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Linh vwe k§ thuét dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh didu ché cac vt liéu kim loai cting dugc boc hop chit
coban hydroxit, cac hat vat liéu cimg dugc boc thu dugc bang quy trinh nay, va cac loai

bot c6 chira cc hat vat liéu ciing dugc boc néu trén.
Tinh trang k§ thuat cia sang ché

Hop kim carbua da dugc sit dung trong hon mét tram nam qua, bén canh nhitng vat

liéu khéc, dé 1am cac dung cu cat va khoan v6i hiéu suat dac biét cao.

Thuét ngit “hgp kim carbua” c6 nghia la cac vat liéu composit thiéu két cua céc vt
liéu kim loai ctng, khi dugc sit dung mét minh, chung c6 d¢ gion tuong dbi cao do c6 do
cung cao, do do, thuong dugc gin vao nén kim loai, ch yéu 12 tir nhém cac nguyén t6 kim
loai mém va déo ctia nhém sét Fe, Co, Ni (duoc goi 1a cac chét két dinh hodc cac kim loai
lién két) dé ching co thé st dung trén thuc té. Ban than cac vat liéu kim loai cting thuong
bao gbm céc carbua, nitrua, silicua va/hodc borua ctia cac kim loai chuyén tiép khac nhau.
Thong thuong, cac kim loai chiu nhiét c6 do nong chay cao, chéng han nhu vonfram, tanta,
niobi va/hodic molypden, nhung cling c6 cc kim loai chuyén tiép khic, nhu crom, vanadi
va titan, bao gém ca céc tinh thé hdn hop ctia ching dugc sit dung nhu cac kim loai chuyén
tiép néu trén.

Mot trong nhitng hop kim carbua phd bién nhét 12 hgp kim carbua WC/Co (Tungsten
Carbide: vonfram carbua), van chiém thi phén 16n nhét tr trude dén nay, cac loai bot WC
c6 pham vi kich thudc hat, phan bd kich thudc hat va ham luong coban rong, tuy thudc

vao muc dich stir dung ching.

Pé thu duoc cdu tric d@)ng nhét trong vat liéu, bot WC phai dugc tron déu véi bot Co
ngay tir dau trong qud trinh san xuét hop kim carbua thong thuong (khong phu gia) bing
phuong phép luyén kim bot. Diéu nay thuong duoc thuc hién bang cach nghién bot WC
véi bot coban thich hop véi nhau, vi du, trong cdc may nghién khudy tron va may nghién
hat khudy tron véi nhau, dién hinh 12 su ¢6 mit ctia cac hydrocarbon 16ng (vi du, hexan),
dugc loai bé mot 1an nita bing cach siy chan khong sau khi két thic qué trinh tron. Sau

do, thuong la sau khi thém cac chét phu gia, chéng han nhu parafin hodc céc loai sap hitu
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co, khdi mau xanh 14 ciy duoc ép, vi du, béng cach dun, ép phun/MIM (ép nong hoac lanh)
hodc ép truc lanh. Sau khi loai bo chét két dinh khéi khoi mau xanh 14 cdy ¢ nhigt do vira
phai dé loai bo cac thanh phan hitu co con lai, qud trinh nén tiép tuc duoc thuc hién bang
céch thidu két & nhidt do trong pham vi nhiét do nong chay cta chét két dinh kim loai.
Trong budc tiép theo, tiry chon qua trinh ép néng dang tinh tiép theo c6 thé dugc thuc hién
va thanh phan hop kim carbua thu dugc c6 thé con phai trai qua qua trinh x1r Iy co hoc tiép
theo (nhu tién, phay va/hodc mai) va/hodc cdc qua trinh phu (phuong phap ling dong hoi
hod hoc (CVD: Chemical vapor deposition) hodc phuong phap ling dong hoi vat ly (PVD:
Physical vapor deposition)).

Budc thidu két 14 bude dic biét quan trong trong quy trinh san xuét hop kim carbua,
trong d6, nhu da mo ta bén trén, khéi nén ty trong 16n thuc té lam bang carbua dugc hinh
thanh bang cach thiéu két & nhiét do cao, vi du, gan diém néng chay cta coban (1495°C).
Cu thé, su phan phéi tdi wu ctia cac hat coban va WC trong hon hop rht quan trong, do vi€c
didu chinh su phan phéi c6 thé lién quan dén nhimg kho khan dang ké, dic biét la néu tinh
dén ca hai loai bot WC siéu min (nano), tir kich thudc hat trung binh trong pham vi 1 pm
dén loai bot WC tuong dbi thd (khoang 40 - 100 pm) phai duge tron mot cach dong nhét

nhét c6 thé v6i bot kim loai coban c6 khdi lugng thép hon nhiéu.

Su phéan phdi coban ddng nhat hon s& t6t hon dang ké ngay tir dAu chéc chin co thé
dat dugc bang cach phi cac hat WC bing coban. Do do, tir 14u, cdc nha san Xuit trong
nganh cong nghiép hop kim carbua da mong mudn céc loai bot cho muc dich thir nghiém
c6 thé dugc san xuit béi qué trinh san xuét cong nghiép va c6 hiéu qua kinh té. Vi dy, c6
thé hiéu ring thong thuong viéc nghién bot WC va bot coban trong cac may nghién khudy
trdn va may nghién hat khudy tron co thé duoc loai bd hoan toan néu 16p pht du dong déu.
Diéu nay ciing c6 nghia 1a viéc xr 1y cac dung mdi hitu co doi hoi rét cao vé cac yéu ciu
an toan, ciing co thé duoc loai bo, va nha san xuét hop kim carbua cling c6 thé giam thiéu
cic hoat dong lién quan dén viéc xit Iy bot kim loai coban, dugc xem la khong chi gdy ung

thu khi hit phai ma con gy ung thu da.

V& nguyén 1y, qué trinh pht cac hat vat liéu cing bang kim loai coban c6 thé truc
tiép dat dugc bang phan tng hoa hoc cia céc ion Co?*. Diéu nay 12 su hiéu biét thong
thuong, trong ma dién phén, voi cac thanh phﬁn dung dich ma cu thé va 16p phu cua chét
nén véi, vi du, niken hodc coban dang duoc st dung rong rai. Cac chét khir phé bién bao
gdm, vi du, cac hypophosphit, hydrazin hodc chét khtt hitu co ¢6 du kha nang khir. Tuy
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nhién, trong cac qua trinh nay, @& kim loai bam trén chét nén mong mudn va khong xuét
hién tap chét két ttia, bé mat chét nén thuong phai dugc két hat vé6i céc tinh thé ngoai lai,
nhu céc tinh thé paladi, ma sau d6 dong vai tro la mam cho su bam kim loai thuc té. Trong
san xuét cac bot hop kim carbua, viée sir dung paladi 1a khong thé vi cac Iy do kinh té va
cac ly do khac.

Cong bb don qubc t& WO 2006/069614 md ta qué trinh trong d6 16p phi kim loai
v6i coban dat duoc bang cach kht dung dich mudi Co(II) amoni v4i hydro & nhiét do
180°C va dudi &p suét 34,5 bar.

Cong bé don quéc t& WO 2004/026509 mo ta qud trinh trong d6 cac hat vat liéu cling
trude tién duoc phi bing mudi kim loai, va 16p mubi kim loai sau d6 dugc chuyén dbi
trung gian thanh cac hop chét oxit hodc hydroxit ¢ nhiét d6 200°C dudi sy tac dong cua ap
suit, cudi cting viéc khtr thanh kim loai coban dugc thuc hién bﬁng cach tao ap suét cho 10
phén ng v6i hydro dudi ap sudt 30 bar va & nhiét do 200°C.

biac diém chung ctia cac qua trinh nay la coban kim loai dugc tao ra béng cach khtr
v6i hydro trong moi trudng nude & nhiét do cao va dudi ap suét hydro rit cao, thuong it
nhét 30 bar trong ndi hép.

Ban chét k§ thuit clia sing ché

Muc dich ctia sang ché 1a dé xut quy trinh don gian dé phi1 cac hat vat liéu cting c6
coban dé tranh cac didu kién phan tmg khéc nghiét, thuong doi héi rt khat khe vé quan 1y
an toan nhu yéu cau trong k¥ thuat da co, dong thoi cho phép 16p phit duge dp dung rat
ddng déu.

Theo d6, cac tac gia sang ché da phét hién ra rang muc dich nay c6 thé dat dugc bang
qué trinh khong ap luc, trong d6 cac hat vat liéu ctng dugc boc véi hop chét hydroxit clia
coban trong budc thit nhét, va hop chét coban hydroxit bj khtr thanh coban kim loai ¢ bude
thir hai.

Do d6, khia canh thir nht cla sang ché d& xuét quy trinh didu ché céc hat vat liéu
kim loai ctrng dugc boc bao gé)m cac budc:

a) chuén bi dung dich nuéc bao gém it nhat mot phirc hgp coban amiacat;

b) bd sung cac hat vat liéu cting vao dung dich nuée 8 thu duge huyén phi bao gom

céc hat vat liéu ciing dugc boc voi hop chét coban hydroxit; va
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¢) tach cdc hat vat liéu cting dugc boc.

Tét nhét 13, hop chét hydroxit ciia coban dugc chon tir nhém bao gdm coban (I1I)
hydroxit (coban hydroxit héa tri ba), coban oxyhydroxit, coban (II) hydroxit (coban
hydroxit hoa tri hai) va hdn hop cta chung.

Theo sang ché, cac hop chét coban hydroxit hoa tri ba 13 cac hop chét c6 cong thic

hoa hoc CoOx(OH)3ax, vO1 0 <x < 1.

Ngoai ra, theo sing ché, coban (II) hydroxit 1& hop chét c¢6 cong thirc hoa hoc
Co(OH)z.

Céc hdn hop ctia hai hop chét nay theo sang ché 12 céc hop chit c6 cong thic hoa
hoc CoOx(OH)y véi y = z - 2x, trong d6 z 14 trang thdi oxy hda cta coban voi2<z<3,va

0<x<z-2.
Tét hon 13, gié tri clia z théa man 2,5 <z <3, va tét nhat 14 2,9 <z <3.

Theo phuong 4n uu tién cla sang ché, cac hat vat liéu cing la cac carbua, nitrua
va/hodc carbonitrua cta cac kim loai chuyén ti€p dugc chon tir nhém bao gdm vonfram,

tantan, niobi, molypden, crom, vanadi, titan, va hdn hop cua chung.

Cu thé, vat liéu cimg khac biét & do cling cao lién quan dén diém nong chay cao. Do
d6, t6t hon 1a vat liéu cing 1a vonfram carbua (WC).

Ngoai ra, cac tac gia sang ché da phat hién ra réng c6 thé thu dugc 16p phu dic biét
dong nhét cua cac hat vat liéu cing véi hop chét coban hydroxit néu phirc chét Co(III)
hexa amiacat dugc st dung 1am phitc hgp coban amiacat. Do do, theo phuong an uu tién,

phtrc hop coban amiacat 12 phitc hop coban hexa amiacat.

Trong phuong an uu tién, dung dich nudc ¢ bude a) duge didu ché bang cach tron
dung dich nué6c chura it nhat mot mudi Co(I) v6i amoniac, va sau do tron hdn hop thu
duoc véi chit oxy hoa.

T4t hon 13, chét oxy hoa dugc chon tir nhém bao gém khong khi, oxy, hydro peroxit
va hon hop cua ching.

Trong phuong an uu tién khac cua sang ché, mudi Co(Il) dugc chon tir nhém bao
gdm sulfat, nitrat, clorua, axetat va hdn hop ctia chung. Tét hon 13, mudi Co(II) 1a coban

sulfat. Trong phuong &n uu tién khac, mudi Co(IT) 14 coban nitrat.
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Khong bi rang budc béi ly thuyét cu thé nao, su hinh thanh céc phtrc hgp coban (III)

amiacat dugc xem 13 xay ra, vi du, theo phuong trinh sau day.
[Co(H20)6)** + SO4* + 6 NH;3 + 0,2502 + 0,5H20 — [CO(NH;)6]*" + SO4* + OH + 6H20

Tét hon 13, natri hydroxit con dugc b sung vao huyén phu & bude b) ctia quy trinh
theo sang ché. Hon nita, c4c tac gia sang ché da phét hién ra rang bang cch bd sung natri
hydroxit khong chi lam ting cuong phan ung, ma xu hudng két tu clia céc hat vat liéu cing
duoc boc cling ¢o thé duoc giam. Trong phuong an vu tién khéc, quy trinh theo sang ché
¢6 thé duge thuc hién bang cach st dung song siéu &m. Cu thé, cac tac gia sang ché da
thy rang xu huéng két tu ctia cc hat c6 thé dugc giam hon nita, theo cach nay. Ngoai ra,
xu huéng két tu c6 thé bi anh hudng, vi du, bing cach ap dung song siéu dm hodc diéu

chinh cudng d6 khudy.

Gié st rang néu viéc bd sung natri hydroxit bi bd qua trong qua trinh két tha ctia hop
chét coban hydroxit, thi phan tmg ctia phirc hgp coban (III) amiacat s€ tién hanh bang cach

dun néng va gidi phong amoniac du, nhu vi du cia CoOOH:
[Co(NH;3)s]** + H20 + OH" + SO4* — CoOH + 2NHy4" + SO, + 4NH;T

Do d6, trong phuong 4n uu tién, huyén phti dugc 1am néng dén nhiét do tir 60 dén
100°C, tbt hon 1a tir 65 dén 85°C. Trong phuong an khéc, phan Gmg cia phtrc hop coban

(I1I) amiacat cling 6 thé dugc hd tro bang cach tién hanh duéi 4p suat duoc giam.

Quy trinh theo sang ché khéng phu thudc vao kich thuée hat cu thé ctia cac hat vat
liéu cting. Do d6, theo phuong 4n uu tién trong d6 cac hat vat liéu cing c6 kich thuéc hat
tir 0,1 dén 100 pm, t6t hon 1a, tr 0,5 dén 50 um, t6t nhét 1a, tir 1 dén 40 pm. Kich thude
hat duoc xac dinh theo tiéu chudn ASTM E B330 bang céch sir dung bd sang phu clia
Fisher Model (ESSS: Fisher Model Sub-Sieve Sizer). Theo sang ché, “kich thuéc hat”
dung dé chi duong kinh twong duong clia hat.

Trong phuong 4n uu tién, quy trinh theo sang ché con bao gdbm buéce d) trong d6 hop
chét coban hydroxit dwgc khir thanh coban kim loai sau buée budce ¢). C6 thé thiy ring
qua trinh khtr ¢6 thé duoc thuc hién dudi ap suét binh thudng trong dong hydro, va cac
didu kién nhu ting 4p suat hodc cic thiét bi chuyén biét nhu dugc mo ta trong k¥ thudt hién
¢6 1a khong can thiét. Do d6, trong phuong 4n uu tién, qud trinh khir hop chét coban

hydroxit dugc thuc hién dudi ap suét binh thuong trong dong hydro.
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Sang ché con dé xuét cac hat vat liéu cing duge boc thu dugc tir quy trinh néu trén.

Sang ché con d& xuAt bot chra céc hat vat liéu cting, khac biét & chd cac hat vat lidu
cung c6 16p phu bang hop chit coban hydroxit. Tét hon 13, cac hat vat liéu cing duoc boc

duoc didu ché bang quy trinh theo séng ché.

Trong phuong an uu tién, thanh phan hoa hoc cua hop chét coban hydroxit duge biéu
dién bing cong thitc CoOx(OH)y, trong d6 y =z - 2X, z thé hién trang thai oxy hoa cia
coban, v6i 2 <z <3 va 0 <x <z-2. Trong phuong an uu tién cu thé, 2,5<z<3, tot hon 1a

2,9<z<3, vatdtnhit1a2,98 <z<3.
Trong phuong én uu tién khéc, cac hat vét liéu cing duoc boc bé“mg coban kim loai.

Céc tac gia sang ché da phét hién ra rang céc loai bot theo sang ché trong d6 16p pht

voi hop chét coban hydroxit ddng nhat va gan nhu hoan chinh.

Céc loai bot theo sang cd su bam rit ddng déu ctia hop chét coban hydroxit trén cac

hat vat li€u ciing.

Trong phuong an vu tién, cac loai bot theo sang ché co dién tich bé mit riéng BET
tir 0,05 m2/g dén 5 m?/g, tot nhit 13, tir 0,05 m*/g dén 2 m%/g dugc xac dinh theo tiéu chuin
ASTM D 3663 néu coban & dang kim loai. Néu coban & dang hydroxit, t6t hon 1a cac bot

¢6 dién tich bé mit riéng 16n hon 5 m¥g, t6t nhét 13, 16n hon 10 m*/g dén 20 m?/g.

Bot theo sang ché khac biét & chd c6 hoat tinh thiéu két cao. Do d0, bot theo sang
ché 12 phtt hop, vi du, dé diéu ché cac thanh phan dugc dic trung boi kha ndng mang tai
co hoc cao va kha nang chéng mai mon cao ctia chung. Cac tinh chét nay chi yéu 14 do
cac vat liéu cing dac thi ¢o trong bot. Dé thanh phéan thanh pham ciing c6 thé c6 duge cic
tinh chét nay, ham lugng cla céc hat vat liéu ctimg trong hop kim carbua phai cang cao
cang tot. Diéu nay c6 nghia la bang cach gi6i han & muc cn thiét thip nhét ctia ham lugng
kim loai lién két can thiét dé chéng lai do gion tw nhién cua vat liéu cing. Viée sir dung
coban 1am kim loai lién két con cho thdy yéu t6 vé chi phi khong nén bé qua, do do, véily
do nay ham lugng kim loai lién két khong duoc vugt qua mire can thiét t6i thiéu vé mat k§
thuat. Vi vy, trong phuong 4n wu tién cla sang ché, bot c6 16p phit chiém ti da 20% trong

luong, tdt nhat 12 tr 2 dén 15% trong luong.

Bot theo sang ché khac biét & chd c6 khuynh huéng két tu thép. Tieu chun dé danh

gia ciia xu huong két tu 13, vi du, ty 1€ cta cac gia tri D50 cta cac phan bd kich thudc hat
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cua vat liéu dugc boc so véi vat liéu khong dugce boc.

Trong phuong an uu tién, ty 1€ kich thude hat ctia c4c hat vt liéu cting dugc boc véi
kich thuéc hat cua céc hat vat liéu cing khong dugc boc la tir 1,05 dén 15, tdt hon 13, tir
1,05 dén 5, tét hon nita 13, tir 1,05 dén 1,5, trong d6 tinh toan dya trén gid tri D50 clia phan
bd kich thuéc hat duoc do béng Master Sizer theo ISO 13320.

Dai lrong hoan toan khac nhau dugc goi 1a gid tri Fisher FSSS theo tiéu chudn ASTM
B330, duoc hiéu 1a duong kinh twong duong véi kich thude trung binh ctia céc hat tho.
Theo sang ché, gid tri nay chi tang nhe boi 16p phu, vi dy, tir 1,0 dén 1,3, dbi véi vat lieu
WC DS 100 ban trén thi trrong. Do do, sang ché con dé cap dén cac hat vat liéu cing duoc
boc vdi hop chét coban hydroxit va/hodc coban kim loai, khac biét boi ty 1€ cuia céc gia tri
FSSS theo tiéu chudn ASTM B330 cta vt liéu duge boc so véi vat lieu khong duge boc

1a tir 1,01 dén 4, t6t hon 14, tr 1,01 dén 2, va t6t nhét 1, tir 1,01 dén 1,5.

Trong phuong én wu tién khac, cac hat vét lidu cing duoc boc xuét hién nhu céc hat
riéng 1€ trong bot theo sang ché. Cac tac gia sang ché da phat hién ra ring sy tich tu t6t
thuong duge quan sat khong xay ra trong cic loai bot theo sang ché, hodc chi & mue do rat
thép. Khong bi rang budc boi ly thuyét cu thé, diéu nay 1a do vat liéu phi dugc chon va

phuong phép phu cu thé.

T4t nhét 13, cac loai bot theo sang ché duoc st dung dé diéu ché cac hop kim carbua,
trong do ¢ thé st dung ca céc qua trinh san xuét thong thuong va cdng nghé san xuét phu

gia dé san xuat.

Do dé, sang ché con dé cap dén viéc str dung cac hat vét liéu cting dugc boc theo
sang ché va/hogc ctia bot theo sang ché trong cac qua trinh san xuét thong thuong. Céc hat
va/hoiic bot ¢o thé duge xir 1y, vi dy, bang luyén kim bot 0 dién thong qua viée dinh hinh,
ép, loai bo chit két dinh va thiéu két, hoac phuong phép thiéu két ép néng ding tinh (HIP:
hot isostatic pressing). Céc tac gia sang ché da phét hién ra rang budc tron phirc tap nguoc
dong gifta vét liéu crng va bot kim loai két dinh, doi hdi c4c tiéu chuin an toan cao, thuong
can thiét trong qua trinh san xuét c¢6 thé duoc bd qua mot phﬁn hodc thdm chi hoan toan

béng cach str dung hat vat liéu va bot theo sang ché.

Séang ché con dé cap dén viéc sir dung cac hat vat liéu cing dugc boc theo sang ché
va/hodc clia bot theo sang ché trong cac qua trinh san xuat phu gia. Trong cic qua trinh san

xuét nhu vy, t5t nhét 12 bot va/hodc cac hat vat liéu duoc sir dung truc tiép dudi dang bot
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nén, & dang bot phun tao hat hodc la thanh phén cua muc in. Tét hon 13, cac quéa trinh san
xut phu gia 1a céc quy trinh nung chay bot nén, ching han nhu thiéu két laze co chon loc,
cbng ngh¢ phun chét két dinh hodc cac phuong phép in truc tiép.
M5 ta vin tit cic hinh vé

Fig.1a, Fig.1b vaFig.1c thé hién cac budc riéng biét ctia quy trinh diéu ché theo sang
ché ddi voi loai carbua vonfram min WC DS100; trong do:

Fig.la thé hién bot WC ban d4u véi kich thudc hat 1a 1,04 pm (FSSS);

Fig.1b thé hién cic hat WC duge phi CoOx(OH)y;

Fig.1c thé hién cac hat dugc phu trong d6 coban ¢ dang kim loai, kich thuéc hat duoc
do bang phuong phap FSSS 12 1,28 pum;

Fig.2 1 hinh anh khi phong dai tim muoi nghin 14n c4c hat WC duoc phi bang kim
loai coban theo vi du 2 cua theo sang ché;

Fig.3 12 hinh anh hién vi dién tir thé hién quy trinh diéu ché theo sang ché c6 thé dugc
ap dung cho tAt ca cac loai WC thong thuong, trong do tir trén xudng dudi, cic anh hién vi
ctia 5 vi du duge mo ta tuong tmg cho WC, WC/CoOx(OH)y, va WC/Co; va

Fig.4 thé hién cdc hat WC dugc phu trong d6 16p phi duoc ap dung theo phuong
phap thong thudng.
Mo ta chi tiét sang ché

Sang ché dugc mo ta rd rang hon thong qua céc vi du dudi day, nhung khong nhim
giéi han pham vi cua sang ché.

Trudc tién, dung dich chra céc phitc hop coban amiacat dugc diéu ché nhu sau:

a) 1145 g coban sulfat heptahydrat da duoc hoa tan trong 4,5 lit nude, va tron thém
3 it amoniac ddm dic (25%) vao dung dich nay trong khi khudy. Sau d6, khdng khi dugc
dua qua thiy tinh néng chay thap trong 16 gio. Két tta ban dau ctia Co(OH)2 mau xanh bi
hoa tan nhanh dé thu duoc dung dich mau dé dam. Sau do, db ddy nude chinh xac dén 8,00
lit va mdi 1.500 ml duoc st dung dé phi 400 g WC (5 loai khac nhau).

b) Qua trinh phu vonfram carbua v6i hop chét coban hydroxit theo quy trinh ctia sing
ché duoc thuc hién nhu sau: 2 lit nudc duge nap vao trong 10 phan ung khuéy nhiét, va

400 g WC duogc tao huyén phu trong d6 khi khudy. Huyén phtl sau d6 dugc tron thém véi
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1.500 ml dung dich phirc coban hexa amiacat, va d4 thém khoang 0,5 1it nude dé tao thanh
4 1it. Sau d6, dung dich dugc 1am nong tur tir dén 80°C trong vong 5 gio bang cach khudy
lién tuc, sau d6 tiép tuc khudy & nhiét do ndy trong 3 gio nita. Trong sudt thoi gian nay,
tdn that ctia chit 1ong do bay hoi dugc bu lai bang cach do lugng nude d8 giit cho thé tich
cua huyén phu khong ddi. Amoniac duoc loai bo, @6 pH giam tir 10 dén 6,6 dén 6,8, va

huyén phi c6 mau nau sam.

c) Huyén phu duoc loc khi con néng, banh loc mau nau sim dugc rira béng 2 litnuéce
Am (& nhiét do 60°C), sau d6 shy kho qua dém trong ti sdy & nhiét d6 90°C. Lugng thu
duoc va cac tinh chét dugc phan tich clia cac vonfram carbua dugc phu hop chét coban
hydroxit theo sang ché duoc tom tit trong Bang 1. Coban khong két tua tir cac dich céi va

céc san pham loc dugc chuyén thanh cic mubi coban (II) dé c6 thé tai sir dung.

d) Mot phan ctia timg vonfram carbua thu dugc duge phu hop chét coban hydroxit
duoc khtr nhu sau: Hai trdm gram céc hat dugc can trong thuyén kim loai (Thermax).
Thuyén duoc dit vao 1o nung dang 6ng. Sau khi lam sach bang argon, hydro dugc dua qua
10, va nhiét do duoc tang 1én véi téc do 10°C/phit dén nhiét do ban du 1a 650°C. Nhiét
do nay duoc duy tri trong 2 gio, sau d6 gia nhiét thém o 10°C/phtt 1én dén 750°C. Sau
khoang thoi gian gitt 2 gio ¢ 750°C, 10 dugc lam mat bang argon. Lugng thu dugc va cac
tinh chat dugc phan tich cua cac vonfram carbua duge phu bang coban kim loai theo sang

ché dugc tom tit trong Bang 1.

Béang 1: | Vidul [Vidu2 | Vidu3 Vidu4 Vidu5
Céc vonfram carbua dugc st dung (cac loai ti€u chuén H.C. Starck Tungsten GmbH)

Loai WC: WwC wC wC WwC wC

: ' DS60 | DS100 | DS250 | MAS900 | MAS4000

Duong kinh twong duong
FSSS [um]: 0,64 1,04 2,4 11,4 35
Phan bo kich thudce hat Dso 0.81 126 3.4 132 51,9
[um]:
Dién tich bé mat riéng [m%g]: 1,70 1,01 0,45 0,09 0,03
Lép pht cua cac vonfram carbua v6i hop chét coban hydroxit
Khoi lugng WC duge ngp 400 | 400 | 400 400 400
[g]:
San luong cua
WC/CoOL(OH), [g]: 466,6 | 457,0 | 4653 4583 467,1
Co [ma%)]: 7,71 7,97 7,83 7,91 7,74
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Phan bo kich thudc hat Dso 9,58 7.64 13,89 15,18 63.2
[pml]:

Khtr cac vonfram carbua dugc phu hop chét coban hydroxit

Khéi luong ctia

WC/Coy(OH), duge nap [g]: 200 200 200 200 200

San luong cia WC/Co [g]: 187,2 1914 188.,0 190,8 187,1
Co [ma%]: 8,24 8,37 8,33 8,29 8,27
Duong kinh tuong duong

FSSS [um]: 1,02 1,28 3,26

Phan bo kich thudc hat Dso 10,49 8.49 15,74 18,06 68.5
[pm]:

Phan bd kich thudc hat 1.88 132 0,53 0.18 0.06
[m?/g]:

WC DS100 thwong mai ctia cong ty H.C. Starck vonfram GmbH véi gia tri FSSS 1a
1,04 um va dién tich bé mat riéng BET 1a 1,01 m?/g da dugc st dung lam nguyén li€u ban
dAu trong vi du nay (Vi dy 2 trong Bang 1). Gié tri D50 clia phén b6 kich thudc hat cia
bt WC duoc st dung 1a 1,2 pm. San pham cudi cing WC/Co c6 gid tri FSSS 1 1,28 pm
va dién tich bé mat riéng BET 1a 1,32 m?/g. Gia tri D50 cia phan bd kich thudc hat duge
do béng nhidu xa laze theo ISO 13320 13 8,5 pm. Ham luong coban dugc xac dinh 1a 8,4%.
Két qua so sanh cho thy, dién tich bé mit riéng (BET ISO 9277) va gié tri FSSS chi c6 su
thay d6i nhd. Su thay dbi nhé cho thay cac hat theo sang ché c6 xu hudng két tu thip. Do
tinh chat nay, cac loai bot theo sang ché rat phu hop dé st dung trong cac qué trinh san
xuét thong thuong cia cac thanh phan hop kim carbua, ma chiing c6 thé duoc ép thanh cac
khéi mau xanh 14 cdy. Do tinh luu dong c6 dugc, bot cling co thé duoc sir dung cho céc
phuong phap san xut phu gia, ching han nhu néng chay laze, trong d6 thanh phan thanh
phdm dugc tao thanh ¢ dang phu gia.

Fig.2 1a hinh anh khi phong dai tdm muoi nghin 14n céc hat WC duoc phi bang kim
loai coban theo vi du 2 cia theo sang ché.

Fig.3 I3 hinh anh hién vi dién tir thé hién quy trinh diéu ché theo sang ché co thé dugc
ap dung cho tat ca cac loai WC thong thudng, trong do tir trén xudng dudi, cac anh hién vi
cta 5 vi du duge mo ta twong tng cho WC, WC/CoOx(OH)y, va WC/Co.

C6 thé thiy ring 16p phu dwgc hinh thanh gan nhu hoan héo véi do day 16p mong
trong cac bot WC min. Déi véi cac hat WC 16n hon, do day 16p tang véi cung ham luong

coban va cac vét nirt kho hinh thanh trong WC dugc phu bang coban hydroxit. Qua trinh
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co ngét cling xay ra mdt cach tu nhién trong qué trinh khtr, vi coban kim loai c6 mét do
cao hon so vGi coban hydroxit. Cu thé, d6i véi cac loai WC thd, didu nay dan dén sy hinh
thanh cac dao coban kim loai trén bé mit ctia cac hat WC. Tuy nhién, cac khu vue kim loai
x6p Vi coban c6 kich thudc nano khong bi bong ra, nhung vAn bam chit trén bé mit ctia

cac hat WC va phan bd rat déu trong tai bot.

Fig.4 thé hién c4c hat WC dugc phu trong d6 16p phu dugc ap dung theo phuong
phép thong thuong. Do d6, cac hat WC dugc tao huyén phui trong dung dich CoSOs, dung
dich dugc lam néng dén nhiét 46 60°C, va NaHCO3 da dugc bd sung vao. Céc hat thu
duge duoc phu bang coban cacbonat bazo dugc dit vao dong hydro dé khir coban cacbonat
thanh coban kim loai. Nhu thé hién trén Fig.4, didu nay dan dén phén 16n céac hat coban

16n dugc tach ra va khong tao thanh 16p phu.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh didu ché cé4c hat vat liéu kim loai ctng dugc boc bao gém cac budc sau:

a) chuén bi dung dich nudc chua it nhét mét phirc hop coban amiacat;

b) bd sung cac hat vat liéu kim loai ctmg vao dung dich nudce d8 thu dugc huyén phu
chtra cac hat vat liéu ctmg dugc boc v6i hop chét coban hydroxit, trong d6 thanh phan héa
hoc ctia hop chét coban hydroxit dugc biéu dién theo cong thirc CoOx(OH)y, trong do y =
z-2X,7Z thé hién trang thai oxy hoa clia coban, v6i 2,9 <z <3, va0<x<z2;va

¢) tach céc hat vét liéu kim loai cmng dugc boc.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hop chét coban hydroxit dugc chon tir nhém bao gdm
coban oxyhydroxit, coban hydroxit va hdn hop ctia chiing.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 vat liéu kim loai cimg 13 vonfram carbua (WC).

4. Quy trinh theo diém 1, trong do it nhét mét phtic hop coban amiacat 1a phire hop coban
hexa amiacat.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung dich nudc 6 budce a) dugce didu ché bang cach tron
dung dich nudc chua it nhét mot mubi Co(Il) véi amoniac, va sau d6 tron hén hop thu
duoc vdi chat oxy hoa.

6. Quy trinh theo diém 5, trong d6 mubi Co(II) dugc chon tir nhém bao gdm sulfat, nitrat,
clorua, axetat va hdn hop cua ching.

7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 huyén phtt & budc b) con chira natri hydroxit.

8. Bot chura cac hat vat liéu kim loai cting, khac bi€t ¢ chd cac hat vat liéu kim loai ciing
cé 16p phud hop chit coban hydroxit, trong d6 thanh phan héa hoc cta hop chét coban
hydroxit dugc biéu dién theo cong thitc CoOx(OH)y, trong d6 y =z - 2%, Z thé hién trang
thai oxy hoa ctia coban, v6i2,9<z<3,va0 <x < z-2.

9. Bot theo diém 8, trong do cac hat vét liéu kim loai ctimg duoc boc duoc diéu ché béng
quy trinh bao gdm céc budc sau:

a) chuan bi dung dich nudc chira it nhit mét phtic hop coban amiacat;

b) bd sung cac hat vat liéu kim loai cttng vao dung dich nudc dé thu duoc huyén phu

chira cac hat vat liéu cing dugc boc véi hop chét coban hydroxit; va
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¢) tach céc hat vat liéu kim loai cing dugc boc.

10. Bot theo diém 8, trong d6 16p phii chira tdi da 20% trong lwgng bot.

11. Bot theo diém 8, trong do ty 1€ kich thudc hat ctia cac hat vat liéu kim loai ciing duogc
boc so v&i kich thuéc hat clia cac hat vét liéu kim loai cung khong dugc boc la tir 1,05 dén
15 nhu dugc xac dinh theo ISO 13320.

12. Bot theo diém 8, trong d6 ty 1é kich thudc hat theo bd sang phu ctia Fisher Model
(FSSS: Fisher Model Sub-Sieve Sizer: FSSS) ctia c4c hat vét liéu kim loai cirng duoc boc
s0 v6i kich thudc hat theo FSSS ctia cac hat vét liéu kim loai cting khdng duoc boc l1a tir

1,01 dén 4 nhu duge xé4c dinh theo tiéu chudn ASTM B330.
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WC / CoO,{OH),
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