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(57) Sang ché dé cap dén dc quy chi-axit bao gdm tdm dién cuc duong, tim dién
cuc am va dung dich di¢n phan, trong do tAm dién cuc duong bao gém bd gom
dong dién duong va vat li¢u di€n cuc duong, vat liéu dién cuc duong chira antimon
vo1 ham luong nho hon 0,5% khéi luong, tam dién cuc Am bao gé)m vat liéu dién
cuc am, vat li¢u dién cuc am chura hop chat polyme, hop chét polyme c6 dinh P1
trong khoang 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nho hon hoic bang 3,8 ppm trong su
chuyén dich héa hoc cia phd 'H-NMR hoic hop chat polyme ¢6 cau trac lap lai
ctia cac don vi oxy Ca4 alkylen, va ham luong ctia hop chat polyme trong vt liéu

dién cuc Am nho hon 500 ppm trén co sé khoi luong.

Fig. 1
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Linh vue ki thuat dwoc dé cip
Sang ché dé cap dén dc quy chi-axit.
Tinh trang ky thuft caa sang ché

Céc 4c quy chi-axit duoc st dung cho cac img dung khéac nhau, bao gOm céc img
dung 6 t6 va cong nghiép. Ac quy chi-axit bao gém tAm dién cuc am, tam dién cuc
duong, thm ngan (hoac tAm 16t), dung dich dién phan, va tuong tu. Chat phu gia c6 thé
duoc thém vao céc chi tiét cAu thanh cta ac quy chi-axit theo quan diém truyén dat cac

chuc nang khac nhau.

Tai liéu sang ché 1 dé xuét ac quy chi-axit trong d6 chat ddng trung hop cua
propylen oxit va etylen oxit dugc thém vao vat liéu hoat tinh tam dién cuc am két hop

véi lignin sulfonat.

Tai liéu sang ché 2 dé xuat ac quy chi-axit trong d6 chat hoat hoa co chira polyme
htru co dugc bao boc trong hop nho kin co co ché phan cat thanh vat chua, va hop nhd

kin dugc gan vao vat chtra hoac phan nap.

Tai liéu sang ché 3 dé xuat tim 16t béng s0i ¢6 chira nhiéu soi duoc phu véi thanh
phan kich thuéc, thanh phéan chat két dinh va mot hoic nhiéu chat phu gia, trong d6 cac
chét phu gia bao gém mot hoac nhiéu phu gia cao su, dan xuét cao su, andehit, mudi
kim loai, chit ddng trung hop khdi etylen-propylen oxit, este axit sulfuric, este axit
sulfonic, este axit photphoric, axit polyacrylic, ruou polyvinyl, lignin, nhya phenol
fomandehit, xenluloza, bot gS, v.v. va cdc chét phu gia c6 thé hoat dong dé giam vigc

that thoat d6 4m trong ac quy chi-axit.

Mat khac, nhu duoc thé hién trong tai li¢u sang ché 4, 16p vat li¢u hoat tinh c6
thé chua, ngoai vat li¢u chira chi, vat lidu gia ¢ nhu soi polyeste, chét hoat dong bé mat
nhu lignin, bari sulfat, va cac loai tuong tu, va cac chat phu gia dugc chon tir cac oxit,

hydroxit, hodc sulfat ctia antimon, k&m, cadimi, bac va bitmut cting dugc st dung.

Can phai c6 ac quy chi-axit dé c6 tuoi tho cao. Cac yéu to lam giam tudi tho cua

dc quy chi-axit bao gom, vi du, su lam mém vat liéu dién cuc duong, su giam do am
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trong dung dich dién phan (sau ddy co thé duoc goi don gian 1a giam chét long) va cac

loai tuong tu.

Tai liéu tham khao
Tai ligu sang ché 1: JP-A-60-182662
Tai liéu sang ché 2: JP-A-2000-149980
Tai liéu sang ché 3: JP-W-2017-525092
Tai liéu sang ché 4: JP-A-2016-54091

Ban chit ky thuit cia sang ché

Mot khia canh cua sang ché dé cap dén ac quy chi-axit bao gbém tam dién cuc
duong, tam dién cuc Am va dung dich dién phan, trong do tAm dién cuc duong bao gém
bd gom dong dién duong va vat liéu dién cuc duong, vat liéu dién cuc duong chura
antimon v&i ham lugng nho hon 0,5% khéi luong, tam dién cuc am bao gém vat liéu
dién cuc am, vat liu dién cuc am chura hop chét polyme, hop chat polyme c6 dinh P1
trong khoang 16n hon hoac béng 3,2 ppm va nhé hon hodc béng 3,8 ppm trong su dich
chuyén héa hoc cua phd 'H-NMR, va ham lugng ctia hop chat polyme trong vat liéu

dién cuc am nho hon 500 ppm trén co s¢ khéi luong.

Khia canh khéc cta sang ché dé cap dén ac quy chi-axit bao gbm tam dién cuc
dwong, tim dién cuc am va dung dich dién phan, trong d6 tdm dién cuc duong bao gom
bd gom dong dién duong va vat liéu dién cuc duong, vat liéu dién cuc duong chira
antimon v61 ham lugng nho hon 0,5% khéi lugng, tam dién cuc am bao gém vat liéu
dién cuc am, vat liéu dién cuc am chira hop chat polyme co cAu truc 1ap lai cua cac don
vi oxy Cz-s alkylen va ham luong cua hop chat polyme trong vat liéu dién cuc am la nho

hon 500 ppm trén co s khéi lugng.
Hiéu qua cua sang ché

Tubi tho chu ky trong truong hop sac va xa dc quy chi-axit dugce 13p lai nhiéu lan

(vi du, chu ky can) duogc cai thién.

Mo ta van tat cac hinh vé

o
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FIG.1 1 hinh chiéu phdi canh chi tiét thao roi cit ngang cho thdy hinh dang va

cau triic bén trong cua ac quy chi-axit theo mot khia canh ctia sang ché.

FIG.2 14 d6 thi biéu dién moi quan hé gitta ham lugng hop chat polyme trong vat

liéu dién cuc 4m va lugng két tua Sb & dién cyc am.

FIG.3 12 d thi biéu dién mdi quan hé gitta trong lugng phan tr trung binh sO cua

hop chit polyme trong vat liéu dién cuc am va luong két tha Sb ¢ dién cuc am.
MG té chi tiét sang ché
[Ac quy chi-axit]

Ac quy chi-axit theo mt khia canh cua sang ché bao gdm tam dién cuc dwong,
tdm dién cuc am va dung dich dién phan. TAm dién cuc duong bao gom bo gom dong
dién duong va vat liéu dién cuc duong. Tam dién cuc 4m bao gém vat hiéu dién cyc am.
Vat liéu dién cuc duong chira antimon véi ham lugng nho hon 0,5% khéi lugng. Vit
liéu dién cuc Am chura hop chat polyme. Ham lugng ctia hop chét polyme trong vat lidu
dién cuc am nho hon 500 ppm trén co sO khéi luong. Hop chét polyme c6 dinh P1 trong
khoang 16n hon hoac bang 3,2 ppm va nho hon hodc bang 3,8 ppm trong su dich chuyén
hoa hoc cua phd 'H-NMR. Luu y rang dinh P1 xuét hién trong khoang 16n hon hoac
bang 3,2 ppm va nhd hon hodc bang 3,8 ppm trong ph6 'H-NMR c6 ngudn gde tir don
vi oxy Caz4 alkylen. O day, phé '"H-NMR duge do bang cach str dung clorofom duoc

dotéri hoa lam dung moi.

Ac quy chi-axit theo khia canh khéc cua sang ché bao gém tam dién cuc duong,
tim dién cuc 4m va dung dich dién phén. TAm dién cuc duong bao gém bd gom dong
dién duong va vat liéu dién cuc duong. Tam dién cuc Am bao gém vat li¢u dién cuc am.
Vit liéu dién cuc duong chira antimon véi ham Iwong nhé hon 0,5% khéi luong. Vat
licu dién cuc am chua hop chat polyme c6 cau trac lap lai ciia cac don vi oxy Ca4alkylen
v4i luwong nho hon 500 ppm trén co soO khéi luong.

Khi vat lidu dién cuc 4m c6 chira hop chat polyme, qua ap hydro trong tam dién
cuc am cé thé duoc tang 1én, va lugng sac qua muc co thé giam. Pé c6 duoce tac dung

cta hop chat polyme, hop chat polyme can co mit gan chi hodc chi sulfat. Do do, diéu

(OS]
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quan trong 13 vat liéu dién cuc 4m c6 chia hop chat polyme bét ké thanh phan cua ic

quy chi-axit khéac véi vat liéu dién cuc am c6 chira hop chat polyme hay khong.

No6i chung, trong ic quy chi-axit, phan @ng trong qua trinh sac qué muc bi anh
hudng rat nhidu boi phan tmg khir clia cac ion hydro tai mat phan cach gitta chi va dung
dich dién phan. Do d¢, trong 4c quy chi-axit theo mot khia canh va khia canh khic cua
sang ché, Iy do tai sao luong sac qua muc giam dugce coi 1a do bé mat cua chi la vat liéu
hoat tinh 4m duoc bao pht boi hop chat polyme, do d6 qua ap hydro ting 1én va phan
ung phu trong d6 hydro duoc tao ra tir proton trong qua trinh sac qua muc duoc ngan

chan.

Tiép theo, vat liéu dién cuc duong chira antimon (Sb) v6i ham luong nhé hon
0,5% khbi lugng. Mac du xem xét réng antimon ngan can sy lam mém cua vt liéu dién
cuc duong, nhung théng thuong, khi str dung antimon ngay ca véi mot luong nho, bét
loi 16n s€ xdy ra. Cu thé, antimon c6 trong vat liéu dién cuc duong dugc rira giai dan
dan trong dung dich dién phan va két tua trén tAm dién cuc am. Khi antimon duoc két
tla trén tAm dién cuc Am, qué ap hydro cua tam dién cuc am giam, luong sac qua murc

tang, va su giam chat léng dugc xtc tién.

Mat khac, phat hién ra ré’mg khi vat liéu dién cuc am chura hop chét polyme véi
lwong nhoé hon 500 ppm trén co s& khdi luong, thi qua trinh rira giai antimon t vat liu
dién cuc duong dugc ngan chan, tac dung cua viéc ngan chan sy lam mém cua vat liéu
dién cuc duong dugc tang cuong, déng thoi viéc khir va b dinh antimon (tic la su Kkét
tua cua antimon) trén tAm dién cuc am duoc ngan chan. Két qua la, lugng sac qua muc
duoc giam dang ké, va luong sac qua mirc c6 thé giam so véi truong hop khong sir dung
antimon. Do do, lugng dang ké antimon c6 thé duoc thém vao vat liéu dién cuc duwong,
do do, qua trinh lam mém vat liéu dién cuc duong co thé duoc ngan chan rat nhidu. Viéc
giam lugng sac qua mirc va ngan chdn qua trinh lam mém vat liéu dién cuc duong hoat
dong hiép déng, do d6 vong doi cua chu ky sac-xa trong d6 sac-xa can duoc lap lai ¢
thé tang 1én dang ké. Picu bat ngd 1a qua trinh rira gidi antimon tir vat liéu dién cuc

duong duoc ngan chin bang cach dua hop chat polyme vao vat liéu dién cuc am.

B6 gom dong dién c6 thé chira antimon. Nghia 13, b gom dong dién duong c6

thé duoc tao thanh tir hgp kim chi (hgp kim gbc Pb-Sb) c6 chira antimon. Trong trudng
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hop nay, antimon dugc ria giai khéi bd gom dong dién duong. [t nhat mot phan antimon
chira trong vat liéu dién cuc duong c6 thé 1a antimon duoc rua giai tr bo gom dong dién
duong va co nguén géc tu bo gom dong dién duong dugc chuyén sang vat li¢u dién cuc
duong. Ham lugng cua antimon trong by gom dong dién duong co thé 1a, vi dy, 16n hon

hodc bang 1% khdi luong va nhé hon hoic bang 3% khéi luong.

Tat ca antimon chira trong vat liéu dién cuc duong c6 thé la antimon dugc rua
giai tr bo gom dong dién duong va di chuyén dén vat liéu dién cuc duong (nghia 14, co
ngudn goc tir bd gom dong dién duong). Trong trudng hop nay, trong budc chuan bi

tam dién cuc duong, vat liéu dién cuc duong co thé khong chira antimon.

Ac quy chi-axit c6 thé 1a 4c quy chi-axit duoc diéu chinh van (kin) hodc ac quy

chi-axit kiéu ngép nudc (loai thong hoi).

Sau ddy, dc quy chi-axit theo phwong 4n cua sang ché s& dugc mo ta cho ting

phan tir cAu thanh chinh, nhung sang ché khong bi gioi han & phuong dn duéi day.
[Ac quy chi-axit]
TAm dién cuc 4m

TAm dién cuc 4m thuong bao gém bo gom dong dién am ngoai vat liu dién cuc
am. Vat liéu dién cuc &m duoc thu bang cach thao bo gom dong dién 4m ra khoi tam
dién cuc Am. Luu ¥ rang chi tiét chang han nhu tAm 16t hodc gidy dan c6 thé bi dinh vao
tAm dién cuc Am. Chi tiét nhu vay (chi tiét dinh) dwoc sir dung tich hop voi tim dién cuc
4m va do d6 duoc gia dinh 1a bao gém trong tAm dién cuc &m. Ngoai ra, khi tim dién
cuc am bao gém chi tiét nhu vay, vat liéu dién cuc am loai tror b gom dong dién am va
chi tiét dinh. Tuy nhién, khi chi tiét dinh chang han nhu tAm 16t dwgc gan vao tam phan

tach, thi dd day cua chi tiét dinh duoc bao gbm trong d6 day ctia tam phan tach.

Bo gom dong dién am co thé duoc tao thanh bang cach duc chi (Pb) hodc hop
kim chi, hoac ¢é thé duoc tao thanh béng cach gia cong tAdm chi hodc tim hop kim chi.
Cac vi du vé phuong phap xtt 1 bao gbm gia cong gidn né va gia cong ddt dap. Tét hon
1a str dung ludi dién cuc am lam bd gom dong dién am vi vat liéu dién cuc &m duoc hd

tro dé dang.
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Hop kim chi duoc st dung cho bd gom dong dién am co thé 1a bat ky hop kim
nao trong s6 hop kim gbc Pb-Sb, hop kim g6c Pb-Ca va hop kim gb¢ Pb-Ca-Sn. Chi
hodc cac hop kim chi c6 thé con chira, nhu nguyén t6 phu gia, it nhat mot nguyén t6
duoc chon tir nhém bao gSm Ba, Ag, Al, Bi, As, Se, Cu, va twong tu. BO gom dong dién
am c6 thé bao gdm 16p bé mat. Lép bé mat va 1op bén trong cua bo gom dong dién &m
c6 thé c6 cac thanh phan khac nhau. Lép bé mit c6 thé duoc tao thanh trong vau cta bd

gom dong dién am. Lop bé mat cua vau co thé chira Sn hodc hop kim Sn.

Vat liéu dién cuc am cé chua hop chat polyme ¢ trén. Vat liéu dién cuc am con
chira vat liéu hoat tinh &m (chi hodc chi sulfat) thé hién kha nang thong qua phan ung
oxy hoa khu. Vat li¢u dién cuc am co thé chura chat gidan no, vat liéu carbon va/hoac céac
chét phu gia khac. Cac vi du vé chat phu gia bao gém bari sulfat, so1 (so1 nhua va cac
loai tuong tu), va céac loai tuong tu, nhung khong gi6i han ¢ d6. Luu'y réng vat l1éu hoat
tinh &m o trang thai dugc sac la chi xép, nhung tam dién cuc am chua duoc tao thanh

thuong duoc chuan bi bang cach sir dung bot chi.
Hop chat polyme

Hop chit polyme c6 dinh P1 trong khoang 16n hon hoac bang 3.2 ppm va nho
hon hoac bang 3,8 ppm trong su dich chuyén hoa hoc ctia phé 'H-NMR. Cac hop chat
polyme nhu vy ¢6 cac don vi oxy Ca.4 alkylen. Cac vi du vé don vi oxy Ca.salkylen bao
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 cac loai twong tu. Hop
chét polyme co thé c6 mot hodc hai hoic nhiéu hon hai loai don vi oxy Ca. alkylen nhu

A

vay.

Hop chét polyme t6t hon 1a chira cu truc lap lai ctia cac don vi oxy Ca alkylen.
Céhu trac lap lai co thé chira mot loai don vi oxy Ca-4 alkylen, hoac co thé chira hai hoic
nhiéu hon hai loai don vi oxy Ca-4 alkylen. Hop chat polyme co thé chtra mot loai céu
trac 1ap lai hodc hai hodac nhiéu hon hai loai cau tric lap lai.

Hop chét polyme dé dang c6 cAu trac tuyén tinh do ¢6 cdc don vi oxy Ca.a alkylen,
va do do ki vong rﬁng hop chat polyme hau nhu khong con lai trong vat liéu dién cuc
am va d& dang khuéch tan vao dung dich dién phéan. Tuy nhién, céc tac gia sang ché hién

nay da thuc su phat hién ra rang ngay ca khi mét luong rét nho hop chat polyme dugc

6
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chira trong vat liéu dién cuc am, van c6 thé thu duoc hiéu qua giam lugng sac qua muec.
T d6, xem xét rang khi hop chat polyme dugc chita trong vat liéu dién cuc am, hop
chit polyme co thé co mit gan chi, do do6 tac dung hap phu cao cua don vi oxy Cou
alkylen trén chi duoc thuc hién. Vi tac dung lam giam lugng sac qua mirc dugc thu ngay
c& voi mot luong rat nho hop chat polyme, nén con xem xét rang hop chat polyme trai
moéng trén bé mit chi va phan tmg khtr ctia cac ion hydro trong ving rong cta bé mat
chi duoc ngan chan. Piéu nay khong mau thuan véi viée hop chat polyme dé dang c6
chu trac tuyén tinh. Vi viéc ngin chin qua trinh tao hydro trong qua trinh sac qua mirc
c6 thé lam giam viéc giam chat 16ng, nén no6 cé loi cho viéc kéo dai tudi tho cua dc quy

chi-axit.

No6i chung, trong dc quy luwu trit, vi dung dich nude axit sulfuric dugc su dung
lam dung dich dién phén, nén khi chit phu gia hitu co (dau, polyme, chat gian no hiru
co, v.v.) dugc chtra trong vat li¢u dién cuc am, rat kho dé can béng su rira gidi vao dung
dich chit dién li va sy hp phu 1én chi. Vi dy, khi st dung chat phy gia hitu co ¢6 do hép
phu 1én chi thap, viéc rira gidi vao dung dich chét dién ly tré nén dé dang, do do lugng
sac qua murc hau nhu khong giam. Mt khac, khi st dung chét phu gia hitu co c6 dd hap
phu lén chi cao, phu gia htru co nay khé bdm mong trén bé mat chi va phu gia hitu co

¢6 xu hudng phén bb khong déu trong cic 16 réng cua chi.

No6i chung, khi bé mat chi duoc phu chat phu gia hitu co, phan Gng kht ctia cac
ion hydro hau nhu khong xdy ra, va do d6 lugng sac qua muc ¢6 xu huéng gidm. Khi
bé mit chi duoc bao phu boi chat phu gia hitu co, chi sulfat sinh ra trong qua trinh xa
hau nhu khong dugc rira giai trong qua trinh sac, do d6 kha nang chép nhan sac b1 gidm
sut. Do do, viéc ngan chan sy suy giam kha nang chép nhan sac va giam lugng sac qua
mic nam trong mbi quan hé can béng, va thong thuong rat kho dé dat duoc ca hai cung
mot luc. Ngoai ra, khi phu gia hitu co phan bd khong déu trong cac 16 rong cla chi, can
phai ting ham lugng phu gia hitu co trong vat li¢u dién cuc am dé dam bao du hiéu qua
giam luong sac qua murc. Tuy nhién, khi ham luong cua phu gia hitu co tang 1én, kha

nang chép nhén sac bi giam di dang ké.

Khi phu gia hitu co phan bd khong déu trong céac 16 rong cua chi, chuyén dong

ctia cac ion (nhu ion chi va ion sulfat) bi han ché boi su can tré khong gian cua phu gia
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htu co phan bd khong déu. Do d6, hiéu suat tdc d6 cao (high rate - HR) & nhiét do thép
cling bi giam stt. Khi ham lugng cua phu gia hitu co duoc tang Ién dé dam bao co du
tac dung giam luong sac qua mirc, chuyén dong clia cac ion trong cac 16 rong sé& bi han

ché hon nita va hiéu suat xa HR & nhiét do thap ciing bi giam sut.

Mit khéc, hop chét polyme c¢6 don vi oxy Ca.4 alkylen duoc chira trong vat lidu
dién cuc am, do d6 bé mat chi duoc bao phu bai hop chat polyme & trang thai trai mong
nhu md ta & trén. Do d6, so voi truong hop st dung cac chat phu gia hitu co khac, ngay
ca khi ham luong trong vat li¢u dién cue am nho, van ¢6 thé dam bao hiéu qua tuyét voi
trong viéc giam luong sac qua murc. Vi hop chat polyme bao phtt mong trén bé mit chi,
nén viéc rira giai chi sulfat, duoc tao ra trong qua trinh x4, trong qua trinh sac it ¢6 kha
nang bi han ché, do do su suy giam kha nang chép nhan sac cting co thé duoc ngan chan.
Do d6, c6 thé ngin chan su suy giam kha nang chép nhan sac trong khi giam lwong sac
qua muc. Vi sy phan bd khong dong déu cua hop chat polyme trong céc 16 rong cua chi
bi ngan chan, cac ion dé dang di chuyén, va sy suy giam hiéu suit xa HR ¢ nhiét do thap

cling c¢o thé dugc ngan chan.

Trong 4c quy chi-axit theo sang ché, hop chat polyme c6 thé chtra nguyén tir oxy
duoc lién két véi nhom dau cudi va nhom -CHa- va/hoic nhom -CH< duoc lién két véi
nguyén tir oxy. Trong pho 'H-NMR, ty 1¢ giita gid tri tich hop cua dinh 3,2 ppm dén 3,8
ppm trén tong gia tri tich hop ctia dinh nay, gia tri tich hop cua dinh cua nguyén t hydro
ctia nhom -CHa- lién két v6i nguyén tir oxy, va gia tri tich hop cta dinh cua nguyén tir
hydro cua nhom -CH< lién két v&i nguyén tir oxy t6t hon 1a 16n hon hodc bang 85%.
Céc hop chit polyme nhu vay chira nhiéu don vi oxy Ca.4 alkylen trong phén tir. Do do,
xem xét rang tré nén dé hap phu chi, va tro nén dé dang phu mong bé mat chi bang cach
léy cAu truc tuyén tinh mét cach dé dang. Do do, lugng sac qua muc co thé duoc giam
hiéu qua hon. Tac dung ngan chan sy suy giam kha nang chép nhan sac va/hoac hiéu

suat xa HR & nhiét do thép c6 thé duoc tang cuong hon nira.

Trong ph6 'H-NMR, hop chét polyme c6 dinh trong khoang dich chuyén hoa hoc
tir 3,2 ppm dén 3,8 ppm t5t hon 1a chira cau truc 1ap lai ciia cac don vi oxy Ca.4 alkylen.
Khi hop chat polyme chtra cau tric 1ap lai cia cac don vi oxy Ca4alkylen duge st dung,

xem xét rang no tré nén dé hap phu 1én chi hon, va né tré nén dé dang phu mong bé mat
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chi bang cach lay cau tric tuyén tinh mot cach dé dang. Do d6, lugng sac qua muc c¢o
thé duoc giam hiéu qua hon. Tac dung ngan chan su suy giam kha nang chap nhén sac

va/hodc hiéu suat xa HR & nhiét do thap c6 thé dugc tdng cuong hon nira.

Trong md ta sang ché, hop chat polyme dung dé chi hop chat c6 don vi lap lai
cua cac don vi oxy Cz.4 alkylen va/hodc co6 mot s6 trong lugng phan tr trung binh s6

(Mn) 16n hon hodc bang 500.

Trong mé ta sang ché, mot s6 trong luong phan tir trung binh s6 Mn duoc xac
dinh bang sic ky thAm gel (gel permeation chromatography - GPC). Chéat chuan dung

dé xac dinh Mn 14 polyetylen glycol.

Luu ¥ ring don vi oxy Ca.4 alkylen 1a don vi dugce biéu dién boi -O-R'- (R biéu

dién nhom Ca.4 alkylen).

Céc vi du vé hop chét polyme bao gbm cac hop chét hydroxy c6 cAu truc lap lai
cua cac don vi oxy Ca.4 alkylen (poly Ca.4 alkylen glycol, cac chét dong trung hop chira
chu truc 1ap lai ctia oxy Ca4 alkylen, cac san pham cong oxit Co.4 alkylen cua polyol, va
cac chit tuong tu), cac sénAphém ete hoa hodc este hoa cua cac hop chat hydroxy nay,
va cac chét twong tu. Khi hop chat polyme nhu vay duge sit dung, su suy giam kha nang
chép nhan sac co thé duoc ngdn chan hon nira. Vi hiéu qua cua viéc giam lugng sac qua
muc cao, viéc tao ra khi hydro co thé duogc ngan chan hiéu qua hon, va co thé dat duoc

hiéu qua ngan chan giam chat long cao.

Céc vi du v& chat ddng tring hop bao gom chét ddng trung hop chia cac don vi
oxy Ca.4 alkylen khac nhau, poly Ca. alkylen glycol alkyl ete, poly Ca.4 alkylen glycol
este cuia cac axit carboxylic, va cac loai tuong tu. Chét ddng trung hop c6 thé 1 chat

dong trung hop khéi.

Polyol co thé 1a bét ky chat nao trong s6 polyol béo, polyol vong no, polyol thom,
polyol di vong, va cac chét tuong tu. Theo quan diém cho rang hop chat polyme dé dang
trai mong trén bé mit chi, cac polyol béo, polyol vong no (vi du,
polyhydroxyxyclohexan, polyhydroxynocbocnane, va cac chat tuong ‘tl_I), va cac chat
twong ty dugc uu tién hon, va trong s6 do, cac polyol béo duoc uu tién hon. Céac vi du

vé polyol béo bao gdm cac diol béo va cac polyol tur triol tré 1én (vi du, glyxerin,

NG
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trimetylolpropan, pentaerythritol, rugu duong, va cac chat twong tu) va cic chat twong
tw. Céac vi du vé diol béo bao gdm glycol alkylen c¢6 tir 5 nguyén tu carbon tré 1én. Vi
du, alkylen glycol c6 thé 1a Cs.14 alkylen glycol hodc Cs.io alkylen glycol. Cac vi du vé
ruou duong bao gém erythritol, xylitol, mannitol, sorbitol, va céc loai twong tu. Trong
san pham cong alkylen oxit cua polyol, alkylen oxit twong ung véi don vi oxy Cos
alkylen cua hop chat polyme va chua it nhat Ca.4 alkylen oxit. Tt quan diém rang hop

chit polyme dé dang liy céu trac tuyén tinh, polyol wu tién 1a diol.

San pham ete hoa co nhém -OR? thu dugce bang cach ete hda cac nhom -OH (céc
nhém -OH bao gdm nguyén tir hydro ctia nhém dau cudi va nguyén tir oxy lién két voi
nguyén ti hydro) tai it nhat mot phan cua cac dau cubi ctia hop chat hydroxy cé ciu tric
lap lai cua don vi oxy Ca4alkylen (trong d6 R? 1a nhém hitu co). Trong s6 cac dau cudi
cua hop chét polyme, mot s& dau cubi ¢6 thé duoc ete hoa, hodc tit ca cac dau cudi co
thé duoc ete hoa. Vi du, mot dau cudi cua chudi chinh cta hop chat polyme mach thang

c6 thé 1a nhom -OH, va dau cudi con lai c6 thé 1a nhom -OR?.

San pham este hoa c6 nhom -0-C(=0)-R? thu duoc khi este hoa cac nhom -OH
(cac nhém -OH bao gdm nguyén tir hydro ctia nhém dau cudi va nguyén tir oxy lién két
vO1 nguyén tir hydro) tai it nhit mét phan cta céc dau cudi ctia hop chat hydroxy co cau
trac 1ap lai ctia don vi oxy Ca.4 alkylen (trong d6 R* 1a nhém hitu co). Trong s6 cac dau
cubi cta hop chit polyme, mot s& dAu cudi co thé duoc este hoa, hodc tat ca cac dau
cudi co thé duoc este hoa. Vi du, mot dau cudi cta chudi chinh ctua hop chét polyme

mach théng c6 thé 1a nhom -OH, va dau cudi con lai co thé 1a nhom -O-C(=0)-R?.

Céc vi du vé mdi nhom hitu co R? va R3 bao gébm nhém hidrocarbon. Nhom
hydrocarbon ¢6 thé c6 mot nhém thé (vi du, mot nhém hydroxy, mdt nhom alkoxy
va/hodc mot nhoém carboxy, va cac loai twong tu). Nhom hidrocarbon ¢6 thé 1a bt ky
dang nao trong s6 béo, vong no va thom. Nhom hydrocarbon béo duoc wu tién, va nhém
alkyl dac biét dugc wu tién hon, theo quan diém ring hop chét polyme dé dang bAm dinh
mong 1én bé mat chi. Cac vi du vé nhém alkyl bao gom nhom Ci-i4 alkyl, va co thé 1a
nhom Ci.10 alkyl hodac nhom Ci.g alkyl hodc ¢o6 thé 1a nhom Ci6 alikyl hodc nhom Ca-
alkyl. Cac vi du cu thé vé nhom alkyl bao gdm metyl, etyl, n-propyl, i-propyl, n-butyl,
i-buty], s-butyl, t-butyl, n-pentyl, neopentyl, i-pentyl, s-pentyl, 3-pentyl, t-pentyl, n-

10
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hexyl, 2-etylhexyl, n-octyl, n-decyl, i-decyl, lauryl, myristyl, va cac chat tuong tu.
Nhom alkyl ¢6 thé 1a mach théng hoac mach nhanh. '

Khi san pham ete hoa ctia hop chat hydroxy c6 cau truc lap lai ctia cdc don vi oxy
C».4 alkylen va/hodc san pham este hoa ctia hop chat hydroxy c6 cau trac l3p lai ctia cac
don vi oxy Cz4 alkylen dugc st dung trong s6 cac hop chat polyme, no duge uu tién
hon vi tac dung ngan chan su suy giam kha nang chp nhan sac c6 thé duge nang cao
hon nita. Ngay ca khi cac hop chat polyme nay duoc stt dung, van c6 thé dam bao hiéu

qua ngan chan vi¢c giam chat long cao.

Vit liéu dién cuc am c6 thé chira mot loai hoac hai hodc nhiéu hon hai loai hop

chat polyme.

Ttr quan diém ting cudng hon nita hiéu qua cua viéc giam luong sac qua mirc va
ting cuong hiéu qua cta viéc ngan chan sy suy giam kha nang chap nhan sac va/hoic
hiéu suat x4 HR & nhiét do thap, t6t hon 1a cAu truc 1ap lai ctia oxy Ca-4 alkylen bao gom
it nhét 1a cAu trac lap lai ctia cac don vi oxypropylen (-O-CH(-CH3)-CHa-). Hop chat
polyme nhu vay dé dang trai mong trén bé mat chi trong khi chi co do hép phu cao va
duoc coi la co sy can béng tuyét voi gitra nd. Do d6, luong sac qua mure ¢o thé duoc
giam thiéu hiéu qua hon. Hiéu qua ngan chan su suy giam kha nang chap nhan sac

va/hoac hiéu suat xa HR & nhiét d6 thap co6 thé duge ting cwong hon nta.

Hop chat polyme chita don vi oxypropylen c6 cac dinh xuét phat tir -CH< va -
CHa,- cua don vi oxypropylen trong khoang tur 3,2 ppm dén 3,8 ppm trong su dich chuyén
hoa hoc ctia phd 'H-NMR. Vi mat do electron xung quanh hat nhan ctia nguyén tir hydro
trong cac nhom nay la khac nhau, nén dinh bi tach ra. Hop chét polyme nhu vay c6 cac
dinh, vi du, trong khoang 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nhé hon hodc bang 3,42 ppm
va pham vi 16n hon 3,42 ppm va nho hon hodc bang 3,8 ppm trong su dich chuyén hoa
hoc cta phd '"H-NMR. Pinh trong khoang 16n hon hoac bang 3,2 ppm va nhé hon hodc
bang 3,42 ppm c6 ngudn gbc tir -CHa-, va dinh trong khoang 16n hon 3,42 ppm va nho
hon hodc bang 3,8 ppm c6 ngudn goc tir -CH< va -CHa-.

Céc vi du vé& hop chét polyme nhu vy bao g6m polypropylen glycol, chét dong
trung hop chtra cAu trac lap lai cua oxypropylen, san pham cong propylen oxit cua

polyol, cac san pham ete hoa hodc este hoa cua chung, va cac chat twong tu. Cac vi du

11
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vé chéat ddng trang hop bao gém cac cht ddng trung hop oxypropylen-oxyalkylen (véi
didu kién oxyalkylen 1a Ca-4 alkylen khic véi oxypropylen), polypropylen glycol alkyl
ete, polypropylen glycol este ctia axit carboxylic, va cac chat twong tu. Céac vi du vé chat
dong trung hop oxypropylen-oxyalkylen bao gbm chat dong trang hop oxypropylen-
oxyetylen, chét dong tring hop oxypropylen-oxytrimetylen, va cac chét tuong tu. Chat

d6ng trung hop oxypropylen-oxyalkylen c6 thé 1a chat dong trung hop khéi.

Trong hop chét polyme chia céu tric 1ap lai ctia oxypropylen, ty 1é cua don vi
oxypropylen 13, vi du, 16n hon hoac béng 5 %mol va cé thé 1a 16n hon hoic béng 10

%mol hodc 16n hon hodc bang 20 %mol.

Tt hon 13 hop chit polyme chita lwong 16n don vi oxy C2-4 alkylen theo quan
diém tang cuong kha ning hép 1én chi va dé dang liy céu trac tuyén tinh. Hop chét
polyme nhu vay bao gbm, vi du, nguyén tir oxy dugc lién két v6i nhom dau cudi va
nhém -CHa- va/hodc nhom -CH< duoc 1ién két v6i nguyén tir oxy. Trong phé '"H-NMR
ctia hop chét polyme, ty 1¢ giita gia tri tich hop cta dinh tir 3,2 ppm dén 3,8 ppm trén
tong gia tri tich hop ctia dinh nay, gia tri tich hop cua dinh ctia cac nguyén tir hydro cua
nhom -CHa-, va gia tri tich hop cua dinh cua nguyén tir hydro cua nhom -CH< tang 1€n.
Ty 1€ nay, vi duy, 1a 50% tré 1én hoac co thé 1a 80% trd 1én, va tir quan diém taing cuong
hon nita tic dung giam lugng sac qua muc va ting cwong hon nira tdc dung ngan chan
su suy giam kha niang chap nhan sac va/hodc hiéu suat xa HR & nhiét do thap, ty 1¢ trén
t6t hon 1a 85% trd 1én. Vi du, khi hop chat polyme c¢6 nhém -OH & dau cubi va cling co
nhém -CHa- hodc nhém -CH< duoc lién két voi nguyén tir oxy cua nhom -OH, trong
phé 'H-NMR, cic dinh clia cac nguyén tir hydro cia nhom -CH,- va -CH< c6 su chuyén

dich héa hoc trong khoang 16n hon 3,8 ppm va nho hon hodc béng 4,0 ppm.

Hop chét polyme ¢6 thé chira hop chét co Mn 16n hon hoic bang 500, hop cht
¢6 Mn 16n hon hoéc bang 600 hozc hop chét ¢c6 Mn 16n hon hodc bang 1000. Mn ctia
hop chat nhu vay, vi dy, 1a nho hon hoac béng 20000, va c6 thé nho hon hoic béng
15000 hodc nho hon hoac bﬁng 10000. Mn cua hop chat t6t hon 1a nho hon hodc bé“mg
5000 va c6 thé nho hon hoic bang 4000 hodc nhé hon hodc bang 3000, theo quan diém
d& dang giit lai hop chét trong vat liéu dién cuc dm va dé dang dan trai hop chat méng

hon trén bé mat chi.

12



43500 13/49

Hop chét polyme tét hon 1a chira it nhat hop chat ¢ Mn 16n hon hodc bang 1000,
va tot hon nita 1a chtra hop chit ¢6 Mn 16n hon hodc bang 2000. Mn ctia hop chét nhu
vay c6 thé 16n hon hoic bang 1000 (hodc 16n hon hodc bang 2000) va nho hon hoic
biang 20000, 16n hon hodc bang 1000 (hodc 16n hon hodc bang 2000) va nho hon hodc
bang 15000, hodc 16n hon hodc bang 1000 (hodc 16n hon hogc bang 2000) va nho hon
hodc bang 10000. Mn cta hop chat t6t hon 1a 16n hon hodc bang 1000 (hoic 1én hon
hodc bang 2000) va nhé hon hodc bang 5000, c6 thé 1a 16n hon hodc bang 1000 (hodc
16n hon hoac béng 2000) va nho hon hoac béng 4000, hoac co thé 16n hon hodc bﬁng
1000 (hoac 1én hon hoac bﬁng 2000) va nho hon hoac béng 3000 theo quan diém c6 thé
nang cao tac dung ngin chan su két tia cua antimon trén tdm dién cuc am cang nhiéu
cang tot, d& dang gitt lai hop chat trong vat liéu dién cuc am, va dé dang dan trai hop
chit mong hon trén bé mat chi. Khi hop chat c6 Mn nhu vay duoc st dung, ngay ca khi
vat liéu dién cuc duong chira luong dang ké (vi du, 16n hon hoac bé'mg 0,01% khoi luong,
hon nita 12 16n hon hodc bang 0,03% khoi lugng) antimon, thi viéc rira giai antimon tir
vat liéu dién cuc duong co thé dugc ngan chan nhiéu, va luong két tha ctia antimon trong
tAm dién cuc 4m c6 thé giam dang ké. Piéu nay duge coi 1a do hop chat polyme trong
vat liéu dién cuc Am dugc rira giai trong dung dich dién phan va két hop vo1 antimon
trong tAm dién cuc duong, do d6 antimon dé dang van con trong vét liéu dién cuc duong,
va chi hoac hop chit chi trong vat liéu dién cuc am dién duoc bao phu mot cach hiéu
quéa bang hop chét polyme. Nhu dd m6 ta ¢ trén, co thé dé dang giam luong sac qua murc
trong khi han ché t6t viéc lam mém vat liéu dién cuc duong. Xem xét réng khi trong
luong phén tr cua hop chét polyme ting 1én, thi hop chét polyme cé xu huéng & lai
trong vat liéu dién cyc am, va tac dung ngan chan sy két tua antimon va giam luong sac
qua muc tang lén. Béng cach giam lugng sac qua murc, su thay ddi ciu truc cua vat liéu
hoat tinh 4m do va cham cua khi hydro véi vat li¢u hoat tinh am cling c6 thé duogc ngan
chin. Do d6, hiéu qua cua viéc ngan chan su suy giam cua hi¢u suat xa HR & nhiét do
thép sau khi thir nghiém tai trong nhe ¢ nhiét do cao co thé duoc nang cao. Nhu hop
chat polyme, hai hodc nhiéu hon hai hop chat co Mn khic nhau c6 thé duoc s dung.
Nghia la, hop chét polyme c6 thé c6 nhiéu dinh Mn trong sy phén b6 trong lwong phan

tu.
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Vi du, ham luong cua hop chat polyme trong vat liéu dién cuc 4m 1a 16n hon 8
ppm, tot hon 12 16n hon hodc bang 13 ppm, va tot hon nita 1 16n hon hodc bang 15 ppm
hodc 16n hon hodc bang 16 ppm trén co s& khéi luong. Khi ham luong cua hop chat
polyme nam trong khoang nhu vay, dién ap tao hydro co thé dé dang tang 1én, va hidu
qua giam luong sac qua muc co thé duoc tang cuong hon nita. T quan di ém dé dang
dam bao hidu suit x4 HR ¢ nhiét @6 thap & muc cao hon, ham lugng (co s& khéi lvong)
cua hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am co thé 16n hon hoac béng 50 ppm hoac
16n hon hodc bang 80 ppm. Vi du, ham luong (co s& khéi luong) cua hop chat polyme
trong vat liéu dién cyc am 1a nhoé hon 500 ppm va co thé 14 nho hon hoic béng 400 ppm,
hodc nho hon hodc bang 200 ppm. Khi ham lugng cta hop chét polyme 1a nho hon hoic
bang 400 ppm (hon nita 12 nhé hon hoac bang 200 ppm), bé mit chi s& khong bi bao phu
quéa muc bang hop chét polyme, do do, su suy giam hiéu suat xa HR & nhiét d6 thap c6
thé dwoc ngan chan mot cach hiéu qua. Ham lugng cua hop chét polyme trong vat ligu
dién cuc 4m c6 thé 13, vi dy, 16n hon hoac bing s ppm va nho hon hodc bang 400 ppm,
va ¢6 thé 1a 16n hon hodc bang 50 ppm va nhd hon hodc bang 400 ppm, 16n hon hodc
bang 15 ppm va nho hon hodc bang 400 ppm, hoic 16n hon hodc bang 50 ppm va nho
hon hoac bimg 200 ppm. Déc biét, khi ham luong antimon trong vat ligu dién cuc duong
1a 16n hon hodc bang 0,01% khéi lwong (hon nita 1a 16n hon hoac bang 0,03% khbi
luong), thi ham lugng cua hop chét polyme trong vat liéu dién cuc dm khuyén khich 1ém
hon hodc bang 15 ppm (hon nita 1a 16n hon hodc bang 50 ppm). Khi ham lugng antimon
trong vt liéu dién cuc duong 1a nho hon hoac béng 0,1% khdi luong, thi ham lugng cua
hop chit polyme trong vat liu dién cuc am khuyén khich nho hon hodc bang 200 ppm.
Theo quan diém cia viéc dn dinh hon nira kha ning chép nhan sac cua tam dién cuc am,
ham luong cua hop chét polyme trong vat li¢u diéﬁ cuc am duoc khuyén khich, vi du,
nho hon hodc bang 200 ppm. Céc gié tri gidi han dudi va cac gia tri gigi han trén nay c6

thé duoc két hop tuy v.

Ham luong (co sé khoi lugng) ctia hop chat polyme c6 thé 1on hon 8 ppm (vi du,
16n hon hodc bang 15 ppm) va nhé hon 500 ppm, 16n hon 8 ppm (vi dy, 15 ppm 16n hon
hodc bang) va nho hon hoic bang 400 ppm, 16n hon 8 ppm (vi du, 16n hon hodc bang

15 ppm) va nhé hon hodc bang 200 ppm, 16n hon hodc bang 50 ppm (hodc Ion hon hoac
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bang 80 ppm) va nhd hon hodc bang 400 ppm, hodc 16n hon hodc bang 50 ppm va nho
hon hodc bang 200 ppm.

Hop chit polyme co thé duoc chira trong vat liéu dién cuc am 1a du, va ngudn
cua hop chét polyme chira trong vat li¢u di¢n cuc am khong bi gi6i han cu thé. Hop chat
polyme co thé duoc chua trong bat ky thanh phén nao (vi du, tam dién cuc am, tam dién
cuc duong, dung dich dién phan va/hoac tam phan tach, va nhiing thtr tuong tu) cua ac
quy chi-axit khi diéu ché ac quy chi-axit. Hop chit polyme c6 thé dugc chira trong phan
tir cAu thanh, hodc c6 thé chua trong hai hoac nhiéu hon hai phén tr cAu thanh (vi du,

tam dién cuc am, dung dich dién phan, va cac loai tuong tur).

Ham luong cia hop chat polyme trong vat liéu dién cuc &m duoc xac dinh dbi

V61 ac quy chi-axit ¢ trang thai sac day.

Trong md ta sang ché, trang thai dwoc sac ddy cla ac quy chi-axit dugc diéu
chinh bang van 14 trang thai ma dc quy chi-axit sau khi tao thanh phai chiu qua trinh sac
dién ap khong doi dong dién khong ddi 1a 2,23 V/binh dién & dong dién (A) lon gip 0,2
1an gia tri s6 dugc mo ta bang dung lwong dinh mire trong binh chira khong khi 1a 25°C
+ 2°C, va qua trinh sac hoan thanh khi dong dién sac (A) trong qua trinh sac di¢n ap
khong dbi trd nén lén gap 0,005 14n gi4 tri s6 duge mo ta trong dung luong dinh muec.
Trang thai da sac day cua dc quy chi-axit kiéu ngap nudc duge xac dinh theo dinh nghia
ctia JIS D 5301:2006. Cu thé hon, trang thai sau dugc dinh nghia la trang thai da sac
day: ac quy chi-axit duroc sac trong ndi cach thuy ¢ 25°C £ 2°C & dong dién (A) 16n gép
0,2 14n gié tri s6 duoc md ta 1a dung lugng dinh mirc cho dén khi dién ap dau cudi trong
qua trinh sac dugc do sau mdi 15 phut hodc mat dd dung dich dién phan duoc hiéu chinh
nhiét do dén 20°C thé hién gié tri khong ddi & ba chit s6 co nghia lién tuc ba lan. Luu N
rang gia tri s6 duge mo ta 1a dung luong dinh muc 1a gia tri s6 trong do don vi la Ah.
Pon vi cua cuong dé dong dién dya trén gia tri s6 duoc biéu thi 1a dung luong dinh murc
la A.

Ac quy chi-axit & trang théi sac day dé cap dén loai ac quy thu duoc bang cach
sac dy 4c quy chi-axit duogc tao thanh. Viéc sac day ac quy chi-axit c6 thé duoc thuc
hién ngay sau khi tao thanh mién 1a duoc thuc hién sau khi tao thanh hoac c6 thé duoc

thuc hién sau mot khoang thoi gian ké tir khi tao thanh (vi dy, ac quy chi-axit dang dugc
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su dung (tét hon 1a ¢ giai doan dau su dung) sau khi tao thanh co thé duoc sac déy). Ac
quy ¢ giai doan dau sir dung dé cap dén ac quy da khong dugc st dung trong mét thoi
gian dai va hau nhu khong bi suy giam chét luong.
Chat gian no

Vit liéu dién cuc am co thé chira chat gian nd. Nhu chét gian no, chét gian no
hitu co duoe wu tién. Nhu chit gidn nd hiru co, lignin va/hoic chat gian no hitu co téng
hop c6 thé duoc s dung. Vi du veé lignin bao gém lignin, céc dan xudt cua lignin, va
cac chit tuong ty. Vi du vé dan xuét lignin bao gom lignin sulfonic axit hodc mudi cia
chiing (chiang han nhu mudi kim loai kiém (mudi natri va céc chat twong tu)), va cac
chét teong tu. Cac chat gian nd hitu co thuong duoc phan loai dai khai thanh lignin va
chit gidn no hitu co tong hop. Ciing c6 thé néi rang chét gidn né hiru co tong hop la chat
gian no httu co khac véi lignin. Chét gidn nd hitu co tong hop 1a polyme hitu co ¢6 chira
nguyén t6 luu huynh, va thuong chia nhidu vong thom trong phan tir va nguyén td luu
huynh 14 nhoém chtra luu huynh. Trong s6 cac nhom chtra luu huynh, nhom axit sulfonic
hoac nhom sulfonyl & dang én dinh duoc uu tién. Nhom axit sulfonic co thé ton tai &
dang axit, hoac co thé ton tai & dang mudi nhu mudi Na. Vat liéu dién cuc am co thé

chtra mét loai hoac hai hoac nhiéu hon hai loai chat gian no.

Nhu chét gidn nd hitu co, t6t hon 1a sir dung chét ngung tu chira it nhat don vi
hop chét thom. Cac vi du vé chét ngung tu nhu vy bao gdm chét ngung tu cia hop chat
thom véi hop chét andehit (cac andehit (vi dy, fomandehit) va/hodc cac chit ngung tu
cua ching, va céc chat tuong tw). Chat gidn nd hitu co c6 thé chua don vi ctia mét loai
hop chit thom hodc don vi cua hai hoic nhiéu hon hai loai hop chéat thom. Luu y réng
don vi ctia hop chit thom dung dé chi don vi c6 ngudn gbc tir hop chat thom duoc két

hop trong chat ngung tu.

Nhu chét gidn nd hitu co, mot chat duoc tdng hop bang phuong phap da biét c6
thé duoc st dung, hoac san phém ban san trén thi truong co6 thé duoc st dung. Vi du,
chat ngung tu chira don vi hop chét thom duoc thu bang cach cho hop chat thom véi
hop chit andehit phan tng. Vi du, bang cach thuc hién phan g nay véi su cd mat cua
sulfit hodc sir dung hop chat thom chira nguyén t6 lwu huynh (vi du, bisphenol S hodc

chat tuong tu), co thé thu duoc chét gidn nd hitu co c6 chira nguyén t6 luu huynh. Vi
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du, ham luong nguyén té luu huynh trong chat gian ng hiru co c6 thé duoc diéu chinh
bang cach diéu chinh lugng sulfit va/hodc luong hop chét thom c6 chta nguyén t6 luu
huynh. Ngoai ra, khi st dung cac nguyén liéu tho khac, ¢ thé thu dugc chat ngung tu

chra don vi hop chat thom theo phuong phép nay.

Cac vi du vé vong thom cta hop chat thom bao gdom vong benzen, vong
naphtalen, va cac chat twong tu. Khi hop chat thom c6 nhiéu vong thom, nhiéu vong
thom c6 thé duoc lién két béng lién két truc tiép, nhom lién két (vi du, nhom alkylen
(bao gé)ln nhém alkyliden), nhom sulfon, va cac nhoém tuong tu), hodc cac loai tuong
ty. Cac vi du vé chu trac nhu vay bao gém cac cdu truc bisaren (biphenyl,
bisphenylalkan, bisphenylsulfon, va cac chit twong tw). Cac vi du vé hop chét thom bao
gdm cac hop chét c6 vong thom va nhém hydroxy va/hodc nhoém amin. Nhom hydroxy
hodac nhom amin co thé duoc lién két truc tiép véi vong thom, hodc ¢o thé duoc lién két
duéi dang chudi alkyl ¢c6 nhom hydroxy hodc nhém amin. Luu y rang nhém hydroxy
cling bao gom céc mubi ciia nhém hydroxy (-OMe). Nhom amin cling bao gbm cac mudi
cua nhom amin (muéi v61 anion). Céc vi du vé Me bao gém cac kim loai kiém (L1, K,
Na, va cac kim loai twong tu), cac kim loai nhém 2 trong bang tuan hoan (Ca, Mg, va

cac loai twong tu), va cac vi du tuong tu.

Nhu hop chat thom, cac hop chit bisaren (cac hop chat bisphenol, hop chit
hydroxybiphenyl, hop chét bisaren ¢6 nhém amin (hop chat bisarylalkan c6 nhom amin,
hop chét bisarylsulfon ¢6 nhém amin, hop chat biphenyl c6 nhém amin va cac hop chat
twong tw), hop chat hydroxyaren ( hop chét hydroxynaphtalen, hop chat phenol va cac
hop chét tuong tw), hop chét aminoaren (hop chat aminonaphtalen, hop chét anilin (axit
aminobenzensulfonic, axit alkylaminobenzensulfonic, va cac hop chat tuong tu), va cac
hop chat twong tur), va cac hop chét trong tu duoc wu tién hon. Hop chat thom co thé
con c6 nhom thé. Chat gian no hitu co co thé chira mot hodc nhiéu hodc rat nhiéu du
luong cua cac hop chat nay. Nhu hop chat bisphenol, bisphenol A, bisphenol S,

bisphenol F, va cac loai tuong tu dugc vu tien.

Chét ngung tu wu tién chtra don vi hop chét thom c6 it nhat nhém chira luu huynh.
Cu thé, khi st dung chat ngung tu chira it nhat don vi hop chét bisphenol ¢4 nhom chtta

luu huynh, co thé ting cuong tac dung ngdn chdn sy suy giam hi¢u snat xa HR & nhiét
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d6 thap sau thir nghiém tai nhe ¢ nhiét do cao. Theo quan diém tang cuong tac dung
ngan chan sy giam chét 16ng, tot hon 1a s dung chat ngung tu ctia hop chat naphtalen

c6 nhoém chtra luu huynh va c¢6 nhém hydroxy va/hoac nhom amin voi hop chat andehit.

Nhom chua luu huynh ¢ thé duoc lién két truc tiép v6i vong thom c trong hop
chat, va vi du, c6 thé duoc lién két v6i vong thom dudi dang chudi alkyl c6 nhom chia
luu huynh. Nhém chtra luu huynh khong bi gi61 han cu thé, va cac vi du vé ching bao

gdom nhom sulfonyl, nhom sulfonic axit hodac mudi cua chiing, va cac nhom twong tu.

Ngoai ra, nhu chat gian nd hitu co, vi du, it nhat chat ngung tu c6 chira it nhat
mot chét dugc chon tir nhém bao g6m cac don vi cua hop chét bisaren va cac don vi cua
hop chat thom don vong (hop chét hydroxyaren va/hodc hop chit aminoaren, hoac hop
chat tuong tu) ¢ thé duoc sir dung. Chét gian no hitu co c6 thé chira it nhat chat ngung
tu chtra don vi hop chat bisaren va don vi hop chat thom don vong (trong s6 d6, hop
chat hydroxyaren). Vi du vé chat ngung tu nhu vay bao gdm chat ngung tu ctia hop chét
bisaren va hop chét thom don chiic véi hop chat andehit. Nhu hop chat hydroxyaren,
hop chét phenol sulfonic axit (phenol sulfonic axit, san pham thay thé cua ching, hodc
chét tuong tu) duoc uu tién. Nhu hop chat aminoaren, axit aminobenzensulfonic, axit
alkylaminobenzensulfonic, va cac chat twong tu duge uwu tién. Nhu hop chat thom don
vong, hop chét hydroxyaren dugc uu tién. Chat ngung tu nhu vay co loi hon trong viéc
ngan chan su suy giam hiéu suit xa HR & nhiét do thap sau thir nghiém tai nhe ¢ nhiét
d6 cao vi hiéu suat xa HR & nhiét do thap khong bi suy giam ngay ca khi chat ngung tu

gap moi truong cao hon nhiét do binh thudng.

Vi du, ham lugng cua chat gidn n¢ hitu co co6 trong vat liéu dién cuc am la lon
hon hoac béng 0,01% khdi lugng va co thé 16n hon hoidc bémg 0,05% khoi lugng. Vi du,
ham luogng cta chat gidn né hiru co ] nhé hon hodc bang 1,0% khdi lugng va c6 thé
nho hon hoéac béng 0,5% khéi luong. Cac gia tri gidi han dudi va cac gia tri gi61 han

trén nay c6 thé dugc két hop tuy .

Ham lwong chét gidn nG hitu co ¢o trong vat li¢u dién cue am co thé nam trong
khoang tir 0,01% dén 1,0% khéi luong, tr 0,05% dén 1,0% khdi luong, tir 0,01% dén
0,5% khdi lugng hodc tur 0,05% dén 0,5% khoi luong.

Vit liéu carbon
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Nhu vat liéu carbon c6 trong vat liéu dién cuc am, co thé st dung mudi than,
graphit, carbon clmg, carbon mém va céc chat tuong tu. Vi du vé mudi than bao g6111
mudi axetylen, mudi Ketjen, mudi 10, mudi den, va cac chét tuong tu. Graphit co6 thé 1a
vat liéu carbon bao gdém cau tric tinh thé kiéu graphit va c6 thé 1a graphit nhan tao hodc
graphit tu nhién. Mot loai vat liéu carbon c6 thé dwoc str dung mot minh, hodc hai hoac

nhiéu hon hai loai cua ching c6 thé duoc sir dung két hop.

Vi du, ham luong cta vt liéu carbon trong vt liéu dién cyc am la 16n hon hodc
bing 0,05% khdi luong va co thé 16n hon hodc bang 0,10% khéi luong. Vi dy, ham
lugng cua vat liéu carbon 1a nho hon hoac b@fmg 5% khoi lugng va co thé nho hon hoic
bang 3% khdi lwong. Cac gia tri gidi han dudi va cac gia tri gidi han trén nay co thé

duoc két hop tuy .

Ham luong cua vat liéu carbon trong vat liéu dién cuc am co thé nam trong
khoang tir 0,05% dén 5% khdi lugng, tir 0,05% dén 3% khdi luong, tir 0,10% dén 5%
khéi luong hodc tr 0,10% dén 3% khdi lugng.

Bari sulfat

Vi dy, ham luong bari sulfat trong vat liéu dién cuc am la 16n hon hodc béng
0,05% khéi lwong va cod thé 16n hon hoic béng 0,10% khoi luong. Ham luong bari sulfat
trong vat liéu dién cyc am 1a nho hon hoac béng 3% khoi luong va cé thé nho hon hodc
bang 2% khdi luong. Cac gia tri gidi han dudi va cac gia tri gidi han trén nay co thé

duoc két hop tuy v.

Ham luong bari sulfat trong vat li¢u dién cuc am co thé nam trong khoang tir
0,05% dén 3% khéi luong, tir 0,05% dén 2% khéi luong, tir 0,10% dén 3% khoi lugng
hodc tir 0,10% dén 2% khdi luong.

(1) Phan tich hop chat polyme

Trude khi phén tich, ac quy chi-axit sau khi tao thanh duoc sac day va sau do
duoc thao ro1 dé thu duoc tim dién cuc Am can phéan tich. Tam dién cuc am thu duoc
duoc rra béng nude dé loai bo axit sulfuric trén tam dién cuc am. Viéc rira béng nudc
duoc thuc hién cho dén khi xac nhan rang mau cta gidy thir pH khéong thay d6i bang

cach an gidy thu pH 1én bé mat ctia tam dién cuc am da duoc rira bang nude. Tuy nhién,
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viéc rua béng nudc dugce thuce hién trong vong hai gio. Tam dién cuc am rua béng nuoc
duoc 1am kho & 60 + 5°C trong mdi truong ap sudt giam trong khoang sau gio. Sau khi
lam kho, khi chi tiét dinh duoc bao g6m trong tam dién cuc am, chi tiét dinh duoc léy
ra khoi tam dién cuc am bé“mg cach boc tach. Tiép theo, vat liéu dién cuc am duoc tach
ra khoi tAm dién cuc am dé thu duge mau (sau day goi la mau A). Mau A duoc nghién
néu can va duoc phan tich.

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

150,0 + 0,1 mL clorofom dugc thém vao 100,0 £ 0,1 g mau A di nghién thanh
bot, va hdn hop nay duoc khuiy ¢ 20 + 5°C trong 16 gid dé chiét xuit hop chét polyme.
Sau d6, phan ran duoc loai bo bang cach loc. Béi véi dung dich clorofom trong d6 hop
chat polyme thu duge béng cach phan chiét xuét dugc hoa tan hodc hop chat polyme thu
duoc bang cach 1am kho dung dich clorofom, théng tin thu duoc tir phd hong ngoai, pho
hép thu t ngoai nhin thiy duoc, phé NMR, LC-MS va/hodc GC-MS nhiét phan, va cac
loai twong ty dé dinh rd hop chét polyme.

Clorofom duoc chung cit dudi ap suat giam tir dung dich clorofom, trong d6 hop
chit polyme thu duoc bang cach phan chiét tach dugc hoa tan dé thu hdi thanh phan hoa
tan trong clorofom. Thanh phan hoa tan trong clorofom dugc hoa tan trong clorofom
duoc dotéri hoa, va phé 'H-NMR duoc do trong cac diéu kién sau. Tu phé '"H-NMR
nay, dinh c¢6 d6 dich chuyén héa hoc trong khoang 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nho
hon hodc bang 3,8 ppm duge xac nhan. Ngoai ra, tr dinh trong khoang nay, loai don vi

oxy Ca4alkylen dugc dinh 0.
Thiét bi: may do phé cong huong tir hat nhan loai AL400, do JEOL Ltd. san Xut.
Tan s quan sat: 395,88 MHz
Do rong xung: 6,30 ps
Thoi gian lap lai xung: 74,1411 giay
Sé lwong tich hop: 32
Nhiét do do: nhiét dd phong (20 dén 35°C)

Chuén: 7,24 ppm
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Buong kinh 6ng mau: 5 mm

Tu phé "H-NMR, gia tri tich hgp (V1) cua dinh ma tai do su dich chuyén hoéa hoc
xuét hién trong khoang 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nho hon hodc bang 3,8 ppm duoc
xac dinh. Ngoai ra, d6i v6i mdi nguyén tit hydro ciia nhom -CHa- va -CH< lién két voi
nguyén tir oxy lién két véi nhom dau cudi cua hop chat polyme, tong (V) cia cac gia
tri tich hop cua cac dinh trong phé) 'H-NMR duoc xac dinh. Sau do, tur V| va Vy, ty 1€
ctia Vi véi tdng ctia Vi va Vi (= Vi/(Vi + V2) x 100 (%)) duoc xac dinh.

Khi gia tri tich hgp cta dinh trong phd 'H-NMR duge xac dinh trong phan tich
dinh tinh, hai diém khong co tin hiéu quan trong sé dugc xac dinh dé két hop dinh tuong
{mg trong phd 'H-NMR, va mdi gia tri tich hop duoc tinh bang cach sir dung duong
thrfmg ndi hai diém lam duong co so. Vi du, dbi v6i dinh ma su dich chuyén hoa hoc
xuét hién trong khoang tir 3,2 ppm dén 3.8 ppm, duong thang ndi hai diém 3,2 ppm va
3,8 ppm trong pho duoc sir dung lam dudng co so. Vi duy, dbi véi dinh trong do6 su dich
chuyén héa hoc xuit hién trong khoang 16n hon 3,8 ppm va nho hon hoac béng 4,0 ppm,
duong thang ndi hai diém 3,8 ppm va 4,0 ppm trong phé duoc st dung lam dudng co
sO.

(1-2) Phén tich dinh lugng hop chat polyme

Luong thich hgp cua thanh phan hoa tan clorofom dugc hoa tan trong clorofom
duoc dotéri hoa cung voi tetracloroetan (TCE) cua my (g) duoc do véi do chinh xac +
0,0001g va phd "H-NMR dugc do. Gia tri tich hop (Sa) clia dinh trong d6 do dich chuyén
héa hoc xudt hién trong khoang tir 3,2 dén 3,8 ppm va gia tri tich hop (S:) cta dinh thu
duoc tt TCE duoc xéac dinh, va ham lugng dua trén khoi luong Cn (ppm) cua hop chat

polyme trong vat liéu dién cuc am duoc xac dinh theo cong thire sau.
Cn = S4/S: X Ni/Ny x Ma/M; X my/m % 1000000

trong d6 M, la trong luong phén tr cua cAu trac co dinh trong khoang dich chuyén
hoa hoc tir 3,2 ppm dén 3,8 ppm (cu thé hon, trong luong phén tir cua cau trac lap lai
cua cac don vi oxy Ca.4 alkylen), va N, la s6 nguyén tir hydro lién két voi nguyén tir

carbon cta chudi chinh cua cau tric liap lai. Ny va M; lan luot 1a s6 luong hydro co trong
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phan tir ctia chat chuén va trong luong phan tir cua chat doi chiéu, va m (g) 1a khdi luong

cua vat liéu dién cuc am dugc st dung dé chiét xuat

Vi chit chuan trong phén tich nay 1a TCE, Ny = 2 va M, = 168. Ngoai ra, m =
100.

Vi du, khi hop chat polyme 1a polypropylen glycol, Ma 1a 58, va N, 1a 3. Khi hop
chat polyme 1a polyetylen glycol, M. 1a 44 va Na la 4. Trong truong hop chét déng tring
hop, Na la gia tri thu duoc bang cach tinh trung binh céc gia tri N, cua mdi don vi
monome st dung ty 1€ mol (%mol) cua mdi don vi monome co trong céu tric 1ap lai, va

M, diroc xac dinh theo loai cua moi don vi monome.

Trong phén tich dinh lugng, gia tri tich hop cla dinh trong phé 'H-NMR duogc
xac dinh bang cach st dung phan mém xu 1y dit liéu “ALICE” do JEOL Ltd. san XUAt.

(1-3) Phép do Mn cua hop chat polyme

Phép do GPC cua hop chat polyme duoc thuc hién bang thiét bi sau day trong
cac diéu kién sau day. Mot cach riéng biét, duong cong hi¢u chuan (duong chuén) duoc
lap tur d6 thi Mn cua chit chuan va thoi gian rira giai. Mn ctia hop chét polyme duoc

tinh toan dua trén dudng chudn va két qua do GPC cua hop chat polyme.
Hé théng phan tich: Hé théng 20A (do Shimadzu Corporation san Xudt)
Cot: hai cot GPC KF-805L (do Shodex san xuit) mac ndi tiép
Nhiét d¢ cot: 30°C
Pha dong: tetrahydrofuran
Tbc do dong: 1 mL/pht.
Nong d6: 0,20% khéi lwong
Luong phun: 10 pL
Chét chudn: polyetylen glycol (Mn = 2000000, 200000, 20000, 2000, 200)
May do: may do chi sb khuc xa vi sai (Shodex RI-201H, do Shodex san xudt)
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TAm dién cuc 4m c6 thé duoc tao thanh theo cadch ma bo gom dong dién am dugc
phu hodc 14p day bang bot nhao dién cyc am, sau d6 duge dong ran va lam kho dé chuan
b1 tam dién cuc am chua duoc tao thanh, va sau do, tam dién cuc am khong duoc tao
duoc tao thanh. Bot nhdo dién cuc am dugce chuan bi béng cach thém nudc va axit
sulfuric vao bot chi, chat gian n¢ hitu co, va néu can, cac chat phu gia khac nhau va tron
hdn hop. Tai thoi diém dong ran, tdt hon 1a doéng ran tam dién cuc am chua duoc tao

thanh & nhiét d0 cao hon nhiét do phong va do am cao.

Qua trinh tao thanh cé thé duoc thuc hién béng cach sac phén tu ¢ trang thai ma
phén tar bao g6m tAm dién cuc 4m chua duoc tao thanh duoc ngdm trong dung dich dién
phén c6 chua axit sulfuric trong binh chira cua dc quy chi-axit. Tuy nhién, qua trinh tao
thanh ¢6 thé duoc thuc hién trude khi dc quy chi-axit hodc phan tir dugc lap rap. Su tao

thanh tao ra chi xdp.
Tam dién cuc duong

TAm dién cuc duong cua ac quy chi-axit co thé duoc phan loai thanh kiéu dén,
loai phu va cac loai tuong tu. T4m dién cuc duong cia ac quy chi-axit bao gom bd gom
dong dién duong va vat liéu dién cuc duong, vat liéu dién cuc duong chura vat liéu hoat |
tinh duong (chi dioxit hoac chi sulfat) thé hién dung lwong thong qua phan ung oxy hoa
khur. Vit liéu dién cuc duong chira it nhit antimon (Sb) nhu chat phu gia v61 ham luong

nhd hon 0,5% khoi luong, va c6 thé chira cac chat phu gia khac néu can.

Mac du antimon co thé cai thién dang ké tudi tho chu ky vi né ngan chan sy lam
mém cua vat liéu dién cyc duong, khi antimon két tia trén tam dién cuc am tir vat liéu
dién cuc duong qua dung dich dién phan, qua 4p hydro cua tAm dién cuc am sé& giam,
va do do, luong sac qua muc tang. Mat khac, khi hop chat polyme trong vt li€u dién
cuc Am két hop véi antimon & tam dién cuc duong qua dung dich dién phan, su rtra giai
antimon tir vat liéu dién cuc duong dugce ngan chdn dang ké. Két qua la, khong chi tac
dung ngan chan su mém cta vat liéu dién cuc duong dugc tang cuong, ma sy két tha
ctia antimon trén tdm dién cuc am cling dugc ngan chan, va giam bot dang ké su bién
chét cua antimon. Ngoai ra, hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am con co tac dung

ngan chan sy khtr va bao toan antimon. Do do, vi ¢6 thé dat duoc hiéu qua giam lugng
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sac qua murc trong khi thu dugc tic dung ngan chan su lam mém vt licu dién cuc duong

do antimon, tudi tho chu ky duoc cai thién dang ké.

Khi ham Iuong antimon trong vat li¢u dién cyc duong 16n hon hoac bﬁmg 0,5%
khéi lwong, trong khi tac dung cua Sb 1a bao hoa, thi rat kho dé ngan chin sy ria giai
antimon khéi vat liéu dién cuc duong, va su tao thanh du khong c6 xu huong tiép tuc
trong qua trinh tao thanh cua tam dién cuc duong. Do d6, qua trinh sulfat hda c6 xu
hudng tiép tuc va rat kho dé cai thién tudi tho chu trinh. Khi ham luong antimon trong
vat liéu dién cuc duong 16n, viéc lam mém vt liéu dién cuc duong duoc ngdn chian ngay
cé khi mot phan antimon dugc rira giai. Tuy nhién, luong antimon dugc rira giai trong
dung dich di¢n phan va duoc di chuyén dén tAm dién cuc am tang 1én. Mat khéc, khi
lwong hop chét polyme cé trong vat liéu dién cuc &m tang 1én, qua trinh khu va bao toan

antimon trén tam dién cuc am co6 thé dugc ngan chan.

Ham luong antimon trong vat liéu dién cyc duong co6 thé nhé hon 0,5% khdi
luong, va theo quan diém ngan chin qué trinh ria giai antimon vao dung dich dién phan,
ham lugng antimon mong mudn 13 nho hon hoic béng 0,4% khoi lugng va t6t hon 1a
nhé hon hodc bang 0,1% khdi lugng. Dé tang cuong hidu qua ngdn chan su lam mém
ctia vat liéu dién cuc duong, ham luong antimon trong vat liéu dién cuc duong khuyén
khich 16n hon hodc bang 0,01% theo khéi luong, va theo quan diém lam ting déng ké
tudi tho chu ky, thi ham lugng antimon duoc khuyéh khich 16n hon hoac béng 0,03%
theo khoi lugng. Cac gia tri gidi han dudi va cac gia tri gidi han trén nay c6 thé dugc

két hop tuy ¥.

Ham luong antimon c6 thé 16n hon hodc bang 0,01% khoi lugng va nho hon 0,5%
khdi luong, 16n hon hoac béng 0,01% khoi luong va nho hon hodc béng 0,4% khoi
luong, 16n hon hoac béng 0,01% khéi luong va nho hon hoac béng 0,1% khéi lugng,
16n hon hoac béng 0,03% khéi luong va nho hon 0,5% khdi luong, 16n hon hoac béng
0,03% khdi luong va nho hon hodc bé“mg 0,4% khoi luong, hoac 16n hon hodc béng

0,03% khoi lrong va nho hon hoac béng 0,1% khéi luong.
Phuong phép phan tich dinh lugng antimon duoc trinh bay dudi day.

Pau tién, tAm dién cuc duong duoc dua ra khoi ac quy chi-axit ¢ trang thai da

sac day, va axit sulfuric dugc loai bo bang cach rua bang nudc. Viéc rira bang nudce

24



43500 25/49

duoc thuc hién cho dén khi xac nhin rang mau cua gidy th pH khéng thay dbi bang
cach 4n gidy thir pH 1én bé mat clia tAm dién cuc duong da ria bang nude. Tuy nhién,
viée rira bang nudc duge thuc hién trong vong hai gid. Tam dién cyc duong duoc rira
sach bing nudce duoc 1am kho bing cach thdi khong khi ¢ 60 + 5°C. Sau khi lam kha,
khi chi tiét dinh duoc bao gdm trong tim dién cuc duong, chi tiét dinh duoc lay ra khoi
tAm dién cuc duong bang cach boc tach. Tiép theo, mau véi lugng thich hop cua vat lidu
dién cuc duong (hodc bd gom dong dién duong) ¢ trang thai da 1am kho dugc thu ti tam
dién cuc duong, va khdi luong ciia mau duge do. Tiép theo, toan bd luong mau dugc
hoa tan trong dung dich nudc hdn hop co chira axit tactaric, axit nitric va hydro peroxit.
Dung dich thu dugc dugc pha lodng véi nudce trao ddi ion néu cin dé xéac dinh thé tich,
va sau do, cuong do phat xa cta Sb trong dung dich duoc do bang pho phét xa plasma
ghép cam Ung (inductively coupled plasma - ICP). Khbi luong Sb co trong dung dich
thu duoc bang cach sir dung duong cong hiéu chudn da chuan bi trudce. Ty 18 (phan tram)
khéi luong cua Sb trén khéi luong cua mau vat liéu dién cuc duong (hodc bd gom dong

dién duong) dugc phan tich duoc xac dinh la ham lugng cta Sb.

Tam dién cuc duong kiéu dan bao gom bd gom dong dién duong dang ludi va
vat liéu dién cuc duong. Vat liéu dién cuc duong duoc gitt boi bd gom dong dign duong.
Trong tam dién cuc duong kiéu dan, vat liéu dién cyc duong thu dugc bang cach thao

bo gom dong dién duong ra khoi tam dién cuc duong.

B6 gom dong dién duong cd thé dugc tao thanh bang cach duc chi (Pb) hodc hop
kim chi, hodc ¢6 thé duoc tao thanh bé'mg cach xu ly tdm chi hodc tAim hop kim chi. Cac
vi du vé phuong phap xir Iy bao gbm gia cong gidn nd va gia cong dot dap. Tt hon la
st dung bo gom dong dang luGi lam b gom dong dién dwong vi vat ligu dién cuc duong
duoc ho tro dé dang. Nhu hop kim chi duoc str dung cho bd gom dong dién duong, hop
kim Pb-Sb, hop kim Pb-Ca, hodc hgp kim Pb-Ca-Sn duoc wu tién vé kha ning chong an
mon va do bén co hoc. Hop kim gbc Pb-Sb thich hop khi bd gom dong dién dwong dugc
tao thanh bang cach duc hop kim chi. Bo gom dong dién dwong c6 thé bao gom 16p bé
mat. Lop bé mat va 1ép bén trong cua bd gom dong dién duong co thé c6 céc thanh phan
khac nhau. Lép bé mit co thé dwoc tao thanh trong mot phan cia bo gom dong dién
dwong. Lop bé mit co thé chi duoc tao thanh trén phan luéi, chi trén phan véu, hodc chi
trén phan suon khung ctia bd gom dong dién duong.

25



43500 26/49

Chi tiét nhu tAm 16t hoac giéy dan c6 thé duoce dinh vao tam dién cuc duong. Chi
tiét nhu vay (chi tiét dinh) duoc st dung tich hop véi tam dién cuc duong va do d6 dugc
gia dinh la dugc bao gbm trong tam dién cuc duong. Khi tAm dién cuc duong bao gdm
chi tiét nhu vay, vat liéu dién cuc duong thu dugc béng cach thao bd gom dong dién

dwong va chi tiét dinh ra khoi tam dién cuc duong.

TAm dién cuc duong kiéu phii bao gdm nhiéu éng xdp, canh sic dugc chén vao
moi éng, bd gom dong dién két hop nhiéu canh sic, vat liéu dién cuc duong ma 6ng
duoc chén canh sic duoc lap day, va khop nbi dé ghép nhiéu éng. Trong tam dién cuc
duong kiéu phu, vat liéu dién cuc duong la vat liéu thu duoc bfmg cach loa1 bo 6ng,
canh sac, bo gom dong va khép ndi. Trong tam dién cuc duong kiéu phu, canh sac va
bo gom dong dién co thé duoc goi chung 12 bd gom dong dién duong. Hop kim chi duoc
st dung cho b gom dong dién duong (canh sac va bo gom dong dién) wu tién 1a hop

kim gbc Pb-Sb.

Khi stt dung hop kim gdc Pb-Sb, nghia 1a khi b gom dong dién duong c6 chira
antimon, thi antimon duoc rira giai khoi bd gom dong dién duong. Vi bo gom dong dign
duong vé ¢o ban duoc bao phu hoan toan béng vat liéu dién cuc duwong nén antimon sé
bi vat liéu dién cuc duong gitt lai. Antimon bi vat liéu dién cuc duong gitr lai cting o6
tac dung ngan chan su mém hoa cua vat liéu dién cuc duong. Trong truong hop nay, it
nhét mot phén antimon chira trong vat liéu dién cuc duong la antimon dugc rira giai tu

b6 gom dong dién duong va xuét phat tir bo gom dong dién duong.

Ham luong antimon trong bo gom dong dién duong (nghia la, ham lugng antimon
trong hop kim gbc Pb-Sb) c6 thé 13, vi du, 16n hon hoac bang 1% khéi luong va nho hon
hoac béng 3% khdi luong, hodc 16n hon hoac béng 1,5% khéi lugng va nho hon hodc
béng 2,5% khoi luong.

Hop kim gdc Pb-Sb c6 thé chita asen (As) theo quan diém lam ting thém do bén
co hoc. Ham lugng antimon trong hop kim gbc Pb-Sb ¢b thé 16n hon hodc bang 0,1%
khéi luong va nho hon hodc bing 0,5% khéi luong, hoac 16n hon hodc bang 0,2% khoi
luong va nho hon hoac bang 0,3% khoi lwong.

TAm dién cuc duong kiéu dan chwa dugc tao thanh duoc thu bang cach lap day

b6 gom dong dién duong béng bot nhio dién cuc duong, va dong ran va lam kho bot
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nhdo. Bot nhdo dién cuc duong duoc chuén bi béng cach nhao bot chi, chét phu gia,
nudc va axit sulfuric. Tam dién cuc duong loai pht chua duoc tao thanh dugc tao thanh
bang cach lap day 6ng x0p, trong d6 canh sdc duoc ndi bai bo gom dong duoc chén vao
bang bot chi hodc bot chi dang sén sét, va ndi nhidu éng bang khép ndi. Sau d6, tam
dién cuc duong thu dugc béng cach tao thanh cac tim dién cuc duong chua duge tao

thanh.

Qua trinh tao thanh c6 thé duoc thue hién béng cach sac phﬁn tor ¢ trang thai trong
d6 phén tir bao gém tam dién cuc duong chua duge tao thanh duoc ngdm trong dung
dich dién phan c6 chira axit sulfuric trong binh chira cua ac quy chi-axit. Tuy nhién, qua
trinh tao thanh co thé duoc thuc hién trude khi ac quy chi-axit hoac phén tor duoc lép
rap.

T4m phan tach

Tam phan tach co thé ¢6 dang tdm hodc co thé duoc tao thanh & dang tui. Tam
phan tach dang tim co thé duoc bd tri gilia tam dién cuc duong va tam dién cuc am.
Hon nita, tAim dién cuc co thé duoc bb tri dé duoc kep boi mot tam phén tach dang tAm
& trang thai gap lai. Trong trudng hop nay, tdm dién cuc duong duoc kep boi tim phan
tach dang tAm gép va tam dién cuc am duogc kep béi tam phan tach dang tam gap c6 thé
duoc chéng 1én nhau, hodc mot trong s6 tAm dién cuc duong va tam dién cuc am co thé
duoc kep boi tAm phéan tach dang tAm gip va chong lén tam dién cuc khac. Ngoai ra,
tAm phan tach dang tim c6 thé duoc gap lai thanh hinh 6ng thoi, va tam dién cuc duong
va thm dién cuc 4m c6 thé duoc kep boi tim phan tach hinh 6ng thdi sao cho tim phan
tach dugc xen vao gitra. Khi sir dung tam phan tich duoc glp theo hinh dng thoi, tam
phan tach co thé dugc b tri sao cho phan gap khuc nim doc theo phuong ngang cta dc
quy chi-axit (vi dy, sao cho phan ubn cong co thé song song voi phuong ngang), va tAm
phan tach c6 thé dugc bb tri sao cho phan gép khic nam doc theo phuong doc (vi du,
sao cho phan bi udn cong song song véi hudng thang). Trong tim phan tich duoc gap
theo hinh 6ng thoi, céac hdc duoc tao thanh xen ké trén ca hai phia bé mat chinh cta tam
phéan tach. Vi cac vAu thuong duoc tao thanh ¢ phén phia trén cua tam dién cuc duong
va thm dién cuc 4m, khi tim phan tach dugc bé tri sao cho cac phan gap khic nim doc

theo phuwong ngang cua ac quy chi-axit, moi tam dién cuc duong va tdm dién cuc dm chi
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duoc bd tri trong hdc trén mot phia bé mat chinh cua tAm phan tach (tuc la, tAm phan
tach kép dugc dat xen ké gitia cac tdm 4m va duong lién k&). Khi tim phan tach duogc
b6 tri sao cho phan gap khuc nam doc theo phuong doc cua dc quy chi-axit, tam dién
cuc duong co thé duoc dat trong hdc trén mot phia bé mit chinh, va tam dién cuc am cd
thé duoc dat trong héc trén phia bé mat chinh khac (nghia 13, tam phan tach c6 thé duoc
xen ké& don 1¢ gitra cac tim am va duong lién k&). Khi st dung tam phan tich hinh tdi,
thm phan tach hinh tai c6 thé chira tm dién cuc duong hodc c6 thé chira tam dién cuc

am.

Trong md ta sang che, hudng 1én xudng cua tam c6 nghia la hudng 1én xudng cua

ac quy chi-axit theo phuong doc.
Dung dich dién phéan

Dung dich dién phan 1a dung dich nudc co chira axit sulfuric va co thé duoc keo

hoa néu can.
Hop chit polyme c6 thé dugc chia trong dung dich dién phan.

Vi du, ndng d6 ciia hop chét polyme trong dung dich dién phén co thé 1a nho hon
hodc bang 500 ppm, nhé hon hoidc bang 300 ppm, hodc nhd hon hodc bang 200 ppm
trén co s& khdi luong. Nhu da mo ta & trén, ngay ca khi lugng hop chat polyme c6 trong
dung dich dién phan nho, lugng sac qua mic co thé duoc giam bat, d@)ng thoi ¢6 thé
ngan chan su suy giam kha nang chap nhén sac va hiéu suat xa HR & nhiét d6 thap. Nong
d6 cua hop chit polyme trong dung dich dién phéan c6 thé 16n hon hodc bang 1 ppm hoic
16n hon hodc bang 5 ppm trén co so khéi lwong. Cac gid tri giéi han trén va cac gia tri

gi61 han dudi nay co thé duoc két hop tuy v.

Noéng d6 cta hop chét polyme trong dung dich dién phan c6 thé 16n hon hodc
bang 1 ppm va nho hon hodc bang 500 ppm, 16n hon hodc bang 1 ppm va nho hon hodc
bang 300 ppm, 1én hon hodc bang 1 ppm va nho hon hodc bang 200 ppm, 16n hon hodc
bang 5 ppm va nho hon hodc bang 500 ppm, 16n hon hoic bang 5 ppm va nho hon hoac
bang 300 ppm, hodc 16n hon hoac bang 5 ppm va nho hon hodc bang 200 ppm trén co

s& khi luong.
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Nong dé cta hop chat polyme trong dung dich dién phan c6 thé 1a, vi du, 16n hon
hodc bang 100 ppm, c6 thé 1a 16n hon hoac bang 200 ppm hodc 1én hon hozc bang 500
ppm, ¢6 thé 16n hon 500 ppm, hodc c6 thé 16n hon hodc bang 600 ppm trén co s& khoi
lwong. Hop chét polyme tét hon 1a chira it nhat hop chit c6 Mn 16n hon hodc bang 1000
va nhé hon hodc bang 5000 (vi dy, nho hon hodc bang 4000 hodc nhé hon hodc bang
3000). Vi hop chét polyme c6 Mn nhé hon hodc bang 5000 dé dang hoa tan trong dung
dich dién phan va dé dang di chuyén trong dung dich dién phan, nén hop chat polyme
di chuyén vao vat liéu dién cuc am va co thé nang cao hon nita tdc dung giam luong sac
qua muc. Trong hop chat polyme c¢6 Mn 16n hon hodc bang 1000, xem xét rang kha
nang hip phu 1én chi duge ting cuong hon nita, va hiéu qua cua viée giam luong sac
qua muec co thé duoc ting cuong hon nira. Khi hop chat polyme duoc chira trong vat
liéu dién cuc am va dung dich dién phan c6 chira mot s6 ndng do hop chét polyme, qua
trinh rra giai hop chét polyme tu tam dién cuc am c6 thé duoc ngan chan, va hop chét

polyme co thé dugc bd sung tir dung dich dién phan dén tam dién cuc am.

Nong d6 cua hop chét polyme trong dung dich dién phan c6 the 1a, vi dy, nho
hon hodc bang 5000 ppm, nho hon hodc bang 4000 ppm, nho hon hodc bang 3000 ppm,
nhé hon hodc bang 2500 ppm, hoic nhé hon hodc bang 2400 ppm trén co s& khéi luong.

Nodng d6 cta hop chat polyme trong dung dich dién phan, trén co s6 khi luong,
¢6 thé 1én hon hodc bang 100 ppm (hozc 1én hon hodc bang 200 ppm) va nhé hon hogc
bang 5000 ppm, 16m hon hozc bang 100 ppm (hodc 16n hon hodc bang 200 ppm) va nho
hon hoic bang 4000 ppm, 16n hon hoic bang 100 ppm (hodc 16n hon hodc bang 200
ppm) va nho hon hodc bang 3000 ppm, 16n hon hoic bang 100 ppm (hodc 1én hon hodc
bang 200 ppm) va nhé hon hodc bang 2500 ppm, 16n hon hodc bang 100 ppm (hodc lén
hon hodc bang 200 ppm) va nho hon hodc bang 2400 ppm, 16n hon hodc bang 500 ppm
(hoac 16n hon 500 ppm) va nho hon hoac bang 5000 ppm, 16n hon hodc bang 500 ppm
(hodc 16n hon 500 ppm) va nho hon hodc bang 4000 ppm, 1én hon hodc bang 500 ppm
(hodc 16n hon 500 ppm) va nho hon hoac bang 3000 ppm, lén hon hodc bang 500 ppm
(hoac 16n hon 500 ppm) va nho hon hoac bang 2500 ppm, 16n hon hodc bang 500 ppm
(hodc 16n hon 500 ppm) va nho hon hodc bang 2400 ppm, 1én hon hodc bang 600 ppm

va nh6 hon hoac béng 5000 ppm (hodc nho hon hoac béng 4000 ppm), 16n hon hoac
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bang 600 ppm va nho hon hoic bang 3000 ppm (hodc nho hon hodc bang 2500 ppm),
hodc 16n hon hodc bang 600 ppm va nho hon hoac bang 2400 ppm.

V& ndng do6 cua hop chét polyme trong dung dich dién phan, clorofom duoc thém
vao va tron voi mot luong xac dinh trude (m; (g)) cua dung dich dién phan dugc léy ra
tir 4c quy chi-axit dugc tao thanh & trang thai sac day, hdn hop dugc dé yén dé tach
thanh hai 16p va sau d6 chi 16p clorofom duoc lay ra. Sau khi 13p lai thao tac nay nhiéu
14n, clorofom duoc chung cét dudi ap suat giam dé thu duoc ham lugng clorofom hoa
tan. Mot luong thich hop ctia thanh phan hoa tan clorofom duoc hoa tan trong clorofom
duoc dotéri hda cung véi 0,0212 £ 0,0001 g TCE, va phé '"H-NMR duoc do. Gia tri tich
hop (Sa) cua dinh trong d6 dd dich chuyén hoa hoc xuat hién trong khoang tir 3,2 ppm
dén 3,8 ppm va gié tri tich hop (Sy) cta dinh ¢6 ngudn gbc tir TCE duoc xac dinh, va
ham lwong Ce ctia hop chat polyme trong dung dich dién phan dugc xac dinh tir cong

thirc sau day.
Ce = So/St x Ni/Na x Mo/M; X my/m1 % 1.000.000
trong d6 M, va N, gidng nhu md ta & trén.

Dung dich dién phén c¢6 thé chura cac cation (vi du, cdc cation kim loai nhu ion
natri, ion liti, ion magie va/hoac ion nhém) va/hodc cac anion (vi du, cac anion khac voi

cac anion sulfat chang han nhu ion phosphat) néu can.

Vi du, ty trong cua dung dich dién phan trong dc quy chi-axit & trang thai sac day
& 20°C 12 16n hon hodc bang 1,20 va c6 thé 16n hon hoic bang 1,25. Ty trong ctia dung
dich dién phan ¢ 20°C la nho hon hoac béng 1,35 va t5t hon 1a nhoé hon hoac bﬁng 1,32.
Cac gia tri gi6i han dudi va céc gia tri gioi han trén nay co thé dugc két hop tuy y. Ty
trong cua dung dich dién phan ¢ 20°C co thé 16n hon hodc bang 1,20 va nho hon hodc
bﬁmg 1,35, 16n hon hoac béng 1,20 va nho hon hoac bﬁng 1,32, 16n hon hoac béng 1,25
va nho hon hoac béng 1,35, hoac 16n hon hoac béng 1,25 va nho hon hoac béng 1,32.

Ac quy chi-axit c¢6 thé dugc thu bang phuong phép san xuat bao gdm budc lap
rap ac quy chi-axit béng cach dat tam dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich
dién phan trong binh chura. Trong qua trinh 1ap rap ac quy chi-axit, tam phan tach thuong

duoc b6 tri dé nam xen ké gitra tam dién cuc duong va tam dién cuc am. Qua trinh lap
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rap ac quy chi-axit ¢ thé bao gom budc tao tam dién cyc duwong va/hodc tam dién cuc
am néu can sau budce dat tam dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich dién phan
trong binh chira. M6i tam dién cuc duong, tam dién cyc am, dung dich dién phan va tam

phan tach déu dugc chuén bi trude khi cho vao thung chua.

FIG.1 thé hién su xuat hién cua vi du vé ac quy chi-axit theo phuong an cua sang

Ac quy chi-axit 1 bao gbm binh chira 12 chira mot phan tir 11 va dung dich dién
phéan (khong dugc thé hién). Bén trong binh chira 12 duoc ngan boi cac vach ngan 13
thanh nhiéu ngan 6 14. Mdi ngin 6 14 chira phan tir 11. Phin ma cua binh chita 12 dugc
dong bang nap 15 ¢o dau cudi cuc dién 4m 16 va dau cudi cuc dién duong 17. Nip 15
duoc cung cap nut thong hoi 18 cho mdi ngin 6. Tai thoi diém bd sung nuée, nut thong
hoi 18 dugc théo ra dé cap chét 16ng bd sung nudce. Nut thong hoi 18 ¢6 thé ¢6 chuc

nang xa khi sinh ra trong ngén 6 14 ra bén ngoai ic quy.

Phan tir 11 duoc tao két cAu béng cach ghép nhiéu tAim dién cuc 4m 2 va tam dién
cuc duong 3 v6i tim phan tach 4 dugc dit xen ké gifta ching. O day, tam phan tach hinh
tui 4 chira thm dién cuc am 2 duoc thé hién, nhung dang cua tAm phan tach khong bi
gi61 han dac bi¢t. Trong ngan 6 14 nam & mdt dau cla binh chira 12, phr?m gia do dién
cuc Am 6 dé két ndi song song nhiéu tim dién cuc am 2 duoc két ndi voi than két ndi
xuyén thau 8, va phan gia d& dién cuc duong 5 dé két ndi song song nhiéu tam dién cuc
duong 3 voi cuc duong 7. Cuc duong 7 dugc két ndi voi dau cudi dién cuc duong 17
bén ngoai nap 15. Trong ngin 6 14 nam & dau kia cua binh chira 12, cuc am 9 duge két
néi véi phan gia d& dién cyc 4m 6, va than két ndi xuyén théu 8 duoc két ndi véi phan
gia do dién cuc duong 5. Cuc am 9 duoc két ndi v&i dau cudi cuc dién 4m 16 bén ngoai
nap 15. Mdi than két ndi xuyén thau 8 di qua 16 xuyén dugc cung cap trong vach ngin

13 dé két ndi cac phan tir 11 clia cac ngén 6 1ién ké 14 theo chudi.

Phén gia d& dién cuc duong 5 dugc tao thanh bang cach han cac vau, dugc cung
cép ¢ phan phia trén cla cac tam dién cuc duong twong ung 3, véi nhau bang phuong
phap dutc trén day deo hodc phuwong phap d6t. Phan gia d& dién cuc am 6 cling dugc tao
ra bang cach han cac véu, duoc cung cap trén cac phan phia trén ctia cac tam dién cuc

am tuong (g 2, v4i nhau theo truong hop cua phan gia d& dién cuc duong 5.
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Niép 15 cta ac quy chi-axit ¢6 cAu trac don (nap don), nhung khong bi gisi han
& cac vi du minh hoa. Vi du, nip 15 ¢6 thé co cau triic kép bao gdm ndp bén trong va
nap bén ngoai (hodc nap phia trén). Nip c6 cau tric kép c6 thé c¢6 cau trac hoi luu gitra
nap bén trong va nap bén ngoai dé quay tro lai dung dich dién phan vao ac quy (bén

trong nip bén trong) thong qua cdng hdi lvu duoc cung cap & nap bén trong.
Ac quy chi-axit theo mot khia canh ctia sang ché s& duoc mo ta bén dudi.

(1) Ac quy chi-axit bao gdm tam dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich dién

phéan,

trong d6 tam dién cuc duong bao gom bo gom dong dién duong va vt licu dién

cuc duong,
vat liéu dién cuc duong chira antimon véi ham luong nho hon 0,5% khdi luong,
tam dién cuc Am bao g&n vat liéu dién cuc am,
vat liéu dién cuc am c6 chtra hop chét polyme,

hop chat polyme c6 dinh P1 trong khoang 16n hon hoéc bang 3,2 ppm va nho hon

hoac béng 3,8 ppm trong sy dich chuyén hoa hoc cua phé '"H-NMR, va

ham lwong ctia hop chat polyme trong vat liéu dién cuc am nho hon 500 ppm trén

co s¢ khoi luong.

(2) Trong muc (1) & trén, ham luong antimon trong vat liéu dién cyc duong 6 thé 16m

hon hodc bang 0,01% khdi lwong.

(3) Trong muc (2) & trén, ham luong antimon trong vat liéu dién cuc duong co6 thé 1én

hon hodc bang 0,03% khdi lwong va nho hon hodc bang 0,1% khdi lwong.

(4) Trong muc bat ky trong s6 cac muc tir (1) dén (3) & trén, bd gom dong dién duong

c6 thé chura antimon.

(5) Trong muc (4) ¢ trén, ham luong ctia antimon trong bo gom dong di¢n duong co the

16n hon hoac béng 1% khbi luong va nho hon hodc béng 3% khoi luong.

(6) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tur (1) dén (4) & trén, ham lugng cta hop chét

polyme trong vat liéu dién cuc am co thé vuot qua 8 ppm, 16n hon hodc béng 13 ppm,
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1én hon hodc bang 15 ppm, 16n hon hozc bang 16 ppm, 16n hon hodc bang 50 ppm, hozc

1én hon hodc bang 80 ppm trén co s6 khéi luong.

(7) Trong muc (6) 6 trén, ham luong cua hop chat polyme trong vat liéu dién cyc am c6

thé 16n hon hodc bang 15 ppm va nho hon hodc bang 400 ppm.

(8) Trong muc (6) hoac (7) ¢ trén, ham luong cua hop chat polyme trong vat li¢u dién

cuc am ¢6 thé 1én hon hodc bang 200 ppm va nhé hon hodc bang 400 ppm.

(9) Trong muc bat ky trong s6 cac muc tur (1) dén (8) & trén, hop chét polyme c6 thé
chira nguyén tu oxy dugc lién két v6i nhom dau cubi va nhém -CHo- va/hodc nhom -
CH< duoc lién két v6i nguyén tir oxy, va trong phé '"H-NMR, ty s6 gilra gia tri tich hop
cua dinh P1 v6i tong gia tri tich hop cua dinh P1, gi tri tich hop cua dinh P2 cta nguyén
tr hydro thudc nhém -CHa- va gié tri tich hop cua dinh P3 cta nguyén tr hydro thudce
nhom -CH< ¢6 thé 16n hon hodc bing 50%, 16n hon hoac bang 80%, hodc 1én hon hodc

bang 85%.

(10) Trong muc bét ky trong sb cac muc tur (1) dén (9) & trén, hop chit polyme c6 thé

chtra cau truc 1ap lai ctua cac don vi oxy Ca.4 alkylen.

(11) Trong muc (10) ¢ trén, hop chét polyme c6 thé chira it nhat mot hop chét dugce chon
tir nhom bao gdm san pham ete hoa cua hop chat hydroxy c6 céu truc ldp lai cua cac
don vi oxy Ca4 alkylen va san pham este hoa cua hop chét hydroxy co cau tric lap lai

cua cac don vi oxy Cz4alkylen, va

hop chét hydroxy c6 thé 1a it nhat mét loai duge chon tir nhom bao gbém poly Ca.
4 alkylen glycol, chét ddng trung hop c6 chu trac lap lai ctia oxy Ca.4 alkylen, va san
pham cong oxit C-4 alkylen cua polyol.
(12) Trong muc (10) hoac (11) ¢ trén, chu trtc 1ap lai ctia cac don vi oxy Ca-4alkylen co
thé chira it nhat cau trac lap lai cua don vi oxypropylen.
(13) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (12) & trén, hop chat polyme c6 thé
chira it nhat hop chét co trong lugng phén tr trung binh s6 16n hon hodc bang 1000.
(14) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (13) & trén, hop chat polyme co thé

chira it nhit hop chét c6 trong lugng phén tur trung binh s4 16n hon hodc bang 2000.
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(15) Ac quy chi-axit bao gom tam dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich dién
phan,

trong d6 tam dién cuc duong bao gom bo gom dong dién duong va vt lieu dién
cuc duong,

vat liéu dién cuc duong chira antimon véi ham luong nho hon 0,5% khoi luong,

tam dién cuc am bao gom vat liéu dién cuc am,

vat liéu dién cuc am chtra hgp chat polyme c6 cau trac lap lai cua cac don vi oxy

C2-4 alkylen, va

ham lugng cua hop chét polyme trong vat liéu dién cuc am nho hon 500 ppm trén

co so khot lugng.

(16) Trong muc (15) & trén, ham luong antimon trong vat liéu dién cuc duong co thé

16n hon hoac béng 0,01% khdi luong.

(17) Trong muc (16) & trén, ham luong antimon trong vat liéu dién cuc duong o thé

16n hon hoac bang 0,03% khdi lwong va nho hon hodc bang 0,1% khéi luong.

(18) Trong muc bat ky trong s6 cac muc tir (15) dén (17) ¢ trén, bd gom dong dién duong

¢6 thé chira antimon.

(19) Trong muc (18) & trén, ham luong antimon trong bd gom dong dién duong co thé

16n hon hoac béng 1% khoi luong va nhd hon hodc bé‘mg 3% khoi luong.

(20) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (15) dén (19) ¢ trén, ham luong cua hop chét
polyme trong vat li¢u dién cuc am cé thé vuot qua 8 ppm, 16n hon hogc bang 13 ppm,
16n hon hodc bang 15 ppm, 16n hon hoidc bang 16 ppm, 16n hon hogc bang 50 ppm, hoic
16n hon hodc bang 80 ppm trén co s& khéi lugng.

(21) Trong muc (20) ¢ trén, ham luong cua hop chét polyme trong vat liéu dién cyc am
¢6 thé 16n hon hodc bang 15 ppm va nhé hon hodc bang 400 ppm.

(22) Trong muc (21) ¢ trén, ham luong cua hop chat polyme trong vat liéu dién cuc am
¢6 thé 16n hon hodc bang 200 ppm va nhé hon hodc bang 400 ppm.

(23) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (15) dén (22) & trén, hop chét polyme c6 thé
chtta nguyén tu oxy duoc lién két v&i nhoém dau cubi va nhém -CHo- va/hodc nhom -
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CH< duoc lién két v6i nguyén tir oxy, va trong phé 'H-NMR, ty sb giira gié tri tich hop
ctia dinh P1 v6i tong gia tri tich hop cua dinh P1, gié tri tich hop cua dinh P2 ctia nguyén
tr hydro thudc nhém -CHa- va gia tri tich hop cta dinh P3 ctia nguyén tu hydro thudc
nhém -CH< c¢6 thé 16n hon hodc bang 50%, 1én hon hoac bang 80%, hodc 16n hon hodc

bang 85%.
(24) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (15) dén (23) & trén, hop chét polyme c6 thé
chira it nhit mot hop chat duoc chon tir nhém bao gbm san pham ete hoa ctia hop chét
hydroxy co céu trac 1ap lai cua cac don vi oxy Ca.4 alkylen va san pham este hoa ctia
hop chat hydroxy c6 cAu trac 1ap lai ctia cac don vi oxy Casalkylen, va

hop chit hydroxy co thé 1 it nhit mét loai duoc chon tir nhom bao gdm poly Ca-
4 alkylen glycol, chét ddng trang hop c6 cau tric 1ap lai cua oxy Ca.4alkylen, va san
pham cong oxit C»-4 alkylen ctia polyol.
(25) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (15) dén (24) & trén, cau truc lap lai ctia cac
don vi oxy Cz4 alkylen co thé chira it nhét cAu trac lap lai ctia cic don vi oxypropylen.
(26) Trong muc bat ky trong s6 cac muc tir (15) dén (25) & trén, hop chét polyme c6 thé
chira it nhit hop chét co trong lwong phan tir trung binh s6 16n hon hodc bang 1000.
(27) Trong muc (26) trén, hop chat polyme co thé chira it nhat hop chét cé trong lwong
phan tir trung binh s6 16n hon hodc bang 2000.
(28) Trong muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (27) & trén, hop chat polyme c6 thé
chtra it nhét hop chat co trong lugng phan ti trung binh s6 (Mn) 1ém hon hodc bang 500
(hoidc 16n hon hoidc bing 1000, tdt hon 14 16n hon hodc bang 2000).
(29) Trong muc (28) ¢ trén, Mn cua hop chat ¢6 thé nho hon hodc bang 5000, nhé hon
hoac béng 4000, hoac nho hon hoac béng 3000.

Sau day, sang ché s& duoc mo ta cu thé trén co s& cac vi du va cac vi du so sanh,

nhung sang ché khong bi gi6i han & cac vi dy sau.
Cac ic quy chi-axit tir R1 dén R17 va Al dén A16
(1) Piéu ché ac quy chi-axit

(a) Chuan bi tam dién cuc am
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Bot chi lam nguyén liéu thd, bari sulfat, mudi than, hop chat polyme
(polypropylen glycol (PPG), Mn = 2000), va chat gian no hiru co (natri lignin sulfonat)
duoc tron voi mot luong thich hop cua dung dich nudce axit sulfuric dé thu duoc bot
nhdo dién cuc am. Tai thoi diém nay, cac thanh phén dugc tron sao cho ham lugng cua
hop chat polyme trong vat liéu dién cuc am, dugc xac dinh theo quy trinh mo ta & trén,
1a gid tri duoc thé hién trong bang 1, ham luong bari sulfat 13 0,6% khéi lwong, ham
lvong cia mudi than 1a 0,3% khéi lwong va ham luong cua chét gian no httu co 1a 0,07%
khéi lwong. Phan luéi cua ludi gidn ng lam bang hop kim Pb-Ca-Sn duoc lap day bang
bot nhdo dién cuc am, sau do duoc dong ran va lam kho dé thu duoc tam dién cuc am

chua duogc tao thanh.
(b) Chuén bi tim dién cuc duong

Bot chi 1am nguyén liéu thé va hop chat antimon (antimon trioxit) dugc tron voi
mot luong thich hop cua dung dich nude axit sulfuric dé thu duoc bot nhio dién cuc
dwong. Tai thoi diém nay, cic thanh phan tuong Gng dugc tron sao cho ham lugng
antimon trong vt liéu dién cuc duong, duoc xac dinh béng quy trinh dugc mo ta ¢ trén,
la gia tr1 duoc thé hién trong bang 1 dé thu duoc bot nhio dién cuc duong. Phan ludi
cta ludi gidn ng 1am bang hop kim Pb-Ca-Sn dugc lap day boi bot nhao dién cuc duong,

sau d6 duoc dong ran va 1am kho dé thu duoc tam dién cuc duong chua duoc tao thanh.
(¢) Chuan bi ¢ quy thir nghiém

Ac quy thtr nghiém cé dién ap dinh mirc 1a 2 V va dung luong dinh mirc trong 5
git 1a 32 Ah. Phin tir cua dc quy thir nghiém bao gdm bay tam dién cuc duong va bay
tam dién cuc am. TAm dién cuc Am duoc dat trong tAm phan tach hinh tui va duoc xép
chdng 1én nhau véi tdm dién cuc duong dé tao thanh phan tir. Phan tu duogc dit trong
binh chira polypropylen cung véi dung dich dién phan (dung dich nud6c axit sulfuric),
va duoc tao thanh trong binh chra dé diéu ché ac quy chi-axit kiéu ngap nude. Ty trong
cua dung dich dién phén sau khi tao thanh la 1,28 (tinh theo 20°C).

Trong ph6 'H-NMR ctia hop chét polyme duoc do bang quy trinh duge mo ta &
trén, dinh c6 ngudn gbc tir -CH< ctia don vi oxypropylen dugc quan sat trong khoang
dich chuyén hoa hoc 16n hon hodc bing 3,2 ppm va nho hon hodc bang 3,42 ppm, va

dinh c6 ngudn gbc tir -CHa- ctia don vi oxypropylen dugc quan sat trong khoang dich
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chuyén hoa hoc 16n hon 3,42 ppm va nhé hon hodc bang 3,8 ppm. Ngoai ra, trong phd
'"H-NMR, ty 1€ gitra gia tri tich hop cta dinh 3,2 ppm dén 3,8 ppm trén tong gia tri tich
hop cua dinh nay, gia tri tich hop cua dinh cua nguyén tir hydro cua nhém -CHz- lién
két v6i nguyén tir oxy, va gid tri tich hop ctia dinh nguyén tir hydro cua nhém -CH< lién
két v6i nguyén tir oxy 12 98,1%.
(2) banh gia
(a) Luong sac qua muc

Sir dung ac quy chi-axit, viéc danh gia dugc thuc hién trong cac diéu kién sau.

Dé thiét 1ap diéu kién sac qua mirc hon so vé6i thir nghiém 4-10 phut binh thuong
duogc quy dinh trong JIS D 5301, thir nghiém 1 phut xa va 10 phut sac (thu nghi¢gm 1-10
phut) dugc thuc hién ¢ 75°C £ 3°C (kiém tra tai nhe & nhiét do cao). 1220 chu ky sac
va xa duoc lap lai trong thtr nghiém tai nhe ¢ nhiét do cao. Téng s6 lan sac quéa muc
(lwong dung luong sac-xa) trong mdi chu ky 1én dén 1220 chu ky duoc tong hop va tinh
trung binh dé thu dugc lwgng sac qué mirc (Ah) trén mdi chu ky. Luong sac qua muc
dugc danh gia bang ty 1¢ (%) khi lugng sac qua muic (Ah) trén mdi chu ky cua dc quy
chi-axit R1 12 100. C6 thé néi rang khi gi tri s6 cang nho, thi lugng sac qua murc cang
nho va d6 giam chét long cang nho. Cac két qua cuia cac ac quy chi-axit tur R1 dén R17
va Al dén A16 duoc thé hién trong bang 1.

Xa: 25 A, 1 phat

Sac: 2,47 V/binh di¢n, 25 A, 10 phut

Nhiét do bé nuée: 75°C +3°C

(b) Tudi tho chu ky (chu ky Sallow)

St dung ac quy chi-axit, viéc danh gia duoc thuc hién trong cac diéu kién sau.

Trong bé nude & 30°C + 2°C, xa trong 12 phut & dong dién khong doi 32 A va
sac trong 12,6 phut 6 dong dién khong d61 32 A duoc lap lai luan phién, va khi dién ap
dAu cubi & giai doan ddu cudi xa dat nho hon hodc bang 1,60 V/binh dién thi duoc xac

dinh 1a d4 hét tudi tho va xéc dinh dugc sé chu ky tai thoi diém do.
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Bang 1 thé hién gi4 tri twong ddi khi két qua cua dc quy R1 1a 100. C6 thé ndi
rang gia tri s6 cang 16n, thi tudi tho chu ky cang tot. Cac két qua ctia cic ac quy chi-axit

tr R1 dén R17 va Al dén A16 duoc thé hién trong bang 1.
(¢) Luong két tia antimon

Str dung ac quy luu trir sau khi kiém tra tudi tho chu ky, viéc phan tich duoc thuc

hién trong cac diéu kién sau.

Ac quy chi-axit dugc thao roi, tam dién cuc am duoc dua ra ngoai, axit sulfuric
duoc loai bo trong vong 30 phut béng cachrua bé’mg nude, va tam dién cuc am duoc séy
kho ¢ 60 = 5°C trong moi truong ap suét giam. Tiép theo, mau voi lugng thich hop cia
vat liéu dién cuc am ¢ trang thai da séy kho duoc thu tir tAm dién cuc am, va khdi luong
ctia mau duoc do. Tiép theo, toan bd lwgng mau duge hoa tan trong dung dich nude axit
nitric. Dung dich thu duoc bang cich hoa tan toan bd lugng nay duoc pha loang vai
nudc trao ddi ion néu can dé xac dinh thé tich, va sau do, cudng do phat xa cua Sb trong
dung dich duogc do bang pho phat xa ICP. Khéi lwong Sb ¢6 trong dung dich thu dugc
bﬁng cach str dung duong cong hi¢u chuin d3 chuén bi trude. T y 1¢ cua vat liéu dién cuc

am duoc phan tich so véi khoi lugng cua mau duoc xac dinh 1a lvong két tha cua Sb.

Céc két qua cua cac ac quy R4, A9 dén A12 va R16 c6 ham lugng antimon la
0,1% khéi luong trong vat liéu dién cuc duong va cac két qua cua ac quy R7, A13 dén
Al6 va R17 ¢6 ham lugng antimon la 0,4% khéi luong trong vat liéu dién cuc duong

duoc thé hién trong bang 2 va db thi trong FI1G.2.

Bang 1
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Ac quy | Ham luong Sb Ham lwong PPG Luwong sac qua miec |  Tudi tho chu ky
(wt%) (ppm) )

R1 0 100 100
R2 0,01 105 123
R3 0,03 109 128
R4 0,1 0 115 140
R5 0,2 121 139
R6 0,3 127 135
R7 0,4 130 131
R8 0,5 134 87

28] 15 84 SR

R10 50 75 98

R11 0 200 63 95

R12 400 48 93

R13 500 45 g1

At 15 85 126
A2 50 77 : 135
A3 0,01 200 65 138
A4 400 52 132
R14 500 46 84
A5 15 87 134
Ab 50 78 142
AT 0,08 200 68 146
AB 400 54 138
R15 500 417 89
A9 15 90 151
A10 50 82 157
Al 0,1 200 70 161
Al2 400 57 154
R16 500 51 g7
A13 15 95 148
Al4 50 88 154
A15 0,4 200 76 157
A18 400 64 150
R17 500 57 109

Nhu duoc thé hién trong bang 1, khi ham luong Sb nam trong khoang tir 0,01%
dén 0,4% khdi luong, tudi tho chu ky la tét. Tuy nhién, khi ham lugng PPG bang 0,
lugng sac qua muc (nghia la giam chét 16ng) 1a 16n. Mat khac, khi vat liu dién cuc am
¢6 chtra PPG, luong sac qua mic s€ dugc ngan chan dang ké. Ham luong PPG cang 16n
thi viéc ngin chan luong sac qua muc cang dang ké. Khi ham luong Sb trong vt liéu
dién cuc duong dat 0,5% khdi luong, thi kho cai thién tudi tho chu ky. Ngay ca khi ham
luong PPG dat dén 500 ppm, rat kho dé cai thién tudi tho chu ky. Diéu nay dugc coi 1a
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do kha ning chap nhén sac cta tam dién cyc &m giam xuong, qua trinh sulfat hoa c6 xu

hudng tiép tuc, va tudi tho dat duoc béng cach diéu chinh dién cuc am.

Bang 2
Ac quy | Ham luong Sb Ham lwong PPG Lwong két tia Sb
(wt%) (ppm) (ppm)
R4 0 185
AS 15 154
Al0 50 143
A1 o 200 131
Al2 400 113
R16 500 96
R7 0 260
Al13 15 217
Al4 50 184
A15 4 200 169
Al6 400 141
R17 500 126

Bang 2 va FIG.2 cho thdy rang PPG bi hap phu vao vit liéu dién cuc &m ngin
can su rtra giai Sb tir tAm dién cyc dwong vao dung dich dién phén va ngan can su két
tia ctia antimon dén ban dién cuc 4m ¢ dién cuc am. Thay rang, ngay ca trong moi
truong ma ham lugng Sb trong vt liéu dién cuc duong cao (vi du, ham luong Sb la
0,4% khéi lwgng) va Sb ¢ kha nang bi rira giai, bang cach kiém soat ham luong PPG
trong vat liéu dién cuc am, su két tia Sb c6 thé duoc ngan chan & muc do tuong tu nhu

trong truong hop ham luong Sb 1a 0,1% khéi luong.
<< Ac quy chi-axit A17 dén A24 >>

Dé chuén bi tim dién cuc am, hop chat polyme c6 Mn dugc thé hién trong bang
3 duoc sir dung. Bot nhdo dién cuc am duge thu sao cho ham lugng cua hop chét polyme
trong vat liéu dién cuc &m la 200 ppm. Trong qua trinh chuén bi tim dién cuc duong,
bot nhdo dién cuc duong duge thu sao cho ham lugng antimon trong vat lieu dién cuc
duong la gia tr1 duoc thé hién trong bang 3 (0,1% khéi lugng hoac 0,4% khéi luong).
Ngoai tru nhiing didu nay, ac quy thir nghiém duoc chuén bi twong tu nhu cic ic quy
chi-axit R4 va R7 va cac loai tuong tu, va luong két tua antimon, luong sac qua murc va
tudi tho chu k¥ duoc danh gia. Két qua cia fc quy chi-axit A17 dén A24 dugc the hién

trong bang 3, va két qua cua luong két tia antimon duoc thé hién trong dd thi trén FIG.3.
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Déi v6i hop chit polyme, trong phd '"H-NMR, ty 1& cta gié tri tich hop cua dinh nam
trong khoang tu 3,2 ppm dén 3,8 ppm trén tong gia tri tich hop cta dinh nay, gia tri tich
hop cua dinh ctia nguyén tir hydro trong nhom -CHo- lién két voi nguyén tir oxy, va gia
tri tich hop cta dinh ctia nguyén tir hidro trong nhém -CH< lién két voi nguyén tir oxi

nam trong khoang tr 90,8% dén 98.,7%.

Bang 3
| Hamluong Sb | Mn ciappG | UOME RS Lugng sac Tubi tho
Ac quy (wt'%)b E‘[')% rSrB qua mirc chu ky

A7 500 « 166 86 147
A18 1000 144 79 156
A19 0.1 2000 131 70 161
A20 5000 119 66 164
A21 500 187 94 141
A22 1000 176 90 146
A23 0.4 2000 169 87 157
A24 5000 145 80 | 163

T bang 2 va FIG.3, c6 thé hidu ring tac dung ngan chan sy két tia Sb tro nén
dang ké khi Mn ctia hop chét polyme 16n hon hodc bang 1000, va tac dung tré nén dang
ké hon khi Mn 16n hon hodc bang 2000. Xem xét rang hop chat polyme chua trong vat
liéu dién cuc am co tic dung ngan chan sy khur va bao toan antimon trén tam dién cuc
am khi antimon duoc rira giai trong dung dich di¢n phan. Xem xét rang khi trong luong
phan tu cta hgp chét polyme 16n, thi lyc hit tac dung gilta cac phan tu va gitta cac phan
tr v&i bé mat cua vat lidu dién cuc Am tang 1én, do do hop chat polyme dé dang & lai

trong vat liéu dién cuc am, va tac dung ngan chan Sb két tua tang 1én.
<< Ac quy chi-axit A25 dén A27, R18 va A19 >>

Bot nhio dién cuc am thu dugc twong tu nhu Al va tuong tu ngoai tru viéc chuan
bi tAm dién cuc 4m, ham luong cua hop chét polyme (Mn = 2000) trong vt liéu di¢n

cuc am duoc thay ddi nhu duoc thé hién trong bang 4.

Bot nhio dién cuc am thu duoc tuong tw nhu Al va tuong tu ngoai tru viée chuan
bi tAm dién cuc duong, ham lugng antimon trong vat liéu dién cuc duong dugc thay do1

thanh gi4 tri duoc thé hién trong bang 4 (0,2% khéi luong hodc 0,5% khoi luong).
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Bot nhio dién cuc duong duoc lap day trong phan ludi ctia lusi dic lam bang
hop kim Pb-Sb-As (ham luong Sb: 1,7% khéi luong, ham lugng As: 0,25% khoi lugng),

va dugc dong rin va lam kho dé thu dugc tam dién cuc duong chua dugc tao thanh.

Ngoai trir nhitng diéu nay, ac quy thir nghiém dugc chuén bi twong tu nhu ¢ quy
chi-axit A1 va céc loai twong tu, va lugng sac qua murc cling nhu tudi tho chu ky duoc
danh gia. Cac két qua duoc thé hién trong bang 4 cung véi dit liéu so sanh. Céc gié tri
s trong bang 4 1a gia tri twong d6i khi két qua ctia vi du so sanh 1 12 100 nhu trong bang

1.

Bang 4

) Him lAu’Q’ng Sb HamAhrfg;ng Sb Ham lugng PPG Luong sac Tudi tho
Ac quy bo thu vat liéu ; L %
) N Sa qua mirc chu kv
dong dién dién cuc (ppm) \
(wt%) (wt%)
R1 0 0 100 100
A13 0 15 95 148
A15 0,4 200 78 157
Al6 400 64 150
A25 16 76 144
A26 0. 200 . 65 185
A27 1,7 ‘ 400 51 160
R18 500 47 i12
R19 0,5 400 90 80

Bang 4 cho thay rang khi bd gom dong dién dwong chira Sb va ham lwong Sb cua
vat liéu dién cuc duong 1a 0,2% khdi lugng, cac két qua tbt béng hoac hon cac vi du tu
vidu 13 dénvidu 16 va tuong tu trong d6 ham lugng Sb cua vat liéu cuc duong la 0,4%
khéi luong co thé thu duge. Tuy nhién, khi ham luong PPG dat téi 500 ppm, rat kho dé
cai thién tudi tho chu ky. Piéu nay duogc coi la do kha nang chép nhan sac cua tam dién
cuc am giam Xuéng, qua trinh sulfat hoa c6 xu hudng tiép tuc, va tudi tho dat duoc béng
cach diéu chinh dién cuc &m. Khi ham luong Sb trong vét liéu dién cuc duong dat 0,5%

khdi lwong thi kho cai thién tudi tho chu ky.
Kha nang ap dung cong nghiép

Ac quy chi-axit theo sang ché ¢6 thé duoc stir dung mdt cach thich hop, vi du, e

lam nguon dién dé khai dong xe (6 t6, xe may, v.v.) va nguon dién cho thiét b1 luu tri
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nang luong cong nghi¢p hoac tuwong tu chang han nhu xe dién (xe nang, v.v.). Luu y
rang cac ing dung nay chi mang tinh chat minh hoa va khong gi¢i han & cc ing dung

nay.
Céc ky hiéu tham chiéu
1: ¢ quy chi-axit
2: tim dién cuc Am
3: thm dién cuc dwong
4: thm phén tach
5: phan gia d& dién cuc duong
6: phén gia do dién cuc am
7. cuc duong
8: than két ndi xuyén thau
9: cuc am
11: phan t
12: binh chua
13: vach ngédn
14: ngan 6
15: nép
16: dau cudi dién cuc am
17: dau cudi dién cuc duong

18: nut thong hot
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YEU CAU BAO HO

1. Ac quy chi-axit bao gdm tam dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich dién

phan,

trong d6 tdm dién cuc duong bao gb6m bd gom dong dién duong va vt lidu dién

cuc duong,
vat liéu dién cuc duong chira antimon véi ham Iugng nho hon 0,5% khdi luong,
tAm dién cuc Am bao gSm vat liéu dién cuc am,
vat liéu dién cuc am chura hop chét polyme,

hop chit polyme c6 dinh P1 trong khoang 16n hon hodc bang 3,2 ppm va nho hon

hodc bang 3,8 ppm trong sy dich chuyén hoa hoc ctia phd 'H-NMR, va

ham luong ctia hop chét polyme trong vat li¢u dién cyc am nho hon 500 ppm trén

co so khoi luong.

2. Ac quy chi-axit theo diém 1, trong d6 ham luong cua antimon trong vat li¢u dién cuc
M v o e

duong 16n hon hoac béng 0,01% khdi luong.

3. Ac quy chi-axit theo diém 2, trong d6 ham luong ctiia antimon trong vat li¢u dién cuc

duong 16mn hon hodc béng 0,03% khoi lurong va nho hon hoac béng 0,1% khoi luong.

4. Ac quy chi-axit theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 3, trong d6 bd gom dong

dién duong chira antimon.

5. Ac quy chi-axit theo diém 4, trong d6 ham lugng cua antimon trong bd gom dong

dién duong 16n hon hodc bang 1% khdi lwong va nhé hon hodc bang 3% khoi luong.

6. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong s6 cac diém tur 1 dén 5, trong @6 ham luong

cta hop chit polyme trong vat lidu dién cuc 4m 16n hon 8 ppm trén co s¢ khéi luong.

7. Ac quy chi-axit theo diém 6, trong d6 ham luong cua hop chat polyme trong vat liéu

dién cuc am 16n hon hodc bang 15 ppm va nho hon hodc bang 400 ppm.

8. Ac quy chi-axit theo diém 7, trong d6 ham luong cia hop chat polyme trong vat liéu

dién cuc am 16n hon hodc bang 50 ppm va nhod hon hodc bang 200 ppm.

44



43500 45/49

9. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong s6 cac diém tr 1 dén 8, trong d6 hop chat
polyme chira nguyén tu oxy dugce lién két voi nhom dau cudi va nhom -CHz- va/hodc

nhom -CH< duoc lién két voi nguyén tir oxy, va

trong phd 'H-NMR, ty s gitta gi4 tri tich hop ctia dinh P1 véi téng gid tri tich
hop cua dinh P1, gia tri tich hop cta dinh P2 cua nguyén tir hydro thudc nhém -CHz- va
gia tri tich hop cua dinh P3 cua nguyén tur hydro thudc nhém -CH< 16n hon hodc bang
85%.

10. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong 56 cac diém tir 1 dén 9, trong d6 hop chét

polyme chira cau trac 1ap lai cua cac don vi oxy Ca.4 alkylen.

11. Ac quy chi-axit theo diém 10, trong d6 hop chat polyme chira it nhat mot loai duge
chon tir nhém bao gdm san pham ete hoéa ctia hop chét hydroxy c6 ciu tric lap lai cuia
cac don vi oxy Ca.4 alkylen va san pham este hoa cua hop chat hydroxy cé cau tric lap

lai cua cac don vi oxy Ca.4 alkylen, va

hop chét hydroxy 1a it nhat mot loai dugc chon tir nhém bao gdm poly Cs.4 alkylen
glycol, chét dong trung hop cé ciu trac 1ap lai ciia oxy Ca4 alkylen, va san pham cong
oxit Cz4 alkylen cua polyol.
12. Ac quy chi-axit theo diém 10 hodc 11, trong d6 cau trac lap lai ctia cac don vi oxy
Ca.4 alkylen chia it nhat céu trac 1ap lai ctia don vi oxypropylen.
13. Ac quy chi-axit theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 12, trong d6 hop chat
polyme chua it nhat hop chét ¢o trong lwgng phan tir trung binh s6 1on hon hodc bang
1000.
14. Ac quy chi-axit theo diém 13, trong d6 hop chat polyme chira it nhit hop chit c6
trong lugng phan tr trung binh s6 16n hon hoac bang 2000.
15. Ac quy chi-axit bao gdm tim dién cuc duong, tam dién cuc am va dung dich dién
phan,

trong do tAm dién cuc duong bao gdm bd gom dong dién duong va vt lidu dién
cuc duong,

vat liéu dién cuc duong chira antimon véi ham luong nho hon 0,5% khéi tugng,
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tam dién cuc dm bao gdm vat licu dién cuc am,

vat liéu dién cuc am chira hop chat polyme c6 cau truc ldp lai cia cac don vi oxy

Cy4alkylen, va

ham luong cua hop chat polyme trong vat li¢u dién cwc am nh6 hon 500 ppm trén

co so khoi lugng.

16. Ac quy chi-axit theo diém 15, trong d6 ham lugng antimon trong vat liéu dién cuc

duong 16n hon hodc bﬁng 0,01% khoi luong.

17. Ac quy chi-axit theo diém 16, trong d6 ham luong cua antimon trong vat lieu dién

cuc duong lon hon hoac béng 0,03% khoi lrong va nhé hon hoac béng 0,1% khéi lugng.

18. Ac quy chi-axit theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 15 dén 17, trong d6 bd gom

dong dién duong chtra antimon.

19. Ac quy chi-axit theo diém 18, trong d6 ham lugng cta antimon trong bd gom dong

dién duong 16n hon hodc béng 1% khdi lrong va nhé hon hoac béng 3% khdi luong.

20. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong sb cac diém tix 15 dén 19, trong d6 ham luong

cta hop chat polyme trong vat liéu dién cyc 4m 16n hon 8 ppm trén co so khoi lugng.

21. Ac quy chi-axit theo diém 20, trong d6 ham luong cta hop chét polyme trong vat

liéu dién cuc Am 1én hon hodc bang 15 ppm va nho hon hodc bang 400 ppm.

22. Ac quy chi-axit theo diém 21, trong d6 ham luong cua hop chét polyme trong vat

liéu dién cuc 4m 16n hon hodc bang 50 ppm va nho hon hodc bang 200 ppm.

23. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong sb cac diém tur 15 dén 22, trong do hop chat
polyme chura nguyén tir oxy duoc lién két voi nhom dau cudi va nhom -CHa- va/hodc
nhém -CH< duoc lién két véi nguyén tir oxy, va

trong ph6 'H-NMR, ty s6 gitra gia tri tich hop cua dinh P1 voi téng gi tri tich
hop ctia dinh P1, gié tri tich hop cta dinh P2 cua nguyén tir hydro thudc nhom -CHa- va
gia tri tich hop cua dinh P3 ctia nguyén tir hydro thuoc nhom -CH< 16n hon hodc bang
85%.
24. Ac quy chi-axit theo diém bét ky trong sb cac diém tir 15 dén 23, trong d6 hop chat

polyme chtra it nhat mét loai duoc chon tir nhom bao gbm san pham ete hoa ctia hop
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chit hydroxy co ciu tric lap lai ctia cac don vi oxy Ca4 alkylen va san pham este hoa

cta hop chét hydroxy c6 cau truc lap lai ctia cdc don vi oxy Ca-4 alkylen, va

hop chét hydroxy la it nhat mot loai dugc chon tir nhom bao gdm poly Ca-s alkylen
glycol, chat dong tring hop co cau trac 1ap lai ctia oxy Ca alkylen va san phim cong
oxit C»4 alkylen cta polyol.
25. Ac quy chi-axit theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 15 dén 24, trong d6 cau tric
lap lai ctia cac don vi oxy Ca4 alkylen chura it nhét cau tric lap lai cua cac don vi
oxypropylen.
26. Ac quy chi-axit theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 15 dén 25, trong d6 hop chat
polyme chua it nhat hop chét c6 trong lugng phéan tir trung binh s6 16n hon hodc bang
1000.
27. Ac quy chi-axit theo diém 26, trong dé hop chat polyme chira it nhat hop chat c6

trong luong phan tr trung binh s6 16n hon hodc bang 2000.
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Fig. 2

Fig. 3
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