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(54) QUY TRINH DPIEU CHE CHAT PHAT QUANG BUGQC PHA TAP MN4+ VA
CHAT PHAT QUANG PUGC PHA TAP MN4+ BEN MAU
(57) Sang ché dé cap dén quy trinh diéu ché chit phat quang dugc pha tap Mn*' ¢6 cong
thue I:
A, [MF,]:Mn*
I

bao gdm budc bd sung tir tir dung dich thtr nhat va dung dich thtr hai vao thiét bi phan Gng
va tir tir xa dung dich san pham ra khoi thiét bi phan Gng trong khi thé tich cua dung dich
san pham trong thiét bi phan tng duy tri khéng doi;
trong do,

A la Li, Na, K, Rb, Cs, hoic t6 hop cua chiing;

M la Si, Ge Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoic to hop cua chung;

x 14 tri s tuyét d6i cua dién tich cua ion [MF]y;

y bang 5, 6 hoic 7.

Dung dich thir nhat chita nguén M va HF va dung dich thi hai chira nguén Mn di vao
thiét bi phan tng v6i sy c6 mat ciia ngudn A. Sang ché con dé cap dén quy trinh diéu ché
chat phat quang duoc pha tap Mn** bén mau.
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Linh vire ky thuit dwoe dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh didu ché chit phat quang dugc pha tap Mn** va chit
phét quang dugc pha tap Mn** dugc didu ché theo quy trinh nay, va thiét bi chiéu sang
va thiét bj dén nén bao gdm chét phat quang dugc pha tap Mn**.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Chét phat quang phat mau dé trén co s& cac chét florua dang phtrc dugc hoat hoa
bing Mn*", nhu cic chit dugc méd ta trong US 7,358,542, US 7,497,973, va US
7,648,649, c6 thé dugc sir dung két hop véi chit phat quang phat mau vang/mau xanh 14
nhu YAG:Ce dé dat duge 4nh sang mau tring 4m (CCTs<5000 K trén 4 vat thé den, chi
s6 hoan mau (color rendering index-CRI) >80) tir dén LED mau xanh duong, twong
duong véi CRI dugc tao ra bdi deén phat quang, dén sgi dbt va den halogen hién hanh.
Céc chit nay hip thu 4nh sing mau xanh duong mdt cdch manh mé& va phat mot cach
hiéu qua & budc séng nim trong khoang tir 610nm dén 658nm ra mau dé hoi ddm/hdng
ngoai gin. Do d6, hiéu qua phat sdng dugc t6i da hoa hon so v6i chit phat quang dé ma
¢6 kha ning phat dang ké trong ving mau dé ddm hon ma tai d6 d6 nhay cua mit 12 thép.
Hiéu suét luong tir c6 thé 16n hon 85% trong ving kich thich mau xanh dwong (440-
460nm). Ngoai ra, viéc str dung cac chit phat quang do nay dé cho thiét bi hién thi c6 thé
tao ra gam mau va hiéu qua cao.

Céc quy trinh dé didu ché cac chit dugc md ta trong tai liéu khoa hoc va bing
sang ché thuong bao gdm viéc trén cc nguyén liu thd va két taa san phim. Mot sb vi
du v& cac quy trinh theo mé ndy dugc md ta trong Paulusz, A.G., J. Electrochem. Soc.,
942-947 (1973), US 7,497,973, va US 8,491,816. Tuy nhién, c4c vin dé khi ting quy md
va sy bién thién tinh chét cia san phim giita cdc mé c6 thé 1a vin d& quan trong. Hon
nira, cdc quy trinh theo mé san xuét cic chét c6 khoang c& hat rong gdm ca cac hat twong
dbi 16n. Cac hat 16n c6 thé 1am tic thiét bi phan phdi, gy ra cac van dé khi san xudt cac
g6i LED, va con ¢6 xu huéng ling dong khong déu, din dén su phan bd khong ddng nhét.
Do d6, cin ¢6 cac quy trinh diéu ché chét phat quang d6 ma c6 thé tao ra san phdm c6 c&

hat trung binh nhé hon va mirc 46 phén b c& hat hep hon, va cho phép kiém soét t6t hon
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cac tinh chét cudi cing cua san phdm trong khi van duy tri hidu ning chiéu sang va céc

ung dung hién thi.

Ban chét k§ thuit ciia sing ché

Tém lai, theo mot khia canh, sang ché @& xuét quy trinh didu ché chit phat quang
duoc pha tap Mn** bao gdm budc bd sung tir tir dung dich thit nhit chira nguén M va HF

va dung dich thi hai chira nguén Mn vio thiét bi phan Gmg véi su c6 mit cia ngudn A,

d8 tao thanh dung dich san phdm chira chit phat quang duoc pha tap Mn**; va thao dinh

ky dung dich san phim ra khéi thiét bi phan Gng.
Chét phét quang dugc pha tap Mn** ¢6 thé c6 cong thirc I:
Ax [MFy]:Mn*
I

trong do,

A laLi, Na, K, Rb, Cs, hoac td hop cia chiing;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc td hop cta ching;

x 12 tri sb tuyét dbi ciia dién tich ctia ion [MFy]; va

y bing 5, 6 hoic 7;

hoic chét phat quang c6 thé dugc chon tlr céc hop chét ¢6 cong thirc (A)-(H)

(A) A2[MFs]:Mn*, trong d6 A dugc chon tir nhém bao gém Li, Na, K, Rb, Cs, NH4, va
td hop ctia ching; va trong d6 M dugc chon tir nhém bao gém Al, Ga, In, va td hgp
cua ching;

(B) A3[MF¢]:Mn*, trong d6 A dugc chon tir nhém bao gém Li, Na, K, Rb, Cs, NH4, va
t5 hop cua ching; va trong d6 M dugc chon tir nhém bao gbm Al, Ga, In, va t6 hop
cua ching;

(C) Zny[MF7]:Mn*, trong d6 M dugc chon tir nhém bao gém Al, Ga, In, va td hop cia
ching;

(D) A[In2F7]:Mn** trong d6 A dugc chon tir nhom bao gém Li, Na, K, Rb, Cs, NHs, va
t5 hop cuia chiing;

(E) A2[MFs]:Mn*, trong d6 A dugc chon tir nhom bao gém Li, Na, K, Rb, Cs, NH4, va
td hgp cua chiung; va trong d6 M dugc chon tir nhém bao gém Ge, Si, Sn, Ti, Zr, va

t5 hop ctia chiing;
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(F) E[MFs]:Mn*", trong d6 E dugc chon tir nhém bao gdm Mg, Ca, Sr, Ba, Zn, va t6 hop
cla ching; va trong d6 M dugc chon tir nhém bao gém Ge, Si, Sn, Ti, Zr, va tb hop
cia chung;

(G) Bao,6szro,35F2,70:NIn4+; va

(H) As3[ZrF7]:Mn*" trong d6 A dugc chon tr nhém bao gém Li, Na, K, Rb, Cs, NHa.

Theo khia canh khéc, sang ché ciing md ta chit phat quang dugc pha tap Mn**
duoc diéu ché bang quy trinh nay.

MG ta viin tit hinh vé

Céac dAu hiéu, khia canh, va vu diém nay va khac cla sang ché s& duge hidu 15
hon khi doc ph'?m mo ta sau c¢6 dua vao hinh v& kém theo trong d6 cac chi tiét dugc danh
s6 nhu nhau trong toan bg cac hinh vé, trong d6:

FIG. 1 13 hinh chiéu cit ngang duéi dang gian dd cta thiét bi chiéu sang theo mot
phuong 4n cia séng ché;

FIG. 2 1 hinh chiéu cit ngang duéi dang gian dd cua thiét bi chiéu sang theo
phuong 4n khéc ciia sang ché;

FIG. 3 13 hinh chiéu cit ngang dudi dang gian dd cua thiét bi chidu sang theo
phuong 4n khéc nita ctia sang ché;

FIG. 4 13 hinh phéi canh cét trich ctia thiét bj chiéu séng theo mot phuong 4n cua
sang ché;

FIG. 5 13 hinh phéi canh dudi dang gian dd cia thiét bi dugc gin vao bé mit

(surface-mounted device-SMD) ctia dén nén LED.

MBS ta chi tiét sang ché

Céc chit phéat quang duoc pha tap Mn*" duge md ta trong ban md ta ndy 1a cac
chét florua dang phirc, hoic cic hgp chét phéi tri, chira it nhit mot tim phéi tri, duoc bao
quanh bdi céc ion florua déng vai trd 1am cac phdi tir, va duge bu dién tich bang cic ion
trai ddu néu can. Vi dy, K2SiFs:Mn*", tdm phdi tri 12 Si va ion trai ddu 12 K. Phuc florua
d6i khi duge viét dudi dang két hop cia florua don, nhi phan nhung su biéu dién nay
khong chi ra sb phéi tri cho cac phdi tir xung quanh tm phdi tri. Diu ngogc don (d6i khi
duge bo di cho don gian) chi ra ring phirc ion ndy bao him mét loai héa chat méi, khac
v6i ion florua don. Ton hoat héa (Mn**) ciing déng vai trd 1am tAm phdi tfi, thay thé cho
mdt phan cia tAm ciia mang chu, vi dy, Si. Mang chii (bao gdm céc ion trai dau) c6 thé

bién dbi thém dic tinh kich thich va phét ciia ion hoat héa.
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Theo phuong 4n cu thé, tAm phdi tri ctia chat phat quang, nghia 13, M trong cong
thirc I, 12 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, hoic t hop ciia chiing. Cu thé hon 13, tdm phéi tri 12 Si, Ge,
Ti, hoic tb hop cda chung, va ion trai dAu, hodc A trong cdng thire I, 14 Na, K, Rb, Cs,
hodc t6 hop clia ching, va y bang 6. Vi du vé& chét phat quang c6 cdng thuc I gdm
Kz[SiFs]:Mn“", Ko[TiFs]:Mn*", K:[SnFs]:Mn*", Csz[TiFs], Rb[TiFs], Cs2[SiFe],
Rby[SiFs], Nap[TiFe¢]:Mn*, Nay[ZrF¢]:Mn*, Ks[ZrF7:Mn*, K;[BiFs]:Mn*,
K3[YFs]:Mn**, K3[LaFs]:Mn*", K3[GdFs]:Mn**, K3[NbF7]:Mn*", K3[TaF7]:Mn*". Theo
céc phuong an cu thé, chét phat quang ¢ cong thirc I 13 K>SiFe:Mn**,

Lugng mangan trong chit phét quang duoc pha tap Mn**c6 cong thirc I c6 thé ndm
trong khoang tir 1,2%mol (khoang 0,3% trong luong) dén khoang 16,5%mol (khoang 4%
trong luong). Theo cic phuong 4n cu thé, lwgng mangan c6 thé nim trong khodng tir
khoang 2%mol (khoang 0,5% trong hwong) dén 13,4%mol (khoang 3,3% trong lugng),
hoic tir khoang 2%mol dén 12,2%mol (khoang 3% trong lugng), hoic tir khoang 2%mol
dén 11,2%mol (khoang 2,76% trong luong), hoic tir khoang 2%mol dén khoang 10%mol
(khoang 2,5% trong lugng), hogc tir khoang 2%mol dén 5,5%mol (khoang 1,4% trong
luong), hodc tir khoang 2%mol dén khoang 3,0%mol (khoang 0,75% trong lugng).

Quy trinh theo sang ché bao gdm budc tir tir bd sung dung dich thir nhit chita nuée .
HF va ngudn M va dung dich th hai chira ngudn Mn vao thiét bi phan Gmg véi sy c6 mit
cta ngudn A d& tao thanh dung dich san phim chira chat phat quang dugc pha tap Mn**
c¢6 cdng thiee I, va théo dinh ky dung dich san phdm ra khoi thiét bj phan Gmg. Céc dung
dich nguyén liéu gdm it nhét 13 dung dich thir nhit va dung dich tht hai, cling véi céc
dung dich khac ma c6 thé dugc bd sung vio thiét bi phan tng trudc hoc trong khi théo.
Quy trinh theo sang ché bao gdm budc tir tir bd sung dung dich thtr nhét chra nuéc HF
va ngudn M va dung dich thtt hai chira ngudn Mn vao thiét bi phan tng v6i sy c6 mit
cla ngu(A)n.A trong khi tir tir thao dung dich san phdm ra khoi thiét bi phan tng. Viéc thao
it nhit mot phan dung dich san phim dién ra ddng thoi vé6i viee bd sung dung dich thir
nhét va dung dich thir hai. Thé tich ctia dung dich san phim trong thiét bi phan tmg dugc .
duy tri & mirc c4n bing bing cach thio dung dich san phim véi cling tbc o ma dung dich
nguyén liéu dwoc bd sung vio thiét bj phan ting. Céc dung dich nguyén li¢u gdm it nhét
13 dung dich tha nhét va dung dich thr hai, cuing vdi cac dung dich khac ma c6 thé dugc

bd sung vao thiét bi phan tmg trudc hodc trong khi thao.
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Theo mot s6 phuong 4n, cic dung dich nguyén liéu c6 thé duge bd sung vao thiét
bi phan ting trong suét giai doan ban ddu ma khong thio dung dich san phim. Theo mot
s6 phuong 4n, thiét bi phan tng c6 thé duoc nap trude nguyén li€u dugc chon tir HF,
ngudn A, cic hat chat phat quang dugc pha tap Mn** so tao, hoic td hop ctia ching. Chét
khong phai dung mdi hoic d6i dung méi cho san phim chét phat quang ciing c6 thé duoc
dwa vao phan nap truéc. Nguyén liéu thich hop cho dbi dung moi bao gdm axeton, axit
axetic, isopropanol, etanol, metanol, axetonitril, dimetyl formamit, ho3c td hop cda
chiing. Céch khac, d6i dung méi c6 thé dugc chira trong dung dich nguyén liéu bt ky,
hoc trong dung dich nguyén liéu riéng biét ma khong c6 ngudn M hodc Mn, dic biét 14
trong dung dich nguyén liéu ma chira ngudn A khong chira ngudn M hozic Mn.

Sau giai doan ban dAu, it nhét mot phﬁn dung dich san phém duoc théo. Viée bd
sung dung dich nguyén liéu c6 thé dugc tiép tuc trong khi thio dung dich san phim, mic
di, theo mét sd phuong 4an, ¢ thé mong mudn ngimg viéc bd sung trong qué trinh thio.
Do dai ctia mdi 14n bd sung trudc hodic giita cac 14n théo thudng nim trong khoang tir 2
dén 30 phut, dic biét 1a ndm trong khoang tlr 5-15 phut, déc biét hon 12 ndm trong khoang
tir 8-12 phﬁt. Thoi gian bd sung 1au hon c6 thé tao ra cac hat 16n hon, va/hogc 1am hong
san phim, din dén 1am mét cic dic tinh mong mudn nhu do sang. Tong thoi gian phan
ting, nghia 13, tong thoi gian bd sung khong bi gi6i han. Theo mot sd phuong an, n6 cé
thé khoang mot gio.

Dung dich thi nhét bao gdm dung dich nuéc HF va ngudn M. Ngudn M c6 thé 1a
hop chét chira Si, c6 d6 hoa tan t6t trong dung dich, vi du, H2SiFs, Na»SiFs, (NH4)2SiFe,
Rb,SiFs, Cs2SiFs, SiO; hoidc td hop ctia ching, cu thé 13 HaSiFs. Viée st dung HaSiFs 12
¢6 1gi vi né c6 dd hoa tan rét cao trong nuéc, va né khong chira tap chét 1a nguyén t6 kim
loai kiém. Ngudn M c6 thé 1a hop chit don hoic két hop ctia hai hoic nhiéu hop chét.
Néng d6 HF trong dung dich thir nhit c6 thé 13 it nhit 25% trong luong, dic biét 1a it
nhét 30% trong lugng, dic biét hon 13 it nhét 35% trong lugng. Nudc ¢ thé duoc bd
sung vao dung dich thir nhét, giam néng d6 cia HF, dé 1am giam c& hat va cdi thién hi€u
sudt san phim. Ndng d6 ciia nguyén liéu duoc st dung 1am ngudn M c6 thé 1a <25%
trong lugng, déc biét 1a <15% trong luong.

Dung dich thir hai chira ngudn Mn, va ¢6 thé con chira nuée HF 1am dung moi.
Céc nguyén liéu thich hop dé st dung lam ngudn Mn gdm, vi du, KoMnFs, KMnOq,
K2 MnCls, MnF4, MnF3, MnF2, MnO;, va cac t§ hop ciia ching, va dic biét 13 KoMnFe,

-6-
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N(“)ng do ctia hop chit hoic céc hop chét dugc sir dung lam nguén Mn 12 khong bi gidi
han; va thuong duoc han ché bang d6 hoa tan clia n6 trong dung dich. Nong do HF trong
dung dich thir hai c¢6 thé it nhat 1a 20% trong luong, dic biét 1a it nhit 40% trong lugng.

Céc dung dich thtr nhit va tht hai dugc bd sung vao thiét bi phan tmg vdi su c6
mit ciia ngudn A trong khi khudy dung dich san phdm. Luong nguyén liéu thé duoc st
dung thuong twong tng v6i thanh phin mong muédn, ngoai trir viée lwong du ngudn A cb
thé c6 mit. Tc do dong c6 thé dugc diéu chinh sao cho cac nguén M va Mn dugc bd
sung theo ty 1& ty luong thd trong khi ngudn A 13 nhiéu hon luong ty lwong. Trong nhidu
phuong 4n, ngudn A duogc bd sung v6i luong du mol ndm trong khoang tir khoang 150%
dén 300%, dic biét 12 véi lugng du mol nam trong khoang tr khodng 175% dén 300%.
Vi du, trong K»SiFs pha tap Mn, lugng ty luong cta K cin thiét 1a 2 mol trén mot mol
K>SiFs pha tap Mn, va lugng KF hoic KHF» du()c str dung nim trong khoang tir khoang
3,5 mol dén khoang 6 mol san pham chét phét quang.

Nguén A co thé 1a hop chit don hodc hén hop cua hai hodc nhiéu hop chét. Cac
nguyén lidu thich hop gébm KF, KHF,, KOH, KCI, KBr, K1, KOCH3 hoic K>COs, dic
biét 1a KF va KHF,, dic biét hon 1a KHF,. Ngudn Mn ma chira K, nhu KoMnFs, c6 thé 1a
nguén K, dic biét 1a két hop véi KF hodc KHF,. Nguén A c6 thé ¢6 trong mdt hodc ca
hai dung dich thtr nh4t va dung dich thir hai, c6 trong dung dich thir ba dugc bd sung
riéng r&, c6 trong binh phan Gmg, hoic trong két hop ciia mot hoic nhiéﬁ yéu t6 nay.

Sau khi dung dich san phdm duoc théo ra khéi thiét bi phan wng, chét phat quang
duoc pha tap Mn** ¢6 thé dugc tach ra tir dung dich san phim bang cach don giéﬁ 1a gan
dung moi ra hodc béng cach loc, va dugc xr Iy nhu duge mo ta trong US 8,252,613 hoéé
US 2015/0054400, v6i dung dich ddc cta hop chit c6 cong thie II trong nudc axit
flohydric;

Alx [MFy]
II
trong do,
A'1a H, Li, Na, K, Rb, Cs, hoic t6 hop cuia ching; |
M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc td hop cta ching;
x 13 tri s6 tuyét ddi cua dién tich ctia ion [MFy]; va

y bing 5, 6 hoic 7.
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Hop chét c6 cong thic II bao gdm it nhit anion MFy cia hgp chét gdc ciia san
phdm chit phat quang, v ciing c6 thé bao gdm cation A* ciia hgp chét c6 cong thic L.
D6i v6i san pham chét phét quang c6 cong thirc K2SiFs pha tap Mn, céc nguyén liéu thich
hop cho hop chét c6 cong thirc IT gdm H,SiFs, NazSiFs, (NH4)2SiFs, Rb2SiFs, Cs2SiFs,
hoic tb hop cua ching, déc biét 1a H2SiFs, K2SiFe va cac td hop ctia ching, dic biét hon
13 K5SiFs. Dung dich xir Iy 13 dung dich bo hoa hoic gin bio hoa cia hop chat c6 cong
thirc II trong axit flohydric. Dung dich gin bdo hoa chita lugng du nuéc HF khoang 1
dén 10% duogc bd sung vao dung dich bdo hoa. Nong do HF trong dung dich nay nim
trong khoéng tir khoang 25% (trong lugng/thé tich) dén khoang 70% (trong luqng/thé
tich), cu thé 13 tir khoang 40% (trong lwgng/thé tich) dén khoang 50% (trong lwong/thé .
tich). Cac dung dich it dic c6 thé dan dén sy hidu ning cia chét phat quang giam. Luong
dung dich xi Iy dugc sir dung nim trong khoang tr khodng 2 dén 30 ml/g san pham, dic
biét 12 khoang 5 dén 20 ml/g san phAm, dic biét hon 13 khoang 5 dén 15 ml/g san phim.

Chét phat quang dugc xir Iy ¢6 thé duoc loc trong chan khong, va dugc rira bing
mdt hodc nhidu dung moi dé loai bo HF va cic nguyén liéu thd khong phan tng. Céc
nguyén li€u thich hop ldam dung moéi rira g0m axit axetic va axeton, va céc t6 hop clia
chuing.

Bién d6 (span) 13 s6 do d6 rong ctia dudng cong phan b cG hat d6i véi nguyén
liéu hat hoéc bot, va dugc xac dinh theo phuong trinh (1):

Span = (P9o—D10) 1)

Dso
trong do,

Dso 12 ¢& hat trung binh phan b6 thé tich;

Dyo 12 ¢ hat phéan bd thé tich ma 16n hon ¢& hat ctia 90% s6 hat phan bd; va

Dio 1 ¢ hat phan b thé tich ma 16n hon ¢ hat ciia 10% sb hat phan bé.

C& hat cta bot chét phét quang c6 thé dugc do mot cach thudn tién bing phuong
phép nhidu xa laze, va phdn mém dugc cung cap kém theo céc thiét bi c6 trén thi trudng
6 thé xut ra céc tri s& ¢& hat Doo, D10, va Dso va bién dd ctia su phan bd. Pbi véi cac hat
chét phat quang theo sang ché, ¢ hat Dso ndm trong khodng tir khoang 10pm dén khoang
40pm, dic biét 13 tir khoang 15um dén khodng 35um, dic biét hon 1a tir khoang 20pm
dén khoang 30pum. Bién do ctia phan bd c& hat ¢6 thé 12 <1,0, dic biét 1a <0,9, dic biét -

hon 13 <0,8, va thdm chi dic biét hon ntta 1a <0,7. C& hat co thé dugc kiém soat béng
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cach didu chinh céc tbc do dong, cac ndng do chit phan wng, va thé tich can bang cia
dung dich san pham. '

Sau khi san phidm chét phat quang dugc tach ra khoi dung dich san pham, dugc
xir 1y va 1am kho, né c6 thé dwoc 0 d& cai thién do On dinh nhu dwgc md ta trong
US 8,906,724. Trong cac phuong 4n ndy, san phim chit phat quang dugc gift & nhiét do
cao, trong khi tiép xiic véi khi quyén chira chit oxy héa chira flo. Chét oxy hoa chira flo
c6 thé 13 F,, HF, SFs, BrFs, NHHF,, NH4F, KF, AlF3;, SbFs, CIF3, BrF3, KrF, XeFa,
XeF4, NF3, SiF4, PbF2, ZnF,, SnF>, CdF> hodc td hgp cua chung. Theo phuong 4n cu thé,
chit oxy héa chira flo 13 F2. Luong chit oxy hoa trong khi quyén c6 thé thay ddi dé thu
duoc chét phat quang bén mau, cu thé 13 cling véi sy thay dbi cia thoi gian va nhiét do.
Khi chit oxy héa chira flo 1a Fz, khi quyén c6 thé bao gdm it nhét 12 0,5% Fa, mic du
ndng d6 thip hon ciing c6 thé hitu hiéu trong mot vai phuong 4n. Cu thé, khi quyén c6
thé bao gdm it nhét 12 5% F» va cu thé hon it nhit 13 20% F». Khi quyén con c6 thé bao
gdm nito, heli, neon, argon, krypton, xenon, trong hdn hgp bét ky v&i chit oxy héa chira
flo. Theo phwong 4n cu thé, khi quyén gdm c6 khoang 20% F2 va khoang 80% nito.

Nhiét d5 tai d6 chat phat quang duoc cho tiép xtc véi chit oxy héa chia flo 1a
nhiét do bt ky nim trong khoang tir 200°C dén khoang 700°C, cu thé 12 ndm trong
khoang tir 350°C dén khoang 600°C trong qua trinh tiép xtc, va theo mdt sd phuong an
tir khoang 500°C dén khoang 600°C. Chét phat quang dugc cho tiép xtc voi chit oxy
hoéa trong thoi gian da dé chuyén héa né thanh chét phat quang bén mau. Thoi gian va
nhiét do 1a cd lién quan vdi nhau, va c6 thé dugc didu chinh ciing véi nhau, vi du, ting
thoi gian trong khi gidm nhiét d9, hodc tang nhiét do trong khi giam thoi gian. Theo
phuong 4n cy thé, thdi gian it nhét 13 mot gid, dic biét 1 it nhat bdn gid, ddc biét hon 1a
it nhat sdu gid, va dic biét nhét 13 it nhit tam gio.

Sau khi gitt ¢ nhiét 46 cao trong khoang thoi gian mong mudn, nhiét do trong 1o
nung c6 thé dwoc giam xudng véi tbe d6 duoc kiém soét trong khi duy tri khi quyén oxy
hoa trong thdi gian 1am ngudi ban dAu. Sau thdi gian 1am ngudi ban dau, tc do 1am nguodi
6 thé duoc kiém soat véi toe do giéng hodc khac nhau, hodc c6 thé khong dugc kiém
soat. Theo mot sd phuong an, tdc dd 1am ngudi dugc kiém sodt it nhit cho dén khi dat
dén nhiét d5 200°C. Theo phuong 4n khac, tbc do 1am ngudi dugc kiém soat it nhat cho
dén khi dat dén nhiét do tai d6 12 an toan d& 1am sach khi quyén. Vi du, nhiét do c6 thé

duoc giam xudng dén khoang 50°C trudce khi viéc 1am sach khi quyén flo bit dAu. Viéc
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lam giam nhiét 4o véi tbc do dugc kiém soat <5°C mdi phit cb thé tao ra san pham chét
phat quang c6 dic tinh tbt hon viée giam nhiét d6 véi tde d6 10°C/phit. Theo mot sb
phuong 4n, tdc dd c6 thé dugc kiém soat <5°C mdi phit, cu thé 13 <3°C mdi phut, cy thé
hon 13 v&i téc d6 <1°C mdi pht.

Khoang thoi gian trong d6 nhiét d dugc giam xubng véi tdc do dugc kiém soat
c6 lién quan dén nhiét d¢ tiép xvc va toc d9 1am ngudi. Vi dy, khi nhiét do tiép xic 1a
540°C va téc d6 1am ngudi 13 10°C/phut, khoang thoi gian dé kiém soat téc d 1am ngudi
¢6 thé nho hon mot gid, sau d6 nhiét do c6 thé dugc dé cho gidm dén nhiét do lam sach
hodc nhiét d6 méi trudng ma khong cin kiém soat bén ngoai. Khi nhiét do tiép xtc 1a
540°C va toc d6 lam ngudi 1a <5°C mdi phit, thi thoi gian 1am ngudi c6 thé nhé hon hai
gidr. Khi nhiét do tiép xuc 13 540°C va tdc d6 1am ngudi 12 <3°C mdi phut, thi thoi gian
1am ngudi c¢6 thé nho hon ba gid. Khi nhiét d6 tiép xic 13 540°C va toc do 1am ngudi 12
<1°C mbi phut, thi thoi gian 1am ngudi cé thé nho hon bén gid. Vi dy, nhiét d6 6 thé
duge giam xudng dén khoang 200°C trong khi 1am ngudi c6 kiém soat, thi viéc kiém so4t
¢6 thé dirng lai. Sau thoi gian 1am ngudi c6 kiém soat, nhiét do c6 thé giam véi toe do
cao hodc thip hon tdc d6 kiém soét ban dau. .

Céqh cho chit phat quang tiép xtic véi chit oxy héa chira flo khong bi gi6i han va
¢6 thé dugc thuc hién theo cach bét ki du dé chuyén hoa chit phat quang thanh chét phat
quang bén mau c6 dic tinh mong muén. Theo mot s6 phuong 4n, khoang chtra chét phét
quang c6 thé duoc dinh murc va tiép theo dugc bit kin sao cho tao ra sy qué ap khi khoang
nay dugc gia nhiét, va trong cac khoang khéc, hdn hop flo va nito dugc thdi qua quy trinh
1 d& dam bao &p suét ddng nhét hon. Theo mot s6 phuong 4n, mot lugng chét oxy héa
chtra flo bd sung c6 thé duge dua vao sau mot khoang thoi gian.

Chét phét quang duoc 0 ndy c6 thé duge xir Iy bing dung dich bdo hoa hogc gan
nhu bdo hda cta thanh phan cé cong thire II trong nude axit flohydric, nhu duge mo ta
trong US 8,252,613. Luong dung dich xtt Iy dugc sir dung nim trong khoang tr khodng
10ml/g sn phAm dén 20ml/g san phim, dic biét 12 khoang 10ml/g san pham. Chét phat
quang dugc u duge xit Iy nay c6 thé dugc tach bang cach loc, rira bing céc dung mdi nhu
axit axetic va axeton dé loai bo cac chit nhi®m ban va cac vét nude, va dugc bao quan
trong khi nito.

Céc tri s s6 hoc bat ki dugc néu trong ban mb ta ndy bao gdm tat ca cdc tri s tir

tri sO thap hon dén tri sO cao hon theo s6 gia 12 m¢t don vi véi diéu kién 1a c6 khoang
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cach it nhit 14 2 don vi gitra tri s6 nhd hon bit ky dén tri s6 cao hon bét k. P& 1am vi dy,
néuchirala lugng cia mot thanh phén hoic tri sb ciia mot bién cua quy trinh, vi dy, nhu
nhiét do, ap suét, thoi gian va cac bién tuong tu, vidy, tir 1 dén 90, tbt hon néu ndm trong
khoang tir 20 dén 80, t6t hon nira néu ndm trong khoang tir 30 dén 70, 1a duogc dy dinh 13
céc tri 6 nhu nim trong khoang tir 15 dén 85, tir 22 dén 68, tir 43 dén 51, tir 30 dén 32,
v.v. 1a dugc liét ké mot cach rd rang trong ban mo ta nay. Déi véi céc tri s6 nho hon mot,
mot don vi dugc coi 1a 0,0001, 0,001, 0,01 hodc 0,1, néu pht hop. Day chi 1a cac vi du
ma ban mo ta ndy du dinh va tAt ca cac két hop tri s6 s6 hoc kha di gitra tri s6 nho nhit
va tri 6 cao nhit dugc coi 14 dugc néu mot cach cu thé trong ban mo ta nay theo cach
tuong tu.

Thiét bj chiéu sang hoic td hop phat sang hoic dén 10 theo mot phucmg an cua
sang ché dugc thé hién trén FIG. 1. Thiét bi chiéu sang 10 bao gém ngudn phét xa chit
béan din, dugc thé hién dudi dang vi mach dén di6t phat sang (light emitting diode-LED)
12, va day chi 14 dugc ndi dién v6i vi mach LED. DAy chi 14 ¢6 thé 13 dang day manh .
duoc do boi khung chi day hon 16 hodc day chi nay c6 th8 12 dién cuc ty d& va c6 thé bo
qua khung chi. Dy chi 14 cung cAp dong dién cho vi mach LED 12 va do d6, 1am cho
né phét xa.

Peén c6 thé bao gdm ngudn sang UV hoic mau xanh duong UV bang chét ban din
bét ky ma c6 thé tao ra 4nh sang trang khi btic xa phat ra ctia n6 dugc hudng vao chit
phat quang. Theo mot phuong 4n, ngudn sang bang chit ban din 1a LED phét mau xanh
duong pha tap nhiéu tap chét khic nhau. Do d6, LED ¢6 thé bao gdm di6t ban din dua
trén céc 16p ban din III-V, II-VI hogc IV-IV thich hop bét ky va c6 budc séng phét ra
nim trong khoang tir 250 dén 550nm. Cu thé, LED c6 thé chira it nhat mot 16p ban dan
chira GaN, ZnSe hoic SiC. Vi du, LED c6 thé gdm hop chét chét ban din nitrua dugc thé
hién bang cdng thirc IniGajALN (trong d6 0<i; 0<j; 0<k va I + j + k =1) c6 budc séng
phat 16n hon khoang 250nm va nhé hon khoang 550nm. Theo céc phuong an cu thé, vi
mach 12 LED phét tia uv gin hodc phat mau xanh duong c6 bude séng phat dinh nim
trong khoang tir 400 dén khoang SOOnm. Céc chét ban din ding cho LED 13 d3 biét rd
trong linh vuc nay. Ngudn phat xa dugc md ta trong ban md ta ndy & dang LED cho tién.
Tuy nhién, nhu dugc sir dung trong ban mod ta nay, thudt ngit nay dung d& chi tat ca cac
ngudn phét xa ban din bao gdm, vi dy, didt laze ban dan. Ngoai ra, mic dﬁ su thdo ludn

chung ctia cac két cau dé 1am vi du theo séng ché dugc dé cép trong ban md ta nay dugc
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tap trung vao cac ngudn sang trén co s& LED v co, nhung cin hiéu rang vi mach LED
c6 thé dugc thay thé bai ngudn phét xa khac trir khi c6 quy dinh khéc va chi dan bat ky
dén chét ban din, LED ban dan, hodic vi mach LED s& chi 13 dai dién cta nguén phat xa
thich hop bét k¥, bao gdm, nhung khong chi giéi han &, diét phét sang hitu co.

Trong thiét bj chiéu sang 10, ché phdm chit phat quang 22 dugc ghép phét xa vao
vi mach LED 12. Viéc duoc ghép phat xa c6 nghia 13 c4c bd phan duge két hop véi nhau
nhd d6 su phét xa dugce phét ra tir bd phan ndy dugc truyén dén b phan khac. Ché phim
chit phat quang 22 duoc ling phi 1én LED 12 béng phuong phap thich hop bét ky. Vi -
dy, huyén phd trén nén nudc chira (cac) chit phat quang c6 thé duoc tao thanh, va phu
duéi dang 16p chét phat quang 1én bé mit LED. Theo mot phuong phép dang nay, vira
silicon trong d6 c4c hat chit phat quang dugc tao huyén phit mdt cach ngu nhién dugc
b tri xung quanh LED. Phuong phap nay chi 12 vi dy v& cac vi tri c6 thé ctia ché phim
chét phét quang 22 va LED 12. Do d6, ché phim chét phat quang 22 c6 thé dugc phu 1én
hoic tryc tiép 16n bé mit phét sang ctia vi mach LED 12 bing cach phu va sy kho huyén
pht chét phét quang trén vi mach LED 12. Trong trudng hop huyén phu trén nén silicon,
huyén phil ndy dugc lwu héa & nhiét do thich hop. Ca vo 18 va chit bao 20 déu phai trong
subt @ cho phép 4nh séng tring 24 truyén qua dugc cic chi tiét nay. Mic di khéng nhim
muc dich gidi han, theo mét sé phuong 4n, c¢& hat trung binh cta ché phdm chét phat -
quang ndm trong khoang tir 1 dén khoang 50 micron, dic biét 12 tir khoang 15 dén khoang
35 micron.

Theo phuong 4n khéc, ché phdm chét phat quang 22 dugc dit rai rac bén trong vat
liéu chét bao 20, thay cho viéc dwgc tao thanh truc tiép trén vi mach LED 12. Chét phét
quang (& dang bot) co thé dugc dit rai rac bén trong mdt ving cla vat liéu chét bao 20
hodc trong toan bd thé tich cua vat liéu chét bao. Anh sang mau xanh duong dugc phat
boi vi mach LED 12 trdn v&i 4nh sang duoc phat boi ché phidm chét phat quang 22, va
4nh sang hdn hop hién ra dudi dang 4nh sang trang. Néu chét phat quang dugc dit rai rac
bén trong vat liéu chét bao 20, thi bot chat phat quang c6 thé duge bd sung vio tién chit
polyme hodc silicon, dugc nap xung quanh vi mach LED 12, va sau do, tién chét polyme -
c6 thé dugc Iuu héa d héa rén vat liéu polyme hodc silicon. Cac phuong phap dit chit
phéat quang rai réc d biét khac ciing c6 thé dugc st dung, nhu nap chuyén.

Theo mdt sd phuong én, vat liu chét bao 20 12 nén silicon ¢6 chi s6 khiic xa R,

va chira, ngodi ché phdm chit phat quang 22, chét pha lodng c6 do hép thu nhé hon
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khoang 5% va chi s6 khiic xa R + 0,1. Chét pha lodng c6 chi s6 khuc xa <1,7, dic biét 1a
<1,6, va dic biét hon 14 <1,5. Theo phuong 4n cu thé, chét pha logng 14 c6 cong thuc I, -
va c6 chi s6 khiic xa 13 khoang 1,4. Viéc bd sung vit liéu khdng hoat dong quang hoc vao
hdn hop chét phat quang/silicon c6 thé tao ra su phan phéi thong lugng 4nh sang tir tir
hon xuyén sudt hdn hop chét phat quang/chit bao va c6 thé din dén 1am giam hu tén chit
phét quang. Cac chét thich hop lam chit pha lodng bao gdm hop chét florua nhu LiF,
MgF,, CaFa, SrFa, AlF3, KaNaAlFs, KMgF3, CaLiAlFs, KoLiAIFs, va K»SiFs, c6 chi s6
khiic xa nim trong khoang tir 1,38 (AlF3 va K,NaAlFs) dén khoang 1,43 (CaF), va
polyme c6 chi s khiic xa nim trong khoang tir 1,254 dén khoang 1,7. Vi du khong gi6i
han v& cac polyme thich hop d& 1am chét pha loing bao gdm polycacbonat, polyeste,
nylon, polyeteimit, polyeteketon, va polyme c6 ngudn gdc tir styren, acrylat, metacrylat,
vinyl, vinyl axetat, etylen, propylen oxit, va etylen oxit monome, va copolyme ctia chung, -
bao gdm cac din xuét halogen héa va khong halogen héa. Cac bot polyme ndy cb thé
duoc két hop truc tiép vao chét bao silicon truée khi Iuu héa silicon.

Theo phuong 4n khéc nita, ché phim chét phat quang 22 dugc phu 18n bé mit cta
v6 18, thay cho viéc dugc tao thanh trén vi mach LED 12. Tét hon, néu ché phém chét
phét quang duge phil 1én bé mit bén trong ciia vo 18, mic du chét phat quang c6 thé dugc
phu 1én b& mit bén ngoai cta vé, néu mubn. Ché phdm chit phét quang 22 c6 thé dugc
pht 1én toan bd b& mit ctia v hogc chi phén trén ciing clia bé mit clia vo. Anh sang mau
xanh duong/UV dugc phat bai vi mach LED 12 trdn v6i dnh sang dugc phat ra boi ché
phim chét phat quang 22, va 4nh sang hdn hop hién ra duéi dang 4nh sang tring. Tat
nhién, chit phat quang c6 thé ndm & hai hoic toan b ba vi tri bt ky hogic & vi tri batky -
thich hgp khéac, nhu tach rdi khoi vo hodc tich hgp vao LED.

FIG. 2 minh hoa két cAu thi hai ctia hé théng theo sang ché. Céc sb tuong Gng
v6i cac hinh tr FIG. 1-4 (vi du 12 trén FIG. 1 va 112 trén FIG. 2) lién quan dén céc két
chu twong tmg trong mdi hinh v&, trix khi c¢6 quy dinh khac. Két ciu ctia phuong 4n theo
FIG. 2 tuong ty véi két cAu ciia FIG. 1, ngoai trir ché phim chét phat quang 122 1a dugc
dat rai rac bén trong vat licu chét bao 120, thay cho viéc dugc tao thanh truc tiép trén vi
mach LED 112. Chét phét quang (& dang bot) c6 thé dugc dit rai rac bén trong mot ving
cta vét liéu chit bao hoic trong toan bd thé tich cia vat lidu chat bao. Viéc phat xa (dugc
thé hién bang miii tén 126) dugc phat béi vi mach LED 112 trdn véi anh sang duge phat
boi chét phat quang 122, va 4nh sang hdn hop hién ra dudi dang 4nh séng tréng 124. Néu -
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chét phat quang dugc dit rai ric bén trong vat lidu chit bao 120, thi bdt chét phat quang
¢6 thé duoc bd sung vao tién chit polyme, va nap xung quanh vi mach LED 112. Tiép
theo, tién chét polyme hoic silicon ¢6 thé dugc Iuu héa dé héa rin polyme hoic silicon.
Céc phuong phap dit chit phat quang rai rac da biét khac ciing c6 thé duogc st dung, nhu
dac chuyéh.

FIG. 3 minh hoa két cAu c6 thé thir ba cta hé théng theo séng ché. Két céﬁ cua
phuong an dugc thé hién trén FIG. 3 tuong tu voi két chu cua FIG. 1, ngoai trir ché phém
chét phét quang 222 dugc phu lén bé mit cua vé 218, thay cho viéc dugc tao thanh trén
vi mach LED 212. Tét hon, néu ché phim chit phat quang 222 dugc phti 16n bé mit bén
trong ctia vo 218, mic du chét phat quang c¢6 thé dugc pht 1én bé mit bén ngoai cia vo,
néu mudn. Ché phdm chit phét quang 222 c¢6 thé dugc phi 1én toan bo bé mit ctia vo,
hodc chi phdn trén cling ctia b& mit cia vo. Anh sang phat xa 226 dugc phat bai vi mach
LED 212 trdn véi 4nh séng duge phéat boi ché phdm chét phat quang 222, va 4nh sang
hén hop hién ra dudi dang 4nh sang tring 224. TAt nhién, cic két cu cia cc hinh tir
FIG. 1-3 ¢6 th dugc két hop, va chét phét quang c6 thé ndm & bt k¥ hai hoic tht ca ba
vi tri, hodc & vi tri thich hop bét ky khéc, nhu tach roi khoi vo, hodc tich hgp vao LED.

Trong két cAu bit k¥ trong s6 cac két cAu néu trén, dén con c6 thé bao gdm nhiéu
hat tan xa (khong duogc thé hién trén hinh v&), duoc nhing trong vét lidu chét bao. Hat
tan xa c6 thé bao gbém, vi du, nhém oxit hogc titan oxit. C4c hat t4n xa tin xa mot cach
hitu hiéu anh sang dinh hudng phét ra tir vi mach LED, tdt hon néu véi mot lugng hép
thu khong dang ké.

Nhu duge thé hién trong két cAu thit tu trén FIG. 4, vi mach LED 412 ¢6 thé duoc
gin vao trong cbc phan chiéu 430. Cbc 430 nay c6 thé dwoc 1am tir hogic duge phi bing
chit dién mdi, nhu nhdm oxit, titan oxit, hodc cac bot dién moi khéc d3 biét trong linh
vyuc nay, Hog?lc duoc phu béng kim loai phan chiéu, nhu nhém hoic bac. Phin con lai cia
két chu cuia phuong 4n trén FIG. 4 13 twong ty nhu phan con lai bat ky ciia céc hiﬁh \
trén day, va co thé bao gém hai day chi 416, day dan 432, va vat lidu chét bao 420. Céc
phan chiéu 430 dugc do boi day chi thi nhét 416 va day dan 432 dugc sir dung dé nbi
dién v6i vi mach LED 412 bing déy chi thir hai 416.

Két cAu khac (dic biét cho ing dung dén nén) 13 didt phat sang 550 loai gén vao
bé& mit ("SMD"), vi du nhu dugc minh hoa trén FIG. 5. SMD nay 14 "loai phat phu" va
c6 clra sb phat sang 552 trén phin nhd ra ctia bd phan din anh sang 554. G6i SMD c6 thé
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bao gdm vi mach LED nhu dugc xé4c dinh trén day, va chéit phat quang dugc kich thich
boi 4nh sang phat ra tir vi mach LED. Céc thiét bi dén nén khéc bao gdm, nhung khong
chi giéi han &, TV, may tinh, dién thoai thong minh, méay tinh bang va c4c thiét bi cAm
tay khac c6 man hinh bao gdm ngudn anh sang ban dén; va chét phét quang duoc pha tap
Mn* bén mau theo sang ché.

Khi duge st dung véi LED phét & bude séng nim trong khoang tir 350 dén 550nm
va mot hodic nhidu chét phéat quang thich hop khéc, hé théng chiéu sang thu duoc s& tao
ra 4nh sang c6 mau tring. Dén 10 con c6 thé bao gdm hat tin xa (khong duoc thé hién
trén hinh v&), dugc nhiing trong vat li€u chét bao. Hat tin xa c6 thé bao gém, vi du, nhom
oxit hodc titan oxit. Céc hat tdn xa tdn xa mdt cach hiru hi€u 4nh sang dinh huéng phat
ra tir vi mach LED, t6t hon néu v6i mét luong hép thu khong d4ng ké.

Ngoai chit phéat quang dugc pha tap Mn** bén mau, ché phdm chit phat quang 22
c6 thé bao gdm mot hodc nhidu chit phét quang khac. Khi duge sir dung trong thiét bi
chiu séng két hop véi LED phét xa mau xanh duong hodc UV gan trong khoang tir 250
dén 550nm, 4nh sang thu duoc duoc phét béi td hop ny s& 12 dnh sang tring. Céc ngudn
chét phat quang khac nhu cac chét phat quang mau xanh 14, mau xanh dwong, mau vang,
mau dé, mau da cam, hogic chit phit quang méau khéc c6 thé dugc sir dung trong hdn hop
nay dé tiy bién mau tring ctia 4nh séng thu dugc va tao ra sy phén phéi cong suét phd
dic trung. Cac chét khéc thich hop dé st dyung trong ché phim chét phét quang 22 gdm
céac polyme dién phét quang nhu céc polyfloren, t5t hon 13 poly(9,9-dioctyl floren) va cac
copolyme ctia chting, nhu poly(9,9'-dioctylfloren-co-bis-N,N'-(4-butylphenyl)diphenyl- -
amin) (F8-TFB); poly(vinylcarbazol) va polyphenylen-vinylen va cac dan xuét cta
ching. Ngoai ra, 16p phét sang c6 thé bao gdm thudc nhudm hoidc phtrc kim loai 14n
quang mau xanh duong, mau vang, mau da cam, mau xanh 14 hodc mau do, hodc td hop
cua ching. Céc chét thich hgp dé str dung 1am thudc nhudm 14n quang bao gém, nhung
khong chi gidi han &, tris(1-phenylisoquinolin) iridi (III) (thu6c nhudm mau do), tris(2-
phenylpyridin) iridi (thudc nhudm mau xanh 18) va iridi (II1) bis(2-(4,6-diflophenyl)-
pyridinato-N,C2) (thudc nhudm mau xanh duong). Cac phtrc kim loai phat quang va lan
quang ¢6 ban trén thi trudng clia ADS (American Dyes Source, Inc.) cling c6 thé duoc
st dung. Thudc nhudm mau xanh 14 ADS bao gébm ADS060GE, ADSO061GE,
ADS063GE, va ADS066GE, ADS078GE, va ADS090GE. Thudc nhuém mau xanh |
dwong ADS bao gdm ADS064BE, ADS065BE, va ADS070BE. Thudc nhudm mau do
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ADS bao gém ADS067RE, ADS068RE, ADSO069RE, ADSO075RE, ADSO76RE,
ADSO067RE, va ADS077RE.

Ngudn chét phat quang thich hop dé sir dung trong ché phim chét phat quang 22,
ngoai chit phéat quang duogc pha tap Mn** bao gdm, nhung khong chi giéri han &:
((St1z (Ca, Ba, Mg, Zn) 2)1-aiw( Li, Na, K, Rb) wCex)s(Al1ySiy)OstyatFi-36w)s
0<x<0,10, 0<y<0,5, 0<z<0,5, 0<W<X; |
(Ca, Ce)3Sc2Si3012 (CaSiG);
(St,Ca,Ba)3 Al xSixOssF1x:Ce** (SASOF));
(Ba,Sr,Ca)s(P04)3(CLF,Br,0H):Eu**,Mn?*; (Ba,Sr,Ca)BPOs:Eu’* Mn**;
(Sr,Ca)10(PO4)s*vB203:Eu?* (trong d6 0<v<1); Sr2Si30s*2SrCl,:Eu’";
(Ca,Sr,Ba)sMgSi»Os:Eu?*,Mn?*; BaAlsO13:Eu?t; 25r0*0,84P,05*0,16B,03:Eu*t;
(Ba,Sr,Ca)MgAl10017:Eu?",Mn?*; (Ba,Sr,Ca)AL,O4:Eu?t;
(Y,Gd,Lu,Sc,La)BO3:Ce**, Tb**"; ZnS:Cu*,Cl'; ZnS:Cu',AI**; ZnS:Ag*,Cl;
ZnS:Agh,APY; (Ba,Sr,Ca),Si1-£04-2::Eu** (trong d6 0<E<0,2);
(Ba,Sr,Ca)2(Mg,Zn)Si,O7:Eu?*; (Sr,Ca,Ba)(Al,Ga,In),S4:Eu?";
(Y,Gd,Tb,La,Sm,Pr,Lu)3(Al,Ga)5.6012-324:Ce>* '(trong d6 0<a<0,5);
(Ca,Sr)s(Mg,Zn)(Si04)4+Cla:Eu** Mn?*; Na;Gd2B207:Ce**, Tb";
(Sr,Ca,Ba,Mg,Zn),P,07:Eu**, Mn?*; (Gd,Y,Lu,La),03:Eu’* Bi**;
(Gd,Y,Lu,La),0,S:Eu**,Bi**; (Gd,Y,Lu,La)VOs:Eu*,Bi**; (Ca,Sr)S:Eu?*,Ce’";
SrY>S4:Eu?*; CaLayS4:Ce’t; (Ba,Sr,Ca)MgP,07:Eu?*,Mn?*; (Y,Lu); WOes:Eu**,Mo%*;
(Ba,Sr,Ca)pSiyNyu:Eu?* (trong d6 2p4+y=3p; Ca3(SiO4)Ch:Eu?*;
(Lu,Sc, Y, Tb)z-u-vCeyCai+uLiwMg2-wPw(S1,Ge)3-wO12-u2 (trong d6 -0,5<u<1, 0§V§O,1, va
0<w<0,2); (Y,Lu,Gd)2-¢CaySisNe+oCi-:Ce*, (trong d6 0<9=<0,5); |
(Ca,Sr,Ba)SiOaNy:Eu?* Ce™t; |
(Lu,Ca,Li,Mg,Y) a-SiAlON duoc pha tap véi Eu?* va/hoic Ce*; B-SiAION:Eu*, '
3,5Mg0*0,5MgF2*GeO2:Mn*"; Caj-c-fCecEusAli+cSii-cN3, (trong d6 0<c<0,2, 0<f<0,2);
Cai-n--CenEurAli-n(Mg,Zn)nSiN3, (trong d6 0<h<0,2, 0<r<0,2); Cai-2stCes(Li,Na)s.
EuAISiN;3, (trong d6 0<s<0,2, 0<f<0,2, s+t>0); va
Cai-o-¢Cen(Li,Na),EupAli+s-ySit-o+ N3, (trong d6 0<6<0,2, 0<x<0,4, 0<¢=0,2).

Cu thé 13, ché phdm chét phat quang 22 ¢6 thé bao gdbm mdt hodc nhidu chét phat

quang ma tao ra su phan phéi cong sudt phd mau xanh dudi kich thich birc xa cuc tim,
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mau tim, hosic mau xanh duong. Trong ngit canh cua sang ché, ché pham nay duoc ding
dé chi chit phat quang mau xanh I4 hosic vét liéu chat phat quang mau xanh 14. Chét phat
quang mau xanh 14 c6 thé & dang ché phdm don hodc hdn hgp ma phét ra 4nh séng trong
khoang tir mau xanh 14 dén mau xanh l4-vang dén mau vang, nhu ytri nhom granat pha
tap xeri, cu thé 13 (Y,Gd,Lu, Tb)3(Al,Ga)sO12:Ce**. Chét phat quang mau xanh cdn c6 thé
12 hdn hop gdm vat lidu granat dich chuyén sang xanh duong va do. Vi du, granat pha
tap Ce** ¢6 viéc phat sang dich chuyén sang xanh duong c6 thé dugc sfr dung két hop
v6i granat pha tap Ce?* ¢6 viéc phét sang dich chuyén sang o, tao ra hdn hop c¢é su phan
phéi cong suit phd mau xanh 14. Granat dich chuyén sang xanh duong va do 13 da biét
trong linh vuc ndy. Theo mdt s6 phwong 4n, so v6i chét phat quang Y3Als01:Ce™ co '
s, granat dich chuyén sang xanh duong c6 thé c6 sy thay thé Lu3* cho Y3*, su thay thé
Ga* cho AI**, hodic ¢6 luong pha tap Ce** thip hon trong ché phdm chét phat quang
Y3Al5012:Ce®* . Granat dich chuyén sang d6 c6 thé c6 su thay thé Gd**/Tb** cho Y>* hosc
c6 luong pha tap Ce** cao hon. Vi du vé chét phét quang mau xanh 14 ma dic biét hitu
dung dbi v&i cac tng dung hién thi 12 B-SiAION.

Ty 18 cia m&i loai chét phat quang riéng r& trong hdn hop chat phét quang ¢6 thé
thay d6i tiiy thudc vao dic diém cua 4nh sing xuét ra mong mudn. Ty phin twong d6i
ctiia mdi chét phat quang trong c4c phuong 4n hdn hop chét phat quang c6 thé dugc didu
chinh sao cho khi viéc phat ctia chiing dugc tron va st dung trong thiét bi chiéu'sa'mg
LED, s€ tao ra &nh sang nhin théy co tri s x va y da dinh trén biéu dd sic d6 CIE. Nhu |
d4 néu, t6t hon néu anh séang tréng duoc tao ra. Anh séng mau tréng nay, vi dy, ¢ thé c6
tri s6 x ndm trong khoang tir 0,20 dén khoang 0,55, va tri s6 y ndm trong khoang tir 0,20
dén khoang 0,55. Tuy nhién, nhu d3 néu do ddng nhét chinh x4c va lwong cia mdi loai
chét phat quang trong ché phdm chét phat quang cé thé thay ddi theo nhu ciu ctia ngudi
st dung cudi cung. Vi du, céc vét li€u co thé dugc st dung cho LED dugc dy dinh dé
diing cho dén nén man hinh tinh thé 1éng (liquid crystal display-LCD). Trong tng dung
nay, diém mau LED s& duoc diéu chinh mét cach thich hop dua trén mau tréng, mau dé,
mau xanh 14, v mau xanh duong mong mudn sau khi di qua LCD/két hop bd loc mau.
Danh sach céc chit phét quang tiém ning dé tron dugc dua ra trong ban mo ta nay kh@ng
bi gi6i han va chit phat quang dugc pha tap Mn** ndy c6 thé dugc tron véi mét sd loai .
chét phat quang c6 kha ning phat khac nhau dé dat dugc su phan phdi cong suét phd

mong muon.
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Theo mét s6 phuong 4n, thibt bi chiéu sang 10 c6 nhiét do mau nhé hon hoic bang
4200°K, va ché phdm chit phat quang 22 bao gdm chit phat quang d6 cu thanh tir chét
phét quang dugc pha tap Mn** bén mau c6 cong thic 1. Diéu nay c6 nghia 13, chi chit
phét quang d6 ¢6 mit trong ché phim chét phéat quang 22 14 chét phat quang dugc pha -
tap Mn** bén mau; cu thé 13, chét phat quang 13 K»SiFs:Mn*". Ché phim nay c6 thé con
bao gdm chét phat quang mau xanh 14. Chét phat quang mau xanh 14 c6 thé 14 granat pha
tap Ce3* hodc hdn hop ctia cAc granat, dic biét 1a ytri nhom granat pha tap Ce’, va déc
biét hon 13, YAG c6 c¢dng thirc (Y,Gd,Lu,Tb)3(Al,Ga)sO12:Ce*". Khi chét phat quang do
13 K5SiFs:Mn*, ty 18 khéi lugng clia chét phét quang do véi chét phat quang xanh 14 ¢6
thé nho hon 3,3, ty 16 ndy c6 thé 13 thip hon dang k& ty 18 cua cac chét phat quang d6 cuia
ché phim twong tw, nhung c6 lwgng pha tap Mn thip hon.

Chét phat quang duoc pha tap Mn** bén mau theo sang ché c6 thé dugc sir dung
trong nhiéu tmg dung khéc ngoai c4c {mg dung dugc md ta trén day. Vi dy, céc chét nay
6 thé dugc st dung 1am chét phat quang trong dén phét quang, trong 6ng tia 4m cuc, -
trong thiét bi man hinh plasma hojc trong man hinh tinh thé 1éng (LCD). Chét ndy con
c6 thé dugc st dung 1am thiét bj ¢ém nhap nhay trong nhiét lugng ké dién tlr, trong may
anh tia gama, trong méay chup cét 16p hodc trong méy laze. Cac ng dung nay chi nhim
muc dich vi dy va khong giéi han sang ché.

Vi du thue hién sang ché
Céc vi du so sanh 1 va 2: Pidu ché K»SiFe pha tap Mn** bang quy trinh theo mé

Luong va sy phan phdi nguyén ligu ban dAu trong Céc A-D dugc thé hién trong
Béng 1. Cc A dugc khudy manh, va c4c thanh phin cta cdc B dugce bd sung timg giot
vao d6 trong khoang mudi phut. Viée bd sung timg giot thanh phan ctia cde C vaD vao
cbe A dugc bit diu khoang mdt phut sau khi thanh phan ciia cc B dugc bét dAu va tiép -
tuc trong khoang chin phut. Chét két taa dugc ndu trong 10 phut va dimg khudy. Dich
ndi dugc gan, va chit két tia dugc loc trong chan khong, rira mot 14n bang axit axetic va
hai 14n bang axeton, va tiép theo, 1am khd trong chin khong. Bt dd duge lam kho dugc
rdy qua sang c& 16 325, va i trong khi quyén 20% F2/80% nito trong 8 gidr & 540°C. Chét
phat quang d4 u ndy dugc rira bang dung dich 49% HF bdo hoa v6i K2SiFs, lam kho trong

chan khong va riy qua sang c& 16 325.
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Béang 1
Nguyén liéu tho cta quy trinh theo mé
Vidu
SO _
b Dung dich A Dung dichB | DungdichC ° |DungdichD
s&
56
HF | H,SiFs | HF HF HF
KF | KHoF | KoMnFs KoMnFe KF :
(49%) | (35%) | (49%) (49%) (49%)
(2|0 [ (2 (2)
(mL) |(mL) |(mL) (mL) (mL)
1 6,6 0,44 120,0 | 35,0 122,5 | 1,00 35,0 22,5425
2 6,6 0,75 120,0 | 35,0 70,0 | 1,61 40,0 22,5425

Vi du 1: Didu ché K»SiFs pha tap Mn**--0,75% Mn bing quy trinh dong bén lién tuc
Quy trinh

PAu tién, thiét bi phan ng duoc nap dung dich chita KF hééc kali biflorua trong
HF. Céac chét nap ban dAu ciing c6 thé chira KoMnFe. Tiép theo, nap riéng r& céc dung

dich nguyén liéu ctia K»2SiFs va K2MnF6, déu trong HF. Dung dich KF hodc kali biflorua

trong HF c6 thé duoc nap riéng r&, mic du KF c6 thé két hop vdi cac dung dich khéc
hodic trong nguyén liéu nap ban dau. Sau khoang mudi phut, ding viéc nap, va mot phan
clia hdn hop duge 14y ra khoi thiét bi phan tng. Quy trinh niy c6 thé dugc 1dp lai nhiéu
1an.
Quy trinh cu thé

Str dung thiét bi phan tng PTFE dung tich 1,01 va canh khudy hinh chit U.

Nép cua thiét bi phan Gmg can c6 ba 16 dugc khoan dé lap ba 6ng nap liéu va mot
khe cho phép canh khudy ndm & tAm cta thiét bi phan Gng.

Chﬁén bi 3 chai Nalgene dung tich 500mL sach va khd c6 ddnh déu thé tich nap

pht hop. Mot chai dugc dénh dAu tdng thé tich nap cho phan tng thi nhét. Hai chai con

lai s& dugce danh du tdng thé tich nap cho phan tng thi hai, thir ba, va cic phan tmg tiép
theo. (Khi thiét bi phan ing dugc thdo sau mdi mé, 120ml dung dich s& con lai trong thiét
bi phan Ung)

Chuén bi nguyén liéu nap theo bang sau.

-19-




32800

Nguyén liunap | Nong d6/Mo ta Thé tich yéu cau
KoMnFs 1,96g/40mL HF 410 mL

HaSiFs 1 mL/2 mL HF 945 mL

KF 100g/150 mL HF 342,5 mL

MaOi tat ca cac bom va nhoi ong vao ndp cua thiét bi phan Ung.

Tbc d6 bom
Lan chay |KF | H,SiFs K>MnFs | Lugng théo
1 24,7(40s)/12,7 | 4,7 218 mL
2

5,7 290 mL
3

5

4 13,5 ,

5,9 293 mL
5
6 6,1 295 mL

Trong 13n vén hanh d4u tién, nap KHF, (120 mL) va 0,84g Mn vao thiét bi phan
tng. Trong khi thiét bi khuit chay véi toc do 250 vong/phut, b4t dau bom nguyén liéu
nap Si v6i tc dd 24,7ml/phit. Sau 40 gidy, ddi tc do vé 12,7 ml/phit. Sau 1 phut, bét
dAu nap KF va Mn. Vén hanh v6i tAt ca nguyén liéu nap cho dén 9 phut 30 gidy. Dung
nap Mn va KF vao thoi diém 9 phat 30 gidy. Vao thoi diém 10 phut, dirng nap Si. |

Khi dirng viéc nap tit ca cac nguyén lidu nap, thdo cac chét trong thiét bi phan .
ung vao chai Nalgene va chi dé lai 120ml trong thiét bi phan ting (thdo 218 ml). Pay nip
chai va d& sang mot bén.

Thay ddi tdc dd nap liéu Si v Mn cla phan Gng thit hai. Bt diu nap tt ca cac
nguyén lidu va chay trong 12 phat. Sau mudi phut, 14p lai quy trinh théo (thdo 290 mL).
Dé cac chai sang mdt bén va lip lai quy trinh ndy cho mé tht ba va thir tu.

Trong khi chay mé thu tu, bt dau loc béng cach gan va rét PFS vao thiét bi loc.
Loc c4 ba mé cing v6i nhau. Rira cho dén khi d6 pH dat 5,5 va dé sang mot bén cho kho

varay.
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Thao mé th{ tu, st dung mot trong s6 cac chai cia mé 2 hodc 3, dé sang mot bén
va chay va thido mé 5 bang céch sir dung chai khéc. Trong khi chay mé tht sdu, loc cac
mé tht tu va thi nim ciing véi nhau. Rira va @& sang mot bén.

Sau khi dirng bom ctia mé thir sau, chudn bi ph&u v thao hét toan b thiét bi phan
Urng. Rra nhu cac mé trude.

Ray toan bd cac bdt qua ray cd 325. :
Vidu 2-3: Pidu ché K»SiFs pha tap Mn**--0,75% va 1,35% Mn béng quy trinh dong ban .
lién tuc

Quy trinh ctia Vi du 1 dugc l3p lai v6i Vi du 2 va 3. Sir dung cung lugng nguyén
liéu th6 cho Vi du 2; véi Vi du 3, lugng Mn ting can xing dé dat dugc khoang 1,35%
Mn trong san phim chét phat quang. Két qua, gdm ca dit liéu phan bb c& hat clia chit

phét quang thu dugc dugc thé hién trong Bang 2.

Béng 2
. PFS di Kich thuéc hat
Tong
. Hiéu qua PFS
Vi du so. san i
Mn% suat rdy cd | quacd
lugng .
© (g/phuat) | 325 (gam) Bién
. (2 d10 | d50 | d90 | do
P6i chimg
Vidul ~0,75% | 27,6 | 2,76 24,2 34 15,6 | 27,3 | 44,7 | 1,07
Poi chimg
Vidu2 ~1,35% | 30,6 | 3,06 26,7 3,9 18,9 27,8 | 39,8 | 0,75
Vidul ~0,75% | 239,6 | 6,7 237 2,6 16,2 | 26,7 | 41,6 | 0,95
Vidu2 . | ~0,75% | 233,5 | 6,5 230 3,5 15,4 26,5 | 43,2 | 1,05
Vidu3 ~1,35% | 221,4 | 6,2 2193 | 2,1 18,1 (26,9 | 39,1 0,78

Dbi véi cac Vi du so sanh 1 va 2, ¢6 thé théy réng lugng céac cht c6 hat 16n hon
mét sang cla ray c& 325 13 twong ddi nhidu. Trai lai, d61 v6i chat phéat quang ctia cac Vi

du 1-3, luvong céac hat qua c& dugc gidm xuéng mot cach dang ké.
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Mic du chi mot s& diu hiéu nhét dinh cia sang ché dugc minh hoa va md ta trong
ban mo ta nay, cic cai bién va thay ddi khac c6 thé dwoc tién hanh béi ngudi ¢ hidu biét
trung binh trong linh vuc k§ thuét nay. Do d6, can phai hiéu ring cac diém yéu ciu bao
h6 kém theo nhim muc dich bao gdm t4t ca cac cai bién va thay dbi nim trong pham vi

cua sang ché.
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YEU CAUBAO HO

1. Quy trinh diéu ché chét phat quang dugc pha tap Mn*" ¢6 cong thire I:
Ax [MFy]:Mn* I

quy trinh ndy bao gdm buéc bd sung tir tir dung dich tha nhét chira ngudn M va
HF va dung dich thir hai chira ngudn Mn vao thiét bi phan tmg v6i su c6 mit clia ngudn
A, d8 tao thanh dung dich san phim chira cht phat quang dugc pha tap Mn**; va

th4o dinh ky it nhat mot phin dung dich san phim ra khai thiét bi phan tng;
trong do:

AlaLi, Na, K, Rb, Cs, hofic t hop ciia ching;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoac td hop ciia
ching;

x 1a tri s& tuyét ddi cua dién tich cia ion [MFy;

y bang 5, 6 hoic 7;

tach chét phat quang dugc pha tap Mn** ra khéi dung dich sén phim; va cho chit
phat quang dugc pha tap Mn** nay tiép xtic & nhiét do cao v&i chét oxy hoa chira flo &

dang khi dé tao thanh chét phat quang dugc pha tap Mn** bén mau c6 cong thire L.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy con bao gbm giai doan ban diu trong d6
dung dich thir nhit va dung dich thir hai dugc bd sung tir tir vao thiét bi phan tmg ma
khong théao dung dich san phim.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh ndy con bao gbm budc nap trudc nguyén
liu dugc chon tir nhém bao gdm HF, ngudn A, cic hat chit phit quang dwogc pha tap

Mn** s0 tao, hoic td hop cta chiing vio thiét bi phan tng.
4. Quy trinh theo diém 1, trong d6:

Ala Na, K, Rb, Cs, hoic td hop cia chiing;

M 1a Si, Ge, Ti, hoac td hop cua chiing; va

Y bing 6.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 M 14 Si.
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6. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chét phat quang dugc pha tap Mn** ¢6 cong thirc I 1a
K,SiFg:Mn**. '

7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chét oxy hoa chia flo 13 Fa.

8. Quy trinh didu ché chét phat quang duoc pha tap Mn** bén mau c6 cong thirc I,
Ax [MFy]:Mn* I

quy trinh ndy bao gdm budc bd sung tir tir nguyén liu thir nhét chira HF va ngudn
M va nguyén liéu thir hai chira ngudn Mn vao thiét bi phan Gng véi su c6 mit clia ngudn
A, @8 tao thanh dung dich san phdm chira chit phat quang dugc pha tap Mn*';

thdo dinh ky dung dich san phim ra khéi thiét bj phan tmg trong khi thé tich dung
dich san phém trong thiét bi phan tng van duy tri khoéng dbi;

tach chét phat quang duoc pha tap Mn** ra khéi dung dich sin phim; va

cho chit phat quang dugc pha tap Mn** tiép xtic & nhiét do cao véi khi flo é tao
ra chit phat quang dugc pha tap Mn** bén mau c6 cong thirc I;

trong do:

A 1aLi, Na, K, Rb, Cs, hoic td hop clia ching;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc td hop cua
ching;

x 12 tri sb tuyét ddi cua dién tich ctia ion [MFy]; va

y bing 5, 6 hoic 7.

9. Quy trinh theo diém 8, trong d6 quy trinh nay con bao gdm budc bd sung nguyén liéu
thit ba chira ngudn A vao thiét bi phan tng. '
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