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(54)  PHUONG PHAP THU HOI NGUYEN TO DAT HIEM

(57) Sang ché& dé cap dén phuong phép thu hdi nguyén t6 dat hi€ém tir chi tiét gia
cong chia it nhat 1a nguyén t6 dat hi€ém va nguyén t6 nhém sét, phuong phap nay
c6 thé dugc dp dung trén thyc € do hé théng tai ché don gidn va c6 chi phi thap.
Phuong phédp theo sing ché la phuong phap tach, khic biét & chd, phuong phép
nay bao gom it nhat la budc tach nguyén t6 dit hi€ém & dang oxit ra khdi nguyén
t6 nhém sat bang cach xir 1y oxy hoa chi tiét gia cong, sau d6 chuyén moi trudng
xUr Iy thanh moi truong c6é mat cacbon, va xur Iy nhiét chi tiét gia cong da dugc

xt Iy oxy héa nay & nhiét do 16n hon hoac bang 1150°C.
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Linh viee k§ thuét dwoe dé cip
Sang ché d& cap dén phuong phap thu hdi nguyén t6 dét hiém tir chi tiét gia
cong chira it nhét 1a nguyén t6 dAt hiém va nguyén té nhom sit, nhu nam chim vinh

ctru trén co s& R-Fe-B (R 12 nguyén t& dét hiém).

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Nhu da biét r3, nam cham vinh ctru trén co sé R-Fe-B ¢6 dic tinh tir cao va do
vay hién nay nam chdm nay dugc st dung trong céc linh vuc khic nhau. Trong bdi
canh nay, hang ngay trong nha mdy san xuét nam cham vinh ciru trén co sé& R-Fe-B,
nam cham duoc san xuét v6i sb luong 16n. Tuy nhién, véi su gia ting luong nam cham
san xuét ra, lugng phé liéu nam cham dugc thai bo dudi dang phé phim gia cong hodc
san phdm tuong tu, phé liéu ciia qué trinh gia cong nam cham dugc thai bo dudi dang
phé lidu ctia qua trinh cét, phé liéu clia qua trinh mai, hogdc phé lidu twong tu v.v.. trong
qué trinh san xudt cling ngdy cang ting. Cu thé, véi su giam trong lugng va kich thuée
ctia thiét bi théng tin, kich thuéc ctia nam cham duoc sir dung trong d6 cling giam di,
dan t6i su ting ty 1€ dung sai gia cong, va do do, hiéu sudt san xudt c6 xu huéng giam
di theo nam thang. Do d6, thay vi thai bé phé liéu nam cham, phé liéu ctia qud trinh gia
c6ng nam chim, va vat li€u tuong ty dugc thai bd trong qua trinh san xuét, lam thé nao
dé thu hdi va tai ché cac nguyén t6 kim loai chira trong do6, cu thé 1a nguyén t6 dit
hiém, 12 mot thach thirc cong nghé quan trong trong tuong lai. Pidu twong tu cling
dang v6i viéc 1am thé nao dé thu hdi nguyén t6 dat hiém tir cac thiét bi dién trong d6
nam chim vinh ctu trén co s& R-Fe-B duogc st dung, v.v., va tai ché ching duéi dang
tai nguyén c6 thé tai ché.

Mot sb phwong phép da duoc dé xuit 1am phuong phap thu hdi nguyén t6 dit
hiém tir chi tiét gia cong chua it nhét 1a nguyén t6 dat hiém va nguyén t6 nhém sat. Vi

du, tai lidu sang ché 1 dé xudt phwong phéap trong d6 chi tiét gia cong dugc gia nhiét
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trong mdi truong oxy héa dé chuyén hoa cic nguyén t6 kim loai ¢6 mit trong d6 thanh
oxit, sau do tron véi nudc dé tao ra huyén phu dic; axit clohydric dugc bd sung vao két
hop véi gia nhiét d& hoa tan nguyén t6 dit hiém vao dung dich; chit kiém (natri
hydroxit, amoniac, kali hydroxit, v.v..) dugc bd sung vao dung dich thu dugc két hop
v6i gia nhiét, nho d6 két tia nguyén t6 nhém sit da ngam chiét vao dung dich cing véi
nguyén t6 dat hiém; tiép d6, dung dich nay dugc tach chit khong hoa tan va chit két
tha; va axit oxalic duge bd sung vao dung dich dé 1am chét gay két tia dé thu hoi
nguyén t6 dat hiém & dang oxalat. Phuong phap nay 1a dang cht ¥ vi né cho phép tach
hiéu quéa nguyén t6 dit hiém ra khoéi nguyén t6 nhom sit va duge thu hdi. Tuy nhién,
phwong phap niy c6 nhuge diém 1a do axit va chét kiém dugc st dung trong mét phan
clia qué trinh nén khong d& dang kiém soat qua trinh, va chi phi thu hdi ciing cao. Do
d6, theo mot sé khia canh, phai noi ring phuong phap duge mo ta trong tai liéu sang
ché 1 khoé 4p dung thuc té bdi vi hé théng tai ché cin phai c6 chi phi fhép va don gian.
Ngoai ra, lién quan dén phuong phap khong oxy hoéa nguyén tb nhom sit co
trong chi tiét gia cong ma chi oxy héa nguyén t6 dit hiém c6 trong chi tiét gia cong nay
dé nho d6 tach hai nguyén t nay, tai liéu sang ché 2 dé xuét phuong phép trong d6 chi
tiét gia cong duoc gia nhiét trong ndi nung bang cacbon. Khac véi phuong phap dugc
md ta trong tai liéu sang ché 1, phuwong phap nay khong cin axit hodc kiém. Ngoai ra,
khi chi tiét gia cong duoc gia nhiét trong ndi nung bing cacbon, vé ly thuyét, khong
khi trong ndi nung dugc tu dong didu chinh t&i 4p suét riéng phin oxy ma & d6 cac
nguyén t6 nhom sit khong bi oxy héa ma chi cic nguyén té dat hiém bi oxy héa. Do
d6, phuong phéap nay c6 thé c6 loi hon so véi phuong phap duge mé ta trong tai liéu
sang ché 1 & chd quy trinh don gian hon. Tuy nhién, khi thao luan vé van dé liéu khong
khi trong ndi nung ¢6 dugc tu dong didu chinh téi ap sudt riéng phan oxy dinh trudc
bing cach chi gia nhiét chi tiét gia cong trong ndi nung bang cacbon, nhd d6 nguyén td
dat him co thé dugc tach ra khéi cac nguyén t6 nhom sit hay khong, thuc té chua hin
1a nhu vay. Tai liéu sang ché 2 cho rang tét hon néu ham lwong oxy cia khong khi
trong ndi nung nam trong khoang tir 1ppm dén 1%, ma gin nhu khong cin van hanh tir

bén ngoai dé kieém soat khong khi. Tuy nhién, theo nghién clru cua cic tdc gia sang che,
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it nhat trong truong hop ham lwgng oxy nhé hon 1ppm, cic nguyén td dit hiém khong
thé tach ra khoi cdc nguyén t6 nhém sit. Do d6, ngay cé khi vé 1y thuyét khi chi tiét gia
cong dugc gia nhiét trong ndi nung bing cacbon, khong khi trong ndi nung c6 thé dugc
didu chinh tu dong toi 4p sudt riéng phan oxy ma & d6 cac nguyén t& nhém sit khong
bi oxy hoa ma chi cac nguyén t6 dat hiém bi oxy héa, trén thuc té, bén trong ndi nung
can dugc diéu chinh nhén tao thanh méi trudng c6 ham luong oxy 16n hon hoic bing
1ppm. Viée diéu chinh nay c6 thé dat duoc bang cach dua khi tro ¢6 ham luong oxy
16n hon hodc bing 1ppm vao ndi nung, cling nhwr duge mod ta trong tai liéu sdng ché 2.
Tuy nhién, trong truong hop khi argon, 1a khi duoc st dung rong rai lam khi tro trong
cdng nghiép, ham lugng oxy cta né thuong nhé hon hodc bang 0,5ppm. Do d6, dé dua
khi argon ¢6 ham lugng oxy 16n hon hodc bing 1ppm vao ndi nung, ‘kh(‘)ng thé sir dung
truc tiép khi argon duge sir dung rong rii nay, va dic biét 1a can ting ham luong oxy
trude khi st dung. Do d6, méc du quy trinh theo phuong phap duge mo ta trong tai lidu
sang ché 2 ¢6 vé don gian, nhung thuc té khong phai nhu vay. Can biét ring giéng nhu
phuong phap duge mo ta trong tai liu séng ché 1, theo mot sb khia canh, phuong phap
duoc md ta trong tai lidu sang ché 2 kho 4p dung thuc t& do hé théng tai ché can phai

c6 chi phi thap va don gian.

Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: JP-A-2009-249674
Tai liéu sang ché 2: WO 2010/098381

Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Muc dich ciia sang ché 13 dé xuit phuong phap thu héi nguyén t6 dit hiém tir
chi tiét gia cong chira it nhit 12 nguyén t& dit hiém va nguyén t& nhom sit, ¢ thé ap
dung trong thuc té do hé thng tai ché ¢6 chi phi thap va don gian.

V6i cac quan diém trén day, cac tic gia sang ché da thuc hién viéc nghién ctu
sdu rong. Két qua, da phat hién duoc rang khi nam cham vinh ctru trén co s& R-Fe-B

duoc xir Iy oxy hoa, va tiép d6 méi truong xtt Iy dugc chuyén thanh moi truong c6 mit
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cacbon, sau do xu ly nhiét nam cham da dugc xt ly oxy hdéa & nhiét do dinh trudc,
nguyén t6 dat hiém c6 mat trong nam cham c6 thé dugc tach ra & dang oxit ra khdi
nguyén t& nhom sit va duge thu hoi.

Phuong phép thu hdi nguyén t& dit hiém tir chi tiét gia cong chia it nhit 1a
nguyén td dat hiém va nguyén td nhém sit theo séng ché dugc thuc hién dua trén cac
phét hién trén day 1a nhu dugc xac dinh trong diém yéu cau bao ho 1, khac biét & chd,
phuong phép nay bao gbm it nhét 12 budc tach nguyén t§ dAt hiém ¢ dang oxit ra khoi
nguyén t6 nhém sit bang cach xit ly oxy héa chi tiét gia cong, sau do chuyén méi
truong xir Iy thanh méi trudng c6 mét cacbon, va xir 1y nhiét chi tiét gia cong da dugc
X Iy oxy héa nay ¢ nhiét do bang hoic cao hon 1150°C.

Phuong phép theo diém yéu cau bao ho 2 khéc biét & chd trong phuong phap
theo diém 1, trong qud trinh xir Iy nhiét chi tiét gia cong da duogc xtt ly oxy héa véi sy
c6 mit cua cacbon, ndi nung bing cacbon duoc st dung lam bd phan chta cho qua
trinh x 1y va ngudn cung cip cacbon.

Phuong phép theo diém yéu ciu bao ho 3 khéc biét & chd trong phuong phap
theo diém 1, trong qué trinh xit 1y nhiét chi tiét gia cong da duoc xtt Iy oxy hda véi sy
¢6 mat cia cacbon, ngudn cung cdp cacbon dugc bd sung vao bd phan chita cho quéa
trinh xir Iy khong 1am bing cacbon.

Phuong phép theo diém yéu ciu bao ho 4 khéc biét & chd trong phuong phap
theo diém 1, it nhat mot phan chi tiét gia cong & dang hat hoic dang bot ¢6 ¢ hat nhd
hon hodc biang 500um.

Phuong phép theo diém yéu ciu bao ho 5 khic biét & chd trong phuwong phap
theo diém 1, chi tiét gia cong 12 nam chdm vinh ciru trén co s& R-Fe-B.

Phuong phép theo diém yéu ciu bao hd 6 khac biét & chd trong phuong phép
theo diém 5, sau budc tach nguyén t6 dit hiém & dang oxit ra khéi nguyén t6 nhom sat
1a bude giam ham luong bo cta oxit nguyén td d4t hiém bing cach xir Iy nhiét oxit
nguyén t& d4t hiém clng véi cacbonat kim loai kiém vé6i su c6 mit ctia cacbon.

Ngoai ra, phuong phdp lam gidm ham lugng bo cua oxit nguyén t6 dat hiém

chira bo theo sdng ché 1a nhu dugc xé4c dinh trong diém yéu cAu bao hd 7, khac biét &



22716

cho, oxit nguyén to dat hiém chtra bo dugc xr ly nhiét cung v6i cacbonat kim loai kiém

v&i su ¢6 mét cia cacbon.

Hiéu qua cua sang ché

Theo phuong phap thu hdi nguyén t6 dAt hiém tir chi tiét gia cong chia it nhét 14
nguyén t6 dit hiém va nguyén té nhom sit theo sang ché, nguyén t6 dat hiém c6 thé
dugce tach & dang oxit ra khoi nguyén té nhém sét bing cach xtr Iy oxy héa chi tiét gia
cong, sau d6 chuyén méi trudng xir Iy thanh mai truong c6 mit cacbon, va xit ly nhiét
chi tiét gia cong dd duge xir Iy oxy hoa nay & nhiét do dinh trudc. Do d6, phuwong phap

nay c6 thé dugc 4p dung trén thuc té do hé thdng tai ché don gian va c¢6 chi phi thap.

MBS ta vin tit cac hinh vé

Fig. 1 thé hién su thay di bé ngoai do xir Iy nhiét mdi chit sit, neodym, sat
oxit, va neodym oxit v4i sy c6 mét cia cacbon trong vi du tham khdao 1.

Fig. 2 thé hién két qua phan tich nhidu xa tia X cla sit trude va sau khi xir ly
nhiét.

Fig. 3 thé hién két qua phan tich nhidu xa tia X clia neodym truéc va sau khi xir
1y nhiét.

Fig. 4 thé hién két qua phan tich nhifu xa tia X ctia sit oxit trudc va sau khi xir
1y nhiét.

Fig. 5 thé hién két qua phan tich nhiéu xa tia X ciia neodym oxit truéc va sau
khi xtr Iy nhiét.

Fig. 6 thé hién san pham bén trong ndi nung bing cacbon sau khi xir 1y nhiét phé
liéu ctia qua trinh gia cong nam cham da dugc x1r ly oxy hda véi sy c6 mét ctia cacbon
trong vi du 1 (c6 hai khéi chét).

Fig. 7 thé hién san phim bén trong ndi nung bing cacbon sau khi xir 1y nhiét
nam chidm khong dugc xt ly oxy hda véi sy ¢ mit clia cacbon trong vi du so sanh 1

(khong c6 khéi chét).
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MO ta chi tiét sang ché

Phuong phap thu hdi nguyén t6 dit hiém tir chi tiét gia cong chia it nhit 1a
nguyén t6 dat hiém va nguyén t6 nhom sit theo sang ché khéc biét & chd, phuong phap
nay bao gbm it nhit 13 budc tach nguyén t& dat hiém & dang oxit ra khoi nguyén tb
nhom st bang cach xir Iy oxy hoéa chi tiét gia cong, sau d6 chuyén moi truong xt ly
thanh méi trudong cd mat cacbon, va xir ly nhiét chi tiét gia cong da dugc xtr Iy oxy hoa
nay ¢ nhiét do 16n hon hodc b%mg 1150°C.

Trude hét, trong phuong phép theo sang ché, qua trinh xir 1y oxy héa chi tiét gia
cong 1a dé chuyén héa nguyén t5 dét hiém co trong chi tiét gia cong nay thanh oxit.
Khéc voi phuong phap duge mo ta trong tai liéu sang ché 2, qua trinh xt 1y oxy hoa
chi tiét gia cong ciing c6 thé chuyén héa nguyén t6 nhom sét co trong chi tiét gia cong
nay thanh oxit cling nhu nguyén td dat hiém. Qua trinh xtr 1y oxy hoa chi tiét gia cong
c6 thé duoc thuc hién d& dang bang cach xir 1y nhiét hodc nung chi tiét gia cong trong
moi truong chira oxy. Moi trudng chira oxy co thé 12 mdi trudng khi xung quanh.
Trong trudng hop chi tiét gia cong dugc xtt 1y nhiét, qua trinh xit 1y nhiét c6 thé duoc
thuc hién & nhiét do ndm trong khoang tir 350°C dén 1000°C trong thoi gian tir 1 gidy
dén 5 gio ching han. Trong trudng hop chi tiét gia cong dugce nung, qué trinh nung c6
thé dugc thuc hién béng cach tu boc chéy hodc dét chdy nhan tao chfmg han. Ngoai ra,
qua trinh xr Iy oxy hoéa chi tiét gia cong ciing c6 thé dugc thuc hién bang cach xir ly
bing kiém, trong do6 chi tiét gia cong dugc oxy hoéa trong dung dich nude kiém. Vi du
vé chit kiém c6 thé duge st dung dé xir Iy kiém bao gdm natri hydroxit, kali hydroxit,
natri hydro carbonat, natri carbonat, va amoniac. Ngoai ra, ndng d6 cua dung dich nuée
ki®m nim trong khoang tir 0,1 mol/I d&&n 10 mol/l. Nhiét d6 xr Iy nam trong khoang tir
60°C dén 150°C. Thoi gian xir Iy nim trong khoang tir 1 gior dén 10 gid. Sau khi xt Iy
oxy hoa chi tiét gia cong theo cach nay, nbéng do mol ciia oxy trong chi tiét gia cong
16n hon hodc bang 1,5 1in ndng d6 mol clia nguyén t6 dit hiém, nho 6 nguyén t6 dét
hiém ¢6 thé duoc chuyén hoa thanh oxit mdt cach dang tin cdy hon, Tét hon néu ndng
d6 mol ciia oxy trong chi tiét gia cong sau khi xir Iy oxy héa la 16n hon hodc bing 2,0

1an nong d6 mol ctia nguyén to dat hiém. Ngoai ra, tot hon néu qud trinh xir Iy oxy hoa
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chi tiét gia cong dugc thuc hién khi khong c6 mét cacbon. Diéu nay 1a do khi qué trinh
xtr Iy oxy hoa chi tiét gia cong duge thuc hién vé6i sy ¢6 mit ciia cacbon, nguyén tb dat
hiém c6 trong chi tiét gia cong nay c6 thé tham gia phan ing héa hoc khéng mong
mudn v6i cacbon, bang cach d6 ngin cin qua trinh chuyén h6a mong mudn thanh oxit
(do vay, thuét nglt “khong c6 mét cacbon™ & day dé chi khong c6 mit cacbon gy ra
phan tng héa hoc du dé ngan can qua trinh chuyén héa nguyén t6 d4t hiém co trong chi
tiét gia cong thanh oxit).

Tiép theo, chi tiét gia cong di dugc xt Iy oxy hoa duge chuyén sang mdi truong
c6 mit cacbon va dugc xtr ly nhiét & nhiét do 16n hon hodc b::ing 1150°C, nho dé
nguyén t& dat hiém c6 thé dugc tach & dang oxit ra khoi nguyén t6 nhém sit. Piéu nay
dua trén hién tugng sau diy do céc tac gia sang ché phat hién ra: khi chi tiét gia cong
da dugc xur Iy oxy hoa dugce chuyén sang méi trudng c¢6 mit cacbon va dugc xu ly
nhiét & nhiét do 16n hon hodc bing 1150°C trong khi cung cip cacbon, oxit nguyén th
dét hiém c6 trong chi tiét gia cong da dugc xir Iy oxy héa s& néng chdy & dang oxit &
nhiét do cao, trong khi nguyén t& nhém sét hoa tan cacbon dé tao thanh hop kim va
néng chay, hodc oxit nguyén t6 nhom sit duoc khir boi cacbon, tiép d6 hoa tan cacbon
dé tao thanh hop kim, va néng chay; do do, chit néng chay 1a oxit nguyén t6 dat hiém
va chét nong chay 13 hop kim ctia nguyén t6 nhom sit va cacbon khéng tron 1an véi
nhau, ma tdn tai ddc 14p v6i nhau. Do dd, vai tro cua cacbon 13 hoan toan khéc véi vai
trd cua né trong phuong phap dugc md ta trong tai liéu sang ché 2, trong d6 cacbon
duogc sir dung khong phai 14 dé oxy hoa nguyén t6 nhom sét c6 trong chi tiét gia cong
ma chi oxy héa nguyén t& dat hiém co trong chi tiét gia cong nay. Nhiét do ctia qua
trinh xt ly nhiét chi tiét gia cong di dugc xir ly oxy héa v6i sy ¢6 mit cuia cacbon dugce
chi 15 12 16n hon hodc bang 1150°C 1a do khi nhiét d6 thdp hon 1150°C, ca oxit nguyén
t6 dAt hiém 14n hop kim ciia nguyén t6 nhém sét va cacbon déu khong néng chay. Tot
hon néu nhiét do xir ly nhiét cua chi tiét gia cong di duge xt 1y oxy héa véi sy c6 mit
clia cacbon 12 16n hon hodc bang 1300°C, t6t hon nita 13 16n hon hodc bang 1350°C, va

con tdt hon nira 12 16n hon hodc bang 1400°C. Xét vé chi phi ning lugng ching han, tdt
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hon néu gi6i han trén ctia nhiét d¢ xir 1y nhiét 1a 1700°C, tdt hon nita 1a 1650°C, va con
t5t hon nita 1a 1600°C. Thoi gian xt 1y nhiét thich hop 13 10 phut dén 3 gio. Ngudn
cung cp cacbon cho chi tiét gia cong da duge xit Iy oxy héa cé thé ¢6 ciu tric va dang
bét ky, vi du vé ching bao gém graphit (than chi), than gd, than cbc, than d4, va kim
cuong. Tuy nhién, c6 loi néu sir dung ndi nung bing cacbon trong qua trinh xtr Iy nhiét,
do ndi nung bing cacbon nay 1a bo phan chitta cho qua trinh xit ly va con 1a ngudn cung
clp cacbon tir bé miat cia n6 (can hidu ring didu nay khong ngin can viéc bd sung
thém ngudn cung cip cacbon khéc). Trong trudng hop ndi nung bing cacbon dugc sir
dung l1am bd phén chra dé xt 1y, t5t hon néu qua trinh xi Iy nhiét chi tiét gia cong da
duoc xir Iy oxy héa v6i sy ¢6 mat ciia cacbon duge thuc hién trong moi trudong khi tro
nhu méi trudng khi argon (t6t hon néu ham lugng oxy nhd hon 1ppm) hoic trong chén
khong (t6t hon 14 4p sudt nho hon 1000 Pa). Piéu nay la do khi qué trinh xit Iy nhiét
dwoc thue hién trong méi trudng chira oxy nhir moi trrdng khi xung quanh, oxy trong
moi trudng nay c6 thé phan tmg véi cacbon trén b& mat ndi nung bing cacbon dé tao ra
cacbon dioxit, ngin khong cho ndi nung bing cacbon hoat dong hidu qua lam ngudn
cung cip cacbon. B9 phén chtra cho qua trinh xtt Iy ¢6 thé duge str dung khong chi giéi
han & ndi nung bing cacbon nhu néu trong phwong phép dugc mo ta trong tai liéu sang
ché 2, va ciing c¢6 thé st dung bd phan chira cho qua trinh xt 15’7 khong 1am bing
cacbon, nhu ndi nung gdm lam bang oxit kim loai nhu nhom oxit, magie oxit, hodc
canxi oxit hodc silic oxit (néi nung nay cé thé duogc lam béng mot vat liéu hodc nhiéu
vat lieu, va vi du vé ching bao gém cac ndi nung lam béng vat li€u chira cacbon
nguyén td nhung khong ding 1am ngudn cung cip cacbon, nhu silic carbua). Trong
trurdong hop bd phan chira cho qua trinh xir ly khong lam bang cacbon dugc st dung, bd
phan chira cho qué trinh xur ly nay khong la ngudn cung cdp cacbon. Do d6, ngudn
cung cip cacbon dugc bd sung vao bo phan chira cho qué trinh xit ly dé thuc hién qua
trinh xtr 1y nhiét chi tiét gia cdng da duogc xit Iy oxy héa. Ngoai ra, khi 16 cao dé luyén
st, 10 dién, 10 cam Gng tdn sd cao, hodc 10 tuong tu dugce sir dung lam bg phén chira
cho qua trinh xr ly khong lam bang cacbon, va than gd, than cbe, hodc than twong tu

duoc stir dung lam nguodn cung cap cacbon, mot lwong 16n chi tiét gia cong da duge xir
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Iy oxy hoa c6 thé dugc xir Iy nhiét ddng thoi. Tét hon néu ngudn cung clp cacbon
duogc bd sung v6i luong 16n hon hoidc bing 1,5 14n sé mol nguyén t6 nhom sét ¢é trong
chi tiét gia cong nay. Bing cach didu chinh luong ciia ngudn cung cp cacbon duoc bd
sung, ngay cé khi nguyén t6 nhém sét co trong chi tiét gia cong duge chuyén héa thanh
oxit do xir Iy oxy hoa, qué trinh khir chting c¢6 thé dugc dam bao, va qud trinh tao hop
kim v6i cacbon c6 thé xay ra. Trong trudng hop bd phan chira cho qué trinh xir ly
khong 1am bing cacbon duoc sir dung, qua trinh xir 1y nhiét chi tiét gia cong da duoc
xur ly oxy héa vai sy ¢d mat ciia cacbon c6 thé duogc thuc hién trong moi trudng khi tro
nhu moi trudng khi argon (t8t hon néu ham luong oxy nhé hon 1ppm) hodc trong chan
khong (t5t hon 13 4p sudt nhé hon 1000 Pa), va cling c6 thé duogc thuc hién trong moi
treong chira oxy nhu mdi truong khi xung quanh. Trong truong hop qué trinh xt ly
nhiét chi tiét gia cong da duge xir Iy oxy héa véi su c6 mit cia cacbon duge thuc hién
trong moi trudng chira oxy, cb lgi néu ngudn cung cip cacbon con du sau khi xir Iy
nhiét phan tng v4i oxy trong méi trudng dé tao ra cacbon dioxit va duge xa ra khdi by
phan chira dé xtr 1y.

Néu chi tiét gia cong di duoc xir Iy oxy héa duge xir 1y nhiéf v6i su 6 mat cla
cacbon nhu néu trén, nhd dé ci oxit nguyén t& dt hiém va hop kim ctia nguyén t6
nhom sit va cacbon néng chay, cdc chit néng chiy nay khong tron 1dn véi nhau.
Nguoc lai, do chit néng chay 1a oxit nguyén t6 dat hiém c6 trong luong riéng nhé hon
chit nong chay 1a hop kim cta nguyén t6 nhém sét va cacbon, chit nay s& ndi trén bé
mat chit nong chay 1a hop kim cua nguyén té nhom sit va cacbon, va do do6 hai chét
ndy c6 thé duge tach d& dang. Ngoai ra, khi qu4 trinh 1am ngudi dugc thuc hién sau khi
xir Iy nhiét, mdi chit nong chay oxit nguyén t6 dat hiém va chét néng chay hop kim
clia nguyén t6 nhom sit va cacbon tao thanh mot khéi bam vao bd phan chia dé xir 1y,
va do d6 hai chét néng chay ciing c6 thé dugc tach & dang cac khéi chat. Ngoai ra, khi
khéi oxit nguyén té dit hiém bam vao bo phan chira cho qua trinh xir Iy va khéi hop
kim ctia nguyén t& nhém sit va cacbon bam vao bd phan chita cho qua trinh xit ly dugc
xir Iy nhiét & nhiét do 16n hon hodc bing 1350°C, c4 hai khdi s& néng chay, va chit

nong chay 13 hop kim ciia nguyén t6 nhém st va cacbon tao thanh 16p khuéch tan phi
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trén bé mit bo phan chira dé xtr 1y, trong khi chit néng chay oxit nguyén t6 dat hiém
ndi trén bé mat chit néng chay hop kim ctia nguyén té nhém sit va cacbon. Do vay,
chét néng chay oxit nguyén té dit hiém c6 thé duoc téch d& dang ra khoi chét nong
chay hop kim ctia nguyén t6 nhém sit va cacbon. Ngoai ra, loi dung hién tuong nay,
khi dd chtra dé xt 1y ¢6 khdi oxit nguyén té dat hiém va khdi hop kim cta nguyén t6
nhém sit va cacbon bam vao duoc xi Iy nhiét & tu thé up xudng trong mdi trudng khi
tro nhu khi argon (6t hon néu ham lugng oxy nho hon 1ppm) hogc trong chan khong
(tét hon 1a 4p sudt nho hon 1000 Pa) & nhiét do 16n hon hodc bang 1350°C (thoi gian
Xt 1y nhiét thich hop 1a tr 10 phut dén 3 gid), chi chit néng chay oxit nguyén té dat
hiém ¢6 thé duoc cho chay nhd giot xudng va theo cach nay dugc tach ra khoéi chét
néng chay hop kim ctia nguyén t& nhém sit va cacbon. Oxit nguyén t& dit hiém dugc
thu hoi bang céach tach ra khéi hop kim clia nguyén t6 nhom sit va cacbon theo cach
nay c6 thé duge khir bing cich dién phan mubdi néng chay chiang han, va do d6 duoc
chuyén hoa thanh kim loai dét hiém.

Chi tiét gia cong chira it nhét 12 nguyén t6 dAt hiém va nguyén t6 nhém sit dé sir
dung trong phuong phap theo sdng ché 1a khong b gi6i han cu thé mién 13 n6 chira
nguyén td dat hiém, nhu Nd, Pr, Dy, Tb, hodc Sm, va nguyén t& nhom sit, nhu Fe, Co,
hodc Ni, va, ngoai nguyén td dat hiém va nguyén t6 nhom sit, chi tiét gia cong nay
cling ¢ thé chira cac nguyén t bd sung nhu bo. Vi du cu thé vé ching bao gdm nam
cham vinh ciru trén co s& R-Fe-B . Kich thudc hodc hinh dang ctia chi tiét gia cong 1a
khong bi gidi han cu thé. Trong trudng hop chi tiét gia cong 14 nam cham vinh ctru trén
co s& R-Fe-B, chi tiét nay c6 thé 1 phé liéu nam cham, phé liéu ctia qu4 trinh gia cong
nam cham, hodc sin phim tuong tu dugc loai b trong qué trinh san xuét. D& chi tiét
gia cong dugc xit Iy oxy hoa day du, t6t hon néu chi tiét gia cong & dang hat hoic dang
bot c6 & hat nhd hon hodc bing 500um (xét v& mirc d0 d& didu ché, t&t hon néu gidi
han dudi cta c& hat 12 1um). Tuy nhién, toan bo chi tiét gia cong khong nhét thiét phai
& dang hat hodc dang bdt nhu vdy, ma co thé 1a mot phén chi tiét gia cong & dang hat

hodc dang bot.
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Trong trudng hop chi tiét gia cong chira it nhat 1 nguyén té dit hiém va nguyén
t6 nhom sét duoc sir dung trong phuong phap theo sang ché chira bo lam nguyén t6 bd
sung, nhu trong trudng hgp nam chdm vinh ctru trén co sé R-Fe-B, mot luong bo chira
trong oxit nguyén t6 dit hiém duoc thu hdi bang céach tach ra khéi hop kim cia nguyén
t6 nhom sit va cacbon bang phuong phép theo séng ché. Néu oxit nguyén té dit hiém
chira bo nay dugc khir biang cach dién phan mudi néng chay sit dung cac thanh phéan
mudi néng chay chira flo, bo chita trong oxit nguyén t6 dit hiém 06 thé phan g v6i
flo dé tao ra bo florua c6 hai. Do dé, trong trudng hop nay, t6t hon néu lam giam tir
trudc ham lugng bo clia oxit nguyén t6 dAt hiém. Ham lugng bo ciia oxit nguyén to dit
hiém chira bo c6 thé duge giam di, vi du, bing cach xir I nhiét oxit nguyén t6 dit hiém
chira bo cung v6i cacbonat kim loai kiém (lithi carbonat, natri carbonat, kali carbonat,
Vv.v.) V6i su ¢6 mit cua cacbon. Qud trinh xir ly nhiét véi sy c6 mét ciia cacbon ¢ thé
duoc thuc hién & nhiét do nim trong khoang tir 1300°C dén 1600°C bing cich st dung
graphit (than chi), than go, than cbc, than d4, kim cuong, hodc chét tuong tu l[am nguén
cung cap cacbon. Thoi gian xir Iy nhiét thich hop 13 30 phut dén 5 giv. Co loi néu st
dung ndi nung bang cacbon trong qué trinh xir ly nhiét, do ndi nung bing cacbon tic
dung nhu bd phéan chtra cho qua trinh xtr ly va con la ngudn cung cép cacbon tir bé mit
ctia n6 (can hiéu ring diéu nay khong ngén can viéc b sung thém cac ngudn cung cap
cacbon khac). Luong cacbonat kim loai kiém dugc st dung c6 thé 1a 0,1 phén trong
lwong dén 2 phan trong lugng cho mot phan trong lwong oxit nguyén t6 d4t hiém chira

bo.

Vi du thwe hién sang che
Sau ddy, sang ché s& dugc mo ta chi tiét dya vao cdc vi dy, nhung phan mé ta

sau day khong duoc hiéu 1 1am gii han pham vi ctia sang ché.

Vi du tham khéo 1:
Khdi sat, khéi neodym, bt st oxit, va bot neodym oxit mdi loai 2,00g dugc cho

vao ndi nung bing cacbon co kich thude duong kinh ngoai 36mm x chi€u cao 10mm x
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chidu day 5mm va tiép d6 dugc xtr Iy nhiét trong méi trudong khi argon ding trong
cdng nghiép (ham luong oxy: 0,2ppm, tbc do dong: 101/phut) & nhiét d6 1450°C trong
1 gio. Sy thay ddi tinh chit do x&r ly nhiét sir dung ndi nung bing cacbon lam ngudn
cung cdp cacbon duoc kiém tra. Fig. 1 thé hién két qua vé sy thay dbi bé ngoai, va mdi
hinh v& Fig. 2 dén Fig.5 thé hién két qua phén tich nhiéu xa tia X trudc va sau khi xt Iy
nhiét (thiét bi st dung: RINT 2400 14 san phim ctia Rigaku Corporation). Lién quan téi
sét, nhu da thdy ro tir Fig. 2, khong quan sat thiy su thay dbi cAu tric tinh thé sau khi
xtt Iy nhiét, nhung quan sét thiy su c6 mit ciia cacbon. Ngoai ra, nhu da thy rd tir Fig.
1, su thay d6i bé ngoai do 1am néng chay sat trong qua trinh xir 1y nhiét dwoc quan sat.
Céc két qua nay duoc cho 1a do cac nguyén nhan sau: st hoa tan cacbon dé tao thanh
hop kim, nho d6 diém néng chay giam di, din dén hién tuong néng chay. Lién quan t6i
neodym, nhu da thdy rd tir Fig. 1 va Fig. 3, khi dé yén trong méi truong khi xung
quanh sau khi xtr ly nhiét, n6 duoc chuyén héa thanh neodym oxit. Liic ndy, san pham
sau khi xt 1y nhiét v& vun v6i mii kho chiu. Cac két qua nay dugc cho 13 do céac
nguyén nhan sau: neodym di bi thay d6i tinh chit do xt Iy nhiét v6i su c6 mit cia
cacbon, va tiép do, khi dé yén trong moi trudng khi xung quanh, né s& bi oxy héa béi
hoi 4m trong moéi truong khi xung quanh, cudi cling chuyén hoa thanh neodym oxit.
Lién quan t6i sit oxit, nhu da thy ro tir Fig. 1 va Fig. 4, hién tuong gidng nhu trong
truong hop st duoc quan sat do xir ly nhiét. Pidu nay duoc cho 14 do nguyén nhéan sau:
sit oxit duge khir boi cacbon thanh sit, va tiép d6 sat hoa tan cacbon d tao thanh hop
kim, nhd d6 diém noéng chay giam di, dan dén hién twong néng chay. Lién quan t&i
neodym oxit, nhu da thdy rd tir Fig. 1 va Fig. 5, khong c6 su thay ddi tinh chét dugc
quan sat do xtr ly nhiét v4i su cd mit cia cacbon. Cac két qua nay 1am sang t6 su khéc
nhau vé sy thay ddi tinh chit do xir 1y nhiét v&i sw c6 mit ctia cacbon giita oxit nguyén
t6 dit hiém (neodym oxit) va oxit nguyén té nhom sat (sit oxit). Pidu nay chimng t6

rang nguyén to dat hiém cé thé dugc tach & dang oxit ra khoi sdt trong cac vi du sau.

Vidul

Ph¢ liéu gia cong c6 cd hat khodng 10um ctia qué trinh san xuat nam chdm vinh
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ctru trén co s& R-Fe-B (dugc bao quan trong nudce trong by ngay dé tranh tur béc chay)
duoc loai nude bang cach loc hut, va tiép d6 bat 1o trong moi trudong khi xung quanh dé
d6t phé liéu nay, nho do thuc hién qua trinh xir 1y oxy hoéa. Bang 1 thé hién két qua
phén tich ICP phé liéu ctia qué trinh gia cong nam cham da dugc xtt ly oxy hoa (thiét bi
st dung: ICPV-1017, san phidm cua Shimadzu Corporation). Ngodi ra, theo két qua
phén tich khi (thiét bi st dung: EMGA-550W, san phdm ctia HORIBA Ltd.), ndng dd
mol cla oxy trong phé liéu ctia qua trinh gia cong nam cham da duge xt Iy oxy hoa
gép 6,5 1dn ndng do mol ctia nguyén t6 d4t hiém.

Béang 1

Céc nguyén
t6 khéc
53,07 | 18,56 | 4,84 | 3,62 | 0,76 | 0,15 | 0,74 | 0,10 | 0,05 18,11

Fe Nd Pr Dy B Al Co Cu Si

(don vi: % khbi luong)

Tiép theo, 2,00g phé liéu ctia qué trinh gia cong nam cham da dugc xu Iy oxy

héa duge cho vao ndi nung bing cacbon va tiép d6 dugc xir ly nhiét trong mdi trudng
khi argon dung trong cong nghiép & nhiét do 1450°C trong 1 gio. Sau do, ndi nung
bing cacbon dugc 1am ngudi trong 10 téi nhiét do trong phong. Két qua, trong ndi nung
bang cacbon ¢ hai khéi chit bam vao (khdi chat A va khéi chit B) (Fig. 6). Mdi khoi
chét A va khéi chit B nay dugc phén tich bing cich sir dung thiét bi SEM-EDX (S800,
san phdm cta Hitachi High-Technologies Corporation). Két qua dugc thé hién trong
Bang 2. Nhu da thiy rd tir Bang 2, thanh phan chinh ctia khéi chit A 1a sit, trong khi
thanh phan chinh ctia khéi cht B 1a cac nguyén t6 dAt hiém, cho thdy ring nguyén t6
dAt hiém da duogc tach & dang oxit ra khoi sit. P9 tinh khiét ctia nguyén t6 dit hiém

trong khéi chat B d3 trir oxy 12 98,7%.
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Béang 2
Céc nguyén
Fe Nd Pr Dy @) C ,
t0 khac
Khbi chét
98,0 - - - - 2,0 -
A
Khéi chat
- 50,5 | 14,0 | 10,1 | 24,4 - 1,0
B
(don vi: % khdi luong, -: thap hon gi6i han phat hién)
Vidu2

Phé liéu ctia qua trinh gia cong nam cham di duoc d6t trong vi du 1 duge xir Iy
nhiét tiép trong moi trudng khi xung quanh & nhiét do 860°C trong 2 gid dé thuc hién
qua trinh x1r ly oxy hoéa. Theo két qua phan tich khi, ndng d6 mol clia oxy trong phé
liéu ctia qua trinh gia cong nam cham da dugce xir ly oxy hoa gép 10,5 14n ndng d6 mol
clia cac nguyén t6 dit hiém. Tiép theo, theo cach gibng nhu trong vi du 1, phé lidu cua
qué trinh gia céng nam cham da dugc xtr ly oxy héa duoc cho vao ndi nung bang
cacbon, xir Iy nhiét, va tiép d6 1am nguoi trong 10 téi nhi€t d trong phong. Két qua,
trong ndi nung biang cacbon cé hai khdi chat bam vao (khdi chat A va khdi chit B).
Bang 3 thé hién két qua phan tich khéi chit A va khdi chit B bang cach st dung thiét
bi SEM-EDX. Nhu da thdy r3 tir Bang 3, thanh phan chinh ctia khéi chit A 13 sit, trong
khi thanh phén chinh cta khéi chit B 14 c4c nguyén t6 dét hiém, cho thdy rang nguyén
t6 dAt hiém d3 dugc tach & dang oxit ra khoi sit. Do tinh khiét ciia nguyén t6 dit hiém

trong khéi chat B da trir oxy 12 98,1%.
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Bang 3
Cac nguyén
Fe Nd Pr Dy O C ,
t0 khéc
Khdi chét
97,3 - - - - 2,7 -
A
Khdi chat
. - 488 | 14,3 9,9 25,6 - 1,4

(don vi: % khbi lugng, -: thip hon gidi han phat hién)
Vidusosanh 1:

Bing cach sir dung nam cham hinh lang try khong duge xir Iy oxy hoa c6 kich
thude chidu dai 10mm x chiéu rong Imm x chiéu diy 1mm (thanh phan gidng nhu phé
lidu gia cong) thay cho phé liéu ctia qua trinh gia cong nam cham da dugc xir Iy oxy
héa trong vi du 1, nam chim nay dugc cho vao ndi nung bang cacbon, xir Iy nhiét, va
tiép d6 1am ngudi trong 16 t6i nhiét do trong phong theo cach gidng nhu trong vi du 1.
Tuy nhién, hai khéi chit khong dugc tao ra trong ndi nung bing cacbon, va khong thé
tach nguyén t6 dat hiém & dang oxit ra khoi sit (Fig. 7). Khi @& yén trong moi trudong
khi xung quanh, nam chdm di dugc xt ly nhiét v& vun véi mui khé chiu. Cac két qua
nay cho thiy rang trong truong hop phuong phip dugc mo ta trong tai liéu sang ché 2
dugc thue hién bang cach sir dung khi argon diing trong cong nghiép c¢6 ham lugng oxy
bing 0,2ppm, khong thé tich duge nguyén t6 dat hiém va sit.

Vi du so sanh 2

Théi nam cham c6 thanh phin nhu dugc thé hién trong Bang 4 duge nghién t&i
c& hat khoang 500pum. 2,00g san phdm nghién thu duge ma khong xit ly oxy héa duge
cho vao ndi nung bang cacbon, xir Iy nhiét, va tiép d6 1am ngudi trong 10 t6i nhiét do
trong phong theo cach gidng nhu trong vi du 1. Tuy nhién, hai khéi chét khoéng duge
tao ra trong ndi nung bing cacbon, va khong thé tach nguyén t6 dit hiém & dang oxit ra
khoi sit. Khi dé yén trong méi truong khi xung quanh, san phdm nghién da duoc xir Iy
nhiét v& vun véi mui kho chiu. Cac két qua nay cho thiy ring trong trudng hop

phuong phap dugc md ta trong tai liéu sdng ché 2 dugc thuc hién bing cach sir dung
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khi argon dung trong cong nghiép c6 ham luong oxy bing 0,2ppm, khong thé tach
duoc nguyén tb dat hiém va sit.

Béng 4

Céc nguyén tb
khéc
65,3 | 22,8 | 0,1 8,6 0,9 0,2 0,9 0,1 | 0,02 1,08
(don vi: % khoi luong)

Fe Nd Pr Dy B Al Co Cu Si

Vidu 3:

5,00g phé liéu cua qua trinh gia cong nam cham da dugc xi ly oxy hoéa trong vi
du 2 va 5,00g nam cham hinh lang try khong dugc xtr Iy oxy hoéa c6 kich thudce chidu
dai 10mmx chidu rong Immx chiéu day Imm (thanh phin gidng nhu phé lidu gia
cong), tong cong 10,00g (tbng ndng d6 mol clia oxy bing 5,3 1an ndng d6 mol clia
nguyén td dt hiém) dugc cho vao ndi nung bing cacbon, xir Iy nhiét, va tiép d6 1am
ngudi trong 10 téi nhiét do trong phong theo cach gidng nhu trong vi du 1. Két qua,
trong ndi nung bang cacbon co hai khdi chat bam vao (khéi chit A va khéi chit B).
Bang 5 thé hién két qua phan tich khdi chit A va khéi chit B bing cach sir dung thiét
bi SEM-EDX. Nhur d4 thdy & tir Bang 5, thanh phan chinh ciia khéi chit A 1a sit, trong
khi thanh phn chinh ctia khdi chit B 13 c4c nguyén t6 d4t hiém, cho thiy ring nguyén
t6 d4t hiém da duoc tach & dang oxit ra khoi sit. Do tinh khiét ctia nguyén t6 dit hiém

trong khéi chit B di trir oxy 12 86,2%.

Bang 5
Cac
Fe | Nd Pr Dy o) C | nguyéntb
khac
Khdi chit A | 98,0 - - - - 2,0 -
KhéichatB | - 54,8 | 14,8 3,6 15,1 - 11,7
(don vi: % khéi luong, -: thip hon gidi han phat hién)

Vi du 4:

5,00g phé lidu ctia qua trinh gia cong nam chdm da dugc xt Iy oxy hoa trong vi
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du 2 va 4,97g nam cham hinh tru khéng duogc xtr Iy oxy hoéa cé kich thudce: dudong kinh
2mm x chidu cao 5mm (thanh phan gidng nhu phé liéu gia cong) ¢6 mang ma niken
trén bé mat cia no, tong cong 9,97g (tdng ndng d6 mol cia oxy gip 5,3 1an ndng dd
mol ctia nguyén t6 dat hiém), duoc cho vao ndi nung bang cacbon, xi Iy nhiét, va tiép
d6 1am ngudi trong 16 t6i nhiét d6 trong phong theo cach gidng nhu trong vi du 1. Két
qua, trong ndi nung bing cacbon c6 hai khdi chit bam vao (khdi chit A va khéi chét
B). Bang 6 thé hién két qua phan tich khdi chit A va khéi chit B bing céch sir dung
thiét bi SEM-EDX. Nhu d thdy 3 tir Bang 6, thanh phin chinh ctia khéi chét A 13 st
trong khi thanh phan chinh ctia khdi chit B 14 c4c nguyén t§ dAt hiém, cho thdy ring
nguyén t6 dit hiém da duoc tach & dang oxit ra khéi sit. D9 tinh khiét cta nguyén td

dat hiém trong khéi chit B di trir oxy 13 88,5%.

Bang 6
Céc nguyén
Fe Nd Pr Dy O C .
to khac
Khoichat A | 955 | - - - - 1,5 3,0
Khdi chat B - 57,7 15,7 4.4 12,1 - 10,1
(don vi: % khdi luong, -: thdp hon giéi han phét hién)
Vidu5:

San phim nghién da dugc chuén bi trong vi du so sanh 2 dwgc xir Iy nhiét trong
mdi trudng khi xung quanh & nhiét d6 350°C trong 1 gid dé thuc hién qua trinh xir ly
oxy héa. Theo két qua phan tich khi, ndng d6 mol ctia oxy trong sin phim nghién da
duogc xir Iy oxy héa gip 2,3 1dn ndng d6 mol cta nguyén td dét hiém. Tiép theo, 10,00g
san phdm nghién da duge xtt Iy oxy héa duge cho vio ndi nung bang cacbon, xir ly
nhiét, va tiép d6 1am ngudi trong 15 t6i nhiét d6 trong phong theo cich gidng nhu trong
vi du 1. Két qua, trong ndi nung bing cacbon cé hai khéi chét bam vao (khéi chit A va
khéi chit B). Bang 7 thé hién két qua phan tich khéi chit A va khdi chit B bang cach
sir dung thiét bj SEM-EDX. Nhu da thiy ro tir Bang 7, thanh phan chinh ctia khbi chit
A 1a sét, trong khi thanh phan chinh cta khéi chit B 1a cac nguyén t6 dat hiém, cho
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thdy ring nguyén t& dat hiém da dugc tach & dang oxit ra khoi sit. Do tinh khiét cua

nguyén t6 dit hiém trong khéi chit B da trir oxy 12 98,0%.

Bang 7
Cac
Fe Nd Pr Dy O C nguyén t6
khac
Khéi chat A | 98,2 - - - - 1,8 -
KhoichatB | - 64,5 - 23,9 9,8 - 1,8
(don vi: % khbi luong, -: thdp hon gi6i han phat hién)
Vi du 6

San phdm nghién da dwoc chuén bi trong vi du so sanh 2 dugc xtt Iy nhiét trong
mdi trudng khi xung quanh & nhiét do 400°C trong 1 gior dé thuc hién qua trinh xt ly
oxy hoa. Theo két qua phan tich khi, ndng d6 mol ciia oxy trong san phim nghién da
duoc xtt Iy oxy hoa gip 3,1 1an ndng d6 mol cta nguyén té dit hiém. Tiép theo, 5,00g
san phdm nghién da xir Iy oxy héa duoc cho vao ndi nung bang cacbon, xir ly nhiét, va
tiép d6 1am ngudi trong 10 t&i nhiét do trong phong theo cach giéng nhu trong vi du 1.
Két qua, trong ndi nung bing cacbon co hai khdi chit bam vao (khdi chit A va khdi
chit B). Bang 8 thé hién két qua phan tich khdi chit A va khdi chét B bing cach st
dung thiét bi SEM-EDX. Nhu d3 thdy 3 tir Bang 8, thanh phan chinh cta khéi chat A
1 sét, trong khi thanh phan chinh ctia khdi chit B 1a cic nguyén t6 dat hiém, cho thiy
rang nguyén t6 dat hiém da duoc tach & dang oxit ra khéi sit. Do tinh khiét ctia nguyén

t d4t hiém trong khdi chét B da trir oxy 13 97,8%.

Bang 8
Cac
Fe Nd Pr Dy 0 C nguyén td
khac
Khoi chat A | 97,5 - - - - 2,5 -
KhoichatB | - 50,6 - 21,2 | 26,6 - 1,6

(don vi: % khdi luong, -: thip hon giéi han phat hién)

-19 -



22716

Vidu7

San phdm nghién da duoc chuén bi trong vi du so sanh 2 dugc xtr Iy nhiét trong
moi truong khi xung quanh & nhiét 4o 600°C trong 1 gi¢ dé thyc hién qué trinh xir 1y
oxy hoa. Theo két qua phan tich khi, ndng d6 mol clia oxy trong sin phim nghién da
duoge xir Iy oxy hoa gip 5,2 1an ndng d6 mol ctia nguyén tb dat hiém. Tiép theo, 10,00g
san phdm nghién da duoc xir ly oxy héa dugc cho vao ndi nung bing cacbon, xir ly
nhiét, va tiép do6 1am ngudi trong 16 t6i nhiét do trong phong theo cach gidng nhu trong
vi du 1. Két qua, trong ndi nung bang cacbon co hai khéi chét bam vao (khdi chit A va
khéi chit B). Bang 9 thé hién két qua phan tich khéi chit A va khéi chét B bang cich
st dung thiét bi SEM-EDX. Nhu d thdy ro tir Bang 9, thanh phan chinh ctia khéi chit
A 1a sét, trong khi thanh phan chinh cia khéi chét B 1a c4c nguyén t6 dit hiém, cho
thiy ring nguyén tb dit hiém da dwoc tach & dang oxit ra khéi sit. D9 tinh khiét cta

nguyén tb dat hiém trong khéi chat B da trir oxy 13 98,2%.

Béang 9
Cac
Fe Nd Pr Dy O C nguyén t6
khac
Khéichat A | 97,9 - - - - 2,1 -
KhéichatB | - 54,6 - 20,1 | 23,9 - 1,4
(don vi: % khdi luong, -: thip hon gidi han phat hién)
Vidu 8:

San phém nghién da dugc chuén bj trong vi du so sanh 2 dwgc xir 1y nhiét trong
moi truong khi xung quanh & nhiét do 900°C trong 1 gio dé thuc hién qua trinh xir 1y
oxy hoa. Theo két qua phan tich khi, ndng dd mol cla oxy trong sin phim nghién da
dugc xtr ly oxy hoa gip 10,5 lan ndng d6 mol ctia nguyén t6 dat hiém. Tiép theo,
10,00g san pham nghién dd dwgc xir Iy oxy hoa dugc cho vao ndi nung bing cacbon,
xir Iy nhiét, va tiép d6 1am nguoi trong 10 téi nhiét d trong phong theo cach gidng nhu
trong vi du 1. Két qua, trong ndi nung bang cacbon c6 hai khéi chit bam vao (khéi chit

A va khéi chét B). Bang 10 thé hién két qua phén tich khdi chat A va khéi chit B bing
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cach st dung thiét bi SEM-EDX. Nhu da thiy rd tir Bang 10, thanh phan chinh cta
khéi chit A 14 sit, trong khi thanh phin chinh cta khéi chit B 1a cic nguyén t6 dit
hiém, cho thiy ring nguyén t6 dat hiém da dwoc tach & dang oxit ra khoéi sit. Do tinh
khiét ctia nguyén t6 dat hiém trong khéi chat B da trir oxy 12 97,3%.

Bang 10

Cac
Fe Nd Pr Dy O C nguyén td
khac
Khoichdt A | 97,4 - - - - 2,6 ;
KhéichatB | - 54,1 - 17,8 | 26,1 - 2,0

(don vi: % khbi luong, -: thip hon gidi han phat hién)

Vidu9

Hai khéi chit bam vao ndi nung biang cacbon (khbi chit A va khéi chéit B) duroc
tao ra theo cach giéng nhu trong vi du 1, chi khac 1 qué trinh xir ly nhiét phé liéu ctia
qua trinh gia cong nam cham da dugc xur ly oxy hoéa véi sy c6 mit cua cacbon dugc
thuc hién & nhiét do 1400°C trong 1 giv. Bang 11 thé hién két qua phén tich khdi chit
A va khéi chit B bing cach sir dung thiét bi SEM-EDX. Nhur da thy rd tir Bang 11,
thanh phan chinh ctia khdi chit A 1a sét, trong khi thanh phan chinh cta khdi chit B 1a
cac nguyén t6 dat hiém, cho thdy ring nguyén t6 dat hiém da duoc tich & dang oxit ra
khoi sét. Do tinh khiét ctia nguyén t6 dat hiém trong khdi chat B d trir oxy 12 97,0%.
Bang 11

Cac
Fe Nd Pr Dy O C nguyén t6
khéac
Khoi chat A | 98,0 - - - - 2,0 -
KhéichatB | - 46,8 | 12,8 10,6 | 27,6 - 2,2

(don vi: % khdi luong, -: thip hon gidi han phat hién)
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Vidu 10

5,00g phé lidu ctia qua trinh gia cong nam cham da duoc xt Iy oxy héa trong vi
du 2 va 1,00g bot cacbon (bdt graphit) (twong dwong véi 1,8 1an s mol sit chira trong
phé liéu cia qua trinh gia cong nam cham) dwoc cho vao ndi nung bing nhom oxit c6
kich thu6e: dudng kinh ngoai 50mm x chidu cao 50mm x d6 day 2mm, va tiép dé duge
Xt 1y nhiét trong moi truong khi argon dung trong cong nghi€p & nhiét do 1450°C
trong 1 gi®. Sau d6, ndi nung lam bang nhdm oxit dwgc 1am ngudi trong 10 t6i nhiét do
trong phong. Két qua, trong ndi nung lam bing nhdm oxit c6 hai khdi chét bam vao
(khéi chit A va khédi chét B), ciing nhu c6 bt cacbon du. Bang 12 thé hién két qua
phan tich khdi chét A va khéi chit B bang cach sit dung thiét bi SEM-EDX. Nhu da
thiy o tir Bang 12, thanh phan chinh ciia khdi chit A 1a sit, trong khi thanh phin chinh
ctia khéi chét B 1a c4c nguyén t6 dat hiém, cho thiy ring nguyén té dit hiém da duoc
tach & dang oxit ra khoi sit. Do tinh khiét ctia nguyén t dat hiém trong khbi chat B da

trir oxy 1a 91,8%.

Béang 12
Cac
Fe | Nd Pr Dy o) C | nguyén td
khac
Khéi chit A | 95,3 - - - - 4,7 -
KhéichatB | - 59,4 | 14,1 9,8 9,3 - 7,4
(don vi: % khdi luong, -: thip hon gidi han phét hién)

Vidu 11

Nbi nung bing cacbon c6 hai khéi chit bim vio (khdi chét A va khéi chit B)
thu duoc trong vi du 1 duge xir Iy nhiét & tu thé up xubng trong moi trudng khi argon
dung trong co6ng nghi€p & nhiét do 1350°C trong 1 gid. Do do, ca hai khéi s& néng
chay, va chi khdi chit néng chay B ¢6 nguyén t§ dat hiém lam thanh phan chinh chay
nhd giot vao ndi nung bing nhdm oxit dugc ding 1am bd phan thu nhan, va bam vao
d6 & dang khéi. Bang 13 thé hién hiéu suét thu hdi nguyén t6 dat hiém dwoc thu hoi

theo cach nay ¢ dang khoi chat bAm vao noi nung lam bang nhom oxit tir phé liéu cua
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qué trinh gia cong nam cham, nhu chi tiét gia cong, cling nhu d6 tinh khiét ciia nguyén
t6 dat hiém trong khéi chit nay da trir oxy. Ngoai ra, mdi ndi nung bing cacbon c6 hai
khdi chit bam vao thu dugc trong cac vi du 2, 6, 7, 8, va 9 dugc xr ly nhiét nhu néu
trén; Bang 13 ciing thé hién hiéu suét thu hdi nguyén t& dit hiém dugc thu hdi theo
cach nay & dang khdi chit bam vao ndi nung bang nhém oxit tir phé liéu ctia qua trinh
gia cong nam cham hodc san phim nghién théi nam cham, 13 chi tiét gia cong, ciling
nhu d6 tinh khiét cia nguyén t6 dit hiém trong khoi chat nay da trir oxy. Nhu da thiy
r3 tir Bang 13, khi ndi nung bing cacbon c6 hai khdi chit bam vao thu dugc trong céc
vi du duoc xtr Iy nhiét nhu néu trén, trong mdi trudng hop, thu dugc khéi chét c6 do
tinh khiét cia nguyén t& dit hiém da trir oxy 13 trén 95% trong ndi nung lam bang
nhdm oxit. Trong trudng hop ndi nung bang cacbon c6 hai khdi chit bim vao thu dugce
trong vi du 2 hodc 8 dugc x1r ly nhi¢t nhu néu trén, hi€u suét thu hoi 1a tha"ip hon so véi
céc trudng hop khac. Didu ndy duoc cho 1a do nguyén nhan sau: do chi tiét gia céng da
dugc xtr ly oxy hoéa & mirc cao, mot lugng nhiét dang ké duoc tao ra trong qud trinh xtr
ly nhiét v6i sy ¢6 mit cua cacbon, nhd dé mot phén chét néng chay duge phan tan déu.

Béang 13

Hiéu suét thu hoi ,
%) Do tinh khiét (%)
Vidul 93,6 98,7
Vidu2 42,0 98,1
Vidu6 79,8 97,8
Vidu7 80,6 98,2
Vidu 8 63,0 97,3
Vidu9 94,2 97,0

Vidu so sanh 3
Khoang 10g phé liéu cta qua trinh gia cong nam cham thu dugc trong vi du 1
duoc rira bang nude tinh khiét va tiép d6 sy trén dia néng & nhiét do 80°C trong 1 gid.

5,00g phé liéu khd thu duoc ma khong xtt Iy oxy héa dugc cho vao ndi nung bing
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cacbon, xir Iy nhiét, va tiép d6 lam ngudi trong 10 t6i nhiét do trong phong theo cach
gidng nhu trong vi du 1. Tuy nhién, hai khéi chit khong dugc tao ra trong ndi nung
bang cacbon, va khong thé tich nguyén t6 dat hiém & dang oxit ra khoi sit. Khi dé yén
trong moi trudng khi xung quanh, phé liéu khd da xir Iy nhiét bi v& vun véi mui kho
chiu. Cac két qua nay cho thdy rang trong truong hop phuong phap duge mé ta trong
tai liéu sang ché 2 duogc thuc hién bang cach sir dung khi argon dung trong cong nghiép
c6 ham luong oxy bang 0,2ppm, khong thé tich dugc nguyén t6 dit hiém va sit.
Vidu 12

Hai khéi chat (khéi chit A va khéi chit B) duoc tao ra trong ndi nung bing
cacbon theo cach giéng nhu trong vi du 1, chi khac 14 20,0g phé lidu ctia qua trinh gia
cong nam cham da duogc xir Iy oxy héa duge cho vao ndi nung biang cacbon c6 kich
thude: dudong kinh ngoai 70mm x chidu cao 70mm x chidu day 10mm va tiép d6 duoc
xir 1y nhiét trong moi truong khi argon dung trong cong nghiép & nhiét do 1600°C
trong 1 gid. Khéi chit A dwoc phan tich bang cach sir dung thiét bi SEM-EDX, trong
khi khdi chit B dwgc phan tich bang cach sir dung thiét bi ICP. Két qua duoc thé hién
trong Bang 14. Nhu da thdy ro tir Bang 14, thanh phin chinh ctia khdi chét A 1 sat,
trong khi thanh phan chinh cta khéi chat B 13 cic nguyén t6 dAt hiém, cho thdy ring

nguyén té dat hiém da duogc tich & dang oxit ra khoi sit.

Béang 14

Cac

Fe | Nd | Pr | Dy B Al Si O C | nguyén

t6 khac
Khoi

, 86,3 - - - - - - 2,0 | 11,6 0,1
chat A
Khoi

, 00 | 532137101} 16 | 0,5 | 0,0 | 11,8 | 1,7 7,4
chat B

(don vi: % khdi luong, -: thap hon giéi han phat hién)
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Vidu 13

3,00g khdi chét B thu duge trong vi du 1 dugc nghién min bﬁng cach st dung
¢bi ma ndo va chay ma ndo, tiép d6 duoc cho vao ndi nung bing cacbon cé kich thude
dudong kinh ngoai 36mm x chiéu cao 10mm x d6 day Smm cing véi 1,50g lithi
carbonat, va xtr 1y nhiét trong mdi truong khi argon dung trong cong nghiép & nhiét do
1450°C trong 1 git. M&i san phdm nghién cta khéi chat B truéc khi xir Iy nhiét va san
phim nghién sau khi xir Iy nhiét duge phén tich bing cach sir dung thiét bj ICP. Két
qué, ham luong bo cua san phdm nghién ctia khdi chat B trude khi xir Iy nhiét 1a 2,30%
khdi lugng, trong khi ham lwong bo clia san phidm nghién sau khi xir 1y nhiét 1a 1,99%
khéi lwong, cho thiy rang khi oxit nguyén td d4t hiém chira bo duoc xr ly nhiét cling
v6i lithi carbonat vai su ¢d mit ciia cacbon, ham Iugng bo ctia né c6 thé dugc giam di.
Vidu 14

3,00g khdi chat B thu duoc trong vi du 1 dirgc nghién min bing cach sir dung
c¢bi ma ndo va chiy ma nio, tiép d6 duge cho vao ndi nung biang cacbon c6 kich thude:
duong kinh ngoai 36mm x chiéu cao 10mm x chiéu day Smm cing véi 0,48g kali
carbonat, va xi 1y nhiét trong moéi truong khi argon dung trong cong nghi€p & nhiét do
1450°C trong 5 gid. Mdi san phim nghién ctia khbi chat B trude khi xir 1y nhiét va san
phdm nghién sau khi xr Iy nhiét dugc phan tich bang cich st dung thiét bi ICP. Két
qua, ham luong bo clia san phdm nghién khéi chit B truéc khi xir Iy nhiét 1a 2,30%
khdi lwong, trong khi ham lugng bo ciia san phdm nghién sau khi xir 1y nhiét 13 1,69%
khdi lugng, cho thiy ring khi oxit nguyén t6 dit hiém chtra bo duge xir ly nhiét cling
voi kali carbonat véi s ¢ mat cua cacbon, ham lugng bo ciia n6 c6 thé dugc giam di.
Khé nang tmg dung cong nghiép

Theo sang ché, phuong phap thu hdi nguyén t6 dit hiém tir chi tiét gia cong
chira it nhét 1a nguyén t6 dat hiém va nguyén t6 nhom sit c6 thé dugce 4p dung trén
thuc té do hé thdng tai ché don gian va c6 chi phi thip. V& mat nay, sang ché c6 thé ap

dung trong cong nghiép.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap thu hdi nguyén t6 dat hiém tir chi tiét gia cong chira it nhat 12 nguyén
t6 d4t hiém va nguyén t6 nhom sit, khac biét & chd, phuong phap nay bao gdm it nhit
1a bude tach nguyén t6 dat hiém & dang oxit ra khéi nguyén t& nhém sit bing cach xir
Iy oxy héa chi tiét gia cong, sau d6 chuyén moi trudng xir 1y thanh moi trudng c6 mit
cacbon, va xir Iy nhiét chi tiét gia cong dd duge xir Iy oxy héa nay & nhiét do 16n hon
hoic bing 1150°C.

trong d6 sau khi xir Iy oxy héa, ndng d6 mol ctia oxy trong chi tiét gia cong it

nhét cao hon gap 2,0 1an so véi ndng dd mol clia nguyén to dat hiem.

2. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, trong qua trinh xit 1y nhiét chi tiét gia
cbng da duogc xir ly oxy hoa véi su cd mit cia cacbon, ndi nung bing cacbon dugc sir

dung lam b0 phén chtra cho qua trinh xur ly va ngudn cung cip cacbon.

3. Phuong phép theo diém 1, khic biét & chd, trong qua trinh xir 1y nhiét chi tiét gia
cong dd dugc xt ly oxy hoda véi sy c6 mét cta cacbon, ngudn cung cép cacbon duoc bd

sung vao bd phan chira cho qua trinh xir Iy khong dwgc lam bing cacbon.

4. Phuong phép theo diém 1, khac biét & chd, it nhat mot phan chi tiét gia cong & dang
hat hodc dang bot ¢6 ¢& hat nhé hon hoic bang 500um.

5. Phuong phap theo diém 1, khac biét & chd, chi tiét gia cong 1a nam cham vinh ctru

trén co s& R-Fe-B.

6. Phuong phap theo diém 5, khac biét & chd, sau buéc tach nguyén t6 dat hiém & dang
oxit ra khoi nguyén t6 nhom sit 13 budc lam giam ham luong bo clia oxit nguyén t6 dit
hiém bing cach xir Iy nhiét oxit nguyén t6 dat hiém cling vé6i cacbonat kim loai kiém

v0i su ¢ mat cua cacbon.
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7. Phuong phap lam giam ham luong bo cta oxit nguyén td dit hiém chira bo, khac
biét & chd, oxit nguyén td dit hiém chira bo duoc xir Iy nhiét ciing véi cacbonat kim

loai kiém véi su ¢d mat cia cacbon.
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Fig.3
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Fig. 5
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