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(57) Sang ché de cap dén phuong phap thu hoi nguyén t6 dat hiém tir phoi gia cong chura it
nhat 13 nguyén t6 dat hiém va nguyen t6 nhom sit, phuong phap nay co6 thé dugc ap dung
trong thyc té do hé thdng tai ché don gian va co chi phi thap Phuong phap thu hoi nguyen
t6 dat hiém tir phoi gia cong chua it nhat 13 nguyen t6 dat hiém va nguyén t6 nhom sat theo
sang ché 1a phuong tién dé tach, khac biét & chd, phuong phap nay bao gom it nhat 13 budc
tach nguyén t6 dat hiém & dang oxit ra khoi nguyén t6 nhom sét bang cach xir Iy oxy hoa
phoi gia cong, tiép d6 chuyén méi trudong xir 1y thanh moi trudng trong d6 cd6 mat mudi
than, va xir 1y nhiét phoi gia cong di xur Iy oxy hoa nay & nhiét do 16n hon hoic bang
1000°C trong moi trudong khi tro hodc trong chan khong.
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Linh vue k§ thuit dwoe dé cap
Sang ché dé cap dén phuong phap thu hdi nguyén t6 dét hiém tir phoi gia cong
chira it nhét 13 nguyén t6 dat hiém va nguyén tb nhém sit, nhu nam cham vinh ctru trén

co 3¢ R-Fe-B (R 1a nguyén t6 d4t hiém).

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Nhu d3 biét 10, nam chim vinh ctru trén co s¢ R-Fe-B ¢6 dic tinh tir cao va do
vay hi€n nay dugc st dung trong céc linh vuc khac nhau. Trong c4c nha may san xudt
nam chidm vinh ctru trén co s& R-Fe-B, mdi ngay c6 mot lugng 16n nam chim duoc
san xuét ra. Tuy nhién, vé6i su gia tdng lwgng nam cham san xuét dugc, lwong phé lidu
nam chdm thai ra du6i dang san phim gia cong khuyét tat hodc san pham twong tu, phé
liéu cua qua trinh gia cong nam cham duoc thai ra dudi dang phé liéu ctia qué trinh cét,
phé lidu cta qué trinh mai, hozc phé liéu tuong tu, v.v.., trong qué trinh san xuét ciing
ting 1én. Cu thé, véi si gidm trong lwgng va kich thuéce cia thiét bi thong tin, kich
thude ctia nam cham st dung trong d6 ciing duge thu nhé, din téi su tang ty 1€ dung
sai gia cong, va do d6, hidu suét san xuit c6 xu huéng gidm di theo thoi gian. Do do,
thay vi thi b phé liéu nam cham, phé lidu cta qué trinh gia cdng nam cham, va phé
liéu tuwong tu thai ra trong qua trinh san xuit, lam thé nao @& thu hdi va tai ché cac
nguyén t6 kim loai chira trong d6, cu thé 1a cac nguyén t6 dat hiém, 1a thach thic k§
thudt quan trong trong twong lai. Mot thach thirc cling quan trong 13 1am thé nao dé thu
hdi cdc nguyén té dét hiém tir cac thibt bi dién ma trong d6 nam cham vinh ctru trén co
s6 R-Fe-B duogc st dung, v.v.., va tai ché ching dudi dang tai nguyén c6 thé tai ché.

Mot sb phuong phdp d3 duoc dé xuét 1am phwong phép thu hdi nguyén té dat
hiém tir phoi gia cdng chtra it nhat I nguyén t dit hiém va nguyén t6 nhom sét. Vi dy,

tai liéu sang ché 1 dé xut phuong phép trong d6 phdi gia cong dugc nung trong moi



37343

trudng oxy héa dé chuyén héa cac nguyén t6 kim loai chira trong d6 thanh oxit, sau d6
tron véi nuge dé tao thanh huyén phu ddc; axit clohydric dugc bd sung Két hop gia
nhiét dé hoa tan nguyén t& dit hiém trong dung dich; chét kiém (natri hydroxit,
amoniac, kali hydroxit, v.v..) dugc bd sung vao dung dich thu duoc két hop voi gia
nhiét, nho' d6 1am két tia nguyén t6 nhom st da ngam chiét vao dung dich nay cung
v6i nguyén td dat hiém; tiép d6 dung dich ndy dugc tach ra khoi chit khong hoa tan va
chét két ta; va axit oxalic chéng han, duogc bd sung vao dung dich nay dudi dang chét
két tha dé thu hdi nguyén t& dat hiém & dang oxalat. Phuong phéap nay la dang chu y dé
lam phuong phap cho phép nguyén t6 dat hiém dugc tach hiéu qua ra khoi nguyén td
nhém sit va dugc thu hdi. Tuy nhién, phwong phap niy c6 van d& & chd do axit va
kiém dwoc st dung trong qua trinh, khong dé kiém soat qua trinh, va ngoai ra chi phi
thu héi 1a cao. Do d6, theo mdt sb khia canh, cn phai néi ring phuong phép duoc md
ta trong tai liéu sang ché 1 1a kho ap dung trong thyuc té do hé théng thu hdi can phai
don gian va c6 chi phi thép.

Ngoai ra, do phwong phap dé khong oxy héa nguyén t6 nhom st chia trong
phoi gia cong ma chi oxy héa nguyén t6 dit hiém chia trong phoi nay dé nho d6 tach
riéng hai nguyén té nay, tai liéu sang ché 2 d& xuét phuong phap trong d6 phoi gia
cong dugc nung trong chén nung cacbon. Khéc véi phuong phap dugc mo ta trong tai
liéu séng ché 1, phuong phap nay khong can axit hodc kiém. Ngoai ra, khi phoi gia
cong duge nung trong chén nung cacbon, vé 1y thuyét, moi trrong trong chén nung
duogc tu didu chinh t6i &p suét riéng phdn cta oxy ma & d6 cac nguyén td nhom sit
khong duogc oxy hoa va chi cac nguyén t§ dat hiém duge oxy héa. Do d6, phuong phap
nay c6 thé ¢6 lgi hon phuong phép dugc mo ta trong tai lidu sang ché 1 & chd don gian
hon. Tuy nhién, khi dit van dé 1 liéu mai truong trong chén nung cacbon c6 duogc tu
diéu chinh t6i &p sut riéng phan oxy dinh trudc chi bing cich nung phdi gia céng
trong chén nung, nho' d6 céc nguyén t6 dat hiém co thé duoc tach ra khéi cac nguyén td

nhém sét hay khong, thuc té khong nhit thiét 1a nhu vay. Tai liéu séng ché 2 dé xuét
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rang t6t hon néu ham luong oxy clia méi trudng trong chén nung nim trong khoang tir
1ppm dén 1%, nhung vé co ban khong can thao tac bén ngoai dé diéu chinh méi trudong
nay. Tuy nhién, theo nghién ctru cta cac tic gia sang ché, it nhét trong truong hop ham
luong oxy nhé hon Ippm, cic nguyén t6 dat hiém khong thé tach duoc ra khéi cac
nguyén t6 nhom sit. Do d6, ngay ca khi vé 1y thuyét c6 thé 1a khi phoi gia cong dugc
nung trong chén nung cacbon, moi trudng trong chén nung dwogc ty diéu chinh téi ap
suét riéng phan cia oxy ma & dé cc nguyén td nhém sit khong duoc oxy hoa va chi
céc nguyén té dat hiém dwoc oxy hoa, trong thuc té, bén trong ciia chén nung cn duge
diéu chinh t6i méi trudng c6 ham lugng oxy 16n hon hodc bang 1ppm. Su diéu chinh
nay c6 thé dat dwoc bang cach dua khi tro ¢6 ham lugng oxy 16n hon hodc bang 1ppm
vao chén nung ciing gidng nhu dugc mo ta trong tai liéu sang ché 2. Tuy nhién, trong
tredong hop khi argon, khi nay dugc st dung rong rai lam khi tro cong nghi€p, ham
lwong oxy ctia né thudng nhé hon hodc bang 0,5ppm. Do d6, dé& dua khi argon c6 ham
lugng oxy 16n hon hoic bang 1ppm vao chén nung, khi argon duge sir dung rong rai
nay khong thé dugc sir dung truc tip, va dic biét 1a cin ting ham lugng oxy trude khi
st dung. Do d6, mic di phwong phép dugc mb ta trong tai liéu sang ché 2 ¢6 vé don
gian, nhung thuc té 1a khong don gian. Can phai néi ring giéng nhu phuong phép duoc
mb t trong tai liéu sang ché 1, theo mot sb khia canh, phuong phap dwoc mo ta trong
tai liéu sang ché 2 14 kho 4ap dung trong thuc té do hé théng tai ché cn phai don gian
va ¢6 chi phi thip.

Tai liéu sang ché

Tai lidu séang ché 1: JP-A-2009-249674
Tai liéu sang ché 2: WO 2010/098381

Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Do d6, muc dich cta sang ché 1 d& xuét phuong phap thu hdi nguyén t6 dit

hiém tir phoi gia cong chira it nhat 13 nguyén t6 dét hiém va nguyén t6 nhém sit,



37343

phwong phép nay cé thé sir dung trong thuc té do hé thng tai ché don gian va c6 chi
phi thip.

Dua trén cac van dé trén, tac gia sang ché da thuc hién nghién ciru sau rong. Do
do, tac gia sang ché da phat hién duoc rang khi nam chdm vinh ctru trén co s& R-Fe-B
dugc xir 1y oxy hoa, va tiép d6 méi trudng xit Iy duge chuyén thanh méi trudng trong
d6 c6 mdt mudi than, sau dé x1r Iy nhi¢t nam cham da dugc xr 1y oxy hoa & nhiét do
16n hon hodc bang 1000°C trong mdi trudng khi tro hodic trong chan khong, nguyén tb
d4t hiém chtra trong nam cham c6 thé dugc tich & dang oxit ra khoi nguyén t6 nhom
sat va duoc thu hoi.

Phuong phap nhu dugce xac dinh trong diém yéu cau bao hd 3, khac biét & chd,
trong phuong phép theo diém yéu ciu bao hd 1, it nhit mot phin phdi gia cong & dang
hat hodc dang bt cé ¢& hat nhé hon hodc béng 500pm.

Phuong phap nhu dugc xac dinh trong diém yéu ciu bao ho 4, khac biét & chd,
trong phuong phép theo diém yéu ciu bao ho 1, phdi gia cong c6 ham luong nguyén td
nhém sat 16n hon hodic bang 30% khdi lwong.

Phuong phap nhu duge xac dinh trong diém yéu ciu bao ho 5, khac biét & chd,
trong phuong phéap theo diém yéu ciu bao ho 1, phoi gia cong 1a nam cham vinh ctru
trén co s&¢ R-Fe-B.

Hiéu qua clia sang ché

Theo sang ché, phwong phap thu hdi nguyén t6 dit hiém tir phoi gia cong chira it

nhét 12 nguyén t6 d4t hiém va nguyén t6 nhom sit c6 thé su dung trong thuc té do hé

thong tai ché don gian va c6 chi phi thdp dwoc d& xuit.

M0 ta vin tit cac hinh vé
Fig.1 13 cac anh chup thé hién phan bén trong ctia chén nung cacbon duge lam
ngudi trong 16 dén nhiét do trong phong sau khi xir Iy nhiét trong Vi du 1 (trlr trudng

hop trong d6 lugng mudi than béng 0,4g, lwvong mudi than du trong chén nung da duoc
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loai bo).

Fig.2 1a c4c anh chup thé hién mit cét ngang cua chit A va chit B va ca mit cét
ngang clia chit C, cic chit nay c6 mit trong chén nung & lugng mudi than bing 1,4g.

Fig.3 12 anh chup thé hién phan bén trong ctia chén nung cacbon dugc 1am ngudi
trong 10 dén nhiét do trong phong sau khi xi Iy nhiét trong Vi du 4.

Fig.4 12 anh chup thé hién mit cét ngang ctia khdi chit c6 mit trong chén nung.

Fig.5 1a céc anh chup thé hién su xuét hién khéi cdu va su xuét hién chét dinh
bam chit vao bé mit khdi ciu, ca hai chit nay tao thanh khdi chét trong chén nung.

Fig.6 1a cac anh chup thé hién phan bén trong ctia chén nung cacbon dugc lam
ngudi trong 16 dén nhiét d6 trong phong sau khi xtt Iy nhiét trong Vi du 6 (Iwong mudi
than du trong chén nung da duoc loai bd).

Fig.7 14 anh chup thé hién phan bén trong cia chén nung cacbon dugc 1am ngudi
trong 10 dén nhiét do trong phong sau khi xur Iy nhiét trong Vi du 7 (lugng mudi than
du trong chén nung da dugc loai bd).

Fig.8 14 cac anh chup cta cic san phdm, mdi san phim dugc thu hdi tir bén
trong ctia chén nung cacbon duge 1am ngudi trong 10 dén nhiét dd trong phong sau khi
xtr ly nhiét trong Vi du 9.

Fig.9 1a cac anh chup thé hién phan bén trong ctia chén nung cacbon dugc lam
ngudi trong 10 dén nhiét do trong phong sau khi xtr Iy nhiét trong Vi du 10.

Fig.10 1a d6 thi thé hién két qua phén tich nhifu xa tia X cta cac hat riéng biét
tao thanh mot khéi chit don duoc thu hoi tir bén trong cua chén nung cacbon dugc lam
ngudi trong 16 dén nhiét do trong phong sau khi xtt 1y nhiét & mdi nhiét do, phé liéu cua
qua trinh gia cong nam cham da xu ly oxy hoéa trudc khi xr Iy nhiét, va oxit clia cac
nguyén t& d4t hiém thu duogc trong Vi du 1.

Fig.11 thé hién anh chup hién vi dién t quét (SEM) mit cit ngang cia hat riéng
biét tao thanh khéi chit don ¢ nhiét d6 xtr Iy nhiét bang 1000°C.

Fig.12 13 4nh chup thé hién phin bén trong ctia chén nung cacbon dwgc lam
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ngudi trong 16 dén nhiét d6 trong phong sau khi xir 1y nhiét trong Vi du so sanh 1.

MG ta chi tiét sang ché

Phuong phap thu hdi nguyén t6 d4t hiém tir phdi gia cong chira it nhét 1a nguyén
t6 d4t hiém va nguyén t& nhom sét theo sang ché, khac biét & chd, phuong phap nay
bao gbm it nhit 12 budc tach nguyén t6 dit hiém & dang oxit ra khéi nguyén t6 nhom
sit bang cach xir Iy oxy hoa phéi gia cong, tiép d6 chuyén moéi trudong xir Iy thanh méi
trudng trong d6 c6 mat mudi than, va xir Iy nhiét phoi gia cong da xi ly oxy hoa nay &
nhiét d6 bing hozc 16n hon 1000°C trong méi truong khi tro hodic trong chan khong.

Phéi gia cong chira it nhét 14 nguyén t6 dt hiém va nguyén t6 nhém sit ma
phuong phép theo sang ché dugc str dung 12 khong bi gidi han cu thé, mién 13 phéi nay
chira nguyén t§ dAt hiém nhu Nd, Pr, Dy, Tb, hodc Sm, va nguyén t& nhom sét nhu Fe,
Co, hoidc Ni. Ngoai nguyén t& dt hiém va nguyén t6 nhém sit, phdi nay ciing c6 thé
chira cac nguyén t6 bd sung nhu bo. Vi du cu thé vé ching bao gdm nam cham vinh
ctru trén co s& R-Fe-B. Tuy nhién, phuong phéap theo sang ché 1a dic biét thich hop dé
str dung cho phoi gia céng c6 ham luong nguyén t6 nhom sét 16n hon hoic bing 30%
khéi luong (vi dy, trong truong hop nam cham \}Tnh ctru trén co s& R-Fe-B, ham lugng
nguyén t6 nhém sit ciia n6 thudng nim trong khoang tlr 60% khdi lvong dén 82% khéi
lwong). Kich thudc hosc dang ciia phdi gia cong 1a khong bi gidi han cu thé. Trong
truong hop phdi gia cdng 12 nam chdm vinh ciru trén co s& R-Fe-B, phdi nay c6 thé 1a
phé liéu nam cham, phé liéu ctia qua trinh gia cong nam cham, hodc phé liéu twong tu
thai ra trong qua trinh san xuit. D& xir Iy oxy hoa phdi gia cong & mirc da, tot hon néu
phoi gia cong & dang hat hodc dang bot c6 ¢& hat nho hon hodc bang 500um (vi dy, dé
d& chudn bi, tot hon néu giéi han dué6i cta ¢ hat 1a 1pm). Tuy nhién, toan bd phodi gia
cong khong nhét thiét phai & dang hat hodc dang bdt nhu véy, va c6 thé chi mot phin
phoi gia cong & dang hodc dang bot.

Trudc hét, trong phuong phap theo sang ché, qué trinh xir Iy oxy hoa phdi gia
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céng nham dé chuyén héa nguyén t6 dat hiém chua trong phdi gia céng thanh oxit.
Khac v6i phuong phap duoc mé ta trong tai lidu sang ché 2, nho xtt Iy oxy héa phdi gia
cong, khong chi nguyén t6 dit hiém ma ci nguyén t6 nhém sit chira trong phdi gia
cong c6 thé duge chuyén hoa thanh oxit. Qua trinh xtr Iy oxy hoéa phoi gia cong c6 thé
dugc thuc hién d& dang bang cach xir Iy nhiét hoic nung phdi gia cong trong mdi
truong chira oxy. Moi trudng chira oxy c6 thé 1a mdi trudng khong khi. Trong truong
hop phoi gia cong duge xtt 1y nhiét, qua trinh xt 1y nhiét co6 thé dugc thuc hién & nhiét
d6 nam trong khoang tir 350°C dén 1000°C trong thoi gian tir 1 gid dén 5 gid ching
han. Trong truong hgp phdi gia cong duge nung, qué trinh nung c6 thé duoc thuc hién
bing cach tu bdc chay hodc mdi lira ching han. Ngoai ra, qué trinh xtt Iy oxy héa phéi
gia cong ciing c6 thé dugc thuc hién bang cach xir Iy kiém, trong d6 qua trinh xtr 1y
oxy hoa phoi gia cong x4y ra trong dung dich kiém trong nuéc. Vi du vé chét kiém co
thé duoc st dung dé xir 1y kidm bao gdm natri hydroxit, kali hydroxit, natri hydro
carbonat, natri carbonat, va amoniac. Ngoai ra, néng dd dung dich kiém trong nudc ¢
thé ndm trong khoang tir 0,1mol/l dén 10mol/l. Nhiét d6 xtr ly c6 thé ndm trong khoang
tir 60°C dén 150°C, nhung tét hon 14 16n hon hodc bang 100°C dé 1am ting hiéu qua
xtr Iy oxy héa, va t6t hon 13 nhd hon hodc bang 130°C @& 1am ting hon nita d6 an toan.
Thoi gian xi Iy ¢6 thé ndm trong khoang tir 30 phut dén 10 gid. Qua trinh xr Iy oxy
hoa phéi gia cong c6 thé dugc thuc hién bing mot phwong phap duy nhit hodc ciing ¢6
thé duge thuc hién bang cach két hop nhiéu phuong phéap. Do xir Iy oxy hoéa phoi gia
cong theo cach nay, ndng do mol ciia oxy chira trong phoi gia cong s& cao gp 1,5 lan
dén trén 1,5 1an ndng do mol clia nguyén td dt hiém, nho d6 nguyén t6 dit hiém co thé
duoc chuyén hoa thanh oxit mot cach déng tin cdy hon. Tt hon néu nho xtt Iy oxy hoa,
ndng d6 mol ciia oxy chira trong phdi gia cong cao gip 2,0 1an hodc trén 2,0 1an ndng
d6 mol ctia nguyén t6 dat hiém. Ngoai ra, tt hon néu qua trinh xtt 1y oxy hoa phdi gia
cong duoc thuc hién khi khéng c6 mit cacbon. Pidu nay 13 do khi qua trinh xir Iy oxy

héa phdi gia cong dugc thuc hién khi c¢6 mit cacbon, nguyén t& dat hiém chira trong
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phdi gia céng c6 thé c6 phan tng hoa hoc khéng mong mudn véi cacbon, bang cach do
s& e ché qua trinh chuyén hoéa cén thiét thanh oxit (do d6, thut ngir “khdng c6 mit
cacbon” & day dé chi khéng c6 mit cacbon gy ra phan tng hoéa hoc da dé rc ché qua
trinh chuyén héa nguyén t6 d4t hiém chira trong phéi gia cong thanh oxit).

Tiép theo, phéi gia cong da xir Iy oxy héa dugc chuyén vao méi trudng cé mit
mudi than, va dugc x ly nhi¢t & nhié€t do 1é6n hon hodc b%mg 1000°C trong méi truong
khi tro hodic trong chan khong, nhd' d6 nguyén t6 dit hiém c6 thé duge tach & dang oxit
ra khoi nguyén td nhom sit. Pidu nay dua trén hién twong sau ddy dugc phat hién boi
céc tac gia sang ché. Khi phoi gia cong da xir Iy oxy hoa duogc xir Iy nhiét & nhiét do
16n hon hodc bing 1000°C trong khi cung cp mudi than, oxit ciia nguyén t6 dAt hiém
chira trong phdi gia cong da xir Iy oxy héa van & dang oxit. Trong khi d6, nguyén td
nhém sét hoa tan cacbon ¢6 nguén géc tir mudi than dé tao thanh hop kim, va oxit cia
nguyén t6 nhom st duqc khir bing cacbon ¢6 ngudn gbc tir mudi than va tiép d6 hoa
tan cacbon dé tao thanh hop kim. Do d6, oxit ctia nguyén t6 dit hiém va hop kim cua
nguyén t6 nhom sit va cacbon ton tai ddc 1ap v6i nhau. Do d6, vai tro cua cacbon hoan
toan khac vdi vai trd clia n6 trong phuong phap duge md ta trong tai liéu sang ché 2,
trong d6 cacbon dugc st dung dé chi oxy héa nguyén t6 dit hiém ma khong oxy hoa
nguyén t6 nhom sit chira trong phéi gia cong. Ly do ma nhiét d6 xir Iy nhiét dugc chi
r0 1a 16n hon hoac b.%mg 1000°C 1a khi nhi¢t 9 nhé hon 1000°C, qua trinh tao hop kim
clia nguyén t6 nhom st voi cacbon hodc qua trinh khir oxit ctia nguyén td nhom sit
bang cacbon khéng xay ra mét cach ddy du. Do d6, oxit ciia nguyén tb dat hiém va hop
kim ctia nguyén t& nhém sit va cacbon it ¢6 kha ning c6 mit doc 14p v6i nhau 1am cho
khé tach hai nguyén t6 nay. Tét hon néu nhiét do x& Iy nhiét 16n hon hodc bing
1300°C, tt hon nita 14 16n hon bing bing 1350°C, va con tét hon nita 13 16n hon hoic
bing 1400°C. Trong trudng hop nhiét do xi 1y nhiét 16n hon hodc bang 1300°C, oxit
ctia nguyén t6 dat hiém va hop kim cta nguyén t6 nhom sét va cacbon néng chay ma

khong tron 13n v6i nhau do twong hop, nhd d6 ching c6 thé duge tich dudi dang cac
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chit néng chay doc 1ap. Bt ngd 1a xét v& chi phi ning luong, t6t hon néu gi6i han trén
ctia nhiét d6 xt ly nhiét 13 1700°C, &t hon nita 1a 1650°C, va con tdt hon nira 1a
1600°C. Thoi gian xir 1y nhiét thich hop 14 tir 1 phit dén 3 giod. Trong phuong phap
theo sang ché, mudi than dwoc st dung 1am ngudn cung cip cacbon cho phéi gia cong
da xtr Iy oxy hoa 1a cac hat cacbon min ¢6 ¢& hat trung binh ndm trong khoang tir Inm
dén 500nm. N6 thuong & dang bot tao boi cac hat két tip bang cach két tip cac hat min
va ¢6 ¢& hat nim trong khoang tir 1um dén 1mm, trong d6 céc hat min riéng biét dugc
1am néng chay véi nhau theo mach thang hodc mach nhanh phirc tap khong déu. Vi du
cu thé v& mudi than bao gdm mudi 10 duoc san xudt bang quy trinh ddt chay diu
nguyén liéu trong 10, md héng mang duge san xuit bing quy trinh dét khi tw nhién
trong mang, mudi axetylen duoc san xut bing quy trinh phan hiy nhiét khi axetylen,
va mudi nhiét phan duoc san xuit bing quy trinh phan hiy nhiét. Ching c6 thé 13 cac
san phdm c6 bén trén thi truong. Ching c6 thé dugc sir dung mot minh, va ciing c6 thé
st dung két hop hai hoac nhiéu loai. Ngoai ra, nhim muc dich ngédn ngura sy tao bui
hoic ting kha niang xir 1y, v.v.., mudi than cling ¢6 thé 13 cac hat & dang hat ¢6 ¢& hat
nim trong khoang tir 300um dén 3mm. Lugng mudi than dugc st dung con phu thude
vao mirc d6 oxy héa ctia nguyén t6 nhom sit chtra trong phdi gia cong nhd xir Iy oxy
héa trude d6, nhung tdt hon néu lwong nay tinh theo ty 16 mol 1a gip 0,5 14n hodc trén
0,5 1an so v6i lwong nguyén t& nhém sit chira trong phoi gia cong, con tdt hon nira 1a
glp 1,0 14n hodc trén 1,0 14n, va con t&t hon nita 12 gép 1,5 14n hodc trén 1,5 1in. Bing
cach diéu chinh lugng mudi than st dung gép 1,5 14n hodc trén 1,5 1an so véi lugng
nguyén t nhom sét chira trong phoi gia cong tinh theo ty 1& mol, ngay cé khi nguyén t6
nhém sét chira trong phoi gia cong duge chuyén héa hoan toan thanh oxit bing cach xir
Iy oxy hoa, oxit ndy c6 thé dwgc khir mot cach dang tin cdy, cho phép tao hop kim véi
cacbon. B4t ngd 13 gidi han trén cta luong mudi than dwgc sir dung Ia khong bi gidi
han cu thé. Vi du, ngay cé khi lugng mudi than du dugc st dung, nhu lugng tinh theo

ty 18 mol gép 10 14n hodc trén 10 14n so v6i lwong nguyén td nhém st chira trong phoi
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gia cong tinh, mudi than chua tiéu thu khong anh hudng bét lgi dén kha ning tach giira
nguyén té dit hiém va nguyén t6 nhom sat (diéu nay co thé mot phén 12 do mudi than
thudng & trang thai két tip trong d6 cac hat min riéng biét dugc néng chay véi nhau
nhu néu trén, va do d6 chira mot lugng 16n khong khi va c6 ty trong thip, din dén kha
ning phan tng ém diu). Mudi than chua tiéu thu ¢6 thé dugc thu hdi va tai sir dung.
Day 1a mét trong sd cac wu diém cia sang ché. Qua trinh x Iy nhiét phoi gia cong da
xir Iy oxy héa khi c6 mat mudi than c¢6 thé dugc thuc hién véi phoi gia cong di xir ly
oxy héa va mudi than duoc cho vao db chira xtt Iy. Phuong phép dua phdi gia cong da
xr Iy oxy héa va mudi than vao dd chira xir Iy 1a khong bi giéi han cu thé. Vi du vé
chiing 12 phuong phép trong d6 hdn hop chuin bi trude ctia phdi gia cong di xit Iy oxy
héa va mudi than (hdn hop nay c6 thé 13 hdn hop don gian, hodc ciing c6 thé dugc ép
thanh dang banh) dugc cho vao dd chira xir ly. Mudi than cling c6 thé trude hét duge
cho vao d6 chira xir Iy dé pha it nhit mat day cua dd chira, va tiép d6 phoi gia cong da
xir Iy oxy héa ho#c hdn hop ciia phoi gia cong di xir Iy oxy héa va mudi than duge cho
vao trong d6. Bang cach sit dung phuong phap niy, ngay ca khi d6 chia xt 1y lam
bang vat liéu phan tmg v6i phdi gia cong da xir Iy oxy hoa khi xi Iy nhiét, do dd chira
xit 1y c6 thé dwgc ngan khong cho tiép xtic truc tiép véi phoi gia cong da xit Iy oxy hoa
nén c6 thé tranh dugc phan Gmg nay. Do d6, vét liéu dé lam dd chira xr 1y ¢6 thé dugc
str dung trong phwong phép theo sang ché 1 khong bi gidi han cu thé. Ngoai chén nung
cacbon dugc sir dung trong phuong phap duoc md ta trong tai liéu sang ché 2, ciing c6
thé sir dung d6 chura xir Iy khéng chira cacbon, nhu chén nung gdm 1am bing oxit kim
loai bao gém nhOm oxit, magie oxit, canxi oxit, v.v.., hodc silic oxit (d6 chira nay co
thé 1am bang mot vat liéu duy nhit hodic ciing c6 thé dugc 1am bang nhidu vt liéu). Bit
ngd 13 trong truong hop chén nung cacbon duoc sir dung 1am db chira xtr Iy, chén nung
cacbon ciing c6 thé dugc mong doi ding 1am ngudn cung cip cacbon cho phdi gia
cong da xtr 1y oxy héa. Trong phuong phap theo sang ché, Iy do qué trinh xr Iy nhiét

phoi gia cong da xir ly oxy hoa dugce thue hién trong mdi trudng khi tro hodc trong
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chan khong 1a khi qua trinh x1r Iy nhiét dugc thuc hién trong moi trwong chira oxy nhu
mdi tredng khéng khi, oxy trong mdi truong ¢ thé phan tmg véi mudi than dé tao ra
cacbon dioxit, ngin ngira mudi than ding 1am ngudn cung cip cacbon hidu qua cho
phdi gia cong da xtr Iy oxy héa. Ngoai ra, trong trudng hgp van con mudi than chua
tiéu thu trong qué trinh xt 1y nhiét, ciu tric néu trén cho phép thu hdi va tai sir dung
mudi than du trong dd chira xir Iy sau khi xir Iy nhiét. Néu qua trinh xt 1y nhiét duoc
thuc hién trong mdi truong chira oxy, mudi than du trong dd chira xtt 1y s& phan tng
v6i oxy trong méi truong dé tao thanh cacbon dioxit va dwoc thao ra khéi dd chira xir
ly. Do vay, khong thé thu hdi mudi than du duge nita. Mbi truong khi tro cé thé dugc
tao ra b%mg cach st dung khi argon, khi heli, khi nito, v.v.. Tét hon néu ham lugng oxy
ctia n6 nho hon 1ppm. Ngoai ra, tbt hon néu d6 chan khong nhé hon 1000Pa.

Néu phdi gia cong da xtr Iy oxy héa dugc xir Iy nhiét khi ¢6 mit mubi than va
tiép d6 1am nguoi, thy thudc vao sy khac nhau vé phuong phap xir Iy oxy hoa phdi gia
cbng, su khac nhau vé& nhiét do hodc thoi gian xir Iy nhiét phdi gia céng da xir Iy oxy
héa, su khac nhau vé lugng mudi than cung cép, V.V.., Cac san phém sau s€ c6 mat
trong d0 chtra xtr 1y: hai loai chit c6 mit doc 14p nhung gin chit v6i nhau, khéi chét
don c6 chit dinh bam chat vao bé mat khdi cdu cta nd va dé dang rung ra khi c6 tac
dong vat ly, bdt vai cac hat riéng ré& c6 chét dinh bam chat vao bé mat khdi ciu cta n6
va dé dang rung ra khi c6 tac dong vat 1y, hodc khdi chit don tao bai cac hat tho lién
két v6i nhau. Oxit ctia nguyén t6 dat hiém c6 thé dugc thu hdi duéi dang mot trong s
hai loai chét ton tai doc 1ap nhung gin chit v6i nhau, hodc duéi dang chéat dinh bam
chit vao bé mat khdi clu va tao thanh khdi chét don hodc céc hat bot riéng r€. Céc
dang nay thuong duoc thiy trong trudng hop nhiét do xi Iy nhiét 16n hon hoic bing
1300°C. B4t ngd 12 chét con lai trong hai loai chét tdn tai doc 14p nhung gin chat voi
nhau va khdi cdu tao thanh khdi chdt don hodc cac hat bot riéng r& 1a hop kim cia
nguyén t6 nhém sét va cacbon. Ngoai ra, trong trudng hop nhiét do xtr Iy nhi¢t nho hon

1300°C, khéi chit don tao béi céc hat tho lién két voi nhau thuong thu dugc dudi dang
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san phidm. Cac hat riéng r& tao thanh khdi chit nay c6 céu tric hai pha, vd mot pha
trong sb chung 13 oxit ciia nguyén t6 dit hiém, trong khi pha con lai 12 hop kim cia
nguyén t6 nhém sit va cacbon. Do d6, khi c4c hat riéng ré tao thanh khéi chat nay
duoc nghién t6i ¢& hat nhé hon hodic bang Sum ching han (6t hon néu mirc d6 nghién
nhé hon hodc bang 3pum, t&t hon nita 1a nhé hon hodc bing 1um; giéi han dudi la
0,1um) va bdt cta pha hop kim cta nguyén té nhém sit va cacbon dugc tach bang
phwong phap tir thi bot ciia pha oxit clia nguyén t& dat hiém c6 thé dugc thu hdi. Ngoai
ra, khi khéi chit nay dwoc 1am néng chay bang cach xir Iy nhiét & nhiét do 16n hon
hoic bang 1300°C trong méi trudmg khi tro hoic trong chan khong, oxit clia nguyén tb
d4t hiém c6 thé dugc thu hdi dudi dang mot trong s6 hai loai chét ton tai doc 14p nhung
gin chit v6i nhau. Oxit cia nguyén t6 dat hiém duoc thu hdi c6 thé dugc khir bing
cach dién phan mudi néng chay ching han, va do d6 dugc chuyén héa thanh kim loai
d4t hiém. Trong trudong hop ¢6 mudi than du trong dd chia xtt 1y sau khi xi Iy nhiét,
khéi chit va mudi than cé mit trong dd chtra xir I ¢6 thé duoc tach d& dang khéi nhau
bang phuong phap tir hodc bang cach sir dung ray. Mudi than tach ra c6 thé dugc thu
héi va tai st dung nhu néu trén.

Dang san pham thu duoc bing qua trinh xir Iy nhiét phdi gia cong da xit 1y oxy
héa khi c6 mat mudi than cling thay dbi phu thudc vao su khéc nhau v& ¢ hat cta
mudi than. Vi dy, trong truong hgp nhiét 46 xt ly nhiét béng hodc 1én hon 1300°C, néu
cd hat cua mudi than 1a 16n (vi du, néu ¢& hat 16n hon 500 pm), san phém c6 xu huéng
13 hai loai chét tdn tai doc 14p nhung gin chit voi nhau, va oxit ciia nguyén té dit hiém
c¢6 thé dugc thu hdi dudi dang mdt trong sd hai loai chét (chit con lai trong hai loai
chat nay 1a hérp kim ciia nguyén td nhém sit va cacbon). V6i su giam c& hat ctia mudi
than, san phadm c6 xu huéng 13 khéi chit don ¢6 chat dinh bam chit vao bé mat khbi
cau ctia n6 va d& dang rung ra khi c6 tac dong vét Iy, va oxit ciia nguyén t6 dit hiém co
thé duoc thu hdi dudi dang chat dinh bam chat vao bé mat khéi ciu va tao thanh khéi

chat don (khéi cau 13 hop kim cia nguyén t6 nhém sit va cacbon). Néu ¢& hat cia
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mudi than 12 nhé (vi du, néu ¢ hat nhé hon 125um), san phim c6 xu huéng & dang bot
v6i cac hat riéng r& c6 chét dinh bam chit vao b& mit khdi cAu ctia n6 va dé dang rung
ra khi ¢6 tac dong vat 1y, va oxit ctia nguyén td dat hiém c6 thé dugc thu hdi dudi dang
chét dinh bam chat vao bé mat khdi cu va tao thanh cac hat bot riéng ré (khéi clu 1a
hop kim cia nguyén t& nhom sit va cacbon). Tuong tu, khong phu thudc vao ¢ hat
ctia mudi than, oxit cia nguyén t& dat hiém c6 thé dugc tach ra khoi hop kim cua
nguyén td nhém sét va cacbon. Do do, hat mudi than c6 thé c6 c& hat bt ky, vi du vé
chiing bao gém c4c hat cacbon min c6 ¢ hat trung binh nim trong khoang tr Inm dén
500nm, cac hat két tap duoc tao ra béng cach két hop cac hat min va c6 c& hat nim
trong khoang tir 1pm dén Imm, va cic hat & dang c6 c& hat ndm trong khoang tir
300pm dén 3mm. Tuy nhién, dé dé tach oxit clia nguyén t6 d4t hiém ra khoi hop kim
clia nguyén t6 nhom sit va cacbon, tot hon néu san phém 12 hai loai chét tdn tai doc 1ap
nhung gén chat v6i nhau hoac 1a khéi chét don. Do do, tbt hon néu c& hat ciia mudi
than 1a 16n chtt khong phai nhd, va cu thé 12 ¢& hat 16n hon hoic b%mg 125um 13 dugce
wu tién. Do d6, t&t hon néu mudi than chta cic hat c6 c& hat 16n hon hodc béng
125um. Ty 1€ céc hat c6 c& hat 16n hon hodc béng 125um chtra trong mudi than 1a 16n
hon hoic bing 85%, tét hon nita 12 16n hon hoic bing 90%, va con tét hon nita 1a 16n
hon hodc bang 95%. Ngoai ra, tbt hon nita néu mudi than chta cac hat c6 ¢& hat 16n
hon hodc bang 300um, con t6t hon nita 1a cac hat ¢6 ¢& hat 16n hon hodc bang 500um.
Thong tin chi tiét khong nhét thiét phai rd ring nhung c6 thé 14 nhu sau. Trong trudng
hop nhiét do xt Iy nhiét 1a 16n hon hodc bing 1300°C, vi du, néu muoi than ¢6 c& hat
16n duogc st dung, chit néng chay 1 oxit ctia nguyén t6 dAt hiém va chét néng chay la
hop kim ctia nguyén td nhém sét va cacbon duge tao ra trong qua trinh x& Iy nhiét déu
¢6 kich thuée 16n, va do d6 hai chét nay c6 thé dugce tach ra dé dang.

Trong trudng hop phdi gia cong chira it nhat 1a nguyén t6 d4t hiém va nguyén tb
nhém sit duoc st dung trong phwong phap theo sang ché chira bo 1am nguyén t6 bd

sung, nhu trong truong hgp nam chadm vinh ciru trén co sé& R-Fe-B, bo trong oxit cua

-14-



37343

nguyén t6 dat hiém duoc thu hdi bing cach tach tir hop kim ciia nguyén t6 nhém sit va
cacbon bing phwong phép theo sang ché. Néu oxit chira bo ciia nguyén t6 dat hiém nay
duoc khir bing cach dién phan mudi néng chay bing cach st dung thanh phin mubi
néng chay chira flo, bo chira trong oxit ciia nguyén t6 dat hiém c6 thé phan tmg véi flo
8 tao ra bo florua ¢ hai. Do d6, trong trurdong hop nay, tot hon néu 1am giam tiép ham
lwong bo clia oxit ctia nguyén td dit hiém. Ham lugng bo cta oxit chira bo ciia nguyén
t6 d4t hiém c6 thé giam di, vi du, bing cach xir Iy nhiét oxit chtra bo ctia nguyén t& dit
hiém cing v6i carbonat ctia kim loai kiém (lithi carbonat, natri carbonat, kali carbonat,
v.v..) hodic oxit ctia kim loai kiém khi c6 mit cacbon chéng han. Qua trinh xr ly nhiét
khi c¢6 mit cacbon c6 thé dwoc thuc hién & nhiét d6 nim trong khoang tir 1300°C dén
1600°C bang cach st dung graphit (than chi), than gd, than cdc, than d4, kim cwong,
mudi than, hodc chit trong tw 1am ngudn cung cip cacbon chang han. Thoi gian xir ly
nhiét thich hop 13 tir 30 phut dén 5 gid chang han. C6 loi néu st dung chén nung
cacbon trong qu4 trinh xir Iy nhiét, do chén nung cacbon dugc ding lam dd chira xir ly
va con 14 ngudn cung cdp cacbon tir bé mit cia né (khoéng can ndi ring didu ndy ngan
can viéc bd sung thém ngudn cung cip cacbon khac). Lugng carbonat hoic oxit clia
kim loai kiém duoc st dung c¢6 thé ndm trong khoang tir 0,1 phan trong lwong dén 2
phin trong lwong cho mot phén trong lugng oxit chira bo ctia nguyén t6 dat hiém ching

han.

Vi du thwe hién sang ché

Sau déy, sang ché s& duoc mo ta chi tiét dwa vao céc vi du. Tuy nhién, sang ché
khong duoc hiéu 12 chi gi¢i han & phdn mé ta sau day.
Vidul

Phé liéu clia qué trinh gia cong nam chdm c6 ¢& hat khoang 10pm dwoc tao ra
trong qué trinh san xut nam chdm vinh ctru trén co s& R-Fe-B (dugc bao quan trong

nudce trong 7 ngay dé ngdn hién tuong tu bde chdy) duoc loai nude béng cach loc hut,
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va tiép d6 dbt chay trong moéi truong khong khi dé nung phé lidu nay, nh& d6 thuc hién
qué trinh xir Iy oxy hoa. Bang 1 thé hién két qua phan tich ICP (thiét bi duoc sir dung:
ICPV-1017 14 san phdm ciia Shimadzu Corporation, nhu sau day) va két qua phan tich
khi d6i véi phé liéu ctia qua trinh gia cong nam chdm dwgc xit Iy oxy hoa theo cach
nay (thiét bi dugc str dung: EMGA-550W 13 san phdm cia HORIBA Ltd.). Nong do
mol cia oxy chira trong phé liéu cta qua trinh gia c6ng nam cham da duge xir 1y oxy
hoa cao gip 7,6 14n ndng d6 mol clia cac nguyén tb dat hiém.

Bang 1

Fe Nd Pr Dy B Al Si Na C O
49,2 | 16,4 4,1 2.9 0,76 | 0,17 | 0,04 | 0,02 | 0,52 | 19,5

(don vi: % khéi lugng)

Tiép theo, 5,00g phé lidu clia qua trinh gia cong nam cham da dugc xtt 1y oxy
hoéa dugce tron véi mudi than (0,4g, 0,6g, 0,8g, 1,0g, va 1,4g) (mudi 10, séan phém cua
Tokai Carbon Co., Ltd.: dang bdt, ty 1€ cic hat c6 c& hat 16n hon hodc béng 300um la
95% va ty 1€ cac hat c6 c& hat 16n hon hoac bang 125um 13 98%) duoc cho vao chén
nung cacbon (lam bing than chi) c6 kich thudc dudng kinh ngoai 35mm x chiéu cao
15mm x chiéu day Smm, va tiép d6 dwoc xt Iy nhiét trong mdi truong khi argon cong
nghiép (ham luong oxy: 0,2ppm, toc do dong: 51/phut) & nhiét ¢ 1450°C trong 1 gid.
Sau d6, chén nung cacbon dugc 1am ngudi trong 16 t§i nhiét do trong phong. Fig.1 thé
hién phan bén trong ciia mdi chén nung cacbon duoc 1am ngudi trong 10 dén nhiét do
trong phong sau khi xir 1y nhiét (trir trudng hgp trong d6 lwong mudi than 1a 0,4g co
lugng mudi than du trong chén nung sau khi xt ly nhiét, nhung mudi than c6 mat trong
chén nung da dugc loai bo trén Fig.1). Nhu da thdy rd tir Fig.1, & lugng mudi than bat
ky bang 0,4g, 0,62, 0,8g, 1,0g, va 1,4g, hai loai chit A va B xuét hién doc lap véi nhau
nhung gin chit véi nhau trong chén nung va bam vao chén nung. O lugng mudi than
bang 1,0g va 1,4g, ngoai hai loai chit A va B, khdi chit don C ciing c6 mat nhung
khong bam vio chén nung. Khéi chét C tao béi khéi cau va chat bam trén bé mat khéi

cau, chit nay d& dang rung ra khi tan bing truc nghién. Fig.2 thé hién mit cit ngang
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ctia chit A va chét B va ca mit cit ngang cia chat C c6 mit trong chén nung & luong
mudi than bing 1,4g. Ngoai ra, bang 2 thé hién két qua phan tich SEM-EDX (thiét bi
duoc st dung: S800 13 san phdm cia Hitachi High-Technologies Corporation) ctia chét
AvachitB & lugng mudi than bé'lng 0,4g, 0,6g, 0,8g, va 1,0g, va cua khdi ciu va chét
dinh bam chit vao bé mat khdi ciu, ca hai chit ndy tao thanh chit C & luong mudi than
bang 1,4g (ty 1& mol trong bang 2 dé chi ty 1& mol ctia mudi than so véi sit chtra trong
phé liéu cta qua trinh gia céng nam cham). Nhu thdy rd tir bang 2, thanh phan chinh
cta chit A va khéi cAu tao thanh chét C 14 sit, trong khi thanh phan chinh ciia chat B va
chét dinh bam chit vao bé mit khdi ciu va tao thanh chét C 13 cac nguyén t6 dat hiém.
Pidu nay cho thdy ring cac nguyén té dit hiém dugc tach & dang oxit ra khéi st (dé
khing dinh, phan tich nhidu xa tia X dugc thuc hién riéng r& bang cach st dung miu
chudn (thiét bj dugc st dung: D8 ADVANCE 14 san pham ctia Bruker AXS) dé khing
dinh rdng céc nguyén t6 dat hiém 13 oxit. B4t ngd 13 ngay ci & lugng mudi than bing
0,4g hodc 0,6g, luong nay theo ty 1€ mol 1a nho hon 1,5 14n so v6i lugng sét chira trong
phé lidu ctia qua trinh gia céng nam cham, cic nguyén t6 d4t hiém c6 thé duogc tach ra
khoi sit. Diéu nay c6 thé 1a do sit chira trong phé liéu cta qud trinh gia cong nam
cham khéng duoc chuyén héa hoan toan thanh oxit biang cach xtr 1y oxy hoa trong thir
nghiém nay, hodc do chén nung cacbon dugc st dung lam dd chira xir 1y ¢6 chirc ning
1am ngudn cung cip cacbon. Ngoai ra, ngay ca & lwgng mudi than bang 1,0g hoidc 1,4g,
lwong nay theo ty 18 mol 13 gép 1,5 1an so véi lwong sit chira trong phé liéu cua qua
trinh gia cong nam cham, cac nguyén t§ dit hiém c6 thé duoc tach ra khéi sit. Diéu
nay cho thiy rang ngay ca khi lwgng muoi than du dugc sit dung, mudi than chua tiéu

thy khong anh hudng bét loi dén kha nang tach giita cc nguyén tb dat hiém va sit.

-17-



37343

Bang 2
Luong mudi
than Fe | Nd | Pr | Dy | Al C 0
(Ty 1€ mol)
ChitA 92,5 | - - - - 7.5 -
0,4g (0,76) -
Chéit B - 1592 (17,1 (11,7 ] 04 | - | 11,6
Chét A 879 | - - - - 12,1 -
0,6g (1,14) -
Chét B - |580(17,1 12,1 0,6 - 1122
Chit A 928 | - - - - 7.2 -
0,8g (1,51) -
Chét B - |595]16,6 | 12,8 0,7 | - | 10,5
Chét A 933 | - - - - 6,7 -
1,0g (1,89) -
Chéit B - 5871182 11,9 ] 04 - 1109
Chét C: khbi cau | 86,1 | - - - - 1139 -
1.4g (2.65) ChALC:
Chét dinh - 158211721132 0,5 - | 11,0
(don vi: % khéi luong: thip hon gi6i han phat hién)
Vidu?2

Theo cach gibng nhu trong Vi du 1, 5,00g phé lidu clia qué trinh gia cong nam
cham da dugc x 1y oxy hoa dugc trdn vdi mudi than (0,6g, 0,8g, va 1,0g) (mudi 10 1a
san phdm ctia Tokai Carbon Co., Ltd.), cho vao chén nung nhom oxit c¢é kich thudc
dudng kinh ngoai 45mm x chiéu cao 36mm x chiéu day 2,5mm, va tiép d6 dugc xtt Iy
nhiét trong moi trudng khi argon cong nghi€p & nhiét 4o 1450°C trong 1 gid. Sau do,
chén nung nhom oxit dugc lam ngudi trong 10 tdi nhiét 4o trong phong va lugng mudi
than du c¢6 mit trong chén nung duoc x4c dinh. Két qua 1an luot 12 0,09g, 0,24g, va
0,47g. Két qua nay cho thdy ring lugng mudi than duoc tiéu thu boi qua trinh xtr 1y
nhiét lan lugt 14 0,51g, 0,56g, va 0,53g, va trong tAt ca céc truong hgp, luong mudi
than gin gidng nhau dugc tidu thu dé kht sét oxit chira trong phé liéu ctia qua trinh gia
cong nam chdm da dugc xir Iy oxy hoa va con dé tao hop kim véi sit. Bat ngd 1 trong
chén nung sau khi xir Iy nhiét, chit A chta sit 1am thanh phan chinh va chét B chira céc

nguyén t6 dit hiém 1am thanh phan chinh xuét hién doc 1ap voéi nhau nhung gén chit
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v6i nhau va bam vao chén nung. Didu ndy cho thiy ring cic nguyén tb d4t hiém duoc
tach & dang oxit ra khoi sét.
Vidu3

Theo cach giéng nhu trong Vi du 2, 5,00g phé liéu cta qué trinh gia cong nam
chdm da dugc xtt Iy oxy hoa dugce tron véi 0,6g mudi than (mudi 10 1a sdn phim cuta
Tokai Carbon Co., Ltd.), cho vao chén nung nhdm oxit cé kich thudc duong kinh ngoai
45mm x chidu cao 36mm x chidu day 2,5mm, va tiép d6 dwgc xir 1y nhiét trong moi
truong khi argon cong nghiép & nhiét 46 1450°C trong 1 gid. Mudi than du tao ra trong
mdi qua trinh xi 1y nhiét trong Vi du 2 dugc thu hdi va sir dung dé 1am muoi than. Sau
d6, chén nung nhém oxit dugc lam ngudi trong 10 téi nhiét do trong phong. Do do,
trong chén nung, chit A chira sit 1am thanh phén chinh va chét B chira cic nguyén t6
dAt hiém lam thanh phan chinh xut hién doc 1ap v6i nhau nhung gén chit v6i nhau va
bam vao chén nung. Két qua nay cho thiy rang mudi than du tao ra trong qué trinh xir
Iy nhiét trude d6 cling c6 thé dugc tai st dung dé tich cac nguyén t6 dat hiém & dang
oxit ra khoi sit.
Vidu4

Qu4 trinh xt 1y nhiét dugc thuc hién theo cach giéng nhu trong Vi du 1, chi
khac 13 Ivgng mudi than (mudi 10 13 san phim cta Tokai Carbon Co., Ltd.) dii dé che
pht hoan toan bé mit trong va day cta chén nung cacbon (lam bang than chi) c6 kich
thuéc duong kinh ngoai 70mm x chiéu cao 60mm x chiéu day 10mm dugc cho vao
chén nung, va tiép d6, hdn hop ctia 5,00g phé lidu clia qua trinh gia cong nam cham da
dugc x1r ly oxy hoéa va 1,0g mudi than dugce cho vao trong do. Fig.3 thé hién phén bén
trong ctia chén nung cacbon dwoc 1am ngudi trong 1o dén nhiét do trong phong sau khi
xir Iy nhiét. Nhu da thiy ro tir Fig.3, trong chén nung, cac khdi chat don dwgc phan tin
trong mudi than. Khdi chat nay dugc tao boi khéi cdu va chét dinh trén bé mit ciia khéi
clu, chit nay d& dang rung ra khi tan bing truc nghién. Fig.4 thé mit cit ngang cla

chat nay. Fig.5 th€ hién sy xuat hién khoi cau va sy xuat hién ctia chat dinh bam chat

-19-



37343

vao bé mit khéi clu, ca hai chét nay tao thanh khéi chit. Thanh phan chinh cta khéi
cdu tao thanh khéi chét 13 sit, trong khi thanh phan chinh ctia chit dinh bam chit vao
bé mit khéi cau 13 cac nguyén td dat hiém. Piéu nay cho thdy ring cic nguyén t§ dit
hiém dugc tich & dang oxit ra khoi sét.
Vidu5

Quaé trinh x& 1y nhiét duoc thuc hién theo cach giéng nhu trong Vi du 4, chi
khac 12 str dung chén nung nhdm oxit ¢ kich thuée dudong kinh ngoai 67mm x chidu
cao 50mm x chiéu day 2,5mm. Trong chén nung nhdm oxit dwgc 1dm ngudi trong 10
dén nhiét do trong phong sau khi xtr 1y nhiét, cac khdi chét don co chét dinh bam chit
vao bé mit khéi ciu ctia n6 va d& dang rung ra khi tan bing truc nghién dugc phén tan
trong mudi than. Thanh phan chinh cta khéi ciu tao thanh khdi chit nay 14 sit, trong
khi thanh phéan chinh ctia chit dinh bam chit vao bé mit khéi cau 13 cac nguyén té dit
hiém. Diéu nay cho thiy ring cic nguyén t6 dit hiém duoc tich & dang oxit ra khéi sit.
Vidu6

Theo cich giéng nhu trong Vi du 1, 5,00g phé liéu ctia qua trinh gia cong nam
cham da dugc xr Iy oxy hda dugc tron véi mudi than (0,8g va 1,8 g) (mudi 10 1a san
phim cta Tokai Carbon Co., Ltd.), cho vio chén nung cacbon (Iam bing than chi) c¢6
kich thuéc dudng kinh ngoai 35mm x chiéu cao 15mm x chidu day Smm, va tiép d6
xtr ly nhiét trong moi truong khi argon cong nghi€p & nhiét do 1400°C trong 1 gid. Sau
do, chén nung cacbon dugc lam ngudi trong 16 t6i nhiét do trong phong. Fig.6 thé hién
phan bén trong ctia mdi chén nung cacbon dugc 1am ngudi trong 10 dén nhiét do trong
phong sau khi xir Iy nhiét (c6 mudi than du trong chén nung sau khi x 1y nhiét, nhung
mudi than ¢6 mit trong chén nung da dugc loai bo trén Fig.6). Nhu da thiy 3 tir Fig.6,
& lugng mudi than bang 0,8g, hai loai chit A va B xuét hién dc 1ap v6i nhau nhung
gin chit véi nhau trong chén nung va bam vao chén nung, va ngoai ra cac khdi chit
don C c6 mit nhung khong bam vao chén nung. O lugng mudi than bang 1,8g, chi c6

mit cac khdi chit don C nhung khong bdm vao chén nung. Khéi chit C dugce tao béi

-20-



37343

khéi cau va chat bam trén bé mit ctia khdi ciu, chit nay dé dang rung ra khi tan bing
truc nghién. Thanh phén chinh cta chit A va khdi ciu tao thanh chét C 1a sét, trong khi
cac thanh phﬁn chinh ctia chit B va chét dinh bam chit vao bé mat khdi cdu va tao
thanh chét C 14 cac nguyén t6 dit hiém. Diéu nay cho thiy ring cic nguyén té dat hiém
dugc tach ¢ dang oxit ra khoi sét.
Vidy7

Theo cach giéng nhu trong Vi du 1, 5,00g phé liéu cta qué trinh gia cong nam
cham da dugc xr ly oxy hoa dugc tron véi 1,0g mudi than (mudi 10 1a san phém cua
Tokai Carbon Co., Ltd.), cho vao chén nung cacbon (1am bang than chi) ¢6 kich thuéc
dudng kinh ngoai 35mm x chidu cao 15mm x chidu day 5mm, va tiép d6 dugc xir Iy
nhiét trong moéi trudng khi argon cong nghiép ¢ nhiét 4§ 1600°C trong 1 gid. Sau do,
chén nung cacbon dugce 1am ngudi trong 10 téi nhiét do trong phong. Fig.7 thé hién
phin bén trong cia chén nung cacbon duoc 1am ngudi trong 10 dén nhiét do trong
phong sau khi xir 1y nhiét (c6 mudi than du trong chén nung sau khi xtr Iy nhiét, nhung
mudi than c6 mit trong chén nung da duoc loai bé trén Fig.7). Nhu da thay rd tir Fig.7,
hai loai chit A va B xuét hién doc 14p v6i nhau nhung gin chit v6i nhau trong chén
nung va bam vao chén nung, va ngoai ra cac khdi chit don C ¢6 mit nhung khong bam
vao chén nung. Chéit C dugc tao bsi khdi cdu va chit bam trén bé mat cua khéi ciu,
chit nay d& dang rung ra khi tan bang truc nghién. Thanh phén chinh cua chét A va
khdi cdu tao thanh chit C 13 sit, trong khi thanh phdn chinh ciia chit B va chit dinh
bam chit vao bé mat khédi ciu va tao thanh chit C 1a cac nguyén t6 dét hiém. Diéu nay
cho thiy ring cic nguyén té dat hiém duoc tach & dang oxit ra khoi sét.
Vidy 8

Qua4 trinh xir 1y nhiét dugc thuc hién theo cach gidng nhu trong Vi du 4, chi
khéc 14 st dung mudi axetylen (la san phdm cta Tokai Carbon Co., Ltd.: dang bét, ty 16
cac hat c6 ¢& hat 16n hon hoac b%mg 300pm 1a 95% va ty 1€ cac hat c6 c& hat 16n hon

hodc bang 125um 14 98%) 1am mudi than. Trong chén nung cacbon dugc lam ngudi
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trong 10 dén nhiét d6 trong phong sau khi xir Iy nhiét, cac khdi chat don c6 chit dinh
bam chit vao bé mit khéi cdu ctia n6 nhung d& dang rung ra khi tan bing truc nghién
dugc phan tan trong mudi than. Thanh phan chinh cta khéi cdu tao thanh chét nay 1a
sit, trong khi thanh phén chinh ciia chit dinh bam chit vao bé mit khdi ciu 14 cac
nguyén t6 dat hiém. Piéu nay cho thiy ring cic nguyén té dit hiém dwoc tich & dang
oxit ra khoi sat.
Vidu9

Mudi than (mudi 10 13 san phim cta Tokai Carbon Co., Ltd.) dugc rdy dé phan
loai hat thanh 5 ¢& hat sau day: > 710pm, 500pm dén 710um, 300um dén 500um,
125um dén 300pum, va < 125pum. 8,0g mdi phan doan hat trong ndm phén doan nay
duoc tron véi 40,0g phé liéu ciia qué trinh gia cong nam cham da duge xir Iy oxy hoa
va duge xtr Iy nhiét theo cach gidng nhu trong Vi du 4 dé nghién ctru sy 4nh hudng cua
su khac nhau vé ¢ hat ctia mudi than st dung dén budc tach cac nguyén td dit hiém &
dang oxit ra khoi sét. Fig.8 thé hién mdi san phdm dugc thu hdi tir bén trong ctia chén
nung cacbon dugc 1am ngudi trong 10 dén nhiét do trong phong sau khi xir Iy nhiét.
Nhu d3 théy 0 tr Fig.8, dang san phém thay dbi phu thudc vao sy khac nhau v& ¢ hat
ciia mudi than st dung. Néu c& hat cua mudi than 1a 16n (cu thé, néu ¢ hat 16n hon
500um), thanh phan chinh ciia san phim 14 hai loai chit A va B ¢6 mit doc 1ap nhung
gin chit v6i nhau. Thanh phin chinh ciia chit A 13 sit, trong khi thanh phin chinh cia
chit B 1a c4c nguyén t6 dat hiém. Khi giam c& hat ciia mudi than, thanh phén chinh cta
san phém 1a khdi chit don C. Chéit C duoc tao boi khdi ciu va chit bam trén bé mat
ctia khdi cdu d& dang rung ra khi tan bang truc nghién. Thanh phén chinh ctia khéi ciu
1 sét, trong khi thanh phdn chinh cta chit dinh bam chit vao bé mat khéi ciu 1a cac
nguyén td dit hiém. Néu c& hat cia mudi than 13 nhd (cu thé néu c& hat nhé hon
125um), thanh phan chinh ciia san phdm 1 bot D véi c4c hat riéng r& c6 chit dinh bam
chit vao bé mat khdi ciu cia no dé dang rung ra khi cé tdc dong vat ly. Cac hat bot

riéng & D dugc tao boi khoi cau va chat bam trén bé mit ciia khoi cau dé dang rung ra
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khi tan bang truc nghién. Thanh phin chinh ctia khdi cdu 1 sit, trong khi thanh phin
chinh ctia chit dinh bam chit vao bé mit khéi ciu 1a cic nguyén té dit hiém. Diéu nay
cho thdy rang khong phu thudc vao c& hat cia mudi than sir dung, cic nguyén to dét
hiém duoc tach & dang oxit ra khoi sit. Tuy nhién, dé d& tach oxit ciia cac nguyén t6
d4t hiém ra khoi sét, tot hon néu thanh phén chinh cta san phdm 13 hai loai chit A va B
tdn tai doc lap nhung gén chit v6i nhau hogc 12 khdi chét don C. Do d6, tbt hon néu st
dung mudi than c6 ¢& hat 16n hon hodc béng 125pum.
Vidu 10

Phé liéu cia qua trinh gia cong nam chim c6 ¢ hat khoang 10pm tao ra trong
qué trinh san xuit nam chim vinh ctru trén co s& R-Fe-B (dugc bio quan trong nudc
trong 7 ngay dé ngdn ngira hién twong tu bbe chéy) dugc loai nuéce béng cach loc hut,
va tiép d6 dbt chay trong méi truong khong khi ¢ nung phé lidu nay, nho d6 thuc hién
qué trinh xtr Iy oxy hoa. Bang 3 thé hién két qua phan tich ICP va phén tich khi ciia phé
lidu cia qué trinh gia céng nam cham duoc xir Iy oxy hoa theo cach nay. Nong do mol
ctia oxy chira trong phé liéu ctia qua trinh gia cong nam cham da dwoc xir Iy oxy hoa
cao gap 7,7 1an ndng d6 mol cia cac nguyén td dét hiém.

Bang 3

Fe Nd Pr Dy B Co C O
50,3 15,2 4,36 3,84 0,78 1,34 0,52 19,8

(don vi: % khéi lugng)

Tiép theo, 50,0g phé liéu cta qué trinh gia céng nam cham d3 duogc xi Iy oxy
héa duge tron véi 10,0g mudi than (mudi 16 12 san phim cta Tokai Carbon Co., Ltd.),
cho vao chén nung cacbon (lam bing than chi) ¢6 kich thudc dudong kinh ngoai 70mm
x chiéu cao 60mm x chidu day 10mm, va tiép d6 dugc xi Iy nhiét trong moi truong
khi argon cong nghiép & mdi nhiét do (900°C, 950°C, 1000°C, va 1050°C) trong 1 gid.
Sau d6, chén nung cacbon dugc 1am ngudi trong 16 t6i nhiét do trong phong. Fig.9 thé
hién phan bén trong ctia mdi chén nung cacbon dwoc 1am ngudi trong 10 dén nhiét do

trong phong sau khi xtr Iy nhiét. O mdi nhiét do xir ly nhiét 900°C, 950°C, 1000°C, va
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1050°C, trong chén nung, khdi chét don tao béi cac hat tho lién két v&i nhau (sdn phém
gion s€ bi v& khi tdc dung luc nhe) c6 mat trén toan by mit dady cuia chén nung ma
khong bam vao chén. Fig.10 thé hién két qua phén tich nhifu xa tia X ciia cac hat riéng
r& tao thanh khdi chit don dwoc thu hdi tir bén trong cia chén nung trong mdi trudng
hop, phé liéu ciia qué trinh gia cong nam cham d3 dugc xir Iy oxy héa trude khi xir Iy
nhiét, va oxit ctia cic nguyén td dat hiém thu duge trong Vi du 1 (chét B tao ra & luong
mudi than bing 1,0g). Nhu da thiy ro tir Fig.10, d6i voi cac hat riéng ré tao thanh céc
khdi chit don & nhiét d6 xir Iy nhiét 16n hon hodc bing 1000°C, cac dinh tuwong tng
voi sat oxit (Fe,03, NdFeO») bién mét, cho théy r:?mg chung dugc khir bdi cacbon ¢6
ngudn gbc tir mudi than. Fig.11 (anh chup SEM ciia mit ct ngang) va bang 4 thé hién
két qué phan tich SEM-EDX cua mat ct ngang cua hat riéng biét tao thanh khdi chét
don & nhiét d6 xtr Iy nhiét bing 1000°C. Nhu da thdy r6 tir Fig.11 va bang 4, mbi hat
riéng r& tao thanh khdi chét c6 cu triic hai pha bao gdm pha A va pha B, va pha A chta
thanh phan chinh 14 sét, trong khi pha B chira thanh phan chinh 14 cic nguyén t6 dit
hiém. Céc hat riéng r& tao thanh khdi chit dugc nghién téi c& hat khoang 1pum bing
cach sir dung may nghién c6 ban trén thi truong, va tiép d6 bot tao bdi pha A chira
thanh phan chinh 1a sit dugc tach biang phwong phap tir, nhd d6 bt tao bai pha B chira
thanh phan chinh 14 c4c nguyén t6 dit hiém duoc thu hdi.

Béang 4

Fe

Nd

Pr

Dy

Co

C

0O

Pha A

85,2

4,5

10,4

Pha B

49,0

12,9

14,0

24,1

(don vi: % khdi luong, -: thip hon gi6i han phat hién)

Vi dusosanh 1
Qua trinh xtr Iy nhiét duge thuc hién theo cach gidng nhu trong Vi du 1, chi
khéc 12 5,00g nam cham hinh ling tru c¢6 chiu dai 10mm x chiu rong 1mm x chiéu
day Imm c6 thanh phan gidng nhu phé liéu ctia qua trinh gia cdng nam chdm dugc md
ta trong Vi du 1 dugc cho vao chén nung cacbon ma khong thuc hién qua trinh xr Iy
oxy hoa. Fig.12 thé hién phan bén trong ciia chén nung cacbon dugc 1am ngudi trong 10
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dén nhiét do trong phong sau khi xur 1y nhiét. Nhu da thy rd tir Fig.12, hai loai chét
khong dugce tao ra trong chén nung, va cic nguyén td dat hiém khong thé dwoc tach &
dang oxit ra khéi sat. Bat ngd 1a khi dé yén trong méi trudong khong khi, nam cham da
xtt 1y nhiét v& vun véi mui khé chiu. Két qua nay cho thiy ring trong trudng hop
phuong phap dugc md ta trong tai lidu sang ché 2 dugc thuc hién bang cach st dung
khi argon cong nghiép c¢6 ham lugng oxy 0,2ppm, khéng thé tach duge cac nguyén tb
d4t hiém va sit.
Vi du so sanh 2

Thoi nam chdm c6 thanh phén thé hién trong bang 5 (dwa trén phan tich ICP)
duoc nghién tdi ¢& hat khoang 500pm. 2,00g san phim nghién thu dugc dwoc xir ly
nhiét theo cach giéng nhu trong Vi du 1, chi khéc 1d n6 dugc cho vao chén nung
cacbon ma khong thyc hién qua trinh xtt Iy oxy héa. Chén nung cacbon sau khi xir ly
nhi¢t dugc 1am ngudi trong 10 téi nhiét do trong phong. Do do, hai loai chét khong
dugc tao ra trong chén nung, va cic nguyén td dit hiém khéng thé dugc tach & dang
oxit ra khoi sit. Bat ngd 1a khi dé yén trong moi truong khong khi, san phidm nghién da
xtt Iy nhiét nay v& vun véi mui khé chiu. Két qua nay cho thiy ring trong truong hop
phuong phép duge mo ta trong tai liéu sang ché 2 duoc thuc hién bing cach sir dung
khi argon cong nghiép c¢6 ham luwgng oxy 0,2ppm, khong thé tich dwoc cic nguyén tb

dat hiém va sit.

Bang 5
Céc
Fe Nd Pr Dy B Al Co Cu Si | nguyén
t0 khéc
65,3 | 22,8 0,1 8,6 0,9 0,2 0,9 0,1 0,02 1,08

(don vi: % khéi lugng)

Vi du so sanh 3
Phé liéu cua qué trinh gia cong nam chdm dugc mo ta trong Vi du 1 dugc séy
trén dia néng & nhiét do 80°C trong 1 gid. 5,00g san phidm khod duge xt 1y nhiét theo

cach gidng nhu trong Vi du 1, chi khéc 12 san phim nay dugc cho vao chén nung
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cacbon ma khong thuc hi€n qué trinh xr Iy oxy hoa. Chén nung cacbon sau khi xir ly
nhiét dugc lam ngudi trong 10 t¢i nhi¢t dd trong phong. Do do, hai loai chét khong
duoc tao ra trong chén nung, va cac nguyén té dit hiém khong thé duogc tich & dang
oxit ra khoi sit. B4t ngd 13 khi dé yén trong mdéi truong khong khi, phé lidu cua qua
trinh gia cong nam chdm da dugc xt 1y nhiét v& vun véi mui kho chiu. Két qua nay
cho thiy ring trong trudng hop phuong phap dugc mé ta trong tai liéu sang ché 2 dwoc
thue hién bang cach sir dung khi argon cong nghiép c6 ham luong oxy 0,2ppm, khong
thé tach dugc cac nguyén té dat hiém va sit.
Kha ndng ung dung trong cong nghiép

Theo séng ché, phwong phap thu hdi nguyén t6 dat hiém tir phdi gia cong chira it
nhét 13 nguyén t§ dit hiém va nguyén t6 nhom sit c6 thé duoc d& xuét, phwong phap
ndy c6 thé sir dung trong thuc té do hé thdng tai ché don gian va co chi phi thap. V&

mit ndy, sang ché c6 kha ning ap dung cong nghiép.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phwong phép thu hdi nguyén t& dit hiém tir phdi gia cong chira it nhét 1a nguyén té
d4t hiém va nguyén t6 nhom sit, khac biét & chd, phuong phap nay bao gbm it nhét 1a
buéc tach nguyén td dat hiém & dang oxit ra khoi nguyén t6 nhom sit bang cach xir ly
oxy héa phéi gia cong, tiép d6 chuyén méi truong xir Iy thanh mai trudng trong d6 co
mdt mudi than, va xtr 1y nhiét phoi gia cong da xur ly oxy hoa nay & nhiét d6 16n hon

hoic bing 1000°C trong méi truong khi tro hoic trong chan khéng.

2. Phuong phép theo diém 1, khéc biét & chd, mudi than chira cac hat ¢6 ¢& hat 16n hon

hodc bang 125um.

3. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, it nhit mot phan phoi gia cong & dang hat

hozc dang bot c6 ¢ hat nhd hon hoidc bing 500um.

4. Phuong phap theo diém 1, khac biét & chd, phdi gia cong c6 ham luwong nguyén tb

nhom sit 16n hon hoic bing 30% khéi lugng.

5. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, phéi gia céng 14 nam cham vinh ctru dyua

trén R-Fe-B.
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