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(57) Sang ché dé cap dén bot tur tinh mém trén co sO sat dé dung cho 151 bot ¢ép, bot tur tinh
nay bao gom bot nén tir tinh mém trén co so sit va 16p chuyén hoa phosphat dugc phu trén
bé mit cua bot nén. Lop chuyén héa phosphat chira nguyén t6 niken va ¢6 ham lugng
nhom nho hon hodc bang ham lugng nhom trong bot nén. Bot tir tinh mem trén co so sat
c¢6 kha niang chiu nhiét my man khi duy tri 46 cach dién & muc dat yéu cau ngay ca sau khi
cho trai qua qua trinh xtr Iy nhiét ¢ nhiét do cao.

Ngoai ra, sang ché con dé cap dén phuong phap san xuat bot tir tinh néu trén va 15i bot
¢p bao gdm bdt tur tinh nay.
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Linh vwe ky thuit dwoc dé cip

Sang ché @& cap dén bot tir tinh mém trén co s& sit dé ding cho 11 bot ép 1a 16i
bao gdm bot nén tir tinh mém nhu 14 bot sit hodc bot hop kim trén co so sit (dudi day,
cd hai loai dugc goi chung mdt cach don gian la "bot nén chira sit") va 16p phu cach
nhiét t5t ndm trén bé mat cua bdt nén chira sit. Bot tir tinh mém trén co s& sit dé dung
cho 181 bdt ép, khi dugc €p chit, tao ra 161 bot ép s dung dugce nhu 1a 161 tir tinh dung
cho céc linh kién dién tur. L&i bot ép theo sang ché vuot tréi vé cac dic tinh nhu 1a do

bén co hoc, va dic biét 1a dién trd sut & nhiét do cao.
Tinh trang k§ thuit ctia sang ché

Céc 13i tir tinh d& st dung trong cac tir trudng xoay chiéu cin c6 su ton hao
trong 13i thip va mét d6 tir thong cao. Chiing ciing cin c6 tinh ning gia cong dat yéu
cdu va c6 kha ning chdng v& khi cudn trong céc qua trinh san xut. D& dap tng cac
yéu cu nay, k¥ thuat pha céac hat bot sét v6i nhua d3 duogc biét dén trong linh vuc 161
bot ép. Lép pht nhua cach dién thu duge s& 1am giam sy t6n hao dong Foucault va tao
cho 131 tir tinh c¢6 dugc d6 bén co hoc cao hon vi nhua két dinh cac hat bot sit véi
nhau.

Céc 151 bdt ép gin day dang duoc sit dung ngay cang nhidu hon dé lam céc 161
moto. S& di nhu vay 1a vi cac ly do nhu sau. Cac 161 méto thdng thuong st dung cac la
dat mong thudng 14 cac 14 thép tir tinh hodc cac tAm 16i dan dién. Trong khi do, cac 16
bot ép duoc san xudt bang cach ép chic lai, nhd d6 ma ¢6 murc d6 tw do cao vé hinh
dang, cé thé dugc tao ra mot cach dé dang ngay ca thanh cac 16i dugc tao hinh theo
kich thudc ba chiéu va lam cho cac méto ¢6 kich ¢& nho hon va trong luong nhe hon
so v&i cac mdto lam tir cac loai vat li€u thong thuong. Cac 161 bot ép dé su dung lam
céc 16i moto nhu thé doi hoi mat do tir thong cao hon, sy ton hao trong 15i thip hon va

dd bén co hoc cao hon so vdi cac 161 da biét.

Can phai thdy ring, viéc tao ra banh bot ép vdi ty trong cao 1a hiru hidu dé cai

thi€n mat d¢ tir thong; va qua trinh x1t Iy nhiét (qua trinh ) banh bdt €p & nhiét d6 cao
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nhim lam giam {mg suit cua banh bot ép 1a hidu qua trong viéc lam giam sy ton hao
trong 18i duoc thé hién boi su ton hao tré. Do do, cac yéu ciu duoc thuc hién nhim tao
ra bot sit dé ding cho 161 bot ép 1a nhu sau. Bot st ¢6 thé 1a cac hat bot sét cach dién
mot cach hitu hiéu véi nhau ngay ca khi vat li€u cach dién duge st dung v6i mot
luong nho hon, nhd d6 tao ra banh bot ép cé ty trong cao. Ngoai ra, bot sit ¢ thé duy
tri tinh cach dién t6t ngay ca sau khi trai qua qua trinh xi 1y nhiét & nhiét d6 cao nhu
qua trinh u.

V& giai phap c6 thé giai quyét vin dé nay, da c6 d& xudt nhua silicon chiu nhiét
lam vat liéu cach dién. Cu thé 14, cong nghé dugc boc 10 trong tai li€u sang ché 1 st
dung nhya metyl-phenylsilicon cu thé 1am vat liéu cach dién. Tuy nhién, céng nghé
ndy st dung nhwa v6i lugng 14 1 phin trim khdi lwong hodc 16n hon (tinh theo khéi
lugng bt nén chira sit) nhim dim bao tinh ning chiu nhiét dat yéu ciu va nhay cam
véi cac su cai thién vé su ¢ép banh ty trong cao. Ngoai ra, cac cong nghé duoc dé xuét
bd sung bot thuy tinh hodc chit tao mau vao nhua silicon nhim dam bao tinh nang
chiu nhiét (chéng han nhu trong céc tai li€u sang ché 2 va 3). Tuy nhién, viéc bd sung
bot thity tinh hogc chit tao mau gy bat loi cho qua trinh ép nén thanh banh bot ép c6

ty trong cao.

Tai liéu vién dan

Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: JP-A 2002-83709
Tai liéu sang ché 2: JP-A 2004-143554
Tai lidu sang ché 3: JP-A 2003-303711

Ban chit ki thuét ciia sang ché

Dé giai quyét cac vin dé néu trén & céc giai phap k¥ thuét thong thudong theo
céc tic gia sang ché, muc dich cta sang ché 1a & xuét bot sit dung cho 151 bot ép,
trong d6 bot sit c6 dd dn dinh nhiét t6t dé duy tri su cach dién ngay ca sau qua trinh xr

ly nhiét & nhiét d6 cao.
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Sang ché dat duoc muc dich néu trén va dé xuét bot tir tinh mém trén co s& sit
@ dung cho 13i bot ép, 14 151 bao gdm bot nén tir tinh mém trén co s& sit; va 16p
chuyén héa phosphat dugc phi trén bé mit cia bot nén tir tinh mém trén co s& sét,
trong d6 16p chuyén héa phosphat chita nguyén té niken; va 16p chuyén héa phosphat
chita nhom véi lugng nhé hon hoic bang lugng nhom trong bdt nén tir tinh mém trén

cO SO sat.

Khi bdt nén khong chira nguyén t6 nhom dwoc st dung, tét hon 1a 16p chuyén
héa phosphat khong chira nguyén t6 nhom. Khi 16p chuyén hoa phosphat chira
phosphat vdi lugng Mp (theo mol) va niken véi lugng Mni (theo mol), ty 1€ Myi trén
Mp (Mni/Mp) tt hon 1a tir 0,1 dén 0,5. Theo mot phuong 4n duoc wu tién ciia sang ché,

16p chuyén hoéa phosphat con chira nguyén t6 kali.

Theo mdt phuong an dugc uvu ti€n khac cua sang ché, bot tir tinh mém trén co

s& sét con bao gém 16p phi bing nhwa silicon phit 16n 16p chuyén hoa phosphat.

Sang ché con @ xuit phuong phép san xuét bot tir tinh mém trén co s sit dé
ding cho 18i bdt ép. Phuong phap nay bao gdm cac budc: trdn bdt nén tir tinh mém
trén co s& st véi dung dich axit phosphoric hau nhu khong chita nguyén t6 nhom dé
tao ra hdn hop, dung dich axit phosphoric duoc diéu ché bing cach hoa tan hop chét
chira niken va axit phosphoric trong nuéc, va lam bay hoi nuéc tir hdn hop dé thu
duoc bot sit duge phit 16p chuyén hoa phosphat bao gdm bdt nén tir tinh mém trén co

s& sit va duoc tao ra trén bé mit 16p chuyén hoa phosphat ciia né.

Theo mdt phwong 4n duge wu tién ctia séng ché, phuong phap néu trén con bao
gdm, sau bude bay hoi, cac budc trén bot sit duge phii 16p chuyén héa phosphat véi
dung dich nhua silicon dé tao ra hdn hop, dung dich nhya silicon dugc diéu ché béng
cach hoa tan nhua silicon trong dung méi hitu co; lam bay hoi dung méi hitu co tir hon
hop @ tao ra bot sit duge phi nhua silicon con bao gdm 1ép phil bing nhua silicon
trén 16p chuyén héa phosphat; va dét néng bot sat duge pht nhua silicon dé bao dudng

trude 16p phu bing nhua silicon theo thit tu nay.

Theo mét phuong an duoc wu tién khac clia sang ché, hop chét chira niken 14

niken pyrophosphat va/hodc niken nitrat.
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Theo mdt phuong an dugc uwu tién khac nita, dung dich axit phosphoric ¢6 ham
lugng ion niken nam trong khoang tir 0,003 dén 0,015 mol trén 100 ml dung dich axit
phosphoric, ma dung dich axit phosphoric khong chita nguyén t6 nhém va duoc didu
ché bing cach hoa tan hop chét chira niken va axit phosphoric trong nuéc. Theo mét
phuong én dugc wu tién khéc cua sang ché, dung dich axit phosphoric nay con chira

nguyén t6 kali.

Sang ché con bao gdm 13i bot ép 1a 16 thu dwoc bing cach ép bot tir tinh mém
trén co so sit dé ding cho 161 b6t ép nhidm tao ra banh bot ép, trong d6 bot tir tinh mém
trén co sd sit dugc san xuit theo phuong phéap san xuét theo sang ché; va cho banh bot
ép trdi qua qua trinh x Iy nhiét & nhiét d6 1a 500°C hoic 1é6n hon.

Hiéu qua dat dugc cia sang ché

Bot tir tinh mém trén co s& sit dé dung cho 13i bot ép theo sang ché c6 thé 6
tinh ning chiu nhiét cao hon ctia 16p chuyén héa phosphat nhe sy hién dién coa
nguyén t6 niken dugc bd sung vao va c6 thé duoc trai qua qua trinh xir Iy nhiét & nhiét

d6 cao hon. Nho d6, bot tir tinh mém trén co s sit tao ra 161 bot ép voi sy ton hao 16i

thép.
M6 ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 14 d6 thi thé hién su thay ddi cta dién tré sut phu thudc vao ham lugng

niken tinh theo mol trong 100g bot sét;

Fig.2 14 hinh anh kinh hién vi dién t& quét SEM (hinh anh SEM) cta 16p

chuyén hoa phosphat hdu nhu khong chira nguyén té niken; va

Fig.3 12 hinh &nh kinh hién vi dién tir quét (hinh anh SEM) ciia 16p chuyén héa
phosphat chtta nguyén t6 niken.
M0 ta chi tiét sang ché

Bot tir tinh mém trén co s& sit dé ding cho 151 bot ép theo mot phuong &n cua
sang ché bao gdm bot nén tir tinh mém trén co s sit va 16p chuyén hoa phosphat trén

b& mit bot nén, trong d6 16p chuyén héa phosphat chita nguyén t6 niken; va 16p



23466

chuyén héa phosphat c6 ham lugng nhém nho hon hodc bing ham lugng nhoém trong

‘bt nén.

L6p chuyén hoa phosphat khi chira nguyén té niken c6 thé c6 tinh nang chiu
nhiét t6t hon (tinh 6n dinh nhiét). Didu d6 cho phép bot tir tinh mém trén co s& sit dé
dung cho 161 bt ép trai qua qua trinh xr 1y nhi¢t & nhiét dd cao va tao ra 151 bdt ép co

sw ton hao trong 161 thip hon.

L&p chuyén héa phosphat khi chita nguyén té niken, c6 tinh ning chiu nhiét t6t
hon. Mic du cac ly do vAn chua cac 1am r3, ma c6 thé 13 nhu sau. Cu thé 13, 16p
chuyén hoa phosphat khong chira nguyén t6 niken d& xay ra su khong dong déu vé& do
day. Lép chuyén héa phosphat khong chira nguyén t6 niken. Do d6, ¢ cac ving cuc
ky mong véi sd lwong 16m so véi 16p chuyén héa phosphat ¢é cing d6 day trung binh
nhung chita nguyén t6 niken. Khi bt tir tinh mém trén co s& sat dé ding cho 13i bot ép
c6 16p chuyén hoa phosphat nay véi do diay khong déng déu phai trai qua qua trinh xir
ly nhiét, cac hat bot sit két cdu dé dang tiép céan vao tiép xuc vdi nhau trong cac viung
cuc ky mong nhur 13 két qua cta sy tac dong do t6i ctia bot sit kém theo su dbt nong.
Nhu vay, bot tir tinh mém trén co s& sit bidu thi su cach dién kém & nhiét do twong dbi

thép hon.

Trai lai, 16p chuyén héa phosphat chira nguyén t6 niken d& dang c6 d6 day dong
déu va khong phai chiu cic ving cuc ky mong. Bot tir tinh mém trén co sé sét thu
duoc dé ding cho 18i bot ép c6 16p pht nay c6 thé duy tri su cach dién ngay ca sau khi
trai qua qua trinh xtr ly nhiét & nhiét d6 cao. Piéu nay 1a do cic vién bot sit két cau

kho tiép cén vao ti€p xic voi nhau.

Theo sang ché, 16p chuyén hoa phosphat c6 ham lwong nhdém 14 nho hon hoic
bﬁng so voi ham lugng nhom trong bdt nén tir tinh mém trén co s& sét, ma bot nén tac
dong nhu 1a mam (mang) va thuéc mot phan cua bot tir tinh mém trén co s& sit khac
v6i 16p chuyén hoéa phosphat (va cac 16p phit khac). Piéu nay cé nghia 1a ham luong
nhém trong bdt nén khong bi ting 1én do qua trinh xir 1y tao 16p phi (xir 1y bién dbi
hoéa hoc) va qué trinh xtr Iy duoc tién hanh véi dung dich phosphat hdu nhu khong
chira nguyén t6 nhém. S& di nhu véy 1a vi, khi dung dich phosphat dugc diéu ché bang

cach hoa tan hop chit chira phosphat va hop chit chira niken trong nudc duge st dung
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& tao thanh 16p chuyén hoa phosphat chira niken va néu dung dich phosphat con chira
ca nguyén t6 nhom duoc hoa tan trong d6, dung dich phosphat ¢ thé c6 d6 dung dich
niken thip hon va didu nay gay trd ngai cho qua trinh diéu ché dung dich phosphat c6

ham luong niken theo yéu ciu.
Séng ché s& duoc mb ta chi tiét dudi day.
B6t nén tir tinh mém trén co s sét

Bot nén tir tinh mém trén co sd sit dé sir dung & day la bdt trén co s& st tir va
duoc néu lam vi du 1a bot sét tinh khiét, cac loai bot ciia cac loai hop kim trén co s& st
(vi du, hop kim Fe-Al, hop kim Fe-Si, bot kim loai tir tinh va bt tir tinh sét-niken) va
cac loai bt vo dinh hinh trén co sd sit. Cac loai bdt nén tir tinh mém trén co s& st nay
thudong c6 thé dugc san xudt bang cach nung chay st (hoic hop kim sét), phun sit
néng chay (hodc hop kim sit néng chay) thanh cac vi hat, cin cic vi hat nay va tan
nho cdc vi hat dd can. Qua trinh san xuét nay cé thé tao ra bot nén tir tinh mém trén co
s& st c6 kich c& hat (theo dudong kinh gifta) 12 nim trong khoang tir 20 um dén 250
pm. Bot nén tir tinh mém trén co s& st dé sir dung trong sang ché t&t hon 14 c6 kich c&
hat (theo dudng kinh giita) 13 nim trong khoang tir 50 um dén 150 pm. Cum tir "kich
¢& hat (theo duong kinh giita)" nhu dugc st dung & ddy 1a chi sy phan bd kich ¢& hat
tich tu dat dén 50% nhu dugc xac dinh theo su phan tich bang sang.

Lép chuyén hoa phosphat

Bot tir tinh mém trén co s& sit theo séng ché bao gém bot nén tir tinh mém va
duoc tao ra trén d6 16p chuyén hoa phosphat. Lép chuyén héa phosphat 13 16p phi c¢6
thé duoc tao ra theo qué trinh xt ly bién ddi héa hoc voi dung dich phosphat va dugc
tao ra nhu 13 16p phi chira sit (Fe) dugc din xudt tir bot nén tir tinh mém trén co s&
sit. Dung dich phosphat 1a dung dich ctia hop chét chira phosphat (vi du, axit
orthophosphoric (HsPO4). L6p chuyén héa phosphat & dy chi yéu 1 chira nguyén 6

niken.

Khi bot nén sit khong chira niken duoc st dung, bot sét thu duoc sau qua trinh
tao 16p chuyén hoa phosphat (b6t st dugc tao 16p phi bién ddi héa hoc) c6 ham luong

niken t6t hon 14 tir 0,001 phan trim khéi luong dén 0,05 phéan tram khdi lugng va tdt
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hon nita la tir 0,01 phén tram khéi luong dén 0,03 ph?m tram khéi lugng, trén co so
téng lwong (100 phan trim khdi lwong) ctia bot sét pha bién ddi phosphat. Pham vi nay
1a duoc wu tién ddi voi hiéu qua lam déu ddn d6 day 16p chuyén hoa phosphat nhor viée

bo sung nguyén to niken.

Khi 16p chuyén hoa phosphat chita phosphat & mitc Mp (theo mol) va niken &
mirc Mni (theo mol), ty 1& (Mni/Mp) ctia lwong niken trén luong phosphat t&t hon 14 tir
0,1 &n 0,5, Viéc diéu chinh ty 18 Mi trén Mp trong pham vi nay cho phép 16p chuyén
hoéa phosphat c6 dugc tinh nang chiu nhiét & muc dat yéu cau va cé dién trd suit thip
hon. Ty 1& Mi trén Mp t6t hon nita 13 tir 0,15 dén 0,4, Ty 1& Mxi trén Mp duoc xac dinh
theo ty 1é mol ctia cac thanh phan twong tng duoc che man trong 16p chuyén hoa
phosphat. Bang cach x4c dinh ty 18 Mi trén Mp theo ty 18 mol, ty 1& gitta luong niken
va lugng phosphat trong 16p chuyén héa phosphat c6 thé duoc diéu chinh mot cach
thich hop ngay ca khi néu d6 day ctia 16p chuyén héa phosphat thay dbi.

L6p chuyén héa phosphat dé sir dung & day c6 thé con chita cac nguyén t khac
bit ky nhu 12 Na, K, N, S va Cl. Céc nguyén t6 nay duoc din xuét tir cac chit phu gia
duoc bd sung twong g theo mirc can thiét vao dung dich phosphat chira hop chét
chita phosphat nhim diéu chinh d6 pH cua dung dich phosphat hoic gia ting téc do

phan mg ctia ching.

Trong s6 cac nguyén t& duoc néu nay, 16p chuyén héa phosphat tét hon 1a con
chira K (nguyén t6 kali). Su hién dién cta nguyén t6 kali c6 thé ngin chin qué trinh
tao chét ban dan nhd su két hop cia O (oxy) va Fe (sdt) chita trong 16p chuyén hoa
phosphat trong qué trinh xir Iy nhiét & nhiét d6 cao. Su ngin chin qué trinh tao chét
ban din co thé ngin chin su giam dién trd sudt va gidi han bén khi kéo ngang gay ra
do qua trinh xtr 1y nhiét va cho phép 16p chuyén héa phosphat cé duge tinh ning chiu
nhiét ot hon.

Ham lugng cia cac nguyén t6 nay 13 timg nguyén t6 t6t hon 1a tir 0,001 phan
tram khéi lugng dén 1,0 phan trim khdi luong trén co s tdng ham lwong (100 phan
tram khéi lugng) ctia bot sit sau qué trinh tao 16p chuyén hoa phosphat (bdt sit phi

bién ddi phosphat). Lop chuyén hoa phosphat c6 thé con chira cac nguyén t§ kim loai
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khac bat ki trong cac pham vi khong lam anh huong c6 hai dbi véi cac hidu qua cé loi

cua sang che.

Trong khi d6, ham lwong nhém cia 16p chuyén hoéa phosphat duge giam thiéu.
Theo mdt phuong 4n dugc wu tién cua sang ché, 16p chuyén héa phosphat hiu nhu
khong chira nguyén t6 nhom. S¢ di nhu vdy 1a vi khi dung dich phosphat chtra hop
chét chita phospho va hop chit chira niken duoc st dung dé tao 16p chuyén hoa
phosphat, nguyén t6 nhom, néu c6 trong dung dich phosphat, lam giam d6 hoa tan
niken trong dung dich phosphat va diéu d6 c¢6 thé ngin chin qua trinh diéu ché dung
dich phosphat c6 ham luong niken theo yéu cau. Khi b6t nén sét chira nguyén t& nhom,
nguyén t6 nhdm chéc chén bi di chuyén 1én 16p chuyén héa phosphat ngay ca khi dung
dich phosphat khong chita nguyén t6 nhém. Do d6, 16p chuyén héa phosphat cé thé
chita mot ham luong nhd nguyén t6 nhém. Trong trudng hop nay, 16p chuyén hoa
phosphat ¢6 ham luong nhém (theo phin tram khéi lugng) 14 nho hon hodc bing so
v6i ham lugng nhém (theo phén trim khéi luong) trong bot nén sit trude 16p chuyén
hoa phosphat (bot nén st khong c6 16p chuyén héa phosphat). Piéu d6 c6 nghia 1, bot
sit sau qué trinh tao 16p chuyén hoa phosphat (b6t sit phu bién dbi phosphat) ¢6 ham
lwong nhom, trén co s tong khdi lugng (100 phan trim khdi lugng) bot sit phi bién
d8i phosphat 12 nhé hon hodic bing so v6i ham lugng nhém trong bdt nén sit ma
khong c6 16p chuyén hoa phosphat. Khi bot nén sit ma khong c6 16p chuyén hoa
phosphat khéng chira nguyén t6 nhom, bot sit phi bién d6i phosphat t6t hon 1a c6 ham

lwong nhdm 0 phan tram khdi lwong.

L6p chuyén hoa phosphat t&t hon 14 ¢6 d6 day ndm trong khoang tir 1 nm dén
khoang 250 nm. L6p chuyén hoa phosphat, néu c¢6 d6 day 1a nho hon 1 nm, c6 thé
khong dat dugc viéc biéu thi cac két qua cach dién dat yéu cau. Trong khi do, 16p
chuyén hoa phosphat, néu c6 do day 1a 1én hon 250 nm, c6 thé bidu thi cac két qua
cach dién bdo hoa va c6 thé ngan chin qua trinh tao banh bot ép ty trong cao hon. Lop
chuyén hoa phosphat t5t hon nita 14 c6 d6 day nam trong khoang tir 10 nm dén 50 nm.
Do day tbt hon 1a ndm trong khoang tir 0,01 dén khoang 0,8 phén tram khi luong vé
mat khéi lugng cua 16p phu.

Phuong phép tao 16p chuyén héa phosphat
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Bot tir tinh mém trén co s& st dé st dung tao 15i bot ép theo sang ché c6 thé
dugc san xuét theo phuong 4n bét ky. Thong thudng, bot tir tinh mém trén co sd sit
dugc tao ra bang cach tron dung dich (dung dich phosphat) véi bot tir tinh mém dé tao
hén hop va siy kho hdn hogp. Dung dich phosphat duoc didu ché bing cach hoa tan
hop chit chita phospho va hop chét chira niken trong dung méi long.

Céc hop chit dugc sir dung & ddy dwoc néu lam vi du 1a axit orthophosphoric
(H3PO4: ngudn phospho). (NHOH), * H,PO4 (ngudn phospho), niken pyrophosphat
(Ni2P207: niken va ngudn phospho), niken nitrat (Ni(NO3): ngudn niken), niken

sulfat, niken clorua va niken carbonat.

Theo phuong 4n ndy, dung dich phosphat c6 thé 14 dung dich axit phosphoric 12
dung dich thu dugc bang cach hoa tan hop chét chira niken va axit phosphoric trong
nudc va hau nhu khéng chira nguyén t6 nhém. Dung dich axit phosphoric c6 thé dugc
diéu ché bang cach hoa tan hop chit chira niken va axit phosphoric hodc hop chit cua
ching trong nuéc hoic bing cach didu ché dung dich hop chét chira niken long va

dung dich chtra axit phosphoric long trudc va tron cac dung dich nay.

Theo mdt phuong an dugc wu tién clia sang ché, dung dich axit phosphoric c6
ham lugng ion niken ndm trong khoang tir 0,003 dén 0,015 mol trén 100 ml dung dich.
Dung dich axit phosphoric theo phwong 4n nay, khi dugc sir dung, tao kha ning diéu
chinh ty 1& (Mni/Mp) clia lugng niken trén lugng phosphat. Trong 16p chuyén hoa
phosphat ndm trong khoang tir 0,1 dén 0,5. Vi sy ting ham lugng ion niken trong
dung dich axit phosphoric, 18i bdt ép thu dugc hitu hiéu hon nita c6 dién trd sudt cao
hon. Tuy nhién, néu dung dich axit phosphoric ¢6 ham luong ion niken qua cao duoc
sir dung dé san xudt 13i bot ép, hidu qua cach dién bi bdo hoa va 15i bot ép 6 thé duoc

ngén chdn khong dé cé ty trong cao hon va vi vay s€ cé dd ben thap hon.

Dung dich axit phosphoric c¢6 thé duoc diéu ché bing cach pha lodng tac nhén
kiém trong dung dich axit phosphoric v&i nudc. Tac nhan kiém hau nhu khéng chira
nguyén t6 nhém va dugc didu ché bing cach hoa tan hop chit chira niken va axit
phosphoric trong nudc dé tao ham lugng ion niken nim trong khoang tir 0,003 dén

0,015 mol trén 100 ml dung dich axit phosphoric thu dugc.
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Dung dich phosphat c6 thé con cic chit phu gia bit ky d& diéu chinh do pH
hoic dé tang toc phan tmg. Cac chét phu gia duoc néu 1am vi du theo cac loai mudi
kim loai kiém nhu 14 cac loai mudi natri (Na) va céc loai mudi kali (K); cac loai mudi
amoniac va amoni; cdc sulfat; cic nitrat; va cac phosphat (cac loai mubi cia axit
phosphoric). Céac sulfat duge néu lam vi du nhu (NH2OH), * H>SO4. Cac phosphat
dugc néu lam vi du nhu KH,PO4, NaH,PO4 va (NHOH), *H,PO4. Cac loai mudi
KH;PO4 va NaH,PO4 gép phan diéu chinh d6 pH cta dung dich phosphat; trong khi d6
(NH20H), * HSO4 va (NHOH), « HPO4 gép phén lam ting tdc phan tmg dung dich
phosphat. Khi chat phu gia bit ky nay dwoc sir dung, kim loai kiém nhu 1 Na hoic K,
duoc din xuét tir tdc nhan diéu chinh do pH va/hoédc P, S hodc nguyén t6 khac duoc
din xuét tir cht ting tdc phan (g chira trong 16p chuyén héa phosphat. Cu thé 1a,
kali, khi c6 trong 16p chuyén hoa phosphat, ciing c6 thé ngin chin mét cach hitu hiéu
qua trinh tao chét ban din nhu duoc néu trén. Theo mot phuong an duoc uu tién cua

sang ché, dung dich phosphat khong chita hop chét ¢6 chira nhom.

Dung dich léng duoc st dung & ddy dugce néu lam vi du nhu 1a nude; cac dung
moéi hitu co ky nudc nhu 13 cac loai con hodc céc loai keton; va cac hdn hop cia

chting. Dung mdi c6 thé con chira chit hoat tinh bé mit da biét.

Céac luong hop chét duogc bd sung vao bot nén tir tinh mém trén co s& sit ¢6 thé
14 16p chuyén héa phosphat thu duoc ¢6 thanh phin hoéa hoc nim trong khoang duoc
néu trén. Bot tir tinh mém 16p chuyén héa phosphat ¢ thé dwoc san xuit thuong 1a
bang cach diéu ché dung dich phosphat c6 ham lugng chit rin ndm trong khoang tir
0,1 dén 10 phén tram khéi luong; bd sung dung dich phosphat v&i lwong ndm trong
khoang tlr 1 dén 10 phan khéi lugng vao 100 phan khéi lugng bot nén sét; tron ching
dé tao hdn hop str dung may tron, may nghién bi, may nhao tron, may khiy hinh chit V
(thiét bj khudy vo d6i) hodc may tao hat; va siy kho hdn hop & nhiét d6 nim trong
khoang tir 150°C dén 250°C trong mbi trudmg khong khi trong diéu kién giam 4p hodc
trong diéu kién chan khong. Hon hop sau khi sdy c6 thé dugc riy qua sang voi 16 sang

nim trong khoang tir 200 pm dén 500 pm.

L&p phi bang nhua silicon

-11-



23466

Theo phuong 4n ndy, bot tir tinh mém trén co sé sit dé dung cho 15i bot ép theo
sang ché con bao gdm 16p phu bing nhua silicon trén 16p chuyén hoa phosphat. Két
cAu nay cho phép cac hat bot duge két dinh voi nhau mot cach chéc chén khi két thic
phan tng lién két ngang/xir Iy nhua silicon (khi nén hodc ép nén). Két c4u nay ciing
gép phan tao lién két Si-O chiu nhiét cao va nhd d6 gép phan lam cho tinh 6n dinh
nhiét t6t hon cia 16p phu cach dién.

Nhua silicon, néu 13 nhua trai qua qua trinh xr ly cham, c6 thé lam cho bot trd
thanh dang bdm dinh va ldm anh hudng c6 hai d6i vai tinh nang chiu xir 1y sau khi tao
thanh 16p phi. D& ngan chin hién twong nay, nhua silicon dé stir dung & day t6t hon 1a
¢6 cac khdi T ba chirc nang (RSiXs trong d6 X biéu thi nhém thily phan dwoc) véi mic
d6 16n hon so voi mirc d6 cua cac khdi D hai chiic nang (R2SiXs trong d6 X nhu duge
xé4c dinh & trén). Tuy nhién, nhua silicon chira cac khbi Q bdn chiic ning (SiXs trong
dé X nhu dugce xac dinh ¢ trén) véi mic qua 16n co thé 1am cho céc vién dang bot bi
két dinh qua murc khi xir Iy so bd va diéu nay c6 thé ngin chin qué trinh ép nén xubng
phia dudi. Pé ngin chin hién twong nay, nhua silicon bao g6m cac khéi T véi luong
t6t hon 1 60 phan trim mol hodc 16n hon, tbt hon nita 12 80 phan trim mol hozc 1én

hon va t6t nhét 13 100 phan trim mol.

Dbi véi nhua silicon, nhyra metylphenysilicon trong d6 thanh phan thay thé R 1a
nhém metyl hodc nhém phenyl thuong dwoc st dung. Nguoi ta cho ring, nhua
metylphenylsilicon nay cé tinh ning chiu nhiét cao hon véi mic 4§ ting cuia nhém
phenyl. Tuy nhién, sy hién dién clla nhoém phenyl dugc nhén ra 1a khong that sy hitu
hiéu trong qua trinh x1r ly nhiét trong céc diéu kién nhiét d cao nay duoc str dung theo
sang ché. Didu nay c6 thé gay ra su phinh to cia nhém phenyl, gay phién phttc cho cau
triic mang thiy tinh dam dac va lai lam giam tinh 6n dinh nhiét va hiéu tng ngin chin
qua trinh tao sy lién két chit ban dan véi sit. Vi cac ly do nay, nhya silicon dé su dung
& day t6t hon 1a nhwa metylphenylsilicon ¢6 ham luwgng metyl t6t hon 1a 50 phan trim
mol hodc 16n hon (vi du, KR255 va KR311 do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. cung
cép), tot hon nita 12 nhua c6 ham lwong metyl 1a 70 phan trim mol hodc 16n hon (vi
du, KR300 do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. cung cép) va t6t nhét 14 nhua metylsilicon
khéng c6 nhém phenyl (vi du la KR251, KR400, KR220L, KR242A, KR240, KR500
va KC89 do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. cung cép; va SR2400 do Dow Corning
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Toray Co., Ltd. cung cip). Ty 1¢& gitta nhém metyl v nhém phenyl trong nhya silicon
(16p phi) va chitc ning clia chiing ¢ thé thudong duge phén tich bing phép quang phd
hong ngoai bién d6i chudi Fourier (FT-IR) (FT-IR - Fourier transform infrared

spectroscopy — Phép quang ph6 hdng ngoai bién dbi chudi Fourier).

Theo mdt phuong 4n duoc wu tién cua sang ché, 16p phu bing nhya silicon
duoc didu chinh d& c6 theo khébi luong 16p phil ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,3 phan
tram khdi luong trén co so tdng khdi luong (100 phén trim khdi lwong) ctia bt tir tinh
mém trén co so sit ¢ ding cho 161 bot ép 14 16 mang 16p chuyén hoa phosphat va 16p
phu béng nhua silicon dugc tao ra theo thir tu nay. Lop phu béng nhua silicon, néu c6
trong khdi lwong 16p phu 13 nho hon 0,05 phén trim khéi lugng c6 thé khong dat dugce
su g6p phan 1am cach nhiét theo yéu ciu va ¢6 dugc dién trd suét cao theo yéu cau clia
bot tir tinh mém trén co s st d& ding cho 161 bot ép. Trong khi d6, 16p phii bing nhua
silicon, néu c6 trong khéi lugng ciia 16p phi 14 trén 0,3 phan trim khéi lugng, thuong

la ngan chan sy tao ty trong cao cia banh bot ép.

Lép pht bang nhua silicon ¢6 d6 day t6t hon 1a tir 1 nm dén 200 nm va t6t hon
nita 1a tir 20 nm dén 150 nnm. Lép chuyén héa phosphat va 16p phil bang nhya silicon
t6t hon 1a c6 tdng d6 day biang 250 nm hoic nho hon. Hai 16p pht, néu c6 téng do day
1a trén 250 nm, c6 thé 1am cho 15i bot ép c6 mat do tir thong thip dang ké.

Phuong phap tao 16p pht bing nhya silicon

L&p phi bing nhya silicon c6 thé dugce tao ra thong thudng 1a bang cach hoa
tan nhya silicon trong dung méi hitu co 13 c¢on hodc toluen, xylen hodc dung moi hitu
co diu moé khac dé tao dung dich nhua silicon: tron dung dich nhya silicon v&i bt tir
tinh mém trén co sd sit mang 16p chuyén héa phosphat (sau ddy con dugc goi mot
cach don gian 13 "bot sit phi 16p chuyén héa phosphat") dé tao hdn hop; va tiép do

lam bay hoi dung méi hitu co tir hén hop.

Luong nhua silicon trén bot st phi bién ddi phosphat c6 thé & muc ma 16p phu
bang nhua silicon thu dugc c6 trong khéi lugng ctia 16p phu 1a nim trong pham vi
duge néu trén. Ching han, 16p pht bing nhua silicon ¢6 thé dugc tao ra bing cach diéu
ché dung dich nhya sao cho cé duge ham lugng cac chét rin ndm trong khoang tir 2

dén 10 phan tram khdi lugng, bd sung dung dich nhya v6i lugng khoang tir 0,5 dén 10
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phin khéi lugng vao 100 phin khéi lugng bot sit phu bién dbi phosphat dé tao hdn
hop; va siy kho hdn hop nay. Néu dung dich nhua duge bd sung & mirc nhé hon 0,5
phin khdi Iugng, c6 thé phai mit mot thoi gian dai dé tron hai thanh phan hogc 16p
phii ¢6 thé duge tao ra mét cach khéng dong déu. Trong khi do, néu dung dich nhua
duoc bd sung & muc 14 trén 10 phin khéi lwong, ¢6 thé phai mat mot thoi gian dai dé
siy kho hdn hop hodc hdn hop c6 thé duoc siy mot cach khéng dat yéu cau. Dung
dich nhua c6 thé dugc dbt nong mot cach hop ly khi tron. Thiét bi tron dugc néu trén

dugc st dung & day.

Qua4 trinh sdy kho t6t hon 13 duoc tién hanh & nhiét d6 ma & nhiét d6 d6 dung
mdi hitu co st dung hoa hoi va 1a nhiét do thép hon so v&i nhiét d¢ xr ly ctia nhua
silicon. Pham vi nhiét d6 nay 1a dwoc uu tién dbi véi dung méi hiru co dé 1am héa hoi
mdt cach dang k&. Khi cdn hodc dung méi hitu co ddu mé dugc sir dung, qua trinh sdy
kho tt hon 1a dwoc thuc hién & nhiét d6 nim trong khoang tir 60°C dén 80°C. Hon
hop sau qué trinh sdy kho tdt hon 14 rdy qua sang voi mét ludi nim trong khoang tir

300 pm dén 500 pm, nhd d6 loai bd dugce cac tang két tu khong hoa tan.
Qua trinh luu hoa so bd

BOt sét thu duoc sau qué trinh sy kho con mang 1ép phu béng nhua silicon va
dugc trai qua qué trinh ép thanh banh dé tao thanh banh bét sit ép. Bt st nay sau day
con duoc goi mdt cach don gian 1a “bot sit dugc phu nhua silicon”. Theo mot phuong
an duoc wu tién cua sang ché, bot sit duoc phil nhya silicon duge d6t nong dé luu hoa
so bo 16p phi bang nhua silicon. Nhu duoc sir dung & day, thuat ngt "luu hoa so bo"
hogc "qua trinh luu héa so bd" chi qua trinh luu hoa dé két thic qua trinh mém héa 16p
pht b?ing nhua silicon khi luu héa dudi cac didu kién trong dé cac hat bot van gitt
nguyén dang bot. Viéc xtt ly luu héa so by cho phép bot sat da duoc phu nhua silicon
chay dat yéu cau trong qua trinh 1am néng (& nhiét do nim trong khoang tir 100°C dén
250°C). Cu thé 13, 16p pha bing nhua silicon c6 thé duoc luu héa so by mot cach dé
dang va thuan tién theo k¥ thuat dbt noéng bot sit 3 dugc pht nhua silicon & nhiét do
xap xi nhiét d6 luu héa so bd clia nhya silicon trong mdt khoang thdi gian ngén. Tuy
nhién, giai phap k¥ thuét sir dung tac nhan (tic nhan luu héa) cling duoc sir dung. Qua
trinh Iuu hoa so bd khac v6i qua trinh Iuu héa (luu héa hoan thién) trong do cac hat

bdt sau qua trinh luu héa so bd khong két dinh hoan toan voi nhau va tach ra duoc mot
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cach dé dang (nghién duoc) vai nhau, trong khi d6 nhua dugc luu héa hoan toan va
c4c hat bot duoc két dinh chit véi nhau sau qua trinh luu héa hoan thién. Nhu duoc st
dung & day, thuat ngit “luu héa” hay “luu hoa hoan thién” 13 chi cic qué trinh dbt
néng/luu héa & nhiét do cao duoc tién hanh sau khi bot sit duoc €p nén. Qua trinh luu

héa hoan thién tao cho céc banh ép c6 duge do bén cao hon.

Khi nhua silicon dugc luu hda so bd va cac hat bot thu duoc tiép do6 duoc tach
ra khoéi nhau (duoc nghién) nhu dugc néu trén, bt c6 do 1dng dat yéu cau thu duoc.
Bot thu dugc & trang thai roi nhu 1a cat va co thé duoc nap mot cach dé dang vao
khudn tao hinh d& ép nén. Néu khong thuc hién lwu héa so bd, cac hat bot ¢ thé
thuong bi két dinh voi nhau khi tao hinh & trang thai néng va cé thé 13 khé nap duogc
vao khuodn tao hinh mgt cach thuén lgi trong khoang mot thoi gian ngén. Viéc cai thién
kha ning gia cong nhur duge néu trén 14 rit c6 y nghia trong qué trinh van hanh thuc té.
Ngoai ra, ngudi ta nhan thdy ring, qué trinh xir 1y cho phép 16i bot ép thu dugc co
duoc dién tro sudt cuc ky cao. Trong khi d6 cac nguyén nhan van chua duoc biét, so di
nhu vy c6 thé 12 nhd qua trinh luu héa so bd gbp phéan tao sw bam dinh tét hon gitta

cac hat bot sit khi luu héa.

Qua trinh luu hoa so b, khi dugc thuc hién nhd qua trinh débt néng trong mat
khoang thoi gian ngén duoc thuc hién tot hon 1a d6t néng & nhiét d6 tor 100°C dén
200°C trong khoang thoi gian tir 5 phuat dén 100 phuat va t6t hon nita 1 bing cach dbt
néng & nhiét do tir 130°C dén 170°C trong khoang thoi gian tir 10 phut dén 30 phut.
Bot sat sau khi luu héa so bd tét hon 1a dwoc cho phép di qua sing nhu dugc mod ta &

trén.
Chét boi tron

Theo mdt phuong an dugce wu tién clia sang ché, bot tir tinh mém trén co s sét
@ ding cho 161 bot ép theo sang ché con bao gdm chat bdi tron. Chat bdi tron cé tac
dung lam gidm su ma st gifta cic hat bot sit hodc giita bot sit va thanh trong cua
khuon tao hinh trong qué trinh ép thanh banh ctia bot tir tinh mém trén co sé sit ding
lam 16i bot ép. Chét boi tron ndy ngin chin khoéng dé khuon bi trdy xudc trong quéa
trinh ép nén hodc do su phat sinh nhiét. Dé biéu thi sy tic dong nay mét cach hitu hiéu,

chit boi tron &t hon 14 chira & muc 0,2 phan trim khoi lwong hodc 1én hon trén co s&
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téng khéi lugng ciia hdn hop bot tir tinh mém trén co s& sit dé ding cho 16 bot ép va
chat boi tron. Tuy nhién, chat bdi tron, néu c6 & luong qué 16m co thé gay trd ngai cho
qué trinh dAm nén cta banh bot ép. P& ngan chin hién tuong nay, lugng chit boi tron
t6t hon 1a duoc didu chinh chi con 0,8 phin tram khéi luong hodc nhé hon. Khi qua
trinh ép nén duoc tién hanh sau khi cho chit bdi tron 1én thanh trong ctia khudn téo
hinh (qud trinh béi tron thanh khudn), dwoc chip nhén 14 st dung chit béi tron & mirc
nhé hon 0,2 phan tram khdi luong.

Chét bdi tron d& st dung & day c6 thé duoc lwa chon trong sé cac chét boi tron
da biét dugc néu 1am vi du nhu céc loai bot clia cac mudi kim loai clia axit stearic nhu
la kém stearat, lithi stearat vd canxi stearat; amit cta axit polyhydroxycarboxylic,
etylenbisstearylamit, amit cua axit (N-oxtadexenyl)hexadexanoic va cdc amit béo
khéc; céc parafin; cic loai sap; va cac din xuét nhya tu nhién hodc nhan tao. Tung chét

boi tron khac nhau c6 thé duoc sir dung riéng timg loai hoic theo kiéu két hop.
Qua trinh ép nén

Bot tir tinh mém trén co s& sit dé ding cho 15i bt ép theo sang ché duogc s
dung dé san xuét 15i bot ép. D& san xuét 151 bot ép, bot trude hét duoc ép nén. Qua

trinh ép nén dugc thuc hién theo cac qua trinh dugc biét thong thudong bét k.

Quaé trinh ép nén cé thé duoc thuc hién véi luc ép nén (luc ép bé mat) tot honlla
tir 490 MPa dén 1960 MPa va t6t hon nita 1a tir 790 MPa dén 1180 MPa. Qua trinh ép
nén, cu thé 1a khi duoc tién hanh véi luc ép nén 1a 980 MPa hoic 16n hon, c6 thé d&
dang tao 15i bot €p c¢6 méat do 1a 7,50 g/cm? hodc 16n hon ma 18i bot ép ¢ duge do bén
cao va cac ddc tinh tir truong (mat do tir thong) tt, nhu vay la dat yéu cau. Qua trinh
ép nén cé thé duoc thuc hién hoic 13 ép nén & nhiét d6 trong phong hoic 1a ép nén
néng (v6i nhiét do tir 100°C dén 250°C). Qua trinh ép nén t6t hon 1a duoc thuc hién
v6i qua trinh ép nén néng qua qué trinh dap khuén boi tron thanh khuén nhim tao 151

bdt ép co do bén cao.
Qua trinh x ly nhiét

Bénh bot ép sau qué trinh ép nén c6 thé cho trai qua qua trinh xir ly nhiét &

nhiét d cao vi 16p phu cach dién & day c6 tinh ning chiu nhiét dat yéu cau. Piéu nay
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¢6 thé 1am giam sy t6n hao tré ctia 151 bot ép. Qué trinh xir 1y nhiét & day c6 thé duoc
thuc hién & nhiét d6 t5t hon 1a 500°C hoic cao hon va tét hon nita 1a 550°C hoic cao
hon. Qua trinh nay (budc) dugc thuc hién theo yéu cu & nhiét d6 cao hon trir khi 16i
bot ép c6 dién trd sudt khong dat yéu cu. Nhiét do xir 1y nhiét tdt hon 1a 700°C hoic
thip hon va t6t hon nita 12 650°C hodc thip hon di v&i gii han trén ctia né. Qua trinh
xir Iy nhiét, néu duoc thuc hién & nhiét do trén 700°C, c6 thé lam cho 1ép phi cach

dién bi bong troc.

Qua trinh x1t ly nhiét co6 thé dugc thuc hién trong mdi trudng bét ky, ma t6t hon
la dugc thyc hién trong mdi trudong khi tro nhu 1a khi nito. Qua trinh xtr 1y nhiét cling
c6 thé duge thuc hién trong mot khoang thoi gian bét ky trir khi 161 bot ép co dién try
sudt khong dat yéu cau, ma t6t hon 1a dugc thyc hién trong khoang thdi gian 20 phut
hodc 14u hon, tdt hon nita 1a 30 phut hodc 1au hon va con t5t hon nita 14 mot g10 hodc

lau hon.
Lai bot ép

L5i bot ép theo mot phuong an cua sang ché co thé thu duoc bang cach lam

ngudi 18i ép sau qué trinh xir 1y nhiét dén nhiét d6 trong phong.

Ldi bdt ép theo sang ché thu duoc qua qua trinh xt ly nhi€t & nhiét d6 cao va
nh¢ d6 it phai chiu sy tdn hao trong 161. Cu thé 1a, 161 bot ¢ép theo sang ché c6 thé co

dién tré sut 1a 65 Quem hodc 16n hon (t6t hon 1a 100 Qpuem hodc 16n hon).
Vi du thue hién séng ché

Sang ché s& duoc thé hién chi tiét hon khi d& cap dén mot s6 vi du dudi day.
Tuy nhién, cin luu ¥ ring, cic vi du dudi day khong nhim dé gidi han pham vi clia
sang ché; va ring cac phuong 4n dugce cai bién, cac thay ddi va cac phuong 4n thay thé
khong chéch khéi pham vi ctia sang ché nhur dugc néu trén va tit ca cac phuong 4n niy
déu nim trong pham vi k§ thuat cua sang ché. Tt ca cac phan va cac phén trim 14 theo

khéi luong, trir khi duoc néu cu thé khac di.
Céc vi dutlr 1 dén 12 va tir 16 dn 20

Qua trinh tao 16p chuyén hoa phosphat
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Bot sit tinh khiét duoc sir dung 1am bot nén tir tinh mém. DAy 13 bot nén tir tinh
mém trén co s& sit ATOMEL®ML35N do Kabushiki Kaisha Kobe Seiko Sho cung
cap, c6 kich c& hat trung binh 13 140 pm va céc ham lwgng nhom va niken 1 0 phan

tram khdi luong.

Mot cach ngu nhién, mdi dung dich phosphat theo cac vi du tir 1 d&én 12, va tir
16 dén 20 (timg dung dich nay c¢6 ham luong nhém 14 0 phan tram khéi lugng) duge
chudn bi dudi dang dung dich axit phosphoric bing cach trén 50 phin nudc, 35 phin
KH,PO4, 10 phian H3PO4 va 10 phan (NH,OH), « HoPOs dé tao ra tic nhén bazo A;
trén 100 ml tac nhén bazo A voi hop chét chita niken (niken pyrophosphat va/hodic
niken nitrat) véi lugng duoc cho trong Bang 1 dé tao hdn hop; va tiép tuc pha lodng
hén hop mudi lan véi nude. Vi du 1 1a miu thir nghiém trong d6 khéng c6 hop chit

chtra niken dugc bd sung vao tac nhén bazo A.

Bang 1 duéi day ciing chi ra, trong s cac nguyén t§ chira trong tic nhan bazo
A, nguyén t& ¢6 ngudn gbc tir chat phu gia dugc bd sung dé diéu chinh d6 pH (duoc
chi ra nhu 12 “nguyén t5 trung hoa” trén Bang 1); va nguyén t6 c6 ngudn gbc tlr chét
phu gia duoc bd sung nhu 1a chét xuc tac phan img (duoc chi ra nhu 1a “chét xuc tac")

trong Bang 1).

Béng 1 cling chi ra ham lugng ion niken (theo mol) trong 100 ml tdc nhan bazo
A. Ham luogng ion niken (theo mol trong 100 ml dung dich phosphat; va ham luong
axit phosphoric (theo phan trim khéi lugng) trong dung dich phosphat, 14 dung dich
phosphat thu dugc bang cach pha lodng tac nhan bazo A.

Bang 1 con chi ra ham lugng niken (theo phén trim khdi luong) trén co s& tong

khéi lwong (100 phan trim khéi lugng) bot sit duge phi 16p chuyén héa phosphat.

B sung 50 ml mét trong s6 cac dung dich phosphat theo cac vi du tir 1 dén 12
va tir 16 dén 20 vao 1 kg bot nén sit tinh khiét di qua sang voi 16 sang 1a 300 pm dé
tao hdn hop, hdn hop dugc tron bang cach sir dung thiét bi tron V trong thoi gian 30
phut hodc 1au hon, dugc siy khd & nhiét d6 12 200°C trong mdi trudng khong khi trong
thoi gian 30 phut va duge cho phép ray qua sang véi 16 sang 14 300 pm.

Tao va luu hoa so bd 16p phu bz"mg nhua silicon
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Tiép theo, nhua silicon "SR2400” (do Dow Corning Toray Co., Ltd. cung cép)
duoc hoa tan trong toluen va tao ra dung dich nhua ¢6 ham luong chét rén 1a 4,8% la
dung dich nhua silicon. Dung dich nhya dugc bd sung vao bot sit dugc diéu ché trén
dé c6 ham luong chit rdn nhua 12 0,1%, hon hop thu duge dugc séy kho bf?lng cach
nung néng trong 10 siy & nhiét d6 1a 75°C trong méi truong khong khi trong thoi gian
30 phut, duge cho phép riy qua sang véi 16 sing 1a 300 pm va duoc luu héa so bo &

nhiét d¢ 1a 150°C trong thoi gian 30 pht.
Qua trinh ép nén

Tiép theo, k&m stearat duoc phan tan nhu 14 chit bdi tron trong cdn dé thu duoc
dich phan tan. Sau khi cho dich phan tdn chit bdi tron 1én bé mit khudn, bot tir tinh
mém trén co s sit dé dung lam 151 bot ép duge dit vao khudn, cho trai qua qué trinh
ép nén c6 ddt néng (& nhiét d6 14 130°C) véi ap luc ép nén (luc ép bé mit) 1a 1176
MPa va tao ra cac banh bot ép theo cac vi du tir 1 dén 12 va tir 16 dén 20 véi kich c& 1a

dai 31,75mm, rong 12,7 mm, va day khoang 5 mm.
Qua trinh xt ly nhiét.

Tiép theo, cc banh bot ép theo cac vi du tir 1 &én 12 va tir 16 dén 19 dugc cho
trai qua qua trinh x{r ly nhiét (qua trinh ) & nhiét 6 la 600°C trong moi truong khi
nito trong thoi gian 30 phut va tao ra cac 161 bot ép theo céc vi du tir 1 dén 12 va tir 16
dn 19. Qua trinh dét néng 1én dén nhiét do 1a 600°C duge thuc hién véi tde do ting
nhiét d6 la khoang 10°C/phut. Banh bdt ép 20 dugc cho trai qua qua trinh xtr ly nhiét &
nhiét d6 14 400°C trong thoi gian 120 phit va tiép d6 1a cho trai qua qué trinh U & nhiét
do 1a 550°C trong thoi gian 30 phut, ting banh ép trong moi truong khong khi va 16i
bot ép 20 duge tao ra. Qua trinh dbt nong tir nhiét d6 1a 400°C 1én dén 550°C dugc
thuc hién véi tbc 46 tang nhiét d6 1a khoang 10°C/phut.

Céc vidu tir 13 dén 15 va 21

Céc banh bot ép theo céac vi du thir nghiém twr 13 dén 15 va 21 duogc tao ra theo
quy trinh cta vi du thir nghiém 1, ngoai trir viéc st dung mot trong s6 cac dung dich
phosphat theo cac vi du tir 13 dén 15 va 21 1a dung dich axit phosphoric thay thé cho
dung dich phosphat 1. Cac dung dich phosphat theo cac vi du tir 13 dén 15 va 21 ¢6
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ham luong nhém 1a 0 phén tram khéi luong va duoc tao ra béng cach tron 50 phén
nuée, 30 phan NaH2PO4, 10 phin H3PO4s va 10 phin (NH,OH), *» H2SOs v6i nhau dé
tao ra tdc nhan bazo B; tron niken pyrophosphat va/hodc niken nitrat véi 100 ml tac
nhan bazo B theo cic mic nhu néu trén Bang 1; va pha loing hdn hop thu duoc mudi
14n voi nude. Trong vi du 13, khong c¢6 niken pyrophosphat 14n niken nitrat dwoc trén

vO1 tac nhan bazo B.

Sau d6, cac banh bdt ép theo cac vi du tir 13 dén 15 dugc cho trai qua qua trinh
xt ly nhi€t (qué trinh 0) & nhiét d 1a 600°C trong mdi trudng nito trong thoi gian 30
phtit va tao ra cac 161 bot ép theo cac vi du tir 13 dén 15. Qua trinh d6t nong lén dén
600°C duoc thuc hién véi toe do tang nhiét d¢ 1a khoang 10°C/phut. Banh bot ép 21
duogc cho trai qua qua trinh xt ly nhiét & nhiét do 1a 400°C trong thoi gian 120 phut va
tiép d6 14 qua trinh @ & nhiét d6 1a 550°C trong thoi gian 30 phit, timg banh ép trong
moi truong khong khi va 16i bot ép 21 dugce tao ra. Quad trinh dbt néng tr nhi€t do 1a

400°C 1én dén 550°C duoc thuc hién véi tde do tang nhiét do 1a khoang 10°C/phut.
Vidu 22

Banh bot ép 22 theo vi du nay dugc tao ra theo quy trinh nhu & vi du 1, ngoai
trir viée sir dung dung dich phosphat 22 nhu 13 dung dich axit phosphoric thay thé cho
dung dich phosphat 1. Dung dich phosphat 22 c6 ham lugng nhém 1a 0 phan tram khoi
lugng va dugc tao ra bing cach tron 50 phin nuéc, 40 phin H3POs va 10 phan
(NH0H), * H2SO4 v6i nhau dé tao thanh tic nhan bazo C; trén niken pyrophosphat
voi ham luong duge néu trén Bang 1 véi 100 ml tac nhan bazo C; va pha lodng hdn
hop thu duge mudi 1an véi nudce. Tiép d6, banh bot ép 22 duge cho trai qua qua trinh
xt ly nhi€t & nhiét d¢ 1a 400°C trong thoi gian 120 phit va sau d6 1a qué trinh 0 &
nhiét do 1a 550°C trong thoi gian 30 phut, tiing banh ép trong moi trudng khong khi va
161 bot ép duogc tao ra 22. Qua trinh d6t nong tir nhiét do 1a 400°C 1én dén 550°C duoc
thuc hién véi te d6 ting nhiét d6 1a khoang 10°C/phit.

Vi du 23

Trong 2 lit nudc duoc phan tan 100 g bot nén sét tinh khiét duoc st dung trong
vi du 1 dé tao dich phén tan va mtrc d§ phéan tan dugc diéu chinh dé c6 duogc @6 pH

bang 3. Dich phan tin sau khi diéu chinh d6 pH duoc két hop véi 65 ml dung dich
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nhom clorua 16ng 0,2 mol/L, 65 ml dung dich nhém biphossphat 1éng 0,2 mol/L va
niken clorua véi lugng nhu duge néu trong Bang 1 dé tao hdn hop va hdn hop duoc
diéu chinh bing cach khudy dé co do pH biang 9. Sau khi khudy, bot sit duoc tao ra

duoc rira bang nudc, duge loc, duge say kho va bot sat da xir Iy bé mat duoc tao ra.

Banh bét ép 23 duge tao ra theo quy trinh & vi du 1, ngoai trir bot sit duoc tao
ra nhu dugce néu trén. Sau d6, banh bt ép 23 duoc cho trai qua qua trinh xir ly nhiét
(qua trinh 1) & nhiét d6 1a 600°C trong méi trudng nito trong thoi gian 30 phut va 16
bot ép 23 dugc tao ra. Qua trinh d6t néng lén dén nhiét d6 1a 600°C dugc thuc hién voi
toc d¢ ting nhiét d6 1a khoang 10°C/phit.

Cacvidu24va2s

Céac mau thir nghiém chita mot hodc nhiéu nguyén t6 khac khong phai niken

trong 16p chuyén héa phosphat s& duge minh hoa dudi dang céc vi du so sénh.

Céc banh bot ép 24 va 25 theo cac vi du nay dugc tao ra theo quy trinh nhu & vi
du 1, ngoai trr viéc str dung cac dung dich phosphat 24 va 25 twong (mg nhu 1a dung
dich axit phosphoric thay thé dung dich phosphat 1. Cac dung dich phosphat 24 va 25
c6 ham luong nhom 1a 0 phén tram khéi lugng va dugc tao ra béng cach trén 50 ph?m
nuée, 35 phan KH2POs, 10 phin HsPO4 va 10 phin (NH2OH), + HoPO4 v6i nhau tao
tac nhan bazo D; tron 100 ml tdc nhan bazo D véi hop chit chita Cu hodc Ga (ddng
nitrat hogdic gali phosphat) & mirc nhét dinh dugc néu trén Bang 1; va pha lodng hon
hop thu dwoc mudi 1an véi nude. Sau do, cac banh bot ép 24 va 25 duge cho trai qua
qua trinh x1r Iy nhi€t (qua trinh 1) & nhiét d¢ 14 600°C trong mdi trudng nito trong thoi
gian 30 phut va tao ra céc 151 bot ép 24 va 25. Qua trinh d6t néng 1én dén néng chay 1a
600°C dugc thuc hién véi tde do tang nhiét d6 la khoang 10°C/phut. Trong Bang 1,
ham lugng ion Cu theo vi du 24 dugc néu trong dau ngodc don va ham lugng ion Ga
theo vi du 25 dugc néu trong cac déu ngoic don theo ham lwong ion Ni trong 100 ml
cta tic nhan kiém va theo ham lugng ion Ni trong 100 ml ctia hdn hop tac nhan dugc

pha loéng.

Ty trong, dién tro sut va gii han bén khi kéo ngang cua céc 161 bot ép tir 1 dén
25 thu dugc sau qua trinh xtr ly nhiét duoc xac dinh va dugc chi ra trong Bang 1. Cac

bién phdp xac dinh dugc thuc hién theo cac phwong phap nhu sau.
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Ty trong

Ty trong ciia 151 bot ép duge xac dinh bing cach xac dinh khéi luong va kich ¢

ctia 11 bot ép trong thyc té va tinh toan ty trong tr cac dit li¢u dugc xéc dinh.
Dién trd suit

Dién trd sut cua 161 bot ép duoc xac dinh bing dung cu "RM-14L” do Rika
Denshi Co., Ltd. cung cép dudi dang ddu do va ddng hd van ning dang sb "VOAC-
7510” do IWATSU ELECTRIC CO.. LTD. cung cép dudi dang dung cu do theo
phuong phép do dién trd bdn dau do (phwong phap bdn diu do). Qua trinh do duge
thuc hién voi khoang céch tu dau do dén diu do 12 7mm va chiéu dai hanh trinh cta
dAu do 1a 5,9mm, dudi luc ép cna 10 xo kiéu 10-S voi cac ddu do duogc ép 1én méu do

thir nghiém.
Gidi han bén khi kéo ngang

Gidi han bén khi kéo ngang cua 151 bot ép (do bén chiu udn) dugc x4c dinh dé
danh gia do bén co hoc. Gidi han bén khi kéo ngang duoc xéc dinh bang cach cho cac
mau thir nghiém 18i bot dang tAm trai qua thir nghi€m gidi han bén khi kéo ngang. Thu
nghiém nay dugc thuc hién nhu 13 thir nghiém chiu uén ba diém theo phuong phap
JPMA M 09-1992 (phuong phép thtr nghiém d6i voi d6 bén chiu udn cua cac loai vat
lidu kim loai dugc thiéu két) duoc quy dinh boi Hiép hoi luyén kim bot Nhat Ban. Qua
trinh xac dinh gidi han bén khi kéo ngang dugc thuc hién boi thiét bi thi nghiém chiu
kéo "AUTOGRAPH AG-5000E" (do Shimadzu Corporation cung cip) véi khoang

cach tir mam cip dén mam cip 1a 25 mm.
S6 luong nguyén td trong 16p chuyén hoa phosphat

S6 lwong nguyén td trong 16p chuyén héa phosphat dwoc xac dinh bang cach xir
ly timg mau 156i bot ép theo qua trinh xr ly chum tap trung (FIB) (FIB — Focused Ion
Beam — chiim ion tap trung) bai thiét bi xir Iy vi mé chum ion tap trung FB-2000A” do
Hitachi, Ltd. cung cp; tién hanh qua trinh phan tich nguyén t6 tir huéng mit cit ngang
ctia 16p chuyén hoa phosphat sir dung kinh hién vi dién tir truyén qua véi sy phén tich
tia X phan tan niang lugng (TEM-EDX) (kinh hién vi dién tit truyén qua phét truong
“JEM-2010F” do JEOL Ltd. cung cAp v6i thiét bi phan tich EDX do Naran cung cép);
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xac dinh lugng phospho Mp (theo mol) va lugng niken My (theo mol) trong 16p
chuyén hoa phosphat; va xac dinh ty 1€ M trén Mp. Trong vi du 23, ty 1&é Myi trén Mp
khong dugc xac dinh.

Mot cach dc lap, lugng nhom trong 16p chuyén héa phosphat duge xéac dinh.
Két qué 14, cac vi du tir 1 dén 22, 24 va 25 dugc nhan thiy 1a khong chira nguyén b
nhom trong 16p chuyén héa phosphat, trong khi d6 vi du 23 dugc nhan thy 14 c¢6 chua
nguyén t6 nhém trong 16p chuyén hoéa phosphat & lwgng cao hon so v6i luong nhom

trong bot nén sit tinh khiét.
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Két qua so sanh gifta cac vi dy 18 va 19 chi ra ring, khi miu thir nghiém c6
ham luong ion niken & mirc qué cao trong 100 ml dung dich phosphat (vi du 19), 16p
chuyén héa phosphat thu dugc chita niken & muc 16n so v6i mic phospho va diéu nay

1am cho 131 bot ép c6 mét d¢ thép hon va giéi han bén khi kéo ngang thip hon.

Két qua so sanh gifta céc vi du tir 20 dén 22 chimg t6 ring, khi cac miu thir
nghiém, ting mau thir nghiém nay c6 cing ham luong Ni trong 16p chuyén hoa
phosphat, cac 181 bot ép thu duge c6 dién tré sudt & cing mirc, nhung 151 bot €p theo vi
du 20 chira nguyén t6 kali (K) trong 16p chuyén hoéa phosphat cé gi6i han bén khi kéo
ngang cao hon so voi gidi han kéo clia cac 16i bot ép theo cac vi du 21 va 22 khong

chira nguyén t6 kali trong 16p chuyén hoa phosphat.

Vi du 23 chtra nguyén t6 nhom 14 nguyén t6 khac voi Ni trong 16p chuyén héa
phosphat & lugng 16n hon so v6i lugng nhom trong bot nén sét tinh khiét va 131 bot ép

thu duogc c6 dién trd suat khong duoc ci thién va c6 gidi han bén khi kéo ngang thép.

Céac vi du 24 va 25 chia Cu va Ga tuong tmg nhu 1a nguyén té khac véi Ni
trong 16p chuyén héa phosphat. Cac dit lidu déi v6i cac mAu thir nghiém nay chimg to
rang, sy hién dién Cu hogic Ga trong 16p chuyén héa phosphat khong gép phan 1am cho

dién tr& suat cao hon.

Bang 1 chi ra luong (theo mol) Ni trong 100 g bot sit pha 16p chuyén héa
phosphat.

Fig.1 thé hién sy thay dbi dién tré sudt ciia 161 bot ép phu thude nhu thé nao vao
lugng (theo mol ctia Ni trong 100 g bot sit. Chi c¢6 cac dit liéu cia cac vi du tir 1 dén

22 dugc néu trong Bang 1 dugc dung dd thi trén Fig.1.

Fig.1 chimg minh ring c6 su trong quan gitra ham lugng nguyén t6 niken duoc

b6 sung vao 16p chuyén héa phosphat va dién tr& sudt cua 151 bot ép thu duoc.
Vi du so sanh

T4m sét tinh khiét co kich thudc dai 150mm, rong 150mm va day 0,5mm duogc
mua tir The Nilaco Corporation va duge cit thanh cic manh c6 kich thudc twong tmg

1a 50mm nhan véi 50mm st dung thiét bi cit. Timg mép dugc dénh bong bing gidy
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rap a#1000 dugc xtr Iy biang axeton d& loai bé dau va cho trai qua qué trinh khtr kiém.
Mot cach doc 1ap, dung dich phosphat (ndng do axit phosphoric: 1,5%) bang cach pha
loding tac nhan kiém A khi gilt nguyén hai muoi lan véi nude; va dung dich phosphat
(ndng do axit phosphoric: 1,6%) bang cach bd sung 12 g niken phosphat va 8 g niken
nitrat vao 100 ml tic nhan kiém A dé tao hdn hop va pha lodng hdn hop hai muoi 1an
v6i nude. Tam sit tinh khiét duoc nhung vao timg dung dich axit phosphoric, duoc 1y
ra khoi dung dich ngay sau d6, duoc gitt trong khi cu diéu 4m nhiét (20°C, 95%) trong
thoi gian 30 phit, duoc ddt néng & nhiét do 1a 210°C trong moi trudng khong khi
trong thoi gian 30 phut va cac mau thir nghiém duoc tao ra. Mat cét ngang cua tung
mau thit nghiém dugc nhin dudi kinh hién vi dién tu quét (SEM) d quan sat xem 16p
phu dugc tao ra nhu thé nio. Dung dich phosphat khong chira niken tao cho 16p pht €6
do day khong dong déu do sw phat sinh bun cin (Fig.2). Trong khi d6, dung dich
phosphat con chira niken tao 16p pht c6 d6 day dong déu (Fig.3).

Trong khi séng ché d& duoc moé ta chi tiét khi dé cap d&én cac phuong an dugc
uu tién clia sang ché véi mire d6 cu thé nhét dinh, ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong
linh vyc k¥ thuat s& hiéu rdng, c4c thay ddi khéc nhau va cac phuong 4n cai bién c6 thé

khong tach roi pham vi cta sang che.

Don séng ché duogc dua trén don yéu cAu cAp patent Nhat Ban s§ 2011-135670
ndp ngdy 17/6/2011 va don yéu ciu cdp patent Nhat Ban sé 2012-057933 ndp ngay
14/3/2012, toan bd ndi dung ctia cac don nay dugc két hop & diy dé tham chiu.

Kha nidng img dung trong cdng nghiép

Sang che tao kha nang san xuat cac 161 bot ép 1a cac 18i bot ép 6 cac dd bén co
hoc dat yéu cau. Cac 15i bdt €p 1a hitu ich nhu trong san xuat 15i cho roto va stato ciia

moto dién.
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YEU CAU BAO HO
1. Bot tir tinh mém trén co sé sit dé ding cho 18i bot ép, bot tir tinh ndy bao gdm:
bot nén tir tinh mém trén co s& sit; va

16p chuyén hoéa phosphat dugc phii trén bé mit clia bot nén tir tinh mém trén co

s sét;
trong do:
16p chuyén héa phosphat bao gdm nguyén t6 niken; va

16p chuyén héa phosphat c6 ham Iwgng nhém nhé hon hodc bing ham luong

nhom c6 trong bt nén tir tinh mém trén co s& sit.

2. Bot tir tinh mém trén co s& sit theo diém 1, trong d6 16p chuyén hoa phosphat hau
nhu khéng bao gébm nguyén t5 nhom.

3. B6t tlr tinh mém trén co s sit theo diém 1 va 2, trong d6 khi 16p chuyén hoa
phosphat chira phospho véi lugng Mp (theo mol) va niken vai lugng Mni (theo mol), ty
1& Mni véi Mp (Mni/Mp) 14 nim trong khoang tir 0,1 dén 0,5.

4. Bot tir tinh mé&m trén co s& sit theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong

d6 16p chuyén hoa phosphat con bao gdm nguyén t6 kali.

5. Bot tlr tinh mém trén co s& sit theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong
d6 bot tir tinh nay con bao gdm 1ép phu bang nhua silicon phu 1én 16p chuyén héa
phosphat.

6. Phuong phép san xuit bot tir tinh mém trén co sé sit dé dung cho 15i bt ép, phuong

phap niy bao gom céc budc:

tron bot nén tir tinh mém trén co sé sit véi dung dich axit phosphoric hiu nhu
khong bao gém nguyén té nhém dé tao ra hdn hop, dung dich axit phosphoric nay
duoc didu ché bang cach hoa tan hop chit chira niken va axit phosphoric trong nuéc;

va
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lam bay hoi nudc tir hdn hop thu duoe dé tao ra bot sit duoc pht 16p chuyén
hoa phosphat bao gém bot nén tir tinh mém trén co s& sit, va 16p chuyén hoa phosphat

dugce tao ra trén bé mit bot nay.

7. Phuong phap theo diém 6, trong d6 phwong phap ndy con bao gém, sau budc bay

hoi, cac budc:

tron bot sit dugc phit 16p chuyén hoa phosphat v6i dung dich nhua silicon dé
tao ra hdn hop, dung dich nhya silicon nay dugc diéu ché br?mg cach hoa tan nhua

silicon trong dung moéi hitu co;

lam bay hoi dung méi hitu co tir hdn hop thu duge dé tao ra bot sit dugc phu
16p nhua silicon con bao gém 16p phit bing nhua silicon trén 16p chuyén héa phosphat;

va

nung néng bot sit duoc phti 16p nhua silicon dé luu héa so bd 16p nhua silicon

theo thir ty nay.

8. Phuong phép theo diém 6 va diém 7, trong d6 hop chit chita niken bao gdm it nhit

la niken pyrophosphat va niken nitrat.

9. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tr 6 dén 8, trong d6 dung dich axit
phosphoric ¢4 ham Iugng ion niken nim trong khoang tir 0,003 dén 0,015 mol trén 100
ml dung dich axit phosphoric, dung dich axit phosphoric ndy khong bao gdm nguyén
t6 nhom va dugc didu ché bang cach hoa tan hop chit chira niken va axit phosphoric

trong nudc.

10. Phuong phép theo diém bt ky trong sé cac diém tir 6 dén 9, trong d6 dung dich
axit phosphoric con bao gém nguyén té kali, dung dich axit phosphoric khong bao
gdm nguyén t6 nhom va dugc diéu ché bang cach hoa tan hop chit chtra niken va axit

phosphoric trong nuéec.

11. Ld1 bét ép thu duoc béng cach ép nén bot tir tinh mém trén co sé st dung cho 161
bot ép dé tao ra banh bot ép, bot tlr tinh mém trén co s& sét ndy duoc san xuit theo
phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 6 dén 10; va cho banh bdt €p nay
trai qua qud trinh xir ly nhiét & nhiét 6 500°C hoic 16n hon.
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