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(57)  Sang ché dé xuit tim thép dugc xtr Iy bé mit c6 kha ning nhan ca
kha nang chdng 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son & mirc d6 cao.
Phuong phap san xudt tim thép duoc xtr Iy bé mit, bao gdm: dua tAm thép
¢6 16p ma hodc phu Sn ¢ it nht mot phia qua xu 1y dién phan andt trong
dung dich nudc kiém dé tao thanh 16p oxit Sn trén 16p ma hodc phu Sn;
va sau d6 dua tdm thép vao xu ly dién phan catdt trong dung dich nuoc
chtra cac ion ziricon dé tao thanh 16p chira oxit ziricon trén 16p oxit Sn,
trong d6 16p ma hodc phu Sn c6 trong lugong 16p phu Sn nam trong khoang
tr 0,1 g/m? t6i 20,0 g/m? mdi mot phia cia tdm thép, 16p oxit Sn cb, o
thoi diém khi 16p oxit Sn dugc tao thanh, dinh dong dién khwr trong pham
vi dién thé ciia -800 mV t6i-600 mV so véi dién cuc tham chiéu KCI-
Ag/AgCl dugc bdo hoa trong duong cong dién thé duge thu bang céach
quét dién thé tir dién thé ma huéng vé phia dién thé thap hon & téc do
quét 1 mV/gidy trong dung dich nudc hydro bromua 0,001 N ¢ 25 °C dugc
tdy v6i khi tro, va dién luwong ciia dong khir trong khoang dién thé 1,5
mC/cm? t61 10,0 mC/cm?, va 16p chira oxit ziricon ¢6 khdi lwgng 16p phu
Zr cia 0,1 mg/m? t6i 50,0 mg/m? mdi mdt phia cua tAm thép.
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Linh vuwe kj thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phép san xuét tAm thép duge xtr 1y bé mit,
va, dic biét, téi tAm thép duoc xir 1y bé mit c6 kha ning chéng 6 mau sunfua
wu viét va ddc tinh bam dinh son va c6 thé st dung thich hop nhu tAm thép cho
cac vat chtra. Sang ché nay ciing dé cap dén tAm thép dugc xir 1y bé mit duoc
san xuét theo phwong phap.

Tinh trang ky thuat cua sang ché

Céc tAm thép dugc phu hodc dugec ma Sn dugce st dung rong réi nhu la
vat liéu cho cac vat chira nhu cac lon nudce giai khat va céc lon thuc phim béi
vi chung uu viét trong kha nang chéng an mon va Sn khéng c6 hai d6i véi co
thé con nguoi. Cac tdm thép dugc phii hoic dugc ma Sn dugc st dung nhu 1a
cac tAm thép dbi voi cdc vat chira thuong trai qua xu 1y chuyén dbi héa hoc.
D6i v6i xir 1y chuyén doi hoa hoc, xtr Iy cromat héa duge sit dung trong nhiéu
nam béi vi kha ning chéng 6 mau sunfua wu viét ciia n6 va dic tinh bam dinh
son.

Mat khac, trong pham vi xu ly bé mit cua cac tAm thép, do nhan thuc
vé méi trudng va su an toan ngay cang tdng trong nhirng nam gan day, duoc
yéu cdu rang khong chi san pham cudi cfmg khong chtra crom hda tri sdu, ma
quy trinh san xuat khong st dung crom hoa tri sdu. Do d6, trong pham vi céc
tAm thép ddi v6i céc vat chira, nhu ciu dbi voi xir Iy bé mit ma c6 thé thay thé
xu 1y cromat hoa.

Duéi cac treong hop nhu vay, cac phuong phéap xur ly bé mit khac nhau
duoc dé xuat dé ap dung dén cac tdm thép duoc phi hodc duge ma Sn thay cho
viéc xur ly cromat hoa.

Vi du, JP2018-135569A (Tai liéu sang ché 1) va WO2018/190412A
(Tai liéu sang ché 2) dé xuét cac phuong phap xir 1y trong d6 xu ly dién phén
catdt trong dung dich nudc chtta cac ion ziricon dugce ap dung t6i tdm thép
duoc pht hodc dugc ma Sn, dugce theo béng cach xtr ly dién phan andt trong
dung dich nuéc chira chét dién ly nhu natri hydro cacbonat.

Danh sach cac s6 chi dan

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP2018-135569A

Tai liéu sang ché 2: WO2018/190412A
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Vén dé k¥ thuat

Theo cac tai li¢u sang ché 1 va 2, cac tAm thép dugc xu ly bé mat duogc
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san xuit theo cac phuong phéap dugc d& xut trong cac tai liéu sang ché 1va?2
dugc tin tudng c6 dic tinh bam dinh son va kha nang chéng 6 mau sunfua wu
viét. Tuy nhién, trong céc tai liéu sang ché 1 va 2, su danh gia kha ning chong
& mau sunfua dwoc tién hanh duéi cac diéu kién nhe hon dugc so véi moi
truomg thuc té khi tAm thép duge xir ly bé mat duge s dung nhu la (lon) vat
chira, va kha ning chéng 6 mau sunfua khong du duéi cac diu kién gan hon
moi treong van hanh vat chira thuc t&. Do do, cdn c6 phuong phép xt 1y bé
mat ma co thé dat dugc ca kha ning chéng & mau sunfua va dic tinh bam dinh
son 0 muc do cao hon.

Do d6 hitu ich dé cung cép tAm thép dugc xu 1y bé mit ¢6 kha ning
nhan ca kha ning chéng 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son 6 mirc d6 cao.

Giai phap cho van dé

Két qua cta qua trinh nghién ctru cin man dé giai quyét cac van dé trén,
cac tac gia cua sang ché da dua ra nhitng phat hién sau day.

Trong cac phuong phéap dugc d& xuét trong cac tai liéu sang ché 1 va
2, dién phan catdt duogc thuc hién dé tao thanh 16p oxit ziricon, va sau do dién
phéan anét duoc thuc hién dé tao thanh 16p chira oxit ziricon va oxit Sn. Tuy
nhién, nhu dugc md ta trén, cac phuong phap nay khong thé tao ra tAm thép
duogc xu ly bé mat ma ¢ thé dat dwoc ca kha ning chéng 5 mau sunfua va dic
tinh bam dinh son & mac do cao.

Nguoc lai, bang cach thuc hién tudn tu cac xur 1y sau (1) va (2), tAm
thép duoc xur ly bé mit c6 ca kha ning chéng 6 mau sunfua va dic tinh bam
dinh son & muc do cao co thé dugc thu.

(1) X 1y dién phan andt trong dung dich nuéc kiém duoc thuc hién dé
tao thanh 16p oxit Sn véi sé lugng dugc kiém soat va hinh théi trén tAm thép
dugc phu hodc duge ma Sn.

(2) Sau d6, xu ly dién phén catbt trong dung dich nuéc chaa cac ion
ziricon dugc thuc hién dé tao thanh 16p chira oxit ziricon véi trong lwong phu
duoc kiém soat duoc tao thanh trén 16p oxit Sn.

Mic du co ché khong ré rang, 1y do dugc coi la ciu tric tinh thé va
dinh hudng tinh thé caa 16p oxit Sn di duoc t6i vu hoa bang cach kiém soat
hinh théi va sb luong ctia 16p oxit Sn mdt cach thich hop trude khi hinh thanh
16p oxit ziricon, lam cho no6 ¢6 thé dat dugc ca kha ning chéng nhudm mau
sunfua va tinh chit bam dinh son & mutc dd cao.

Sang ché dugc hoan thanh dwa trén cdc phat hién nay, cac dac diém
chinh cta chung nhu sau.

1. Phuong phép san xuit tdm thép duogc xir Iy bé mait, bao gdm: dwa tdm
thép c6 16p ma hodc phu Sn ¢ it nhéit mot phia qua xir 1y dién phan andt trong
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dung dich nudc kiém dé tao thanh 16p oxit Sn trén 16p ma hodc pht Sn; va sau
d6 dua tdm thép vao xtr 1y dién phan catbt trong dung dich nuéc chtra céc ion
ziricon dé tao thanh 16p chita oxit ziricon trén 16p oxit Sn, trong dé 16p ma
hoac phu Sn ¢6 trong lugng 16p phu Sn nam trong khoang tir 0,1 g/m? dén 20,0
¢/m? mdi mot phia cua tm thép, 16p oxit Sn ¢6, & thoi diém khi 16p oxit Sn
dugc tao thanh, dinh dong dién khi trong pham vi dién thé ctia -800 mV dén -
600 mV so véi dién cuc tham chiéu KCl-Ag/AgCl dugc bdo hoa trong duong
cong dién thé duoc thu bing cach quét dién thé tir dién thé ma huéng vé phia
dién thé thip hon ¢ téc d6 quét 1 mV/gidy trong dung dich nudc hydro bromua
0,001 N & 25 °C duoc tdy véi khi tro, va dién lugng cia dong khir trong khoang
dién thé 1,5 mC/cm? dén 10,0 mC/cm?, va 16p chtra oxit ziricon ¢o khdi lugng
16p pht Zr cta 0,1 mg/m? dén 50,0 mg/m> mdi mot phia cua tdm thép.

2. Phuong phap san xuét tim thép duoc xu ly bé mait theo khia canh 1,
bao gdm: dua tAm thép c6 16p ma hodc phu Sn & it nhait mot phia vao xu ly
dién phan catdt trong dung dich nuéc kiém trude khi xt Iy dién phan anét.

3. TAm thép dugc xir ly bé mit dugc san xuit theo phuong phép nhu
duogc trinh bay & khia canh 1 hodc 2.

Hiéu quéa dat duoc cua sang ché

Theo sang ché, c6 thé cung cip tam thép dugc xir ly bé& mat c6 kha ning
nhan ca kha ning chdng 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son & mirc do cao.
TAm thép dugc xut ly bé mit dugc thu béi phuong phap duge boc 16 6 day co
thé dugc st dung thich hop dbi v6i cac don khéac nhau, gém céc tAm thép dbi
vé1i cac vat chira.

M ta vin tit cac hinh vé

FIG.1 m6 ta vi du cia duong cong di€n thé cta 16p oxit Sn.
M6 ta chi tiét sang ché

Phan duéi day cung cip chi tiét phuong phéap thuc hién sang ché.

Phwong 4n thir nhit

Phuong phap san xuét tdm thép dugce xt 1y bé mit theo mot trong céc
phuong 4n cua sang ché bao gdm: dua tdm thép c6 16p ma hodc phu Sn & it
nhat mot phia qua xtt Iy dién phan anbt trong dung dich nuéc kiém; va sau d6
dua tim thép vao xit 1y dién phan catbt trong dung dich nudc chira céac ion
ziricon. Phuong an nay s€ dugc md ta chi tiét bén dudi.

T4m thép c6 16p phii hodc ma Sn

Theo sang ché, tdm thép c6 16p ma hodc phu Sn & it nhat mot phia (ma
c6 thé dugc dé cap ¢ day nhu la "tAm thép dugc pht hodc dugc ma Sn") dugce
st dung nhu 1a ddi twong ma viéc xt Iy bé mat dugc 4p dung. Néi cach khéc,
tdm thép duoc phu hodc ma bao gdm tdm thép (tAm thép nén) va 16p ma hoidc
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pht Sn dwgc hinh thanh & it nhit mt phia cua tim thép c6 thé duoc st dung.

TAm thép

B4t ky tdm thép c¢6 thé dugc st dung nhu 1a tAm thép dugc mo ta trén
ma khong bi giéi han dac biét. Vi du, tAm thép cacbon cuc thép hodc tAm thép
cacbon thip c6 thé dugc sir dung nhu 1a tdm thép. Phuong phép sén Xuat tAm
thép khong dugc gii han dic biét, va tdm thép duoc san xudt béi bat ky
phuong phdp nao co thé dugc st dung. Vi du, quy trinh san xuat chung gdém
can nong, téy gi, can ngudi, U, va can nhiét co thé duogc st dung.

Loép pht hodc ma Sn

Lép ma hodc phu Sn chi can dugce cung cAp & it nhat mot phia cia tAm
thép, nhung cé thé duoc cung cip trén ca hai mit. Lép ma hodc phu Sn chi can
phu it nhit mot phin cta tdm thép, nhung c6 thé phu toan bd bé mat ma 1op
ma hoac phu Sn dugc cung cip. Lép ma hodc phti Sn ¢6 thé 1a 16p lién tuc hoic
16p khong lién tuc. Lop khong lién tuc 1a, vi du, 16p ¢o céu trac gidng nhu dao.

Lép ma hodc phu Sn clng gdm 16p ma hop kim mot phan. Vi du, 16p
ma hodc phu Sn c¢6 thé 1a mot phin cia 16p hop kim Sn nhu 1a két qua dugc
trai qua xur Iy nong chay sau viéc phi hoac ma Sn. Céc vi du cua 16p hgp kim
Sn gém 16p hop kim Fe-Sn va 16p hop kim Fe-Sn-Ni.

Vi du, bang viéc nung néng va noéng chay Sn thong qua gia nhiét dién
tr& hodc tuong tu sau khi phu hodc ma Sn, mot phén cua 16p ma hodc phu Sn
trén phia tim thép c6 thé dugc tao thanh 16p hop kim Fe-Sn. Ngoai ra, bang
cach pht hodc ma Sn trén tdm thép c6 16p chira Ni trén bé& mat ctia n6 va sau
d6 nung ndéng va ndu chay Sn thong qua gia nhiét dién tré hodc tuwong tw, mot
phan ctia 16p ma hodc phi Sn trén phia tAm thép c6 thé dugc tao thanh mot
hodc ca hai 16p hgp kim Fe-Sn-Ni va 1ép hop kim Fe-Sn.

Trong luong phu Sn: 0,1 g/m? dén 20,0 g/m?

- Trong luong phu Sn mdi mot phia cua tim thép trong 16p ma hodc phu
Sn 1a 0,1 g/m? hodc nhiéu hon va 20,0 g/m? hodc it hon. Khi trong lugng phu
Sn nam trong pham vi nay, tAm thép duoc xu 1y bé mit ¢6 bé mat wu viét va
kha nang chéng an mon. Pac bié¢t, theo quan diém cai thién cua cac dic tinh
nay hon nfra, tét hon 1a dat trong luong phu Sn dén 0,2 g/m? hodc nhiéu hon.
Ngoai ra, tr quan diém con cai thién kha ning dinh hinh, tt hon 1a cai dat
trong lwong phu Sn dén 1,0 g/m? hodc nhiéu hon.

Trong luong phu Sn c6 thé duge do bang phén tich bé mat st dung phat
huynh quang tia X. Trong truong hop nay, duong chuén dbi v6i lwong Sn kim
loai dugc xac nhén trude khi st dung mau véi lugng kim loai Sn da biét, va
dudng chuan dugce str dung dé xac dinh trong lugng phu Sn.
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Su hinh thanh cua 16p ma hodc phtt Sn khong dugce gidi han dac biét va
¢6 thé dugc thuc hién boi bat ky phuong phdp nhu ma dién hodc phd nhung
néng. Khi 16p ma hodc phi Sn dugc tao thanh biang cach ma dién, bé ma c6
thé dugc chon mot cach tw do. Vi du, bé ma c6 thé 1a bé ma Sn axit phenol
sulfonic, bé ma Sn axit metanesulfonic, hodc bé ma Sn géc halogen.

Sau khi 16p ma hoac phu Sn dugc tao thanh, viéc xtr 1y han ¢o thé duoc
thuc hién. Khi xtt 1y han dugc thuc hién, 16p ma hodc phi Sn duoc lam néng
t6i nhiét dd bang hodc cao hon didm noéng chay cua Sn (231,9 °C) dé hinh
thanh 16p hop kim nhu 16p hop kim Fe-Sn duéi (trén phia tdm thép cua) 16p
phu hoac 16p ma cua riéng Sn. Néu xtr Iy han bi bd qua, tim thép duoc phu
hodc dugc ma Sn ¢6 16p phi hoac ma cua riéng Sn duoc thu.

Lép chura Ni

Péi v6i tAm thép duge phu hodc duge ma Sn, tdm thép duoc phu hoic
ma ¢6 16p chira Ni bén canh 16p ma hodc phu Sn ¢é thé duwoc st dung. Pbi voi
16p chtra Ni, bat ky 16p chtra niken co thé duoc st dung, va, vi du, mot hodc
ca hai 16p Ni va 16p hop kim Ni ¢6 thé duge st dung. Vi du, 16p Ni la 16p ma
hodc 16p ma Ni. Lép hop kim Ni 1a, vi du, 16p hop kim Ni-Fe. Ciling ¢co thé tao
thanh 16p hop kim Fe-Sn-Ni, 16p hop kim Fe-Sn, hoac twong tu dudi (trén phia
tAm thép cta) 16p phu hodc 16p ma cua riéng Sn bang viéc tao thanh 16p ma
hodc phu Sn trén 16p chita Ni va sau d6 thyc hién xu ly han.

Phuong phép tao thanh 16p chua Ni khong dwoc gidi han dédc bi€t, va
bat ky phuong phap nhu ma dién c6 thé dugc st dung. Khi tao thanh 16p hop
kim Ni-Fe lam 16p chtra Ni, 16p hgp kim Ni-Fe ¢6 thé dugc hinh thanh bing
viéc tao thanh 16p Ni trén bé mit cia tAim thép béng cach ma dién hodc tuong
tw, va sau d6 dua tAm thép dé 1.

Maic du lugng Ni trong 16p chtra Ni khong dugc gidi han ddc biét, tot
hon la luong Ni kim loai tvong duong mdi phia 1a 50 mg/m? hodc nhiéu hon
va 2000 mg/m? hodc it hon. Trong pham vi trén, né khong chi wu viét hon
trong kha ndng chéng 6 mau sunfua ma con c6 loi hon vé mit chi phi.

X 1y dién phan anbt

Theo sang ché, quan trong dé thuc hién xu ly dién phan anbt trude khi
xtr 1y dién phan catbt trong dung dich nuéc chira cac ion ziricon s& dugc mod
td sau. Thong qua qué trinh xu ly dién phén ant cua tAdm thép dugc phu hoic
duoc ma Sn trong dung dich nuéc kiém, mot phan cia 16p ma hodc pht Sn bi
oxy hoa va 16p oxit Sn chira oxit thiéc duoc tao thanh trén 16p ma hodc phu
Sn.

Dung dich nuéc kiém

Déi voi dung dich nuéde kiém, bat ky dung dich nuédc kiém c6 thé duoc
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stt dung ma khong bi gidi han ddc biét. Dung dich nudc kiém c6 thé chua mot
hodc nhidu hon cac chat dién phén tuy y. B4t ky chat dién phan c6 thé dugc
chtta ma khong bi gidi han dic biét. Tuy nhién, khi hydroxit kim loai kiém nhu
natri hydroxit hodc kali hydroxit dugc su dung, 16p oxit Sn chu yéu bao gbm
SnO (SnO-chiém wu thé). Do d6, tir quan diém kiém soat s6 lugng va hinh thai
cua 16p oxit Sn, nhu dugc md ta dudi, tét hon 1a su dung cacbonat. No6i cach
khac, tdt hon 14 st dung dung dich nu6c cacbonat nhu 1a dung dich nuége kiém.
Cacbonat tdt hon 1a cacbonat kim loai kiém, va tot hon nira 1a natri cacbonat.
pH cua dung dich nudc kiém khoéng duogc giéi han dic biét. Tuy nhién, tir quan
diém kiém soat sb6 luong va hinh thai cta 16p oxit Sn, nhu dugc md ta dudi,
pH t4t hon 1a 8 hodc nhiéu hon. Tt hon 1a 12 hogc thap hon.

Nong d6 cua chit dién phan trong dung dich nude kiém khong duoc
gi¢i han ddc biét. Tuy nhién, tr quan diém tao thanh 1ép oxit Sn lién tuc va
day dac trén bé mat cua tim thép dugc phu hodc dugc ma Sn, néng do tét hon
1a 1 g/L hodc nhiéu hon. T4t hon 1a 30 g/L hoic it hon. Tt hon nita 1a 5 g/L
hodc nhiéu hon. Tét hon nita 1a 20 g/L hodc it hon.

Nhiét do cua dung dich nuéc kidm & thoi diém xt 1y dién phan anét
khong dugc gidi han dac biét. Tuy nhién, tr quan diém tao thanh luong 16p
oxit Sn dugc tao thanh phu hgp va con cai thién kha nang chéng 6 mau sunfua,
nhiét @ t&t hon 1a 10 °C hodc nhiéu hon. Tét hon 1a 70 C hodc thap hon. Tét
hon ntta 1a 20 °C hoac nhiéu hon. Tét hon nita 12 60 °C hoic thép hon.

Mat do dién lugng & thoi didm xir 1y dién phan andt khong duge gioi
han dic biét. Du dé mat do dién lugng dugc diéu chinh dé ma 16p oxit Sn tao
thanh théa man cac diéu kién dugc mo ta duéi. Tuy nhién, mat do dién lugng
t5i wu bi anh huéng boi cac didu kién vo cung da dang, nhu diéu kién cua tim
thép dugc phu hodc dugec ma Sn dugce xu ly, dién tré cua cac bo chinh luu, hé
thdng diy dién, va cac thanh phan khac duogc st dung, va su khudy dong cua
dung dich nuéc, va su thay doi phu thudc vao thiét bi dwoc su dung. Do do,
theo sang ché, diéu quan trong la kiém soat chdt lugng va hinh thdi cta lép
oxit Sn tao thanh nhu dugc md ta dudi, thay vi chi dinh truc tiép cac diéu kién
dién phan. N6i chung, t6t hon la diéu chinh mat do dién luong khi thuc hién
xtt 1y dién phan andt trong pham vi 0,7 C/dm? dén 15,0 C/dm?

Dé thu tAm thép dugc xur Iy bé mit véi ca kha nang chéng 6 mau sunfua
va dic tinh bam dinh son & mac do cao, quan trong dé tao thanh 16p oxit Sn
ma chét luong va hinh thai dugc kiém soat phu hop boi dién phan andt trong
dung dich nudc kiém. Cu thé, 16p oxit Sn can c6, ¢ thoi diém khi n6 dugc tao
thanh, dinh dong dién kht trong pham vi dién thé cta -800 mV dén -600 mV
so v6i dién cuc tham chiéu KC1-Ag/AgCl dugc bio hoa trong dudng cong dién
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thé duoc thu bang cach quét dién thé tir dién thé ma huéng vé phia dién thé
thdp hon & téc do6 quét 1 mV/gidy trong dung dich nudc hydro bromua 0,001
N & 25 °C duoc tdy véi khi tro, va dién lugng ctia dong khir trong khoang dién
thé 1,5 mC/cm? dén 10,0 mC/cm?

Cac nguyén nhén cho céc gidi han trén dugc giai thich dudi. Trir khi c6
quy dinh khéc, cac dién thé trong phin mb ta sau biéu thi cdc dién thé ddi véi
dién cuc tham chiéu KCI-Ag/AgCl dugce bao hoa.

e Dinh dong dién

Trong duong cong dién thé dugc do lwong dudi cac diéu kién trén, néu
dinh dong dién khur dugc quan sat trong khoang -600 mV dén -500 mV, dinh
chu yéu do dong khir cia SnO. Mit khéc, néu dinh dong dién khir dwge quan
sat trong khoang thap hon (nghia 12 4m hon) -800 mV dén -600 mV, dinh duoc
coi la bat ngudn tr sy giam cia SnO; va Sn-Fe hodc mang oxit 16p hop kim
Sn-Fe-Ni. Néu 16p oxit Sn cht yéu bao gdbm SnO, kha niang chéng 6 mau sunfua
kém di. Nguoc lai, khi 16p oxit Sn chu yéu bao gdm SnO; va Sn-Fe hodc mang
oxit 16p hop kim Sn-Fe-Ni, khéa nidng chéng 6 mau sunfua dugc cai thién. Piéu
nay dugc coi 1a béi vi SnOz va Sn-Fe hodc mang oxit 16p hop kim Sn-Fe-Ni
hoat dong nhu chét can chéng lai nhuém mau sunfua, trong d6 SnO cung cap
diém khoi diu cho su ciu tao hat nhan ctia SnS, 1a nguyén nhin gy ra mau,
va thuc déy nhudém mau sunfua. Do d6, su hinh thanh cua 16p oxit Sn ¢c6 dinh
dong dién khtr trong khoang dién thé -800 mV dén -600 mV trong dudng cong
dién thé c6 thé cai thién kha nang chéng 6 mau sunfua.

o Chat lugng dién cua dong khtr

Tuy nhién, tham chi néu dinh dong dién khir dugc quan sat trong pham
vi dién thé trén, kha ning chéng 6 mau sunfua khong thé dat du néu luong oxit
Sn thé hién dong kht trong pham vi dién thé nhd. Theo d6, luong 16p oxit Sn
1a 1,5 mC/cm? hodc nhiéu hon, t6t hon 1a 2,0 mC/cm? hodc nhiéu hon, va tdt
hon ntta 13 2,5 mC/cm? hodc nhiéu hon, vé dién luong cia dong khu trong
khoang dién thé -800 mV dén -600 mV. Mit khac, néu 16p oxit Sn qua day,
kha ning két dinh cta 16p oxit Sn, ma cung cip diém khoi dau cho su bong
tréc cua lop son, ¢o thé xay ra, dan dén giam dac tinh bam dinh son. Do do,
luong 16p oxit Sn 1a 10,0 mC/cm? hodc it hon, va tdt hon 1a 8,0 mC/cm? hoac
it hon, vé& dién lugng cta dong khir trong khoang dién thé -800 mV dén -600
mV.

Duong cong dién thé trén c6 thé dugc do bang cach nhing tdm thép &
thoi diém khi 16p oxit Sn dugce tao thanh trong dung dich nwéc hydro bromua
0,001 N duoc téy véi khi tro va quét dién thé tir dién thé ma hudng vé phia
dién thé thip hon ¢ tdc dd quét 1 mV/gidy. Vi du, Ar co6 thé duoc str dung nhu
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12 khi tro. Pién cuc KCl-Ag/AgCl dugc bdo hoa dugce st dung nhu la dién cuc
so sanh va tAm bach kim duéi dang dién cuc ddi.

Vi du cia duong cong dién thé cua 16p oxit Sn dugc do luong dudi cac
diéu kién trén dugc minh hoa trong FIG.1. Trong dudng cong dién thé duoc
minh hoa trong FIG.1, c¢6 dinh dong dién khir trong khoang dién thé -800 mV
dén -600 mV. dién lugng cia dong khir trong khoang dién thé -800 mV dén -
600 mV dugc mo ta trén 1a dién luong (mét dd dién lugng) cia dong khu duoc
b6 sung trong pham vi dugc chi ra béi dudng bong day trong FIG.1.

Béng cach kiém soat cac diéu kién xur ly dién phan andt (nhu mat do
dién lugng) dé dép tng cac didu da xac dinh, tim thép duoc xit Iy bé mit c6
ca kha nang chéng 6 mau sunfua wu viét va dic tinh bam dinh son ¢6 thé duoc
thu. Sau khi xtr Iy dién phan andt & trén, xir ly dién phan catét tiép theo dwgc
thuc hién dugc thuc hién. Trudce khi xtr Iy dién phan catdt, tuy nhién, xu ly rua
nude c6 thé duoc thyuc hién tuy y.

Xt 1y dién phan catdt

Sau d6, tim thép duoc trai qua xir ly dién phan catdt trong dung dich
nuéc chita cac ion ziricon dé tao thanh 16p chira oxit ziricon trén 16p oxit Sn.
Sau day, 16p chura oxit ziricon ¢6 thé duogc goi la 16p oxit ziricon.

Trong luong 16p phit Zr: 0,1 mg/m? dén 50,0 mg/m?

L6p oxit ziricon 1a 16p ma hoat dong nhu rao can chéng lai nhuém mau
sunfua. Dé thu kha nang chéng 6 mau sunfua wu viét, trong lugng 16p phi Zr
cin phai 1a 0,1 mg/m? hoic nhiéu hon m&i mot phia cua tim thép, va t6t hon
14 0,5 mg/m? hoac nhiéu hon, va tdt hon nita 1a 1,0 mg/m? hodc nhiéu hon. Mit
khac, néu 16p oxit ziricon qua ddy, kha ning két dinh cua 16p oxit ziricon, ma
cung cip diém khoi dau cho su ¢ két dinh, s& d& xay ra hon, dan dén tinh chat
bam dinh cua son thép hon. Do @6, trong lugng 16p phu Zr cin phai 1a 50,0
mg/m? hodc it hon m&i mot phia cia tdm thép, va tét hon 13 45,0 mg/m? hodc
it hon, va tdt hon nita 1a 40,0 mg/m? hodc it hon.

L6p chira oxit ziricon dugc tao thanh bang xir ly dién phén catdt cua
tAm thép ma 16p oxit Sn dugc tao thanh, trong khi dugc ngam trong dung dich
nuée chira cac ion ziricon. Véi xtt 1y dién phan, 16p ddng nhit c6 thé duoc tao
thanh trong thoi gian ngan hon so véi xtt 1y ngdm béi vi truyén dién tich cudng
btrc bang cach cip ning lwgng, lam sach bé mat bang cach tao hydro & mit
trung gian tdm thép, va thic ddy su ling dong bang cich tang pH.

Phuong phép diéu ché dung dich nuéc chta céc ion ziricon khong duoc
gi6i han dac biét. Tuy nhién, dung dich nuéc chira cdc ion ziricon ¢6 thé dugc
didu ché, vi du, béng cach hoa tan hop chét chaa ziricon nhu 1a nguén ion
ziricon trong nudc. Nudc co thé 1a bat ky nudc nao gdm, nhung khong dugc
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gi6i han, nuéc tinh khiét va nuéc khw ion.

D6i v6i hop chat chira ziricon, bat ky hop chat c¢6 kha niang cung cép
cac ion ziricon c6 thé dugce st dung. Pbi véi hop chét chua ziricon, vi du, tét
hon 1a st dung phttc hop ziricon nhu HoZrFs, Zr ¢6 trong chat dién phan nhu
Zr** do viéc tang trong pH & bé mit cla catdt. Céc ion Zr nhu thé con tiép tuc
phan Gng dé tao thanh oxit ziricon, tao thanh 16p. Khong c6 van dé néu dung
dich nudc chira mot hodc nhiéu hon dugc chon tir nhém chi bao gém cac ion
flo, cac ion nitrat, cdc ion amoni, cac ion photphat, va céc ion sulfat. Khi dung
dich nuéc chira ca cé4c ion nitrat va cac ion amoni, quy trinh c6 thé duoc thuc
hién trong thoi gian ngdn, tir vai gidy dén vai chuc gidy, ma cuc ky thuan loi
dé san xuit cong nghiép. Do do, tét hon 1a dung dich nudc chira cd céc ion
nitrat va cac ion amoni bén canh cac ion ziricon.

Nong do cia céc ion ziricon trong dung dich nuéc khong dugce gidi han
dac biét. Tuy nhién, vi du, tét hon 1a 100 ppm hodc nhiéu hon. Tét hon 1a 4000
ppm hodc it hon. Néu dung dich nugc chtta céc ion flo, nff)ng dd cua cac ion
flo t6t hon 1a 120 ppm hodc nhiéu hon. Tét hon 1a 4000 ppm hodc it hon. Néu
dung dich nudc chura cac ion photphat, ndng d6 cia cac ion photphat t&t hon
1a 50 ppm hodc nhiéu hon. T6t hon 1a 5000 ppm hodc it hon. Néu dung dich
nuéc chaa cac ion amoni, ndng do cia cic ion amoni tt hon 12 20000 ppm
hodc it hon. Néu dung dich nuéc chita cac ion nitrat, ndng do cuia cac ion nitrat
t6t hon 1a 20000 ppm hodc it hon. Néu dung dich nuéc chira cac ion sulfat,
ndng do cla cac ion sulfat t6t hon 1a 20000 ppm hodc it hon.

Nhiét dd cta dung dich nudc khi thuc hién dién phan catdt khong dugce
gi¢i han dac biét. Tuy nhién, vi du, tét hon 1a 10 °C hoac nhiéu hon. Tét hon
1a 50 oC hodc thdp hon. Dién phan catdt & 50 °C hodc thap hon cho phép su
hinh thanh céu tric 16p day va déng nhat dugc lam tUr cac hat min. Ngoai ra,
béng cach cai dit nhiét do cia dung dich & 50 -C hoac thép hon, viéc tao ra
cac khuyét tat, cac vét nit, cac vét nit nho, va twong tu trong 16p dugce tao
thanh c6 thé dugc ngin chin, va viéc gidm trong tinh chit bam dinh cta son
¢6 thé con dugc ngin chin. Ngoai ra, hiéu qua hinh thanh 16p c6 thé dugc cai
thién bing cach cai dat nhiét do cia dung dich dén 10 C hodc nhiéu hon.
Ngoai ra, néu nhiét do cia dung dich duoc cai dat dén 10 C hoic nhiéu hon,
viéc lam mat dung dich 12 khong can thiét ngay ca khi nhiét do bén ngoai cao,
nhu trong mia he, diéu nay la tiét kiém.

pH ctia dung dich nude chtra cac ion ziricon khong dugc gidi han dac
biét. Tuy nhién, t6t hon 1a 3 hodc nhiéu hon. Tét hon 12 5 hoic thép hon. Néu
pH 1a 3 hoac nhiéu hon, hiéu suét tao oxit ziricon ¢6 thé con dugc cai thién.
Néu pH 12 5 hodc thép hon, lugng 16n két tia c6 thé duoc ngan tur viéc xay ra
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trong dung dich, va ndng suét lién tuc tdt c6 thé duoc thu.

Vi du, axit nitric hodc nudc amoniac cd thé dugc bd sung vao dung dich
nuée chia cac ion ziricon nhim muc dich diéu chinh pH va cai thién hiéu suét
dién phan.

Mit do dong dién trong dién phén catét khong dugc giéi han dic biét.
Tuy nhién, vi du, t6t hon 1a 0,05 A/dm? hogc nhiéu hon. Tét hon 1a 50 A/dm?
hoic it hon. Néu mat do dong dién 12 0,05 A/dm> hodc nhiéu hon, hiéu suat tao
oxit ziricon duogc cai thién. K ét qua 13, 16p chwra oxit ziricon ¢6 thé dugc tao
thanh mdt cach 6n dinh hon, va kha ning chéng 6 mau sunfua va dic tinh
chéng 6 vang c6 thé con dugc cai thién. Khi méat do dong dién la 50 A/dm?
hoic it hon, hiéu suat tao oxit ziricon c6 thé dugc diéu chinh, do do no co6 thé
ngin chan viéc tao ra oxit ziricon tho véi do bam dinh kém. Mat do dong dién
t5t hon 1a 1 A/dm? hodc nhidu hon. Tét hon nita 1a 10 A/dm* hodc it hon.

Thoi gian dién phén trong xt ly dién phén catt khong duoc gidi han
dic biét va c6 thé duoc didu chinh phi hop theo mat do dong dién dé thu dugc
trong lugng pht Zr dugc xdc dinh ¢ trén.

M5 hinh dong dién trong xu 1y dién phan catét trén c6 thé 1a lién tuc
hoac gian doan. Mbi quan hé gitta dung dich nude va tAm thép trong viéc thuc
hién dién phéan catdt khong dwoc gidi han dac biét va c6 thé ding yén hodc
chuyén dong twong d6i. Tuy nhién, tr quan diém thuc ddy phan tng va cai
thién tinh ddng nhét, tdt hon dé thyc hién dién phan catdt trong khi di chuyén
tdm thép va dung dich nudc mot cach tuong dbi. Vi du, dién phan catét dugc
thuc hién mot cach lién tuc trong khi tdm thép dugc dua qua bé xu ly trong d6
dung dich nu¢c chtra cac ion ziricon dugc chia. Do do, tAm thép va dung dich
nuée c6 thé di chuyén twong ddi nhau.

Khi dién phan catdt duoc thuc hién trong khi tam thép va dung dich
nuée chuyén dong twong dbi nhau, tét hon 1a van téc chay tuong dbi gitra dung
dich nuéc va tdm thép 1a 50 m/phut hodc nhiéu hon. Néu vén tdc chay tuong
ddi 1a 50 m/phut hodc nhiéu hon, pH & bé mat tim thép ma hydro dugc tao ra
nhu 1a két qua cua qué trinh tao ning luong c6 thé con dugc tao ra mot cach
déng déu, va su hinh thanh cua oxit ziricon thd co thé duoc ngan chdn mot
cach hiéu qua. Gidi han trén cua van téc chay tuong d6i khong dugc gii han
dac biet.

Khi céc ion flo dugc chira trong dién phan catdt, cac ion flo dugce két
hop vao 16p oxit ziricon cung v6i oxit ziricon. Cac ion flo dwgc tich hop trong
16p oxit ziricon khong anh huéng tinh chit bam dinh cla son chinh, nhung suy
giam tinh chit bam dinh cua son thir cdp va kha ning chéng dn mon. Diéu nay
dugce tin tudéng 1a do su dung bang cach rira giai cdc ion flo trong 16p oxit
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ziricon thanh hoi nuwdc hodc dung dich an mon, gdy ra cac ion flo phan huy
mbi lién két gitta 16p oxit ziricon va 16p hiru co nhu mang hoac son, hodc dn
mon tim thép.

Do d6, dé giam luong céc ion florua trong 16p oxit ziricon, t6t hon dé
thuc hién xtt 1y rira sau khi xtr ly dién phan catdt. Céac vi du cta viéc xtr Iy 1am
sach gdm xr Iy ngdm va xu ly phun. Lugng céc ion florua trong 16p oxit ziricon
c6 thé con duoc giam bﬁng cach ting nhiét dd ctia nudc sach duoc su dung
trong xtr 1y 1am sach va ting thoi gian xr 1y cua xtt ly lam sach. Dé giam lugng
cac ion florua trong 16p oxit ziricon, tét hon dé thuc hién xir 1y ngdm hoic
phun véi nude sach ¢ 40 -C hoac nhiéu hon khoang 0,5 gidy hodc nhiéu hon.
Néu nhiét 6 ctia nuée sach 1a thip hon 40 <C hodc thoi gian xtt 1y 1a ngdn hon
0,5 gidy, lugng cac ion florua trong 16p oxit ziricon khong dugc giam va cac
dic tinh trén khong thé dugc ching minh.

Ngoai ra dbi véi cac ion flo, khi céc ion photphat, cac ion amoni, cac
ion nitrat, hodc twong tu c¢6 mit trong dién phan catdt, cac ion nay c6 thé cling
duoc tich hop vao 16p oxit ziricon cung vé1i oxit ziricon. Céc ion nay dugc tich
hop trong 16p oxit ziricon ¢d thé bi loai bé bang cach thuc hién xr 1y 1am sach
dugc md ta trén. Twong tu, trong trudng hgp khir cdc ion photphat, cac ion
amoni, cac ion nitrat, hodc cac ion sulfat trong 16p oxit ziricon, lwong céc ion
photphat, cac ion amoni, hodc cac ion nitrat co thé con duoc giam béng cach
taing nhiét d ciia nude sach hodc ting thoi gian xu 1y.

Cac ion flo, cac ion photphat, cac ion amoni, va cac ion nitrat tét hon
la dugc loai bé khdi 16p oxit ziricon cang nhidu cang tét bang cach xu ly xu
Iy ngdm hodc phun. Tuy nhién, khong cin thiét dé loai bo tit ca chung, va
duoc chép nhéan néu bét ky thur con soét lai.

Phuong an tha hai

Phuong phép san xuét tim thép duogc xi ly bé mat trong phuong 4n
khac cua sang ché gdm: dua tdm thép c6 16p ma hodc phu Sn & it nhat mot phia
vao xir 1y dién phan catdt trong dung dich nuée kiém trudc khi xir 1y dién phan
andt. No6i cach khéc, xtr 1y dién phan catdt trong dung dich nuédc kiém, xu ly
dién phan andt trong dung dich nuée kiém, va xir 1y dién phéan catdt trong dung
dich nudc chra cac ion ziricon dugc ap dung tudn tu 1én tim thép c6 16p ma
hodc pha Sn & it nhdt mot phia.

Bing cach dua tdm thép c6 16p ma hodc phu Sn & it nhéit mot phia vao
xtr 1y dién phan catdt trong dung dich nudc kiém truée khi xir 1y dién phan
andt, bét ky mang oxit ty nhi€n xuét hién trén bé mat cua 16p ma hodc phu Sn
c6 thé dugc loai bo. Tir quan diém kiém soat sb lwgng va hinh thai cta 16p oxit
Sn, t6t hon dé thuc hién xir Iy dién phan catdt dé loai bd mang oxit ty nhién,
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va xt 1y dién phén andt sau do dé tao thanh 16p oxit Sn.

X ly dién phan catdt c¢6 thé duoc thuc hién trong cung dung dich nuée
kidm nhu xt Iy dién phan andt. Nghia 14, cac xt Iy dién phéan catdt va andt
duoc thyuc hién trong khi tdm thép c¢6 16p ma hodc phu Sn & it nhit mot phia
duoc ngam trong dung dich nudce kiém. Tir quan diém ngin sy hinh thanh cua
mang oxit tu nhién, tdt hon 1a cac xu ly dién phan catdt va andt mot cach lién
tuc duoc thyc hién trong khi tAm thép dugc ngadm trong dung dich nudce kiém,
nghia 13, khong dé né tiép xic véi khong khi.

Mit do dién lugng trong xt ly dién phéin catdt khong duoc gidi han dic
biét. Tuy nhién, t6t hon 1a 0,5 C/dm? hodc nhiéu hon. Tét hon 1a 5,0 C/dm?
hodc it hon.

Phuong an thi hai ¢6 thé gibng véi phuong an dau tién, ngoai trir xir 1y
dién phan catdt dugc thuc hién trude khi xit ly dién phan andt.

Vi du thwe hién sang ché

Séang ché s& dwoc mo ta chi tiét dudi voi tham chiéu dén cac vi du. Tuy
nhién, sang ché khong dugc gii han t6i cac vi du sau.

Vidul

Dau tién, cac tAm thép duoc xi Iy bé mit duge chuan bi boi cée xu ly
dién phan catbt va andt sau.

Su hinh thanh cta 16p phu hodc ma Sn

Diu tién, tAm thép (tim nén T4) véi do day 0,22 mm va nhiét do T-4
dugc trai qua tién xt 1y, dugc theo bang cach ma dién véi Sn trong bé axit
phenol sulfonic, va x& Iy nong chay. Khi tién xir 1y, tdy dau bang dién phan,
rita nuéc, lam sach axit bang cach ngadm trong axit sulfuric lodng, va rira nuéc
duoc thuc hién tudn tu. Trong lugng phu cta 16p ma Sn dugc thay d6i béng
cach thay dbi thoi gian dién phan trong sudt qué trinh ma dién bang Sn. Trong
lugng phu Sn moi mot phia cia mdi tim thép dugc ma Sn dugce thu duogc do
bang phuong phap huynh quang tia X. Cac két qua do luong dugc liét ké trong
bang 1.

Xt 1y dién phan andt

Sau d6, mbi tAm thép dugc ma Sn dugc thu duge ngam trong dung dich
nude kiém va duge trai qua xur Iy dién phén anbt dé tao thanh 16p oxit Sn trén
16p ma. Pbi véi dung dich nudc kiém, cac dung dich nuéc chua cac chit dién
ly duoc liét ké trong bang 1 & cac ndng d6 dugc trinh bay trong bang 1 duoc
sir dung. Nhiét d ciia dung dich cac nuéc kiém khi xir ly dién phan anbt dugc
thuc hién va mat dd dién luong cua quaé trinh xt ly dién phéan dugc liét ké cung
nhau trong bang 1. Sau khi hoan thanh xu ly dién phén anbt, mdi tim thép
dugc 14y ra khoi dung dich kiém va dugc rira trong nuéec.
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Qua trinh cho dén thoi diém nay dugc thuc hién trén hai mau tdm thép
ddi v6i mdi diéu kién. Mot trong hai méau duoc thu dugc truc tiép tradi qua xu
1y dién phan catbt duge md ta dudi dé san xuat tim thép duge xit 1y bé mat.
Phuong phap khac duoc st dung dé do luong duong cong dién thé dugc mo ta
dugi dé danh gia trang thai cta 16p oxit Sn dugc tao thanh.

Do luong duong cong dién thé

bé danh gia trang thai cua 16p oxit Sn & thoi diém khi dugc tao thanh,
duong cong dién thé dugc do luong st dung mau sau khi xt 1y dién phan andt.
Puodng cong dién thé dugc do ludng bang cach nhing tdm thép & thoi diém khi
16p oxit Sn dugce tao thanh trong dung dich nuéc hydro bromua 0,001 N & 25
°C, ma duoc tdy véi Ar, va quét dién thé tir dién thé ma huéng vé phia dién thé
thip hon & tdc dd quét 1 mV/gidy. Viéc do ludng dugc thuce hién trong mot gio
sau khi hoan thanh xt ly dién phan andt va rira nuée tiép theo. Pién cuc KCl-
Ag/AgCl dugce bdo hoa duge st dung nhu 1a dién cuc so sanh va tAm bach kim
duéi dang dién cuc dbi. Su xuét hién hodc khong c6 dinh dong dién khi trong
khoang dién thé -800 mV dén -600 mV trong cdc dudong cong dién thé duoc
thu va sb lvong dién ctua dong khir trong khoang dién thé duoc liét ké trong
bang 1. Cac su do luong duoc thuc hién ma khong khudy cac dung dich nudc
hydro bromua.

Xt Iy dién phén catbt

M&i tdm thép sau khi xtr 1y dién phén anbt duoc dua vao xt ly dién
phan catbt trong dung dich nugc chra cac ion ziricon dé tao thanh 16p chtra
oxit ziricon trén 16p oxit Sn dugc tao thanh béi xt ly dién phan an6t. Khi dung
dich nuéc chira cac ion ziricon, cdc dung dich nudc chira ziricon florua dugc
st dung. S6 lugng cua cac thanh phan dugc chwra trong cac dung dich nude
dugc liét ké trong bang 2. Nhiét do cua cac dung dich nudc duoc dat & 35 °C
va pH dugc diéu chinh ¢ 3 hoic nhiéu hon va 5 hoic thép hon. Trong lugng
phu Zr duogc kiém soat bang cach diéu chinh mat do dong dién va thoi gian
dién phan. Sau khi hoan thanh x@ Iy dién phan catét, céc tim thép dugc ngam
trong nudc tinh khiét & 20 -C dén 40-C khoang 0,5 gidy dén 5 gidy, sau d6
dugc ngam trong nudc tinh khiét & 80 °C dén 90 °C khoang 0,5 gidy dén 3
gidy, va sau d6 dugc lam kho ¢ nhiét do phong st dung quat gio.

Trong lugng phu Zr ctia mdi 16p dugce thu chira oxit ziricon dugce do
bang phuong phap huynh quang tia X. Cac két qua do ludng dugc liét ké trong
bang 1.

Dé so sanh, céc tAm thép dugce xu ly bé mat duoc chuén bi duéi cac
diéu kién mé phong cac diéu kién ctla cic vi du trong céc tai liéu sang ché 1
va 2 (tuwong ng véi cdc vi du so sanh S 26 va 27). Cac diéu kién cu thé nhu
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* S5 26
Cac diéu kién cua vi du S6 B3 trong tai lidu sang ché 1 dugc thong qua.

Cu thé, céc xu ly sau (1) va (2) dugc thuc hién mdt cach tudn tu trén tAm thép

duoc ma Sn. Khoéng cé xt ly dién phan andt duwoc thuc hién trude khi xu ly

dién phéan catdt trong muc (1) duéi.
(1) X 1y dién phan catdt

Chét dién phan: dung dich nuéc chira ziricon florua
Nong d6 ion ziriconum: 1400 ppm

Mat @6 dong dién: 3,0 A/m?

Van téc dong: 200 m/phit

pH: 4,0

Nhiét d§ bé: 35 -C

Xir Iy dién phén andt

e S6 27

Chéat dién phan: dung dich natri hydro cacbonat trong nudc
Tinh din dién: 2,0 S/m

Nhiét d§ bé: 25 °C

Mat do dién luong: 0,4 C/dm?

Mat d6 dong dién: 0,4 A/dm?

Céac diéu kién cta Vi du S& A9 trong tai liu sang ché 2 dugc thong

qua. Cu thé, cac xu ly sau (1) va (2) dugc thuc hién mot cach tudn tu trén tAm

thép dugc ma Sn. Khong c6 xtr ly dién phan an6t duoc thuc hién trude khi xur

1y dién phan catdt trong muc (1) duéi.
(1) Xir ly dién phén catdt

Chat dién phéan: dung dich xir Iy B trong bang 2
pH: 3 hodc nhiéu hon va 5 hodc thap hon
Nhiét d6 bé: 35 °C

Xt 1y dién phan andt

Chét dién phan: dung dich natri hydro cacbonat trong nuéc
Néng d6 ion ziriconum: 10 ppm

Tinh din dién: 2,0 S/m

Nhiét d bé: 25 °C

Trong cac vi du so sanh sb 26 va 27, khong c6 xit 1y dién phén andt

dwoc thuc hién trude khi xit 1y dién phan catdt. Do do, duong cong dién thé

trong dung dich nugc hydro bromua 0,001 N dugc do lwong ngay lap tic sau

khi su hinh thanh ctia 16p ma Sn. Cac diéu kién do lwdong khac 1a gidng trong

cac vi du khac.
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Sau d6, mdi trong cac tAm thép thu dugce duge xu ly bé mat dugc danh
gia kha nang chéng 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son bang phuong phéap
duoc md ta dudi. Cac két qua danh gia duoc liét ké trong bang 3.

Tinh khang nhuom sunfua '

Son nhua epoxy thuwong mai cho thung dugc phu lén bé mit ciia mdi
tAm thép duoc xtr Iy bé mit dugc thu & khéi lugng kho cia 60 mg/dm?, sau d6
dugc nuéng & nhiét do6 200 °C khoang 10 phut, va sau do dé & nhiét do phong
khoang 24 gid. Tam thép sau d6 dugc cit theo kich thudc dugce xac dinh trude
dé chuan bi mau thu.

Mat khac, ddi v6i dung dich nuéc dé tht nghiém, dung dich nugc chtra
7,1 g/L cta dinatri hydro photphat khan, 3,0 g/L cta natri dihydro photphat
khan, va 6,0 g/L L-xystein hydroclorua dugc diéu ché, dugc dun soi khoang 1
gio, va sau do thé tich dugc giam béi bay hoi dugc bd sung bang nudc tinh
khiét. Mdi dung dich nuéc dugce thu duoc d6 vao binh chtra chiu nhiét va chiu
ap suit chat déo flo, va mau thr tvong tng dugc ngadm trong dung dich nuée.
Cé4c nip clia cic thing chira duge dong va dugc niém phong, va cac thung chua
trai qua nung & 131 °C khoang 120 phut.

Kha ning chdng 6 mau sunfua dugc danh gia tur bé ngoai cia mdi tdm
thép duoc xur ly bé& mit sau khi nung. Cac tim thép dugc ddnh gia nhu la “wu
viét” néu bé ngoai khong thay dbi & trude va sau khi thir nghiém, “t6t” néu vét
cua 20% dién tich hodc it hon xay ra, hoac “kém” néu vét trén 20% dién tich
xuét hién. Céc tAm thép d6 dugc danh giad “wu viét” hodc “tdt” duge coi 1a vuot
qua bai thu nghiém vi c6 kha nang chéng 6 mau sunfua wu viét trong st dung
thuc té.

Thubc tinh bam dinh son

Son nhua epoxy thuong mai cho thung dugc phu lén bé mit cia mdi
tAm thép duogc xu ly bé mat dugce thu & khébi luong kho cia 60 mg/dm?, sau do6
dugc nuéng & nhiét @6 200 °C khoang 10 phut, va sau do dé & nhiét do phong
khoang 24 gid. Mbi tim thép sau d6 dugc cit theo kich thuéc duge xac dinh
trude. Sau do, 100 hinh vudng dugc tao ra trén bé mat cua mdi tAm thép da cat
v6i dao cit (d¢é ma dién tich ctia mot hinh vuéng la 1 mm?) dé lam mau thu.

Mdi mau thu dugce trai qua nung & 121 °C khoang 60 phut trong khi
dugc nhung trong nudce tinh khiét. Sau khi nung, viéc boc bang dugc thuc hién
trong vung ma hinh vuéng dugc tao ra, va tinh chit bam dinh cta son dugc
danh gié tu ty 1€ bong son. Téc dd boée son duge danh gia nhu 14 “uu viét” khi
n6 12 0,0 % hodc nhidu hon va it hon 10,0 %, “t6t” khi né 1a 10,0 % hodc nhiéu
hon va it hon 60,0 %, hoac “kém” khi n6 la 60,0 % hodc nhiéu hon. Cac mau

thr d6 dugc danh gia “uu viét” hodc “t§t” duoc coi 1a vurgt qua bai tht nghiém

15



48873 16/26

vi ¢6 tinh chit bam dinh wu viét ciia son trong st dung thuc té.

Nhu ¢6 thé duge nhin thiy tir cac két qua trong bang 1, cac tAm thép
dugc xt ly bé mat duge thu bdi phuwong phéap théa man céc diéu kién cua sang
ché 1a wu viét trong kha ning chdéng 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son.
Nguoc lai, cac vi du so sanh do trong d6 dién lugng duoc yéu ciu giam trong
pham vi -800 mV dén -600 mV 1a it hon 1,5 mC/cm? va trong d6 trong luong
16p pht Zr 1a it hon 0,1 mg/m? c6 kha ning chéng 6 mau sunfua kém hon.
Ngoai ra, cac vi du so sanh do6 trong d6 dién lugng dugce yéu ciu giam trong
pham vi -800 mV dén -600 mV 1a nhiéu hon 10,0 mC/cm?* va trong d6 trong
luong 16p phu Zr 1a nhidu hon 50,0 mg/m? c6 tinh chat bam dinh cta son kém
hon.

Trong cac vi du so sanh sd 26, dién luong duoc yéu cau giam trong
pham vi -800 mV dén -600 mV ngay lap tic sau sy hinh thanh cia I6p ma Sn
1a it hon 1,5 mC/cm?, va kha nang chéng 5 mau sunfua kém hon. Tuwong tu,
trong cac vi du so sanh sb 27, dién lugng dugce yéu ciu giam trong pham vi -
800 mV dén -600 mV ngay lap tirc sau sy hinh thanh cia 16p ma Sn 1a it hon
1,5 mC/cm?, va kha nang chéng 6 mau sunfua kém hon

16
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Bang 2
Dung dich Hop phéan (ppm)
xu ly Zr*t | PO43- F- NO33- | NH4*

A 3000 - 4000 - -
B 1500 - 2000 | 3000 | 2000
C 2000 | 950 | 2000 | 1600 | 1000
D 2000 | 950 | 2000 | 7000 | 2500

Vidu?2

Sau d6, cac tAm thép dugc xu Iy bé mat dugc chuin bi bdi quy trinh
twong tu nhu trong phuong an thu nhét, ngoai trir xtt 1y dién phan catdt dugc
thuc hién truée khi xir 1y dién phan anét.

Xt 1y dién phan catdt + Xt Iy dién phan andt

Cu thé, mdi tim thép dugc ma Sn dugc thu béi phuong phép tuong tu
nhu trong Vi du 1 dugc ngdm trong dung dich nuge kiém va duoc trai qua xir
ly dién phén catdt & mat do dién lwong dugce liét ké trong bang 3. Sau do, 1op
oxit Sn dugc thuc hién trén 16p ma Sn béng cach xtu ly dién phan andt & mat
do dién lugng duoc liét ké trong bang 3 trong khi tdm thép dugc ngam trong
dung dich nudc kiém. Céc chét dién phan duogc chua trong dung dich céac nuoc
kiém dugc su dung, cac néng dd cua nod, va cac nhiét do duoc liét ké trong
bang 3. Sau khi hoan thanh xir Iy dién phan andt, m&i tdm thép dwoc ldy ra
khéi dung dich kiém va duogc rira trong nudec.

Sau d6, cac duong cong dién thé dugc do va cac xu 1y dién phan catdt
trong cac dung dich nudc chia cac ion ziricon dugc thuc hi¢n trong quy trinh
twong tu nhu trong vi du 1 dé thu cac tim thép dugc xur ly bé mat. Kha ning
chéng 6 mau sunfua va dic tinh bdm dinh son cua mdi tdm thép dugc xur 1y bé
mit duoc thu duge danh gia boi quy trinh tuong tw nhu 1a trong vi du 1. Céc
két qua danh gia duoc liét ké trong bang 3.

Nhu c¢6 thé duoc nhin thiy tir cac két qua trong bang 3, céc tAm thép
dugc xur Iy bé mat duge thu bdi phuong phap théa méan cac diéu kién cua sang
ché 12 wu viét trong kha niang chong 6 mau sunfua va dic tinh bam dinh son.
Nguoc lai, cac tdm thép duoc xir 1y bé mit nay trong cac vi du so sanh kém
hon trong hodc 1a kha niang chéng 6 mau sunfua hoac 1a tinh chat bam dinh cta
son
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap san xudt tdm thép dugce xit 1y bé mit, bao gdm:

dua tdm thép c6 16p ma hodc phti Sn & it nhit mot phia qua xir ly
dién phan andt trong dung dich nudc kiém dé tao thanh 16p oxit Sn trén
16p ma hodc phu Sn; va

sau d6 dua tim thép vao xu ly dién phan catdt trong dung dich
nude chira cac ion ziricon dé tao thanh 16p chira oxit ziricon trén 16p oxit
Sn, trong do

16p ma hodc phu Sn c6 trong luong 16p phu Sn nim trong khoang
tr 0,1 g/m? t6i 20,0 g/m? mdi mdt phia ctia tAm thép,

16p oxit Sn ¢6, & thoi diém khi 16p oxit Sn dugc tao thanh, dinh
dong dién khtr trong pham vi dién thé tir -800 mV t§i -600 mV so v6i dién
cuc tham chiéu KCI-Ag/AgCl dugc bio hoa trong duong cong dién thé
duoc thu béng cach quét dién thé tir dién thé ma huéng vé phia dién thé
thip hon & tdc do6 quét 1 mV/gidy trong dung dich nudc hydro bromua
0,001 N ¢ 25 °C duoc téy v6i khi tro, va dién lugng cia dong khu trong
khoang dién thé 1,5 mC/cm? téi 10,0 mC/cm?, va

16p chtra oxit ziricon co khéi lwvong 16p pht Zr nim trong khoang
trr 0,1 mg/m? t6i 50,0 mg/m? mdi mot phia ciia tdm thép.
2. Phuong phap san xuét tim thép dugc xu ly bé mit theo diém 1, bao
gdm: dua tAm thép c6 16p ma hodc pht Sn & it nhit mot phia vao xtr ly
dién phan catdt trong dung dich nuwdc kidm truge khi xir Iy dién phan anét.
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