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Linh vue k§ thuat dwgc dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham titan oxit cho phép ndng do titan oxit trong chat

1ong hdn hop dugce 1am ting.
Tinh trang ky thuit ctia sang ché

Chit khang virut c6 thé Gc ché sy sinh truéng ctia virut nhu norovirus va virut
cm va, trong nhiing nim gan day, ngay cang dugc xur ly trong céc vat pham thién vé
viée tiép xtic v&i tay ngudi, nhu may dém tién, 6ng ndi, man, bd dd giuong, d6 chira bao
goi thuc phém, ghé ngéi xe ¢O, bdn tdm, méy tinh ca nhan, va dién thoai thong minh, va

duogc st dung.

Dé lam chit khang virut nhu vay, da c6 nhiéu dé xuét sir dung mudi amoni béc
bbn, hop chét géc bac, hop chit d6ng hoa tri mot, va cac hop chét tuong tu, chéng han,
nhung mot s6 vAn dé da duoc chi ra. Chéng han, c4c vat liéu ban than chiing c¢6 d6 nhay
manh d6i véi da, tinh chét khang virut khong du, hodc cac dic diém thiét ké bi suy giam

do sy bién mau oxy hoa.

Mit khéc, chit quang xuc tac st dung titan oxit ¢6 hoat tinh quang xuc tac cao,
bao gdm tinh chat khang virut, va khong c6 hai d61 v6i co thé ngudi. Vily do nay, ching
duoc nghién ctru lam chit khang virut. Dé lam chét khang virut nhu vy, chét khang
virut ¢6 titan oxit dugc nap trén bé mit ctia n6 véi hop chit ddng hoa tri hai da duoc boc
16 (xem, vi dy, PTL 1), chéng han.

ChAt khang virut thé hién tinh chit khéng virut va dic diém thiét ké tuyét voi.
Tuy nhién, véi titan oxit dugc mo ta trong PTL 1, khi titan oxit duge hoa tan trong dung
mdi, chit 1ong hdn hop thu dugc ¢ xu hudng c6 d nhot cao vakhé xir ly. Do d6, luong
titan oxit dugc tron phai dugc 1am giam, dan dén vAn dé & chd luong 16n titan oxit khdng
duoc xir 1y dong thoi.

Danh muc tai liéu trich dan

Tai liéu sang che
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PTL 1: WO 13/094573
Ban chét k§ thuit clia sdng ché

Vén dé k¥ thuat

Vin dé can dugc giai quyét boi sang ché 13 d& xuét ché pham titan oxit cho phép
ndng do titan oxit trong chét 1ong hdn hop chira titan oxit duoc lam ting.

Bién phap giai quyét van dé

Céc tac gia sang ché da phat hién thay rang viéc st dung ché pham titan oxit chira
nguyén t6 kim loai d& dugc xac dinh truéce cho phép ndng do titan oxit trong chat 1ong
hdn hop dugc lam ting.

Sang ché bao gdm nhiing dbi twong sau.

[1] Ché pham titan oxit bao gbm titan oxit ma vé co ban chira it nhat mdt nguyén
td kim loai dugc chon tir nhém bao gé)m ziricon va niobi.

[2] Ché pham titan oxit theo diém [1], trong d6 ty 1& ham lugng cua ziricon so
véi 100 cua titan (ty 1€ Zr/T1) trong ché pham titan oxit nam trong khoang tur 0,03 dén
0,8.

[3] Ché pham titan oxit theo diém [1] hodc [2], trong d6 ty 1¢ ham lugng ctia niobi
so véi 100 cua titan (ty 1€ Nb/T1) trong ché pham titan oxit nam trong khoang tir 0,05
dén 0,8.

[4] Ché pham titan oxit theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6
ché pham titan oxit nay dugc nap voi hop chét kim loai.

[5] Ché pham titan oxit theo diém [4], trong d6 titan oxit bao gbm titan oxit kiéu
rutil.

[6] Ché pham titan oxit theo diém [4] hodc [5], trong d6 hop chét kim loai 14 hop
chat ddng hoa tri hai.

[7] Ché pham titan oxit theo diém bat ky trong sb cac diém tir [1] dén [6], trong
d6 titan oxit trong ché pham titan oxit c6 ngudn gbc tir quang ilmenit.

[8] Phuong phap san xuét ché pham titan oxit, bao gdm it nhat 1a budce thu duge

titan oxit trong ché pham titan oxit theo diém bt ky trong s6 céc diém tir [1] dén [7]
2
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bang phuong phép pha long.
Hiéu qua co 1¢1 cta sang ché

Theo sang ché, trong chét long hon hop s dung ché phim titan oxit, ndng do
titan oxit c6 thé dugc lam ting. Két qua 13, luong 16n ché phém titan oxit c6 thé dugc
xtr Iy d& dang trong mot cong doan. Ngoai ra, lugng nudce sir dung trong chét 1éng hon
hop c6 thé duge 1am giam mot cach tuong dbi. Do @6, trong truong hop, trong d6 doi

hoi xut ly loai nuée sau xit Iy, van dé nude thai cling c6 the dugc lam giam.
M0o ta chi tiet sang che

Ché pham titan oxit theo sang ché bao gdm titan oxit ma v& co ban chira it nhat

mot nguyén to kim loai duge chon tir nhém bao gom ziricon va niobi.

Titan oxit bao gom titan oxit kidu rutil. Vily do 1a c6 thé thu dugc tinh chit khang
virut & chd sang va chd t6i, tinh phan huy hop chét hitu co & chd sang, va tinh dap tmg
véi anh sang nhin théy thAm chi tot hon, ham lugng cua titan oxit kiéu rutil (ty 18 rutil)
t6t hon néu bang 15 mol% hodc nhidu hon, t6t hon nita néu bang 50 mol% hoic nhiéu

hon, va van tot hon nita néu bang 90 mol% hodc nhiéu hon.

Ngoai titan oxit kidu rutil, titan oxit c6 thé cling bao gdm titan oxit kiéu anataza,

titan oxit kiéu brookit, va céc kiéu tuong tu.

Theo sang ché, titan oxit duge stt dung 6 thé dugc san xuit bang phuong phap
pha khi hodc phuong phép pha léng, nhung t6t hon néu st dung titan oxit duge san Xuét

bang phuong phép pha long.

Dé lam phuong phap san xuét ché pham titan oxit, nhin chung, phuong phép pha
long va phuong phap pha khi da dugc biét dén. Phuong phap pha long 1a phuong phap
trong do6 titan oxit thu dugc bang cach thily phan hodc trung hoa titanyl sulfat thu dugc
tir dung dich chira quing nguyén liéu tho, nhu quang ilmenit. Ngoai ra, phuong phép
pha khi 12 phuong phép trong d6 titan oxit thu dugc béng phan tmg pha khi gifta titan

tetraclorua thu dugc bang cach clo hda quang nguyén liéu thd, nhu quing rutil, va oxy.

Titan oxit tdt hon 1a chtra nguyén t6 kim loai nhu ziricon hodc niobi. Titan oxit
chira nguyén t6 kim loai nhu ziricon hodc niobi cling 6 thé duoc xem la ché pham titan

oxit.
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Theo sang ché, dé lam quing nguyén liéu tho d6i véi titan oxit, quing ilmenit c6
thé duogc st dung, va xi titan thu dugc béng cach xir Iy luyén kim quéng ilmenit dé lam

tang do tinh khiét cta titan ciing c6 thé dugc sir dung.

Ty 1& ham lugng cua ziricon so véi 100 cua titan (ty 1€ Zr/Ti) trong ché pham
titan oxit t6t hon néu bang 0,03 hoic nhidu hon, t6t hon nita néu bang 0,04 hoic nhiéu
hon, va vin t&t hon nita néu bing 0,05 hogc nhiéu hon, va tdt hon néu béng 0,8 hodc it
hon, t6t hon nita néu béng 0,5 hodc it hon, va van t5t hon nita néu bang 0,3 hodc it hon.
T hop bat ky cua cac gidi han trén va cac gigi han dudinay 1a ¢ thé xay ra. Ty 1é ham
lugng cua ziricon so vai 100 cla titan (ty 1€ Zr/Ti) trong ché phim titan oxit tot hon néu
nam trong khoang tir 0,03 dén 0,8, t5t hon nita néu nam trong khoang tir 0,04 dén 0,5,
va vin t8t hon nita néu nam trong khoang tir 0,05 dén 0,3. Ty 1&é ham luong cua niobi so
v6i 100 cia titan (ty 16 Nb/Ti) trong ché phim titan oxit tbt hon néu bang 0,05 hoac
nhidu hon, t6t hon nita néu béng 0,08 hodc nhiéu hon, va van t5t hon nita néu b?mg 0,1
hodc 16n hon, va t6t hon néu bang 0,8 hoic it hon, t6t hon nita néu bang 0,5 hoic it hon,
va van t4t hon nfta néu bang 0,3 hodc it hon. TS hop bat ky ctia cac gidi han trén va cac
gi6i han dudi nay la co thé xay ra. Ty 18 ham luong ctia niobi so v6i 100 cua titan (ty 1€
Nb/Ti) trong ché pham titan oxit t5t hon néu nam trong khoang tr 0,05 dén 0,8, t6t hon
nita néu nim trong khoang tir 0,08 dén 0,5, va van t6t hon nita néu nam trong khoang tir
0,10 dén 0,3. Ché pham titan oxit trong céc khoang néu trén ¢ kha nang phén tan cao
trong cac dung moi, va chat 1ong hdn hop thu dugc 1a d€ xir Iy ngay ca khi ndng do titan

oxit dugc lam tang.

Khi titan oxit ma vé co ban chira nguyén t6 kim loai (ziricon va/hodc niobi), didu
ndy c6 nghia la ty 1¢ ham luong clia nguyén t6 kim loai trong titan oxit bang 0,02 hodc
nhidu hon cho mdi 100 ctia titan. Titan oxit ma v& co ban chira nguyén t6 kim loai
(ziricon va/hodc niobi) la ché phdm titan oxit ma vé co ban chtta nguyén t6 kim loai

(ziricon va/hodc niobi).

Titan oxit ma vé co ban chira nguyén t6 kim loai (ziricon va/hodc niobi) theo sang
ché ¢6 su dinh két thap so véi dién tich bé mit riéng (gia tri BET) ¢6 thé quy cho cac
hat so cAp va c6 thé c ché do nhét cua chat 1ong hon hop, didu nay c6 thé gop phan cai

thién ndng do titan oxit.
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Vi ly do 1a ¢6 thé thu dugc tinh chit khang virut va tinh dép tmg v6i anh sang
nhin thdy thdm chi tot hon, dién tich bé mit riéng BET cua titan oxit t6t hon néu nam
trong khoang tur 1 dén 200 m¥/g, tot hon nita néu nam trong khoang tir 3 dén 100 m%/g,
t6t hon nita néu nam trong khoang tir 4 dén 70 m¥/g, va vin t6t hon nita néu nam trong
khoang tir 8 dén 50 m?/g, va, vi Iy do hiéu suét cta chat khang virut c6 thé dugc lam
tang thém niia, t5t hon néu nam trong khoang tir 7,5 dén 9,5 m?/g. Bat ngd 13, phuong
phép xac dinh dién tich bé mit riéng BET cta titan oxit kiéu rutil s& dugc md ta tiép sau

trong phﬁn Vi du thuc hién sang ché.

Vi ly do 1a c6 thé thu dugc tinh chat khang virut va tinh dap tmg v6i dnh sang
nhin thiy thdm chi tot hon, ¢& hat so cép clia titan oxit t6t hon néu nam trong khoang tur
0,01 dén 0,5 pm, t5t hon nita néu nam trong khoang tir 0,03 dén 0,35 Lm, va van t6t hon
nita néu ndm trong khoang tr 0,06 dén 0,35 um. Bat ngd 1a, dé 1am phuong phép xéac
dinh ¢& hat so cap cua titan oxit, gia tri duge xac dinh bang phuong phép trong d6 c&
hat ctia cac hat so cép duoc xé4c dinh truc tiép tlr vi anh dién tir st dung kinh hién vi dién
tr truyén qua (TEM) dugc thé hién. Cu thé, duong kinh truc phu va dudng kinh tryc
chinh ctia cc hat so cap titan oxit riéng r& duge xéac dinh, va gid tri trung binh ctia ching
duoc léy lam c& hat cua cac hat so cép. Tiép theo, d61 v6i 100 hat titan oxit hodc nhiéu
hon, thé tich (khdi lugng) ciia mdi hat dugc x4c dinh bing xép xi véi khdi 14p phuong
cta c& hat d8 duoc x4c dinh, va ¢& hat trung binh thé tich duoc léy lam c& hat so cép

trung binh.

Ché pham titan oxit theo séng ché t4t hon néu duge nap v6i hop chat kim loai.
Khi ché phém titan oxit dugc nap voi hop chit kim loai, hoat tinh quang xtc tac (hoat
tinh khéng virut va hoat tinh phan hiy thanh phan nhuém mau) cta ché pham titan oxit
trong khoang 4nh séng nhin thdy ¢6 thé duoc cai thién. Tiry thudc vao hop chat kim loai,

cac chire nang khac nhau c6 thé dugc truyén cho ché pham titan oxit.

Trong ché phém titan oxit dugc nap hop chat kim loai, ty 186 ham lugng cta
nguyén t6 kim loai (ziricon va/hogc niobi) 1a gibng nhu trong ché phém titan oxit truéc
khi duoc nap véi hop chét kim loai.

Dé 1am kim loai dung cho hop chét kim loai, vi du, cac kim loai chuyén tiép nhu

ddng, sat, vonfram, ziricon, va molypden c6 theé dugc st dung. Dé lam kim loai dung

5
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cho hop chét kim loai, tiy thudc vao tinh chét vét Iy mong mudn, cac kim loai khac nhu
k&m, nhém, antimon, va thiéc cling co thé dugc st dung. Tuy thudc vao tinh chét vat ly
mong mubn, ché phém titan oxit ¢6 thé dugc nap véi hop chét vo co, va silic c6 thé duoc
st dung, chéng han. Trong s6 cac chit nay, vi 1y do la ¢6 thé thu duoc céac tinh chét
khang khuan va tinh chét khang virut thim chi t5t hon, cac hop chét dong la duge wu

tién, va hop chét d6ng hoéa tri hai dugc uvu tién hon nita.

Dé 1am hop chit ddng héa tri hai, vi du, hop chit vé co ddng hoa tri hai, hop chat

hitu co déng hoa tri hai, va cac hop chét tuong tu c6 thé duoc sir dung.

Dé 1am hop chét vo co déng hoa tri hai, vi du, mudi axit vo co cta ddng hoa tri
hai, nhu ddng sulfat, d6ng nitrat, ddng iodat, dong perclorat, ddng oxalat, ddng tetraborat,
dong amoni sulfat, déng amidosulfat, déng amoni clorua, ddng pyrophosphat, va dong
cacbonat; halogenua cua ddéng héa tri hai, nhu ddng clorua, dong florua, va dong
bromua; déng oxit, déng sulfua, azurit, malachit, déng azit, va cac hgp chét tuong tu cd
thé duoc s dung. Cac hop chét nay co thé duoc st dung mot minh, va cling cd thé sur

dung hai hodc nhiéu loai cung véi nhau.

Dé lam hop chit vo co déng hoa tri hai, vi du, déng format, déng axetat, déng
propionat, ddng butyrat, dong valerat, ddng caproat, déng enanthat, ddng caprylat, dong
pelargonat, ddng caprat, dong myristat, ddng palmitat, dong margarat, dong stearat,
ddng oleat, dong lactat, ddng malat, dong xitrat, ddng benzoat, ddng phtalat, dong
isophtalat, dong terephtalat, ddng salixylat, dong mellitat, ddng oxalat, dong malonat,
ddng suxinat, dong glutarat, ddng adipat, ddng fumarat, ddng glycolat, ddng glyxerat,
ddng gluconat, dong tartrat, ddng axetylaxetonat, dong etylaxetoaxetat, d6ng isovalerat,
ddng B-resorxylat, d6ng diaxetoaxetat, ddng formyl suxinat, ddng salixylamin, dong
bis(2-etylhexanoat), dong sebacat, ddng naphthenat, oxin dong, ddng axetylaxetonat,
dong etylaxetoaxetat, dong triflometansulfonat, ddng phtaloxyanin, ddng etoxit, dong
isopropoxit, ddng metoxit, d6ng dimetyldithiocarbamat, va céc hop chét tuong tu c6 thé
duoc st dung. Céac hop chét nay co thé dugc st dung mot minh, va cling c6 thé str dung

hai ho#c nhiéu loai cung v&i nhau.

Dé 1am nguyén liéu thd hop chét dong hoa tri hai, trong 36 cac chat duge md ta

trén day, hop chat duoc biéu dién bang cong thirc chung (1) sau day t6t hon néu duoc

6
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su dung.
CuX> @)
(Trong cong thire (1), X 1a nguyén tir halogen, CH3COO, NO3, hodc (SO4)112.)

X trong cong thite (1) trén déy 5t hon nita néu 1a nguyén tir halogen, va van tot

hon nita néu la nguyén tir clo.

Déi véi phuong phép xt 1y dé nap ché phim titan oxit v&i chit tai (hop chét kim
loai hoic hop chat v6 co), phuong phép bét ky da biét c6 thé duge sir dung mién 1a né
1a phuong phép uét. Vi du, phuong phép hap phu st dung chét 1ong hdn hop trong d6
ché phim titan oxit dugc tao huyén phi trong dung dich chtra nudc ctia chat tai va dung
mbi, phuong phap phan tmg sir dung chét 1ong hdn hop cua ché phim titan oxit, chét tai,
dung méi, va chit kiém, va céc chit tuong tu c6 thé duoc dé cap. Chat long hdn hop
duoc didu ché tai thoi diém xi Iy. Chét 10ng hdn hop chira it nhat 1a ché pham titan oxit
va dung moi.

Nodng d6 ctia ché phim titan oxit trong chét 1ong hdn hop tét hon néu nam trong
khoang tir 3 dén 40 % khéi lugng. Bét ngd 13, theo sing ché, titan oxit dwoc san xuét
bang phuong phap pha long t6t hon néu dugc st dung, va, ngay cé khi nong do titan
oxit dwoc lam tang, phan tmg c6 thé duge thuc hién mot cach dé dang trong chit long
hdn hop. Cu thé, ngay ca khi ndng d6 ciia ché pham titan oxit nim trong khoang 1én hon
25 % khéi luong va 40 % khéi lugng hodc it hon, phan ting c6 thé dugce thuc hién mot

céch d& dang trong chit long hdn hop.

Lugng nap ctia nguyén lidu thd duge sir dung trong chat 16ng hén hgp, cho mdi
100 phén khéi lwong cua titan oxit, t6t hon néu nam trong khoang tir 0,01 dén 20 phén
khoi luong, t8t hon nita néu nam trong khoang tur 0,1 dén 15 phén khdi luong, va van

t4t hon nita néu ndm trong khoang tir 0,3 dén 10 phan khoi lugng.

Pé lam dung méi, ¢ thé sir dung riéng nude, hodc dung moi hdn hop clia nude
va dung moéi hitu co cling c6 thé dugc sir dung. Trong trudng hop clia dung moi hdn hop,
dung mdi chita nuéc chita nude lam thanh phan chinh 14 duge wu tién. O day, dung méi
chra nuée chira nude 1am thanh phan chinh nghia 13 ham lugng nudc 1a cao nhét trong

tdng dung méi, va tét hon néu 50 % khéi lugng hogc nhiéu hon la nude.

7120



51488

Trong trudng hop ctia dung moi hdn hop chtra dung mdi hitu co, thanh phan ctia
dung moéi hitu co duge xac dinh theo tinh chat mong mudn cua chat 1ong hon hop. Tir
quan diém lam giam tai trong moi truong va cai thién do an toan, dung moi hdn hop t6t
hon 1a chira dung moi hitu co voi luong béng 30 % khbi lugng hodc it hon, t6t hon nita

néu bing 5 % khdi luong hodc it hon, trong téng dung mai.

Dung mdi hftu co ma c6 thé dugc str dung trong dung moi khong bi giéi han mot
cach cu thé, nhung dung méi hiru co tron 14n dugc véi nude t6t hon néu duge sir dung,
ching han. Dé lam dung moi hiru co ma ¢6 thé duogc st dung trong dung mdi, cac ruou
don chic nhu metanol, etanol, 1-propanol, 2-propanol, 1-butanol, isobutanol, 1-

pentanol, 2-metyl-2-pentanol, va 3-metyl-3-pentanol;

cac diol khac nhau nhu etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-propandiol, 1,4-
butandiol, 1,6-hexandiol, 1,8-octandiol, 1,9-nonandiol, 1,10-decandiol, 1,12-
dodecandiol, propylen glycol, 1,2-butandiol, 3-metyl-1,3-butandiol, 1,2-pentandiol, 2-
metyl-1,3-propandiol, 1,2-hexandiol, dipropylen glycol, va dietylen glycol, cac rugu
polyhydric nhu glyxerin,

céc keton nhu metyl etyl keton va metyl isobutyl keton, dimetylformamit,

tetrahydrofuran,

bisphenol A, cac diol thom ma la san pham cong ctia bisphenol A véi alkylen oxit
¢6 2 hodc 3 nguyén tir cacbon (s6 mol cong trung binh: 1 hodc 1én hon va 16 hodc nho
hon), cac diol vong béo nhu bisphenol A dugc hydro hoa, polyoxypropylen-2,2-bis(4-
hydroxyphenyl)propan, polyoxyetylen-2,2-bis(4-hydroxyphenyl)propan, xyclo
hexandiol, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol monoisopropyl ete, etylen glycol
monobutyl ete, etylen glycol monoisobutyl ete, dietylen glycol monometyl ete, dietylen
glycol monoisopropyl ete, dietylen glycol monobutyl ete, dietylen glycol monoisobutyl
ete, propylen glycol monometyl ete, propylen glycol monopropyl ete, dipropylen glycol
monometyl ete, tripropylen glycol monometyl ete, dietylen glycol dimetyl ete, dietylen
glycol metyl etyl ete, dietylen glycol dietyl ete, trietylen glycol dimetyl ete, etyl carbitol,
y-butyrolacton, va cac hop chit tuong tu ¢6 thé dugc dé cap. Ching c6 thé duoc st dung

mdt minh hoc dudi dang hdn hop ctia hai hoc nhidu loai ma khong ¢6 gidi han bat ky.

Trong sb chung, 1-butanol, isobutanol, 1-pentanol, 2-metyl-2-pentanol, 3-metyl-

8
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3-pentanol, metyl etyl keton, metanol, etanol, n-propyl alcohol (NPA), rugu isopropylic
(IPA), propylen glycol, propylen glycol monometyl ete (1-metoxy-2-propanol) (PGM),

va etylen glycol 1a dugc wu tién.

D& lam chét kiém, vi du, natri hydroxit, kali hydroxit, tetrametylamoni hydroxit,
tetrabutylamoni hydroxit, trietylamin, trimetylamin, amoniac, chét hoat dong bé mit cé
tinh bazo, va cc hop chit twong ty c6 thé duoc sir dung, va tot hon néu str dung natri

hydroxit.

Vi ly do 1a phan tmg c6 thé duge kiém soat mot cach d& dang, chat kiém t6t hon
néu duoc bd sung & dang dung dich, va n?)ng do cua dung dich kiém duoc bd sung t6t
hon néu nim trong khoang tir 0,1 dén 5 mol/L, t6t hon nita néu nam trong khoang tir 0,3

dén 4 mol/L, va van tdt hon nita néu nm trong khoang tir 0,5 dén 3 mol/L.

Tiép theo, phuong phap dé nap titan oxit véi hop chat dong hoa tri hai, ma 1a

phuong 4n duge uu tién nhat, s€ duge mo ta.

Chét 16ng hdn hop ¢ thé thu duoc béng cach tron titan oxit, nguyén liéu tho hop
chét ddng hoa tri hai, dung mdi, va chét kidm. Vi du, c6 thé ké dén phuong phap trong
d6 titan oxit trude tién duoc tron véi nuée va néu cin, duge khudy, sau d6 nguyén liéu
tho hop chét ddng hoa tri hai dugc tron va khudy, va sau do6 chét kiém duge bd sung va
khudy. Théng qua chét 1ong hdn hop nay, titan oxit duge nap v6i hop chat déng héa tri

hai ¢6 ngudn gbc tir nguyén liéu tho hop chét ddng hoa tri hai.

Thdi gian khudy téng cong ddi vai chat 1ong hdn hop 14, vi dy, tix 5 dén 120 phut,
t6t hon néu tir 10 dén 60 phut. Nhiét d6 phan tmg cta chét 1ong hon hop 14, vi dy, trong
khoang tir nhiét d6 trong phong dén 70°C.

Vi ly do 1a titan oxit dugc nap t6t v6i hop chéat dong hoa tri hai, 46 pH cta chit
1ong hdn hop sau khi tron va khudy titan oxit, nguyén lidu thd hop chat dong héa tri hai,
va nude, va sau d6 tron va khudy chat kidm t6t hon néu nam trong khoang tir 8 dén 11,
va tot hon nita néu nim trong khoang tir 9,0 dén 10,5.

Sau khi hoan thanh phan ung trong chét long hdn hop, cac chét rén c6 thé dugc
tach riéng. Dé lam phuong phéap tach riéng, vi du, loc, 1éng cén, ly tdm, bay hoi, va cac

phuong phép tuong tu ¢ thé duoc dé cap, va tét hon néu tién hanh loc. Sau do, cac chat
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ran da tach riéng c6 the duge rira bang nude, duge nghién min, dugc phén loai, v.v., néu

can.

Sau khi thu dugc chit ran, vi ly do 1a hop chit dong hoa tri hai c6 ngudn goc tir
nguyén liéu thd hop chét ddng hoa tri hai duoc nap trén titan oxit c6 thé duoc lién két
mot cach chéc chén hon, tdt hon néu chat ran duge xir Iy nhiét. Nhiét d6 xtr ly nhiét tdt
hon néu ndm trong khoang tur 150 dén 600°C, va tdt hon nita néu nam trong khoang tir
250 dén 450°C. Ngoai ra, thoi gian xtr ly nhiét t4t hon néu ndm trong khoang tir 1 dén

10 gio, va t5t hon nita néu ndm trong khoéng tir 2 dén 5 gio.

Thong qua phuong phép trén ddy, s€ thu duoc ché pham titan oxit bao gdm titan
oxit, trong dé titan oxit dugc nap v6i hop chét déng héa tri hai. Luong tai cua hop chét
ddng hoa tri hai trén titan oxit, vé mat hoat tinh quang xtc tac, bao gbm tinh chit khang
virut, tdt hon néu nam trong khoang tir 0,01 dén 20 phin khéi lugng cho mdi 100 phan
khéi luong cua titan oxit. Lugng tai cua hop chét déng hoa tri hai co thé dugc diéu chinh
bang lugng nguyén liéu thd hop chét ddng hoa tri hai dugc st dung trong chat 1éng hon
hop. Bat ngd 13, phuong phép xac dinh luong tai hop chét ddng hoa tri hai s& dugc mod
ta tiép sau trong phan Vi du thuc hién sang ché.

Chét 16ng hdn hop ¢6 thé chira cac thanh phan khac mién 12 hiéu qua cla sing
ché ¢6 thé thu duge. Pé 1am céc thanh phén khéc, chat mau, chét tao béng, chét khr bot,
chit déo héa, chit hép thu IR, chéat hép thu UV, chét tao mui thom, chit 1am cham chay,
va céc chat tuong tu ¢6 thé duoc d& cap. Ngoai ra, chit 1ong hdn hop theo sang ché la
thé phan tan ctia ché pham titan oxit va cling c6 thé duge s dung lam chét khang virut,
chét phu, chit tao mau, hodc cac chét tuong tu. D& 1am chat tao mau, cac muc thong
thuong, son, chat ghi, va cic chét twong tu c6 thé dugc dé cap.

Vi du thwe hién sang ché

Sau day trong ban mo ta nay, sang ché s& duoc mo ta chi tiét hon bang cach sir
dung céac vi du.

Vidu 1

(1) Ché phim titan oxit a

Theo quy trinh sulfat chung, axit sulfuric, nuée, va sat duoc bd sung vao hdn hop

10

10/20



51488 11/20

cua quing ilmenit, niobi pentoxit, va ziricon oxit va dugc hoa tan dé thu dugc dung dich
chira titan sulfat va sat sulfat 1am cac thanh phan chinh. Céc tap chat nhu sat sulfat dugc
loai bo, sau d6 1a thuy phan bang nhiét dé thu dugc ché pham titan hydroxit ngdm nudée.
Ché pham titan hydroxit duge ria va dugc tién hanh xtr Iy nung & nhiét d6 900°C, va
chét ran thu dugc duge nghién min, nho d6 thu dugce ché phém titan oxit a ¢6 cac dac

tinh sau.

a) Titan oxit kiéu rutil két tinh

b) Céc gia tri tinh chét vt Iy
- Dién tich bé mit riéng BET: 9,0 m?%/g
- Ty 1€ rutil: 95,4%
- C& hat so ¢ip: 0,18 um
- Ty 1€ Zx/Ti: 0,05
- Ty 1€ Nb/Ti: 0,17

(2) Ché pham titan oxit A1

a) Budc tron (Budce phan tmg)

600 phan khéi lugng ché phim titan oxit a, 8 phan khéi lugng ddng(ii) clorua
dihydrat, va 900 phan khdi lugng nuée dugc tron trong binh thép khong gi. Tiép theo,
hén hop duoc khudy bing may khudy (“ROBOMIX” do Tokushu Kika Kogyo Co., Ltd.
san xuét), va 1 mol/L dung dich nudc natri hydroxit dugc bd sung timg giot cho dén khi

d6 pH cta chat long hdn hop dat dén 10.
b) Budc loai nude

Chét rén duoc tach riéng khoi chat 1ong hdn hop bang cach loc duéi p suat giam
str dung gidy loc dinh tinh (5C), va dugc rita thém bang nude khir ion. Tiép theo, chat
rén da duoc rira duoc lam khé & nhiét do 120°C trong 12 gidr dé loai bo hoi am. Sau khi
lam kho, st dung thiét bi nghién ("MILLSER" do Iwatani Corporation san xuét), thu

duoc ché phém titan oxit dang bot.

¢) Budce xt ly nhiét
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Ché phém titan oxit dang bdt thu duge & bude b) Bude loai nudce duge xur ly nhiét
& nhiét dd 450°C trong 3 gid trong su c6 mat cta oxy sir dung may diéu nhiét chinh xac
("DH650" do Yamato Scientific Co., Ltd. san xuét), nhd d6 thu duoc ché pham titan oxit
Al bao gém titan oxit dugc nap hgp chét déng hoa tri hai.

(3) Bién thién nong do titan oxit trong chét 1ong hdn hop trong budce tron

Trong a) Bude tron (Bude phan Gng) trong muc (2) trén day, ndng do titan oxit
duogc thay dbi, va trang thai c6 thé khudy dugc & mbi ty 1é phﬁn tram tron 1an duoc xac
dinh. Cu thé, khi toan bd chit long hdn hop duge khudy dong déu trong binh, trang thai
nay dugce danh gia la "T", trong khi khi chét long hon hop trd nén gibng nhu gel, va
khudy chi xuét hién xung quanh truc khudy va tinh trang khuay 1a khong du, trang théai
nay dugc danh gia la "F".

Vidu2

Ché pham titan oxit A2 bao gbm titan oxit dugc nap hop chét ddng héa tri hai thu
duoc theo cach gidng nhu trong Vi du 1, ngoai trir rang luong ddng(ii) clorua dihydrat
duoc st dung trong Vi du 1 duoc thay dbi tir 8 phﬁn khdi luong thanh 3,3 phén khoi
lugng. Ngoai ra, theo cach gidng nhu trong Vi du 1, thir nghiém bién thién ndéng do titan
oxit dugc thuc hién.

Vidu3

(1) Ché phém titan oxit b

Céc luong niobi pentoxit va ziricon oxit duge tron trong Vi du 1 duge thay d6i
dé tao ra ty 16 ham lugng sau, nho d6 thu duge ché phém titan oxit b ¢6 cac dac tinh sau.

a) Titan oxit kiéu rutil két tinh

b) Céc gia tri tinh chét vat Iy

- Dién tich bé mit riéng BET: 37,2 m?/g

- Ty 1€ rutil: 99,6%

- Cd hat so cép: 0,04 pm

- Ty 1€ Zx/Ti: 0,05

- Ty 16 Nb/Ti: 0,26
12
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Ché phém titan oxit B bao gém titan oxit dugc nap hop chét déng hoa tri hai thu
duoc theo cach gibng nhu trong Vi du 1, ngoai trix rang loai titan oxit trong Vidu 1 duge
thay dbi thanh ché pham titan oxit b trén ddy. Ngoai ra, theo cach gidng nhu trong Vi du

1, thit nghiém bién thién ndng do titan oxit duge thuc hién.
Vidu4
(1) Ché pham titan oxit ¢

Céc luong niobi pentoxit va ziricon oxit duge tron trong Vi du 1 dugc thay dbi

dé tao ra ty 1é ham luong sau, nhd d6 thu dugc ché phérn titan oxit ¢ ¢6 cac dac tinh sau.
a) Titan oxit kidu rutil két tinh
b) Céc gia tri tinh chat vat 1y
- Dién tich bé mit riéng BET: 6 m?%/g
- Ty 1€ rutil: 87,2%
- Ty 1€ Zr/Ti: 0,17
- Ty 16 Nb/Ti: 0,20
Ché pham titan oxit C bao gbm titan oxit dugc nap hop chit ddng hoéa tri hai thu
duoc theo cach gidng nhu trong Vi du 1, ngoai trir rang loai titan oxit trong Vidu 1 dugc
thay dbi thanh ché pham titan oxit ¢ trén day. Ngoai ra, theo cach gidng nhu trong Vi du
1, thr nghiém bién thién ndng do titan oxit duge thuc hién.
Vidu so séanh 1
(1) Ché phim titan oxit d
Theo quy trinh clorua chung, quing rutil, cbe, va clo duge dé cho phan ung dé
tao ra titan tetraclorua. Cac tap chit duogc loai bo khai titan tetraclorua béng cach chung
cAt, sau d6 1a xur Iy d6t chay & nhiét do 1000°C thong qua qua trinh oxy hoéa. Sau khi
lam ngudi, chét ran thu duoc dugc nghién min, nho doé thu duoc ché phém titan oxit d
vé co ban khong c6 ziricon va niobi va c6 cac déc tinh sau.
a) Titan oxit kiéu rutil két tinh

b) Céc gié tri tinh chét vat ly
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- Dién tich bé mit riéng BET: 13 m%/g
- Ty 1€ rutil: 95,6%

- C& hat so cdp: 0,15 um

- Ty 1& Zr/Ti: 0,00

- Ty 1& Nb/Ti: 0,01

Ché pham titan oxit D1 bao gdm titan oxit dugc nap hop chét dong hoa tri hai
thu duoc theo cach giéng nhu trong Vidu 1, ngoai tru rang loai titan oxit trong Vi du 1
dugc thay ddi thanh ché phdm titan oxit d trén ddy, va lugng nudce sit dung dugc thay
d6i tir 900 phén khdi lugng thanh 4000 phan khdi lugng. Ngoai ra, theo cach gibng nhur

trong Vi du 1, thir nghiém bién thién ndng do titan oxit dugc thyc hign.
Vi du so sanh 2

Ché pham titan oxit D2 bao gbm titan oxit dugc nap hop chit ddng hoa tri hai
thu duge theo cach gidng nhu trong Vi dy so sanh 1, ngoai trix rang lugng ddng(ii) clorua
dihydrat dugc st dung trong Vi du so sanh 1 dugc thay dbi tur 8 phén khdi luong thanh
3,3 phan khéi luong. Ngoai ra, theo cach gidng nhu trong Vi du 1, thit nghiém bién thién

néng do titan oxit dugc thuc hién.
Vidu so sanh 3
(1) Ché pham titan oxit e

Diéu kién lam nguoi trong Vi du so sanh 1 dugc thay dbi, va thu dugc ché pham

titan oxit e vé co ban khong c6 ziricon va niobi va c¢6 cac déc tinh sau.
a) Titan oxit kiéu rutil két tinh
b) Céc gi4 tri tinh chét vat ly
- Dién tich bé mat riéng BET: 6,8 m?/g
- Ty 1& rutil: 99,6%
- C& hat so cép: 0,25 um
- Ty 1€ Zr/Ti: 0,01

- Ty 1& Nb/Ti: 0,01
14
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Ché pham titan oxit E bao gbm titan oxit dugc nap hop chét ddng hoa tri hai thu
duoc theo cach giéng nhu trong Vi du so sénh 1, ngoai trix rang loai titan oxit trong Vi
du so sanh 1 dugc thay ddi thanh ché pham titan oxit e trén déy. Ngoai ra, theo cach

giéng nhu trong Vi du 1, thir nghiém bién thién néng do titan oxit duoc thue hién.
Vi du so sanh 4
(1) Ché pham titan oxit f

Diéu kién 1am nguoi trong Vi du so sanh 1 duoc thay ddi, va thu duoc ché pham

titan oxit f vé co ban khdng c6 ziricon va niobi va c6 cac dic tinh sau.
a) Titan oxit kiéu rutil két tinh
b) Céc gié tri tinh chat vat Iy
- Dién tich bé mit riéng BET: 13,5 m?/g
- Ty 1€ rutil: 76,5%
- C& hat so cép: 0,13 um
- Ty 1& Zx/Ti: 0,00
- Ty 16 Nb/Ti: 0,01

Ché pham titan oxit F bao gdm titan oxit duge nap hop chét ddng hoa tri hai thu
duoc theo cach giéng nhu trong Vi du so sanh 1, ngoai trir rf“mg loai titan oxit trong Vi
du so sanh 1 dwoc thay d6i thanh ché pham titan oxit f trén ddy. Ngoai ra, theo cich

giéng nhu trong Vi du 1, thir nghiém bién thién néng do titan oxit dugc thuc hién.
Vidu so sanh 5
(1) Ché pham titan oxit g

Diéu kién 1am ngudi trong Vi du so sanh 1 duoc thay d6i, va thu dugc ché pham

titan oxit g vé co ban khdng c6 ziricon va niobi va c6 céc dic tinh sau.
a) Titan oxit kiéu rutil két tinh
b) Céc gié tri tinh chét vat ly
- Dién tich bé mit riéng BET: 20 m%/g

- Ty 16 rutil: 53%
15
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- C& hat so cép: 0,07 um
- Ty 1€ Zr/Ti: 0,00
- Ty 1& Nb/Ti: 0,01

Ché phém titan oxit G bao gém titan oxit dugc nap hop chét ddng hoa tri hai thu
dugc theo cach gibng nhu trong Vi du so sénh 1, ngoai trir rang loai titan oxit trong Vi
du so sanh 1 duoc thay dbi thanh ché pham titan oxit g trén ddy. Ngoai ra, theo cach

giéng nhu trong Vi du 1, thir nghiém bién thién ndng d6 titan oxit duge thuc hién.
Phuong phép xac dinh dién tich bé mit riéng BET ca titan oxit
St dung thiét bi xac dinh dién tich bé mat riéng BET hoan toan tu dong

"MacSORBHM model-1208" do Mountech Co., Ltd. san xuat, dién tich bé mit riéng
duoc xéc dinh (Phuong phap diém don BET).

Phuong phép xac dinh ty 1€ rutil cta titan oxit

Str dung nhidu xa ké tia X "XRD-6100" do Shimadzu Corporation san Xuét, ty 18
cta chiéu cao dinh twong (g véi céc tinh thé kiéu rutil duoc tinh toan tir cc chidu cao

dinh twong tmg v&i tt ca cac tinh thé titan oxit (kiéu rutil, kiéu brookit, va kiéu anataza).
Phuong phép tinh todn ty 1€ Zr/Ti va ty 18 Nb/Ti ctia ché phém titan oxit a dén g

St dung thiét bi phan tich tia X huynh quang "SEA1200VX" do Seiko
Instruments Inc. san xuét, thanh phan nguyén t6 kim loai dugc phan tich béng phuong
phép thong s6 khdi co ban (FP khé1). MAu titan oxit dugc xé4c dinh, va, d6i véi cudong
d6 huynh quang thu dugc (cps: s6 dém cho mdi gidy) ctia mdi nguyén t6 kim loai, ty s6
cudng dd cua cudng d6 huynh quang (cps) cla ziricon hogc niobi so véi cudng do huynh
quang (cps) cta titan 1a 100 dugc tinh toan lam ty 1& Zr/Ti hogc ty 16 Nb/Ti.

Phuong phéap xac dinh luong tai ctia hop chét ddng héa tri hai trén ché pham titan
oxit

Ché pham titan oxit dugc hoa tan hoan toan trong dung dich axit flohydric, va
dich chiét duoc phan tich bing phd ké phat xa ICP dé dinh luong luong tai (phan khdi
lugng) ctia hop chét dong héa tri hai so véi 100 phén khdi lugng cua titan oxit. Bt ngd

1a, "-" dugc dua ra d6i voi cac mau ma phép xac dinh luong tai khong duge thue hién.
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Tinh chét khang virut

Thir nghiém tinh chét khang virut duge thuc hién theo JIS R 1756:2013. Tinh
chit khang virut duge danh gia tir gia tri dugc xac dinh bang cach sir dung cdng thirc
sau, tuc 1a, mic do bt hoat, d61 voi mau duoc diéu ché béng cach ép dung déng déu 1
g/m? ché phém titan oxit A1 dén G thu duogc trong cac Vi du va Vi du so sanh Ién trén
dia thuy tinh natri-canxi, sau d6 la chiéu xa trong 4 gio st dung ngudn sang véi bo loc
N-113 ma ngudng budc song bang 400 nm hoic thap hon.

Muc do bat hoat = log (N/No)

N: D6 chuén ldy nhiém ctia miu sau phan tng, No: D6 chudn 14y nhiém ctia thé
thuc khuén cdy nhiém.

Miic d bt hoat -1 biéu thi 90% bét hoat, mirc d6 bt hoat -2 biéu thi 99% bét
hoat, va mirc d6 bit hoat -3 bidu thi 99,9% bat hoat.

Bét ngd 13, "-" dugc dua ra d6i v&i cac mAu ma thir nghiém tinh chat khang virut

khong dugc thuc hién.
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Bang 1
Bane 1 Vidu | Vidu | Vidu | Vidu |[Viduso|Viduyso|Viduso|Viduso|Viduso
ang 1 2 3 4 | sanh1 | sanh?2 | sénh3 | sénh 4 | sanh 5
Loai ctia pham titan oxit a a b c d d e f g
Dién tich bé mét
riéng BET 9 9 [372] 6 13 13 6,8 13,5 20
Céac dic (m*/g)

tinh ctia ¢he| Ty 1a il (%) | 954 | 954 | 99,6 | 87,2 | 956 | 956 | 996 | 765 | 53
pham titan

oxit Tyle ZyTi | 0,05 | 0,05 | 0,05 | 0,17 | 0,00 | 0,00 | 0,01 | 000 | 0,00
TyleNb/Ti | 0,17 | 0,17 | 0,26 | 0,20 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,01
6 % khéiluong | T T T T T T T T T

Néng do |15 % khdi luong

cta ché
pham titan

T
20 % khéi lugng| T

OXIttrong |5 o4 héi luong| T
T

T

chét long
hon hop |35 % khéi luong

S |3 1= |34
SIS I - I
molm | 3|
SR ST N T S T

40 % khéi lugng

Ché pham | Luong tai cua
titan oxit | hop chatddng | 0,5 | 0,2 | 0,5 | 05 0,5 0,2 0,5 - -
dugc nap hoa tri hai
hop chit |Tinh chét khéng
ddng hoa tri| virut (macdd | -50 | -4,9 | 32 | 42 | -49 2,7 -5,0 - -

hai bat hoat)
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Nhu duoe thé hién trong cac Vi du 1 dén 4, c6 thé thiy rang trong truong hop,
trong d6 ché pham titan oxit bao gbm titan oxit ma vé co ban chira ziricon va/hodc niobi,
6 thé tron 6n dinh ngay ca khi néng do titan oxit trong chét long hon hop duge lam

tang, lam cho co thé dé dang xt ly lugng 16n ché pham titan oxit trong mdt cong doan.

Trong khi d6, Vi du so séanh 1 dén 5 1a cac phuong 4n st dung titan oxit kiéu rutil
vé co ban khong c6 ziricon vahodc niobi, va c6 thé thay rang khi néng do titan oxit
trong chit 1ong hdn hop vuot quéa 20 % khdi lugng, chat 1éng hon hop ¢6 d6 nhét cuc
ky cao va trd nén kho xir ly, 1am cho kho xt Iy luong lon ché pham titan oxit trong mdt

cong doan.

19
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché pham titan oxit dang bdt bao gdm titan oxit chira ziricon va niobi,
trong do ty 16 ham lugng cta ziricon so véi 100 cua titan (ty 1€ Zr/Ti) trong ché

phém titan oxit nam trong khoang tir 0,03 dén 0.8,

trong d6 ty 16 ham lugng cta niobi so v4i 100 cua titan (ty 1€ Nb/Ti) trong ché

pham titan oxit nim trong khoang tir 0,05 dén 0,8,

trong d6 ham lugng cua titan oxit kidu rutil (ty 1& rutil) trong titan oxit bang

87,2 mol% hoac 16n hon, va
trong do ché phém titan oxit dugc nap véi hop chét kim loai.

2. Ché pham titan oxit theo didm 1, trong d6 ché pham titan oxit ndy c6 dién tich bé mat

riéng BET nidm trong khoang tir 1 dén 200 m%/g.

3. Ché pham titan oxit theo diém 1, trong d6 hop chét kim loai 1a hop chat dong hoa tri
hai.

4. Ché pham titan oxit theo diém bat ky trong s6 cac diém tr 1 dén 3, trong d6 ché pham

titan oxit ndy c6 c¢& hat so cap nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5 pm.

5. Ché pham titan oxit theo diém 3, trong d6 lugng nap cua hop chét dong hoa tri hai
nim trong khoang tir 0,01 dén 20 phan khdi luong cho mbi 100 phan khéi luong ctia ché

pham titan oxit.

6. Chét 1ong hdn hop chira ché pham titan oxit theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1
dén 5 va dung mdi, trong d6 nong do ctia ché phim titan oxit ndm trong khoang tlr 16n
hon 25 % khéi lugng dén 40 % khdi lugng hogc nhd hon.
7. Phuong phép san xuét ché phim titan oxit, bao gbm it nhat 1a bude thu duoc titan oxit
trong ché phdm titan oxit theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 6 bang phuong
phap pha long,

trong d6 ché pham titan oxit thu dugc bang c4ch bd sung axit sulfuric va nudc
vao hdn hop ctia quing ilmenit hodc xi titan, niobi pentoxit, va ziricon oxit, nh¢ d6 thu

duoc dung dich chira titanyl sulfat va sau do, thity phan hoéc trung hoa dung dich nay.
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