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(57)  Sang ché dé cap dén than xdp trén co s ziricon oxit bao gbm oxit ctia nguyén tb
d4t hiém, trong d6 khi thé tich 15 18 trong viing phén b6 18 r nim trong khoang 30nm hoic
16n hon va 200nm hodc nhé hon sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12
gits trong diu kién &p sudt khi quyén dugc xac dinh 12 thé tich 15 18 A va thé tich 15 rd
trong ving phan bd 18 rd nam trong khoang 30nm hoic 16n hon va 200nm hodc nho hon
trude khi 1am néng duogce x4c dinh 1a thé tich 15 15 B, thé tich 15 8 A bing 0,10ml/g hoic
16n hon va 0,40ml/g hodc nhé hon, va ty 1€ duy tri thé tich 16 rd X trong ving phan bd 15
rd ndm trong khoérig 30nm hoéc 16n horn‘vé 200nm hozc nhoé hon duge thé hién béng cong
thire [[(thé tich 15 18 A)/(thé tich 18 & B)] x 100] 1a 25% hodc 16n hon va 95% hoiic nhé

hon.
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Linh vuc k¥ thuat dwoc dé cap
[0001]
Sang ché @& cap dén than xdp trén co s ziricon oxit va phuong phép san xudt than

x0p trén co s¢ ziricon oxit.

Tinh trang k¥ thuit clia sang ché
[0002]

Khi thai x4 ra khéi cdc dong co ddt trong ciia 6 tO va cac phuong tién twong tu,
hoic cac dong co dbt nhu cac loai ndi hoi chita cac cht nguy hai nhu cacbon monoxit
(CO), hydrocacbon (HC), va nito oxit (NOx) gy ra 6 nhiém khong khi va c4c hién twong

twong tu. Viéc tinh ché hiéu qua cac chit nguy hai nay 1 vAn d& quan trong tir gbc do ngin

nglra 6 nhiém moi trudng va cac van dé tuong tu. Céc k§ thuat tinh ché khi xa c¢6 thé tinh

ché ba chat nguy hai tai cling mét thoi diém da duoc chii dong nghién ciru.
[0003] |

Tai liéu patent 1 bdc 1 than xdp trén co so ziricon oxit ¢6 cac dinh & dudng kinh
16 16 ndm trong khoang tir 8nm dén 20nm va tir 30nm dén 100nm trong ving phén bd 15
rd trén co s& phwong phap BIH va tong thé tich 18 18 13 0,4 cc/g hodc 16n hon, va than xdp
trén co s¢ ziricon oxit ¢6 dinh & dudng kinh 1 rd ndm trong khoang tir 20 dén 110nm trong
vung phén» b6 16 16 trén co s& phuong phap BJH va téng thé tich 16 1d 13 0,4 cc/g hoic lon
hon (cu thé xem diém 1 yéu cau bao ho cuia tai liéu nay).
[0004]

Tai lidu patent 2 boc 16 than xdp trén co s& ziricon oxit ¢6 tdng thé tich 13 rd it nhét
12 0,75ml/g sau khi xit Iy nhiét & nhiét do 1000°C trong thoi gian 3 gid va trong d6 thé tich

16 10 cia cac 16 16 c¢6 duong kinh nim trong khoang tir 10 dén 100nm sau khi xt 1y nhiét
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& nhiét d6 1000°C trong thoi gian 3 giyr bang it nhit 30% tdng thé tich 16 rd (cu thé xem
diém 1 yéu ciu bao ho cia tai lidu nay).
[0005]

Tai lidu patent 3 boc 16 than xp trén co s ziricon oxit ¢6 (1) dinh & duong kinh
16 r6 ndm trong khoang tir 20 dén 100nm trong viing phan bd 18 rd trén co s& phuong phap
BJH, ty 16 P/W 12 0,05 hoic 16n hon, trong d6 W thé hién mét nira chiéu rong cta dinh thu
duoc theo dudng cong phan b 16 16 do dugc va P thé hién chidu cao cua dinh, va tong thé
tich 16 16 12 0,5 cm?/g hodc 1én hon; va (2) dinh & duong kinh 18 6 ndm trong khoang tir
20 dén 100nm, ty 16 P/W 14 0,03 hoic 16n hon, dién tich bé mit riéng it nhit 13 40 m%/g, va
téng thé tich 16 6 12 0,3 cm®/ g hodc 16n hon, sau khi xt ly nhiét & nhiét do 1000°C trong
thoi gian 12 gio (cu thé xem diém 1 yéu ciu bao ho cta tai liéu nay).
[0006]

Tai liéu patent 4 boc 16 oxit hdn hop trén co s& CZ trong d6 ty 18 (d/c) cia thé tich
16 16 (d) sau thir nghiém d6 bén ma 1am néng oxit trong khi quyén & didu kién nhiét do
1100°C trong thoi gian 5 gioy so véi thé tich 16 1d (c) trude thir nghiém do bén théa man
biéu thire 0,20 < d/c < 1,00 (cu thé xem diém 2 yéu cu bao hd cia tai liéu nay).
Gidi phdp k§ thudt da biét
Cdc tdi liéu sdng ché
[0007]

Tai 1iéu patent 1: JP-A-2006-036576

Tai liéu patent 2: JP-A-2008-081392

Tai lidu patent 3: JP-A-2015-189655

Tai liéu patent 4: WO 2014/196100

Ban chét ky thuit ciia sang ché
Cdc vén dé doc sdng ché gidi quyét

[0008]
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Dé 1am giam lwong CO, HC, va NOx dugc phat ra tir 6 t6 va cac phuong tién twrong
tu, viéc cdi thién hi€u qua cla céac chét xtc tac tinh ché khi x4 dugce doi héi mdt cach manh
m&. P& tinh ché mot cach hiéu qua khi x4, kim loai quy & dang chét xuc tac va khi x4 cin
phéi duge dugc tiép xtc v6i nhau mot cach thich hop. Nham muc dich nay, nguyén liéu
dugc ding 1am chit mang kim loai quy cAn phai khuéch tan khi mot cach thich hop. Ngoai
ra, kha nang khuéch tan khi cia chit mang 12 quan trong hon & cac didu kién vén tdc khong
gian cao (SV - Space Velocity).

[0009]

Tuy nhién, cac nguyén lidu quy udc (vi du, cac than x6p trén co sé ziricon oxit da
bdc 10 trong cac tai liéu ﬁatent 1 dén 4) c6 van dé & chd khi dugc cho tiép xuc v6i nhiét do
cao trong khoang thoi gian dai, cac 15 16 bi tic, dAn dén giam kha nang khuéch tan khi.
Trong nhitng nim gan déy, ¢6 nhu cau cai thién hiu qua xuc tac & cac didu kién nhiét do
cao hon bao gi¢ hét, va c6 nhu cdu cai thién dd chiu nhiét cua nguyén liéu mang dé cai
thién hiéu qué xuc tic.

[0010]

3/56

Sang ché dugc thyc hién nham khac phuc cac nhuge diém néu trén, va muc dich

cua sang c;hé 14 tao ra than x6p trén co s§ ziricon oxit c6 thé duy tri kha nang khuéch tan
khi cao ngay cd sau khi ti€p xtic véi nhi€t do cao. Sang che con dé xuat phuong phép san

xuat than x0p trén co s& ziricon oxit.

Cdch gidi quyét vin dé
[0011]
Céc tac gia sang ché dd nghién ctru chuyén sau vé hdn hop ziricon oxit. Céc téc

gia da thu dwoc cac phat kién nhu sau.

(1) cac 16 rd c¢6 ¢ nhd dén 30nm hozc nhé hon c¢6 hidu qua lam ting dién tich bé

mat riéng, song bién mat do nung két khi dugc cho tiép xtic véi nhiét do cao.

(2) céc 18 16 ¢6 ¢ 16n dén 200nm hodc 16n hon thudng bi mit do phun bui w6t tai
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thoi diém khi bd loc (vi dy, than c6 ciu triic rd td ong) dé gom cht dang hat duoc boc cung
v6i chung, va g6p phin khong dédng ké vao viée cai thién kha ning khuéch tan khi.
[0012]

CAc tac gia sang ché d4 phat hién ra ring cic nhuoc diém néu trén c6 thé duoc giai
quyét bang cach str dung két ciu dudi day, va sang ché da duoc hoan thién.
[0013]

Sang ché dé xudt than x&p trén co s& ziricon oxit, theo d6 than xbp trén co s6
ziricon oxit nay chira oxit ctia nguyén t6 dit hiém, trong d6

khi thé tich 18 rd trong ving phén b6 18 6 ndm trong khoang 30nm hodc 16n hon
va 200nm hodc nhé hon sau khi 1am néng ¢ nhiét 46 1150°C trong thoi gian 12 gid trong
didu kién 4p suat khi quyén duoc xac dinh 12 thé tich 16 rd A va thé tich 18 rd trong viing
phén b6 16 r6 nim trong khoang 30nm hoic 16n hon va 200nm hoic nhé hon trude khi lam
néng duoc xéac dinh 1a thé tich 16 16 B,

thé tich 18 rd A bang 0,10ml/g hodc 16n hon va 0,40ml/g hoic nhé hon, va

ty 1& duy tri thé tich 15 rd X trong ving phan bé 16 18 nim trong khoang 30nm hodc
16n hon va 200nm hodc nhé hon duoc thé hién boi cong thire (1) dudi day 13 25% hodc 16n
hon va 95% hodc nho hon:

<Ty 1¢& duy tri thé tich 16 rd X trong ving phan b6 15 rd nim trong khoang 30nm
hoac 16n hon va 200nm hoac nhd hon>

[(Thé tich 16 1 A) / (Thé tich 15 rd B)] x 100  Céng thure (1).
[0014]

Theo két cdu trén, do thé tich 15 rd A bang 0,10ml/g hodc 16n hon, ¢6 thé noi rang
kha nang khuéch tan khi cao duge thé hién ngay ca sau khi tiép xic véi nhiét do cao.

Ngoai ra, do ty 1& duy tri X 14 25% hodc 16n hon, ¢6 thé néi ring kha niang khuéch
tan khi cao duoc thé hién trudce va sau khi tiép xuc vo1 nhiét do cao.

Ngoai ra, khi su thay ddi vé thé tich 15 3 1a 16n trude va sau khi tip xtic véi nhiét

do cao, kim loai quy dugc do & dang chat xic tac co the dugce nung ket cung véi su co clia
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than x6p trén co s& ziricon oxit & dang chit mang. Tuy nhién, theo két ciu néu trén, do ty
1€ duy tri X 12 25% hodc 16n hon, c6 thé néi rang sw thay d6i vé thé tich 16 rd 1a nhé. Do
6, viéc nung két kim loai quy duoc d & dang chét xuc tac c¢6 thé dugc han ché. Két qua
14, hidu qua xuc tac cao ¢ thé duge duy tri.

Khi than x6p trén co sé ziricon oxit chtra nguyén t6 khong phai dit hiém, than x6p
trén co s& ziricon oxit c6 d@ chiu nhiét thip va hidu qua xtc tac thip. Pong thoi, theo két
c4u néu trén, do than xdp trén co sd ziricon oxit chira oxit cia nguyén t6 dat hiém, dd chiu
nhiét va tinh ning xtc tac ctia than xbp trén co s& ziricon oxit ¢6 thé dugc nng cao hon
nira.

[0015]

Trong két cAu néﬁ trén, khi thé tich 16 rd trén toan bd ving phan bb 16 rd sau khi
lam néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién ap suat khi quyén duoc
x4c dinh 14 thé tich 16 r& C va thé tich 15 1d trén toan bd ving phan b 18 18 trude khi lam
nong duoc xac dinh 1 thé tich 16 rd D,

thé tich 16 r6 C bang 0,40ml/g hodc 16n hon va 1,50ml/g hodc nho hon, va

ty 1& duy tri thé tich 15 18 Y trén toan bd viing phan bd 16 18 dugc thé hién bsi cong
thirc (2) dudi day tot hon, néu 1a 30% hozc 16n hon va 95% hodc nhé hon:

<Ty 18 duy tri thé tich 15 rd Y trén toan bd ving phan b 16 r6>

[(Thé tich 16 1d C) / (Thé tich 16 rd D)] x 100  cong thirc (2).

[0016]

Dé thé hién duogc kha ning khuéeh tan khi cao ngay ca sau khi tiép xtc v6i nhiét
d0 cao, tot hon 14 ty 18 duy tri thé tich 16 rd trén toan bd ving phan b 16 rd 1a cao. Nhu
néu trén, khi ty 18 duy tri thé tich 18 rb trong ving phén b6 16 rd ndm trong khoang 30nm
hodc 16n hon va 200nm hodc nhé hon 13 cao, kha ning khuéch tan khi cao thu dugc ngay
c4 sau khi tiép xtc véi nhiét do cao, song khi khong chi ty 1& duy tri thé tich 16 rd trong
ving phan bd 18 rd ndm trong khoang 30nm hodc 16n hon va 200nm hodc nhé hon ma con

ty 16 duy tri thé tich 15 rd trén toan bd ving phan bo 16 16 1a cao, c6 thé noéi rang kha ning
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khuéch tan khi cao hon di c6 duoc.

Theo két cu trén, do thé tich 15 rd C bing 0,40ml/g hoic 16n hon, c6 thé noi rang
kha ning khuéch tan khi cao hon dugc thé hién ngay ca sau khi tiép xuc véi nhiét do cao.

Ngoai ra, do ty 1¢ duy tri Y 12 30% hodc 16n hon, c6 thé néi rang kha ning khuéch
tan khi cao hon dugc thé hién truGe va sau khi tiép xuc véi nhiét d6 cao.
[0017]

Trong két cAu néu trén, t6t hon, néu duong kinh 16 rd yéu vi trong ving phéan bb 18
10 nhod hon hoic bé‘mg 1000nm 1a 50nm hodéc 16n hon va 150nm hoac nho hon.
[0018]

Khi dudng kinh 13 rd yéu vi trong ving phan b6 15 rd nhé hon hodc bing 1000nm
14 50nm hodc 16n hon va 150nm hodc nhé hon, viée giam thé tich 18 18 B (thé tich 18 rd
trong ving phan bd 16 & nim trong khoang 30nm hoac 16n hon va 200nm hozc nhé hon

trude khi 1am néng & nhiét d6 1150°C trong thoi gian 12 gid) ¢6 thé duoc han ché, va thé

tich 18 rd A (thé tich 18 1d trong ving phén b 16 r6 ndm trong khoang 30nm hoic 16n hon

va 200nm hozc nho hon sau khi lam néng ¢ nhiét 6 1150°C trong thoi gian 12 gio) ¢6 thé
dugc tang hon nita.
[0019]

Trong két ciu néu trén, t6t hon, néu dién tich bé mat riéng sau khi 1am néng & nhiét
d6 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién épl sudt khi quyén 13 10 m%g hoic 16n
hon va 40 m?/g hosc thap hon.

[0020]

Viéc nung két ctia chit mang chét xtc tic yéu cau giam dién tich bé mit riéng cta
chit mang. Viéc lam giam dién tich bé mit riéng ctia chit mang yéu cau viéc nung két kim
loai quy d& (chit xac tac). Khi kim loai quy duoc nung két, hoat tinh xdc tac lam giam va
khi x4 tinh ché tinh ning cta chét xuc tic 1am giam.

Do d6, khi dién tich bé mit riéng sau khi [am néng & nhiét do 1150°C trong thoi

gian 12 gid 12 10 m?/g hodc 16n hon, than x6p trén co s ziricon oxit c¢6 thé duoc noi 1a da
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¢6 dién tich bé mit riéng 16n ngay ca sau khi xir Iy nhiét. Do d6, chét xuc tac c6 thé dugce
n6i 1a da c6 hidu qua xuc tac cao ngay ca sau khi duoc tiép xic véi nhiét do cao.
[0021]

Trong két ciu néu trén, than xdp trén co so ziricon oxit chira xeri oxit 1a oxit cia
nguyén t6 dat hiém, va

t6t hon, néu lugng xeri oxit 12 nhiéu hon 0% theo khéi lwong va 50% theo khdi
Iwong hodc nhé hon so vé6i tong thé than xbp trén co s& ziricon oxit.

[0022]

Khi than x6p trén co s& ziricon oxit chira xeri oxit v6i lwgng nhidu hon 0% theo
khéi lwong so v6i tong thé than xdp trén co s6 ziricon oxit, viée nung két ¢6 thé dugc han
ché hon nita. |
[0023]

Trong két ciu néu trén, than xbp trén co sd ziricon oxit chira oxit dit hiém khéc
v6i xeri oxit 12 oxit ctia nguyén té dét hiém, va

t6t hon, néu luong oxit d4t hiém khac véi xeri oxit 1a 1% theo khdi lugng hodc 16n
hon va 50% theo khdi lugng hodc nho hon so véi tong thé than xdp trén co s6 ziricon oxit.
[0024]

Khi than xbp trén co s ziricon oxit chtra oxit d4t hiém khéc véi xeri oxit vi lugng
1% theo khdi lugng hodc 16n hon so véi téng thé than xép trén co sO ziricon oxit, Viéc'
nung két c6 thé duge han ché hon nita.

[0025]

Trong két cAu néu trén, tbt hon, néu oxit dit hiém khac véi xeri oxit 13 méot hoic
nhidu oxit duoc chon tir nhém bao gbm lantan oxit, neodym oxit, praseodym oxit, va ytri
oxit.

[0026]
Khi oxit d4t hiém khéc v&i xeri oxit 12 mdt hodc nhiéu oxit duge chon tir nhém bao

gdm lantan oxit, neodym oxit, va praseodym oxit, ¢6 thé thu dwoc hiéu qua han ché nung
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két cao hon.
[0027]

Trong két cdu néu trén, than xdp trén co s& ziricon oxit chira oxit cua nguyén tb
khac, va tét hon, néu oxit cia nguyén t6 khac 1a mét hodic nhiéu dugc chon tir nhom bao
gdm (A) oxit cia nguyén t6 kim loai chuyén tiép khac v&i nguyén té dat hiém, (B) oxit cta
nguyén t6 kim loai kidm thd, va (C) c4c oxit cia mot hodc nhiéu nguyén t6 dugc chon tir
nhém bao gdm Al, In, Si, P, Sn, va Bi.

[0028]

Khi thin xbp trén co s& ziricon oxit chira oxit ctia nguyén t6 khac va oxit cta
nguyén t6 khac 12 mot hodc nhidu duge chon tir nthém bao gdm (A) oxit ctia nguyén té kim
loai chuyén tiép khac véi nguyén té dit hiém, (B) oxit ctia nguyén té kim loai kiém thd, va
(C) céc oxit cia mot hoic nhiéu nguyén t6 duge chon tir nhém bao g61n Al, In, Si, P, Sn,
va Bi, hiéu qué han ché nung két cao hon c6 thé thu dugc.

[0029]

Trong két ciu néu trén, ot hon, néu luong oxit ctia nguyén t§ khac 1a nhiéu hon
0% theo khoi luong va 40% theo khéi lugng hodc nhé hon so véi tong thé than xbp trén
co s& ziricon oxit.

[0030]

Khi than x0p trén co sé ziricon oxit chira oxit ctia nguyén t6 khac nim trong
khoang nhiéu hon 0% theo khéi luong va 40% theo khéi lwong hodc nhod hon so véi tong
thé than xép trén co s& ziricon oxit, viéc nung két ¢6 thé dugc han ché hon niva.

[0031]

Trong két cAu néu trén, oxit clia nguyén té khac 13 nhom oxit, va

tbt hon, néu lrong nhdm oxit 1a nhiéu hon 0% theo khéi lugng va 40% theo khéi
lugng hodc nhé hon so Véi tong thé than x8p trén co so ziricon oxit.

[0032]

Khi oxit ciia nguyén t6 khac 12 nhom oxit va lugng nhdm oxit 14 nhidu hon 0%
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theo khdi lwong va 40% theo khdi lugng hodc nhd hon so véi téng thé than xdp trén co s¢
ziricon oxit, hiéu qua han ché nung két s& cao hon.
[0033]

Sang ché dé xuit phuong phap san xuit than x6p trén co s ziricon oxit bao gbm:

buédc A la birc’rc Bé sung dung dich tic nhan sulfat vao dung dich mubi ziricon &
nhiét d6 100°C hoic cao hon dé tao ra ziricon sulfat co s&;

bude B 1a bude 1am mét ziricon sulfat co s& thu dwge & bude dén 80°C hodc thip
hon;

budc C 1a buée gia héa ziricon sulfat co s& & nhiét dd cao hon so véi & bude A
trong thoi gian 60 phit hodc dai hon sau budc B;

budce D 14 bude bd sung kiém véo chét 16ng phan tng chira ziricon sulfat co & sau
khi gia hoa thu dugc & bude C dé thu duoc hydroxit chira ziricon; va

buée E 1a bude dua hydroxit chira ziricon thu dugc & budc D di x Iy nhiét dé thu
dugc than xdp trén co s& ziricon oxit.
[0034]

Theo két cAu trén, ziricon sulfat co s& duge tao ra b%mg cach bd sung dung dich tac
nhén sulfat vao dung dich mudi ziricon & nhiét ¢ 100°C hoic cao hon (budc A), ziricon

sulfat co s& thu duogc sau d6 duogc 1am mat dén 80°C hoic thép hon (buéc B), va sau d6

9/56

ziricon sulfat co s& dugc gia héa & nhiét do cao hon so v6i & budc A trong thdi gian 60

phut hodc dai hon (buédce C).

Bing cach thuc hién cac budc nay, c¢6 thé thu dwoc than xp trén co sc’r}ziricon oxit
trong d6 thé tich 16 6 A trong ving phén b6 16 rd nam trong khoang 30nm hosc 16n hon
va 200nm hodc nhd hon sau khi lam néng & nhiét 4§ 1150°C trong thoi gian 12 gio trong
diéu kién 4p sudt khi quyén bang 0,10ml/g hodc 16n hon va 0,40ml/g hodc nho hon, va ty
16 duy tri thé tich 13 rd trong ving phan b 18 rd nam trong khoang 30nm hoic 16n hon va
200nm hodc nhé hon trudce va sau khi lam néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio

trong diéu kién ap sudt khi quyén 13 25% hodc 16n hon va 95% hodc nho hon.
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Tac gia sang ché giai thich ly do nhu sau.

O buéc A, céc hat so cAp va céc hat thr cip trong d6 céc hat so cip da két tu duoc
tao ra. Cac hat thir cép ¢6 cach vi 18 bén trong. O buée C, viéc von cac hat so cép duoc tiép
tuc dé tao ra cac 16 rd 16n trung gian.

[0035]

Trong két cau néu trén, & budce bit ky trong s6 bude A dén bude C, phuong phap
bao gdm budce X 1a budc bd sung mot hozic nhidu mudi duge chon tir nhém bao gbm (a)
mubi ctia nguyén t6 dt hiém, (b) mudi ctia nguyén td kim loai chuyén tiép khac véi nguyén
t6 dat hiém, (c) mudi ctia nguyén t6 kim loai kiém thd, va (d) mudi cta it nhat mot kim loai
duoc chon tir nhém bao g&")m Al, In, Si, P, Sn, va Bi.

[0036]

O bude bét ky trong s bude A dén bude C, khi phuwong phap con bao gdm budc
X 14 budc bd sung mot hodc nhiéu mudi duoc chon tl‘i nhém bao goém (a) mubi clia nguyén
t6 dt hiém, (b) mudi ctia nguyén t6 kim loai chuyén tiép khac v6i nguyén t6 dit hiém, ()
mudi cua nguyén t6 kim loai kiém thd, va (d) mudi cta it nht mot kim loai duge chon tir
nhom bao gé)m Al, In, Si, P, Sn, va Bi, hi€u qué han ché nung két cao hon c6 thé tac dong
1én than xdp trén co & ziricon oxit thu dugc cudi cing.

Hiéu qua cia sang ché
[0037]

Sang ché dé xudt than xdp trén co s§ ziricon oxit c6 kha ning duy tri kha ning

khuéch tan khi cao ngay ca sau khi duoc tiép xtc véi nhiét do cao. Sang ché con dé xudt

phuong phap san xuat than x0p trén co s¢ ziricon oxit.

MO ta chi tiét sang ché
[0038]
Duéi day, cac phﬁong 4n clia sang ché s& duoc mo ta. Tuy nhién, sang ché khong

bi gi6i han chi ¢ cac phuong a4n nay. Theo séng ché, ziricon oxit chung dugc st dung, va
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chira 10% theo khéi lwgng hodc nhd hon hop chit kim loai tap chét bao gdm hafini oxit.
[0039]
[Than x6p trén co s& ziricon oxit]

Than Xép trén co s& ziricon oxit theo sang ché s& dugc boc 16 mdt cach chi tiét
duéi day, song than nay 14 oxit hdn hop chira ziricon oxit va oxit ctia nguyén t6 dat hiém
lam céc thanh phan co ban. Viéc st dung than xdp trén co s& ziricon oxit theo sang ché
khong bi gi¢i han mot cach cu thé, song thin xp trén co s ziricon oxit 13 vit mang xuc
tac hitu ich dé tinh ché khi xa. Khi oxit hdn hop trén co s6 ziricon oxit dwoc ding lam chét
mang chét xtc tac dé tinh ché khi x4, cac vi du vé chét xuc tac ¢6 thé duoc dd bao gdm
kim loai quy chat xuc tac.

[0040]

<Thé tich 16 r&>

[1. Thé tich 16 r trong ving phan bé 15 rd nim trong khoang 30nm hoic 16n hornv
va 200nm hodc nhé hon sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio trong
diéu kién ap sudt khi quyén (thé tich 15 rd A)]

Trong than xdp trén co s ziricon oxit theo sang ché, khi thé tich 13 rd trong ving
phan b 16 rd nam trong khoang 30nm hoic 16n hon va 200nm hozc nhé hon sau khi lam
néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong didu kién 4p sudt khi quyén duoc x4c
dinh 14 thé tich 16 18 A, thé tich 15 rd A bang 0,10ml/g hodc 16n hon va 0,40ml/g hodc thip
hon.

[0041]

Tét hon, néu thé tich 15 8 A 14 0,12ml/g hodc 16n hon, tét hon nita 12 0,14 ml/g
hodc 16n hon, con tét hon nita 14 0,16 ml/g hodc 16n hon, va tdt nhit 1a 0,17ml/g hodc 16n
hon.

T6t hon, néu thé tich 18 18 A 13 c6 ¢ 16n nhat c¢6 thé, va vi du, 14 0,35ml/g hodic
nho hon, 0,30ml/g hodc nhé hon, 0,25ml/g hoic nhé hon, hodc tri s6 twong tu.

[0042]
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[2. Ty 1& duy tri thé tich 13 16 trong ving phan bd 18 rd ndm trong khoang 30nm
ho#c 16n hon va 200nm ho#ic nhd hon trude va sau khi 1am néng & nhiét @6 1150°C trong
thoi gian 12 gid trong diéu kién 4p suét khi quyén (ty 1é duy tri X)]

Trong than x6p trén co sé ziricon oxit, khi thé tich 18 1 trong ving phan bd 15 rd
nam trong khodng 30nm hodc 16n hon va 200nm hodc nhoé hon sau khi 1am néng & nhiét
d6 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién ap lsuét khi quyén duoc xé4c dinh 13 thé
tich 16 rd A va thé tich 15 1 trong ving phan b6 16 rd ndm trong khoang 30nm hoc 16n
~ hon va 200nm hodc nho hon trude khi lam néng duge xac dinh 1a thé tich 16 rd B, ty 1€ duy
tri thé tich 16 rd X trong ving phan bé 15 rd nim trong khoang 30nm hodc 16n hon va
200nm hodc nhé hon dugc thé hién béi cong thue (1) dudi day 1a 25% hodc 16n hon va
95% hoac nho hon:

<Ty 1& duy tri thé tich 16 rd X trong ving phan bd 18 rd nim trong khoang 30nm
hodc 16n hon va 200nm hoédc nhé hon>

[(Thé tich 15 rd A) / (Thé tich 15 13 B)] x 100 cong thirc (1).

[0043]

T6t hon, néu ty 18 duy tri X 12 27% hodc 16n hon, t6t hon nita 28% hodc 16n hon,
con tét hon nira 30% hodc 16n hon, va tdt nhét, néu 33% hodc 16n hon.

T6t hon, néu ty 18 duy tri X 13 ¢6 ¢& 16n nhét c6 thé, va vi du 12 80% hodc nhé hon,
70% hodc nhé hon, }60% hoac nho hon, 50% hoic nho hon, 45% hoic nho hon, hoic tri sb
tuong tu.

[0044]

Do thé tich 18 18 A bang 0,10ml/g hoic 16n hon, ¢6 thé néi ring kha ning khuéch
tan khi cao duoc thé hién ngay ca sau khi tiép xUc voi nhiét do cao.

Ngoai ra, do ty 16 duy tri X 13 25% hodc 16n hon, ¢6 thé néi rang kha ning khuéch
tan khi cao duoc thé hién trude va sau khi tiép xtc véi nhiét do cao.

Ngoai ra, khi sy thay di vé thé tich 18 13 14 16n trudc va sau khi tiép xtic v6i nhiét

dd cao, kim loai quy duoc do & dang chét xuc tac ¢6 thé duogc nung két ciing véi su co ciia
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than x6p trén co s ziricon oxit & dang chit mang. Tuy nhién, ¢ thé duge néi ring than
x6p trén co s& ziricon oxit da cho thdy su thay ddi ntid vé thé tich 18 rd do ty 18 duy tri X
14 25% hodc 16n hon. Do d6, viéc nung két kim loai quy duoc 4 & dang chét xuc tac co
thé dugc han ché. Két qua 1a, hiéu qua xtic tic cao co thé duoc duy tri.

[0045]

[3. Thé tich 16 rd trong ving phan bd 18 rd nim trong khoang 30nm hozc 16n hon
va 200nm hodc nho hon & giai doan dau (trwde khi 1am néng) (thé tich 16 rd B)]

Trong than xdp trén co s ziricon oxit, khi thé tich 18 rd trong ving phan bb 16 rd
ctia 30nm hodc 16n hon va 200nm hodc nhé hon truée khi 1am néng dugc xac dinh 1a thé
tich 18 rd B,t6t hon, néu thé tich 15 rd B 12 0,30ml/g hodc 16n hon.

[0046]

T6t hon, néu thé tich 18 rd B 13 0,40ml/g hodc 16n hon, t6t hon nita 13 0,45ml/g
hodc 16n hon, con tdt hon nita 13 0,50ml/ g hodc 16n hon, va tdt nhat 1a 0,53ml/g hodc 16n
hon. |

T6t hon, néu thé tich 16 rd B 13 ¢6 ¢& 16n nhit ¢ thé, va vi du 1 1,0ml/g hodc nhod
hon, 0,9 ml/g hodc nho hon, 0,8ml/g hodc nhé hon, 0,7ml/g hodc nhé hon, 0,6 ml/g, hodc
tri sb teong tu.

[0047]

Khi thé tich 15 rd B bing 0,30ml/g hodc 16n hon, ¢6 thé néi rang thé tich 15 18 trong
ving phan b6 16 1§ ndm trong khoang 30nm hoc 16n hon va 200nm hozc nho hon 13 twong
dbi 16n ¢ trang thai trude khi tiép xtc v6i nhiét dd cao. Do thé tich 16 rd trong viing phéan
b6 15 & nim trong khoang 30nm hoic 16n hon va 200nm hozc nhé hon 13 twong ddi 16n &
trang thai trude khi tiép xtc voi nhiét do cao, thé tich 16 1d trong viing phan bé 16 rd nim
trong khoang 30nm hodc 16n hon va 200nm hoc nhé hon sau khi tiép xtic v6i nhiét d cao
(thé tich 16 1 A) ¢6 thé duoc ting hon nita.

[0048]

[4. Thé tich 13 rd trén toan bd ving phan bd 18 rd sau khi 1am nong & nhiét do
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1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién ap sudt khi quyén (thé tich 16 rd C)]

Trong than x6p trén co sé ziricon oxit theo sang ché, khi thé tich 16 r trén toan b
viing phan b6 18 rd sau khi 1am néng & nhiét d6 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu
kién 4p sudt khi quyén duoc xac dinh 14 thé tich 18 rd C, &t hon, néu thé tich 18 16 C 1a
0,40ml/g hodc 16n hon va 1,50ml/g hozc thap hon.

[0049]

Tét hon, néu thé tich 16 15 C 14 0,45ml/g hodc 16n hon, tét hon nita 14 0,48ml/g
hodc 16n hon, va con tét hon nita 14 0,5 Iml/g hodc 16n hon.

T6t hon, néu thé tich 16 18 C 13 ¢6 ¢& 16n nhit ¢6 thé, va vi du 1a 1,20ml/g hodc
nho hon, 1,00ml/g hodc nhé hon, 0,90ml/g hodc nhé hon, 0,83ml/g hodc nhoé hon, hodc tri
56 tuong tu.

[0050]

[5. Ty 16 duy tri thé tich 13 rd trén toan bd ving phan b6 16 16 trude va sau khi lam
nong & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio trong didu kién ap sudt khi quyén (ty 1& duy
tri Y)] |

Trong than xdp trén co s& ziricon oxit, khi thé tich 16 r6 trén toan bd ving phéan bd
18 rd sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién ap suét khi
quyén dugc xéac dinh 1a thé tich 15 18 C va thé tich 15 rd trén toan bd ving phan bé 16 rd
trude khi lam néng duge xac dinh 12 thé tich 15 rd D, ty 18 duy tri thé tich 16 18 Y trén toan
b6 vung phan bd 16 rd dﬁ’qc thé hién boi cong thirc (2) dudi day tot hon, néu 1a 30% hoic
16n hon va 95% hoac nhé hon:

<Ty 18 duy tri thé tich 15 rd Y trén toan b ving phan bé 15 r6>

[(Thé tich 15 18 C) / (Thé tich 16 rd D)] x 100  cong thirc (2).

[0051]

Ty 1& duy tri Y t&t hon, néu 12 35% hodc 16n hon, tot hon nita 14 40% hodc 16n hon,

cdn tt hon nita 1a 41% hofic 16n hon, ddc biét 12 t0t hon, néu 4% hogc 16n hon, va dic

biét tot, néu 14 46% hodc 16n hon.
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Ty 1& duy tri Y t6t hon, néu 12 c6 ¢& 16n nhit c6 thé, va vi du 12 80% hoic nhé hon,
70% hodc nho hon, 65% hodc nho hon, 64% hoic nhod hon, hodc tri s6 tuong tu.

[0052]

Pé kha nang khuéch tan khi cao duge thé hién ngay c sau khi tiép xtc v6i nhiét
dd cao, tot hon 12 ty 1& duy tri thé tich 16 rd trén toan bd ving phan b 15 rd 1a cao. Nhu
néu trén, khi ty 1€ .duy tri thé tich 18 rd trong ving phan bb 16 rd ndm trong khoang 30nm
hoic 16n hon va 200nm hozic nhé hon (ty 18 duy tri X) 14 cao, kha nang khuéch tan khi cao.
thu dugc ngay ca sau khi tiép xtic voi nhiét do cao, song khi khong chi ty 18 dﬁy tri thé tich
16 1 trong viing phan bd 1 6 nim trong khoang 30nm hodc 16n hon va 200nm hodc nhod
hon ma con ty 18 duy tri thé tich 13 rd trén toan bd ving phan bd 15 rd 12 cao, c6 thé noi
ring da c6 dwoc kha nang khuéch tan khi cao hon.

Khi thé tich 16 r6 C bang 0,40ml/g hoic 16n hon, ¢6 thé noéi ring kha ning khuéch
tan khi cao hon duoc thé hién ngay ca sau khi tiép xtic v6i nhiét do cao.

Khi ty 1& duy tri Y 12 30% hodic 16n hon, ¢6 thé noi rang kha nang khuéch tan khi
cao hon duoc thé hién trude va sau khi tiép xuc véi nhiét do cao. |
[0053]

[6. Thé tich 10 rd trén toan bd ving phan bd 18 8 & giai doan dau (trwde khi lam
no6ng) (thé tich 15 rd D)]

Trong than xép trén co s6 ziricon oxit, khi thé tich 13 rd trén toan bd ving phan bd
16 16 tru6e khi 1am nong duge xac dinh 14 thé tich 18 rd D, t6t hon, néu thé tich 15 3 D 1a
0,50ml/g hodc 16n hon.

[0054]

T6t hon, néu thé tich 16 rd D 13 0,70ml/g hodc 1én hon, t6t hon nita 13 0,80ml/g
hoc 16n hon, con tét hon nita 1a 0,90ml/g hoic 16n hon, dic biét 1a tot hon nita 14 1,00ml/g
hodc 16n hon, va dac biét t6t, néu 1a1,05ml/ g hodc 16n hon.

Tét hon, néu thé tich 16 rd D 14 ¢6 ¢ 16n nhét ¢6 thé, va vi du 14 2,0ml/g hodc nho

hon, 1,7ml/g hodc nhd hon, 1,5ml/g hodc nhé hon, 1,3ml/g hodc nho hon, hodc tri sb tuong
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tu.
[0055]

Khi thé tich 16 rd D bang 0,50ml/g hoic 16n hon, ¢6 thé no6i ring thé tich 16 3 trén
toan b viing phéan b6 18 rd 1a twong dbi 16n & trang thai trude khi tiép xtc v6i nhiét do cao.
Do thé tich 18 rd trén toan bo viing phan bd 16 16 1a twong dbi 16n & trang théi trude khi tiép
xtic v6i nhiét dé cao, thé tich 15 rd trén toan bd ving phan bb 16 rd sau khi tiép xtc voi
nhiét do cao (thé tich 16 rd C) c6 thé duogc tdng hon nita.

[0056]

<Puong kinh 18 16 yéu vi>

[1. Budng kinh 16 16 yéu vi trong ving phan b6 16 r6 nhé hon hoic bing 1000nm
& giai doan dau (trude khi 1am néng)]

Trong than x6p trén co s& ziricon oxit, tot hon, néu duong kinh 16 16 yéu vi trong
ving phan bd 1 & nhé hon hodc bang 1000nm & giai doan diu (trudc khi 1am néng) 1a
50nm hodc 1én hon va 150nm hodc nho hon.

Tét hon, néu duong kinh 18 13 yéu vi 14 51nm hoic 16n hon, t&t hon nita 13 52nm
hodc 16n hon, con t6t hon nita 14 53nm hodc 16n hon, dic biét 1a t6t hon, néu 55nm hoac
16n hon, va dic biét tot, néu 1a 59nmnm hodc 16n hon.

Tét hon, néu dudng kinh 16 15 yéu vi 1a 140nm hoic nhé hon, tot hon nita 13 130nm
hodc nho hon, con tot hon nita 12 120nm hoidc nhé hon, va tt nht, néu 1a 112nm hodc nho
hon.

Khi dwong kinh 13 18 yéu vi trong vimg phan bé 18 r nhé hon hoc bing 1000nm
1a 50nm hodc 16n hon va 150nm hodc nho hon, viée giam thé tich 16 rd B (thé tich 16 rd
trong ving phan bé 18 rd nim trong khoang 30nm hozc 16n hon va 200nm hodc nhé hon
trude khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid) ¢6 thé duoc han ché, va thé
tich 15 & A (thé tich 15 16 trong ving phén bd 16 rd ndm trong khoang 30nm hoc 16n hon
va 200nm hozc nhoé hon sau khi 1am néng & nhiét d6 1150°C trong thoi gian 12 gio) ¢6 thé

duoc tdng hon nita.
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[0057]

[2. Pudng kinh 13 16 yéu vi trong ving phan bd 18 8 nhé hon hoic bing 1000nm
sau khi 1am néng & nhiét d6 1150°C trong thoi gian 12 gid trong didu kién 4p suét khi
quyén]

Tét hon, néu than xdp trén co s& ziricon oxit c¢6 duong kinh 18 18 yéu vi 55nM
hogc 16n hon va 180nm hoic nhd hon trong ving phan bd 16 18 nhé hon hoic bing 1000nm
sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong didu kién ap sudt khi
quyén.

Tét hon, néu dudng kinh 13 16 yéu vi sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong
thoi gian 12 gioy trong diéu kién ap sudt khi quyén 12 60nm hosc 16n hon, t5t hon nita 63nm
hodc 16n hon, con tdt hon nita 66nm hodc 16n hon, va t6t nhat, néu 74nm.

Tot hon, néu dudng kinh 16 rd yéu vi sau khi 1am néng & nhiét d6 1150°C trong
thoi gian 12 gi¢ trong diéu kién ap suét khi quyén 13 170nm hozc nhé hon, tot hon nira 12
160nm hodc nhd hon, con tt hon nira 13 150nm hodc nhé hon, dic biét 12 tdt hon, néu 14
140nm hodc nho hon, va dic biét tot, néu 14138nm hodc nho hon.

Khi duwdng kinh 16 18 yéu vi sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian
12 gio trong diéu kién ap suit khi quyén 12 55nM hodc 16n hon va 180nm hodc nhoé hon,
thé tich 16 rd B (thé tich 1815 trong ving phan bd 16 rd nim trong khoang 30nm hoic 16n
hon va 200nm hodc nho hon trudce khi [am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio)
¢6 thé dugce ting hon nita.

[0058]
Cac chi tiét ciia viée xac dinh thé tich 18 rd va duong kinh 16 rd yéu vi dwa trén co
s& cac phuong phéap néu trong cac vi du thue hién sang ché.
[0059]
< Dién tich bé mat riéng>
[1. Dién tich bé mit riéng sau khi 1am néng ¢ nhiét 4o 1150°C trong fhdi gian 12

gity trong diéu kién 4p suét khi quyén]
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T6t hon, néu than x6p trén co s& ziricon oxit ¢6 dién tich bé mit riéng 13 10 m?/g
hodc 16n hon va 40 m*/g hodc thip hon sau khi dugc dun néng ¢ nhiét 4o 1150°C trong
thoi gian 12 gid trong didu kién 4p suét khi quyén.

Viéc nung két ctia chit mang chét xic tic yéu ciu giam vé dién tich bé mat riéng
ctia chit mang. Viéc 1am giam dién tich bd mit riéng ctia chit mang yéu ciu nung két kim
loai quy d& (chét xuc tac). Khi kim loai quy duoc nung két, hoat tinh xtc tac 1£1m gidm va
khi xa tinh ché tinh ning ctia chét xuc tac 1am giam.

Do d6, khi dién tich bé mat riéng sau khi lam nong & nhiét d¢ 1150°C trong thoi
gian 12 gid 1a 10 m%g hodc 16n hon, than xbp trén co sé ziricon oxit ¢ thé dwoc noi 1a da
¢6 dién tich bé mit riéng 16n ngay ca sau khi xt Iy nhiét. Do d6, chét xuc tac ¢6 thé duoc
n6i 1a da c6 hidu qua xtc tac cao ngay ca sau khi duoc tiép xic voi nhiét do cao.

[0060]

Tét hon, néu dién tich bé mit riéng sau khi 1am néng & nhiét @6 1150°C trong thoi
gian 12 gid trong diéu kién ap suat khi quyén 13 11 m*/g hodc 16n hon, tdt hon nita 13 12
m%/g hodc 16n hon, va con t6t hon nita 1a 12,5 m?/g hodc 16n hon.

Tét hon, néu dién tich bé mat riéng sau khi 1am nong & nhiét 46 1150°C trong thoi
gian 12 gid trong diéu kién ap suét khi quyén c6 c& 16n nhat c6 thé, va vi du 1a 30 m%/g
ho#c nhoé hon, 20 m%/g hodc nhé hon, 17 m?/g hoic nhé hon, 16,3 m?/g hodc nho hon, hoic
tri s& tuong tu.

[0061]

[2. Dién tich bé mit riéng ban dau]

Tt hon, néu thén xép trén co' s& ziricon oxit c6 dién tich bé mit riéng (dién tich
bé mit riéng ban du) ciia 25 m?/g hodc 16n hon. Khi dién tich bé mit riéng 1a 25 m?%/g hoic
16n hon, than Xép trén co s& ziricon oxit ¢6 thé dugc ndi 1a da c6 dién tich bé mit riéng
twong ddi cao & trang thai trude khi dugce tiép xtic véi nhiét dd cao hon. Do c6 dién tich bé
mit riéng tuong ddi cao ¢ trang thai trude khi duge tiép xtc véi nhiét dd cao, dién tich bé

mat riéng sau khi dugc ti€p xtic voi nhiét do cao c6 thé dugce ting hon nita. Trong vi du
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ndy, dién tich bé mit riéng (dién tich bé mit riéng ban dau) dé chi dién tich bé mit riéng &
trang thai khi ma xr Iy nhiét, xtr ly phun bui hodc twong tw khong dugc thuc hién sau khi
than x8p trén co s& ziricon oxit duge san xuit.

[0062]

Tbt hon, néu, dién tich bé mat riéng 12 30 m%/g hodc 16n hon, t6t hon nita 35 m¥ g
hoic 16n hon, con tét hon nita 38 m?/g hodc 16n hon, va tét nhét, néu 45 m¥g hodc 16m hon.

Tbt hon, néu, dién tich bé mat riéng 1a c6 c& 16n nhét c¢6 thé, va vi du 1a 120 m?/g
ho#c nhé hon, 100 m?/g hozc nhé hon, 80 m?/g hodc nhoé hon, 70 m?/g hodc nhd hon, hoic
tri s6 tuong tu.

[0063]

Dién tich bé matlriéng sau khi 1am néng & nhiét 3o 1150°C trong thoi gian 12 gio
trong didu kién ap suét khi quyén va dién tich bé mat riéng (dién tich bé mat riéng ban déu)
tham chiéu dén cac gi tri thu dwgc theo phuong phip néu trong céc vi du thuc hién sang
ché.

[0064]

<Puong kinh hat D1o>

Tét hon, néu dudng kinh hat Do ctia than x5p trén co s& ziricon oxit 14 0,1 um
hoic 16n hon va 50 um hozc nhé hon. Tét hon nita, néu dudng kinh hat Dy 12 0,5 um hodc
16n hon va 30 um hoac nhé hon.

<Puong kinh hat Ds¢>

T6t hon, néu duong kinh hat Dso clia than x0p trén co s& ziricon oxit 1 0,1 pm
hodc 16n hon va 100 wm hodc nho hon. Tt hon nita, néu duong kinh hat Dso 14 0,5 pm
hodc 16n hon va 50 um hodc nhé hon.

<Puong kinh hat Dgo>

Tét hon, néu duong kinh hat Dgo cuia than xép trén co s& ziricon oxit 1a 1,0 um
hodc 16n hon va 500 pm hodc nhé hon. Tt hon nita, néu duong kinh hat Do 12 5,0 um.

hodc 16n hon va 200 um hoéc nho hon.
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[0065]

<Ché phim>

Than xdp trén co s ziricon oxit chira ziricon oxit (ziricon oxit). Tét hon, néu lugng
ziricon oxit 14 40% theo khéi lugng hodc 16n hon, tdt hon nita 14 45% theo khbi luong hodc
16n hon, va con tot hon nita 12 50% theo khéi hrgng hozc 16n hon néu toan bo thin xbp
trén co s& ziricon oxit 1a 100% theo khdi luong. Tri sb gi6i1 han trén cta lugng ziricon oxit
khong bi gidi han mot cach cu thé, song tdt hon, néu lugng ziricon oxit 13 99% theo khdi
lugng hodc nhé hon, va tdt hon nita 12 98% theo khéi luong hodc nhd hon. Khi luong
ziricon oxit 12 40% theo khéi luong hodc 16n hon va 99% theo khéi luong hodc nho hon,
ziricon oxit dugc ding mdt cach thich hop lam chat mang chét xuc tac
[0066]

Thén xdp trén co so ziricon oxit chira oxit ctia nguyén t& dat hiém. Tét hon, néu
than x8p trén co s ziricon oxit chira mot hodc nhiéu oxit dugce chon tir cac nguyén t6 dt
hiém. Tuy nhién, t5t hon 1a than xbp trén co so ziricon oxit khong chtra Pm. Tirc 13 tdt hon
néu than xbp trén co s ziricon oxit chira mot hodc nhiéu oxit duge chon tir cic nguyén tb
d4t hiém khac v6i Pm. Do than x8p trén co s& ziricon oxit chira oxit ctia nguyén t6 dét
hiém, do chiu nhiét va tinh ning xdc tic clia than Xép trén co s& ziricon oxit c6 thé dugc
néang cao hon nita.

Céic nguyén t dit hiém ding dé chi Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Pm, Sm, Eu, Gd, Tb,
Dy, Ho, Er, Tm, Yb, va Lu.

[0067]

Luong oxit ciia nguyén té dat hiém (tong lugng cia céc oxit ciia cdc nguyén td dat
hiém) t6t hon, néu 13 5% theo khdi lugng hodc 16n hon, tot hon nita 12 10% theo khéi lugng
hodc 16n hon, con t6t hon nita 12 15% theo khdi luong hodc 16n hon, dic biét 1a tét hon,
néu 12 20% theo khéi lugng hodc 16n hon, dic biét 14 t5t hon, néu 13 25% theo khéi luong
hodc 16n hon, va con dac biét tbt, néu 1430% theo khi lugng hodc 16n hon so véi téng thé

than xo0p trén co s& ziricon oxit.
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Tt hon, néu lugng oxit cia nguyén té dat hiém 1a 60% theo khdi luong hodc nhd
hon, t&t hon nita 12 55% theo khéi lugng hoac nho hon, con t5t hon nita 12 50% theo khéi
lwong hoidc nhé hon, va tét nhat, néu 45% theo khdi luong hodc nhé hon.

Khi lugng oxit cia nguyén to dét hiém 1a 5% theo khdi lwong hodc 16n hon va 60%
theo khdi lwong hodc nho hon, dd chiu nhiét cang cao va hiéu qué xuc tac thu duoc cling
cang cao.

[0068]

Tét hon, néu than xdp trén co sé ziricon oxit chira xeri oxit 14 oxit cia nguyén tb
d4t hiém. Khi than xép trén co s¢ ziricon oxit chira xeri oxit, lugng xeri oxit tbt hon, néu
14 nhiéu hon 0% theo khéi lwong va 50% theo khéi lwrong hoidc nho hon so véi tong thé
than xdp trén co s& ziricon oxit. |

Khi than xdp trén co s& ziricon oxit chira xeri oxit véi lugng nhiéu hon 0% theo
khdi lugng so vé6i tong thé than xdp trén co s& ziricon oxit, viéc nung két ¢ thé duoc han
ché hon nira.

[0069]

Ham t&t hon, néu lugng xeri oxit 13 5% theo khéi lwong hodc 16n hon, tot hon nira
14 10% theo khéi lugng hodc 16n hon, con tot hon nita 14 15% theo khéi lugng hoic 16n
hon, va tot nhat, néu 1a 20% theo khéi lwong hoic 16n hon so véi tong thé than xdp trén co
s¢ ziricon oxit. Lugng xeri oxit t5t hon, néu 14 50% theo khéi luong hodc nhé hon, tdt hon
nita 14 45% theo khéi luong hodc nhod hon, va con t6t hon nita 12 40% theo khéi luong hodc
nho hon so véi tong thé than xdp trén co s ziricon oxit.

[0070]

Tét hon, néu than xdp trén co s6 ziricon oxit chira oxit d4t hiém khéc véi xeri oxit
14 oxit ctia nguyén t6 dat hiém. Tirc 1a tot hon, néu thﬁn xOp trén co sé ziricon oxit chira
mdt hogc nhiéu oxit dugc chon tir cic nguyén tb dat hiém khac vdi xeri oxit. Khi than xép
trén co s§ ziricon oxit chira oxit dit hiém khéc véi xeri oxit, luong (tdng lwong) cia oxit

dAt hiém khéc vai xeri oxit tt hon, néu 1a 1% theo khéi lwong hodc 16n hon va 50% theo
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khdi lwgng hodc nhé hon so véi tong thé than xbp trén co s& ziricon oxit. Khi than xép trén
co 6 ziricon oxit chira oxit dAt hiém khac véi xeri oxit v6i lugng 1% theo khéi lwong hodc
16n hon so vé6i tong thé than xbp trén co s¢ ziricon oxit, viée nung két ¢6 thé dugc han ché
hon nita.

[0071]

Tét hon, néu lugng oxit d4t hiém khac v6i xeri oxit 12 1% theo khdi luong hodc
16n hon, t&t hon nita 1a 5% theo khéi luong hoic 16n hon, va con tdt hon nita 14 10% theo
khdi lwong hodc 16n hon so véi tong thé than xdp trén co sé ziricon oxit. Lugng oxit dét
hiém khac v6i xeri oxit tdt hon, néu 12 30% theo khéi lrgng hodc nhé hon, tt hon nita
25% theo khdi lwong hogic nho hon, con tét hon nita 20 khéi lugng hodc nhé hon, dic biét
1 tot hon, néu 13 15% theo khdi lvong hodc nho hon, va dic biét tot, néu 1410% theo khdi
lwong hodc nho hon so véi téng thé than xdp trén co sd ziricon oxit.

[0072]

Trong s oxit nay, tdt hon, néu 12 oxit dat hiém khac véi xeri oxit mot hodc nhidu
duge chon tir nhém bao gdm lantan oxit, neodym oxit, praseodym oxit, va ytri oxit. Khi
oxit 12 mot hodc nhidu oxit dugc chon tir nhém bao gém lantan oxit, neodym oxit, va
praseodym oxit, hiéu qua han ché nung két cao hon c6 thé thu duoc. |
[0073]

Than x&p trén co sé ziricon oxit co thé chira, ngoai cac oxit clia cac nguyén td dét
hiém, mdt hodc nhiéu oxit dugc chon tir nhém bao gém:

A) céc oxit ciia kim loai chuyén tiép (ngoai trir cac nguyén t& dat hiém),

B) céc oxit kim loai kiém thd, va

C) mdt hodc nhiéu oxit dugc chon tir nhém bao g6m Al, In, Si, P, Sn va Bi.

Duéi day, cac nguyén té thé hién & muc A) dén C) duoc goi 1a “céc nguyén t§
khac”. Khi than x&p trén co s& ziricon oxit chira cac oxit clia cac nguyén td khac, luong
cac oxit clia cac nguyén to khac ¢6 thé 14 nhiéu hon 0%, tot hon 13 0,1% theo khdi luong

hodc 16n hon vé mit oxit néu toan bd than xop trén co s& ziricon oxit 12 100% theo khdi
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lugng. Gidi han trén cia lugng céc oxit ciia cac nguyén t6 khac khong bi gidi han mot cach
cu thé, va c6 thé 1a 40% theo khdi luong hoic nhd hon, 30% theo khéi lugng hodc nhé hon,
20% theo khoi lrgng hodc nhé hon, 10% theo khéi luong hoic nhé hon, hoic 5% theo khéi
lugng hodc nho hon, hodc tri sb tuong tu.

Céac vi du vé kim loai chuyén tiép bao gém Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Nb, Mo,
Ta, va W. Céc vi du vé kim loai kiém thd bao g?)m Mg, Ca, Sr, va Ba. Trong sb cdc oxit
clia cac nguyén t6 khac, nhom oxit (ALO3) duge ddc biét uu tién tir goc do hiéu qua han
ché nung két.

[0074]

Ngoai ra, hdn hop ziricon oxit c6 thé chira cic tap chét trong pham vi ma khong
trai v6i ban chit clia sang ché (vi du, 0,5% theo khéi lwong hodc nhé hon). Cac tap chit
khéng bi han ché mot cach cu thé, va cac vi du clia chiing bao gdm thanh phén chira trong
nguyén liéu tho, thanh phﬁn bi tron trong khi xtr Iy san pham, va thanh phan ma khong thé
duoc loai ra trong khi xir Iy san pham (vi du, SO4).

[0075]

Céc ty 1& ché pham dugc wu tién ciia than xdp trén co s& ziricon oxit bao gdm céc
t4 hop khong vuot qua 100% tdng sb duoc thé hién & muc (1) dén (4) dusi day lam vi du.

(1) Ziricon oxit: 40% hodc 16n hon va 99% hoéc nhé hon

Xeri oxit: 0% hodc 16n hon va 50% hoédc nho hon

Céc oxit clia cac nguyén t dat hiém khac véi xeri oxit: 0% hodc 16n hon va 30%
hoac nhé hon

Céc oxit cua céac ﬁguyén t khac: 0% hodc 16n hon va 40% hodic nhé hon

(2) Ziricon oxit: 45% hodc 16n hon va 98% hodc nhé hon

Xeri oxit: 5% hodc 16n hon va 45% hodc nhd hon

Cac oxit ciia cdc nguyén t6 dat hiém khéc véi xeri oxit: 1% hodc 16n hon va 20%
hodc nhé hon

Céc oxit cia cac nguyén td khac: 0% hodc 16n hon va 37% hodc nhé hon
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(3) Ziricon oxit: 50% hodc 16n hon va 98% hodac nho hon

Xeri oxit: 10% hodc 16n hon va 40% hodc nhd hon

Céc oxit ctia cac nguyén t6 dat hiém khac voi xeri oxit: 5% hodc 16n hon va 15%
hodc nhé hon

Céc oxit cua cac nguyén t6 khac: 0% hodc 16n hon va 35% hodc nho hon

(4) Ziricon oxit: 50% hodc 16n hon va 98% hodc nho hon

Xeri oxit: 15% hoac 16n hon va 40% hoac nho hon

Céc oxit clia cdc nguyén t6 dat hiém khac véi xeri oxit: 10% hodc 16n hon va 10%
hoac nhd hon

Céc oxit cua céc ’nguyén t6 khac: 0% hoic 16n hon va 32% hoic nhd hon
[0076]

Trong thin xbp trén co s& ziricon oxit theo sang ché, do thé tich 16 rd A bing
0,10ml/g hodc 16n hon, c¢6 thé néi rang than xdp trén co s& ziricon oxit ¢6 kha ning khuéch
tan khi cao ngay ca sau khi dugc tiép xtc v6i nhiét do cao. Ngoai ra, do ty 18 duy tri X 1a
25% hodc 16n hon, ¢6 thé noi rﬁng kha ning khuéch tan khi cao duoc thé hién trudc va sau
khi tiép xtic v6i nhiét d6 cao. Ngoai ra, do ty 18 duy tri X 1a 25% hoic 16n hon, ¢6 thé néi
rang sy thay ddi vé thé tich 16 r 1a nhé. Do d6, viéc nung két kim loai quy duoc do & dang
chét xic tac c6 thé dugc han ché. Két qua 13, hiu qua xuc tac cao co thé dugc duy tri.
Ngoai ra, do oxit ciia nguyén t6 dit hiém duogc chira, d6 chiu nhiét va tinh ndng xuc tac cla
than xbp trén co s& ziricon oxit ¢ thé dwoc nang cao hon nita.

[0077]

[Phuong phép san xuét than xdp trén co s6 ziricon oxit]

Dudi day, vi du v& phuong phép san xut than xdp trén co s6 ziricon oxit s& dwoc
md ta. Tuy nhién, phuong phap san xuét than xdp trén co s ziricon oxit theo sang ché
khong chi gidi han & cac vi du sau.

[0078]

Phuong phap tao ra than x6p trén co sé ziricon oxit theo sang ché chira:
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budc A 1a bude bd sung dung dich tic nhén sulfat vao dung dich mudi ziricon &
nhiét dd 100°C hoic cao hon dé tao ra ziricon sulfat co s&;

bude B 1a bude 1am mat ziricon sulfat co s& thu duoc & bude dén 80°C hoic thép
hon;

buée C 1a bude gia hda ziricon sulfat co sé & nhiét dd cao hon so véi & bude A
trong thoi gian 60 phut hodc dai hon sau budc B;

bude D 1a bude bd sung kiém vao chéit 16ng phan tmg chira ziricon sulfat co s& sau
khi gia héa thu duge ¢ bude C dé thu duoc hydroxit chira ziricon; va

budc E 1a budc dua hydroxit chira ziricon thu dwgc & bude D di xir Iy nhiét dé thu
duoc than xdp trén co sé ziricon oxit.

[0079]

<Budc A>

Trong phuong phap san xuét than xdp trén co s ziricon oxit theo sang ché, diu
tién, tic nhén sulfat duge bd sung vao dung dich mudi ziricon & nhiét d6 100°C hodc cao
hon dé tao ra ziricon sulfat co s& (buéc A).

[0080]

Muéi zirconi chi cAn dé cung cép c4c ion zirconi, va vi du, zirconi oxynitrat, zirconi
oxyclorua, va zirconi nitrat va cac mudi tuong tu cd thé dugc str dung. Mot hodc hai hodc
nhiéu loai mudi nay c6 thé duge sir dung. Trong sb cac loai mudi nay, zirconi oxyclorua
duge vu tién do ning sudt cao & quy mo cong nghiép.

[0081]

Dung moi détaora dung dich mudi ziricon ¢6 thé dugc chon theo loai muébi zirconi.
N6i chung, nudc (nude finh khiét hodc nuéce trao ddi ion, loai trong tw ding dudi day)
duoc vu tién.

[0082]
Néng dd dung dich mudi ziricon khong bi gigi han mot cach cu thé, song ndi chung,

mong mudn tir 5g dén 250g (cu thé 13, tir 20g dén 150g) ziricon oxit (ZrO2) dugce ¢6 trong
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1000g dung moi.
[0083]

Téac nhan sulfat khéng bi gi6i han véi diéu kién tac nhan sulfat bhé’m ung vdi zirconi
céc ion dé tao ra sulfat (nghia 13, chét phan tng sulfat), va cac vi du ctia ching bao gdm
natri sulfat, kali sulfat, va amoni sulfat. TAc nhén sulfat ¢6 thé & dang bét ky nhu dang bot
hodc dang dung dich, va st dung & dang dung dich trong phwong phap san xuét theo sdng
ché. Néng dd dung dich co thé dugc chon mot céach thich hop.

[0084]

T4t hon, néu tac nhéan sulfat dugc bd sung sao cho ty 18 trong luong gdc sulfat
(SO4*) 50 v6i ZrO, ndm trong khoang tir 0,3 dén 0,6. Tt hon, néu ndng d6 axit tw do cua
dung dich tron nam trong khoang tir 0,2 dén 2,2 N (binh thudng). Cac vi du v& axit tu do
bao gém axit sulfuric, axit nitric, va axit clohydric. Loai axit tu do khong bi gidi han, song
axit clohydric duoc wu tién do ning suét cao & quy md cong nghiép.

[0085]

Téc nhan sulfat dugc bd sung vao sau khi nhiét do cua dung dich mudi ziricon
duoc diéu chinh dén 100°C hoic cao hon. Nhiét do cua dung dich mudi ziricon t6t hon,
néu 13 110°C hoic cao hon, va tdt hon nita 12 115°C hodc cao hon. Nhiét do cia dung dich
mudi ziricon tot hon, néu 13 150°C hoic thép hon, va tét hon nita 1a 140°C hoic thép hon.
[0086]

Khi tac nhan sulfat dwoc bd sung véo, tot hon néu bd sung tac nhan sulfat sau khi
diéu chinh nhiét d¢ ctia tic nhan sulfat &&n 100°C hogc cao hon. Tét hon, néu viéc bd sung
tac nhén sulfat 1a dugc thuc hién sau khi nhiét do cﬁa‘téc nhan sulfat va nhiét do ctia dung
dich muébi ziricon duge diéu chinh dén cing nhiét do.

[0087]

Piéu kién 4p sudt trong khi sulfat hoa khong bi gi6i han mot cach cu thé, va t6t

hon, néu 1a 1,0 x 10° Pa hodc 16n hon va 1,0 x 10° Pa hodc nho hon, va tét hon nita 13 1,5

x 10° Pa ho#ic 1én hon va 5,0 x 10° Pa hodc nho hon.
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[0088]

Dung dich mudi ziricon va tic nhén sulfat thong thudng phéan trng v&i nhau ¢ nhiét
d6 ciia 65°C hoic cao hon dé tao ra ziricon sulfat co' s&. Theo séng ché, ziricon sulfat co
s& duogce tao ra bang cach bd sung tac nhan sulfat vao dung dich mubi ziricon ¢6 nhiét do
14 100°C hozc cao hon. Bing cich diéu chinh nhiét d6 dén 100°C hodc cao hon, phan tmg
sulfat hoa c6 thé duoc ting tde, va su phat sinh ctia cac hat von thé c6 thé dugce han ché.
Két qua 13, cac hat thtr cap ¢6 nhiéu vi 16 ¢6 thé thu duoc.

[0089]

Tét hon néu giit chit 10ng phan ting trong ndi hap trong thoi gian nim trong khoang
10 phut hozic dai hon va 60 phit hodc ngin hon sau khi bd sung tic nhan sulfat. Tét hon
nita néu thoi gian giit 14 12 phut hodc dai hon, va con tét hon nita 1a 14 phit hoic dai hon.
Tét hon nita, néu thoi gian gitt 12 30 phat hodc ngan hon, va con tét hon nita 14 20 phut
hodc ngin hon. Ziricon sulfat co s¢ khong bi giéi han, va cic vi du ciia ching bao gdm céc
hydrat ctia cac hop chat nhu ZrOSO4Zr0s, 571023803, va 7Zr0,+3S0s. Ziricon sulfat co
s& ¢6 thé 1a mot hodc hdn hop gom hai hodc nhidu hydrat.

[0090]

<Budc B>

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duge & budc duge lam ngudi dén 80°C hodc
thép hon. Tt hon, néu nhiét do 1am mat 13 60°C hoic thép hon, t&t hon nita 12 50°C hogc
thép hon, va con tot hon nita 12 40°C hoic thép hon. Gid1 han dudi cia nhiét ¢0 lam mat
khong bi gidi han mdt cach cu thé, va tét hon, néu 14 nhiét do ma & do chét l16ng phan Gng
khong dong bang, va cac vi du ctia chung bao gdm 10°C hoic cao hon va 20°C hoic cao
hon. Toc do lam mét khong nhat thiét bi diéu khién mot cach cu the, va c6 thé 1a lam mat
tu nhién. Tuy nhién, né'u’quy md 12 16n, viéc 1am ngudi tu nhién s& mat thoi gian, do d6
viéc lam ngudi c6 thé duge thuc hién béng cach st dung bd trao ddi nhiét hoic phuong
tién tuwong tu. Trong trudng hop nay, tdc d6 1am mat ¢ thé dugc chon mot cach thich hop

nam trong khoang, vi du, 0,1°C/phut hodc dai hon va 20°C/phut hoic ngan hon.
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[0091]

Thoi gian giit & nhiét d6 ctia 80°C hodc thip hon sau khi lam ngudi dén 80°C hodc
thép hon khong bi gidi han mot cach cu thé, va viéc lam néng ¢ bude C cb thé duoc bit
dau ngay sau khi lam ngﬁ@i dén 80°C hoic thép hon, hodc lam néng & budc C mo ta sau
c6 thé duoc bit diu sau khi gitt & 80°C hodc thip hon trong khoang thoi gian nhét dinh (vi
du, 60 phut hodc dai hon va 120 phut hoac ngén hon).

[0092]

<Bude C>

Tiép theo, ziricon sulfat co s& dwoc gia hoa & nhiét do cao hon so véi & bude A
trong thoi gian 60 phut hodc dai hon (bude C). Theo sdng ché, ziricon sulfat co s& duoc
tao ra ¢ nhiét d0 100°C hodc cao hon (budc A), ziricon sulfat co s da tao ra sau dé dugc
lam mét (bude B), va ziricon sulfat co s& lai dugc gia hoa ¢ nhiét do cao hon sb v41 6 budc
A trong thoi gian 60 phiit hodc dai hon, nho d6 ¢6 thé thay ddi trang thai von.

Cu thé hon, tac gia sang ché cho ring trang thai von thay di nhu sau.

Su von hon nita cia cac phﬁn tir tao thanh & budc A s€ tiép tuc & bude C. Cac vi
18 tao thanh & budc A bi gidn n& do sy vén nay. Két qua 1, cac hat von thod co cac 16 rd ¢
trung va 16 rd ¢& 16n trong cac hat duge tao thanh. Gi st réng do hién tuong nay, thé tich
18 18 A ¢6 thé dwgc diéu chinh dén 0,10ml/g hodc 16n hon va 0,40ml/g va ty 18 duy tri X c6
thé dugce diéu chinh dén 25% hodc 16n hon va 95% hodc nho hon.

[0093]

Nhiét d6 gia hoa chi can cao hon nhiét o & budc A, va t6t hon, néu 14 10°C hodc
cao hon nhiét do & budc A, va tot hon nita 20°C hodc cao hon nhiét do & budc A. Dac biét,
tdt hon, néu nhiét do gia héa 1a 120°C hodc cao hon, Yé. t6t hon nita 1a 130°C hodc cao hon
trong pham vi cao hon nhiét d gia hoa & budc A.

[0094]
T6t hon, néu thoi gian gia hoa 14 270 phit hodc dai hon, va tt hon nita 300 phut

hogc dai hon. Tét hon, néu thoi gian gia héa 1a 720 phut hodc ngén hon, va tét hon nita 660
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phit hodic ngin hon tir goc d6 ning suit.
[0095]

Sau do, ziricon sulfat co s& sau khi gia héa thu duge ¢ bude C dugce lam ngudi dén
80°C hozc thap hon (budc C-1). Bidu kién lam ngudi dugce sir dung & day c6 thé duoc chon
mdt cach thich hop nim trong cac didu kién da dugc boc 16 trong doan cua budc B.

[0096]

<Budc X>

Trong phuong phép san xuét than xdp trén co s6 ziricon oxit theo sang ché, & buge
bét ky trong s6 bude A dén budce C, tot hon néu bd sung mot hodc nhiéu mudi dugc chon
tir nhém bao gbm (a) mudi ciia nguyén tb dat hiém, (b) mudi ciia nguyén t6 kim loai chuyén
tiép khac v6i nguyén td dat hiém, (c) mudi ctia nguyén t6 kim loai kiém thé, va (d) mubdi
cla it nhdt mot kim loai dwgc chon tir nhém bao gém Al, In, Si, P, Sn, va Bi (budc X).
Bing cach bd sung mudi ndy, 6 chiu nhiét va tinh ning xuc tic ctia than x6p trén co s&
ziricon oxit ¢ thé dwoc nang cao hon nia.

[0097]

Tt hon, néu bude X duge thuc hién & bude bat ky trong s6 bude A dén budce C,
v trén hét, t6t hon néu thuc hién bude X sau bude B va trude khi bude C. Tirc 14 tot hon
néu ziricon sulfat co s& d3 tao ra dugc lam ngudi (sau budc B), mubi nay duge bd sung
vao trudc khi lam néng lai (sau bude X duge thue hién), va sau d6 1am ndng lai dugce thue
hién (budc C dugce thuc hién).

Budge X ¢6 thé dugc thue hién nhiéu 14n trén nhiéu giai doan ctia budc A dén bude
C.

[0098]

<Bude D>

Tiép theo, hydrofdt chira ziricon (ziricon hydroxit) thu dugc bang cach bd sung
kiém vao chét 16ng phan tmg thu dugc chira ziricon sulfat co s sau khi gia hoa (bude D).

Kiém khong bi gi6i han, va vi du, amoni hydroxit, amoni bicacbonat, natri hydroxit, va
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kali hydroxit va loai trong tur c6 thé dugce sir dung. Trong sb chiing, natri hydroxit duge uu
tién tr géc do chi phi cong nghiép.
[0099]

Luong kiém dugc bd sung khéng bi gidi han mét cach cu thé chirng nio ziricon
hydroxit c6 thé duoc tao ra dudi dang chit két tia tir dung dich ziricon sulfat co s6. No6i
chung, kiém duoc b sung vao sao cho dd pH cia dung dich 1a 11 hodc 16n hon, va tot hon,
néu 1 12 hodc nhiéu.

[0100]

Cho dui ¢6 hai phuong phap bd sung kiém: (1) bd sung dung dich kiém vao chit
1éng phan tmg chira ziricon sulfat co s& va (2) bd sung chit 16ng phan tng chtra ziricon
sulfat co s& vao dung dich kidém, phwong phap khong bi gioi han mét cach cu thé va phwong
phép khéc c6 thé duge ap dung.

[0101]

Sau phéan tmg trung hoa, t6t hon, néu dung dich chua ziricon hydroxit dugc giit &
35 dén 60°C trong thoi gian 1 gio hodc 1au hon. Két qua 13, chit két tia tao ra dugc gia héa
trong khi tao diéu kién thuén loi cho viée loc.

[0102]

Tiép theo, ziricon hydroxit dugc thu hdi nhd phuwong phap tach chat rn-chit 1ong.
Vi du, phuong phép loc, phwong phap ly tAm, va phwong phap ling gan va cic phuong
phép twong tu ¢6 thé duogc st dung.

[0103]
Sau khi ziricon hydroxit duge thu hdi, tot hon, néu ziricon hydroxit duoc rira bing

nude dé loai bo cac tap chat dinh bam.

[0104]

Ziricon hydroxit c6 thé dugc sy khd nhd phwong phap sdy kho ty nhién hodc ding
nhiét.
[0105]
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<Budc B>

Tiép theo, ziricon hydroxit dwgc dua vao xir Iy nhiét (nung) dé tao ra than x0p trén
co s¢ ziricon oxit (budc E). Nhiét dd xt Iy nhiét khong bi gidi han mot cach cu thé, song
t6t hon, néu 1a ziricon hydroxit dugc dwa di xt Iy nhiét khoang 400°C dén 900°C trong
khoang tir 1 dén 5 gior. Tot hon, néu khi quyén xit Iy nhiét 1a khong khi hogic khi quyén oxy
héa.

[0106]

Néu can, than xdp trén co s§ ziricon oxit thu duge c¢6 thé duge dwa di xi ly giai
von nhim muc dich nang cao kha néng xir ly. Vi dy, may nghién min nhu may nghién kidu
hanh tinh, méy nghién kiéu bi, hodc nghién phun c¢6 thé dwoc sir dung.

[0107]

Sang ché dé cap dén phuong phap san xuat than x8p trén co s& ziricon oxit nhu
néu trén.

Vi dy thue hién sang ché
[0108]

Duéi day, sang ché s& duogc boc 16 mot cach chi tiét co dya vao cac vi du, song.
sang ché khong chi gidi han & cac vi du sau vdi diéu kién céc vi du nay khong lam sai 1éch
ban chét ctia sang ché. Tﬁén x6p trén co s& ziricon oxit thu duge trong mdi vi du va céc vi
du so sanh chira 1,3% dén 2,5% theo khéi luong hafini oxit dudi dang tap chét khong thé
tranh dwoc lién quan dén ziricon oxit (duoc tinh theo cong thirc sau (X)).

<Cong thuc (X)>

([Khbi lugng ctia Hafini oxit] / ([Khdi luong cta Ziricon oxit] + [Khdi lugng cta
Hafini oxit])) x 100 (%)

[0109]

Tri s6 16n nhit va tri s6 nho nhit vé lwong ciia mdi thanh phﬁn thé hién trong cac

vi du sau s& dugc coi nhu tri s6 nho nhét dwoc wu tién va trj s6 16n nhit duge wu tién theo

sang ché bat ké luong ctia cac thanh phin khéc.
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Ngoai ra, tri s6 16n nhét va tri s6 nho nhit cta cac tri s& do duoc thé hién trong cac
vi du sau duge coi 13 tri s6 16n nhit va nhé nhit duge vu tién theo sang ché bit ké lugng
(ché pham) ctia mdi thanh phan.

[0110]
[Viéc san xudt thin x6p trén co s ziricon oxit]

(theo Vidu 1)

157g (chtra 60g 1a ZrO») zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nuée
trao d6i ion, va néng do axit va néng d6 ZrO; 1an luot dugc didu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng d6 khdi lvgng phan trim thé tich) béi axit clohydric va nudce trao ddi ion 35%
theo khéi luong dé thu duogc dung dich mudi ziricon.

[0111]

Dung dich mudi ziricon thu dwgc duogc dit trong ndi hép va lam tang nhiét do dén
120°C, va &p suat duoc didu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 dugc ting dén 120°C,
887¢ natri sulfat 5% (dung dich tdc nhan sulfat) dugc bd sung vao & clng nhiét do, va hon
hop nay tiép tuc duoc gitt trong thoi gian 15 phat. Do d6, bude nay thu dugc ziricon sulfat
co s& (budc A).

[0112]

Tiép theo, ziricon sulfat co sé thu dugc dugc giam nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phui dic chira ziricon sulfat co s& (budce B).

[0113]

Tiép theo, 150g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO3, 25g dung dich neodym nitrat
chtra 20% Nd0s, va 25g dung dich praseodym nitrat chira 20% PrsO11 vao huyén phi diic
chira ziricon sulfat co so thu duge duoc bd sung.

[0114]

Tiép theo, &p sudt duoc didu chinh dén 5 x 105 Pa, nhiét do duoc ting dén 150°C,
va hdn hop nay duoc giit trong 360 phut dé gia héa (bude C).

[0115]
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Tiép theo, hén hop nay duoc gidm nhiét do dén nhiét 4o trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) dwoc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hogc cao hon dé
tao ra huyén phi dic chira ziricon hydroxit. Sau dé, huyén phil dic chta ziricon hydroxit
duoc loc varta b?mg nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (budc D).

[0116]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc duge xir Iy nhiét (dwoc nung) ¢ nhiét 4o
900°C trong thoi gian 5 gid. San phim nung thu duge duge lam toi bang cbi dé tao ra than
x6p trén co s& ziricon oxit theo Vi du 1.

[0117]

(Vidu?2)

131g (chtra 50g Zr02) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudce trao
dbi ion, va néng do axit va néng d6 ZrO; sau d6 1an lugt dwoc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng d6 khéi luong phan tram thé tich) béi axit clohydric va nuée trao ddi ion 35%
theo khéi lugng dé thu duoc dung dich mubi ziricon.

[0118]

Dung dich mudi ziricon thu duogc duge dat trong ndi hép va lam ting nhiét d6 dén
120°C, va ap sudt dugc didu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 dwoc ting dén 120°C,
739g natri sulfat 5% (dung dich tic nhan sulfat) dugc bd sung vao & ciing nhiét do, va hcx)n.
hop nay tiép tuc duoc gitt trong thoi gian 15 phut. Nhd d6, bude nay thu duoc ziricon sulfat
co s& (budc A).

[0119]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duge duge gidm nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phu dédc chira ziricon sulfat co s& (budce B).

[0120]

Tiép theo, 200g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO2, 25g dung dich praseodym
nitrat chtra 20% PrsOn1, va 25g dung dich ytri nitrat chita 20% Y203 duoc bd sung vao.
[0121]
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Tiép theo, 4p suat dwoc didu chinh dén 5 x 103 Pa, nhiét d6 duoc ting dén 150°C,
va hdn hop nay duoc giit trong 360 phut dé gia héa (bude C).

[0122]

Tiép theo, hdn hop nay duoc giam nhiét 46 dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duoc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hodc cao hon dé
tao ra huyén phu dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phtl ddc chira ziricon hydroxit
dugc loc va rira bang nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (buéc D).

[0123]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugce xtt 1y nhiét (dwoc nung) & nhiét dd
900°C trong thoi gian 5 gid. San phdm nung thu dwoc duge 1am toi bing cbi dé tao ra than
x6p trén co s6 ziricon oxit theo Vi du 2.

[0124]

(Vidu 3)

183g (chra 70g ZrO2) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudce trao
d6i ion, va néng do axit va néng d6 Zr0; sau d6 lan lugt duge didu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndéng dd khdi lugng phin trim thé tich) bing axit clohydric va nudc trao ddi ion
35% theo khdi luong dé thu dwoc dung dich mudi ziricon.

[0125]

Dung dich mubi ziricon thu duoc duoc dit trdng ndi hép va lam ting nhiét d6 dén
120°C, va ap suit duoc didu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 duoc ting dén 120°C,
1035g natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) dugc bd sung vao & ciing nhiét do, va
hdn hop nay tiép tuc duge gitt trong thoi gian 15 phat. Nho d6, bude nay thu dwoe ziricon
sulfat co s& (budc A).

[0126]

Tiép theo, ziricon sulfat co s thu dugc dugce giam nhiét do dén nhiét do trong

phong (25°C) dé tao ra huyén phii dic chira ziricon sulfat co sé (buéc B).

[0127]
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Tiép theo, 100g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO», 10g dung dich lantan nitrat
chora 20% Lax0Os3, 20g dung dich neodym nitrat chita 20% Nd2O3, va 20g dung dich
praseodym nitrat chira 20% PrOn duge bd sung vao huyén phu dic chira ziricon sulfat co
sé thu duoc. |
[0128]

Tiép theo, ap suét duogc diéu chinh dén 5 x 10° Pa, nhiét 40 dugc tang dén 150°C,
va hdn hop nay duge gitt trong 360 phut dé gia hoa (budce C).

[0129]

Tiép theo, hdn hop nay duogc giam nhiét o dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duoc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hoic cao hon dé
tao ra huyén phu dic chua ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu ddc chia ziricon hydroxit
duoc loc va rira béng nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (budgc D).

[0130]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugce xtt Iy nhiét (dugc nung) ¢ nhiét do
700°C trong thoi gian 5 gid. San phdm nung thu dugc duge 1am toi bang ¢di dé tao ra than
x6p trén co sé ziricon oxit theo Vi du 3.

[0131]

(Vidu4)

170g (chtra 65 g ZrO,) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nude trao.
d6i ion, va néng do axit va néng d6 ZrO; sau d6 1an luot duoc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng d6 khéi luong phan tram thé tich) bing axit clohydric va nuéc trao dbi ion
35% theo khdi luong dé thu duge dung dich mudi ziricon.

[0132]

Dung dich mudi ziricon thu dwoc duge dit trong ndi hép va lam ting nhiét 46 dén
120°C, va ap suat dugc diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét do dugc ting dén 120°C,
961g natri sulfat 5% (dung dich tic nhan sulfat) dwoc bd sung vao & cling nhiét d6, va hén

hop nay tiép tuc duoc giit trong thdi gian 15 phiit. Nhe d6, budce nay thu duge ziricon sulfat
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co sO (budc A).
[0133]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu dugc duge giam nhiét d6 dén nhiét do trong
phong (25°C) & tao ra huyén phil dic chira ziricon sulfat co s& (bude B).

[0134]

Tiép theo, 100g dung dich xeri nitrat chira 20% CeOa, 25g dung dich lantan nitrat
chira 20% La,03, va 50g dung dich ytri nitrat chira 20% Y203 duoc bd sung vao huyén phu
ddc chtra ziricon sulfat co s& thu duoc.

[0135]

Tiép theo, ap sudt duoc diéu chinh dén 5 x 103 Pa, nhiét d§ dugc ting dén 150°C,
va hon hop nay duoc gift trong 360 phut dé gia hoa (bude C).

[0136] |

Tiép theo, hdn hop nay dugc giam nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duoc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hoic cao hon dé
tao ra huyén phil dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dic chira ziricon hydroxit
duoc loc va rua béng nuée dé tao ra hydroxit chira ziricon (budc D).

[0137]

Tiép theo, hydroxit chtra ziricon thu duge duge xir Iy nhiét (dugc nung) & 800°C
trong thoi gian 5 gid. San phdm nung thu dugc duoc 1am toi bang cdi dé tao ra than xbp
trén co sO ziricon oxit theo Vi du 4.

[0138]

(Vidu))

157g (chtra 60g ZrO2) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudc trao
doi ion, va ndng d¢ axit va ndng dd ZrO; sau d6 lan lugt duge diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/iv% (ndng do khbi luqhg phén tram thé tich) bang axit clohydric va nudc trao dbi ion
35% theo khbi lugng dé thu duoc dung dich mudi ziricon.

[0139]
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Dung dich mudi ziricon thu duoc duoe dit trong ndi hép va lam ting nhiét do dén
130°C, va ap sudt dugc diéu chinh dén 3 x 10% Pa. Sau khi nhiét do dugc ting dén 130°C,
887g natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) dugc bd sung vao & clng nhiét do, va hdn
hop nay tiép tuc duoc giit trong thoi gian 15 phit. Nher d6, bude nay thu dugc ziricon sulfat‘
co s¢ (budc A).

[0140]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu dugc dugce giam nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phu diic chira ziricon sulfat co s& (budc B).

[0141]

Tiép theo, 150g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO», 25g dung dich neodym nitrat
chira 20% Nd»03, va 25g dung dich praseodym nitrat chira 20% PrsO11 duoc bd sung vao
huyén phu ddc chia ziricon sulfat co s& thu duge.

[0142]

Tiép theo, ap sut dwoc diéu chinh dén 8 x 10° Pa, nhiét do duogc ting dén 170°C,
va hdn hop nay duoc giit trong 600 phut dé gia héa (bude C).

[0143]

Tiép theo, hon hop nay dugc gidm nhiét do dén nhiét 6 trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) dugc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hodc cao hon dé
tao ra huyén phi dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dic chira ziricon hydroxit
dugc loc va rira bang nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (bude D).

[0144]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugc xt ly nhiét (dugc nung) ¢ nhiét do
950°C trong thoi gian 5 gid. San phim nung thu dwoc dugc 1am toi bang cbi dé tao ra than
x6p trén co s ziricon oxit theo Vi du 5.

[0145]
(Vidu 6)

222g (chira 85 g ZrOy) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nude trao
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doi ion, va nong do axit va nong do ZrO; sau d6 1an lwot duoc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng d6 khdi lugng phin tram thé tich) bing axit clohydric va nuéc trao ddi ion
35% theo khdi lugng dé thu duoc dung dich mubi ziricon.

[0146]

Dung dich mubi ziricon thu dugc dugc dit trong ndi hép va lam tang nhiét 4o dén
120°C, va ap suat dugc diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 dugc ting dén 120°C,
1256¢ natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) dugc bd sung vao & cung nhiét do, va
hén hop nay tiép tuc duoc giit trong thoi gian 15 phit. Nho d6, bude nay thu dugc ziricon
sulfat co s& (budc A).

[0147]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duge duge giam nhiét d6 dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phi ddc chira ziricon sulfat co s& (buge B).

[0148]

Tiép theo, 25g dung dich lantan nitrat chira 20% La»O3, 25g dung dich neodym
nitrat chtra 20% Nd»O3, va 25g dung dich praseodym nitrat chtra 20% PrsO11 dugc bd sung
vao huyén phu dic chira ziricon sulfat co sd thu dugc.

[0149]

Tiép theo, ap sudt duoc didu chinh dén 5 x 10° Pa, nhiét d6 dugc ta‘mg. dén 150°C,
va hdn hop nay duoc gift trong 360 phiit dé gia héa (budc C).

[0150]

Tiép theo, hdn hop nay duge gim nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) dugc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hodic cao hon dé
tao ra huyén phui dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phil dic chira ziricon hydroxit
duge loc va rira bang nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (budc D).

[0151]
Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugce dugce xit Iy nhiét (dugc nung) & nhiét do

900°C trong thoi gian 5 gid. San phdm nung thu duoc duoc 1am toi bang cdi dé tao ra than
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x6p trén co sé ziricon oxit theo Vi du 6.
[0152]

(Vidu7)

117g (chura 45 g ZrO») zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudce trao
dbi ion, va néng do axit va néng d6 ZrO; sau d6 lan luot duogc diéu chinh dén 0,67 N va 4v
w/v% (ndng dd khdi lugng phan tram thé tich) bing axit clohydric va nuéc trao ddi ion
35% theo khéi lugng dé thu dugc dung dich muébi ziricon.

[0153]

Dung dich mubi ziricon thu dwoc duwgc dat trong ndi hap va lam ting nhiét do dén
120°C, va 4p sudt dugc diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 dwoc ting dén 120°C,
669g natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) duoc bd sung vio & ciing nhiét do, va hdn
hop nay tiép tuc duoc giit trong thoi gian 15 phit. Nho d6, bude nay thu dwoc ziricon sulfat
co s& (bude A).

[0154]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duoc dwoc giam nhiét d6 dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phu diic chtra ziricon sulfat co s (budc B).

[0155]

Tiép theo, 100g dung dich xeri nitrat chtta 20% CeO», 25g dung dich lantan nitrat
chira 20% La,03, va 300g dung dich nhom nitrat chira 10% Al,O3 dugc bd sung vio huyén
phu dédc chtra ziricon sulfat co s& thu dugce.

[0156]

Tiép theo, ap sudt duoc diéu chinh dén 5 x 10° Pa, nhiét do dugc tdng dén 150°C,
va hdn hop nay dugce giit trong 360 phut dé gia héa (budc C).

[0157]

Tiép theo, hdn hop nay duogc gidm nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% nudc
amoniac (kiém dé trung hoa) duge bd sung cho dén khi do pH dat dén 10 hodc nhiéu dé

tao ra huyén phu dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dic chira ziricon hydroxit
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duoc loc va rira bang nudc dé tao ra hydroxit chira ziricon (buée D).
[0158]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugc xtr Iy nhiét (dwoc nung) & nhiét do
1050°C trong thoi gian 5 gio. San pham nung thu duge duge 1am toi bang cbi dé tao ra
than xdp trén co so ziricon oxit theo Vi du 7.

[0159]

(Vidu 8)

104g (chtra 40g ZrO») zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudgc trao
ddi ion, va ndng d9 axit va ndng d6 ZrO, sau d6 1an lwot duoc didu chinh dén 0,67 N va 4
wiv% (ndng do khéi luong phan tram thé tich) bing axit clohydric va nudc trao ddi ion
35% theo khdi luong & thu dugc dung dich mudbi ziricon.

[0160]

Dung dich mudi ziricon thu dugc duge dat trong ndi hép va lam tang nhiét do dén
120°C, va ép sudt duge diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 duoc tang dén 120°C,
591g natri sulfat 5% (dung dich tic nhén sulfat) dwoc bd sung vao & cling nhiét do, va hdn
hop nay tiép tuc dugc gitt trong thoi gian 15 phut. Nhd d6, bude ndy thu dwoc ziricon sulfat
co s& (budc A).

[0161]

Tiép theo, ziricon sulfat co s thu duge duge gidm nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phii dic chira ziricon sulfat co s (bude B).

[0162]

Tiép theo, 250g dung dich xeri nitrat chira 20% CeOs, 25g dung dich lantan nitrat
chtra 20% La,0s, va 25g dung dich ytri nitrat chtra 20% Y203 duoc bd sung vao huyén phi
dédc chtra ziricon sulfat co s& thu duogc.

[0163]
Tiép theo, &p sudt dugc diéu chinh dén 5 x 10° Pa, nhiét d6 dugc tdng dén 150°C,

va hdn hop nay duoc giit trong 360 phut dé gia héa (bude C).
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[0164]

Tiép theo, hdn hop nay duoc giam nhiét dd dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duge bd sung cho dén khi do pH dat d&n 13 hodc cao hon dé
tao ra huyén phi dic chira ziricon hydroxit. Sau do, huyén phti ddc chua ziricon hydroxit
duoc loc va rira bang nuée dé tao ra hydroxit chtra ziricon (budc D).

[0165]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugc xir Iy nhiét (dwgc nung) ¢ nhiét do
900°C trong thoi gian 5 gio. San pham nung thu duge duge 1am toi bing cbi dé tao ra than
xOp trén co s ziricon oxit theo Vi du 8.

[0166]

(Vidu9)

143g (chtra 55 g ZrO») zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudce trao
dbi ion, va néng do axit va néng d6 ZrO; sau d6 1an lugt dugc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng do khdi luong phan tram thé tich) bing axit clohydric va nudc trao ddi ion
35% theo khdi luong dé thu duogc dung dich mudi ziricon.

[0167]

Dung dich muéi ziricon thu duoc duge dit trong ndi hép va lam ting nhiét d dén
120°C, va ép sudt duogc diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 duoc tang dén 120°C,
1035g natri sulfat 5% (dung dich tic nhan sulfat) duoc bd sung vao ¢ cung nhiét do, va
hdn hop nay tiép tuc dugc giit trong thoi gian 15 phiit. Nho d6, bude nay thu duge ziricon
sulfat co s& (budc A).

[0168]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duoc duoc giam nhiét d6 dén nhiét do trong

phong (25°C) dé tao ra hﬁyén phu déc chira ziricon sulfat co s& (bude B).
[0169]
Tiép theo, 225g dung dich praseodym nitrat chita 20% PrsO11 duge bd sung vao

huyén phi dic chia ziricon sulfat co s¢ thu dugc.
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[0170]

Tiép theo, &p suét duoc diéu chinh dén 5 x 103 Pa, nhiét 4o dugc ting dén 150°C,
va hdn hop nay duoc git trong 360 phut d& gia héa (busc C). |
[0171]

Tiép theo, hdn hop nay duoc giam nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) dugc bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hoidc cao hon dé
tao ra huyén phi ddc chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dédc chira ziricon hydroxit
duoc loc va rira bang nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (buge D).

[0172]

Tiép theo, hydroxit chtra ziricon thu dugc dugce xtt Iy nhiét (duwgc nung) & nhiét o
900°C trong thoi gian 5 gid. San pham nung thu dwoc duge 1am toi bing cbi dé tao ra than
xOp trén co s& ziricon oxit theo Vi du 9.

[0173]

(Vidu 10)

153g (chtra 59 g ZrO,) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nude trao
d6i ion, va nf”)ng do axit va néng d6 ZrO; sau d6 1an luot duoc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng do khéi lwong phan tram thé tich) bing axit clohydric va nudc trao dbi ion
35% theo khdi lugng dé thu duge dung dich mudi ziricon.

[0174]

Dung dich muébi ziricon thu duoc dugc dit trong ndi hip va lam ting nhiét d6 dén
120°C, va ap suét dugc didu chinh dén 2 x 105 Pa. Sau khi nhiét d¢ duoc ting dén 120°C,
1035g natri sulfat 5% (dung dich tic nhan sulfat) dugc bd sung vao & cung nhi¢t do, va
hén hop nay tiép tuc duge giit trong thoi gian 15 phit. Nho d6, bude nay thu duge ziricon
sulfat co s& (budec A).

[0175]
Tiép theo, ziricon sulfat co sé¢ thu dugc duge gidm nhiét do dén nhiét do trong

phong (25°C) dé tao ra huyén phu didc chira ziricon sulfat co s (bude B).
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[0176]

Tiép theo, 75g dung dich lantan nitrat chira 20% La>Os3, 125g dung dich ytri nitrat
chira 20% Y203, va 5g dung dich axit phosphoric chita 20% P05 dugc bd sung vao huyén
phu ddc chira ziricon sulfat co s thu dugec.

[0177]

Tiép theo, ap suit duoc diéu chinh dén 5 x 10° Pa, nhiét d9 duoc ting dén 150°C,
va hdn hop nay duoc giit trong 360 phut @& gia hoa (bude O).

[0178] |

Tiép theo, hdn hc_ip ndy duoc giam nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duge bd sung cho dén khi do pH dat dén 13 hoic cao hon dé
tao ra huyén phii dic chia ziricon hydroxit. Sau do, huyén phui dic chira ziricon hydroxit
duoc loc va rira bang nudce dé tao ra hydroxit chtra ziricon (budc D).

[0179]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu duge dugc xtit ly nhiét (dugc nung) & nhiét do
900°C trong thoi gian 5 gio. San phim nung thu duoc duoc 1am toi bing cbi dé tao ra than
x0p trén co sé ziricon oxit theo Vi du 10. |
[0180]

(Vi du so sanh 1)

157g (chira 60g ZrOy) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nude trao
d6i ion, va néng do axit va néng d6 ZrO, sau d6 1an lugt dugc didu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng d6 khdi luong phén trim thé tich) bang axit clohydric va nudc trao ddi ion
35% theo khdi luong dé thu duoc dung dich mudi ziricon.

[0181]

Dung dich mudbi ziricon thu dugc dugc dat trong ndi hép va lam tang nhiét do dén
120°C, va 4p sudt dugc didu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d6 duoc ting dén 120°C,
1035g natri sulfat 5% (dung dich tic nhan sulfat) duoc bd sung vao & cung nhiét do, va

hdn hop nay tiép tuc dugc giit trong thoi gian 15 phut. Do d6, ziricon sulfat co s6 thu duoc.
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[0182]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu duge duoc giam nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén phu ddc chira ziricon sulfat co s6.
[0183]

Tiép theo, 100g dung dich xeri nitrat chtra 20% CeO,, 25 g dung dich neodym nitrat
chira 20% Nd»O3, va 25g dung dich praseodym nitrat chira 20% PrsO11 dugc bd sung vao
huyén phu dac chira ziricon sulfat co s& thu duoe, va hdn hop nay duoce tron thanh déng
nht.

[0184]

Tiép theo, 25% natri hydroxit (kiém & trung hoa) duge bd sung vao trong thoi
gian 60 phut cho dén khi do pH dat dén 13 hodc cao hon dé tao ra huyén phu dédc chira
ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dic chira ziricon hydroxit dwgc loc va rira bang nuéce
dé tao ra hydroxit chua ziricon.

[0185]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu duge dugce xt 1y nhiét (dugc nung) & nhiét do
600°C trong thoi gian 5 gio. San phidm nung thu duge duoc 1am toi bang cbi dé tao ra than
xOp trén co sé ziricon oxit theo Vi du so sanh 1.

[0186]

(Vi du so sanh 2)

157g (chtra 60g ZrOz) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudge trao
d6i ion, va néng do axit va néng d6 Zr0s sau d6 1an lugt dugc diéu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng @6 khéi luqﬁg phan trim thé tich) biang axit clohydric va nudc trao déi ion
35% theo khbi luong dé thu dugc dung dich mudi ziricon.

[0187]

Dung dich mudi ziricon thu duoc dwoc dit trong ndi hép va lam ting nhiét ¢6 dén

120°C, va 4p suét dugc diéu chinh dén 2 x 10% Pa. Sau khi nhiét d6 duoc ting dén 120°C,

887g natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) duoc bd sung vao & ciing nhiét do, va hdn
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hop nay tiép tuc duoc gitr trong thoi gian 15 phtt. Nho d6, bude nay thu duoc ziricon sulfat
co sO (budc A).
[0188]

Tiép theo, ziricon sulfat co sé thu duge dugc gidm nhiét do dén nhiét do trong
phong (25°C) d tao ra huyén phu ddc chtra ziricon sulfat co s& (bude B).

[0189]

Tiép theo, 150g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO>, 25g dung dich neodym nitrat
chira 20% Nd203, va 25g dung dich praseodym nitrat chtta 20% PrsO11 duge bd sung vao
huyén phu déc chira ziricon sulfat co sé¢ thu dugc.

[0190]

Tiép theo, ap sudt dugc diéu chinh dén 2 x 105 Pa, nhiét do duoc ting dén 110°C,
va hén hop nay duoc gift trong 360 phut dé gia héa (buge C).

[0191]

Tiép theo, hdn hop nay dugc gidm nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duoc bd sung cho dén khi do pH dat dén 13 hoic cao hon dé
tao ra huyén ph dic chira ziricon hydroxit. Sau do, huyén phu dic chira ziricon hydroxit
dugce loc va rira bang nude dé tao ra hydroxit chira ziricon (buge D).

[0192]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugc xit Iy nhiét (duoc nung) & nhiét do
900°C trong thoi gian 5 gio. San phdm nung thu dwgc duoc lam toi bang cbi dé tao ra than
xOp trén co s& ziricon oxit theo Vi du so sanh 2.

[0193]

(Vi du so sanh 3)

131g (chua 50g ZrOy) zirconi oxyclorua-octahydrat dugc hoa tan trong nudc trao
d6i ion, va néng do axit va nff)ng d6 ZrOs sau d6 1an luot dugce didu chinh dén 0,67 N va 4
w/v% (ndng do khdi lwong phan trdm thé tich) bing axit clohydric va nuéc trao ddi ion

35% theo khoi lwong dé thu dwoc dung dich mubi ziricon.
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[0194]

Dung dich muéi ziricon thu dugc duoc dit trong ndi hap va lam tang nhiét do dén
120°C, va &p suat dugc diéu chinh dén 2 x 10° Pa. Sau khi nhiét d duoc tang dén 120°C,
739g natri sulfat 5% (dung dich tac nhan sulfat) dwgc bd sung vao & ciing nhiét do, va hdn
hop nay tiép tuc dugc gitr trong thoi gian 15 phuat. Do d6, thu dugc ziricon sulfat co sé.
[0195]

Tiép theo, ziricon sulfat co s& thu dwge duge giam nhiét d6 dén nhiét do trong
phong (25°C) dé tao ra huyén pht diic chira ziricon sulfat co so.

[0196]

Tiép theo, 200g dung dich xeri nitrat chira 20% CeO2, 25g dung dich praseodym
nitrat chira 20% PreOn, va 25g dung dich ytri nitrat chita 20% Y03 dugc bd sung vao
huyén phu dédc chura ziricon sulfat co s¢ thu duge.

[0197]

Tiép theo, ap suat dugc diéu chinh dén 2 x 10° Pa, nhiét d duoc ting dén 150°C,
va hdn hop nay dugc giit trong thoi gian 10 phut.
[0198]

Tiép theo, hdn hop nay dwoc giam nhiét do dén nhiét do trong phong, va 25% natri
hydroxit (kiém dé trung hoa) duge bd sung cho dén khi d6 pH dat dén 13 hodc cao hon dé
tao ra huyén phu dic chira ziricon hydroxit. Sau d6, huyén phu dic chira ziricon hydroxit
duoc loc va rira bang nudc dé tao ra hydroxit chira ziricon (budc D).

[0199]

Tiép theo, hydroxit chira ziricon thu dugc dugce x1r Iy nhiét (dwoc nung) ¢ nhiét do
900°C trong thoi gian 5 gi(‘f. San phdm nung thu dwoc duoc 1am toi bing cbi dé tao ra than
x0p trén co s& ziricon oxit theo Vi du so sanh 3.

[0200]
(Vi du so sanh 4)

1 L dung dich nudc chira zirconi oxyclorua voi lugng 35¢g ziricon oxit dugce diéu
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ché, va amoni peroxodisulfat dugc bd sung vao 15 g/1, va hdn hop nay duge ning nhiét do
1én dén 95°C va khqu dé tao ra két tha. Sau d6, nuéc amoniac dugc bd sung dé diéu chinh
do pH dén 9, chét thu duoc duoc loc, va sau do nghién nhio lai béng 1 L nwdc amoniac
2% ba ldn dé tao ra ziricon hydroxit.

500g nudc tinh khiét dé didu ché huyén phu dic c6 d6 pH bing 10 duoc b sung
vao ziricon hydroxit véi lugng 35 g ziricon oxit thu dugc bﬁng cach do, va nhiét do duogc
tang dén 80°C (budc thtr nhét).

Huyén phu déc thu duoce duoc gitt & 80°C, va 150g & dung dich axit clohydric
nhi€t do trong phong chira 10g xeri oxit, 1g lantan oxit, 2g praseodym oxit, va 2g neodym
oxit duge b sung vao huyén phti nay bing bom 6ng, va hdn hop nay duge hip phu vao
ziricon hydroxit va khudy. Do pH tai thoi diém hoan thanh viée bd sung 1a 6,5, v ty 18 hip
phu cua céc ion xeri, c4c ion lantan, céc ion praseodym, va cac ion neodym (cac ion nay
con duoc goi 1a céc ion dat hiém) vao ziricon hydroxit 12 95% hogic 16n hon (budc thit hai).

Do pH duoc didu chinh dén 10 bing cach bd sung nuéc amoniac dudi dang kiém
vao huyén phii dic c6 cac ion dit hiém nhu cc ion xeri hap phuy, thu duogc trong bude thu
hai. Két qua 13, toan bd cac ion dit hiém ma khong duoc hip phu vao ziricon hydroxit &
budc hai két tia dudi dang hydroxit (budc ba). Hién twong nay duoc xdc nhan tir thuc té
1a cdc ion xeri, cdc ion lantan, cdc ion praseodym, va cc ion neodym (céc ion dat hiém)
khong duge tim thdy trong dich loc thu duge & bude bén tiép theo.

Huyén phu dic hydroxit thu duoc & budce ba duogc loc br?mg bd loc Nutsche, va
hydroxit thu dugc dwgc nghién nhio lai bing 1L nudc amoniac 2% ba 14n dé tao ra
banhxeri-ziricon hydroxit (budc bdn).

Banh hydroxit thu dugc & buéce bdn dugc 1am kho & nhiét d6 120°C, sau do nghién
min bing cbi, va dugc nung trong khong khi & nhiét do 700°C trong thoi gian 3 gior dé tao
ra oxit hdn hop trén co s& CZ (budce nim).

[0201]

[Phép do thé tich 16 rd (ban dau) trude khi lim nong]

47



48425 | 48/56

Kiéu phan b6 13 18 cta than xbp trén co s6 ziricon oxit trong cac vi du thyc hién
séng ché va céc vi du so sanh thu duoc nho phuong phép xam 1an thiy ngan st dung thiét
bi do phan b4 15 16 (““Autopore IV9500” do Micromeritics san xuit). Cac didu kién do 13
nhu sau.
<Céc diéu kién do>
Thiét bi do: Thiét bi do phan b6 15 1d (Autopore IV9500 do Micromeritics san xuét)
Pham vi do: 0,0036 dén 10,3 pum
S lugng diém do: 120 diém
Goc tiép xuc thuy ngan: 140 do
Strc cang bé mit thiy ngéan: 480 dyne/cm
[0202]

Thé tich 16 rd trong ving phan b6 16 rd nim trong khoang 30nm hodc 16n hon va
200nm hodc nho hon trude khi 1am nong (thé tich 16 8 B) va thé tich 15 rd trén toan b
vung phén b6 18 rd truée khi lam néng (thé tich 13 rd D) dugc xé4c dinh bang céch sir dung
kicu phan b6 18 & thu duge. Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1 (cot ciia thé tich 15 3
“Tuoi”). |

Ngoai ra, duong kinh 16 rd yéu vi trong viing phan b6 15 1 nhé hon hoic bing
1000nm & giai doan ban dau (trude khi lam néng) duge x4c dinh bing céch sir dung kiéu
phan b6 16 6 thu dugc. Cac két qua duoc thé hién trong Bang 1 (cot dudng kinh 15 18 yéu
vi “Tuoi”™).

[0203]
[Phép do thé tich 16 rd sau khi lam noéng ¢ nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong
didu kién 4p suét khi quyén]

Than Xép trén co s ziricon oxit theo céc vi du thuc hién sang ché va céac vi du so
sanh dugc dun néng ¢ nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién &p sudt khi
quyén (0,1013 MPa). Kiéu phén bd 15 rd cua than x0p trén co sé ziricon oxit sau khi lam

néng & nhigt d 1150°C trong thoi gian 12 gio trong didu kién ap sudt khi quyén thu dugc
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nho phuong phéap xam 14n thily ngén bang cach sit dung thiét bi do phan b6 156 15 (“Autopore
IV9500” do Micromeritics san xuat). Céc diéu kién do 1a tuong tw nhu trong “Phép do thé
tich 16 rd trudce khi 1am néng”.

[0204]

Thé tich 16 & trong ving phén b 15 rd ndm trong khoang 30nm hoic 16n hon va
200nm hodc nh6 hon sau khi lam néng & nhiét d6 1150°C trong thoi gian 12 gio trong diéu
kién 4p suat khi quyén (thé tich 15 r5 A) va thé tich 15 b trén toan b ving phan bé 18 13
sau khi lam nong & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong didu kién ap suét khi
quyén (thé tich 18 rd C) dugc x4c dinh bing cach sir dung kiu phan bd 18 rd thu dwoc. Cac
két qua duogc thé hién trong Bang 1 (cot thé tich 15 rd “1150°C™).

Dudng kinh 16 13 yéu vi trong ving phan b 18 1 nhé hon hoic bing 1000nm sau
khi 1am néng 6 nhiét d 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién ap suét khi quyén
duoc x4c dinh bing cach st dung kiéu phan b6 16 rd sir dung thu duge. Céc két qua duogc
thé hién trong Bang 1 (cot dudng kinh 15 8 yéu vi “1150°C”).

[0205]

Ngoai ra, néu trén, ty 1& duy tri thé tich 15 rd X trong viing phan b4 16 16 nim trong
khodng 30nm hodc 16n hon va 200nm hodc nho hon dugce x4c dinh béng cach str dung thé
tich 15 rd A va thé tich 1 r B thu duoc nhds cong thic sau (1).

Ngoai ra, ty 1& duy tri thé tich 16 rd Y trén toan b viing phéan bd 13 1 duoc xdc
dinh bang céch st dung thé tich 15 1 C va thé tich 16 r& D thu duoc néu trén nho cong thirc
sau (2). Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1 (cot ty 18 duy tri thé tich 13 rd).

<Ty 1€ duy tri thé tich 13 rd X trong ving phan bé 16 & ndm trong khoang 30nm
hodc 16n hon va 200nm hoéc nhé hon>

[(Thé tich 16 rd A) / (Thé tich 16 rd B)] x 100  cong thirc (1).

<Ty 1€ duy tri thé tich 156 rd Y trén toan bd ving phan b6 15 rd>

[(Thé tich 16 & C) / (Thé tich 16 rd D)] x 100  cong thirc (2).

[0206]
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[Phép do dién tich bé meﬁ riéng (ban dau) trude khi lam nong|

Dién tich bé mit riéng cia than xép trén co s& ziricon oxit theo cac vi du thuc hién
sang ché va céc vi du so sanh duoc do bang phuong phap BET sir dung dién tich thiét bi
do bé mit riéng (“Macsorb” do Mountec san xudt). Cac két qua duoc thé hién trong Bang
1 (cot dién tich bé mat riéng “Tuoi®).

[0207]
[Phép do dién tich bé mit riéng sau khi 1am nong ¢ nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio
trong didu kién 4p suét khi quyén]

Than Xép trén co s ziricon oxit theo cac vi du thue hién sang ché va cac vi du so
sanh dugc dun néng & nhiét d 1150°C trong thoi gian 12 git trong didu kién 4p suét khi
quyén (0,1013 MPa). Dién tich bé mt riéng ctia than x6p trén co s& ziricon oxit sau khi
lam néng & nhiét d 1150°C trong thoi gian 12 gid trong diéu kién 4p sudt khi quyén duoc
do theo cing cach nhu trong “Phép do dién tich bé mit riéng true khi xu ly nhiét”. Cac
két qua dugc thé hién trong Bang 1 (cot dién tich bé mit riéng “1150°C”).

[0208]
[Céc phép do duong kinh hat Dio, Dso, va D]

0,15g than X(‘Sp trén co s¢ ziricon oxit (bdt) theo cac vi du thye hién sang ché va
cac vi du so sanh va 40 ml dung dich nudc natri hexametaphosphat 0,2% duoc dit trong
coc md dung tich 50 ml, va duoc phan tan trong thiét bi lam sach sidu am (“W-113A” do
Yamato Scientific Co., Ltd. san xuat) trong thoi gian 5 phut, tiép theo dat san phdm dugc
phan tn trong thiét bi (thiét bi do phan bd dwong kinh hat kiéu nhidu xa laze (“SALD-
2300” do Shimadzu Corporation san xuét)), va sau d6 dudng kinh hats Dio, Dso, va Doy

duge do. Cac két qua duoc thé hién trong Bang 1.
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YEU CAU BAO HO

1. Than x6p trén co sé ziricon oxit chira oxit ctia nguyén t6 dit hiém, trong do

khi thé tich 15 rd trong ving phén bé 15 r3 ndm trong khoang 30nm hoc 16n hon
va 200nm hogc nho hon sau khi 1am néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gid trong
diéu kién 4p sudt khi quyén dugc xéc dinh 13 thé tich 15 5 A va thé tich 16 1 trong ving
phan b6 16 5 ndm trong khoang 30nm hoc 16n hon va 200nm hodc nho hon trude khi 1am
néng duoc xac dinh 14 thé tich 16 rd B,

thé tich 15 1 A béng 0,10ml/g hodc 16n hoﬁ va 0,40ml/g hodc nhé hon, va

ty 1€ duy tri thé tich 16 16 X trong ving phan b6 15 13 nim trong khoang 30nm hoic
16n hon va 200nm hodc nhé hon duoc thé hién boi cong thirc (1) dudi day 1a 25% hodc 16n
hon va 95% hodc nhé hon:

<Ty 1¢ duy tri the tich 15 & X trong ving phan bé 15 r3 nim trong khoang 30nm
hogc 16n hon va 200nm hogc nhé hon>

[(Thé tich 1616 A) / (Thé tich 15 18 B)] x 100 cdng thirc (1).

2. Than xdp trén co s& ziricon oxit theo didm 1, trong d6

khi thé tich 15 rd trén toan bd ving phan bé 18 3 sau khi lam néng & nhiét do
1150°C trong thoi gian 12 gio trong diéu kién ap suét khi quyén dwoc x4c dinh 1a thé tich
16 10 C va thé tich 16 6 trén toan bd ving phan b 13 rd truée khi lam noéng duoc xac dinh
Ia thé tich 15 13 D, '

the tich 1 r& C bing 0,40ml/g hoic 16n hon va 1,50ml/g hodc nhé hon, va

ty 1€ duy tri thé tich 16 18 Y trén toan bo viing phan b6 13 18 duoc thé hién béi cong
thirc (2) dudi day 1a 30% hodc 16n hon va 95% hodc nhé hon:

<Ty 1¢ duy tri thé tich 15 r3 Y trén toan bo ving phan b6 15 r&>

[(Thé tich 16 16 C) / (Thé tich 15 18 D)] x 100  cong thitc (2).
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3. Than x0p trén co s ziricon oxit theo diém 1 hofic 2, trong d6 duong kinh 13 13 yéu vi
trong ving phan b6 16 r6 nhé hon hoc bing 1000nm 1a 50nm hoic 16n hon v4 150nm hoic

nhd hon.

4. Than xbp trén co sé ziricon oxit theo didm bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, dién tich
bé mit riéng sau khi lam néng & nhiét do 1150°C trong thoi gian 12 gio trong diéu kién ap

suat khi quyén 12 10 m?/g hodc 16n hon va 40 m2/ g hoic thip hon.

5. Than x8p trén co s& ziricon oxit theo diém bét ky trong 6 cac diém tir 1 dén 4, trong do
than x0p trén co s& ziricon oxit chira xeri oxit 14 oxit cta nguyén to dit hiém, va lrong xeri
oxit cao hon 0% theo khdi Irong va 50% theo khdi lrong hodc nhé hon so véi téng thé

than x0p trén co s& ziricon oxit.

6. Than xbp trén co sé ziricon oxit theo didm bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6
than xOp trén co sé ziricon oxit chira oxit d4t hiém khac véi xeri oxit 12 oxit ctia nguyén t6
dat hiem, va lugng oxit dat hiém khac véi xeri oxit 1 1% theo khdi luong hodc 16n hon va

50% theo khoi lrgng hogc nhd hon so véi tdng thé than x8p trén co s ziricon oxit.

7. Than x6p trén co s6 ziricon oxit theo diém 6, trong d6 oxit d4t hiém khac vé6i xeri oxit
1a mdt hodc nhiéu oxit duoc chon tir nhém bao gbm lantan oxit, neodym oxit, praseodym

oxit, va ytri oxit.

8. Than x0p trén co s& ziricon oxit theo didm bt ky trong sé cac didm tir 1 dén 7, trong do6
than xdp trén co s& ziricon oxit chira oxit cia nguyén t6 khéc, va
oxit ctia nguyén té khac 1a mot hodc nhidu oxit duoc chon tir nhém bao gbm (A)
oxit ctia nguyén té kim loai chuyén tiép khac voi nguyén to dat hiém, (B) oxit ciia nguyén

t0 kim loai kiem tho, va (C) céac oxit ctia mdt hodc nhiéu nguyén t6 duoc chon tir nhom bao
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gdm Al, In, Si, P, Sn, va Bi.

9. Than xdp trén co so ziricon oxit theo diém 8, trong d6 luong oxit cia nguyén t6 khac 1a
nhiéu hon 0% theo khdi lrong va 40% theo khéi luong hoic nhé hon so véi tong thé than

XOp trén co s¢ ziricon oxit.

10. Than xép trén co sd ziricon oxit theo diém 8 hodc 9, trong do6
oxit clia nguyén t khac 1a nhom oxit, va
lrgng nhom oxit 14 nhiéu hon 0% theo khéi luong va 40% theo khdi luong hodc

nho hon so véi tong thé than x0p trén co s ziricon oxit.

11. Phuong phdp san xuét than x6p trén co s& ziricoﬁ oxit theo diém bAt ky trong sb cic
diém tir 1 dén 10, phuong phap nay bao gdm budc:

budc A 1a budc bd sung dung dich tdc nhén sulfat vao dung dich mubi ziricon &
nhiét d6 100°C hoic cao hon dé tao ra ziricon sulfat co s&;

buéce B 1a bude lam mat ziricon sulfat co s thu duge & bude A dén 80°C hodc the‘ip
hon;

bude C la budce gia hoa ziricon sulfat co s¢ & nhiét do cao hon so v6i & buéc A
trong thoi gian 60 phut hodc dai hon sau budc B;

bude D 1a bude bd sung kidm vao chat 16ng phéan tng chira ziricon sulfat co sé sau
khi gia hda thu dugce & bude C dé thu duoc hydroxit chira ziricon; va

budce E 1a budce dua hydroxit chita ziricon thu dugc & bude D di xit ly nhiét dé thu

dugc than x0p trén co sG ziricon oxit.

12. Phuong phép san xuét than x0p trén co s ziricon oxit theo diém 11, trong d6 & budce
bt ky trong s6 bude A dén buée C, phwong phép ndy con bao gdm bude X 1a budc bd sung

mot hode nhiu mudi dwoc chon tir nhém bao gom (a) mudi cua nguyén to dat hiém, (b)
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muoi ctia nguyén t6 kim loai chuyén tiép khac véi nguyén t6 dat hiém, (c) mudi cua nguyén
t0 kim loai kiém tho, va (d) mudi cia it nhat mét kim loai duoc chon tir nhém bao gom Al,

In, Si, P, Sn, va Bi.
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