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(57) Sang ché dé cap dén cac hat tir tinh (coban ferit) c6 dudng kinh hat trung
binh & mirc micromet va dudng kinh hat trong duwong. Tién chit coban ferit dugc

gia nhiét v41 sy c6 mat cda sulfit, béng cach do6 thu duogc cac hat tir tinh coban

ferit mong mudn.
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Linh vuc k§ thuat dwoc dé cip

Séng ché d& cap dén phuong phap san xuét cac hat coban ferit va cac hat
coban ferit duoc san xuit bang phuong phap niy va do d6 dé xuit cac hat coban
ferit, cu thé, c¢6 duong kinh hat trung binh tuong dbi 16n va, hon nita, con c¢6 phan
bd c& hat hep.

Tinh trang ky thuat ctia sang ché

Cac hat ferit dugc biét dén 12 vat ligu thAm & miic do cao hodc vat lidu cua
nam cham vinh ciru. Ngay nay, cdc bot ¢6 tir tinh 13 vat 1iéu méi cia cac chat didu
mau cua may photocopy, muc cé tir tinh, cac chét long MR, va tuong tu, va dugce
ky vong sé cai thién dugc chét lugng hodc tinh nang cua no.

Cu thé, coban ferit dugc biét dén 13, trong sb cac ferit spinel, vat li€u c6 tu
tinh 6 tinh khéng dang hudng tir cia tinh thé 16n va do khang tir 16n. Ngoai ra,
coban giéng nhu s&t vé cac dic tinh héa hoc va do d6 c6 thuan loi 1a dé dang diéu
chinh trong quy trinh san xuét ciia né.

V& phuong phép san xudt céc hat ferit, cac phuong phap nhu phuong phap
ddng két tua, phuong phap oxy héa wét va phuong phép thiy nhiét da duge biét
dén.

Phuong phap dong két tia 1 phan tmg trong d6 hai hodc nhiéu loai ion bi
két tha ciing lac. Néu san xuét cac hat coban ferit bing phuong phap dong két tua,
kiém dugc dua vao dung dich nudc chia cic ion Fe** va Co?*, va sau d6 dung
dich thu dugc duge gia nhiét dé lam ting tdc phan tmg béng cach d6 thu duge cac
hat ferit kich c¢& nano. O phuwong phap nay, phan tng duoc thyuc hién & nhiét do
80°C dén 100°C, dudng kinh hat trung binh clia c4c hat thu duge xép xi 20 dén
50 nm, va phan bd ¢& hat ctia cac hat thu dugc tuong dbi rong (tai liéu sang ché
1).

Phuong phép oxy hoa udt 1a phuong phap trong do chét oxy héa nhu khéng
khi dugc phan Ung véi dung dich nuéc nguyén liéu chira cac ion Fe** va Co**

trong khi gia nhiét. Néu sir dung khong khi 1am chét oxy héa, nhiét d6 phan tmg
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xép xi 60°C dén 100°C, va cac hat c6 kich c& xép xi 0,05 dén 0,3 um thu duoc
(tai liéu sang ché 2 va tai liéu sang ché 3). O phuong phap trong d6 phén ng giita
dung dich nudc nguyén liéu va chét long oxy hoéa dugc thuc hién lién tuc, phan
tmg dugc thuc hién & nhiét d¢ 30°C dén 100°C, va céc hat ferit c6 kich ¢& 3 dén
20 nm thu dugc (tai liéu sang ché 4).

Phuong phap thiy nhiét 1a phuong phép trong do hdn hop cua dung dich
nude chira cac ion Co?* va dung dich nuéc chira cac Fe** duge stir dung dé téng
hop thity nhiét trong ndi hp, va cac hat ferit ¢6 dudng kinh hat twong déi 16n tir
0,3 dén 8 um duoc san xuét nho phan ting dugc thuc hién & nhiét do cao tir 160°C
dén 300°C (tai liéu sang ché 5).

Néu san xudt cac hat ferit bing k¥ thuat thong thudng, céac hat ferit c6 thé
dwoc san xuat & cac nhiét d6 tuong dbi thip nho phuong phép dong két tua hozc
phuong phdp oxy héa uét, nhung chi thu duge cac hat nho ¢ mic nanomet. Bing
phuong phap thiy nhiét, c6 thé thu duoc cac hat & muc micromet tuong ddi 16m,
nhung can phai thuc hién phan tmg thily nhiét (phan tmg Schikorr) & nhiét d6 cao
va 4p suét cao, ma c6 van d& v6i phuong tién dé dang va chi phi.

Tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché

Tai lidu sang ché 1: Bing Nhat Ban s6 4138344

Tai lidu sang ché 2: Cong bd don Nhat Ban s6 H3-24412

Tai liéu sang ché 3: Cong bd don Nhat Ban sb $60-47722

Tai liéu séng ché 4: Bing Nhat Ban s6 5504399

Tai lidu sang ché 5: Don Nhét Ban s6 H5-275224
Ban chat k§ thuit ciia sing ché
Vén dé duoc giai quyét boi sang ché

Sang ché khic phuc dugc cac van dé duge md ta & trén & céc tai lidu lién
quan va dé xuét phuong phép san xuét c6 kha nang tong hop cac hat coban ferit
c6 dudng kinh hat trung binh 16n hon céc hat coban ferit thong thuong va co6

duong kinh hat tuong duong v6i nang luong thdp hon. Va sang ché dé xuét céac
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hat coban ferit c¢6 cac dang hinh cau va dudng kinh hat twong dwong dugc san
xuit bang phuong phap néu trén.
Phuong phép giai quyét van dé

V& céc phuong phap giai quyét cac véan d& dugc md ta & trén, cac phuong
phap sau day dugc su dung trong sang ché.
(1) Phuong phap san xuAt c4c hat coban ferit, bao gom tién hanh xr Iy nhiét d6i
v6i tién chét ferit duoc hinh thanh tir mubi sit va mudi coban véi sur ¢6 mit cia
sulfit.
(2) Phuong phép san xuét cac hat coban ferit theo muc (1), trong d6 xur 1y nhiét
theo muc (1) dugc thuc hién trong binh cao &p ¢ nhiét do nam trong khoang 100°C
ho#c cao hon va 190°C hodc thép hon & diéu kién thiy nhiét.
(3) Phuong phap san xuét céc hat coban ferit theo muc (1), trong d6 xt Iy nhiét
theo muc (1) dugc thuc hién bang cach gia nhiét tién chét ferit & 4p sudt thuong &
nhiét d6 ndm trong khoang 60°C ho#ic cao hon va thap hon 100°C.
(4) Phuong phép san xuét céc hat coban ferit, trong d6 mubi sét va mudi coban &
muc (1) 14n luot 13 sat(IT) sulfat va coban(Il) sulfat.
(5) Céc hat coban ferit cé dang hinh cau va duong kinh hat trung binh 1a 0,5 dén
2 um.
(6) Céc hat coban ferit c6 dang hinh ciu va duong kinh hat trung binh 13 2 dén 5
pm.
(7) Chét diéu mau may photocopy chira cac hat coban ferit theo muc (5) hogc (6).
(8) Muc c6 tir tinh chira cac hat coban ferit theo muc (5) hodc (6).
(9) Chét long MR chira cac hat coban ferit theo muc (5) hodc (6).
(10) Bot tring c6 cac hat coban ferit theo muc (5) hodc (6), trong d6 mang titan
oxit va mang kim loai bac dugc tao ra theo thir tu nay trén cac bé mit clia cac hat
coban ferit.

(11) Bot tréng theo muc (10), c6 d6 chéi L* 1a 75 hoac cao hon.
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Hiéu qué cua sang ché

Khi phuong phap san xuét cla sang ché duge sir dung, c6 thé san xuét cac
hat coban ferit c6 tir tinh c¢6 duong kinh hat tuong duong véi néng luong thap so
v6i cac hat tir tinh duoc san xuét bang cac phuong phap thong thudng. Ngoai ra,
duong kinh hat cta cac hat tir tinh cin san xuit c6 thé kiém soat bang cach bd
sung tién chét ferit vio dung dich phan Umg & gilta giai doan phan Gng va tién
hanh x{ ly nhiét.

CAc hat coban ferit thu dugc bang phuong phap san xuét cua sang ché c6
céc dang hinh cau va duong kinh hat twong duong va va do d6 dugc mong doi str
dung trong cac Uing dung vé cac chit didu mau ciia may photocopy, muc co tir
tinh, va cac chét léng MR. Ngoai ra, cac hat coban ferit ciia sang ché ¢ thé tro
thanh bét trang c6 d6 chéi cao bang cach tiy trdng cac hat coban ferit béang phuong
phap da biét hodc bot dwgc nhudm bang mau sang bang céach tao thém 16p duoc
nhudém mau.

M6 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 12 anh SEM ctia mAu bot ctia vi du 2.

Fig.2 1a anh SEM cua mau bot cua vi du 4.

Fig.3 12 anh SEM ctia miu bdt cta vi du so sanh 2.

Fig.4 1a anh SEM ctia mAu bdt ctia vi du so sanh 3.

MO ta chi tiét sing ché

Du6i day, phuong phép san xuét céc hat coban ferit ciia sang ché s& duoc
mo ta theo trinh tu cac budc sau.
(San xuét tién chét ferit)

DAu tién, mudi sét va mudi coban dugc hoa tan trong nudc da khir ion va
loai khong khi dé tao ra dung dich nguyén liéu.

Mudi sit dugc str dung & phuong phép cua séng ché khong bi gidi han cu
thé, va cac vi du ctia n6 bao gdm sat(II) clorua, sat(II) sulfat va sét (IDnitrat. Chat
long thai do rua sét hodc tuong tu tir cc 10 éng hodc céc 10 dién cling dugc uu

tién lam nguyén lidu ré tién. S&t(IT) sulfat thich hop lam tién chét va do d6 dugce
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ru tién nhit. Mudi coban cling khong bi gidi han cu thé, va cac vi du cta né bao
gdm coban(Il) clorua va coban(Il) nitrat. Vi ly do tuwong tu, coban(II) sulfat dugc
wu tién nhét.

O day, ly do sir dung nudc di khit ion va loai khong khi 1a trang thai tich
dién cla céc ion kim loai ctia st va tuong tu hoa tan trong dung dich dugc ngén
khong bi anh hudng boi mudi hoa tan hodc oxy. Chang han, dugc biét 13, khi oxy
tu do ¢6 mat trong hé phan Ung, sit hoa tri hai dugc oxy hoéa thanh s&t hoa tri ba,
va cac hat nho c¢6 duong kinh hat khong mong mudn duoc tao ra.

Tiép do6, kidm nhu natri hydroxit, kali hydroxit, canxi hydroxit hozc
amoniac va sulfit dugc hoa tan trong nude da khir ion va loai khong khi dé tao ra
dung dich nudc kiém. Sau d6, dung dich nguyén liéu va dung dich nudc kiém
dugc trdn v6i nhau. Khi cac thanh ph?m nguyén liéu dugc trdn véi nhau theo thir
tu nay, cac thanh phan nguyén liéu dugc hoa tan hoan toan, va khong c6 truong
hop xay ra cac qua trinh phan img khong mong mudn.

Khi dung dich nguyén liéu va dung dich nuéc kiém duoc tron véi nhau, cac
hydroxit ciia cac nguyén t6 kim loai duge bd sung bj dong két tia dé tao ra tién
chét dang gel.

(Sulfit)

Sang ché khac biét & chd xt Iy nhiét dugc thuc hién déi véi tién chét dang
gel bao gdbm mudi sit va mudi coban véi su c6 mit cua sulfit. Cac tac gia sang
ché cho rang sulfit c6 anh hudéng dudi day dén phan tng téng hop cta ferit. Tuy
nhién, anh hudng dudi day cuia sulfit dugc céc tac gia sang ché suy ra tir cac quy
trinh cta nhiéu phan tng du séng ché khéng bi rang budc béi gia thuyét nay.

Céc sulfit thuong duge biét dén 13 c6 hoat dong khir va dugce sir dung lam
chét chéng oxy hda cho nhiéu vat. Mit khac, nhu dugc md ta & trén, tién chét
dang gel theo sang ché dugc tao ra nhd dé)ﬁg két tua cac hydroxit clia cdc nguyén
t§ kim loai. O giai doan trudc khi bat dau gia nhiét, sulfit c6 tac dung hoat dong
kht binh thudng dbi véi tién chét dang gel va ngin su oxy hoa clia céc hydroxit

kim loai. Piéu nay ngin su tao ra cdc oxit khong mong mudn ngoai ferit.
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Pugc coi 1a khi tién chét dang gel sau d6 dugc gia nhiét dén nhiét do cao,
cac ion sulfit va céc ion sulfat duoc tao ra do sy oxy héa mot s6 céc ion sulfit co
tdc dung nhu 13 ngudn cung cip oxy.

Piéu nay duogc chung minh bé‘tng cach xac nhan su tao ra s&t coban sulfua
khi thi nghiém tong hop coban ferit duoc thuc hién bang phuong phap thity nhiét
& 180°C. D6 12 bdi vi su tao ra sulfua kim loai dwoc xem 13 gép phan vio viéc cac
ion sulfit hodc céc ion sulfat bi khir va lién két véi céc ion kim loai.

Do dé, oxy & cac ion sulfit hodc cac ion sulfat dugc xem la con duoc cung
cap cho phan tng tong hop ferit.

Trong trudng hgp nhu vay, duoc coi 13, khi viéc gia nhiét bét dau, sulfit dan
mAt di kha ning khir va, nguoc lai, hoat dong nhu la chét oxy héa. Do d6, ngay
c4 khi tién chét dang gel dugc gia nhiét, c6 thé 1am giam toc dd oxy héa bang cach
gia nhiét va ting duong kinh hat cta cac hat ferit can tong hop. Hon nita, c4c hat
ferit c6 duong kinh hat tuong duong c6 thé dugc san xuét.

Sang ché d3 duoc hoan thanh dua vao cac phat hién ndi trén do céac tac gia
sang ché mdi kham ph4 ra.

(Xt ly nhiét)

Theo séng ché, c6 thé ton tai hai phuong phép xit Iy nhiét. Cac phuong phap
dé 1a xtr Iy nhiét bang phwong phap thily nhiét trong d6 binh cao 4p dugc st dung
va xt Iy nhiét dugc thyc hién ¢ ap sut thuong su dung bé nude.

Nhiét d gia nhiét 1a 60°C hogc cao hon va thép hon 100°C néu tién hanh
xur ly nhiét & ap suat thudng, va 100°C hodc cao hon va cao nhét 13 xap xi 190°C
néu tién hanh xt ly nhiét bing phuong phép thiy nhiét. Su thay d6i vé céac didu
kién x{r Iy nhiét lam cho co thé tao ra céc hat coban ferit ¢6 cdc dudng kinh hat
trung binh khac nhau.

Cu thé, néu san xuét cac hat coban ferit bang phuong phap thily nhiét trong
do6 binh cao ap duoc st dung & cac diéu kién nhiét d6 cao va 4p suét cao, thu duogc
c4c hat tuong ddi nhod c6 dudng kinh hat trung binh x4p xi 0,5 dén 2 pm. Mt

khac, néu san xuat cic hat coban ferit bang cach gia nhiét & ap sult thuong su
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dung bé nude, thu duge cac hat coban ferit cé dudng kinh hat tuong d6i 16m, va
dic biét dudong kinh hat trung binh x4p xi 2 dén 5 um.

Duéi day, mdi phuong phap tong hop s& dugc mé ta mot cach don gian.
(Phuong phép thiy nhiét)

Binh cao ap dugc st dung theo sang ché c6 thé 13 binh chira phan tng c6
ap suat cao thong thudng, va cc vi du cia nd bao g6m ndi hap, ndi ap sudt va ndi
hoi. Nbi hdp duoc wu tién vi tinh da dung, chéng han.

O phuong phap Schikorr théng thudng, phan timg dugc dién ra & nhiét do
cao 14 200°C hodc cao hon; tuy nhién, theo sang ché, cé4c hat coban ferit c6 tir tinh
c6 thé duoc tdng hop & nhiét d6 ndm trong khoang 100°C dén 190°C. Trong binh
cao 4p, phan tng oxy héa dién ra thay cho phan tmg Schikorr, ma gay ra su thiy
phén oxy hda.

Diéu nay c6 thé dugc xac nhan tlr thuc té du6i day: trong trudng hop phan
ung Schikorr dién ra, khi hydro vé co ban duoc tao ra, nguoc lai khong c6 khi
hydro duogc tao ra theo sang ché. Do sy tao ra sulfua dugc xac nhan nhu duge md
ta & trén, phan ng oxy hoa trong dé cac ion sulfit dong vai tro lam chét oxy hoa
duoc xem la da xay ra.

Céc hat tir tinh thu dugce dugc thu gom bang cach ria dé loai bo san pham
phu khong cé tir tinh.

(Phuong phép ap suit thuong)

Tién chét dang gel thu dugc & bude trude duge dét vao vat chira, dugc ngdm
trong bé nude dugc duy tri & 60°C dén 100°C, va dugc xir Iy nhiét. Tién chét dang
gel duoc duy tri trong khoang 48 gid & trang thai nay d8 tién hanh phan tmg tong
hop timg budce coban ferit. Phan tng oxy hoa twong tu nhu & phuong phép thuy
nhiét dugc xem la da dién ra.

San phém thu duoc duoc rira, sau do, dugc rira trong khi quyén, va duoc xt
Iy nhiét, bing cach d6 san xuét cac hat tir tinh.

(Céc hat coban ferit)
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CAc hat coban ferit dugc san xuét boi sang ché 13 céc hat tuong dbi 16n c6
dudng kinh hat trung binh & mrc micromet. Ngoai ra, do md hat coban ferit déu
¢ hinh dang gin véi dang hinh ciu va c6 phan b6 c& hat hep, dic tinh ¢b két gifra
cac hat yéu, va céc hat coban ferit c6 thé dugc bé chit khi dtc, lam cho cé thé cai
thién duoc cac dic tinh tir cia vat duc hodc lam cho ¢ thé tang dung trong.

Do d6, khi duge sir dung trong cac ing dung vé cac chét diéu mau cia may
photocopy, muc c6 tir tinh, va cac chét 1ong MR, céc hat coban ferit c6 kha nang
boc 16 day du cac dic tinh nay.

(Bot tring)

Céac hat coban ferit cia sang ché c6 thé duoc tao thanh bot tréng b@fmg cach
téy tréng hodc ¢6 thé duoc tao thanh bot dugc nhudm mau nhd duge téy tréng va
sau d6 duogc tao thém 16p dugc nhudm mau.

Céc hat coban ferit ¢6 thé duoc tay tring bang phuong phap da biét, nhung
duoc mong mudn tay tring bang, chiang han, phuong phap tay trang (bang Nhat
Ban sb 4113045), ma dugc cip bang boi cac chi don nay.

Phuong phap ty tring nay 1a phuong phép dé tay tring bot béang cach tao
ra mang titan oxit gifra hat nén va mang kim loai bac. Cu thé 14, céc hat coban
ferit c6 thé dugc tiy tring bang cach tao ra mang titan oxit trén bé mit cua hat
nén nho sy thily phéan titan alkoxit (chéng han, cong bd don quéc té& s&6 WO
96/28269), phan (g tir dung dich nude mudi titan (ching han, don Nhat Ban s
11-131102), hodc twong tu va sau d6 tao ra mang kim loai bac béng phuong phap
da biét nhu phuong phap ma khéng dién cuec.

Day la phuong phép lam cho c6 thé san xuét bot tring c6 mang titan oxit va
mang kim loai bac theo thir tu nay trén b& mit cua hat coban ferit ctia sang ché va
1am cho c6 thé cai thién do chéi L* dén 75 hodc cao hon.

Vi du thye hién sang ché
Dudi day, sang ché s& duge mé ta mot cach chi tiét hon nh cc vi dy, nhung

sang ché khong bi gidi han & cac vi du nay.
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Céac duong kinh hat trung binh va phan bd ¢& hat cia cc hat coban ferit
duoc san xuit & cac vi du dugce xéac dinh bang cac phuong phap dudi day.
(Puong kinh hat trung binh)

Puong kinh hat trung binh dugc xac dinh nhu sau.

Anh trong d6 mang luéi bao gébm 16 dudng thing dimg va 16 dudng nam
ngang dugc bd tri déu d3n duogc vé trén anh SEM cua mau bot dugc in, dudng
kinh cta téng cong 256 hat ma & tai cdc chd giao nhau cua duong thing dung va
dudng ndm ngang hodc gén cac chd giao nhau nhit duge do bang thudc cip, va
thu dugc gia tri trung binh cia nd. Ngoai ra, chiéu dai cua thang chia do trén anh
SEM duoc do, va dudng kinh hat thu dugc theo don vi milimet duoc chuyén thanh
duong kinh hat theo don vi micromet sir dung tri s6 chiéu dai ctia thang chia do.
Két qua dugc sir dung 1am duong kinh hat trung binh.

(Phan bd ¢& hat)

CAc hat coban ferit ciia sang ché cé dudng kinh hat nhu nhau hay khong
duoc x4c dinh véi tri s6 CV 14 hé s6 bién thién ctia duong kinh hat.

Cu thé 13, theo théng ké, do 1&ch tiéu chuan dugc st dung 1am mot don vi
do ludng cuia céc bién thién v& phan bd dit liéu; tuy nhién, hién nay, d6 1éch tiéu
chuin duge tiéu chuin hoa biang cach chia né cho gié tri trung binh vé s6 hoc clia
dit liéu dé danh gia bién thién vé di liéu. Day 14 tri s CV 1 hé sb bién thién, va,
theo sang ché ciing 14 tri s& CV duoc st dung dé danh gia thuc té 13 duong kinh
hat cta cac hat coban ferit dugc tao ra khac nhau & mot giéi han nho. Tri sb CV
nho cho thdy bién thién vé phan bd ¢& hat nho. Cy thé 13, cac hat c6 tri s6 CV
bé“lng ho#c nho hon 0,1 dugc xem 1a cac hat monodisperse, va céc déc tinh ctia n6
14 dugc chu ¥. |
Vi du 1. Xt Iy nhiét I bing phuong phap 4p suat thuong
(1) Chuén bi nuéc di khir ion va loai khéng khi

480 g nudc khtr ion duge khir khi bang N, v6i téc do 2,5 L/phit trong 30
phit d& tao ra nudc di khir ion va loai khong khi.

(2) Chuén bi dung dich nuéc nguyén liéu
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45 g sét sulfat heptahydrat (FeSO4-7H,0) va 9 g coban sulfat heptahydrat
(CoS04-7H,0) dugc hoa tan trong 118 g nudce di khir ion va loai khong khi dé tao
ra dung dich nudc nguyén liéu.

(3) Chuén bi dung dich nuéc kiém

14 g natri hydroxit (NaOH) va 50 g natri sulfit (Na,SO3) dugc hoa tan trong
240 g nude da khir ion va loai khong khi d8 tao ra dung dich nudc kiém.

(4) Chuén b tién chét dang gel

Dung dich nudc nguyén liéu va dung dich nudc kiém duoc tron véi nhau
trong vat chira dugc lam sach bing N, va duoc khudy trong nam phut, bang cach
d6 tao ra tién chét dang gel.

(5) Chudn bi c4c hat tir tinh yéu nhd xtr 1y nhiét tién chat dang gel

Tién chét dang gel dugc cho vao vat chira dugc lam sach béng N, va duoc
ngam trong bé nudc & 60°C trong 20 ngay dé duoc xir Iy nhiét, bang cach d6 tao
ra c4c hat tir tinh yéu.

(6) Rira céc hat tir tinh yéu

Céc hat tir tinh yéu duoc loc, duoc rira voi nude di qua, va duge phan tan
trong 4 L nudc khir ion & 80°C, va thé phan tan dugc khudy trong 24 gid. Sau do,
c4c hat tir tinh yéu duoc phén tan trong 1 L nude khir ion ¢6 do pH tir 2,5 dén 3
duoc diéu chinh bang axit sulfuric theo ty 18 1:1, va thé phén tan duoc chiéu xa
song si€u am trong diéu kién khudy. Sau d6, thé phan tan dugc tach thanh rin va
long st dung nam cham, bang cach d6 loai duge san pham phu khong c6 tir tinh.
(7) Lam kho c4c hat tir tinh yéu

Céc hat tir tinh yéu da rira dugc 1am khé & 110°C trong khi quyén trong hai
gio0.

(8) Xt Iy nhiét cAc hat tir tinh yéu

Céc hat tir tinh yéu d3 kho dugc xtr Iy nhiét & 600°C trong khi quyén chtra

N, trong ba gid, bing cach d6 thu duge céc hat tir tinh.

Vi du 2. X Iy nhiét I bang phuong phép 4p suat thuong
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Céc hat tir tinh dwgc tao ra biang phuong phép gidng nhu & vi du 1 ngoai
trir, khi xt ly nhiét tién chat dang gel &6 vidu 1, tién chat dang gel duoc ngdm
trong bé nudc & 90°C trong 48 gid va dugc xUr Iy nhiét.

Vi du so sanh 1

CAc hat tir tinh duoc tao ra bang phuong phap gidng nhu & vi du 1 ngoai
trir, khi xt ly nhiét tién chat dang gel & vidu 1, tién chét dang gel dugc ngam
trong bé nudc & 30°C va duge xt ly nhiét.

Vi du so sanh 2

Céc hat tir tinh dugc tao ra biang phuong phép gidng nhu & vi du 2 ngoai
trir, khi x Iy nhiét tién chét dang gel 6 vi du 2, natri sulfit khong dugc su dung.
Vi du 3. Xt Iy nhiét I bang phuong phap tong hop thily nhiét
(1) Chuén bj nuéc da khir ion va loai khong khi

480 g nude khtr ion duoc khir khi bing N, véi tbe do 2,5 L/phut trong 30
phut dé tao ra nudc di khir ion va loai khong khi.

(2) Chuén bi dung dich nuéc nguyén liéu

45 g sat sulfat heptahydrat (FeSO47H,0) va 9 g coban sulfat heptahydrat
(CoSO47H,0) dugc hoa tan trong 118 g nude d4 khir ion va loai khong khi dé tao
ra dung dich nudc nguyén liéu.

(3) Chun bi dung dich nuéc kiém

14 g natri hydroxit (NaOH) va 50 g natri sulfit (Na;SOj3) dugc hoa tan trong
240 g nude di khir ion va loai khong khi dé tao ra dung dich nuéce kiém.

(4) Chuén bi tién chét dang gel

Dung dich nudc nguyén li€u va dung dich nudc kiém duoc trén v6i nhau
trong vét chira dugc lam sach bang N, va duge khudy trong nam phut, bang cach
dé tao ra tién chat dang gel.

(5) Chuén bi c4c hat tir tinh bing cach xir Iy thity nhiét tién chat dang gel

11
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Tién chit dang gel dugc cho vao ndi hép dugc lam sach bang N, va dugc
xit Iy thuy nhiét & 100°C trong 20 gis & diéu kién khudy, bang céch d6 thu dugc
cac hat tur tinh.

(6) Rira cac hat tur tinh

Céc hat tir tinh duoc loc, dugc rira v6i nude di qua, va duge phan tan trong
4 L nuée khit ion & 80°C, va thé phén tan dugc khudy trong 24 gid. Sau dé, cac
hat tir tinh dugc phén tan trong 1 L nudc khir ion ¢6 do pH tir 2,5 dén 3 duoc diéu
chinh bing axit sulfuric theo ty 1& 1:1, va thé phan tan duogc chiéu xa béng séng
siéu am & diéu kién khudy. Sau do, thé phén tan duoc tach thanh rin va 1éng st
dung nam cham, béng cach do loai duoc san phém phu khong cé tir tinh.

(7) Lam kho céc hat tir tinh

C4c hat tir tinh d4 rira dugc lam kho & 110°C trong khi quyén trong hai gio.
Vi du 4. Xt Iy nhiét II bang phuong phap tong hop thily nhiét

Céc hat tlr tinh duogc tao ra bing phuong phap giéng nhu & vi du 3 ngoai
trr, khi x@ 1y thity nhiét tién chét dang gel ¢ vi du 3, xur Iy thity nhiét dugc thuc
hién & 190°C trong bon gid.

Vi du so sénh 3

Céc hat tlr tinh duogc tao ra bang phwong phép gidng nhu & vi du 4 ngoai
trir, khi x(r ly thiy nhiét tién chit dang gel ¢ vi du 4, natri sulfit khong dugc st
dung.

Nhiéu dic tinh cta céc hat tir tinh dugc san xuht & cac vi du 1 dén 4 va cac

vi du so sénh 1 dén 3 nhu duoc thé hién trong bang 1 dudi day.
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Bang 1
Viduso |, , Vidu so , , Vidu so
<énh 1 Vidul|Vidu2 sénh 2 Vidu3 | Vidu4 sénh 3
Phuong | Phuong |Phuong|Phuong| Phuong | Phuong | Phuong | Phuong
phdp | phapap | phap | phap phap 4p | phap phap phap
phan suat | apsuat | 4p suat| suat thuy thiy thuy
ung thuong | thuong | thuong | thuong | nhiét nhiét nhiét
Nhiét
dophan| 5, 60 | 90 90 100 190 190
ung
(°C)
Puoc st Duch_r ¢ Dug ¢ Khong, Pugc st | Puoc su Khon%
Sulfit dun su st duoc s dun dun duoc st
g dung | dung dung HNg HNE dung
Puong
kinh hat
trung N/A 2,33 2,15 0,48 1,64 1,09 0,47
binh
(pm)
Do léch
B A | 1,59 | 081 | 026 | 0,63 0,38 0,15
chuan
(pm)
Tg\i" N/A | 0,68 | 038 | 0,53 0,38 0,35 0,32

Cé4c hat coban ferit cia cac vi du 1 dén 4, ma dugc san xuit & cac diéu kién
san xuét dugc st dung trong phuong phép san xuét clia sang ché, 1 cac hat ferit
c6 dudng kinh hat trung binh 16n. Mét khac, néu thtr san xudt cac hat coban ferit
& cac diéu kién cua vi du so sanh 1, cac hat ferit khong duoc tao ra, va, & cac diéu
kién ctia cac vi du so sanh 2 va 3, chi thu dugc cac hat ¢6 duong kinh hat trung
binh nhé. Céc tri s6 CV ciia cc hat ctia cac vi du 1 dén 4 gan nhu 14 bang céc trj
s6 CV ctia cc vi du so sanh 1 dén 3.

Khi duoc quan sat voi SEM, hinh dang cua cac hat ferit dugc san xuét nhu
duoc thé hién 6 Fig.1 dén Fig.4.

Fig.1 1a anh SEM cua mau bdt ctia vi du 2 va cho théy cac hat ferit thu duoc
nh& xtt 1y nhiét & 4p suat thudng tuong tmg véi diém 3. Fig.2 1a anh SEM cia
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mau bot cia vi du 4 va cho thdy cac hat ferit thu dugc nhd xtt Iy nhiét & cac diéu
kién thiy nhiét twong Ung véi didm 2. T4t ca cic mau bt duge nhan thay 1a c6
c4c dang hinh cau.

Mt khac, Fig.3 va Fig.4 1 cac anh SEM clia cic miu bt cua cac vi du so
sanh 2 va 3, ma déu la cac hat ferit thu dugc nho xir 1y nhiét & diéu kién khong cé
mit sulfit. Duoc nhan thiy 1a c4c hat ferit déu 13 cac hat c6 dang hinh khéi va cac
hat ferit khac hoan toan cac hat ferit & cac vi du.

Tir cac két qua ciia cac vi du va cac vi du so sénh ndy, y nghia vé mit k§
thuét cua su c6 mit sulfit va thiét lap cac diéu kién san xuét thich hop tuong tng
v6i né 14 hién nhién.

Vidu5s

2,2 mL dung dich titan tetraclorua (16,0 dén 17,0% tinh theo Ti), 5,84 g
dung dich amoniac, va 10,0 g nudc hydro peroxit dugc tron v6i 19,8 g nude khu
jon dé tao ra dung dich axit peroxotitanic trong sudt mau vang. 9,92 g boric
anhydrit, 11,72 g kali clorua, va 2,55 g natri hydroxit dugc hoa tan trong 535,81
g nuée khir ion, va 16,75 g cac hat ferit thu duge & vi du 2 duge tao huyén phu
trong d6. Dung dich axit peroxotitanic chay nhé giot vao va dugc tron véi huyén
phu trong khi huyén phu dugc khudy, va sau d6 céc chét rdn d3 tao huyén phu
dugc lam kho, béng cach d6 thu dugce bot duoc phit mang titan oxit.

4,78 g glucoza, 0,48 g axit tartric, va 8,50 g etanol dugc hoa tan trong
106,24 g nude khir ion dé tao ra chét 16ng kht. 5 g natri hydroxit, 7,00 g bac nitrat,
va 12,00 g dung dich amoniac dugc tron véi 360 g nudce khir ion dé tao ra dung
dich phtrc bac amin, va 10,40 g bot dugc ph titan oxit dugc tao huyén phu trong
dung dich phtrc bac amin. Chét 1ong khir dugc tron véi huyén phu trong khi huyén
phu duogc chiéu xa béng song siéu am, va cac chét ran dugc tao huyén phu dugc
lam kho, b.%lng cach dé thu dugce bdt duge phu mang bac. Bot tréng thu duoc co
do choi L* 1a 78,62.

Kha ning 4p dung cdng nghiép
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Céc hat coban ferit thu dugc bang phuong phap san xuét clia séng ché ¢6
céc dang hinh cau va dudng kinh hat twong duong va do d6 duoc mong doi la
duoc st dung trong cac ing dung vé c4c chit diéu mau cia méay photocopy, muc

¢6 tir tinh, va cac chat 1ong MR.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép san xuét cac hat coban ferit, bao gdm budrc:
tién hanh xir Iy nhiét di véi tién chét ferit duoc tao ra tir mubi sat va mudi
coban véi su ¢6 mat cua sulfit, trong d6 cac hat coban ferit c6 cac dang hinh cau,
khi viéc gia nhiét bat dAu, sulfit din mét di kha nang khir va ngugce lai hoat
dong nhu mét chat oxy hoa.
2. Phuong phép san xuét cac hat coban ferit theo diém 1, trong d6 viéc xir 1y nhiét
dugc thuc hién trong binh cao ap & nhiét do nim trong khoang 100°C hoic cao
hon va 190°C hodc thdp hon & diéu kién thiy nhiét.
3. Phuong phép san xuét cac hat coban ferit theo diém 1, trong d6 viéc xir 1y nhiét
duoc thyuc hién bang cach gia nhiét tién chét ferit & 4p suat thuong & nhiét do nam
trong khoang 60°C hodc cao hon va thap hon 100°C.
4. Phuong phép san xut cac hat coban ferit theo diém 1, trong d6 mudi sit va

mudi coban 1an luot 1a sat(Il) sulfat va coban(II) sulfat.
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Fig. 1
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Fig. 3
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Fig. 4
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