hé sb truyén
bing 80% hodc 16n hon, t6t hon 1a bang 83% hodc 16n hon, va tt hon nita 1a bang 88%
hoic 16n hon, & bude séng bang 550nm. Sol ziricon oxit theo sang ché tét hon 13 ¢6 hé s6
truyén béng 90% hoac 16n hon, tdt hon nira 1a bf?mg 93% hoac 16n hon, va dic biét tdt 1a
bang 96% hodc 16n hon, & budc séng bang 800nm. Cu thé, sol ziricon oxit theo sang ché

dugc dic trung 13 ¢6 hé s6 truyen cao & budce song bang 400nm.
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Sol ziricon oxit theo sang ché tbt hon 1a c6 dd duc bé‘mg 12% hodc nhé hon, tot
hon nira 12 bing 10% hodc nhd hon, va dac biét tbt 12 bing 9% hodc nhé hon. Néu do duc
vuot qua 12%, sol ziricon oxit c6 do trong subt kém, va sol ziricon oxit c6 thé khong st
dung duoc mdt cach thich hgp trong vt liéu quang hodc tuong tu. Luuy rang, do duc va
hé s truyén trong ban mo ta ndy 1a cac gia tri thu dugc qua viéc do bang cach st dung
quang phd ké tia cuc tim va quang phd ké cho anh sang nhin thdy dugc UV-2400PC (1a
san phém cia SHIMADZU CORPORATION). Buéc song & d6 do duc duge do duoc cai
dat dén 550nm.

Phuong phép san xudt sol ziricon oxit

Tiép theo 12 phdn md ta chi tiét, phuong phap san xuat sol ziricon oxit theo sang

r
A

ché.

Phuong phép san xuat sol ziricon oxit theo sang ché gdm c6 budc thir nhat 13 gia
nhiét mét hogc nhidu dung dich kim loai kiém dén 60°C hodc 16n hon, budc thir hai 1a bd
sung dung dich mudi ziricon vao dung dich kim loai kidm thu duoc trong budc thir nhat,
buéce thit ba 13 1am 130 hoa chit 16ng thu duoc trong bude thir hai ¢ nhiét do xac dinh
trudce, va bude thi tu 1a bd sung phﬁn con lai cua dung dich mudi ziricon dugc sir dung
trong bude thit hai vao dung dich thu dugc trong budc thit ba va tao ra ziricon hydroxit.
Ngoai ra, tot hon 14 phuong phap gbm c6 budc, sau khi ziricon hydroxit thu dugc qua cac
bude tir thit nhat dén tht tu duge phan tén trong nudc, bd sung axit, va pepti héa ziricon

hydroxit thong qua viéc gia nhiét va lam 130 hoa.

Trong budc thir nhat, dung dich kim loai kiém, ma 1 chat lam trung hoa ddi véi
mudi ziricon, dugc gia nhiét dén nhiét @6 60°C hoic cao hon, va tot hon 13 70°C hodc cao
hon. Khong c6 gidi han cu thé d6i v6i dung dich hydroxit kim loai kidm chi cén né 1a
dung dich trong nudc cia hydroxit kim loai kidm, va cac vi du vé& n6 gdm c6 dung dich
trong nudc cla lithi hydroxit, dung dich trong nudc clia natri hydroxit, dung dich trong
nude cua kali hydroxit, dung dich trong nudc ctia rubidi hydroxit, va dung dich trong
nude cua xesi hydroxit, va thuong 14 lithi hydroxit, natri hydroxit, va kali hydroxit ma
duoc st dung trong cdng nghiép co thé dugc st dung mot cach thich hgp. Ngoai ra, dung
dich thu dugc bang cach tron cc dung dich trong nudce nay co thé duoc sir dung.

Luuy réng, mac du khong c6 gi6i han cu thé dbi véi giGi han trén cda nhiét 4o ma

dung dich trong nudc cta hydroxit kim loai kiém dugc gia nhiét & do, néu co thé, nhiét
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d6 gia nhiét tét hon 1a bang 100°C hodc nhé hon boi vi khong doi héi ding dén binh
phan tng déc hiéu hodc tuong tu.

Tét hon 13, hydroxit kim loai kidém (M 14 dé chi Li, Na, K, Rb, va Cs), ma la céc
chét 1am trung hoa, théa man MOH (dugc xem 1a 100%)/ZrO; (ty 1¢ mol) = 2 hodc 16n
hon. Khéng thich hop néu MOH (dugc xem 1a 100%)/ZrO2 nh6 hon 2 béi vi viéc trung
hoa dung dich trong nudc cua mubi ziricon s& khéng hoan thién. Mic du khong c6 gidi
han cu thé d6i v6i gigi han trén, thuong 1a MOH (dugc xem 1a 100%)/ZrO> (ty 1¢ mol)
bang 2.5 hodc 16n hon, va tét hon 14 bang 3,0 hoic 16n hon. Luu ¥ rang, khong kinh té
néu MOH/ZrO> vugt qua 15.

Ngoai ra, khong c6 gi6i han cu thé d6i v&i ndng do cua dung dich trong nude cua
hydroxit kim loai kidém duoc sir dung 1am chét 1am trung hoa, thudong 1a dung dich trong
nudce cua hydroxit kim loai kiém c6 ndéng do nim trong khoang tir 5 dén 25% theo trong
lugng duoc st dung. Khong c6 loi v& kinh té néu, néng d6 ctia né nhé hon 5% theo trong
luong béi vi lugng nudce 16n cAn c6 dé pha loang kim loai kiém. Ngoai ra, khong duge uu
tién néu, néng dd ctia n6 vuot qua 25% theo trong lugng boi vi kho thu duge dung dich
ddng nhat ctia hydroxit kim loai kiém do rui ro c6 tai két tinh & d hoa tan cta kim loai
kiém. |

Véi phuong phap san xuAt sol ziricon oxit theo sang ché, trong budc tht hai,
ziricon hydroxit dugc tao ra bing cach bd sung dung dich mudi ziricon theo cach chia
nhé vio dung dich hydroxit kim loai kiém. Ttc 13, 1/3 dén 2/3, hogc tét hon 1a bang 1/2,
ctia lwong x4c dinh can c6 ciia dung dich mudi ziricon (tdng luong cia dung dich mudi
ziricon dugc bd sung trong budc thir hai va bude thir tu) duge bd sung, lam lugng bd

sung thi nhét, vao dung dich hydroxit kim loai kiém thu dugc trong budc thir nhat.

Mic du khong c6 gidi han cu thé d6i véi mudi ziricon dugc st dung trong sérig
ché chi cén 14 n6 hoa tan duoc trong nudc va cac vi du vé no gém ¢O nitrat, sulfat, axetat,
va clorua, nitrat va clorua dugc uu tién, boi vi tap chét khong c6 kha ndng duge dua vao
trong céc bude tiép theo.

Nong d6 ciia ziricon trong dung dich mudi ziricon t&t hon 12 nam trong khoang tir
5 dén 50% theo trong lugng, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 10 dén 35% theo trong
luong, va dac bict tét 1 ndm trong khoang tir 15 dén 30% theo trong luogng, khi xét dén

Zr0,. Khong dugc uu tién néu, ndng do ctia n6 nhod hon 5% theo trong lugng béi vi hidu
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qua san xuat thap, va nong do ciia no vuot qua 50% theo trong lwgng bdi vi kho thuc hién
khudy do do nhét cao ciia mudi ziricon duoc trung hoa, va cac hydroxit duge tao ra

khong déu va kha nang loc 1a kém.

Trong buéc tht ba, dung dich thu duoc trong bude thir hai duge dua vao lam lao
héa v6i dung dich duge gitt & nhiét d§ xac dinh trude. Mic du khong ¢6 gioi han cu thé
dbi v6i nhiét d6 xac dinh trude, t6t hon 1a nhiét do cia dung dich hydroxit kim loai kiém
& d6 dung dich mubi ziricon duge bd sung trong budc thit hai. Mic du khong ¢6 gi6i han
cu thé déi véi thoi gian gitt nhiét do, tdt hon 1a thoi gian gitt nhiét d6 bang 10 phut hodc
1au hon va nhé hon 2 gi sau khi bo sung dung dich mudi ziricon duoc hoan thién trong
budc thtt hai. Néu thoi gian gift nhiét d6 nho hon hoic bang véi 10 phut, phan tng mong
muén khéng dugc tao thuan tién du, va néu thoi gian gift nhiét do nhiéu hon hogc bang 2
gi0, phan (ng dugc tao thudn tién nhung thoi gian san xuét tang, din dén chi phi phét

sinh.

Trong budc thu tu, phan con lai cta dung dich mubi ziricon dugc bd sung vao
dung dich thu dugc sau khi budce thtr ba dugc hoan thién (cu thé, dung dich sau khi thoi
gian gift nhiét do dugc mo ta trén day troi qua sau khi bd sung dung dich mudi ziricon
duogc hoan thién trong budc thir hai). Méc du chi tiét vé nguyén ly 1a chua rd rang, viéc
thay thé Zr** trong ziricon hydroxit béi M* dugc tao thuén tién nhu mong mudn trong
budc nay, va Kkét qua la dat dugc hé sb truyén, do duc, pha tinh thé, va c& hat trung binh

theo sang ché.

Cu thé cho ring, két qua ciia viéc bd sung dung dich trong nudc cta mudi ziricon
theo cach chia nhé vao dung dich trong nudc cia hydroxit kim loai kiém duoc gia nhiét
dé trung hoa mudi ziricon, dung dich trong nude cia hydroxit kim loai kiém duogc gia
nhiét (MOH) va dung dich trong nuéc cua mudi ziricon phan tmg vira phai véi nhau, kim
loai kiém duogc két hop trong cAu tric cua ziricon hydroxit, thay cho kim loai kiém dugc
duoc hép phu trén bé mit cta ziricon hydroxit, va két qua cua viéc 1a cac phén cua Zrd+
clia ziricon hydroxit dugc thé béi M+, ¢6 thé thu duoc sol ziricon oxit trong sudt cao co

mang tinh thé don ta va tir gidc.

Luu ¥ rang, gia tri do pH ctia dung dich phan tan ziricon hydroxit dugc sir dung dé
thuc hién trung hoa t6t hon 12 bang 7,0 hodc 16n hon, va t6t hon nita 12 bang 10,0 hodc

16n hon. Khong duoc wu tién néu, gid tri do pH ctia né nhé hon 7,0 béi vi phan Gng trung
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hoa khoéng dién ra di. Nudc duge bd sung vao banh w6t chira ziricon hydroxit dugc san
xuét théng qua cac bude tir thir nhét dén thr tr duge mo ta trén day dé tao ra dung dich
phén tan ziricon hydroxit voi 5 dén 20% theo trong lugng khi xét dén Zr0,, va axit duoc
bd sung l1am tac nhan pepti hoa. Khong kinh té khi xét dén hiéu qua san xuat néu ndng do
ctia dung dich phan tan ziricon hydroxit nhé hon 5% theo trong luong, va néu ndng do
cua nd vugt qua 20% theo trong luong, nf“)ng do cua ion kim loai 1a cao va do d6 kho thuc

hién pepti hoa.

Mic di khong c6 gidi han cu thé dbi voi tac nhan pepti hoa cho ziricon hydroxit
chi cin né 13 axit vo co hodc axit hitu co hoa tan dugc trong nude, va cac vi du vé nd
gém c6 axit clohydric, axit nitric, axit sulfuric, axit axetic, axit lactic, axit xtric, axit
tartric, axit malic, va axit mandelic, axit clohydric va axit nitric dugc uu tién, b&i vi, thim
chi néu sol ziricon oxit chira lugng du clia céc axit ndy, cac axit nay co thé d& dang duoc

loai thong qua tinh ché s dung nudce sau khi sol ziricon oxit dugc tao ra.

Ty 1& mol axit/ZrO» tét hon 12 nim trong khoang tir 0,01 dén 3, va tot hon nira 1a
nim trong khoang tir 0,1 dén 1,5 1am luong tac nhan pepti hoa dé duge bd sung. Néu ty 1&
mol axit/ZrO, 1 nhé hon 0,01, ziricon hydroxit dugc pepti hoa khong du, va do d6 sol
ziricon oxit khéng thé duoc san xuét. Ngoai ra, néu ty 1& mol axit/ZrOz vugt qua 3, tac
nhén pepti hda c6 it hiéu qua dinh lugng (chi san xuét duoc lugng nho), va do d6 khong
kinh t€.

Tiép theo, khi ziricon hydroxit dugc pepti hoa, viée gia nhiét va tién hanh lam ldo
hoa t6t hon 1a & 80°C hodc 16n hon, va tot hon nita 13 & 90°C hodc 16n hon. Thoi gian dé
viéc gia nhiét va tién hanh 1am l4o hoa t6t hon 1a bang 24 gid hodc 16n hon, va tot hon
nita 12 bang 48 gid hodc 16n hon. Khi xét dén san luong, khong duogc uu tién néu, nhiét
dd 1a nhé hon 80°C béi vi ziricon hydroxit khong dugc pepti héa va van con lai & dang
két tua, va khong dugce uu tién néu, thoi gian nho hoh 24 gid béi vi tuong tu ziricon
hydroxit van con lai duéi dang hydroxit két ta. Luu ¥ rang, viéc st dung thiét bi tao ap
nhu 14 ndi hip trong qua trinh gia nhiét va lam 180 hoa giup rut ngin thoi gian gia nhiét
va lam lao hoa.

Viéc két thiic phan tng c6 thé duoc khing dinh bang mat nhin béi vi dung dich
chuyén thanh c¢6 mau xanh da troi sang, trong subt va déng nhat. Dung dich chtra sol

ziricon oxit dugc san xuat theo cach nay tot hon 1a dugc tinh ché va duoc lam dic qua
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siéu loc sau khi dung dich dugc lam mat dén nhiét do trong phong. Luu y rang, gié tri do
pH c6 thé dugc thay d6i bang cach st dung dung dich axit hodc dung dich kiém truge khi

hoic sau khi tién hanh siéu loc.

Axit ma da duoc bd sung du c6 thé dé dang dugc loai qua may siéu loc, va khi xét
dén kim loai kiém c6 thé duoc cho la tham gia vao viéc tao 6n dinh mang tinh the tr giac
clia ziricon oxit, kim loai kiém dugc hap phu trén bé mat cua ziricon oxit cling c6 thé

duoc loai bo.
Vi du thye hién sang ché

Tiéo theo 14 phan mb ta cu thé sang ché thong qua céc vi du s& duge dua ra dudi
day. Tuy nhién, sang ché khong chi giéi han & cac vi du nay. Cac hat nano ziricon oxit
thu dugc trong cac vi du va cac vi du so sanh chira, 1a cac tap chét khong tranh khéi,
hafni oxit v6i lugng ndm trong khoang tir 1,3 dén 2,5% theo trong luong so véi ziricon

oxit.

Luong NaO va lugng Li>O trong sol dugc do bang cach st dung may quang phd
hép thu nguyén tir (Z-2300 12 san pham cua Hitachi High-Technologies Corporation). Té
bao thach anh c6 d6 dai quang trinh bang 10mm duoc nap véi sol, va hé s6 truyén va do
duc dugc do bang cach st dung quang phé ké tia cuc tim va quang phé ké cho anh sang
nhin thdy duge (UV-2400 1a san phdm ctia SHIMADZU CORPORATION). C& hat dugc
do bang thiét bi Zetasizer Nano ZS (12 san phim cua Spectris Co., Ltd.). Ngoai ra, quang
phd XRD dugce do bang thiét bi RINT 2500 (1a san pham ctia Rigaku Corporation, ngudn
tia X 1a CuKa), gia tri t/(t+m) 1a dé chi ty 1& cia t duge tinh tr cuong do dinh (m) cla
dinh duoc chi dén tinh thé don ta gin 28,1 do va cuong do dinh (t) caa dinh duoc chi dén
tinh thé t&r gidc gan 30,1 d6. Luu y rang, nhu thiy rd tir Fig.1, hiéu réng, trong tit ca cac
vi du va céac vi du so sanh, khong c6 dinh dugc chi dén tinh thé 1ap phuong c6 mat gé‘ln 74
6, va do d6 dinh gan 30,1 do 1a dinh dwgc chi dén tinh thé tr gidc. Didu nay c6 nghia 14,
pha tinh thé ca ziricon oxit duge ciu tao boi ciu tric mang tinh thé don ta va mang tinh
thé tir gidc. Ngoai ra, quang ph6 Raman dugc do bang cach st dung quang phé ké laser
Raman NRS-4100 (14 san phdm ciia JASCO Corporation), va viéc do budc séng duge cai
dat dén 457nm.

Vidul
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Dung dich (Dung dich a) duoc chuén bi bing cach pha loang 593,2¢ dung dich
ziricon oxyclorua (1a san phim ctia DAIICHI KIGENSO KAGAKU KOGYO CO.,,
LTD.) (chita 120,0g ZrO2) stt dung 606,8g nude sach. Ngoai ra, 1050,0g dung dich natri
hydroxit 10% trong nude (Dung dich b) duoc lam 4m dén 70°C. Truéc tién, 600,0g Dung
dich a dugc bd sung vao Dung dich b, va tién hanh 1am 150 hoa trong 30 phut. Sau do,
600,0g Dung dich a con lai dugc bd sung thém vao d6, va tién hanh 1am 140 héa trong 90
phut. Sau khi dung dich tao thanh duwoc lam mat dén nhiét do trong phong, tién hanh loc
va rira dé thu duoc 655,7g banh wét. Sau khi 546,2g banh w6t nay duoc phén tan trong
454,8¢g nude sach, 19,4g axit nitric 60% (1a san pham ciia Sigma-Aldrich Japan) dugc bd
sung. Sau d6, lam 4m dung dich tao thanh dén 100°C, tién hanh 1am l3o héa trong 96 gio,
va thu duogc 1002,0g sol ziricon oxit. Sol ziricon oxit thu dugc ¢6 ham luong ran bé‘mg
9,7%, va cé gia tri do pH béng 1,2. gia tri d0 pH dugc diéu chinh dén 9,0 bé‘mg cach bd
sung 20,0g axit xtric khan (14 san phim ctia KISHIDA CHEMICAL Co., Ltd.) va 37,8g
amoniac 25% trong nudc vao 827,3¢g sol ziricon oxit ndy. Sau do, lap lai tinh ché va lam
dac qua siéu loc cho dén khi gia tri d0 pH dat t6i 7,2, va do d6 thu duge sol ziricon oxit
chira ziricon oxit 12 ZrO; v6i lugng bang 30% theo trong luong. Ty 1é trong luong cia
NazO so vOi ZrO» trong sol ziricon oxit bang 0,017%, va ty 1& mol ctia Na;O so véi ZrO>
bing 0,034x102. Ngoai ra, hé s6 truyén bing 50,2% & budc séng bang 400nm, va hé s6
truyén bang 81,3% & budc séng bang 550nm.

Vidu?2

Viéc xu ly dugc tién hanh theo cac budc tuong tu nhu cac bude cta Vidu 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 1a lugng ctia dung dich natri hydroxit 10% bang 1200,0g.
Ty 1€ trong lugng cua NaxO so véi ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,045%, va ty 1¢ mol
ctia NayO so vdi ZrOz bang 0,089x102. Ngoai ra, hé sé truyén bang 55,3% & budc séng
bing 400nm, v hé s6 truyén bang 85,7% & budc séng bang 550nm.

Vidu3

Viée xt ly dugce tién hanh theo cac budc tuong tu nhu cac bude cia Vi du 1 dé thu
dugc sol ziricon oxit, ngoai trir 1a lugng ctia dung dich natri hydroxit 10% bang 1350,0g.
Ty 1€ trong lugng cua NaxO so véi ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,066%, va ty 1¢ mol
ctia NayO so véi ZrOz bang 0,131x102. Ngoai ra, hé sé truyén bang 53,3% & budc song

bang 400nm, va hé s6 truyén bang 87,1% & bude séng bang 550nm.
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Vidu 4

Viéc xu ly dugce tién hanh theo cac budc tuong tw nhu cac bude cua Vi du 1 dé thu
duge sol ziricon oxit, ngoai trir 1a lwong cia dung dich natri hydroxit 10% bang 1500,0g.
Ty 1 trong lugng ctia NayO so véi ZrOz trong sol ziricon oxit bang 0,072%, va ty 1& mol
ctia NayO so v6i ZrO; bang 0,143x1072. Ngoai ra, hé sd truyén bang 59,8% & budc séng

bang 400nm, va hé s truyén bang 88,4% & budc song bang 550nm.
Vidu5

Viéc xtr ly dugce tién hanh theo céc budc twong tw nhu cac budce cua Vidu 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 13 lugng cta dung dich natri hydroxit 10% bang 1650,0g.
" Ty 1é trong lugng ctia NaxO so voi ZrO trong sol ziricon oxit bang 0,088%, va ty 1& mol
ctia Na;O so v6i ZrOz bang 0,175x102. Ngoai ra, hé s6 truyén bang 62,2% & budc song

bang 400nm, va hé s truyén bang 89,3% ¢ budc song bang 550nm.
Vidu6

Viéc xu ly dugc tién hanh theo cac budc tuong tw nhu cac bude cia Vidu 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 12 lugng cta dung dich natri hydroxit 10% bang 2100,0g.
Ty 1 trong lugng cuia NaxO so v6i ZrO» trong sol ziricon oxit bang 0,112%, va ty 1& mol
ctia NayO so véi ZrOz bang 0,223x1072. Ngoai ra, hé s6 truyén bang 69,1% & budc song

bang 400nm, va hé s6 truyén bang 89,5% & budc song bang 550nm.
Vidu7

Viée xit Iy duogc tién hanh theo céc budc tuong tw nhu céc bude cta Vi du 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 12 lwgng cta dung dich natri hydroxit 10% bang 3000,0g.
Ty 1é trong lugng cua NayO so v6i ZrOa trong sol ziricon oxit bang 0,153%, va ty 1& mol
ctia Na;O so véi ZrOs bang 0,304x1072, Ngoai ra, hé sd truyén bang 66,5% & budc song
bang 400nm, va hé s truyén bang 87,3% & budc song bing 550nm.

Vidu 8

Viéce xt ly duogc tién hanh theo céac buédc twong tu nhu cac budce ctia Vi duy 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 1 lugng ctia dung dich natri hydroxit 10% bang 4500,0g.
Ty 1é trong lugng cua NaxO so v6i ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,195%, va ty 1& mol
ctia NayO so véi ZrOs bang 0,388x1072. Ngoai ra, hé s truyén bang 56,4% & bude song

bang 400nm, va hé s6 truyén bang 80,1% & budc song bang 550nm.

-15-



36063

Vidu9

Viée xir Iy duoc tién hanh theo cac bude twong tu nhu cac bude ciia Vidu 1 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trlr 1a dung dich lithi hydroxit dugc st dung thay cho dung
dich natri hydroxit va lugng 10% dung dich lithi hydroxit bang 600,0g. Ty 1€ trong lugng
ctia LiO so vé6i ZrOs trong sol nay bang 0,007%, va ty 1& mol ciia Li2O so véi ZrO» bang
0,029%10-2. Ngoai ra, hé sb truyén béng 50,1% & budc song bang 400nm, va hé sb truyén

bang 82,9% & budc song bang 550nm.
Vidu 10

Viée xir Iy dugc tién hanh theo céc bude tuong ty nhu cac bude cua Vidu 9 dé thu
duge sol ziricon oxit, ngoai trir 1 lwong cia 10% dung dich lithi hydroxit bang 900,0g.
Ty 1¢ trong lugng ciia LixO so v6i ZrOz trong sol nay bang 0,013%, va ty 1& mol cia Li,O
so véi ZrO bing 0,054x102. Ngoai ra, hé sb truyén bing 68,0% & budc séng bang

400nm, va hé $6 truyén béng 90,2% & budc song bé‘mg 550nm.
Vidull

Viéc xt ly dugce tién hanh theo cac budc twong ty nhu cac bude cua Vidu 9 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 1 lwong ciia 10% dung dich lithi hydroxit bang 1800,0g.
Ty 1€ trong lugng ctia Li2O so v6i ZrO; trong sol nay bang 0,016%, va ty 1& mol cta Li,O
so voi ZrOz bang 0,066x1072. Ngoai ra, hé sd truyén bing 74,0% & budc séng bang

400nm, va hé sb truyén bang 93,0% & budc séng bang 550nm.
Vidu 12

Viée xir Iy dugc tién hanh theo céc bude tuong ty nhu cac budce cia Vidu 9 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trr 1a luong ctia 10% dung dich lithi hydroxit bang 3500,0g.
Ty 1é trong luong ciia LixO so véi ZrOs trong sol nay bang 0,042%, va ty 1& mol ciia Li,O
so v&i ZrO; bang 0,173x102. Ngoai ra, hé sé truyén bang 70,7% & budc song bang
400nm, va hé ) truyén bé‘mg 88,6% & budc song bé‘mg 550nm.

Vidu 13

Viéc xur ly dugce tién hanh theo céc buédc tuong tu nhu cac bude cia Vi du 6 dé thu
dugc sol ziricon oxit, ngoai trir 13 axit clohydric 35% (la san phim ctia Sigma-Aldrich
Japan) dugc st dung lam axit duoc bd sung trong quéa trinh pepti hoa, thay cho axit nitric

60%, va lugng bd sung axit clohydric 35% béng 17,4g. Ty 1€ trong lugng cua NaxO so
-16-



36063

vé1 ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,097%, va ty 1€ mol cua NaxO so véi ZrO: bang
0,193x1072. Ngoai ra, hé s truyén bang 54,5% & budc song bang 400nm, va hé sb truyén

bing 82,9% & budc séng bang 550nm.
Vi du so sanh 1

Viée xir Iy duogc tién hanh theo cac bude tuong tu nhu cac bude cua Vidu 1 dé thu
dugc sol ziricon oxit, ngoai trir 1 lugng ciia dung dich natri hydroxit 10% bang 900,0g.
Ty 1 trong lugng cua NaxO so v6i ZrOs trong sol ziricon oxit bang 0,010%, va ty 1& mol
ctia NaxO so véi ZrO, bang 0,019x1072. Ngoai ra, hé sd truyén bang 27,2% & budc song

bang 400nm, va hé 36 truyén bang 67,8% & budc song bang 550nm.
Vi du so sanh 2

Viéc xtr ly dugce tién hanh theo cac bude twong tu nhu cac budce cia Vidu 1 dé thu
dugc sol ziricon oxit, ngoai trr 12 lugng cua dung dich natri hydroxit 10% bang 9000,0g.
Ty 1& trong lugng cua NayO so v6i ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,370%, va ty 1& mol
ctia NaxO so véi ZrO, bang 0,736x1072. Ngoai ra, hé s6 truyén bang 15,1% & budc séng

bing 400nm, va hé s truyén bang 40,0% & budc song bang 550nm.
Vi du so sanh 3

Viée xtt Iy dugce tién hanh theo cac budc tuong tu nhu cac budce ctia Vi du 2 dé thu
duoc sol ziricon oxit, ngoai trir 1a 1200,0g Dung dich a dugc bd sung khong c6 chia nho.
Ty 1é trong luong cua NaxO so v6i ZrO; trong sol ziricon oxit bang 0,043%, va ty 1& mol
ctia NaxO so v6i ZrO, bang 0,085x1072. Ngoai ra, hé sé truyén bang 43,6% & budc séng

bang 400nm, va hé s truyén bang 79,8% & budc song bang 550nm.

Phén tich cac gia tri nhu 1a h¢ sb truyén cta sol ziricon oxit cua cac vi du, ty 1€
trong lwong va ty 1é mol ctia M2O so v&i ZrO2 duge ligt ke tap trung trong cac Bang 1 va
Bang 2, va phén tich cac gia tri nhu 1a hé sb truyén ctia sol ziricon oxit cua cac vi du so
sanh, ty 1é trong lugng va ty 1& mol cua M2O so véi ZrOz duge liét ké tap trung trong

Bang 3.
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Bang 1
Vidul Vidu2 Vidu3 Vidu4 Vidu5 Vidu6 Vidu7 Vidu8
M=Na M=Na M=Na M=Na M=Na M=Na M=Na M=Na
ZrOy (%theo 5053 353 302 303 302 30,6 304 302
trong luong)
pH 7.2 7,2 7.2 7,2 72 7,1 7.2 7,1
Do duc (%) 9,2 8,0 7,1 7.2 7,7 7,0 7,0 8.9
Hé s6 truyén &
budc séng 502 = 553 533 59,8 622 @ 69,1 66,5 56,4
400nm (%)
Heé sb truyén &
budc séng 81,3 85,7 87,1 884 893 89,5 873 80,1
550om (%)
Hé s6 truyén &
budc song 95,2 96,2 95,2 96,6 96,7 95,2 95,6 90,3
800nm (%) ’
D10 (nm) 3,2 2,9 3,3 2,8 2,4 2,6 2.4 2,3
Dso (nm) 4,9 42 4.6 3,9 3,4 3,5 3,5 3,3
Dy (nm) 8,2 6,6 7.2 6,0 5,5 5,2 53 5,1
Doy (nm) 22,2 174 21,8 18,4 15,9 17,0 17,1 16,9
t/(t+m) 0,77 0,79 0,79 0,80 0,79 0,79 0,80 0,83
M>0/ZrO>
(% theo trong ~ 0,017 0,045 0,066 0,072 0,088 0,112 0,153 0,195
o oengg o o
MO/ZIO2 o34 0089 0,131 0,143 0,175 0223 0304 0388
(mol%)
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Bang 2
Vidu9 Vidu 10 Vidull Vidul2 Vidul3
B . M=Li MAL M=Li - M=Li M=Na
0
ZrOy (%o theotrong - 5 5 30,3 30,0 30,3 30,2
lugng)
pH 7,2 7,1 7,2 7,2 7,2
Do duc (%) 8,8 5,7 5,5 8,7 8.9
Heé s6 truyén & budc
s6ng 400nm (%) 50,1 ‘68,0 74,0 70,7 54,5
Hé s6 truyén & bude
song 550nm (%) 82,9 90,2 93,0 88,6 82,9
Hé so truyén & bude
song 800nm 97,2 97,4 99,9 96,7 95,3
(%)
D10 (nm) 3.3 2,5 2,5 3.4 2.7
Dso (nm) 4.8 3,7 3,8 4,7 3,7
Doo (nm) 9.6 8,7 8,0 8,7 6,1
Dgg (nm) 29,2 25,8 21,2 27,5 19,5
t/(t+m) 0,68 0,65 0,63 0,61 0,80
M>0O/Z1rO2
(% theo trong huong) 007 0,013 0,016 0,042 0,097
MO/Z10; 0,029 0,054 0,066 0,173 0,193
(mol%)
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Béang 3
Vi du so sanh 1 Vi du so sanh 2 Vi du so sénh 3
M=Na M=Na M=Na
0
7103 (% theo trong 303 30.1 302
lugng)
pH 7,3 7.2 72
- Do duc (%) 13,1 50,5 12,5
Heé sb truyén & budc
s6ng 400nm (%) 27,2 15,1 43,6
Heé sb truyén & budc
s6ng 550nm (%) 67,8 40,0 79,8
Heé sb truyén & budc
s6ng 800nm (%) 91,7 71,2 94,9
D10 (nm) 3.7 5.3 3,4
Dso (nm) 5,2 8,5 5,1
Doo (nm) 8,3 15,2 8,6
Dygg (nm) 27,6 28,9 27,0
(t+m) 0.72 S0 0.74
M>0/ZrOx
(% theo trong hrong) 0,010 0,370 0,043
MxO/Z1rO>
(mol%) 0,019 0,736 0,085
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YEU CAU BAO HQ
1. Sol ziricon oxit,

trong do sol ziricon oxit c6 hé sb truyén bang 45% hodc 16n hon & budc song bang
400nm, c6 hé sb truyén bang 75% hodc 16n hon & bude song bang 550nm, va chira hat

ziricon oxit véi luong béng 20% theo trong lugng hodc 16n hon; va

trong d6 sol ziricon oxit chira oxit kim loai kiém (M20, M 1a dé chi kim loai kiém) so voi
ziricon oxit & ty 1& mol MxO/ZrO; bing 0,02x107 hodc 16n hon va béng 0,410 hodc
nho hon.

2. Sol ziricon oxit theo diém 1,

trong d6 sol ziricon oxit c6 hé so truyén bang 50% hodc 16n hon & budc soéng bang

400nm, va c6 hé sb truyén bang 80% hoic 16n hon & budc séng bang 550nm.
3. Sol ziricon oxit theo diém 1 hoac 2,

trong d6 kim loai kiém M 1 Na.

4. Sol ziricon oxit theo diém 1 hoic 2,

trong d6 kim loai kiém M la Li.

5. Sol ziricon oxit theo diém bat k¥ trong s& cac diém tir 1 dén 4,

trong do6 sol ziricon oxit c6 d duc béng 12% hodc nhé hon.

6. Sol ziricon oxit theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5,

trong do sol ziricon oxit ¢6 ¢ hat trung binh bang 10nm hozc nhé hon.

7. Sol ziricon oxit theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 6,

trong do6 sol ziricon oxit gdm c6 pha don ta va pha t&r gidc lam pha tinh thé cua ziricon

oxit. -

8. Sol ziricon oxit theo diém bat ky trong s6 céc diém tir 1 dén 7,
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trong d6 moi truong phan tan chita rugu béo, rugu da chirc, keton béo, hodc hon hop cua

hai hodc nhiéu thanh phan trong so rugu béo, ruou da chirc, va keton béo.

9. Phuong phéap san xuét sol ziricon oxit theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 8,

phuong phép nay bao gbm céc budec:
bude thir nhit 12 gia nhiét dung dich kim loai kiém dén nhiét do 60°C hodc cao hon;

bude ther hai 14 bd sung lwong xé4c dinh trude nam trong khoang tir 1/3 dén 2/3 cua dung

dich muéi ziricon vao dung dich thu dugc trong bude thi nhét;

budc thir ba 13 lam 130 héa dung dich thu dugc trong bude thir hai & nhiét 40 xac dinh

trudce; va

bude thr tu 13 bd sung phan con lai ctia dung dich muoi ziricon duge st dung trong bude

thtr hai vao dung dich thu dugc trong budc tht ba va tao ra ziricon hydroxit.
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Fig.2
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