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(57) Séng ché dé xuat tim thép dung lam dd chira, ma c6 kha ning chéng an mon sau khi
phu 16p mang, va kha niang chong an mon sau khi phu. Tam thép nay dung lam d6 chia co:
tAm thép duoc ma ma la tam thép co it nhat mot bé mit cta né duge ma 16p chira Sn; va
mang phtl dugc bd tri trén bé mit ctia mit 16p ma ca tAim thép dwoc ma. Lép phu chira Ti.
Phuong an dugc wu tién, lugng két ta, dugc chuyén hoa thanh Ti, trén mdi bé mit ciia tim
thép duoc ma it nhat 13 1,0 mg/m2 nhung nho hon 60,0 g/m2, tri s6 A, dugc xac dinh bang
cong thirc cu thé (1), 12 30 hodc nho hon, ty 1& nguyén tir F va Ti (F/Ti) & bé mit ngoai
cung cia mang phu 1én hon 0,00 nhung nho hon 0,10, va ty 1€ trang thadi O (OH/MO) trong
mang phu nhé hon 0,70.
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Linh vire ky thuét dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén cac tAm thép ding 1am db chira.
Tinh trang k§ thudt ciia sang ché

Nhu tm thép théng thuong duoc ding 1dm dd chira nhu dd hop (tdm thép
dung lam do chtra), vi du, Tai liéu Patent 1 bdc 10 "tAm kim loai dugc xtr ly bé mat,
duoc pht nhya ding cho d6 hop hodc nip dd hop o 16p xir Iy bé mit ma so bd bao
gdm thanh phan v6 co va duoc tao ra trén bé mit tdm kim loai, va 16p pht bang nhya
hiru co ma duoc tao ra it nhét trén mot bé mit cia 16p xir Iy bé mit, trong d6 16p xur
ly bé mit v6 co duoc tao ra béng cach tién hanh dién phan catot khong lién tuc va
tao ra oxit ciia Ti va céc oxit ciia Ti va Zr, oxit hodc céc oxit gidi phdng ion phosphat
va chira F va nhém hydroxy, trong d6 16p xt Iy bé mit v6 co chira, theo bé mit ngoai
cung cia nd, O va Ti vai ty 1€ nguyén tr 1a 1<O/Ti<5 va F va M (trong d6 M la Ti,
hoac Ti va Zr) véi ty 1€ nguyén t 1a 0,1<F/M<2,5, va trong d6 16p xu ly bé mat vo
co ¢6 luong két tia nam trong khoang tir 5 dén 300 mg/m? theo luong Ti" (diém 1).
Danh sdch tai lidu trich dan
Tai liéu Patent

Tai liéu Patent 1: JP 4487651 B
Van dé ky thudt

Theo nghién ctru cdc tdm thép dung lam do chira (tAm thép duoc xir Iy bé
mat) dugc mo ta trong Tai liéu Patent 1 theo do bam dinh ciia mang PET (sau day
cling duoc goi la "do bam mang") va do bam dinh ctra son (sau day ciing dugc goi la
"d6 bam son"), cac tac gia sang ché da thiy rang kha ning chéng an mon ciia mot sb

tam thép dung lam d6 chua trén moi tam ma mang PET ctia né da dugc gan vao (sau

_2-



32241

day ciing duoc goi 14 "kha ning chéng #n mon sau khi gan mang") va kha nang
chéng dn mon clia mot sb tim thép dung lam dd chira trén mdi tAm viée son dugc
phu (sau déy ciing duge goi 13 "kha nang chéng dn mon sau khi son") 1 khong du.

Sang ché da dugc thuc hién theo quan diém néu trén va muc dich 1a d& xuit
tdm thép dung 1am db chira ma wu viét vé kha ning chdng an mon sau khi gin mang
va kha ning chéng an mon sau khi son.

Gidi phdp cho van dé

Céc tac gia sang ché da thyuc hién nghién ciu chuyén sau dé dat duoc muc
dich sang ché va két qua 1a da tim thiy rang khi 16p phu chira titan d4p (mg cac diéu
kién theo tiéu chudn, tAim thép dung 1am dd chira ma mang PET trén d6 da duoc gan
hodc viéc son dugc phu bidu hién kha nang chng dn mon wu viét, va do d6 sang ché
duoc hoan thanh.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Cu thé, sang ché dé xuat tir muc (I) dén (VI) sau day.

(I) TAm thép dung lam db chira bao gdm: tim thép dugc ma c6 16p ma ma bao
gbm 16p thiéc va phu it nhdt mot phan bé mit tdm thép; va 16p phu duoc phii trén bé
mat tim thép dugc ma & mét 16p ma,

trong d6 16p phu chira titan va ¢ lwong két tia trén mot mat tim thép duoc
ma khong nhé hon 1,0 mg/m? nhung nhé hon 60,0 mg/m? theo lugng titan, va tri s6
A khong 16n hon 30, tri s6 A duoc x4c dinh bang cong thire (1):

A = [(Tio - Tia) / Tio] x 100 ... (1)
(trong d6 Tio la lugng két tia (don vi: mg/m?) ctia 16p phu trén mot mit cia tAm thép
duoc ma theo luong titan, va Tia 13 lwong két tia (don vi: mg/m?) ciia 16p phu trén

mot mat tim thép duoc ma theo luwong titan sau khi nhing trong 1mol/L dung dich
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natri hydroxit chira nugce & nhiét do 50°C trong thoi gian 10 phut), va

trong d6 ty 1€ nguyén ti gitra flo va titan (F/Ti) 16n hon 0,00 nhung nhé hon
0,10 & bé mit ngoai cung clia 16p phu.

(1) TAm thép dung lam dd chira theo muc (I), trong d6, khi ty 1€ (don vi: %)
clia oxy ma c6 mat trong 16p phud lam oxy cAu thanh nén hydroxit dugc thé hién bang
cong thirc OH, va ty 1€ (don vi: %) cua oxy ma c6 mdt trong 16p phu la oxit céu
thanh oxit kim loai duoc thé hién béng cong thirc MO, ty 1€ duoc thé hién béng cong
thirc OH/MO nhé hon 0,70.

(II1) TAm thép ding 1am do chira theo muc (I) hogc (II), trong d6 16p phi c6
nang lugng tu do bé mat nhé hon 40 mN/m.

(IV) TAm thép dung lam do chira theo muc bat ky trong sb cac muc tir (I) dén
(II), trong d6 16p phu chira niken va c6 luong két tia trén mot mat tAm thép duge |
ma nam trong khoang tir 0,1 dén 3,0 mg/m? theo lugng niken.

(V) Tam thép dung lam db chira theo muc bat ky trong sb cac muc tir (I) dén
(IV), trong d6 16p ma con bao gbém it nhat mot 16p dugce chon tir nhém bao gbm 16p
niken, 16p hop kim niken-sat, 16p hop kim sét-thiéc va 16p hop kim sét-thiéc-niken.

(IV) TAm thép dung 1am db chira theo diém bét ky trong s& cac muc tir (I) dén
(V), trong d6 mang oxit thiéc chira oxit thiéc dugc tao ra giita 16p ma va 16p phu, va
lwong dién can thiét d khu oxit thiéc ndm trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/em?.
Hiéu qua c6 loi clia sang ché

Theo sang ché, co thé dé xuét tAm thép dung lam dd chtra mé wu viét vé kha
ning chdng &n mon sau khi gin mang va kha nang chéng an mon sau khi son.

MO ta chi tiét sang ché

(T4m thép dung 1am do chta)
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N6i theo cach so luoc, tAm thép ding lam do chira theo sang ché bao gom
tdm thép duoc ma va 16p phii tiéu chuan dugc bb tri trén bé mat ciia tam thép duoc
ma trén mat 16p ma.

T4Am thép dung lam do chira theo séang ché uu viét vé d6 bam mang va do bam
son (sau dy ciing dugc goi chung 13 "d6 bam dinh") va vé kha ning chéng an mon
sau khi gin mang va kha ning chdng an mon sau khi son (sau ddy ciing dwgc goi
chung 13" kha ning chéng an mon").

Céc phuong 4n cu thé vé tam thép duoc ma va 16p phi s& duge mo ta chi tiét
dudi day.

(Tam thép duoc ma)

TAm thép dugce ma c6 16p ma phit it nhat mot phan bé mit cia tAm thép, va
16p ma bao gom it nhat 16p thiée.

D6i v6i tAm thép lam vat liéu, cac tAm thép thong thuong ding cho db hop cb
thé duoc st dung. Lép ma co thé 1a 16p lién tuc hodc 16p khong lién tuc cd ving
nhép nho6. Lép ma cé thé duoc bd tri trén it nhat mét mat hodc ca hai mic cla tAm
thép. Lép ma c6 thé duoc tao ra bang phuong phap da biét theo cac nguyén t6 kim
loai duoc chira.

Céc phuong 4n dwoc uu tién vé tim thép va 16p ma duge mo ta chi tiét dudi
day.

(T4m thép)

Loai tAm thép khong bi gi6i han cu thé. Thong thuong, cac tdm thép dugc sir
dung lam cac vat liéu dung lam do chira (vi du, tAm thép chira luong cacbon nhé va
tam thép chira luong cacbon cuc nhd) ¢ thé duoc st dung. Phuong phap san Xuét

tdm thép, vat liéu cia n6 va tuong tu ciing khong duoc gi6i han cu thé. Tam thép
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duoc san xuét qua qua trinh bt dau bing qua trinh san xuat phoi thong thuong, tiép
theo qua trinh nay 1a can nong, tiy gi, can nguoi, 1, va can toi.

Tam thép dé sir dung co thé tiy ¥ ¢6 16p chira niken (Ni) dugc tao ra trén bé
mit cia no, va 16p ma bao gém 16p thiéc dugc mé ta sau co thé duoc tao ra trén 16p
chtra niken. Ving nhép nhé thiéc chira 16p ma co thé duoc tao ra bang cach s dung
tdm thép c6 16p chira niken va ma tdm thép bang thiéc, dan dén cai thién tinh chét
han duoc.

L6p chtra niken khong duoc gidi han cu thé mién 14 né chia niken, va cac vi
du ctia n6 bao gdm 16p ma niken (16p niken) va 16p hop kim niken sét.

Phuong phéap tao ra 16p chira niken thanh tAm thép khong duoc giéi han cu
thé va mot phuong phép da biét minh hoa 12 ma dién. Khi 16p hop kim niken sét
duogc tao ra lam 16p chira niken, niken duogc tao ra trén bé mit tAm thép béng cach
ma dién hogc phuong phap khéc, tiép theo 1a t dé phéi hop véi 16p khuéch tan niken,
do d6 tao ra 16p hop kim niken-sat.

Luong niken két taa trong 16p chtra niken khdng dugce gidi han cu thé va tt
hon 14 ndm trong khoang tir 50 dén 2000 mg/m?theo lugng niken kim loai trén mot
mit cua tdm thép. Luong nam trong khoang néu trén c6 loi vé chi phi.

Luong niken két tia c6 thé duogc do bang cach phan tich bé mit st dung
huynh quang tia X. Trong trudng hop ndy, mau dung cho lugng niken két tia véi
lugng niken da biét duoc st dung dé dinh 16 dudng cong hiéu chinh déi vé6i luong
niken két ta trudc, va duong cong hiéu chinh dugce st dung dé dinh 1o tuong dbi
lwong niken két tia.

Khi niken ciing dugc chira trong 16p phtt dugc mo ta sau, tuy nhién, kho do

chi luong niken két tiia trong 16p chira niken bang cach phan tich bé mit s dung
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huynh quang tia X. Trong truong hop nay, luong niken két tia trong 16p chtra niken
c6 thé duoc xac dinh bang cach trir lugng niken két tia trong 16p pht dugc mé ta sau
cho luong niken két tiia duoc x4c dinh sir dung huynh quang tia X.

(Lop ma)

Tém thép dugc ma c6 16p ma phii bao gbm 16p thiée trén it nhat mot phan bé
mat cua tAm thép. Lép ma co thé duoc bb trf trén it nhat mot mit hodc ca hai mic
cia tAm thép. Lép ma 12 16p phu it nhat mot phin bé mit tAm thép va c6 thé 1a 16p
lién tuc hodc 16p khong lién tuc ¢ ving nhap nho.

Luong thiéc két tia trong 16p phu trén mot mit cla tam thép t6t hon 14 nim
trong khoang tir 0,1 dén 15,0 g/m?. P6i véi lugng thiéc két tia ndm trong khoang
néu trén, tAm thép ding 1am dd chira c6 dic diém hinh ddng bén ngoai va kha ning
chdng &n mon wu viét. Pic biét; lwong thiéc két tua t6t hon nira 13 nam trong khoang
tr 0,2 dén 15,0 g/m? do céc dac diém cua no c6 thé wu viét hon, va con tdt hon nira 1a
nam trong khoang tir 1,0 dén 15,0 g/m? déi véi kha nang gia cong uu viét.

Luong thiéc két tia c6 thé duoc do béng cach phan tich bé mit s dung
huynh quang tia X. Trong trudng hop sir dung huynh quang tia X, mau ding cho
lwong thiéc két tiia vdi luong thiéc da biét duoc sir dung dé dinh r5 duong cong hidu
chinh d6i véi lugng thiée két tia trudce, va dudng cong hiéu chinh duogc st dung dé
dinh rd twong dbi luong thiée két tia.

Céc 16p ma minh hoa bao gdm, ngoai 16p ma bao gdm 16p thiéc thu duoc
bang cach ma thiéc, 16p ma ma c6 trong d6 16p hop kim sat-thiéc duoc tao ra trong
mét phan 16p thap nhat cia 16p thiéc (¢ mat phan cach giita 16p thiéc va tAm thép)
thu dwoc bang cach 1am néng va lam néng chay thiéc qua, vi du, 1am néng bang dién

sau khi ma thiéc.
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L6p ma minh hoa khac 1a 16p ma thu duoc bing cach ma, bang thiéc, tdm
thép c6 16p chira niken trén bé mat ciia né va sau d6 lam néng va lam néng chay
thiéc bing cach, vi du, lam néng bang dién dé tao ra 16p hop kim sat-thiéc niken, 16p
hop kim sat-thiéc va twong tu trong mot phan 16p thap nhét cta 16p thiéc (¢ mat phan
cach gitra 16p thiéc va tAm thép).

Theo sang ché, 16p chra niken néu trén (I6p niken hoic 16p hop kim niken-
sit) duoc coi 1a bao gdm trong 16p ma cia tim thép duoc ma.

Céc phuong phap minh hoa dé san xuét cac 16p ma ndy bao gém cac phuong
phép da biét (vi du, phuong phap ma dién va phuong phép ma bao gdém viéc nhing
trong thiéc duoc 1am néng chay).

Vi du, bé mit ctia tim thép dugc ma dién bing thiéc st dung bé ma thiéc axit
phenolsulfonic, bé ma thiéc axit metanesulfonic, hoic bé ma thiéc dua trén halogen
dé thu duoc lugng két tua duoc xac dinh trude trén mot mat (vi du, 2,8 g/m?) va sau
d6, 16p thiée thu duoge duoc dwa vao xir Iy 1am nong va lam néng chay & nhiét do
bang hodc cao hon diém néng chay cia thiéc (231,9°C) nhe d6 san xuét 16p ma ma
trong d6 16p hop kim sét-thiéc dugce tao ra & 16p thap nhat ctia 16p ma chi dugc tao ra
tir thiéc (16p thiéc) (& mat phan cach giita 16p thiée va tAm thép). Khi viée xtr Iy 1am
néng va lam noéng chay bi bo qua, 16p ma chi dugc lam tur thiéc (16p thiéc) duoc tao
ra.

Trong trudng hop sir dung tdm thép c6 16p chira niken trén bé mit cta no, khi
tdm thép duoc ma bing thiéc trén 16p chira niken va sau d6 dua vao xi Iy 1am néng
va 1am néng chay, 16p hop kim sét-thiéc-niken, 16p hop kim sat-thiéc hodc twong tu
duoc tao ra & 16p thip nhét cta 16p ma chi duoc 1am tir thiéc (16p thiéc) (& mat phéan

cach gitra 16p thiéc va tAm thép).
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(Lép phi)

Tiép theo, 16p phu dugc phu trén bé mat ctia tAm thép dugc ma néu trén trén
mat 16p ma duge mo ta. Néi theo cach so lugc, 16p phu chira titan (titan nguyén chit)
lam thanh phan cta né va dugc tao ra st dung dung dich xu 1y (dung dich xir Iy theo
sang ché) duoc mé ta sau. Dung dich xtt Iy theo séng ché chira cac ion hexaflotitanat
(TiFe>), va do d6 16p phii ciing c¢6 thé chira flo.

L6p phu duoc phu theo luong két tia trén mot mit tdm thép duoc ma theo
luong titan (sau day duoc goi 1a "luong két taa titan") khong nhé hon 1,0 mg/m?
nhung nhé hon 60 mg/m?2. Luong két tia titan nhé hon 1,0 mg/m? hogdc khong nho
hon 60 mg/m? dan dén it d6 bam dinh va kha ning chéng an mon. Luong két tia
titan t6t hon 1a ndm trong khoang tir 3 dén 30 mg/m? va t6t hon nita 14 ndm trong
khoang tir 5 dén 20 mg/m? do do bam dinh va kha ning chéng an mon ¢6 thé vu viét
hon.

Khi chira niken, 16p pht 6t hon 1 ¢6 lwong két tia trén mot mét cua tam thép
duoc ma theo luong niken (sau day dugc goi la "luong két tua niken") ndm trong
khoéng tir 0,1 dén 3,0 mg/m2 Déi véi lugng két tua niken nam trong khoang dé cap
trén, tAm thép ding lam dd chira theo sang ché c6 thé c6 do bam dinh va kha ning
chbng an mon wu viét.

Luong két tia titan va niken dugc do béng cach phz‘?m tich bé mit s dung
huynh quang tia X.

Titan va niken trong 16p phu cé & dang oxit titan yé oxit niken khac nhau, va
céc thanh phan nay khong duoc gidi han cu thé ¢ dang va phuong 4n.

Phép do phd huynh quang tia X duoc thuc hién dudi cac diéu kién sau day:

- Thiét bi: Quang phé ké huynh quang tia X hé 3270, dugc sin xuit boi
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Rigaku Corporation

- buong kinh do: 30 mm

- Mdi truong do: Chéan khong

- Phé: Ti-Ka, Ni-Ka

- Khe hé: to

- Tinh thé phan tan: nhe

Viéc st dung duoc thuc hién tur s6 dém cua cac dinh Ti-Ko va Ni-Ka trong
phép do phd huynh quang tia X ctia 16p pht xtr 1y bé mat nhu duoc do duéi cac didu
kién d@ cap trén. Cac méu dbi chimg c6 lugng két tua da biét duoc sir dung dé dinh
r3 dudng cong hiéu chinh d6i véi lugng titan va niken két tia trude, va duong cong
hiéu chinh duogc st dung dé dinh 16 twong dbi lwong titan va niken két tha.

Khi niken cling dugc chira trong 16p ma, tuy nhién, 1a khé do chi luong niken
két tia trong 16p phu bang cach phan tich bé mit sit dung huynh quang tia X.

Trong truong hop nay, viéc quan sat mat cét ngang bang kinh hién vi dién tir
quét (scanning electron microscope - SEM) hoéc kinh hién vi dién tt truyén qua
(transmission electron microscope - TEM) va phép do pho phat xa quang phéng dién
phat sang dugc st dung két hop véi su phan biét gitra luong két tia niken cua 16p
phu va lugng niken dugc chira trong 16p ma.

Cu thé hon, mit cét ngang cta 16p pht va mit cat ngang ciia 16p ma dugce tiép
xtc bang cach gia cong chum ion hoi tu (focused ion beam - FIB), va d day cta 16p
phu duoc tinh toan bang viéc quan st mit cat ngang bang SEM hoic TEM. Sau d6,
su lién quan giira d6 sdu phin xa va thoi gian phun xa trong phép do phd phat xa
quang phong dién phat sang thu dugc. Sau do, tri s6 tich hop dém phat xa thu duoc

1a két hop vé6i su phat xa quang duoc dén xuat tir cac nguyén t6 niken trong khoang
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thoi gian cho dén khi thoi gian phtin xa twong tmg véi do day 16p phu trong phép do
phé phat xa quang phéng dién phét sang. Lugng két tia niken c6 thé dugc xac dinh
bing Vcéch sir dung tri s6 tich hop dém phat xa két hop v6i su phat xa quang dugc
dan xuét tir cac nguyén t6 niken nhd su hd trg clia dudng cong hiéu chinh thu dugc
trude.

Duong cong hi¢u chinh dugc chuén bi theo phuong phap sau.

Thir nhét, m6i mau c6 16p phi chira niken trén 16p ma khong c6 niken va ¢6
mdi luong két tia niken khac nhau duge dwa vao phép do phd phat xa quang phéng
dién phat sang dé thu duoc tri s tich hop dém vé su phat xa quang duoc din xuat tir
cac nguyén té niken trong khoang thoi gian cho dén khi thoi gian phtn xa ma tai d6
sy phat xa quang duoc din xuat tlr cac nguyén t6 niken trd nén khong thé phat hién.
Sau do, lvong két tia niken ciia cdc mau nay dugc xac dinh bang cach phén tich bé
mit bang cach st dung huynh quang tia X. Pudng cong hiéu chinh cua Vtri s tich
hop dém niken thu duge nhd phép do phé phat xa quang phéng dién phét sang d6i
v6i luong két tua niken duoc didu ché theo cach nay.

Trong khi do, 16p phu c6 kha nang chira oxit titan ¢6 cac lién két ngang nhu
lién két Ti-O-Ti. Cac tac gia sang ché da nhan thiy rang, khi sy lién két ngang cua
16p phu tién hanh va do d6 su polyme hoa clia chiing tién hanh, ning luong tu do bé
mit cia I6p phu ting 1én, ma lam tang sy tuong tac giita 16p phl va mang hodc son
ma nh¢ d6 cai thién d6 bam dinh gitra ching, nhd d6 ngén sy &n mon cua tam thép
khéi qué trinh xir I, do d6 thu dugc kha ning chéng an mon wu viét sau khi gan
mang va kha ning chdng n mon sau khi son. Céc tac gia sdng ché con nhén thay
rang tri s6 A, ty 1é nguyén tir (F/Ti) va ty 1é trang thai oxy (OH/MO) ¢6 thé st dung

lam cac chi s0 cho mat d6 lién ket ngang.
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(Tri sb A)

D6i v6i 16p phu, tri s6 A duge xéc dinh bang Cong thic (1) duéi ddy 1a khong
16m hon 30.

A = [(Tio - Tia) / Tio] x 100 ... (1)

Theo Cong thire (1), Tio 14 lwong két tia titan (don vi: mg/m?) cua 16p phu,
duoc do bang cach sir dung huynh quang tia X. Tia 12 lugng két tia titan (don vi:
mg/m?) cta 16p phu sau, viéc do Tiosau day, tdm thép dung 1am d6 chira dwoc nhing
trong dung dich natri hydroxit chitra nuéc 1 mol/L ¢ nhiét do 50°C trong thoi gian 10
phut. Luong két tua titan nay cling dugc do bang cach st dung huynh quang tia X.

Tri s& A duoc xé4c dinh bang Céng thirc (1) ding 1am chi s6 chi mat do lién
két ngang cua 16p phu. Pé 16 rang hon, trong viéc nhiing tdm thép dung lam do6 chira
trong dung dich natri hydroxit chtra nudce, khi lién két ngang cua 16p pht khong du
va dan dén cac doan tach nho, luong 16n titan hoa tan va ra khéi 16p phi, ma dan dén
tri s& A 16n hon, trong khi khi sy lién két ngang xay ra va do d6 su polyme héa cua
16p phu xay ra, luong titan nhé hoa tan, ma dAn dén tri s6 A nhé hon.

Theo sang ché, do d6 bam dinh va kha ning chéng &n mon, tri s6 A dugc xac
dinh 1a khong 16n hon 30. Tri s6 A t6t hon 1a khong 16n hon 20 va t6t hon nira 1a
khoéng 16n hon 15 do d6 bdm dinh va kha ning chéng an mon c6 thé wu viét hon.

(Ty 1€ nguyén ta (F/T1))

Ty 1€ nguyén ti gitta flo va titan (F/Ti) la 0,00<F/Ti<O,10 & bé mit ngoai
cung cua 16p phu nguoc lai phia 16p ma.

Lé6p phit duoc tao bang cach sir dung phwong phap xir ly (phwong phap xu ly
theo sang ché) duoc mb ta sau. Cu thé hon, cac ion hexaflotitanat (TiF¢>) trong dung

dich xtr 1y thanh Ti(OH).Fex2 (n = s6 nguyén nam trong khoang tir 0 dén 6) nho
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phan ing thiy phan lam cho OH" tao ra trén bé mit clia tim thép duoc ma va sau d6
hut bam vao bé mit cua tAm thép duoc ma, sao cho phan tmg ngung khir nuée xdy
ra, va do d6 16p phu dugc tao ra. Co kha nang, do viéc loai bo hiéu qua flo khoi
Ti(OH)nFen* trong qua trinh néu trén, s6 lién két Ti-O-Ti duogc tao ra nhd sy ngung
khtr nude, sao cho viée lién két ngang cua 16p phu xay ra va do d6 su polyme hoa
clia n6 xay ra. Co nghia 13, dé dat duoc su polyme hoa ctia 16p ph, flo con lai trong
16p pht can phai duoc giam xudng. Do d6, véi 16p phi ma trong d6 sy lién két
ngang da xay ra va do d6 su polyme hda da xdy ra, ty 1¢ nguyén tr (F/Ti) la tuong
déi nho.

Mt khéc, ty 18 nguyén tir (F/Ti) ciing c6 thé dung lam chi s6 chi mat d lién
két ngang cua 16p phu. Theo sang ché, dbi véi do bam dinh va kha nang chéng an
mon, ty 1& nguyén tir (F/Ti) dugc xac dinh 1a khong 16n hon 0,00 nhung nhé hon
0,10. Ty 1 nguyén tir (F/Ti) t6t hon 1 khong 16n hon 0,03 do d bam dinh va kha
nang chdng an mon ¢6 thé wu viét hon.

Ty 1é nguyén tir néu trén c6 thé duoc do dwa vio cac tri s6 cua nong do
nguyén tir duoc x4c dinh bang su hd tro cia phan mén phan tich st dung cac pic Fls
va Ti3d, ma duoc do bang phd hoc quang dién tr tia X (XPS - X-ray photoelectron
spectroscopy). P6i véi ngudn tia X ciaa XPS, AlKo don sac (hv: 1486,6 eV) dugc str
dung. Trong phép do nay, bé mit ngoai cling cua 16p ph trén tdm thép dung lam dd
chtra dugc truc tiép dua vao phan tich.

(Ty 1€ trang thai ciia oxy (OH/MO))

Theo sang ché, khi ty 1& (don vi: %) ciia oxy ma cé mit trong 16p phu 1a oxy
cAu thanh nén hydroxit duoc thé hién bang cong thirc OH, va ty 1& (don vi: %) cla

oxy ma c6 mit trong 16p pht 14 oxit cau thanh oxit kim loai dugc thé hién bing cong
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thicc MO, ty 1& c6 cong thitc la OH/MO (duoc goi la "ty I¢ trang thai cua oxy
(OH/MO)" hoac don gian la "ty 1¢ trang thai (OH/MO)" theo sang ché) t6t hon 1a
nhoé hon 0,70.

M3di lugng "OH" va "MO" dua vao tong luong (don vi: at.%) clia oxy ma c6
mat trong 16p phu 1a mét hydroxit tao thanh va lugng (don vi: at.%) cua oxy ma cd
mat trong 16p phu 14 oxit cAu thanh oxit kim loai (sau day ciing duoc goi 1a " tong

luong oxy" (don vi: at.%)).

Mt khac, "OH" biéu dién ty 1& (don vi: %) cta lwong (don vi: at.%) clia oxy
ma ¢6 mit trong 16p pht 1a mdt hydroxit tao thanh dbi véi téng lwong oxy (don vi:
at.%).

Twong tu, "MO" biéu dién ty 1€ cta lugng (don vi: at.%) clia oxy ma c6 mat
trong 16p pht 13 oxit c4u thanh oxit kim loai d6i véi tong lugng oxy (don vi: at.%).

Y nghia vé ty 18 trang thai (OH/MO) clia oxy (oxy nguyén chét) trong 16p phu
s€ duoc mo ta.

Nhu x4c dinh trén, ty 18 trang thai (OH/MO) dé cap dén ty 1¢ giita ty 1& oxy
ma ¢6 mit trong 16p phu 13 oxy cu thanh nén hydroxit (OH) va ty 1€ oxy ma c6 mit
trong 16p phii 13 oxit cdu thanh oxit kim loai (MO) (vi du, ty 1& oxy c¢6 mit trong 16p
phu & dang oxy lién két véi nguyén tir kim loai (M-O-M).

Do d6 ty 1é trang thai (OH/MO) biéu dién ty lé\giﬁ:a Ti(OH)nFen> (0 = 56
nguyén nam trong khoang tir 0 dén 6) dugc tao ra trén phéan tmg thily phan cta ion
hexaflotitanat (TiF¢>)va lién két Ti-O-Ti dugc tao ra trén phan tmg ngung khir nude.
Do d6, véi 16p phu ma trong d6 su lién két ngang da xay ra dé tao ra sb lién két Ti-
O-Ti va do d6 s polyme héa da xay ra, tri s6 OH/MO 1a twong d6i nho.

Mat khac, ty 16 trang thai (OH/MO) ciing ¢6 thé dung lam chi s6 chi mat do
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lién két ngang cia 16p phi.

Ty 18 trang thai (OH/MO) tét hon 14 nhé hon 0,70 theo do bam dinh va kha
nang chéng &n mon, va tét hon nita 1a nhé hon 0,40 do kha ning chéng in mon ¢6
thé wu viét hon.

Tri s6 giéi han nhé hon cua ty 1é trang thai (OH/MO) khong dﬁqc gi6i han cu
thé va tot hon 12 nhé hon 0,05 va t6t hon nita 1a khong nho hon 0,15.

Pé thu duoc ty 1€ trang thai (OH/MO), trong khi viéc do st dung buc xa
xyncrotron hodc tuong tu co thé duoc sir dung, sang ché sir dung phuong phap do
trang thai ctia oxy bang XPS. Cu thé hon, viéc st dung AlKa don sdc 12 nguon tia X,
pic ctia oxy Ols dugc do. Sau do, viée tach pic dugc thuc hién dé phan biét gitra oxy
ma c6 mit 1am oxit cAu thanh oxit kim loai (c6 tén 13, ma lién két v6i nguyén tir kim
loai) v6i nang luong lién két ndm trong khoang tir 529,5 dén 532,8 eV va oxy ma co
mat lam hydroxit tao thanh véi nang luong lién két ndm trong khoang tir 530,9 dén
532,8 eV, va ty 1& cudng do tich lily duoc tinh todn bang phan mém phan tich dé nho
do thu duoc ty 1€ trang thai (OH/MO). Dién tich dugc do nén c6 dudng kinh it nhat
12 100 pm. Trong phép do nay, bé mit ngodi cling ctia 16p phu trén tam thép dung
lam dd chura duoc truc tiép dua vao phan tich.

Lé6p phit ¢6 tri s& A, ty 1& nguyén tir (F/Ti) va ty 1¢ trang thdi (OH/MO) néu
trén ¢ thé thu duge bang phuong phép san xuét theo sang ché bao gdm qua trinh tao
16p phit ma trong d6 mat do dong dién phéan dé xur Iy dién phan catot dwoc thiét 1ap
cao va/hoac qua trinh nhiing sau.

(Nang luong tw do bé mat)

Nhu néu trén, khi viéc lién két ctia 16p phi xay ra va do d6 su polyme héa cia

né xay ra, nang luong tr do bé mit (ys) cia 16p phu ting 1én, dan dén d6 bam dinh
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va kha ning chéng an mon uu viét.

Theo séng ché, do d6, ning luong tu do bé mat & bé mit cua 16p phi nguoc
lai v6i phia 16p ma t6t hon 13 nho hon 40 mN/m, v t&t hon nita 13 khong nhé hon 60
mN/m.

Phuong phap do nang luong tu do bé mit dugc md ta sau.

(Mang oxit thiéc)

T4m thép dung 1am dd chira theo séng ché tt hon 1a c6 mang oxit thiéc, ma
chira oxit thiéc, giita 16p phu va 1ép ma clia tam thép duoc ma. Luong dién can thiét
dé khir oxit thiéc trong mang oxit thiéc (sau day duoc goi 1a "lwgng dién khir") nam
trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?

T&m thép dung 1am d6 chira theo sang ché c6 mang oxit thiéc nay, sao cho su
d6i mau cua 16p phu c¢6 thé duge giam hodc duge ngin, dan dén hinh dang bén ngoai
wu viét. Viéc nay c6 thé 1a do mang oxit thiéc ding dé gidi han 16p son phil clia céc
tap chét (chu yéu 14 thiéc) tir 16p ma thiéc thanh 16p phi, va diéu nay gi6i han su co
viing cim cua oxit thiéc trong 16p phi, sao cho su hép thu 4nh sang c6 thé nhin thay
giam. Két qua 13, su thay d6i thanh mau hoi nu dugc gidm nhe.

Tuy nhién, néu mang oxit thiéc trong luong mang qua 16n, mau giao thoa c6
thé xuét hién trén 16p phu, dan dén hinh déng bén ngoai ctia 16p phi kém. Vi ly do
nay, luong dién khir dung cho mang oxit thiéc duoc x4c dinh 13 khong 16n hon 5,0
mC/cm?.

Hon nita, d6i v6i luong dién khir ding cho mang oxit thiéc 16n hon 5,0
mC/em?, sy thiéu két dinh dbi khi xay ra bén trong mang oxit thiéc, ma co thé dan
dén do bam mang va do bam son thép hon. Khi xem xét diéu nay, luong dién khu

dung cho mang oxit thiéc duoc x4c dinh 1a khong 16m hon 5,0 mC/em?.
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Luong dién giam dung cho mang oxit thiéc tét hon 14 ndm trong khoang tir
3,0 dén 5,0 mC/cm? va t8t hon nira 14 nadm trong khoang tir 3,6 dén 5,0 mC/cm? do
hinh dang bén ngoai ctia tim thép dung 1am dd chira ¢6 thé uu viét hon.

Luogng dién can dé khu oxit thiéc c¢6 thé duoc x4c dinh theo cach sau day:
Tam thép dung 1am do chta dugce dwa vao dién phan catot bing dong dién khong doi
14 0,05 mA/cm?trong dung dich axit hydrobromic chira nudc 0,001 mol/L ma tir d6
oxygen duoc hoa tan da dugc loai bd béng cach, vi du, su tao bot khi cua khi nito, va
duong cong thoi gian dién thé do d6 thu duge duoc st dung cho su x4c dinh.

Trong truong hgp ma 16p phu chira niken, tuy nhién, dong dién ciing duoc su
dung dé tao ra hydro trong phuong phap dong dién khong d6i néu trén va do do,
dong dién cho su khir oxit thiéc khong thé dugc do truc tiép. Trong truomg hop nay,
lugng dién can dé khu oxit thiée c6 thé duoc xac dinh tir lrong dién tuong Umg voi
su khéac biét gitra dudng cong dong dién khir thir nhét thu dugc qua su quét dién thé
tir dién thé nhing dén dién thé -0,7 V (vs.Ag/AgCl) va dudng cong dong dién khir
thir hai sau d6 thu duoc qua sy quét dién thé twong tyr tir dién thé nhiing dén dién thé
-0,7 V (vs.Ag/AgCl).

(Phuong phép san xuét tAm thép ding lam db chira)

Tiép theo, phuong phép san xuat tim thép ding lam dd chutra theo séang ché
néu trén (sau ddy ciing dugc goi 1a "phuong phép san xuat theo sang ché" dugc mo
ta. Phuong phap san xuét theo sang ché bao gdm it nhit qué trinh tao 16p phu cta
viéc tao ra 16p phu néu trén sir dung phuong phap xur ly (sau day cling duoc goi 1a
"phuong phép xit Iy theo séang ché") duge mé ta dudi day.

(Qua trinh tao 16p pht)

Qué trinh tao 16p phi 13 qua trinh tao 16p phii néu trén trén bé mit cla tam
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thép dugc ma trén mat 16p ma va bao gém viéc nhung tAm thép dugc ma theo
phwong phép xi Iy theo sang ché dwoc mo ta dudi day (phuong phép nhing) hoic
dua tAm thép duoc ma duoc nhung vao phuong phap xir 1y dién phan catot.

Phuong phap xt 1y dién phéan catdt duge uu tién do, so v6i phuong phap xu
Iy nhing, phuong phap xt Iy dién phan catdt cho phép ndng d6 OH" ting 1én hon
nita & bé mit cua tAm thép dugc ma, ma con thic ddy phan tng thuy phan cia ion
hexaflotitanat (TiFe2), va su lién két ngang cta 16p pht nhd sy ngung khir nuée sau
d6 do d6 duogc thuc diy hon. Ngoai su dién phan ma trong d6 phwong phép xtr Iy
dién phan catot va phuong phap xur ly dién phan anot khac dugc thuc hién co thé
duoc thuc hién.

Phuong phép xit Iy theo sang ché dé sir dung, cac didu kién cho phuong phép
xtr ly dién phan catot, va twong tu duoc mé ta chi tiét dudi day.

(Dung dich xtr 1y)

Phwong phap xtr 1y theo sang ché chira thanh phén titan (hop chét titan) dé
cung cAp titan (titan nguyén chat) cho 16p phi. Cac thanh phan titan minh hoa bao
gbm axit hexaflotitanic (HyTiFs) va/hosic mubi ciia né. Cac vi du vé mubi cia axit
hexaflotitanic bao gdm kali hexaflotitanat (K»TiFs), natri hexaflotitanat (Na,TiFs), va
amoni hexaflotitanat ((NHa4)2TiFs).

Ham luong thanh phén titan cta phuong phap xir Iy theo sang ché khong
duoc gi6i han cu thé, va khi axit hexaflotitanic va/hodc mudi cia n6 dugce st dung,
t6t hon 1a ndm trogn khoang tir 0,004 dén 0,4 mol/L va tét hon nita 14 nim trong
khoang tir 0,02 dén 0,2 mol/L theo lwong ion hexaflotitanat (TiF¢>).

Khi 16p phu duoc tao ra dé chira niken (niken nguyén chat), phuong phap xtr

Iy theo séng ché chtra thanh phan niken (hop chit niken) dé cung cip niken (niken
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nguyén chét) cho 16p pht.

Thanh phan niken khong dwoc gi6i han cu thé va cac vi du cia no bao gdm
niken sulfat (NiSO4), niken sulfat hexahydrat, niken clorua (NiClz), va niken clorua
hexahydrat.

Ham luong thanh phan niken theo phwong phép xir ly theo sang ché khong
duoc gioi han cu thém va t8t hon 1a ndm trong khoang tir 0,002 dén 0,04 mol/L va
t6t hon nira 12 nim trong khoang tir 0,004 dén 0,02 mol/L theo lwong ion niken
(Ni*").

Trong khi nuée thuong dugce st dung cho dung méi theo phuong phép xt ly
theo sang ché, dung méi hitu co c6 thé duge st dung két hop.

Nong d6 pH theo phwong phép xir Iy theo sang ché khong duoc giéi han cu
thé va t6t hon 1a nim trong khoang tir 2,0 dén 5,0. O ndng d6 pH nam trong khoang
néu trén, thoi gian xt Iy ¢6 thé duge rut ngin va dung dich xit Iy ¢6 thé c6 tinh 6n
dinh wu viét. Céc thanh phan axit (vi du, axit phosphoric va axit sulfuric) va céac
thanh phan kiém da biét (vi du, natri hydroxit va nuéc amoniac) c6 thé duoc st dung
dé diéu chinh pH.

Phuong phép xir Iy theo sang ché c6 thé tiy y chira chét hoat dong bé mit
nhu natri lauryl sulfat hodc axetylen glycol. Dung dich xir Iy ¢6 thé chira phosphat co
dic nhu pyrophosphat tir quan diém vé d6 bén ciia trang thai két tia theo thoi gian.

Phuong phap xir Iy ¢6 nhiét do tot hon la nam trong khoang tir 20°C dén
80°C, va t6t hon nita 12 nAm trong khoang tir 40°C dén 60°C.

(Phuong phép xtr ly dién phan catot)

Mot phwong phéap dé thu dwoc 16p phit duoc polyme hoéa néu trén, theo qua

trinh tao 1ép phu, duoc thiét 1ap cuong do dong dién phan cho phuong phép xt ly
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dién phan cat6t 1a 16n. Viéc tang cuong d6 dong dién cho phuong phap xir ly catot
dién phan cho phép n@)ng do OH tang lén & bé mat cua tdm thép duoc ma, ma con
thuc ddy phan tng thiy phan cua TiFe”, va su lién két ngang ctia 16p phu nho su
ngung khir nude sau d6 nho dé dugce thic ddy hon. Do d6 16p phu duge polyme héa
¢6 thé thu dugc. Ngoai ra, cudng d6 dong dién cao cling hitu hiéu trong viéc ngin
luong két tua niken cta 16p phtt khéi tré nén qua muc. Cu thé, cuong d dong dién
phén t6t hon 14 1én hon 20,0 A/dm? nhung khong 16n hon 100,0 A/dm?, t6t hon nira
12 nim trong khoang tir 25,0 dén 100,0 A/dm?, va con t6t hon nira 13 nam trong
khoang tir 30,0 dén 100,0 A/dm?.

Tuy nhién, khi phwong phap san xuét theo sang ché bao gdm qua trinh nhing
sau duoc md ta sau, cuong do dong dién l6n nay khong co ban, va cudng do dong
dién phan c6 thé 13, vi du, nim trong khoang tir 1,0 dén 20,0 A/dm>.

Thoi gian ing dung dong dién cho phuong phap xur Iy dién phén catot t6t hon
12 ndm trong khoang tir 0,1 dén 5 gidy va t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 0,3 dén
2 gidy. Cudng d6 luong dién 13 san phim ciia cuong do dong dién va thoi gian Gng
dung dong dién va dugc thiét 1ap thich hop.

(Qua trinh nhung sau)

Nhu phuong phép khac dé thu duogc 16p phu dugc polyme héa néu trén,
phuong phap san xuét theo sang ché duoc tao két cdu dé bao gdm qué trinh nhing
sau ma trong do, sau phuong phap xir Iy nhing hodc phuong phdp xtr ly dién phan
catdt trong qua trinh tao 16p phi, tAm thép dugc ma dugc nhing trong bé axit trong
thoi gian it nhat 12 0,1 gidy. Do phuong phép xir Iy nhiing sau, flo ctia Ti(OH)nFe.n>
hét bam vao bé mit cua tim thép dugc ma dugc loai bo ¢é hiéu qua, va sb lién két

Ti-O-Ti duoc tao ra nho sy ngung khtr nudce, sao cho su lién két ngang cua 16p pha
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xay ra. Do do 16p pht dugc polyme hoa cé thé thu dugc.

Thoi gian nhung trong bé axit khong dugc gidi han cu thé mién 1 n6 khong
ngén hon 0,1 gidy, va t6t hon nita 13 khong ngén hon 0,5 gidy va tot hon nita 13 nim
trong khoang tir 1,0 dén 3,0 gidy.

Nong do pH cua bé axit khong 16n hon 5,0, vi du. Cac thanh phan axit da biét
(vi dy, axit phosphoric, axit sulfuric va axit nitric) ¢ thé dugc sir dung dé diéu chinh
pH.

D61 v6i bé axit, phuong phép xir Iy theo sang ché (pH nim trong khoang tir
2,0 dén 5,0) ¢o thé duoc st dung. Co thé, mtc do cua su polyme hoa cua 16p phu
khéng anh hudng boi cac ion chira trong bé axit.

Nhiét do cua bé axit, vi du, ndm trong khoang tir 60°C dén 100°C.

Tuy nhién, khi cuong do dong dién phan cho phuong phép xur ly dién phan
catdt duoc thiét 1ap 13 cao (vi du, cao hon 20,0 A/dm? nhung khong cao hon 100,0
A/dm?) trong qua trinh tao 16p phu néu trén, phuong phap san xuét theo sang ché
khéng can ¢6 qua trinh nhing sau.

Sau qué trinh nhing sau, hodc trong truong hop ma qud trinh nhing sau
khong thuc hién, sau qua trinh tao 16p phti ma trong d6 cuong do dong dién dung
cho phuong phap xtr ly dién phan catét duoc thiét 1ap 1a 16m, tdm thép thu duogc tdt
hon 13 duoc rira bang nuée dé khir tap chat chira trong 16p phu.

Phuong phap rira khong dwoc gidi han cu thé. Trong trudng hop san Xuat sty
dung duong lién tuc, mét phuong phdp minh hoa co thé dwoc ding ma trong d6 bé
chtra nude rira duoc bd ti ¢ vi tri ddu ra cia bé xir Iy 16p phu, va tim thép trong qua
trinh dugc nhing vao nudce lién tuc sau khi xur ly 16p phu. Nude dé dung trong viéc

rira tot hon 13 ¢6 nhiét do nam trong khoang tir 40°C dén 90°C.
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O thoi gian nay, thoi gian rira tot hon 13 1au hon 0,5 gidy va t6t hon nita 12
ndm trong khoang tir 1,0 dén 5,0 gidy do viéc ria bing nudc mang dén hiéu qua wu
viét hon.

Viéc lam kho c6 thé thay thé hodc cho sau viéc rira béng nudc. Nhiét do va
phuong phéap lam kho khong dugce gidi han cu thé, va qué trinh 1am kho thong
thuong sir dung thiét bi lam kho thong thudng hodc 16 nung dién c6 thé duoc ding vi
du. Nhiét d6 trong viéc lam kho t6t hon 1a 1én dén 100°C. O nhiét d6 nam trong
khoang néu trén, sy oxi hoa cua 16p phu co thé t6i thiéu, do d6 duy tri do on dinh cta
ché pham phi. Gi6i han duéi cta nhiét do khong duoc gi6i han cu thé va thong
thuong 1a nhiét do trong phong.

(Quaé trinh x1 ly trudce)

Phuong phép san xuét theo sang ché t6t hon 14 bao gdm qua trinh xi 1y truée
trudc qua trinh tao 16p phii néu trén. Qua trinh xur ly trudc la qua trinh tao mang oxit
thiéc néu trén trén bé mit cua tAm thép duoc ma & phia 16p ma, bang cach nhing tam
thép duoc ma vao dung dich xtr ly truéce chira chét oxy hoa hodc cacbonat hoic bang
cach dua tAm thép duoc ma vao xir Iy dién phan anot trong dung dich xtt Iy trude.

Béng cach nhing tAm thép dugc ma vao dung dich xtr ly trudc hodc dua tAm
thép dugc ma vao xtr ly dién phan anot trong dung dich xur ly trudc, phan 16p ma, ma
bao gdm 16p thiéc, ciia tAim thép dwgc ma duge oxy héa bang chét oxy héa haowcj
cacbonat ¢o trong dung dich xtr ly tuowcs, va do d6, mang oxit thiéc chira oxit thiéc
duoc tao ra.

Loai chit oxy héa hodc cacbonat c6 trong dung dich xt ly trude khong duge
gi6i han cu thé.

D&i véi chat oxy hoa, chét oxy hoa duoc biét bat ky cé thé duoc st dung. Cac
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chét oxy héa minh hoa bao gom: clo dioxit; cac axit perhalogen nhu axit percloric va
axit periodic; peblorat 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 hodc cac
kim loai kiém thd nhu natri peroxit, kali peroxit, magié peroxit, canxi peroxit va bari
peroxit; va hydro peroxit hoic cic din xudt ctia né nhu hydro peroxit va natri
percacbonat.

Déi v6i cacbonat, cacbonat ¢6 thé hoa tan bang nuéc di biét bat ky c6 thé
duogce st dung. Vi dy, cacbonat cia kim loai kiém nhu natri cacbonat va kali cacbonat
c6 thé duoc st dung.

Cu thé 13, c4c chét oxy héa dugc uu tién 1a peclorat, peroxit cuia kim loai kiém
hodc kim loai kiém thd, va hydro peroxit hodc céac dan xuét ctia né, va cacbonat duoc
wu tién 14 natri cacbonat, déi v6i Iy do ma mang oxit thiéc c6 thé duge tao ra lién tuc
va day du trén tAm thép.

Ham luong chét oxy héa hodc cacbonat cia dung dich duoc xit Iy trude t6t
hon 14 ndm trong khoang tir 5 dén 30 g/L va tt hon nita 13 nam trong khoang tir 10
dén 20 g/L do mang thiéc oxit c¢6 thé dugc tao ra lién tuc hogdc day da trén tm thép.

Dung dich xtt Iy truée c¢6 nhiét d6 tot hon 14 ndm trong khoang tir 20°C dén
80°C va tét hon nita 1a nim trong khoang tir 40°C dén 60°C do nhiét d¢ nay cho
phép mang oxit thiéc duoc tao ra véi trong lugng phu thich hop, nhd d6 ngén sy thay
d6i mau ciia 16p phu.

Thoi gian nhiing tAm thép dugc ma trong dung dich dugce xit Iy trude t6t hon

1a ndm trong khoang tir 0,1 dén 5 gidy va tot hon nita la ndm trong khoang tir 0,2 dén
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2 gidy dbi véi cling 1y do néu trén. Viéc nhing trong dung dich duge xw ly trude co
thé tiy chon tiép theo rira bang nudc.

Céc diéu kién dién phan trong dung dich duge xir Iy trude nhu sau: tam thép
dung 1am andt, va cuong do dong dién t6t hon 14 ndm trong khoang tir 1,0 dén 10,0
A/dm? va tdt hon nita 1a ndm trong khoang tir 3,0 dén 6,0 A/dm?, déi véi clng ly do
néu trén. Thoi gian Ung dung dong dién t6t hon 13 ndm trong khoang tir 0,1 dén 5
gifly va tot hon nita 12 nim trong khoang tir 0,2 dén 2 gidy. Viéc xir Iy dién phén
trong dung dich duoc xit Iy trude cb thé tily chon tiép theo rira bang nude.

T4m thép dung 1am d6 chta theo sang ché thu duoc bang phuong phap san
xuét theo sang ché duoc str dung trong viéc san xudt c4c vat chia khac nhau nhu dd
hop kéo va dd hop sét, dd hdp thuc phém va do uéng.

Vi du thuc hién sang ché

Sang ché duge mé ta cu thé dudi day bang cac vi du. Tuy nhién, sdng ché
khong bi gi6i han béi cac vi du nay.

(San xuét tAm thép dugc ma)

Céc tAm thép dugc ma duoc san xuit bang cac phuong phap sau day.

T4m thép (tAm nén T4) c6 chiéu day 13 0,22 mm duoc dwa vao tdy nhon bang
dién, duoc ma ban niken véi lugng niken két tia trén mot mit duoc thé hién trong
Bang 5 st dung bé Watts, nho d6 tao ra cac 16p ma niken trén ca hai mat cua tdm
thép. Sau do6, tim thép duoc i & nhiét d6 700°C trong moi truong 1 10 % thé tich Hy
+ 90 % thé tich N, dé khuéch tan va ri qua 16p ma niken, nhe d6 tao ra cac 16p hop
kim niken-sét (cac 16p chira niken) trén ca hai mit cua tam thép (lwong két tia niken
trén mot mat duoc thé hién trong Bang 5).

Sau do, tam thép thu dugc c6 cac 16p chira niken trén bé mét cia n6 dugc ma
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bang thiéc theo luong két tia thiéc trén mot mat duoc thé hién trén Bang 5 st dung
bé ma thiéc, nho d6 tao ra cac 16p thiéc trén ca hai mat cia tAm thép. Sau do, tAm
thép thu dugc duge dua vao xur ly lam nong va ia‘un néng chay & nhiét do thap hon
~ diém noéng chay cua thiéc dé tao ra cac 16p ma trén ca hai mit clia tdm nén T4. Do
d6, mdi 16p ma bao gdm 16p hop kim niken-sit, 16p hop kim sét-thiéc-niken va 16p
thiéc duoc xép chong 1an luot tir mat tdm thép dwoc tao ra trén ca hai mit cua tAm
thép.

(San xuét vat liéu thir nghiém ctia tAm thép ding 1am db chira)

M3i vat liéu thir nghiém cia tdm thép ding lam db chtra ma cac 16p phu cia
no6 duogc tao ra trén ca hai mat cua tAm thép dugc ma duoc tao ra béng phuong phap
sau day.

(Qua trinh xt ly trudc)

M3di tAm thép duoc ma dugc san xuét duge rira bang nuéc, va sau d6 mang
oxit thiéc dugc tao ra ca hai mit cia tdm thép trong dung dich dugc xir ly trude
(dung méi: nudce) v6i ché pham dugce thé hién trong Bang 1, & nhiét d6 dung dich xir
1y thé hién trén Bang 4, dudi didu kién nhung (thoi gian nhing) hodc cac diéu kién
dién phén anot (cuong d6 dong dién, thoi gian 4p dung dong dién) thé hién trén Béang
4. Trong trudng hop ma khong c6 mang oxit thiéc dugc tao ra bang qua trinh xtr Iy
trude, cac khoang tréng thich hop trong Bang 4 duoc dién bang "-."

(Qua trinh tao 16p phu)

Sau d6, mdi tAm thép dugc ma thu dwoc, ma da trai qua hodc chua trai qua
qua trinh xtr ly trude, dugce rua bang nude va dugc dua vao xir ly dién phan catdt
bang cach st dung phuong phap xit Iy (dung méi: nudc) véi ndng do pH dén 4,0 va

ché phim dugc thé hién trén Bang 2, tai nhiét do cua phuong phép xir Iy dugc thé
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hién trén Bang 4, dudi cac diéu kién dién phan (mat do dong dién, thoi gian 4p dung
dong dién, cudong do luong dién) duoc thé hién trén Bang 4.

(Qua trinh nhung sau)

Sau qué trinh tao 16p phu, phan vt lidu thir nghiém dwgc nhiing riéng vao bé
axit v6i ché phim duogc thé hién trén Bang 3, & nhiét do theo phuwong phép xu ly
dugc thé hién trén Bang 4, trong thoi gian nhiing duge thé hién trén Bang 4. Trong
trrong hop ma qua trinh nhing sau khong dugc thuc hién, khoang trong thich hop
trén Bang 4 duoc dién 12 "-".

Sau qua trinh nhing sau, hodc trong trudng hgp ma qué trinh nhing sau
khong dugc thuc hién, sau qué trinh tao 16p phu, tAm thép thu duoc dugc ria bang
nuéce va duoc 1am khé bang cach phut khi ¢ nhiét d trong phong.

Sau do, cac vat liéu thir nghiém cua tdm thép dung lam do chira duoc san Xudt
duoc danh gia dbi véi do bam mang, do bam son, kha ning chéng 3n mon sau su gan
mang, kha ning chéng dn mon sau khi son, va hinh ddng bén ngoai bing cac phuong
phap dudi ddy. Céc két qua duoc thé hién trén Bang 5 dudi day.

Luong dién khu dbi véi mang oxit thiéc, luong két tua titan va niken cua 16p
phu, tri s6 A, ty 1 nguyén tir (F/Ti), va ty 1é trang thai (OH/MO) dugc do hodc duge
tinh bang cac phuong phap néu trén. Nang lugng tu do bé mit ciia mdi 16p pha dugce
do bang phuong phép dudi ddy. Céc két qua duoc thé hién trén Bang 5 duéi day.

Trong trudng hop ma khéng ¢6 mang oxit thiéc duoc tao ra bang qua trinh xtr
Iy trude, cac khoang tréng dbi voi lwong dién khir trén Bang 5 duoc 1a "-". Céc
lugng dién khir dugce do thuc té, va tht ca nho hon 1,0 mC/cm?.

(Nang luong tir do bé mit (ys))

Khi géc tiép xtic & thoi gian kho chét 16ng dugc nho giot trén bé mit cia mdi
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vét liéu thir nghiém la 6, thanh phén lurc nhung cta nang lwgng tu do bé mit & bé mit
ctia vat liéu thtr nghiém 14 ys¢, thanh phan luc ¢6 cuc ctia n6 14 ys", ning lwong tu do
bé mat cua chét 16ng 1a y1, thanh phan luc phén tan cia né 1a y1%, va thanh phan luc
c6 cuc 1a yI", sy lién quan sau diy dugc thda mén.

v1(1 + cos0) / 2 x (rIr)2

= (ys9)12 x (Y1912 / (yI")12 + (ysh)12

St dung nam loai chét 1éng ma ning lugng tu do bé mit cua n6 duoc biét (vi
du, v, yI' va y1¢ d3 biét) (cé tén 13, nube, glyxerin, formamit, etylen glycol va
dietylen glycol), cac goc tiép xuc tinh thu dugc bang cac phuong phap do géc tiép
xtic (kifu CA-D, c6 tir Kyowa Interface Science Co., Ltd.) (d0 4m tuong d6i: nam
trong khoang tir 55% dén 66%:; nhiét do: 20°C). Géc tiép xtc 6 duge do ddi v6i mdi
kiéu trong s6 nam kiéu chét 1ong va cac tri s6 y1, yI' va y1¢ ciia mdi kiéu chat léng
duoc chuyén thanh coéng thirc néu trén dé thu duoc ys? va ys" bang cach binh phuong
nhé nhit nho d6 tinh nang luong tir do bé mat ys (= ys¢ + ys") (don vi: mN/m). Céc
nang luong tu do bé mat ddi véi nam kiéu chét long dugce st dung theo cach do duoc
thé hién trén Bang 6.

(P06 bam mang)

Mang PET c¢6 tinh thuong mai (Melinex 850, dugc san xuét boi DuPont)
duogc dinh vao bé mat caa moi tAm thép dung lam dd chira dugc san Xuat béng lién
két nong chay do nhiét & ap suat cudn 1a 4 kg/cm?, téc do cung cAp tAm 1a 40 mpm
va nhiét do bé mat cia tAm thép sau khi di qua cac cudn la 160°C, va sau do, mdi
tAm thép dugc lam néng trong 10 nung phan doan (va duge duy tri ¢ nhiét do dich la
210°C trong thoi gian 120 gidy), nho dé tao ra tam thép duoc dat mong.

Tam thép duoc dat mong duoce san xut (50mm chiéu réng x 50mm chiéu dai)
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duoc dua vao viée thir nghiém va dép DuPont bang cach nhung 1kg trong luong tir
chiéu cao 1a 25cm co st dung su duc 16 ¢6 ban kinh géc luwon giita mit bén va mat
d4u 12 4,7625 mm dé cho phép mat ma trén dé6 mang duoc dinh vao c6 dang 16i. Bon
mau dugc gia cong do d6 dugce tao ra. Mbi mau dugc dat trong thiét bi 10 thdi c6 mat
161 huéng 1én, dugc giit trong mdi trudng trong 16 nung & nhigt dd 130°C trong thoi
gian 30 phut, va liy ra. Mizc d6 bong mang & phan gia cong duoc kiém tra bang mét
thudong va danh gia trén thang diém tir mot dén nam duoc thé hién dudi dy. Trung
binh céc diém cua bén mau (v6i mét chit s6 sau s6 thap phan) duoc sir dung dé danh
gi4 d6 bam mang. Pbi véi viée sir dung thuc té, diém bang 3,0 hodc 16n hon dugc
danh gia 1a d6 bam mang uu viét.

5: Khong c¢6 hién tuong bong xdy ra.

4: Hién tugng bong xay ra ¢ dién tich nhé hon 5% dién tich cua phén gia
cong.

3: Hién tuwong bong xay ra ¢ dién tich 1a 5% hodc 16n hon nhung nhé hon
20% dién tich cta phan gia cong.

2: Hién tuong bong xay ra ¢ dién tich 1a 20% hodc 16n hon nhung nhoé hon
50% dién tich ciia phan gia cong.

1: Hién tuong bong xay ra & dién tich 1a 50% hoac 16n hon dién tich cua phan
gia cong.

(P06 bam son)

Son phenol epoxy duoc phii 1én mdi mét ctia mdi mit cia tam thép dung lam
dd chira nhu duge san xuét (100mm chiéu réng x 150mm chiéu dai) va sau d6 duge
nung tai nhiét do 210°C trong thoi gian 10 phit dé tao ra 16p phi son c6 trong lugng

pht 14 50 mg/dm?2. Sau d6, hai tdm thép ding lam d6 chira dugc tao ra & cling céc

-28-



32241

diéu kién va dugc phil bang son dugc xép chdng sao cho bé mit son ctia ching d6i
dién v6i nhau thong qua mang két dinh nilong, va duge gén két v&i nhau & 4p suit 13
2,94 x 10° Pa va nhiét do 1a 190°C véi thoi gian gén két nén 14 30 gidy. Sau do, cac
tdm thép xép chdng dugc tach thanh cac mau rong 5 mm. Hai tam thép dung lam do
chtra trong m&i mau dugce tach khéi nhau bang cach st dung may thir kéo cing dé do
d6 bén kéo can thiét cho viéc tach. Trung binh cac phép do ciia hai mau duge do theo
tiéu chi sau. Doi véi viée str dung thuc té, khi két qua l1a A hoac B, thi d bdm son
duoc danh gia 14 wu viét.

A: Khong nhoé hon 2,0 kgf (twong duong véi do bén cang cua vat lidu duoc
x1r Iy bang cromat)

B: Khong 16n hon 1,0 kgfnhu’ng nho hon 2,0 kgf

C: Nhé hon 1,0 kgf

(Kha nang chéng an mon sau khi gén mang)

Mang PET c6 tinh thwong mai (Melinex 850, c¢6 tir DuPont) dugc dinh vao bé
mit ctia mdi tAm thép ding lam dd chira dugc san xuat bang lién két nong chay do
nhiét & 4p suit cudn 1a 4 kg/cm?, toe d6 cung cAp tAm 13 40 mpm va nhiét d6 bé mat
ctia tAm thép sau khi di qua cc cudn 1a 160°C, va sau d6, moi tdm thép duogc lam
nong trong 10 nung phan doan (va dugc duy tri ¢ nhiét d6 dich 1a 210°C trong thoi
gian 120 gidy), nhd d6 tao ra tm thép dugc dat mong.

Tiép theo viéc cat ngang duoc thuc hién, béng dung cu cat, trén bé mit duoc
gén két mang ciia tAm thép duoc dat méng (70mm chiéu rong x 40mm chiéu dai) dé
d6 sdu tién dén nén thép (tAm thép). Tam thép dugc dat méng co phan cit ngang
duge nhung trong dung dich thir nghiém ma 13 dung dich chira nuéc hdon hop chira

1,5 % theo khéi lugng axit xitric va 1,5 % theo khéi lugng mubi thuong & nhiét do
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55°C trong thoi gian 96 gid. Viéc nhiing tiép theo 13 viéc rira va lam kho, va sau do
bang gidy bong kinh duoc dua lén bé mat dugc gdn mang va sau do boc ra. Do rong
phén bong mang (vi du, tong do rong clia cic phan bong kéo dai ra bén phai va trai
tir phan duoc cit) duoc do & bbn vi tri ndm trong 10mm tir chd cét ciia phan cét
ngang, va trung binh cac phép do & bdn vi tri thu duoc. Trung binh ciia cac do rong
phan bong mang dugc xac dinh 12 "d6 rong &n mon" va duoc danh gia theo tiéu chi
sau. Déi v6i viée st dung thuc té, khi két qua 13 A hoic B, tAm thép dung lam dd
chira duge danh gia 1a c6 kha ning chong dn mon wu viét.

A: D0 rong an mon nhéd hon 0,8mm

B: D6 rong an mon khong nho hon 0,8mm nhung nho6 hon 1,5mm

C: D0 rong dn mon khdng nhé hon 1,5mm nhung nhé hon 2,0mm

D: B6 rong an mon khong nho hon 2,0mm

(Kha ning chdng an mon sau khi son)

Viée son phenol epoxy dugc phu 1én méi mit ciia mdi mit cua tdm thép dung
lam dd chtra nhu duoc san xudt (70mm chiéu rong x 40mm chiéu dai) va sau do
duoc nung tai nhiét d6 210°C trong thoi gian 10 phut dé tao ra 16p phu son c6 trong
lvong phu 1a 50 mg/dm?.

Tiép theo, phén cit ngang dugc tao ra, béng may cit, trén bé mat duoc son
cla tAm thép dung 1am dd chira (tAm thép dwoc son) d& d6 sau tién dén nén thép (tdm
thép). Tam thép duoc son c6 phin cat ngang duge nhung trong dung dich tht
nghiém ma la dung dich chtra nudc hén hop chita 1,5 % theo khdi lugng axit xitric
va 1,5 % theo khoi lwong mubi thuong & nhiét do 55°C trong thoi gian 96 gid. Viéc
nhing tiép theo 13 viée rira va 1am khé, va sau do, bang gidy béng kinh dugc dua 1én

mang son va sau d6 boc ra. B6 rong phan bong mang (vi du, tong do rong cua cac
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phan bong kéo dai ra bén phai va tri tir phan duoc cat) duge do & bén vi tri ndm
trong 10mm tir chd cét ctia phan cit ngang, va trung binh céac phép do & bbn vi tri thu
dugc. Trung binh ctia cac do rong ph::in bong mang dugc xac dinh 1a "do rong an
mon" va dugc danh gid theo tiéu chi sau. i véi viée st dung thyc té, khi két qua 1a
A hoic B, tAm thép ding 1am dd chira duoc danh gid 1 c¢6 kha nang chéng &n mon
wu viét.

A: D06 rong dan mon nho hon 0,2mm

B: D6 rong an mon khong nhd hon 0,2mm nhung nho hon 0,6mm

C: B0 rong dn mon khong nho hon 0,6mm nhung nho hon 1,0mm

D: Do rong an mon khong nhé hon 1,0mm

(Hinh dang bén ngoai)

Céc tAm thép dung lam dd chtra ngay sau khi hoan thanh qué trinh sén xuat
(trong khoang 60 phut hoan thanh qua trinh san xuét) dugc danh gia véi mau hoi nau
duoc biéu hién trén céc 16p phi. Cu thé hon 13, céc tri s6 L ctia mdi 16p phu duge do
bang cach sir dung SQ-2000 dugc san xuit boi Nippon Denshoku Industries Co.,
Ltd. va dugc danh gia theo cac tiéu chi sau day. Khi két qua 1a A hodc B, thi mau cua
16p phit duge danh gia dé duge ngan chin, nghia 14 hinh ddng bén ngoai wu viét.

A: Tri s6 L khong nho hon 75

B: Tri s6 L khong nhé hon 70 nhung nho hon 75

C: Tri s6 L khong nhé hon 60 nhung nhé hon 70

D: Tri s6 L nhé hon 60
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Bang 1

Loai dung dich xu ly truée Thénhphﬁn g/L

Pl - | Natri percacbonat 10

P2 Hydro peroxit 10

P3 Natri peroxit 10

P4 Natri perclorat 15

P5 Natri cacbonat 10

Bang 2

Loai dune Thanh phén T; ‘ Thanh phén N; ‘
dichxt Iy | [ oai (Pﬁgr{/gong Loai Elrall;rll/lLtgong
T1 Kali hexaflotitanat 0,042 niken sulfat hexahydrat | 0,0076
T2 Kali hexaflotitanat 0,042 niken sulfat hexahydrat 0,0152
T3 Kali hexaflotitanat 0,042 — —
T4 Kali hexaflotitanat 0,042 niken sulfat hexahydrat 0,0114
T5 Axit hexaflotitanic 0,042 niken sulfat hexahydrat | 0,0114
T6 Amoni hexaflotitanat | 0,042 niken sulfat hexahydrat 0,0114
T7 Natri hexaflotitanat 0,042 iken sulfat hexahydrat 0,0114
Bang 3

Loai bé axit | Thanh phan axit p H

Al Axit Sulfuric 1,0

A2 Axit Sulfuric 3,0

A3 Axit Sulfuric 5,0

A4 Axit Nitric 3,0

A5 T1 trén Bang 2 4,0
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Bang 6
Y v d y d v

Loai chat long [mN/m] | [mN/m] | [mN/m]
Nudce 21,5 50,3 71,8
Glyxerol 34,0 30,0 64,0
Formamit 39,5 18,7 58,2
Etylen glycol 32,8 15,2 48,0
Dietylen glycol 38,1 6,7 44.8

Nhu c6 thé xem tir cac két qua duogc thé hién trén cac Bang tur 1 dén 5, xé4c
nhan l1a d6 bam mang, do bam son, kha nang chéng an mon sau khi gén mang, va
kha nang chbng an mon sau khi son wu viét trong bét ky cac Vi du sang ché (vat lidu
thir nghiém sb tir 1 dén 40).

Céc két qua ciing duoc boc 16 rang, trong cac vi du séng ché (vat liéu thir
nghiém sb tir 29 dén 40) ma trong mdi vi du ma mang oxit thiéc bi khir & luvong dién
giam nam trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?, hinh dang bén ngoai ru viét hon.

Nguoc lai, trong cac vi du so sanh (vat liéu thir nghiém s6 41 va 42) trong
mdi vi du ma tri s6 A 16n hon 30, ty 1é nguyén tir (F/Ti) khong 16n hon 0,10, va ty 1€
trang thai (OH/MO) khong nhé hon 0,70, kha nang chbng an mon sau khi gén mang
va kha niang chéng an mon sau khi son kém.

Trong cac vi du so sanh (vat li¢u thtr nghiém sb 43 va 44) trong mdi vi du ma
luong két tua titan ciia 16p pha khong nam trong khoang khong nhé hon 1,0 mg/m?
va nhé hon 60,0 mg/m?, d6 bAm mang, do bam son, kha nang chéng an mon sau khi
gin mang, va kha niang chéng an mon sau khi son kém.

Trong cac vi du so sanh (vat liéu thir nghiém s6 45) ma trong d6 luong két tia

niken khéng nim trong khoang tir 0,1 dén 3,0 mg/m> tri s A 1én hon 30, ty 1
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nguyén t& (F/Ti) khong 16n hon 0,10, va ty 1€ trang thai (OH/MO) khong nhé hon
0,70, d6 bam mang, do bam son, kha niang chdng an mon sau khi gin mang va kha

nang chong an mon sau khi son kém.
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YEU CAUBAO HO

1. TAm thép dung 1am d6 chira bao gom: tAm thép dugc ma c6 16p ma ma bao gdém
16p thiéc va phu it nhat mot phan bé mat tim thép; va 16p phi dugc phu trén bé mit
tAm thép dugc ma & mat 16p ma,

trong d6 16p phu chua titan va cé lugng két tua trén mot mat tAm thép duoc
ma khong nho hon 1,0 mg/m? nhung nhoé hon 60,0 mg/m? theo lugng titan, va tri s6
A khéng 16n hon 30, tri s6 A dugc xac dinh bang cong thirc (1):
A =[(Tio - Tia) / Tio] x 100 ... (1)
(trong d6 Tio lugng két tia (don vi: mg/m?) cta 16p phu trén mot mét cla tdm thép
dwoc ma theo luong titan, va Tia 13 lugng két tua (don vi: mg/m?) cia 16p phu trén
mot mat tAm thép duoc ma theo lugng titan sau khi nhung trong dung dich natri
hydroxit chtra nudc & nhiét d6 50°C trong thoi gian 10 phut), va

trong d6 ty 1€ nguyén tir gitra flo va titan (F/Ti) 16n hon 0,00 nhung nhé hon
0,10 & bé& mat ngoai ciing ctia 16p phu.
2. TAm thép dung 1am dd chtra theo diém 1, trong do, khi ty 1& (don vi: %) cia oxy
ma ¢6 mit trong 16p phu 14 oxy cAu thanh nén hydroxit dugc thé hién bang cong thirc
OH, va ty 1€ (don vi: %) cua oxy ma cé mat trong 16p phu 1a oxit cAu thanh oxit kim
loai duoc thé hién bing cong thirc MO, ty 1& duoc thé hién bang cong thirc OH/MO
nhé hon 0,70.
3. TAm thép dung lam d6 chira theo diém 1 hodc 2, trong d6 16p phu c6 ning luong
tw do bé mit nhé hon 40 mN/m.
4. TAm thép dung lam do chira theo diém 1 hodc 2, trong d6 16p pht chira niken va
co luong két tha trén mot mat tAm thép dugc ma nam trong khoang tir 0,1 dén 3,0

mg/m? theo lwong niken.
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5. TAm thép ding lam dd chtra theo diém 1 hodc 2, trong d6 16p ma con bao gdm it
nhat mot 16p duge chon tir nhém bao gém 16p niken, 16p hop kim niken-sat, 16p hop
kim sit-thiéc va 16p hop kim sét-thiéc-niken.

6. TAm thép dung 1am dd chira theo diém 1 hodc 2, trong d6 mang oxit thiéc chira
oxit thiéc duoc tao ra giita 16p ma va 1ép phu, va luong dién can thiét dé khu oxit

thiéc ndm trong khoang tir 2,0 dén 5,0 mC/cm?.
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