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(54) BOT ZIRICON OXIT MIN VA PHUONG PHAP SAN XUAT BOT NAY
(57) Sdng ché& dé cap dén bot ziricon oxit c¢6 kha nang dic t6t va mat do nung két
cao va cé thé tao ra sin phdm nung két ziricon oxit theo cdch don gidn. Bot
ziricon oxit theo sdng ché€ bao gém ytri oxit v6i lugng nam trong khoang tir 2%
dén 6% mol, cé thé tich clia cic 16 x6p véi dudng kinh 16 x6p nho hon hodc béing
200nm nam trong khoang tir 0,14ml/g dén 0,28ml/g va c6 mat do dic tuong doi
nam trong khoang tir 44% dén 55% khi bot ziricon oxit dugc dic véi dp sudt dic
1t/cm?(0,01MPa), trong d6 mat do dic twong doi dugc tinh theo cong thic (1)
dudi day:
mat do didc tuong d6i (%) = (mat do dic/mat do nung két 1y thuyét) x 100 (1).
Ngoai ra, sdng ché cling dé cap dén phuong phap san Xﬁfit bot ziricon oxit néu

trén.
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Linh vie ky thuit dwge dé cip

Séang ché dé cap dén bot ziricon oxit min va phuong phép san xuét bot nay.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Ziricon oxit dugc st dung cho rét nhiéu Gng dung. Cac vi du dién hinh cua
ziricon oxit bao gdm bot dugc san xuét bing phuong phép kho, bot dugc san xudt
bing phwong phép uét, v.v.. Géan day, viéc nghién ctru va phat trién da duoge tich cuc
thuc hién trén bot ziricon oxit w6t vi ching cé nhiéu chirc ning. Vi dy, ziricon oxit wt
duoc san xudt bing phuong phap tinh ché ué6t, nhu 13 phuong phap thiy phan, dugc
sir dung 1am vAt liéu dién tir, chit ddng xiic tdc d& lam sach khi thai 6 0, chat cim
bién oxy, gbm min, mang phén quang, chét dién phan ctia pin nhién liéu oxit rin va
cac ung dung tuong tu.

Poi khi ziricon oxit u6t duoc st dung ¢ dang chit nén bot, nhung thudng l1a
duoc st dung & dang san phim nung két dé thé hién chirc ning cia nd. Sén phim
nung két ziricon oxit dugc san xuét béng cach dac bt tinh thé ziricon oxit min, va sau
d6 nung két san phdm duic thu dugce. Trong truong hop nay, bt tinh thé ziricon oxit
min dugc dwa vao xir ly on dinh trude dé duy tri cAu tric tinh thé tr giac hodc 1ap
phuong, ma 1a pha én dinh & nhiét do cao ca tinh thé ziricon oxit, doi v6i nhiét do
thuong. Vige xtr ly dn dinh déi véi tinh thé ziricon oxit néi chung duge thwe hién bing
cach hoa tan oxit, nhu 13 canxi oxit, magie oxit va ytri oxit, trong ziricon oxit. San
phdm nung két bao gdm ziricon oxit chi ¢6 cAu triic tinh thé 14p phwong dugce sir dung
rong rai 1am san phim dwgc goi 12 san phdm nung két ziricon oxit &n dinh toan phan
(thuong dugc goi la “ziricon oxit dn dinh”). Ngoai ra, sdn phim nung két chira ziricon
oxit ¢6 cAu trac tinh thé t gidc duqc stir dung rong rdi lam san phim nung két ziricon
oxit 6n dinh mot phén.

Khi thu dugc san phdm nung két ziricon oxit néu trén, dic tinh caa bdt s& anh
huong dén kha ning xit Iy va kha nang nung két trong qu trinh san xuét. Do d6, dic
tinh cua san phdm nung két ziricon oxit can thu dugc s& bi anh hudng 16n boi dac tinh

clia bot ziricon oxit dugc sit dung lam nguyén liéu thd. Vi dy, lién quan dén bot
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ziricon oxit, tai liéu sang ché 1 bdc 10 bot ziricon oxit min, trong d6 dién tich bé mat
riéng BET ndm trong khoang tir 6 dén 28m?g, va ty 1& [duong kinh hat trung binh
duoc do bédi kinh hién vi dién tr] / [dudng kinh hat trung binh dugc x4c dinh tir dién
tich bé mat riéng BET] ndm trong khoang tir 0,9 dén 2,1. Bot ziricon oxit min ndy c6
thé dwoc san xuit bing cach didu khién duong kinh hat trung binh cta ziricon oxit
hydrat hoa, ma 13 nguyén liéu thd, va nhiét d6 nung ciia n6. Kha néng duc va kha nang
nung két khi bot dugce dic va nung két dé tao ra gém dugc nang cao. Ngoai ra, tai li€u
sang ché 2 boc 16 bot ziricon oxit chira céc hat két tu thu cip, trong d6 dién tich bé
mit riéng BET nim trong khoing tir 3,5 dén 20m*/g, c¢& hat trung binh nim trong
khoang tir 0,3 dén 1pm, va ty 1& [duong kinh hat trung binh dugc do béi kinh hién vi
dién tir] / [duong kinh hat trung binh dwoc x4c dinh tir dién tich bé mit riéng BET]
nim trong khoang tir 1 dén 3. Tai liéu séng ché 2 ciing boc 16 bot ziricon oxit va
phuong phép san xuét bot ndy, trong d6 duong kinh hat trung binh ¢ (um) cia dung
dich keo ziricon oxit hydrat héa nhé hon hodc bang 0,2um, va dung dich keo nay
dugc nung & nhiét @6 T (°C) ma théa man T > 3000 ¢ + 650 va nim trong khoang tir
800 d&n 1200°C hodc tir 800 dén 1300°C d& thu duge bot ziricon oxit c6 dién tich bé
mit riéng (BET) S (m?/g) ma thda méan mdi quan hé ¢ < 1/8.

Tai liéu sang ché 3 boc 1§ san phém ziricon oxit nung két truyén anh séng bao
gdm ziricon oxit chtta ytri oxit v6i lugng nim trong khoang tir 2 dén 4% mol lam chét
dn dinh va nhom oxit vé&i lwgng it hon 0,1% trong luong 1am chét phu gia, va c6 mat
o twong dbi 16n hon hodc bing 99,8% va tong do truyén anh sang dugc do & do day
1,0 mm I6n hon hodc béng 35%. Tai li€éu sang ché 3 con boc 16 bdt ziricon oxit thu
duoc bing nung két bdt chira nhom oxit véi lugng it hon 0,1% trong lwong, va ¢ dién
tich bé& mat riéng BET nam trong khoang tir 10 dén 15m?%/g va duong kinh hat trung
binh ndm trong khoang tir 0,4 dén 0,7pm tai 4p suét khi quyén, trong d6 tbc d6 co khi
nung két (Ap/AT: g/em’®-°C) trong sudt qud trinh nung két tai 4p sut khi quyén (trong
khong khi, tbc do nang nhiét do: 300°C/gid) 16n hon hoic bang 0,0125 va nhd hon
hodc bing 0,0160. Bot ndy duge san xuét bang cach st dung dung dich keo ziricon
oxit da hydrat hoa lam nguyén liéu khéi déu, va c6 mat do dtc 1a 50%.

Tai lidu sang ché 4 boc 16 thé xdp c6 nén ziricon oxit va phuong phép san
xuét ching. Cu thé, thé xdp c6 nén ziricon oxit duwoc san xudt bang cach didu ché
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dung dich phan Gng A chira ziricon sulfat bazo bing cach tron chét sulfit héa & nhiét
d6 bang hoic 16n hon 80°C nhung nh6 hon 95°C va dung dich mubi ziricon & nhiét do
bing hogc 16n hon 80°C nhung nhé hon 95°C, diéu ché dung dich phan {ng B chira
ziricon sulfat bazo béng cach tron chéit sulfit héa & nhiét do br?mg hodc 16n hon 65°C
nhung nho hon 80°C va dung dich mubi ziricon & nhiét d6 bang hodc 16n hon 65°C
nhung nhé hon 80°C, trdn dung dich phan tng A va B, va hoa gia hdn hop thu dugc,
sau d6 trung hoa va nung.

Tai lidu sang ché 5 boc 16 bot co nén ziricon oxit xdp va phuong phdp sin
xuét bot nay. Cu thé, khi chét sulfit héa duoc thém vao dung dich mudi ziricon, chét
sulfit h6a dugc thém vao dung dich mubi ziricon & nhiét do b%lng hodc 16n hon 100°C
trong ndi hdp dé nhd d6 tao ra bt c6 nén ziricon oxit x6p.

Bot ¢4 nén ziricon oxit xép dugce boc 10 trong tai liéu sang ché 4 va tai lidu
sang ché 5 ¢6 th dugc sir dung lam chit mang xtic téc d& 1am sach khi thai 6 t6, va c6
th8 duy tri thé tich 15 x6p cao ngay ca sau khi chiju nhiét do cao.

Danh séch tai liéu dbi chimg
Tai liéu sang ché

Tai lidu sang ché 1: JPH05-193947A

Tai liéu sang ché 2: JPH05-193948A

Tai liéu sang ché 3: JP2014-185078A

Tai liéu sang ché 4: JP2006-36576A

Tai liéu sang ché 5: JP2008-81392A
Ban chit k§ thuit ciia sing ché
Vén dé ky thuat

C6 nhidu ban md ta séng ché va béo c4o nghién ciru khéc nhau vé céc loai bot
ziricon oxit khac nhau, nhu dwgc mé ta trén ddy; tuy nhién, van chua c6 sy xem xét
chi tiét nao vé kha ning dic khi thu dugc cac san phim nung két ziricon oxit. Khong
cAn t6i thoi gian thiy phan kéo dai, v.v., gidm chi phi san xuét va thoi gian san xudt, 13
mong mudn birc thiét. Ciing can c6 bot ziricon oxit c6 kha ning duc t6t va cho phép

san xuat dé dang c4c san pham nung két ziricon oxit c6 mét do nung keét cao.
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Truéc khi thu duge san phdm nung két, théng thuong cin gia 4p bot bang
khuén ép, v.v., dé tao ra banh ép tuoi, nghia 12 san phim diic, va dé nung két san phdm
dac ndy; tuy nhién, cdc dic tinh ctia bt c6 anh hudng 16n t6i bude dic nay. Dé thu
dugc san phidm nung két c6 mat do nung két va do bén cia san phdm nung két cao,
can 1am giam cic khiém khuyét va sy khong ddng déu vé mat d9 trong san phim duc
va lam tdng méat do cla san phim dtc ndy. Trong qué trinh duc ép, didu quan trong 13
lam giam ma sat voi bé& mat thanh khuon kim loai trong qu4 trinh dtc, va 1am giam ma
sat gitta cac hat bot. Khi d9 ma sat cao, cac khiém khuyét, nhu sy tach 16p va vét nurt,
xay ra trong san phim dac. Ngoai ra, khi do ma sat cao, ap sudt duc it c6 kha ning
duoc truyén gitra cac hat, va khong thé thu dugc san phdm duc c6 mat do dic cao. Do
d6, 15 khi vAn con trong san phdm nung két, va khé ma ting dugc mat do duc. Hon
nita, khi phuwong phép dic phun, dic ép dun, dic khudn hodc phuong phéap tuong tu
dugc st dung, vét nitt, v.v., xuét hién trong san phdm nung két do strc cing va mat do
dtc khong déu cua san phim dtc. Khi phuong phép dic tdm duoc st dung, mat do
dtc khong thé dugc lam ting, d6 bén ctia tAm bj giam, va kha ning gia cong thudng bi
giam sut.

Sang ché dugc thyc hién vé6i sy can nhéc vé cac vin d& néu trén. Muc dich
cta sang ché 1a dé xuét bot ziricon oxit c6 kha nang duc t6t va mat do nung két cao, va
c6 thé tao ra san phdm nung két ziricon oxit theo cach don gin; va ciing d& xuét
phuong phép san xut bot ziricon oxit.

Céch thuc giai quyét van @&

Céc tac gia sang ché da thuc hién nghién ciru sau rong dé dat dugc muc dich
néu trén. Két qua la, tac gia sang ché tap trung vao muc do két tu cua céc hat so cép,
didu ma chua dugc cht y trude ddy, va phét hién ra réng c6 thé dat dugc muc dich trén
day bang bét ziricon oxit, trong d6 mirc do két tu cac hat so cAp dwoc kiém soét trong
pham vi cu thé. Do d6, sang ché da dugc hoan thanh. Cy thé hon, téc gia sang ché da
phat hién ra rang c6 thé dat duoc muc dich trén day bing bot ziricon oxit trong dé
luong khoang tréng giita cac hat so cAp, nghia 1a thé tich 15 x6p, dugc kiém soét trong
pham vi cu thé, trong khi ning cao mirc do két tu cla cac hat so cép hon trude. Do d6,
sang ché dugc hoan thanh.

Cu thé, sang ché bao gom, vi du, cac doi tuong chinh dugc md ta trong cac
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muc dudi day.

Muc 1. Bdt ziricon oxit bao gdm ytri oxit véi lugng nim trong khoang tir 2%
dén 6% mol, c6 thé tich cac 16 xdp nim trong khoang tir 0,14 dén 0,28ml/g khi dudng
kinh 18 x&p nhé hon hogc bang 200nm, va c6 mat do duc twong d6i nam trong khoang
tir 44 dén 55% khi bot ziricon oxit dugc diic & ap suit dac 1a 1 t/cm” (0,01MPa), trong
d6 mat do dtc twong dbi dugc tinh theo cong thie (1) dudi déy:

Mat d6 dic twong déi (%) = (mét do dic / mat d nung két ly thuyét) x 100 (1)

Muc 2. Bot ziricon oxit theo muc 1, trong d6 bot ziricon oxit ¢6 dién tich bé
mit riéng nim trong khoang tlr 5 dén 20m*/g, va dudng kinh hat trung binh nim trong
khoang tir 0,3 dén 0,8pm.

Muc 3. Bot ziricon oxit theo muc 1 hogc 2, trong d6 bot nay con bao gﬁ‘)m
nhom oxit.

Muc 4. B6t ziricon oxit theo muc bat ky trong sd cac muyc tir 1 dén 3, trong d6
méat d6 nung két khi buéc nung két dugc thuc hién & nhiét d01450°C s& 16n hon hodc
bing 99,5% so véi mat do nung két ly thuyét.

Muc 5. Phuong phép san xut bot ziricon oxit theo muc bét ky trong sb céac
muc tr 1 dén 4, trong d6 phuong phap nay bao gdm:

bude thir nhit 12 1am 4m dung dich chét sulfit hoa & nhiét dd bang hodc 16n
hon 75°C nhung nho6 hon 100°C, va duy tri dung dich chét sulfit héa & nhiét do nay;

budc thir hai 13 1am 4m dung dich mudi ziricon & nhiét do bing hoic 16n hon
75°C nhung nho hon 100°C, va duy tri dung dich mudi ziricon & nhiét do nay;

bude thit ba 1a tron dung dich chét sulfit héa duge duy tri trong budc thir nhét
va dung dich mudi ziricon dwgc duy tri trong budc thir hai dé diéu ché chit phan tng;
va

bude thir tu 14 xi Iy chét phan ing da didu ché trong budc thir ba bing bazo,
sau do6 gia nhiét trong khong khi & nhiét do bang hoic 16n hon 1000°C nhung nhé hon
1200°C.

Muc 6. Phuong phép san xuét bot ziricon oxit theo muc 5, trong d6 nhiét do
ciia bude thir nhit bing hodc 16n hon 80°C nhung nho hon hoic bang 98°C, va nhiét

d6 clia bude thir hai bing hodc 16n hon 80°C nhung nhd hon hoic bing 98°C.
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Hiéu qua cua sang ché

Bot ziricon oxit theo sang ché c6 mat do duc cao khi duge dtc, va co thé thu
dwoc & dang san phdm nung két c6 mat do nung két 16n hon hoic bing 99,5% so véi
mat do nung két 1y thuyét. Do d6, bot ziricon oxit thich hgp cho nhiéu phuong phap
dtc khac nhau, nhu 1a dac ép, dic phun, dac khudn va dac tAm. Ngoai ra, bot ziricon
oxit theo sang ché c6 thé dugc dé dang san xuét hang loat, va do d6 c6 kha nang canh
tranh cao v& chi phi va c6 thé dugc sit dung cho nhiéu tng dung khéc nhau.

Phuwong phép san xult bot ziricon oxit theo sang ché c6 thé san xult bot
ziricon oxit néu trén theo cach don gian, va thich hop dé 1am phuong phap san xuéit
bot ziricon oxit néu trén.

MO ta chi tiét sang ché

Cac phuong 4n cua sang ché dugc mo ta chi tiét dudi day. Trong ban mo ta,
thuat ngtt "chira" va "bao gdm" bao gdm céc khai niém "chira", "bao gbm", "vé co ban
gbm" va "gdm”.

Bot ziricon oxit

Bot ziricon oxit theo phuong 4n cua sing ché bao gbm ytri oxit véi lugng
nim trong khoang tir 2 dén 6% mol, c6 thd tich cac 16 x5p nim trong khoang tir 0,14
dén 0,28 ml/g khi duong kinh 16 xép nhé hon hodc bang 200nm, va c6 mat do duc
twong d6i ndm trong khoang tir 44 dén 55% khi bot ziricon oxit dugc dic & ap suat
duac 1 t/em?, trong d6 mét do dic tuong ddi dugc tinh theo cong thirc (1) sau day:

Mt d6 déc trong d6i (%) = (mat do dic / mét 6 nung két 1y thuyét) x 100 ... (1).

Bot ziricon oxit néu trén c¢6 mat d§ dic cao khi dac, va cé thé thu dugc &
dang san phim nung két c6 mat do nung két 16n hon hozc bang 99,5% so v6i mat do
nung két ly thuyét. Ngoai ra, vi mat d6 dic cao cua nd, bdt ziricon oxit thich hop dé
dung cho nhiéu phuong phap dic khac nhau, nhu duc ép, dic phun, dic khuén, va dac

4
A

tam.

Trong ban mo ta, “bjt” tao ra chira cc hat so cip & dang don vi chu tric tdi
thidu. T4t ca hodc mdt sb hat so cép két tu dé tao ra hat thi cép. Do d6, thuét ngit
“bot” nhu dugc st dung trong ban md ta dung dé chi dang chira c4c hat tht chp &
dang hop phe‘in. Vi hat tha cép chira hat so cép chua két tu, “bdt” duoc tao ra vé mit
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k¥ thuat chira cac hat so cAp va/hoic cac hat thir chp & dang hop phan.

Ngoai ra, trong ban md ta, thuat ngit "duong kinh hat so cAp" ding @& chi
duong kinh cia chinh céc hat so clp, va thuat ngit "dudng kinh hat ther cép" ding dé
chi duong kinh ctia chinh hat thir clp.

Ngodi ra, trong ban md ta, cum tir "duong kinh hat trung binh ctia bot" dung
dé chi duong kinh hat trung binh cla céc hat thr cép chira trong bot, trir khi c6 quy
dinh cu thé khéc.

Bcf)t. ziricon oxit theo phwong an nay bao gdm ziricon oxit 1am hop phén chinh.
DPic biét, bot ziricon oxit chira céc hat so cép bao gém ziricon oxit lam hop phén
chinh. Cu thé, bot ziricon oxit ¢ thé duoc san xuit chi yéu tir cac hat thtr cip duoc
tao ra boi su két tu ctia cdc hat so cép bao gdm ziricon oxit lam hgp phan chinh.

Ngoai ziricon oxit 1a hgp phén chinh, bdt ziricon oxit theo phuong an nay bao
gbm ytri oxit v6i lugng nim trong khoang tir 2 &én 6% mol dya trén tdng s6 mol cia
bot. Ytri oxit co thé tao ra dung dich ran cing véi ziricon oxit. Khi ty 16 ham luong
cla ytri oxit 16n hon hodc bang 2% mol, thi ty 1§ clia pha don ta trong san pham nung
két ctia bot ziricon oxit c6 thé duge ngin khong cho vugt qua. Pidu nay c6 nghia 13,
su lan rong vét nirt ¢6 thé duge ngin chin boi sy gidn ng thé tich 16n do qua trinh
chuyén pha tir pha tr gidc sang pha don ta gdy ra, do d6 ngin chin hién twong gidm
d6 bén chdng gay cia san phim nung két ziricon oxit.

Tbt hon, néu ty 16 ham lugng cla ytri oxit dua trén tdng luong mol cta bot
ndm trong khoang tir 2 dén 5% mol, va dic biét tot hon 1a tir 2 dén 4% mol. Ciing tbt
hon, néu ty 1& ham luwong cia ytri oxit nim trong khoang tir 3 dén 6% mol dua trén
tbng lwong mol cia bot. Khi ty 1& ham lugng cla ytri oxit nim trong khoang niy, pha
1ap phuong v6i do khong ding hudng quang hoc thp dugc tao ra; do do, co thé thu
duoc san phém nung két ziricon oxit c6 do md tdt.

B6t ziricon oxit theo phwong &n nay co thé chira nhém oxit, néu cén.

Ham lugng nhom oxit khong bi giéi han mot cach cu thé, va nim trong
khoang tir 0,005 dén 2% khéi lwong dua trén tong khéi Iuwong ctia bot ziricon oxit
ching han. Khi bot ziricon oxit chita nhdm oxit, kha ning nung két ciia bot ziricon

oxit dugc cai thién, va cdu tric tinh thé c6 thé dugc d& dang déng nhét héa. Ngoai ra,
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vi bot ziricon oxit chira nhém oxit, hién tugng giam do bén chdng gdy clia sin phdm
nung két ziricon oxit c¢6 thé d& dang duogc ngin chin. Hon nita, d) trong cla san phidm
nung két ziricon oxit c6 thé duoc nang cao bing cach didu chinh ham hrgng nhém oxit.
Tt hon, néu ham lwgng nhom oxit nim trong khoang tir 0,01 dén 1,5% khdi lugng,
va tot hon nita 12 0,03 dén 1,2% khéi luong, dva trén tong khéi luong clia bot ziricon
oxit.

Dang nhém oxit khong bi giéi han mdt cach cu thé. Bot nhom duoc uu tién
xét vé& phuong dién dam bao tinh chét xtr ly trong qua trinh diéu ché bot ziricon oxit,
va lam giam tap chét du.

Khi nhom oxit & dang bot, dudong kinh hat trung binh ctia hat nhom oxit so
cép khoéng bi gidi han mgt cach cu thé, va nim trong khoang tir, vi dy, 0,02 dén 0,4pm,
t6t hon 13 tir 0,05 dén 0,3um, va tham chi t6t hon nita 12 tir 0,07 dén 0,2um.

Bot ziricon oxit theo phuong 4n nay co thé chira cac hop phin khac dé thay
thé mot phan ytri oxit. Vi du vé céac hop phin khéc bao gdm oxit kim loai kiém thd,
nhu canxi oxit va magie oxit; va oxit d4t hiém, nhu xeri oxit. S& di nhu vay 1a vi céc
dic tinh, nhu thé tich 18 x&p, ctia bot ziricon oxit dwdng nhu it bi anh huong boi cac
chét phu gia. Bot ziricon oxit theo phuong 4n nay chu yéu chira hop phan ytri oxit; tuy
nhién, bot khong chira hop phén ytri oxit c6 thé c6 cling tdc dung nhu bot ziricon oxit
theo phuwong an nay.

Trong b0t ziricon oxit theo phuong 4n nay, thé tich cac 16 x6p c6 dudng kinh
16 x6p nhé hon hoic bing 200nm nim trong khoang tir 0,14 dén 0,28ml/g. Thuit ngit
"dudmng kinh 18 xép" nhu dugc sir dung & day ding @& chi kich thuéc khoang tréng
gifta cac hat thu cép duoc tao ra bdi su két tu cla cac hat so cép. Pudng kinh 15 xép
¢6 thé duge do biang phuong phap xdm nhap bing thiy ngin bing cich st dung
"AutoPore IV" (san xuét béi Micromerieics). Vi du, duong kinh 15 x6p ¢6 thé duge
x4c dinh bing phin mém phén tich di kém véi thiét bi ndy.

Khi thé tich cac 16 x6p c6 dudng kinh nhé hon hogc bang 200nm 12 nhé hon
0,14ml/g, su két tu cua cac hat so cép tré nén qua manh; do do, hat thu cép duoc tao
hat thd, va kha ning nung két gidm. Khi thé tich cac 16 xbp c6 dudng kinh nhé hon
hoac béng 200nm vuot qua 0,28ml/g, su két tu cua céc hat so cép tré nén yéu; do dé,

mét do duc ciia san phim dic thip, va kéléng thé thu dugc san phim nung két c6 mat



21769

d6 nung két cao. Tét hon, néu thé tich cac 16 xdp c6 dudong kinh nhé hon hodc bang
200nm ndm trong khoang tir 0,15 dén 0,27ml/g, va t6t hon nita 1a tir 0,16 dén
0,27ml/g. Vi thé tich c4c 15 x6p c6 duong kinh 16n hon 200nm chi ra khoang tréng
gitta cac hat thir cp, céc khoang trbng 16n nhu vy it lién quan dén murc d6 két tu ctia
céc hat so cép.

Thé tich 15 x6p néu trén ¢ thé dugc do bang phwong phép xam nhip bang
thily ngan bang cach st dung dung cu do dd xbp st dung thity ngn c6 sin trén thi.
truong.

Khi duong kinh hat so clp ciia bot ziricon oxit theo phuong 4n nay nim trong
khoang tr 50nm dén 200nm, khoang trdng giita c4c hat thir cAp tao ra béi su két tu
clia cac hat so cip, nghia 1a duong kinh 16 xbp gitta cac hat so cép, c6 thé nho hon
hoac br?lng 200nm. Muc dd két tu cia cac hat so cép dé tao ra céc hat tha cép c6 thé
duoc kiém soat bing cach kiém soat thé tich cua cac 16 x6p c6 dudng kinh 15 xbp nho
hon hoic bang 200nm. Khi gia tri thé tich 16 x6p nho thi ¢6 it khodng trbng giita cac
hat thir cép, va su két tu cta cac hat so cép trd nén manh mé&. Theo do, san phém dac
thu dugc tir bot ¢6 thé tich 16 xop thdp c6 xu huéng c6 mat do duc cao, vi cic hat so
cAp dé tao ra cac hat thit cép duoc xép chit trong san pham duc.

Vi bot ziricon oxit theo phuong 4n nay co thé tich 16 xdp nidm trong khoang
cu thé nhu dugc md ta & trén, mirc do két tu cta cac hat so cép dé tao ra cac hat thr
cép duoc gia tang, so voi cac loai bt ziricon oxit thong thudng da biét, va su tao hat
thod d6i véi cac hat so cép 6 thé duge ngén chdn. Vi vay, dugc cho réng thé tich cac
15 xbp c6 duong kinh 18 x8p nhd hon hogc bing 200nm dugc kiém soét trong khoéng
néu trén s& ngin chin sy tao hat tho dbi voi cac hat so cép, trong khi ting cuong sy
két tu ctia chinh céc hat so cdp ndy. Do d6, bot ziricon oxit theo phwong an nay c6 dic
tinh tbt, va cu thé 1a c6 kha ning duc tdt.

Duong kinh hat trung binh ctia céc hat thir cép chira trong bt ziricon oxit
theo phuwong an nay (sau ddy goi don gian 1a duong kinh hat trung binh ctia bot ziricon
oxit) khong bi giéi han mot cach cu thé. Vi dy, dudng kinh hat trung binh cta bot
ziricon oxit c6 thé nim trong khoéng tir 0,3 dén 0,8um. Khi dudng kinh hat trung binh
ciia bt ziricon oxit ndm trong khoang néu trén, c6 thé d& dang thu duoc san phim dtic

c6 mat do duc cao va hién trong giam kha nidng nung ket va mat do nung ket co thé d&
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dang dugc ngin chin. Ngoai ra, khi dudng kinh hat trung binh cta bot ziricon oxit
nim trong khoang néu trén, khong cin kéo dai thoi gian nghién ciia qué trinh nghién.
Khi duong kinh hat trung binh ctia bdt zirconi nhé hon hodc bing 0,8um hoic, ty 1&
pha don ta trong bdt khong qud cao; do do, ¢ th d& dang thu duoc san phim nung
két c6 mat do nung két cao. Tt hon, néu duong kinh hat trung binh cta bot ziricon
oxit nim trong khoang tir 0,32 dén 0,75pum, va tét hon nita 1a tir 0,35 dén 0,75pum.

Duong kinh hat trung binh cta céc hat thir cép chira trong bot ziricon oxit c6
thé dugc do biang dung cu phan tich c& hat bang nhiéu xa laze c6 sén trén thi trudng.

Dién tich bé mat riéng ciia bot ziricon oxit theo phuong an nay khong bi giéi
han mdt cach cu thé. Vi du, dién tich bé mit riéng ctia bot ziricon oxit c6 thé nim
trong khoang tur 5 dén 20m*/g. Trong trudng hop nay, cb thé d& dang thu dugc san
phém dtc c6 mat dd duc cao va hién tuong gidm kha ning nung két va mat do nung
két d& dang duoc ngin chin. Tét hon, néu dién tich bé mit riéng ciia bdt ziricon oxit
nim trong khoang tlr 6 dén 18m*/g, va tt hon 14 tir 6,5 dén 15m%g. |

Dién tich bé miit riéng ctia bot ziricon oxit nhu dugc st dung trong ban mo ta
ding dé chi dién tich b& mit riéng BET va c6 thé dugc do bing phwong phap BET sir
dung dung cu do dién tich bé mit riéng c6 sén trén thi trudng.

Bot ziricon oxit theo phuong an nay c6 mét do duc twong d6i nam trong
khoang tir 44 dén 55% khi dugc dic & 4p sudt duc 1a 1 t/em®. Mét 4 dic twong ddi
duoc sir dung & day 1a gia tri duge xac dinh theo cong thire (1) sau day:

Mat d6 diic twong dbi (%) = (mat do dic/ mat do nung két Iy thuyét) x 100 (1).

Mat d6 nung két Iy thuyét (p) duge st dung & ddy 1a gia trj dwoc xac dinh

theo cong thirc (2-1) sau day:
po=100/[(Y /3,987) + (100 -Y)/ pz] ... (2-1)
trong d6 pz la gia tri dugc xéac dinh theo cong thirc (2-2) sau day:
pz = [124,25(100 - X) + 225,81X] /[150,5(100 + X)AXC] ... (2-2)

trong d6 X va 'Y 1an lwot 14 ndng d6 ytri oxit (% mol) va ndéng dd nhom oxit (% trcjng
lugng). A va C 14n luot 12 céc gia tri duge x4c dinh theo cong thirc (2-3) va (2-4) sau
day:

A =0,5080 + 0,06980X / (100 + X) ... (2-3)
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C=0,5195-0,06180X /(100 + X) ... (2-4)

Trong cong thirc (1), mat 4o nung két 1y thuyét thay dbi tiry thudc vao thanh
phin cta bdt. Vi dy, mat do nung két ly thuyét clia ziricon oxit chira ytri oxit 1a
6,112g/cm’ khi ham Iugng ytri oxit 13 2% mol, mét do nung két 1y thuyét 1a
6,092g/cm’ khi ham lugng ytri oxit 12 3% mol, vd méat d6 nung két 1y thuyét 1a
6,045g/cm’ khi ham lugng ytri oxit 1 5,5% mol. Trong cic mat 40 nung két 1y thuyét
ndy, nhom oxit v4i lugng 0,25% duge xem xét. Méat do duc co thé dugc tinh b::fmg
cach do trong lwong va thé tich cua san phdm dtc.

Khi san phdm dtc tir bot ziricon oxit dugc tao ra bing cach duac ép, ap suét
dac thudng ndm trong khoang tir 0,1 dén 3 t/cm? trong nhiéu trudng hop.

Cu thé, khi bdt ziricon oxit theo phuong an nay dugce dic véi ap suét dac 1
t/cm?, mat dd duc tuong dbi dugc biéu thi theo cong thire (1) néu trén nim trong
khoang tir 44 dén 55%. Khi thé tich c4c 15 x8p ¢6 dudng kinh 16 x6p nhé hon hoc
bing 200 nm néu trén nim ngodi khoang dinh trude, mat do nung két tvong dbi khong
dat trj s6 16n hon hodc bing 99,5%, ngay ca khi mat do duc twong dbi dugc biu thi
bing cong thirc (1) 16n hon hodc bang 44%.

Vi mat dd dic tvong ddi cia bdt ziricon oxit ndm trong khoang tir 44 dén
55%, dé dang thu dugc sén phdm nung két c6 mat o nung két cao. Khi mat do duc
tuong dbi cua bot ziricon oxit nho hon 44% hodc 16n hon 55%, thi mat 40 nung két c6
thé bi giam.

Trong bot ziricon oxit theo phuong 4n nay, mat do nung két khi buéc nung
két dugc thuc hién & nhiét d 1450°C c6 thé 16n hon hoic bing 99,5% so v6i mat dd
nung két 1y thuyét. N6i cach khac, trong bdt ziricon oxit theo phwong 4n nay, mat do
nung két tuong dbi khi nung két dwoc thyc hién & 1450°C c6 thé 16n hon hogic bang
99,5%. |

Khi mat do nung két twong d6i cta san phim nung két ctia bot ziricon oxit
nim trong khoing néu trén, san phim nung két c6 tinh ning dac biét tét. Tt hon, néu
mat d6 nung két twong d6i 16n hon hoic bé’mg 99,6%. San phém nung két c6 thé dugc
san xudt bang cach nung két san pham diic tir bdt ziricon oxit theo phuong 4n nay.

Cu thé hon, mét dd nung két twong d6i néu trén ding dé chi mat d6 nung két
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twong déi dugc thé hién theo cong thirc (3) sau day:
Mat 46 nung két twong dbi (%) = (mat d nung két / mat 4o nung két 1y thuyét) x
100 ... (3)

Mat do nung két 1y thuyét trong cong thirc (3) 1a gibng v6i mat do nung két ly
thuyét thé hién trong cong thtc (1) & trén. Vi dy, mét d§ nung két Iy thuyét cta ziricon
oxit chira ytri oxit 12 6,1 12g/cm’ khi ham lugng ytri oxit 12 2% mol, mat d nung két
Iy thuyét 13 6,092g/cm’ khi ham luong ytri oxit 13 3% mol, va mat d§ nung Kkét 1y
thuyét 13 6,045 g/cm’ khi ham luong ytri oxit 13 5,5% mol. Trong cdc mét d§ nung két
ly thuyét nay, nhom oxit v4i lugng 0,25% duge xem xét. Mat 4§ nung két co thé duge
do bang phuong phap Archimedes.

Vi thé tich ciia céc 16 x8p c6 duong kinh 15 x6p nhé hon hoje bing 200nm
nim trong khoang cu thé, bot ziricon oxit theo phwong én nay c6 mat do duc cao khi
dic va c6 thé d& dang dugc tao hinh thanh san phim nung két c6 mat do nung két 16n
hon hoic bang 99,5% so v6i mat do nung két Iy thuyét.

Mit @d dac cao va kha ning nung két 6t cna bot ziricon oxit theo phwong 4n
ndy 1a do thé tich ciia céc 16 x8p c6 dudng kinh 15 x5p nhé hon hode bing 200nm nim
trong khoang cu thé, ma c6 thé 1am ting su két tu cua cac hat so cép dé tao ra bot
ziricon oxit, va c6 thé ngén ngtra sy tao hat tho dbi véi céc hat so cép.

Thuodng c6 thé xac dinh dudng kinh hat thi c4p bang phép do nhiéu xa laze
hodc phuong phép tuong tu, va d xac dinh dudng kinh hat so cap bing cach theo di
SEM va do dién tich bé mit riéng bang phuong phap BET. Do d6, mat do dic dugc
kiém soat bang cach sir dung chiing 1am cac chi s6 Tuy nhién, do sy két tu ctia cac hat
SO cép khong dugc kiém soat, diéu nay chua dugc bdo céo trude day, cac loai bot co
cung duong kinh hat trung binh ctia cac hat thr cip c6 mat do dic khac nhau trong
mot s6 truong hop va bot c¢é cling dién tich bé mit c6 mat d6 dtc khac nhau trong mot
sd trudng hop. Vi Iy do nay, khong phai ltic nao ciing dat duge mét do dic cao du 1a
béng cach kiém soat dudng kinh hat trung binh va dién tich bé mit riéng trong pham
vi cu thé.

Mt khac, khi sit dung bot ¢6 duong kinh hat so cép 16n hon dé 1am ting mat

d6 dtc, nhu dugc 1am theo cach thong thudong, kha ning nung két bi giam, do d6
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khong dat dugc san phdm nung két c6 mat do nung két cao (méat do trong ddi 16n hon
hoic bang 99,5%). Nguoc lai, khi c& hat so cap duge lam gidm, d0 ma sat gitra cac hat
s& ting, do d6 khong thu dugc san phim diic c6 mat do dbc cao. Pé dat dugc mat do
dtic cao, c6 thé thém chét két dinh dé giam ma sat gifta céc hat; tuy nhién, hiéu qua
clia viée thém chit két dinh 1a c6 han. Hon nita, vi cin ddt sach chét két dinh & nhiét
d6 thép trude khi nung két, cac vét nit hodc 15 khi c6 thé dugc tao ra trong cdc san
phdm nung két do sy c¢6 mat cia chit két dinh; do d6 can phai giam cang nhiéu cang
t6t lwong chit két dinh dugc thém vao.

Nguoc lai, bot ziricon oxit theo phuong an nay tao diéu kién thuén loi cho
viée kiém soat mirc do két tu cac hat so cép dé tao ra céac hat thir cép, von 1a yéu td
thuong chua dugc kiém sodt, nhor d6 c6 thé thu duge san phém dic c¢6 mat do dac cao
va san phadm nung két ciia n6 ciing c6 mat do nung két cao. Ngoai ra, nho bot ziricon
oxit theo phuong 4n nay, c6 thé thu dugc san phidm dic c6 mat 9 dic cao ma khong
cin thém chit két dinh vao bt ziricon oxit, va lvong chét két dinh c6 thé duge lam
gidm.

Nhu di md td & trén, nho bt ziricon oxit theo phuong 4dn nay, co thé thu
duoc san phém dac c¢6 mat d6 duc cao va co thé thu duoc san phém nung két c6 mat
d6 nung két cao; do do, cac phuong phap duc khac nhau da biét, nhu duc ép, dic phun,
dac khuon, va dac tAm, c6 thé dugc st dung réng rdi. Ngoai ra, bdt ziricon oxit theo
sang ché c¢6 thé d& dang dugc san xut hang loat, va do d6 c6 kha néng canh tranh cao
Véchiphivécéthéduqcs&dungﬂﬁchhgpchorﬂﬂélﬁngdungkhécnhau
Phwong phép san xuét bot ziricon oxit

Phwong phap san xuét bot ziricon oxit néu trén bao gom:

bude thit nhét 13 1am 4m dung dich chét sulfit héa & nhiét do bang hoic 16n
hon 75°C nhung nhé hon 100°C, va duy tri dung dich chét sulfit héa & nhiét 6 nay;

budc thit hai 1a 1am 4m dung dich mubi ziricon & nhiét do bang hodc 16n hon
75°C nhung nho hon 100°C, va duy tri dung dich mudi ziricon & nhiét d6 nay;

buéc thit ba 1a tron dung dich chét sulfit hoa dugc duy tri trong budce thir nhit
va dung dich mudi ziricon dugc duy tri trong budc thir hai d& didu ché chit phan tng;
va
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bude thir tur 13 xit Iy chit phan tmg da diéu ché trong budc th ba bang bazo,
sau d6 gia nhiét trong khong khi & nhiét do bang hozc 16n hon 1000°C nhung nhé hon
1200°C.

Duéi day, mdi budc s& dugc mo ta chi tiét.

Trong budc thir nhét, dung dich chét sulfit hoa duge lam Am & nhiét do béng
hodc 16n hon 75°C nhung nh6 hon 100°C va dugc duy tri & nhi€t d nay.

Dung dich chét sulfit hoa c6 thé duge diéu ché bﬁng céch tron chit sulfit hoa
va dung mdi. Chét sulfit héa chira hop chét phan mg véi cdc ion ziricon dé tao ra
sulfat. Nghia 13, chat sulfit héa chita hop chét c6 thé phan tmg véi c4c ion ziricon dé
tao ra sulfat.

Cac vidu vé chét sulfit hoa bao gém natri sulfat, amoni sunfat, va chét tuong
tu. Natri sulfat dugc uu tién khi xét vé vAn @& nuégc thai, v.v.. Tt hon, néu do tinh
khiét ciia chat sulfit hoa 16n hon hoic bing 95%, va tdt hon nita 12 16n hon hoic bing
98%.

Chét sulfit hoéa c6 thé c6 bét ky dang ndo, nhu bdt, dung dich, hodc dang
tuong tu.

Dung mdi trong dung dich chét sulfit héa khong bi gidi han mot cach cu thé,
midn 13 n6 c6 thé hoa tan chit sulfit héa. Vi du vé dung mdi niy bao gdm dung moi
hitu co, nhu dung mdi chira nuge (vi dy, nude) va ruou (vi du, metanol va etanol).
Nhitng dung moi nay co thé duoc st dung doc 1ap hodc & dang két hop hai hoic nhiéu
dung méi. Tét hon, néu dung moi 12 nude.

Ndng d6 dung dich chit sulfit héa c6 thé nim trong khoang tir 5 dén 25%
trong lugng. Nong dd hop chét phan tng véi céc ion ziricon @& tao ra sulfat c6 thé
ndm trong khodng tir 5 dén 25% trong luong.

Dung dich chét sulfit héa néu trén dugc 1am 4m & nhiét 4o béng hodc 16n hon
75°C nhung nhé hon 100°C trong budc thir nht.

Trong budc thi nhét, tt hon néu dung dich chét sulfit hoa dugc lam 4m &
nhiét d bing hodc 16n hon 80°C nhung nhé hon hoic bing 98°C, dic biét tét hon 1a
béng hodc 16n hon 85°C nhung nhd hon hodc bﬁng 95°C. DPic biét t5t hon, néu gidi
han trén cta bude 1am am 13 nhiét do béng hoic thip hon diém sbi ctia dung mdi.
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Dung dich chét sulfit hoa c6 thé dugc lam Am ba°1ng cach st dung thiét bi gia
nhiét c6 san trén thi truong nhu tAm gia nhiét. Khong c6 gi¢i han trén d6i v&i nhiét do
gia nhiét, nhung nhiét 4o bang hoic thap hon diém s6i ctia dung mdi dugce vu tién.

Dung dich chét sulfit hoa da lam 4m dugc duy tri & nhiét 9 d6. Phuong phép
duy tri khéng bi gi6i han mét cach cu thé. Trang thai lam 4m c6 thé dugc duy tri bang
céch git nhiét d6 1am 4m béng thibt bi gia nhiét & nhiét do khong ddi, hodc c6 thé
dugc duy tri bing bd én nhiét & nhiét do khong ddi. Hon nita, dung dich chat sulfit
hoéa c6 thé & trang théi tinh hodc & trang thai dugc khudy hoic l4c lién tuc, trong qua
trinh duy tri trang thai 4m.

Khi trang thai 4m dugc duy tri, @ duy tri ndng d6 cia dung dich chét sulfit
hoéa, tdt hon 13 nén day nip binh chira dung dich chét sulfit héa dé ngin ngira su bay
hoi cia dung moi.

Trong budc tht hai, dung dich mudi ziricon dugc lam Am & nhiét d6 tir b%mg
hoic 16n hon 75°C nhung nhé hon 100°C va dugc duy tri & nhiét ¢ nay. Dung dich
muébi ziricon ¢6 thé dwoc diéu ché bing cach tron mudi ziricon va dung mai.

Mubi ziricon khong bi giéi han mot cach cu thé, mién 13 ching 1a c4c hop
chét c6 thé cung cip ion ziricon. Vi du vé cac mudi ziricon bao gdbm mubi axit vd co
cta ziricon, nhu ziricon oxynitrat va ziricon oxyclorua; mudi axit hitu co ciia ziricon,
nhu ziricon tetrabutoxit; va chat twong tu. Cac mudi ziricon nay c6 thé duoc sir dung
ddc 1ap hodc & dang két hop hai hogc nhiéu mudi.

Dung méi trong dung dich mudi ziricon khong bi giéi han mot cach cy thé,
mi2n 12 né c6 thé hoa tan nguyén liéu thé mudi ziricon. Vi dy vé cac dung mdi nay
bao gdbm dung moi chita nude, nhu nude; va dung méi hitu co, nhur metanol va etanol.
Céc dung mdi nay c6 thé duogc st dung doc 1ap hodc ¢ dang két hop hai hoic nhidu
dung moi.

Céc vi du cu th8 vé sy két hop ctia mudi ziricon (nguyén liéu thd) va dung
moi dugc thé hién dudi day. Khi dung mdi 1a dung mdi chira nu6c, nhu nudc, mubi
ziricon ¢6 th& 1a mubi axit vd co cua ziricon, nhu ziricon oxynitrat hodc ziricon
oxyclorua. Ngoai ra, khi dung méi 1a dung mdi hitu co, nhu metanol hodc etanol,

mudi ziricon c6 thé 1a muodi axit hitu co ziricon, nhu ziricon tetrabutoxit.
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Trong phuong phap san xut theo phwong 4n nay, t6t hon néu st dung ziricon
oxyclorua trong dung mdi chira nude (cu thé 1a nudc), khi xét vé mit ning suét theo
quy md cong nghiép.

Mudi ziricon c6 thé c6 bit ky dang nao, nhu bdt, dung dich, hodc dang tuong
tu.

Nong d6 dung dich mudi ziricon khong bi giéi han mot cach cu thé, va c6 thé
duoc x4c dinh thich hgp tuy thudc vao loai, do tan, v.v., cia mubi ziricon dugc st
dung. Vi du, lién quan dén ndng do cta dung dich mudi ziricon, t5t hon 1& mudi
ziricon duge chira véi luong ndm trong khoang tir 5 dén 200g tinh theo lugng ziricon
oxit, trong 1000g dung moi; va tdt hon nita 12 nguyén liéu thd ziricon dugc chira véi
lwong nim trong khoang tir 10 dén 100g tinh theo lugng ziricon oxit. Tét hon, néu dd
tinh khiét ctia mudi ziricon 16n hon hodc bing 95%, va tdt hon nita 12 16n hon hodc
bang 98%.

Dung dich mudi ziricon néu trén duge 1am 4m & nhiét do b%mg hoédc 16n hon
75°C nhung nhé hon 100°C trong budc thir hai.

Trong budc thir hai, t6t hon néu dung dich mudi ziricon duge 1am 4m & nhiét
d6 bing hodc 16n hon 80°C nhung nhé hon hogic bing 98°C, dac biét tot hon la bing
hoidc 16n hon 85°C nhung nhé hon hodc bing 95°C. Pic biét t5t hon, néu gi6i han
trén clia viée lam 4m 12 nhiét d6 bing hoic thip hon diém sdi ctia dung moi.

Dung dich mudi ziricon c6 thd duoc lam 4m bing cach sir dung thiét bi gia
nhiét c6 sin trén thi trudng, nhu tAm gia nhiét. Khong c6 gidi han trén d6i voi nhiét do
gia nhiét, nhung nhiét do bing hodc thip hon diém s6i ctia dung moi duge wu tién.

Dung dich mudi ziricon dd lam 4m duogc duy tri & nhiét do d6. Phuong phap
duy tri khong bi gi6i han mot cach cu thé. Trang thai 4m 6 thé duge duy tri bing
céch gitt nhiét do 1am Am béng thiét bi gia nhiét & nhiét do khong ddi, hodc c6 thé
dugc duy tri bing bd én nhiét & nhiét do khong dbi. Ngoai ra, dung dich mubi ziricon
co thé & trang thai tinh hodc & trang thai dugc khuéy hoac 14c 1ién tuc trong khi duy tri
trang thai 4m.

Khi trang thai 4m duoc duy tri, d& duy tri ndng do ciia dung dich mudi ziricon,

t5t hon 12 nén dy ndp binh chira dung dich mudi ziricon dé ngan ngira su bay hoi clia
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dung moi.

Trong budgc thir ba, dung dich chét sulfit hoa dugc 1am 4m va duy tri & nhiét
d6 khong d6i trong budc thir nhét, va dung dich mudi ziricon dugc 1am 4m va duy tri
& nhiét do khong dbi trong budc thir hai dugc tron dé diéu ché chét phan tng.

Nho qué trinh trdn néu trén, chit sulfit hoa va dung dich mubi ziricon dugc
cho phan tng dé thu dugc dung dich phan tng. Dung dich phan ung thu dugc chira
ziricon sulfat bazo & dang san pham.

Tét hon, néu nhiét 46 ma & d6 thu dugc dung dich phéan tng bing qua trinh
trdn néu trén, nghia 13 nhiét d phan ung, s€ bang hoic 16n hon 75°C nhung nhé hon
100°C. Khi nhiét d phan tng ndm trong khoang nay, d& dang kiém soat mirc @9 két
tu cta ziricon sulfat bazo va dudng kinh hat cua no trong huyén phu sé& tao ra va dé
kiém soat mirc do két tu cia hydroxit s& thu dugc sau d6 va dudng kinh hat cla ching.
Ngoai ra, vi nhiét d§ phan tmg cao hon 75°C, hydroxit c6 thé dé dang dugc ngin
khong cho phat trién thanh kich thuée 16n dé ting qud muc duong kinh hat cta oxit
sau khi nung. Hon nita, vi dudng kinh hat cta bot s& thu dugc c6 xu huéng nhé hon
hoic bing 0,8pum, it cin st dung qué trinh nghién, va c6 thé ¢6 kha niang nung két cao.
Tét nhét, néu nhiét dd phan ng bang hodc 16n hon 80°C nhung nhé hon hogc bang
98°C, va tdt hon nita 12 bing hodc 16n hon 85°C nhung nho hon hogc bang 95°C.
Nhiét d6 phan tmg c6 thé gidng nhu nhiét do 1am 4m trong budc thir nhit hodc buédce
thr hai.

Khi thu dugc dung dich phén tng bing qua trinh tron néu trén, dung dich chit
sulfit hoa c6 thé duoc tron vao dung dich mudi ziricon, va ngugc lai.

Ty 1¢ tron cua dung dich mubi ziricon va dung dich chét sulfit héa khong bi
giG¢i han mdt cach cu thé. Vi du, ty 1€ trong luong cua chét sulfit hoa va ziricon oxit
ndm trong khoang tir 0,3 dén 0,8, va tét hon 14 tir 0,4 dén 0,7. Khi c4c dung dich ndy
duogc tron, thi tong lugng dung dich mubi ziricon va tdng lugng dung dich chét sulfit
héa c6 thé dugc tron.

Khi dung dich mudi ziricon va dung dich chét sulfit héa dugc tron dé diéu
ché chét phan Ung, tdt hon néu bude tron duge thuc hién trong thoi gian tuwong dbi

ngén. Cu thé, budc tron dugc thyc hién trong thoi gian nim trong khoang tlr 3 gidy
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dén 100 gidy, tot hon 1a tir 5 gidy dén 80 gidy, va t6t hon nita 13 tir 5 gidy dén 30 giay.
Ngoai ra, t6t hon néu bude trdn duge thuc hién trong khi khudy.

Chét phan tng duoc tao ra trong dung dich da tron dugc diéu ché bang qua
trinh tron néu trén. Chit phan tng bao gdm ziricon sulfat bazo 13 hop phén chinh.
Nghia 13, dung dich hén hop dugc didu ché bdi qua trinh tron néu trén 1a huyén phu
ziricon sulfat bazo.

Trong budc thir tu, chit phan tng dugc diéu ché trong budc thir ba dwgc xir
Iy bang bazo, sau d6 dugc gia nhiét trong khong khi & nhiét do bang hoic 16n hon
1000°C nhung nh6 hon 1200°C. Nghia 13, trong buéc thit tw, ham lugng chét rén thu
duoc bing cach xir 1y, bing bazo, ziricon sulfat bazo (chit phan tmg) dugc tao ra
trong budc thir ba dugc gia nhiét trong khong khi & nhiét do bang hodc 16n hon
1000°C nhung nho hon 1200°C.

Trudce khi chit phan tmg duoc xt 1y bing bazo, néu cin, bude tich rin-16ng
6 thé dugc thuc hién dé thu dugc ziricon sulfat bazo, va ziricon sulfat bazo ¢6 thé
dwoc rira bang nudc. Bude tich ran-1ong ¢6 thé duge thuc hién bing phwong phap da
biét, nhu loc, tach ly t4m, hodc ling gan. Ziricon sulfat bazo sau khi rira bang nudc cb
thé dugc phén tan lai trong mdi trudng phén tan, nhu nude, nhd d6 thu duoc huyén
phu ziricon sulfat bazo.

Chét phéan tng duge diéu ché trong budc thir ba duge xit ly bing bazo @ thu
duoc huyén phu ziricon hydroxit. Nghia 13, huyén phu ziricon hydroxit thu dugc &
dang chét két tiia bang cach xir Iy bazo dbi v6i huyén phu ziricon sulfat bazo.

Bazo khong bi giéi han mot cach cu thé, va vi du vé& bazo bao gﬁ“)m nhom
hydroxit, nhdm bicacbonat, natri hydroxit, kali hydroxit, va chét tuong ty. Céac bazo
nay co thé duoc st dung dgc 1ap hodc & dang két hop hai hodc nhiéu bazo.

Luogng bazo dugce thém vao khong bi gidi han mot cach cy thé. Vi dy, bazo co
thé dugc thém vao véi lugng cho phép tao ra két tia tir huyén phu ziricon sulfat bazo.
N6i chung, bazo c6 thé dugc thém vao sao cho d6 pH cla huyén phu ziricon sulfat
bazo 16n hon hoic bang 10, va tbt hon 14 16n hon hoic bing 12.

Sau khi thém bazo, néu can, budc tich rin-16ng c6 thé dwgc thuc hién, va

ziricon hydroxit thu dugc c6 thé dugce rira bang nudc. Bude tach rén-lc’)ng c6 thé duge
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thuc hién theo phuong phap dwgc mo ta & trén. Ziricon hydroxit sau khi rira bing
nuée co thé duge phan tan lai trong mdt moi trudng phén tan, nhu nuée, dé thu duoc
huyén phu ziricon hydroxit.

Ziricon hydroxit c6 thé duoc lam kho thém, néu cin. Buéc lam kho c6 thé
dugc thuc hién bang phuong phap da biét, nhu 1am kho tw nhién hodc 1am khd bing
nhiét.

Ziricon hydroxit dugc gia nhiét trong khong khi ¢ nhiét do (nhi€t d§ nung)
bing hodc 16n hon 1000°C nhung nhé hon 1200°C. Nho bude xitr ly nhiét, ziricon
hydroxit dwgc nung dé tao ra ziricon oxit. Néu can, budc xir Iy nghién, xir Iy phan loai,
v.v. ¢6 thé dugc thuc hién sau d6. Vi nhiét do nung nim trong khoang néu trén, cd thé
thu duoc bot ziricon oxit ¢ duong kinh 18 x8p va thé tich 16 x5p mong mudn.

Tt hon, néu nhiét do xi Iy nhiét néu trén (nghia 13 nhiét d6 nung) nim trong
khoang tir 1040 dén 1180°C. Mbi trudng xir Iy nhiét ¢6 thé 1a méi truong khong khi
hodc moi truong oxy hoa.

Phuong phap nghién khong bi gi¢i han mot cach cu thé. Vi du, budc nghién
6 thé dugc thuc hién bang cich sit dung may nghién c6 sin trén thi truong, nhu may
nghién hanh tinh, may nghién bi, hogc méay nghién kiéu tia.

Nguyén li¢u thd ytri c6 thd duge tron thich hop trong budc bit ky trong sb
c4c bude tir budce thit nhét dén bude thir ba. Ngoai ra, ytri c6 thé dugc tron, khong chi
& budce bét ky trong sb céc bude tir budce thie nhét dén buéc thir ba, ma con trong budc
tiép theo. Nguyén ligu thd ytri c6 thé duoc trén trong buéde thich hop tuy thude vao
loai nguyén liéu tho ytri. Vi dy, nguyén liéu thd ytri c6 thé dwgc thém vao huyén phi
ziricon hydroxit thu dugc trong buéc thir ba.

Vi du vé& nguyén liéu tho ytri bao gOm ytri nitrat, ytri clorua, va chét twong tu.
Céc vi dy khac vé nguyén lidu tho ytri bao gbém dung dich keo ytri, bot ytri oxit, va
chit twong tw. Nguyén li€u tho ytri c6 thé 1a oxit, nhung t6t hon 14 tan trong nuéc vi
n6 c6 thé dugce phan tan manh trong ziricon oxit. Trong truong hop nay, cic vi du vé
nguyén li¢u nay bao gOm ytri nitrat, ytri sulfat, ytri axetat, ytri clorua, ytri bromua, va
chit twong tu; tuy nhién, khi xét vé mit giam tap chét du, s& t6t hon néu mudi nguyén

lidu th 14 ytri clorua. TSt hon, néu do tinh khiét ctia nguyén liéu tho ytri bang hogc

-20-



21769

16n hon 95%, va t6t hon nita 12 bang hoic 16n hon 98%.

Luong nguyén li¢u tho ytri dugce sit dung co thé duoc diéu chinh sao cho ty 1€
ham lugng cta ytri oxit nim trong khoang tir 2 dén 6% mol trong bdt ziricon oxit s&
thu duoc.

Luong ytri cu thé c6 thé dugc phén tan cao trong ziricon oxit bang cach thém
nguyén li€u tho ytri vao budc bat ky trong sb cac budc md ta d & trén.

Khi bot ziricon oxit dwge san xuit, nguyén liéu thd chira nhém c6 thé duoc
thém vao. Trong trudng hop ndy, bot ziricon oxit thu duge c6 thé chira nhom oxit.

Vi du ‘'v& nguyén liéu tho chira nhom bao gom it nhét mot trong s céc chét:
nhdém nitrat, nhdm clorua, va chit twong tw. Céc vi du khac vé nguyén liéu thd chira
nhdm bao gdbm dung dich keo nhém oxit, bot nhdm oxit, va chét twong tw. THt hon,
néu do tinh khiét cia nguyén lidu thd chira nhém 16n hon hogic bang 95%, va tét hon
nita 1a 16n hon hoidc bing 98%. Tt hon, néu nguyén lidu thd chira nhom oxit 1a bot
nhdém oxit, khi xét v& kha ning bao dam tinh chét xir Iy va giam tap chit du. Khi bot
nhom oxit duoc thém vao & dang nguyén li€u thd chira nhom, dudng kinh hat trung
binh cua céac hat so cép cia bot khong bi gidéi han mot cach cu thé, ma nam trong
khoang chéng han tir 0,02 dén 0,4pm, tét hon 1a tir 0,05 dén 0,3pm, va tét hon nita 1a
tir 0,07 dén 0,2pum.

Nguyén liéu thd chira nhém c6 thé dugc thém thich hop trong budc bét ky
trong s6 cac bude tir bude thir nhét dén budc thir ba. Ngoai ra, nguyén liéu thd chira
nhdm c6 thé dugc tron, khong chi trong bude bét ky trong sb cac bude tir budc thir
nhit dén budce thir ba, ma con trong budc tiép theo. Nguyén liéu thé chira nhém c6 thé
duoc tron trong bude thich hop tiy thudce vao loai nguyén liu thé chira nhoém. Vi duy,
nhdém oxit c6 thé duge thém vao huyén phu ziricon hydroxit, hodc c6 thé dugc thém
vao san phim nung thu dugc bing cach dbt chay huyén phi ziricon hydroxit da kho.

Lugng nguyén li¢u thé chira nhom dugc st dung co thé duoc didu chinh sao
cho ty 1é ham lugng ctia nhom oxit 1a ham lwong mong mudn trong bdt ziricon oxit
thu duoc.

Khi bot ziricon oxit dugc tao ra, nguyén liu tho chira nguyén t6 kiém thd va

nguyén t6 dit hiém (trir ytri va prometi) c6 thé dugc thém. Trong trudng hop nay, bt
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ziricon oxit thu dugc c6 thé chira oxit ciia cdc chit nay.

Vi du v& cc nguyén t6 kiém thd bao gdm Ca, Mg, Sr, va Ba.

Céc vi du v& cac nguyén t dét hiém bao gdm it nhit mét trong cic loai Sc,
La, Nd, Pr, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, va Lu.

Nguyén li¢u tho chira nguyén t6 kiém thd, va nguyén lidu tho chira nguyén td
dAt hiém c6 thé 1a cac oxit, nhung tét hon 13 hoa tan trong nuéc. Vi du vé cic nguyén
liéu nay bao gém nitrat, sulfat, axetat, clorua, bromua, va chét tuong tu. Trong sb nay,
t6t hon néu mudi nguyén liéu tho 1a clorua hodc nitrat, khi xét vé mit [am giam tap
chit du. Tét hon, néu do tinh khiét ciia cic nguyén liéu thd nay 16n hon hodc bang
95%, va t6t hon nita 12 16n hon hodc bing 98%. Nhitng nguyén liéu thd nay c6 thé
duoc thém thich hop vao bude bat ky trong s6 cac budc tir bude thir nhit dén budc
thir ba. Ngoai ra, nguyén liu thoé chira nhom ¢6 thé duoc tron, khong chi trong buéde
bét ky trong sb cac budc tir bude thi nhét dén buéc thir ba, ma con trong bude tiép
theo. Nguyén li€u tho chira nhom co6 thé dugc trdn trong budce thich hop tuy thudc vao
loai nguyén li€u chira nhom.

Nhu da giai thich ¢ trén, bt ziricon oxit theo phuong an nay co thé duge tao
ra qua it nhét 13 budc tht nhit, bude thir hai, bude thir ba va buéc thir tu.

Trong phuwong phap san xuét theo phuong 4n ndy, bot ziricon oxit thu dugc
nhu dugc mo ta & trén c¢6 thé dugc nghién thanh huyén phii, néu can. Trong trudng
hop nay, chét két dinh c6 thé dugc thém vao dé ting cuong kha ning dtc. Khi huyén
phu khong dugc tao ra, chét két dinh va bot ziricon oxit c6 thé duoc tron déu béng
may khudy.

Tt hon, néu chét két dinh néu trén 1a chét két dinh hitu co. Chat két dinh hitu
co ¢6 thé d& dang duge loai khoi san phim dic trong 16 gia nhiét trong moi trudng
oxy hoéa, va co thé thu dugc san phim tay nhon; cubi ciing, cac tap chét it c6 kha ning
con lai trong san phim nung két.

Céc vi du vé chét két dinh hitu co bao gdm cac chét hoa tan trong ruou, hoic
cac dung dich hdn hop cua hai hodc nhidu thanh phan dugc lua chon tir nhém gbm
ruou, nude, xeton béo, va hydrocacbon thom. Cac vi du vé chét két dinh hitu co bao

gbm it nhat mot hodc nhiéu thanh phan dwgc lya chon tr nhém gdm polyetylen glycol,
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este cla axit béo va glycol, este ciia axit béo va glyxerol, polyvinyl butyral, ete
polyvinyl metyl, ete polyvinyl etyl va vinyl propionat. Chét két dinh hitu co co thé
chtra thém mot hodic nhidu nhya nhiét déo khong tan trong rugu, hodc céc dung dich
hén hop dugc dé cap & trén.

Sau khi thém chit két dinh hitu co ndy, bude 1am khd, bude nghién va bude
xu ly twong tu duoc thyc hién bing cach 4p dung cic phuong phép da biét, nho d6 thu
duoc bdt ziricon oxit muc ti€u.

Khi bot ziricon oxit néu trén dugc sdn xuét, tbt hon néu nhiét d6 cua budc thi
nhét bing hodc 16n hon 80°C nhung nhod hon hogc bang 98°C, va nhiét d¢ cua bude
thtr hai tdt hon 13 bing hodc 16n hon 80°C nhung nhé hon hogc bing 98°C. Nghia 13,
t6t hon néu nhiét do 1am 4m bing hogc 16n hon 80°C nhung nhé hon hoic bing 98°C
& c& bude thir nhét va budc th hai.

Khi bot ziricon oxit dugce duic, c6 thé st dung may dac kim loai ¢ san trén thi
truong, phuong phéap xir ly ép tinh dién lanh (CIP: Cold Isostatic Press), v.v.. Ngoai ra,
bot ziricon oxit c6 thé dugce duc so bd béng may duc kim loai, va sau d6 dugc duc
bang cach duc ép. Bude duc ép thuong duge thyc hién & ap sudt nam trong khoang tir
0,1t dén 3t/cm? trong nhiéu trudng hop; tuy nhién, bot ziricon oxit theo phuwong 4n nay
c6 thé dugc duc & ap sudt 1t/cm?.

Bénh ép twoi thu duoc bang cich diic bot ziricon oxit dwgc nung két dé san
xuét san phdm nung két. Nhiét d6 nung két khong bi gi6i han, va nim trong khoang tir
1300 dén 1500°C ching han. Thoi gian duy tri trong qua trinh nung két khong bi gidi
han mot cach cu thé, va ndm trong khoang tir 1 dén 5 gid ching han. M6i trudng nung
két c6 thé 13 méi trudng khong khi hodic moi truong oxy hoa.

Trong bot zirconi duge sdn xuét theo cach néu trén, thé tich cua céc 18 xép_ co
duong kinh 15 x8p nhé hon hozc bing 200nm ndm trong khoang tir 0,14 dén 0,28ml/g
va mat d6 duc tuong dbi (%) khi bot dugc dac véi 4p sult dic 1t/cm’® nim trong
khoang tir 44 dén 55%.

Puong kinh 13 xp va thé tich 18 xdp c6 thé dugc kiém so4t bang cach, vi du,
diéu chinh nhiét 6 ma & d6 dung dich chit sulfit hoa dugc duy tri trong budc thir nhat.

Ngoai ra, duong kinh 16 x6p va thé tich 16 x0p c6 the duge kiém soat bang cach, vi du,
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diéu chinh nhiét 46 ma & d6 dung dich mudi ziricon dugc duy tri trong budc thit hai.
Béng cach didu chinh cac nhiét do nay, mic do két tu cua ziricon sulfat bazo tao ra
trong bude thir ba thay dbi; do d6, dudng kinh 18 xSp va thé tich 18 xdp ciia bt ziricon
oxit thu dwgc cudi cling s& thay dbi. Nghia 13, duong kinh 18 x6p va thé tich 15 xdp
clia bot ziricon oxit theo phuong an nay c¢6 thé dugc kiém soét bang cach diéu chinh
murc d két tu cta ziricon sulfat bazo. Theo cach khéc, dudng kinh 16 x6p va thé tich
16 xdp ciing c6 thé duogc kiém soét bang cach didu chinh nhiét d6 nung trén ddy trong
qué trinh san xuét bot ziricon oxit.

Phuong phép san xuét bot ziricon oxit dugc md ta & trén c6 thé tao ra bot
ziricon oxit néu trén theo cach don gian va thich hop dé 1am phuong phép san xuét»bc}t
ziricon oxit néu trén.

Viduthutlﬁénséngché

Sang ché dugc mo ta chi tiét hon duéi ddy dua vao cic vi dy; tuy nhién, sdng
ché khéng bi giéi han trong cdc phuong 4n clia cc vi du ndy. Bot ziricon oxit thu
duoc trong cac vi du va cac vi du so sanh chira hafini oxit véi lugng nim trong
khoang tir 1,3 dén 2,5% la tap chit khong thé tranh khoi.

Phwong phap do mé&i tinh chét vat Iy 1a nhu sau.

(1) Dién tich bé mat riéng

Dién tich bé mit riéng duge do bang phwong phap BET sit dung bd phén tich
dién tich bé mit riéng "FlowSorb II" (dugc san xuét bdi Micromeritics).
(2) Thé tich 15 xbp va duong kinh 18 x5p

Thé tich 16 x8p va duong kinh 15 x6p dugc do bing phwong phap xam nhap
béng thity ngan st dung thiét bi do "AutoPore IV" (sin xuét bdi Micromeritics).
(3) Phén tich thanh phin

Thanh phan dwoc phan tich bing cach st dung ICP-AES “ULTIMA-2” (san
xuét boi HORIBA).

(4) Puong kinh hat trung binh

buong kinh hat trung binh dugc do bing dung cu phén tich c¢& hat bang nhiu
xa laze "SALD-2300" (san xuét boi Shimadzu Corporation).
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Vidul

Bot natri sunfat da dugc hoa tan trong nude trao ddi ion dé thu dugce dung
dich natri sulfat 5% trong lwgng. Dung dich natri sulfat thu duwgc dugc lam 4m va duy
tri & nhiét do 85°C.

Trong khi do, dung dich muébi ziricon oxyclorua dugc diéu ché sao cho chira
ziricon véi lugng 1% trong lugng tinh theo luwong ziricon oxit. Dung dich mubi
ziricon dwoc 1am 4m va duy tri & nhiét d 85°C. Tbng lugng ziricon oxit 13 100g.

Tiép theo, thém dung dich natri sulfat duy tri & nhiét d6 khong déi 1a 85°C,
v6i thng lwong 1a 1000g trong khi khudy, trong 10 gidy vao dung dich mubi ziricon
duy tri & nhiét d¢ khong dbi 12 85°C va tron, nhd d6 thu dugc huyén phu ziricon sulfat
bazo. Dung dich ytri clorua dugc thém vao huyén phu sao cho lugng ytri oxit bang
3,0% mol so v6i ziricon oxit. Sau do, budc trung hoa dugc thuc hién bang cach st
dung natri hydroxit dé thu dugc hydroxit.

Hydroxit dugce loc va rua bing nudc, va sau d6 dugc nung trong 16 dién &
nhiét d6 nung 1000°C, nhd do6 thu dugc mot oxit. Sau dd, 0,25% trong luong bot
nhom oxit c6 dudng kinh hat trung binh 12 0,1pm dugc thém vao oxit, va hdn hop nay
dwoc nghién va tron trong thoi gian 30 gio bing may nghién bi w6t sit dung nudce 1lam
mdi trudng phan tan. Huyén phi thu duge dugce siy kho & nhiét d6 khong dbi 1a
120°C, nh¢ d6 thu dugc bot ziricon oxit muc ti€u.

Bot ziricon thu dugc (8g) dd dugc duc so bd trong khudn kim loai c6 dudng
kinh 25mm, va dugc duc & &p sudt dac (4p sudt thuy tinh) 1a 1 t/cm®. Mat do dbc cia
san phdm dic dugc xdc dinh bang cach do trong luong va thé tich. San pham dic thu
duoc dugc nung két & nhiét d6 1450°C trong 2 gio dé thu duoc san phdm nung két.
Mat d6 nung két cua san phdm nung két thu duge duge do bing phwong phap
Archimedes.

Vidu?2

Bot ziricon oxit dugc diéu ché theo cling cach nhu trong vi du 1, ngoai trir

nhiét 6 nung dugc thay dbi thanh 1050°C. Sau d6, thu dwgc san phdm nung két ciia

bot ziricon oxit.
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Vidu3

Bot ziricon oxit dugc diéu ché theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai tru
nhiét d6 nung dugc thay dbi thanh 1075°C. Sau d6, thu dugc san phém nung két cua
bot ziricon oxit.
Vidu4

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo ciing cach nhu trong vi du 1, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay ddi thanh 1100°C. Sau d6, thu dugc san phdm nung két cla
bt ziricon oxit.
Vi du so sanh 1

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo ciing cach nhu trong vi du 1, ngoai trir
nhiét d6 nung duoc thay ddi thanh 900°C. Sau d6, thu dugc san phim nung két cia
bdt ziricon oxit.
Vi du so sanh 2

Bot ziricon oxit dugc diéu ché theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trur
nhiét do nung dwoc thay ddi thanh 1200°C. Sau d6, thu dugc san phdm nung két ctia
bot ziricon oxit.
Vidu5

Bot ziricon oxit dugc diéu ché theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trir
dung dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon duge duy tri & nhiét d6 90°C, dung
dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc trén & nhiét d6 90°C va nhiét d6 nung
dwoc thay dbi thanh 1040°C. Sau d6, thu dugc san phidm nung két ctia bot ziricon oxit.
Vidu6

Bot ziricon oxit dugce didu ché theo cing cach nhu trong vi du 5, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay ddi thanh 1100°C. Sau d6, thu dugc san phim nung két ciia
bdt ziricon oxit.
Vidu7

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo cing cach nhu trong vi du 5, ngoai trir
nhiét 6 nung dugc thay ddi thanh 1140°C. Sau d6, thu dugc san phadm nung két cua

bot ziricon oxit.
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Vidu 8

Bot ziricon oxit duge diéu ché theo cliing cach nhu trong vi du 5, ngoai trir
dung dich ytri clorua dugc thém vao sao cho lugng ytri oxit la 2,0% mol so vdi
ziricon oxit, va nhiét dd nung dwoc thay ddi thanh 1100°C. Sau d6, thu dugc san phim
nung két ctia bot ziricon oxit.
Vi du so sanh 3

Bot ziricon oxit duge didu ché theo ciing cach nhu trong vi du 5, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay ddi thanh 900°C. Sau d6, thu duoc san phém nung két cua
bot ziricon oxit.
Vi du so sanh 4

Bot ziricon oxit dd dugc diéu ché theo cling cach nhu trong vi du 5, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay ddi thanh 1200°C. Sau d6, thu dugc san phidm nung két ctia
bot ziricon oxit.
Vidu9

Bt ziricon oxit dugce didu ché theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trir
dung dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc duy tri & nhiét d§ 95°C, dung
dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc tron & nhiét @6 95°C va nhiét 46 nung
duoc thay dbi thanh 1100°C. Sau d6, thu dugc san phim nung két ctia bot ziricon oxit.
Vidu 10

Bot ziricon oxit dugc diéu ché theo cung cach nhu trong vi du 9, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay ddi thanh 1140°C. Sau d6, thu duoc san phdm nung két ctia
bt ziricon oxit.
Vidull

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo cung cach nhu trong vi du 10, ngoai trir
dung dich ytri clorua dugc thém vao sao cho lugng ytri oxit 1a 2,0% mol so v6i

ziricon oxit. Sau do, thu dugc san pham nung két cla bt ziricon oxit.
Viduy 12
Bot ziricon oxit duoc di€u ché theo cung cach nhu trong vi du 9, ngoai trir

dung dich ytri clorua dugc thém vao sao cho lugng ytri oxit 12 5,5% mol so v6i
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ziricon oxit, va nhiét do nung dugc thay ddi thanh 1180°C. Sau d6, thu dugc sin pham
nung két ctia bot ziricon oxit.
Vi du so sanh 5

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo cing cach nhu trong vi du 9, ngoai trir
nhiét d6 nung da dugc dbi thanh 980°C. Sau d6, thu dwoc san phdm nung két ciia bot
ziricon oxit.

Vi du so sanh 6

Bt ziricon oxit dugc didu ché theo cing cach nhu trong vi du 9, ngoai trir
nhiét d6 nung dugc thay dbi thanh 1200°C. Sau d6, thu dugc san phim nung két cia
bot ziricon oxit.

Vi du so sanh 7

Bot ziricon oxit dugc didu ché theo ciing cach nhu trong vi du 1, ngoai trir
dung dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc duy tri & nhiét d6 60°C, dung
dich natri sulfat va dung dich mudi ziricon dugc trén & nhiét d6 60°C va nhiét d6 nung
duoc thay dbi thanh 1100°C. Sau d6, thu dugc san phim nung két ciia bot ziricon oxit.

~ Trong céac vi du va cdc vi dy so sanh néu trén, mat o nung két tuong dbi
duoc x4c dinh tir mat do nung két thu dugc trong didu kién san phdm nung két dugc
gitt duy tri & nhiét do 1450°C trong 2 gio.

Mat @6 nung két 1y thuyét 1a 6,112g/cm® dbi vai Iwgng 2% mol ytri oxit,
6,092g/cm’® d6i véi luong 3% mol ytri oxit, va 6,045 g/em’ ddi véi lugng 5,5 % mol
ytri oxit.

Bang 1 thé hién cac didu kién san xuét chinh, thé tich 16 xp, dién tich bé mit
riéng, duong kinh hat trung binh (dugc thé hién 1a "dudng kinh hat"), mat 4§ duc
tuwong dbi va mat do nung Kkét tuong dbi trong mdi vi du va vi du so sanh. M4t do dic
twong dbi va mét do nung két twong ddi ¢ thé dugc tinh tir cdc cong thirc (1) va (3)

duoc mo ta & trén.
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Bang 1
A Mat
Nhiét do .| Dien | | M s
n, 2n | Thé , 1 | Duong do
dung Nhiétdo | ., . x| tichbé . , nung
A ) Y,03 tich 16 - kinh dac X .
So dich nung X -maét két Chuy
. (mol) xXO0p oA hat tuong
phén tmg °O) (ml/g) riéng (um) abi tuo;r}g
(®) (m*/g) %) doi
(%)
) Vi du so
S61 |85 3,0 900 0,29 |28,1 0,86 45,6 98,9
sanh 1
S62 |85 3,0 1000 0,24 14,7 0,78 48,6 99,6 Vidul
S63 |85 3,0 1050 0,20 11,5 0,71 50,1 99,7 Vidu2
S64 |85 3,0 1075 0,18 8,7 0,76 51,7 99,5 Vidu3
S65 |85 3,0 1100 0,16 6,6 0,70 54,0 99,6 Vidu4
. Vidu so
S66 |85 3,0 1200 0,13 6,2 0,69 55,2 99,2
sanh 2
. Vidu so
S67 |90 3,0 900 0,35 25,3 0,55 41,1 99,3
sanh 3
S68 |90 3,0 1040 0,27 13,4 0,49 44,7 99,8 Vidu5
S69 |90 3,0 1100 0,25 11,0 0,52 45,2 99,9 Vidu6
S610 |90 3,0 1140 0,21 7.8 0,51 46,5 99,8 | Vidu7
S611 |90 2,0 1100 0,23 9,0 0,54 45,8 99,9 Vidu8
, Viduso
S612 |90 3,0 1200 0,11 6,0 0,52 47,8 99,2
sanh 4
, Vi du so
S613 |95 3,0 980 0,33 18,8 0,39 44,0 99,4
sanh 5
S614 |95 3,0 1100 0,26 10,8 0,36 46,7 99,8 Vidu9
S615 |95 3,0 1140 0,23 9,1 0,37 47,3 99,8 Vidu 10
S616 |95 2,0 1140 0,19 8,9 0,36 48,4 99,8 Vidull
S617 |95 5,5 1180 0,20 8,9 0,38 48,9 99.8 Vidu 12
. Vidu so
S618 |95 3,0 1200 0,12 5,7 0,43 50,4 99,3
sanh 6
. Viduso
S619 |60 3,0 1100 0,11 8,1 0,86 48,3 98,7
sénh 7
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YEU CAUBAO HOQ
1. Bot ziricon oxit chtra ytri oxit véi lwgng ndm trong khoang tir 2% dén 6% mol, c6
th8 tich cua céc 16 xbp véi duong kinh 16 x6p nhé hon hodc bing 200nm nim trong
khoang tir 0,14ml/g dén 0,28ml/g, va c6 mat d dbc trong d6i nim trong khoang tir
44% dén 55% khi bot ziricon oxit duge duc & 4p sudt thuy tinh 14 1 t/ecm? (0,01MPa),
trong d6 mat d6 dic twong d6i duge tinh theo cong thirc (1) dudi day:
mat do dic twong dbi (%) = (mat d6 dic/mat do nung két ly thuyét) x 100 (1).

2. Bot ziricon oxit theo diém 1, trong d6 bot ziricon oxit ¢6 dién tich bé mit riéng nim
trong khoang tir 5Sm*/g dén 20m*/g va duong kinh hat trung binh ndm trong khoang tir
Q3wndé1&8um.
3. Bt ziricon oxit theo diém 1 hodc 2, trong d6 bot nay con bao gdm nhdm oxit.
4. Bot ziricon oxit theo didm bit ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 mat do
nung két khi san phdm ddc thu duoc bing cach dic & 4p suét thiy tinh 13 1 t/em’
(0,01MPa) dugc nung két & nhiét d6 1450°C s& béng hodc 16n hon 99,5% so véi mat
d6 nung két ly thuyét.
5. Phuong phép san xudt bot ziricon oxit theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén
4, trong @6 phuong phép nay bao gdm:

bude thtr nhat 1a 1am 4m dung dich chét sulfit hoa & nhiét d6 bang hodc 16n hon
75°C nhung nhé hon 100°C, va duy tri dung dich chit sulfit hoa & nhiét d6 nay;

budc thtr hai 13 1am 4m dung dich mubi ziricon & nhiét d6 bing hoic 16n hon
75°C nhung nhé hon 100°C, va duy tri dung dich muébi ziricon & nhiét d6 nay;

budce thir ba 13 tron dung dich chét sulfit hoa dwoc duy tri trong bude thir nhét va
dung dich mudi ziricon duoc duy tri trong budc thir hai d diéu ché chit phan tmg; va

budce thir tu 14 xir Iy chét phan ing da diéu ché trong budce thir ba bing bazo, sau
d6 gia nhiét trong khong khi & nhiét 6 bang hoic 16n hon 1000°C nhung nhé hon
1200°C.
6. Phuong phép san xuét bot ziricon oxit theo diém 5, trong d6 nhiét do ctia budc thir
nhét bing hodc 16n hon 80°C nhung nhé hon hogic bing 98°C, va nhiét do ciia budc
thir hai bing hozc 16n hon 80°C nhung nhd hon hodc bing 98°C.
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