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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT VAT PHAM DUNG BE LAM NONG CO LOP PHU
SOL-GEL

(57) Sang ché dé cap dén phuong _phap san xuét vat pham, dic biét 13 vat pham dung dé

nau nudng, cod phan d& duoc phu bang 16p phu sol-gel, trong d6 phuong phap nay bao gém

budc dap duoc tién hanh sau khi lop phu sol-gel dugc phu Ién phan d& va da duoc lam

tang d6 ran. Ngoai ra, sang ché con dé cap dén vat pham thu dugc tir phuong phép nay.
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Linh vie ky thuit dwoc d@ cap

N6i chung, sang ché @& cap dén phwong phéap san xuét vat phim c6 phin d& duge
phi bing 16p phi sol-gel. Cu thé, sang ché dé cap dén phwong phap bao gbm budc dap
dugce tién hanh sau khi 16p pht sol-gel dugc ph 1én phan do nay.

Néi chung, sang ché lién quan dén linh vurc vt phdm ding dé 1am noéng, va cu thé,

vat pham dung d€ nau nudng.

Tinh trang ky thuit cia siang ché

Trong ban mé ta nay, thuat ngit “vdt pham dimg d@é lam néng” duge dung dé chi vat
pham dugc trang bi hé théng 1am néng gin lién véi n6 hodc vt phdm dugc 1am néng bing
hé thdng lam néng bén ngoai c6 kha ning truyén nhiét ning duoc hé thdng nay cung cp
cho mdt vat hoic dbi tuong tha ba tiép xuc voi vat phém néu trén, hodc mot vat phém dugc
du dinh dé tiép nhan vat phém khac ma da dugc 1am néng trude do.

Trong ban md ta ndy, thuat ngit “I6p phil sol-gel” duoc dung dé chi 16p phit duge
tdng hop bang quy trinh sol-gel tir dung dich chira c4c tién chét & dang pha léng ma bién
d6i thanh dang rin théng qua mdt loat phan tmg ho4 hoc (phan tmg thuy phan va phéan Gng
ngung ty) & nhiét do thap. Lép pha thu duge ¢6 thé 13 16p phu hiru co-vd co hodc vo co
hoan toan.

Trong badn md ta nay, thuat ngit “lop phu hitu co-vé co” duge dung dé chi 16p phu ¢
mang chii yéu chira chét v6 co, nhung c6 ca cic nhém hiru co, cu thé 1a do céc tién chét
dugc st dung va nhiét do ma tai d6 16p phu dugc hoda ran, hodc do viéc dua cac chét don
hiru co vao. |

Trong ban mo ta nay, thuat ngit “I6p phil vé co hoan toan” duge ding dé chi 16p phit
hoan toan chi chira chit v co, khong chira nhém hiru co bat ky. Lép phit nhur vay ciing c6
thé thu duoc béng quy trinh sol-gel véi nhiét 4§ hoa rén it nhét 12 400°C, hodc b'fmg cach sir
dung cac tién chit tetraetyl orthosilicat (TEOS) vé6i nhiét d hoa rén thip hon 400°C.

Trong nhidu nim, nhdm muc dich tao ra 16p pht chéng dinh cho vt pham ding dé
néu nudng, 16p phu sol-gel dugc wa chudng hon so véi 16p phi trén co s& nhya flocacbon
nhu polytetrafloetylen (PTFE). Tuy nhién, 16p phu sol-gel van phai duoc phi 1én vt phim
dd dugc dinh hinh, da dugc dap trude dd, vi khong thé tao ra mang v0 co ma khong kém
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theo hién twgng ran nit. Piéu nay sé& lam giam dang k& mic d6 bam dinh ctia 16p phii sol-
gel vao nén mang, ngoai viéc 1am giam d6 bén chdng lai sy thim thiu trong trudng hop vat
phém ding dé néu nuéng duge sir dung. Trong san xudt, 16p phi sol-gel duge phu 1én vat
phim di dugc dép. Do vdy, ching khong thé dugc phi bang nhiéu k§ thuat phi tim (k§
thuat in ludi, lan, in phun, phi mang che, v.v.), va n6i chung duogc phu bing cach phun
bang sung hoi. Piéu nay din dén viéc 1am ton thit dang ké san phdm trong khi phun (tuj}
thudc vao hinh dang vat phém, luong tdn thét co thé 1én dén 30 dén 70% ché phém sol-gel
ding dé phun), va c6 kha ning phun qua mirc san phim Ién bé mat dbi dién v&i bé mat dﬁ.
dugc pht, ma kho c6 thé kiém soat dugc.

Day khong phai 1 truong hop dbi véi 16p phu flocacbon (¢ kha ning dugce tao ra,
va cu thé 1a dugc kéo gian), c6 thé dugc tao ra va dugc dap, va do d6 dugc phi 1én phin do
phing bing cach sir dung phuong phap phu tim, trude khi xir Iy bang nhiét, sau d6 dugc

dap thanh hinh dang mong mudn.

Ban chit ky thuét ciia sing ché

Dé khic phuc cac nhuge diém nay, cic tic gia sang ché da dé xuit phuong phap,
trong d6 viéc dinh hinh vat phdm dugc thyuc hién bang cach dap vat thé kim loai trudc d6
ma c6 it nhat mot trong sd cac bé mit da duge phi bang 16p phu sol-gel, bing cach st dung

phuong phép xir Iy tién ngung tu cai bién dbi véi 16p sol-gel trude khi dap.

M5 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 13 hinh v& mit ct ngang cia dung cu nén thay lyc tiéu chuin trong céc giai
doan khéc nhau cuia buéc dép phdi tao hinh trude;

Fig.2 13 hinh v& minh hoa thir nghiém Erichsen duoc str dung trong céc vi du;

Fig.3 hinh v& minh hoa thir nghi€ém Swift dugc str dung trong cac vi dy; va

Fig.4 hinh v& minh hoa thtt nghi¢m d¢ cting bt chi dugc sir dung trong cac vi du.

M0 ta chi tiét sang ché
Cu thé hon, sang ché dé cap dén phuong phéap san xuit vat pham ding dé niu nuéng,
khac biét & chd, phuong phap niy bao gdm cac bude sau:
taora phﬁn dd dudi dang phoi tao hinh trude cé it nhét hai bé mit dbi dién;

diéu ché ché ph'fim sol-gel chtra it nhat mét tién chét sol-gel loai kim loai-alkoxit;
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thuy phén tién chét sol-gel néu trén bang cich bd sung nudc va chét xdc tac axit
hoic bazo, tiép d6 12 phan tmg ngung tu;

pht 1én it nhat mét trong sb cac bé mit ciia phan dd it nhat mot 16p ché pham sol-
gel néu trén ¢6 do day nim trong khoang tir 5 dén 120 pm, dé tao ra 16p phu sol-gel; sau
doé

xir Iy bang nhiét dé hoa rén 16p phu sol-gel nay.

Phuong phap theo sang ché con bao gdm, gitta budc phii ché phim sol-gel d) va
budc xur ly béng nhiét e), 1a hai buéc lan luot sau:

d’) 1am tang do ran ctia phoi tao hinh trudc da duge phu thu duge dé tao ra 16p phu
sol-gel c6 d ctig but chi ndm trong khoang tir 4B dén 4H; sau d6

d") dap phéi tao hinh truéc néu trén dé tao ra dang cudi cia vit phdm ding dé nu
nudng, co bé mit bén trong dugc thiét ké dé tiép nhan thuc phém va bé mit bén ngoai duogc
du dinh bd tri & vi tri d6i dién véi ngudn nhiét, bé mit da dugc dap c6 thé 1a bé mit dugc bd
tri 16p phu sol-gel, hodc bé mit d6i dién véi né.

Kha nang dép (hodc su thich hop dé dap) cia phéi tao hinh truéc duoc pha bang it
nhét mot 16p phu sol-gel, nhu duge tao ra bing phuong phap theo sang ché, tao ra nhidu uu
diém ca v& mit san xuét 13n mit thAm my coa vét phdm ding dé ndu nuéng.

Do d6, phurong phép theo sang ché cho phép c6 thé sir dung, trong budc pha ché
pham sol-gel d), k§ thuét pht tAm, khong chi dan dén viéc 1am giam dang ké vé luong 16p
pht can thiét dé san xuét, ma con loai trir dwoc van dé phun qua mirc.

Hon nira, viéc 1am viéc v6i kim loai dang tAm trude khi phu 16p phit 1am don gian
héa céc bude xtr ly bé mat (phun cét dé 1am sach, khir ddu md, 1am sach ho4 hoc, V.V.)

Mit thAm my, ciing c6 1oi rat 16n néu phu ché phdm sol-gel 1én phdi tao hinh trudc
bang cach sir dung k§ thuat phii tm, khi cac k§ thuat nay c6 thé dugc st dung dé tao ra
nhiéu trang tri hon. Thuc té, dé& trang tri hon nhiéu di v6i mot tAm phéng (bang cach in ndi
b%mg khudn mém, lan, in phun, in ludi nhiéu 16p, v.v.), so véi viéc phun (noi can phai che
chén), hoic bang k§ thuat dé 1dng dd trang tri bang cach in tampon 1én nén vat phdm, v.v.).

Dbi v6i phuong phép theo sang ché, phéi tao hinh trude duge st dung c6 it nhit hai
bé mat ddi dién.

C6 1¢i, néu phdi tao hinh truée 14 phan d& bang kim loai. C6 lgi, néu phan d& nay c6
thé 1am b?mg nhom, hodc thép, dac biét 1a th'ép khong gi, hodc df“mg, hodc titan, hoac duoc

tao ra tir nhi€u 16p kim loai néu trén.
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Tét hon 13, phéi tao hinh trudc, va cu thé phdi tao hinh trude bang kim loai, c6 thé 1a
phén d& phing (vi du, dugc dinh hinh dang dia).

C6 loi, néu phuong phép theo sang ché c6 thé con bao gbém, trudc budc phi ché
phém sol-gel d), 1a budc a') xir Iy bé mit duoc du dinh dugce phi. Bé mat xtr Iy ¢6 thé duge
xtt 1y hoa hoc (cu thé, 1am sach hoa hoc) hoic xit Iy co hoc (vi du, dang bong bang cét, chai,
nghién, théi) hodc xtr 1y vat ly (cu thé, xur ly plasma), dé tao ra do nham tao thuén loi cho su
két dinh cta 16p phi sol-gel. Ngoai ra, con c6 loi néu bé mit xir 1y c6 thé trude d6 duge khir
diu m& dé 1am sach bé miit.

Ché phim sol-gel cia phuong phép theo sang ché thu duoc thong qua viée thuy phan
tién chét sol-gel bang cach bd sung nude va chét xiic tac axit hoic bazo, tiép d6 1a phan ting
ngung tu dé thu duoc ché phim sol-gel.

Ché phém sol-gel ctia phuong phap theo sang ché bao gdm it nhit mot tién chét sol-
gel loai kim loai-alkoxit. -

T6t hon 13, tién chit alkoxit kim loai dugc str dung c6 cong thitc chung (1):

RoM(OR')(4.n), trong do:

R 14 nhém alkyl hodc phenyl,

R'1a nhom alkyl,

M la kim loai hodc phi kim loai dugc chon tir Si, Zr, Ti, Al, V, Ce, hodc La, va
n nim trong khoang tir 0 dén 3.

C6 lgi, néu nhém alkoxy OR’ cua alkoxit kim loai c¢6 cong thirc (1) 12 metoxy hoic
etoxy.

T6t hon 13, alkoxit kim loai c6 cong thirc chung (1) 14 alkoxysilan, vi n6 ¢6 kha ning
phan tng manh hon véi silan, én dmh phan (mg ctia chung va chi phi thip ctia ching.

Pé cai thién hinh dang cuia mot hodc nhiéu 16p phu sol-gel, ciing nhu d6 bam dinh
vao nén kim loai, theo mdt phuong 4n cta sang ché, ché phim sol-gel c6 thé con chira it
nhét mot alkoxit kim loai ¢6 nhém chirc khong d& thuy phan & mirc d6 nguyén t& M, vi du
nhom alkyl hodc phenyl.

Theo mét phuong 4n cai bién cta phuong an nay, nhém alkyl thudc nhém chirc
khéng d& thay phan c6 thé 13 nhém metyl, twong tng véi alkoxysilan MTES
(metyltrietoxysilan).

Theo phuong 4n cai bién thir hai cia phuong 4n ndy, phuong phap nay khic biét &
chd, ché phdm sol-gel con chira it nhit mét alkoxit kim loai c6 cong thirc chung (1):

R,M(OR')(4.n), trong do:
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R'1a nhém alkyl,

M 1a kim loai hodc phi kim loai dugc chon tir Si, Zr, Ti, Al, V, Ce, hoic La, va

n nam trong khoang tir 0 dén 3; va

R 1a nhém chirc khong dé thiy phan, nhém chirc khong dé thity phan nay 1a
nhém phenyl hodc mach alkyl ¢c6 nhém cudi mach 13 nhém amino, vinyl, metacrylic
hodc epoxy.

Theo phuong 4n cai bién thir hai nay, nhém alkyl thudc nhém chirc khong d& thay
phéan c6 thé chtra lién két doi etylen, nhom chitc amin, nhém chitc metacrylic hodc nhém
chirc epoxit. Theo phwong 4n nay, c6 lgi néu nhém alkyl ¢6 thé dugc chon tir aminopropyl,
metacryloxypropyl, hoic glyxidoxypropyl, 14n Iugt tuong tmg véi cac alkoxysilan sau:
APTES  (3-aminopropyltrietoxysilan), ~VTEO  (vinyltrietoxysilan), MPTES (3-
metacryloxypropyltrietoxysilan) hodc GPTES (3-glyxidoxypropyltrietoxysilan).

Theo phuong &n lya chon khac, cé thé ¢6 loi néu ché phém sol-gel st dung silan c6
nhoém chac phenyl, vi du phenyltrietoxysilan (silan c6 cong thirc chung (1) véi R 1a nhom
phenyl), bang luc diy khong gian lam tang d6 mém déo trong cong doan dap.

Hon nita, dé cai thién do mém déo cla 16p phﬁ sol-gel (mang kho trudce khi hda rén),
va do vay do thich hop cia n6 dé dinh hinh & budc dap, cac chit don hitu co hodc v6 co
dung 1am chit dém chiu Gng suét c6 thé ¢ loi néu duge dua vao ché phim sol-gel cua
phuong phap ciia sang ché.

Vi du vé cac chét don hitu co c6 thé duogc st dung trong phuong phap theo sang ché
bao gdbm PTFE dang bot (vi du, BYK CERAFLOUR 998®, dugc cong ty BYK-Chemie
ban), silicon dang hat (vi dy, ching dugc cong ty SHIN ETSU ban dudi tén X52 7030),
nhya silicon (vi du WACKER HK hoic SILRES® 610, duoc WACKER cdng ty ban), hon
hop silicon-epoxy (Tego Silikopon EF), flosilicon, polysilsesquioxan mach thing hoic
mang khong gian (dédc biét la chiing & dang 16ng hodc bot, vi du, ching dugec SHIN ETSU
ban béi dudi cac tén KMP 594 va X52 854), polyete sulfon dang bot (PES), poly ete ete
keton dang bot (PEEK), polyphenylen sulfua dang bot (PPS), hoac perflo(propyl vinyl ete)
(PFA), hexaflopropylen dang bot (FEP), nhwa polyuretan dang bot, nhua acrylic va hon hop
cua ching.

Vi du v& cac chit don vo co c6 thé duge st dung trong phwong phéap theo sang ché
bao gbm cac chat don v6 co loai chit don 1am tron, tét hon 13 duéi dang dai mong. Céc chit
d6n vo co cb thé bao gém, vi du, cdc chit don dugce chon tir nhom oxit, bo nitrua, molipden
sulfua, hodc graphit.
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Ché phim sol-gel thir nhét, c6 thé dugce st dung trong phwrong phép theo sang ché va
dugc du dinh in luédi trén phdi tao hinh trudc, c6 thé c6 loi néu bao gém hdn hop chira
metyltrietoxysilan (MTES) va tetraetyl orthosilicat (TEOS), va t6t hon 13 hdn hop chira
MTES, TEOS va phenyltrietoxysilan, ding 1am céc tién chit sol-gel.

Ché phim sol-gel thir hai, c6 thé duoc sir dung trong phuong phap theo sang ché va
dugc du dinh in ludi trén phdi tao hinh trudc, c6 thé c6 loi néu bao gf“)m hdn hop chtra
metyltrietoxysilan (MTES) va tetraetyl orthosilicat (TEOS), ding 1am c4c tién chét sol-gel,
va nhém oxit ding 1am chét don.

Ché phim sol-gel thir ba, c6 thé dugc st dung trong phuong phép theo sang ché va
duge dy dinh pha bﬁng cach phun Ién phdi tao hinh trude, cd thé c6 loi néu chira MTES
1am tién chét sol-gel, v6i nhém oxit va PTFE dang bot ding 1am cac chét don.

Khi ché pham sol-gel ctia phuong phép theo sang ché dugc didu ché, it nhat mot 16p
ché pham sol-gel néu trén c6 d6 day ndm trong khoang tir 5 dén 120pm (khoang dugc quy
dinh d6i v&i 16p phu 16p uét, truée khi 1am khé va hoa rén) duogc pht 1én it nhit mot trong
s6 cac bé mit ciia phan do, dé tao ra mot 16p trong 16p pht sol-gel.

Viéc phu nay c6 thé duoc thuc hién bﬁng cach in ludi, lan, in phun, phti phun hodc
phu mang che.

Sau khi phii ché phdm sol-gel 1én it nhit mot trong s cac bé mit cia phoi tao hinh
trude, bude lam ting do rin dugc tién hanh trén phéi tao hinh trude da dwgc pha thu duoc
sao cho mang c6 thé dat dugc do ctng but chi ndm trong khoang tir 4B dén 4H.

Trong ban md ta nay, thuét ngit “do cieng biit chi”, ding dé chi do bén cta 16p phu
hodc 16p son d6i véi cac vét xudce trén bé mit. Do d6, dd cimg nay gian tiép dung lam déu
hiéu cho biét tinh trang ngung tu sol-gel. Co thé ¢6 loi, néu budc 1am tdng 4o ran nay dbi
v6i 16p phit sol-gel 1a bude 1am khd & nhiét d6 nam trong khoang tir 20°C dén 150°C, va cu
thé hon, budc 1am kho cudng budc dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 90°C
dén 150°C trong 10 hoa rén thong thuong. Tét hon 13, trong phuong phap theo sang ché,
thoi gian 1am kho trong budc 1am kho cudng birc c6 thé nam trong khoang tir 30 gidy dén 5
phut.

Tuy nhién, budc 1am ting d6 rén nay ciing c6 thé dat dugc bing cach sir dung k¥
thuat sau: 1am kho trong buéng nhiét, lam kho bftng UV, IR, plasma, v.v..

Budc 1am ting d6 rin nay dugce tién hanh ngay sau budc dap phéi tao hinh trude néu
trén dé thu dugc dang cubi cua vat phim ding dé niu nuéng, c6 bé mit bén trong dugc
thiét ké dé tiép nhan thuc phém va bé mit bén ngoai dugc du dinh b6 tri & vi tri dbi dién véi
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ngudn nhiét. Bing cach st dung phuong phap theo sang ché, co thé dép phdi tao hinh trude
tir bé mit duge b tri 16p phu sol-gel hodic bé mit dbi dién véi né.

Dap 1a phuong phap dinh hinh dé bién dang phdi phang thanh dang 16m véi thay déi
phtrc tap vé hinh hoc. Phuong phap nay thuong cin dén mot may nén thiy luc hodc co hoc
dugc trang bi cac dung cu chu yéu bao gém dung cu dot dap 10 va khudn dép 11, nhu dugc
minh hoa trén Fig.1. Néi chung, dung cu gii tim 12 dugc chén vao d& ngin khong cho phoi
bi cudn gip quanh dung cu dot dap 10. Vit liéu cAu thanh phdi tao hinh trude 2 (thudong 1a
kim loai) chiu sy su bién dang vinh vién khi dung cu d6t dap 10 ép phdi vao khuan dép 11.
“Phén dap” 1 1a than rdng c6 thanh gin nhu hinh tru va dé, thu duoc bang cach dap.

Khong c6 su thay dbi bat ky gitra d6 day ciia g& thanh phén dap duogc goi la vung
dap ma khong can kéo dubi.

Tuy nhi€n, trong mdt ) truong hop, vi€c dap bao gff)m ca viée kéo, diéu nay cho
phép c6 thé, d6i v6i mot duong kinh dap da cho, bét diu tir g& ctia duong kinh nhé hon.

Sau khi vt phdm dugc dinh hinh, budc héa rin 16p phu sol-gel cubi xay ra, hoan
thanh viéc 1am tang d6 rin cia mang. Sau d6, vat phidm ndy trai qua buéc xir Iy bang nhiét
& nhiét ¢ ndm trong khoang tir 150°C dén 350°C.

Séng ché ciing dé cap dén vét phdm ding dé 1am nong c6 thé thu duoc bing phuong
phap theo sang ché.

Vi du vé vat phéin ding dé 1am néng c6 thé duoc sir dung theo sang ché bao gdm vét
phém dung dé niu nudng (nhu chio ran, ndi hAm, chao niu, chao crépe, 10 nuéng Ha Lan,
chau c6 cén, dia nuéng, v.v.), hodc nép ddy lam néng va bat tron lam néng dung thuc phém
va céac dung cu ché bién @6 uéng. Tuy nhién, séng ché c6 thé dé cap dén loai bé mat hoac
vat phém khac bét ky, bao gém cac vat phém bd dd an nhu kiéng, mit dé ban 1a nhin, ban
14 tao nép, ban 1 1am phing, bd tan nhiét, gia d& khan, bép sudi dbt gb hodc gian nuéng
hodc vi nuéng, hodc phan bén trén ciia bép ham.

Céac vu diém va dic diém khac cta sang ché s& tré nén dé& thdy qua phin mé ta duéi
day, trong d6 phin md ta nay chi ding dé lam vi du va do d6 khéng lam gi¢i han pham vi
clia sang ché, va trong cac vi du ndy, c6 cdc hinh vé tuong Ung trong ung di kém, trong do:

Fig.1 1a hinh v& mit cit ngang cia dung cu nén thay luc tiéu chuin trong cac giai
doan khac nhau ctia budc dap phdi tao hinh truéde;

Fig.2 1a hinh v& minh hoa thir nghiém Erichsen dugc str dung trong cac vi duy;

Fig.3 hinh v& minh hoa thir nghiém Swift dugc sir dung trong cac vi dy; va

Fig.4 hinh v& minh hoa thir nghi€ém d¢ ciig but chi dugc sir dung trong cac vi du.
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Céc phan tir giéng nhau dugc thé hién trén cac hinh vé tir Fig.1 dén Fig.3 c6 cung sb
chi dan.

Sang ché dugc minh hoa mét cach chi tiét thong qua cac vi du sau.

Trir khi ¢6 quy dinh cu thé, trong cac vi du nay, tit ca cac ty 1é phén tram va cic

phan ty 18 déu dugc tinh theo khdi luong.

Vi du thwc hién sang ché
Cac san pham
Phan do: phin d& nhom phing
Ché pham:
Ché phim sol-gel den SG1 (dé in ludi) sit dung MTES va TEOS.
Thanh phén ctia SG1 duoc thé hién trong bang 1 dudi day:

Céc thanh phan Phan khéi lugng
MTES 38,5
TEOS _ 13,3
Propan-2-ol 1,9
Terpineol 8,5
Silic oxit dang keo 40% 22,2
Axit clohydric 0,4
Chat thAm u6t 0,9
Déu silicon dé phan tmg 0,9

Chét tao mau mau den (sét oxit) | 7,7

Chét don v6 co: nhdm 0,9
Thép khong gi dang hat 2,1
Chét phu gia luu bién xenluloza | 2,7
(Dow Ethocel STD 20)

Tong 100

Ché phdm sol-gel mau déng SG2 sit dung MTES va TEOS va phenyl silan (dé in
ludi)
Thanh phén ctia SG2 duoc thé hién trong Bang 2 duéi day:
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Céc thanh phan Phan khdi luong
MTES 35,5
TEOS 10,3
Phenylsilan 5
Propah-2-ol 1,9
Terpineol 8,5
Silic oxit dang keo 40% 22,2
Axit clohydric 0,4
Chat thém uot 0,9
Dau silicon d& phan tng 0,9
Vay mica-titan dugc phu déng 4,5
Chét don vo co: nhom oxit 0,4
Thép khong gi dang hat 4.4
Chat phu gia luu bién xenluloza | 2.6
(Dow Ethocel STD 20)
Téng 100

Ché phdm sol-gel mau dong SG3 sir dung MTES va TEOS va céc chét don hinh cu
(dé tang cuong vat ly) (dé in 1ué6i)
Thanh phén ctia SG3 duoc thé hién trong bang 3 dudi day:

Céc thanh phan | Phan khéi lvong
MTES 38,5
TEOS 13,3
Propan-2-ol 1,9
Terpineol 8,5
Silic oxit dang keo 40% 22,2
Axit clohydric 0,4
Chat thim u6t 0,9
Dau silicon d& phan tng 0,9
Chat tao mau mau den (st oxit) | 7,7
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Chét don hitu co: 0,5
polysilsesquioxan

Chat don vo co: nhém oxit 0,4
Thép khong gi dang hat 2,1

Chat phu gia luu bién xenluloza | 2,7
(Dow Ethocel STD 20)
Téng 100

Ché phim sol-gel phi cudi khéng mau SF1 sir dung MTES va TEOS (dé in luéi)
Thanh phén cia SF1 duoc thé hién trong bang 4 dudi day:

Céc thanh phan Phén khéi luong

MTES 45,5
TEOS 17,1
Propan-2-ol 1,9
Terpineol 8,5
Silic oxit dang keo 40% 22,2
Axit clohydric 0,4
Chat thim ué6t 0,9
Dau silicon d& phan tng 0,9
Chét phu gia lvu bién xenluloza | 2,6
(Dow Ethocel STD 20)

Tong 100

Ché phim sol-gel SG4 sir dung chi MTES (dé phti bot)
Thanh phan ctia SG4 dugc thé hién trong bang 5 dudi day:

Céc thanh phan Dung dich Phan khdi lugng
Silic oxit dang keo 30% trong nuéc | A 27

Nudrc cét A 7

Ruou Isopropylic A 5

Butyl glycol A 3

Chat tao mau mau den FA1220 A 12

Nhom oxit A 8,3
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Chat hoat d6ng bé mit chua flo A 2
PTFE dang bot A 3
MTES B 32,2
Axit formic B 0,5
Tong 100

Ché pham sol-gel phti cudi khong mau SF2 sir dung chi MTES (d& pha bot)

Thanh phan cia SF2 duoc thé hién trong bang 6 dué6i day:

Céc thanh phan Dung dich Phén khéi lugng
Silic oxit dang keo 30% trong nuéc | A 27,5

Nuéc cat A 10

Ruc_}u isopropylic A 5

Bhtyl glycol A 9

MTES B 35,1

TEOS B 13

Axit formic B 0.4

Téng 100

Céc thtr nghi€ém
Thir nghiém ERICHSEN:

Thir nghiém nay bao gdm viéc dap cac nhom phéi 2 duoc kep giita dung cu giir tAm

Trong ban mo ta nay, thir nghiém Erichsen bao gdm vi€c ti€n hanh céc thir nghiém &

tinh cua 16p phu sol-gel dugc dénh gia.
Do sdu thAm nhép t6i da thay dbi lién quan dén d6 day (a) ctia phoi nhom khi khong
c6 chd thit cua kim loai.

Doi véi céc thir nghi€ém, 16p phu sol-gel & cac d6 sdu Erichsen sau s& dugc danh gia:

trude do 1am sach bang cét va duge tay giau ma.

-12-

12 va khu6n dép 11 Ién trén dung cu dot ddp 10 cé chop hinh cAu, nhu dugc minh hoa trén
Fig. 2.

cac d§ sau khac nhau (H) cta dung cu dot dap 10. Vao luc két thuc mdi thir nghiém, déc

3,5, 7 va 9 mm, thudng st dung cing mdt phdi nhom (hop kim Nuance 3003, day 2,4 mm)
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Thir nghiém SWIFT:

Thir nghiém nay bao gdm viéc viéc dap éng hinh tru trong mot lan. Théng thuong,
dung cu dot dép 10 c6 dudng kinh 33 mm va &p suét duoc tac dong boi dung cu giit thm 12
duoc diéu chinh dé ngin ngira sy cong vénh khi phdi 2 duge giit & vi tri nhu duoc thé hién
trén Fig.3.

Pudng kinh ciia khuan dap 11 thay dbi lién quan dén d6 day thm (a) vati 1€ kéo gian

mong mudn, nhu duge thé hién trong Bang 7 dudi day.

% Ke&o gidn Duong kinh khuo6n dap
(tinh theo mm)

0 33 +2a

5 33+2x0,95a

10 33+2x0,90a

15 33+2x0,85

Thir nghiém Swift bao gdm viéc danh gia dic tinh cia 16p phu sol-gel sau khi tim
nhoém dugce dép bﬁng cach st dung thiét bi dugc minh hoa trén Fig.3 trong céc diéu kién
sau: kéo dudi 0%, 5% va 10%. TAm nhom duoc st dung 1a gidng nhu tAm nhom dugc sir

dung trong thir nghi€ém Erichsen.

Do cimg but chi theo tiéu chuin ISO 15184 (Wolf Wilburn):

Muc dich du dinh cta thir nghiém d6 cing dugc chudn hoa pha hily nay 13 dé xac dinh do
bén trdy xudc bé mit clia 16p phu sol-gel. Thir nghiém nay 14 thich hop dé cung cp phép
do nhanh cho phép c6 thé kiém tra cac diéu kién thuc hién (c4c thong s6 thoi gian-nhiét do).

Trong ban mo ta nay, thir nghiém nay dugc lam thich @ng va duge st dung dé xac
dinh d6 cimg bé mit cua 16p phu sol-gel ngay sau budc 1am ting d9 ran d”) va truée bude
dap d”).

Viéc xac dinh do cimg c6 lién quan dén tinh trang vét 1y cta 16p phit sau khi lam
ting do ran (quan sat vi moé va vi md). Viéc xac dinh do cting sau khi lam ting do ran cho
phép c6 thé loai trir nhiéu trong sb cac k§ thuat 1am ting dd ran c6 thé dugc sir dung trong
ban mo6 ta nay (Iam kho trong buéng nhiét bﬁng UV, IR, plasma hodc thdm chi 1am kho kéo

dai & nhiét do moi trudng).

-13-
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Nguyén tic ctia thir nghiém nay 1a dé ap dung, bang cach sir dung bit chi c6 d6 cimg
da cho (xem bang duéi day) dugc bd tri bén trong mot thiét bi di dong (nhu dugc minh hoa
trén Fig. 4), ap suét c¢b dinh 1a 7,5N & goc ¢d dinh 45 d6 so v&i bé miit can dugc thir
nghiém.

Bé mit cta 16p phu can duge thir nghiém phai tron. Thir nghiém thir nhat duoc tién
hanh v6i bt chi c6 d§ cung trung binh, vi dy, 2H, va sau d6 16p phu dugc kiém tra (Vé do
xuyén va mirc do tdn hai). Néu 16p phu thir nghiém 13 nguyén ven sau lan thir nghiém ban
dAu, thir nghiém nay phai dugc tién hanh lai bang cach sir dung but chi ¢6 tri s& do cﬁﬁg 16n
hon theo trinh tyr dugc thé hién dudi day.

Thir nghiém nay phai duoc lap véi cac dau chi khac nhau, dén khi hai but chi c6 céc
tri s6 do cling sat nhau & cac ngudng dugce xac dinh 13: but nay lam tén hai 16p phu va but
kia khong 1am t6n hai 16p phi.

Céc két qua thu dugce duoc ghi lai trong bang dudi ddy, 1am tao ra vét xudc trén bé
mat thtr nghiém. DJ cting but chi duge danh gié theo thang danh gié sau:

9H  diu chi rit cimg (hodc kho)

8H

7H

6H

S5H  dau chi cimg

4H

3H

2H

=3

HB  dau chi twong dbi cimg

vs)

2B
3B
4B
5B
6B
7B

8B
-14-
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9B  dau chi rit mém (hoic nhon)

Vidu 1:
Piéu ché va phi bang cach in luéi mot 16p ché pham sol-gel SG1, SG2 hoic SG3,
trén d6 c6 thé tuy y dugc phi bang 16p phu cubi khong mau SF1. |
Ché pham sol-gel SG1, SG2, SG3 va SF1 duoc didu ché nhu sau:
cho silan phan g véi nude, axit, va silic oxit dang keo, dé thu duoc chit két dinh tao
16p phti sol-gel in luéi duge theo sang ché (phan vng dién ra kha nhanh, trong thoi gian
vai phut dén mét gio tity thudc vao luong ché phdm dugce tao ra)
sau khi 1am 6n dinh va 1am nguoi chit két dinh sol-gel thu dugc, chit mau va céc chét
don dugc bd sung mot cach tudn ty vao trong diéu kién phan tan;
sau d6, cac chit phu gia va cac chét hoat dong bé mat khac nhau dugc dua vao;
sau vai gior dé yén, bot nhio nay 1a sin sang cho viée in ludi;
b6t nhdo nay c6 thé duge luu giit trong ti lanh hodic & nhiét 36 moi trudng dé giir duoc
d6 6n dinh luu bién tdi da trong thoi gian tir vai ngay dén vai tuin. |
Lép phu duoc phit bing cach in luéi véi it nhit mét 16p c6 dd day nim trong khoang
tir 2 dén 40 micro. Nhiéu 16p c6 thé dugc phu lién tiép 1én mot trong s cac bé mit cia tém
nhom, véi viéc 1am kho tiry ¥ gitta mbi 16p.
Tuy ¥, 16p ché phdm phit cubi sol-gel my SF1 ¢6 thé duge phu 1én mot hodc nhidu
16p ché phdm pha sol-gel c6 mau SG1, SG2 hoic SG3 duge md ta trén day.
Tay ¥, d6 trang tri chtrc ning hodc khéng ¢ chirc ning ciing c6 thé duoc dua vao
giita 16p sol-gel c6 mau SG1, SG2 hodc SG3 va 16p phii cubi SF1.
Pé dua d0 trang tri vao giita cac 16p nay, dd trang tri dudi dang it nhét mot 16p gian
doan bao gdm it nhat mot hod chit duc quang hoc trén 16p pha sol-gel ¢6 mau dau tién.
Trong s6 cac hoa chét duc quang hoc c6 thé duge sir dung 1am 16p trang tri theo séng
ché, dang cha y la chit mau bén nhiét, chdt mau bén mau dudi tic dung cua nhiét, vdy va
cac hdn hop cuia ching. Bt nhdo trang tri c6 thé duoc ché héa cing véi chit két dinh
alkoxysilan (dugc goi 1a bot nhdo sol-gel trang tri), hodc chat két dinh nhu nhuya silicon,
polyeste, silicon-polyeste, acrylic, hodc thdm chi khong cing véi chét két dinh nao.
Mot hodc nhiéu 16p trang tri c6 thé, vi du, duogc phu béng cach in tampon, phu bot, in

ludi, in l1an hodc in phun.

Vidu2:
-15-
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Diéu ché va in ludi mot 16p ché phdm sol-gel SG4, trén d6 c6 thé tuy ¥y duge pha 16p
phu cudi khéng mau SF2.

Ché pham sol-gel SG4 va SF2 dugc diéu ché nhu sau: |

Dung dich A dugc diéu ché bang cach 1dn luot dua chit don dang keo (nhdm oxit
hoic silic oxit), nuée, rugu (dé cai thién do tuong hop gitra cac phan dung dich A va B) va
mot hodic nhiéu chit mau hodc cac chit don vao thiét bi tron hanh tinh dé phén tan chit tao
mau va thu dugc bdt nhéo déng nhét;

Dung dich B dugc diéu ché mot cach riéng ré b%ing cach tron mot hodc nhiéu silan
v6i axit hitu co (axit axetic, axit formic, v.v.) hodc bazo (natri hydroxit, kali hydroxit, v.v.)
dé lam giam kha ning phan tng cta silan. Ham lugng trong axit hodc bazo nim trong
khoang tir 0,1 dén 10% khéi lwong hén hop. Cac muc cao hon 13 ¢6 lgi dé kéo dai thoi
gian bao quan trong binh ctia hdn hop nay.

Céc dung dich A va B ¢6 thé dugc lwu giit mot cach riéng ré& & dang ndy trong thoi
gian hon 6 thang;

Sau d6, sac dung dich A va B dugc két hop trong may tron d tao ra hon hop duoc
tron nhuyén va phan tmg thuy phan. Mic du chinh qué trinh trén nay c6 thé duoc hoan
thanh nhanh, nhung hdn hop nay cin phai dugc dé yén trong thoi gian it nhat 12 gidr trude
khi phti 1én phan d&. Thoi gian bao quan trong binh ctia hdn hop nay it nhat 13 48 gio.

Lép pht ndy duge pht dé c6 duge it nhit mot 16p c6 d6 diy ndm trong khoang tir 2
dén 40 micro bang cach phu bot 1én mot trong sb cac bé mat cia tAim nhom. Nhidu 16p c6
thé dugc phi lién tiép, véi viéc 1am kho tuy ¥ gitta mbi 16p.

Tay v, 16p ché pham phu cudi sol-gel m& SF2 c6 thé dwgc phit 1én mot hodic nhidu
16p ché phdm phu sol-gel c6 mau SG4 dugc mé ta trén ddy. Tuy y, dd trang tri chirc ning
hozic khong c6 chirc ning ciing c6 thé duge dua vao giira 16p sol-gel ¢6 mau SG4 va 16p

phu cudi SF2, theo cling cach nhu da dugc mb ta trong Vi du 1.

Vidu 3:

Thir nghiém 16p phu sol-gel trong cac vidu 1 va 2.

Cé4c dic tinh cta cac 16p pht khac nhau thu duge qua cac thir nghiém ctia mdi 16p
phti sol-gel tir cac vi du 1 (in lué6i) va 2 (phi bdt) duoc tém tit trong bang 8 dudi day.

Theo cac thir nghiém nay, d6 cimg bt chi @& tién hanh ddp nim trong khoang tir 4B
dén 4H, va t6t hon 12 nam trong khoang tir 2B dén 2H.

-16-
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Céc két qua nay cho thdy rang bang cach kiém sot cac diéu kién lam ting do ran cia
16p pht sol-gel (truée khi dap), cac két qua dang khich 18 c6 thé dat duoc vé kha ning dap.
Hon nita, thdm chi c6 thé cai thién kha nang dinh hinh cta hé théng theo sang ché bang
cach bd sung cac chit don déo dé dung lam chét dém chiu g suét. Do d6, c6 thé thu dugc
16p phit sol-gel c6 thé dap, véi tit ca cac wu diém trong linh vuc cong nghiép va trang tri

néu trén.

-17-
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YEU CAU BAO HO
1. Phuong phéap san xuét vat phim ding dé 1am néng bao gém cac budc sau:
a)taora ph'?ln do dudi dang phdi tao hinh trudce co it nhét hai bé mat d6i dién;
" b) didu ché ché phdm sol-gel chira it nhat mot tién chét sol-gel kim loai-alkoxit;

c¢) thiy phén ti€n chat sol-gel néu trén v6i su ¢c6 mat cua nude va chat xic tic axit

hoic bazo, tiép d6 13 phan tmg ngung tu;

d) phu 1én it nh4t mdt bé mit cia phin dF cia phéi tao hinh trude it nhat mét 16p ché
phim sol-gel néu trén c6 d6 day nim trong khoang tir 5 dén 120 um, dé tao ra 16p

phu sol-gel; sau d6

e) xtr Iy bing nhiét dé hoa rin 16p pht sol-gel néu trén dé tao ra phdi tao hinh truée

da dugc phu;

trong d6, phuong phéap nay con bao gom, gitra budc d) phii ché pham sol-gel 1én it nhit mot
trong s6 cac bé mat clia phéi tao hinh trude va bude e) xir Iy bang nhiét dé héa ran, 13 hai

budc 1an luot sau:

d’) 1am tang do rin so bd cho phéi tao hinh trudc da dugc phit dé tao ra 16p phi sol-

gel ¢6 d6 clmg but chi ndm trong khoang tir 4B dén 4H; tiép do 1a

d") dap phdi tao hinh trudc néu trén dé tao ra dang cudi cia vat pham dung dé niu
nudng, co bé mit bén trong dugc du dinh dé tiép nhan thuc phém va bé mat bén

ngoai dugc du dinh dé ti€p xuc v6i ngudn nhiét.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 budc lam ting do rén so bd bao gdm viéc 1am khé &

nhiét 46 ndm trong khoang tir 20°C dén 150°C.

3. Phuong phép theo diém 1, trong d6 tién chét sol-gel ctia ché phdm sol-gel c¢6 cong thirc
chung (1) sau:
- RaM(OR)(4.n), (1)

trong do:

* R 1a nhom alkyl hodc phenyl,

-20-
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* R'1a nhom alkyl,
* M 14 kim loai hodc phi kim loai dugc chon tir Si, Zr, Ti, Al, V, Ce, hoac La, va
« n nam trong khoang tir 0 dén 3.

4. Phuong phap theo diém 3, trong d6 tién chét sol-gel c6 cong thic chung (1) la

alkoxysilan.

5. Phuong phép theo diém 3, trong d6 ché phdm sol-gel con chira it nhit mot alkoxit kim
loai ¢6 nhém chitc khong dé thiy phan.

6. Phuong phép theo diém 5, trong d6 nhém chirc khong dé thiy phan 1a nhém alkyl hoic
phenyl. ‘

7. Phuong phap theo diém 6, trong d6 nhom alkyl thudc nhém chirc khong dé thiy phan
hozic nhém alkyl R cé cong thic (1) c6 lién két d6i etylen, nhém chirc amin hofic nhém

chirc epoxit.

8. Phuong phép theo diém 7, trong d6 nhém alkyl 12 mét trong s6 cac nhém duge chon tir

aminopropyl, metacryloxypropyl, hodc glyxidoxypropyl.
9. Phuong phap theo diém 6, trong d6 nhom alkyl 1a nhém metyl.

10. Phircmg phép theo diém 1, trong d6 ché phim sol-gel con chira it nhit mét thanh phan

hitu co hoac vo co.

11. Phuong phép theo diém 10, trong d6 thanh phén néu trén 1 thanh phan polyme hitu co,
dugc chon tir PTFE dang bot, silicon dang hat, nhua silicon, polysilsesquioxan mach théng
hodc mang khong gian, polyetylen sulfua dang bot (PES), poly ete ete keton dang bot
(PEEK), polyphenylen sulfua dang bt (PPS), hodc perflo(propyl vinyl ete) (PFA), etylen
propylen da dugc flo héa dang bot (FEP), polyuretan dang bt va hdn hop ciia chiing.

12. Phuong phap theo diém 10, trong d6 thanh phan néu trén 1a thanh phn nap vo co c6 tac

dung 1am tron.

13. Phuong phap theo diém 12, trong d6 thanh phan vé co néu trén 13 bo nitrua, molipden
sulfua, hodc graphit.
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14. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phin d& lam bang kim loai dugce chon tir nhom,

thép, thép khong gi, d@)ng, titan, hodic dugc tao ra tir nhiéu 16p kim loai néu trén.
15. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phéi tao hinh trudce 1a phan do phing.

16. Phuong phép theo diém 15, trong d6 budc phu ché phim sol-gel 16n mot trong sb cac bé
mit cia phdi tao hinh truéc duge tién hanh biang cach in luéi, lin, in phun, phi bdt hodic

pht mang che.

17. Phuong phap theo diém 1, trong d6 bude xir Iy bang nhiét e) 1a budc xir Iy ndu #n dugce

tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 150°C dén 350°C.

18. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phap nay con bao gdm budc a') 1a bude xir
~ ly b& mat du dinh s& dugc phi, & truéc bude d) phi ché phim sol-gel 1én it nhit mot trong

sO cac bé mat ctia phdi tao hinh trudec.
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e by e 1

Fig
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