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(57) Sang ché dé cap dén dc quy chi-axit bao gdm tdm dién cuc duong, tim dién
cuc am, dung dich dién phan, va hop chét polyme, trong do tAm dién cuc duong
bao gém bd thu dong duong va vat li¢u dién cyc duong, tdm dién cuc Am bao gé)m
b0 thu dong am va vat liu dién cuc am, ham lugng Ca cua bd thu dong duong 1a
nho hon hodc bang 0,13% theo khi luong, va hop chat polyme cé dinh ndm trong
khoang 16n hon hodc bang 3,2ppm va nhé hon hodc bang 3,8ppm trong chuyén
dich hoa hoc ciia pho 1H-NMR, hodc hop chat polyme chira ciu trac lap lai cia

cac don vi oxy C,.4 ankylen.
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Linh vwe ky thuat dugc dé cap

Sang ché dé cap dén ic quy chi-axit.
Tinh trang k§y thuit ciia sang ché

Céc &c quy chi-axit dugc sir dung cho nhiéu tmg dung khéac nhau gbm céc ng
dung tr dong va cac ung dung cong nghiép. Ac quy chi-axit bao gbm tAm dién cuc am,
tAm dién cuc duong, phan phan cach (hodc tim 16t), dung dich dién phan, va tuong tu.
Chét don c6 thé duoc thém vao cac bd phén cAu thanh cua 4c quy chi-axit nham mang
lai cac chirc nang khéc nhau.

Tai liéu sang ché 1: dé xuét ic quy chi-axit trong d6 copolyme ctia propylen
oxit va etylen oxit dugc thém vao vat liéu hoat tinh tAm dién cuc Am trong td hop véi
lignin sunfonat.

Tai liéu sang ché 2: dé xuét 4c quy chi-axit trong d6 chat hoat héa chira polyme
hitu co dugce bao boc trong hdp nho kin cd co cAu phan cit thanh vat chira, va hop nho
kin dwoc gin vao vét chira hodc phan nép.

Tai lidu sang ché 3: @ xuét tm 16t gin soi chira nhidu s¢i dugc phi ché phim
hd, ché phdm chit két dinh va mot hodc nhiéu chit don, trong d6 cac chit don bao gobm
mot hodc nhiéu trong s6 chat don cao su, din xuét cao su, andehit, mubi kim loai,
copolyme khéi etylen-propylen oxit, este axit sunfuric, este axit sunfonic, este axit
photphoric, axit polyacrylic, ruou polyvinyl, lignin, nhua phenol fomandehit,
xenluloza, bot gd, va tuong tu, va cac chit don c6 thé cé chuc nang lam gidm sy tdn
hao d6 4m trong ic quy chi-axit.

Mit khac, tai liéu sang ché 4 dé xuét dc quy chi-axit kiéu ¢6 van diéu chinh bao
gém bd thu dong duong va vét li€u hoat tinh duong, bo thu dong 4m va vét li¢u hoat
tinh 4m va than gitt chit 16ng, trong d6 bo thu dong duong 1a b thu dong duc 16 thu
duoc bang cach duc 16 tém duoc can bang hop kim chi, va khoang cach xen k& trung

binh cta cdu triic bd thu dong phan 16p trong mit cit ngang cta bd thu dong theo
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huéng chidu day 1a 16n hon hogc bang 25um va nhéd hon hogc bang 180um, bd thu
dong duong dugc lam bang hop kim Pb-Ca-Sn, va khi ham lwgng Ca 1a x va ham
luong Sn 13 y tinh theo phan tram (%) theo don vi khéi lugng, 0,03 <x <0,09 va 9,16x
+ 0,525 <y <2,0 1a thoa man.

Trong 4c quy chi-axit, 6 khang &n mon ctia bd thu dong dwong c6 anh hudng
16n dén tubi tho trong qua trinh nap tha ndi. Vi du, khi ic quy chi-axit duwgc st dung
cho ngudn cép dién dv phong, vi 4c quy chi-axit du phong dugc nap lién tuc & dién ap
khong d6i, dién cuc duong c6 kha ning tiép xtic voi dién thé cao va c6 thé xay ra hién
tuong dn mon bd thu dong duong.

O day, dugce coi 1 khi d6 khang dn mon ctiia bd thu dong duong dugc nang cao,
c6 thé mong doi su cai thién dang ké vé tudi tho cta ic quy trong qué trinh nap tha noi.
Tuy nhién, trong thuc té, ngay ca khi do khang &n mon cia bd thu dong dwong dugc
cai thién, anh hudng cta su gidm lugng dung dich di¢n phan trd nén rd rang, va khé
khin d& cai thién déng k& tudi tho cta ic quy. Cu thé, trong truong hop dc quy chi-axit
kiéu c6 van diéu chinh, trude khi sy in mon cia bo thu dong dwong dat dén muc tudi
tho 4c quy, su cb tiép xuc gitta tdm dién cuc va dung dich dién phan c6 thé xay ra do
lugng dung dich dién phan giam, dung luong dc quy c6 thé giam va ic quy co thé dat
dén tudi tho.

Tai liéu tham khao

Tai liéu sang ché 1: JP-A-1985-182662

Tai liéu sang ché 2: JTP-A-2000-149980

Tai liéu sang ché 3: JP-W-2017-525092

Tai liéu sang ché 4: WO 2015/056417 A
Ban chit ky thuit ciia sing ché

Nhu duoc md ta & trén, trong ac quy chi-axit, dd dugc xem xét 1a su cai thién do
khang an mon cta by thu dong duong anh hudng dén tudi tho trong qua trinh nap tha

ndi, nhung trong thuc té, n6 c6 ¥ nghia dé dat dugc cin bang gitta 6 khang in mon
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cua bo thu dong duong va ngin chan sy giam lugng dung dich dién phén.

Mot khia canh cua sang ché lién quan dén 4c quy chi-axit bao gbm tAm dién cuc
duong, tAm dién cuc am, dung dich dién phan, va hop chét polyme, trong do tAm dién
cuc duong bao gém bd thu dong duong va vat liéu dién cyc duong, tAm dién cuc Am
bao gém bd thu dong 4m va vét liéu dién cyc am, ham lugng Ca cua bd thu dong
duong 1a nho hon hodc béng 0,13% theo khéi lugong, va hop chét polyme c6 dinh nam
trong khoang 16n hon hodc bang 3,2ppm va nhé hon hogc bang 3,8ppm trong chuyén
dich héa hoc ctia phd "H-NMR.

Khia canh khéc cta sang ché lién quan dén &c quy chi-axit bao gdm tdm dién
cuc duong, tAm dién cuc 4m, dung dich dién phén, va hop chét polyme, trong d6 tim
dién cuc duong bao gém b6 thu dong duong va vt licu dién cuc duong, tAm dién cuc
am bao g?)m bo thu dong 4m va vt li€u dién cuc 4m, ham lugng Ca cua bd thu dong
duong 13 nhé hon hoic bang 0,13% theo khdi lugng, va hop chét polyme chira ciu tric
13p lai ctia cac don vi oxy Ca.4 ankylen.

Hiéu qua cta sang ché

Tudi tho cua 4c quy chi-axit trong subt qué trinh nap tha ndi duoc cai thién.
M6 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 13 hinh phdi canh gian lugc thé hién trang thai trong d6 nip cta ac quy
chi-axit theo mot khia canh cla sang ché dugc loai bo.

Fig.2A 13 hinh chiéu phia truéc cia dc quy chi-axit trén Fig.1.

Fig.2B 13 hinh mit cit ngang doc theo dudong IIB-IIB' cia dc quy chi-axit trén
Fig.2A.

MO ta chi tiét sang ché
Ac quy chi-axit

Ac quy chi-axit theo phuong 4n cla séng ché bao gdm tim dién cuc duong, tAim

dién cuc am, dung dich dién phan, va hop chit polyme. TAm dién cuc duong gbm bd

thu dong duong va vét liéu dién cyc duong. TAm dién cuc am g6m bd thu dong am va
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vat liéu dién cuc am. O day, ham luong Ca clia bd thu dong duong nhé hon hogc bang
0,13% theo khéi lwgng.

Hop chét polyme c6 dinh nam trong khoang 16n hon hodc bang 3,2ppm va nho
hon ho#c bing 3,8ppm trong chuyén dich héa hoc cua phd "H-NMR. Theo cach khac,
hop chét polyme chtra chu trac 13p lai cua cac don vi oxy Ca4 ankylen. Luu y 1a dinh
xuét hién trong pham vi 16n hon hodc bang 3,2ppm va nho hon hoic bang 3,8ppm
trong phd 'H-NMR dugc suy ra tir don vi oxy Cz4 ankylen. Sau day, cdc hop chat
polyme nay dugc vién din chung mot cach don gian 1a “cac hop chit polyme”. O day,
phd "H-NMR duge do st dung clorofom duoc doteri hoa lam dung mai.

Khi ham luong Ca cua bd thu dong duwong nhé hon hodc bang 0,13% theo khdi
luong, va dc quy chi-axit chira hop chét polyme, tudi tho ac quy trong qua trinh nap
tha n6i duoc cai thién dang Kké.

Sy cai thién dang ké vé do bén dugc coi 1a do co ché sau.

Trude hét, hop chit polyme c6 tic dung lam ting sy qué ap hydro trong tAm
dién cuc A&m va ngin chin phan Gng phan hily cla nudc trong qué trinh nap tha nbi.
Ngoai ra, khi sy quéa ap hydro trong tAm dién cuc am ting, thé dién cuc duong trong
qua trinh nap tha ndi dich chuyén sang thép. Do dé, ¢6 loi ich dé ngan chin sy &n mon
cta bd thu dong duwong. Ngoai ra, khi ham lugng Ca cua bd thu dong duong bang
0,13% theo khéi luong, sy an mon cia bd thu dong duong dugc ngan chan thém. 0
day, ly do tai sao tudi tho cua pin trong qua trinh nap tha ndi duoc cai thién dang ké
dugc cho 13 do anh hudéng cla sy &n mon ciia by thu dong duong gidm va anh huéng
cua viéc giam lugng dung dich di¢n phén twong déi tang 1én trong sd cac anh huéng
dén tudi tho cua ic quy. Vi du, trong dc quy chi-axit kiéu c6 van diéu chinh, sy giam
lwong dung dich dién phan thuong dién ra cham. Ngoai ra, do sy c6 mat clia hop chét
polyme, phan ing phan huy cta nudce trong tdm dién cuc 4m duoc ngin chin, sao cho
su giam lugng dung dich dién phan din dan hon. Nhu dugc md ta & trén, dugc coi 1a

tudi tho 4c quy chu yéu gy ra béi su gidm lugng dung dich dién phan khong dé dang
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dat duoc. Tuc 13, ngay ca khi st dung cung thm dién cuc duong, tudi tho ctia dc quy
chi-axit chira hgp chét polyme duoc céi thién dang ké khi so sanh véi dc quy chi-axit
khong chira hop chat polyme.

Khi gidm ham lugng Ca cta bd thu dong duong, do khang an mon cia bd thu
dong duong c6 xu hudng duge cai thién. Cu thé, khi ham luong Ca cta bd thu dong
duong nhé hon hodc béng 0,07% theo khéi lugng, tac dung téng hop cta viéc cdi thién
d6 khang an mon cta bd thu dong dwong va ngan chén sy giam lugng dung dich dién
phan do hop chit polyme dugc ting cudng, va tudi tho ctia pin dugc cai thién dédng ké.
Khi hop chat polyme dugc sit dung va ham lugng Ca cta bd thu dong duong nhé hon
0,01% theo khdi luong, tudi tho dc quy duoc cai thién thém nhidu. T4c gia sang ché
cho rang khi ham lugng Ca ctia bo thu dong duwong nhé hon 0,01% theo khéi luong, su
dn mon bit ngué)n tir ranh gidi hat ctia céc hat tinh thé kim loai (goi 1a @&n mon bién
hat) it c6 kha néing xay ra hon, do d6 hidu qué cai thién tudi tho dc quy tré nén déng rd
ret.

Trong ving ma ham lugng Ca cia by thu dong dwong nh6 hon hodc bing
0,13% theo khéi luong, su cai thién do khang &n mon cua bd thu dong duong b'flng
cach giam ham lugng Ca khong con rd rét. Tuy nhién, su cai thién tudi tho trong subt
qué trinh nap tha ndi 13 16 rét. Nguyén nhan khong rd rang, nhung tic gia sang ché cho
rang anh huong ctia hop chét polyme tr& nén rd rét hon. Khi bd thu dong dwong co6
ham Iugng Ca 16n hon 0,13% ktheo khéi luong duoc st dung, anh hudng cua sy n
mon cua bd thu dong duong 14 rat 16n trong sb c4c anh huong 1én tudi tho ic quy, va
hiéu qua cai thién tudi tho khong dugc theo ddi ngay ca khi sir dung hop chat polyme.

Khi b6 thu dong duong chira Ca, tir quan diém cai thién do khang &n mon ctia
bo thu dong dwong, bd thu dong duong hodc hop kim chi cu thanh bd thu dong duong
c6 thé con chia Sn, va c6 thé dugce ciu thanh tir hop kim Pb-Ca-Sn. B) thu dong
duong c6 thé chira Sn, nhung khi ham Iugng Ca nhé hon hodc bang 0,13% theo khéi

lugng, ham lugng Sn mong muén nhé hon hogc bang 3,0% theo khdi lugng. Ngoai ra,
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khi ham Iugng Ca nhd hon 0,01% theo khéi lugng, ham lugng Sn tét hon 1a nhé hon
hoic bang 0,5% theo khéi lugng, va t6t hon nita 1a nho hon 0,01% theo khdi lugng.

Sau day, hoat dong cua hop chét polyme trén tdm dién cuc 4m s& dugc md ta
chi tiét thém.

Trong 4c quy chi-axit, phan ng phin hiy cia nudc chiu anh huéng 16n béi
phan (g khir ion hydro tai mat phén cach gitta chi va dung dich dién phan. Ly do tai
sao phan tmg phan huy cia nude bi gidm dugc coi 1a do bé mait cua chi 13 vat liéu hoat
tinh Am dugc bao phi bdi hop chit polyme, do d6 sy qua ap hydro ting 1én, va phan
tmg phu trong d6 hydro dugc tao ra tir cac proton tai thoi diém nap qué dién bi Grc ché.
Do d6, dé tang cudng hiéu qua ngin chin sy phan hiy clia nudc trong qua trinh nap
tha ndi, hop chét polyme tdt hon 1a duge chira it nhét & vat liéu dién cuc am.

Tuy nhién, hop chit polyme dé dang c6 chu tric thing bang cach c¢6 cac don vi
oxy Cz4 ankylen, va do d6 mong doi la hop chit polyme hau nhur khong con lai trong
vat liéu dién cuc am va dé dang khuéch tan vao dung dich dién phan. Tuy nhién, trong
thuc té, ngay ca khi vat liéu dién cuc am chira lugng rat nhé hop chét polyme, van thu
duoc hiéu qua 1am gidm phéan ang phén hity clia nudc trong qua trinh nap tha nbi. Khi
hop chét polyme dugc chira trong vat liéu dién cyc &m va cé mat trong vung lan cén
cua chi, nguoi ta coi 1a don vi oxy Cz.4 ankylen thé hién hoat dong hip phu cao dbi véi
chi.

Hop chét polyme dugc chta trong vat liéu dién cuc am thé hién hiéu qua lam
giam phan rng phan hiy nudc trong sudt qua trinh nap tha ndi ngay ca trong lugng rat
nhé. Didu nay cho thiy ring hop chat polyme trdi méng trén bé mit chi va ngan chin
phan tng khir cia cac ion hydro trong mot vung rong cua bé mat chi. Pidu nay khong
mau thudn véi viéc hop chit polyme d& dang c6 cdu tric thang. Vi sy ngin chan phan
mg phan hiy cta nudc trong qué trinh nap tha ndi c6 thé 1am giam luong chét 1ong
giam xubng, nén n6 cé lgi cho viée kéo dai tudi tho ciia dc quy chi-axit.

N6i chung, trong ic quy, vi dung dich nuge axit sunfuric dugc st dung lam
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dung dich dién phan nén khi chit don hitu co (déu, polyme, chét gian nd hitu co hodc
tuong tu) dugc chira trong vat liéu dién cuc dm, n6 s€ tré nén kho cén béng su rira giai
vao dung dich dién phan va hdp phu chi. Vi dy, khi st dung chét don hitu co ¢6 tinh
hp phu chi thip, sw rtra gii vao dung dich dién phén tré nén dé dang. Mt khac, khi
sit dung chét don hitu co c6 tinh hép phu chi cao, khé dé chat do6n hitu co bAm méng
trén bé mat chi, va cht dén hiru co ¢6 xu huéng phan bb khong déu trong céc 15 chi.

Trong 4c quy chi-axit theo sang ché, hop chét polyme c6 thé chira nguyén tir
oxy lién két v6i nhém tAn cing va nhém -CHa- va/hodc nhém -CH < dugc lién két voi
nguyén tit oxy. Trong phd "H-NMR, ty 1¢ gifta gi4 tri tich hgp cua dinh 3,2ppm dén
3,8ppm trén tong gid tri tich hop cua dinh nay, gia tri tich hop cua dinh nguyén t
hydro ctia nhém -CHa- lién két voi nguyén tir oxy va gia tri tich hop cia dinh cua
nguyén tt hydro ctia nhém -CH < lién két v6i nguyén tir oxy tot hon 1a 16n hon hogc
bang 85%. Cac hop chét polyme nay chira nhiéu don vi oxyr C2.4 ankylen trong phan tur.
Do d6, ngudi ta coi 13 polyme tré nén dé hép phu chi va dé dang phti méng 1én bé mit
chi bang cach dé dang c6 chu trac thang.

Trong phd 'H-NMR, hop chét polyme c6 dinh trong pham vi chuyén dich hoa
hoc tur 3,2ppm dén 3,8ppm tdt hon 1a chira ciu tric 1ap lai cia cac don vi oxy Ca4
ankylen. Khi st dung hop chét polyme chira cau tric 13p lai cua cac don vi oxy Ca4
ankylen, nguoi ta coi 14 polyme tré nén d2 dang hip phu chi hon va dé dang phti méng
1én bé mat chi bang cach d& dang c6 ciu trac thang.

Trong sang ché, hop chét polyme vién dan dén hop chat c6 don vi lap lai cia
cac don vi oxy Cz4 ankylen va/hodc c6 trong lugng phan tir trung binh s6 (Mn) 16n
hon hoic bang 500.

Luu ¥ 13 don vi oxy Ca4 ankylen la don vi dugc biéu dign béi -O-R!- (R! bicu
dién nhém C».4 ankylen).

Hop chat polyme c6 thé chira it nhit mot trong sé cac nhém duge chon tir nhém

bao gdm cac san pham dugc ete hda clia hop chat hydroxy cé cau truc 13p lai cua cac
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don vi oxy Cz4 ankylen va cac san pham dugc este hoa cua chu trac lap lai cua cac
don vi oxy Cz.4 ankylen. O day, hop chét hydroxy 14 it nhdt mot hop chét dugc chon tir
nhém bao gdm poly Ca4 ankylen glycol, copolyme chira chu tric lap lai cia cac don vi
oxy Ca.4 ankylen, va cac san phim cdng ctia C24 ankylen oxit ctia polyol. Khi hop chét
polyme dugc st dung, phan tng phan hily cia nuée trong qua trinh nap tha ndi c6 thé
dugc ngan chan thém, va thu dugc hi¢u qua ngin chdn sy giam chét 16ng cao.

CAu tric 1ap lai cta cac don vi oxy Cz4 ankylen cé thé chutra it nhat cu tric lap
lai ctia don vi oxypropylen (-O-CH(-CH3)-CH»-). Hop chét polyme nhu viy dé dang
trai mong trén bé mit chi trong khi c6 do hép phu cao d6i véi chi, va duoc coi 12 c6 su
can bang wu viét gitra ching. Do d6, hiéu qua ngin chan phan ng phén hiy ctia nude
trong qua trinh nap tha nbi duoc ting cudng.

Nhu duge mé ta & trén, vi hop chét polyme c6 thé phi mong 1én bé mat chi
trong khi c¢6 d6 hép phu cao ddi v6i chi, ngay cé khi ham lugng hop chét hitu co trong
vat liéu dién cuc 4m nho, phan mg khir ion hydro cé thé dugc ngin chin trong ving
bé mat chi rong.

Tir quan diém dam béo tudi tho dc quy dai hon, ham lugng ctia hop chat polyme
trong vat li€u dién cuc 4m tdt hon 13 duoc dat 1a 16n hon hoic bﬁng Sppm, va cé thé
16n hon hodc bing 15ppm, theo ty 18 khdi lugng (tc 1a co s khéi lugng). Tuy nhién,
khi ham luong ciia hop chét polyme trong vat liéu dién cuc 4m qua mirc va dong dién
nap giam xuéng dudi tde do tu phong dién cta vat liéu dién cuc duong, chi sunfat tich
tu trong tim dién cuc duong trong qué trinh st dung 1au dai, kha nang phéng dién c6
thé giam, va ic quy c6 thé dat tudi tho. Do d6, ham lugng hop chit polyme trong vat
liéu dién cuc Am mong mudn 13 nhé hon hodc bang 400ppm, va cé thé nhé hon hoic
bang 250ppm theo ty 1 khéi luong.

Ham luong hop chit polyme trong vat liéu dién cyc 4m mong mudn 13 16n hon
hodc bang 5ppm va nhé hon hodc bang 400ppm theo ty 1¢ khéi luong, va c6 thé 1on
hon hoic bang 5ppm va nhé hon hogc béng 250ppm, 16n hon hodc bang 15ppm va nhé
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hon hodc bang 400ppm, 16n hon hodc bang 15ppm va nho hon hogc bang 250ppm.

Hop chat polyme c6 thé duoc chira trong dung dich dién phan. Nong do caa
hop chét polyme trong dung dich dién phén c6 thé, vi du, nhé hon hodc bang 500ppm,
16n hon 8ppm va nho hon hoac bang 400ppm, 16n hon hoic bang 15ppm va nhé hon
hoic bang 360ppm theo ty 1& khéi lugng. Ngay ca khi dung dich dién phan chtra hop
chit polyme, bing cach diéu chinh ham lugng Ca cta bd thu dong dwong dén nhé hon
hoidc béng 0,13% theo khdi lugng, thu dugc hi¢u qua cai thién tudi tho trong qua trinh
nap tha ndi.

Hop chét polyme 6t hon 1a chtra hop chét c6 it nhat Mn 16n hon hozc bang 500.
Trong truong hgp nay, ngoai thuc té 12 hop chét polyme c6 xu huéng con lai trong vat -
liu dién cuc 4m, kha ning hdp phu chi dugc ting cudng, hiéu qua ngin chan phan
trng khir ion hydro dugc ting cuong thém, va su thay dbi cu trac cta vt liéu dién cuc
am gay ra boi sy va cham ctia khi hydro véi vat li€u dién cyc am ciing co6 thé duoc
ngén chan.

Hop chét polyme tot hon 1a dugc chita trong vat liéu dién cuc 4m, nhung c6 thé
duoc chira trong thanh phin bat ki trong s& cac thanh phan (vi dy, tAm dién cuc am,
tAm dién cuc duong, dung dich dién phan, va/hodc phén phan cach, va tuong tu) clia
4c quy chi-axit khi chuin bj dc quy chi-axit. Hop chit polyme c6 thé dugc chira trong
mot thanh phén, hoic ¢6 thé chira trong hai hoic nhiéu hon hai thanh phffln (vi du, tim
dién cuc am, dung dich dién phén, va tuong tu).

Ham lwong hop chét polyme trong vat liéu dién cyc 4m va ndéng dd cua hop
chét polyme trong dung dich dién phan dugc xac dinh cho dc quy chi-axit trong trang
thai dugc nap dﬁy.

Ac quy chi-axit c6 thé 13 4c quy chi-axit loai ¢ van diéu chinh (kin) hodc ic
quy chi-axit loai w6t (Ioai c6 15 thong).

Theo sang ché, trang thdi dugc nap day cua dc quy chi-axit loai w6t duge xéac

dinh boi dinh nghia cua JIS D 5301: 2006. Cu thé hon, trang thai sau day dugc dinh
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nghia 1a trang thai dugc nap day: dc quy chi-axit duoc nap & dong dién (A) 16n bing
0,2 1an gi4 tri s6 duge mo ta 1a dung luong danh dinh (Ah) dén khi do duoc dién ap
dau cubi trong qua trinh sac sau mdi 15 phut hoic ty trong dung dich dién phan duoc
hiéu chinh nhiét d6 dén 20°C thé hién gié tri khong dbi & ba chit s6 c6 nghia lién tuc
ba 1an. Ngoai ra, trong trudng hop 4c quy chi-axit loai c6 van diéu chinh, trang thai
duoc nap ddy 13 trang thai trong d6 dc quy chi-axit chiu sy nap dién ap khong d6i dong
dién khong ddi bing 2,23V/cell & dong (A) 16n bang 0,2 1an gia tri s6 duge mo ta 13
dung lugng danh dinh (Ah) trong binh khong khi & 25°C + 2°C, va su nap dugc hoan
thanh khi dong dién nap trong qua trinh nap dién tich khong d6i 16n bang 0,005 1an gia
tri s6 duoc mé ta 1a dung lwong danh dinh (Ah). Luu ¥ 12 gié tri s& duogc mé ta 1a dung
luong danh dinh 1a gia tri s6 trong d6 don vi 1a Ah. Pon vi ctia dong dién dugc dit dua
trén gi4 t ri s6 dugc biéu thi nhu dung lugng danh dinh 13 A.

Ac quy chi-axit trong trang thai dugc nap dly vién dan dén ic quy thu dugc
bing cach nap diy dc quy chi-axit dugc tao thanh. Sy nap diy 4c quy chi-axit c6 thé
dugce thuc hién ngay sau khi tao thanh mién 13 duoc thuc hién sau khi tao thanh hoic
¢6 thé dugc thuc hién sau mot khoang thoi gian tir khi tao thanh (vi du, ac quy chi-axit
trong qua trinh str dung (5t hon 14 & giai doan st dung ban d4u) sau khi tao thanh c6
thé dugc nap ddy). Ac quy & giai doan sir dung ban dAu vién dan d&én ic quy ma di
khong dugc su dung trong thoi gian dai va hau nhu khong bi suy giam chét luong.

Theo sang ché, trong lugng phan tir trung binh s6 (Mn) dugc xac dinh béi su
sic ky thdm thau gel (gel permeation chromatography - GPC). Chét chuan duoc si
dung dé xac dinh Mn 13 polyetylen glycol.

Sau day, 4c quy chi-axit theo phuong 4n clia sang ché s& dugc mo ta cho timg
phén tir cdu thanh chinh, nhung sang ché khong duogc giéi han dén phuong 4n sau day.
Ac quy chi-axit
Tém dién cyc am

Tam dién cuc 4m thudng bao gdom bd thu dong am ngoai vat liéu dién cuc am.

10
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Vit liéu dién cuc am thu dugc bang céch loai bd bo thu dong am ra khoi tam dién cuc
am. Luu ¥ 1a chi tiét nhu tAm 16t hodc gidy dén c6 thé dinh vao tdm dién cyc am. Chi
tiét nhu vay (chi tiét dinh) dugc st dung nguyén ven voi tAm dién cuc am va do d6
dugc gia dinh 1a dugc chira trong tAm dién cuc Am. Ngoai ra, khi tAm dién cuc Am bao
gf‘)m chi tiét nhu vay, vat liéu dién cyc am khong bao g6m bd thu dong am va chi tiét
dinh.

B0 thu dong am c6 thé duoc tao thanh bai chi dic (Pb) hodc hop kim chi, hodc
¢6 thé duoc tao thanh bing cach xir Iy tim chi hogc tAm hop kim chi. Céac vi du vé
phuong phép xt 1y bao gbm xir Iy gisn n& va xtr Iy duc 16. Tét hon 12 sir dung luéi Am
lam b6 thu dong am vi vat liéu dién cuc &m dé dang duoc do.

Hop kim chi dugc st dung cho bd thu dong am cé thé 13 hop kim nén Pb-Sb,
hop kim nén Pb-Ca, va hop kim nén Pb-Ca-Sn. Chi hogc hop kim chi c6 thé chira thém,
nhu nguyén té phu gia, it nhat mot chét duoc chon tir nhém bao gdm Ba, Ag, Al, Bi,
As, Se, Cu, va tuong ty. B thu dong am co thé gém 16p bé mit. Lép bé mit va 16p
bén trong ctia bd thu dong am cd thé ¢ cac thanh phan khac nhau. Lép bé mat c6 thé
duoc tao thanh trong phan vAu cua bd thu dong am. Lép bé mat cia phan viu cé thé
chira Sn hoéc hgp kim Sn.

TAm dién cuc 4m co thé duoc tao thanh theo cach ma bd thu dong am dugc phu
hodc duogc lam dﬁy v4i bot nhdo dién cuc 4m, ma sau do dugc hda cing va séy kho dé
ché tao tAm dién cuc Am khong cé hinh théi, va sau do, tAm dién cyc Am khong c6 hinh
thai duoc tao thanh. Bot nhido dién cuc am dugce ché tao bf?lng cach bd sung nudc va
axit sunfuric vao bot chi va chét gian né hitu co, va cac chit don khac nhau néu cén,
va nhdo tron hdn hop. O thoi diém héa ctng, t6t hon 13 hoa cing tdm dién cuc am
khong ¢6 hinh thai ¢ nhiét d9 cao hon nhiét do phong va do 4m cao.

Vit liéu dién cuc am chira hop chét polyme néu trén. Vat liéu dién cuc 4m con
chtra vat liéu hoat tinh &m (chi hodc chi sunfat) ma thé hién kha nang thong qua phan

mg oxy héa-khir. V4t liéu dién cuc &m c6 thé chira chat gidn né, vat liéu chira cacbon,
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va/hodc cac chit don khéac. Cac vi du vé chit don gﬁ”)m bari sunfat, soi (s¢i nhua va
tuong tuw), va twong ty, nhung khéng duoc giéi han & d6. Luu y la vat li€u hoat tinh 4m
trong trang thai dugc tich dién 1a chi Xép, nh&ng tAm dién cuc Am khong ¢6 hinh thai
thuong duoc ché tao str dung bt chi.

Hop chét polyme

Hop chét polyme c6 dinh nim trong khoang 16n hon hodc bang 3,2ppm va nhé
hon hoic bang 3,8ppm trong chuyén dich héa hoc cua phd '"H-NMR. Céc hop chét
polyme nay c6 cac don vi oxy Ca.4 ankylen. Céc vi du v& don vi oxy Cz4 ankylen gdm
don vi oxyetylen, don vi oxypropylen, don vi oxytrimetylen, don vi oxy 2-metyl-1,3-
propylen, don vi oxy 1,4-butylen, don vi oxy 1,3-butylen, va tuong tu. Hop chét
polyme co thé c6 mot loai hodc hai hodc nhiéu hon hai loai don vi oxy Cz-4 ankylen.

Hop chét polyme t6t hon la chta cu trac lip lai cta cac don vi oxy Cas
ankylen. Céu tric 1ap lai cé thé chira mot loai don vi oxy Cz.4 ankylen, hodc c6 thé
chira hai hodc nhiéu hon hai loai don vi of oxy C.4 ankylen. Hop chét polyme c6 thé
chira mot loai céu triic 1ap lai hodc hai hoac nhiéu hon hai loai ciu trac lap lai.

Céc vi du vé& hop chét polyme gdm cac hop chét hydroxy c6 céu tric 13p lai ctia
cac don vi oxy Cz4 ankylen (poly C24 ankylen glycol, copolyme chira chu trac lap lai
ctia oxy Ca.4 ankylen, cac san pham cong oxit C24 ankylen cta polyol, va tuong tu, cac
san phim dugc ete héa hoic este héa clia cac hop chét hydroxy nay, va tuong tu.

Céc vi du v& copolyme gém céc copolyme chita cac don vi oxy Ca.4 ankylen
khéc nhau, poly Cz-4 ankylen glycol ankyl ete, poly Co4 ankylen glycol este cua cac
axit carboxylic, va tuong tu. Copolyme cé thé 14 copolyme khdi.

Polyol c6 thé 1a polyol béo, polyol vong no, polyol thom, polyol di vong, va
twong tu. Theo quan diém cho rang hop chat polyme dé dang trai méng trén bé mat chi,
céc polyol béo, polyol vong no (vi du, polyhydroxycyclohexan, polyhydroxynorbornan,
va tuong ty), va tuong tu duoc uu ti€n, va trong sb do, cac polyol béo duoc uu tién

hon. Cac vi du v& polyol béo bao gdm céc diol béo va polyol cua triol hogdc cao hon (vi
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du glycerin, trimetylolpropan, pentaerythritol, ruou duong, va tuong ty), va tuong tu.
Vi du vé diol béo bao gdm Ikylen glycol cé 5 hodc nhiéu hon 5 nguyén tr cacbon.
Ankylen glycol c6 thé 13, vi dy, Cs.14 ankylen glycol hogc Cs.10 ankylen glycol. Vi du
vé ruou dudng bao gdm erythritol, xylitol, mannitol, sorbitol, va twong ty. Trong san
phan cong oxit ankylen cla polyol, ankylen oxit twong ung véi don vi oxy Co4
ankylen cta hop chét polyme va chira it nhét oxit Ca4 ankylen. Tir quan diém cho ring
hop chét polyme d& dang c¢6 ciu tric thing, polyol tét hon 1a diol.

Céac san phém duogc ete hda c6 nhém -OR? thu duge bf?mg cach ete hoda cac
nhom -OH (cac nhém -OH bao gdbm mdt nguyén tir hydro ciia mdt nhom dau cubi va
mdt nguyén tr oxy lién két v6i nguyén tir hydro) & it nhat mot phin & dau cudi cia
hop chit hydroxy cé cAu tric 1ap lai ctia cac don vi oxy Cz4 ankylen (trong d6 R? 1a
nhém hitu co). Trong sb cac dau cudi ctia hop chit polyme, mot s6 dau cubi c6 thé
duoc ete hoa, hoac tAt ca cac dau cubi dugce ete héa. Vi dy, mot dau cubi ciia mach
chinh cua hop chét polyme thing c6 thé 1a nhém -OH, va dau cudi con lai c6 thé 1a
nhém -OR?,

Céc san phdm dugc este héa c6 nhém -O-C(=0)-R* thu duoc bang cach este hoa
cac nhém -OH (c4c nhém -OH bao gdm mdt nguyén tir hydro clia mot nhom dau cubi
va mot nguyén tir oxy lién két véi nguyén tir hydro) & it nhit mot phan & dau cudi cia
hop chit hydroxy c6 chu trac 13p lai ctia cac don vi oxy Ca4 ankylen (trong d6 R® 1a
nhém hiru co). Trong s6 cac ddu cubi clia hop chit polyme, mot sé dau cudi c6 thé
duoc este hda, hodc tAt ca cac dau cudi duoce este hoéa. Vi du, mot dau cudi cua mach
chinh ctia hop chat polyme thing c6 thé 13 nhém -OH, va dau cudi con lai ¢ thé 1a
nhém -O-C(=0)-R>.

Céc vi du v& c4c nhém hitu co R? va R3 bao gébm nhém hydrocacbon. Nhém
hydrocacbon c¢6 thé ¢6 nhém thé (vi du, nhém hydroxyl, nhém ankoxy, va/hodc nhém
carboxyl, va tuwong tu). Nhédm hydrocacbon c6 thé 1a bit ky trong sd nhém béo, vong

no, va thom. Nhém hydrocacbon thom va nhéom hydrocacbon vong no cé thé c6 nhém
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hydrocacbon béo (vi du, nhém ankyl, nhém ankenyl, nhoém ankynyl , hodc tuong tu)
]am nhoém thé. Sé luong cac nguyén tir cacbon cia nhém hydrocacbon béo lam nhém
thé ¢6 thé 13, vi du, 1 dén 20, 1 dén 10, 1 dén 6, hodc 1 dén 4.

Céc vi dy, vé nhém hydrocacbon thom gdm céc nhém hydrocacbon thom c6 it
hon hoic bang 24 nguyén tit cacbon (vi du tir 6 dén 24). S6 luong nguyén tir cacbon
ctia nhém hydrocacbon thom ¢6 thé nho hon hoac b%mg 20 (vi dy, tir 6 dén 20), nho
hon hodc bang 14 (vi du, tir 6 dén 14), holic nhé hon hodc bang 12 (vi du, tir 6 dén 12).
Céc vi du vé nhom hydrocacbon thom gdm nhém aryl, nhém bisaryl, va twong tu. Cac
vi du v& nhém aryl gdm nhém phenyl, nhém naphtyl, va twong tu. Cac vi du vé nhém
bisaryl gdbm cac nhém cé héa tri mot twong Ung voi bisaren. Cac vi du vé nhém
bisaren gdm biphenyl va bisarylankan (vi du, bis Ce.10 aryl Ci4 ankan (nhu 2,2-
bisphenylpropan), va tuwong tu).

Céc vi du, vé& nhém hydrocacbon vong no gdm cac nhém hydrocacbon vong no
¢6 it hon hodic bing 16 nguyén ti cacbon. Nhém hydrocacbon vong no cé thé 1a nhém
hydrocacbon mach vong béc cau. S6 lwong nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon
vong no ¢ thé nho hon hogc bang 10 hodc nhod hon hogc bang 8. S lugng nguyén tir
cacbon cua nhém hydrocacbon vong no, vi du, 1é6n hon hodc béng 5, va 1én hon hodc
bang 6.

S6 luong nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon vong no c6 thé 16n hon
hozic bing 5 (hodc 6) va nhd hon hodc bing 16, 16n hon hodc bang 5 (hodc 6) va nho
hon hodc bang 10, 16n hon hogc bing 5 (hodc 6) va nhé hon hodc bang 8.

Céc vi du vé nhém hydrocacbon vong no bao gdm cac nhém xycloankyl (nhém
xyclopentyl, nhém xyclohexyl, nhém xyclooctyl, va twong tw), cac nhom xycloankenyl
(nhom xyclohexenyl, nhom xyclooctenyl, va tuwong tw) va tuong ty. Nhom
hydrocacbon vong no ciing bao gdm céc san phim dugc hydro héa cua cic nhoém
hydrocacbon thom.

Trong s& cac nhém hydrocacbon, nhém hydrocacbon béo dugc wu tién hon tir
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quan diém cho rang hop chit polyme dé dang dinh mong 1én bé mat chi. Cac vi du vé
nhém hydrocacbon béo gbm cac nhém ankyl, cic nhém ankenyl, cac nhém ankynyl,
cac nhom dienyl va tuwong ty. Nhodm hydrocacbon béo cd thé 12 mach thang hoic phan
nhanh.

S6 lwong nguyén tir cacbon ctia nhém hydrocacbon béo c6 thé, vi du, nhé hon
hodc bf?mg 30, va cé thé nho hon hoic b%mg 26 hoac nho hon hodc bﬁng 22, nho hon
hoic bing 20 hodc nhé hon hodc bang 16, nhd hon hodc bang 14 hogc nhé hon hodc
bing 10, hodc nhé hon hodic bing 8 hodc nhé hon hoic bang 6. Gisi han dudi vé sb
lugng nguyén t cacbon 1a 16n hon hodc bang 1 d6i v6i nhém ankyl, 16n hon hoic
bang 2 d6i v6i nhém ankenyl va nhém ankynyl, 16n hon hodc bang 3 ddi v6i nhém
dienyl, phu thudc vao loai nhém hydrocacbon béo. Trong s6 cac nhém d6, nhom ankyl
va nhom ankenyl dugc uvu tién hon tir quan diém cho rang hop chét polyme dé dang
dinh méng 1én bé mit chi.

Céc vi du cu thé cia nhém ankyl bao gébm metyl, etyl, n-propyl, i-propyl, n-
butyl, i-butyl, s-butyl, t-butyl, n-pentyl, neopentyl, i-pentyl, s-pentyl, 3-pentyl, t-pentyl,
n-hexyl, 2-etylhexyl, n-octyl, n-decyl, i-decyl, lauryl, myristyl, cetyl, stearyl, behenyl,
va tuong tu.

Cac vi du cu thé ctia nhém ankenyl bao gdbm vinyl, 1-propenyl, allyl,
palmitoleyl, oleyl, va twong ty. Nhém ankenyl co thé 13, vi dy, nhém Ca-30 ankenyl,
hoic nhém Ca.26 ankenyl, hodc nhém Cs.22 ankenyl, hodc nhém Cz20 ankenyl, hodc
nhém Cio-20 ankenyl.

Khi c4c san phim dugc ete héa clia hop chat hydroxy c6 céu trac 13p lai cia cac
don vi oxy Cz4 ankylen va/hodc céc san phim duoc este héa ciia hop chit hydroxy c6
cAu trac 1ap lai ctia cac don vi oxy Ca.4 ankylen dugc sir dung trong sd cac hop chét
polyme, hi€u qua ngén chin sy giam chét 16ng cao hon ¢6 thé duoc dam bao.

Vit liéu dién cuc am cé thé chira mot loai hodc hai hodc nhiéu hon hai loai hop

chét polyme.
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Tir quan diém vé viéc ting cuong thém tudi tho &c quy trong sudt qua trinh nap
tha ndi & nhiét do cao, tot hon 1a cAu trac 1ap lai cua oxy Co4 ankylen chura it nhét ciu
trac 1ap lai cia cac don vi oxypropylen. Hop chét polyme chira don vi oxypropylen c6
c4c dinh duogc suy ra tir -CH< va -CHa- ctia don vi oxypropylen trong pham vi tir 3,2
ppm dén 3,8 ppm trong chuyén dich héa hoc ctia phdé 'H-NMR. Vi mat do dién t
quanh céc hat nhan cua nguyén t hydro trong cidc nhom nay khac nhau, dinh dugc
tach ra. Hop chit polyme c6 cac dinh, vi dy, trong pham vi 16n hon hogc bang 3,2ppm
va nhd hon hogc bing 3,42ppm va pham vi 16n hon hoic bang 3,42ppm va nhd hon
hoic bing 3,8ppm trong dich chuyén héa hoc clia phé 'H-NMR. Dinh trong pham vi
16n hon hodc bing 3,2ppm va nhé hon hodc bang 3,42ppm duge suy ra tir -CHo-, va
dinh trong ham vi 16n hon 3,42ppm va nhé hon hoac bang 3,8ppm dugc suy ra tir -
CH< va -CH»-.

Vi du v& cac hop chét polyme nhu vay gbm polypropylen glycol, copolyme
chtra ciu trac lip lai cia oxypropylen, san pham cong propylen oxit ciia polyol, cac
san pham dugc ete héa hoic este héa cua chung, va twong ty. Céc vi du vé copolyme
gbm céc copolyme oxypropylen-oxyankylen (mién 13 oxyankylen 13 C.4 ankylen khéac
oxypropylen), polypropylen glycol ankyl ete, polypropylen glycol este cua axit
carboxylic, va tuong ty. Cac vi du vé copolyme oxypropylen-oxyankylen gém
copolyme oxypropylen-oxyethylen, copolyme oxypropylen-oxytrimethylen, va tuwong
tu. Copolyme oxypropylen-oxyankylen c6 thé 13 copolyme khdi.

Trong hop chit polyme chtra céu tric 13p lai ctia oxypropylen, ty 1& cia don vi
oxypropylen 13, vi du, 16n hon hodc bing 5%mol, va cé thé 16n hon hoidc bing
10%mol hodc 16n hon hodc bang 20%mol.

Tt hon 14 hop chit polyme chira lwgng 16m cac don vi oxy Ca.4 ankylen tir quan
diém tang cuong tinh hip phu ddi véi chi va dé dang c6 chu trac thing. Hop chit
polyme nhu vay bao gém, vi du, nguyén tir oxy dugc lién két v6i nhém dau cudi va

nhém -CHz- vd/hodc nhém -CH< dugc lién két v6i nguyén tir oxy. Trong phé 'H-NMR
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ctia hop chit polyme, ty 1¢ gitta gié tri tich hop cua dinh 3,2ppm dén 3,8ppm trén tong
gia tri tich hop clia dinh nay, gia tri tich hop cua dinh clia nguyén t hydro ctia nhém -
CH,-, va gi4 tri tich hop cta dinh ciia nguyén tir hydro ctia nhém -CH< tang. Ty 1€ nay,
vi du, 16n hon hodc béng 50%, co thé 16n hon hoac bé'tng 85%, va tot hon 13 16n hon
hodc bang 90%. Vi du, khi hop chit polyme c6 nhém -OH & dau cubi va ciing c6
nhém -CHa- hodc nhém -CH< lién két v6i nguyén tir oxy ctia nhém -OH, trong phd
TH-NMR, cé4c dinh cua nguyén tt hydro cia nhém -CHz- va nhém -CH< cé dich
chuyén héa hoc trong pham vi 16n hon 3,8ppm va nhé hon hogc bang 4,0ppm.

Hop chit polyme cé thé chira hop chit c6 Mn 16n hon hozc bang 500, hop chit
¢6 Mn 16n hon hoac béng 600, hoac hop chit c6 Mn 16n hon hoic béng 1.000. Mn cta
hop chét nhw vay, vi du, nhd hon hodc bing 20.000, va c6 thé nho hon hodc bing
15.000 hodc nhé hon hodc bing 10.000. Mn ctia hop chét tot hon 1a nhé hon hogc bang
5.000 va c6 thé nho hon hogic bing 4000 hodc nhd hon hodc bang 3.500, tir quan diém
dé dang gifr lai hop chit polyme trong vat liéu dién cuc 4m va d& dang trai hop chat
polyme moéng hon trén bé mit chi.

Mn ctia hop chit c6 thé 16n hon hogc bang 500 (hogc 16n hon hodc bang 600)
va nho hon hodc bang 20.000, 16n hon hodc bang 500 (hodc 16n hon hodc bang 600) va
nhé hon hogc bang 15.000, 16n hon hodc biang 500 (hoic 16n hon hodc bang 600) vi
nhé hon hogc bing 10.000, 16n hon hodc bing 500 (hodc 16n hon hodc bang 600) va
nhé hon hodc bing 5.000, 16n hon hodc bang 500 (hoic 16n hon hodc bang 600) va
nhé hon hodc biang 4.000, 16n hon hodc bang 500 (hoic 16n hon hogc bang 600) va
nhé hon hodc bing 3.500, 16n hon hogc bing 1.000 va nhé hon hodc bing 20.000
(hodc nhd hon hodc bing 15.000), 16n hon hodc bang 1.000 va nhd hon hodc bang
10.000 (hoc nhd hon hodc bing 5.000), hodc 16n hon hogc bang 1.000 va nhé hon
hodc bang 4.000 (hoic nhé hon hodc bang 3.500).

Hop chét polyme t6t hon 1a chira it nhét 13 hop chit c6 Mn 16n hon hodc béng
1.000. Mn ctia hop chét nhu vy c6 thé 16n hon hodc bang 1.000 va nhé hon hoic bang
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20.000, 16n hon hodc bang 1.000 va nhé hon hodc bang 15.000, hoic 16n hon hoic
bang 1.000 va nho hon hodc bang 10.000. Mn cta hop chat tét hon 1a 16n hon hodc
bang 1.000 va nhé hon hodc bing 5.000, va c6 thé 16n hon hogc bang 1.000 va nhé
hon hodc bang 4.000 hodc 16n hon hodc biang 1.000 va nhé hon hodc bang 3.500, tir
quan diém d& dang giit lai hop chét trong vét liéu dién cuc 4m va dé dang trai mong
hop chét polyme trén bé mat chi. Khi hop chit c6 Mn nhu vy dugc st dung, tudi tho
4c quy trong qua trinh nap tha ndi & moi trong c6 nhiét do cao c6 thé duge cai thién
dang ké hon. Nhu hop chét polyme, hai hodc nhidu hon hai hop chat c6 Mn khac nhau
6 thé duoc st dung. Tic 13, hop chit polyme c6 thé c6 nhiéu dinh Mn trong su phan
b trong luong phan tir.

Ham lugng hop chét polyme trong vt liéu dién cyc am cd thé, vi dy, 16n hon
hodc bang 5ppm va cé thé 16n hon hoic bang 50ppm trén co s& Kkhdi lirc,mg. Khi ham
luong hop chét polyme nam trong pham vi nhu vay, dién 4p tao ra hydro c¢6 thé tang dé
dang hon, va hiéu qua giam lugng nap qua dién co thé duoc tang cuong thém. Ham
luong (c& s& khdi luong) cta hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am, vi du, nho
hon hodc bang 400ppm, va ¢ thé nhé hon hodc bang 360ppm, hoic nhd hon hoic
bang 350ppm, hoic nhé hon hodc bang 250ppm. Khi ham lugng hop chét polyme nho
hon hodc bang 400ppm, bé mit chi duge ngin chin khoi dugc phu qua muc véi hop
chét polyme. Cac gia tri gi6i han dudi va cc gia tri gi6i han trén nay c6 thé duoc td
hop tuy ¥.

Chét giin nd

Vat liéu dién cuc am co thé chira chit gian nd. Chét gian né hitu co dugc uu
tién 1am chét giin né. Nhu chét gidn nd hitu co, lignin va/hodc chit gidn nd hitu co
téng hop co thé duoc st dung. Cac vi du vé lignin gém lignin, cac dan xuét lignin, va
tuong tu. Cac vi du vé din xuét lignin bao gém axit lignin sunfonic hodc cac mudi cla
n6 (nhu cac mudi kim loai kiém (mubi natri va twong tw)), va tuong tu. Cac chat giin

nd hitu co thuong dugce phan loai dai khai thanh céc lignin va cac chat gidn nd hiru co
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téng hop. Ciing c6 thé néi rang chét gifin né hitu co tong hop 12 chét gidn né hiru co
khéc lignin. Chit giin né hitu co tdng hop 12 polyne hitu co chita nguyén t Iwu huynh,
va 1n6i chung chira nhidu vong thom trong phan tir va nguyén t6 luu huynh 13 nhém
chira luu huynh. Trong s6 cac nhém chira luvu huynh, nhém axit sunfonic hodc nhém
sunfonyl ma & dang bén dugc wu tién. Nhém axit sunfonic cb thé ton tai trong dang
axit hodc c6 thé ton tai trong dang mudi nhu mudi Na. Vat liu dién cuc Am cé thé
chtta mot loai hodc hai hoac nhiéu hon hai loai chét gian no.

Nhu chit gidn nd hitu co, tot hon 14 st dung san phidm ngung chira it nhit 1a
don vi hop chit thom. Céc vi du v& san phidm ngung bao gém sin phim ngung cua
hop chét thom véi hop chét andehit (cac andehit (vi dy, formandehit) va/hodc cac san -
pham ngung clia ching, va tuong tu). Chét giZn nd hitu co c6 thé chira don vi ciia mot
loai hop chit thom hodc don vi ctia hai hoic nhiéu hon hai loai hop chét thom.

Luu ¥ 1a don vi ctia hop chat thom vién din dén don vi dugc din xuét tir hop
chét thom dugc két hop trong san phim ngung.

Nhu chét gidn nd hitu co, mot chat duoc tdng hop bai phuong phéap d biét c6
thé dugc st dung, hodc san phém c6 san thwong mai c6 thé dugc str dung. San ph'?lm
ngung chua don vi hop chit thom thu dugc, vi du, bing cach cho phan tmg hop chit
thom v&i hop chit andehit. Vi du, béng cach thuc hién phan tng nay trong sy cd mat
ctia sunfit hodc st dung hop chit thom chira nguyén t6 lvu huynh (vi du, bisphenol S
hodc tuong tu), co thé thu duoc chét gidn nd hitu co chira nguyén t6 lvu huynh. Vi du,
ham lwong nguyén t6 luu huynh trong chét gidn né hitu co c6 thé dugc diéu chinh
bang cach diéu chinh lugng sunfit va/hodc lugng hop chit thom chira nguyén t6 luu
huynh. Ngoai ra, khi st dung cac nguyén liéu tho khac, c6 thé thu dugc san pham
ngung chtra don vi hop chét thom theo phuong phép nay.

Cac vi du vé vong thom ctia hop chit thom bao gdbm vong benzen, vong
naphthalen, va tuong tu. Khi hop chét thom c6 nhiéu vong thom, nhiéu vong thom c6

thé duoc nbi bing lién két truc tiép, nhém nbi (vi du, nhém ankylen (gébm nhém
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ankyliden), nhém sunfon va twong tu), hodc twong tw. Céac vi du vé cAu truc nhu vay
gbm cac cau triic bisaren (biphenyl, bisphenylankan, bisphenylsunfon, va twong tu).
Céc vi du vé hop chét thom gbém céac hop chét c6 vong thom va nhém hydroxy va/hodc
nhém amino). Nhém hydroxy hogc nhém amino c6 thé dugc lién két truc tiép véi
vong thom, hodc cé thé duoc lién két nhu chudi ankyl c6 nhém hydroxy hodc nhém
amino. Luu y 1a nhém hydroxy ciing bao gbm cac mudi ctia nhém hydroxy (-OMe).
Nhém amino ciing bao gdm cac mudi clia nhém amino (céc mudi v6i anion). Cac vi du
v& Me gdm céc kim loai kiém (Li, K, Na, va tuong tu), kim loai nhém 2 ciia bang tudn
hoan (Ca, Mg, va tuong ty), va tuong tu.

- Nhu hop chét thom, cac hop chét bisaren (cic hop chét bisphenol, ca¢ hop chét
hydroxybiphenyl, cac hop chit bisaren c¢6 nhém amino (cac hop chit bisarylankan c6
nhém amino, cac hop chét bisarylsunfon c6 nhém amino, cac hop chét biphenyl c¢6
nhém amino, va twong tw), cac hop chét hydroxyaren (cac hop chét hydroxynaphthalen,
cac hop chit phenol, va tuong tw), cac hop chit aminoaren (cac hop chat
aminonaphthalen, cac hop chdt anilin (axit aminobenzenesunfonic, axit
ankylaminobenzenesunfonic, va tuong tu), va trong tu) va tuong tu duge uu tién. Hop
chat thom ¢6 thé con c6 nhém thé. Chét gisn né hitu co c6 thé chira mot hodc nhiéu
phan du cla cac hop chit nay. Nhu hop chit bisphenol, t6t hon 12 bisphenol A,
bisphenol S, bisphenol F, va tuong tu.

San phdm ngung t6t hon 1a chtta don vi hop chit thom c6 it nhét 12 nhém chira
lwu huynh. Cu thé, khi san phim ngung chira it nhét 13 don vi hop chit bisphenol cé
nhém chita lvu huynh dugc st dung, hiéu qua ngan chén sy suy giam hi€u suét phéng
dién HR & nhiét do thép sau khi thir nghiém tai trong anh sang & nhi€t do cao duoc
tang cuong. Tu quan diém ting cudng hidu qua ngin chin sy gidm chét 16ng, t6t hon
13 str dung san phdm ngung cta hop chét naphthalen c6 nhém chira luu huynh va c6
nhém hydroxy va/hodc nhém amino vé1 hop chat andehit.

Nhém chira luu huynh cé thé lién két truc tiép véi vong thom duge chia trong
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hop chét, va vi du, c6 thé duoc lién két voi vong thom nhu chudi ankyl c6 nhém chita
luu huynh. Nhém chira Iuu huynh khong duoc gidi han cu thé, va cac vi du ctia chung
bao gdm nhém sunfonyl, nhém axit sunfonic hodc mudi cia ching, va twong tu.

Ngoai ra, nhu chét gisn né hitu co, vi dy, it nhit san phdm ngung chira it nhat
mdt nhom dugc chon tir nhdm bao gbm cac don vi hop chét bisaren va cac don vi hop
chét thom don vong (hop chét hydroxyaren va/hodc hop chit aminoaren, hodc tuong
twr) c¢6 thé dugc sir dung. Chét gidn nd hiru co ¢6 thé chira it nhét 13 san phim ngung
chira don vi hop chat bisaren va don vi hop chét thom don vong (trong s& ching, hop
chét hydroxyaren). Céac vi du vé san phim ngung nhu vay bao gbm san pham ngung
ctia hop chét bisaren va hop chit thom don vong v6i hop chét andehit. Nhu hop chit
hydroxyaren, hop chit axit phenol sunfonic (axit phenol sunfonic, cac san phim duoc
thé cua chung, hoic twong tw) dugc uu tién. Nhu hop chit aminoaren, wu tién 13 axit
aminobenzenesunfonic, axit ankylaminobenzenesunfonic, va tuong ty. Nhu hop chét
thom don vong, uu tién 1a hop chét hydroxyaren.

Ham luong chét gifin nd hitu co dugc chira trong vat liéu dién cuc am 1a, vi du,
16n hon hoic bing 0,01% theo khbi lrgng va c6 thé 16n hon hodc bang 0,05% theo
khéi luong. Ham lugng chét gidn né hitu co 13, vi du, nho hon hodc bang 1,0% theo
khéi luong va c6 thé nho hon hodc bang 0,5% theo khdi lugng. Céc gié tri gidi han
du6i va cac gia tri gii han trén nay c6 thé dugce t6 hop tiy ¥.

Ham luong chét gidn né hitu co dugc chira trong vat liéu dién cuc 4m cd thé
nim trong khoang tir 0,01 dén 1,0% theo khdi lugng, tir 0,05 dén 1,0% theo khdi
luong, tir 0,01 dén 0,5% theo khbi lwong, hogc tir 0,05 dén 0,5% theo khoi lugng.

Vit liéu chira cacbon

Mudi than (cacbon den), than chi, cacbon cing, cacbon mém, va tuong tu cb
thé duoc st dung 1am vét liéu chira cacbon dugc chira trong vat li€u dién cuc &m. Cac
vi du v& muoi than bao g?)m mudi axetylen, mudi Ketjen, mudi 10, mudi den, va tuong

tu. Than chi c6 thé 13 vat liéu chira cacbon gbm cAu tric tinh thé kiéu than chi va c6
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thé 13 than chi nhan tao hoic than chi tu nhién. Mot loai vat liéu chira cacbon c6 thé
duoc st dung riéng, hodc hai hay nhidu hon hai loai vat liéu chtra cacbon c6 thé dugc
str dung két hop.

Ham lugng vat liéu chira cacbon trong vét liéu dién cuc am la, vi dy, 16n hon
hodc béng 0,05% theo khdi lugng va co thé 16n hon hoic béng 0,10% theo khdi luong.
Ham luong vét lidu chira cacbon 13, vi du, nho hon hogc bing 5% theo khdi lugng va
¢6 thé nhé hon hodc bang 3% theo khéi lugng. Cac gié tri gidi han dudi va cac gia tri
gidi han trén nay co thé duoc t6 hop tuy ¥.

Ham luong vat liéu chira cacbon trong vat liéu dién cuc am c6 thé nam trong
khoang tir 0,05 dén 5% theo khéi luong, tir 0,05 dén 3% theo khdi luong, tir 0,1 dén
5% theo khéi luong, hodc tir 0,1 dén 3% theo khéi lugng.

Bari sunfat

Ham lugng bari sunfat trong vét liéu dién cuc dm 13, vi dy, 16n hon hodc béng
0,05% theo khdi luong va c6 thé 16n hon hodc bing 0,10% theo khdi luong. Ham
lugng bari sunfat trong vt liéu dién cuc am 13, vi dy, nhé hon hodc bang 3% theo khéi
lwong va c¢é thé nho hon hoic bang 2% theo khdi lugng. Céc gia tri gidi han dudi va
céc gia tri giéi han trén nay co thé duogc t6 hop tuy ¥.

Ham luong bari sunfat trong vat liéu dién cuc am c6 thé nam trong khoang tir
0,05 dén 3% theo khéi lugng, tir 0,05 dén 2% theo khéi lugng, tir 0,10 dén 3% theo
khdi luong, hodc tir 0,10 dén 2% theo khdi lugng.

(1) Phan tich hop chat polyme

Trudce khi phén tich, dc quy chi-axit sau khi tao thanh dugc nap day va sau d6
duoc thao roi dé thu duoc tAm dién cuc Am s& dugc phén tich. Tam dién cuc am thu
duoc duoc ria sach véi nude dé loai bo axit sunfuric khoi tAm dién cuc am. Viéc ria
sach v6i nudc duge thuc hién dén khi dugc x4c dinh 1a mau cua giéy thtr pH khong
thay d6i bang cach ép gidy thir pH 1én bé mit ctia tdm dién cuc 4m d3 dugc rira sach

bang nudc. Tuy nhién, viéc rira voi nude duogce thuc hién trong vong hai giv. Tam dién
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cuc Am d3 rta v6i nuée duge sdy khd & nhiét dd 60 + 5°C trong mdi truong &p sudt
giam trong khoang sau gio. Khi chi tiét gin dugc chtra sau khi 1am kho, khi tiét gan
duoc loai bo khoi tAm dién cuc am béng cach boc. Tiép theo, vat liéu dién cuc am
duoc tach khoi tAm dién cuc 4m dé thu duoc méu (sau ddy dugc vién din dén 12 miu
A). MAu A duoc nghién néu can va dugc dua di phén tich.

(1-1) Phan tich dinh tinh hop chit polyme

Clorofom véi lugng 150,0 £ 0,1mL duge thém vao 100,0 + 0,1g mau A dang
bot, va hdn hop dugc khudy & nhiét do 20 + 5°C trong 16 gitr dé chiét hop chét polyme.
Sau do, ham lugng chét rén duoc loai bo bﬁng cach loc. Péi voi dung dich clorofom
~trong d6 hop chét polyme thu duoc bang cach chiét dugc hoa tan hodc hop chét
polyme thu dugc bang cach sdy dung dich clorofom, thdng tin thu duge tir phd héng
ngoai, phé hép thu tia cuc tim nhin théy duoc, phé NMR, LC-MS va/hodc nhiét phan
GC-MS, va tuong tu dé xac dinh hop chit polyme.

Clorofom dugc chung cit dudi 4p sudt giam tir dung dich clorofom, trong d6
hop chét polyme thu dugc bang cach chiét dugc hoa tan dé thu hdi thanh phan tan
dugc trong clorofom. Thanh phan tan dugc trong clorofom dugc hoa tan trong
clorofom duogc doteri hoa, va phé TH-NMR dugc do dudi céac diéu kién sau. Tu phé
'H-NMR nay, dinh véi chuyén dich héa hoc trong pham vi 16n hon hoac bang 3,2ppm
va nho hon hodc béng 3,8ppm dugc xac nhan. Ngoai ra, tir pham vi nay, loai don vi
oxy Ca.4 ankylen dugc dinh rd.

Thiét bi: may quang ph6 cong huéng tir hat nhan loai AL400, do JEOL Ltd. san
Xuét.

Tén s6 theo ddi: 395,88 MHz

Do rong xung: 6,30 ps

Thoi gian 1dp xung 74,1411 gidy

S6 lugng tich hop: 32

'Nhiét d6 do: nhiét d6 phong (20 dén 35°C)
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Tham khéo 7,24 ppm

Pudng kinh ng miu: Smm

Tir phd 'H-NMR, gi4 tri tich hop (V1) ciia dinh & chuyén dich héa hoc c6 mit
trong pham vi 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nhé hon hodc bang 3,8 ppm duoc xac
dinh. Ngoai ra, tng nguyén tur trong sd cac nguyén tir hydro cﬁé nhom -CH»- va nhom
-CHX< lién két v6i nguyén tir oxy lién két v&i nhom dau cudi ciia hop chét polyme,
tdng (V2) clia cic gia trj tich hop cua dinh trong ph6 "H-NMR duoc xé4c dinh. Sau do,
tir V1 va Vo, ty s6 V1 trén tdng Vi va Va2 (= VI/(V1 + Va2) x 100 (%)) dugc xac dinh.

Khi gi4 tri dugc tich hop ctia dinh trong phd 'H-NMR dugc xac dinh trong phép
phan tich dinh tinh, hai diém khéng c6 tin hiéu quan trong dugc xéc dinh d€ xen vao
gitta dinh tuwong ng trong phd '"H-NMR, va timng gié tri tich hgp dugc tinh toan sir
dung dudng thing ndi hai diém lam duong co so. Vi du, ddi vé6i dinh trong d6 chuyén
dich hoa hoc ¢6 mét trong pham vi tr 3,2ppm dén 3,8ppm, duwong thing ndi hai diém
3,2ppm va 3,8ppm trong phé duoc sir dung 1am dudng co s6. Vi du, d6i véi dinh trong
d6 chuyén dich héa hoc cé mit trong pham vi 16n hon 3,8ppm va nho hon hodc bang
4,0ppm, dudng thing nbi hai diém 3,8ppm va 4,0ppm trong phd dugc st dung lam
duong co sé.

(1-2) Phan tich dinh luong hop chét polyme

Luong thich hgp cta thanh phin tan dugc trong clorofom dugc hoa tan trong
clorofom dugc doteri hoa véi tetracloroetan (TCE) c6 m: (g) dugc do véi do chinh xac
+0,0001g, va phd "H-NMR dugc do. Gia tri tich hop (Sa) cua dinh trong d6 chuyén
dich héa hoc ¢6 mit trong pham vi 3,2 dén 3,8ppm va gia tri tich hop (S;) cta dinh
dugc suy ra tr TCE dugc xac dinh, va ham lugng dua trén khdi lwong Cn (ppm) clia
hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am dugc xac dinh tir cong thirc sau déy.

Cn = S#/Sr X Nt/Na X Ma/M; X my/m x 1000000

trong d6 Ma la trong lugng phén tu cua chu trac thé hién dinh trong pham vi

chuyén dich héa hoc nim trong khoang tir 3,2 dén 3,8ppm (cu thé hon, trong lugng
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phan tir cua cAu trac lap lai cua cac don vi oxy Ca4 ankylen), va N, 1a sd nguyén tir
hydro lién két véi nguyén tir cacbon ciia mach chinh ciia chu tréc 1ap lai. Ny va M 1an
luot 12 sb lwong hydro dugc chita trong phan tir cua chét chuén va trong luong phan tir
ctia chit chuén, va m (g)la khéi lugng cta vat li€u hoat tinh dugc st dung dé chiét.

Vi céc chét chuln trong sy phén tich nay 1a TCE, N; = 2 va M; = 168. Ngoai ra,
m = 100.

Vi du, khi hop chit polyme 1a polypropylen glycol, Ma bing 58, va N, bing 3.
Khi hop chat polyme 13 polyethylene glycol, Ma bing 44, va N, bang 4. Trong trudng
hop 1a copolyme, N, 12 gia tri thu duoc bang cach 14y trung binh cAc gi4 tri N, cia timg
don vi monome st dung ty s6 mol (mol%) cua ting don vi monome duogc chira trong
cAu trac 13p lai, vd M, dugce xéc dinh theo loai cua timg don vi monome.

Trong phén tich dinh lugng, gid tri tich hop cta dinh trong phé 'H-NMR duoc
xéc dinh str dung phan mém xt 1y dit liéu “ALICE” do JEOL Ltd. san xuét.
(1-3) Do Mn ctia hgp chét polyme

Phép do GPC cua hop chét polyme dugc thuc hién st dung thiét bi sau day dudi
cac diéu kién sau day. Mot cach riéng r€, dd thi diéu chinh (duomg cong chuén) duoc
chudn bi tr bidu dd Mn cia chit chuin va thoi gian rira giai. Mn cla hop chat polyme
dugc tinh toan dya trén duong cong chudn va két qua do GPC ctia hop chét polyme.

Hé théng phan tich: Hé thong 20A (dugc san xuét béi Shimadzu Corporation)

Cot: hai cot cua GPC KF-805L dugc san xuét boi Shodex) duoc nbi theo chudi

Nhiét do cot: 30°C

Pha luu dong: tetrahydrofuran

Luu luong: 1 mL/phut.

Nong 6 0,20% theo khéi luong

Luong phun: 10 pL

Chét chuan: polyethylen glycol (Mn = 2.000.000, 200.000, 20.000, 2.000, 200)

Méy do: may do chi sé khuc xa vi sai (Shodex RI-201H, dugc san xuat béi
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Shodex)
Tém dién cuc duong

TAm dién cuc duong cta ic quy chi-axit gbm bd thu dong duong va vat liéu
dién cuc duong.

Vit liéu dién cuc duong dugc giit bdi bd thu dong dwong. Vit li€u dién cuc
duong chira vat liéu hoat tinh duong (chi dioxit hodc chi sunfat) ma thé hién kha nang
thong qua phan tmg oxy héa-khir. Vat liéu dién cuc duong c6 thé chira cac chat don
khéac néu can. Vat liéu dién cuc duong thu duge br?mg cach loai bo by thu dong duong
ra khoi tAm dién cuc dwong.

B§ thu dong duong cd thé duoc tao thanh bai chi dic (Pb) hodc hop kim chi,
hodc ¢6 thé dugce tao thanh béng cach xu ly tAm chi hodc tAm hop kim chi. Céc vi du
vé phuong phap xit Iy bao gdm xt 1y gidn n& va xir Iy duc 18. Tét hon 1a st dung bd
thu dong dang luGi 1am b thu dong duong vi vat liéu dién cuc duong dé dang duoc d.

B6 thu dong duong c6 thé duoc tao thanh boi chi tinh khiét, nhung khi hgp kim
chi duogc st dung, vi du, hgp kim nén Pb-Ca, hop kim nén Pb-Sn, hop kim nén Pb-Ca-
Sn, hodc twong tir c6 thé dugc st dung. Hop kim chi ¢6 thé chtra thém, nhu nguyén td
phu gia, it nhét mdt chit duge chon tir nhém bao g6m Ba, Ag, Al, Bi, As, Se, Cu, va
tuong ty. BY thu dong dwong cé thé gdbm 16p bé mit. Lép bé mit va 16p bén trong cua
bd thu dong duong cod thé c6 cac thanh phan khac nhau. Lép bé mat ¢ thé duge tao
thanh trong mot phan cia bd thu dong &m. Lép bé mit c6 thé duogc tao thanh chi trén
phan luéi, chi trén phin véu, hodc chi trén phan sudn khung ctia bd thu dong duong.

TAm dién cuc duong khong hinh thai thu dugc bang cach lam day bo thu dong
duong vé6i bdt nhdo dién cuc duong, va hoa cliig va séy kho bdt nhdo. Bot nhao dién
cuc duong t8t hon 1a dugc diéu ché béng cach tron bot chi, chit don, nudc, va axit
sunfuric. Sau d6, tAm dién cuc duong thu dugc béng cach tao thanh thm dién cuc
duong khong hinh thai.

Ham luong Ca ctia b thu dong duong hodc hop kim chi cAu thanh bd thu dong
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duong co thé nim trong khoang, vi du, tir 0 dén 0,13% theo khdi lugng, tr 0 dén nho
hon hoac béng 0,13% theo khéi lugng, tur 0 dén nhé hon hoidc béng 0,07% theo khdi
luong, hodc tir 0 dén 0,01% theo khéi lugng (hodc nhé hon 0,01% theo khdi lugng).

Ham luwong Sn cta bd thu dong duwong hodc hop kim chi chu thanh bd thu dong
duong cé thé ndm trong khoang, vi du, tir 0 dén 3,0% theo khdi lugng, tu 0 dén nho
hon hodc bang 0,5% theo khéi Iwgng, tir 0 dén 0,01% theo khdi luvgng (hodc nhd hon
0,01% theo khdi luong). Cu thé, khi ham luong Ca nho hon 0,01% theo khdi lugng,
ham luong Sn tét hon 14 nhé hon hodc bing 0,5% theo khéi luong, va cé thé nhé hon
0,01% theo khdi lugng. Khi bo thu dong duong chira Ca, do khang &n mon cia hop
kim céu thanh bd thu dong duong dugce céi thién bf?lng cach chira Sn. Vi du, khi bd thu
dong duong chita Ca véi lugng 16n hon hodc bing 0,01% theo khéi lugng, gi6i han
dudi cia ham luong Sn ctia b thu dong duong co thé 14 0,5% theo khéi lugng.

Chi tiét nhu tim 16t hodc gidy dan c6 thé dinh vao tAm dién cwc duong. Chi tiét
nhu vay (chi tiét dinh) dugc st dung nguyén ven véi tim dién cuc dwong va do d6
dugc gia dinh 13 dugc chua trong tAm dién cuc duong. Ngoai ra, khi tdm dién cuc
duong bao gém chi tiét nay, vat liéu dién cuc duong thu duoc béng cach loai bo bd thu
dong duong va chi tiét dinh khoi tAm dién cuc duong trong tim dién cuc dwong loai
bot nhao.

TAm dién cuc duong c6 thé dugc tao thanh theo cach ma bo thu dong duong
dugc pht hodc dugc lam déy v61 bot nhio dién cuc duong, ma sau d6 dugce hoa cirng
va shy kho dé ché tao tAm dién cuc duong khong c6 hinh thai, va sau do, tdm dién cuc
duong khong c6 hinh thai dugc tao thanh. Bot nhdo dién cuc duong duge didu ché
béng cach bd sung chit don vao bdt chi khi can, con thém nuéc va axit sunfuric, va
tron hon hop. O thoi diém héa cing, t6t hon 13 hoa cung tim dién cuc duong khong c6
hinh thai & nhiét d6 cao hon nhiét do phong va do 4m cao.

Su x4c dinh sb luong cua Sn va Ca dugc chira trong bd thu dong duong cé thé

dugc phan tich, vi du, quang pho phat xa nguyén tir plasma két hop cam tng tach chi
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dugc mo ta trong JIS H 2105. Khi phén tich ham luong nguyén tir dugc chira trong b
thu dong duong cta tdm dién cuc duong dugc 13y ra tir dc quy chi-axit, trudc hét, ap
dung lyc rung cho tAm dién cuc duong dé 1am cho vat liéu dién cuc duong roi ra khoi
b6 thu dong duong, sau d6 vat liéu dién cuc duong con lai quanh by thu dong duong
duoc loai bo bang cach st dung dao bing gbm, va phan bo thu dong duong c6 anh kim
loai dugc thu thip 1am mau. Mau dugc thu thip dugc phan tich voi axit tactric va axit
nitric lodng dé thu dugc dung dich nuée. Axit hydrocloric dugc bd sung vao dung dich
nuée dé 1am két ta chi clorua, va phan san phdm loc dwoc tép hop bang cach loc.
Nong d6 Sn va Ca trong phin san phdm loc dwgc phan tich bang phuong phap dudng
cong chuén st dung quang phd ké phat xa ICP (vi du, ICPS-8000 duoc san xuat boi
tdp doan Shimadzu), va duoc chuyén dbi sang ham lugng Sn va ham luong Ca trén
khéi lwong ciia bd thu dong duong.
Tao thanh

Su tao thanh tdm dién cuc 4m va tdm dién cuc duong cé thé duoc thuc hién, vi
du, bing cach nap phan tir trong trang théi trong do phén tir bao gdbm tAm dién cyc Am
khong c6 hinh thai va tim dién cyc duong khong c6 hinh thai dwoc ngam trong dung
dich dién phan chira axit sunfuric trong vat chira dc quy chi-axit. Tuy nhién, su tao
thanh c6 thé dugc thuc hién truée khi ngdm dc quy chi-axit hogc phén tir. Chi x&p
duoc tao ra trong tAm dién cuc am va chi dioxit duoc tao ra trong tAm dién cuc duong
boi su tao thanh.
Phén phén cach

Phén phan cach c6 thé c6 dang phién hodc c6 thé dugc tao thanh dang thi. Mot
phén phan cach dang phién c6 thé dugc bb trf giita tAim dién cuc duong va tAm dién
cuc Am. Hon nita, tAm dién cuc c6 thé duge bd tri d& duoc xen vao gitta béi mot phén
phan cach dang phién & dang dugc gap. Trong trudng hop nay, tdm dién cuc dwong
duoc xép xen vao giita boi phan phan cach dang phién duoc gap va tdm dién cyc am

duoc xép xen vio gifta boi phan phan cach dang phién dugc gap cé thé dugc chong lap,
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hodc mot trong s6 tAm dién cuc duong va tAm dién cuc 4m c6 thé duoc xép Xen vao
gifta bai phan phan cach dang phién va chong 14p v6i tAm dién cuc con lai. Ngoai ra,
phan phéan cach dang phién c6 thé dugc gap thanh dang 6ng xép, va tAm dién cuc
dwong va tAm dién cyc duong ¢ thé duoc xép xen vao giita boi phan phan cach dang
éng xép sao cho phan phan cach dugc dat vao giita ching. Khi phan phan cach dudc
gip dudi dang éng xép dugce st dung, phan phan cach c6 thé dwoc bb tri sao cho phan
duoc gap nam doc theo huéng ngang cua dc quy chi-axit (vi dy, sao cho phan udn
cong c6 thé song song v6i huéng ngang), va phan phan cach c6 thé dugc bd tri sao cho
phan dugc gip ndm doc theo huéng doc (vi dy, sao cho phan ubn cong song song véi
huéng doc). Trong phin phan cach dugc gp theo dang 6ng xép, cac hoc 16m dugc tao
thanh 14n luot trén ca hai phia bé mit chinh cuia phan phan cach. Vi cic vau thuong
dugc tao thanh & phﬁn phia trén cta tAm dién cuc duong va tAm dién cuc am, khi ph?m
phan cach dugc bd tri sao cho cac phﬁn duoc gép nam doc theo huéng ngang cia ac
quy chi-axit, ting tAm dién cuc duong va tAm dién cuc 4m dugc bd tri chi trong hdc
16m trén mot phia bé mit chinh cua phan phan cach (tuc 13, phan phan cach kép duoc
dat xen gifta cac tim duong va am 1ién k&). Khi phan phéan cich dugc bb tri sao cho
phﬁn duoc gap nam doc theo huéng doc cua ac quy chi-axit, tAm dién cuc duong c6
thé dugc dit trong ph?ln hdc 16m trén mot phia bé mit chinh, va thm dién cuc Am c6
thé duoc dit trén phia bé mit chinh con lai (tic 13, phz‘?m phan céach co thé dugc dat xen
gitta cac tAm am va duong lién k& timg c4i mot). Khi cac phan phﬁn cach dang tai
duoc st dung, phan phan cach dang tdi c6 thé chta tAm dién cuc duong hoic c6 thé
chtra tAm dién cuc am.

Trong ban md ta sang ché, huéng trén-dudi cua tim c6 nghia 13 huéng trén-
duéi ctia dc quy chi-axit theo huéng doc.
Dung dich dién phan

Dung dich dién phan 13 dung dich nudc chira axit sunfuric va c6 thé duoc tao

thanh dang gel khi cén.
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Hop chit polyme c6 thé dugc chua trong dung dich dién phén.

Nong d6 ctia hop chit polyme trong dung dich dién phan c6 thé, vi du, nhé hon
hodc bang 500ppm, nho hon hodc bang 300ppm, nhé hon hodc bang 200ppm trén co
s& khdi lugng. Nong dd ciia hop chét polyme trong dung dich dién phén c6 thé, vi du,
16n hon hozic bang 1ppm hozc 16n hon hodc bang Sppm trén co s& khdi lugng. Céc gia
tri gi6i han trén va cAc gid tri gidi han duéi ndy c6 thé dugce t6 hop tuy .

Lién quan dén ndng dd cia hop chit polyme trong dung dich dién phan,
clorofom duoc bd sung va duoc tron véi lugng dung dich dién phan duge dinh trude
(m; (g)) lay tir dc quy chi-axit dugc tao thanh trong trang thdi dugc nap day, hdn hop
dugc dé yén dé tach thanh hai 16p, va sau do chi 16p cloroform dugc 14y ra. Sau khi 13p-
lai thao tac ndy vai 1an, clorofom dwgc chung cht du6i ap suét giam dé thu dugc ham
lugng tan dugc trong clorofom. Luong thich hgp cua thanh phan tan dugc trong
clorofom dugc hoa tan trong clorofom dugc doteri hoa cung véi tetracloroetan (TCE)
v6i legng 0,0212+ 0,0001g, va phé 1H-NMR dugc do. Gia tri tich hop (Sa) cia dinh
trong dé6 chuyén dich héa hoc c6 mat trong pham vi 3,2 dén 3,8ppm va gid tri tich hop
(Sy) ciia dinh dugc suy ra tir TCE dugc xac dinh, va ham luong Ce clia hop chét
polyme trong dung dich dién phan dugc xac dinh tir cong thirc sau day.

Ce = Sa/Sr X Ne/Na x Mo/M; X my/m1 % 1000000

trong d6 Ma va N, gidng nhu duge md ta & trén.

Dung dich dién phan co thé chira céc cation (vi du cac cation kim loai nhu ion
natri, ion lithi, ion magie, vd/hodc ion nhdm) va/hodc cc anion (vi du cac anion khac
anion sunfat nhu ion photphat) néu can.

Ty trong ctia dung dich di¢n phéan trong binh 4c quy chi-axit & trang thai dugc
nap ddy & 20°C 13, vi dy, 16n hon hogc bing 1,20 va c6 thé 16n hon hofc bang 1,25. Ty
trong ctia dung dich dién phan ¢ 20°C 12 nhé hon hoac bang 1,35 va t6t hon 1a nh6 hon
hoiic bing 1,32. Céc gié trj giéi han dudi va cAc gi4 tri gi6i han trén ndy 6 thé dugc t6

hop tity y. Ty trong cta dung dich dién phan & 20°C ¢6 thé 16n hon hoic bang 1,20 va
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nhoé hon hodc bing 1,35, 16n hon hodc bing 1,20 va nhé hon hogc bang 1,32, 16n hon
hodic bing 1,25 va nhé hon hodc bing 1,35, hodc 16n hon hogc bang 1,25 va nhé hon
hoic bang 1,32.

Ac quy chi-axit c6 thé thu dugc béi phwong phap san xult gdbm budc lap rap ic
quy chi-axit bé'lng cach chia tAm dién cuc duong, tim dién cuc am, dung dich dién
phén trong vt chita. Trong quy trinh lap rap 4c quy chi-axit, phan phan cach thudng
duoc bd tri dé duoc dit xen giita tdm dién cuc duong va tAm dién cuc Am. Quy trinh
14p rap clia ic quy chi-axit c6 thé gdm budc tao thanh tAm dién cyc duong va/hodc tAm
dién cuc am néu cin sau buéc chua tim dién cuc duong, tAm dién cuc am va dung
dich dién phéan trong vat chira. Tung tAm dién cuc duong, tdm dién cuc am, dung dich
dién phén, va ph?ln phén céch dugc chuén bi trude khi duge chira trong vat chira.

Fig.1 12 hinh phéi canh gian lugc thé hién vi du trong d6 nap cua dc quy chi-axit
theo mot phuong én ctia sang ché dugc loai bo. Fig.2A 13 hinh chiéu phia trudc clia ac
quy chi-axit trén Fig.1, va Fig.2B 1a hinh mat c4t ngang cét doc theo duong I1B-IIB
trén Fig.2A.

Ac quy chi-axit 1 gdm vat chira 10 ma chira phan tir 11 va dung dich dién phén
(khong duge thé hién). Phan tir 11 dugc tao két chu bing cach can méng nhidu tim
dién cuc 4m 2 va tim dién cuc duong 3 véi phan phan phan cach 4 dugc dit xen gitta
chung.

Phan phia trén cua tung tAm dién cuc 4m trong s6 nhiéu tdm dién cuc 4m 2
dugc cung cép vau ndi dong (khong dugc minh hoa) nhé ra vé phia trén. Phan phia
trén cua timg tim dién cuc duong trong s6 nhiéu tdm dién cuc duong 3 ciing dugc
cung cip vau ndi dong (khong dwugc minh hoa) nho ra v& phia trén. Sau d6, cac vau
cuia cac tAm dién cuc 4m 2 duoc ndi va tich hop véi nhau bdi thm nep dién cuc am Sa.
Twong tu, cic vau ciia cic tdm dién cuc duong 3 cling dugc ndi va tich hop v6i nhau
boi thm nep dién cyc duong 5b. Cyc am 6a dugc c¢b dinh vao tAm nep dién cyc am Sa

va cuc duong 6b dugc ¢ dinh vao thm nep dién cuc duong 5b.
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Tudi tho 4c quy trong qua trinh nap tha nbi & nhiét do cao

Ac quy chi-axit kidu c6 van diéu chinh c6 dién &p danh dinh bang 2V va dung
luong danh dinh bang 50Ah/10 gio dugc st dung lam dc quy thir nghiém. Trong mai
truong ¢ nhiét do 60°C + 2°C, viéc nap tha ndi duge thuc hién duéi diéu kién dién ap
khong ddi bang 2,23V/cell, va thit nghiém dung lugng danh dinh 10 gio dugc thuc
hién & 25°C + 2°C mdi thang. Trong tht nghiém dung lugng danh dinh 10 gid, 4c quy
thtr nghiém dugc phong dién ¢ dong dién (A) bang 0,1 lan gia tri s6 duoc mo ta 1a
dung lugng danh dinh (Ah) dén khi dién ap dat dén 1,8V/Cell, va sau do thyuc hién viéc
nap phuc hdi véi lugng dién bang 120% so véi dung lugng phong dién. Chu ky thir
nghiém dén khi dung lugng dc quy dat dén khoang nhd hon hoic bang 80% dung
luong danh dinh duoc xéc dinh 13 chu ky tudi tho. Bang cach nhan tudi tho & nhiét do
60°C vé6i chi sé dinh truée, chu ky tudi tho c6 thé duge chuyén dbi thanh tudi tho &
25°C. Tiéu chuin nhu sau.

Chu ky tudi tho & nhiét do 60°C 1a 16n hon hodc bang 12 thang: tudi tho mong
mubn & nhiét @ 25°C 1a 11 dén 12 nam

Chu ky tudi tho & nhiét o 60°C 1 16n hon hoic bing 16 thang: tudi tho mong
muén & nhiét d 25°C 13 16n hon hoic bing 15 nim

Chu ky tudi tho & nhiét @ 60°C 1a 16n hon hodc bang 22 thang: tudi tho mong
muén & nhiét do 25°C 13 16n hon hodc bang 20 nim
(a) Lugng nap qua dién

Téng luong nap khi nap tha ndi & nhiét d6 cao ¢ 2,23V/cell dugc thuc hién
trong 1 thang dugc do.
(b) Lugng an mon cia bd thu dong duong

Ac quy thir nghiém duoc nap tha ndi & nhiét d6 cao trong 1 thang, 8 thang hodc
11 thang. Sau ddy, dc quy chi-axit dugc théo roi, bd thu dong duong dugc 14y ra khoi
thm dién cuc duong, tAm dién cuc duong duogc cat voi vung lan cén cua tdm theo

huéng thing dtmg 1am ranh gidi, bé mat cit sau d6 dugce danh bong, dién tich mit cat
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ngang ctia phan cé 4nh kim trong mat cit ngang dugce danh bong s& dugc do, va chénh
1&ch voi dién tich mat cit ngang clia bd thu dong duong trude khi thir nghiém dugc
tinh 1a lwong &n mon theo phan tram.
(¢) Lugng tich tu chi sunfat

Ac quy thtr nghiém duoc nap tha ndi & nhiét do cao trong 1 thang, 8 thang hoic
11 thang. Sau day, c quy chi-axit dugc thio roi, vat liéu dién cuc duge 14y ra khéi tim
dién cuc duong va tdm dién cuc 4m, lugng nguyén t6 luu huynh (S) trén téng khéi
luong cta ting vat liéu dién cuc dugc do véi may phén tich luu huynh, va lugng
nguyén t6 luu huynh (S) duoc chuyén dbi sang khdi lugng ctia PbSO4 1a dugc tinh
toan l1a ty 1€ phr?m tram so voi téng khéi luong cua tung vat liu dién cuc.
(d) Ty 1¢ giam dung dich

Ac quy thir nghiém duoc nap tha ndi & nhiét d6 cao trong 1 thang, 8 thang, hoic
11 thang. Sau d6, luong gidm theo khéi lugng cta ic quy thir nghiém trude va sau khi
thir nghiém dugc do, va chénh léch gifta luong gidm theo khéi lugng va khéi luong
dung dich dién phan dugc chira trong dc quy thir nghiém trude khi thit nghiém duge
tinh toan la ty 1¢ gidm dung dich theo phan tram.

Két qua ctia cac thir nghiém tir (a) dén (d) néu trén dugc chuyén doi thanh muc

do suy giam dya trén céc chi so sau day.

Bang A
Mtc | Luong &n mon cua Luong tich tu chi Luong tich tu chi | Ty 1€ giam dung
do suy | bd thu dong dwong | sunfat ciia di¢n cuc | sunfat cua dién cuc dich
giam duong am
: 0 dén nho hon 13% | 0 dennho hon 5% | 0 dén nho hon 8% | 0 dén nho hon
theo khoi lugng theo khoi lugng theo khoi lugng 3% theo khoi
luong
) 13dénnhohon | 5 dén nho hon 10% | 8 dén nho hon 16% | 3 den nho hon
25% theo khoi theo khoi lugng theo khoi lugng 7% theo khoi
lugng lugng
; 25dennhohon | 10 dennho hon 15% | 16 dénnhohon | 7 dénnho hon
38% theo khoi theo khoi lugng 24% theo khoi 11% theo khoi
lugng luong luong
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38 &nnhohon | 15 dénnhoé hon20% | 24 dénnho hon 11 dén nho hon

4 50% theo khdi theo khéi luong 32% theo khbi 15% theo khéi
luong luong luong
5 16n hon hodic bang | 16n hon hodc bang | 16n hon hoic bing 16m hon hoac

50% theo khdi | 20% theo khdi luong |  32% theo khéi bang 15% theo
luong luong khéi luong

Ac quy chi-axit theo mot khia canh cia sang ché s& dugc mo ta dudi day.

(1) Ac quy chi-axit bao gbm tdm dién cuc duong, tdm dién cuc m, dung dich
dién phan, va hop chit polyme, trong do:

tdm dién cuc duong gém bo thu dong duong va vat liéu dién cuc duong,

tAm dién cuc Am gém bd thu dong am va vét liéu dién cuc am,

ham luong Ca cta bd thu dong duong nh6 hon hodc bang 0,13% theo khéi
luong, va

hop chit polyme c6 dinh nim trong khoang 16n hon hodc bang 3,2ppm va nho
hon hodc bang 3,8ppm trong chuyén dich héa hoc ctia phd "H-NMR.

(2) G muc (1) néu trén, ham lugng Ca ciia bd thu dong duong c6 thé, vi dy, nho
hon hodc bﬁng 0,07% theo khdi lugng.

(3) O muc (1) hodc (2) néu trén, ham luong Ca ciia bd thu dong dwong c6 thé,
vi du, nho hon 0,01% theo khdi lugng, va ham lugng Sn c6 thé, vi du, nhé hon hodc
béng 0,5% theo khéi lugng.

(4) O muc (1) dén (3) néu trén, ham lugng Ca cia bd thu dong duong c6 thé, vi
dy, nho hon 0,01% theo khéi lugng, va ham lugng Sn cé thé, vi du, nho hon 0,01%
theo khdi lugng.

(5) trong mot trong s6 cac muc (1) dén (4) néu trén, khi it nhét vat liéu dién cuc
am chura hop chat polyme, ham lugng hop chét polyme trong vt liéu dién cuc 4m c6
thé, vi du, nhé hon hodc biang 400ppm theo ty 18 khdi luong.

(6) trong muc (5) néu trén, ham luwong hop chét polyme trong vt liéu dién cuc
am c6 thé, vi du, 16n hon hodc bang Sppm theo ty 1& khéi lugng.

(7) Ac quy chi-axit bao gém tAm dién cuc duong, tAm dién cuc am, dung dich
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dién phan, va hop chét polyme, trong d6:

tAm dién cuc duong gém bd thu dong duong va vat liéu dién cuc duong,

tAm dién cuc Am gém bd thu dong am va vt liéu dién cuc am,

ham Iuong Ca cua bd thu dong duong nhé hon hodc béng 0,13% theo khéi
lugng, va

hop chat polyme chira cAu trac 13p lai ctia cac don vi oxy Ca4 ankylen.

(8) O muc (7) néu trén, ham lugng Ca cua bd thu dong duong c6 thé, vi du, nho
hon hodc bing 0,07% theo khdi lugng.

(9) O muc (7) hoic (8) néu trén, ham lugng Ca cia bo thu dong dwong c6 thé,
vi du, nho hon 0,01% theo khdi luong, va ham lugng Sn cé thé, vi du, nho hon hoic
béng 0,5% theo khdi lwong.

(10) O muc (7) dén (9) néu trén, ham lugng Ca cua bd thu dong dwong c6 thé,
vi du, nhé hon 0,01% theo khdi luong, va ham lugng Sn 6 thé, vi du, nhé hon 0,01%
theo khéi luong.

(11) trong mot trong s6 cac muc (7) dén (10) néu trén, khi it nhét vat liéu dién
cuc Am chira hop chét polyme, ham lugng hop chét polyme trong vt liéu dién cuc am
¢6 thé, vi du, nhé hon hodc biang 400ppm theo ty 18 khdi luong.

(12) trong myc (11) néu trén, ham lwong hop chét polyme trong vat liéu dién
cuc am c6 thé, vi du, 16n hon hodc biang Sppm theo ty 1& khéi lugng.

(13) trong mét trong s6 cac muc tir (1) dén (12) néu trén, dc quy chi-axit c6 thé
13 4¢c quy chi-axit loai ¢6 van diéu chinh.

Sau day sang ché s& dugc mo ta cu thé hon trén co s& cac vi du va vi du so séanh,
nhung sang ché khong bi giéi han dén cac vi du sau.
Ac quy chi-axit Al téi A7 va R1 t6i R6
(1) Ché tao c quy chi-axit

Str dung vat liéu dién cuc &m c6 ham lugng polypropylene glycol (PPG) va bd

thu dong duong c6 ham lugng Ca va ham lugng Sn dugc thé hién trong bang 1 sau day,
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cac dc quy chi-axit Al t61 A7 va R1 t6i R6 dugc 1ap rap theo céch tir (a) dén (c) sau
day. Al téi A7 tuong ang voi cace vi dy, va R1 t6i R6 tuong ting v6i cace vi du so sanh.
(a) Ché tao tAm dién cuc Am

Bot chi 1am vt liéu thd, bari sunfat, mudi than, hop chét polyme (polypropylen
glycol (PPG), Mn = 1500), va chét gidn no hitu co (natri lignin sunfonat) dugc tron véi
lugng dung dich nude axit sunfuric thich hop dé thu dugc bot nhio dién cuc am. Vao
thoi diém nay, cac thanh phan dugc tron sao cho ham lwong hop chét polyme trong vat
liéu dién cuc 4m, ma dugc x4c dinh boi cac phuong phap duge mo ta & trén, 1a gia tri
duoc thé hién trong bang 1, ham lugng bari sunfat béng 1,5% theo khdi lugng, ham
lrong mudi than bﬁng 0,3% theo khdi luong, va ham lugng chét gian n¢ hitu co b%mg
0,1% theo khéi luong. Phin mét lu6i ciia ludi dic lam bang hop kim Pb-Ca-Sn 1a bd
thu dong am dugc 14p day bang bot nhio dién cuc am, sau d6 duge hoa cing va lam
kho dé thu duogc tm dién cuc 4m khong c6 hinh thai.
(b) Ché tao dién cuc duong

Bt chi 1am vat liéu thd dugc tron véi dung dich nude axit sunfuric dé thu duoc
bot nhdo dién cuc dwong. Phan mit ludi cla ludi dic lam bing hop kim Pb-Ca-Sn
hodc tuong tu dugc ldp day bang bot nhio dién cuc duong, sau d6 dugc hoa cing va
lam kho @ thu duoc tAm dién cuc duong khong c6 hinh thai. Him lugng Ca va ham
luong Sn cuia bd thu dong duong (tic 1, hgp kim Pb-Ca-Sn hodc tuong tu & day) duge
xac dinh béi phuong phap dugc mo ta & trén 1a cac gia tri duoc thé hién trong bang 1.
(¢) Ché tao 4c quy thir nghiém

Ac quy chi-axit kiéu c6 van diéu chinh c6 dién 4p danh dinh bang 2V va dung
luong danh dinh bang 50 Ah/10 gid dugce ché tao. Phan tir ctia 4c quy thir nghiém gdm
ndm tAm dién cuc duong va sau tAm dién cuc am kep xen giita cac tdm dién cuc duong.
TAm dién cuc duong va tAm dién cuc 4m dugc dat méng voi phén phan cach bé‘mg SO1
thuy tinh khong dét xen k& gitta chung @2 tao thanh mot phin tr. Phan ti dugce dit

trong mot vat chira bing polypropylen cing v6i dung dich dién phén (dung dich nuéc
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axit sunfuric), va dugc tao thanh trong vt chura dé ché tao ac quy chi-axit kiéu uét.
Trong luong riéng cta dung dich dién phéan sau khi tao thanh bing 1,28 (& 20°C).

Trong phd 'H-NMR ctia hop chét polyme dugc do boi phucrng phép dugc mo ta
& trén, dinh duoc suy ra tir -CH< ctia don vi oxypropylen dugc theo doi trong pham vi
chuyén dich héa hoc nam trong khoang 16n hon hodc bing 3,2 ppm va nhd hon hoic
b?mg 3,42 ppm, va dinh dugc suy ra tir -CHa- cia don vi oxypropylen dugc theo doi
trong pham vi chuyén dich héa hoc nam trong khoang 3,42 ppm va nhé hon hoic bang
3,8 ppm. Ngoai ra, trong phd 'H-NMR, ty 1¢ giita gia tri tich hop cia dinh bang
3,2ppm dén 3,8ppm trén tbng gia tri tich hop cta dinh nay, gia tri tich hop cua dinh
nguyén tir hydro cia nhém -CHz- lién két v4i nguyén tir oxy va gid tri tich hop cua
dinh cta nguyén ti hydro cua nhém -CH < lién két v6i nguyén tir oxy tot hon 1a
98,1%.
(2) banh gia

Str dung ac quy chi-axit, thir nghiém nap tha ndi & nhiét d6 cao duoc tién hanh
bang phuong phip dugc mo ta & trén. Tudi tho &c quy va cac két qua ctia thir nghiém

nap qué dién trong thang thu nhat dugc thé hién trong bang 1 va bang 2.

37147

Béang 1
RI | R2 | R3 | R4 | RS | Ré

Ham luong Ca [%] 001> | 001> | 007 | 0,13 | 017 | 017
Ham luong Sn [%] 001> | 05 | 2 2 2 2
Ham lrong hop chit

yng Aep 0 0 0 0 0 | 200
polyme [%] A
Luong nap qua dicn 23 24 | 25 26 27 21
(thang tht nhit ) [Ah]
Chu ky tubi tho [théng] 18 16 | 15 11 g 8

Trong bang 1, cac 4c quy RS va R6 trong d6 ham lugng Ca trong bd thu dong

duong 16n hon 0,13% theo khéi lugng va 0,17% theo khéi lugng, chu ky tudi tho ng’fm
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nhét 12 8 thang bt ké su c6 mit hay khong c6 mit cua hop chét polyme. Tuy nhién,
luong nap qua dién cua dc quy R6 trong d6 vat liéu dién cuc am chira hop chét polyme
trong thang thi nhit thdp hon dang ké so véi &c quy R5. Cac két qua nay biéu thi ring
khi ham lugng Ca 16n hon 0,13% theo khdi lwong, hop chat polyme khong anh huéng
dén tudi tho trong sudt qua trinh nap tha ndi. Ngoai ra, didu nay thuong chi ra ring su
in mon cua bd thu dong dién duong xac dinh tudi tho cua c quy axit-chi kiéu c6 van
diéu chinh. Mt khac, trong cac dc quy R1 dén RS, chu ky tudi tho duoc cai thién dang
ké khi ham luong Ca giam. Khi so sanh cac dc quy R1 dén R4 c6 ham lugng Ca nhé
hon hoic bing 0,13% theo khdi lugng, chu ky tudi tho tang tir 11 thing dén 18 thang,
tirc 1a tang 7 thang. Ngoai ra, chu ky tudi tho con duoc kéo dai thém béi sy gidm ham

lugng Sn khi ham lugng Ca giam.

Bang 2

Al A2 A3 A4 AS A6 A7
Ham lugng Ca [%] 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,07 0,13
Ham luong Sn [%] 0,01> | 0,01>| 0,01>| 0,01> | 0,5 2 2
Ham lugng hop chét

15 200 | 250 100 200 200 200
polyme [%]
Luong nap qué dién

) 20 17 16 13 18 19 19

(thang thr nhat ) [Ah]
Chu ky tudi tho [thang] 25 27 25 15 22 17 13

Tiép theo, khi so sanh cac ac quy A2, A5 téi A7 trong d6 vat li€u dién cuc 4m
chira hop chat poly me véi lugng 200ppm, chu ky tudi tho ting tir 13 thang dén 27
thang, tirc 1a ting 14 thang. Tuc 13, muc 4o cai thién chu ky tudi tho 1a dang ké do su
¢6 mat cia hop chat polyme. Cu th& hon, khi so sanh cac dc quy R4 va A7 c¢6 ham
lwong Ca bang 0,13% theo khéi lugng, c6 chénh léch 2 thang trong chu ky tudi tho (11
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thang d6i véi R4 va 13 théng dbi v6i A7) phu thudc vao su c6 mit hay khong c¢6 mat
hop chét polyme. Ngoai ra, khi so sanh cac dc quy R3 va A6 c6 ham lugng Ca bing
0,07% theo khdi lwrong, c6 chénh léch 2 thang trong chu ky tudi tho (15 théng ddi véi
R3 va 17 thang dbi voi A6) phu thudc vao sy c6 mat hay khéng cd mat hop chét
polyme. Mit khac, khi so sanh céc dc quy R2 va AS ¢6 ham lugng Ca nh6 hon 0,01%
theo khéi luong, ¢6 su chénh 1éch 6 thang trong chu ky tudi tho (16 théng dbi véi R2
va 22 thang d6i v&i AS) phu thudc vao sy ¢6 mat hay khéng c6 miat hop chit polyme,
va tuong tu, khi so sanh cac dc quy R1 va A2 ¢6 ham lugng Ca nho6 hon 0,01% theo
khi luong, c6 su chénh 1éch 9 thang trong chu ky tudi tho (18 thang dbi v6i R1 va 27
thang ddi véi A2) phu thudc vao sy ¢6 mit hay khong c6 mit hop chét polyme. Su kéo
dai chu ky tudi tho déng k& nay 13 hiéu tng dic biét ddi véi truomg hop st dung bd thu
dong duong c6 ham lugng Ca thip va d6 khang in mon cao va sit dung hop chét
polyme.

Tiép theo, két qua ctia thit nghiém nap tha ndi trong thang thir tim duoc thé

hién trong bang 3 va bang 4.

Béang 3
Théng thu tam R1 R2 R3 R4 RS R6
Ham lugng Ca [%] 0,01>10,01>| 0,07 | 0,13 | 0,17 | 0,17
Ham luong Sn [%] 0,01>] 0,5 2 2 2 2
Ham luwong hop chit polyme [%)] 0 0 0 0 0 200
Luong an mon cua b thu dong 1 2 3 4 5 5
Luong tich tu chi sunfat ctia dién

1 1 1 1 1 1
cuc duong
Luong tich tu chi sunfat ciia dién

1 1 1 1 1 1
cuc am
Ty 1¢ giam dung dich 3 3 3 3 3 2
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Bang 3 thé hién rang khi hop chét polyme khong dwgc st dung, sy &n mon cia
b6 thu dong duong ¢ anh huéng rat 16n dén tudi tho ciia dc quy. Ngoai ra, cac tac gid
sang ché thdy rang khi ham lugng Ca cua bd thu dong duong giam, anh hudng ctia su
in mon cta bd thu dong dwong giam dan, va do d6, anh hudng cla sy giam dung dich

dién phan c6 thé ting 1én mot cach tuong dbi.

Bang 4

Thang thir tdm Al A2 A3 A4 AS A6 | A7
Ham luong Ca [%] 0,01>{0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01>| 0,07 | 0,13
Ham luong Sn [%] 0,01>|0,01> {0,01>]0,01>| 0,5 2 2

Ham luong hop chit polyme [%] 15 200 | 250 | 400 | 200 | 200 | 200

Lugng an mon cua b thu dong 1 1 1 1 1 2 4
Luong tich tu chi sunfat cta dién

1 2 2 4 2 2 1
cuc duong
Luong tich tu chi sunfat cta dién

1 1 1 1 1 1 1
cuc am
Ty 1€ gidm dung dich 2 2 2 2 2 2 2

Bang 4 thé hién ring khi st dung hop chét polyme, luong in mon cta bd thu
dong duong c6 xu hudng s& giam, va ty 1¢ gidm dung dich cua dung dich dién phén c6
xu hudng giam. Ngoai ra, dua trén két qua cia bang 1 va bang 2, c6 gia thiét 13 ty 18
giam dung dich cta dung dich di¢n phén c6 dnh hudéng 16n dén tudi tho cia dc quy. Co
thé duge hiéu 1a khi luong hop chit polyme ctia vat lidu dién cuc 4m 13 400pp, su tich
tu chi sunfat trong tAm dién cuc duong tré nén dang ké. biéu nay dugc hiéu 12 do dong
dién nap trong qua trinh nap tha nbi thip hon tdc d6 tw phéng dién cta vat liéu dién
cuc duong.

Tiép theo, két qua clia thir nghiém nap qua dién trong thang thir muoi mot duoc

thé hién trong bang 5 va bang 6.
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Bang 5
Théng thér mudi mot R1 R2 R3 R4
Ham lugng Ca [%] 0,01> 0,01> 0,07 0,13
Ham lugng Sn [%] 0,01> 0,5 2 2
Ham luong hop chit polyme [%] 0 0 0 0
Luong dn mon cia bd thu dong 2 3 4 5
Luong tich tu chi sunfat cta dién
cuc duong 1 1 1 !
Luong tich tu chi sunfat cta dién

A 1 1 1 1
cuc am
Ty 1€ giam dung dich 4 4 4 4

Bang 5 thé hién rang khi hop chat polyme khong dugc st dung, ca sy &n mon

ctia bo thu dong duong va sy giam dung dich dién phan tré nén dang ké. Ngoai ra, cac

tac gia sang ché thiy rang khi ham lugng Ca cua bd thu dong duong giam, &nh huéng

clia sy &n mon cta bd thu dong dwong gidm dan, va do d6, anh hudng cia sy giam

dung dich dién phén c6 thé tang 1én mot cach tuong dbi.

Béang 6
Thang thtr mudi mot Al A2 A3 A4 A5 | A6 | A7
Ham Iugng Ca [%] 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01>| 0,07 | 0,13
Ham lugng Sn [%] 0,01> | 0,01> | 0,01> | 0,01>| 0,5 2 2
Ham lugng hop chét polyme ,
15 200 | 250 | 400 | 200 | 200 | 200
[%0]
Luong dn mon ctia b thu
2 2 2 2 2 3 5
dong
Luong tich tu chi sunfat cua
1 2 2 4 2 2 1
dién cuc duong
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Luong tich tu chi sunfat cia

1 1 1 1 1 1 1
dién cuc am
Ty 1€ giam dung dich 3 2 2 2 2 2 2

Bang 6 ciing thé hién 13 khi st dung hop chét polyme, lugng &n mon ctia b thu
dong duong c6 xu huéng s& giam, va ty 1¢ giam dung dich cua dung dich dién phéan c6
xu hudng gidm, va cu thé, sy giam ty 1¢ giam dung dich 12 dang ké. Dua vao két qua
cta bang 1 va bang 2, ngudi ta coi 1a su giam cia ty 1¢ giam dung dich cia dung dich
dién phan c6 lién quan rat 16n dén sy cai thién dang ké trong chu ky tudi tho khi ham
lugng Ca thap.

Kha nang ap dung trong cong nghi€p

Ac quy chi-axit theo sdng ché ¢6 thé duoc ap dung cho, vi du, dc quy chi-axit
kidu ¢6 van diéu chinh, va cu thé, c6 thé dugc sir dung cho thiét bi luu trit ning lugng
cong nghiép tinh, ngudn dién dé khéi dong xe, ngudn dién cho may phu hodc tuong ty.
Luu ¥ 13 cac ing dung nay chi 1a minh hoa va khong dugc gidi han dén cac ung dung
nay.

Céc sb tham chiéu

1: Ac quy chi-axit

2: TAm dién cuc m

3: TAm dién cuc duong

4: Phan phan cach

5a: TAm nep dién cuc am

5b: TAm nep dién cuc duong

6a: Cuc am

6b: Cuc duong

10: Vat chtra

11: Thanh phan
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YEU CAU BAO HO

1. Ac quy chi-axit bao gém tAm dién cuc duong, tAm dién cuc am, dung dich dién
phéan, va hop chét polyme, trong d6:

tAm dién cuc duong bao gé)m bd thu dong duong va vat licu dién cuc duong,

tAm dién cuc Am bao gém bd thu dong Am va vat liéu dién cuc am, trong do it
nhét vat liéu dién cuc 4m chira hgp chit polyme,

ham luong Ca cta bd thu dong duong nhé hon hoac béng 0,13% theo khdi
lugng, va

hop chét polyme c6 dinh nim trong khoang 16n hon hogc bang 3,2ppm va nho
hon hodc bang 3,8ppm trong chuyén dich héa hoc cua phd '"H-NMR, va hop chit
polyme chtra c4u trac 13p lai ctia cdc don vi oxy Ca4 ankylen.
2. Ac quy chi-axit theo diém 1, trong d6 ham lugng Ca cua bd thu dong duong
nhé hon hodc bang 0,07% theo khdi lugng.
3. Ac quy chi-axit theo diém 2, trong d6 ham lugng Ca cua bd thu dong duong
nho hon 0,01% theo khdi lwong.
4. Ac quy chi-axit theo diém 3, trong d6 bo thu dong duong c6 ham lugng Sn nhd
hon hodc bang 0,5% theo khéi luong.
5. Ac quy chi-axit theo diém 4, trong d6 bo thu dong dwong c6 ham lugng Sn nho
hon 0,01 % theo khdi luong.
6. Ac quy chi-axit theo diém 1,

ham luong hop chét polyme trong vat li€u dién cwc am nho hon hoic bang
400ppm theo ty 1¢ khdi luong.
7. Ac quy chi-axit theo diém 6, trong d6 ham lugng hop chét polyme trong vat liéu
dién cuc 4m 16n hon hoic bang Sppm theo ty 1& khéi lugng.
8.  Ac quy chi-axit bao gdm tdm dién cuc duong, tdm dién cuc am, dung dich dién
phéan, va hop chét polyme, trong do:

tAm dién cuc duong bao gém b6 thu dong duong va vat liéu dién cuc duong,
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tdm dién cuc Am bao gém bd thu dong am va vét liéu dién cuc am, trong do it
nhét vat liéu dién cuc 4m chira hop chét polyme,

ham lugng Ca cua bd thu dong duong nhé hon hodc bang 0,13% theo khdi
lugng, va

hop chit polyme chira cdu tric 13p lai cua cac don vi oxy Co4 ankylen.
9. Ac quy chi-axit theo diém 8, trong d6 ham lugng Ca cua bd thu dong duong
nhé hon hoic bang 0,07% theo khdi lugng.
10.  Ac quy chi-axit theo diém 9, trong d6 ham luwong Ca cia bd thu dong dwong
nho hon 0,01 % theo khéi hrgng.
11.  Ac quy chi-axit theo diém 10, trong d6 bo thu dong dwong c6 ham luong Sn
nhé hon hodc bing 0,5% theo khdi lwong.
12.  Ac quy chi-axit theo diém 11, trong d6 bod thu dong dwong c6 ham luong Sn
nho hon 0,01 % theo khéi lugng.
13.  Ac quy chi-axit theo diém 8,

ham luong hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am nh6 hon hodc bang
400ppm theo ty 1¢ khdi lugng.
14.  Ac quy chi-axit theo diém 13, trong d6 ham lugng hop chét polyme trong vt
liéu dién cuc am 16n hon hodc bé‘mg Sppm theo ty 1€ khdi lugng.
15.  Ac quy chi-axit theo diém 1, trong d6 dc quy chi-axit nay Ia dc quy chi-axit c6
van diéu chinh.
16.  Ac quy chi-axit theo diém 8, trong d6 4c quy chi-axit ndy 1a dc quy chi-axit c6

van diéu chinh.
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Fig. 1
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Fig. 2A
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Fig. 2B
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