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(57) Sang ché dé cap den phuong phap dé thu dugc chét 1an giau nguyen t6 dat hiém nhe
va chit lan giau nguyén t6 dat hiém ning tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém nhe va
nguyen t6 dat hiém nang, trong do phuong phap nay khac biét & chd: (1) budc thu h01 oxit
hon hop hodc hdn hop bao gom céc oxit cua nguyén t6 dat hiém nang va nguyén t6 dat
hiém nhe tir phoi gia cong; (2) bude hoa tan oxit hdn hop hoidc hén hgp bao gom céc oxit
clia nguyén t6 dit hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning trong axit clohydric va/hodc axit
nitric; (3) budc bo sung chat gay két tia vao dung dich dé tao ra chat két taa; (4) budc
nung chat két taa; (5) budc cho chat nung thu dugc vao axit clohydric va/hodc axit nitric co
ndéng d6 16n hon hoic bang 0,7mol/l véi lwong gp tir 1,1 1an dén 3,0 1an gi6i han hoa tan
trén dé tao ra dung dich va can; va (6) budc tach dung dich va can, nho dé tao ra dung dich
1a chét 14n giau nguyén t6 dat hiém nhe va cin 14 chat 13n giau nguyén t6 dat hiém ning.
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Linh vwe ki thuit dwgc dé cap

Sang ché d& cép dén phuong phap c6 thé duoc sir dung dé tach nguyén t6 dit
hiém nhe va nguyén t6 d4t hiém ning tir phoi gia cong chira nguyén t& dit hiém nhe va
nguyén t6 dat hiém ning, nhu nam chdm vinh ctru trén co s& R-Fe-B (R 14 nguyén t6
dat hiém). Cu thé hon, sang ché dé cap dén phuong phap @ thu dwoc chét 13n giau
nguyén t& dat hiém nhe va chét 13n gidu nguyén t6 dat hiém ndng tur phoi gia cong, ma
c6 thé duge sir dung dé tach nguyén t6 dit hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning c6 mat

trong phéi gia cong, vi du, bang phuong phap chiét dung moi.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Nhu dugc biét dén rong rdi, nam cham vinh ctru trén co s& R-Fe-B c6 céc tinh
chét tir cao va do d6 ngay nay duoc sir dung trong nhiéu linh vuc. Trai nguoc véi tai liéu
co ban, trong cac nha may san xudt nam chim vinh ctru trén co sé R-Fe-B, mot luong
16n nam cham dugc san xuit ra mdi ngay. Tuy nhién, véi su gia tdng lwong nam cham
dugc san xuét, lwong chit thai c¢6 tir tinh dugc thai ra dudi dang san phim bi gia cong
hong hodc san phdm twong tw, phé lidu gia céng co tir tinh thai ra duéi dang phé
liéu cat, phé liéu mai hodc dang tuong tu, v.v., trong qué trinh san xuét ciing ting. Cu
thé, véi viéc gidm trong luong va kich thude cia thiét bi thong tin, kich thudc ciia nam
cham st dung trong d6 ciing dd dwgc giam di, ddn dén su gia tang ty 16 phu cép gia
cong, va két qua 13 hiéu suét san phim c6 xu hudng giam theo tirng ndm . Do do6, thay vi
loai bo chét thai c6 tir tinh, chat thai gia cong c6 tir tinh, va céc cht twong tu dugc thai
bo trong qua trinh san xuit san pham, lam thé nao dé thu hdi va tai ché cac nguyén t6
kim loai ¢6 trong d6, ddc biét 1a cac nguyén t6 dit hiém, 1a mot thach thire k§ thut quan
trong cho twong lai. Piéu tuong tw ciing 4p dung cho viéc 1am thé nao dé thu hdi céc
nguyén t& dit hiém tir cac thiét bi dién, trong d6 cadc nam chdm vinh ctru trén co s R-
Fe-B dugc st dung, v.v., va tai ché ching dudi dang ngudn c6 thé tai ché. Tac gid sang
ché da 1am viéc tich cuc thong qua thach thirc k¥ thuat ndy. Dudi dang két qua nghién

clu, tAc gia sang ché da dé xuét, trong Tai lidu sang ché 1, 1a phuong phap @& thu hoi
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nguyén t6 dat hiém tir phoi gia cong chita nguyén t6 d4t hiém va nguyén t6 nhom sit,
nhu nam chim vinh cttu trén co s& R-Fe-B, phuong phép bao gbm ca bude xir 1y oxy
hoa phéi gia cong, sau do bién méi truong xir Iy thanh mai trudng c6 chira cacbon, va
phoi gia cong da xir ly oxy hoa duge xir Iy nhi€t & nhi¢t do 16n hon hodc bing 1150°C,
bing cach d6 nguyén td d4t hiém dugc tach & dang oxit ra khéi nguyén t6 nhom sét
va dugc thu hdi.

Phuong phap dugc dé xuét boi tac gia séng ché trong Tai liéu sang ché 1 rat tét
du6i dang mot hé tai ché doi hoi phai c6 chi phi thdp va don gidn. Tuy nhién, trong
truong hop phdi gia céng 12 nam chdm vinh ctru trén co sé& R-Fe-B, vi dy, oxit cua
nguyén t6 dat hiém dugc tach ra khéi nguyén t6 nhom sét va dwoc thu hdi 12 mot oxit
hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit clia nguyén té dit hiém, nhw Nd hodc Pr, va
nguyén t& dit hiém ning, nhu Dy. Do d6, hién gio phwong phap uwu viét dé thu hdi
nguyén t6 dat hiém tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém va nguyén t6 nhom sit da
duoc d& xuét trong Tai liéu sang ché 1, vén d& tiép theo 12 1am thé nao dé tach nguyén t6
d4t hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning.

Mot phuong phap phd bién dugc biét dén 1a phuong phép dé tach nguyén td dat
hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning st dung phuong phép chiét dung mdi (vi du nhu
trong Tai liéu sang ché 2). Hién nay, phuong phap chiét dung moi duge cho 13 ky thuat
chinh @ tach va tinh ché cac nguyén t& dt hiém. Tuy nhién, phuong phép chiét dung
moi doi hoi phai 1dp lai cong doan chiét trong mot s6 giai doan bang céach sit dung hop
chit phospho hitu co lam dung mdi chiét, nhu mono-2-etylhexyl este clia axit 2-
etylhexyl phosphonic, hodc dung moéi hitu co rat d& bit chdy, nhu diu héa. Theo céch
do, ching dugc st dung véi sb lvong 16n, va thiét bi cling c6 kich thude lon. Do do,
vé& mit bao vé mdi trudng va an toan, can phai gidm lugng dung moi chiét hodc dung
moi hitu co dugce st dung, va viéc 1am giam kich thude thiét bi cling can thiét. Ngoai ra,
trong phuong phap chiét dung méi, can thiét 1ap cac didu kién xtr ly theo ty 1€ ham
lwong giita céc nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning c6 mit trong phdi
gia cong. Do d0, trong trudng hop phoi gia cong, vi du, 1a hdn hop bao gém cac phé lidu
gia cong co6 céc ty 1€ ham lugng khic nhau gifta nguyén td dAt hiém nhe va nguyén t6
d4t hiém nang va ty 1& ham luong giita ching trong phoi gia cong 1a chua biét, thi ganh

ning cong viéc dugc dit 1én qua trinh trong d6 phdi gia cong phai dugc phan tich mbi
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14n d& xé4c dinh ty 16 ham luong gitta hai thanh phin nay true khi thiét 1ap cac didu kién
xtr 1y, hodc ndéng dd ctia mdi s6 nguyén t6 dat hiém phai dugc didu chinh sao cho ty 18
ham lugng gitra hai thanh phan nay phit hop véi céc didu kién xtt Iy hién 0.

Tai liéu trich dan

Tai lidu sang ché

Tai liéu sang ché 1: WO 2013/018710

Tai lidu sang ché 2: JP-A-H2-80530

Ban chét ky thut ciia sang ché

Theo d6, muc dich cia sang ché 14 d& xuit phwong phap c6 thé dugc str dung
dé tach nguyén t§ dt hiém nhe va nguyén t§ dat hiém ning, vi du, khi nguyén tb dét
hiém nhe va nguyén té dét hiém ning duoc tach tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat
hiém nhe va nguyén t6 dt hiém ning bang phwong phap chiét dung mdi, 1am cho ¢6 thé
giam dugc lugng dung moi chiét hoic dung mdi hitu co dugc st dung hodc lam giam
duoc kich thude caa thiét bi, hodc 1am cho ¢ thé giam dwoc ganh ning cong viée 1én
quy trinh, nhu phan tich ty 1€ ham lugng gitra nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t6 dit
hiém ning c6 mit trong phoi gia cong.
Phuong phép gii quyét van dé

Theo nhitng diém néu trén, cic tac gia sang ché da tién hanh nghién ctru chuyén
sau. K&t qua 13, téc gia sing ché da phat hién thdy ring khi oxit hdn hop hogc hdn hop
bao gdm cac oxit clia nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning thu dugc tr
phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t& dit hiém ning dugc hoa tan
trong axit clohydric hodc axit nitric, thi chét gay két tiia dugc thém vao, chét két taa tao
ra dugc nung, va lugng di dinh cua chit nung thu dugc dugc hoa tan trong axit
clohydric hodc axit nitric ¢ ndéng do da dinh, chét 14n gidu nguyén t6 d4t hiém nhe c6
thé thu duoc dudi dang dung dich axit, trong khi d6 chét 13n gidu nguyén té dat hiém
ning c6 thé thu dugc dudi dang cin hoa tan, va tic gia sang ché ciing phat hién thy
rang ty 1¢ ham luong gitta nguyén t6 @At hiém nhe va nguyén td dit hiém ning c6 mit
trong dung dich axit, ma la chét 1an giau nguyén t6 dAt hiém nhe, nim trong mot khoang
nhit dinh, ngay ca khi dung dich thu dugc tir phdi gia cong c6 cac ty 1€ ham lugng khac

nhau gifta nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 dat hiém ning.
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Phuong phap dé thu duge chét 14n gidu nguyén t6 dat hiém nhe va chét 1An giau
nguyén tb d4t hiém ning tlr phoi gia cong chira nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 dat
hiém nang dé tach nguyén t6 d4t hiém ning va nguyén td d4t hiém nhe theo sang ché dat

dugc nhd cac diém néu trén, nhu duge xac dinh trong diém 1, dugc dic trung béi it

nhét 1a:
(1) budc thu hdi oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit clia nguyén tb

dAt hiém nang va nguyén t6 d4t hiém nhe tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém nhe
va nguyén to dat hiém ning;
) budc hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit ciia nguyén 6

d4t hiém nhe va nguyén t§ dit hiém ning thu dugc trong axit clohydric va/hodc axit

nitric;

3) budc bd sung chat gay két tia vao dung dich thu dugc dé tao ra chat két
taa;

“4) bude nung chit két tia thu duoc;

(5) bude bd sung chat nung thu duoc véi lugng glp tir 1,1 lan dén 3,0 1an

gi6i han hoa tan trén so véi axit clohydric va/hodc axit nitric c6 ndng dd 16n hon hoic
b.%lng 0,7mol/l dé tao ra dung dich va cin; va

(6) budce tach dung dich va cén thu duorc, b?mg cach d6 tao ra dung dich la chét
14n gidu nguyén t6 dAt hiém nhe va can 1a chét 13n gidu nguyén t6 d4t hiém ning (& day,
thuat ngit “giau” nghia 1a ty 1¢ gita ham lwgng cia nguyén t6 dat hiém quan tim véi
nguyén t6 d4t hiém con lai cao hon ty 1€ ham luong nay trong phdi gia cong).

Phuong phap nhu dugc xéac dinh theo diém 2, khéc biét & chd, trong phwong phap
theo diém 1, it nhit mot thanh phﬁn duogc chon tir axit oxalic, axit axetic, va mudi kim
loai cta axit cacbonic dugc st dung lam chét két tua.

Phuong phap nhu duge xac dinh theo diém 3, khéc biét & chd, trong phuong phap
theo diém 1, phoi gia cong 12 nam chdm vinh ctru trén co s& R-Fe-B.

Phuong phap nhu duge xéac dinh theo diém 4, khéac biét & chd, trong phuong phap
theo diém 1, ty 1¢ ham lugng gilta nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dét hiém ning
c6 mit trong phoi gia cdng (trong lugng cua nguyén t6 dat hiém ning/trong luong cia
nguyén t6 d4t hiém nhe) ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,50.

Phuong phap nhu dugce x4c dinh theo diém 5, khéc biét & chd, trong phuwong phap
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theo diém 1, ty 1& ham lugng gilta nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning
c6 mit trong dung dich ma la chét 13n giau nguyén to d4t hiém nhe (ndng d6 ctia nguyén
t6 dAt hiém niang/ndng d6 ctia nguyén t§ dét hiém nhe) nim trong khoang tir 0,02 dén
0,05, va ty 1& ham luong bing 0,01 hogc nhé hon ty 1¢ ham lugng gilta nguyén t6 déat
hiém nhe va nguyén td dit hiém ning c6 mit trong phodi gia cong (trong luong cua
nguyén t6 dit hiém ning/trong lugng cua nguyén t6 @it hiém nhe).

Ngoai ra, phuong phap @8 thu dugc chét 1An gidu nguyén t6 dat hiém nhe va chit
13n gidu nguyén t§ dAt hiém nang tir oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cic oxit cla
nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t& dét hiém ning dé tach nguyén t§ d4t hiém ning va
nguyén t6 dat hiém nhe theo sang ché, nhu duge xac dinh theo diém 6, dugc dic trung
béi it nhat la:

(1)  budc hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hop bao gbm céc oxit clia nguyén tb
d4t hiém nhe va nguyén t6 dat hiém niing trong axit clohydric va/hodc axit nitric;

(2)  budc bd sung chét gy két tha vao dung dich thu dugc dé tao ra chét két
tha;

(3)  budc nung chét két tia thu dugc;

(4)  budc bd sung chét nung thu duge véi lugng glp tir 1,1 1an dén 3,0 14n giGi
han hoa tan trén vao axit clohydric va/hodc axit nitric ¢6 néng d6 16n hon hodc béng
0,7mol/l dé tao ra dung dich va cdn; va

(5) budc tach dung dich va cdn thu dugc, bang cach d6 tao ra dung dich 1a
chit 13n gidu nguyén t6 dat hiém nhe va can 14 chét 1An gidu nguyén t§ d4t hiém ning (&
day, thuat ngit “gidu” nghia 1a ty 1 gifta ham lugng cla nguyén t6 dat hiém quan tAm
v6i nguyén td dAt hiém con lai cao hon ty 1& ham lugng nay trong oxit hén hop hoic hdn
hop bao gdm céc oxit clia nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t6 d4t hiém nang).

Hiéu qua cla sang ché

Sang ché @& xuét phuong phap c6 thd duge st dung dé tich nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén to d4t hiém ning, vi du, khi nguyén t5 dAt hiém nhe va nguyén t6 dit
hiém ning duogc tach ra tir phodi gia cong chira nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dat
hiém ning bang phuong phép chiét dung mdi, lam cho c6 thé giam dugc lugng dung
moi chiét hodc dung mdi hitu co duge sir dung hodc 1am giam duge kich thude cia thiét

bi, hogc 1am cho c6 thé giam dugc ganh nang xr Iy 1én quy trinh, nhu phan tich ty 1&
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ham luong gilta nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning c6 mit trong phoi

gia cOng.

M& ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 1a dd thi th hién ty 1& con lai clia cic nguyén td dat hiém nhe (Nd, Pr) va
nguyén td @At hiém ning (Dy) trong can ¢ Vi du 1.

Fig.2, twong tu, 1a dd thj thé hién anh huéng cta nong do cta axit clohydric,
trong do chit nung duogc thém vao, dén kha nang tach gilta cac nguyén t6 dat hiém nhe
va nguyén td dAt hiém nang trong Vi du 1.

Fig.3 12 d thi thé hién ty 18 con lai ctia cac nguyén t6 dét hiém nhe (Nd, Pr) va
nguyén t6 d4t hiém nang (Tb) trong cin & Vi du 2.

Fig.4, tuong tu, l1a dd thi thé hién anh hudéng cia ndéng d6 cla axit clohydric,
trong do chét nung duge thém vao, dén kha ning tach gifta cc nguyén t6 d4t hiém nhe
va nguyén t§ d4t hiém ning trong Vi du 2.

Fig.5 1 dd thi thé hién méi twong quan gifta nhiét d nung ctia chét két tia va
trong luong cua chéit nung thu duoc trong Vi du 6.

Fig.6, twong ty, 1a dd thi thé hién anh hudéng cua mdi truong khi, trong do chat
két tia dugc nung, dén kha nang tach giita cac nguyén t6 dAt hiém nhe va cac nguyén td
d4t hiém ning trong Vi du 6.

Fig.7 1a dd thi thé hién mdi twong quan gitta lugng chét nung dwgc thém vao axit
clohydric va ty 1& ham lugng gilta cdc nguyén td dit hiém nhe va c4c nguyén t6 dét
hiém ning c6 mit trong chét nung tao ra tr dung dich axit clohydric trong Vi du 7.

Fig.8 14 dd thi th hién mdi twong quan gitta lugng chét nung dugc thém vao axit
clohydric va ty 1& ham lugng giita cac nguyén t6 dAt hiém nhe va céc nguyén to dat

hiém niing c6 mit trong chét nung tao ra tir dung dich axit clohydric trong Vi du 8.

M6 ta chi tiét sang ché
Phuong thirc thyc hién séng ché

Phuong phép @8 thu dugc chéit 13n gidu nguyén t6 dAt hiém nhe va chét 13n giau
nguyén td d4t hiém nang tr phoi gia cong chira nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dat

hiém ning dé tich nguyén t6 dAt hiém ning va nguyén tb d4t hiém nhe theo sang ché
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dugce dic trung béi it nhét 1 cac budc:

(1) budce thu hdi oxit hdn hop hodc hdn hgp bao gdm cac oxit clia nguyén tb
d4t hiém nang va nguyén t§ dat hiém nhe tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém nhe
va nguyén td dét hiém nang;

(2)  budc hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cac oxit cila nguyén t0
dAt hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning thu dugc trong axit clohydric va/hodc axit
nitric;

(3) bude bd sung chat gay két tia vao dung dich thu dugc dé tao ra chat két
taa;

(4) budcnung chét két tia thu dugc;

(5) budc bd sung chdt nung thu duge véi lugng glp tir 1,1 lan dén 3,0 1an
gi¢i han hoa tan trén vao axit clohydric va/hodc axit nitric c6 ndng do 16n hon hodc bing
0,7mol/l dé tao ra dung dich va cén; va

(6) budc tach dung dich va cén thu dugc, bang cach d6 tao ra dung dich 1a chét
13n giau nguyén t6 d4t hiém nhe va can 1a chét 14n gidu nguyén t6 d4t hiém ning (& day,
thuat ngt “giau” nghia 13 ty 1¢ gitta ham luong cta nguyén t6 d4t hiém quan tim véi
nguyén t6 d4t hiém con lai cao hon ty 1é ham lugng trong phoi gia cong).

Sau déy, cac budc trong phuong phéap theo sang ché s& dugc mo ta ting budc
mot.

(1) Budc thu hdi oxit hdn hgp hoidc hdn hop bao gdm céc oxit clia nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén to dat hiém ning tir phoi gia cdng chia nguyén t§ dit hiém nhe va
nguyén t dit hiém ning,

DAu tién, phdi gia cong chira nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 d4t hiém niang
ma phuong phép theo sang ché ¢6 thé dugc ap dung khong bi gidi han cu thé voi didu
kién 1a n6 chira nguyén t§ dat hiém nhe, nhu Nd hoic Pr, va nguyén td d4t hiém ning,
nhu Dy hodc Tb. Ngoai cic nguyén t6 d4t hiém nhe va cac nguyén t6 dat hiém ning,
phoi gia cong co thé con chira cc nguyén t6 nhém sit nhu Fe, Co, va Ni, Bo, va cac
nguyén té khac. Vi du cu thé bao gdm nam cham vinh cttu trén co s¢ R- Fe-B. Phuong
phap dé thu duoc oxit hdn hop hoic hén hop bao gdm céc oxit ctia nguyén t6 dat hiém
nang va nguyén td d4t hiém nhe tir phoi gia cong chira nguyén t6 dt hiém nhe va

nguyén tb dAt hiém ndng, c6 thé 1a phwong phdp ma ban chét 1 da biét. Vi du, phuong

-8



40249

phép dugc mo ta trong Tai lidu sang ché 1 bao gdm xit 1y oxy hoa phdi gia cong chia
nguyén t6 dAt hiém va nguyén t6 nhém sit, sau d6 chuyén mdi truong xt ly thanh moi
truedong trong d6 c6 mat cacbon, va xir Iy nhiét phoi gia cong dd duoc xtr Iy oxy hoa ¢
nhiét do cao hon hodc bang 1150°C, bang cach d6 nguyén t§ dat hiém duoc tach & dang
oxit ra khoi nguyén t6 nhém sét va duge thu hdi, c6 thé dugc sit dung mot cach thich
hgp. Trong oxit hdn hop hoic hdn hgp bao gdm cac oxit clia nguyén t6 d4t hiém nhe va
nguyén t6 dAt hiém ning, tong clia ham lugng clia nguyén t§ dat hiém nhe va ham lugng
clia nguyén td dAt hiém nang t6t hon 1a 16n hon hodc bang 70% khéi lrgng, tét hon nita
1a 16n hon hoiic bing 75% khdi lugng. Oxit hdn hgp hoge hdn hep bao gdm céc oxit ciia
nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén td dAt hiém ning c6 thé chtra nguyén t6 nhom sit, bo,
va cac nguyén t6 twong ty, nhung ham lugng ctia mdi nguyén td trong s6 chung tét hon
12 nhé hon hodic bing 5,0% khéi luong, tdt hon nita 1a nho hon hoge béng 2,5% khoi
lugng.
(2) Buédc hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hgp bao gdm céc oxit cua nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén t§ d4t hiém nang thu duoc trong axit clohydric va/hodc axit nitric

Axit clohydric va axit nitric dugc st dung ¢ budc nay, mdi axit ¢6 thé dugc st
dung & ndng dd hodc theo thé tich ma c6 thé hoa tan oxit hon hop hodc hdn hop bao
gdm cé4c oxit ciia nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén td d4t hiém ning thu dugc & bude
trude do. Cu thé 13, vi du, axit clohydric ho#c axit nitric c6 néng d6 cao hon hodc béng
0,5mol/l nén dugc st dung theo ty 1€ tir 1ml dén 50ml mdi gam oxit hdn hop hoic hén
hop bao gbm c4c oxit cuia nguyén t5 d4t hiém nhe va nguyén t6 dAt hiém nang. V& do an
toan va cac yéu td tuong tw, gidi han trén cla ndng d6 ctia axit clohydric hodc axit nitric
duoc st dung, vi du, 12 5,0mol/l. Nhiét d hoa tan, vi dy, c6 thé nam trong khoang tir
20°C dén 85°C. Thoi gian hoa tan, vi duy, c6 thé nim trong khoang tir 1 gidr dén 3 ngay.
Nghu nhién 13, dé hoa tan hiéu qua oxit hdn hop hodc hén hop bao gbm cac oxit cua
nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén té dét hiém nang, tot hon 1a oxit hon hop hodc hén
hop bao g(‘)m cac oxit dugc nghién thanh dang hat hogc bot c6 kich thudc hat nh6 hon
hodc bng 1mm va sau d6 hoa tan trong axit clohydric hodc axit nitric. Pugc vu tién hon
nita 1a budc nghién dugc thuc hién dén kich thuéc hat nhé hon hodc béng 500pum.
(3) Budce bd sung chit gy két tia vao dung dich thu dugc d8 tao ra chét két toa

Vi du vé chét gy két tia c6 thé duoc st dung & budc nay bao gdm axit oxalic,
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axit axetic, va mudi kim loai cta axit cacbonic (natri cacbonat, v.v.). Oxit hdn hop hodc
hdn hop bao gdm céc oxit clia nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t6 d4t hiém ning hoa
tan trong axit clohydric hodc axit nitric & budc trude do dugc chuyén thanh chit két tua
dugc tao nén tir oxalat, axetat, hodc cacbonat ctia nguyén td dat hiém nhe va nguyén td
d4t hiém nang. Mudi kim loai cia axit oxalic, axit axetic, hodc axit cacbonic ¢6 thé
dugce st dung voi lugng ma chit két tha dugc tao nén tir oxalat, axetat, hodc cacbonat
clia nguyén td dit hiém nhe va nguyén t6 dat hiém nang co thé thu dugc. Cu thé 1a, mubi
kim loai cua axit oxalic, axit axetic, hodc axit cacbonic nén dugc sir dung, vi du, oty 1€
nam trong khoang tr 0,8g dén 3,0g mdi gam oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cac
oxit ciia nguyén to d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning hoa tan trong axit clohydric
ho#c axit nitric & budc trude do. Nhiét do két tua, vi du, c6 thé nam trong khoang tur
20°C dén 85°C. Thoi gian két tia, vi dy, c6 thé nim trong khoang tir 1 gid &én 6 gid.

(4) Bugc nung chit két tda thu duge

Tiép d6, chét két tua duoc tao nén tlr oxalat, axetat, hodc cacbonat clia nguyén td
d4t hiém nhe va nguyén td dit hiém ning thu dugc & budc truéc d6 dugc nung, va
oxalat, axetat, hodc cacbonat ciia nguyén t§ dAt hiém nhe va nguyén t6 d4t hiém nang
dwoc chuyén héa lin nita thanh oxit hdn hop hosic hdn hop bao gdm cac oxit. DE thu
dwoc mot cach c6 hiéu qua chét 1An gidu nguyén t6 dAt hiém nhe va chét 1An gidu nguyén
t6 dAt hiém ning, t6t hon la chit két tia dugc nung & nhiét do nam trong khoang tir
500°C dén 1000°C trong moi trudong khi & d6 c6 mit oxy, vi du nhu trong moi truong
khi xung quanh. Tt hon nita 12 nhiét dd nung ndm trong khoang tir 600°C dén 950°C,
con tdt hon nita 1a tir 700°C dén 900°C. Thoi gian nung, vi du, c6 thé ndm trong
khoang tir 1 gio dén 6 gio.

(5) Bude bd sung chét nung thu duoc véi lugng nim trong khoang tir 1,1 1an dén 3,0 lan
gidi han hoa tan trén vao axit clohydric va/hodc axit nitric co ndéng do 1én hon hodc
br?mg 0,7mol/l dé tao ra dung dich va can.

Budc nay budce then chét trong phuong phap theo séng ché. Pidu quan trong 14
chit nung thu dugc & bude trude do, ma 1a oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit
cta nguyén to dit hiém nhe va nguyén t5 dit hiém ning, phai dugc cho vao axit
clohydric hodc axit nitric v6i luong ma oxit hén hop hodc hdn hgp bao gdm céc oxit

khong hoa tan toan bd trong axit clohydric hodc axit nitric dugc sit dung, d6 la luong
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ndy phai 16n hon gi6i han hoa tan trén, va con 12 axit clohydric hodc axit nitric phai co6
ndng do da dinh hodic cao hon. Tac gia sing ché phat hién ra rang khi diéu kién xu Iy
duge dit nhu vay, nguyén td dAt hiém nhe c6 mit trong chit nung ¢6 xu huéng dugc
hoa tan trong axit clohydric hodc axit nitric, trong khi d6 nguyén t6 d4t hiém ning c6
xu hudng con lai trong chat nung. Bing cach sit dung céc tinh chét nay cia cic nguyén
t5 d4t hiém nhe va c4c nguyén t6 dat hiém ning, chit 1An giau nguyén t6 dat hiém nhe
va chét 13n gidu nguyén t6 dAt hiém ning c6 thé thu dugc twong tng dudi dang dung
dich va cin. Ly do vi sao gi6i han duédi cla luong chit nung dugc thém vao axit
clohydric hodc axit nitric dugc dinh rd bang 1,1 14n gi6i han hoa tan trén 13 & chd khi
lugng nay nhé hon 1,1 1an gi6i han hoa tan trén, nguyén td @At hiém ning c6 mit trong
chit nung c6 thé bi hoa tan trong axit clohydric hodc axit nitric cing v6i nguyén t6 dat
hiém nhe. Néu lwong chit nung duge thém vao axit clohydric hogc axit nitric khong 16n
hon 1,0 1an gidi han hoa tan trén, thi chét nung bi hoa tan hoan toan trong axit clohydric
hodc axit nitric. Do d6, nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t§ dat hiém ning c6 mit trong
chét nung bi hoa tan toan b trong axit clohydric hodc axit nitric (két qua 13, khong thé
thu duge chit 1An gidu nguyén t6 d4t hiém nhe va chit 13n giau nguyén to d4t hiém
ning). Ly do vi sao gidi han trén cta lugng chit nung dugc thém vao axit clohydric
hodc axit nitric dugc dinh 13 béng 3,0 1an giGi han hoa tan trén 1a & chd khi luong nay
16n hon 3,0 14n giéi han hoa tan trén, nhiéu nguyén t& dit hiém nhe c6 mit trong chét
nung khong dugc hoa tan trong axit clohydric hodc axit nitric, va nguyén t6 dat hiém
nhe c6 thé vin con lai trong chét nung. Két qué 13, khong thé thu dugc chét 1an giau
nguyén td d4t hiém nhe va chét 13n giau nguyén t6 dat hiém ning. Pé thu dwgc mot cach
¢6 hiéu qua chit 13n gidu nguyén t6 dAt hiém nhe va chit 1dn giau nguyén t6 dat hiém
nang, lugng chit nung dugc thém vao axit clohydric hodc axit nitric t5t hon 13 ndm
trong khoang tur 1,5 14n dén 2,9 lan, t5t hon nita 12 1,8 1an dén 2,8 1an gidi han hoa tan
trén. Ngiu nhién 13, gi6i han hoa tan trén cla chét nung trong axit clohydric hodc axit
nitric ¢6 thé dugc xac dinh bang phuong phap thuc nghiém bang cach hoa tan chét nung
timg it mot trong axit clohydric hodc axit nitric dugc st dung, hodc cling c6 thé duoc
x4c dinh bang cach tinh (vi dy, vi cdc lugng nguyén td kim loai khong phai 1a cac
nguyén t6 dat hiém nhe va cac nguyén t6 d4t hiém ning c6 mit trong chat nung, néu co,

1a cuc ky nhd, nén cho 1a chét nung chi dugc tao nén béi nguyén to dat hiém nhe va

-11-



40249

nguyén t6 dat hiém ning, dya trén thanh phﬁn ctia chét nung, gi¢i han hoa tan trén dugc
tinh tir lwgng mol ciia ion hydro dugc tao ra tir axit clohydric hodc axit nitric dugc st
dung (s& khong c6 su thay d6i vé lugng cung cip do sy thay d6i vé& do pH) va héa tri ctia
mdi nguyén td d4t hiém. Mic du gi6i han hoa tan trén duoc tinh theo cdch nhu vay la
khong chinh xac, khong gap rin rbi ndo trong qua trinh thyc hién budc nay). Ly do vi
sao gidi han dudi ciua néng d6 cua axit clohydric hodc axit nitric dugc sit dung
duoc dinh 6 bing 0,7mol/l 1a & chd khi ndng d6 nho hon 0,7mol/L, nguyén t6 dat hiém
nhe c6 mit trong chit nung khong duge wu tién hoa tan hon so véi nguyén t6 d4t hiém
ndng, va nguyén t6 dAt hiém ning c6 thé bi hoa tan cing v6i nguyén t§ @it hiém nhe.
Ngau nhién 13, v& d0 an toan va cac thong sb twong tu, giéi han trén cla ndéng dd cta
axit clohydric hodc axit nitric, vi du, dwgc s dung la 5,0mol/l. Nhiét d cua axit
clohydric hodc axit nitric tai do chét nung dugce thém vao ¢ thé nam trong khoang tur
20°C dén 85°C, vi du, va t5t hon 1a sau khi cht nung dugc thém vao, hdn hop nay duge
khudy va duy tri trong khoang thoi gian, vi dy, tir 1 gid dén 10 gio.
(6) Budc tach dung dich va cén thu dugc, bang cach d6 tao ra dung dich la chét 13n giau
nguyén tb d4t hiém nhe va can 1a chit 13n gidu nguyén t6 d4t hiém ning

Dung dich thu dugc & budce trude d6 ¢6 ham lugng cua nguyén t§ @4t hiém nhe
cao (nghia 14, ty 1€ gifta ham luong cla nguyén t6 dAt hiém nhe v6i nguyén t6 dét hiém
ning cao hon ty 1& ham luong nay trong phdi gia cong), va can ¢ ham lugng cua
nguyén tb d4t hiém ning cao (nghia la, ty 1é gitta ham lugng cuia nguyén t6 d4t hiém
nang véi nguyén t& dit hiém nhe cao hon ty 1& ham lwgng nay trong phdi gia cong). Do
d6, bang cach tach dung dich va cin bing céch loc, vi dy, chét 13n gidu nguyén t6 dat
hiém nhe c6 thé thu dugc duéi dang dung dich, trong khi d6 chét 14n gidu nguyén tb dat
hiém nang c6 thé thu dwgc dudi dang can. Bing cach tach dung dich 1a chét 14n giau
nguyén td d4t hiém nhe ra khoi can 1 chit 13n gidu nguyén t5 @4t hiém ning, nho
phuong phép chiét dung moi bang phwong phap ban chit 1a da biét, nguyén tb dat hiém
nhe va nguyén td d4t hiém ning c6 mit trong dung dich c6 thé dugc tach riéng. Trong
truong hop nay, dung dich 1a chét 1an gidu nguyén td @At hiém nhe, c6 ham luong cta
nguyén td d4t hiém nhe cao hon phoi gia cong. Do d6, so v6i truong hop trong do6 ban
than phoi gia cong dugc xu ly bang phuong phap chiét dung moi dé tach nguyén tb dat

hiém nhe va nguyén to dat hiém ning, so6 lugng cac giai doan can thiét cho cong doan
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chiét c6 thd dwgc giam xudng, 1am cho c6 thé gidm dwgc lugng dung moi chiét hoic
dung mdi hitu co duge st dung hodc lam giam dugc kich thude cua thiét bi. Ngoai ra,
dang cht y 1a ngay ca khi ty 16 ham lugng giita nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dét
hiém ning c6 mit trong phdi gia cong (trong luong cia nguyén td dAt hiém ning/trong
luong clia nguyén t6 d4t hiém nhe) thay ddi trong khoang tir 0,05 dén 0,50, vi du, ty 1&
ham lugng gitra nguyén t§ dAt hiém nhe va nguyén t§ @At hiém ning c6 mit trong dung
dich ma 1a chét 1dn gidu nguyén t6 dat hiém nhe, (ndng do ciia nguyén t6 dat hiém
ning/ndng d ctia nguyén t§ dAt hiém nhe) ndm trong khoang tir 0,02 dén 0,05 (véi didu
kién 13 ty 1& ham luong bing 0,01 hogc nho hon ty 1& ham luong gilta nguyén t6 dat
hiém nhe va nguyén t5 dAt hiém ning c6 mit trong phdi gia cong (trong lugng cua
nguyén t§ dat hiém ning/trong lugng ciia nguyén t§ d4t hiém nhe)). Do d9, khi phoi gia
cong 13 phoi ma ty 16 ham lugng gilta nguyén t6 dAt hiém nhe va nguyén t6 dat hiém
ning c6 mit trong do (trong lugng cla nguyén t§ dAt hiém ning/trong lugng clia nguyén
t& dAt hiém nhe) nim trong khoang tir 0,05 dén 0,50 (ty 1¢ trong luong gifra hai thanh
phdn nay trong nam cham vinh ctru trén co s6 R-Fe-B nam trong khoang nay), vi du, ma
khong cn phan tich phoi gia cong mdi lan dé xac dinh ty 1¢ ham lwong gitta hai loai
nguyén t6 nay, nguyén t§ dt hiém nhe va nguyén t§ dat hiém ning c6 mit trong dung
dich c6 thé dugc tach riéng dudi cac diéu kién xtr ly ma khép ty 1€ ham lugng nim trong
khoang néu trén. Ngiu nhién 13, bdng cach tach cin 1a chét 1An gidu nguyén t& dt hiém
ning ra khoi dung dich la chét 13n gidu nguyén t6 d4t hiém nhe, tir budc (2) dén (6), vi
du, lugng nguyén td dit hiém nhe c6 mit trong can c6 thé duoc giam xubng (ty 18 giita
ham lugng cua nguyén td dAt hiém ning voi nguyén t6 dAt hiém nhe c¢6 thé dugc ting
thém). Trong trudng hop nay, nhu duge md ta trén day, bang cach xr Iy dung dich la
chét 1an giau nguyén t§ dAt hiém nhe, tach ra tr can 13 chét 14n gidu nguyén t6 @t hiém
ning bang phuong phap chiét dung moi b&i phuong phap ban chit 1a d4 biét, nguyén td
d4t hiém nhe va nguyén td dat hiém ning c6 mit trong dung dich ¢6 thé dugc tach

riéng.

Vi du thwe hién sang ché
Sau day, sang ché s& dugc mé ta chi tiét trong cac vi du dudi day. Tuy nhién,

sang ché khong nén dugc hiéu 13 bi gi¢i han voi phan mo ta dudi day.
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Vi du 1: Tach cc nguyén t§ @At hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 dat hiém ning (Dy) (sb
1)
Budce 1

Phé liéu gia cong nam chdm c6 kich thuéc khoang 10pm dugc tao ra trong qua
trinh san xuit nam cham vinh ciru trén co s& R-Fe-B (dugc bao quan trong nudce trong 7
ngay dé ngan chdn sy bdc chay tu phat) dugc loai nudce bang cach loc hut, va sau do xtr
ly oxy hoéa bang cach xtt Iy dbt chay co st dung 10 quay. Két qua ctia phép phéan tich
IPC phé liéu gia cong nam cham da duge xit 1y oxy hoa nhu vay (thiét bi dwgc st dung:
ICPV-1017 dugc san xuét boi Shimadzu Corporation) duge thé hién trong Bang 1.
Béang 1

Fe | Nd | Pr | Dy | B | Phincon lai

Phé liéu gia cong nam cham da
49,0 | 159 | 45 | 2,8 | 0,7 27,1

Xt ly oxy hoa

(Pon vi: % khbi lugng)

Tiép d6, 50g phé liéu gia cong nam chdm di x@ Iy oxy hoa dugc tron voi 10g

mudi cacbon (mudi 10 duge san xuit boi Tokai Carbon Co., Ltd.; trong tu dudi day), va
cho vao trong chén nung cacbon (lam tir chi den cacbonat hoa) c6 kich thudc 50mm
(duong kinh trong) x 50mm (chidu sau) x 10mm (d¢ day) c6 day dugc bao phu bang
10g mudi cacbon. Sau do, béng cach st dung 10 dién, nhiét do duoc tang dén 1450°C &
téc dd 10°C/phit trong moi truong khi argon cong nghiép (ham luong oxy: 0,2ppm, tbe
d6 dong: 10 lit/phit; twong tu dudi day), tiép d6 1a xir Iy nhiét trong 1 gid. Sau do, viéc
gia nhiét trong 10 dugc dung lai, va, trong khi d6 duy tri moi truong khi argon cong
nghiép trong 10, chén nung cacbon dugc lam ngudi trong 10 dén nhiét do trong phong.
Sau khi 1am ngudi trong 10 xong, trong chén nung cacbon c6 hai loai khéi (khéi A va
khéi B) c6 mit ddc 14p nhung tiéc xtic gan véi nhau. Khéi A va khdi B, mdi khdi dugc
phan tich SEM-EDX (thiét bi dugc sir dung: S800 dugc sin xudt boi Hitachi High-
Technologies Corporation; twong tu dudi day). Két qua 13, thanh phan chinh cta khéi A
1a sét, trong khi d6 thanh phén chinh cua khéi B 1a oxit cia nguyén tb d4t hiém. Cac két
qué ctia viéc phan tich SEM-EDX khéi B dugc thé hién trong Bang 2 (chi ¢6 Nd, Pr, va
Dy) (sét bang hoic dudi gi6i han phat hién; twong tw dudi day). Ngau nhién 13, phép
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phan tich nhiu xa tia X dugc thuc hién riéng ré (thiét bi dugc st dung: D8
ADVANCE dugc san xuét bai Bruker AXS; tuong tu dudi day) dé xac nhan réng oxit
clia nguyén td dit hiém, ma 1a thanh phﬁn chinh cua khdi B, 13 oxit hdn hop hodc hén

hop bao gdm céc oxit clia cic nguyén t§ dAt hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 dat hiém

nang (Dy).
Bang 2
Nd Pr Dy
Khéi B 494 | 140 16,9
(Pon vi: % khéi lugng)
Budc 2

Khéi B chira oxit ciia nguyén t& dit hiém 1 thanh phan chinh thu dwoc ¢ budc 1
dwoc nghién bang cach st dung cbi va chay bing ma ndo, va bdt ¢ kich thudc hat nho
hon 125um thu dugc bang cach st dung rdy bang thép khong gi; thao tac nay duge thuc
hién vai lan, béng cach d6 diéu ché dugc khoang lkg bot khdi B. 75g bot khdi B thu
dugc theo cach nhu vay dugc cho vao 1 it axit clohydric ¢ ndng dd 1,0mol/l va khudy
& 80°C trong 6 gio, va sau d6 can dugc loc dé tao ra dung dich axit clohydric chtra khdi
B.

Budce 3

130g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 1 lit dung dich axit clohydric chira khéi B
thu duoc & budce 2, va khudy tron & nhiét do trong phong trong 2 gio dé tao ra khoang
100g chét két tha dang bdt mau trdng c6 ham luong 4m cao (oxalat clia cac nguyén t6
d4t hiém nhe va nguyén t§ dat hiém ning).

Buéce 4

Chét két taa thu duge & bude 3 duge cho vao trong chén nung bang nhoém oxit va
nung & moi truong khi xung quanh & 900°C trong 2 gio d8 tao ra 65,5g chit nung mau
nau. Két qua ctia phép phan tich SEM-EDX cuia chét nung thu dugc duge thé hién trong
Bang 3 (chi v& Nd, Pr, va Dy). Ngu nhién 13, phép phan tich nhiéu xa tia X dugc thyuc
hién riéng r€ dé x4c nhén rang chét nung thu dugc 1a oxit hdn hop hozc hdn hgp bao

gdm cac oxit ciia cc nguyén to dat hiém nhe va nguyén to dat hiém nang.
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Bang 3
Nd Pr Dy
Chét nung 54,3 15,0 14,3
(Pon vi: % khdi lugng)
Bude 5

100ml axit clohydric ¢6 ndng do 1,0mol/l da dugc gia nhiét dén 60°C, chét nung
thu duoc & bude 4 duoc bd sung véi lugng twong dwong tir 1,1 14n dén 1,5 1an gi6i han
hoa tan trén va hdn hop thu dugc duge khudy tron. Ngiu nhién 13, giéi han hoa tan
trén chét nung thu dugc & budce 4 trong axit clohydric dugc sir dung (6,55g) duoc xac
dinh trong thyc nghiém bang cach hoa tan timg it mot chét nung trong axit clohydric.
Buéc 6

2 gio sau khi bat dau khuéy tron & budce 5, can duge loc, b%mg cach do tach duoc
dung dich axit clohydric va cin. 13g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 100ml dung dich
axit clohydric thu dugc va khudy tron & nhiét do trong phong trong 2 gio @8 tao ra chat
két tia mau tring, va chét két tia nay dugc nung & moi truong khi xung quanh ¢ 900°C
trong 2 gid dé tao ra chét nung. Ngoai ra, cin thu dugc duge nung ¢ mdi trudng khi
xung quanh ¢ 900°C trong 2 gi® dé tao ra chit nung. Bang 4 va Bang 5 cho biét trong
lwong ciia mdi loai chit nung tao ra tir dung dich axit clohydric va chit nung tao ra tir
cin cing véi két qua cia phép phén tich SEM-EDX (chi vé& Nd, Pr, va Dy). Ngoai ra, tir
lwong ctia mdi nguyén t6 d4t hiém c6 mit trong chit nung tao ra tr dung dich axit
clohydric (a) dugc tinh bang cach nhan trong lugng cia chét nung tao ra tir dung dich
axit clohydric véi ty 1& ham lugng duge x4c dinh béi phép phén tich SEM-EDX, va tir
lwong mdi nguyén t6 dAt hiém c6 mit trong chit nung tao ra tir cgn (b) dugc tinh bang
cach nhéan trong lugong cua chét nung tao ra tir c¢in véi ty 1€ ham luong duge xac dinh
béi phép phan tich SEM- EDX, ty 1€ con lai cua mdi nguyén t§ dit hiém trong cin
((b/(a + b)) x 100) dugc kiém tra. Céc két qua (lugng m&i nguyén t6 dat hiém c6 mit
trong chat nung tao ra tlr cin 1a twong duong véi lugng mdi nguyén t6 d4t hiém c6 mit
trong cén) duoc thé hién trén Fig.1 (trong hinh v& nay, A, O, va O twong Gng la Nd, Pr,
va Dy).
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Béang 4
Luong chit nung thu duge & budce 4 | Trong luong clia Két qua phan tich SEM-
duoc thém vao Budce 5 (con s trong| chét nung tao ra EDX
du ngodc don cho biét s6 14n gép [tir dung dich axit {(Pon vi: % khoi lugng)
twong (mg vGi gidi han hoa tan trén) clohydric Nd Pr Dy
Chét nung 7,20g (1,1-14n) 6,41g 56,1 | 16,1 | 12,0
tao ra tu 7,85g (1,2-14n) 6,12g 58,1 | 16,8 8,5
dung dich 8,51g (1,3-1an) 5,99¢ 59,5 | 183 6,4
axit 9,16g (1,4-1an) 5,75g 60,7 | 19,0 | 44
clohydric 9,82g (1,5-1an) 5,54g 61,4 | 19,6 | 3.6
Béang 5
Luong chét nung thu dugc & bﬁc’yc 4 | Trong luong Két qua phan tich SEM-
duoc thém vao Budc 5 (con s trong | ctia chat nung EDX
dAu ngodc don cho biét s6 1an gdp | taoratircdn |(Pon vi: % khéi luong)
twong Umg véi gidi han hoa tan trén) Nd Pr Dy
Chét nung 7,20g (1,1-14n) 0,55g 203 | 44 | 605
tao ra tir 7,85g (1,2-1an) 1,35g 225 | 49 | 57,7
can 8,51g (1,3-14n) 2,27g 27,8 59 | 534
9,16g (1,4-1an) 3,07g 31,6 | 68 50,1
9,82¢g (1,5-14n) 3,86¢ 355 | 6,8 | 45,6

R& rang la tir Bang 4, Bang 5, va Fig.1 nhén thdy rang trong dung dich axit

clohydric thu duge & bude 5, Nd va Pr, ma la cac nguyén td dat hiém nhe, c6 mit voi

cac lugng 16n, trong khi do6 trong can, Dy, ma 1a nguyén t6 dat hiém nang, lai c6 mat voi

lugng 16n, va cling nhin thdy ring bang cach tach dung dich axit clohydric va cin, chét

1an giau nguyén t6 d4t hiém nhe va chét 1an giau nguyén t6 dat hiém ning c6 thé thu

dwoc twong Gmg dudi dang dung dich axit clohydric va cgn. Ngoai ra, voi su ting vé

lwgng chit nung thu duge & bude 4 duge thém vao budce 5, ty 1€ con lai cua nguyén tb

dAt hiém ning trong cin dugc tang 1én. Tuy nhién, sy cai thién ve ty 1€ con lai gan nhu

dat gia tri khong d6i khi luong thém vao dugc ting dén 1,5 14n gi6i han hoa tan trén, va
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ty 1€ con lai dugc cai thién gén nhu dugc duy tri it nhét cho t6i khi lugng thém vao duoc
tang t61 2,0 lan gigi han hoa tan trén. Sy anh hudng cua néng dd cua axit clohydric,
trong d6 chit nung duogc thém vio, dén kha nang tach gitra cac nguyén td dit hiém nhe
va nguyén t& dét hiém ning duoc danh gid bing cach kiém tra ty 1& con lai cia mdi
nguyén t6 dit hiém trong cin theo cling mdt phuong phap nhu néu trén (chit nung dugc
str dung 13 tir 16 khéc) c6 st dung cac ndng do khic nhau clia axit clohydric ¢6 cung thé
tich véi lugng chét nung dugc thém vao dugc dit & gia tri béng 1,1 lan gi6i han hoa tan
trén trong mdi dung dich axit clohydric. Cac két qua duoc thé hién trén Fig.2 (trong
hinh v& nay, A, O, va O tuong tng 1a Nd, Pr, va Dy). R rang 1a tir Fig.2, trong trudng
hop trong d6 axit clohydric c¢6 ndng d9 0,6mol/l duge st dung, cliing véi cac nguyén t6
d4t hiém nhe, nguyén t§ d4t hiém ning cling dugc hoa tan, va khong thé thu duge chit
1An giau nguyén t6 dat hiém nhe va chit 1An gidu nguyén t6 d4t hiém nang. Tuy nhién,
véi viée ting néng d6 cua axit clohydric, s&€ nhdn dugc sy cai thién vé kha nang tach
gifta c4c nguyén t6 dit hiém nhe va nguyén té dat hiém ning do cai thién vé ty 18 con lai
ctia nguyén t6 dat hiém ning trong cin, va kha ning tich duoc cai thién nhu vay cling
duoc quan sat thiy trong trudng hop cé st dung axit clohydric c6 ndéng d6 2,0mol/l.
Ngiu nhién 13, su khac biét vé nhiét d6 ciia axit clohydric & budc 5 lai khong thé hién
su khéc biét vé kha nang tach gifta cac nguyén t§ dit hiém nhe va nguyen t6 dat hiém
ning (khoang nhiét do: tir 20°C dén 85°C). Ngoai ra, ngay ca khi thoi gian khudy &
budc 5 dai hon 2 gid, thi kha ning tach gitta cac nguyén t§ dit hiém nhe va nguyén td
d4t hiém ning ciing khong dugc cai thién.
Vidu2
Tach cac nguyén t6 dit hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 dit hiém nang (Tb) (Thu
nghiém md hinh)

75g didymi oxit ¢6 ham lugng Nd bang 62,5% khéi lugng va ham luong Pr bing
17,8% khbi luong (duwa trén phép phéan tich SEM-EDX) dugc cho vao 1 lit axit
clohydric c6 nc“mg dd 1,0mol/l va khua‘iy & 80°C trong 6 gio, va sau d6 cdn dugc loc dé
tao ra dung dich axit clohydric chira didymi. Ngoai ra, 10g chit phan tng Tb,0; dugc
cho vao 100ml axit clohydric ¢6 ndng d6 1,0mol/l va khudy & 80°C trong 6 gid, va sau
d6 cin duogc loc dé tao ra dung dich axit clohydric chira Tb. Bﬁng cach st dung 11 dung

dich axit clohydric dugc didu ché bang cach tron dung dich axit clohydric chira didymi
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va dung dich axit clohydric chira Tb theo ty 1€ thé tich bang 9:1, cac budc twong tu tir
bude 3 dén budc 6 cua Vi du 1 duge thuc hién, b%tng cach d6 tach dung dich axit
clohydric va can. Bang 6 thé hién két qua cta phép phan tich SEM-EDX chét nung thu
dugc & bude trong duong véi bude 4 ciia Vi du 1 (chi v& Nd, Pr, va Tb). Ngiu nhién 13,
phép phén tich nhiu xa tia X dugc thyc hién riéng ré @& x4c nhan rang chat nung nay 1a
oxit hdn hop hozic hdn hop bao gdm cac oxit clia cic nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén

to dat hiém néng.

Béang 6
Nd Pr Tb
Chét nung 59,9 16,5 72

(Don vi: % khdi lugng)

Tir dung dich axit clohydric va cin thu dwgc, chit nung tao ra tir dung dich va
chét nung tao ra tir cdn dugc thu nhan theo cing mot cadch nhu trong Vi du 1. Trong
lugng ctia mdi loai chat nung tao ra tir dung dich axit clohydric va chét nung tao ra tir
cin dugc do, va phép phan tich SEM-EDX ciing dugc thyc hi¢n. Sau do, tir lugng mdi
nguyén t& dat hiém c6 mat trong chit nung tao ra tir dung dich axit clohydric (a) dugc
tinh bang cach nhan trong lwong cia chét nung tao ra tr dung dich axit clohydric véi ty
16 ham lugng duoc xac dinh bdi phép phan tich SEM- EDX, va tir rgng mdi nguyén t6
dAt hiém c6 mat trong chit nung tao ra tir can (b) dugc tinh bing cach nhan trong lwong
ctia chit nung tao ra tir cin véi ty 16 ham lwong dugc xdc dinh boi phép phan tich SEM-
EDX, ty 1& con lai cia mdi nguyén t6 d4t hiém trong cin ((b/(a + b)) x 100) duge xéac
dinh. Céc két qua (lvong mdi nguyén t6 dit hiém c6 mit trong chit nung tao ra tir cin 13
trong dwong voi lugng mdi nguyén t6 dét hiém c6 mit trong cin) duge thé hién trén
Fig.3 (trong hinh v& nay, A, O, va O tuong tng 1a Nd, Pr, va Tb). R0 rang 1a tir Fig.3,
nhan thdy ring trong cin, Tb, 12 ma nguyén t6 dat hiém ning, c6 mat voi lugng 16m,
trong khi d6 trong dung dich axit clohydric, Nd va Pr, ma la cidc nguyén t6 dat hiém nhe,
¢6 mit voi cac lugng 16n (duge xac nhin mét cach riéng ré), va ciing thdy ring bang
cach tach dung dich axit clohydric va cén, chét 14n gidu nguyén t6 dat hiém nhe va chét
14n giau nguyén td dit hiém ning c6 thé thu dugc tuong tmg dudi dang dung dich axit
clohydric va cin. Ngoai ra, v6i sy ting lugng chit nung dwogc thém vao axit clohydric,

ty 1€ con lai clia nguyén to dat hiém nang trong cén cling dugc cai thién. Tuy nhién, su
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tang vé ty 1¢ con lai ciing dat gia trj khong dbi khi lugng dugc thém vao dugc ting toi
1,5 lan giéi han hoa tan trén, va ty & con lai dugc cai thién gén nhu dugce duy tri it nhét
cho téi khi lugng thém vao dugc ting dén 2,0 1an gidi han hoa tan trén. Sy 4nh hudng
clia ndng d6 cia axit clohydric, trong d6 chit nung dugc thém vao, dén kha ning tach
gifta c4c nguyén td dAt hiém nhe va nguyén té d4t hiém ning dugc dénh gia bang cach
xéc dinh ty 18 con lai ctia mdi nguyén t6 @4t hiém trong cin theo cling mdt cach nhu néu
trén (chit nung duoc str dung 1a tir 16 khéc) c6 st dung céc ndng d6 khac nhau cta axit
clohydric ¢6 ciing thé tich véi lugng chét nung duoc thém vao dugc dit & gia tri bang
1,1 14n gi6i han hoa tan trén trong mdi dung dich axit clohydric. Céac két qua duoc thé
hién trén Fig.4 (trong hinh v& nay, A, O, va O tuong Umg 1a Nd, Pr, va Tb). R6 rang Ia tr
Fig.4, trong trudng hgp trong d6 axit clohydric ¢ ndng d6 0,6mol/l duge sir dung, cling
v6i cac nguyén t6 dat hiém nhe, nguyén t6 d4t hiém ning cling duoc hoa tan, va khong
thé thu duoc chét 13n giau nguyén t5 dat hiém nhe va chét 13n gidu nguyén té dAt hiém
nang. Tuy nhién, véi su gia tdng néng dd cua axit clohydric, nhan dugc su cai thién vé
kha nang tach giita cdc nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t§ dit hiém ning nho su cai
thién vé ty 1& con lai cua nguyén t6 dit hiém ning trong cin, va kha ning tach dugc
cai thién nhu vay cling dugc quan sat thdy trong trudng hop c6 sit dung axit clohydric c¢6
ndng d6 2,0mol/l. Ngiu nhién 13, sy khéc biét vé nhiét d6 cia axit clohydric khong thé
hién sy khéc biét vé kha ning tach giita cac nguyén t6 dit hiém nhe va nguyén t6 dat
hiém ning (khoang nhiét do: tir 20°C dén 85°C). Ngoai ra, ngay ca khi thdi gian khudy
dai hon 2 gio, cling khong quan sét dugc sy ci thién vé kha ning tach gitta cic nguyén
t6 dat hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning.

Vidu3

Téch céc nguyén t& dat hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 dat hiém ning (Dy) (sd 2)

Thi nghiém tuong tu nhu trong Vi du 1 dugc thuc hién, ngoai trir 13 axit nitric ¢6
n6ng d6 1,1mol/l dugc st dung thay cho axit clohydric c6 néng d6 1,0mol/l duoc st
dung & budc 2 va bude 5 cua Viduy 1. Két qua 13, nhu trong Vi du 1, c6 thé thu dugc
chét 1An gidu nguyén té d4t hiém nhe va chét 1An giau nguyén t6 dat hiém ndng twong
tng dudi dang dung dich axit clohydric va cén.

Vidu4
Tach céc nguyén t6 dat hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 d4t hiém ning (Dy) (s6 3)
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Thi nghiém tuong ty nhu trong Vi du 1 dugc thuc hién, ngoai trr 1a anhydrit
axetic dugc sir dung thay cho axit oxalic dihydrat dugc sir dung & budc 3 va budce 6 cua
Vi du 1. Két qua 13, nhu trong Vi duy 1, ¢6 thé thu dugc chét 1An gidu nguyén t6 dit hiém
nhe va chét 13n gidu nguyén tb d4t hiém ning twong Umg dudi dang dung dich axit
clohydric va cin.

Vidu5
Tach cac nguyén t6 dit hiém nhe (Nd, Pr) va nguyén t6 dAt hiém ning (Dy) (sb 4)

Thi nghiém twong ty nhu trong Vi du 1 dugc thuc hién, ngoai trir 1a natri
cacbonat duoc sit dung thay cho axit oxalic dihydrat dugc st dung & bude 3 va bude 6
ctia Vi du 1. Két qua 13, nhu trong Vi du 1, ¢6 thé thu duoc chit 1An giau nguyén t6 dat
hiém nhe va chét 1An giau nguyén t6 dat hiém ning twong tng dudi dang dung dich axit
clohydric va can.

Vidué6
Tach cac nguyén t6 dit hiém nhe (Nd, Pr) va céc nguyén t6 dt hiém niang (Dy, Tb)
(Thi nghiém md hinh)

Dung dich axit clohydric chira khdi B thu dugc theo céch twong tw nhu & bude 1
va budc 2 cta Vi du 1. Ngoai ra, 10g chét phan tng Tb407 dugc cho vao 100ml axit
clohydric ¢6 néng d§ 1,0mol/l va khudy & 80°C trong 6 gid, va sau d6 cin dugc loc dé
tao ra dung dich axit clohydric chira Tb. 130g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 1 lit
dung dich axit clohydric dugc didu ché bang cach tron dung dich axit clohydric chua
khdi B va dung dich axit clohydric chira Tb theo ty 1& thé tich bang 9:1, va khudy tron &
nhiét do trong phong trong 2 gid dé tao ra khoang 100g chét két tha dang bot mau tring
c6 ham lugng 4m cao (oxalat ctia cac nguyén t6 d4t hiém nhe va cic nguyén t6 d4t hiém
ning). 50g chét két tua thu dugc cho vio trong cdc nung lam bing nhém oxit va nung &
mdi truong khi xung quanh hodc méi truong khi argon & nhiét do nim trong khoang tir
600°C dén 1000°C trong 2 gid dé tao ra chit nung mau nau. M&i twong quan giita nhiét
do nung cua chat két tia va trong lugng cua chét nung thu dugc duge thé hién trén
Fig.5. Rd rang 1a tr Fig.5 nhén thdy rang khi nhiét do nung cia chét két tia cao hon
hodc bang 700°C, qué trinh nung xay ra mot cch thich hgp, va trong lugng cia chit
nung tao ra 1a én dinh. Ngoai ra, con thdy ring khi chét két tia dugc nung trong mdi

truong khi xung quanh, trong lugng cia chit nung tao ra s& 1én hon khi nung trong moi
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truong khi argon.

Tiép d6, 100ml axit clohydric c6 nc“mg d6 1,0mol/l da dugc gia nhiét dén 60°C
duoc bd sung chét nung véi luong tuong duong vai 1,8 lan gidi han hoa tan trén (6,54
g) va khudy trong 6 gio, va sau d6 can dugc loc dé tach dung dich axit clohydric va cin.
13g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 100ml dung dich axit clohydric thu duge va
khudy tron & nhiét d trong phong trong 2 gid d8 tao ra chit két tha mau tring, va chét
két tha nay duoc nung & mdi trudng khi xung quanh & 900°C trong 2 gio dé tao ra chét
nung. Ngoai ra, cdn thu duge duge nung & moi trudng khi xung quanh ¢ 900°C trong 2
gidr dé tao ra chit nung. Dbi voi mbi loai chét nung tao ra tir dung dich axit clohydric va
chit nung tao ra tir cin, moi trudng khi trong d6 chit két taa thu duoc bang cach bd
sung axit oxalic dihydrat vao dung dich axit clohydric dugc didu ché tir dung dich axit
clohydric chtra khdi B va dung dich axit clohydric chitra Tb dwgc nung, nhiét do nung,
trong lwong, va két qua ctia phép phan tich SEM- EDX (chi vé Nd, Pr, Dy, va Tb) duoc
thé hién trong Bang 7 va Bang 8. Ngoai ra, tir lugng mdi nguyén t6 dat hiém c6 mit
trong chét nung tao ra tir dung dich axit clohydric (a) dugc tinh bang cach nhan trong
lwong ctia chit nung tao ra tir dung dich axit clohydric v6i ty 18 ham lugng duoc xac
dinh boi phép phan tich SEM-EDX, va tir lugng mdi nguyén t6 dt hiém c6 mit trong
chét nung tao ra tir cin (b) duge tinh bang cach nhan trong lugng cia chét nung tao ra tir
cin v6i ty 1€ ham lugng duge xac dinh boi phép phan tich SEM-EDX, ty 1€ con lai cia
m&i nguyén t6 dt hiém trong can ((b/(a + b)) x 100) dugc x4c dinh. Cac két qua (luong
mdi nguyén t6 dat hiém c6 mat trong chét nung tao ra tir cin 14 twong duong véi luong
mdi nguyén t6 dit hiém c6 mit trong cin) dugce thé hién trén Fig.6 d6i voi mdi nguyén

td @4t hiém.

Bang 7
3 . &t qua phén ti -
biéu kién nung doi Trong lugng cua Ket qua p. an tmh; SEM EDX
o 1 A1 A oo % i (Don vi: % khodi lugng)
véi chat két tua chat nung tao ra tir
dung dich axit
Moi Nhiét '
' lohydri
truomg khi | d0 (°C) clohydric Nd Pr Dy | Tb
P Xung 700 5,69¢g 60,4 | 21,2 | 2,6 2,4
Chat nung
. quanh 800 5,85g 60,2 | 212 |25 |24
tao ra tu
dung dich 900 5,99¢ 59,7 | 20,1 | 2,4 2,9
1000 6,08g 58,0 | 194 | 34 4,1
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axit 700 5,88g 56,1 | 18,2 5,4 5,4
clohydric 800 5,83g 58,0 | 192 | 3,8 | 4,1
Argon
900 5,89 ¢ 524 | 174 4,1 4,7
1000 596 ¢ 57,7 19,5 | 4,2 5,1
Béang 8
biéu kién nung ddi véi chét két Trong lugng Két qua phén tich SEM-EDX
tha cla chét nung (Pon vi: % khdi lugng)
MOoi truong khi | Nhiét do (°C) |taoratrcdn | Nd Pr | Dy Tb
700 4,89¢ 34,8 19,3202 18,7
Xung 800 5,03g 33,3 | 8,8 21,6 19,7
. quanh 900 4,92¢g 32,6 9,6 22,0 19,2
Chat nung
1000 4,30g 39,8 | 7,4 | 24,8 21,2
tao ra tr
700 5,03g 35,9 18,21]19,0 19,1
can
Argon 800 4,54¢g 32,8 | 7,5 | 20,3 20,0
900 4,85¢ 32,4 | 7,0 20,3 19,5
1000 4,62g 32,5 | 7,9 20,5 18,2

R rang 13 tir Bang 7, Bang 8, va Fig.6, nhan thiy ring trong chit nung tao ra tir
dung dich axit clohydric, Nd va Pr, ma 13 cac nguyén t6 d4t hiém nhe, déu c6 mit véi
cac lugng 16n, trong khi d6 trong chit nung tao ra tir cin, Dy va Tb, ma 14 cac nguyén t6
dat hiém ning, c6 mit véi cac lugng 16n, va ciing nhén thiy ring bang cach tach dung
dich axit clohydric va cin, chit 13n giau nguyén td dat hiém nhe va chét 13n giau nguyén
t6 dat hiém ning c6 thé thu dugc twong tmg dudi dang dung dich axit clohydric va cin.
Ngoai ra, nhan thdy ring trong trudong hop trong d6 mdi trudng khi trong d6 chat két tia
thu dwoc bang cach bd sung axit oxalic dihydrat vao dung dich axit clohydric duoc diéu
ché tir dung dich axit clohydric chira khi B va dung dich axit clohydric chira Tb duoc
nung 13 trong méi trudong khi xung quanh, chit 1dn gidu nguyén t6 dat hiém nhe va chit
1an gidu nguyén t6 dit hiém ning c6 thé thu dugc mot cach hiéu qua hon trong twdng
hop mdi trudng khi argon. Phong doan rang céc két qua néu trén c6 thé c6 nguyén nhan
sau ddy. Trang thai oxy hoa ctia nguyén t& d4t hiém bing cach nung thay dbi phu thude
vao mdi trudng khi trong d6 chat két tiia duoc nung; héa tri oxy hoa clia nguyén td dat

hiém 1a cao hon khi budc nung dugc thyc hién & moi trudong khi xung quanh so véi khi
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duge thuc hién trong méi trudng khi argon, va diéu nay gép phan cai thién kha ning
tach gitta cac nguyén t dit hiém nhe va cac nguyén t6 @At hiém nang.
Vidu7
Céc dic tinh cta ty 16 ham luong giita cic nguyén td dit hiém nhe va cac nguyén t6 dit
hiém niing c6 mit trong chét 13n giau nguyén té d4t hiém nhe thu dugce dudi dang dung
dich axit clohydric (Thir nghiém mé hinh s6 1)

343g chét phan Gng Nd,0;, 93g chét phan tng PrOy, 53g chét phan tng Dy,0s,
va 7g chit phan ung Tb,0; twong tng dugc cho vao 5400ml, 1450ml, 750ml, va 100ml
axit clohydric ¢6 ndng d6 1,0mol/l da dugc gia nhiét dén 60°C, va khudy trong 6 gio dé
tao ra dung dich axit clohydric chtra nguyén t6 dit hiém twong @mg. Dung dich axit
clohydric da dugc didu ché chtra nguyén t6 dat hiém tuong tmg duge tron theo céc ty 18
dugce thé hién trong Bang 9 dé tao ra by loai dung dich axit clohydric chtra cic ndng do

nguyén té dét hiém khac nhau (Cac dung dich tir A dén G).

Bang 9
Dung | Dung | Dung | Dung | Dung | Dung Dung
dichA | dichB | dichC |dichD | dichE | dichF | dichG
Dung dich Nd,03 1011 1041 1071 | 1100 | 1130 905 1249
Dung dich PrOq; 264 272 279 287 295 466 118
Dung dich Dy,03 208 173 138 104 69 121 78
Dung dich TbsO7 17 14 12 9 6 11 10
(Pon vi: ml)

195g axit oxalic dihydrat duoc cho vao 1,51 mdi trong sb bay loai dung dich axit
clohydric thu dugc & trén, va khudy tron & nhiét do trong phong trong 2 gid dé tao ra
chit két tia dang bot mau tring c6 ham luong 4m cao (oxalat ciia cic nguyén t dat
hiém nhe va cic nguyén t6 d4t hiém ning). Mai chét két tia thu duge duge cho vao cde
nung 1am bing nhém oxit va nung & méi trudng khi xung quanh & 900°C trong 2 gid dé
tao ra bay loai chit nung mau ndu c6 thanh phin khac nhau (chit nung tir A dén G).
Trong luong cia mdi chit nung, két qua ctia phép phéan tich SEM- EDX, va ty 1é ham
luong (WHR/WLR) gifta cac nguyén t6 dit hiém nhe (Nd, Pr) va cic nguyén td dat
hiém ning (Dy, Tb) duoc thé hién trong Bang 10. Ngiu nhién 13, phép phan tich nhifu

xa tia X duoc thyuc hién riéng r& dé xac nhan rang mdi chat nung 1a oxit hdn hop hodc
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nang.
Béang 10
Chit | Chét Chit | Chét | Chit | Chat | Chét
nung A |nung B [ nung C | nung D | nung E | nung F | nung G
Khéi luong (g) 94,1 942 | 92,9 | 957 | 953 90,8 91,1
Nd (% khéi lwong) | 57,8 | 57,7 | 602 | 61,3 | 628 | 527 72,5
Pr (% khéi lugng) | 13,3 13,8 | 14,6 14,3 144 | 244 6,2
Dy (% khéi luong) | 10,6 9,5 8,0 6,5 52 7,0 4,5
Tb (% khdi lugng) 0 0,7 1,1 0,1 1,2 1,1 1,0
Wir/Wir 0,15 0,14 | 0,12 0,09 0,08 0,11 0,07

M&i chit nung trong s6 bay loai chit nung thu dwoc & trén duge cho vao 100ml
axit clohydric c6 ndng d6 1,0mol/l da duoc gia nhiét dén 60°C véi lugng twrong duong
v6i 0,8 1an, 1,0 14n, 1,2 14n, 1,5 14n, 2,0 14n, 2,5 14n, va 3,0 1an gi6i han hoa tan trén
(1/15 trong lugng cua chét nung) va khuéy trong 6 gi®, va sau d6 cén dugce loc dé tach
dung dich axit clohydric va can. 13g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 100ml dung dich
axit clohydric thu dwgc va khudy tron & nhiét d6 trong phong trong 2 gid dé tao ra chit
két tha mau tring, va chét két tia nay dugc nung & méi trudong khi xung quanh & 900°C
trong 2 gior dé tao ra chit nung. Tir trong lwong cia mdi chit nung va két qua cua phép
phan tich SEM-EDX, ty 1é ham luong gitta cac nguyén t6 dat hiém nhe va céc nguyén t6
d4t hiém nang c6 mat trong chit nung (WHR/WLR: twong dwong véi ty 16 ham luong
gifta cac nguyén t6 dat hiém nhe va cac nguyén té dat hiém ning c6 mit trong dung dich
axit clohydric) dugc kiém tra. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 11 (trudong hop
trong d6 lwong duoc thém vao bang 2,5 14n giéi han hoa tan trén) va Fig.7 (ty 16 ham
lwgng budc thém gip 0,0 1an nghia 12 ty 16 ham lwong trong mbi chit nung trong sb bay
loai chit nung). RS rang 1a tir Bang 11 va Fig.7, nhan thdy ring mac di ty 16 ham luong
gifta cac nguyén t& dit hiém nhe va céc nguyén t6 dit hiém ning c6 mit trong bay loai
chit nung thay dbi trong khoang tir 0,07 dén 0,15 (Bang 10), & tit ca cac chét nung,
khi lugng thém vao khong nhé hon 2,0 14n gi6i han hoa tan trén, ty 16 ham luong giita
cac nguyén t6 dat hiém nhe va cac nguyén t6 dit hiém ning c6 mit trong chét nung tao

ra tir dung dich axit clohydric roi vao trong khoang tir 0,02 dén 0,04 (khoang bién thién:
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0,08 — 0,02). Ngu nhién 13, hién tuong ma ty 16 ham luong giita cdc nguyén t& dat
hiém nhe va cac nguyén t6 dét hiém ning c6 mit trong chét nung tao ra tir dung dich
axit clohydric roi vao trong khoang tir 0,02 dén 0,04 khi lugng dugc thém vao khong
nhé hon 2,0 14n giéi han hoa tan trén duoc quan st thiy ngay ca & cac ndng do axit
clohydric khéc nhau (dwoc x4c nhan bing axit clohydric c6 nong do 0,7mol/l va axit
clohydric ¢6 ndng do 1,5mol/l). Ngoai ra, ciing x4c nhan dugc rang bang cach st Iy
dung dich axit clohydric 14 chit 13n giau nguyén t& d4t hiém nhe, bang phwong phép
chiét dung méi bang phuong phap ban chit 1a da biét, cac nguyén t& dat hiém nhe va cac
nguyén t& dat hiém ning c6 mit trong dung dich axit clohydric c6 thé duoc tach riéng,
va con x4c nhdn ring bing cach tach cin 13 chét 13n gidu nguyén t6 dit hiém ning, ra
khoi dung dich axit clohydric 14 chét 13n giau nguyén t6 dit hiém nhe, theo cac budc
twong tw nhu céc bude tir 2 &én 6 cua Vi du 1, lugng cac nguyén té dat hiém nhe c6 mit
trong can c6 thé duogc giam xubng (ty 18 ham luwong cac nguyén t6 dat hiém ning va cac

nguyén t& d4t hiém nhe c6 thé duoc ting 1én).

Bang 11

Chét nung tao ra tir dung dich axit clohydric

A B C D E F G

Wir/Wir 0,03 0,03 0,03 0,02 0,04 0,02 0,03

Vi du 8: Dic tinh ciia ty 18 ham luong gitra cdc nguyén t6 dit hiém nhe va cac nguyén td
d4t hiém nang c6 mit trong chit 14n giau nguyén t& d4t hiém nhe thu duoc dudi dang
dung dich axit clohydric (Thir nghiém mé hinh sé 2)

Khdi B thu duge theo cach tuong tw nhu & budce 1 ciia Vi du 1. Khéi B thu dugc
duoc nghién bing cbi lam tir vonfram cacbit va chay 1am tir ¢4 ma nfo, va bot ¢6 kich
thuéc nho hon 125pum thu duge c¢d st dung ray lam tir thép khong gi; thao tic nay duoc
thuc hién vai lan, béng cach d6 diéu ché dugc bot cia khdi B. Luogng du cua bot cla
khéi B dugc diéu ché theo cach nhu vdy dugc cho vao axit clohydric ¢6 ndng do
1,0mol/l da dugc gia nhiét dén 60°C va khqu trong 6 gi®, va sau d6 can duogc loc dé tao
ra dung dich axit clohydric bdo hoa chira khdi B. Ngoai ra, lugng du ciia chit phan Gng
Tb40; dugce cho vao axit clohydric cé nf‘mg do 1,0mol/l da duogc gia nhiét dén 60°C va
khudy trong 6 gid, va sau d6 cin dugc loc dé tao ra dung dich axit clohydric bdo hoa

chtra Tb. 130g axit oxalic dihydrat dugc cho vao 1 lit dung dich axit clohydric dugc
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didu ché bang cach trén dung dich axit clohydric bdo hoa chia khéi B va dung dich axit
clohydric bdo hoa chira Tb theo ty 18 thé tich biang 10:1, va khudy tron & nhiét do trong
phong trong 2 gid dé tao ra chét két tia dang bot mau tring c6 ham lugng 4m cao
(oxalat clia céc nguyén t6 dat hiém nhe va céc nguyén td dit hiém ning). Chéat két tua
thu dugc cho vao trong cbc nung 1am biang nhém oxit va nung & moi trudng khi xung
quanh & 900°C trong 2 gi¢ dé tao ra 65,4g chit nung mau nau. Két qua cua phép phan
tich SEM-EDX chét nung thu dugc va ty 18 ham lwong (Wur/Wig) gitta céc nguyén t6
d4t hiém nhe (Nd, Pr) va c4c nguyén t6 dét hidm ning (Dy, Tb) dugc thé hién trong
Bang 12. Ngiu nhién 13, phép phén tich nhiéu xa tia X dugc thuc hién riéng r& dé xac
nhan ring chét nung thu dugc 14 oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit clia cac

nguyén to dat hiem nhe va cdc nguyén to dat hiém nang.

Bang 12
Nd Pr Dy Tb Wir/Wir
(% khéi lwong) |(% khdi luong)| (% khéi luong) |(% khéi luong)
Chét nung 50,4 13,9 13,2 6,0 0,30

Tiép do, 100ml axit clohydric cé néng dd 1,0mol/l da dugce gia nhiét dén 60°C
dugc bd sung chét nung vdi cac lugng tuong duong véi 1,1 14n, 1,2 14n, 1,3 14n, 1,4 14n,
1,5 lan, 1,6 1an, 1,8 14n, 2,0 14n, 2,5 14n, va 3,0 14n gi6i han hoa tan trén (6,54 g) va
khudy trong 6 gid, va sau d6 can dugc loc dé tach dung dich axit clohydric va cin. 13g
axit oxalic dihydrat dugc cho vao 100ml dung dich axit clohydric thu dugce va khudy
trén & nhiét do trong phong trong 2 gid dé tao ra chat két tia mau tring, va chét két taa
ndy dugce nung & mdi truong khi xung quanh & 900°C trong 2 gir dé tao ra chit nung.
Tur trong luong cta mdi chit nung va két qua cua phép phan tich SEM-EDX, ty 1¢ ham
lwong gifta cac nguyén t& dat hiém nhe va cic nguyén t& dat hiém ning c6 mit trong
chét nung (WHR/WLR: twong dwong véi ty 16 ham lugng gitta cac nguyén t6 dit hiém
nhe va cdc nguyén t6 dat hiém ning c6 mit trong dung dich axit clohydric) duge xac
dinh. Cac két qua duoc thé hién trén Fig.8. R6 rang 1a tir Fig.8, nhan thy ring khi luong
dugc thém vao khong nhé hon 2,0 lan gi6i han hoa tan trén, ty 1€ ham lugng gifta céc
nguyén t§ d4t hiém nhe va cac nguyén t6 d4t hiém ning c6 mit trong chat nung tao ra tir

dung dich axit clohydric bang 0,04.
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Kha ning tng dung trong cdng nghiép

Sang ché d& xuét phwong phéap c6 thé dugc sir dung dé tach nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén t6 d4t hiém nang, vi du, khi nguyén t5 dt hiém nhe va nguyén té dat
hiém ning duoc tach ra tir phdi gia cong chira nguyén td dat hiém nhe va nguyén t6
dt hiém nang bing phuong phép chiét dung méi, 1am cho c6 thé giam dugc lugng
dung moi chiét hoic dung méi hitu co duge sir dung hozc 1am gidm duge kich thudce clia
thiét bi, hodc 1am cho c6 thé giam dugc ganh ndng cong viéc 1én quy trinh, nhu phan
tich ty 16 ham lwong giftta nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning c6 mit
trong phdi gia cong. Theo khia canh niy, sang ché c6 kha ning 4p dungrtrong cdng

nghiép.

-28-



40249

YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phap dé thu duoc chit 1An gidu nguyén t6 d4t hiém nhe va chit 1an giau
nguyén t6 d4t hiém ning tlr phoi gia cong chira nguyén t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dit
hiém nang dé tach nguyén té dat hiém ning va nguyén t6 dt hiém nhe, trong d6 phuong
phép nay dugc dic trung béi it nhit 1a:

(1) bude thu hoi oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm céc oxit cia nguyén
t6 dat hiém nang va nguyén t§ dit hiém nhe tir phoi gia cong chira nguyén t6 dat hiém
nhe va nguyén t6 dat hiém ning;

(2) bu6c hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cic oxit clia nguyén
t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning thu dugc trong axit clohydric va/hodc axit
nitric;

(3) bude bd sung chit gay két tiia vao dung dich thu dugc dé tao ra chit két
tha;

(4) bude nung chit két tia thu duoc;

(5) bude bd sung chit nung thu dugc véi lugng glp tir 1,1 1an dén 3,0 lan
giG¢i han hoa tan trén vao axit clohydric va/hodc axit nitric ¢6 ndng do 16n hon hoic
bang 0,7mol/l dé tao ra dung dich va cin; va

(6) budc tach dung dich va can thu dugc, béng cach d6 taora

(i) dung dich 1a chét 13n gidu nguyén t& dit hiém nhe c6 ty 1¢ gitta ham
lwong ciia nguyén t6 dit hiém nhe so v6i ham lugng cta nguyén t6 dat hiém ning cao
hon ty 1€ twong Ung trong phodi gia cong; va

(ii) can 1a chit 13n giau nguyén t& dit hiém ning c6 ty 1é giita ham lugng
clia nguyén t6 dat hiém ning so v6i ham lugng ctia nguyén t6 @4t hiém nhe cao hon ty

1€ twong Ung trong phodi gia cong.

2. Phuong phép theo diém 1, khéc biét & chd, it nhat mét thanh phan dugc chon tir axit
oxalic, axit axetic, va mubi kim loai ctia axit cacbonic duoc sir dung 1am chét gay két

tua.

3. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, phoi gia cong 1a nam chdm vinh ctru trén
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co s& R-Fe-B.
4. Phuong phap theo diém 1, khac biét & chd, ty 18 gitta ham luong clia nguyén tb dat
hiém ning so v&i ham luong ciia nguyén t6 d4t hiém nhe c6 mit trong phoi gia cong

nim trong khoang tir 0,05 dén 0,50.

5. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, ty 16 gitta ham lugng ciia nguyén t6 dat
hiém ning so v6i ham lugng cuia nguyén t6 dat hiém nhe c6 mit trong dung dich ma
dong vai trd 1a chét 14n gidu nguyén td d4t hiém nhe nim trong khoang tir 0,02 dén

0,05, va ty 1 nay bang 0,01 hodc nhé hon ty 1€ twong ing trong phdi gia cong.

6. Phuong phép dé thu duoc chat 14n gidu nguyén t§ dit hiém nhe va chét 13n giau
nguyén t& dat hiém ning tir oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cac oxit clia nguyén to
dit hiém nhe va nguyén té dit hiém ning @8 tach nguyén t6 dat hiém nhe va nguyén t6
d4t hiém ning, dugc dic trung béi it nhat 1a:

(1) bude hoa tan oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cac oxit clia nguyén
t6 d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning trong axit clohydric va/hodc axit nitric;

(2) bude bd sung chit gay két tiia vao dung dich thu dugce 8 tao ra chét két
tha;

(3) bude nung chat két tia thu dugc;

(4) budc bd sung chit nung thu dugc véi lwong gép tir 1,1 1an dén 3,0 1an
giéi han hoa tan trén vao axit clohydric va/hodc axit nitric cé ndéng d6 16n hon hoic
ba°1ng 0,7mol/l dé tao ra dung dich va can; va

(5) budce tach dung dich va can thu dugc, bang cach d6 tao ra

(i) dung dich 1a chét 14n giau nguyén t& d4t hiém nhe c6 ty 1 giita ham
lwong cua nguyén t6 dAt hiém nhe so v6i ham lugng clia nguyén t§ @t hiém ning cao
hon ty 1é twong tng trong oxit hdn hop hodc hdn hop bao gdm cac oxit ciia nguyén tb
d4t hiém nhe va nguyén t6 dit hiém ning va;

(ii) can 1 chét 1An gidu nguyén t5 dat hiém ning co ty 1 gitta ham luong
ctia nguyén t6 dit hiém ning so v&i ham lugng cta nguyén t6 dat hiém nhe cao hon ty
16 twong ting trong trong oxit hdn hop hodc hdn hgp bao gdm céc oxit ciia nguyén té dat

hiém nhe va nguyén to6 dat hiém nang.

-30-



Fig.

Fig.

Fig.

40249

1/4
1

100
0
80
70 T
60 |
50 |
a0 b
30 f
20 F
10 b

Ty 1€ con lai trong cén (%)

1 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6

Lugng chét nung dugc thém vao axit clohydric
(s0 lan gap so va&i gidi han hoa tan trén)

2

60

40

30

20 F

10

Ty 1€ con lai trong can (%)

0

0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1

Ndng d6 ctia axit clohydric trong d6 chit nung dugc
thém vao (mol/l)

10D
% |
80
70 r
60 |
so |
40 |
30 |
20 F
10 f
0 . . . .

1 1,1 1,2 13 1,4 15 L6
Luong ché,t nung dugc thém vao axit clohydric trong

do (so lan gap so véi gidi han hoa tan trén)

Ty 1€ con lai trong can (%)

-31-



40249

2/4
Fig.4

60

S0

a0

30 F

20 p

10 f

Ty 1€ con lai trong cén (%)

0
0.4 0,5 0,6 0,7 0.8 0,9 1
Nong dd cua axit clohydric trong d6 chat nung dugc
thém vao (mol/l)

T

—-
U]

W

[}
o

-0~ Argon
—e— MOoi trudong khi xung quanh

oy
A’
T

-
~
T

lwrong sau khi nung (g)

oi

500 600 700 800 900 1000

Nhiét @ nung (°C)

Kh

-32-



Fig. 6

Ty 1€ con lai trong

Ty 1€ con lai trong

40249

3/4

50 50
50 Pr
a0 b Nd = 40t
)
=}
30 b -3 F  Oseee. S
Q30 5 o -0 O,
= . P g .\'___.__—Taca
Sk Moi trudng khi xung quanh E gl
o SR
0 f 2 w0t
H i 1 rs A
o . . N . . 0
sac 600 7¢0 800 900 e 1100 500 600 700 800 900 1000 1200
‘A A A A 0o
Nhiét d6 nung (°C) Nhiét d6 nung (°C)
100 100
D &0 Tb
80 y § wf
=}
_
o -
é 60 = § 60
= =
T 40 8 >§- a0 }
2-
20 r 20
=
o ) N A . . 0 X . . .
500 600 700 800 3500 1000 1100 500 600 700 800 900 1000 1100
A A LN A 0
Nhiét d6 nung (°C) Nhiét d6 nung (°C)

-33-



gs!

=
a

Q

Ty 1¢ ndng d6, Wer/ Wir

0,10

0,05

0,00

T

=
a3

0

Ty 18 ndng d6, War/ Wir

0,30
0,25
0,20
0,15
0,10
0,05

0,00

140249

4/4

0,0 1,0 2,0 3,0 4,0
Luong bd sung (sb 14n gép)

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Luong bd sung (s6 1an gép)





