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Linh vuec ky thuat dwoc dé cap
Sang ché d& cép dén phuong phap san xuét chit dién phan rin

sulfua c6 cau tric tinh thé kiéu argyrodit.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Su phat trién cua pin déng vai tro quan trong nhu mot ngudn ning
lwong cho cac thiét bi lién quan dén thong tin, thiét bi lién lac, 6 t6, V.v.
Trong s6 do, pin lithi-ion da thu hit duge sy chd y vi mét do ning lugng cao
cua no.

Chét dién phan 16ng chtta dung méi hitu co dé chdy duge st dung
trong céc loai pin lithi-ion théng thudng hién c6 trén thi truong. Mit khic,
pin lithi-ion trong d6 pin duoc héa rin hoan toan bang cach st dung chét
dién phan ran thay vi chit dién phén léng (pin lithi-ion hoan toan rén) da
duoc phiét trién. Pin lithi-ion hoan toan rin khong st dung dung méi hitu co
d& chay trong d6 va do d6 cho phép don gian héa thiét bi an toan va duge coi
14 c6 loi vé mat san xuét chi phi va ning suét.

Chét dién phan sulfua rin cling dugc goi 1a chat dién phan rin duge
str dung trong pin lithi-ion (vi du, xem Tai liéu sang ché 1 dén 4.). Chét dién
phan sulfua rin c¢6 c4u tric tinh thé kidu argyrodit (sau day d6i khi duoc goi
1a chat dién phan rin dang argyrodit), 1a mot loai chét dién phan rin, On dinh
trong khoang nhiét do réng, va do d6 du kién s& mo rong dugc khoang nhiét
do suir dung cuia pin.

Déi véi phuong phép san xuét chat dién phan ran kiéu argyrodit,
Tai liéu sang ché 1 méb ta phuong phap trong dé nguyén liéu tho chira lithi
sulfua va diphospho pentasulfua, va lithi clorua hodc lithi bromua dugc tron
bang may nghién bi va sau d6 dugc xt Iy bang nhiét.

Ngoai ra, Tai liéu séng ché 2 mé ta phuong phép trong d6 nguyén
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liéu tho chira lithi sulfua va diphospho pentasulfua dugc nung & 550°C trong
6 ngdy, sau d6 duoc lam mat dan.
Tai liéu lién quan cta giai phap k¥ thuét da biét
Tai liéu sang ché
[Tai liéu sang ché 1] WO 2015/012042
[Tai liéu sang ché 2] JP 2010-540396 A
[Tai liéu sang ché 3] JP 2003-208919 A
[Tai liu sang ché 4] WO 2012/017544

Bin chat k§ thut ciia sang ché |

Nhu dugc md td trong Tai lidu sang ché 1 va 2, diphospho
pentasulfua dugc sit dung 1am nguyén liéu cho chét dién phan rin sulfua.
Tuy nhién, diphospho pentasulfua khéng bén véi d6 4m, do d6 can phéi XU
ly cin than trong qua trinh van chuyén, bao quan va cac hoat dong tuong tu.

Vi vay, c4c tic gia sang ché da nghién ctu phuong phap san xuét
chit dién phan rén kiéu argyrodit bang cach sir dung don chat duy nhét
phospho (phospho nguyén t6) thay vi diphospho pentasulfua. Nhu dugec mod
ta trong Tai liéu sang ché 3 va 4, mic du da c6 mdt vi du trong d6 chat dién
phan ran dugc san xuét bang cach sir dung phospho nguyén t6, nhung khong
A thé thu duoc chit dién phan rin ¢6 d dan ion cao. Theo két qua nghién ciru
clia c4c tac gia sang ché, d4 phat hién ra rang khi st dung phospho nguyén t4,
c6 mot van dé 12 d6 din ion trd nén thap ngay ca trong chét dién phan rn
kidu argyrodit.

Mot muc dich ciia sang ché 1a d& xuét phuong phép san xuit trong
d6 phospho nguyén t6 duogc si dung 1am nguyén liéu thd va thu duogc chat
dién phén rén kiéu argyrodit c6 d6 dén ion cao.

M6t khia canh ciia sang ché dé xuét phuong phap san xuét chét dién
phan rén sulfua c6 cdu tric tinh thé kiéu argyrodit, bao gém viéc tron
nguyén liéu thd chira phospho nguyén t6 v6i cong suét tich hop 1a 0,5

kwh/kg hodc cao hon, va xir ly béng nhiét tién chat thu dugc trong budc trén
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& nhiét d6 nam trong khoang tir 350 dén 500°C.

Ngoai ra, mot khia canh cua sang ché dé xuit phuong phép san xuit
chét dién phan ran sulfua cé cdu trac tinh thé kiéu argyrodit, bao gém viée
tron nguyén lidu thd chira phospho nguyén t6 dé thu duoc tién chét chia
thity tinh P,S¢", va xir Iy bang nhiét tién chit & nhiét d6 ndm trong khoang tir
350 dén 500°C.

Theo mét khia canh, sang ché dé xu4t phuong phép san xuét trong
d6 phospho nguyén t6 duoc sir dung 1am nguyén liéu thé va thu dugc chét

dién phéan ran kiéu argyrodit c6 dd dan ion cao.

M3 ta vit tit cac hinh vé

Fig. 1 thé hién phd 31P-NMR rén cta céc tién chit thu dugc & Vi du
1,2 va Vidu so sanh 1.

Fig. 2 thé hién kiéu XRD cta chat dién phan ran kiéu argyrodit thu
duoc 6 Vidu 1.

Fig. 3 thé hién kiéu XRD cua chit dién phan rén kiéu argyrodit thu
dugc & Vi du 2.

Fig. 4 thé hién phd 31P-NMR rén ctia nguyén liéu thd dugc st dung
trong Vi du so sanh 2. |

M5 ta chi tiét sang ché

Phuong phép san Xuét chat dién phan ran kiéu argyrodit theo mot
khia canh ciia sang ché dugc dic trung & chd nguyén lidu thé chira phospho
nguyén té duogc tron véi cong suét tich hop 1a 0,5 kwh/kg hodc cao hon va
tién chat thu duoc bing cach tron duoc xir 1y bang nhiét & nhiét d6 nam
trong khoang tlr 350 dén 500°C. Bang cach két tinh tién chét thu dugc bang
cach tron & mic ning luong xac dinh trude hodc cao hon véi xir 1y bing
nhiét, dd dan ion cua chat dién phan ran kiéu argyrodit dugc tao ra cudi cung
dugc tang lén.

Do nhiét dd ma tai d6 chét dién phan ran kiéu argyrodit duoc két
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tinh 13 twong ddi cao, su bay hoi va thing hoa ctia nguyén liéu thd gy ra su
sai 1éch vé thanh phan. Piém s6i ctia diphospho pentasulfua 13 khoang
515°C, va vi du, trong JP 2010-540396 A, su bay hoi va thang hoa dugc
ngin chin bing cach bao kin trong mét éng thach anh va xir 1y bang nhiét &
550°C. |

Nguoc lai, khi sir dung phospho nguyén t6, do nhiét do bt dau
thang hoa ctia phospho nguyén té }lé. khoang 430°C, nén d6 1éch thanh phan
c¢6 xu huéng xay ra dé dang hon. Pic biét, dbi véi chit dién phén ran c6 do
dan ion 16n hon 7 mS/cm, d6 16ch thanh phan nho anh huéng 16n dén d6 dan
ion. B3 phat hién ra rﬁng, trong chét dién phan ran c¢6 do dan ion cao, khi
phospho nguyén t6 duoc str dung 1am nguyén liéu ban dau, ngay ca khi viée
xu ly béng nhiét dugc thuc hién trong hé théng kin, thi su phan bd thanh
phan van xay ra trong vat liéu xi Iy, va két qua 13 c6 mot vin dé phét sinh 1a
d6 dan ion giam. Theo khia canh ndy, bang céch trén vé6i cong suét tich hop
da dugc xac dinh truéc va phan Ung véi mdt nguyén li€u thé nhu phospho
nguyén t6 dé tao ra tién chéit, c6 thé ngén chan duogc su sai 1éch thanh phﬁn
trong budc xtr Iy bang nhiét tiép theo & nhiét do cao. Do tién chit mong
mubn thu duge v6i cong suét tich hop tuong dbi nhd so véi khi sir dung
diphospho pentasulfua, nén c6 thé dé dang thu duoc chit dién phan ran kiéu
argyrodit c6 @6 dan ion cao. |

Theo phuong phap san xuit cia khia canh nay, nguyén liéu tho chta
phospho nguyén to dugc st dung. Vi du vé phospho nguyén t6 bao gdm
phospho vang, phospho dd, va cac loai tuong tu.

Hop chét hodc don chit duy nhét ngoai phospho nguyén té ciu
thanh nguyén liéu thé c6 thé duoc lua chon thich hop dé thu dugc chét dién
phan ran kiéu argyrodit c6 thanh phin nguyén t6 mong muén. Vi du vé
thanh phan cta chét dién phan rén kiéu argyrodit bao gdm thanh phan duoc
bdc 16 trong Tai liéu sang ché 1 hodc 2 hodc céc tai liéu tuong tu. Vi du ve
cong thic c4u tao bao gém LigPSsX, Li74PSeXx (X=Cl, Br, I, x=10,0 dén

1,8) va cac cong thuc tuong tu. Trong cac vi du néu trén, co thé sur dung hop
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chat chira nguyén t6 lithi, nguyén t5 luu huynh va tiy ¥ mot nguyén t6 nhu
nguyén t6 halogen 1am nguyén té cdu thanh hodc don chit duy nhét.

Vi du vé hop chét chira lithi bao gdm, vi du, lithi sulfua (Li,S), oxit
lithi (Li,O) va lithi cacbonat (Li,COs). Trong sé d6, tot hon néu 13 hop chét
lithi, v& t5t hon nita 1 lithi sulfua.

Lithi sulfua ¢6 thé dugc sir dung ma khong c6 gi¢i han cu thé bat ky,
nhung t6t hon 13 st dung sulfua lithi ¢6 d6 tinh khiét cao. Vi dy, lithi sulfua
c6 thé dugc san xuit bing phuong phép duoc mé ta trong JP-H07-330312 A,
JP-HO09-283156 A, JP 2010-163356 A va JP 2011-84438 A.

Vi du v& hop chit chtra phospho ¢6 thé duoc chira ngoai phospho
nguyén td bao gém phospho sulfua nhu diphospho trisulfua (P2S3) va
diphospho pentasulfua (P,Ss) va cic hop chét phospho nhu natri photphat
(NazPOy).

Vi du vé& hop chat hodc don chét duy nhét chira luu huynh, vi du,
Li,S, luu huynh nguyén 6, H,S, P,Ss, P4Ss, PSBr3, PSCls, SOCl,, SF,, SF,,
SFs, SaF10, SCl, S,Cl,, S;Bry. Hop chat hoic don chit duy nhét chira luu
huynh c6 thé duoc str dung két hop cia hai hodc nhiéu chét cta ching.

Theo khia canh nay, vi phospho nguyén t6 duoc st dung cho toan
b6 hodc mot phan ngudn phospho, tét hon 12 st dung luu huynh nguyén t6
1am nguon luu huynh dé d€ diéu chinh thanh phén.

Vi du vé hop chat chtra halogen bao gdm, vi du, hop chét c6 cong
thtrc chung (M-X,,). |

Trong cong thiic nay, M 1a natri (Na), lithi (Li), bo (B), nhém (Al),
silic (Si), phospho (P), Iuu huynh (S), germani (Ge), asen (As) , selen (Se),
thiéc (Sn), antimon (Sb), telu (Te), chi (Pb), bitmut (Bi), hodc chit ma oxy
nguyén t6 hozc Iwu huynh nguyén t6 dugc lién két v6i nguyén td duoc liét
ké. Tét hon, néu M 1 Li hogc P, va tét hon nita 1a Li.

X 12 nguyén t6 halogen duoc chon tir nhém bao gébm F, CI, Brva L

Ngoai ra, I 1a s nguyén bang 1 hodc 2 vam la sb nguyén nam trong

khoang tir 1 dén 10. Khi m 1a sb nguyén nam trong khoang tir 2 dén 10,
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nghia 1 khi ¢6 nhidu X thi X c6 thé 13 gibng nhau hodc khéc nhau. Vi du,
trong trudng hop ctia SiBrCly duge dé cip dudi ddy, m 1a 4, va X 1a cac
nguyén t6 khac nhau, tirc 1a Br va CL.

Vi du v& hop chét halogen c6 cong thiic néu trén bao gdm natri
halogenua nhu Nal, NaF, NaCl, va NaBr; lithi halogenua nhu LiF, LiCl, LiBr,
va Lil; bo halogenua nhu BC13, BBr3, va Bl;; nhom halogenua nhu AlF;,
AlBr;, All;, va AlCl;; silic halogenua nhu SiF,, SiCly, SiCls, Si,Clg, SiBry,
SiBrCls, SiBr,Cl,, va Sily; phospho halogenua nhu PF;, PFs, PCl;, PCls,
POCIls, PSCl;, PBr3, PSBrj, PBrs, POBr;, PI;, PSI;, P,Cly, va Pyly; luu huynh
halogenua nhu SF,, SF;, SFs, S);Fi9, SCl,, S,Cl,, va S,Bry; germani
halogenua nhu GeF,, GeCly, GeBry, Gely, GeF,, GeCl,, GeBr,, va Gel,; asen
halogenua nhu AsF;, AsCl;, AsBr;, Asls, va AsFs; selen halogenua nhu SeF,,
SeFg, SeCl,, SeCls, Se,Br,, va SeBr,; thiée halogenua nhu SnF,, SnCly,
SnBry, Snly, SnF,, SnCl,, SnBr,, va Snl,; antimon halogenua nhu SbF;,
SbCl;, SbBr3, Sbl;, SbFs, va SbCls; telu halogenua nhu TeF,, Te,F;o, TeFs,
TeCl,, TeCly, TeBr,, TeBry, va TeI4; chi halogenua nhu PbF,, PbCl,, PbF,,
PbCl,, PbBr,, va Pbl,; bismut halogenua nhu BiF;, BiCls, BiBr;, va Bil;.

Trong sb ny, lithi halogenua hodc phospho halogenua duoc vu tién
hon, va LiCl, LiBr, Lil hoic PBr3 dugc wu tién hon, LiCl, LiBr hodc Lil van
dugc uu tién hon va LiCl hodc LiBr dugc dic biét uu tién hon.

C6 thé str dung mdt trong sb cac loai hop chét halogen dugc mb ta
trén ddy hozc st dung hdn hop clia hai hozc nhiéu hop chat nay. |

Ciing c6 thé st dung don chit duy nhét halogen duy nhat nhu clo
(Cl,) va brom (Br,). |

Vi dy, khi nguyén t6 halogen 1a Cl va Br, t&t hon 1a nguyén liéu thd
théa man thanh phan ¢6 cong thic (1) sau:

Li,PS,ClBre, (1)

Trong cong thirc (1) nay, a, b, ¢l va c2 thoa méin cac cdng thirc (A)
dén (C) sau: ‘

5,0=a=6,5 ---(A)
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6,1=atcl+c2=7,5 --*(B)
0,5=a-b=1,5 ---(C)

Trong cong thuc nay, b>0 va cl1+c¢2>1,0.

Trong cong thirc (A) néu trén, tot hon 14 5,1 < a = 6,4, va tot
honnalas2a < 63. |

Trong cong thire (B) néu trén, tot hon 1a 6,2Sa+c1+c257,4, va tot
hon nita 1a 6,3=a+c1+c2=7,3.

Trong cong thirc (C) néu trén, tét hon 13 0,6=a-b=<1,3, tbt hon nita
14 0,7Sa-b<1,3. |

Theo sang ché, ty 1& mol va thanh phin cta mdi nguyén té trong
chit dién phan ran kiéu argyrodit dwoc suy ra tir ty 18 trén cta cac nguyén
liéu tho dd dugc can. Theo sang ché, ty 18 mol trong nguyén lidu tho va ty 18
mol ctia chat dién phan rén kiéu argyrodit 14 san phidm vé co béan 1a bing
nhau. Trong phuong phép san xuét theo khia canh ndy, vi d6 1éch thanh phén
trong qua trinh san xuat c6 thé duoc ngin chin, nén do 1éch gifta ty 1€ mol .
ctia mdi nguyén té clia nguyén liéu thod va ty lé mol cta chét dién phén rin
kiéu argyrodit 13 nho. |

Ty 1¢ mol va thanh phan ctia m3i nguyén t6 trong chit dién phan rin
kiéu argyrodit c6 thé duoc do bang phép do phd phat xa ICP.

Hop chat néu trén va chit don gian c6 thé duoc st dung ma khong
c6 gi6i han cu thé bat ky mién 13 ching duoc san xuit va ban cong nghiép.
Tét hon 13, hop chét va chit don gian ¢6 d6 tinh khiét cao.

Trong phuong phap san theo xut khia canh nay, nguyén liéu tho
chira phospho nguyén t6 dugc tron véi cong suét tich hop 14 0,5 kwh/kg
hozc cao hon dé thu duoc tién chét. Theo mot phuong 4n, tét hon 14 tao ra
thity tinh P,S¢" bang cach trén vira di nguyén liéu thd chira nhidu hop chat
hodc don chat duy nhét. Nhu dugce mé ta trong Tai liéu sang ché 4, tinh thé
P,Ss" c6 d6 dan ion thép hon déng ké so véi thiy tinh P,S¢". Do d6, thudng
khong mong mubn chira thiy tinh P,S¢" 1am tién chét cho chit dién phan rin

két tinh. Tuy nhién, theo khia canh nay, biang cach phan tmg nguyén liéu dén
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muc tao ra thiy tinh P,S¢", ¢6 thé thu duoc chat dién phan rin kiéu argyrodit
v6i d6 dan ion cao bang cach xir Iy bing nhiét tiép theo.

Viéc tron nguyén liéu dugc thuc hién dé phéan ng thuy tinh héa xay
ra bang cach tac dung tmg suit co hoc 1én nguyén liéu. Khi trén nguyén lidu
khéng dt, d6 dan ion cia chét dién phéan ran kiéu argyrodit thu duge cudi
cung khong dugc cai thién du. O day, "tac dung ung suét co hoc" 12 tac dung
mot cach co hoc ung sut cét, luc tac dong hoac dang tac dung tuong tu. Vi
du vé cac phuong tién dé tac dung tmg suit co hoc bao gdm may nghién bot -
nhu médy nghién bi, may nghién hat, may nghién rung va may can va may
nhdo, hogc cac dang may tuong tu. Khi tdc dung tmg suét co hoc, vét liéu
thd ¢6 thé bi néng 1én dé ting tdc phéan tng.

Viéc chura thuy tinh P,S¢*- trong tién chét c6 thé dugc xac minh, vi
du, béng cach c6 mit hodc khong c6 mit cac dinh thu dugc tir thiy tinh
P2864' quan sat dugc trong phép do *'P-NMR rén. Pinh cao nhét thu duge tir
thily tinh P,S¢" quan sat dugc & trong khoang tir 102 dén 108 ppm cta phd
3'P-.NMR rén. |

Néu khong thé x4c dinh liéu mot dinh ton tai & vi tri xac dinh trude
tir phd *'P-NMR rén, phd *'P-NMR rén duoc phan tach dinh bing phuong
phép binh phuong nho nhét phi tuyén tinh va x4c nhén liéu dinh c6 ton tai &
vi tri xac dinh trudc hay khong.

Dé x4c dinh céc dinh tach biét, vi du, ¢ thé tham khao H. Eckert, Z.
Zhang, va H. Kennedy, Chem. Mater. See Vol 2, No. 3, 273 (1990).

Trong phuong phap san xut theo khia canh nay, trong phép do *'P-
NMR rén ctia tién chét, tot nhét 1a cudng d6 dinh 16n nhét cta cic dinh quan
s&t dugc trong khoang tir 30 d&én 60 ppm nhé hon cuong d6 dinh cia thiy
tinh P,S¢". Nhu viy, nguyén liéu duoc tron va phan tng vira du, c6 thé
khing dinh ring thity tinh P,S¢" dugc tao ra trong tién chit. Do d6, do din
ion cuia chét dién phan ran kiéu argyrodit thu duoc cudi cing duoc cai thién
hon nita. C4c dinh quan sét duoc trong khoang tir 30 dén 60 ppm duoc coi 13

c¢6 ngudn gde tir nguyén liéu thd chua phan ung.
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Ngoai thiy tinh P,Ss", tién chét ciing ¢6 thé chua thiy tinh P,S,*
hodc thiy tinh PS,”. Viéc chtra thity tinh P,S;" hodc thay tinh PS,> trong
tién chét co thé dugc x4c minh, vi du, béng cach c6 mat hoéc khong c6 mit
c4c dinh thu duoc tir mdi kinh quan sat duoc trong phép do *'P-NMR rén.
Pinh cao nhét thu dugc tir thuy tinh P,S,* duoc quan sat & khoang 91;4 ppm
ctia ph6 *'P-NMR rén. Dinh cao nhit bit ngudn tir thity tinh PS> dugc quan
sét & khoang 82,5 dén 84,5 ppm. Thuy tinh dugc tao ra c6 thé bi két tinh béi
nhiét néu vat liéu thé bi nung néng trong qua trinh tac dung Gmg suit co hoc.
Trong truong hop nay, vi dy, thiy tinh da dugc tao ra co thé chtra tinh thé
PS,”. Pinh cao nhét bét ngudn tir tinh thé PS,”" duoc quan sét trong khoang
tir 86 dén 87 ppm. |

Hon nita, trong sé cac dinh quan sat dugc trong khoang tir 30 dén
120 ppm & phép do >'P-NMR rén ctia tién chét, tbt hon 1a cuong d6 dinh cia
thity tinh P,Ss" hogc thiy tinh PS," 14 16n nhit. Do d6, c6 thé khing dinh
rang ty 18 cta thay tinh P,S¢" hodc thuy tinh PS> trong tién chat 13 cao. Do
d6, do dan ion cta chat dién phéan ran kiéu argyrodit thu dugc cudi cfmg
dugc cai thién hon nita. Néu nguyén liéu thé bi nung néng trong qué trinh
tac dung tmg suat co hoc, thi tot hon 13 cudng d6 dinh cua thiy tinh P,Se",
thiy tinh PS,” hodc tinh thé PS,* 14 dinh 16n nhét trong s c4c dinh quan sét
dugc trong khoang tir 30 dén 120 ppm & phép do *'P-NMR rén cua tién chét.

Theo séng ché, "cudng d6 dinh" c¢6 nghia 14 khoang cach (chiéu
cao) tir dudng co sé dén dinh cao nhét ctia phd NMR thu duogc bing phép do
S'P-NMR rén.

Viéc x4c nhan sy tao ra tién chét cé thé bing ty 18 hao hut khéi
lugng trong phép do nhiét khdi lugng thay vi phép do *'P-NMR rén. Ty 18
hao hut khéi luong cao cho thiy riang qu4 trinh thiy tinh héa nguyén liéu thod
1a khéng di va d dan ion cta chit dién phan ran kiéu argyrodit tao ra c6 xu
huéng thép. Theo khia canh nay, t6t hon 14 ty 18 hao hut khéi luong cta tién
chit & 600°C 12 1,5% hoc thdp hon, t6t hon nita 12 1,0% hodc thdp hon.

Diéu kién tron cla nguyén liéu thé can duogc thiét 1ap thich hop tuy
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thudc vao thiét bi duoc st dung dé tron. Vi du, khi sir dung may nghién bi
hanh tinh, bang cach diéu chinh phuong tién nghién, téc d6 quay, thoi gian
xtr Iy va nhiét d6 xt ly hodc cac yéu td tuong tu, luong ning lugng cung cip
cho nguyén lidu thd (cong suit tich hop: kwh/kg) c6 thé duoc kiém sodt.
Cong suat tich hop 14 0,5 kwh/kg hodc cao hon va tét hon 1a 1,0 kwh/kg
hodc cao hon. Hon nira, cong suit tich hop 13, vi duy, 20 kwh/kg hodc thép
hon, t6t hon 14 10 kwh/kg hodc thip hon.

Trong trudng hop di biét muic tidu thu dién ning, thi cong sudt tich
hop c6 thé thu dugc bing cach chia luong dién ning cho khéi lugng cua
mau. Luong dién ning c6 thé thu dugc bang cach trir di cong suét dién khi
méy nghién bi quay ma khéng nap liéu mau tir ngudn dién trong qué trinh
van hanh méy nghién bi. Trong truong hop chwa biét muc tiéu thu dién nang,
thi dong nang duoc tinh trén gia thiét ring dong ning thu duoc tir ban kinh
vong quay, sd vong quay, ty sb vong quay tu luc, khéi luong va sb bong,
v.v. . ctia may nghién bi duoc 4p dung cho mau.

Ning lugng cung cip cho nguyén liéu thé (cong suit: kW/kg) can
duoc thiét 1ap mot cach thich hop c6 xem xét dén thiét bj xir ly va thoi gian
xtr ly. Tt hon 13, ning luong 13 0,1 kW/kg hodc cao hon, tét hon nita 13 0,3
kW/kg hodc cao hon. Hon nita, t6t hon 14 ning luong 14 7 kW/kg hosc thap
hon, va tot hon nita 13 10 kW/kg hoic thap hon.

Thoi gian xtr Iy cang ngan cang dugc uu tién va thoi gian xir ly
thudng 13 10 phit hodic cao hon va 10 gi hoc thp hon.

Chét dién phan rin kiéu argyrodit duoc san xuét bing cach xir ly
bing nhiét va két tinh tidn chit thu dugc bing cach tron nguyén lidu. Nhiét
d6 xir Iy bing nhiét ndm trong khoang tir 350 dén 500°C, t6t hon 1a nim
trong khoang tir 360 dén 500°C, va tét hon nita 14 nim trong khoang tir 380
dén 450°C.

Thoi gian xir Iy dugc didu chinh bang nhiét do, va thudong 13 nim
trong khoang tlr 0,5 dén 12 gio, va tét hon 1 nim trong khoang tir 1 dén 8

gio.
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Khi quyén ctia budc xir Iy bing nhiét khong bi giéi han dic biét, va
t6t hon 13 trong didu kién 4p sudt khi quyén va khi tro nhu nito va argon.

Co thé khéng dinh thuc té r??lng chét dién phéan ran thu dugc & khia
canh nay 14 chét dién phan rin kiéu argyrodit, vi dy, bang cach c6 cac dinh
nhiéu xa & 20 = 25,2 + 0,5 d6 va 29,7 = 0,5 d6 trong phép do nhiéu xa bdt tia
X bang tia CuKa. . Céc dinh nhiéu xa nay 14 céc dinh c6 ngudn gbc tir
cu trtic tinh thé kidu argyrodit.

Céc dinh nhifu xa cua ciu tric tinh thé kiéu argyrodit c6 thé xuét
hién, vi du, 6 20 = 15,3 £ 0,5°, 17,7 £ 0,5°, 31,1 £ 0,5°, 44,9 £ 0,5 ° va 47,7
+ 0,5°. Chét dién phan rin thu duoc theo khia canh nay c6 thé c6 cac dinh
nay.

Chét dién phan ran thu dugc trong khia canh nay chtra nguyén tb
lithi, nguyén t6 phospho va nguyén t6 luu huynh, va nguyén t6 halogen tiy
chon. Ngoai cdc nguyén té nay, c6 thé chira cac nguyén té nhu Si, Ge, Sn,
Pb, B, Al, Ga, As, Sb va Bi. Hon nita, mdt nguyén té chalcogen (oxy (O),
selen (Se), telu (Te), hodc tuong tu) cod thé dugc chira. Theo khia canh nay,
t6t nhéat 1a nguyén t6 lithi, nguyén t6 phospho, nguyén té luu huynh va it
nhat nguyén t6 halogen ctia clo va brom.

Theo khia canh nay, chét dién phan ran kiéu afgyrodit c6 do dan ion
cao co thé thu dugc ngay ca khi diphospho pentasulﬁia khong duogc st dung
lam nguyén liéu. Vi du, c6 thé thu dugc chit dién phéan ran kiéu argyrodit c6
d6 dan ion tir 9 mS/cm hodc cao hon hodc 11 mS/cm hodc cao hon. Chét
dién phan rén kiéu argyrodit thu dugc theo khia canh nay thich hop lam vét
liéu dé cAu thanh pin lithi-ion, ching han nhu 16p dién phén ran.

Mot khia canh khic ctia sang ché bao gdm céc budce trén nguyén
lidu thé chira nguyén t6 phospho dé thu dugc tién chat chtra thily tinh P,Ss’
va xur Iy bing nhiét tién chit thu dugc & nhiét d6 ndm trong khoang tir 350
dén 500°C. Phuong phép nay gidng nhu phuong phap duge mé ta & trén, chi
khac 1a thu duoc tién chét chira thiy tinh P,Se". Vi du, tién chtra thuy tinh

P,S¢" thu dugc bang cach tron du nguyén lidu thé theo cach gidng nhu
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phuong phép san xuat cuia khia canh duge mo6 ta & trén.

Vi du thwe hién sing ché

Sang ché nay dugc mé ta chi tiét hon duéi day bang cac Vi du.
Phuong phéap danh gid nhu sau.
(1) Po d6 dan ion

Chét dién phan rén duoc chuén bi trong mdi Vi du nap ddy vao may
dic vién nén va &p sudt 1a 407 MPa (gia tri chi bao nén 22 MPa) duoc tic
dong béng cach st dung méy ép mini dé thu duoc than da dugc dic. Cacbon
duogc dat trén ca hai mat cta than da dugc diac dudi dang dién cuc va ap suét
duoc tadc dong lai boi may duc vién nén, nho do tao ra than da dugc duc
ding dé do ludng (dudng kinh: khoang 10 mm, d6 day: 0,1 dén 0,2 cm). Do
dan ion cta than d3 duoc duc nay duge do bang phép do tré khang AC. Gia
tri ciia d6 dan ion duoc chép nhén gia tri1 & 25°C.

(2) Phép do *'P-NMR rén

- Cuong do dinh

Khoang 60 mg mau bdt duge nap vao dng miu NMR va phd 31p.
NMR rén thu duge béng cach st dung thiét bi va cac diéu kién duge mé ta
dudi day.
Thiét bi: ECZ400R (do JEOL Ltd. san xuét)
Hat nhan quan sat: 31P
Tén sb quan sat: 161,944 MHz
Nhiét d6 do: Nhiét d6 trong phong
Chudi xung: Xung don (st dung xung 90°)
D0 rong xung 90°: 3,8 n
Thoi gian cho sau khi do FID cho dén khi 4p dung xung tiép theo: 300 gidy
Téc d6 quay cua goc quay ma thuat: 12 kHz
S6 1an tich hop: 16 1an
Khoang do: 250 ppm dén -150 ppm
Dich chuyén héa hoc: thu duoc bang cach sir dung (NH,),HPO, lam chit
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tham chiéu bén ngoai (Dich chuyén héa hoc 1,33 ppm).

Chiéu cao tir duong nén ctia mdi dinh quan sat duoc trong phd *'P-NMR rén
thu duge duoc 1iy 1am cuong d6 dinh.

* Tach dinh

Khi thuc hién tach dinh, phd *"P-NMR rén thu dugc dugc phan tich
bang céch sir dung phan mém "FT-NMR" (phan mém cé trong phién ban sta
ddi (phién ban thir hai) cta "Xt 1y dit liéu cia FT-NMR ciia PC" (SANKYO
SHUPPAN Co.,Ltd.)) dé x4c dinh c4c dinh phan tach.

Phan mém tinh todn céc dinh d3 duoc tach, gia tri tinh toédn cua tin
hiéu NMR va tong binh phuong con lai R2 tir tin hiéu NMR bang cach sir
dung phuong phap binh phuong phi tuyén tinh nhé nhat. Viéc tach dinh
duoc hoan thanh khi téng binh phuong con lai R2 trong khoang phan tich
cua gia tri thir nghiém va gia tri tinh toan la 0,007 hodc nho hon va s6 dinh
d dugc tich nhé nhit thu dugc khi do cao dinh 16n nhat 14 1.

(3) Phép do nhiét trong

Phép do nhiét trong duoc thuc hién bing cach st dung thiét bi do’
nhiét trong-nhiét vi sai (TGA/DSCI1, do Mettler-Toledo International Inc.
san xuit) & nhiét d6 trong phong (20°C) dén 600°C trong mdi trudng nito
khé & tdc do ting cua nhiét do 1a 10°C/phtit. Mau 12 khoang 20 mg. Po ty 18
hao hut khéi lugng & 600°C so véi khéi luong & nhiét d6 trong phong.

(4) Phép do nhiéu xa tia X (XRD)

Mot vién tron cé dudong kinh 10 mm va cao O,’l dén 0,3 cm duogc
dtc tir chat dién phan ran dugc tao ra trong mdi vi du dé 14y mau. Mau nay
duoc do ma khong tiép xtc véi khong khi bing cach st dung gid do XRD
kin khi. Vi tri 20 ctia dinh nhiéu xa dugc x4c dinh bing phuong phap
xentroit st dung chuong trinh phén tich XRD JADE.

Phép do duoc thuc hién trong céc didu kién sau day bang cach st
dung méay do nhidu xa bot tia X trén miu bot SmartLab do Rigaku
Corporation san xuat.

Dién 4p éng: 45 kV
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Dong dién dng: 200 mA

Budc séng tia X: tia Cu-Ka (1,5418 A)

Haé théng quang hoc: Hé théng chim tia song song

CAu hinh khe: khe nang lugng mat troi 5°, khe téi: 1 mm, khe nhdn anh
sang: 1 mm

May do: M4y dém nhép nhay

Khoang do: 20 = 10 dén 60 do

Chiéu rong budc, tbc do quét: 0,02 do, 1 do/phut

Vi du sén xuét 1

(San xuét lithi sulfua (Li,S))

Trong binh phan tach dung tich 500 mL dugc trang bi may khudy,
200 g LiOH anhydrua khé (do Honjo Chemical Co., Ltd. san xuét) duoc dua
vao trong diéu kién khi tro. Nhiét d6 dugc ning lén trong didu kién dong
nito, va nhiét d§ bén trong dugc duy >tr‘1 & 200°C. Khi nito dugc chuyén sang
khi hydro sulfua (Céng ty TNHH Sumitomo Seika) véi téc do dong 500
mL/phtt, va LiOH anhydrua va hydro sulfua da dugc phan tmg.

Hoi 4m tao ra tir phan tng duoc ngung tu bang thiét bi ngung tu va
dugc thu lai. Phan Uing dugc thyc hién trong 6 gio, luc d6 da thu hdi duoc
144 mL nuéc. Phan tmg duoc tiép tuc trong 3 gid nita, nhung khong quan
sat thiy sy tao hoi am.  Bot san phim duge thu gom va do d6 tinh khiét va
XRD. Két qua 1a db tinh khiét 1a 98,5% va kiéu dinh cta Li,S dugc x4c nhan
bang XRD.

Vidul
(1) Piéu ché tién chét

Lithi sulfua dugc san xuét trong Vi du san xudt 1 (d6 tinh khiét
98,5%), phospho d6 (do Kojundo Chemical Lab. Co., Ltd. san xuét), luu
huynh (do Wako Pure Chemical Industries, Ltd.), lithi clorua (do Sigma-
Aldrich Co. san xuat). LLC, d6 tinh khiét 99%) va lithi bromua (do Sigma-
Aldrich Co. LLC san xuat, d tinh khiét 99%) dugc st dung 1am nguyén liéu

(sau day, trong tit ca cac Vi du, do tinh khiét ciia cac nguyén liéu ban du
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tuong tng 12 nhu nhau). Hop chét néu trén va chit don gian duoc trén sao
cho thanh phﬁn cta toan bo nguyén li€u tho trd thanh Li5.4PS4.4BrO,6C11,O. Cu
thé, 0,447 g lithi sulfua, 0,159 g phospho d6, 0,411 g luu huynh, 0,217 g lithi
clorua va 0,267 g lithi bromua dugc tron.
Nguyén li€u thd va mudi qua béng ziricon oxit c6 dudong kinh 10
mm dugc dit trong lo ziricon oxit (45 mL) cia may nghién bi quay hanh
tinh (MAu sé LP-M2H, do Ito Seisakusho Co., Ltd san xuit) va dugc déng
kin hoan toan. Bén trong lo nay 13 khi quyén argon. Tién chét thu dugc bing
cach xt ly nguyén li€u thd & féc d6 300 vong/phit trong may nghién bi &
nhiét d6 trong phong trong 1 gid (cong sudt tich hop: 1,0 kwh/kg). Cong suét
tac dung lén mau dugc tinh todn véi gia thiét ring dong ning cla qua béng
duoc tac dung 1én mau.
Phd *'P-NMR rén cua tién chit thu duoc duge thé hién trong Fig. 1.
Pinh cta thuy tinh P,Se", thuy tinh P,S,*, thuy tinh PS,”, va di quan sat
thdy mot dinh khong duoc gan (51 ppm). Cudng do dinh cua dinh dugc gan
cho thuy tinh P,S¢" dugc x4c nhén 14 16n hon cuong do dinh tdi da cta cac
‘dinh chua dugc gan quan sat duoc trong khoang tir 30 dén 60 ppm. Trong sb
céc dinh quan sat dugc trong khoang tir 30 dén 120 ppm, dinh 16n nhét 13
~dinh cta thuy tinh PS,”.
Ty 18 hao hyt khoi luong cua tién chat 1a 1,0%.
(2) Két tinh |
Khoang 1,5 g bot tién chét & trén dugc dong goi trong 6ng Tamman
(PT2, do Tokyo Glass Instruments Co., Ltd. san xuét) trong hdp ging tay
trong didu kién moi truong argon, va phin mé cta dng Tamman dugc déng
lai béng soi thach anh, va duogc day kin béng dd chira kin duge 1am bf?mg
SUS dé khong khi khong lot vao. Sau d6, db chira kin nay duoc dit trong 10
dién (FUW243PA, do Advantech Toyo Kaisha, Ltd. san xuat) va xir Iy béng
nhiét. Cu thé, nhiét d6 dugc ting tir nhiét do trong phong 1én 430°C &
2,5°C/phtt (tang 1én 430°C trong 3 gid) va gitt & 430°C trong 8 gio. Sau do,

d6 chtra kin nay duoc 1am lanh tir tir dé thu duoc chit dién phan rén kiéu

-16-



41147

argyrodit.

D6 dan ion (o) ctia chét dién phan rn 13 9,5 mS/cm.

Mau XRD ctia chét dién phan ran kiéu argyrodit thu duoc & Vi du 1
duoc thé hién trén Fig. 2. Cac dinh bt ngudn tir cdu trac tinh thé kiéu
argyrodit duoc quan sat trong mau XRD.

Vidu2

Tién chit duoc diéu ché va két tinh dé thu duge chit dién phéan rin
kiéu argyrodit theo cach twong tu nhu trong Vi du 1, chi khéc 14 thoi gian xir
Iy bing may nghién bi dugc dit thanh 4 gid (cong suét tich hop: 4,0 kwh/kg).

Phé *'P-NMR rén cia tién chit dugc thé hién trén Fig. 1. Céc dinh
cua thuy tinh P2864', thuy tinh P,S,", va thiy tinh PS,> duoc quan sat.
Khéng quan sat duge cac dinh chua duoc géan trong khoang tir 30 dén 60
ppm. Trong sb cac dinh quan sat dugc trong khoang tir 30 dén 120 ppm, dinh
16n nhét 13 dinh cta thay tinh PS,>. Ty 18 hao hut khéi lugng cua tién chét 13
0,9%.

D6 dan ion (d) cua chét dién phan ran 1a 11,2 mS/cm.

MAu XRD ctia chét dién phan ran kiéu argyrodit thu duoc & Vi du 2
duoc thé hién trén Fig. 3. Cac dinh bit ngudn tir cdu tric tinh thé kiéu
argyrodit duoc quan sat thiy trong mau XRD. '
Vidu sosanh 1 |

Tién chét duoc didu ché va két tinh dé thu dugc chit dién phan rin
theo céch tuong tu nhu trong Vi du 1, chi kh4c la thoi gian xtr ly bing may
nghién bi duoc dit thanh 6 phat (cong suat tich hop: 0,1 kwh/kg).

Phd *'P-NMR rén cua tién chét dugc thé hién trén Fig. 1. Céc dinh
cta thuy tinh P,S,*, thuy tinh PS>, va quan sat dugc dinh chua dugc gén
(51 ppm). Khéng quan sat dugc cac dinh duge gan cho thily tinh P,Se".

Ty 16 hao hut khéi luong cta tién chat 13 3,0%.

D6 dén ion (o) clia chét dién phan rin 1a 7,3 mS/cm. Két qua cua
phép do XRD 1a quan sat dugc cac dinh thu duogc tir cdu trac tinh thé kiéu
argyrodit.
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Vi du so sanh 2

Nguyén li¢u thoé dugc tron theo cach tuong tu nhu trong Vi du 1
dugc tron trong 10 phit trong ¢bi md n3o ma khéng can xir ly bang may
nghién bi. Phé *’P-NMR rén ciia nguyén liéu tho sau khi trdn duge thé hién
trén Fig. 4. P4 quan sét duoc cac dinh khong diu (35,2 ppm, 86,8 ppm).
Khéng quan sat dugc cac dinh dugc gan cho thiy tinh P,S¢". Ty 18 hao hut
khéi luong ctia nguyén liéu thé 1a 4,0%.

Vidu3

Tién chét dugc didu ché va két tinh dé thu duoc chit dién phan rén
theo cach tuong tu nhu trong Vi du 1, chi khac 1a viéc nhiét d6 xir ly cua
méy nghién bi duoc thay ddi tir nhiét do trong phong dén 200°C.

Két qua ctia phép do *'P-NMR rén 13 khéng quan sat duoc céc dinh
khong diu trong khoang tir 30 dén 60 ppm va quan sat dugc cac dinh cia
thity tinh P,S¢* va tinh thé PS,>. Trong sb c4c dinh quan sat dugc trong
khoang tir 30 dén 120 ppm, dinh 16n nhit 14 dinh cua tinh thé PS> Ty 18
hao hut khéi luong cta tidn chét 13 0,7%.

Do din ion cia chat dién phan rén 13 11,0 mS/cm. Két qua ciia phép
do XRD 1a quan sat dugc cac dinh thu duge tir cdu trac tinh thé kiéu
argyrodit.

Vidu4 |

Tién chit duoc diéu ché va két tinh dé thu duoc chét rin dién phan
theo cach twong tu nhu trong Vi du 2, chi khac 1a phospho d6 dugc dbi thanh
phospho vang. Phospho vang thu dugc nhu sau.

1 g phospho d6 (do tinh khiét: 99,999%, do Kojundo Chemical Lab.
Co., Ltd. san xuét) dugc dat trong éng thach anh bit kin mdt mat va bén
trong duoc hut chan khéng biang may bom quay dé bit kin mat con lai. Mit
bén ctia 6ng thach anh chira phospho d6 duoc nung dén 430°C trong 10 hinh
khuyén @& 1am thing hoa phospho d6 va cho phép nd ngung tu thanh
phospho vang trén mat nay duogc git & nhiét d6 trong phong. Sau khi lam
lanh du, phospho vang dang sap dugc thu gom trong hop dung ging tay
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trong diéu kién khi quyén argon.

Ty 1€ hao hut khoi luong cta tién chit thu dugc 12 0,2%. Do dan ion
ctia chét dién phan rin 14 12,2 mS/ecm. Cac dinh c6 ngudn gde tir ciu trac
tinh thé kiéu argyrodit dugc quan sat thdy trong XRD.

Mic du chi mot sb phuong 4n duogc 14y 1am vi du va/hodc vi du cta
séng ché ndy dugc mé ta chi tiét trén day, nguoi co hiéu biét trung binh trong
linh vuc ndy s& dé dang hiéu rang nhiéu cai bién c6 thé thuc hién dugc trong
cac phuong an va/hodc vi du duge vi du ma khong tach roi khoi ndi dung va
vu diém cta sang ché. Theo do, tAt ca c4c cai bién nhu vy déu nam trong
pham vi clia sang ché.

Céc tai lidu duoc d& cap trong ban mé ta va ban mo ta ciia (cac) don ding ky
sang ché Nhat Ban ma don ding ky séang ché nay xin huéng quyén uu tién

theo cong udc Paris dugc dua vao day bang cach vién dan toan bo.
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Yéu cau bao hg

1. Phuong phép san xuit chit dién phan rin sulfua ¢6 cu trac tinh thé kiéu
argyrodit bao gdm cac budc:

trén nguyén liéu thé chira phospho nguyén t§ véi cong suét tich hop 14
0,5 kwh/kg hodc cao hon, va

xu ly béng nhiét tién chét thu dugc trong budc tron & nhiét do nam trong
khoang tir 350 dén 500°C, trong d6: |

cong sudt tich hop thu dugc bang cach chia lwgng tiéu thu dién nang cho
khéi luong ctia nguyén lidu thdé dau vao, va

luong tiéu thu dién ning thu duoc bang cach 14y murc tidu thu dién ning
ctia thiét bi tron khi thiét bi tron nay duoc van hanh cling v6i nguyén lidu thd da
duoc bd sung vao trir di mirc tidu thu dién nang cua thiét bi tron khi thiét bi tron
nay duoc van hanh trong ciing diéu kién chi khéc 1 thiét bi trén nay chua duogc

nap nguyén liéu tho.

2. Phuong phap san xuét theo diém 1, trong d6 budc tron dugc thuc hién béng

cach tac dung g suét co hoc 1én nguyén liéu tho.

3. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong do bu’c’ré tron duogc thuc hién

béng cach tac dung co hoc ing sut cit hodc luc tac dong.

4. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong dé budc tron duge thuc hién

bing may nghién bi, may nghién hat, may nghién rung hoic may cén.

5. Phuong phép san xuit theo diém 1 hoic 2, trong d6 bude trén duge thuc hién

bang cach 1am néng nguyén lidu thd.
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6. Phuong phéap san xuét theo diém 1 hodc 2, trong d6 cong suét tich hop 13 1,0
kwh/kg hodc cao hon.

7. Phuong phap san xudt theo diém 1 hodc 2, trong d6 cong suét tich hop 14 20
kwh/kg hoac thip hon.

8. Phuong phép san xuit theo diém 1 hoic 2, trong d6 cong suét tich hop 1a 10
kwh/kg hoic thap hon.

9. Phuong phap san xuét theo diém 1 hoic 2, trbng dé nguyén liéu thé dugc tron

v6i cong sudt tich hop ndm trong khoang tir 0,5 kwh/kg dén 20 kwh/kg.

10. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong d6 ning lugng cung cip cho

nguyén liéu tho 1a 0,1 kW/kg hodc cao hon trong buéce tron.

11. Phuong phap san xuét theo diém 1 hoic 2, trong d6 ning lugng cung éép cho

nguyén liéu tho 1a 0,3 kW/kg hodc cao hon trong buéc tron.

12. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoc 2, trong d6 ning lugng cung cép cho

nguyén liéu tho 12 7 kW/kg hoc thdp hon trong budc tron.

13. Phuong phép san xuét theo diém 1 hodc 2, trong d6 ning lugng cung cép cho

nguyén li¢u tho 1a 10 kW/kg hodc thip hon trong budc tron.

14. Phuong phép san xuét theo diém 1 hodc 2, trong d6 thoi gian xtt Iy trong bugc

tron nim trong khoang tir 10 phut dén 10 gio.
15. Phuong phap san xuét theo diém 1 hoic 2, trong d6 nguyén 1iéﬁ_ tho con bao
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gbm Iuu huynh nguyén t9.

16. Phuong phép san xuit theo diém 1 hoic 2, trong d6 nguyén liéu thd bao gdbm
nguyén t6 lithi va nguyén t6 halogen ctia it nhit mét trong s cac nguyén td clo va

brom.

17. Phuong phap san xut fheo diém 1 hoic 2, trong d6 tién chit bao gdm thiy
tinh PSs"

18. Phuong phap san xudt theo diém 17, trong d6 viée chia thuy tinh P,S¢'-
trong tién chat dugc x4c minh bdi su c6 mit hodc khong c6 mat cac dinh thu

dugc tur thuy tinh P,S¢" quan sat duoc trong phép do *'P-NMR ran.

19. Phuong phap san xuét theo diém 17, trong d6 trong phép do S'PNMR rén
clia tién chét, cuong d6 dinh cua cac dinh quan st dugc trong khoang tir 30

dén 60 ppm nhé hon cudng do dinh cia thiy tinh P,Se".

20. Phuong phap san xuét theo diém 17, trong d6 tién chit con bao gdém thuy tinh
P,S,* hoic thiy tinh PS4

21. Phuong phép san xuét theo diém 20, trong d6 trong phép do *'P-NMR rén
clia tién chét, cudng d6 dinh cia thuy tinh P,S¢" hodc thuy tinh PS, 1a
cuong do 16n nhét trong sé cac dinh quan sat duoc trong khoang tir 30 dén

120 ppm.

22. Phuong phép san xuét theo diém 1 hodc 2, trong d6 tién chit con bao gdm thay

tinh PS>
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23. Phuong phap sén xuét theo didm 1 hodc 2, trong d6 trong phép do *'P-NMR
rin cla tién chét, cuong d6 dinh cta thuy tinh P,S¢*, thily tinh PS,> hodc tinh
thé PS,> 13 cudng d6 16n nhat trong sd cac dinh quan sat dugc trong khoang

tir 30 dén 120 ppm.

24. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong d6 bude xir Iy bang nhiét

duge thue hién trong didu kién 4p suét khi quyén va trong mdi trudng tro.

25. Phuong phép san xuit theo diém 1 hoéc 2, trong d6 bude xir Iy bing nhiét

dugc thuc hién ¢ nhiét ¢ nam trong khoang tir 360 dén 500°C.

26. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong dé budc xir Iy bang nhiét

duoc thue hién & nhiét 4o ndm trong khoang tir 380 dén 450°C.

27. Phuong phép san xuét theo diém 1 hoic 2, trong d6 budc xir Iy bang nhiét

dugc thuc hién véi thoi gian ndm trong khoang tir 0,5 gitr dén 12 gio.

28. Phuong phép san xuit theo diém 1 hoaé 2, trong d6 budc xir ly bang nhiét

dugc thuce hién véi thoi gian nam trong khoang tir 1 gio dén 8 gio.

29. Phuong phap san xuét theo diém 1 hodc 2, trong d6 chét dién phan rén sulfua
¢6 chu tric tinh thé kiéu argyrodit dugc x4c nhan béi cac dinh nhidu xa & 20 =
25,2 £ 0,5 do va 29,7 £ 0,5 d¢ trong phép do nhiéu xa bot tia X bé“tng tia
CuKao.

30. Phuong phép san xuit chdt dién phan ran sulfua c6 cdu tric tinh thé kiéu
argyrodit bao gdm céc budec:

tron nguyén li¢u tho chira lithi sulfua, phospho dé, luu huynh, lithi clorua
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va lithi bromua véi cong suét tich hop 1a 1,0 kwh/kg, va

xtr Iy bang nhiét tién chét thu duoc trong budc tron & nhiét do 430°C,
trong do:

cong suét tich hé)p thu duoc bang cach chia lugng tiéu thu dién nang cho
khéi lugng ciia nguyén lidu thd dau vao, va

luong tiéu thu dién nédng thu dugce béng cach léy muc tiéu thu dién nang
cta thiét bi tron khi thiét bi tron nay dugc van hanh cung véi nguyén liéu tho da
duoc bd sung vao tri di muc ti€u thu dién nang cua thiét bi tron khi thiét bi tron
nay dugc van hanh trong ciing diéu kién chi khéc 1a thiét bi tron nay chua dugc

nap nguyén liéu tho.

31. Phuong phép san xuit chét dién phan rin sulfua ¢6 cdu tric tinh thé kiéu
argyrodit bao gdm cac budc:

tron nguyén liéu tho chira lithi sulfua, phospho do, Iuu huynh, lithi clorua
va lithi bromua véi cong suét tich hop 14 4,0 kwh/kg, va

xr 1y bang nhiét tién chét thu duogc trong bude trén & nhiét d6 430°C,
trong do:

cong sudt tich hop thu dugc bang cach chia lwong tidu thu dién ning cho
khéi lugng ciia nguyén lidu tho diu vao, va

luong tiéu thy dién ning thu duge bang cach 4y mic tiéu thu dién nang
ctia thiét bi tron khi thiét bi trén nay dugc van hanh cing véi nguyén lidu thd da
duoc bd sung vao tr di muc tiéu thu dién ndng cia thiét bi tron khi thiét bi tron
nay dugc van hanh trong cung diéu kién chi khéc 1a thiét bi tron nay chua dugc

nap nguyén liu thd.
32. Phuong phép san xuit chit dién phan rdn sulfua c6 cdu tric tinh thé kiéu
argyrodit bao gbm céc budc:

tron nguyén liéu thd chira lithi sulfua, phospho dé, luu huynh, lithi clorua
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va lithi bromua véi cong sudt tich hop 12 1,0 kwh/kg & nhiét 46 200°C, va

xir Iy bing nhiét tién chit thu dugc trong bude tron & nhiét do 430°C,
trong do:

cong sudt tich hop thu dugc bang cach chia lugng tiéu thu dién niang cho
khéi Iwong ctia nguyén lidu tho dau vao, va

luong tiéu thu dién ning thu duoc bang cach 14y muc tiéu thu dién ning
ctia thiét bi tron khi thiét bi tron nay duoc van hanh cling véi nguyén lidu tho da
duoc bd sung vao trir di murc tiéu thu dién nang cua thiét bi tron khi thiét bi tron
nay dugc van hanh trong cung diéu kién chi khac 1a thiét bi tron nay chua dugc

nap nguyén li€u thd.

33. Phuong phép san xuat chat dién phan rin sulfua c6 cdu tric tinh thé kiéu
argyrodit bao gdm cac bude:

tron nguyén li€u thd chwra lithi sulfua, phospho vang, luu huynh, lithi
clorua va lithi bromua vé6i cong suét tich hop 14 4,0 kwh/kg, va

X ly béng nhiét tién chat thu dugc trong budc tron & nhiét do 430°C,
trong do:

cong suét tich hop thu duge biang cach chia luong tidu thu dién ning cho
khéi hrong ciia nguyén liéu tho dau vao, va

luong tiéu thu dién ning thu dugc bang cach 1y muc tiéu thu dién ning
ctia thiét bi trén khi thiét bi tron nay dugc véan hanh cung véi nguyén liéu thd da
dugc bd sung vao trir di muc ti€u thu dién nang cua thiét bi tron khi thiét bi tron
nay dugc van hanh trong cung diéu kién chi khéc 1 thiét bi tron nay chua dugc

nap nguyén liéu tho.
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FIG.3

Cwong 4g (sé Iegng)
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