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(57)  Sang ché dé xudt bot ziricon oxit chira chét 1am n dinh, va c6 dién tich bé mat
riéng 1a 20 m?*g hodc 16n hon va 60 m%g hoic nhé hon va dudng kinh hat Dsp 13 0,1 pm
hodc 16n hon va 0,7 um hodc nhé hon, trong 6 nam trong khoang 10 nm hodc 16n hon
va 200 nm hogc nho hon theo kiéu phan b6 16 b trén co s& phuong phap xdm 14n thay
ngan, dudng kinh trén & dinh theo phan bd thé tich 16 rd 12 20 nm hodc 16n hon va 85 nm
hodc nhé hon, thé tich 16 rd 14 0,2 ml/ g hodc 16n hon va nhé hon 0,5 ml/g, va chiéu rong

phan b6 16 rd 13 40 nm hodc 16n hon va 105 nm hodc nhé hon.
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Linh vwe k§ thuit dwoc dé cip
Sang ché dé cap dén bot ziricon oxit, phuong phap san xuat bot ziricon oxit, than

nung két ziricon oxit, va phuong phép san xuét than nung két ziricon oxit.

Tinh trang ky thuét ctia sang che
Do ¢6 dd bén co hoc, d6 trong mo, chi s6 khiac xa, v.v, nén ziricon oxit duoc
dung trong cdc ing dung khac nhau. Trong nhiing ndm gan day, mtc khang thoai bién

thuy nhiét dugc doi hoi dé bo sung thém chic ning cta ziricon oxit, va viée cai thién kha

’
A

nang nung két & nhiét do théip da dugc nghién cuu.

Tai liéu patent 1 boc 16 bot min ziricon oxit chira mdt hodic nhiéu oxit ctia yiri,
canxi oxit, magie oxit, va xeri oxit ¢ dang chat lam 6n dinh, trong d6 duong kinh hat
trung binh caa bt min ziricon oxit la nho hon 0,5 pm, va ty phﬁn cua cac hat ¢ nhiét do 1
wm theo duong cong phan bd ¢d hat tich [ty 14 100% (xem diém yéu cdu bao ho 1 trong
tai liéu nay). Tai liéu patent 1 boc 16 bot min ziricon oxit c6 kha ning duc tdt va kha nang
nung két & nhiét do thép, va cling td1 uu vé mirc do tin cay chét lugng khi tao thanh than
nung két (xem doan mo ta [0036] trong tai liéu nay). Tai liéu patent 1 con boc 10, phuong
phdp san xudt bot min ziricon oxit, phuong phép sin xudt bot ziricon oxit bang céch sy
kho, nung va sau d6 nghién bui thé sol hydrat ziricon oxit thu dugc bang cach thity phan
dung dich mudi ziricon trong nudce, trong d6 mot hodc nhiéu hop chat chua ytri, canxi,
magie, va xeri dugc bo sung ¢ dang nguyén liéu thd ctia chat lam 6n dinh vao thé sol
hydrat ziricon oxit thu dugc ¢ diéu kién ma toc do phan Ung thuy phan 1a 98% hodc 16n
hon, hon hop thu duoc dugce séy kho, duoc nung ¢ nhiét do 900°C dén 1200°C dé tao ra

bot ziricon oxit, ma sau do dugc nghién bui u6t bang cach st dung cic bi ziricon oxit ¢6
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duong kinh 3mm hozc thip hon cho dén khi dudng kinh hat trung binh cta bdt ziricon
oxit tré' nén 0,5 pm hodc nhé hon (xem diém yéu cau bao ho 9).

Tai liéu patent 2 boc 16 than nung két ziricon oxit vén 1a than nung két ziricon
oxit chira 0,05 dén 3% trong luong nhdm oxit va ¢o nong do ytri 2 dén 4 mol%, trong do
ty trong tuong dbi ctia than nung két ziricon oxit 1a 99,7% hodc 16n hon, duong kinh hat
trung binh ca cic hat két tinh bang nam trong khoang tir 0,1 um dén 0,3 pum, d6 bén uén
la 1600 MPa hoac 16n hon, va ty 1€ pha két tinh don hudng la 5% hoac nho hon sau khi
duge ngdm trong nude nong ¢ nhiét do 140°C trong 75 gio (xem diém yéu cau biao ho 1).
Tai lidu patent 2 boc 10 than nung két ziricon oxit 12 tdi uu v& do bén va do nham, va hon
ntra, 1a t6i uu vé st can thoai bién nhiét trong nude (xem doan md ta [0042]). Tai liéu
patent 2 con bdc 10 phuong phép san xuat than nung két ziricon oxit, phuong phép san
xuat than nung két ziricon oxit duoc md t, trong do bot ziricon oxit ¢6 duong kinh hat
trung binh ctia cdc hat th cdp nam trong khoang tir 0,1 pm dén 0,4 um, ¢o ty I¢ gitia
|duong kinh hat cac hat thir cdp]/[duong kinh hat trung binh cta cdc hat so cap do dugc
bang kinh hién vi dién tir] ndm trong khoang tur 1 dén 8, chua hop chat nhom voi luong
0,05 dén 3% theo trong luong vé mat nhom oxit, va ¢o néng do ytri 2 dén 4 mol% duoc
diic va sau do nung két trude & nhiét do 1100 dén 1200°C, va than nung két trude thu
duoc duge dua vao xu ly 4p luc dang tinh néng & ap sudt 50 dén 500 MPa va nhiét do la
1150°C dén 1250°C (xem diém yéu cdu bao ho 3).

Tai licu patent 3 boc 10 bot ziricon oxit chtra 2 dén 6 mol% ytri, ¢6 thé tich cta
cde 16 16 ¢6 dudng kinh 16 rd 200 nm hodc nhé hon nim trong khoang tir 0,14 dén 0,28
ml/g, va ¢6 ty trong dic twong dbi nam trong khodng tir 44 dén 55% khi bot ziricon oxit
duge duc ¢ ap luc duc 1a 1 t/em?, trong d6 ty trong duc twong ddi dugce thé hién boi cong
thire sau (1) (xem diém yéu céu bao ho 1).

TV trong diic tuong doi (%) = (ty trong duc/ty trong nung két Iy thuyét) x 100 *+ (1)

Tai licu patent 3 bdc 10 bt ziricon oxit ¢d ty trong dic cao khi duoge due, va ¢o

thé tao ra than nung két co ty trong nung két 1a 99,5% hodc 16n hon ty trong ming két ly
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thuyét (xem doan mé ta [0015]).
Gidi phdp kp thudt da biét
Céc tai liéu patent

Tai liéu patent 1: JP-A-2006-240928

Tai liéu patent 2: JP-A-2015-221727

Tai liéu patent 3: WO 2017/170565
Vin dé Ik thudt diroe sang ché gidi quyét

Tai liéu patent 1 va tai liéu patent 2 de cap dén cac hat tha cﬁp cua bot ziricon
oxit, cac tai liéu nay dé xudt cac nd luc dé co duoc kha nang nung két ¢ nhiét do thép
bing cach diéu chinh duong kinh hat, v.v.

Dong thoi, nho cde nghién ciu chuyén sau vé cii thién kha niang nung két ¢ nhiét
o thip cta bot ziricon oxit, tic oid sang ché cho rang kha niang nung két khong chi duoc
xdc¢ dinh boi cac hat thu cép, ma ca dac tinh két tu cua cac hat so cép cau thanh céc hat
thir cp ciing duoc tinh dén. Tuc 14, tic gia sang ché da thay rang kha ning nung két thay
doi tiy theo murc két tu khong déu cua céc hat so cép cdu thanh cac hat thir cép va mirc
do két tu clia cac hat so cép dugc bao goéi chat va long tham chi khi cac hat thu Cép co
duong kinh hat tha ¢dp tuong tr. Dudi ddy, y tudng nay sé duge boe 10 mot cach chi tiét.

Bude nung két 1a vice nung két than due cta bot ziricon oxit ciing ¢6 thé duogc
xem nhu bude loai bo cdc 10 rd trong than duc. Dé lam giam s6 lwong 10 rd trong than
duc, theo cong nghé quy udce (vi du, xem tai li€u patent 1 va tai liéu patent 2), cac khoang
trong gitta cAc hat clia cac hat thtr cap trong than dic (céc khoang trdng giita céc hat cua
cac hat tho cép ctia bot ziricon oxit cAu thanh than dac) duoc tao ra nho, néi cach khac,
duong kinh hat thi cap duge tao ra nho, va dudng phan bd cta duong kinh hat thir cap
duoe tao ra co ¢d nho nhit ¢o thé. Cac khoang tréng gitia céc hat clia cac hat thir cap
trong than ddc cling ¢ thé duge lam giam nho cde diéu kién dic dé tao ra than duc (ap
luc duc, chat két dinh, phuong phéap duc, v.v.).

Nhu néu trén, viéc khong ché dudong kinh hat thr cap cua bot ziricon oxit da

(0%}
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duoc nghién cttu theo quy uée do kha nang nung két ¢ nhiét do thp, nhung khong c6 vi
du vé nghién ctiu cai thién kha nang nung két ciia bot ziricon oxit bang cach khéng ché
hién tuong két tu ctia cac hat so cﬁp cdu thanh céc hat thir cép.

Dong thoi, tai liéu patent 3 boc 16 rang ty trong nung két cao thu duge bing cach
khéng ché thé tich cta cac 18 16 ¢ duong kinh 18 r 200 nm hogdc nhé hon nim trong
pham vi cu thé lién quan dén cac khoang tréng gifta cdc hat ctia cac hat so cdp ctia bot
ziricon oxit (xem doan mo ta [0013]). Tuy nhién, theo tai liéu patent 3, kha ning nung két
& nhiét do thap khong duge nghién ctru. Nhu vy, tai liéu patent 3 chi boc 10 cong nghé
trong do ty trong nung két o nhiét do 1450°C dugc tao ra phai 1a 99,5% hoac 16n hon
bang cich khong ché cac khoang tréng gitta cdc hat cta cac hat so cap ctia bot ziricon
oxit (xem cac doan mo ta [0044] va [0146], va Bang 1 ¢ doan mo ta [0149] trong tai liéu
nay), va khong nghién ctu kha nang nung két ¢ nhiét do thap (vi du, khoang 1200°C dén
1350°C).

Hon nira, theo tai liéu patent 3, chi thé tich cua cac 10 1d ¢6 duong kinh 16 15 200
nm hodc nho hon nim trong pham vi cu thé duge nghién ciru lién quan dén céc khoang
trng gitra cac hat ctia cac hat so cap ctia bot ziricon oxit, con ¢& va dudng phan bd cia
ting khoang trong gitra cac hat khong duoc nghién cuu.

Trong bt ziricon oxit dugce bdc 10 trong tai liéu patent 3, duong kinh trén ¢ dinh
thé tich 16 rd dudng phan bd khong nam trong khoang 20 nm hodc 16n hon va 85 nm
hodc nho hon trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kiéu phan
b6 16 rd trén co s¢ phuong phap xam lan thiy ngén. Bot ziricon oxit do tai liéu patent 3
boe 10 khong ¢o chiéu rong phan b 16 rd nam trong khoang 40 nm hodc 16n hon va 103
nm hodc nho hon trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kiéu
phan b6 16 16 trén co sé phuong phap xam lan thuy ngan. B¢ lam 16 diéu nay, trong doan
mo ta cdc vi du thue hién trong ban md td nay, bdt ziricon oxit theo Vi du 1 trong tai liéu

patent 3 duoc the hién nhu Vi du so sanh 2 trong ban mo ta nay.
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Bin chét ky thuft ciia sang ché

Sdng ché duoc thue hién nham khic phuc cdc nhuoc diém néu trén, va muc dich
ctia sang ché 1a dé xuét bot ziricon oxit ma c6 thé duge nung két & nhiét do thap va cé thé
tao ra than nung két ¢6 ty trong nung két cao. Sang ché con dé xuit than nung két ziricon
oxit thu duge bang cach st dung bot ziricon oxit. Sang ché con dé xuét phuong phép sén
xudt than nung két ziricon oxit.

Cdch gidi quyét vin dé

Cac tac gia sang ché da nghién ciu chuyén sau vé bot ziricon oxit. Két qua 1a,
cde tac gid sang ché da phat hién ra rang viéc nung két ¢ nhiét do thip c6 thé duge thuc
hien va than nung két co ty trong nung két cao ¢ thé thu dugc bing cach st dung két ciu
duéi day, va do d6 hoan tat giai phap theo sang ché.

Sang ché dé xudt bot ziricon oxit chira chit lam 6n dinh, va c6 dién tich bé mat
ricng la 20 m*/g hodc 1on hon va 60 m*/g hodc nhé hon va duong kinh hat Dsy 12 0,1 pm
hodc 16n hon va 0,7 pum hodce nho hon,

trong do

trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kiéu phan b6 15
r6 trén co s¢ phuong phap xdm lan thiy ngan, duong kinh trén & dinh theo phén bé thé
tich 16 1o 1a 20 nm hoac 16n hon va 85 nm hoic nho hon, thé tich 16 rd 1a 0,2 ml/g hoac
I6n hon va nho hon 0,5 ml/g, va chiéu rong phan bé 16 rd 1a 40 nm hodc 16n hon va 105
nm hodc nho hon.

Thuat ngit "trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kiéu
phan bd 16 10 trén co s phuong phap xdm l4n thity ngan" 1a pham vi ma céc khoang
tréng gitta cac hat clia cdc hat so cap ctia bot ziricon oxit ¢ thé ¢6 mat trong do.

Theo két cau trén, do trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon
theo kic¢u phan bd 16 rd trén co so phuong phép xam lan thiy ngan, dudng kinh trén &
dinh theo phan bd thé tich 16 rd 13 20 nm hodc 16n hon va 85 nm hodc nho hon, va chiéy

A

rong phan bo 16 ré 1a 40 nm hodc lon hon va 105 nm hodc nho hon, lam cho cdc 10 1o

5162
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(cac khoang trong giita cac hat clia cac hat so cdp) 12 nhé va ddu c& (dudng phan bd 1a
nhon).

Do do, cac hat so cép ciu thanh céc hat thir cép duoc két tu déu va chit, va
khong c6 cac 16 rd 16n.

Luc nay, cac hat ziricon oxit (ké ca cac hat so cép va cac hat thir cép) ¢o dac tinh
la cdc hat tré nén nho6 hon c6 xu huéng duge nung két do thé tich 15 3 tang. Ttc 1a dé
nung két céc hat ziricon oxit & nhiét ¢ thdp, didu cin thit khong chi dé lam giam kich
thudce cua céc 16 16 ¢6 duge tir cac khoang tréng gilta cac hat cia céc hat so cép trong céc
hat thtr cap va lam nhon dudmg phan b6 ctia cac 15 13, ma con ddng thoi gidm thé tich cta
cac 16 c6 duore tir cac khoang trdng gifta c4c hat clia céc hat so cap.

Do do, trong cAu hinh theo sang ché, thé tich 13 3 nim trong khoang 10 nm hoic
16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo ki¢u phan bd 16 14 trén co s& phuwong phap xam 14n
thiy ngén dugc dit & 0,2 ml/g ho#c 16n hon va nhé hon 0,5 ml/g. Diéu ndy dem lai ciu
hinh trong d6 thé tich cua cac 15 ¢ dugc tir cdc khoang tréng gitra céc hat ciia cc hat sor
cap 1a nho va khong co cac 16 16 16n, va c6 kha nang thu dugc than nung két c6 ty trong
nung két cao.

Nhu néu trén, trong bot ziricon oxit theo sdng ché, bang cach khéng ché duong
kinh 16 16, kiéu phan b6 15 13, va thé tich 18 rd ciia cac khoing tréng gitra c4c hat ciia cac
hat so cép, bot ziricon oxit ¢c6 thé dugc nung két & nhiét do thép va con ¢6 thé thu duoc
than nung két c¢6 ty trong nung két cao.

Hon nita, theo cdu hinh néu trén, do duong kinh hat Dso 12 0,7 um hoic nho hon
va dudng kinh hat cac hat tht cép 14 twong d6i nho, cac khoang tréng gifra cc hat cia
céc hat thir cAp c6 thé duoc tao ra nhé. Két qué 13, bot ziricon oxit 1 tdi wu vé kha nang
nung két & nhiét do thép.‘ Ngoai ra, do cac khodng tréng giita cac hat ctia cac hat thi cép
1 nhé, c6 thé thu duoc than nung két co ty trong nung két cao.

Ngoai ra, theo cdu hinh néu trén, do dién tich bé mit riéng 12 20 m?/g hodc 16n

hon va 60 m?*/g hodc nhd hon, bt ziricon oxit 1a tdi wru vé kha nng nung két & nhiét do
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thap. C4u hinh nay s& dugc mo ta duéi day.

Nhim nung két bot ziricon oxit & nhiét o khoang 1100°C dén 1350°C, vén thip
hon nhiét do quy udc, c6 hiéu qua néu ting dién tich bé mat riéng. Theo quy ude, tuy
nhién, kho khéng ché tbc dd tao hat tai thoi diém tao ra bot ziricon oxit, va tét hon néu
tinh dén viéc dat dién tich bé mit riéng thap hon 20 m%/g dé ngan khong cho céc 16 16 con
lai trong bot ziricon oxit nhiéu nhAt c6 thé.

Dong thoi, theo sang ché, do céc khoang trong gifta cc hat cia cac hat so cép
duoc khéng ché, nhiéu céc 15 rd khong con lai trong bt ziricon oxit tham chi khi dién
tich bé mit riéng 1a 20 m%g hozc 16n hon. Do d6, khi dién tich bé mit riéng 14 20 m¥/g
hogc 16n hon, kha ning nung két & nhiét do thip c6 thé duoc cai thién.

Hon nita, theo ciu hinh néu trén, do chtra chat 1am &n dinh, bdt ziricon oxit ¢
thé dwoc nung két mot céoh thich hop & nhiét do thap. Luu y rang, néu khong chtra chit
lam én dinh, bdt ziricon oxit tré nén it ¢6 xu huéng duge nung két va khong thé nung két
0 nhiét o thap tham chi néu cac khoang tréng giira céc hat cta cac hat so cép dugc két tu
déu va chat.

Trong cu hinh néu trén, t6t hon néu chét 1am 8n dinh 13 oxit ciia mot hoic nhiéu
nguyén t6 duoc chon tir trong s6 cac kim loai kiém thé va cac nguyén to dét hiém.

Ciing tot hon néu trong cAu hinh néu trén chét 1am én dinh 12 m6t hodc nhiéu hqpv
chat dugc chon tir nhém bao gdm Y203, CeOs, Sc203, CaO, ErOs3, va YhyOs.

Tét hon nita, néu trong c4u hinh néu trén chét 1am én dinh 12 mot hodc nhiéu hop
chét duoc chon tir nhém bao g@)m Y203, Sc203, Ca0, Er203, va Yb0s.

Trong cdu hinh néu trén, t6t hon néu chét lam én dinh 1a Y»0; va lugng Y203
trén co s& toan bd luong bot ziricon oxit 1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nhd
hon.

Khi lugng Y205 1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hoic nh hon, than nung
két ziricon oxit thu duoc béng cach nung két bot ziricon oxit co d0 bén co hoc cao hon

nhiéu.
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Trong céu hinh néu trén, tét hon néu chit 1am én dinh 1a CeO; va luong CeO,
trén co' s¢ toan bd luong bot ziricon oxit 1a 10 mol% hodc 16n hon va 20 mol% hodc nho
hon.

Khi lwgng CeO; 1a 10 mol% hodc 16n hon va 20 mol% hoic nhé hon, than nung
két ziricon oxit thu duoc béng cach nung két bot ziricon oxit ¢ d6 bén co hoc cao hon
nhiéu.

Trong cAu hinh néu trén, tt hon néu chit lam én dinh 1a CeOz va lugng CeO,
trén co s& toan bd lugng bot ziricon oxit 14 10 mol% hodc 16n hon va 14 mol% hoic nhé
hon.

Khi lugng CeO2 1a 10 mol% hodc 16n hon va 14 mol% hodc nhé hon, than nung
két ziricon oxit thu duoc béng cach nung két bot ziricon oxit c6 d6 bén co hoc cao hon
nhiéu.

Trong c4u hinh néu trén, tot hon néu chét 1am dn dinh 1a Sc203 va lugng Sc,0;
trén co 8¢ toan bd lwong bot ziricon oxit 1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nho
hon.

Khi lugong Sc20s3 14 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nhé hon, thin
nung két ziricon oxit thu duoc béng c4ch nung két bot ziricon oxit co dd bén co hoc cao
hon nhiéu.

Trong c4u hinh néu trén, t5t hon néu chit lam én dinh 13 Er,0; va lwong EryO3
trén co s& toan bo lwgng bot ziricon oxit 12 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hoac nho
hon.

Khi lugng Er0s 1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nhéd hon, than
nung két ziricon oxit thu dugc bang cach nung két bt ziricon oxit c6 dd bén co hoc cao
hon nhiéu.

Trong c4u hinh néu trén, tot hon néu chit 1am dn dinh la CaO va lugng CaO trén
co s¢ toan b lugng bot ziricon oxit 1a 3,5 mol% hodc 16n hon va 17mol% hodc nho hon.

Khi Iugng CaO la 3,5 mol% hozc 16n hon va 17mol% hoidc nhé hon, than nung
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két ziricon oxit thu dugc bang cach nung két bot ziricon oxit c6 d6 bén co hoc cao hon
nhiéu.

Trong cdu hinh néu trén, tot hon néu chit 1am én dinh 1a Yb2Os va luong Yb,03
trén co & toan bo Iugng bot ziricon oxit 1a 1,4 mol% hodc 1én hon va 7,5 mol% ho#c nhd
hon. |

Khi lugng Y203 14 1,4 mol% hoic 16n hon va 7,5 mol% hoac nhd hon, than
nung két ziricon oxit thu dugc béng cach nung két bot ziricon oxit ¢6 dd bén co hoc cao
hon nhiéu.

Trong cdu hinh néu trén, t6t hon néu than x0p trén co s6 ziricon oxit ¢6 dién tich
bé mit riéng clia 22 m¥g hodc 16n hon va 57 m?/g hodc nhé hon.

Trong céu hinh néu trén, t6t hon néu dudng kinh hat Dso 13 0,1 um hoic 16n hon
va nho hon 0,3 pum.

Trong c4u hinh néu trén, nhom oxit va mét hodc nhiéu oxit kim loai duoc chon tur
nhém bao gdm cac oxit kim loai ¢6 nhiét d0 Tammann 1a 1200°C hoic thép hon ¢6 thé
dugc ¢6 v6i lugng 0,005% theo khéi lwgng hodc 16n hon va 2% theo khéi lugng hoic
nhoé hon.

Khi nhom oxit va mdt hoic nhiéu oxit kim loai dugc chon tir nhom bao gém cac
oxit kim loai ¢6 nhié¢t d0 Tammann 12 1200°C hoic thép hon dugc c6 mit khoang tri sb
néu trén, cac oxit kim loai thyc hién chitrc ning cta chit hd trg nung két, va do do bot
ziricon oxit dugc cai thién hon vé kha ning nung két & nhiét do thap.

Nhom oxit thue hién chirc ning nhu chit hd trg nung két bang cach loai bé cac 13
rd bang cach trc ché tang truéng két hat cia ziricon oxit nhor ¢6 mat & cdc ranh giGi hat
ctia c4c hat so cdp va cac hat thu cép.

Ngoai ra, oxit kim loai ¢ nhiét do Tammann la 1200°C hoic thép hon (nhiét do
tuyét doi 1473,15 K (1200°C) hodc thp hon) ¢6 do 1ong nhit dinh & nhiét do trong khi
nung két ¢ nhiét d thdp (1200°C dén 1350°C), va do 6, oxit kim loai thuc hién chire

ning nhu chat hd trg nung ket bang cach thic day viéc n6i két cac hat so cdp va céc hat
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thtr cép dé tang téc d6 nung két.

Luc nay, khi nhiét d Tammann duoc thé hién theo nhiét do tuyét dbi duoc biéu
thi béng Td va nhiét ¢ néng chay cia chét rin duoc thé hién theo nhiét do tuyét ddi duoc
biéu thi béng Tm, c6 mbi quan hé cua Td = 0,33 Tm_déi v6i cac kim loai, td = 0,757 Tm
dbi vé6i cac oxit hoidc chét tuong tu, va Td = 0,90 Tm ddi voi cac hop chét déng hoa tri
(cac tri sb nay duoc goi 1a dinh luit Tammann).

Do do, trong ban mo ta nay, thuat ngit "nhiét d6 Tammann" ding dé chi tri s6
theo dinh lut Tamman.

Tbt hon nita, néu trong ciu hinh néu trén lugng nhdom oxit va mot hodc nhiéu
oxit kim loai dwoc chon tir nhém bao g61n cac oxit kim loai ¢6 nhiét d0 Tammann 1a
1200°C hodc thap hon 1 nhé hon 0,005% theo khéi lugng.

Thuét ngir lvgng nhom oxit va mot hodc nhiéu oxit kim loai dugc chon tir nhém
bao g6m cac oxit kim loai c6 nhiét d6 Tammann 13 1200°C hoic th'éip hon 1a nho hon
0,005% theo khéi lwong c6 nghia 13 khong chtra chét hd tro nung két.

Trong bdt ziricon oxit, dudng kinh 16 rd, kiéu phan bd 15 18, va thé tich 13 15 cua
cac khoang trong giita c4c hat cia céc hat so cdp ndm trong céc khodang tri s6 néu trén, va
do d6 thdm chi khi khong c6 chit hd tro nung két dugc bd sung vao, c6 thé nung két bot
ziricon oxit & nhiét d thip va cling c6 thé thu dugc than nung két c6 ty trong nung két
cao.

Trong ciu hinh néu trén, bot ziricon oxit c6 thé chira mot hodic nhiéu nguyén tb
duoc chon tir nhém bao g61n Fe, V, Er, Mn, Co, Cr, Tb, Zn, Cu, va Ti.

Khi than nung két ziricon oxit chua mot hoic nhiéu nguyén tb dugc chon tur
nhom bao gém Fe, V, Mn, Co, Cr, Tb, Zn, Cu, va Ti, thdn nung két ziricon oxit c6 thé
duoc tao mau mot cach thich hop.

Than nung két ziricon oxit theo séng ché thu dugc bing cach nung két ap luc
thap nho st dung bot ziricon oxit.

Do than nung két ziricon oxit thu dugc nho nung két ap luc thdp bang cach sir
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dung bot ziricon oxit, than nung két ziricon oxit duge nung két & nhiét do thdp va c6 ty
trong nung két cao.

Phuong phép tao ra than nung két ziricon oxit theo sang ché bao gbm cac budc:

budce X 1a budce dic bot ziricon oxit dé thu dugc than dac; va

budc Y 1a bude nung két than dtc & nhiét d§ 1100°C hodc cao hon va 1350°C
hoic thap hon va trong thosi gian 1 gio hodc dai hon va 5 gid hodc ngin hon sau buéc X.

Theo két cu trén, do bot ziricon oxit dugc st dung ma c6 thé thu duoc than nung
két ¢6 ty trong nung két cao & cac didu kién nung két & nhiét do thdp ctia 1100°C hodc
cao hon va 1350°C hoic thip hon.
Hiéu qud cia sdng ché

Sang ché d& xuit bot ziricon oxit ma c6 thé duoc nung két & nhiét do thap va c6
thé tao ra than nung két c6 ty trong nung két cao. Ngoai ra, sang ché con d& xuit than
nung két ziricon oxit thu dugc bang céach st dung bot ziricon oxit. Sang ché con dé xuét.

phuong phép san xuét than nung két ziricon oxit.

M6 ta van tat cac hinh vé

Hinh 1 13 hinh v& so @6 thé hién phuong phép san xuit bot ziricon oxit theo sang

Hinh 2 13 kiéu phan b6 16 rd ctia bot ziricon oxit theo Vi du 1.
Hinh 3 12 kiéu phan b6 16 13 ctia bot ziricon oxit theo Vi du so sanh 2.

Hinh 4 1a kiéu phan b 13 13 cta bot ziricon oxit theo Vi du so sanh 4.

MG ta chi tiét sang ché

Du6i déy, cic phuong 4n theo sdng ché s& dugc mo ta. Tuy nhién, sing ché
khong bi gidi han chi ¢ cdc phuong 4n nay. Trong ban mb ta ndy, ziricon oxit (ziricon
oxit) 1a loai thong dung, va chira 10% theo khdi lugng hodc nhé hon cua cac hop chét

kim loai khong tinh khiét bao gdm hafini oxit. Theo sang ché, cac thuat ngit "gdbm" va
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"chira" bao gbm céc khai niém ciia "gdm”, "chira”, "vé co ban g6m”, va "gdm c6”.
Bot ziricon oxit

Bot ziricon oxit theo sang ché chira chat lam &n dinh, va ¢6 dién tich bé mit riéng
12 20 m?/g hodc 16n hon va 60 m?/g hodc nho hon va dudng kinh hat Dso 1a 0,1 um hoic
16n hon va 0,7 um hodc nhéd hon, trong do nam trong khoang 10 nm ho#c 16n hon va 200
nm hodic nhd hon theo kiéu phan bd 18 18 trén co sé phuong phap xam I4n thiy ngan,
duong kinh trén ¢ dinh theo phan bd thé tich 15 r6 13 20 nm hodc 16n hon va 85 nm hoic
nhd hon, thé tich 18 b 13 0,2 ml/g hodc 16n hon va nhé hon 0,5 ml/ g, va chiéu rong phan
b6 16 18 1a 40 nm hodc 16n hon va 105 nm hodc nhé hon. |

Bt ziricon oxit chira céc hat so Cép chtra ziricon oxit lam thanh phén chinh. T4t
ca hodc mot vai trong sb cac cac hat so cép duoc két tu dé tao ra cac hat thtr cép. Tac la
bot ziricon oxit chira cac hat so cép khong duoc két tu va céac hat thiy cép trong do6 cac hat
so cap duoc két tu.

Luu ¥ ring, trong bot ziricon oxit, lugng hat so cdp ma khong tao ra cac hat thu
cép va ton tai trong trang théi ctia céac hat so ce‘ip chua két tu 1a rat nho, va vi du 13 nhd
hon 1% theo khdi luong toan bd cac hat so cép (cu thé 1, téng céc hat so cip chua két tu
va cac hat so cép da két tu va tao ra cac hat thir cép). Tire 14 bot ziricon oxit c6 thé chira
luong hat so cép chua két tu rit nho, song hau hét bt ziricon oxit bao gbm céc hat thir
cap.

Thuét ngft "chira ziricon oxit lam thanh phan chinh" ¢6 nghia 14 c4c hat so cép
chira ziricon oxit v6i luong 70% theo khéi lugng hodc 16n hon trén co s& 100% theo khdi
luong céac hat so cdp. Tuc 14 trong ban md ta ndy, cac hat so cdp chira ziricon oxit 1am
thanh phan chinh dung dé chi céc hat so cdp chira ziricon oxit véi lugng 70% theo khéi
lugng hoic 16n hon. Tét hon, néu lugng ziricon oxit chira trong céc hat so cip 1a 74%
theo khoi lwgng hodc 16n hon, t6t hon nita 80% theo khdi lwong hodc 16n hon, va con tét
hon nita 85% theo khoi lugng hodc 16n hon.

Kiéu phan bo 16 ro
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1. Buong kinh trén ¢ dinh cc khoang tréng gita cc hat cta cc hat so cip

Bot ziricon oxit ¢6 duong kinh trén & dinh 20 nm hodc 16n hon va 85 nm hoic
nhé hon theo phan b6 thé tich 15 & nim trong khoang 10 nm hoic 16n hon vi 200 nm
hogc nhé hon theo kiéu phan bd 18 15 trén co sé phuong phap xam 14n thtly ngan. Tét hon,
néu dudng kinh trén ¢ dinh 14 25 nm hoic 16n hon, t&t hon nita 13 30 nm, c¢On t6t hon nita
1a 32 nm, va t6t nhit, néu 13 35 nm hodc 16n hon. Pudng kinh trén & dinh t6t hon, néu 13
65 nm hodc nhé hon, téf hon nita 60 nm hodc nhd hon, con tét hon nita 13 57 nM hoic
nho hon, va tot nhit, néu 54 nM hofic nhé hon.

Khi c6 nhiéu dinh trong khoang 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hoic nhé hon
theo kiéu phan b6 15 b, thut ngft "dwong kinh trén & dinh 13 20 nm hodc 16n hon va 85
nm hogc nhé hon theo phan b thé tich 15 rd" nhu dugc dung trong ban mé ta nay co
nghia 12 tat ca duong kinh trén & dinh déu trong khoang 10 nm hozc 16n hon va 200 nm
hogc nhé hon theo kiéu phan bé 16 & nim trong khoang 20 nm hodc 16n hon va 85 nm
hodc nhé hon.
2. Chiéu rong phén bd 18 18 ctia cac khoéng tréng gitta cac hat cia cac hat so cép

Bot ziricon oxit ¢6 chiéu rong phan bd 16 rd cta 40 nm hodc 16n hon va 105 nm
hodc nho hon nim trong khodng 10 nm hozc 16n hon va 200 nm hoiic nhé hon theo kidu
phén b6 16 rd trén co s& phuong phap xdm lan thiy ngan. Chidu rdng phan bb 16 rd t6t
hon, néu 12 43 nm hogic 16n hon, tét hon nita 1a 46 nm hoic 16n hon, con t6t hon nita 1a 50
nm hogc 16n hon, va tét nhat, néu 55 nm hoc 16n hon. Chiéu rong phan bd 15 16 tbt hon,
néu 12 100 nm hogc nhé hon, tt hon nita 1a 95 nm hogc nhé hon, con tt hon nita 1a 90
nm hodc nho hon, dic biét tot, néu 85 nm hodc nho hon, va dic biét tot, néu 1a 80 nmv
hodc nhé hon.

Luc nay, chiéu rong phan b6 13 rb dé chi chidu rong cia dinh ma & dé thé tich 13
10 léy dao ham loga (vi du, xem tai liéu: Hinh 2) 13 0,1 ml/g hodc 16n hon.

Néu c¢6 nhiéu dinh trong khodng 10 nm hogc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon

theo kicu phén b6 15 18, thudt ngit “chidu rong phén b6 16 16 12 40 nm hoic 16n hon va
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105 nm hodc nhoé hon" nhu duge dung trong ban mé ta ndy c6 nghia 13 di v6i dd thi thé
hién ki€u phan bd 16 8 v6i duong kinh 15 8 1am truc hoanh con thé tich 13 3 liy dao
ham loga lam truc tung (vi dy, xem tai liéu: Hinh 2), giao diém v&i thé tich 15 rd léy dao
ham loga 14 0,1 ml/g d6i véi lan thir nhét khi nhin tir phia ma duong kinh 13 & 13 nhé hon
(giao diém trong khi di 1€n) dugc xac dinh 13 duong kinh nho nhit va giao diém véi thé
tich 16 rd 14y dao ham loga 14 0,1 ml/g 14n sau (giao diém trong khi di xuéng) duoc xic
dinh 1a dudng kinh 16n nhat, khéc biét gitta duong kinh 16n nhat va dudng kinh nhé nhét
12 40 nm hodc 16n hon va 105 nm ho#c nhé hon.

3. Thé tich 15 3 cua cac khoéng trong giita céc hat clia cac hat so cp

Bot ziricon oxit ¢6 thé tich 13 rd cta 0,2 ml/g hodc 16n hon va nhé hon 0,5 ml/g
nam trong khoang 10 nm hogc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kidu phan b6 13 rd
trén co s¢ phuong phap xdm I4n thiy ngan. TSt hon, néu tong thé tich 15 13 1a 0,22 ml/g
hodc 16n hon, t6t hon nita néu 1 0,25 ml/g hoiic 16n hon, con tét hon nita néu 12 0.3 ml/g
hogc 16n hon, dic biét tot, néu la 0,35 ml/g hodc 1on hon, va dic biét t6t, néu 1a 0.4
ml/g hodc 16n hon. Téng thé tich 13 rd tét hon, néu 14 0,48 ml/g hodc nhd hon, tét hon
nita néu 14 0,46 ml/ g hodc nhé hon, va tot nhat, néu 1a 0,44 ml/g hodc nho hon.

Thuat ngit "ndm trong khodng 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hoic nhé hon theo
kiéu phan bd 13 18 trén co s& phwong phép xdm I4n thity ngén" 14 pham vi trong d6 cac
khoang tréng giita cac hat cua cac hat so cép cuia bot ziricon oxit c6 thé co mat.

Trong bt ziricon oxit theo sang ché, trong khodng 10 nm ho#c 16n hon va 200
nm hogc nhé hon theo kiéu phan bé 18 15 trén co s& phuong phap xdm 14n thiy ngén,
dudng kinh trén ¢ dinh theo phén bd thé tich 15 18 12 20 nm hofic 16n hon va 85 nm hosic
nhé hon va chiéu rong phan bd 16 rd 12 40 nm hodc 16n hon va 105 nm ho#ic nhd hon, 1am
cho céc 10 10 (cac khoang tréng gita c4c hat cua cac hat so cip) 14 nho va déu c& (duong
phan bé 14 nhon).

Do d6, cac hat so cép ciu thanh céc hat tht cép duoc két tu déu va chat, va

khong ¢6 cac 16 rd 16n.
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Lic nay, cac hat ziricon oxit (ké ca cac hat so cép va cac hat thi cép) co dac tinh
1a céc hat tré nén nho hon c6 xu huéng dugc nung két do thé tich 13 rd tang. Ttrc 1a dé
nung két cac hat ziricon oxit & nhiét do thip, didu cin thiét khong chi dé 1am giam kich
thudce ctia cac 16 16 ¢6 duge tir cac khoang tréng giita céc hat ctia cac hat so cip trong cac
hat thir cdp va 1am nhon dudng phéan b cia cac 16 rd, ma con ddng thoi giam thé tich cia
cée 16 ¢6 duoc tir cac khoang tréng gifta céc hat cta c4c hat so cip.

Do do, trong bot ziricon oxit theo sang ché, thé tich 13 rd nim trong khoang 10
nm hodc 16n hon va 200 nm ho#c nhé hon theo kiéu phan bd 16 rd trén co s phuong
phép xam l4n thity ngan duoc dit o 0,2 ml/g hodc 16n hon va nhé hon 0,5 ml/g. Diéu nay
din dén cAu hinh trong d6 thé tich cta cac 15 ¢6 duoc tir cac khoang trdng gifra cac hat
cta céc hat so cp 1a nho va khong co6 cac 16 16 16n, va c6 kha ning thu duoc than nung
két ¢6 ty trong nung két cao.

Nhu néu trén, trong bot ziricon oxit theo sang ché, bang cach khéng ché duong
kinh 16 10, kiéu phn b6 13 13, va thé tich 15 13 ciia cac khoang trdng giita c4c hat cia cic
hat so ¢dp, c6 thé nung két bot ziricon oxit & nhiét do thap va ciing ¢6 thé thu duoc than
nung két c6 ty trong nung két cao.

Duong kinh trén & dinh, chidu rong phan bd 18 rd, va thé tich 15 r3 tham chiéu
dén cac gia tri thu duoc theo cac phuong phép néu trong cac vi du thuc hién sang ché.
Duong kinh hat Dsg

Duong kinh hat Dso cia bot ziricon oxit 1a 0,1 um hodc 16n hon va 0,7 pm hoic
nhé hon. Tét hon, néu duong kinh hat Dso 12 0,12 pm hodc 16n hon, t5t hon nita néu 1a
0,14 um hodc 16n hon, con tét hon nita néu 13 0,16 um hodc 16n hon, va tdt nhét, néu 1a
0,2 um hodc 1én hon. Tét hon, néu duong kinh hat Dso 1a 0,62 pm hodc nho hon, tét hon
ntta néu 13 0,55 um hodc nhd hon, con t6t hon nita néu 13 0,48 um hodc nhé hon, dic biét
t6t, néu 12 0,4 pm hosic nho hon, dic biét tot, néu 1a 0,3 um hoic nhé hon, va cuc ky tbt,
néu nhé hon 0,3 pm. Duong kinh hat Dso dung dé chi tri sé thu duoc theo phuong phéap

néu trong cdc vi du thuc hién sang cheé.
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Khi do duong kinh hat Dso, khong chi cac hat thir cAp ma con cac hat so cép chua
két tu co thé duge co, song lwong hat so cdp chua két tu ma c6 thé 1a chira trong bot
ziricon oxit 1a rat nho. Do d6, dudng kinh hat Dso ¢6 thé dugc xem 12 thé hién duong kinh
hat Dso cta céc hat thir c4p, tirc 1a duong kinh hat trung binh ctia c4c hat thir cép.

Do dudng kinh hat Dso cta bt ziricon oxit 1a 0,7 um hodc nhé hon va duong
kinh hat céc hat thr c4p 1a tuong ddi nhé, cac khoéng tréng gifta cac hat cia cac hat thir
cip 6 thé duogc tao ra nhé. Két qua 1a, bdt ziricon oxit 13 tdi vu vé kha ning nung két [y
nhiét d6 thp. Ngoai ra, do cac khoang tréng gitra chc hat ctia cac hat thir cp 14 nhé, than
nung két c6 ty trong nung két cao c6 thé thu duoc.

Dién tich bé mdt riéng

Dién tich bé mit riéng ctia bot ziricon oxit 12 20 m?/g hoic 16n hon va 60 m?/g
hoic nhé hon. Tét hon, néu, dién tich bé mit riéng 13 22 m?/g hodc 16n hon, tét hon nita
12 24 m?/g hoic 16n ho*n,’ con t6t hon nita 14 30 m?/g hodc 16n hon, va tbt nhéit, néu 1a 35
m?/g hodc 16n hon. Tot hon, néu, dién tich bé mit riéng 14 57 m?/g hoic nhé hon, tét hon
nita 1a 54 m%/g, con tét hon nira 14 52 m%/g, va tét nhat, néu 14 49 m?/g.

Nhim nung két bot ziricon oxit & nhiét d6 nim trong khoang tir 1100°C dén
1350°C, ma 1a thip hon nhiét d9 quy ude, hitu hiéu néu tang dién tich bé mt riéng. Theo
quy udc, tuy nhién, kho khéng ché tbc do tao hat tai thoi diém tao ra bdt ziricon oxit, va
tot hon néu tinh dén viéc dit dién tich bé mit riéng thdp hon 20 m%/g dé ngin khong cho
cac 16 rd con lai trong bot ziricon oxit nhiéu nhét ¢ thé.

Dong thoi, trong bdt ziricon oxit theo séng ché, do c4c khoang trong gifra c4c hat
clia cac hat so cdp duge khéng ché, nhidu cac 13 rd khong con lai trong bot ziricon oxit
tham chi khi di¢n tich bé mét riéng 1a 20 m¥g hodc 16n hon. Do dé, khi dién tich bé mit
riéng 1a 20 m*/g hogc 16n hon, kha ning nung két & nhiét do thip c6 thé duoc cai thién.

Dién tich bé mat riéng ding dé chi tri sé thu dugc theo phuong phap néu trong
cac vi du thuc hién sang ché.

Ché phim
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Bot ziricon oxit theo séng ché chira ziricon oxit 1am thanh phan chinh. Cu thé
hon, nhu trén, bot ziricon oxit chtra céc hat thir cip trong d6 cac hat so cap duoc két tu va
luong hat so cip chua két tu rat nhé.

B0t ziricon oxit chira chit 1am én dinh. Chét lam 6n dinh duoc chira trong cac hat
so cAp & dang chit rén hoa tan hodc dang tuong ty. Do bt ziricon oxit chira chit 1am én
dinh, bot ziricon oxit ¢ thé dugc nung két mot cach thich hop & nhiét do thip.

Tbt hon, néu chit 1am én dinh 13 oxit ciia mot hodc nhiéu nguyén t6 duoc chon tir
trong s6 cac kim loai kiém thd va cac nguyén t6 dat hiém. Céac kim loai kidm thé ding dé
chi Ca, Sr, Ba, va Ra. Cac nguyén t6 dét hiém dung dé chi Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm,
Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, tm, Yb, va Lu. Trong sb cac nguyén td dat hiém, Y, Ce, va Yb duogc
uu tién. Tt hon 13, bot ziricon oxit khong chira Ra va cling khong chtra Pm. Tt 1a tdt
hon, néu bot ziricon oxit chita cic oxit clia mét hodc nhiéu nguyén t6 duoc chon tir trong
sb cac kim loai kiém thd khac véi Ra va cac nguyén té d4t hiém khac v6i Pm.

Tét hon nita, néu chét 1am dn dinh 12 mot hodc nhiéu hop chit duoc chon tir
nhém bao gdm Y203, CeO2, S¢203, Ca0, Ery03, va YbOs.

Tét hon nita, néu chit 1am n dinh 1d mot hodc nhidu hop chit dwoc chon tir
nhém bao gdbm Y,03, S¢203, CaO, Er203, va Yb0s.

Chét 1am On dinh ¢6 thé thay ddi tuy theo ing dung, va tir goc dd chi phi, tao
mau, v.v., Y203, CeO2, Ca0, va Yb03; duoc vu tién hon, Y203, CeOa, va CaO duogc vu
tién hon nita, Y>03 va CaO duoc dic biét vu tién, va Y203 dugc vu tién dic biét cu thé.

Khi Y,03 duge dung 1am chat 1am n dinh, tét hon, néu luong Y203 trén co s&
toan bd lugng bot ziricon oxit 1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nhé hon.
Luong Y>03 t6t hon nira 1a 1,5 mol% hoic 16n hon, con tét hon nita 1a 1,6 mol% hoac 16n
hon, dic biét tbt, néu 12 2 mol% hodc 16n hon, dic biét tdt, néu 1a 2,5 mol% hogc 16n hon,
va cuc ky tét, néu 1a 3 mol% hodc 16m hon. Lugng Y03 tét hon nita 13 6,5 mol% hodc
nhd hon, con tdt hon nfré 6 mol%, dic biét tdt, néu 5,6 mol% hodc nhé hon, dic biét tdt,

néu 5 mol% hodc nhéd hon, va cuc ky tt, néu 1a 4,5 mol% hodc nho hon. Khi lugng Y»0;
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1a 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hoic nho hon, than nung két ziricon oxit thu dugc
béng cach nung két bot ziricon oxit duoc cai thién hon vé d6 bén co hoc.

Khi CeO; dugc dung lam chét 1am én dinh, tbt hon, néu lugng CeOs trén co s&
toan by luong bot ziricon oxit 1a 10 mol% hodc 16n hon va 20 mol% hodc nhé hon.
Lugng CeO: tot hon nita 1a 11mol% hodc 16n hon, va con t6t hon nita a 11,5 mol% hoiic
16n hon. Lugng CeOs t6t hon nita 1a 18 mol% hodc nho hon, con tot hon nita 13 17mol%
hogc nhé hon, dic biét tot, néu 1a 16 mol% hodc nhod hon, dic biét tt, néu 1a 14 mol%
hogc nho hon, va cuc ky t6t, néu 1a 12 mol% hodc nhé hon. Khi luong CeOs 12 10 mol%
hodc 16n hon va 20 mol% hodc nh6 hon, than nung _két ziricon oxit thu dugc béng cach
nung két bot ziricon oxit duoc cai thién hon vé dd bén co hoc. Trong sb oxit nay, tét hon,
néu lugng CeO 1a 10 mol% hodc 16n hon va 14 mol% hozc nhé hon.

Khi oxit bat ky trong s§ Sc203, Er03, va YbyO3 duoc ding 1am chat 1am én dinh,
t6t hon, néu luong chét 1am én dinh trén co s& toan bd lwong bot ziricon oxit 1a 1,4 mol%
hodc 16n hon va 7,5 mol% hoidc nhé hon. Khi oxit bt ky trong s6 Sc203, Er03, va Yb0s
dugc su dung, tdt hon nira luong cta chit 1am 6n dinh la 1,5 mol% hoic 16n hon, con tdt
hon nita 14 1,6 mol% hodc 16n hon, ddc biét tt, néu 1a 2 mol% hoc 16n hon, dic biét tdt,
néu 14 2,5 mol% hodc 16n hon, va cuc ky tbt, néu 12 3 mol% hoic 1én hon. Khi oxit bit
ky trong s6 S¢203, Er O3, va YboOs3 dugce st dung, 1u:<_mg chét lam én dinh nay t6t hon
nita 13 6,5 mol% hodc nho hon, con tdt hon nita 6 mol%, dac biét tét, néu 5,6 mol% hoac
nhd hon, dic biét tét, néu 5 mol% hodc nhé hon, va cuc ky tbt, néu 14 4,5 mol% hodc nho
hon. Khi oxit bat ky trong sé Sc203, Er203, va YbyOs duoe sit dung va luong chit 1am én
dinh nay la 1,4 mol% hodc 16n hon va 7,5 mol% hodc nhé hon, than nung két ziricon oxit
thu duoc béng cach nung két bot ziricon oxit duge cai thién hon vé d6 bén co hoc.

Khi CaO dugc dung lam chét 1am én dinh, tdt hon, néu luong CaO trén co s&
toan by lugng bot ziricon oxit 1a 3,5 mol% hodc 16n hon va 17mol% hoic nhd hon.
Luong CaO tét hon nita 1a 3,8 mol% hodc 16n hon, va con t6t hon nita 13 4,0 mol% hodc

16n hon. Lugng CaO t6t hon nita 1a 15,0 mol% ho#c nho hon, va con t6t hon nita 13 9,0
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mol% hodc nhé hon. Khi lugng CaO 14 3,5 mol% hoic 16n hon va 17mol% hodc nhé hon,
than nung két ziricon oxit thu duoc béng cach nung két bot ziricon oxit dugc cai thién
hon vé do bén co hoc.

Bot ziricon oxit ¢6 thé chira chét phu gia. Trong ban md ta nay, chat phu gia dé
chi tdc nhan dugc bd sung & dang hdn hop vao cac hat ziricon oxit. Cac vi du vé chét phu
gia bao gE”)m chit hd trg nung két va chét tao mau. Céc chét phu gia bao gf‘)ln loai chét chi
¢6 chtrc nang nhu chit hd tro nung két, loai chét chi ¢6 chirc nang nhu chét tao mau, va
loai chét thuc hién chitc ning nhu chit hd tro nung két va con thuc hién chitc ndng nhu
chat tao mau. Du6i ddy, chat hd tro nung két va chit tao mau s& duge mé ta.

Bot ziricon oxit ¢6 thé chira 0,005% theo khdi luong hodc 16n hon va 2% theo
khéi legng hodc nhé hon ciia nhdm oxit va mét hodc nhiéu oxit kim loai dugc chon tir
nhém bao gdm céc oxit kim loai ¢6 nhiét do Tammann 13 1200°C hozc thp hon. Cac vi
du vé oxit kim loai c6 nhiét do Tammann 13 1200°C hoic thép hon bao g61n cac oxit cua
sit, germani, coban, crom, va kém. Tt hon nita lugng nhom oxit va mdt hoic nhiéu oxit
kim loai dugc chon tir nhém bao gﬁ‘)m cac oxit kim loai ¢6 nhiét @0 Tammann 13 1200°C
hogc thip hon 14 0,01% theo khéi luong hoiic 16n hon, con tét hon nita néu 1a 0,03% theo
khéi lugng hodc 16n hon, dic biét tt, néu 1 0,05% theo khi lugng hodc 16n hon, va dic
biét tot, néu 13 0,07% theo khdi lugng hodc 16n hon. Lugng nhém oxit va mot hodc nhidu
oxit kim loai dugc chon tr nhom bao g61n cac oxit kim loai c6 nhiét d0 Tammann 1a
1200°C hoac thép hon, t6t hon nita 1a 1,5% theo khdi lugng hodc nhd hon, con tdt hon
nifa 1a 1,2% theo khéi lugng hodic nhé hon, dic biét tét, néu 1a 0,5% theo khéi luong
hodc nho hon, va dac biét tot, néu 14 0,25% theo khdi lugng hodc nhé hon. Khi nhém oxit
va mot hodc nhiéu oxit kim loai dugc chon tir nhém bao gém cac oxit kim loai c6 nhiét
dd Tammann 1a 1200°C hoic thép hon duoc c6 trong khoang tri s6 néu trén, cac oxit kim
loai thyc hién chirc ning cta chit hd trg nung két, va do do6 bot ziricon oxit dugc cai
thién hon vé kha nang nung két & nhiét do thap.

Do bot ziricon oxit chira nhom oxit, viéc giam dd nhdm dirt giy cta than nung
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két ziricon oxit chic chin s& bi han ché. Hon thé nita, d§ trong m¢ cta thin nung Kkét
ziricon oxit c6 thé dugc cai thién bang cach didu chinh luong nhém oxit.

Dang ctia nhém oxit khong bi giéi han mdt cach cu thé, va bot nhom oxit duoc
uu tién tir goe do dam bao cdc ddc tinh xit 1y trong khi didu ché bot ziricon oxit (khi tron
va phén tan trong cac hat ziricon oxit) va 1am giam céc tap chét can.

Khi nhém oxit & dang bot, dudng kinh hat trung binh cda cédc hat so cép cua
nhdém oxit khong bi giéi han mot cach cu thé, va vi dy, duong kinh hat trung binh nim
trong khoang tr 0,02 um dén 0,4 um, tét hon 1a tir 0,05 um dén 0,3 pm, va tét hon nita
néu 1a tir 0,07 um dén 0,2 pm.

B0t ziricon oxit ¢6 thé chira chit hd tro nung két, song c6 thé khong chira cht hd
tro nung két. Cu thé hon, lugng nhom oxit va mot hdac nhiéu oxit kim loai duoc chon tir
nhom bao g6m cac oxit kim loai ¢6 nhiét @0 Tammann 12 1200°C hoic thép hon trong bot
ziricon oxit c6 thé 14 nho hon 0,005% theo khoi lrong. Thuat ngt luong nhom oxit va
mot hodc nhiéu oxit kim loai duge chon tr nhém bao gdm céc oxit kim loai c6 nhiét do.
Tammann 1a 1200°C hogc thap hon Ia nhé hon 0,005% theo khdi Iugng c6 nghia la khong
chtra chit hé tro nung Két.

Bot ziricon oxit ¢ thé duoc nung két & nhiét do thép do trong khoang 10 nm
hogc 16n hon va 200 nm hodc nhé hon theo kiéu phan bd 15 rd trén co sé phuong phap
xam lan thity ngén, dudng kinh trén & dinh theo phén b thé tich 18 & 13 20 nm hofic 16n
hon va 85 nm hogc nho hon, thé tich 18 r 12 0,2 ml/g hodc 16n hon vi nhé hon 0,5 ml/g,
va chiéu rong phan b 13 18 14 40 nm hogc 16n hon va 105 nm hodc nhé hon. Do dé, tham
chi néu cu hinh chira no chét hd trg nung két duoc sir dung, viée nung két & nhiét do
thép c6 thé duoc thuc hién.

Bt ziricon oxit ¢6 thé bao gdm céc gbém nung két duoc, nhya phén ung nhiét,
hoic tri sd twong tu ngoai nhom oxit va oxit kim loai ¢ nhiét dd Tammann 13 1200°C
hodc thép hon nhim muc dich néng cao cac dic tinh nhu d6 bén chéng han.

B0t ziricon oxit ¢6 thé chira mot hodc nhiéu nguyén t§ duge chon tir nhom bao
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gém Fe, V, Mn, Co, Cr, Tb, Zn, Cu, va Ti. Khi b6t ziricon oxit chua mdt hodc nhiéu
nguyén td dugc chon tir nhom bao gém Fe, V, Mn, Co, Cr, Tb, Zn, Cu, va Ti & dang
nguyén td tao mau, than nung két ziricon oxit thu duge bing cach nung két bot ziricon
oxit ¢ thé duoc tao me‘lu’mc}t cach thich hop.

Dang nguyén té tao mau khong bi giGi han mdt cach cu thé, va nguyén td tao
mau c6 thé dugc bd sung vao ¢ dang oxit hodc clorua hodc dang tuong tu. Cac vi du vé
chét tao mau chia nguyén tb tao mau bao g@)m Fex03, V205, MnOz, CoO, Cr;03, th4O7,
ZnO, CuO, va TiOy. Tt hon, néu chit tao mau duoc bd sung & dang hdn hop vao bot
ziricon oxit.

Khi Fe;Os duge chita & dang chit tao mau, tdt hon, néu lwong chét tao mau 13
0,005% theo khdi lugng hodc 16n hon va 1% theo khdi lrong ho#ic nhd hon, va tbt h(mv
nita néu 12 0,05% theo khéi luong hodc 16n hon va 1,0% theo khdi luong hdac nhé hen
néu toan bo luong bot ziricon oxit 14 100% theo khdi luong. Khi lugng chét tao mau la
0,005% theo khdi lrgng hodc 16n hon, d& dang thu dwoc mau sic du kién. Ttc 13, séc
mau c¢6 thé duoc diéu chinh dé dang.

Khi V205 duge chita & dang chét tao mau, tdt hon, néu lwong chét lam én dinh
nay 12 0,005% theo khdi lugng hodc 16n hon va 0,1% theo khédi lugng hodc nhé hon, va
tt hon nita néu 1a 0,01% theo khéi lwong hodc 16n hon va 0,05% theo khéi lwong hoic
nho hon néu toan bo lugng bt ziricon oxit 1a 100% theo khbi lwgng. Khi lugng chit tao
mau 14 0,005% theo khéi luong hodc 16n hon, dé dang thu dugc mau sic du kién. Tuac Ia,
sic mau c6 thé duge didu chinh d3 dang.

Khi MnO; dugc chira & dang chit tao mau, tdt hon, néu lugng chét 1am én dinh
nay 14 0,005% theo khbi luong hodc 16n hon va 2% theo khdi lugng hodic nhd hon, va tét
hon nita néu 13 0,03% theo khéi luong hodc 16n hoﬂ va 1,1% theo khbi lwong hodc nhod
hon néu toan b0 Iuong bot ziricon oxit 14 100% theo khdi lugng. Khi lugng chét tao mau
14.0,005% theo khéi lugng hodc 16n hon, d& dang thu dugc mau sic du kién. Tuc 13, sic

mau c6 thé dugc diéu chinh d& dang.
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Khi Cr,03 dugc chita ¢ dang chét tao mau, tot hon, néu luong chét 1am 8n dinh
ndy 14 0,005% theo khoi lrgng hogc 16n hon va 2% theo khéi Iwong hodc nhd hon, va tét
hon nita néu 1a 0,1% theo khéi lwong hodc 16n hon va 1,5% theo khéi luong hodc nho
hon néu toan bg Iwong bét ziricon oxit 12 100% theo khéi lugng. Khi lwong chét tao mau
12 0,005% theo khoi lwgng hodc 16n hon, d& dang thu duge mau sic du kién. Tirc 14, séc
mau c6 thé duge didu chinh d& dang.

Khi CoO dugc chita & dang chit tao mau, tét hon, néu lugng chét tao mau 1a
0,005% theo khdi lugng’hoac 16n hon va 2% theo khéi luong hodic nhd hon, va tdt hon
nita néu 12 0,01% theo khéi lugng hodc 16n hon va 1,5% theo khdi lwong hodc nhé hon
néu toan bd lugng bét ziricon oxit 1a 100% theo khdi lugng. Khi luong chét tao mau la
0,005% theo khéi lugng hogc 16n hon, d& dang thu dugc mau séc du kién. Tirc 13, sic
mau c6 thé dugc didu chinh d& dang.

Khi Tb4O7 dugc chta & dang chét tao mau, tét hon, néu luong chét tao mau 1a
0,005% theo khoi luong hode 16n hon va 5% theo khéi luong hoic nhé hon, va tét hon
nita néu 14 0,1% theo khéi lugng hodc 16n hon va 3% theo khéi Irong ho#ic nhé hon néu
toan bd luong bot ziricon oxit 1a 100% theo khéi luong. Khi Iwong chét tao mau Ia
0,005% theo khoi lu(_mg'hoaflc 16n hon, dé dang thu duoc mau sic du kién. Ttc 13, sic
mau ¢6 thé dugc didu chinh d& dang.

Khi ZnO duoc chita & dang chit tao mau, tét hon, néu luong chét tao mau Ia
0,005% theo khbi lugng hodc 16n hon va 1% theo khéi lugng hodc nhé hon, va tét hon
nita néu 1a 0,1% theo khéi lugng hodc 16n hon va 0,5% theo khéi luong hodic nhé hon
néu toan bo luong bot ziricon oxit 14 100% theo khéi lwong. Khi lugng chit tao mau 1a
0,005% theo khdi luong hodc 16n hon, dé dang thu dugc mau sic du kién. Tuac 1, sic
mau c6 thé duge diéu chinh d& dang. |

Khi CuO dugc chira & dang chét tao mau, tot hon, néu luong chét tao mau 13
0,005% theo khéi lugng hodc 16n hon va 1% theo khoi lwgng ho#ic nho hon, tét hon nita

néu 12 0,05% theo khéi luong hodc 16n hon va 0,6% theo khdi lugng hodc nhé hon, va
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con tbt hon nita néu 1a 0,1% theo khbi lugng hodc 16n hon va 0,3% theo khéi luong hodc
nhé hon néu toan bo lugng bot ziricon oxit 12 100% theo khdi luong. Khi lwong chét tao
mau 13 0,005% theo khdi luong hodc 16n hon, dé dang thu dugc mau séc du kién. Tuc 13,
séc mau ¢6 thé dugc didu chinh d2 dang.

Khi TiO, dugc chta & dang chét tao mau, tbt hon, néu luong chét tao mau I3
0,005% theo khdi lugng hodc 16n hon va 2% theo khéi lugng hoidc nhé hon, va tét hon
nita néu 12 0,01% theo khi Iugng hodc 16n hon va 1% theo khéi lugng hozic nhé hon néu
toan by luong bot ziricon oxit 1a 100% theo khdi luwong. Khi lugng chét tao mau 1a
0,005% theo khéi lugng hodc 16n hon, dé dang thu dugc mau sic du kién. Tuc 13, séc
mau c6 thé dugc didu chinh d& dang.

Ty trong diic twong doi

T6t hon, néu bt ziricon oxit c6 ty trong diic twong d6i ciia 45% dén 50% khi dic
¢ 4ap lyc duc a cua 2 t/em® Lic ndy, ty trong diic twong dbi 12 tri s6 da dugc tinh theo
cong thure sau (4).

Ty trong dic twong ddi (%) = (ty trong duc/ty trong nung két 1y thuyét) x 100 --- 4)

Luc nay, ty trong nung két Iy thuyét (duoc bidu thi bang po) 1a trj s da duoc tinh
theo cong thirc (2-1) d& duoc bdc 1 trong doan mb ta “Phuong phép do ty trong nung két
twong ddi cua than nung két ziricon oxit" dudi day. Tét hon, néu gi61 han trén cua ty
trong duc tuong dbi 1a 45,5% hoic 16n hon, va tdt hon nita 13 46% hodc 16n hon. Giéi
han dudi t6t hon, néu 1a 49,5% hogc nhé hon, tét hon nita 1a 49% hoic nho hon, con tht
hon nita 14 48,5% hodc nho hon, va tét nhét, néu 1a 48% hoic nhé hon.

Sang ché d& cap dén bot ziricon oxit theo sang ché nhu néu trén.

Phwong phdp tao ra bét ziricon oxit

Du6i day, vi du vé& phuong phép san xudt bdt ziricon oxit s& dugc md ta. Tuy
nhién, phuong phap san xuét bot ziricon oxit khong chi gidi han & cc vi du sau.

Phuong phap tao ra bot ziricon oxit theo séng ché bao gdm céc buée:

budce 1 1a bude lam noéng riéng r& dung dich mudi ziricon va dung dich tac nhan
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sulfat dén 95°C hodc cao hon va 100°C hoic thép hon;

bude 2 1 bude thu nhan chat 10ng phéan ng chtra ziricon sulfat co s& & dang chét
l6ng tron bang cach dua dung dich mubi ziricon sau buéc 1am néng va dung dich tac
nhan sulfat sau budc 1am néng tiép xuc véi nhau theo cach 1am cho ndng do cla chat
long tron khong thay doi tir khi bt ddu cho dén khi chAm dut viée tiép xuc:

bude 3 1a bude 1do héa chit 16ng phan Ung chtra ziricon sulfat co s& thu duge &
budc 2 & nhiét dd 95°C hoic cao hon trong thoi gian 3 gio hodc dai hon;

buge 4 1a bude bd sung chit 1am én dinh vao chat 1éng phan ung chira ziricon
sulfat co s¢ sau bude 130 hda thu duge & bude 3;

bude 5 1a bude thu nhan hydroxit chita ziriconi bing cach bd sung kiém vao chit
16ng phén g chira ziricon sulfat co s¢ thu dugc & budce 4; va

bude 6 1a budce thu nhén bt ziricon oxit bang cach xir ly nhiét hydroxit chira
ziriconi thu dugc & bude 5, trong do

O bude 2, ty 16 trong lwong SO4*/ZrO; trong chét 16ng tron dugc duy tri ndm
trong khoang 0,3 dén 0,8 va nhiét d6 cta chét léng tron dugce duy tri & nhiét d&o 95°C
hogc cao hon tir khi bt dau cho dén khi chdm durt viéc tiép xic.

Duéi day, mdi bude s& duoc bdc 160 mot cach chi tidt.

Buoc 1

O bude 1, dung dich muéi ziricon va dung dich tdc nhan sulfat 1am nguyén liéu
ban d4u duoc lam nong riéng ré dén 95°C hoic cao hon va 100°C hoic thip hon.

Mubi ziricon dugce st dung nham diéu ché dung dich mubi ziricon ¢6 thé 1a mudi
bét ky ma cung cép cdc ion ziriconi, va vi duy, ziricon oxynitrat, ziriconi oxyclorua, va
ziricon nitrat ¢6 thé duoc st dung. Mot hodc hai hodc nhiéu loai mudi cé thé duoc st
dung. Trong sb cac mudi ndy, ziriconi oxyclorua dugc wu tién do ning suit cao & quy md
cong nghiép.

Dung mdi dugc sir dung cho tao ra dung dich mudi ziricon c6 thé dugc chon theo

loai mudi ziricon chiang han. N6i chung, nuéc (nuée tinh khiét hodc nuéc trao ddi ion,
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tuong tu loai néu dudi day) duoc wu tién.

Néng d6 dung dich mudi ziricon khong bi gidi han mot cach cu thé, va noi chung,
tbt hon, néu mudi ziricon dugc chtra va6i luong 5 dén 250g, t5t hon nfta 20 dén 150g, vé
mit ziricon oxit (ZrO2) trén co s¢ 1000g cia dung moi.

Téc nhén sulfat ¢ thé 14 tic nhan bat ky ma phan tng v6i céc ion ziricon dé tao
ra sulfat (nghia 13, chit phan Ung sulfat), va céc vi du ciia tdc nhan ndy bao gdm natri
sulfat, kali sulfat, amoni sulfat, kali hydro sulfat, natri hydro sulfat, kali disulfat, natri
disulfat, va luu huynh trioxit. T4c nhan sulfat c6 thé & dang bat ky nhu dang bot hodc
dang dung dich, va dung dich (cu thé 14, dung dich nudc) duge wu tién. Déi véi dung méi,
cung dung mdi lam dung mai to dugc sir dung nhelun. didu ché dung dich mudi ziricon c6
thé dugc str dung.

Tét hon, néu ndng do axit cia dung dich mudi ziricon duoc dit nim trong
khoang tir 0,1 dén 2,0 N. Bing cach dit ndng do axit nim trong khoang néu trén, trang
thai két tu cua céc hat céu thanh bot ziricon oxit c¢6 thé dugc khéng ché & trang thai thich
hop. Vi du, néng do axit ¢6 thé duoc diéu chinh béng cach st dung axit clohydric, axit
nitric, natri hydroxit, hodc loai twong tu.

Néng d6 cta tic nhéan sulfat (dung dich tic nhan sulfat) khong bi gi¢i han mot
cach cu thé, va néi chung, t&t hon 1a luong tdc nhan sulfat nim trong khoang tir 5 dén
250g, dac biét 1a 20 dén 150g, trén co sé 1000g ctua dung moi.

Vit chira dé didu ché dung dich mudi ziricon va dung dich tac nhan sulfat khong
bi han ché mét cach cu thé lién quan dén céac nguyén liéu cua ching véi didu kién mdi vat
chira ¢6 dung tich du 16n dé khudy mot cach thich hop dung dich mudi ziricon va dung
dich tac nhén sulfat. Tuy nhién, tdt hon, néu vat chira c6 thiét bi 6 kha nang 1am néng
thich hop lam cho nhiét d¢ cta timg dung dich khong ha xudng duéi 95°C.

Nhiét d6 1am néng cta dung dich mubi ziricon va dung dich tac nhan sulfat chi
can & 95°C hodc cao hon va 100°C hoic thép hon, va tét hon, néu 1a 97°C hoéc cao hon.

Khi bude 2 duge thuc hién trong khi nhiét d cua dung dich muébi ziricon va dung dich
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tic nhan sulfat dugc duy tri thép hon 95°C, dung dich mudi ziricon va tic nhan sulfat.
phén g khoéng thich hop véi nhau, tao ra san lugng thap.
Buée 2

O bude 2, dung dich mubi ziricon d lam nong va dung dich tic nhan sulfat d3
lam néng dugc cho tiép xuc véi nhau lam cho n@)ng dd cua chat 16ng tron khong thay ddi
tir khi bat diu cho dén khi chAm dirt viée tiép xiic, nhor do tao ra dung dich phan tmg chira
ziricon sulfat co s& & dang chét 1ong tron. Lic nay, tr khi bit dau cho dén khi chim dut
viée tiép xuc, ty 1€ trong lugng SO4*/ZrO; trong chét l6ng tron duoc duy tri nim trong
khoang 0,3 dén 0,8, va nhiét do cua chét long tron duoce duy tri & nhiét d6 95°C hoéc cao
hon.

Dudi day, bude 2 s& dugc mo ta c¢6 dwa vao céc hinh va.

Hinh 1 1 hinh vé& so d6 thé hién phuong phap san xuit bot ziricon oxit theo sang
ché. Nhu duge thé hién trén Hinh 1, vat chira 10 duogc ndi voi mdt dau (phia trai trén
Hinh 1) bén trén éng 20 hinh chit T thdng qua van 12. VAt chira 30 duge ndi véi ddu khac
(phia phai trén Hinh 1) bén trén 6ng 20 hinh chit T thong qua van 32. Dung dich ziricon
dugc bdo quan trong vat chira 10 dugc lam nong dén 95°C hodc cao hon va 100°C hoic
thip hon. Dung dich tac nhan sulfat dugc bdo quan trong vat chtra 30 dugc lam néng dén
95°C hodc cao hon va 100°C hoic thép hon.

O buée 2, van 12 duoc mé va van 32 duoc mé dé cho dung dich ziricon tiép xUc
v6i dung dich tdc nhan sulfat. Chat 16ng tron (chat l6ng phéan tng chira ziricon sulfat co
s0) thu dugc bang cach tiép xuc ngay lap tirc chdy vao trong vat chira 130 hda 40 tir phia
du6i cia éng 20 hinh chit T. G bude 2, nho phuong phap nay, ndng do cia chit 16ng phan
ing (ndng do cua chét l6ng phan ng trong éng 20 hinh chit T) dugc ngdn khong cho
thay doi tir khi bt ddu cho dén khi chdm dit viée tidp xic ctia dung dich ziricon véi dung
dich téc nhén sulfat. O buéc 2, do viéc thay dbi ndng do ctia SO42/ZrO, tir khi bit diu
cho dén khi chdm dut viéc tiép xtc bi han ché, nén co dugce phan tmg khong dbi. B%mg'

cach sir dung nhu buéc (budc 2), dudng kinh trén & dinh, thé tich 15 13, va chidu rong
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phén bé 16 16 cia cac hat so cip ¢6 thé dugc khéng ché. Tirc 1a kich thuéc cia céc 15 c6
duge tir cac khoang tréng gitta céc hat cia cc hat so cip trong céc hat thir cip c6 thé
duge gidgm, dudng phan bd cia cac 18 nay c6 thé duoc 1am nhon, va thé tich cia cac 13 &
c6 duge tir cac khoang tréng gitra cac hat ctia c4c hat so cip ciing c6 thé dugc giam.

Tét hon, néu ty 1€ trong lwong SO4*/ZrO, trong chét long trdon & bude 2 nim
trong khoang tir 0,3 dén 0,8, tot hon nita néu tir 0,4 dén 0,7, va con t6t hon nita néu 13
0,45 to 0,65. Khi ty 1& trong Iwgng SO4%/ZrO, trong chét l6ng trén 14 0,3 hoécv 16n hon,
hiéu suit ciia ziricon sulfat co s& & dang sdn phdm ciia phan ng c6 thé duoc nang cao.
Ngoai ra, bang cach diéu chinh ty 1€ trong lwong SO4*/ZrO; trong chit léng tron to 0,8
hodc thép hon, ¢6 thé han ché viéc tao ra ctia mudi hoa tan ciia ziricon sulfat va han ché
viéc lam gidm vé hiéu suét ziricon sulfat co s6.

O budc 2, dé duy tri nhiét do cia chat 1éng tron & nhiét do 95°C hodc cao hon,
t6t hon néu co ciu 1am néng duoc lap trong 6ng (vi du, 6ng 20 hinh chit T) hodc thiét bi
tuong ty dé cap cho mdi dung dich.

Du6i day, vi du vé budc 2 s& dugc mé ta cu thé hon.

Khi 213g dung cﬁch natri sulfat trong nudc 25% theo khdi lugng va 450g dung
dich ziriconi oxyclorua trong nuéc c6 nong do 16% theo khéi lugng 1a ZrO, dugc cho
tiép xtic v6i nhau bing céch st dung éng hinh chit T ¢6 duong kinh ng L1 cta 10mm &
mdt ddu trén (phia trdi trén Hinh 1), dudong kinh 6ng L2 cia 10mm & dau trén con lai
(phia phai trén Hinh 1), va duong kinh éng L3 ctia 15mm ¢ ddu duéi nhu éng 20 hinh
chir T, thoi gian (thoi gian tiép xiic) tir khi bat ddu dén khi chim dut viéc tiép xuc (cho
dén khi dung dich ziricon clorua trong nude trong vat chira 10 va dung dich tac nhan
sulfat trong vat chira 30 bién mét) t6t hon, néu nim trong khoang tr 30 gidy dén 300 gidy,
tot hon nita 1a tir 60 gidy dén 200 gidy, va con 6t hon nita 14 tir 90 gifly dén 150 gidy.
Bucce 3

O bude 3, chét 16ng phén tmg chta ziricon sulfat co s& thu duoc & bude 2 duoc

1o hoa & nhiét do 95°C hoic cao hon trong thoi gian 3 gio hodc 14u hon. O bude 3, vi du,

27



48390 28/62

chit 1éng phan ing chtra ziricon sulfat co s¢ chay vao trong vat chira 130 héa 40 duoc 130
hoa ¢ nhiét do 95°C hodc cao hon trong thoi gian 3 gio hodc dai hon trong khi dugc
khudy bing co cu khudy 42. Giéi han trén cia thoi gian 1do héa khong bi gi¢i han mot
cach cu thé, va vi dy 1a 7 gior hodc ngén hon. Tét hon, néu nhiét do (nhiét do 1o héa) cta
chit 16ng tron (chét l6ng phan tmg chira ziricon sulfat co s&) & budce 3 1a 95°C hoic cao
hon, va tét hon nita 1a 97°C hodc cao hon va 100°C hoic thép hon. Bﬁng cach dat nhiét
d6 130 hoa dén 95°C hodc cao hon va thoi gian 130 hoa dén 3 gi®d hoac dai hon, ziricon
sulfat co s& dugc san xuét mot cach thich hop, va hiéu suét c6 thé dugc nang cao.

Chét 16ng tron chtra ziricon sulfat co s& 1am thanh phan chinh, va I3 huyén phu
ddc chtra ziricon sulfat co sé.

Buée 4

O budc 4, chit 1am én dinh duge bd sung vao chét 1éng phan Ung chtra ziricon
sulfat co s& sau khi 150 hoa thu dugce & bude 3.

Bude 5

O bude 5, kiém duoc bd sung vao dung dich phan ing chira ziricon sulfat co sé
thu dwgc & bude 4 dé thuc hién phén ng trung hoa. Phan ng trung hoa tao ra hydroxit
chtra ziriconi.

Kiém khong bi giéi han, va cac vi du vé& kiém bao gdm natri hydroxit, natri
cacbonat, amoniac, va hydrazin amoni bicacbonat. Kiém khong bi giéi han mét cach cu
thé vé ndng d¢, va thong thuong kiém dugc pha lodng bang nudc va co ndng d6 nim
trong khoang tir 5% dén 30% dugc st dung.

Mic du ¢ hai phuwong phap bd sung kiém: (1) bd sung dung dich kidm vao chét
léng phan ting chira ziricon sulfat co s& va (2) bd sung chét l16ng phéan tng chtra ziricon
sulfat co s& vao dung dich kiém, phuong phap kh6ng bi gi¢i han mot cach cu thé va
phuong phép khac c6 thé dugc ap dung.

Sau khi phan tng trung hoa, huyén phi dic duge loc dé tao ra hydroxit chira

ziriconi. Tot hon, néu hydroxit chtra ziriconi dugc rita bang nuéc tinh khiét hoc loai
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twong tur dé loai bé cac tap chat, néu cin. Sau khi rira biang nuéc, sdy kho hoic viéc xtr ly
tuong tur ¢6 thé duoc thuc hién, néu can.
Buée 6

O bude 6, hydroxit chta ziriconi thu duge ¢ bude 5 duge dua vao xir 1y nhiét
(d6t) dé oxy hoa hydroxit chira ziriconi, nhd d6 tao ra bot ziricon oxit.

Nhi¢t do xt ly nhiét (nhiét do ddt) va thoi gian xtr ly nhiét (thoi gian dbt)
hydroxit chira ziriconi khong bi han ché mot cach cu thé, va thong thuong viée xu ly
nhiét dugc thuc hién & nhiét dd nam trong khoang tir 600 dén 1050°C trong thoi gian 1
gio dén 10 gid. Tét hon nita nhiét do dét 13 650°C hodic cao hon va 1000°C hoic thip hon,
va con t6t hon nita 1a 700°C hodc cao hon va 980°C hoic thép hon. Tét hon nita nhiét do
@6t duy tri ndm trong khoang ttr 2 gi® dén 6 gidy, va con tdt hon nita 2 giy dén 4 gio. Bing
cach dat nhiét do xi 1y nhiét dén 600°C hogc cao hon va 1000°C hodc thip hon, dién tich
bé mit riéng cua bot ziricon oxit thu dugce c6 thé duge dit vao pham vi thich hop (20
m?/g hogc 16n hon va 60 m%g hodc nhé hon). Bing cach dat nhiét do xir Iy nhiét dén
600°C hogc cao hon va 1050°C hoic thip hon, kidu phan b6 15 rd cta bdt ziricon oxit thu
duoc ¢6 thé duoc dit vao pham vi thich hgp. Khi quyén xir ly nhiét khong bi giéi han
mdt cach cu thé, va théngr thudng c6 thé 13 trong khong khi hoic khi quyén oxy hoa.
Buoce 7

Sau budc 6, bot ziricon oxit thu dugc c6 thé duoc nghién bui dé tao ra huyén phu
dic, néu can. Trong trudng hop nay, chit két dinh c6 thé duge bd sung vao dé cai thién
kha ning dtc. Khi huyén phu dic khong nhim @& tao ra (khong nhim d& nghién bui),
chit két dinh va bot ziricon oxit c¢6 thé duogc tron déng nhét béng may trdn.

Tot hon, néu chét két dinh 1a chit két dinh hitu co. Chét két dinh hitu co ¢6 kha
ning dugc ldy ra khoi than duc trong 16 1am néng trong khi quyén oxy hoa, va c6 thé thu
dugc than da khir m&, nhd d6 cudi cling, céc tap chat kho ma sét lai trong théﬁ nung két.

Cé4c vi du vé chit két dinh hitu co bao gém cac loai hoa tan trong ruou, hoic cac

loai hoa tan trong chét long trdn bao gém hai hodc nhiéu chét long dugce chon tir nhom
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bao g61n rugu, nude, cac keton béo, va hydrocacbon thom. Cac vi du vé& chit két dinh
hitu co bao gdm it nhat mot loai dugc chon tir nhém bao gém polyetylen glycol, glycol
este clla axit béo, este clia glyxerol va axit béo, polyvinyl butyral, polyvinyl metyl ete,
polyvinyl etyl ete, va vinyl propionat. Chit két dinh hitu co c¢6 thé con chta mot hodc
nhiéu loai nhyra déo nhiét ma khong hoa tan trong ruou, hodc chét 16ng tron.

Sau khi b sung chit két dinh hitu co, bot ziricon oxit dich ¢6 thé thu duoc béng
cach thuc hién bude xir Iy nhu siy kho hodc nghién bui bang cach ap dung phuong phap
da biét cong khai.

Buong kinh hat Dso ctia bt ziricon oxit ¢6 thé dugc khéng ché bang cach nghién
bui ¢ bude 7. Vi dy, viéc nghién bui duoc thuc hién theo trang thai ciia bot ziricon oxit
thu duoc & budce 5, va do d6 duong kinh hat Dsg cia bot ziricon oxit ¢é thé duoc khéng
ché nim trong khodng 0,1 pum hodc 16n hon va 0,7 um hozc nho hon.

Trong trudng hop bd sung chit hd tro nung két, chit tao mau, hoic chit tuong tu,
bot ziricon oxit chira chat hé trg nung két, chét tao mau, hoic tri s6 tuong tu ¢ thé thu
dugc bang cach bd sung va trén chiing sau buée 6. Déi véi phuong phdp tron dugc mo ta
chi tiét hon, t5t hon néu phan tén hdn hop nay trong nuéc tinh khiét hoic moi trudng
twong tu dé tao ra huyén phu dac, tiép theo tron udét.

Néu budc 7 duge thuc hién, chét hd tro nung két, chit tao mau, hodc chét tuong
tu ¢6 thé duoc bd sung vao khi thuc hién bude 7.

Séng ché dé cap dén bot ziricon oxit nhuw néu trén.

Phirong phdp tao ra than nung két ziricon oxit

Dudi ddy, vi du vé phwong phép san xuit than nung két ziricon oxit s& dugc md
td. Tuy nhién, phuong phép san xuét than nung két ziricon oxit theo séng ché khong chi
gi6i han & cac vi du sau.

Phuong phép tao ra than nung két ziricon oxit theo sang ché bao gdm cac budc:
budce X 1a bude duc bot ziricon oxit dé thu duge than duc; va

bude Y la bude nung két than duc & nhiét do 1100°C hoidc cao hon va 1350°C
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hoic thap hon va trong thoi gian 1 gid hodc dai hon va 5 gio hodc ngén hon sau buée X.

Trong phuong phép san xuit than nung két ziricon oxit theo sang ché, diu tién,
bt ziricon oxit dugc diéu ché. Déi véi bot ziricon oxit, loai da dugce boc 10 trong doan
md té [Bot ziricon oxit] ¢6 thé duge sit dung.

Tiép theo, bt ziricon oxit duoc dic dé tao ra than duic (bude X). Ddi véi bude
dtic, thiét bi duc c6 ban trén thi trudng va phuong phap duc 4p luc déng tinh ngudi (CIP)
6 thé duoc sir dung. Bot ziricon oxit ¢6 thé dugc duc tam thoi bang thiét bi duc va sau
d6 dugc dic chinh bang thiét bi duc 4p luc. Thong thuong, 4p lwc dic ¢6 thé nim trong
khoang 0,1 t dén 3 t/cm?. Tét hon, néu ap lyc dic 12 0,5 t dén 2,5 t/em?, t6t hon nita néu
140,8 t &én 2,2 t/cm?, va con t6t hon nita 14 1 t dén 2 tem?.

Tiép theo, thdn duc dugc nung két & nhiét do 1100°C hodc cao hon va 1350°C
hoic thap hon trong thoi gian 1 gio hodc dai hon va 5 gié hodc ngén hon (budce Y).

Theo sang ché, do st dung bot ziricon oxit néu trén, nhiét do nung két c6 thé
dugc ddt ¢ nhiét o thip nim trong khoang tir 1100 °C dén 1350°C. Nhiét d nung két t5t
hon nita 12 1100°C hodc cao hon va 1300°C hogc thap hon, va 1100°C hodc cao hon va
1250°C hodc thép hon. Thoi gian gift trong khi nung két cling khong bi gi6i han cu thé,
va vi du la t6t hon 12 khoang tir 1 gi¢r dén 5 gio, va tot hon nita 1a 1 gior dén 3 gidr. Khi
quyén nung két c6 thé Ia khong khi hodc khi quyén oxy hoa. Viéc nung két c6 thé duogc
thue hién & ap suét thuong, va viéc nghién bui khong nht thiét cAn dén.

Séng ché dé cap dén phuwong phép tao ra than nung két ziricon oxit én dinh hoa
nhu néu trén.

Thén nung két ziricon oxit

Trong phan mb ta sau, vi du vé than nung két ziricon oxit theo sang ché duoc mo
ta. Tuy nhién, than nung két ziricon oxit theo sang ché khong chi gigi han & vi du sau.

Than nung két ziricon oxit theo séng ché thu dugc nhd nung két ap luc thip béng‘
cach sir dung bot ziricon oxit néu trén. Do than nung két ziricon oxit theo sang ché thu

duoc nho nung két ap luc thép b(?mg cach st dung bot ziricon oxit, thdn nung két ziricon
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oxit durgc nung két & nhiét do thdp va co ty trong nung két cao. Cu thé hon, than nung két
ziricon oxit thu dugc theo phuong phap san xuit than nung két ziricon oxit néu trén.
Ty trong nung két twong ddi

Ty trong nung két twong ddi cta than nung két ziricon oxit t6t hon, néu 1a 98.5%
hogc 16n hon, tét hon nita 14 99,0% hogc 16n hon, con tdt hon nita 1a 99,1% hodc 16n hon,
dc biét t6t, néu 1 99,2% hogc 16n hon, dic biét t6t, néu 1a 99,3% hogc 16n hon, cuc ky
t6t, néu 12 99,4% hogc 16n hon, va cuc ky tét hon, néu 12 99,5% hoic 16n hon. Khi ty
trong nung két tuong dbi 1a 98,5% hodc 16n hon, than nung két ziricon oxit c6 d bén cao
hon.
Phurong phdp do 1y trong nung két twong déi cia thdﬁ nung két ziricon oxit

Ty trong nung két twong ddi dé chi ty trong nung két trong dbi dugc thé hién béi
cong thtrc sau (1):

ty trong nung két twong dbi (%) = (ty trong nung két/ty trong nung két Iy thuyét) x 100 - (1)

Luc nay, ty trong nung két Iy thuyét (po) 1a tri s6 da duogc tinh theo cOng thuc sau

(2-1).
p0 = 100/[(Y/3,987) + (100 - Y)/pz] *** (2-1)

Tuy nhién, pz 13 trj s6 d& duge tinh theo cOng thirc sau (2-2).
pz=[124,25(100 - X) + [phan tit lwong ctia chat lam 6n dinh]xX]/[150,5(100 + X)AZC *+ (2-2)

Luc nay, néu phén tir luong chét lam én dinh duoc st dung 13 225,81 thi chit 1am
on dinh 1a Y203, 1a 382,52 khi chét 1am én dinh 12 ErOs, va 394,11 khi chit lam én dinh
12 Yb20s.

X va Y lan luot 1a néng d chit 1am én dinh (mol%) va ndng do nhom oxit (%
trong lvong). A va C lan iuo’t 1a c4c tri s§ d3 duge tinh theo cong thirc sau (2-3) va (2-4).

A=0,5080 + 0,06980X/(100 + X) -** (2-3)
C=0,5195-0,06180X/(100 + X) **- (2-4)
Trong cbng thirc (1), ty trong nung két ly thuyét thay ddi tiy theo ché phdm nay

cua bot. Vi du, ty trong nung két ly thuyét cta ziricon oxit chira ytri 12 6,117g/cm® néu
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lugng ytri 14 2 mol%, 6,098g/cm’® néu lugng ytri 14 3 mol%, va 6,051 g/cm? néu luong ytri
13 5,5 mol% (trong trudng hop ALOs = 0).
Khi chit 1am 6n dinh 1 Sc,03, pz 14 tri s§ da dugce tinh theo cOng thire sau (3).
pz =-0,0402 (ndng do mol Sc203) + 6,1294 +++ (3)
Khi chat lam én dinh 1a CaO, pz 1a tri s6 da dugc tinh theo cong thirc sau (3-1).
pz =-0,0400 (ndng do mol CaO) + 6,1700 -+ (3-1)
Ty trong nung két Iy thuyét (dugc biéu thi bing p1) néu chira chit tao mau 13
pl =100/[(Z/V) + (100 - Z)/p0] - (2 &n 5).

Z 1a ndng d6 (% trong lugng) clia chit tao mau, va V 13 ty trong ly thuyét (g/cm?)
clia chét tao mau.

Ty trong Iy thuyét ctia chit tao mau 1a 5,24 g/em? dbi véi Fea0s, 12 5,61 g/em? dbi
v6i Zn0, 1a 5,03 g/em® d6i v6i MnOs, 1a 6,10g/cm® dbi v6i CoO, 1a 5,22¢/cm® dbi véi
Cr20s, 12 4,23 g/em? déi v6i TiO, 1a 7,80g/em? dbi v6i TbaO7, 14 6,31 g/em® dbi v6i CuO,
va 14 3,36 g/em® di v6i V2 0s.

Ty trong nung két dugc do theo phuong phap Acsimet.

Trong bt ziricon oxit va theo phuong phap san xut than nung két ziricon oxit
cta sang ché, do than nung két co ty trong nung két cao thim chi c6 thé thu dugc bing
cach nung két & nhiét do thdp nim trong khoang tir 1100°C dén 1350°C, céc phuong
phép duc da biét cong khai khac nhau nhu phwong phép duc ap luc, dic phun, dic khuon,
va duc tim c6 thé duge st dung rong rai. Hon thé nita, do bot ziricon oxit theo sang ché
duogc san xuét & quy md 16n mot cach dé dang, bot ziricon oxit con 14 t6i wu vé canh tranh
chi phi va c6 thé duge sir dung mot cach thich hop cho céc tng dung khéc nhau.

Théan nung két ziricon oxit theo sang ché co thé duge dung lam bd phén cong
nghiép, bo phan thdm my, hodc nguyén liéu nha khoa. Cu thé hon, than nung két ziricon
oxit c6 thé duoc sir dung lam dd trang stic, bd phan dong hd, mit déng ho, rang gia, cac
chi tiét dé xir Iy dtic, cac chi tiét chiu mon, cac chi tiét chiu hoa chét, v.v.

Vi du thiee hién sdng ché
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Duéi day, sang ché s& duogc boc 16 mot cach chi tiét co dua vao cac vi dy, song
séng ché khong chi giéi han & céc vi du sau véi didu kién khong lam sai léch ban chit k§
thuat clia sang ché. Bot ziricon oxit va than nung két ziricon oxit trong mdi vi du va céc
vi du so sanh chira hafini oxit & dang tap cht khong thé tranh duoc véi luong 1,3 dén
2,5% theo khéi luong trén co s& ziricon oxit (duoc tinh theo cong thirc sau (X)).

Cong thire (X)

([Khéi Iwgng cua hafini oxit]/([khdi lwong cua ziricon oxit] + [khdi lwong cta hafini
oxit])) x 100 (%)
Diéu ché bét ziricon oxit
Vidul

213g dung dich natri sulfat trong nuéc 25% theo khéi luongva 450g dung dich
ziriconi oxyclorua trong nuéc c6 ndng dd 16% theo khdi luong 13 ZrO, (ndng db axit: 1
N) duge lam néng riéng 1& dén 95°C (bude 1). Sau dé, dung dich nuéc nong dugc cho
tiép xtc v6i nhau trong thoi gian 2 phat 1am cho ty 18 khéi lwong giita SO42/ZrO, trong
chét 16ng tron 12 0,50 (budc 2).

Tiép theo, dung dich phéan rng chtra ziricon sulfat co s¢ thu duoc duoc 140 hoa
bing cach gitt dung dich nay & nhiét 4o 95°C trong thoi gian 4 gid dé tao ra ziricon sulfat
co s& (budc 3).

Tiép theo, dung dich 180 hda duogc giam nhiét do dén nhiét do trong phong, va
sau d6 dung dich ytri clorua trong nuéc c6 nong dd 10% theo khdi luong vé& mat Y03
duge bd sung lam cho ndng d6 Y203 12 3 mol%, va hdn hop nay duge tron déu (budc 4).

Tiép theo, dung dich nuéc natri hydroxit 25% theo khdi luong dugce bd sung vao
dung dich tron thu dugc dé trung hoa dung dich tron cho dén khi do pH dat dén 13 hodc
cao hon, nho d6 chét két tua hydroxit dugc tao ra (budce 5).

Chét két tiia hydroxit thu duge dwoc gom bing cach loc va duge ria mot cach
thich hop bang nude, va hydroxit thu dugc duge 1am kho & nhiét do 105°C trong thoi

gian 24 gio. Hydroxit sdy kho duoc xit Iy nhiét & nhiét do 960°C (nhiét do ddt) trong
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khong khi trong thoi gian 2 gity dé tao ra bot trén co s ziricon oxit chua nghién bui (bot
trén co s& ziricon oxit dugc dn dinh héa bang ytri) (budc 6).

Bot nhom oxit ¢c6 dudng kinh hat trung binh cla céc hat so cép 12 0,1 pm duogc
b6 sung vao bot trén co s& ziricon oxit dugc 6n dinh héa bang ytri chua nghién bui thu
dugc vé6i luong 0,25% theo khdi lugng trén co s¢ bot trén co sé ziricon oxit duoc én dinh
héa bang ytri, va hén hop nay dugc nghién bui va tron trong 40 gi bang may nghién
kiéu bi u6t bang cach st dung nudc lam moi trudng phan tan. Hat ziricon oxit ¢Smm
dugc st dung dé nghién bui. Huyén phu dic ziricoh oxit thu duoc sau khi nghién bui
dugc 1am kho ¢ nhiét d§ 110°C dé tao ra b0t ziricon oxit theo Vi du 1.

Cu thé hon, thao tac trén duoc thuc hién véi thiét b nhu da mo ta 6 dua vio
Hinh 1.

Vidu?2

Bot ziricon oxit theo Vi du 2 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi khac
1a nhiét do d6t duoc thay ddi thanh 860°C.,
Vidu3

Bot ziricon oxit theo Vi du 3 thu duge theo cung cach nhu trong Vi du 2. Than
nung két ziricon oxit theo Vi du 3 khéc than nung két ziricon oxit theo Vi du 2 vé diéu
kién diic tai thoi diém chudn bi than dtic va nung két diéu kién sau tai thoi diém chuén b
than nung két.

Vidu4

Bt ziricon oxit theo Vi du 4 thu dugc theo clng cach nhu trong Vi du 1 chi khac
a lugng bot nhdm oxit duge bo sung duge thay ddi thanh 0,1% theo khéi lugng va nhiét
do ddt dugc thay dbi thanh 860°C.

Vidu 5

Bot ziricon oxit theo Vi du 5 thu duoc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi khac

1a dung dich ytri clorua trong nuéc ¢6 ndng dd6 10% theo khdi luong vé mit Y203 duge

bo sung 1am cho ndng d6 ctia Y205 khéng phai 12 3 mol% ma 14 5,6 mol% va nhiét do dét
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duoc thay di thanh 880°C.
Vidu6

Bot ziricon oxit theo Vi du 6 thu dugc theo cung cdch nhu trong Vi du 1 chi khac
1 dung dich ytri clorua trong nudc c6 ndng d6 10% theo khéi lugng vé mit Y03 dugc
b sung lam cho ndng do ctia Y203 khong phai 13 3 mol% ma 13 7mol% v nhiét 46 dbt
duoc thay ddi thanh 900°C.
Vidu7

Bot ziricon oxit theo Vi du 7 thu dugc theo cung cich nhu trong Vi du 1 chi khac
14 nhiét d¢ dbt duoc thay ddi thanh 830°C.
Vidu8

Bot ziricon oxit theo Vi du 8 thu dugc theo cling cach nhu trong Vi du 1 chi khac
[a lugng bot nhom oxit duge bd sung duoc thay ddi thanh 0,24% theo khdi lwong va nhiét
d0 dbt duoc thay déi thanh 760°C,
Vidu9

Bot ziricon oxit theo Vi du 9 thu duoc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi khéc
1a lugng bot nhom oxit duge bd sung duoc thay ddi thanh 0,24% theo khdi lwong va nhiét
do dbt dwoc thay dbi thanh 700°C.,
Vidu 10

B0t ziricon oxit theo Vi du 10 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a khong c¢6 bot nhom oxit duge bd sung vao.
Vidu 11

Bot ziricon oxit theo Vi du 11 thu duoc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a khong cé bot nhom oxit duge bd sung vao va nhiét do dbt duoc thay d6i thanh
860°C.
Vidu 12

Bot ziricon oxit theo Vi du 12 thu duoc theo cung cdch nhu trong Vi du 1 chi

khac 1a khong c6 bot nhom oxit duge bd sung vao va nhiét d6 dét duoc thay ddi thanh
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760°C.
Viduy 13

Bot ziricon oxit theo Vi du 13 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac la dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng dd 10% theo khéi luong v& mit Y203
duoc bd sung 1am cho néng d6 ciia Y203 khong phdi 13 3 mol% ma 1a 1,6 mol% va nhiét
d6 dét duge thay ddi thanh 860°C.
Vidu 14

Bot ziricon oxit theo Vi du 14 thu dugc theo cung cich nhu trong Vi du 1 chi
khéc la dung dich ytri clorua trong nuéc c6 néng dd 10% theo khéi lwong vé& mit Y,0;
duge bd sung 1am cho ndng d6 cia Y203 khong phdi 1a 3 mol% ma 14 2 mol% va nhiét do
6t dugc thay déi thanh 860°C.
Vidu 15

Bot ziricon oxit theo Vi du 15 thu duge theo cling cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a canxi cacbonat (CaC03) duoc bd sung 1am cho ndng do ctia chit nay 1a 4 mol%
vé mit CaO thay cho viéc bd sung dung dich ytri clorua trong nuéc va nhiét do dbt duoc
thay ddi dén 1000°C.
Vidu 16

B0t ziricon oxit theo Vi du 16 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a canxi cacbonat (CaCO3) dwoc bd sung lam cho ndng do cta chét nay 1a 17mol%
vé mit CaO thay cho viéc bd sung dung dich ytri clorua trong nude va nhiét do ddt duge
thay doi dén 1000°C.
Vidu 17

BGt ziricon oxit theo Vi du 17 thu dugc theo cliing cich nhu trong Vi du 1 chi
khéc 12 dung dich erbium clorua trong nuéc c6 ndng d6 10% theo khéi luong vé& mit
Er,03 dugc bd sung 1am cho ndng d¢ ctia Er,0; 1a 1,6 mol% thay cho viéc bd sung dung
dich ytri clorua trong nudc, lwgng bét nhom oxit duge bd sung dugc thay ddi thanh

0,26% theo khoi luong, va nhiét do dét duoc thay dbi thanh 860°C.
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Vidu 18

Bot ziricon oxit theo Vi du 18 thu duoc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c¢6 ndng dd 10% theo khébi luong vé mit Y,0;
duoc bd sung lam cho ndng dd ctia Y>0; khong phai 1a 3 mol% ma 1a 1mol%, dung dich
erbium clorua trong nuéc c¢6 ndng d6 10% theo khéi luong vé mit Er,03 duoce bd sung
lam cho néng do ctia Er,03 14 1mol%, 0,25% theo khdi luong ZnO duge bd sung vao, va
nhiét d6 ddt duoc thay ddi thanh 860°C.
Vidu 19

Bot ziricon oxit theo Vi du 19 thu dugc theo ciing cich nhu trong Vi du 1 chi.
khéc 1a dung dich xeri clorua trong nuéc c6 ndng dd 10% theo khéi lwong vé mit CeO,
duoc bd sung lam cho ndng do cta CeO; 1a 10 mol% thay cho viéc bd sung dung dich
ytri clorua trong nudc, lugng bot nhom oxit duge bd sung dugc thay d6i thanh 0,29%
theo khoi lugng, va nhiét do dbt duge thay déi thanh 980°C.
Vidu 20

Bot ziricon oxit theo Vi du 20 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc la dung dich xeri clorua trong nuéc ¢6 ndng do 12% theo khéi lugng vé& mit CeO,
duge bd sung lam cho ndng do cta CeOs 1a 12 mol% thay cho viéc bd sung dung dich
ytri clorua trong nude, luong bot nhom oxit duge bd sung dugc thay d6i thanh 0,28%
theo khéi lugng, va nhiét do ddt duoc thay ddi thanh 980°C.
Vidu21

Bt ziricon oxit theo Vi du 21 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng dé 10% theo khéi lwong v& mit Y03
dugc bd sung 1am cho ndng do ctia Y>0; khong phai 14 3 mol% ma 14 2 mol%, 0,6% theo
khéi luong bot Fe,03 duoce bd sung thay cho viéc bd sung bot nhom oxit, va nhiét 6 dét
duoc thay dbi thanh 860°C.
Vidu 22

Bot ziricon oxit theo Vi du 22 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
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khéc 13 dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng dd 10% theo khdi lwong vé& mit Y03
duge bd sung 1am cho ndng do ctia Y203 khong phai 1a 3 mol% ma 13 2 mol%, 0,6% theo
khdi luong bot Fe,O3 duogc bd sung thay cho viéc b sung 0,25% theo khoi luong bot
nhdm oxit, va nhiét do dbt duoc thay ddi thanh 860°C.
Vidu 23

Bot ziricon oxit ’theo Vi du 23 thu duoc theo cung cich nhu trong Vi du 1 chi
khac 12 0,18% theo khoi luong bot Fe203 duge bd sung ngoai 0,25% theo khéi Iwong bot
nhdm oxit va nhiét do dbt duoc thay dbi thanh 860°C.
Vidu 24

Bot ziricon oxit theo Vi du 24 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 12 Iuong bt nhom oxit duge bd sung dugce thay ddi thanh 0,1% theo khéi luong, bot
MnO; dugc bd sung véi luong 0,04% theo khdi lwgng ngoai bd sung bot nhdm oxit, va
nhiét d6 @6t duoc thay dbi thanh 860°C.
Vidu 25

B0t ziricon oxit ’theo Vi du 25 thu duoc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 13 dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng d6 10% theo khdi luong vé mit Y03
duge bd sung 1am cho ndng do cua Y203 khong phéi 1a 3 mol% ma la 2,6 mol%, 0,25%
theo khdi luong bot ZnO duoc bd sung, ngoai viéc bd sung bot nhdom oxit, va nhiét do dbt
duoc thay doi thanh 860°C.
Vidu 26

Bot ziricon oxit theo Vi du 26 thu duoc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng dd 10% theo khdi lwong v& mit Y203‘
dugc bd sung 1am cho ndng d9 ciia Y203 khong phai 13 3 mol% ma 1a 2,6 mol%, 0,7%
theo khéi luvong bot Fex0s, 1,2% theo khdi lugng bot CoO, 1,3% theo khdi luong bot
Cr203, va 0,7% theo khoi lrgng bdt TiO, duge bd sung, ngoai viéc bd sung bot nhdm oxit,
va nhiét o dbt dugc thay dbi thanh 860°C.
Vidu 27
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Bot ziricon oxit theo Vi duy 27 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nudc cd n?)ng d6 10% theo khdi lugng vé mat Y203
duoc bd sung lam cho néng do cua Y203 khong phai 1a 3 mol% ma 1a 2,6 mol%, lugng
bot nhom oxit dwge bd sung dugc thay ddi thanh 0,7% theo khbi luong, 1,1% theo khdi
lwong b6t MnOs, 1,2% theo khéi luong bot CoO, va 1,3% theo khdi lwong bot Cr03
duge bd sung, ngoai viéc bd sung bot nhom oxit, va nhiét do dbt duogc thay ddi thanh
860°C.

Vidu 28

Bot ziricon oxit theo Vi du 28 thu dugc theo cung cidch nhu trong Vi du 1 chi
khéc 12 dung dich ytri clorua trong nudc c6 nong dd 10% theo khéi lugng vé mit YzO3.
duoc bd sung 1am cho néng d6 clia Y203 khong phai 12 3 mol% ma 13 2,6 mol%, luong
bot nhdm oxit duge bd sung duoc thay ddi thanh 0,6% theo khdi lugng, 1,9% theo khdi
lugng bot CoO duoc bd sung, ngodi viée bd sung bot nhom oxit, va nhiét do ddt duge
thay ddi thanh 860°C.

Vidu29

Bot ziricon oxit theo Vi du 29 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéac 1a dung dich ytri clorua trong nudc c6 ndng d6 10% theo khéi luong vé mit Y203
duoc bd sung 1am cho ndng d6 cia Y203 khong phai 12 3 mol% ma 13 2,6 mol%, luong
b6t nhom oxit dugc bd sung dugc thay dbi thanh 0,25% theo khéi luong, va 0,2% theo
khdi lwong bot TbsO7 duoc bd sung vao.

Vidu 30

Bot ziricon oxit theo Vi du 30 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 13 ty 18 khdi lugng SO4/ZrO; giita chét 16ng tron dugc diéu chinh thanh 0,60.

Viduy 31

Bot ziricon oxit theo Vi du 31 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a 213g dung dich natri sulfat trong nudc 25% theo khéi lwong va 450g dung dich

ziriconi oxyclorua trong nudc ¢ néng do 16% theo khdi lwong 1 ZrO, (ndng d9 axit: 1
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N) duoc 1am néng riéng r& dén 99°C.
Vidu 32

Bot ziricon oxit theo Vi du 32 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich nuéc néng duoc cho tiép xtc véi nhau trén 4 phut.
Vidu 33

Bot ziricon oxit theo Vi du 33 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich scandi clorua trong nuéc c¢6 néng do 10% theo khdi lwvong vé& mit
Sc203 dugce bd sung lam cho ndng dd ctia Sc203 1a 3 mol% thay cho viéc bd sung dung
dich ytri clorua trong nuée va nhiét do dét duoc thay d6i thanh 860°C.
Vidu 34

Bot ziricon oxit theo Vi du 34 thu dugc theo cling cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 14 0,3% theo khdi lrong bot CuO dugce bd sung, ngoai viéc bd sung 0,25% theo khdi
lwong bot nhdm oxit va nhiét do dét duoc thay ddi thanh 860°C.
Viduy 35

Bot ziricon oxit theo Vi du 35 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 12 0,03% theo khéi lugng bot V205 duge bd sung, ngoai 0,25% theo khdi lwong bot
nhém oxit va nhiét d6 ddt duogc thay d6i thanh 860°C.
Vidu 36

Bot ziricon oxit theo Vi du 36 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nuéce c6 ndng do 10% theo khéi lugng v& mit Yb,0s
duge bd sung lam cho ndng do cia Yba0s3 1a 3 mol% thay cho viéc bd sung dung dich
ytri clorua trong nudc.
Vidu 37

Bot ziricon oxit theo Vi du 37 thu duge theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a canxi cacbonat (CaCOs) duge bd sung 1am cho ndng dd cta chét nay la 6 mol%
vé mit CaO thay cho viéc bd sung dung dich ytri clorua trong nuéc, lwgng bot nhdém oxit

dugc bd sung duge thay dbi thanh 0% theo khéi lugng, va nhiét do dét dugc thay dbi dén
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1000°C.
Vidu38

Bot ziricon oxit theo Vi du 38 thu dugc theo cung cich nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a canxi cacbonat (CaCOs) duge bd sung lam cho ndng dd cia chit nay 1a 10,6
mol% vé mat CaO thay cho viéc bd sung dung dich ytri clorua trong nudc, luong bot
nhdm oxit dugc bd sung dugc thay d6i thanh 0% theo khbi lugng, va nhiét do dbt duoc
thay dbi thanh 950°C.
Vidu 39

Bot ziricon oxit theo Vi duy 39 thu duge theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a canxi cacbonat (CaCOs) duge bd sung lam cho ndng do cia chit nay 1a 8,8 mol%
vé mit CaO thay cho viéc bd sung dung dich ytri clorua trong nude, lugng bot nhom oxit
dugc b6 sung duge thay doi thanh 0,1% theo khéi lugng, va nhiét do dbt dugc thay dbi
thanh 950°C.
Vidu 40

Bot ziricon oxit theo Vi du 40 thu dugc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nuéc céd néng do 10% theo khdi luong vé mit Y203
duoc bd sung 1am cho ndng d6 ciia Y203 khong phai 1a 3 mol% ma 1a 3,2 mol% va luong
bot nhdm oxit duge bd sung duge thay dbi thanh 0% theo khbi luong.
Vidu4l

Bot ziricon oxit theo Vi du 41 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khic 1a dung dich ytri clbrua trong nudc c6 ndéng dd 10% theo khdi lwong vé mit Y03
dugc bd sung lam cho ndng dd cia Y203 khong phai 1a 3 mol% ma 1a 3,2 mol% va luong
bt nhém oxit duge bd sung duge thay ddi thanh 0,1% theo khdi luong.
Vidu42

Bot ziricon oxit theo Vi du 42 thu duoc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 12 dung dich ytri clorua trong nuéc c6 nong do 10% theo khéi lwong vé mit Y203

dugc bd sung 1am cho ndng do cta Y203 khong phai 1a 3 mol% ma 1a 3,2 mol% va lugng
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bot nhom oxit duoge bd sﬁng dugc thay dbi thanh 0,25% theo khéi lugng.
Vidu 43

Bt ziricon oxit theo Vi du 43 thu dugc theo cung cdch nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c6 néng dd 10% theo khdi lugng vé mat Y203
duoc bd sung 1am cho ndng do ctia Y203 khong phai 12 3 mol% ma 14 3,2 mol%, nhiét do
dot dugc thay ddi thanh 860°C, va lugng bot nhém oxit duoc bd sung duoc thay ddi
thanh 0,1% theo khéi luong.
Vidu 44

Bt ziricon oxit theo Vi du 44 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndng dd 10% theo khéi lwong v& mit Y,0;
dugc b6 sung lam cho ndng do ciia Y205 khong phai 1a 3 mol% ma 13 4,0 mol% va lwong
bot nhom oxit dugc bd sung duogc thay b1 thanh 0,1% theo khédi luong.
Viduy 45

Bot ziricon oxit theo Vi du 45 thu dugc theo cung cich nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nuéc c6 ndéng dd 10% theo khéi lwong vé mit Y203
duoc b sung 1am cho ndng do cia Y203 khong phai 12 3 mol% ma 13 5,6 mol% va lugng'
bot nhom oxit duge bd sung duoc thay doi thanh 0,1% theo khéi luong.
Vidu 46

Bot ziricon oxit theo Vi du 46 thu dugc theo cling cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 1a dung dich ytri clorua trong nuéc cé ndng d@ 10% theo khdi lwong vé& mit Y05
duge bd sung lam cho né)ng do cta Y>03 khong phai 1a 3 mol% ma 14 1,7mol%, nhiét do
dbt duoc thay d6i thanh 860°C, va lugng bot MnO, dugce bd sung thay cho bdt nhdm oxit
duoc thay doi dén 1,0% theo khéi luong.
Vidu 47

Bot ziricon oxit theo Vi du 47 thu duoc theo cing cach nhw trong Vi du 1 chi
khdc 1a lwgng bot nhdm oxit duge bo sung duge thay déi thanh 0,5% theo khéi Iugng,

lwong Fex03 bot duge bo sung duge thay ddi thanh 0,1% theo khéi lugng, va lugng bot
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MnO; duoc bd sung dugc thay dbi thanh 0,3% theo khbi lugng.
Vidu 48

Bot ziricon oxit theo Vi du 48 thu dugc theo cliing cich nhu trong Vi du 1 chi
khac 1a lugng bot nhém oxit duge bd sung duge thay dbi thanh 0,5% theo khéi lugng,
lugng bdt MnO, duge bd sung duge thay ddi thanh 0,3% theo khdi lwong, va lugng bot
CoO duoc bd sung dugc thay d6i thanh 0,1% theo khbi lugng.
Vidu 49

Bot ziricon oxit theo Vi du 49 thu duoc theo cing cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc 12 dung dich xeri clorua trong nu6c c6 ndng dé 10% theo khdi lugng vé mit CeO,
duge bd sung 1am cho ndng do ctia CeO, 1 11mol% thay cho viéc bd sung dung dich ytri
clorua trong nuéc, nhiét 9 dét duoc thay dbi thanh 780°C, lwong bdt nhém oxit duge bd
sung dugc thay dbi thanh 0,5% theo khéi lwong, va luong bot MnO, dugce bd sung dugc
thay ddi thanh 0,5% theo khéi lugng.
Vidu 50 |

Bot ziricon oxit theo Vi du 51 thu dugc theo cling cach nhu trong Vi du 1 chi
khéc la dung dich terbi clorua trong nudce co néng d0 10% theo khéi lwong vé mit ThsO7
dugce bd sung 1am cho ndng d9 ciia TbsO7 13 2,0 mol% thay cho viéc bd sung dung dich
ytri clorua trong nudc va nhiét do ddt duoc thay ddi thanh 780°C.
Vidusosanh 1

187g (72 g 1a ZrOy) ziriconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudce trao
ddi ion, va sau d6 dung dich duge didu chinh bang 35% axit clohydric va nu:(’yc trao dbi
ion dé c6 ndng dd axit 1 0,67 N va ndng do ZrO; 1a 4 w/v%.

Dung dich thu duoc duoc nang nhiét d¢ 1én dén 60°C va 1065g natri sulfat 5%
(tac nhén sulfat) duoc bd sung & nhiét do do. Tiép theo, bdt ziricon oxit theo Vi du so
sanh 1 thu duoc theo cung cdch nhu trong Vi du 1 chi khac 14 dung dich thu dugc ning
nhiét d6 1én dén 95°C, duoge gilt & nhiét d) nay trong thoi gian 15 phat, va sau dé duoc

giam nhiét d6 dén nhiét do trong phong, tao ra huyén phu dic chira ziricon sulfat co s6.
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Tuac 1a bot ziricon oxit theo Vi du so sanh 1 thu duoc theo cing cach nhu trong Vidul &
buéc 3 va cac bude dudi day.
Vi du so sanh 2

Dung dich chira natri sulfat 5% theo khdi luong thu dugc béng céach hoa tan bot
natri sulfat trong nuéc trao dbi ion. Dung dich natri sulfat thu dugc duge lam ting nhiét
do va dugc gitt & 85°C.

Mat khéac, dung dich mudi ziriconi oxyclorua dugc diéu ché dé chtra ziricon &
ndng d6 ctia 1% theo khdi luong vé mit ziricon oxit, va dung dich mudi ziricon nay duoc
lam tang nhiét d6 va dugc giit & 85°C. Tong luong ziricon oxit dugc diéu chinh dén 100
g.

Tiép theo, 1000g toan b lwgng dung dich natri sulfat duoc gitt & nhiét do khong
dbi 85°C duoc bd sung vao va da dugce tron véi dung dich mudi ziricon duogc gilt & nhiét
do khong dbi 85°C trong thoi gian 10 gidy va khudy, tao ra huyén phil dic chta ziricon
sulfat co s¢. Dung dich ytri clorua dugc bd sung vao hén hop nay lam cho luong ytri 1a
3,0 mol% trén co s¢ lugng ziricon oxit, va sau d6 phan (mg trung hoa duoc thuc hién
bang cach str dung natri hydroxit, tao ra hydroxit.

Hydroxit dugc gom béng cach loc, rira bﬁng nude, va sau d6 dwoc dbt & nhiét do
dbt 1000°C trong 16 di€n, tao ra oxit. Sau d6, bot nhdom oxit ¢c6 duong kinh hat trung binh
10,1 um duge bd sung vao oxit véi lugng 0,25% theo khdi lugng, va hdn hop thu dugc
dugc nghién bui va tron trong 30 gid trong méy nghién kiéu bi u6t bing cach sir dung
nude 1am moi truong phéan tan. Huyén phi dic thu duge duge dem di sdy kho & nhiét do
khong d6i & nhiét do 120°C, tao ra bdt ziricon oxit dich. B0t ziricon oxit theo Vi du so
sanh 2 thu duoc theo cach nay.

Vi du so sanh 3

B0t ziricon oxit theo Vi du so sanh 3 thu dugc theo cung cach nhu trong Vi du 1

chi khéc 1a dung dich nuée nong duge cho tiép xtc v6i nhau trong thoi gian 3 gio lam

cho ty 1& khéi lugng SO4>/ZrO; cia chét 1ong tron dugc diu chinh thanh 0,50,
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Vi du so sanh 4 |

Bot ziricon oxit theo Vi du so sanh 4 thu dugc theo cung c4ch nhu trong Vi du 1
chi khac la céc nhiét do gitt cia dung dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon mdi
nhiét do thay dbi dén 60°C va dung dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc tron
v6i nhau ¢ nhiét d6 60°C.
Phép do dién tich bé mit riéng

Dién tich bé mat riéng cua bot ziricon oxit theo cdc vi du thuc hién sang ché va
cac vi du so sanh dugc do theo phuong phép BET bang cach st dung thiét bi do dién tich
bé mit riéng (“Macsorb”, do Mountec san xudt). Cac két qua duge thé hién trong cac
Béang 3 va 4.
Phép do thé tich 16 ré

Kiéu phén bb 16 1d cla bt ziricon oxit theo cac vi du thuc hién sang ché va cac
vi du so sanh thu dugc by phuong phép xam 14n thiy ngan bing cach st dung thiét bi do.
phan b4 16 1d (“Autopore IV9500” do Micromeritics san xuét). Céc diéu kién do duogc dat
nhu sau. |
Céc diéu kién do

Thiét bi do: Thiét bi do phan bé 15 rd (Autopore IV9500 do Micromeritics sén
xuét)

Pham vi do: 0,0036 dén 10,3 pum

S lugng diém do: 120 diém

Goc tiép xtic thay ngan: 140 do

Strc cang bé mat thiy ngan: 480 dyne/cm (0,48N/m)

Bing cach sir dung kiéu phan bd 18 16 st dung thu duge, duodng kinh trén & dinh,
thé tich 16 r3, va chidu rong phan bd 15 rd nim trong khoang 10 nm hodc 16n hon vi 200
nm hodc nhé hon duge xac dinh. Cac két qua duge thé hién trong cac bang 3 va 4.

Luc nay, chiéu rong phan bd 18 rd dé chi chiéu rong ctia dinh ma & d6 thé tich 13

rd 14y dao ham loga 13 0,1 ml/g hogc 16n hon.
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Dé tham khao, Hinh 2 thé hién kidu phan b6 15 rd ciia bot ziricon oxit theo Vi du
1, Hinh 3 thé hién kiéu phan b6 15 r ciia bot ziricon oxit theo Vi du so sanh 2. va Hinh 4
thé hién kiéu phan bd 13 8 ctia bét ziricon oxit theo Vi du so sédnh 4.
Phép do ché phiam

Céc ché phim (dang oxit) cua bot ziricon oxit theo cac vi du thyc hién sdng ché
va céc vi du so sanh duoc phan tich bing cach sir dung ICP-AES ("ULTIMA-2" do san
xudt HORIBA). Céc két quéa duogc thé hién trong cac bang 1 va 2.
Phép do dwong kinh hat Dsg

0,15g bot ziricon oxit theo cic vi du thuc hién sang ché va cac vi du so sanh va
40ml dung dich nu6c natri hexametaphosphat 0,2% dugc dit trong cbc mé dung tich 50.
ml, va phén tan trong by dong nhit hoa sidu thanh "Sonifier S-450D" (do Emerson Japan,
Ltd. cung cap) trong thoi gian 5 phut, tiép theo dit san phim dugc phén tan trong thiét bi
do (thiét bi do phan bd ¢ hat kidu nhidu xa laze (“SALD-2300” do Shimadzu
Corporation san xuét)). Cac két qua dugc thé hién trong cac bang 3 va 4.
Diéu ché than nung két ziricon oxit

DAu tién, thin dac duoc san xuét theo phuong phép duc ap luc dang tinh ngudi
(CIP) tir bt ziricon oxit theo cac vi dy thuc hién sdng ché va céc vi du so sanh. Ap luc
dac 1a 1 t/cm? chi trong Vi du 3, va déu 1a 2 t/ecm?, ngoai trr Vi du 3.

Tai thoi diém nay, ty trong duc twong ddi cia than dic duge xéc dinh nhu sau.
Céc két qua dugce thé hién trong cac Béang 3 va 4.

Tiép theo, than duc duoc nung két & nhiét 6 1100°C trong thoi gian 2 gio (Vi du
49), tao ra than nung két ziricon oxit.

Theo cach khac, than duc duge nung két ¢ nhiét dd 1150°C trong thoi gian 2 gid
(Vi du 14, céc vi du thyc hién 20 dén 22, cac vi du thyc hién 46 dén 48), tao ra than nung
két ziricon oxit.

Than dtic duoc nung két & nhiét 6 1200°C trong thoi gian 2 gio (Vi du thye hién

sang ché 1 dén 9, 13 dén 32, va 50, cac vi du so sanh 1, 3, va 4), tao ra than nung két
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ziricon oxit.

Than duc duoc nung két & nhiét d6 1250°C trong thoi gian 2 giod (Vi du thyuc hién
sang ché 40 dén 45), tao ra than nung két ziricon oxit.

Than dac duge nung két & nhiét do 1300°C trong thoi gian 2 gid (Vi du thuc hién
sang ché 10 dén 12 va 39), tao ra than nung két ziricon oxit.

Than dtc duge nung két & nhiét do 1325°C trong thoi gian 2 gio (Vi du thuc hién
sang ché 37 va 38), tao ra than nung két ziricon oxit.

Theo Vi dy so sanh 2, do viéc nung két khong dugc thuc hién ¢ nhiét do 1300°C
hodc thip hon, ty trong nung két khong duogc do.

Ty trong nung két tvong dbi cia thu duoc than nung két ziricon oxit duge xac
dinh nhu sau. Céac két qua duoc thé hién trong cac bang 3 va 4. Trén céc bang 3 va 4, ky

"nn

hiéu "-" cho thiy rang phép do khong dugc thuce hién.
Ty trong nung két twong doi
ty trong nung két twong ddi (%) = (ty trong nung két/ty trong nung két Iy thuyét) x 100 «*- (1) v
Lic ndy, ty trong nung két ly thuyét (po) 1 tri s§ d& dugc tinh theo cOng thirc sau
(2-1). |
p0 = 100/[(Y/3,987) + (100 - Y)/pz] -+ (2-1)
Tuy nhién, pz 14 tri s6 da duogc tinh theo cong thirc sau (2-2).
pz=[124,25(100 - X) + [phan ttt lugng ctia chat 1am én dinh]xX]/[150,5(100 + X)A2C - (2-2)
Lic ndy, néu phén tir lwong chét 1am 6n dinh dugc sir dung 1a 225,81 khi chit
lam 6n dinh 12 Y>0s, 12 382,52 khi chat lam én dinh 1a Er,Os, va 1a 394,11 Kkhi chét 1am
6n dinh 12 Yb:0s.
X va 'Y lan luot 12 ndng do chit 1am én dinh (mol%) va ndng do nhdm oxit (%‘
trong luong). A va C 14n luot 12 cdc tri s6 da duoc tinh theo cOng thuc (2-3) va (2-4).
A=0,5080 +0,06980X/(100 + X) **+ (2-3)
C=0,5195-0,06180X/(100 + X) **- (2-4)

Theo cong thtre (1), ty trong nung két Iy thuyét thay ddi tily theo ché pham nay
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cta bot. Vi duy, ty trong nung két ly thuyét clia ziricon oxit chia ytri 14 6,117g/cm?® néu
lugng ytri 1a 2 mol%, 12 6,098g/cm® néu luong ytri 1a 3 mol%, va 1a 6,051 g/em® néu
luong ytri 1a 5,5 mol% (trong truong hop AlLOs = 0).

Khi chét 1am 6n dinh 1a Sc203, pz 1a tri sb da duoc tinh theo cOng thire sau (3).

pz =-0,0402(ndng d6 mol Sc203) + 6,1294 +++ (3)
Khi chét 1am 6n dinh 1a CaO, pz la tri sb da duoc tinh theo cong thirc sau (3-1).
pz = -0,0400(116ng do mol CaO) + 6,1700 -+ (3-1)
Ty trong nung két Iy thuyét (dugc biéu thi bing p1) néu chtra chit tao mau 13
pl =100/[(Z/V) + (100 - Z)/p0] *** (2 dn 5).

Z 12 ndng d6 (% trong luong) ciia chit tao mau, va V 1a ty trong ly thuyét (g/cm?)
clia chét tao mau. '

Ty trong Iy thuyét ciia chit tao mau 14 5,24 g/em’ dbi véi Fez0s, 13 5,61 g/cm? d6i
v6i ZnO, 14 5,03 g/em® d6i v6i MnOy, 1a 6,10g/em? ddi véi CoO, 1a 5,22g/cm?® déi voi
Cr203, 12 4,23 g/em? dbi véi TiO, 14 7,80g/em? déi v6i TbsO7, 12 6,31 g/em? ddi véi CuO,
va 1a 3,36 g/em? dbi véi V2Os.

Ty trong nung két dugc do theo phuong phép Acsimet.
Ty trong diic twong doi

Ty trong duc twong ddi (%) = (ty trong duc/ty trong nung két 1y thuyét) x 100 *++ (4)

Ltc nay, ty trong nung két ly thuyét (po) 1a tri s6 da duoc tinh theo cong thirc (2-
1) néu trén.
Tong hé s6 truyén dnh sdng

Téng hé sb truyén 4nh sang cta than nung két ziricon oxit theo cac vi du thuc
hién sang ché 37 dén 45 thu duge nhu trén duogce do theo phuong phap theo JIS K 7361
bing cach st dung may do do duc phd (tén thiét bi: SH-7000, do Nippon Denshoku
Industries Co., Ltd. san xuat) va ngudn sang D65. Mau do dugc danh bong trén ca hai

mit dé didu chinh d6 day dén 1 mm. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 4.
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Béang 3
Céc dac tinh bot Than dic | Than nung két: Ty trong nung két
Dién tich N N A A Thé | Ty | Ap |, .. .
X | Duongkinh |Puongkinh| Chi€urdng |, % | Thoi gian 5 5 S
Demat ¢ trung binh| trén & dinh [phan b6 16 14 T 10| trong | e | g [1150°G(1200°C)1300°C
riéng 10 | dic | daec
m%g pm nm nm mlg| g/en?® |Yem?|  Gid | g/em® | g/em? | g/em’
Vidal| 26, 0,14 54 63 |o044 |28 | 2| 2 - oo |-
Vide2| 322 0,16 54 78 048|281 | 2| 2 - | 994
Vidu3| 322 0,16 54 78 | 048 | 2,81 | 1 5 e |-
Vidud| 324 0,15 54 77 |o48|281] 2| 2 - | oos |-
Vidu5| 28,1 0,17 53 75 046|280 | 2| 2 93 | -
Vidu6| 265 0,18 52 73 045|280 ] 2| 2 Y
Vidu7| 384 023 39 70 |o042)285| 2| 2 - s |-
Vidu8| 483 027 36 55 (044|286 | 2 | 2 - s |-
Vide9| 535 028 32 46 042285 2| 2 - w3 |-
Vi g‘-l 24 021 52 62 043|288 | 2| 2 Lo | s
Vi f‘-l 34,1 027 38 56 | 044|293 2 2 - - | 997
Vil as3 028 33 5 loglan| 2| 2 | - | - | s
Vi;“-l 382 0,13 44 53 1035|294 2| 2 - s | -
Vif‘-l 293 0,18 4 60 1036|292 2 | 93| 96| -
Vig“ 242 0,15 74 94 1037|291 | 2 2 - | oess | -
V;g“ 2438 0,17 7 90 036|260 2| 2 o a7 | -
V;;h-‘ 31,0 0,14 4 60 037|293 2] 2 S ees |-
Vi g‘-‘ 30,5 0,17 45 58 038|284 2| 2 - s |-
V;g‘-l 34,7 027 67 85 1030|294 2| 2 R PP
V;g‘-l 38,6 0.26 58 8 030|292 2| 2 -l wr | -
V;f‘-l 295 0,13 38 70 |o41]28 | 2| 2 |95 | 96| -
V;;“‘ 293 0,13 39 71 041 | 2,89 | 2 2 | 95 | 996 | -
ng 29.4 0,13 38 69 041 | 290 | 2 2 | 995 | 996 | -
V;j‘-‘ 35,1 0,14 £ 6 039|286 | 2| 2 04 | -
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V;g“ 30,6 0,16 41 63 0,40 | 2,89 994
V;g“ 30,8 0,16 4 61 040 | 2,89 994
Vé;i‘-‘ 30,7 0,15 42 63 041 | 2,90 99.4
V;gu 295 0,19 40 64 041 | 2,89 99,3
V;g‘-‘ 34,8 0,15 43 63 0,40 | 2,87 99,5
V;g“ 240 0,16 49 58 | 042 | 201 992
V_'?‘) f“ 245 0,15 51 60 041 | 291 99,1
V;;iu 23,0 0,19 59 68 036 | 2,85 986
V;g‘-‘ 2.7 0,24 61 77 037 | 2.95 997
V;j‘-‘ 273 0,19 52 61 041 | 2,90 994
V;g‘-l 275 021 56 52 042 296 9.1
V;g‘-l 26,7 0,18 53 62 043 | 2,99 992
Vidu
sosanh| 42,5 0,49 74 125 | 062 | 2.85 983
1
Vidy K??? do
sosanh| 147 0,78 186 U 1024 | 296 ;
) (200 hodc
16n hon)
Vidu
sosanh| 63,0 1,2 37 55 0,69 | 2,75 97,6
3
Vidu
sosanh| 32,6 0,29 9] 166 | 045 | 2.80 98,0
4
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Béng 4
Céc dac tinh bot Thén dac Than nung két: Ty trong nung két
., [Pudngl . A Téng hé
tpl“?g; kinh Bk“iofg C?f“ Thé | Ty | Ap | Tho 58
U hat | ™ T8 ik lrong| Twe | B2 | 1100ec | 115012000 1250°C] 13000 13050 truyén
mat trén & |phan bo| .z x| ., , | nung . .
" trung | . x x |lord| dac | dac F anh sang
riéng | dinh | 1616 ket
mYg | pm | nm | nm | mlg[g/em’|t/em?| Gid | g/em’ g/em’®|g/em’® | g/em’|g/em?|g/em?| %
V;;l‘-* 26,6 0,13 ] 70 | 90 [036|273| 2 | 2 ; - - -] - [99.6] 30
V;gu 30,0 | 020 | 66 | 93 |038|261] 2 | 2 - =l - -] - ]992] 40
V;g‘-‘ 2941022 | 65 98 038(262] 2 | 2 - -l - - 996 - 39
leg‘-l 25,11 0,14 | 55 63 |043(293] 2 | 50 | - - - 1998 - | - 38
V;“du 26,8 | 0,17 | 54 66 |043(293] 2 | 20 | - -l - ]998] - | - 37
V;;‘-‘ 250 (0,15| 52 | 68 |048(294| 2 | 20 | - -l - |998] - | - 33
Vde‘-‘ 350 | 0,15 49 | 74 |048|288| 2 | 50 | - -l - 998] - | - 35
Vifu 25,0 | 0,15 | 52 60 |041(293] 2 | 20 | - - - 997] - | - 39
Vj‘sd‘-‘ 250 0,15 57 | 59 044295 2 | 20 | - -l - 1997] - | - 39
Vj‘gu 375 (021 | 47 | 70 |04s5(285] 2 | 2 | - |oon| - | - | - | . )
V;;h-l 2,0 | 0,15 | 59 | 64 |043(28| 2 | 2| - |996] - | - | - | - ;
legu 20,4 | 0,17 | 60 64 |044(283] 2 | 2 - 988 - | - | - | - -
VL‘ISL‘ 485 | 0,17 | 45 72 1047(294] 2 | 2 994 - | - | - | - | - -
V;g‘-‘ 351 10,19 | 48 65 10,42]296| 2 | 2 ; - 1996) - | - | - -
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YEU CAU BAO HO

1. Bot ziricon oxit chita chat 1am 6n dinh, va c6 dién tich bé mat riéng 12 20 m?/g hoic
16n hon va 60 m?/g hoic nho hon va duong kinh hat Dso 1a 0,1 pm ho#c 16n hon va 0,7
um hodc nhé hon, trong do6

trong khodng 10 nm hogc 16n hon va 200 nm hoiic nhé hon theo kiéu phan bb 15
rd trén co s& phuong phap xam 14n thily ngan, duong kinh trén & dinh theo phéan bd thé
tich 16 16 12 20 nm hogc 16n hon va 85 nm hogc nhé hon, thé tich 13 & 12 0,2 ml/g hoic
16n hon va nh6 hon 0,5 ml/g, va chiéu rong phan b6 15 rd 1a 40 nm hoic 16n hon va 105

nm hoéc nho hon.

2. Bot ziricon oxit theo diém 1, trong d6 chit 1am 6n dinh 1a oxit cta mdt hodc nhiéu

nguyén to dugc chon tir trong so cc kim loai kiém thd va céc nguyén t6 dit hiém.

3. BOt ziricon oxit theo diém 1, trong d6 chit lam én dinh 12 mot hodc nhiéu hop chét

duogc chon tir nhém bao gém Y>03, CeOa, Sc203, Ca0, Ery0s, va YboOs.

4. Bot ziricon oxit theo diém 1, trong d6 chat lam én dinh 1a mot hoic nhiéu hop chét

duogc chon tir nhém bao gff)m Y203, Sc203, Ca0, Er03, va Yby0s.

5. Bot ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chét 1am 6n dinh 12 Y03, va
lugng Y203 trén co sé toan bd lugng bot ziricon oxit 14 1,4 mol% hodc 16n hon

va 7,5 mol% hoac nho hon.

6. Bot ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chét 1am 6n dinh 12 CeOy, va
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lugng CeOs trén co 3¢ toan bd lugng bot ziricon oxit 12 10 mol% hoac 16n hon va

20 mol% hoéc nho hon.

7. Bot ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chit 1am 8n dinh'1a CeO,, va
lugng CeO: trén co s& toan bod lugng bot ziricon oxit 1a 10 mol% hodc 16n hon va

14 mol% hoac nhé hon.

8. BOt ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chét 1am én dinh 1a Sc,03, va
lugng Sex0s trén co sd toan bd luong bot ziricon oxit 13 1,4 mol% hodc 16n hon

va 7,5 mol% hodc nhd hon.

9. B4t ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chét 1am 6n dinh 1a Er,03, va
lugng ErOs trén co sé toan bd luong bot ziricon oxit 14 1,4 mol% hodc 16n hon

va 7,5 mol% hodc nho hon.

10. Bot ziricon oxit theo diém 3, trong do:
chét 1am 8n dinh 1a CaO, va
lugng CaO trén co so toan bd lugng bot ziricon oxit 14 3,5 mol% hodc 16n hon va

17mol% hodc nhé hon.

11. Bot ziricon oxit theo diém 3, trong do:

chét 1am 6n dinh 1a Yb,0s3, va

lugng Yb,0;3 trén co s& toan bd lwgng bot ziricon oxit 14 1,4 mol% hodc 16n hon
va 7,5 mol% hodc nho hon.
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12. Bot ziricon oxit theo diém bat ky trong sb cac didm tir 1 dén 11, trong d6 dién tich bé

mat riéng 12 22 m*/g hodc 16n hon va 57 m?/g hoic nho hon.

13. Bot ziricon oxit theo diém bt ky trong s cac diém tr 1 dén 12, trong d6 duong kinh

hat Dso 12 0,1 um hodc 16n hon va nhé hon 0,3 um.

14. Bot ziricon oxit theo diém bét ky trong s6 cac diém tr 1 dén 13, trong do6 bot nay
chtta 0,005% theo khdi luong hodc 16n hon va 2% theo khdi luong hodc nhd hon cia
nhom oxit va mét hodc nhidu oxit kim loai duogc chon tir nhdm bao gE‘)m céc oxit kim loai

c6 nhiét do Tammann 1a 1200°C hodc thap hon.

15. Bot ziricon oxit theo diém bAt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 13, trong d6 luong nhom
oxit va mot hodc nhiéu oxit kim loai dugc chon tir nhom bao g(‘?)m cac oxit kim loai ¢6

nhiét 40 Tammann 1a 1200°C hodc thép hon 14 nhé hon 0,005% theo khoi luong.

16. Bot ziricon oxit theo diém bAt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 13, trong do6 bot ziricon
oxit chira mot hodc nhiéu nguyén td duoc chon tir nhém bao gém Fe, V, Mn, Co, Cr, Tb,

Zn, Cu, va Ti.

17. Phuong phap san xuét than nung két ziricon oxit, phuong phap nay bao gdm budc:
bude X 1a bude duc bot ziricon oxit theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén
16 @ thu duoc than dac; va
bude Y 1a budc nung két than dac trong cac didu kién & nhiét d6 1100°C hoic
cao hon va 1350°C hogc thip hon va trong thoi gian 1 gi¢ hodc dai hon va 5 giy hoic

ngén hon sau buge X.

59



48390 60/62

Hinh 1

Dung dich tac nhan sulfat

Dung dich mudi ziricon

40\



CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox


61/62

48390

Hinh 2

o~ wy — 19

— o

(6/7w) wey oep Ae| 01 9] yon oYL

200

150

100

50

616 (nm)

Budng kinh |

Hinh 3

/

(6/7w) wey oep Ag| o1 9] yon gy L

100 150 200

Pudng kinh 16 rd (nm)

50



CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Placed Image

CVH140
Placed Image


Hinh 4

48390

|&y dao ham (mL/g)

5 rb

e

Thé tich |

\

\_\h

50

100

150

Pudng kinh 16 ré (nm)

200

62/62


CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Textbox

CVH140
Placed Image




