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(57) Sang ché dé cap dén cac phuong phép tai sinh bé mudi bi ngd doc bao gdm bude
tao ra bé mudi chira it nhdt mot trong s6 KNOs3 va NaNOs, tao ra nén c¢6 thé trao ddi ion
chura cac cation lithi, cho it nhét mot ph?m ctia nén co thé trao ddi ion tiép xuc voi bé
mubi, nho do cac cation lithi trong bé mudi khuéch tén tir nén ¢ thé trao doi ion va duge
hoa tan trong bé mudi, va lam két tia chon loc cac cation lithi dugc hoa tan tur bé mudi
bang cach s dung mudi phosphat. Cac phirong phép nay con bao gdm budc ngin chan
hodc lam giam sy hinh thanh cac khuyét tit bé mat trong nén co thé trao ddi ion bang
cach ngan chédn hodc lam giam sy hinh thanh cac tinh thé trén bé mit cua nén co thé trao

doi ion khi dugc loai khéi bé muoi.
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Linh vue ky thuat dwoc dé cap

Nhin chung, sang ché dé cap dén cac phuong phap tai sinh cac bé mudi chira nhiéu
lithi. Cu thé hon, sang ché dé cap dén cac phuwong phép sir dung cac mudi phosphat dé
loai bo céc cation lithi tir cac bé mubdi duogc str dung trong cac quy trinh trao d6i ion dé
gia cuong thily tinh va cac nén thily tinh-gdm trong khi ngin chin hodc lam giam sy hinh

thanh cac khuyét tat bé mit.
Tinh trang ky thuit clia sang ché

Thuy tinh nhiét luyén hodc thiy tinh gia cuong thuong dugc sir dung trong cac thiét
bi dién tr tiéu ding, nhu cac dién thoai thong minh va may tinh bang, do do bén vat ly
va héa hoc va dd chéc chin cua no. Nhin chung, do bén cla thuy tinh nhiét luyén va céac
nén thuy tinh-gém ting Ién bang cach tang luong tng suat nén (CS) va dé sau cua lop
(DOL) ctia nén thuy tinh hodc thiy tinh-gém. Pé tao ra CS 16n hon va lam sau hon DOL,
cac quy trinh trao ddi ion ¢6 thé duge sir dung dé gia cuong thiy tinh hodc cac nén thuy
tinh-gdm. Trong céc quy trinh trao ddi ion, nén thuy tinh hodc thuy tinh-gdm chira it nhét
mot cation kim loai kiém nho hon duoc ngam trong bé mudi chira it nhat mét cation kim
loai kiém 16n hon. Céc cation kim loai kiém nho hon khuéch tan tir bé mat thay tinh vao
trong bé mudi trong khi céc cation kim loai kiém 16n hon tir bé mudi thay thé cac cation
nho hon trong bé mat cua thuy tinh. Viée thay thé cac cation 16n hon cho cac cation nho
hon trong thiy tinh tao ra 16p cua 16p Gng suat nén trong bé mat ctia thuy tinh. do dé lam

tang do bén cta thay tinh déi v6i su nut va.

Khi sy trao doi ion bat dau, n6ng dd mudi cta cac cation kim loai kiém nho hon
(tire 13, cac cation ma khuéch tan tir thay tinh vao trong mudi) tang lén trong khi nong do
trong bé mudi ctia cac cation kim loai kiém 16n hon (tirc 13, cdc cation ma di chuyén vao
trong thay tinh tir mudi nay) giam di. Su dao dong nay vé nong dd ion co thé gay ra su
tao thanh céc ciu tur khong mong mubn, ma cé thé 1am 130 hoa hodc “ngd doc” bé mudi,
hodc gay ra su tao thanh céc tinh thé mudi va dinh vao bé mat cta thay tinh. Bé mudi bi
ng6 doc s€ khong tao ra CS rong va DOL sau trong nén thiy tinh nhu mong mubn. Tuong
ti nhu vy, céc tinh thé trén bé mat cia thiy tinh c¢6 thé tao thanh cac khuyét tit—bao

gom céac vet 1om va cac phan nho ra. Thuy tinh bi 10m, ¢6 vét cham va thuy tinh ma khong
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dugc gia cuong mat cach thich hop 1a khong mong mudn vé phuong dién thuong mai va

¢6 thé khong thich hop dé sir dung trong mot s6 nganh céng nghiép.
Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Cac phuong an ¢ day hudng dén cac nhu cau nay bang cach dé xuét cac phuong
phép tai sinh cac bé mudi bang cach lam ket tia chon loc cac cation lithi duge hoa tan tur
bé mudi dé ngdn va khac phuc ngd do bé muoi trong khi ngdn chan hodc lam giam céc

khuyét tat bé mit.

Trong cac phuong an, cac phuong phép tai sinh bé mudi bao gdm budc gia nhiét bé
mubi véi mudi phosphat va it nhat mot trong s6 KNO3 va NaNO3. Bé mudi dugc gia nhiét
dén nhiét do 16n hon hodc bang 360°C dén nho hon hodc bang 430°C va nén c6 thé trao
déi ion duoc cho tiép xtc v6i bé mudi nay. Khi quy trinh trao ddi ion bt dau, cac cation
lithi khuéch tan tir nén co thé trao déi ion va duge hoa tan trong bé mudi. Mudi phosphat
lam két tua chon loc cac cation lithi tu bé mubi, déng thot gilt n6ng do cua cac cation
lithi dugc hoa tan trong bé mubi nhé hon hoac bang 2.0 phan trim trong luong (% trong

lugng) lithi.

Trong mot s6 phuong an, cac phwong phép téi sinh bé mubi bao gom cac bude cho
bé mudi tiép xuc véi mudi phosphat véi lugng nam trong khoang tir 16n hon hoic bang
0,10 % trong lugng dén nho hon hoac béng 5,0 % trong luong va it nhét mot trong sb
KNO; va NaNO; véi nén ¢6 thé trao d6i ion. Khi quy trinh trao ddi ion bat dau, céc cation
lithi khuéch tan tir nén c6 thé trao ddi ion va dugc hoa tan trong bé mudi. Cac cation lithi
khuéch tan tir nén c6 thé trao déi ion vai tée d6 16n hon hodc bang 1,000 um?/gid va nho
hon hodc bing 8,000 pm?/gio. Mubi phosphat-lam két tha chon loc cac cation lithi duge
khuéch tan tir bé mudi, ddng thoi git ndng do clia céc cation lithi duge hoa tan trong bé

mudi nho hon hodc bang 2,0 % trong luong lithi.

Trong cac phuong an, cdc phuong phép tdi sinh bé mudi bao gdm budc gia nhiét bé
mubi chtra it nhit mot trong s6 KNO; va NaNO; dén nhiét do 16n hon hodc bang 360°C
va nhé hon hodc bing 430°C. It nhat mot phin ctia nén ¢ thé trao ddi ion thir nhat chira
lithi duoc cho tiép XUc vGi bé mubi, va cac cation lithi khuéch tan tir nén c6 thé trao ddi
ion va hoa tan trong bé mudi. Ung suat nén cta nén ¢6 thé trao ddi ion thir nhat duge do

sau khi nén c6 thé trao doi ion thir nhat duge cho tiép xac véi bé mudi. It nhat mot phéan
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cha cac nén co thé trao doi ion tiép theo chira lithi dwge cho tiép xtic voi bé mudi, va cac
cation lithi lai khuéch tan tir cac nén c6 thé trao dbi ion tiép theo va hoa tan trong bé
mubi. Céc ing suit nén tiép theo cua cac nén cé thé trao ddi ion tiép theo dugce do sau
khi chiing duge cho tiép xuc véi bé mubi, va mudi phosphat duoc bd sung vao bé mudi
khi tng suit nén ciia mot nén co thé trao ddi ion tiép theo nam trong khoang tir 10 MPa
dén 70 MPa nhé hon tng suit nén cua nén c6 thé trao ddi ion thir nhat. Cac cation lithi
duoc hoa tan dugc lam két tia chon loc tir bé mudi, sao cho nGng dd cua lithi dugc hoa
tan trong bé mudi 1én hon hodc bang 0 % trong luong lithi va nho hon hodc bang 2.0 %

trong luong lithi.
M ta viin tit cac hinh vé

FIG. 1A md ta dudi dang biéu dd bé mudi trong quy trinh trao dbi ion trude khi ngd

ddc lithi theo cac phuong an dugce bdc 10 va mo ta ¢ day;

FIG. 1B md ta dudi dang biéu do bé mudi trong quy trinh trao doi ion sau khi ngd
doc lithi;
FIG. 2A md ta dudi dang biéu dd bé muoi trude khi tai sinh bé mudi bi ngd doc

lithi;

FIG. 2B m6 ta dudi dang biéu dd bé mudi sau khi tai sinh bé mudi bi ngd doc lithi

theo cac phuong an duoc boc 16 va mo ta & day;

FIG. 3A mo ta dudi dang biéu do bé muéi trong khi tai sinh theo cdc phuong an

dugc bdc 10 va mo ta & day;

FIG. 3B m6 ta du6i dang biéu dd bé mudi trong khi tai sinh theo cac phuong an

duoc boc 10 va mo ta ¢ day;

FIG. 4 mo ta dudi dang bi€u do nén cé thé trao doi ion trong khi tai sinh bé muodi

theo cac phuong an dugce boc 10 va mo ta & day;

FIG. 5A md ta dudi dang bidu dd nén co thé trao ddi ion trong do tinh thé phosphat

da duoc tao thanh trén bé mat;
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FIG. 5B mb ta dudi dang biéu dd phan tng xay ra giita tinh thé phosphat va nén co

thé trao dbi ion;
FIG. 6 md ta du6i dang biéu dd nén co thé trao ddi ion c6 khuyét tat bé mat;

FIG. 7 mo ta dudi dang biéu do bot, vién, va vién nang cua muoi phosphat theo cac

phuong an dugc boc 16 va mo ta & day;

FIG. 8 la biéu d6 duong vién cua ung sudt nén (CS) ctia cdc nén co the trao doi ion
& cac ndng do liéu lugng khac nhau ctia LiNOs va dinatri phosphat (DSP) theo céac

phuong an duoc boc 10 va mo ta & day;

FIG. 9 1a db thi cta ung sudt nén clia cac vat phém thuy tinh sau khi moi vat phém
duoc chay trong bé mubi chira trinatri phosphat véi luong 1 % trong fuong va bé chira

axit silixic voi lugng 0,5% trong lugng theo cac phurong an dugce bde 18 va mo ta ¢ day;

FIG. 10 la db thi cua ing sudt nén cua cac vat phém thily tinh sau khi mdi vat pham
duoc chay trong bé mudi chira trinatri phosphat véi lugng 1 % trong lugng tiép do 1a tai
sinh bé mudi voi viée bd sung trinatri phosphat véi lwong 2 % trong luong theo cac

phuong an duogc boc 16 va mo ta ¢ day;

FIG. 11 la dd thi cia tng sudt nén cta cac vt pham thiy tinh sau khi mdi vat pham
duoc chay trong bé mudi chira trinatri phosphat véi huong 1 % trong luong so voi ing
suit nén cua cac vat phém thuy tinh sau khi moi vat phém duoc chay trong bé mu_éi chfré
dinatri phosphat véi lugng 2,5 % trong lugng va axit silixic vo1 lugng 0,5 % trong lugng

theo cac phuong an dugc bdc 10 va mo ta & day;

FIG. 12 1a d6 thi cia nong do cta LiNO3 ¢6 mat trong hai bé mudi trong d6 mot bé
chira trinatri phosphat va bé kia chira dinatri phosphat theo cac phuong an dugce boc 10

va mo ta ¢ day;

FIG. 13 1a db thi cua profil bé mat ctia nén cb thé trao ddi ion co khuyét tat bé mit,
khi dugc do bang cach sir dung hé thdng do lwong hinh anh ba chidu va hé théng do luong

bé mat 7ygo;
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FIG. 14 1a do thi tht hai cta profil bé mit ctia nén ¢6 thé trac dbi ion khong ¢6
khuyét tat, khi duoc do bang céch sir dung hé thdng do luong hinh anh ba chiéu va hé

thong do ludng bé mét Zygo, theo céc phuong én dugce thé hién va mo t & day;

FIG. 15 la d6 thi ctia phép phan tich nhiéu xa tia X ¢ nhiét d§ cao ctia bé mudi nong
chay chira KNOs, NaNOs, va lugng nhé lithi natri phosphat theo cac phuong dn dugc thé

hi¢n va mo ta ¢ day;

FIG. 16 1a db thi cia tbc d6 hidu qué ctia bot, vién, va vién nang mudi phosphat theo

cac phuong an dugc thé hién va mé ta ¢ day; va

~FIG. 17 1a do thi cua d) pH cta be mudi sau khi bo sung cac luong khic nhau cia

trinatri phosphat vao bé mudi theo cac phuong an dugce thé hién va mé ta & day.
Mo ta chi tiét sang ché

Céac phuong an dugc mo ta & day dé cap dén cac phrong phap tai sinh cac bé mudi
ngoc doc lithi dugce str dung trong cdc quy trinh trao doi ion dé gia cuong thuv tink va
cac nén thuy tinh-gém chua lithi trong khi ngan chan hodc lam giam sy hinh thanh cac
khuyét tat bé mat. Cac phuong 4n bao gdbm bude tao ra bé mudi chia it nhat mot trong
6 KNO; va NaNO3 va nén c6 thé trao doi ion chira cac cation lithi, cho it nhat mot phéan
ctia nén c6 thé trao déi ion tiép xuic voi bé mudi dé 1am cho cac cation lithi trong bé 1n116i
khuéclh tan tr nén c6 thé trao déi ion va vao trong bé muéi, va 151er kéf tha chon loc cac

cation lithi dugc hoa tan tir bé mudi bang mudi phosphat.

Nhur dugc st dung & day, cac thuat ngi “bé trao ddi ion,” “bé mudi,” va “bé mudi
néng chay.” 12 cac thudt nglt twong duong, trir khi dugc quy dinh theo cach khac. va chi
dung dich hoac méi trudng duge st dung dé thuc hién quy trinh trao d6i ion véi nén thiy
tinh hoac thiy tinh-gdm, trong dé cac cation bén trong bé mat cta nén thiy tinh hodc
thiiy tinh-gém dugc thay thé hodc trao d6i véi cc cation ma ¢ mit trong bé mudi. Cén
hiéu ring trong mdt sé phuong dn bé mudi chira it nhat mot trong sd KNO5 va NaNOs,
c6 thé dugc hoa long bang nhiét hoic theo cach khac duoc gia nhiét ngoai pha vé co ban

14 ran.

W
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Nhu dugce sir dung & day, cac thuat ngiy “nén” va “vat pham” 1a cac thuét ngit twong
duong, trir khi dugc quy dinh theo cach khac, chi thiy tinh hodc vat li¢u thuy tinh-gém
¢6 hinh dang hodc dang bat ky bao gdm nhung khong chi giéi han ¢, cac tam, céc lo, va

cac vat phdm thay tinh ba chiéu.

Nhu dugce st dung ¢ ddy, cac thuat ngr “cation” va “jon” dirqé xem la cac thuat
ngit twong dwong, trir khi dugc quy dinh theo cach khac. Cac thuét-ng&_“catifon” va “ion”
ciing ¢6 thé chi mot hodc nhiéu cation. Trong khi céc cation va céé m.uéi. kali va natri
duoc st dung trong cac phuong an, can hiéu rang tat ca cac phuong 4n cua séng ché
khong bi gidi han ¢ céc loai nay. Pham vi cua sang ché ciing bao gém cac mudi va cac
ion kim loai khéc, cu thé 14 cac cation va cac mudi cua cac kim loai kiém, cling nhu céc

mudi va cac ion cua cac kim loai hoa tri mdt khac.

Nhu dugc st dung & day, cac thudt nglt “mdt cach chon loc” va “chon loc” dugce sur
dung dé chi 4i luc doi v4i san pham hodc co ché phan tng dugc xuc tién, sao cho san
pham hodc co ché phan tng cu thé xay ra doi voi cdc sdn pham hodc cac phan tmg tiém

nang khac.

Nhu dugce sur dung ¢ day, thuat ngt “kha nang khuéch tan” chi toc d6 dong mol ctia

mot loai do su khuéch tan phén tir hodc gradien ndng d cua loai cu the.

Nhu dugc st dung & day, cac thuit ngir “dang hat” hoac “duoc tao hat” chi ché

pham chta cac manh hodc hat c6 thé phan biét vai cac thanh phan riéng ré.

9% ¢

Nhu duge st dung ¢ day, cac dang so it “mot” (“a.” “an” va “the”) bao gom ca cac
dang s6 nhiéu trr khi nglt canh d6 quy dinh 10 rang theo cich khéc. Do do, vi du, vién
dan dén “mot” thanh phan bao gdom cac khia canh ¢6 hai hodc nhi€u thanh phén nay, tru

khi ngit canh d6 quy dinh rd rang theo cach khac.

Dudéi ddy, cac phuong an cu thé s& duge md ta ¢ day c6 tham khao dén cac hinh v&.
Phan md ta dudi ddy vé cac phuong an chi c6 tinh chét minh hoa va khong ¢4 y dinh gi6i
han viéc ap dung hodc su dung cua sang ché theo cach nao. Hon nira, cin hiéu réng cac
s6 tham chiéu giéng nhau biéu thi cac b phan tuong tng hozc lién quan trén cac hinh vé

khéc nhau.



48090 7/55

Cac hinh vé& FIG. 1A va FIG. 1B mé ta du6i dang biéu dd bé mudi 100 trong quy
trinh trao déi ion trude khi va sau khi ngd doc lithi. Bé mudi 100 chira cac cation kim
loai kiém 16n hon 120, ma sé& duoc trao déi véi cac cation kim loai kiém nhé hon, duge
md ta 13 céc cation lithi 130, co mat trong nén c6 thé trao déi ion 105. Khi cac cation kim
loai kiém nho hon trong nén c6 thé trao ddi ion 105 dugce trao ddi véi cac cation kiém lon
hon ¢6 mat trong bé mudi 100, 16p tng suét nén duoc tao ra trong bé mat cia nén cb thé
trao dbi ion 105. Lop tmg suat nén nay ¢ thé e ché ca sy hinh thanh vét nirt va lan

truyén vet nut.

Trong mdt sb phuong an, bé mudi 100 c6 thé chira it nhit mot trong sé6 KNO;s v
NaNO; Trong mdt s6 phuong 4n, bé mudi 100 c6 thé chira to hop cia KNOs va NaNOs
T6 hop ctia KNOs va NaNO3 ¢6 thé dugc chon trén co s g dung mong mudn. KNO;

khi so vo1 NaNOs-

chira cation kim loai kiém 1én hon (tire 1a, K™ so v6i Na*) ma sé dé
dang trao doi hon véi céac cation kim loai kiém 16n hon trong nén thly tinh, nhu Na”.

Tuong tu nhu vay, NaNO3;— khi so v6i KNOs—chira cation kim loai kidm nho6 hon (tire

la, Na* so v6i K*) ma d& dang trao ddi hon véi cac cation kim loai kiém nho hon trong
nén thiy tinh. Do do, trong mot s6 phuong 4n, cac ndng do cia KNOs va NaNO; trong
bé mudi c6 thé duge lam can bang trén co s& ché pham cua nén co thé trao ddi ion 105
dé tao ra quy trinh trao ddi ion ma lam tang ca CS va DOL trong nén co thé trao doi ion
105. Vi du, bé mubdi 100 co thé chira nam trong khoang tur 16n hon hodc bing 40 %mol
va nhé hon hoiic bang 95 %mol KNOs, va tir 16n hon hodc bing 5 %mol va nho hon hogc
bang mol 60% NaNOs. Trong mot sé phuong an, bé mudi 100 c6 thé chta nam trong
khoang tir 16n hon hodc bing 45 %mol dén nho hon hogc bang 50 %emol KNOs, va tir [6n
hon hodc bang 50 %mol dén nho hon hodc bang 55 %mol NaNOs. Trong mot s6 phuong
an, bé mudi 100 c6 thé chira nim trong khoang tir 1én hon hodc bing 75 %mol KNO; dén
nho hon hodc bang 95 %mol KNO3 va tir 16n hon hodc biing 5 %mol NaNOs dén nho hon
hoic bang 25 %mol NaNOs. Trong mdt s& phuong an, bé mudi 100 ¢6 thé chira 16n hon
hodc bang 45 %mol KNO3 va nhé hon hogc bang 67 %mol KNOs, va Ién hon hoéc‘ba;mg
33 %mol NaNO; va nhé hon hodc bang 53 %mol NaNO;.

Trong mot sd phuong an, quy trinh trao doi ion ¢é thé duge xuc ti€n bang céach gia
nhiét bé muoi 100. Néu nhiét do bé muoi 100 tang 1én qua nhicu, c6 thé kho kiém soat

mot cach thich hgp quy trinh trao dbi ion va DOL ¢6 thé tang lén qua nhanh ma khong
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thu duoc CS tdt. Do do, theo mot s6 phuong an, bé muéi 100 ¢6 thé duogc gia nhiét dén
nhiét do 16n hon hodc bang 360°C va nhé hon hodc bang 430°C. Trong mot 56 pHuong
an, bé mudi 100 ¢6 thé duge gia nhiét dén nhiét do 16n hon hodc bang 360°C dén nhé
hon hodc bang 390°C, hoic 16n hon hodc bing 375°C dén nho hon hodc bang 385°C,
hodc 16n hon hodc bang 378°C dén nho hon hodc bing 383°C, hodc lén hon hodc bang
410°C dén nho hon hodc bing 430°C. Theo cach khac, bé mudi 100 ¢o thé duoc gia nhiét
dén nhiét do 16n hon hodc bang 400°C dén nho hon hodc bang 430°C. hodc 16n hon hoac
bang 425°C dén nho hon hodc bang 43 50C. B& mudi 100 ¢6 thé duoc gia nhiét dén nhiét
d6 380°C hodc dén nhiét do 420°C.

Trong mot s6 phuong an, trude, trong, hodc sau quy trinh trao déi ion, bé mudi 100
¢6 thé c¢6 dd pH nam trong khoang tir-nhé hon hodc bang 10 dén 16n hon hodc bang 6,
khi dugc do bang cach hoa tan 5 % trong lugng mudi nong chay trong dung dich nudce
va do do pH ¢ nhiét do phong (nhiét do nam trong khoang tir 20°C dén 25°C, vi du nhu
21°C). Trong mot sd phuong an, bé mudi 100 co thé 1a bazo hodc kiém, cd nghia la bé
mudi ¢6 thé co do pH 16n hon 7 & 25°C. Trong mét s phuong én, bé mudi 100 ¢6 thé co
d6 pH nidm trong khoang tir nhé hon hodac bang 10 dén 1én hon hodc bang 7,3 hodc tir
nhé hon hodic bang 10 va 1én hon hogc bang 8, hodc tir nho hon hodic bing 10 va lon hon
hodc bang 9, khi duoc do biang cich hoa tan 5 % trong fugng mudi nong chay trong durig

dich nudc va do do pH & nhiét do phong.

Mic du céc hinh vé FIG. 1A va FIG. 1B thé hién nén cé thé trao doi ion 105 duogc
ngam hoan toan trong bé mudi 100, can hiéu ring trong cac phuong an, chi mot phin cua
nén c6 thé trao ddi ion 105 dugc cho tiép xuc voi bé mudi 100. Nén c¢6 thé trao doi ion
105 ¢6 thé duge cho tiép xuc véi mudi néng chay bang viéc ngdm trong bé mudi 100,
hodc bang cach phun, nhing, hodc cdc phuong phap tuong tu khic nhdm cho nén c6 thé
trao ddi ion 105 tiép xtic véi bé mudi 100. Trong mot sd phuong an, nén ¢6 thé trao doi
ion 105 c6 thé dugc nhiing ngap hoan toan trong bé mubi 100 hodc chi mot phan cta nén
¢6 thé trao ddi ion 105 ¢6 thé duge nhing ngdp trong bé mubdi 100. Nén co thé trao doi
ion 105 ¢6 thé duoc cho tiép xtic v6i bé mudi 100 nhiéu 14n, bao gdm nhung khong chi

gi¢i han &, nhing nén c6 thé trao doi ion 105 vao trong b€ mudi 100.

{t nhat mot phan cta nén c6 thé trao doi ion 105 ¢6 the duoc cho tiép xtc vii be

mudi 100 trong mdt khoang thoi gian nam trong khodng tir ! phit dén 60 gio. It nhat mot
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phéan cua nén c6 thé trao doi ion 105 ¢6 thé duoc cho tiép xuc voi bé mudi 100 trong mdt
khoang thoi gian nim trong khoang tir 1 phut dén 48 gie, hodc tir 1 phit dén 24 gio, hoic
tir 10 phut dén 24 gio, hoac tir 10 phut dén 2 gid. Trong mét s6 phuong an, nén ¢ thé
trao dbi ion 105 ¢6 thé duge cho tiép xuc vdi bé mudi 100 trong thoi gian khoang tir 5
gid dén 40 gio, hodc tr 5 gio dén 20 gid, hoac trong khoang thoi gian tur 8 gid dén 24 gio.
Trong mdt s6 phuong an, it nhat mot phin cta nén ¢6 thé trao ddi ion 105 c6 thé dugc
cho tiép xuc voi bé mubdi 100 trong mdt khoang thoi gian nam trong khoang tir 10 phut

dén 1 gid, hodc 10 phut dén 30 phut, hodc tir 1 gid dén 3 gio.

Trong céc phuong an, nén c6 thé trao doi ion 105 13 nén hogc vat pham thuay tinh
hedc thiy tink-gdr. Trong mot sb phuong an, nén thiy tinh hodc thiy tinh- ~gbm c6 thé
chira thuy tinh nhom silicat kiém hodc nhom bosilicat kidm. Vi dy. theo moi s6 phuorg
an, nén ¢o thé trao ddi ion 105 ¢6 thé duge tao thanh tir ché pham thiy tinh chia 16n hon
hodc bing 50 %mol SiO2 va nhé hon hodc bang 80 %mol S8iO:, 16n hon hodc bang 0
%mol B20s va nhod hon hodc bang 5 %mol B20s, 16n hon hodc bang 5 %mol ALO: va
nhé hon hoéc bang 30 %mol Al,Os, 16n hon hodc bing 2 %mol LixO va nhé hon hodc
bing 25 %mol! LD, 16n hon hodc bang 0 %mol Na>O va nho hon hodc bing 15 %mol
Na,O, MgO véi luong 1on hon hodc bang 0 %mol va MgO véi lugng nhad hon hoic bing
5 %mol. ZnO voi luong 16n hon hodc bang 0 %mol va ZnO nhé hon ho‘ic bang 5 %mol,
ldn h(m hodc bdng 0 %mol SnO, va nhé hon hodc bang S %mol SnOa va lon hon hoac
bang O %mol P20s va nho hon hodc bang 10 %mol P,0s. Theo cach khac, nén c6 thé trao
doi ion co the chira 1én hon hoic bing 60 %mol 8107 va nho hon hoac bang 75 %mol
SiOy, lom hon hoac bing 0 %mol B203 va nhé hon hodc bang 3 %mol B)O ,1on hon hO.i(‘
béng 10 %mol ALO;3 Vé nho hon hodc bang 25 %mol Ai,Os, 16n hon hoéc bang 2 %mo!
L1;O va nho hon hoac bang 15 %mol LixO, lon hon hoac bang 0 %mol Na;O va nho hon
hoac bang 12 %mol NayO, MgO véi luong 16n hon hoab bang 0 %mol va MgO voi luong
nho hon hoac bang 5 %mol, ZnO voi luong 16n horn hoab bang 0 %mol vi ZnO nho hon

hodc bang 5 %mol, lon hon hozc bang 0 %mol SnO« vanho hon hoac bang 1 %mm ~>nOz
va lén hon hodc bang 0 %mol P,Os va nhé hon hodc bang 5 %mol P,0s. Fxong mot $6
phuong an, nén c6 thé trao d6i ion 105 c6 thé khong chia B0, P,0s, MgO, ZnO,
SnO:,hoéc céc t6 hop cua chung. Can hiéu rang ché pham thiy tinh néu trén lé mat

phuong an ctia ché pham thuy tinh ma co thé dugc st dung trong quy trinh trao d6i ion



48090 10/55

va céc ché pham thuy tinh chira lithi khac dé sir dung véi cac phuong phap dugc mo ta &

day cling dugc du tinh va co thé s dung.

Nhu di néu, trong cdc phuong an, nén co thé trao ddi ion 105 chira cac cation lithi
130. Trong mdt sd phuong an, nén co thé trao ddi ion 105 c6 thé chira 1én hon hodc bang
2,0 %mol LiO va nhé hon hoéflc bang 25 %mol Li;O. Trong cac phuong an khac, nén ¢
thé trao déi ion 105 6 thé chira nam trong khoang tr 16n hon hogc bang 2,0 %mol Li>O
dén nho hon hodc bing 15 %mol Li;O, hodc tir 16n hon hoge bang 2,0 %mol LixO dén
nhé hon hodic bing 10 %mol Li>O, hodc tir 16n hon hodc bang 2,5 %mol LixO dén nho
hon hodc bang 10 %mol Li>O. Trong cac phuong an, nén c6 thé trao ddi ion 105 co thé
chtra nam trong khoang ttr 16n hon hoac bang 5.0 %mol Li,O dén nho hon hodc bang 15
%mol L1,0, hoac tir 16n hon hodc béng 5.0 %mol Li;O dén nho hon hoac béng 10 %mol

Li,0, hoac tur 1én hon hoac béng 5,0 %mol Li2O dén nho hon hoac béng 8 %mol Li,O.

Luong lithi c6 mét trong nén c6 thé trao ddi ion 105 ¢o thé cho phép quy trinh trao
déi ion dién ra ¢ toe do nhanh hon khi so v6i cac quy trinh trao ddi ion clia cac nén co
thé trao dbi ion khac ma khong chra lithi. Trong mot s6 phuong én, lithi c6 thé khuéch
tan dé dang tir nén thiy tinh hodc thuy tinh-gém va di vao trong bé mudi 100 hon cac
cation kim loai kiém khéc. Trong mot s phuong 4n, nén ¢6 thé trao doi ion 105 co theé
khuéch tén cac cation lithi 130 tir nén nay véi tde do 16n hon hodc bang 1,000 micromet
vudng moi gior (um?/gio). Nén c6 thé trao ddi ion 105 ¢6 thé khuéch tan cic cation lithi
130 tir nén nay voi toe do 1én hon hodc bang 1,500 um?*/gio, 16n hon hodc bang 1,800
um?/gid, 16n hon hodic bang 2,000 um?/git, 16n hon hogc bang 2,200 pm?/giv, hodc lon
hon hodc bang 2,500 pm?/gio. Trong mdi phuong an trong s6 cac phuong 4n néu trén,
nén c6 thé trao dbi ion 105 c¢6 thé khuéch tan cac cation lithi 130 véi tde dd nhd hon hodc
bang 8,000 ,umz/gib; nhu nhé hon hodc bang 6,000 pm?/gio hodc nho hon hogc bing
4;000 um?/gidr. Mic du toe do khuéch tan da duge mo ta o aay 1a st dung lithi, can hiéu

ring toc do khuéeh tén cua cation kim loai kidm bt ky c6 thé dugc diéu chinh.

Tbe dd khuéch tan nhanh ctia cac cation lithi 130 tir nén c6 thé trao ddi ion 105 vao
trong bé mudi 100 c6 thé cho phép su trao ddi ion gitta nén c6 thé trao ddi ion 105 va bé
mubi 100 dai hon va do d6 1a sau hon. Tdc do khuéch tan clia cac cation lithi 130 trong
quy trinh trao ddi ion c6 thé chi phdi toe do tai do nén c6 thé trao ddi ion 105 duge gia

cudng (bang cach lam tang CS va DOL) va nhin chung lam giam thoi gian cua quy trinh

10
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trao d6i ion va/hodc su tiép Xtc voi bé mudi 100 dé dat dugc CS va/hoic DOL cu thé.
Do vy, trong mot s6 phuong an, co thé mong mudn toc d6 khuéch tan cation lithi 130
cao dé lam giam thoi gian can thiét cho quy trinh trao ddi. Tuy nhién, trong mot s6 phuong
an, c¢6 thé mong muén toc do khuéch tan cation lithi 130 thdp dé lam giam hodc ngan
chén su hinh thanh cac khuyét tat bé mat trén nén c6 thé trao ddi ion 103, do su ¢ mat
clia cac ion tang lén trong bé mubi 100 do tdc dd khuéeh tan nhanh c¢6 thé c6 xu hudng
lan truyén sy hinh thanh cac tinh thé phosphat, ma diéu nay c6 thé tao ra cac khuyét tat

bé mat nhiéu hon, cac khuyét tat bé mét rd hon, hodc ca hai.

Vi dy, theo mdt phuong an, cac phuong phap lam giam hoédc ngén sy hinh thanh
céc tinh thé phosphat, cac khuyét tat bé mat, hodc ¢4 hai, co thé bao gém viéc su dung
nén co thé trao dbi ion 105 voi toe do khuéeh tan ion thép. Sy hinh thanh cic tinh thé
phosphat thuong xay ra ¢ cudi clia quy trinh trao déi ion sau khi ndng do clia céc cation
lithi 130 c6 mat trong bé mudi 100 da dugc tiéu tan. Cac nén c6 thé trao doi ion 105 véi
céc tdc dd khuéceh tan thip, nhu tbe d6 nho hon hoic bang 8,000 um?/gid c6 thé lam cho
su trao ddi ion cham hon, néng hon, diéu nay co thé 1am giam hogdc ngan chdn sy hinh
thanh tinh thé phosphat 247. Do vay, trong mot s& phurong an, nén ¢o thé trao d6i ion 105
6 thé ¢o tde do khuéeh tan nho hon hodc bé‘mg 8,000 um?/gio dé ngan sy hinh thanh cac
tinh thé phosphat 247 va c6 thé 16n hon hodc bang 1,000 pm?/gis dé cho phép nén cd thé
trao ddi ion 105 dugc gia cudng mot cach thich hgp trong quy trinh trao d6i ion. Thc do
khuéch tén c6 thé nim trong khodng tir 1,000 um?/gior dén 6,000 um/gid, hodc tir 2,000
um?/gio dén 6,000 pm¥gid, hodc tir 3,000 um?*/gid dén 5,000 pm?/gio. vTrong mot sd
phuong an, toc do khuéch tan 1a 8,000 pm?/gio thi ¢6 thé dat duoc do sau cta 16p trao
d6i ion 14 400 pm trong 5 gi®, ma trong mot s6 phuong an, c6 thé 1a thoi gian ngan nhét
can thiét dé dat duge su gia cudng thich hop trong phan Umg trao dbi ion. Trong mot s6
phuong an, toc do khuéch tan 1a 1,000 pm?%/gio thi ¢6 thé dat dudc do sAu cia 16p trao
ddi ion 12 400 wm trong 40 gid, ma trong mot s phuong an, 1a thoi gian dai nhét cn thiét

cho su gia cudng thich hgp trong phan tng trao ddi ion.
Tdc @ khuéceh tan c6 thé duge do dua trén phuong trinh néu dudi day:

2
T6c dd khuéch tan (Em—) = P06 sau cua lop (um) x

giv

do sau cua lop (Lm)

thoi gian trdi qua (gio)x 3,92

Phuong trinh 1

11
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Nhu da néu trén, lithi c6 thé khuéch tan d& dang tir nén ¢6 thé trao doi ion 105 hon
cac kim loai kiém khac. Trong mdt sé phuong an, natri c6 thé khuéch tan tir nén c6 thé
trao ddi ion 105 vdi tde dd nam trong khoang tir 100 um?/gidy dén 800 um?/gid, hodc
w100 um¥gior dén 600 pm?/gid, hodc tir 200 um?/gidr dén 500 um?/gid. Khong bi rang
budc boi 1y thuyét cu thé bat ky, toc do khuéch tan cua cac cation lithi 130, cac cation
natri, hoac ca hai, ¢é thé duogc kiém soat dé ngan ngo d@c va dé lam giam sy hinh thanh
tinh thé mudi trong bé mudi 100. Trong mdt s6 phuong an, ndng do cua cac cation lithi
130, cac cation natri, hodc ca hai qué cao thi c6 thé lam cho mubi néng chay sach 101 bi
ngd doc hodc tao ra céc tinh thé phosphat khong mong mudn, ma didu nay co thé gy ra

cac khuyét tat vé chtrc nang va/hodc tham my.

Tiép tuc tham khao FIG. 1A, nén ¢ thé trao dbi ion 105 duoc ngdm trong bé mudi
100 duge mé ta dudi dang bidu dd. Trén FIG. 1A, bé mudi 100 1a bé mudi nong chay
chita KNO3 va NaNOs, nhu duoc md ta trén day. Bé mudi 100 ¢6 mudi néng chay sach
101 va bao gdm cac cation kim loai kiém 1én hon 120. Mudi duge coi 1 “sach” khi bé
mubi 100 chua bi ngd doc bdi cac cation kim loai kiém nhé hon, nhu céc cation lithi. 130,
ma c6 thé khuéch tén tir nén c6 thé trao dbi ion 105 va vao trong bé mudi 100 & lam ngd
doc mudi nong chay sach 101. Trong mot s$ phuong 4an, cac cation kim loai kiém lon
hon 120 ¢6 thé chua kali, natri, hodc cac to hop ctia ching, ma ¢6 thé duogc phan ly tir

KNO; va NaNOj; c6 mit trong bé mudi 100.

Trong mot sé phuong an, cic mudi phosphat nhur trinatri phosphat c6 thé dugc bd
sung vao bé mudi 100 dé 1am két tha cac cation lithi 130 du khi cac cation lithi 130 trao
ddi ra khoi nén 6 thé trao dbi ion 105. Mudi phosphat ¢ thé ¢6 mat trong bé mudi 100
trude khi nén ¢6 thé trao d6i ion 105 dugc cho tiép‘ xdc v6i bé mudi 100 hodac mudi
phosphat c¢6 thé dugce bd sung vao bé néng chay sau khi it nhit mot nén cé thé trao doi
ion 105 da tiép xtic voi bé mudi néng chay 100, hodc, trong mot s6 phuong 4n 1a ca hai.
Mubi phosphat co thé lam két tia cac cation lithi 130 dé ngan mudi nong chay sach 101
khong bi ngd doc do co ndng do lithi qua cao. Tuy nhién, sau khi céc cation lithi 130 két
tua, phosphat du c6 mat trong bé mudi 100 c6 thé tao ra cac tinh thé mudi, cic tinh thé
nay co thé dinh vao bé mit cua nén c6 thé trao ddi ion 105. Céc tinh thé phosphat ¢6 thé
tuong tac véi nén c6 thé trao d6i ion 105, lam cho cac cation kali, vu tién la 'c'(') thé du@c

chon boi céc anion phosphat, khuéch tan tir nén c6 thé trao dbi ion 105, trong khi cac

12
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cation natri khuéch tan vao trong nén co thé trao doi ion. Nong d¢ cua cac cation natti
rang lén trong nén co thé trao doi ion 105 ¢6 the tao ra 1dm trong nén ¢o thé trao doi 1on

105 giv ra boi su chénh 1éch thé tich gifta c4c cation cac cation natri va kali.

Khong bi rang budc bai 1y thuyét cu thé bat ky, trong mot sé phuong 4n, cac khuyét
tat bé mat, nhu cac vét 1om va cac phan nho ra, co thé gay ra boi cac tinh thé lién két voi
nén ¢6 thé trac ddi ion 105 sau xir Iy trao dbi ion. Cac khuyét tat bé mat nay ¢ thé quan
sat bang mat thuong ¢6 st dung hodc khong sir dung céé kinh phong to (nhu kinh hién
vi) hodc quy trinh kiém tra anh sdng mau xanh 14 cdy. Cac tinh thé o thé lién két véi nén
¢é thé trao ddi ion 105 va luu lai trén nén co thé trao d6i ion 105 sau khi duge loai khoi
bé mudi 100. Khi mudi con du tir bé mudi 100 ngudi di trén nén c6 thé trao ddi ion 105,
céc cation kim loai kiém 16n hon 120 ¢6 mat trong cac tinh thé ¢6 thé trao ddi vai cac
kim loai kiém nho hon nhu céc cation lithi 130 c6 mat trong nén c6 thé trao doi ion 105.
Khi cac kim loai kiém trao ddi, ung suét cuc bd c6 thé duge tao thanh trong nén c6 thé
trao doi ion 103, tao ra chénh 1éch kich thudc trong bé mit cta nén co thé trao dfii ion
105. Khi cac tinh thé duge loai khoi nén 6 thé trao ddi ion 105 (nhu bfmg céch rira nén
co thé trao déi ion 105 béng nudc), cac vét 10m nho co thé gifrvlai troﬁg be mat cxkavnén
c6 thé trao d6i ion 105 géy ra boi su trao ddi cua cac cation tur tinh thé vio tfong nén.
Néu bé mit clia nén co thé trao dbi ion 105 mong, nhu do day nho Bdh hoéé'béhg' 100
pm, khi céc tinh thé d‘u’Q‘c loai khoi nén co thé trao doi ion 105, cac khoé’mg tféng aé lai
b cac cation kim loai kidm 16n hon 120 ¢6 thé bi ép qua bé mat ctia nén ¢6 thé trao déi

jon 105 dé tao thanh cac phén nho ra trén bé mat ddi dién cta nén cé thé trao doi ion 105.

FIG. 1B mo ta dudi dang biéu dd mudi néng chay bi ngd doc 102. Bé mudi 100
dugc coi nhuda bi “ngd doc,” khi cac cation lithi 130 da khuéch tan tir nén ¢o6 thé trao
dbi ion 105 vao trong bé mudi 100 sao cho mudi nong chay bi ngd doc 102 chira cic
cation lithi 130 v6i ndng do tang 1én. Cac cation lithi 130 c6 mat trong bé mudi 100 co
ndng do 16n hon 2 % trong luong s& lam giam CS va DOL ctia nén c6 thé trao ddi ion
105 khi so v6i nén c6 thé trao dbi ion 105 trong bé mudi 100 c6 ndng do clia cic cation
Jithi nho hon hodc bang 2 % trong lugng, nhu mudi néng chay sach 101, viviée ting céc
cation lithi- 130 trong mudi néng chay lam cham quy trinh trao d6iicn. Cu thé hon, bé

muoi cb thé b1 ngd doc boi cac cation lithi theo thoi gian 1am cho céc déc tinh trao doi

Y

ion cua bé giam sut theo thoi gian va céc déc tinh d¢ bén (bao gom CS va DOL) cua cac
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(U%)



48090 s

nén co thé trao doi ion duge xur ly trong bé mudi thay doi, tao ra cdc thudc tinh-san pham

khong nhét quan trong thoi gian van hanh san XUuét.

Bay gio tham khao phuong an duoc thé hién trén FIG. 2A, bé mudi 200 véi mudi
noéng chay bi ngd doc 202 chira nhiéu hon 2 % trong luong céc cation lithi 230 trong
mudi néng chay bi ngd doc 202. Bé mudi 200 chira cac cation kim loai 220 twong tw nhu
bé mudi 100 va cac cation kim loai kiém 16n hon 120, nhu duge mo ta trén day Vdi su
tham khao céc hinh vé FIG.1A va FIG.1B. Trén FIG. 2A, mudi phosphat 240 dugc bo
sung vao bé mudi 200 dé tai sinh mudi nong chay bi ngd doc 202. Nhu da néu, mudi
phosphat 240 ¢6 thé duoc bd sung trude khi hodc sau khi nén c6 thé trao doi ion 205 dugce
cho tiép xtic voi bé mudi 200. Mubi phosphat 240 chita cation va anion ma tan trong bé
mubi va phan ly dé tao ra cac anion PO4? va cac cation (bao gdm nhung khong chi gioi
han &, cac ion natri hodc kali). C4c anion PO4~ hoa tan ¢6 mat trong bé mubi 200 phan
ung voi va lam két tia chon loc cac cation lithi hoa tan 230, wu tién phan ung véi céc
cation lithi 230 trong cac phan ung tiém nang khac, nhu phan tng véi cac cation natri
hodic céc cation kali trong bé mudi 200. Phan img két tia chon loc tao ra LisPOs va
LixNaPO; va LiNazPO4 khong tan, va tao ra cac cation b6 sung (bao gomi, nhung khéng
gioi han ¢, cac cation natri va kali) trong bé mudi 200, didu nay hd tro thém quy trinh

trao doi ion gifta nén c6 thé trao doi ion 205 va bé muoi 200.

Dé hoan thanh viéc két tha chon loc cac cation lithi 230, trong mdt sb phuong én,
mudi phosphat 240 duoc b6 sung vao bé mudi 200 dé cho bé mudi chira 16n hon hoic
bang 0,10 % trong luong va nhé hon hoac bang 5,0 % trong lugng mudi phosphat 240.
Trong cac phuong an, bé mudi 100 c6 thé chira mudi phosphat 240 véi lugng nim trong
khoang tu 16n hon hodc bang 0,50 % trong lugng dén nhé hon hodc bang 5,0 % trong
lugng, tr 16n hon hoac bang 0,50 % trong lugng dén nho hon hodc bang 1,0 % trong
lugng, hodc tir 16n hon hodc béng 0,10 % trong luong dén nho hon hoac béng 5,0 % trong
lugng. Trong cac phuong an khac, bé mudi 200 c6 thé chira mubi phosphat 240 véi luong
nam trong khoang tir Ién hon hodc béng 0,10 % trong lugng dén nho6 hon hoic béng 1.0
% trong lugng, hodc tir I6n hon hoac béng 1,0 % trong lugng dén nho hon hoic béng 5,0

% trong lugng.

“Trong mot sb phuong an, mudi phosphat 240 co thé chia Na;POs, K:iPOs,
Na;HPOs, Ko;HPO4, NasP3010, KsP3Oho, NaaHaP2O7, NasP2O7, K4P207 NasP309, KsP30o,
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hodc cac t6 hop cua chung. Trong mot s6 phuong an, mudi phosphat 240 c6 thé chira
Na3PO4, hodc c6 thé chira K5POu, hodc ¢6 thé chira to hgp ctia NasPO4 va K3POu. Trong
mdt s6 phuong an, mudi phosphat 240 co thé chira trinatri phosphat khan (NasPOs), chét
nay ¢6 thé chira nuée véi luong 10% hodc nhé hon va cé thé c6 do tinh khiét hoa hoc it
nhat 97% hodc cao hon. Trinatri phosphat ¢ thé san c6 trén thi trudong dudi dang trinatri
orthophosphat khan do Shifang Zhixin Chemical Co. Ltd., tai China san xudt, hoic
Prayon Inc., tai My (Augusta, GA) san xuit. Trong mot s6 phuong an, nong do cia
phosphat trong bé mudi 200 ¢ thé 16n hon hodc bang 50 phan triéu (ppm) phosphat va
nho hon hodc bang 1,000 ppm phosphat. Nong d6 ctia phosphat trong bé mudi 200 co thé
nam trong khoang tir 500 ppm dén 1,000 ppm phosphat hodc 250 ppm dén 750 ppm
phosphat.

FIG. 2B thé hién phuong an ctia bé mudi 200 véi mudi néng chay dugc tai sinh 211,
Cu thé 1a, b& mudi 200 da dugc tai sinh bang cach bd sung mudi phosphat 240 két qua la
lam két tiia cac cation lithi 230 ra khoi bé mudi 200 dudi dang lithi phosphat (LizPOy)
khong tan 250. Do dé, ndng do cua céc cation lithi 230 duge hoa tan trong bé mubi 200
khong 16n hon 2 % trong lugng trong mudi nong chay duge tdi sinh 211. C6 nghia la,
mudi phosphat 240 da lam két tia chon loc cac cation lithi 230 dé tao ra lithi phosphat
khong tan 250, 1am gidm céc cation lithi 230 duoc hoa tan trong bé mudi 200 dén nho
hon 2 % trong lugng. Viéc phan ly céc cation kim loai kiém (nhu natri hodc kali) tir mudi
phosphat 240 theo hudng uu tién sy hinh thanh muoi lithi phosphat 250 cling tao ra bé
mudi 200 v&i nhiéu cation kim loai duoc hoa tan 220 hon céc cation nay sau d6 dugc trao
ddi vao nén co thé trao ddi ion 205. Mudi nong chay dugc tai sinh 211 duge phén biét
v6i mudi nong chay sach 101 ctia FIG. 1A, & chd mudi nong chay sach 101 khong ¢6 céc
cat10n lithi 130 ¢6 mat trong bé mudi 100, trong khi d6 mudi nong chav duoc tai sinh 211
6 thé co céac cation lithi 230 véi lugng bang hodc 16m hon 0 % trong 1Lr(mg nhung nho
hon hoac bang 2,0 % trong lugng c6 mat trong bé mudi 200. Céc cation lithi 230 ¢6 mat
trong bé mudi 200 c6 thé phan ung véi cac anion nitrat NO3™ ¢6 mat trong bé mubi 200
dé tao ra lithi nitrat. Trong mot sd phuong an, ndng do cua lithi nitrat trong bé mudi 200
¢6 thé 16n hon hodc bang 0 % trong luong va nhé hon hodc bang 2 % trong luong. Trong
mot sb phuong én, néng do lithi nitrat co thé nho hon 1,5 % trong lugng hodc nho hon 1
% trong luong, nhu nam trong khoang tir 16n hon hoic béng 0 % trong luong dén nho

hon hodc bang 1,5 % trong lwong hodc nhé hon hogc b?mg 1 % trong luong trong bé mudi

5



48090 | 16/55

200. Trong mdt sé phuwong an, ndng db lithi nitrat trong bé mudi 100 c6 thé 16n hon hoac
bang 0 % trong lwong dén nho hon hodc bang 0,5 % trQng luong, 16n hon hodc bang 0 %
trong luong dén nho hon hodc béng 0,1 % trong luong, hodc Ién hon hodc b?mg 0 % trong
luong dén nhé hon hodc bang 0,05 % trong luong. Theo cach khac, nong do lithi nitrat
trong bé mudi 200 ¢ thé nam trong khoang tir 16n hon hogc béing 0,5 % trong lugng dén
nho hon hodc b?mg 2 % trong lugng, hoac tr 16n hon hoac béng 0,1 % trong luong dén

nho hon hodc béng 1,5 % trong lugng.

Trong mdt s6 phuong an, mudi phosphat 240 ¢o6 thé duge bd sung vao bé mudi 200
sao cho ndng do cia mudi phosphat 240 nhé hon hodc bing néng do ctia cac cation lithi
130 c6 mit trong bé mudi 200. Khong bi rang budce bat ly thuyét cu thé bat ky, trong mot
s& phuong 4n, cac mudi phosphat du 240 c6 thé tao ra cac tinh thé trén bé mat cta nén
c6 thé trao déi ion 105. Céc tinh thé nay c6 thé lan truyén céc khuyét tat trén bé mat ctia
nén c6 thé trao ddi ion 105, ma diéu nay c6 thé khong mong mudn. Bing cach duy tri
ndng do ciia mudi phosphat 240 bang hodc nho hon ndng d6 ctia cac cation lithi 130, ¢6
thé lam giam hodc ngan chin viéc tao ra cac khuyét tat bé mit. Diéu nay s€ dugc thao

luan tiép du6i day v6i su tham khéo cac hinh vé& tir FIG. 4 dén FIG. 6.

Trong cac phuong an, bé mudi 200 c6 thé dwoc st dung trong it nhat 300 gidr trude
khi mudi néng chay duoc tai sinh 211 can duoc thay. Trong cac phuong an khac, bé mudi
200 c6 thé duge str dung trong it nhat 100 gid, 150 gio, 175 gio, 200 gio, 250 gio, hodc

400 gio trude khi mudi néng chay duoc tai sinh 211 can dugc thay.

Nhu duge thé hién trong cic phuong an duwgc mo ta bgi cac hinh vé FIG. 2A va
FIG. 2B, mudi phosphat 240 co thé dugc b sung vao “dinh” bé muéi 200 ma khong 6
nén c6 thé trao ddi ion 205 ¢6 mit trong bé. Vi d‘;l, trong céc_ phuong an, bé muc"')i bi ngd
doc co thé duoc tao dinh gifra cac chu trinh trao ddi ion. “Viéc tao dinh” bé mubdi 200 chi
viée bd sﬁng mudi phosphat vao bé mudi bi ngd doc. Trong cic phuong én, mudi
phosphat 240 c6 thé dugc bd sung vdi cac luong nam trong khoang tir Ién hon hodc bang
0,10 % trong lugng dén nhé hon hoic bang 10,0 % trong lugng. Trong mot s6 phuong
an, bé mudi 200 co thé dugce tao dinh trudc khi nén ¢6 thé trao dbi ion 250 duoc cho tiép
xtc véi bé mudi 200, hodc sau khi nén ¢6 thé trao déi ion dugce cho tiép xi1c v6i bé mudi
200, hodc c& hai. Vi du, trong mot s& phuong 4n, bé mudi 200 chira it nhat mat trong 56

KNO; va NaNOs duge gia nhiét va duge cho tiép xtic v6i nén ¢6 thé trao doi ion 203.
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Ung sudt nén chia nén c6 thé trao ddi ion thi nhat 205 ¢ thé dugc do thdng qua cic k¥
thudt bit ky da biét trong Iinh vuc cong nghiép nay. Khi quy trinh trao déi ion bét dau.

4c cation lithi 130 c6 thé bat déu khuéch tan tir nén c6 thé trao ddi ion 205, gdy ngd doc
bé mudi 200. Khi bé mudi 200 ting cac cation lithi gdy ngd ddc 130, Gng suat nén cua
céc nén ¢6 thé trao doi ion tiép theo 205 duoc tao ra béng cach cho nén tiép xtc voi bé bi
ngd doc co thé bt dau dé lam giam khi so v6i (mg suat nén cua cac nén co thé trao doi
ion dirgc tao ra bang cach cho cac nén tiép xtc véi bé khong bi ngd ddc. Khi ma cic nén
¢6 thé trao déi ion duoc xtr ly tiép theo 205 dugc tao ra bang cach cho nén tiép xua voi
bé mudi bi ngd ddc 200 ¢6 ing suit nén thdp hon gié tri nhat dinh so voi céc nén co thé
trao dbi ion duge xir ly bang cach cho tiép xac véi be khono bi ngo doc, mum phosphat
740 6 thé duoc b sung vao bé nay. Trong mot s6 phuo*ng an, cac nén cé the rrao i
ion 205 duoc 10a1 khoi be mudi 200, bé mudi 200 cé lthe dugc tao dinh voi cac mudi
shosphat 240 dé lam gidm bt cac cation lithi gdy ng¢ doc 130 bang cach lam két tha

chen loc lithi trong bé nay thanh can, can nay sau dé co thé dugc loat khoi bé nay.

7
A

Trong mot s6 phuong .4n, it nhat mdt nén c6 thé trao ddi ion 205 co thé duogc ldai
khoi bé mudi 200 khi tmg sudt nén cta nén cé thé trao ddi ion tiép theo 205 duoc tao ra
bang:cach cho nén tiép xuc voi bé mudi bi ngd doc dwoc do la nam trong khoang tir 40
dén 70 MPa thip hon tng suat nén cua nén c6 thé trao doi ion thir nhar 205 duoc tao ra
ban dau bang cach cho nén tiép xiic véi bé mudi khong bi ngd doc 200 trude khi ngd doc
lithi. Trong mot sd phuong an, mudi phosphat co thé dugc bd sung vao bé khi tng sudt
nén clia cac nén c6 thé trao déi ion tiép theo do duoc 1a ndm trong khodng tir 50 dén 70
MPa thap hon Gng sudt nén ciia cac nén co thé trao ddi ion 205 duge tao ra ban dau bing
cac bé mudi khong ngd doc 200, hodc tir 50 dén 60 MPa, hodc tir 40 dén 60 MPa thép
hon Ung suét nén clia cac nén c6 thé trao ddi ion 205 dugc tao ra ban dau bé‘mg cac bé
mudi khong ngd doc 200. Tuong tu, néu bé mudi 200 ban dau chira mudi phosphat 240
trude khi nén c6 thé trao dbi ion 205 dugce cho tlep Xuc voi bé mu01 200, mudi phosphat
tht hai co thé duge bd sung vao bé mudi khi ltng suat nén clia nén c6 thé trao (‘1‘01 ion 203
dang duoc xu ly trong bé mudi 200 chira cac cation lithi dugc khuéch tén 130 nam trong
khoang tir 40 dén 70 MPa nh6 hon tng sudt nén cua nén duge xir 1¥ tfonég bé mudi ma
khong chira cac cation lithi duoc khuéch tan. Trong mot s phuong 4n, riudi vphosphat co
thé duoc bd sung khi Gng sudt nén nam trong khoang tir 50 dén 70 MPa thap hon ing

suét nén cia cac nén co thé trao doi ion 205 duoc tao ra ban dau bang cic bé muoi khong
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ngd doc 200, hodc tir 50 dén 60 MPa, hoic tir 40 dén 60 MPa thap hon ing suat nén ciia
cac nén c6 thé trao ddi ion 205 duoc tao ra ban diu bing cac bé mudi khong ngd doc 200.
Trong cac phuong an nay, mudi phosphat thir hai c6 thé c6 ché pham gidng nhau hodc

ché pham khac nhau khi mudi phosphat ban dau chitra trong bé mudi.

Trong mét sb phuong an, mudi phosphat 240 ¢6 thé duoc bd sung vao bé mudi 200
khi CS ctia nén ¢6 thé trao ddi ion 205 duogc xit ly trong bé mudi bi ngé doe 200 chira cac
cation lithi duoc khuéch tan 130 (du6i day duoc dé cap 1a “CS thi hai”) ndm trong khoédng
tir 10 MPa dén 70 MPa thép hon CS ciia nén dugc trao ddi ion twong ty trong bé mudi
khong bi ngd doc 200 trude khi khuéch tan cac cation lithi 130 (dudi day dugce dé cap 1a
“CS thtr hai”). Céc cation lithi 130 ¢6 thé duge lam két tia chon loc tir bé mudi 200 khi
nén c6 thé trao ddi ion 205 ¢6 Gng sudt nén nam trong khoang tor 10 MPa dén 70 MPa
nhé hon tng suét nén cua nén c6 thé trao ddi ion tuong tu 205 dugc xur 1y trong bé mudbi
200 ma khong chura cac cation lithi dugc khuéch tan. Dé lam két tha cac cation lithi 130,
mubi phosphat 240 ¢o thé dugc bd sung vao bé mudi 200 khi CS thit hai trung binh ném
trong khoang tir xAp xi 50 dén 60 MPa, hodc tir 30 dén 40 MPa, hogc tir 45 dén 55 MPa
thip hon CS thir nht cua nén c6 thé trao doi ton 205. Trong cac ph&ang an khac, mudi
phosphat 240 ¢o thé duoc bd sung khi CS th hai trung binh nam trong khoang tir xap x1
20 dén 30 MPa, hodc tir 30 dén 50 MPa, hogc tir 40 dén 45 MPa, hodc tir 45 dén 50 MPa
thip hon CS thir nht.

Trong mdt sb phuong an, mudi phosphat 240, nhu TSP, ¢6 thé duoc bé sung vao bé
mubi 200 cho dén khi CS tht hai nim trong khoang tur 10 dén 20 MPa ctia CS thtr nhat
ctia nén ¢6 thé trao ddi ion khong bi ngd doc 205. Khong bi rang bude béi Iy thuyét cu
thé bat ky, bang cach khong bd sung du TSP dé dua CS tro lai vé& muc ban dau trong nén
6 thé trao ddi ion khong bi ngd doc 205 ¢o thé hd tro viée lam giam hodc ngén su hinh
thanh cac tinh thé phosphat 247. Trong mot s6 phuong an, cac mudi phosphat 240 ¢ thé
duoc bd sung cho dén khi CS thit hai nim trong khoang tir 15 dén 25 MPa ciia CS ban
d4u cia nén c6 thé trao di ion 205, hodc cho dén khi CS nam trong khoang tur 5 dén 10
MPa, hodc nim trong khoang tir 15 dén 20 MPa, hogc nim trong khoang tir 10 dén 15
MPa, hodc nam trong khoang tr 15 dén 25 MPa ctia CS tht nhat ctia nén_cé thé trao doi
ion khong bi ngd doc 205. Trong mot s6 phuong an, mudi phosphat 240 c6 thé dugc b

sung vao bé mudi 200 dé duy tri CS nam trong khoang tir 10 dén 50 MPa thap hon CS
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thir nhét ctia nén c6 thé trao ddi ion 205. Troﬁg 1ﬁ©t s6 phuong 4n, mudi phosphat 240 co
thé dugc bd sung vao bé mudi 100 dé duy tri CS th(r hai ném trong khoéng tir 10 dén 40
MPa, hoac tir 20 dén 50 MPa, hodc tir 20 dén 40 MPa, hodc tir 15 dén 45 MPa, hoac tir 5
dén 40 MPa thip hon CS thir nhat ciia nén c6 thé trao dbi ion khong bi ngd doc 205.

| Luong cua cac mudi phosphat 240 dugce bd sung Véo bé mudi 100 ¢o thé phu thude
vao nhiéu yéu td, bao gdm nén c6 thé trao do6i ion 105 va kich thudc cua bé mudi 100.
Trong mét s& phuong én, viéc bd sung TSP véi lugng 0,5 % trong luong ¢d thé coi nhﬁ
bang véi mirc do khoi phuc CS xap xi 30 MPa. Do vay, trong mot s6 phuong an, dé bé
mubi 100 ma chira xdp xi 1400 kg mudi, 0,5 % trong luong cua 1400 kg s& tuwong (ng
v6i 7 kg TSP cén khoi phuc CS ctia nén co thé trao ddi ion 105 bang viée ting CS lén

khoang 30 MPa.

Trong mot ) phuong an, trude khi, trong khi, va/hodc sau khi bd sung mudi
phosphat 240, bé mubi 100 co thé duoc kiém tra vé chét lugng tryc quan. Néu bé mudi
200 van van duc, nhu tir khi bd sung mudi phosphat 240, n6 ¢ thé fam bién mau nén co
thé trao dbi ion 205 va trong mot s6 phuong an, ¢6 thé tao ra dd mo trén nén c6 thé trao
d6i ion 205. Céc nén ¢6 thé trao dbi ion md hodc bi bién mau 205 ¢ thé khong thich hop
dé str dung trong cic tmg dung cong nghiép cu thé. Trong mdt sd phuong an, bé mudi
200 ¢6 thé duoge kiém tra vé chat luong truc quan trude khi nén dugc trao doi ion 205

dugc cho tiép xtc véi bé mudi 200 dé ngan mo va/hodc bién mau.

Trong mot s6 phwong an, mudi phosphat 240 ¢6 thé duge bd sung vao bé mudi 200
trong pha vé co ban 1a ran trude khi nén c6 thé trao dbi ion 205 duge bd sung vao bé
mudi 200. Vi du, mudi phosphat 240 ¢6 thé duge bd sung vao bé mudi 200 dudi dang
bot, vién, vién nang, hodc ¢ dang hat. Trong mot s6 phuong an, mudi phosphat 240 c6
thé duoc bd sung vao bé mudi 200 dudi dang bot dé tai sinh nhanh chéng bé mubi 200
do ty 1& bé mit-so vGi-thé tich cua bot cao. Trong cdc phuong an khac, mudi phosphat
240 ¢6 thé duogc bd sung vao bé mudi 200 dudi dang vién nang dé chim nhanh chong
xudng day clia bé mudi 200. Cac wu diém va cac nhuge diém ctia viéc bo sung mudi
phosphat 240 & dang bot, vién, va vién nang s& dugc thao luan tiép dudi day véi sy tham

khao cac hinh vé. FIG.7 va FIG.16.
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Sau khi mubi phosphat 240 dugc b sung vao bé mudi 200, mubi phosphat 240 c6
thé lang trong bé mubdi 200. Mot s6 mudi phosphat 240 ¢6 thé hoa tan vé co ban trong
pha long trong bé mudi 200, didu nay c6 thé cho phép xay ra su phan tang gita cac cation
lithi 230 va mudi phosphat dugc héa 16ng 240. Trong mot sd phuong 4n, bé mudi 200 ¢o
thé chua ca mudi phosphat 16ng 240 ma co thé phan ly thanh céc anion PO4™ va cac
cation, va mudi phosphat ran 240, ma c6 thé dwoc lang xudng déy ctia bé muéi 200 trudce
khi nén c6 thé trao ddi ion 205 dugc cho tiép xtc voi bé mubi 200, sao cho dé ngan cac
khuyét tat khong tao ra trong nén c6 thé trao ddi ion 205. Trong mdt s6 phuong én, mudi
phosphat dugc phan ly 240 ¢o6 thé phan tang va lam két tua chon loc cac cation lithi 230.
Trong cac phuong an, khi lithi phosphat 250 duge lam két tiia chon loc tir bé mudi 200,
mudi phosphat 240 ¢ thé chuyén trang thai tir pha vé ¢o ban 1a rén tai day cua bé mudi
200 thanh pha vé co ban la 1ong, phén ly thanh céc anion POy va céic cation dé cho phép
két tta chon loc tiép tuc véi cac cation lithi 230. Dd d6, can hiéu rang pha long cflab mudi
phosphat 240 ¢o thé phan Gmg véi cac cation lithi 230 trong pha. long dé tao ra lithi

phosphat khong tan (tirc 1a, rén) 250 ma c6 thé két taa tir bé mudi 200.

Mot s6 phuong an con bao g6m budc tao ra lithi phosphat khong tan 250 tir phan
ung két tia chon loc, nhu dugc thao luan trén day, va budc loai bo lithi phosphat khong
tan 250 tr b8 mudi 200. Trong mot sé phuong 4n, cac lithi phosphat 250 c6 thé lang
xuéng day cua bé mudi 200, noi ma lithi phosphat 250 ¢o thé dugc lam sach hodc duoc
loai bo béng dung cu loc, hodc rdy hodc thiét bi loc, hoac duoc loai bd thong qua cac
phuong tién khéc. Theo cach khéc, lithi phosphat kh@ngvtan 250 ¢6 thé giit lai & dudi ddy

cua bé muoi 200.

By gid tham khéo céc hinh vé FIG. 3A va FIG. 3B, bé mubi 300 dugc mo ta dudi
dang biéu dd trong khi tai sinh. FIG. 3A md ta bé mudi 300 v6i mudi nong chay sach 301
chtra mudi phosphat 340 ngoai it nhit mot trong s6 KNO; va NaNOs. Nén ¢6 thé trao doi
ion 305 chira cac cation lithi 330 ma s& khuéch tén ra khoi nén ¢6 thé trao doi ion 305 va
vao trong bé mudi 300. Nhu dugce thé hién trén FIG. 3B, do cac mudi phosphat 340 ¢4
mat trong mudi nong chay sach 301, khi céc cation lithi 330 khuéch tan tir nén c6 thé trao
dbi ion 305, cac cation lithi 330 s& duoc két tia chon loc bang mudi phosphat 340 dé tao
ra lithi phosphat khong tan 350 ma chim xubng day ctia bé mudi 300. Mudi phosphat 340

1am két tia chon loc cac cation lithi 330 dén ndng d6 nho hon 2 % trong lugng trong bé
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mudi 300, va mudi néng chay sach 301 ctia FIG. 3A tré thanh mudi néng chay duogce tai
sinh 311 khi néng d9 cation lithi 330 16n hon hodc bfing 0 % trong lugng va nhé hon

hodc bang 2 % trong luong céc cation lithi 330.

Nhu dugc thé hién trén cac hinh vé& FIG. 3A va FIG. 3B, trong mot N phuong an,
bé mudi 300 khong can duqé tao dinh, nhu duogc thao luan trén dﬁy. Trong rodt s0 ph,ufon.g
éﬁ, mudi phosphat 340 ¢ thé dugc bd sung vao bé mudi 300 dé tao ra lithi phosphat 3350
khi néng d9 cation lithi 330 tang trong quy trinh trao d6i ion. Pidu nay che phép quy
trinh trao déi ion xay ra & toc do nhanh hon. Hon nita, n6 cho phép mudi néng chay duoc

tai sinh 311 phai thay v6i tan sudt thap hon.

s Bay gi(‘) tham khao FIG. 4, hinh vé duc’ﬁ dang biéu dd cua nénv ¢o thé tr;%o donon
105 trong‘ Bé_muéi 100 duge md ta. Khi mudi phosphat 240 dugc bd Suhg vao bé mudi
100, cac cation lithi 130 ¢6 mat trong bé mubi 100 duoc két taa chon loc dé tao ra cac
lithi phosphat 250. Trong mdt sé phuwong an, céc lithi phosphat 250 ¢6 thé Ia lithi phosphat
duoc tron 242, nhu lithi natri phosphat, LixNaPQy hodc LiNaxPOs, hodc cac tod hop cua
chang. T6t hon 14, cac cation lithi 130 lién két v61 mudi phosphat 240 qua céc cation kim
loai kiém khac ¢6 mat trong bé mudi (nhu cac cation kim loai 220). Tuy nhién, khi nong
do cation lithi 130 giam bt trong bé nay, mudi phosphat 240 ¢6 thé bat dau phan ung
v6i cac cation kim loai kiém khac c6 mat trong bé mudi, nhu cic cation kim loai kiém
trung binh 140. Trong mot s6 phuong 4n, céc cation kim loai kiém trung binh 140 ¢6 thé
I6n hon cac cation lithi 130 nhung nhé hon cac cation kim loai kiém 16n hdn 120. Cac
cation kim loai kiém trung binh 140 c6 thé 1a Na*, K*, hoac céc kim loai kiém khac nhu

Rb", Cs*, hodc Fr*.

Khong bi rang budc béi ly thuyét cu thé bt ky, khi céc cation lithi 130 duge két tia
ra khoi bé mudi 100, mubdi phosphat con lai 240 ¢6 mit trong bé mudi 100 ¢ thé duoc
hat vao cac cation kim loai kiém trung binh 140 dé tao ra cac mudi phosphat kiém 246.
C4c mudi phosphat kidm 246 ¢ thé chua trinatri phosphat (“TSP.” Na;POs) hodc trikali
phosphat (K3POq). Cac mudi phosphat kiém 246 c6 thé 1a ché pham giéng nhau hodc ¢6
thé 1a ché pham khac so véi cac mudi phosphat duoc b6 sung ban dau 240. Trong mot s6
phuong dn, cac mubi phosphat kiém 246 co thé khong két tia xudng day ctia bé mubdi
100 nhu cac lithi phosphat 250 va cac mudi phosphat kiém 246. Dung hon 14, trong mot

s6 phueng 4n, thay vao dé cdc mudi phosphat kiém 246 ¢4 thé luu lai trong bé mudi 100.
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Bay gid tham khao FIG. 5A, trong mot s6 phuong an, cic mudi phosphat kiém 246
tao tharih cdc tinh thé phosphat 247, ma c6 thé gan vao bé mit cua nén ¢6 thé trao doi ion
105, nhu duoc md ta bai mii tén 249. Céc tinh thé phosphat 247 c6 thé tich tu dé tao ra
“can” trong bé mudi 100. Cin nay co thé 12 huyén phu dic dang léng chira cac tinh thé
phosphat 247 va céc chét gdy 6 nhidm bé khac. Mudi nay c6 thé dugc phan tich dinh ky
dé xac dinh luong va he‘uﬁ luong cua can trong bé mubi 100. Trong mot sb phuoﬁg an,
¢an ¢6 thé duoc loai khoi bé mudi 100 bang phuong phap vat 1y hodc héa hoc. Vi du, can
6 thé vat ly dugc hot khoi bé nay, hodc can co thé duogc loc khoi bé nay. Trong mdt sb
phuong éan, su hinh thanh can ¢o6 thé ty 1€ vé1 luong mudi phosphat 240 duoc bd sung
vio bé mudi 200. Vi du, trong mot sd phwong an, 1 kg TSP ¢6 thé tao ra khoang 0,8 kg
can. Su khdng nhat quan vé trong lugng nay co thé do su trao dbi natri trong TSP dbi véi
cac cation lithi 130 ma co thé két tia dé tao ra Li>NaPOs, LiNazPO4 LisPOs. hoge céc 10
hop cua ching. Trong mot s6 phuong an, tbc do ma ¢ d6 mudi phosphat 240 duoc bo
sung vao bé mudi 200 ¢6 thé ty 1¢ véi tde do ma & do can ¢6 thé duoc loai khoi bé mudi

200.

Khi loai bo ¢dn, ¢ thé can thiét bd sung mubdi bd sung vio bé mubdi 100 dé duy tri
ty 16 mudi thich hop trong bé nay. Trong mot s6 phuong an, mubi c¢6 thé dugc bd sung
dé khoi phuc ty 1é cua cac mudi trong bé mudi 100 vé ty 1é mudi ban dau. Vi dy, néu bé
mubi ban du chira 49 %mol NaNO; va 51 %mol KNO3, va khi loai b6 c&n mot s6 mudi
bi mat khoi bé ma ty 1é ciia mudi bay gid 1a 43 %mol NaNO;3 va 57 %mol KNO;, NaNOs
c6 thé duge bd sung vao bé mubi dé 1am tang ham lugng ciia NaNOs thém 6 %mol. biéu
nay c6 thé tranh cho ndng d6 mudi khong bi anh hudng bai quy trinh trao d6i ion ctia nén
c6 thé trao d6i ion 205, ma co thé gay ra cac thay d6i khong mong mudn vé céc tinh chat

cua nén.

Van tham khao Fig. SA, cac cation kim loai kiém trung binh 140 (nhu cac cation
natri) ¢ mit trong cac mudi phosphat kidm 246 c6 thé bét dau trai qua qud trinh trao aoi
ion voi nén ¢6 thé trao ddi ion 105 vdi cac cation kim loai kiém 1én hon 120 (nhu cac
cation kali) va céc cation lithi con lai bat ky 130 c6 mit trong nén co thé trao doi ion 105.
Céc cation kim loai kiém trung binh 140 trong cac tinh thé phosphat 247 ¢6 thé trao doi
vao trong bé mit cia nén, trong khi céc cation kim loai kiém 16n hon 120 va céc cation

lithi con lai bat ky 130 c6 thé trao dbi ra khoi nén va vao trong cac tinh thé phosphat 247.
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Trong khi cdc cation lithi 130 c6 thé tao ra lithi phosphat khong tan, LisPOs, hodc lithi
natri phosphat khong tan, Li;NaPOy, hodc lithi dinatri phosphat khong tan, LiNa;PO4 va
két tha, cac cation kim loai kiém 1én 120 ¢6 thé tao ra cac mudi phosphat, (nhu trikali

phosphat, K3PO4) ma gitr lai dudi dang tinh thé phosphat 247.

Trén FIG. 5B, khi nén ¢6 thé trao ddi ion 103 dugc loai khoi bé muoi 100, céc tinh
thé dugce loai khoi nén c6 thé trao d6i ion 105, duge mé ta boi mili tén 280. Céc tinh thé
¢6 thé dugc loai bo 280 bang cach rua nén c6 thé trao ddi ion 105 bing nude, nhu nuc’ré
khir ion, hodc bang phuong phap thich hop da biét bat ky. Cac tinh thé phosphat 247 bay
gidr ¢o thé chira cdc cation kim loai kiém 16n hon 120 va cac cation lithi 130 dugc lién
két v6i cac mudi phosphat 240 dé tao ra, vi du, lithi natri phosphat Li2NaPOy hoac lithi
dinatri phosphat LiNa;PO4 hodc kali natri phosphat K2NaPOjs trong cac tinh thé phosphat
247. Khi céc tinh thé phosphat 247 dugc loai bo, nén ¢ thé trao ddi ion 105 co6 thé duoc
lay ra voi bé mat 16m & d6 cac tinh thé phosphat 247 trugc dy luu tra trén nén co thé

trao doi ion 105.

Nhu duoc thao luln trude day, khi cac kim loai kiém trao doi gitta nén ¢6 thé trao
d8i ion 105 va cac tinh thé phosphat 247, su chénh léch vé kich thudc thé tich gitra céc
cation kim loai kiém 16n hon 120, céc cation kim loai kiém trung binh 140, va céc cation
lithi 130 c6 thé tao ra ung suét cuc b trong nén co thé trao doi ion 105. Ung suat cuc bd
¢6 thé tao ra su chénh léch kich thude trong bé mat ctia nén cé thé trao.ddi ion 105 va co
thé tao ra khuyét tat bé mit vdi viée dé lai 16m tir khoang tréng thé tich trudc day bi chiém
giit béi cation co kich thude 16n hon. Ly tuéng 1a, qua trinh trao ddi ion tao ra lép tng
sudt nén ddng nhét trong nén c6 thé trao dbi ion 105 ma khong c6 céac vung cua céac khu
vuc Ung suét cuc bo tap trung cao. Cac vung ng sudt cuc b tap trung cao co thé tao ra
cac khuyét tat trong nén c6 thé trao ddi ion 105, bao gdm céc vét 1om va cac phan nho ra

trong bé mat cua nén cé the trao doi ion 105.

Nhu duoc thé hién trén FIG. 6, viéc loai bé cac tinh thé phosphat 247 c6 thé 16 ra
cac khuyét tat bé mat 440 trén bé mat cua nén cé thé trao déi ion 105, tao ra nén duogc
trao ddi ion khuyét tat 108, ma c6 thé khong mong mudn. Khong bi rang bude boi ly
thuyét cu thé bét ky, trong bé mat cta nén ¢ thé trao ddi ion 105, khoang tréng tir cac
kim loai kiém 16n hon (nhu cc cation kim loai kiém 16n hon 120) c6 thé khong dugce

dién dy hoan toan bang cac kim loai kiém nho hon (nhu céc cation kim loai kiém trung
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binh 140), va khi cc tinh thé phosphat 247 dugc loai khoi nén c6 thé trao doi ion 105
céc vét 16m nho trong bé mat cua nén duoc trao ddi ion khuyét rat 108 ¢o thé duoc tao
thanh. Trong mat sb phuong an, vét 1om bi tao ra trong mot bé mat cua nén c6 thé tao ra
phan nho ra trén bé mat déi dién ctia nén. Viéc nay c6 thé xay ra dic biét 1a trong cic nén
moéng, nhu céc nén c6 do day nho hon hodc béng 100 um, hodc nho hon hodc béng 150

um, hoac nho hon hoac béng 75 wm, hodc nho hon hoac bang 50 pm.

Trong mdt s6 phuwong 4n, khuyét tat bé mat 440 co thé 12 1om hodc phan nhé ra ¢
chiéu cao hodc do sau 1én hon hodc béng it nhat 1,2 nm va chiéu rong hoac chiéu dai lon
hon hodc béng it nhat 0,005 mm. Khuyét tat bé mit 440 ¢o thé ¢6 chiéu cao hodc dd siu
nam trong khoang tr 1 nm dén 200 nm, hodc tir I nm dén 100 nm, hodc tir 1 nm dén 10
nm. Trong mot sb phuong an, khuyét tat bé mat 440 co thé ¢6 chiéu cao hodc do sau nam
trong khoang tr 10 nm dén 50 nm, hodc tir 100 nm dén 50 nm, hodc tr 100 nm dén 200
nm. Khuyét tat bé mat 440 ¢ thé ¢6 chidu rong hodc chiéu dai nim trong khoang tir 0,1
um dén 5 um, hogc tir 0,1 pm dén 50 um, hodc tr 0,1 pm dén 0,5 mm. Trong mot s6
phuong an, khuyét tat bé mat 440 cé thé ¢6 chiéu rong hodc chiéu dai nam trong khoang
tir 0,1 dén 0,5 mm, hodc tir 0,05 dén 0,1 mm, hoac tir 0,05 dén 0,5 mm, hioac tu 0,001 dén
0,5 mm. Trong mot s6 phuong an, cac khuyét tat bé mit 440 ¢6 thé nhin thiy bang mat
thuong khong can hd trg phuong tién nhin. Trong cac phuong an khéc, céc khuyét tat bé
mat 440 co thé chi nhin théy khi duoc dat dudi anh sang mau xanh ia .céy hodc str dung

kinh hién vi hodc cac kinh phong to khac.

Nhiéu phuong thiic ¢6 thé dugc str dung dé ngan chin hodc lam giam sy hinh thanh
cac Khuyét tat bé mat 440, cac tinh thé phosphat 247. hodc ca hai. Trong mot sb phuong
4n, nhu da néu trén day, co thé mon g mudn 1am han ché néng do cua cac mudi phosphat
240 duoc bd sung vao bé mudi 100 sao cho ndng do clia cac cation lithi 130 16n hon hodc
bang nong do cla mudi phosphat 240 ¢6 mit trong bé mubi 100. Vi mudi phosphat 240
s& yu tién hut cac cation lithi 130, ma c6 thé 1lam két taa ra khoi bé duéi dang cdc lithi
phosphat ran 250, bang cach han ché nong do cuia mudi phosphat 240 ¢d mit trong bé
dén nhé hon hodc bang ndng do cua cac cation lithi 130, cac tinh thé phosphat 247 ¢6 thé
khong tao thanh, bang cach do ngin cac khuyét tat bé mat 440. Trong khi phan nho ctia
mubi phosphat 240 c6 thé van phan tmg véi céc cation kim loai kiém 16n hon 120 va cic

cation kim loai kiém trung binh 140 dé tao ra céc tinh thé phosphat 247, luong giam di
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cta céc tinh thé phosphat ¢6 thé dugce riva dé dang tir nén 6 thé trao ddi ion 105 ma khéng
gdy ra khuyét tat bé mat c6 thé nhin thdy, hodc trong mét s& phuong an, cac Khuyét tat

bé mat bat ky 440.

Phuong an khac dé 1am giam hodc ngin cac tinh thé phosphat 247, cac khuyét tat
bé mat 440, hodc ca hai, bao gdm lam giam luong thoi gian trong do nén c6 thé tr_ao‘déi
fon 105 tiép xtc véi mudi phosphat 240. Vi du, sur hinh thanh cdc tinh thé phosphat 247,
cac khuyét tat bé mat 440, hodc ca hai, co thé duoc giam di hodc duoc loai bo béng cich
han ché luong thoi gian trong d6 nén cé thé trao ddi ion 105 ¢6 mat trong bé mudi 100.
Didu nay c6 thé ngan chan su hinh thanh cac tinh thé phosphat 247 trong bé mudi 100,
hodic ¢6 thé lam giam ndng do cua cac tinh thé phosphat 247 trong bé raudi 100, ca hai
vide nay ¢ thé 1am giam kha ning xdy ra viéc cdc tinh thé phosphat 247 gan trén bé mat

cia nén co thé trao doi ion 105.

Tuong ty nhu vay, sy hinh thanh céc tinh thé phosphat 247. cac khuyét tat bé mat
440, hodc ca hai, ¢6 thé duoc giam di hoac dugc loai bo béing cach lam ngudi nhanh nén
¢6 thé trao dbi ion 105 khi duge loai khoi bé mudi 100. Trong mét sH phwong dn, nén c6
thé trao ddi ion 105 co thé duoc 1am ngudi tir nhiét do bé muéi 100 dén shiét do nho hon
hodc bang 100°C trong thoi gian nho hon 5 phut. Trong mot s& phuong an, nén co thé
trao doi ion 105 ¢o thé duge lam nguoi dén nhiét do nhé hon hoéc bénﬁ 1G0°C trong thot
gian nho hon 3 phut, hodc .nho hon 2 phut, hodc nhé hon 1 phit, hodc nho hon 1 phat va
30 gidy, hodc nho hon 30 gidy, hodc nho hon 10 gidy. Khong ¢6 y dinh bi rang budc boi
Iy thuyét cu thé bit ky, néu nén c6 thé trao d6i ion 105 dugc 1am ngudi xudng dén nhiét
dd nho hon hogc bang 100°C trong thoi gian 16n hon 5 pht, céc tinh thé phosphat 247
c6 thé ¢6 kha nang két tu hogc theo cach khac phat trién kich thu6¢ 16n hon, didu nay c6
thé lam lan truyen cac khuyét tat bé mat 440 nhiéu hon, cic khuyet taT bF‘ mit dé nhin
thdy hon 440 hogc ca hai. Trong mot s6 phu’orng an, nén ¢6 thé trac ddi ion 10.) c6 thé
duoc lam ngudi tr nhiét do 1én hon hodc bang 380°C den nhi¢t do nho hon h_Og&l bang
100°C trong khoang thoi gian nam trong khoang tir 30 gidy dén 3 phut, hoac tir 30 gidy
dén 1 phut va 30 gidy. Trong mot s6 phuong an, nén c6 thé traoy déi ion iOS c6 thé 'Chch
fam ngudi dén nhiét dd nhé hon hodc bang 100°C trong thoi gian ndm trong khoéng tr
phiit één 3 phit, hodc tir 1 phut va 30 gidy dén 3 phut. hodc tir 45 gidy dén 2 phut hodc
tir 2 phut dén 3 phut.

[\
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Ngodi ra, cdc tinh thé phosphat 247 ¢6 xu hudng tinh thé héa ¢ céc nhiét do thap do
d6 tan ctia chung thip. Trong mot sé phuong én, su hinh thanh céc tinh thé phosphat 247,
cac khuyét tat bé mat 440, hodc ca hai ¢6 thé duoc lam giam hodc dugc ngén chin béng
cich st dung bé mudi 100 c6 nhiét do it nhat 380°C, nhu it nhat 400°C, 420°C, hoic
450°C. Nhiét do bé mudi 100 c6 thé phu thude vao ché pham ciia nén c¢6 thé trao doi ion

105.

Nhu da néu trén day, phuong phap dua mudi phosphat 240 dén bé mudi 100 co thé
anh huéng dén cac phan mg giita céc cation lithi 130 va mudi phosphat 240, do do tac
dong dén su hinh thanh céc tinh thé phosphat 247 hogc su thiéu ciia n6. Nhu dugc thé
hién trén FIG. 7, mudi phosphat 240 c6 thé dugc bd sung vao bé mudi 100 dudi dang bot
810, dang vién 830, hodc dang vién nang 850. Nhu dugc s dung ¢ day, “bot” chi cac hat
kho min duoc tao ra béng cach nghién, tan, hoac phan ra chét ran. Nhu duoc st dung &
day, “vién” chi khdi bdt dinh hinh duoc nén. Nhu dugce st dung ¢ day, “vién nang” chi

dang vt chat, nhu bot, ma vé co ban dugc bao va boc bang vo bao hoac mang.

Thong thuong, cac chét dang bdt co thé duoc wu tién do ty 1& bé mat-so véi-thé tich
cao diéu nay cho phép bot 810 phan tng nhanh va hig¢u qua véi cac chét phan Gng khac,
nhu cac cation lithi 130. Tuy nhién. viéc bd sung bdt 810 vao bé mudi 100 co6 thé gay ra
bé van duc trong d6 bot da bi phan téng do céac hat nho riéng ré, khi bot co thé ¢ xu
hudng tao ra bui trong khi phéan phdi ma can phai duge kiém soat trong khi dung. Trong
mot sb phuong an, bé mubi 100 bi van duc c6 thé khong thich hgp cho quy trinh trao doi
ion, do né ¢6 thé lan truyén cac khuyét tat khac nhau trong nén co thé trao doi ion 105.
B& mudi 100 co thé giir van duc trong khoang thoi gian dai, nhu 6 gid, 8 gio, 10 gio, mot
ngay hoac ba ngay hoac nhiéu hon, kéo dai quy trinh va tang thoi gian va chi phi can thiét
cho xir Iy nén c6 thé trao déi ion 105. Thong thuong, véi cac ly do nay, vién 830 ¢6 thé
duoc uvu tién dung, vi vién 830 co thé chim xubng ddy cta bé mudi 100 ma khong phan
tang va tao ra vén duc trong bé mudi 100. Tuy nhién, vién 830 co thé khéﬁg phan Ung

nhanh vdi céc cation lithi 130 do dién tich bé mit cua vién bi giam di so v&i bot 810.

Do viy. trong mot s phuong 4n, vién nang 850 c6 thé duoc sir dung dé dwa mubi
phosphat 240 dén bé mubi 100. Trong mot sd phuong 4n, vién nang 850 c6 thé chira céc
mudi phosphat dang bot 240 duge bao bang hén hop mudi. Trong mot s6 phuong an, hdn

hop mubi c6 thé chira NaNOs, KNOs, hodc ca hai. Khi dua vao bé mudi 100, vién nang
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850 c6 thé chim xudng day cua bé mudi 100 noi ma mudi dugc bao ¢6 thé hoa tan, giai
phéng mudi phosphat dang bt bén trong 240 dé phan ting nhanh v6i céac cation lithi 130

ma khong phén tang va gy ra van duc bé muoi 100.

Pé didu ché vién nang 850, trong mot s6 phuong an, mubi phosphat c6 thé duoc
tron voi muéi duoc bao. Cac mudi dugc tron co thé trai qua gia nhi¢t ¢ nhiét do cao hon
nhiét dd nong chay cua mudi duoc bao sao cho mudi duge bao bét dau nong chay. Hon
hop mubi duge gia nhiét co thé duoc lam ngudi dé tao ra mubi dugc bao phosphat, dugc

dé cap la vién nang 850.

Twong tu, trong mot sb phuong én, dang hat TSP ¢o thé duoc st dung. Dang hat
TSP ¢6 thé khong tao ra nhiéu bui trong khi phan phéi va mit khac c6 thé tranh cho bé
khong bi van duc. TSP duoc té_lo hat c6 thé ¢6 céu truc thd ma lémg nhanh xuéng bé nay,
va trong mot sb phuong an, dang hat TSP c6 thé hoda tan dé hon bot duoc bao dua trén
kich thude va dién tich bé mat cta céc hat tho. Tuy nhién, dang hat TSP c6 thé hap thu

hoi 4m nhanh hon TSP dugc bao trong khi liru kho.

Trong mdt sd phuong én, mudi phosphat'cé thé 1a natri phosphat, nhu trinatri
phosphat hogc dinatri phosphat. Mudi duogc bao ¢6 thé 1a mudi nitrat, nhu kali nitrat hogc
natri nitrat. Mudi duoc bao ¢od thé dugc sir dung ¢ dang tinh thé, vién, hoac dang hat min.
Trong mdt sd phuong an, mudi duoc bao ¢o thé co nhiét do nong chay thip hon mudi
phosphat, sao cho khi gia nhiét mudi dugc bao chay ra va ndng chay quanh mudi phosphat
vé co ban 1a khong néng chay dé tao ra vién nang 850. Trong mdt s6 phuong an, muoi
néng chay co thé duge lam ngudi dén nhiét do phong (21°C) hodc ¢6 thé dugc lam ngudi
& nhiét do du dé tao ra vién nang 850. Vi du, mubi ndng chay co thé duoc lam nguoi dén
nhiét do bat ky thdp hon nhiét do chuyén hoéa thuy tinh (Tg) cia mudi duoc bao. Nhu
duoc thé hién dudi day v6i sy tham khao FIG. 17, trong mot sb phuong an, vién nang

850 ¢6 thé phan tmg véi cac cation lithi 130 ¢ toe do gan nhu toc do cuia bot 810.
Vi du thyc hién sang ché

Céac vi du dudi ddy minh hoa mot hodc nhiéu phuong 4n cta sang ché nhu da duoc
thao luan trén day. Viéc mo ta cac phuong an chi ¢ tinh chat minh hoa va khong ¢o y

dinh gi6i han viéc 4p dung hodc str dung cua cac phuong an theo cach nao.
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Vidul— Mudi nong chay natri nitrat bi ngd doc lithi. .

Mudi nong chay natri nitrat (NaNO3) chira lithi nitrat (LiNOs) véi luong 0,32 %
trong lugng dugce dac trung boi phé phat xa quang hoc plasma ghép cdp cam ung (ICP-
OES). B6 sung natri phosphat (Na3PO4) v6i lugng 1 % trong luong vao mubi nay dé lam
két tiia céc cation lithi & 380°C. Mubi nong chay duge xt ly duogc liy lam mau va dugc
dac trung boi ICP-OES. Céc két qua thé hién rang cac cation lithi dugc loai thanh cong
khoi mudi nong chay (pha 1éng). Nong dé ctia LiNOz thap hon giéi han phat hién cia

ICP-OES (< 0,005 % trong lugng).
Vidu2 — Mubi nong chay natri nitrat va kali nitrat bi ngd doc lithi.

Mubi néng chay g6n1 49 % trong lugng natri nitrat (NaNO3) va 51 % trong lugng
kali nitrat (KNO3) chitra 0,02 % trong lugng lithi nitrat (LiNOs) duoc dic trung boi ICP-
OES. B6 sung trinatri phosphat v6i luong 1 % trong lugng (TSP, NasPOs) vao mudi nay
dé 1am két tha cac cation lithi & 380°C. Mudi nong chay dugc xu ly dugce ldy lam mau va
duge dic trung boi ICP-OES. Cac két qua thé hién ring cac cation lithi dugc loai thanh
cong khoi mudi néng chay (pha long). Nong do cta LiNO3 thap hon giéi han phat hién
cua ICP-OES (< 0,005 % trong luong). | |

Vi du 3 — Mubi néng chay natri nitrat va kali nitrat bi ngd doc lithi.

Céc hdn hop gém natri nitrat (NaNOs3) v6i lugng 49 % trong lugng va kali nitrat
(KNO3) véi luong 51 % trong lugng chura lithi nitrat (LiNO3) vé&i lugng 0,5-1,0 % trong
lugng va dinatri phosphat voi lugng ndm trong khoang ti 0 dén 2,5 % trong luong (DSP,
Na;HPO4) dugc 1am nong chay ¢ 380°C trong 12 gid. Sau do, nén thay tinh (46 day 0.8
mm, thuy tinh chira lithi) dugc gia cuong (duoc trao doi ion) trong cac bé ne‘iy trong 3 gio
va 45 phit ¢ 380°C. Céc thuiy tinh duoc gia cuong duqcvlam sach va ung suat nén (CS)
dwoc do bing FSM (xem bang 1 duéi ddy). Cac ndng do lithis (d6i voi LINOs) ctia mau
mudi néng chay duge phan tich bang ICP-OES (xem béang 1 dudi day).

Céc két qua thé hién rang cac cation lithi ¢6 thé bi phan t?mg hiéu qua bang viéc bo
sung phosphat (trong truong hop nay, DSP). Céc dit lieu [CP biéu thi rang cic nong dd
cation lithi c6 thé dugc lam gidm mot cach déng ké trong vong 12 gio ¢ 380°C. St dung

cac bé nay dé trao doi ion, CS dugc khoi phuc mét phan hodc hoan toan bang vige ho
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sune DSP. Viéc st dung qué liéu Ivong DSP gitip cho qué trinh phén tang nhanh hon
> v 5 & o ) fe)

(xem FIG. 8).

FIG. 8 1a biéu dd duong vién cua tng suit nén (CS) clia cic nén thuy tinh dugc trao
déi ion & cdc ndng do lidu lugng khac nhau ctia LiNOs3 va dinatri phosphat (DSP), nhu
duoc thao ludn chi tiét trong vi du 3. FIG. 8 m6 ta ndm nén thuy tinh dugc trao doi ion
cd cac ung suat nén bé mat khac nhau do céc diéu kién trao ddi ion khac nhau (tuc 1a,
ndng do cia DSP va mudi lithi nitrat trong bé nay). Nam thuy tinh trao déi ion ¢6 céc
ung suét nén 445,0 megapascal (MPa), 455,0 MPa, 465.0 MPa, 475.0 MPa. va 485.0
MPa. Biéu dd duong vién nay thé hién cac ndong do lidu tugng cua LiNOs theo % trong
lugag so v6i nong do cua dinatri phosphat.(DSP) theo % trong luong. Niwur co thé thay tr

FIG. 8, (mg suat nén clia cac nén dugc trao doi ion nhin chung giam khi ham Juong LiNO3

“

tang lén.

G

Bang 1: Su phan tang clia cac cation lithi bing DSP

- LiNO; DSP | LiNOstan | CStrung binh |
Cac | dugcbd | dwocbd | trong bé cua -
| didu sung (% sung . | sau 12 gio- | thuay tinh dugc .
kién trong | (% trong | (% trong gia cuong
- luong) luong) luong) ~ (MPa)
1 0 0,5 0 _ 495 ..
2 0 0 0 490
3 0.5 0 043 450
4 0,5 . 0,5 0,3 465
5 0,5 0,5 0,22 465
6 1 0,5 0,72 440
7 0,5 2,5 0,05 487 B
8 1 25 | 0,13 470

Trong tét ca cac didu kién, ndng dd cua KNOs va NaNOs 1an luot 1a 51 % trong

luong, va 49 % trong luong.
Vidu4 — Tai sinh bé trinatri phosphat

Dbé xac dinh hiéu qua cua trinatri phosphat (TSP, NasPO4) trong viéc lam két tua
lithi dé tai sinh bé mudi, TSP v&i luong 1 % trong lugng duoc nap trude trong bé raudi

nong chay 3 kg chira NaNO3 vai fugng 49 % trong luong va KNO3 v61 lugng 51 % trong
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lugng. Bé mudi dugc gilt ¢ nhiét d6 380°C va 25 mau thuy tinh vi du 1, ché pham, thiy
tinh theo cac phuong an duge mo ta o day (ché pham dugc mo ta dudi day trong bang 2),
duoc bd sung vao bé nay. Cac miéng thuy tinh 12 cac tdm thay tinh c6 kich thuéc 50 mm
X 50 mm x 0,8 mm, duoc dat vao trong bé mudi trong 3 gid va 45 phut. Quy trinh trao
dbi ion duoc 1ap lai 15 1dn vAn hanh. V&i muc dich so sanh, bé mudi tht hai chtra 16 kg
ctia NaNO; v6i lugng 49 % trong luong va KNOs voi lugng 51 % trong luong véi axit
silixic (Si(OH)s véi lugng 0,5 % trong luong dugce dé néng chay dé tai tao bé trao doi ion
thuong mai chudn. B& mubi thtr hai duoc giit ¢ nhigt do 380°C va 120 mau thuy tinh vi
du 1 duge bd sung vao bé va duoc trao ddi ion trong 3 gior va 45 phut. Quy trinh trao doi
ion duoc lap lai 6 lan van hanh. U'ng suét nén (CS) clia cac m5u thuy tinh duge xac dinh
sau mdi 1an van hanh khi do mutrc do ngd doc cua bbé mubi. (,o nghia la, mong dgi réﬁg
{rng sudt nén ctia mau nay sé giam di véi mdi 1an vén hanh lién tiép do su taing néng do

cua lithi trong bé nay la két qua cia viéc trao doi ion.

FIG. 9 thé hién (mg suét nén clia cac mau thiy tinh sau mdi 1an vén hanh cta vi du
4 d6i v6i bé chira TSP vé6i lwong 1 % trong luong va bé chura axit silixic voi lugng 0,5 %
trong lueng. Nhu duge thé hién trén FIG. 9. bé nay chtta TSP v6i luong 1 % trong lugng
nhin chung thu duoc cac timg suat nén cao hon so voi bé chura axit silixic véi luong 0,5
% trong lugng. Cac dir 1i€u nay cling biéu thi rang su giam (ng sudt nén trong bé chua
axit silixic vdi lugng 0,5 % trong lugng rd rét hon (tirc 1a, duong cong CS ¢6 do dbc dbc
hon) khi s 1an van hanh ting 1én so véi bé chira TSP véi luong 1 % trong luong. Trong
khi khong mudn rang budc boi ly thuyét, tin rang xu huéng nay la két qua ca viéc ngd
doc lithi trong bé chira axit silixic v6i lugng 0,5 % trong luong trong khi bé chira TSP

véi luong 1 % trong lugng it nhét mot phan giam cac tac dong cia viec ngd doc lithi.

Ngoai ra, dé x4c dinh hiéu qué ciia viéc tai sinh bé mudi chira TSP véi luong 1 %
trong lugng, TSP bd sung véi luong 2 % trong lugng duoc bd sung vao bé mudi chira
TSP sau khi van hanh 15 1an. “Dinh” nay TSP tai sinh bé mubi bang cach lam két tia cac
cation lithi gdy ngd doc. Nhu duge thé hién trén FIG. 10, sau khi van hanh 15 lan, TSP
bd sung véi lugng 2 % trong lugng duge bd sung vao bé mudi, img sudt nén clia cac mau
thay tinh tang lén nam trong khoang tir 460 MPa dén 500 MPa. Diéu nay chung t6 ring,

sau khi tai sinh, bé muoi co thé tao ra cac miéng thuy tinh c6 cac ing suat nén tuong tu
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nhu cac miéng thuy tinh trong bé mudi sach ban dau ma chua bi ngd déc (tac 1a, nhu

duogc thé hién trén FIG. 9).

Viéc tai sinh bé bing cach bd sung TSP tao ra cdc mau thly tinh c6 cic tng suét
nén 16n hon 440 MPa sau 30 lan van hanh trong cing bé mudi. Trong cac quy trinh trao
ddi ion ion trudc day (tic 1, khong co tai sinh), bé mudi can duoc thay chi sau 7-8 lan
van hanh hodc mé. Bing cach tang thoi gian va luong clia mé cta thuy tinh ma cé thé
duoc trao ddi ion trude khi bé mudi nong chay phai dugc lam ngudi, lam sach, thay va

duoc gia nhiét lai, cai tién duge hi¢u suat san xuat va giam dugc cac chi phi san xuat.

Bang 2: Ché pham cua thiy tinh vi du 1

Thuy tinh vi du | %mol oxit
Si02 63,46
ALOs 15,71

B0 | 0
LiO 6,37
Na;O 10,69
MgO 0,06
Zn0O 15
P,0s 2,45
SnO; 0,04

Vi du 5 — Nap trudc trinatri phosphat

Pé xac dinh lugng TSP co thé dugc nap trudc vao trong bé mubi dé ngin ngd doc
lithi, ba bé mubi dugc lam ngd doc chu d@ng bang LiNOs, nhu duoc thé hién trong bang
3 duéi day. Trong bé mubi thir nhat, dugc danh ddu “thing 1,” LINOs v&i luong 1,56 %
trong lugng dugc st dung dé lam ngoc doc chu dong bé 3 kg chira NaNO; voi luong 49%
va KNO; voi lugng 51%. Bé dugc giit & nhiét do 380°C. TSP vai luong 2,5 % trong
luong duge b sung vao bé da duoc lam ngoc doc. Khi cic cdu tr da lang trong bé nay.
25 miéng thily tinh theo thiy tinh vi du 1 dugc b sung\. Cac miéng thuy tinh dugc trao

ddi ion trong 3 gidy va 45 phut. Ung sudt nén trong thuy tinh dugc do sau khi trao d6i ion
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va duoc xac dinh 12 466,7 MPa, mot gia tri chap nhan duoc d6i véi vige san xuat thuong

mai.

Tuong tu, trong bé mudi thtr hai, dugc déanh dau “thung 2,” LiNOs v6i luong 6,25
% trong lugng dugce st dung dé lam ngodc doc chu dong bé 3 kg chira NaNOs véi lugng
49% va KNOs v6i luong 51%. Bé nay dugc giit & nhiét do 380°C. TSP v6i luong 10 %
trong luong dugce bd sung vao bé da dugc lam ngde doc. Khi cac chu tir da ling trong bé
nay, 25 miéng thiy tinh theo thity tinh vi du 1 dugc b6 sung vao bé va dugc trao dbi ion
trong 3 gio. Ung suit nén cia thuy tinh dugce do sau ki trao doi ion duoc xac dinh 1a

464.7 MPa ma khong ¢6 van duc trén bé mat thuy tinh ¢é biéu thi cac tap chét.

-Céc dir liéu trong bang 3 Chfrng to rang cac lugng 16n cuda lithi gdy ngd déc co thé
duoc khac phuc bang cach nap trude TSP voi luong cho dén 10 % trong luong trong bé
mubi d& ngan ngd doc lithi. Cu thé hon, cac di liéu nay ching 10 rang viéc ngd doc lithi
¢6 thé duogc khic phuc bang cach duy tri ty 1& ctia LiNO; so véi TSP khi ndng do cuia
LiNO; trong bé nay ting 1én ma khong gay tac ddng ngugc dén ng sudt nén lan truyén
vao thuy tinh. Céac du li¢u nay ciing xac nhan rang bang viéc nap trude TSP véi lugng
cho dén 10 % trong lugng vao bé mudi, thoi gian ton tai cia bé mubi co thé kéo dai dén

it nhat 70 14n van hanh ma khong can tai sinh.

Bang 3: Ung suét nén sir dung TSP v6i lugng 2,5‘ % tfong lwong va 10 % trong

luong
X 2 LiNOs
R . |Thungth® rop |0y | (% | TSP| CS
Thtr nghiém SO miéng | tich muoi (2) /TSP | trong | (ppm) | (MPa)
- : YIS I )
(ke) luong)/
Thung 1 dugc lam -
ngoc doc chu dong, : - ’ . ,
Vi 2.5% TSP, 25 3 75 0,62 0,28‘» 130 466,7
1,56% LiNO3
Thung 2 dugce lam
ngoc doc chu dong, -
Vi 10% TSP, 25 3 300 0,62' 0,23 50 464,7
6,25% LiNO3

Vi du 6 — Téi sinh bé dinatri phosphat

[98]
()
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Pé xac dinh hiéu quéa cua dinatri phosphat (DSP, Na,HPOa) trong viée lam k&t tha
lithi dé tai sinh bé mudi. DSP vdi lugng 2,5 % trong luong dugce nap trude vao bé mudi
nong chay 3 kg chira NaNO; véi lugng 49 % trong luong va KNOs vai lugng 51 % trong
lvong. Bé mudi duoc giit & nhiét do 380°C va 25 man thiy tinh vi du 1, ché phém thuy
tinh theo cac phuong an dugc mo ta & ddy (ché pham dwgc md ta trén day), dugc b6 sung
vao bé nay. Cac miéng thily tinh 1a cac tam thuy tinh ¢6 kich thude 50 mm x 50 mm x

0.8 mm, dugc dat vao trong bé muodi trong 3 gio va 45 phat.

FIG. 11 thé hién viéc so sanh gitra vi du 4 (t4i sinh TSP), vi du 5 (ti sinh DSP). va
chi ¢6 axit silixic (khong bd sung phosphat). Nhu duoc thé hién trén FIG. 11, DSP ¢6
hiéu qua thidp hon mot chut so v&i TSP trong viéc tai sinh bé mudi, nhung ¢é hidu qua

hon chi riéng axit silixic.

TSP thé hién khﬁ néhg tai sinh t6t hon s0 V6i DSP trong trong cac khoang thoit gian
dai hon, nhu duge thé hién wén FIG. 12. Cu thé 1a, FIG. 12 the hign cac ke t qua cta hai
hé mudi chua 49% NaNO; va 51% KNO; ¢ 380°C. Ca hai bé mudi chta L 1NO VOl luom,
0, 495 % trong luong duo*c nap truge dc lam ngdc doc chu dong cac bé mubdi naV DS P
vGi lugng 0,37 % trong luqng duge bé sung vao bé mudi bi ngd doc cua thung 1. TSP
v6i legng 0,43 % trong luong duge bd sung (trong Ung véi ty 1€ mol 1.1 cia DSP va
TSP) vao bé mudi bi ngd doc cia thung 2. % trong lugng ciia LiNO; trong bé nay-duge
kiém tra trong khoang thoi gian theo gid. Trong khi DSP va TSP thé hién cac két qua
tuong tu sau 5-10 gio, sau 24 gio, TSP thé hién muc giam cua LiNOs so voi DSP. Hon
nira, sau mot khoang thoi gian 5 ngay (120 gio), tbung c,hu’a TSP c6 nong dd LiNOs thap

hon S0V 01 thung chua DSP
Vidu 7 —Cac khuyét tat bé mat

FIG. 13 mo ta dac tinh cua cac khuyet tat bé mat co mat trén nén thuy tinh sau quy
frinh trao ddi ion tr ong d6 bé mudi duoc tai sinh bangT tr 1uatr1 mudi phoqpha‘[ (TSP) FiG
13 1a 46 '(}‘u cua cac phép do Zygo, mot con0 cu do hinh 4nh kich thide ba chleu (JD/ va
do be mat mo ta profil bé mat cia thm thuy tinh. Khi quy trinh trao doi i ion dlen ra, TSP
bat dau lam ket tua cac Catlon lithi dé tao ra cac mubi 1 tm phosphat. K hi nong do i1tm
giam di. TSP du bat dau phan ing voi kali o mat trong nén thuv tmn gay ra sy cha) cua

cAc cation r'atrl vao trong nén thuy tinh, trong khi céc tinh thé phosphat chtra K3PO: duogc

()
(O8]
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tao thanh. Khi loai bo vat pham thuy tinh tur bé va lam ngudi _Vét phéfn :thf.ly tinh, nudc
duoc st dung dé ¢ géﬁg rira sach cac tinh thé phosphat. Khi cac tinh thé phosphat lon
duogc loai khoi nén thuy tinh, cac khuyét tat_ bé mat hién rd trén nén thuy tinh. Nhu dugc
thé hién trén FIG. 13, profil bé mat ctia nén thiy tinh md ta ca cac vét 1om va céc phan
nhd ra trén bé mit cla nén thuy tinh. Ngoai ra, mot s6 vét 16m vé ban chat 1a kha rong,
dd sau cho dén 2 dén 5 nm, véi hau hét cac vét 16m ¢6 chidu dai vai micromet va do sau

val nanomet.
Vidu 8 —Cac khuyét tat bé mat va tbc do lam ngudi

FIG. 14 thé hién viéc doc Zygo cho nén thuy tinh ma duoc lam ngudi nhanh khi loai
khoi bé nay. Nhu da thao luan wén day, viéc 1am nguéi nhanh c6 thé lam giam hogc han
ché su hinh thanh cac tinh thé phosphat, va do do, cac khuyét tat bé mat, trén nén co thé
trao doi ion. Trong vi du &, vat phém thuy tinh dugc trao ddi ion trong bé 3 kg chtra 49%
NaNOs va 51% KNOs. Bé duoc gitr & nhiét do 380°C. Bo sung TSP voi lugng 10 % trong
lugng vao bé dé ngan va khic phuc ngd doc lithi. Vat phém thiy tinh dugc loai khoi bé
va duge lam ngudi ngay tur nhiét do 380°C dén nhiét d6 nho hon I.OOOC trong mot phut.
Nhu duoc thé hién trén FIG. 14. cac khuyét tat bé mat ¢6 chiéu dai va chiéu rong nhé hon

rét nhiéu va co rat it cac phan nho ra.
Vi du 9 — Cac khuyét tat b& mit va nhiét do bé

FIG. 15 md ta mau nhiéu xa tia X (XRD) nhiét do cao tai chd dudi dang ham cua
nhiét d6 va cuong do cho bé mudi néng chay chira KNO3, NaNOs, va lugng nho lithi
natri phosphat. Nhu dugc thé hién trén FIG. 15, tai cdc nhiét do be cao hon, nhu 380°C,
chi cac tinh thé ma c6 mat trong bé mubi néng chay la cac mudi lithi natri phosphat,
Li>NaPO,, ma duoc giit lai ¢ dang tinh thé. O cac nhiét do thép hon, cdc tinh thé tir cac
mubi khac (nhu KNOs, NaNOs va LisPOs) 1a phd bién hon. Khi bé mui nong chay duoc
gia nhiét dén nhiét do 380°C va séu do dugc lam ngudi dén fllliét do phong, nhiét do l1on
hon 300°C thi chi lithi natri phosphat giit lai dugc c6 mat ¢ trang thai tinh thé. O nhiét
d6 nhé hon 300°C, ca khi bé duogc lam ngudi tir 380°C va khi bé dugc gia nhiét tir nhiét

do phong, cac pha tinh thé khac thoat ra tir cac mudi tinh thé c6 mat trong bé nay.

Vidu 10 — Thoi gian phan tng mudi phosphat
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FIG. 16 m6 ta su khac nhau giita viéc bo sung mudi phosphat vao bé mudi nong
chay & dang bot, vién, va vién nang, nhu duge thao luén trude day. Trong vi du 10, trinatri
phosphat dugc bd sung vao cac bé mudi néng chay & dang bot, dang vién, va dang vién
nang dé thoi gian xtr 1y 1a 75 gio. D@ san xudt cac vién nang, 1 kg trinatri phosphat, 2 kg
KNOs, va 1,125 kg NaNOs dugc tron k¥ trong thiét bi chtra bang thép khong gi. Hon hop
nay dugc dat trong 16 va duoc gia nhiét dén nhiét do 390°C. Nhiét do 390°C vé co ban
duoc gitt trong 3 gio. Sau do, hdn hop nay duge loai bo va duge lam ngudi dén nhiét do
phong. Khi dugc 1am ngudi, vién nang duoc tach ra khoi thiét bi chira bang thép khong

gl.

‘Nhu duoc thé hién trén FIG. 16, bot phosphat dugce bao ¢d thé phan Ung trong bé
mudi néng chay véi lithi nitrat dé 1am két tia cac mudi lithi phosphat & téc do vé co ban
Ia bang toc dd & dang bot. Nguoc lai, dang vién khong thé phan (mg nhanh, dan dén nong
do cua lithi nitrat cao hon, c6 mat va chua phan Ung trong bé nay. Vién nang khong lam
van duc bé mudi trong khi van phan tng nhanh va hiéu qua vdi lithi nitrat, nén vién nang
1a lya chon tot hon dang bot hodc dang vién cua trinatri phosphat, hodc cac mudi phosphat

duoc bao khéc.
Vidu 11 — Do pH ctia bé

FIG. 17 1a dd thi cta do pH cua‘bé mubi tai cac luong khac nhau cua trinatri
phosphat. Trong vi du 11, bé 3 kg chira 49% NaNO; va 51% KNOs dugce gia nhiét va
duoc gilt & nhiét do 380°C. Trinatri phosphat (TSP) dugc bd sung vao bé theo phuong

trinh dudi day:
NasPOs + 1,75 LiNOs = Lij 7sNaj 25PO4 + 1,75 NaNO3 Phuong trinh 2

Do pH duoc do bang cach hoa tan mudi véi lugng 5 % trong lugng ;[rong dung dich
nuée va do o pH & nhiét do phong (xdp xi 20 dén 25°C). Trén FIG. 17 bé mudi ¢6 do
pH nam trong khodng tir 6 dén 10 khi TSP duoc bd sung vao bé nay. Néu khong bé sung
TSP, bé c6 do pH khoang 7,8. Khi bd sung TSP, do pH cua bé ban dau giam xuéng

khoang 6,3. Khi nhiéu TSP dugc bd sung vao bé mudi, dd pH ting 1én 7,6, sau do lén
9,2, va tiép d6 9.8 kbi ndng do tang 1én, nhu dugc thé hién trén FIG. 17.
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Ngudi ¢é hiéu biét trung binh trong linh vuc ky thuét nay s& hiéu rd rang cac cai
bién va thay ddi khac nhau co thé duogc thuc hién ddi véi cac phuong an duoc md ta ma
khong tach khoi tinh than va khong nim ngoai pham vi cta d6i twong yéu cau bao hd.
Do do, du tinh ring ban mo ta nay bao gdm céc céi bién va cac thay doi ddi cua cac

phuong an dugc md ta khac nhau voi diéu kién 1a cac cai bien va thay doi nay nam trong

pham vi ctia cdc diém yéu cau bao ho kém theo va cac twong duong cua chung.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép tai sinh bé mudi, bao gdm céc bude:

cho it nhat mdt phan ctia nén co thé trao déi ion chira cation lithi tiép xuc véi bé Vmuéi
chira it nhat mot trong s6 KNOs va NaNOs, trong d6 khi cho it nhéat mot phén clia nén co
thé trao dbi ion tiép xtic voi bé mudi, nén c6 thé trao dbi ion khuéch tan cac cation lithi
tir nén c6 thé trao ddi ion vai tde do béng hodc 16n hon 1,000 pm?/gid va nhé hon hodc
bang 8,000 um?/gid; va

két tua chon loc, khong phai trong qua trinh tiép xtic, cation lithi da hoa tan tur bé mubi
bang cach bd sung mudi phosphat véi lugng bang hodc 16n hon 2 % khdi lugng va nho
hon hoac béng 10,0 % khdi luong,

trong do néng dd cua cation lithi trong bé, sau khi bd sung, bé‘mg hoac 16n hon n6ng
d6 ciia mudi phosphat trong bé mudi, va

trong do néng d6 cac cation lithi dugc hoa tan trong bé mubi, sau khi két tta chon loc,
bang hozc 16n hon 0 % trong lugng cac cation lithi va nho hon hodc bang 2,0 % trong

luong céc cation lithi.

2. Phuong phap tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 nén c6 thé trao d6i ion chtra Li,O

v6i luong bang hodc 16n hon 2,0 % mol va nho hon hodc bang 15 % mol.

3. Phuong phap tai sinh bé mudbi theo diém 1, trong d6 nén c6 thé trao ddi ion chira:
bing hodc 16n hon 50 % mol SiO; va nhé hon hogc bang 80 % mol SiO;
bang hodc 16n hon 0 % mol BoOs va nhé hon hodc bang 5 % mol B20s;
bing hodc 16n hon 5 % mol AlO3 va nhé hon hodc bang 30 % mol ALOs;
bang hodc 16n hon 2 % mol Li>O va nhé hon hodc bang 25 % mol Li;O;
bang hodc 1én hon 0 % mol Na;O va nhé hon hodc bang 15 % mol NaO;
bang hodc 16n hon 0 % mol MgO va nho hon hodc bang 5 mol% MgO;
béng hodc 16n hon 0 % mol ZnO va nho hon hoac béng 5 % mol ZnO;
bang hodc 16n hon 0 % mol SnO> va nhé hon hodc bang 5 % mol SnO»; va

bang hodc 1én hon 0 % mol P20s va nho hon hoac bang 10 % mol P,0s.
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4. Phuong phap tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 bé mudi c6 do pH nho hon hoic
béng 10, khi duoc do béng cach hoa tan 5 % trong lugng mudi trong dung dich nudc va

do d6 pH & nhiét do phong.

5. Phuong phép tai sinh bé mubi theo diém 1, trong d6 bé mudi c6 d6 pH kiém 16n hon
hoac béng 6 va nhé hon hodc bé“mg 10, khi duvoc do bé’mg cach hoa tan 5 % trong luong

mudi trong dung dich nudc va do dd pH & nhiét do phong.

6. Phuong phap tai sinh bé mubi theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gdm
cac budc:

loai nén c6 thé trao ddi ion khoi bé; va

lam ngudi nén c6 thé trao doi ion dén nhiét do nho hon hodc bang 100°C trong thoi

gian nho hon hodc bang 3 phut.

7. Phuong phép theo diém 6, trong do nén co thé trao doi ion duoc lam nguodi dén nhiét

d6 nhé hon hodc bang 100°C trong thoi gian nam trong khoang tir 30 gidy dén 3 phit.

8. Phuong phap tai sinh bé mubi theo diém 1, trong d6 mudi phosphat dugc chon tir

nhém bao gom Na3POu, K5POu, va cac t6 hop cua chung.

9. Phuong phép tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 mudi phosphat dugc bd sung véao

bé mudi dudi dang bot dugce bao.

10. Phuong phap tai sinh bé mudi theo diém 9, trong d6 bot duoc bao chira KNO3, NaNOs,

hodc céc td hgp ctua chung.

11. Phuong phép tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 mudi phosphat duoc b sung vao

bé & dang hat.
12. Phuong phap tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 bé mudi chitra 16n hon hoic bang
45 mol% KNOs3 va nhé hon hodc béng 67 mol% KNOs3, va 16n hon hoac béng 33 mol%

NaNOs va nhé hon hodc bang 55 mol% NaNOs.
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13. Phuong phép tai sinh bé mubi theo diém 1, trong d6 bé mudi chira 16n hon hodc bang
75 mol% KNOj; va nho hon hodc bang 95 mol% KNOs, va lén hon hogc bang 5 mol%

NaNO; va nhé hon hodc bang 25 mol% NaNO:.

14. Phuong phap tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6, sau khi bo sung, bé mudi chtra
16n hon hodc bang 2 % trong lwong va nhd hon hodc bang 3.0 % trong lugng mudi

phosphat.

15. Phuwong phap tai sinh bé mudi theo diém 1, trong do cac cation lithi dugc hoa tan dugc
lam két tiia chon loc bang cach cho phan tng véi mudi phosphat bang cach do tao ra it

nhit mét trong sd LisPO4 khong tan, LixNaPO4 khong tan hodc LiNa:POs khong tan.

16. Phuong phép tai sinh bé mubi theo diém 1, trong do6 nén c6 thé trao 4oi ion ¢6 toe do
khuéch tan ndm trong khoang tir 16n hon hozc bang 2,000 um?*/gidr va nhé hon hoic bang

6,000 um?/gio.

17. Phwong phép tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 phuong phdp nay con bao 20m
bude bd sung phosphat vao bé mudi khi tng sult nén cia nén duge xir Iy trong bé mudi
chira cdc cation lithi dugce khuéch tan 1a ndm trong khoéng tr 10 MPa dén 70 MPa nho
hon Gng sudt nén cia nén dugc xir Iy trong bé mudi ma khong chira céc cation lithi duoc

khuéch téan.

18. Phuong phép tai sinh bé mudi theo diém 1, trong d6 bé mudi chtra ion hion hodc bang
40 mol% KNOs va nhé hon hodc bing 95 mol% KNOs, va 16n hon hogc bing 5 mol%

NaNOQj3 va nhé hon hodc bang 60 mol% NaNO;.

19. Phuong phap tai sinh bé muodi theo diém 1, trong do con bao gom bude gia nhiét bé

mudi dén nhist 4 bang hodc 16n hon 380°C.

20. Phuong phép tai sinh bé mudi theo diém 19, trong d6 con bao gom budce gia nhiét be

mudi dén nhiét d6 nhé hon hodc bing 450°C.
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