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chita crom (III) trén bé mat 16p ma k&m hozc hop kim kém, ché phdm nay chua:
céc ion crom (III) c6 nong do nam trong khoéang tir 8 d&én 12 mol/1; tic nhan tao
phitc v6i cic ion crom (IIT) ¢c6 néng d6 nam trong khoang tir 0,8 dén 1,2 mol/1,
trong d6 cdc ion crom (IIT) cé6 mat & dang phiic tan trong nudc véi it nhat mot
loai axit carboxylic da héa tri hodac muéi ctia ching; tdc nhan 1am 6n dinh ché
phdm long dam dic c¢6 néng do ndm trong khoang tir 2,5 dén 3,5 mol/l; cic
anion vo6 co dang nitrat, clorua va sunfat ¢6 tong néng do nim trong khoang tir
10 dén 13 mol/1; it nhat mot ion kim loai chuyén ti€p dugc chon tir nhém bao
gom niken, coban va mangan c6 tdng néng do nim trong khoang tir 0,05 dén
0,15 mol/1; axit boric c6 néng dd nam trong khoang tir 0,05 dén 0,15 mol/1; mot
hoac nhiéu hop chét silicat c6 ham lugng tinh theo silic ndm trong khoang tir 2,5
dén 4 g/1; va nuéc. Ngoai ra, giai phdp hitu ich con dé cap dén phuong phap tao
ra 16p pht chita crom (III). |
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Linh vye ky thuét dwge dé cap

Giai phép hitu ich d& cap dén ché phdm 16ng dam dic, ché phim 1ong nay co

thé dugc ding dé tao ra 16p phii nhidu mau, khong chira thanh phin crom (VI) trén bé
| mét 16p ma k&m axit, ma k&€m zincat, 16p ma k€m nhing ndéng, va 16p ma hgp kim
kém, 16p phu nay vira c6 vai trd trang tri, vira c6 vai trd lam tang kha néng chéng n
mon cho céc chi tiét ma kém, hop kim kém va dic biét 1a ma kém nhing néng. Ngoai
ra, giai phap hitu ich con dé cap dén phuong phép tao ra 16p phi chira crom (III) tir ché

phim 16ng nay.
Tinh trang k¥ thuit cia gidi phap hiru ich

Ma kém 1a mdt phuong phap da dugc st dung rit phd bién trong céng nghiép
nhim ngin chin sy in mon bé mit cta kim loai. Tuy nhién, ma vin chua phai 13 bién
phép ti wu, nén sau khi ma ngudi ta thuong ding cc bién phap hoan thién khéc dé
1am ting kha ning chéng #n mon cta 16p ma. Trong d6, phwong phép thu dong hoa bé
mit 16p ma kém bing 16p phti chira crom (VI) hay con goi 1 phuong phép cromat héa
da dugc sir dung rat rong rai, 16p phi ndy vira c6 vai trd lam ting kha ning chéng n
mon, vira tao tinh trang tri cho céc chi tiét ma v6i cac mau khac nhau tir khong mau,

mau xanh, mau vang, mau xanh 0 liu dén mau den.

Tuy nhién, cac hop chét crom (VI) déu c6 doc tinh cao dbi véi con ngudi va
moi truong, nén hién nay cic nudc trén thé gi6i nhit 13 cac qudc gia c6 nén ky thuat
phét trién cao di loai bd chiing khéi qué trinh sén xuét va thay thé chiing boi cac hop
chit crom (III) it doc hon. Cu thé, Nghi vién chiu Au da ban hanh céc diéu luat nhim
han ché viéc str dung cic hop chét c6 ddc tinh cao trong qu4 trinh san xuét. Quy dinh
RoHS (2002/98/EC) quy dinh vé viéc han ché chét nguy hai trong san phim dién va
dién tir, da bit diu c6 hidu luc 4p dung tai cic nuéce thudc Lién minh chau Au tir thang
7 nam 2006. Quy dinh REACH (2006/1907/EC) quy dinh vé viée dang ky, danh gia va
cip phép sir dung dbi v6i cac loai hoa chit. Theo d6, hop chét crom (VD) 1a mot trong

nhitng chét dugc liét ké vao hai quy dinh néu trén do kha ning gy ung thu cao ciia no.
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Do d6, phuong phap thy dong hoa 16p ma k&m hay hop kim kém sir dung hop chét

crom (VI) di va dang din bj loai b6 va thay bing nhing san phim an toan hon.

Ciing tuong ty nhu 16p pht dugc hinh thanh tir cic hop chit crom (VI), do day va
d6 bam cuia 16p phtt dugc hinh thanh tir cac hgp chét crom (III) vao bé mit 16p ma kém
hay 16p ma hop kim k&ém déng vai trd quan trong nhét trong viéc kiém tra va danh gia

- khé ning chdng in mon théng qua phwong phap kiém tra bing cach phun mudi. Tuy
theo sy thay ddi dd day cua 16p pht ma mau séc tao thanh s& thay ddi tuong tng tir
mau xanh dén mau vang hoic mau ngii sic, ma thudng goi 1a bay mau. Néi chung, tuy
theo nhu ciu thyc té khac nhau ma lwa chon mau sic mong mudn, nhung phai dam bao
bé mit sin phdm sang, mau séc rd rang, 4o bam dinh tdt, 16p phti phai khong dé dang
bi loai bo biang cac tic dong co hoc thong thuong nhu lau chui va dat dugc kha ning

chong &n mon yéu cau.

Pi biét cac patent M§ s 6,287,704 va 6,946,201 dé xuét phuong phéap dé tao ra
16p phu chira crom (IIT) ¢6 mau ngii sic. Theo do, 16p phii dwgc hinh thanh béng cach
st dung hgp chét phurc chira crom (IIT), qua trinh ndy phai thyc hién & nhiét do cao, tdt
hon 1a trén 140°F (60°C).

Hop chit phirc ctia crom (IIT) véi tac nhan tao phire 13 axit oxalic véi ty 16 mol
phi hop dugce néu trong patent My s6 6,858,098 ciing tao ra dwoc 16p phu 6 tac duhg

chong &n mon.

Céc patent My s6 4,263,059; 4,578,122 va 7,029,541 d& cap dén viéc tao ra 16p
pht mau xanh chita crom (III), 16p phii ndy moéng va chi dép (g dugc kha ning chdng
an mon t6i thiéu, mit khéc cac patent nay khong dé cap dén bién phéap xir ly sau thu
dong, diéu nay 13 khong an toan cho 16p phi méng dudi tic ddng co hoc bén ngoai,
hodc vi tri bit ky khong hoan hao cta 16p phu s& 1am cho bé mit da dugc thy dong
nhanh chéng bi &n mon sém.

Céc patent My sb 4,349,392; 4,359,345; 4,359,346; 4,359,348; va 4,384,902 d&
cip dén dung dich c6 tinh axit va phuong phap dé xir 1y bé mat kim loai, dung diéh
nay chira ion crom (III), ion hydro dé tao ra @0 pH nam trong khoang tir 1,2 dén 2.5,
tac nhan oxy hoa, va bd sung it nhat mdt ion kim loai khéc.

Patent My s 4,384,902 d& cap dén dung dich c6 tinh axit va phuong phap dé

xir Iy bé mit kim loai, dung dich nay chira ion crom (III), ion hydro dé tao ra d6 pH
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nim trong khoang tir 1,2 dén 2,5, tic nhan oxy hoa, hop chét silicat d& ting kha nang
“chéng #n mon va it nhit mot ion kim loai bd sung. Dung dich ndy chira xeri (III) va
cho 16p phi c6 mau vang, didu nay dugc cho 13 chii yéu nhd céc ion xeri (IV) dugc tao
ra tir qué trinh oxy héa xeri (III) thanh xeri (IV) khi pH ting cao tai bé mit kém tiép
xuc v6i dung dich. Tuy nhién, xeri (IV) lai ¢6 tinh oxy héa manh hon ca crom (VI),
didu nay c6 thé 1a nguyén nhén tao ra lugng cac ion crom (VI) khong mong mudn do
crom (III) bi oxy héa thanh crom (VI) béi xeri (IV). Cubi ciing, crom (VI) c¢6 kha nang
tao mau vang rit manh va ching c6 vai trd nhu mdt chét chdng #n mon. Nhu vay,
dung dich tao ra 16p phu trén bé mit 16p ma kém hay 16p ma hop kim kém dugc dé

cap trong sang ché nay vin khong phai 12 dung dich khong chita crom (VI).

Cdng bd don yéu ciu cAp patent My s6 2014017409 d& cap dén chét oxy héa
chéng #n mon va phuong phap san xuit né, chét oxy héa nay chtra ion crom (III) ¢6
ndng d6 ndm trong khoang tir 0,01 mol dén 0,22 mol, axit hitu co va ion flo, kha ning

chéng an mon dugc cai thién bang cach st dung 16p pht bén ngoai hoic chit tram kin.

Nhu véy, cc patent néu trén ciing di dé cip dén giai phap dé tao ra dugc 16p
pht trén bé mit 16p ma k&m va hop kim k&m chira cac ion crom (IIT). Tuy nhién, vin
dé gip phai 13 sy xuit hién crom (VI) trong 16p pht, sy én dinh ciia mau sic cua lép
phi va diéu kién thyc hién dé tao ra 16p phi can dén su gia nhiét dé tang toc qu4 trinh.
Viéc sir dyng 16p phi bén ngoai hodc chét tram kin dé phu trén 16p phu crom (III) s&
anh huéng rat nhiu dén vé bén ngoai, va mau séc that cia 16p phi crom (III) bi thay
dbi hoan toan mic di c6 sy cai thién vé kha nang chéng dn mon.

Mit khéc, mot vin @ khac chua duge dé cap trong cac patent néu trén d6 1a do
6n dinh ctia ché phdm khi cin tao ra ché phdm 16ng dam dic. Cac sang ché néu trén
khong thé tao ra dugc ché phim long d4m dic do ché phdm khéng dat dugc sy 6n dinh
khi ma tit ca cic thanh phin trong ché phdm & gii han ndng dd cao, din dén chi c6
thé tao ra 16p phu ngay sau khi pha hoic chi c6 thé tao ra 16p phu truc tiép tir ché phim
c¢6 nbng d6 rit thap. Khi khong c6 tac nhan 1am 6n dinh, 16p phu tao thanh hoan toan

khong dat v& do bong, mau sic va kha ning chbng 3n mon.
Ban chit k§ thuit ciia giai phap hiru ich
Muc dich cta gii phap hitu ich 13 tao ra ché phim 16ng dam diic ding dé tao ra

16p phti chita crom (IIT) trén bé mit 16p ma kém hodc hop kim k&m. Lép phu tao ra
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dam béo ting kha ning chéng dn mon cho céc chi tiét duge xi Iy khi kiém tra bing
cach phun mudi theo tiéu chudn ASTM B117, khong chira crom (VI) khi kiém tra theo
tiéu chuidn ASTM D6492-99, va ¢6 mau sic 6n dinh, bén theo thoi gian.

Muc dich khac cta giai phap hitu ich 1a tao ra ché phdm 16ng dam dic ding dé
te,io ra 16p phu chira crom (IIT) trén bé mit 16p ma kém hodc hop kim kém. Ché phim
16ng dam dic nay hoan toan khdng chira tdc nhan oxy héa va ¢am bao su 6n dinh bing
tac nhan lam 6n dinh. Tir ché phdm nay, c6 thé pha lodng bang nudc dé tao ra dugce
nhitng dung dich pht c6 ndng d6 loang hon, diéu nay g6p phén rt quan trong trong
ng dung vao san xuét cong nghiép thuc té. Dung dich phii ¢6 néng d6 loang hon
trong d6 su twong tic giita cac ion trr do trong dung dich v&i nhau, sy turong tac giita
c4c ion ty do véi hop chit phirc tao thanh trong dung dich, pH cta dung dich, tt ca
nhitng yéu té nay, véi ndng do thdp phi hop, khong anh hudng dén do bén cua hqp
chit phirc tao thanh va dung dich dam bao bn dinh nén c6 thé st dung tryc tiép ngay
sau khi pha. Tuy nhién, viéc kiém soét, diéu chinh va duy tri ndng d9 cua tit ca céc
chét trong dung dich phti sau mot thoi gian sir dung 13 hoan toan khong don gian. Bing
ché phim 16ng dam dic duge dam bao su 6n dinh thi vira dap tmg duge chit lugng 16p
phti crom (III) tao thanh, vira thuan tién trong viéc str dung va duy tri ndng d6 cac chét
trong dung dich phu lodng b?lng mdt phuong phép rit don gian 14 bd sung thém ché

phim 16ng d4m dic vao dung dich dang st dung da bi ti€u hao.

Muc dich khic clia gidi phap hitu ich 13 tao ra ché phdm 16ng d4m dic dung dé
tao ra 16p pht chtta crom (III) trén bé mit 16p ma kém hoic hop kim kém. Ché phdm
1éng ddm dic nay chira axit boric c6 vai trd nhu cht ting tdc cho qua trinh phén tng
hinh thanh 16p phu trén bé mit cac chi tiét dugc xir 1y v6i ndng d6 phi hop dé qua
trinh nay chi can thuc hién & diéu kién nhiét d6 thudng, phit hop véi didu kién san xuét

thuc té, nhiét d6 dung dich tao ra 16p phu t6t nhit 1a 28°C dén 32°C.

Muc dich khac clia giai phép hitu ich 14 tao ra ché phim l6ng d4m dic dung dé
tao ra 16p phti chira crom (III) trén bé mit 16p ma kém hodc hop kim kém, ché phim
long ndy c6 thé dugc ding dé tao ra 16p phi c6 mau séc thay dbi tir mau xanh nhat,
mau vang nhat, mau ngii sic hoic mau bay mau twong tuy mau cu vong. Ché phim
16ng dam dic nay ciing c6 thé tao ra 16p phi trén bé mit 16p ma kém zincat mau vang
hodc mau ciu vong c6 thé so sanh dugc véi 16p phi duge hinh thanh tir dung dich c6

chtra ion crom (VI).
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Dung dich pht dugc pha lodng tir ché phim long d4m dic theo giai phép hitu
ich c6 kha ning chiu dugc tap chét sit va tap chét kém cao, hay n6i céch khéc, dung

dich nay c6 tudi tho cao.

Pé dat duge cac muc dich néu trén, giai phap hitu ich d& xuét ché phim long
dam dic ding dé tao ra 16p phii chtra crom (III) trén bé mit 16p ma k&m hodc hop kim

k&m, ché pham nay chura:

(i) cac ion crom (III) ¢6 ndng dd ndm trong khoang tir 8 mol/I &n 12 mol/l;

(ii) tac nhan tao phirc véi céc ion crom (III) 13 it nhat mdt loai axit carboxylic
da hoéa tri hodc muéi cua ching cé néng do niam trong khoéang tir 0,8 mol/l dén 1,2
mol/l, trong d6 cac ion crom (II) ¢6 mit & dang phirc tan trong nudc véi it nhit mot
loai axit carboxylic da héa tri hoic mudi ctia chiing; A

(iii) tac nhan 1am &n dinh ché phdm 1éng d4m diic c6 ndng d6 nim trong khoang
tir 2,5 mol/l dén 3,5 mol/l, tac nhan 1am 6n dinh nay duogc hoa tron vao ché phém ngay
trong giai doan tao phurc gitta cc ion crom (III) va tc nhén tao phirc véi chung;

(iv) céc anion vd co dang nitrat, clorua va sunfat ¢6 téng ndng d6 nim trong
khoang tir 10 mol/l dén 13 mol/l;

(v) it nhit mot ion kim loai chuyén tiép dugc chon tr nhém bao gém niken,
coban va mangan c6 tdng ndng d6 nim trong khoang tir 0,05 mol/l dén 0,15 mol/l;

(vi) axit boric 1a chét xdc tac cho qua trinh tao 16p phii xay ra nhanh chéng &
didu kién nhiét d6 thudong c6 ndng d6 nim trong khoang tir 0,05 mol/l dén 0,15 mol/l;

(vii) mdt hodc nhiéu hop chét silicat c6 ham lugng tinh theo silic nim trong
khoang tir 2,5 g/l dén 4 g/1; va

(viii) nuéc;

trong d6 16p phu tao ra dap img duoc kha niang chdng #n mon khi kiém tra theo
tiéu chudn ASTM B 117 va khéng chira crom (VI) khi kiém tra theo tiéu chudn ASTM
D6492-99. |

Ngoai ra, giai phap hiru ich con dé xudt phuong phép tao ra 16p phi chira crom
~ (II) trén bé& mit chi tiét dwgc ma kém axit, ma kém zincat, 16p ma kém nhiing néng
hoic 16p ma hop kim k&m, bao gbm céc bude:

(i) pha loang ché phdm l6ng dam dic ding dé tao ra 16p phu chira crom (III)
néu trén bang nudc dé tao thanh dung dich phu c6 ndng dd nim trong khoang tir 5,0 %
dén 15 % thé tich;
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(ii) diéu chinh d6 pH ctia dung dich phit ndy nim trong khoang tir 1,6 dén 2,5;

(iii) nhing chi tiét cin dugc phi bé mit vao dung dich pha thu duge & bude ('ii)
& nhiét 6 dung dich nim trong khoang tir 20°C dén 40°C trong thdi gian nim trong
khoéng tir 10 gidy dén 120 giay;

(iv) sdy cac chi tiét sau khi xir Iy & bude (ii) bang khong khi néng & nhiét do
nam trong khoang tir 85°C dén 95°C, thu dugc chi tiét dugc tao 16p phu chira crom
11D).

Trong phuong phap néu trén, d6 pH ciia dung dich phu t6t nhét 1a dugc diéu
chinh nim trong khoang tir 1,8 dén 2,2 va nhiét d6 ctia dung dich pht t5t nhit 1a ndm
trong khoang tir 25°C dén 32°C.

MO ta chi tiét giai phap hiru ich
Theo mét khia canh, giai phap hiru ich d& cap dén ché phim long d4m dic ding

dé tao ra 16p phu chira crom (III) trén bé mit 16p ma kém hodic hop kim k&m, ché

phim nay chtra:

(i) céc ion crom (III);
| (ii) tac nhan tao phirc v6i cac ion crom (III) 13 it nhit mot loai axit carboxylic
da hoa tri hodic mudi cia chiing;

(iii) t4c nhan 1am én dinh ché phim léng d4m dic, tac nhan 1am 6n dinh nay
dugc hoa tron vao ché phdm ngay trong giai doan tao phirc gita cac ion crom (III) va
tac nhan tao phuc véi ching;

(iv) céc anion v0 co dang nitrat, clorua va sunfat;

(v) it nhit mot ion kim loai chuyén tiép duogc chon tir nhém bao gdm niken,
coban va mangan;

(vi) axit boric 13 chét xdc tac cho qué trinh tao 16p phii x4y ra nhanh chéng &
didu kién nhiét d6 thuong;

(vii) mot hodc nhiéu hop chét silicat c6 ham lugng tinh theo silic; va

(viii) nudec.

L6p ma k&m thich hop c6 thé dugc xtr Iy bing ché phim 16ng dam dic theo giai
phap hiru ich bao gém 16p ma kém axit, ma k&m zincat, 16p ma k&m nhiing néng hozc

16p ma hop kim kém.
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Trong ché phim 16ng d4m dic ding dé tao ra 16p phu chira crom (III), cac ion
crom (IIT) duge cung cip tir cac hop chit crom (III) dugc chon tir nhém bao gdm crom
axetat, crom sunfat, crom clorua, crom nitrat va crom phét phat. Céac hop chit néu trén
c6 thé dugc sir dung riéng ré& hoic két hop. Ndng do céc ion crom (I1I) cang cao thi s¢
tao ra dugc 16p phu cang diy va gép phin ting kha ning chéng in mon cia 16p phu.
Céc ion crom (III) trong ché phim nay c6 ndng d6 nim trong khoang tir 8 mol/l dén 12

mol/l.

Trong ché phim Iéng ¢am dic dung dé tao ra 16p phu chira crom (III), tc nhan
tao phitc véi cic ion crom (III) ¢6 thé 13 axit hydroxycarboxylic, axit monocarboxylic,
axit carboxylic da hoa tri hodic cic mudi ctia ching. Trong ché phdm léng, cac ion
crom (III) s& tao thanh phirc tan trong nudc véi tac nhan tao phirc néu trén. Vi dy vé
axit hydroxycarboxylic 13 axit malic va cic hop chét twong ty. Tuy nhién, axit
hydroxycarboxylic khéng chi gi¢i han & vi du nay. Vi du vé cic axit monocarboxylic
bao gdm axit fomic, axit axetic va cdc hop chit twong tw. Tuy nhién, cac axit
monocarboxylic khong chi giéi han & cac vi du ndy. Vi du vé céc axit carboxylic da
hoa tri bao gbdm cac axit dicarboxylic nhur axit oxalic, axit malonic, axit suxinic, axit
adipic va axit diglycolic; va céc axit tricarboxylic nhu propantricarboxylic va cac hop
chit twong ty. Tuy nhién, cAc axit carboxylic da hoa tri khong chi gi6i han & céc vi du
nay. Trong cic hop chét trén, cc axit carboxylic da héa trj 14 thich hop hon, va thich
hop hon nira 13 axit oxalic, axit malonic va axit suxinic. Trong ché phim 16ng dam Cféc
ding dé tao ra 16p phu chira crom (III), tic nhan tao phirc vé6i cac ion crom (III) c6
ndng d6 mol nim ndéng d6 nim trong khoang tir 0,8 mol/l dén 1,2 mol/I. Tét hon néu
ty 18 ndng @6 mol/l clia tc nhan tao phirc v6i cac ion crom (III) trong ché phim 1éng
1a 1:10.

Trong ché phim léng d4m dic ding dé tao ra 16p phii chira crom (III), tac nhin
1am n dinh duoc sir dung 13 glyoxaline va cic dan xult ctia né. Nong do cua tic nhan
lam 8n dinh trong ché phim léng ddm dic nim trong khoang tir 2,5 mol/l dén 3,5
mol/l. Tét hon néu ty 1€ néng d6 mol/l cuia tic nhan lam 6n dinh véi cac ion crom (I1D)
trong ché phim Iéng 13 3:10. T4c nhan lam &n dinh ndy c6 vai trd vo cing quan trong
dé dam bao tinh dn dinh cua ché phém long dam dac. B%lng tac nhan lam 6n dinh nay,
dung dich phii c6 ndéng do lodng duge pha lodng tir ché phdm léng ddm dic c6 thé tao

ra 16p phu chita crom (IIT) ¢im bao d6 sang béng, d6 ddng déu mau, dat mau sic
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mong mudn, khong chira crom (VI) va dat kha ning chdng an mon. Tudi tho dung dich
lodng cao, vi thé dung dich nay c6 thé tiép tuc duge str dung sau khi bd sung ché phdm
1éng ddm dc. Tuy nhién, tc nhan lam n dinh nay phai dwoc kiém sodt ding ty 1&
ndng @9 so véi ndng do cua cac ion crom (III). Tac nhan nay chi c¢6 tic dung én dinh
khi ching dugc hoa tron vao ché phim trong giai doan tao phirc giita hop chit crom

(IIT) va céc tac nhén tao phirc véi chung.

Trong ché phdm 16ng dam dic ding dé tao ra 16p phu chira crom (III), cac ion
vd co dang nitrat, clorua va sunfat dugc cung cip tir ngudn axit vd co nhu axit
clohydric, axit nitric va axit sunfuric hodc tir cdc mudi twong tmg ctia cic axit ndy. Tuy
nhién, céc axit vd co va cac mudi v6 co khéng chi gioi han & cac vi du nay. Tong néhg
do ctia cAc ion vd co trong ché phdm 16ng ndm trong khoang tir 10 mol/I dn 13 mol/l.
Tét hon néu ty 1 ndng d6 mol/l ciia toan bd cac ion vo co nay voi céc ion crom (III)

trong ché phim 16ng 13 12:10.

Trong ché phim 16ng d4m djic ding dé tao ra 16p pha chira crom (I1I), c4c ion
kim loai chuyén tiép dugc chon tir nhém bao gdm niken, coban, va mangan dugc cung
cép tir cac mudi sunfat, nitrat hodc clorua twong tmg cia chiung. Céac ion kim loai
chuyén tiép nay gép mot phan vai trd vao viéc xic tic cho qué trinh hinh thanh 16p
phi. Tt nhit néu ché phidm 16ng chira cac ion coban. Ndng dd cua céac ion kim loai
chuyén tiép trong ché phdm 16ng ndm trong khoang tir 0,05 mol/l dén 0,15 mol/l. Tt
hon néu ty 1& ndng d6 mol/l ciia toan bd cic ion kim loai chuyén tiép trong ché phim

l6ng ddm déc so vdi cac ion crom (III) 14 0,1:10.

Trong ché phdm léng dam dic ding @& tao ra 16p phu crom (III), axit boric c¢6
m3t véi ndng d6 nim trong khoang tir 0,05 mol/l d&n 0,15 mol/I. Tét hon néu ty 16
ndng dd mol/l véi cac ion crom (III) 14 0,1:10. Axit boric v&i ham lugng néu trén 1a
thanh phdn ciing déng vai trd 13 mot trong nhing xuc tic nhim ting ning luong hoat
héa cho qué trinh tao 16p phi dugc xay ra nhanh chéng trong diéu kién nhiét do
thuong tir 28 °C dén 32°C.

Trong ché phdm 16ng d4m dic ding d& tao ra 16p phit crom (III), mot hodc
nhiéu hop chét silicat dugc lwa chon tir natri silicat, kali silicat, keo silica va cac hop
chit trong tu. Tuy nhién, cac hop chét silicat khong chi giéi han & cac vi du nay. Céc

hop chét silicat néu trén c6 thé duge st dung riéng ré hodc két hop. Ham luong cia

-0-



2014

cac hop chét silicat, tinh theo silic, trong ché phim léng nim trong khoang tir 2,5 g/1
dén 4 g/l. Tét hon néu ty 18 giita ham lwong cua cac hop chét silicat v6i ndng d6 cia

c4c ion crom (III) trong ché phim 16ng 12 3:10.

Ché phim 16ng dam dic thu dugc c6 cac tinh chit sau: ché phdm c6 mau tim

dam, do pH cta ché phdm nidm trong khoang tir 0,4 dén 1,0.

Theo mdt phuwong 4n duge wu tién, ché phim 1ong ddm dic theo giai phap hitu
- ich chura:

(i) cac ion crom (III) c6 ndng d6 1a 10 mol/l;

(ii) tac nhan tao phirc vé6i cac ion crom (III) ¢6 ndng d6 1a 1 mol/l;

(iii) tac nhan 1am én dinh ché phdm 16ng ddm dic c6 ndng do 1a 3 mol/l;

(iv) cac anion vd co dang nitrat, clorua va sunfat c6 tdng ndng d6 13 12 mol/l;
(v) it nh4t mdt ion kim loai chuyén tiép c6 téng ndng d6 13 0,1 mol/l;

(vi) axit boric c6 ndng d6 13 0,1 mol/l; va
(vii) mot hodc nhiéu hop chét silicat c6 ham lwong tinh theo silic 12 3 g/1.

Vé phuong phép tao 16p phit crom (III) trén bé mit céc chi tiét da dugc ma kém
va ma hop kim kém, c6 thé st dung phuong phép nhiing hoic phun. Tuy nhién,
phuong phép nhing duge st dung phd bién hon va giai phép hitu ich s& chi dé cp cu

thé vé& phuong phap nay.

Phwong phép tao ra 16p phu chira crom (III) trén bé mit chi tiét dugc ma kém
axit, ma k&m zincat, 16p ma k&m nhtng néng hoic 16p ma hop kim kém tir ché phdm

16ng theo giai phap hitu ich bao gdm céc budc sau:

(i) Pha loang ché phim 16ng d4m dic ding dé tao ra 16p phu chira crom (11D)
bing nudc tao thanh dung dich phii c6 ndng d6 nim trong khoang tir 5 % dén 15 % thé
tich.

(ii) Piéu chinh d6 pH cua dung dich phi ndy nim trong khoang tir 1,6 dén 2,5,
tdt nhat 12 ndm trong khoang tir 1,8 dén 2,2.

(iii) Nhiing chi tiét cAn duogc phii bé mit vao dung dich lodng thu dwoc & budc
(ii) & nhiét d6 dung dich nim trong khoang tir 20°C dén 40°C, t6t nhét 13 nim trong
khoéng tir 25°C dén 32°C, thoi gian nhiing ndm trong khoang tir 10 gidy dén 120 giay.

Thoi gian nhing khac nhau s€ tao mau sac khac nhau.

-10-



2014
(iv) Sy cac chi tiét sau khi xir Iy & budc (i) bing khong khi néng & nhiét dd
nam trong khoang tir 85°C dén 95°C.
Vi du thwe hién gidi phap hitu ich
Céc vi du duéi ddy chi nhim muc dich minh hoa gii phap hitu ich va khong ¢6
¥ nghia 1am gi6i han pham vi yéu cau bao hd ctia giai phap hiru ich.
Trong cé4c vi du ndy, dung dich phi duge tao ra bing cach pha loang ché phim

long dam dic theo giai phap hitu ich s& dugc sir dung dé thir truc tiép trén cac chi tiét

sau:

Céc chi tiét dang b¢ vit, cac chi tiét nay 1am bing sét, dugc ma kém bing dung
dich ma k&m kiém zincat theo ca hai hinh thitc ma: ma treo va ma quay, do day 16p ma
t6i thiéu t5t nhét 13 8pm.

Céc chi tiét dang c vit, cac chi tiét nay 1am bing sit, dugc ma hop kim kém-
niken kiém zincat theo ca hai hinh thirc ma: ma treo va ma quay, do day 16p ma kém-

niken t&t nhat 13 nim trong khoang tir 5 pm dén 25 pm.

Chi tiét dang dng hinh try 1am bing thép, dugc ma kém nhing néng, do day 16p
ma k&m ti thidu t6t nhét 12 60 um.

Céc diéu kién ma va xir 1y cac chi tiét néu trén nhu sau:
Ma kém kiém zincat dugc thyc hién theo cic budc sau:
1. Ma kém;
2. Rtra nudc;
3. Hoat hoa bing axit nitric 0,25 % dén 0,5 % trong 10 gidy dén 30 gidy;
4. Rra nudc;
5. Xur ly tao 16p phu;
6. Rira nudc; va
7. Sy bing khong khi néng & nhiét d 85°C dén 95°C.
Ma hop kim kém-niken kiém zincat dugc thuc hién theo cic budc sau:

1. Mz,i hop kim kém-niken;

2. Rira nuéc;
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3. Hoat héa bang axit clohydric pH 2,0 trong 10 gidy dén 30 gidy;

4. Rira nudc;

5. Xir 1y tao 16p phu;

6. Rira nudc; va

7. Sdy bing khong khi néng & nhiét d6 85 °C dén 95°C.
Ma k&m nhiing néngdugce thuc hién theo cac budc sau:

1. Ma k&m nhung néng;

2. Xt ly tao 16p phu;

3. Rira nudc; va

4. Dé kho tu nhién.

Chuén bi ché phim 16ng d4m dic ding dé tao ra 16p phu chira crom (III) theo

céc cong thirc duoc thé hién trong Bang 1.

Bang 1

Cong Cong Cong Cong | Cong thuc 5

thuc 1 thac2 | thac3 | thic4
cr’* (mol) 10 10 10 10 10
Axit oxalic (mol) 0,8 0,8 0,8 0,8 0,8
Axit maloic (mol) 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Glyoxaline (mol) 3 3 3 3 0
NO5’ (mol) 8 8 8 8 8
SO& (mol) | 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5
Cr (mol) 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Co™ (mol) | 0 0,1 0,1 0,1 0,1
Axit boric (2) 0 0 0,1 0,1 0,1
Si (® 0 0 0 3 3
Nuéce bi 1000 ml

Phuong phép pha ché va bao quan ché phim long dam dic:

Chuén bi dung dich 1: Hoa tan mubi Cr** bing nudc néng & 50°C. Sau d6 cho tir

AY I{ . + Y
ttr mudi Co*™+ vio.
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Chuén bj dung dich 2: Hoa tan axit boric véi nuéc néng & 60°C, sau d6 thém
axit oxalic khudy d&u pha béng nuéc néng & 50°C hoa tan trude, sau d6 méi thém axit
maloic, khudy déu cho hoa tan.

Sau d6 tron dung dich 2 véi dung dich 1. Thém lugng glyoxaline vao, khudy
déu hoa tan. Sau d6 gia nhiét ti 70°C dén 80°C, duy tri nhiét do 75 °C + 5°C (khong
dugc nho hon va 16n hon vi n6é dnh hudng téi qua trinh phan tmg), thém tir tir lugng
NO; va SO.* (Luu ¥: thém tirng loai mot khong dugce bd sung ciing 1 luc). Khudy lién
tuc va gia nhiét trong 2 gid, nhé tlr tir lugng axit vao bd sung Cl- dé ché phim phén
ttng (Thoi gian tinh dugc bét diu khi nhiét d6 dung dich dat 70°C).

Sau 2 gid bd sung Si va khudy déu trong 1 gior va dé ngudi va dinh muc thanh
1000ml bang nuée cit va bao quan & nhiét d thudng.

Sau khi tao ra ché phém l6ng ddm dic dung dé tao ra 16p phu crom (III) theo
c4c cong thirc trong Bang 1, cac ché phim 16ng nay 1dn lugt duge pha lodng thanh
dung dich phti ¢6 ndng @6 10% thé tich, sau d6 dugc didu chinh d6 pH va phu theo céc

diéu kién twong tmg vé6i céc vi du duoc thé hién trong Bang 2.

Béang 2

Vidul Vidu2 Viduy3 Vidu4 Vidu 5

Do pH dung dich phu 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
(dugc diéu chinh bing
HNO; hoic NaOH)

Nhiét d dung (°C) 26 26 26 26 26
dich phu

Thoi gian (gidy) 90 90 60 60 60
nhing

Nhiéu chi tiét ma kém va ma hop kim kém-niken thu dugc néu trén dugc sir
dung dé thir cho mdi vi du. Sau d6, cac chi tiét niy dugc kiém tra bing cach phun
mudbi theo tidu chudn ASTM B 117 va kiém tra dinh tinh crom (VI) theo tiéu chuén
ASTM D6492-99. Céc két qua kiém tra duoc thé hién & Bang 3.
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Bang 3
Vidu Lép ma Vé bén ngoai Thoi gian xuat hién | Dinh tinh Cf
kém <5 % gi tring khi (VD)
phun mudi (gid) (Theo ASTM
(Theo ASTM B D6492-99)
117)
1 Ké&m zincat | Bdy mau, nhat, déu mau, 48 Khong phat hién
khong bi 6 mau
Ké&m-niken Bay mau, déu mau, 72 Khong phat hién
khong bi 6 mau
2 Ké&m zincat Bay mau, déu mau, 96 Khong phat hién
khong bj 6 mau
Ké&m-niken Bay mau, déu mau, 120 Khong phat hién
khong bi 6 mau
3 | Kémzincat | Bay mau, déu mau, 120 Khéng phat hién
khéng bi 6 mau -
Kém-niken Bay mau, déu mau, 260 Khong phat hién
khong bi 6 mau
4 Ké&m zincat Bay mau, déu mau, 144 Khong phét hién
khong bi 6 mau, khong
bi tr6¢c mau
Ké&m-niken Bay mau, déu mau, 300 Khong phat hién
khong bi 6 mau
5 Kém zincat | Mau khong xéc dinh, <48 Khoéng phat hién
khong déu mau, nhiéu
may duc
Ké&m-niken Mau khong xac dinh, <48 Khong phat hién

khong d€u mau, nhicu

may duc

Riéng véi cac chi tiét ma k&m nhing néng dugc st dung dé thir trong dung dich

phi véi cac didu kién: pH = 4,5; thoi gian 15 gidy, tao ra duge 16p phit khéng mau dén

mau 4nh xanh. Sau khi hoan thanh quy trinh xi Iy, danh gia kha ning chéng #n mon
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bing cach dit tit ca chung & moi truong khong khi binh thuong, két qua khong xuét

hién gi tring sau thoi gian 1 thang.
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YEU CAUBAO HO
1. Ché phim léng dam dic dung dé tao ra 16p pht chira crom (11I) trén bé mit 16p ma
k&m hozc hogp kim kém, ché phdm nay chira cac thanh phin sau:

(i) cac ion crom (III) c6 néng d6 nim trong khoang tir 8 dén 12 mol/l;

(ii) tc nhén tao phirc véi céc ion crom (IIT) 13 it nhét mot loai axit carboxylic
da héa tri hodc mubi ciia chiing c6 ndng d6 ndm trong khoang tir 0,8 mol/l dén 1,2
mol/l, trong d6 cac ion crom (III) c6 mit & dang phirc tan trong nuéc véi it nhit mot
loai axit carboxylic da héa trj hodc mudi cia ching;

(iii) tc nhan 1am én dinh ché pham long d4m dic c6 ndng d6 ndm trong khoang
tir 2,5 mol/l dén 3,5 mol/l, tac nhan lam 6n dinh nay dugc hoa tron vao ché phim ngay
trong giai doan tao phurc gifra cac ion crom (II) va tadc nhén tao phirc véi ching;

(iv) céc anion vd co dang nitrat, clorua va sunfat ¢6 tong ndng d6 nim trong
khoang tir 10 mol/l dén 13 mol/l;

(v) it nhét mot ion kim loai chuyén tiép duogc chon tir nhém bao gdm niken,
coban va mangan c6 tong néng d6 nim trong khoang tir 0,05 mol/l dén 0,15 mol/l;

(vi) axit boric c6 ndng d6 ndm trong khoang tir 0,05 mol/l dén 0,15 mol/l;

(vii) mdt hodc nhidu hop chét silicat ¢6 ham Iugng tinh theo silic ndm trong
khoang tir 2,5 g/l dén 4 g/1; va

(viii) nudc; .

trong d6 16p phu tao ra dap ing dugc kha ning chdng in mon khi kiém tra theo
tiéu chuAn ASTM B 117 va khéng chira crom (VI) khi kiém tra theo tiéu chudn ASTM
D6492-99.

2. Ché phdm 16ng theo diém 1, trong do:

(i) céc ion crom (III) c6 ndng d6 13 10 mol/l;

(ii) tac nhan tao phirc v6i cac ion crom (IIT) c¢6 ndng d6 1a 1 mol/l;

(iii) tac nhan 1am n dinh ché phdm 16ng dam dic c6 ndng d6 1a 3 mol/l;

(iv) cac anion v6 co dang nitrat, clorua va sunfat c6 tong néng d¢ 1a 12 mol/l;

(v) it nh4t mét ion kim loai chuyén tiép c6 tong ndng d6 13 0,1 mol/l;

(vi) axit boric c6 ndng d6 14 0,1 mol/l; va

(vii) mot hodc nhiéu hop chét silicat c6 ham lugng tinh theo silic 12 3 g/l.

3. Ché phim 16ng theo diém 1 hozc 2, trong d6 ché phim long nay dugc pha lodng

bing nudc dé tao ra dung dich phi 6n dinh vé thanh phin va bén viing c6 ndng d6 nim
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trong khoang tir 5,0 % dén 15 % thé tich tru6c khi ding d& phu 16n bé mat 16p ma k€m
hoéc hgp kim ké&m.

4. Ché phidm 16ng theo diém 1 hoic 2, trong d6 cac ion crom (III) duge cung chp tir
cac hop chit crom (ITI) duogc chon tir nhéom bao gém crom axetat, crom sunfat, crom
clorua, crom nitrat va crom phét phat hogc két hop ctia chiing.

5. Ché phém 16ng theo diém 1 hodc 2, trong do it nhét mot loai axit carboxylic da hda
tri dugc chon tir nhom bao gém axit oxalic, axit maloic va axit suxinic hodc két hop
cua chung. _

6. Ché phim léng theo diém 1 hoic 2, trong d6 tac nhan 1am 6n dinh ché phim long
dam dic 1a glyoxaline va cac din xuét ctia no.

7. Ché phdm 16ng theo diém 1 hoic 2, trong d6 ion kim loai chuyén tiép dugc sir dung
1a coban.

8. Phuong phap tao ra 16p phi chita crom (III) trén bé mit chi tiét dugc ma kém hozic

hop kim k&m bao gdm cac budc:

(i) pha lodng ché phim long ddm dic ding dé tao ra 16p phi chita crom (III)
theo diém 1 bing nuéc dé tao thanh dung dich phii c6 ndng d9 nim trong khoang tir
5,0 % dén 15 % thé tich;

(ii) didu chinh d6 pH cta dung dich phi ndy nim trong khoang tir 1,6 dén 2,5;

(iii) nhing chi tiét cAn duoc pht bé mit vao dung dich phii thu dwgc & budc (ii)
& nhiét d6 dung dich ndm trong khoang tir 20°C dén 40°C trong thoi gian nim trong
khoang tir 10 gidy dén 120 gidy; va

(iv) sy cac chi tiét sau khi xir Iy & budc (ii) bang khong khi néng & nhiét do
nim trong khoang tir 85°C dén 95°C, @& thu dugc chi tiét dugc phii 16p phi chira crom
1.

9. Phwong phép theo diém 8, trong d6 do pH ctia dung dich phu nim trong khoang tir
1,8 dén 2,2.

10. Phuong phép theo diém 8 hoic 9, trong d6 nhiét do ciia dung dich phu nim trong
khoang tir 25°C dén 32°C.
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