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(57) Séang ché dé cap dén tdm thép dung lam vat chira, tAm thép nay c6 hinh dang bén
ngoai uu viét. Tam thép dung lam vat chira co: tam thép duoc ma ma dugc tao ra br:?mg
cach phu 18n it nhat mot phém bé mat ciia tim thép bang 16p ma ma bao gdm it nhat mot
16p duge chon tir trong s6 16p Sn, 16p hop kim Fe-Sn-Ni, va 16p hop kim Fe-Sn; va mang
pht ma duogc bé tri trén bé mat tai mit 16p ma cua tam thép duoc ma. TAm thép dung 1am
vat chira c6 mang thiéc oxit ma chua thiéc oxit va gitra 16p ma va mang phu, lugng dién
can cho su khir thiéc oxit nam trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm2 mang phu chtra Ti, va
luong két dinh theo Ti trén mot bé mit cua tAm thép duoc ma nim trong khoang tir 2,5 dén
30,0 mg/m?.
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Linh vue ky thuat dwoe dé cap

Séang ché @ cap dén tAm thép dung lam vét chira va phuong phap san xudt

tAm thép nay.
Tinh trang ky thuit cia sing ché

Nhu tAm thép thong thuong duge st dung ding lam cac vat chira nhu hop
(tém thép dung lam cac vat chira), vi dy, Tai li€u sang ché 1 m6 ta "tim kim loai
dugce xtr ly bé mit duwoc phi nhya dung cho dd hdp hodc cac nép a6 hdp c6 1op xur ly
bé mit so bd duoc bao gém thanh phén vd co dugc tao ra trén bé mat tAm kim loai...,
trong d6 16p xir Iy b& mat vo co ... dugc tao ra tir oxit ctia Ti hodc oxit cua Ti va Zr,
oxit hodic oxit khong c6 céc ion phosphat va chira F va nhém hydroxy, ... va 16p xtr ly
b& mit vo co ¢6 luong léng phil ndm trong khoang tir 5 dén 300 mg/m? theo lugng
Ti" (diém 1).

Tai liéu séang ché
Tai liéu sang ché 1: JP 4487651 B
Ban chit ky thuit cia sang ché

Céc tac gia sang ché da thuc hién nghién ciru vé cac tam thép dung lam cac
vét chira dugc mé ta trong Tai liéu sang ché 1 va phat hién ra ring su ket dinh cla

chiing d& son 14 tuong déi tdt (& day don gian dugce goi 1a "su két dinh").

Céc tac gia sang ché con thuc hién nghién ctru v& cac tAm thép dung 1am céc
vat chira. Cu thé 13, cac nghién ciru dugc thyc hién dua trén céc trudong hop, nhu tAm
thép (tAm kim loai) ma trén d6 16p phu (16p xi ly bé& mit) chira titan duoc bé tri, cac
tAm thép duoc ma voi bé mit ctia chiing duge phu bz"mg cac 16p ma chira thiéc, nhu
16p thiéc va 16p hop kim sét-thiéc dugc sir dung.

Do d06, cac nghién ciru dd cho rang, khi ham lugng titan ciia 16p phli qua murc
(vi dy, khi 16p phti ¢6 luong ling phu trén mdt mit cua tAm thép dugc ma 1a 5 mg/m?

hodc nhiéu hon theo lugng titan), 16p phu bién ddi thanh mau hoi niu hoic thay ddi
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mau trong khi bao quéan trong khong khi chuyén sang gin nhu mau hoi nau sdm. Su
thay d6i mau (thay ddi thinh mau hoi nau) nhu trén day 1am giam hinh dang bén
ngoai ctia cac tim thép dung lam cac vét chira va lam giam tri s§ thwong mai cta

ching.

Sang ché da dugc thuc hién theo quan diém trén ddy va muc dich cia sang

ché 1a d€ xuat tam thép dung lam céc vét chira ma c6 hinh dang bén ngoai wu viét.

Céc tac gia sang ché da thuc hién nghién ctru chuyén sdu dé dat duwoc muc
dich va do d6 d4 phét hién ra ring mang thiéc oxit cu thé giita 16p ma, nhu 16p thiéc,
va 16p chira titan c6 thé ngin chin sy thay d6i mau cia 16p phu va 1am nhat mau cia

n6 theo thoi gian, va do d6 sang ché di dwoc hoan thanh.
Cu thé 13, sang ché d@ cap cac diém tir [1] dén [7] dudi day.

[1] TAm thép ding 1am cac vat chira, bao gdm: tdm thép dugc ma c6 16p ma
ma bao gdm it nhit 16p ma nay dugc chon tir 16p thiée, 16p hop kim sét-thiéc-niken
va 16p hop kim sét-thiéc va ma phi 1én it nhit mot phan bé mit cta tAm thép; va 16p

phu dugc bb tri trén bé mit cta tAm thép dugc ma trén bé mit 16p ma,

Trong d6 mang thiéc oxit chira thiéc oxit duoce bd tri gitta 16p ma va 16p phi,

va lugng dién cén cho su khir thiéc oxit nim trong khoang tur 2,0 dén 5,0 mC/cm2, va

trong d6 16p phu chira titan va c6 lugng ldng pht trén mdt mit cta tim thép

duoc ma ndm trong khoang tir 2,5 dén 30,0 mg/m? theo luong titan.

[2] TAm thép ding lam céc vit chira theo diém [1], trong d6 16p phu chira
niken va ¢6 lugng ling phu trén mot mit cia tAm thép dugc ma nim trong khoang tir

0,1 dén 20,0 mg/m? theo lwong niken.

[3] TAm thép dung lam céac vat chtra theo diém [1] hodc [2], trong d6 su phan
b6 ndng d6 nguyén tir trong 16p pht theo chidu sau tir bé mit clia né, san phdm X c6
chidu sdu L (don vi: nm) ma tai 46 ndng d6 nguyén tir thiéc c6 héa tri 0 trong 16p
pht bing 25% ndng d6 nguyén tir thiéc c6 héa tri 0 trong 16p ma va ndng d6 nguyén
tir trung binh A (don vi: phin trim nguyén tr) ctia thiéc c6 héa tri 0 c6 mit giita bé

mit cta 16p pha va chiéu sau L théa man cong thirc (1):

0<X(=LxA)<60... (1)
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[4] Phuong phap san xudt tm thép dung lam céac vat chia theo diém [1],

phuong phép bao gdém céc bude:

budc xir ly so bd tao ra mang thiéc oxit trén bé mit cia tim thép duoc ma
trén bé mit 16p ma bang cich nhung tim thép dwoc ma c6 16p ma ma bao gbm it
nhét 16p ma nay dugc chon tir 16p thiée, 16p hop kim sit-thiéc-niken va 16p hop kim
sht-thiéc va ma phu lén it nhit mot phin bé mit ciia tAm thép, trong dung dich duoc
xtt Iy trude chita chit oxy hoa hodic cacbonat, hogic bing cach dwa tim thép dugc ma

dwoc ngdm trong dung dich dugc xir Iy trude dé xir Iy dién phan anot; va

budc tao ra 16p phu hinh thanh 16p phui trén bé mit ciia mang thiéc oxit bang
cach dua tAm thép dugc ma ma trén d6 mang thiéc oxit da duoc tao ra dé xur ly dién

phén catot trong dung dich xtr 1y chira thinh phén titan.

[5] Phuong phap san xudt tim thép dung lam céc vat chira theo diém [2],

phuong phap niy bao gdm céc budc:

bude xir ly so bd tao ra mang thiéc oxit trén bé mit cua tAm thép dugc ma
trén bé mait 16p ma bz‘?mg cach nhung tAm thép dugc ma cd 16p ma ma bao gém it
nhét 16p ma nay duoc chon tir 16p thiéc, 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p hop kim
sit-thiéc va ma phu 1én it nhit mot phan bé mit cia tAm thép, trong dung dich duoc
xt ly trude chira chét oxy héa hodc cacbonat, hodc béng cach dua tAm thép dugc ma

dugc ngdm trong dung dich dugce xu ly trudc dé xtr Iy dién phan anot; va

budc tao ra 16p phu hinh thanh 16p phu trén bé mit clia mang thiéc oxit bing
cach dua tAm thép dugc ma ma trén d6 mang thiéc oxit da duoc tao ra dé xur ly dién
phén catot trong dung dich xi Iy chira thinh phan titan va thanh phén niken.

[6] Phuong phap theo diém [4] hoic [5],

trong d6 chét oxy héa it nhit mét dugc chon tir nhém bao gdm peclorat,
peroxit cua cac kim loai kiém hodc céc kim loai kiém thd, va hydro peroxit hodc cac
dan xuit cua no; va

trong d6 cacbonat 1a mét trong sb cacbonat ctia cac kim loai kiém.

[7] Phuong phép theo diém bét ky trong s cac diém tir [4] dén [6], trong d6

lwong thiéc duoc ling pht trong 1ép ma trén mdt mit cua tdm thép nim trong
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khoang tir 0,1 dén 15,0 g/m?.

MB& ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 12 biéu d6 thé hién vi du vé su phan bd ndéng d6 nguyén tir trong 16p phu theo
huéng chiéu sau tir bé mit cta no.

Fig.2 1a biéu dd thé hién vi du vé mbi quan hé giita X va gié tri L.

MBO ta chi tiét sing ché

TAm thép dung lam céc vat chita

TAm thép ding 1am cac vét chira theo sang ché bao gdm: tAm thép dugc ma
c¢6 16p ma chira thiéc (sau day ciing dugc goi don gian 13 "1ép ma thiéc") nhu 16p
thiéc hoic 16p hop kim sit-thiéc; 16p chira titan dugc bd tri trén bé mit cua tAm thép
duoc ma trén bé mit 16p ma thiéc; va lugng cu thé cua mang thiéc oxit dugc bd tri
gita 16p ma thiéc va 16p phu. Do hinh dang nhu vdy, nén c6 thé ngin chan su thay
d6i mau ctia 16p phi va 1am nhat mau ctia né theo thoi gian, trong khi duy tri céc dic
tinh ctia 16p phii nhu sy két dinh wu viét, do d6 cho phép tim thép ding lam cac vat

chira ¢6 hinh dang bén ngoai wu viét.

Trong khi co ché (ly do) khong dwoc hiéu diy du, duge cho ring nhu sau: Sy
hinh thanh ctia mang thiéc oxit gi¢i han 16p son pha cta céc tap chit (chi yéu 13,
thiéc) tir 16p ma thiéc vao 16p phi. Piéu nay gidi han su co ving cdm cia titoxit 12
thanh phan chinh ciia 16p phi, sao cho sy hdp thu anh séng c6 thé nhin thiy giam.
Do d6, su thay d6i thanh mau hoi nau duoc giam nhe. Péi voi cing 1y do, 16p phit
hoi thAm theo thoi gian khi d trong khong khi.

Co ché trén day chi yéu 1a gia thiét va néu cac chi tiét may cua co ché khéc
bat ky, c6 cdu nay ciing dugc bao gdm trong pham vi clia sang ché.

Céc phuong 4n cu thé v& tAm thép duoc ma, 10p pht va mang thiée oxit duoc
md ta chi tiét dudi day. Pau tién, phuong an v& tAm thép dwoc ma duge mb ta chi
tiét.
TAm thép duoc ma

Tam thép duoc ma bao gém tAm thép va 16p ma ma phu 1én it nhit mot phan

bé mit cua tAm thép va cu thé 1a duoc bao gf“)m it nhit mot 16p dugc chon tir 16p
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thiéc, 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p hop kim sét-thiéc.

Déi voi vat lidu cua tAm thép, cac tAm thép thong thuong ding cho db hop c6
thé duoc sit dung. C6 thé 16p ma 1 16p lién tuc hodc 16p khong lién tuc c6 ving nhép
nh6. Lép ma cé thé dugc b tri trén it nhit mot mit hodic ca hai mit cia tAm thép.
L&p ma c6 thé duoc tao ra bing phuong phap da biét theo cac nguyén td kim loai

duogc chira.

Céc phuong an dugc uu tién vé tAm thép va 16p ma dugc mo ta chi tiét dudi

day.
TAm thép

Loai tAm thép khong bi gioi han cu thé. Thong thudng, cac tAm thép duoc sir
dung lam cac vat liéu dung lam céc vat chua (vi dy, tAm thép cacbon dudi va tAm
thép cacbon rat thip) c6 thé dugc sir dung. Phuong phép san xuét tAm thép, vat liéu
cua ching va cac vt li€u twong tu cling bi giéi han cu thé. TAm thép dugc san xuét
théng qua qua trinh bit ddu qué trinh san xuét phdi théng thuong, tiép theo qué trinh
ndy la can nong, ty gi, can ngudi, 0, va 0 toi.

TAm thép dung dé sur dung cé thé tiy chon c6 16p chita niken (Ni) dugc tao ra
trén bé mit cua nd, va 16p ma thiéc c6 thé duoc tao ra trén 16p chtra niken. Lép ma
thiéc chira ving nhip nhé thiéc ¢6 thé duoc tao ra bing cach ma véi thiéc, tAm thép

¢6 16p chira niken. Do @6, tinh chét han duoc cai thién.

L6p chira niken khong bi giéi han cy thé mién sao né chtra niken, va céc vi du

ctia n6 bao gdm 16p ma niken (16p niken) va 16p hop kim niken-sit.

Phuong phép san xuét 16p chita niken thanh tim thép khong bi gi6i han cu
thé, va mot phuong phap da biét minh hoa dang ma dién. Khi 16p hop kim niken-sét
duogc tao ra lam 16p chira niken, niken duoc bd tri trén bé mit cua tAm thép béng
c4ch ma dién hodc phwong phép khac, tiép theo 1 dé tan niken trong thép, do d6 tao

ra 16p hop kim niken-sit.

Luong niken dugc két tia trong 16p chtra niken khong bi gioi han cu thé va
t6t hon 14 ndm trong khoang tir 50 dén 2000 mg/m? theo lwong niken trén mot mat

ctia tAm thép. Luong nim trong khoang trén day 1a c6 loi vé chi phi.
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Luong niken duoc két tiia c6 thé dugc do bang cach phan tich bé mit bing
cach st dung huynh quang tia X. Trong trudng hop ndy, mau dung cho lugng niken
dugce két tia voi luong niken da biét duoc st dung dé dinh rd dudng cong hidu chinh
d6i véi luong niken dugc két tha trude, va duong cong hi¢u chinh dugc st dung dé
dinh 8 tuong d6i lugng niken dugc két tua. Tuy nhién, khi niken cling dugc chira
trong 16p phii dwgc mé ta sau day, kho co6 thé do chi luong niken duoc két tha trong
16p chira niken bing cach phan tich bé mit bang cach st dung huynh quang tia X.
Trong trudng hop ndy, luong niken dugc két tia trong 16p chira niken c6 thé duge
xé4c dinh bing cach trir lugng niken duoc két tia trong 16p phii dugc mo ta sau day

cho lugng niken duoc két ta duoc xac dinh béng cach str dung huynh quang tia X.
L6p ma (Lop ma thiéc)

T4m thép duoc ma c6 16p ma chira thiéc (16p ma thiéc) trén bé mit cta tim
thép. Co thé 16p ma thiéc dugc b tri trén it nhat mot mit hodc ca hai mit cia thm

thép.

Luong thiéc duoc ling pht trong 16p ma thiéc trén mot mit cia tAm thép tot
hon 12 nim trong khoang tir 0,1 dén 15,0 g/m? va t6t hon nita la nim trong khoang tir
0,2 dén 15,0 g/m® bdi vi tAm thép ding lam céc vat chira c6 hinh dang bén ngoai uu
viét hon ciing nhu kha ning chéng an mon wu viét, va con tt hon nira 1a 1,0 dén

15,0 g/m? theo chit 1am déo wu viét.

Luong thiéc dugc lang phi c6 thé duogc do bing cach phan tich bé mit bing
cach st dung huynh quang tia X. Trong trudng hgp sir dung huynh quang tia X, mau
dung cho lugng thiéc duoc léng phu v6i luong thiéc da biét duoc st dung dé dinh 16
duong cong hi€u chinh d6i véi luong thiée duge ling phu trudc, va dudng cong hiéu

chinh duogc st dung dé dinh r6 tuong d6i luong thiéc duogc léng phu.

Lép ma thiéc 14 16p phu 1én it nhit mt phin b mit ctia tAm thép va c6 thé 1a
16p lién tuc hodc 16p khong lién tuc ¢6 vung nhip nho.

Céc 16p ma thiéc minh hoa bao gdm, ngoai 16p ma thiéc cu thé 1a 16p thiéc chi
duoc 1am tir thiée va thu dwoc bing cach ma thiée, 16p ma thiéc ma c6 1ép hop kim
sht-thiéc trong d6 dugc tao ra trong mot phin cua 16p thép nhit cta 16p thiéc (tai bé

mit chung gitra 16p thiéc va tAm thép) va cu thé 1a thu duoc bing cach gia nhiét va
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niu chay thiéc théng qua, vi du, gia nhiét nhd nhiét sau khi ma thiéc, va 16p ma thiéc
dugc bao gém 16p hop kim sit-thiéc dirgc tao ra thong qua su tao hop kim ciia toan

b6 thiée trong 16p thiée.

Céc vi du khac v& cac 16p ma thiéc bao gdm 16p ma thiée thu dugc bang cach
ma véi thiée, tAim thép co trén bé mit cia nd 16p chira niken va sau d6 gia nhiét va
niu chay thiéc béng cach, vi dy, gia nhi€t nhd nhiét dé tao ra 16p hop kim st-thiéc-
niken, 16p hop kim sét-thiéc va cac cch tuong ty trong mot phén cia 16p thap nhit
cta 16p thiée (tai bé mit chung gitra 16p thiéc va tim thép), va 16p ma thiéc duoc bao
gdm 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p hop kim sit-thiéc da dugc tao ra thong qua

su tao hop kim cua toan b thiéc trong lorp thiéc.

Céc phuong phap minh hoa san xuét cic 16p ma thiéc nay bao gém cic
phuong phép di biét (vi du, phuwong phép ma dién va phuong phap ma bao gébm

nhtng trong thiéc dugc niu chay).

Vi du, bé& mit cua tAm thép dugc ma dién voi thiéc béng cach st dung bé ma
thiéc axit phenolsunfonic, bé ma thiéc axit metanesunfonic, hodc bé ma thiéc dva
trén halogen dé thu duoc lugng léng pht duge xac dinh trudce trén mdt mat. Sau do,
16p thiéc thu duge dugc dua vao xir Iy gia nhiét va ndu chay tai nhiét d6 bang hodc
cao hon diém néng chay cua thiéc (231,9°C) nhd d6 san xuit 16p ma thiéc ¢ 16p
hop kim sét-thiéc dugc tao ra thong qua su tao hop kim cua thiéc trong 16p thip nhét
cta 16p ma chi duoc 1am tir thiéc (16p thiéc) hodc toan b thiéc trong 16p thiéc. Khi
qua trinh xtr ly gia nhi€t va niu chay dugc bod qua, thi 16p ma chi dugc lam tir thiéc

(16p thiéc) dugc tao ra.

Khi tAm thép co trén bé mit ctia no 16p chira niken dugc sir dung va duge ma
trén 16p chira niken véi thiéc tao ra 16p ma chi dugc lam tir thiéc (16p thiéc), tiép
theo xir 1y gia nhiét va ndu chay, thiéc trong 16p thip nhét cta 16p thiéc (bé& mat
chung gifta 16p thiéc va tAm thép) hogc toan b thiéc trong 16p thiéc cho phép 1a hop
kim, va 16p hop kim sit-thiéc-niken, 16p hop kim sét-thiéc va cac 16p twong tu duoc

tao ra.
Lép phu

Tiép theo, 16p phtt dugc mb ta. N6i chung 13, 16p phu chira titan (titan nguyén
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chit) 1am thanh phin ctia n6 va dugc tao ra bing cach str dung phuong phap xtr 1y
dugc mo ta sau day.

Lép pht ¢6 lugng ldng phu trén mot mit cla tdm thép dugc ma theo luong
titan (sau day ciing dugc goi 1a "lwong ling phu titan") nim trong khoang tir 2,5 dén
30,0 mg/m2 Luong ling phu titan nim trong khoang trén day dan dén sy két dinh wu
viét. Luong léng phu titan t8t hon 1a nim trong khoang tir 3,0 dén 20,0 mg/m? theo
lwong két dinh wu viét hon.

Tt hon 13, 16p phit con chira niken (niken nguyén chét) boi vi su két dinh 1a
wu viét hon. Trong trudng hop nay, 16p phi c6 lwong ling phu trén mot mit clia tim
thép duoc ma theo lugng niken (sau day cling dugc goi 1a "lugng léng phu niken")
t6t hon 1a ndm trong khoang tir 0,1 dén 20,0 mg/m?, t6t hon nita la ndm trong khoang
tir 0,4 dén 15,0 mg/m?, va thim chi t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 0,4 dén 6,0
mg/m?.

Titan va niken trong 16p c6 mit & dang ctia hop chét titan va hop chét niken
khéc nhau, va cac hop chit nady khéng bi gidi han cu thé & loai va phuong 4n.

Luong ling phu cua titan va niken dugc do bing cach phan tich bé m3t bing
cach st dung huynh quang tia X.

Phé ké huynh quang tia X dugc thuc hién dudi cac diéu kién sau:

- Thiét bi: Phd ké huynh quang tia X hé 3270, c6 béan sén tir cong ty Rigaku
Corporation

- Puong kinh do: 30 mm

- Khi quyén do: Chan khong

- Quang phd: Ti-Ka, Ni-Ka

- Rénh: to

- Tinh thé phan tén: nhe

Viéc st dung dugc thuc hién tir s6 dém cta cac dinh Ti-Ka va Ni-Ka trong
phd ké huynh quang tia X ctia 16p pht nhu dugce do dudi cac didu kién trén day.

Tuy nhién khi 16p ma chira niken (bao gbm truong hop ma 16p ma khong c6
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niken va tAm thép c6 16p chira niken dugce str dung; viée xac dinh nay &p dung trong
ban mo ta dudi ddy), khé c6 thé do chi luong ling phi niken trong 16p pht bing
céch phan tich bé mit bang cach sir dung huynh quang tia X.

Trong trudng hop ndy, viéc quan sat mit cit ngang bang kinh hién vi dién tir
quét (scanning electron microscope - SEM) hogc kinh hién vi dién tir truyén qua
(transmission electron microscope - TEM) va phd phat xa quang phéng dién phat
sang duge sit dung két hop véi sy nhan biét gitta lwong ldng pha niken cta 16p phi

va lugng niken dugc chira trong 16p ma.

Cu thé hon, mit cit ngang ctia 16p pht va mit cit ngang ctia 16p ma dugc tiép
xuc bing cach gia céng chim ion duge tp chung (focused ion beam - FIB), va chiéu
day cta 16p phu dwoc tinh théng qua vide quan sat mit cit ngang bang SEM hoic
TEM. Sau d6, mbi quan hé gitra chiéu sau phin xa va thoi gian phtn xa trong phd
phét xa quang phéng dién phat sang thu dugc. Sau do, tri s tich hop dém phat ra thu
duoc cu thé 1a duoc két hop véi su phat xa quang duge din Xuét tir cac nguyén tb
niken trong khoang thoi gian cho dén khi thoi gian phiin xa twong tng véi chiéu day
ctia 16p phil trong phé phét xa quang phéng dién phat sang. Luong ling phu niken c6
thé duogc xac dinh béng cach st dung tri s tich hop dém phét xa duoc két hop véi su
phét xa quang dugc din xut tir cac nguyén t6 niken nhd sy hd tro ctia dudng cong

hiéu chinh thu duoc trude.
Pudng cong hiéu chinh dugc chuin bi theo phuong phap sau.

Pau tién, mbi mAu c6 16p phu chira niken trén 16p ma khong c6 niken va cé
lwong léng phi niken khac nhau, miu nay dwoc dua vao phd phit xa quang phong
dién phat sdng thu duogc tri sb tich hop dém v& su phat xa quang duoc din xudt tir
céc nguyén t6 niken trong khoang thoi gian cho dén khi thoi gian phtin xa ma tai d6
su phat xa quang duoc din xut tir cac nguyén t6 niken trd nén khong thé phat hién.
Sau d6, lugng léng pht niken cta cic miu ndy dugc xéc dinh bang cach phén tich bé
mit bing cach st dung huynh quang tia X. Pudng cong hiéu chinh cta tri s tich
hop d&&m niken thu dwoc théng qua phd phat xa quang phong dién phat sang d6i voi

lwong ling phi niken duoc diéu ché theo cach nay.

Chiéu day ctia 16p phi khong bi giéi han cu thé va t6t hon 14 nim trong
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khoang tlr 10 d¢én 120 nm va tSt hon nita 12 20 dén 60 nm. Chiéu day cua 16p phu ¢6
thé duoc do bang cach tiép xic mit cat ngang cta 16p phi bing cach gia cong chim
ion dugc tip chung (FIB) va quan sat mit nghiéng ctia mit cit ngang bang kinh hién

vi dién tir truyén qua (TEM).

TAm thép dung 1am céc vat chira theo sang ché c6 thé c6 hinh dang bén ngoai
wu viét hon, khi su phan bd ndng d6 nguyén tir trong 16p phu theo hudng chiéu sau
tir bé mit cta nd, thi san phém X ¢6 chiéu sdu L (don vi: nm) ma tai d6 néng dé
nguyén tir ciia thiéc c6 hoa tri 0 trong 16p phii bang 25% ndng d6 nguyén tir clia thiéc
¢6 hoa tri 0 trong 16p ma va ndng dd nguyén tir trung binh A (don vi: phan trim
nguyén tr) cuia thiéc c6 héa tri 0 c6 mit giita bé mit 1op pha va chidu sau L thoa man

cong thirc sau (1):
0<X(E=LxA)<60...(1)

Theo sang ché, su phéan bd néng d6 nguyén tr dugc do bé'tng cach ldp lai viéc
do phd huynh quang tia X (XPS) trudc phin xa agon, tlr bé mit cta 16p phu. Bé
mit cta 16p pht & day nhim d& chi b& mit 16p phti d6i dién v6i miat dbi dién véi tim
thép duoc ma.

Fig.1 12 biéu 0 thé hién vi du vé sy phan b6 néng dd nguyén tir trong 16p phi
theo hudng chidu sau tir b& mit clia nd véi truc hoanh bidu dién chiéu séu (don vi:
nm) cu thé 13 khoang cach tir b& mit 16p pht va truc tung biéu dién ndng d6 nguyén

ttr (don vi: phan tram nguyén tir).

Trong sy phan bb ndng d6 nguyén tir dwoc thé hién trén Fig.1, v6i diéu kién
1a chiéu sau (vi dy, khoang cach tir b2 mit 16p phti) ma tai d6 ndng d6 nguyén tir cta
thiéc c6 héa tri 0 trong 16p phi bing 25% ndng d6 nguyén tlr ctia thiéc c6 héa tri 0
trong 16p ma (I6p ma thiéc) (ndng d6 khdi) 1a L (don vi: nm), va ndéng do nguyén tir
trung binh (don vi: phan trim nguyén tir) clia thiéc c6 hoa tri 0 c6 mat giita bé mit
16p phi va chiéu siu L 1a A, t6t hon 13 san phim X cua hai gid tri ndy (X =L x A)

thoa man cdng thirc trén day (1).

Chiéu sdu L (don vi: nm) ma tai d6 néng dd nguyén tu béng 25% néng do
khéi dugc st dung béi vi thong tin tir 16p ma (16p ma thiéc) tron nhiéu hon khi phun

xa dugc thuc hién trén 16p phu dén vung sau hon so v6i bé mét, trong khi vaéi chicu
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su rat gin voi bé mat 16p phi, thong tin trén 16p phi theo huéng chiéu sau it c6 kha

néng phan anh.

Tri s§ X thu dugc bang cach nhan chiéu sau L nhu trén ddy véi ndng d6
nguyén tir trung binh A cta thi€c cé héa tri 0 c6 mat véi chiéu sau L bidu thi v& chi
s0 ham lugng cua thiéc ¢6 héa tri 0 ma c6 mét trong 16p pht va chic chén & trén 16p

ma (16p ma thiéc).

Céc tac gia sang ché da chuln bi cac vat lidu thir nghiém ctia cac tAm thép
dung lam céc vét chtra, thu dugc X (=L x A) v6i mdi vat lidu thir nghiém, tri s6 L
dugc do biéu thi do nhe bing cach sir dung SQ-2000 c6 ban sén tir cong ty Nippon

Denshoku Industries Co., Ltd., va dugc danh déu cac trj s§ trén biéu do.

Fig.2 1a biéu dd thé hién vi du v& mdi quan hé gitta X va tri s6 L, co truc
hoanh 1a X va truc tung 13 tri 6 L. C6 thé xem tir biu dd trén Fig.2 ma tri s6 X va tri

s6 L thé hién sy tuong quan tdt, cuthé 13, tri s6 L gidm khi tang X.

Su thay d6i mau cua 1ép pha c6 thé duoc xac dinh duoc ngin chin hon (nghia
14 hinh dang bén ngoai t6t hon) véi ting tri sé L, va duge wu tién tri s6 L 1a 70 hoic

16n hon. Cu thé 13, X t&t hon 14 60 va t6t hon nita 13 38.

Khi X 12 0, didu nay nghia 12 16p phit khong c6 thiéc c6 héa tri 0 va theo co
ché duoc gia thiét dwogc mé ta trén day, su thay dbi mau cia 16p pha duge ngin chin,
dAn dén hinh dang bén ngoai wu viét. Theo 1y thuyét, tri s gii han duéi cua X 14 0.
Tuy nhién, khi phép do tién hanh trong phép do XPS bao gbm phiin xa agon ma loai
bd 16p phu tur bé mit cia né timg chiit mot, thi sy 4nh hudng thiéc c6 héa tri 0 trong
khéi tré nén nhiéu hoic it hon. Do d6, X khong bao gi® try thanh 0 va luén 1a 5 hodc
16n hon. Do d6, tdt hon 1a X khong nhé hon 5 va tdt hon nita 14 khéng nhé hon 10.

Nhu dugc moé ta trén day, sy phan bd ndng d6 nguyén tir, ma duge st dung
thu duoc X, duge do bang cach l3p lai phép do XPS trude phun xa agon, tir bé mit
cta 16p phu.

Hé XPS duoc st dung trong phép do XPS la Quantera SXM c6 ban san tir
cong ty ULVAC-PHI, Inc. Cac diéu kién phén tich nhw sau: nguén tia X 1a Al-Ka
don séc; dién 4p 14 15 kV; cong suit du ra 1a 25 W; ving do c6 dudng kinh 1a 100

pm; va sy trung hoa dién tich duogc tién hanh bing cach chiéu xa d6ng thoi béng tia
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dién tr va cac ion agon. Di€u ki€n phun xa cu thé 1a tdc 4 phin xa bang céc ion

agon 1a 1 nm/pht (theo t6¢ d6 phiin xa bang SiO»).

Trong phép do XPS, sy tham chiéu (sy dich chuyén) dién tich dugc thuc hién
trén quang phd ciia cac nguyén td sao cho dinh dugc din xuét tir lién két C-C trong
quang phé Cls tai 284,8 eV, va n?)ng dd nguyén tir dugc tinh béng cach st dung
cudng d6 ving dinh cia mdi nguyén t§ nhu thu duoc thong qua sw quét k¥ va yéu td

nhay tuong g ciia mdi nguyén td.

Déi véi néng dd nguyén tir cua thiéc ¢ héa tri 0, viéc sir dung dugc thuc hién
tir tri s6 dugc tinh sau khi phén chia dinh bang céc tri s6 biéu dién cta ning luong
phét hién duogc két hop vdi cac dinh duge dan xuét tir thiéc ¢6 hoa tri 0 va thiéc oxit
trong Sn3ds» quang phd dugc gia thiét 1an luot 12 484,8 eV va 486,8 eV dua trén xu
huéng phat hién cua phép do thuc té bing cach tham chiéu dén sach huéng din
ULVAC-PHI, Inc. va co s& dit lidu Vién qudc gia vé ti€u chudn va cong nghé

(National Institute of Standards va Technology - NIST).
Mang thiéc oxit

TAm thép dung 1am céc vét chira theo sang ché c6 mang thiéc oxit, ma chta
thiéc oxit, gitta 16p ma va 16p phi dugc mo ta trén day. Lugng dién can cho sy khur
thiéc oxit trong mang thiéc oxit (sau day ciing dugc goi 13 "lugng dién giam") nim

trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?,

Trong tdm thép dung 1am céc vit chira theo séng ché, sy cung cip mang thi€c
oxit ndy din dén ngin chin sy thay doi mau cua 16p pha va lam nhat mau cia nd

theo thoi gian, ddn dén hinh dang bén ngoai wu viét.

V6i luong dién giam it hon 2,0 mC/cm?, mang thiéc oxit khong déng vai trd
da @8 gioi han 16p son phi cua thiée tir 16p ma thiéc dén 16p pht, din dén hinh dang
bén ngoai kém. Véi lugng dién giam nhiu hon 5,0 mC/cm?, 16p son phu ciia thiée tir
16p ma thiéc dén 16p phii ¢6 thé bi gidi han nhung do sy thay d6i mau ctia chinh

mang thiéc oxit, nén hinh dang bén ngoai con kém.

Luong dién giam déi voi mang thiée oxit tot hon 1a nim trong khoang tir 3,0
dén 5,0 mC/cm? va tét hon nita 13 3,6 to 5,0 mC/cm? boi vi sy thay d6i mau cua 16p

phu va lam nhat mau cta n6 theo thoi gian co thé duoc ngin chin, do d6 hinh dang
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bén ngoai wu viét.
Luong dién giam ddi véi mang thiée oxit khéng 16n hon 5,0 mC/cm? dugc wu
tién boi vi su giam két dinh do thiéu két dinh bén trong mang thiéc oxit it c6 kha

ning xay ra.

Luong dién cin cho su khir thiéc oxit cé thé dugc x4c dinh theo cich sau:
TAm thép dung 1am céc vét chira theo sang ché dugc dua vio catot dién phan véi
dong dién khong ddi 1a 0,05 mA/cm? trong dung dich axit hydrobromic chtta nuéc
0,001 mol/l ma tr d6 oxygen duogc hoa tan dd dugc loai bo boi, vi duy, su tao bot khi
cua khi nito, va thoi gian thue hién dé giam va loai bd thiéc oxit dugc nhan véi dong

dién thu duoc lugng dién.

Tuy nhién, trong trudng hgp ma 16p phu chira niken, dong dién cling dugc su
dung dé tao ra hydro trong phuong phap dong khong dbi duge mo ta trén day va do
d6, dong giam thiéc oxit khong thé dwoc do truc tiép. Trong trudng hop nay, lugng
dién cén cho sy khir thiéc oxit c6 thé duoc xac dinh tlr luong dién twong (mg v6i sy
chénh l&ch gitta dudong cong clia dong giam thur nhét thu dugc théng qua su quét dién
thé tir dién thé nhing dén dién thé -0,7 V (vs.Ag/AgCl) va sau d6 dudng cong cua
dong giam thir hai thu dugc thong qua su quét dién thé tuong ty véi dién thé nhung
dén dién thé -0,7 V (vs.Ag/AgCl).

Phuong phép san xuét tim thép ding 1am cac vit chira

Mot phuong phap san xut tim thép néu trén dugc uu tién dung 1am cac vat
chira theo sang ché, vi du, phuong phép bao gdm budc xir ly so bd va budc hinh
thanh 16p phii ma duge tién hanh theo thit tw ndy (sau day ciing dugc goi 1a "phuong
phap san xuét theo séang ché" cho tién loi). Phuong phap san xuét theo séng ché duoc
mo ta dudi day.

Budce xtr ly so bd

Phuong phép san xuét theo sing ché bao gdm bude xir ly so bd trude bude
hinh thanh 16p phti ma s& dugc md ta sau diy. Budc xir lyll trude la bude tao ra
mang thiéc oxit dwgc mo ta trén day trén bé mat cua tAm thép duoc ma trén bé mit
16p ma, bang cich nhing tAm thép dwoc ma trong dung dich dugc xtt ly trude chira

chét oxy hoa ho#ic cacbonat hogc bang cach dua tdm thép dugc ma dugc ngam trong
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dung dich dwgc xir ly trudc dé xir 1y dién phéan anot.

Bing cach nhing tdm thép dugc ma trong dung dich duge xi Iy trude hoic
dua tAm thép dugc ma vao xtr ly di€én phéan anot trong dung dich dugc xir ly trudc,
mdt phin 16p ma chira thiéc cta tAm thép dugc ma duge oxy héa bdi chit oxy héa
hodc cacbonat ¢ mit trong dung dich dugc xr ly trude, va do d6 mang thiée oxit

chira thi€c oxit dugc tao ra.

Loai chét oxy hda hodc cacbonat cd mit trong dung dich dugc xir ly trude

khong bi gidi han cu thé.

Dbi voi chit oxy hoa, chit oxy héa di biét bit ky c6 thé duge sir dung. Cac
chét oxy hoa minh hoa bao gdm: clo dioxit; cdc axit perhalogen nhu axit percloric va
axit periodic; peclorat nhu natri peclorat, kali peclorat va amoni peclorat; cac clorit
nhu natri clorit va kali clorit; cac hypoclorit nhu natri hypoclorit va canxi hypoclorit;
cac bromat nhu natri bromat va kali bromat; cac iodat nhu natri iodat va kali iodat;
periodat nhu natri periodat va kali periodat; peroxit cua cac kim loai kiém hoic cac
kim loai kiém thé nhu natri peroxit, kali peroxit, magié peroxit, canxi peroxit va bari
peroxit; va hydro peroxit hodc cic din xudt cia né nhu hydro peroxit va natri

percacbonat.

Déi vé6i cacbonat, cacbonat c6 thd hoa tan bing nudc da biét bit ky c6 thé
dugc st dung. Vi dy, cacbonat ctiia kim loai kiém nhu natri cacbonat va kali cacbonat

c6 thé dugce str dung.

Cu thé 13, cac chit oxy hoéa dugc wu tién 1a peclorat, peroxit ctia kim loai kiém
hosic kim loai kiém thd, va hydro peroxit hoiic cic din xudt clia né trong khi
cacbonat dugc wu tién 14 natri cacbonat, dbi v6i Iy do ma mang thiéc oxit c6 thé
duoc tao ra lién tuc va déy du trén tAm thép.

Ham lugng chét oxy héa hodc cacbonat ctia dung dich dugc xir ly trude tbt
hon 12 ndm trong khoang tir 5 &n 30 g/L va t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 10
dén 20 g/L boi vi mang thiéc oxit c¢6 thé duge tao ra lién tuc hoic déy du trén tim
thép.

Theo budce xit 1y so bd, dung dich duge xtr ly trudc cd nhiét do tbt hon 13 ndm

trong khoang tir 20 dn 80°C va tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 40 dén 60°C
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trong khi xir Iy bai vi mang thiéc oxit c6 thé dugc tao ra véi lugng thich hop, do @6

ngin chin sy thay ddi mau cta 16p phu.

Thoi gian nhung tAm thép trong dung dich dwoc xir ly trude tét hon 1a ndm
trong khoang tir 0,1 dén 5 gidy va t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 0,2 dén 2 gidy

d6i v6i Iy do twong tw nhu nhiét 6 cta dung dich.

Viéc nhung trong dung dich dwogc xir Iy trudc ¢é thé tiy chon tiép theo rira

bang nudc.

Céc diéu kién dién phén trong dung dich duoc xtr ly trudc nhu sau: tAm thép
dong vai tro 1am anot, va mét 4§ dong dién t5t hon 13 nim trong khoang tir 1,0 dén
10,0 A/dm? va t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 3,0 dén 6,0 A/dm?, d6i véi Iy do
tuwong tu nhu nhiét d6 cua dung dich. Thoi gian tmg dung dong dién tdt hon 14 ndm

trong khoang tir 0,1 dén 5 gidy va t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 0,2 dén 2 giay.

Viéc xtt ly dién phan trong dung dich dugc xtr ly trudce c6 thé tiy chon tiép

theo rira bang nudc.
Budc tao ra 16p phu

Budc hinh thanh 16p phu 1a budc tao ra 16p pht dugc mo ta trén day trén bé
mat clla mang thiéc oxit dugc tao ra theo bude xir 1y so bg, va bao g6m viéc dua tAm
thép dugc ma c6 mang thiéc oxit dugc tao ra trén d6 dé xir Iy dién phan catot trong
dung dich xur ly dugc md ta sau ddy. Dung dich xtr ly dugc st dung, cac didu kién xir

Iy dién phan catot va cac diéu kién twong tw dugc sir dung chi tiét dudi day.

Dung dich xir Iy dugc sir dung theo budc hinh thanh 16p pht chira thanh phin
titan (hop chét titan) ding dé phu titan (titan nguyén chét) 1én 16p phi.. Loai thanh
phén titan khong bi gi¢i han cu thé. Cac thanh phan titan minh hoa bao gdm titan
alkoxit, amoni titanyl oxalat, kali titanyl oxalat dihydrat, titan sunfat, titan lactat, va
axit hexaflotitanic (H.TiFs) va/hodc mudi cia n6. Vi du vé cic mudi axit
hexaflotitanic bao gdm kali hexaflotitanat (K2TiFs), natri hexaflotitanat (Na2TiFs), va
amoni hexaflotitanat ((NHq)2TiFs).

Trong s céac thanh phan nay, axit hexaflotitanic va/hodc mudi ciia né duge wu

tién lién quan dén d6 on dinh ctia dung dich xir 1y, tinh sin c6, va céc yeu tot khac.
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Khi axit hexaflotitanic va/hodc mudi ctia n6 dugc st dung, thanh phén titan
ham lugng cta dung dich xi 1y t6t hon 13 ndm trong khoang tir 3,0 dén 15,0 g/L va
t5t hon nita 13 ndm trong khoang tir 5,0 dén 10,0 g/L theo luong hexaflotitanat ion
(TiF¢%).

Khi 16p pht dugc tao ra chira niken (niken nguyén chét), dung dich xtr ly
duoc st dung theo budc hinh thanh 16p phii chira thanh phan niken (hop chét niken)
dung d& pha niken (niken nguyén chit) 1én 16p phil. Thanh phéan niken khong bi gi6i
han cu thé. Thanh phﬁn niken minh hoa bao gém niken sunfat (NiSQs), niken sunfat

hexahydrat, niken clorua (NiClz), va niken clorua hexahydrat.

Ham luong thanh phin niken ctia dung dich xir Iy t6t hon 13 nim trong
khoang tir 0,1 dén 3,0 g/L va t&t hon nita 13 ndm trong khoang tir 0,3 dén 1,0 g/L theo

lugng ion niken (Ni).

Trong khi nuéc duge dugc st dung cho dung méi trong dung dich xtr ly, dung

mdi hitu co c6 thé duoc str dung két hop.

Nong d6 pH cta dung dich xtt Iy khong bi gi6i han cu thé va t6t hon 13 ndm
trong khoang tir 2,0 dén 5,0. Tai ndng d6 pH nidm trong khoang trén day, thoi gian
xu ly co thé duoc rat ngén va dung dich xur ly c6 thé c¢6 d6 én dinh wu viét. Cac
thanh phan axit d4 biét (vi du, axit phosphoric va axit sunfuric) va cac thanh phin
alkalin (vi du, natri hydroxit va nudc amoniac) cé thé dwoc st dung dé diéu chinh

ndng do6 pH.

C6 thé dung dich xir 1y tity chon chira chét hoat dong bé mit nhu natri lauryl
sunfat hodic axetylen glycol. C6 thé dung dich xi ly con chira phosphat dugc ¢ dic

nhu pyrophosphat tir quan diém vé& @6 6n dinh c6 trang thai két tua theo thoi gian.

C6 thé dung dich xt ly theo sang ché con chira chit hd trg din dién. Diéu nay
cho phép tAm thép ding lam cac vat chta theo sang ché duogc gia cong v6i hidu suét
hoat dong téc dd cao wu viét. Cac chét hd trg dén dién minh hoa bao gdm c4c sunfat
nhu kali sunfat, natri sunfat, magié sunfat va canxi sunfat; cac nitrat nhu kali nitrat,
natri nitrat, magié nitrat va canxi nitrat; va cc clorua salt nhu kali clorua, natri

clorua, magié clorua va canxi clorua.

Ham luong chit hd tro din dién ciia dung dich xir Iy theo sang ché tot hon 1a
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nam trong khoang tir 0,01 dén 1 mol/l va tt hon nira 13 0,02 dén 0,5 mol/L.

Theo budc hinh thanh 16p phu, nhiét d6 cta dung dich xr ly trong khi xt ly
t6t hon 13 ndm trong khoang tir 20 dén 80°C. Tai nhiét d6 ndm trong khoang nay, 16p
phil c¢6 thé 16p phii duoc tao ra cé luwong titan thich hop va céc thanh phin khac, din

dén su két dinh wu viét.

Theo budc hinh thanh 16p pht, mat 46 dong dién trong khi xt ly di€én phén
catot t6t hon 13 ndm trong khoang tir 1,0 dén 20,0 A/dm? bai vi 16p phu dugc tao ra
¢6 luong titan thich hop va cac thanh phan khéac, din dén sy két dinh wu viét.

Tai thoi diém nay, thoi gian ing dung dong dién trong qué trinh xir 1y dién
phén catot t6t hon 13 nim trong khoang tir 0,1 dén 5 gidy va t6t hon nita 12 nim trong
khoang ttr 0,3 dén 2 gidy dbi vai ly do twong ty nhu mat d§ dong dién. Mat d6 luong
dién trong qué trinh xt ly dién phén catot 1a san phém cta mat do dong dién va thoi

gian g dung dong dién va duoc thiét 1ap thich hop.

Dé loai bo cac tap chét trén bé mit cua 16p phu, viée xit Iy dién phén catot t6t

hon 1a tiép theo rira tdm thep thu duoc bing nude.

Phuong phap rira bing nudc khong bi gidi han cu thé. Trong trudng hop san
Xuét béng cach s dung vach lién tuc, mot phuong phdp rira minh hoa 14 phuong
phép trong d6 bé trang dugc bd tri dAu ra ciia bé xir 1y 16p phi va sau d6 tAm thép
trong qué trinh nhiing trong nudc dé xir Iy 16p phu. Tét hon 1a nwdce ding dé st dung

rira c6 nhiét d6 ndm trong khoang tir 40 dén 90°C.

T6t hon 1a thoi gian rira dai hon 0,5 gidy va tot hon nita 13 ndm trong khoang

tir 1,0 dén 5,0 gidy baoi vi viée rira béng nudc mang lai hi€u qua wu viét hon.

Viéc 1am kho c6 thé thay thé hodic sau d6 rira bang nuéc. Nhiét d6 va phuong
phép 1am kho khéng bi gidi han cu thé, va qué trinh 1am kho thong thudmg béng cich
str dung may lam kho hodc cé thé 10 dién dugc dung lam vi du. Nhiét do lam kho tbt
hon 13 d&n 100°C. Tai nhiét 46 nim trong khoang trén ddy, sw oxy hoéa cua 16p phi
¢6 thé duoc téi thidu hoa, do d6 duy tri d6 én dinh ctia ché phdm phi. Gisi han dudi
vé nhiét d6 khong bi giéi han cu thé va thuong 13 nhiét d6 phong hoic xép xi nhiét
do phong.
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TAm thép dung 1am céc vat chira theo sang ché thu dugc bing cich phuong
phép san xuét theo sang ché dwoc st dung trong san xuét cac vat chira khéc nhau nhu

cac hop sit va hop kéo, hop thuc pham va d6 udng.
Vi du thuc hién sang ché

Cu thé 13 sang ché duoc md ta dudi day thong qua cac vi du. Tuy nhién, sang

ché khong bi gi6i han boi cac vi du nay.
Séan xuit tAim thép dugc ma

MB3i tAm thép dwoc ma dugc san xuit theo mot trong s6 hai phwong phép [(K-
1) va (K-2)] sau day.

K-1)

TAm thép (tAim dua trén T4) c6 chidu day 13 0,22 mm duge dua vao tay gi va
téy nhon béng dién, va sau d6 dugc ma véi thiéc vé6i lugng thiéc két tha trén mot mit
duoc thé hién trong bang 3. Sau d6, tdm thu duge duge dua vao x ly gia nhiét va
nAu chay tai nhiét 46 khong nho hon diém néng chay cua thiéc d€ tao ra 16p hop kim
sét-thiéc va tiép theo 14 16p thiéc trén 16p hop kim ndy trén mdi mdt va nhd do san
xudt tAm thép duoc ma c6 16p ma thiéc trén d6. Do d6, mdi 16p ma duoc bao gém
16p hop kim sét-thiéc va 16p thiéc nhu dugc xép chdng theo thtr tu nay tir mit tAm

thép duoc tao ra ca hai mét cua tAm thép.
(K-2)

TAm thép (tém dua trén T4) c6 chiéu day la 0,22 mm dugc dua vao téy nhon
béng dién, dugc ma véi niken voi lugng léng pht niken trén mgt mat dugc thé hién
trong bang 3 bing cach sir dung bé Watts dé tao ra 16p ma niken, va sau d6 dugc U
tai nhiét d6 700°C véi khi quyén 1a 10 % thé tich Ha + 90 % thé tich N, @ khuéch
tan va ri qua 16p ma niken, do d6 tao ra céac 16p hop kim niken-iron (céc 16p chira
niken) trén ca hai mit cia tim thép (lwong ling phi niken trén mt mt duoc thé

hién trong bang 3).

Tiép theo, tAm thep thu dugc c6 céc 16p chira niken trén bé mit cia n6 duoc
ma véi thiéc véi luong thiéc két tua trén mot mat duoc thé hién trong bang 3 béng

cach str dung bé ma thiec. Sau d6, tam thu duge duoc dua vao xtt ly gia nhiét va nau
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chay tai nhiét 46 khong nho hon diém néng chay cua thiéc dé tao ra 16p hop kim sét-
thiéc trén mdi mit-niken va tiép theo 1a 16p thiéc khong lién tuc trén d6, nhd d6 san
xuét tim thép dugc ma. Do d6, mdi 16p ma duoc bao gém 16p hop kim niken-st, 16p
hop kim sét-thiéc-niken va 16p thiéc nhur duoc xép chdng theo tht tu nay tir mit tAim

thép duge tao ra ca hai mit cla tAm thép.
Budc xtt Iy so bd (su tao ra mang thiéc oxit)

MObi tAm thép dugc ma dugc san xuét duoc ma béng nudc, va sau d6 mang
thiéc oxit dugc tao ra ca hai mit cua tim thép trong dung dich dugc xir ly trudc
(dung méi: nudce) voi ché phim duoc thé hién trong bang 1 (phén 1), tai nhiét d6 xir
ly (nhi€t @ dung dich) d6i voi thoi gian nhung hodc dudi cac didu kién dién phéan
anot dugc thé hién trong bang 2. Trong trudng hop ma khong c6 mang thiéc oxit
duogc tao ra theo budc xir ly so bg, cadc khoang cach thich hop trong bang 2 dugc

dién day bang "-."
Budc tao ra 16p phu

Tiép theo, mbi tAm thép dugc ma da trai qua budc xir Iy so bd duoc rira bing
nudc va dugc dua vao xir ly dién phan catot bang cach sir dung phwong phap xir ly
(dung méi: nudce) véi ché phim va ndng d6 pH duoc thé hién trong bang 1 (phin 2),
tai nhi€t 36 xr ly (nhi€t d¢ dung dich) va dudi cac diéu kién dién phén catot (mat do
dong dién, thoi gian ng dung dong dién, mat d§ luong dién) dugc thé hién trong
bang 2. Sau d6 tAm thep thu dugc duogc rira bing nudc va dugc 1am khd bing quat

gi6 tai nhiét d6 phong dé tai ra 16p phil trén ca hai mit ctia tAm thép.

Sau do, céac vat liéu thir nghiém cua cac tAm thép dung lam cac vét chira nhu
dwoc san xuit duge danh gia d6i voi hinh dang bén ngoai va sw két dinh theo cic
phuong phap dwoc mo ta sau ddy. Cac lugng thanh phin va cac két qua danh gia tat

ca déu duoc thé hién trong bang 3.

Luong dién giam d6i v6i mang thiéc oxit va lugng ling phu cla titan va niken

cua cac 16p phu duge do va dugc tinh theo cadc phuong phap dugc mo ta trén day.
Hinh dang bén ngoai

Mau ban dau
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Céc tAm thép dung lam céc vat chira ngay sau khi hoan thanh qua trinh san
xuit (trong khoang 60 phut hoan thanh qua trinh san xuit) dwgc d4nh gia dua vao
mau hoi niu ctia 16p phi. Cu thé hon 13, céc tri s6 L dugc do bang cach sir dung SQ-
2000 c6 ban sin tlr cong ty Nippon Denshoku Industries Co., Ltd. va duoc dénh gid
theo c4c tiéu chi sau day. Khi két qua 1a A hodc B, thi mau cia 16p phil duge danh

gia dé duoc ngdn chén, nghia la hinh dang bén ngoai wu viét.

A: Tri s6 L khong nhé hon 75

B: Tri s6 L khong nho hon 70 nhung nho hon 75
C: Tri s6 L khéng nhd hon 60 nhung nhé hon 70
D: Tri s6 L nho hon 60

Chdng sy tdy mau

Céc tAm thép ding 1am céc vét chira ma cic mau dd duge danh gia nhu trén
day dugc phép theo tiéu chuén trong bé v&i nhiét d6 va do 4m khong ddi tai 50°C va
98% RH trong khoang 72 gid, sau do céc tri s6 L dugc do theo cach twong tur dé& mau
ban ddu va duogc danh gia theo cac tidu chi sau dy. Khi Kkét qua 12 A hoac B, lam
nhat mau theo thoi gian duge déanh gia dé duoc ngan chan, nghia la hinh dang bén
ngoai uu viét.

A: Tri s6 L dugc giam nho hon 3 tir d6 tri s6 c6 mau ban dau (dugc do trong
khoang 60 phut hoan thanh qué trinh san xuét).

B: Tri s6 L duoc giam khong nhé hon 3 nhung nhé hon 7 tir 46 mau ban diu
(dugce do trong khoang 60 phit hoan thanh qua trinh san xuat).

C: Tri s6 L dwoc giam khong nhé hon 7 nhung nhé hon 12 tir @ mau ban diu
(dugc do trong khoang 60 phut hoan thanh qué trinh san xut).

D: Tri s6 L dugc giam khong nho hon 12 tir d6 mau ban du (dugc do trong
khoang 60 phut hoan thanh qué trinh san xuét).

Su két dinh

Son epoxy phenol dugc phi trén mét ctia mdi tAm thép dung lam céc vét chira
nhu duge san xudt (chiéu rong 100 mm x chiéu dai 150 mm) va sau d6 dugc nung tai
nhiét d6 210°C trong khoang 10 phit dé tai ra 16p son c6 trong lwgng phu 1a 50

mg/dm?. Sau d6, hai tAim thép dung lam céc vt chira nhu dugc san xuit dudi clng
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diéu kién va dugc phu bang son dugc xép chdng sao cho bé mit son ciia chung dbi

dién véi nhau théng qua mang két dinh niléng va dugc gén két voi nhau tai 4p sut 1a

2,94 x 10° Pa va nhiét d6 1a 190°C véi thoi gian gén két ép 1a 30 gidy. Sau d6, cac

tAm thép xép chdng dugc tach thanh cic mAu rong 5 mm. Hai tAm thép ding lam cac

vat chira trong mdi mau duoc tach khoi nhau bang cach sir dung may thir kéo cing

dé do the do bén kéo can thict cho viéc tach. Doi véi moi vat liéu thir nghiém, tri s6

trung binh cac phép do cua hai miu dugce do theo tiéu chi sau. Péi véi viée sir dung

thyc té, khi két qua 1a A hoic B, thi su két dinh duoc d4nh gia 13 wu viét.

A: 2,0 kgf hodc 16n hon

B: 1,0 kgf hodc 16n hon nhung nhé hon 2,0 kgf

C: Nhé hon 1,0 kgf

Béng 1 .
Bang 1 (Phin 1)

Loai dung dich xir ly | Loai g/L

trude

P1 Natri percacbonat 10

P2 Hydro peroxit 10

P3 Natri peroxit 10

P4 Natri perclorat 15

P5 Kali perclorat 15

P6 Natri cacbonat 10
Bang 2
Bang 1 (Phan2)
Loai dung | Thanh phn Ti Thanh phan Ni | Chét hd trg din dién Néng
dichxwly I oq ' g/L | Loai i g/L | Loai : mol/l a9 pH
TNI1 Kali hexaflotitanat 10 | Niken sunfat 3 Kali nitrat 0,03 (44
TN2 Axit hexaflotitanic 7 Niken sunfat 2 — — 4,0
TN3 Amoni hexaflotitanat 12 | Niken sunfat 2,5 | Kali nitrat 0,03 |39
TN4 Kali hexaflotitanat | 10 | — = [Kalinirat 10,03 |44
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Nhu c6 thé thiy tir cac két qua duge thé hién trong tir bang 1 d&én 3, dwoc xac nhan
réng hinh dang bén ngoai 14 wu viét theo bét ky mét trong sb cac vi du thuc hién sang
ché tir 1 dén 51.

Cu thé 13, theo céc vi du thuc hién sang ché co tri s6 X khong 16n hon 38, thi
hinh dang bén ngoai 1a wu viét hon so véi cac vi du thyuc hién sang ché co tri s6 X

khong nho hon 39 nhung khong 16n hon 60.

Nguoc lai, xac nhian rﬁng cac thm thép dung lam cac vét chira trong vi du so
sanh tir 1 dén 4 c6 mang thiée oxit c6 lugng dién giam nho hon 2,0 mC/cm? hoic 16n
hon 5,0 mC/cm? 14 ¢6 hinh dang bén ngoai kém.

Luu y ring, cac tdm thép ding 1am céc vt chira ciia Vi du so sénh 2 dén Vi
du so sanh 4 c6 mang thiéc oxit c6 lugng dién giam 16n hon 5,0 mC/em?2, mdi mang
thiéc oxit bi giéi han 16p son phu cia thiéc tir 16p ma thiéc dén 16p pht (sao cho X
tuong d6i nho); tuy nhién, dudng nhu do sy thay ddi mau cua chinh mang thiéc oxit,
nén trj s L 13 nho va hinh dang bén ngoai con kém.

Hiéu qua c6 loi ctia sang ché
Séng ché d& xuat tAm thép ding lam céc vét chira ma c6 hinh dang bén ngoai

uu viét.
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YEU CAUBAO HQ

1. TAm thép dung lam vit chira bao gdm: tAm thép dugc ma c6 16p ma ma bao gdm it
nhit mot 16p ma dugce chon tir 16p thiée, 16p hop kim sht-thiéc-niken va 16p hop kim
sit-thiéc duoc pht 1én it nhit mot phén bé mit cta tAm thép; va 16p phu duge bd tri
trén bé mit ctia tAm thép dugc ma & phia 16p ma,

trong d6 mang thiéc oxit chira thiéc oxit dugc bd tri gitta 16p ma va 16p phu,
va lugng dién can dé khir thiéc oxit nim trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?,

trong d6 16p phu chira titan va c6 lugng lang phil trén mét mit ctia tim thép
dwoc ma nim trong khoang tir 2,5 dén 30,0 mg/m? theo luong titan, va

trong d6 16p phu chira niken va c6 lugng ling pht trén mot mit ctia tAm thép

dwoc ma ndm trong khoang tir 0,1 dén 20,0 mg/m? theo luong niken.

2. TAm thép dung lam vat chira theo diém 1, trong d6 su phan bb ndng d6 nguyén tir
trong 16p phil theo chiéu sdu tir b2 mit ciia nd, san phdm X c6 chidu sau L (don vi:
nm) ma tai 46 ndng d6 nguyén tir thiéc c6 héa tri 0 trong 16p phit bing 25% ndng do
nguyén tir ctia thiéc c6 héa tri 0 trong 16p ma va ndng d6 nguyén tir trung binh A
(don vi: phan trdim nguyén tr) cia thiéc c6 héa tri 0 c6 mit gitta bé mat cua 16p phu
va chiéu sdu L thoa man cong thue (1):

0<X(=LxA)<60...(1)

3. TAm thép dung lam vt chira bao gdm: tAm thép dwoc ma c6 16p ma ma bao gdm it
nhét mdt 16p ma duge chon tir 16p thiéc, 16p hop kim sit-thiéc-niken va 16p hop kim
sit-thiéc dwoc phu 1én it nhit mot phin bé mit cia tim thép; va 16p pha duoc b tri
trén bé mit cua tAm thép dugc ma & phia 16p ma,

trong d6 mang thiéc oxit chira thiéc oxit dugc bb tri gitra 16p ma va 16p phu,
va lugng dién can dé khu thiéc oxit ndm trong khoang tr 2,0 dén 5,0 mC/cm2,

trong d6 16p phu chia titan va ¢6 lugng ling phi trén mot mit cla tAm thép
duoc ma ndm trong khoang tir 2,5 dén 30,0 mg/m? theo lugng titan, va

trong d6 sy phan bd ndng d6 nguyén tir trong 16p phui theo chiéu siu tir bé
mit cta nd, san phdm X c6 chiéu sdu L (don vi: nm) ma tai d6 ndng do nguyén tir
thiéc c6 hoa tri 0 trong 1ép phu bing 25% ndng d6 nguyén tir cta thiéc ¢ héa tri 0

trong 16p ma va ndng d6 nguyén tir trung binh A (don vi: phan trim nguyén tir) cia
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thiéc c¢6 hoa tri 0 c6 mit giita bé mit ciia 10p pht va chiéu sau L théa man cong thirc
(1):
0<X(E=LxA)<60..(1)

4. Phuong phép san xuét tdm thép dung lam vat chira bao gdém: tm thép dugc ma co
16p ma ma bao gdm it nhit mét 1ép ma dwoc chon tir 16p thiée, 16p hop kim sit-
thiéc-niken va 16p hop kim sét-thiéc dugc pha 1én it nhat mot phdn bé mit cta tim
thép; va 16p phu duogc b tri trén bé mit cua tAim thép dugc ma & phia 16p ma,

trong d6 mang thiéc oxit chira thiéc oxit dwoc bd tri gitta 16p ma va 16p phu,
va luong di€n cén dé khir thiée oxit ndm trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm2, va

trong d6 16p phti chira titan va c6 lwong lang pht trén mot mit ctia tAm thép
dwoc ma nam trong khoang tir 2,5 dén 30,0 mg/m? theo lugng titan,
phuong phép nay bao gdm cac budc:

budc xtr ly so bd tao ra mang thiéc oxit trén bé mit cua tAm thép dugc ma
trén bé mit 16p ma béng cach nhing tAm thép dugc ma co6 16p ma ma bao gém it
nhét 16p ma duoc chon tir 16p thiée, 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p hop kim sét-
thiéc va ma phu 1én it nhit mot phin bé mit cla tim thép, trong dung dich dugc xir
Iy trude chita chit oxy hoa hodc cacbonat, hoic bing cich dua tdm thép duoc ma
dugc ngdm trong dung dich dugc xit ly trudce dé xir ly dién phéan anot; va

budc tao ra 16p phu trén bé mit clia mang thiéc oxit bing cach dua tdm thép
dugc ma ma trén d6 mang thiéc oxit d3 duoc tao ra duoc xir Iy dién phan catot trong

dung dich xi Iy chira thanh phén titan.

5. Phuong phap san xut tAim thép dung 1am céc vat chira bao gdm: tAm thép dugc
ma c6 16p ma ma bao gdm it nhit mot 16p ma duoc chon tir 16p thiéc, 16p hop kim
sét-thiéc-niken va 16p hop kim sit-thiéc va phti 1én it nhit mot phan bé mit cla tAm
thép; va 16p pha dugc b tri trén bé mat cua tAm thép dugc ma & phia 16p ma,

trong d6 mang thiéc oxit chira thiéc oxit dwoc b tri gifta 16p ma va 16p phu,
va luong dién can dé khir thiéc oxit nim trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?,

trong d6 16p phii chira titan va c¢6 lwong ling pht trén mt mat clia tAm thép
duoc ma nim trong khoang tir 2,5 dén 30,0 mg/m? theo lugng titan, va

trong d6 16p phu chira niken va c6 lugng ldng phii trén mot mit cua tAm thép
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dwoc ma ndm trong khoang tir 0,1 dén 20,0 mg/m? theo luong niken, phuong phép
nay bao gdm cic budc:

budc xir Iy so b tao ra fnéng thiéc oxit trén bé mit clia tim thép duoc ma
trén bé mit 16p ma bing cach nhing tim thép dugc ma c6 16p ma ma bao gdm it
nhat 16p ma ndy dugc chon tir 16p thiée, 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p hop kim
sat-thiéc va ma pht 1én it nhit mo6t phin bé mit cia tAm thép, trong dung dich dugc
xut ly trude chira chit oxy héa hodic cacbonat, hoic bing cach dua tAm thép dugc ma
duge ngam trong dung dich dugce xir ly trude dé xir 1y dién phén anot; va

budc tao ra 16p phu trén bé mit ciia mang thiée oxit bang c4ch cho tAm thép
dugc ma ma trén d6 mang thiéc oxit da duoc tao ra dugc xtr ly dién phan catot trong

dung dich xtt ly chira thanh phan titan va thanh phan niken.

6. Phuong phép theo diém 4 hoic 5,

trong d6 chét oxy hoa 1 it nhit mot chit dugc chon tir nhém bao g6m
peclorat, peroxit ctia c4c kim loai kiém hoic cac kim loai kiém thd, va hydro peroxit
hoic cac din xuit cia no; va

trong d6 cacbonat 1a mdt trong s6 cacbonat cta cic kim loai kiém.

7. Phuong phép theo diém 4 hoic 5, trong d6 lugng thiéc duoc ling phu trong 16p

ma trén mdt mit ctia tim thép nim trong khoang tir 0,1 dén 15,0 g/m?.

8. Phuong phap theo diém 6, trong d6 luong thiéc duoc ling phi trong 16p ma trén

mot mit ctia tim thép nim trong khoang tir 0,1 dén 15,0 g/m?.

-33-



27469

IN =t
om " m mae

xo U\@:.—.H —

0 1) 2O 09 09T 1, m e m
_hl BERREEEDN

O —

O — —

ol

110 I oy 00 10U 9P SuQu 967

0¢

0¢

oy

0§

[ ugAnSu wen ugyd 9]
m ugAn3u 9p SugN

09
0 in oY 99 10y Op SUQN

0L

-34-



27469

FIG. 2

Tris6 L
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