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v6i su ¢6 mat cia ngudn Mn, dé tao ra chat phat quang pha tap Mn™;
trong do
A la Li, Na, K, Rb, Cs, hoic két hop cua ching;
M 14 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoic két hop cta ching;
x 14 tri s tuyét dbi ctia dién tich cta ion [MF,];
y bang 5, 6 hoic 7; va
trong do tri s6 ctia ham d6 axit Hammett cua dung dich thu nhat 13 it nhat -0,9.
Céc hat duoc tao ra bang quy trinh nay c6 thé c6 su phan bd kich thude hat véi kich thude
hat D5y nho hon 10 um.
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Linh vwc k¥ thuat dwoc dé cip

Séang ché dé cap dén quy trinh didu ché chét phat quang pha tap Mn*4, chit phat
quang duoc tao ra bang quy trinh nay, thiét bi chiéu sang, thiét bi dén nén, va thiét bi
hién thi phat xa truc tiép chtra chit phat quang nay, va phuong phap vi nhil tuong dé
diéu ché chét phat quang duoc phu.

Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Chét phat quang phat xa anh sang dé dua trén cac vt liéu florua dang phirc dugc
hoat hoa béng Mn*", nhu cac vat liéu duoc md ta trong US 7,358,542, US 7,497,973,
va US 7,648,649, ¢ thé duoc st dung két hop véi chat phat quang phét xa anh sang
vang/xanh 14 nhu YAG:Ce dé thu dugc anh sang trang 4m (CCT<5000 K trén vi tri vat
thé den, chi s6 hoan mau (color rendering index-CRI) >80) tir LED mau xanh duwong,
tuong duong véi CRI dugc tao ra bdi den huynh quang, dén soi d6t va dén halogen hién
hanh. Céc vat liéu nay hip thu anh sang mau xanh duong mot cich manh mé va phat xa
mdt cach hiu qua & bude séng nam trong khoang tir 610nm dén 658nm v6i sy phat xa
d6 hoi dam/hdng ngoai gin. Do d6, hiéu qua phét sang dugc tdi da hoa so véi chét phat
quang d6 ma c¢6 kha ning phat xa déng ké trong ving mau dé dam hon tai d6 do nhay
cia mit 1a thép. Hiéu suét luong tir co thé 16n hon 85% duéi su kich thich mau xanh
dwong (440-460nm). Ngoai ra, viéc sir dung cac chit phat quang dé nay cho cac thiét
bi hién thi c6 thé tao ra gam mau va hiéu qua cao.

Cac quy trinh diéu ché cac vat liéu da duoc mo ta trong patent va céc tai liéu
khoa hoc 1a c¢6 kha nang tao ra cac hat co6 kich thuéc hat 16n hon 10 pm, thuéng cé su
phén b kich thudce hat rong. Cac vi du bao gdm Paulusz, A.G., J. Electrochem. Soc.,
942-947 (1973), US 7,497,973, va US 8,491,816. Su téng hgp cac thanh nano
K,SiFe:Mn* dugc mod ta trong Cryst Eng Comm, 2015,17, 930-936, DOI:
10.1039/C4CE01907E, dugc cong bd truc tuyén ngay 26 thang mudi mot nam 2014,
Tuy nhién, cac vat liéu nhu céc thanh nano c6 ty 1€ hinh dang cao co thé gay ra cac van
dé trong qua trinh san xudt géi LED. Ngoai ra, hién twong phan xa toan phan bén trong
hat c6 ty 1¢ hinh dang cao co thé lam giam hiéu qua. US 20160244663 boc 16 cac hat
K,SiFs:Mn* ¢6 kich thudce hat Dso nim trong khoang tir 10 um dén 40 pm va bién do
nhé hon 1,1. Van ¢6 nhu cu vé cac quy trinh diéu ché chét phat quang florua dang phirc
ma c6 thé thu dugc san phim c6 kich thuée hat nhé hon 10 pm, tot hon 1a nho hon 5
um, v6i s phan bé kich thuée hat tuong dbi hep, c6 hiéu nang tuyét voi trong cac tmg

dung chi€u séang va hién thi.
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Ban chét k§ thuét ciia sang ché

Ngin gon 13, theo mot khia canh, séng ché dé xuét quy trinh diéu ché chét phat
quang pha tap Mn** ¢6 cong thirc
Ay [MFy]:Mn**
I
bao gébm viéc két hop dung dich thir nhét chira ngudn A va dung dich thit hai
chtta HoMFg v6i su c6 mat cia ngudn Mn, dé tao ra chét phat quang pha tap
Mn*:
trong do
A laLi, Na, K, Rb, Cs, hodc két hop cua chung;
M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc két hop
cua ching;
x 12 tri sb tuyét ddi cia dién tich ctia ion [MFy];
y bang 5, 6 hoac 7; va

trong do tri s6 ctia ham dd axit Hammett ctia dung dich thir nhét 12 it nhét -0,9.

Theo mot khia canh khac, sang ché dé xuét cac chat phat quang pha tap Mn*" ¢6
cong thire I & dang tap hgp céac hat cung kich ¢& c6 kich thudc hat Dso nh6 hon 10 um,
dic biét 1a nho hon 5 um, va ty 1€ hinh dang khoang 3/1 hodc nho hon.

Theo mot khia canh khac nira, sang ché dé xuét phuong phap vi nhil twong dé
diéu ché chét phat quang duoc phi ¢6 18i chira chét phat quang c6 cong thic I va vo
khong chira mangan chtra hop chét florua kim loai dugc bd tri trén 16i. Phuong phap
nay bao gdm viéc két hop vi nhil twrong thtt nhét chtra chit phat quang c6 cong thuc I
vGi vi nhil tuong thr hai chira tién chét dbi vai hop chét florua kim loai, va tach chat

phét quang dugc phu nay.

Mo ta van tat cac hinh vé

Céc dau hiéu, khia canh, va wu diém nay va khac cia sang ché s& dugc hi€u 106
hon khi doc phan mo ta chi tiét sau c6 dya vao cac hinh v& kém theo trong d6 cac ky

hiéu gidng nhau biéu thi cac bd phan gidng nhau trong toan bo cac hinh v&, trong do:

FIG. 1 14 hinh chiéu cit ngang duéi dang gidn dd cua thiét bi chiéu sang theo

mot phuong an cia sang ché;

FIG. 2 1a hinh chiéu cit ngang duéi dang gian dd cua thiét bi chiéu sang theo

mot phuong an khéc cia sang ché;
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FIG. 3 12 hinh chiéu cit ngang duéi dang gian dd cta thiét bi chiéu sang theo

mot phuong an khéc nita cia sang ché;

FIG. 4 12 hinh phéi canh cét trich ctia thiét bi chiéu sang theo mdt phuong 4n clia

sang ché;

FIG. 5 1 hinh phéi canh du6i dang gian dd ciia LED dén nén cua thiét bi duoc

gén vao bé mat (surface-mounted device - SMD).

FIG. 6 1a dd thi cta tri $6 ham do axit Hammett ctia cac dung dich KF va KHF,
trong axit flohydric 48% trong luong.

M6 ta chi tiét sang ché

Céc chit phat quang pha tap Mn** ¢6 cong thirc I 1a cac vt liu florua dang phic,
hodc cac hop chét phdi tri, chira it nhat mot tAm phdi tri, duge bao quanh béi cac ion
florua déng vai tro lam cac phéi tir, va duge bu dién tich bang cac ion d6i néu can. Vi
du, trong K,SiFs:Mn**, tam phdi tri 1a Sivaion dbi 1a K. Florua dang phurc d6i khi dugc
viét dudi dang két hop cia céc florua doi, don, nhung sy dai dién nay khong chi ra sb
phéi tri cho cac phdi tir xung quanh tim phdi tri. DA4u ngodc vudng (ddi khi duoc bo di
cho don gian) chi ra rang ion phirc ndy ma ching bao ham 1a mot loai héa chit méi,
khac vé6i ion florua don. Ion hoat héa (Mn*") ciing dong vai trd lam tdm phéi tri, thay
thé mot phan cac tAm ctia mang chu, vi dy, Si. Mang chii (bao gbm cac ion d6i) co thé

bién d6i thém cac dic tinh kich thich va phat xa ctia ion hoat hoa.

Theo cac phuong an cu thé, tdm phbi tri ctia chét phét quang, nghia 1a M trong
cong thuc I, 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, hodc két hop cua chung. Cu thé hon, tAm phéi tri co
thé 1a Si, Ge, Ti, hodc Kkét hop cua chung. Ion dbi, hodc A trong cong thirc I, ¢ thé 1a
Na, K, hoic két hop cua chiing, dic biét hon 1a K. Céac vi du vé cac chét phat quang c6
cong thirc I bao gdm Ko[SiFs]:Mn*, Ko[TiFs]:Mn*', Ka[SnFe]:Mn*, Csa[TiFs],
Rby[TiFs], Csa[SiFs], Rb[SiFs], Nas[TiFs]:Mn*", Nao[ZrFe] Mn*, Ks[ZrF7]:Mn*,
K;3[BiFs]:Mn*", Ks[YFe]:Mn*", Kjs[LaFe] ‘Mn*", K3[GdFe]:Mn*", K3[NbF7]:Mn*,
Ks[TaF7]:Mn*". Theo cac phuong 4n cu thé, chat phat quang c6 cong thuc I la
K,SiFs:Mn*".

Luong mangan trong cac chét phat quang pha tap Mn*" ¢6 cong thirc I c6 thé
nam trong khoang tir 1,2%mol tinh theo téng s6 mol ctia Mn va Si (khoang 0,3% trong
lugng tinh theo tdng trong luong chét phét quang) dén khoang 21%mol (khoang 5,1%
trong lugng), dic biét la nam trong khoang ttr 1,2%mol (khoang 0,3% trong lugng) dén
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khoang 16,5%mol (khoang 4% trong lugng). Theo cac phuong an cu thé, luong mangan
¢6 thé nam trong khoang tir 2%mol (khoang 0,5% trong luong) dén 13,4%mol (khoang
3,3% trong lugng), hodc tir khoang 2%mol dén 12,2%mol (khoang 3% trong luong),
ho#c tir khoang 2%mol dén 11,2%mol (khoang 2,76% trong lugng), hodc tir khoang
2%mol dén khoang 10%mol (khoang 2,5% trong luong), hodc 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 luong).

Chét phat quang pha tap Mn™ theo sang ché chira tap hop cac hat cung kich c&
¢6 kich thudce hat Dso nho hon 10 pm, déc biét 1a nhé hon 5 pm, déc biét hon 1a nh6 hon
1 um, dic biét hon nira 12 nhé hon 200 nm, va dic bi¢t hon nira la nh6 hon 50 nm. Cac
hat nay c6 ty 1& hinh dang nhd hon hogc bang 3/1. T 1¢ hinh dang 1a ty 1¢ gitta chiéu
16n nhét cua hat va chiéu nhé nhét truc giao v6i no. Ty 1€ hinh dang cia cac hat phat
quang theo sang ché c6 thé thay ddi tir nho hon hoic béng 3/1, dén gin dong nhét dbi
v6i hat c6 dang khdi 1ap phuong hodc khdi mudi hai mit. Ngoai ra, chét phat quang nay
¢6 thé khong chira cic nhém hydroxit (OH) hodc cacbon, hodc khong chtra ca nhom
hydroxit 14n cacbon. Sy c6 mit cta cic nhém OH hodc vat liéu hitu co ma chura lién két
C-H c6 thé dugc phat hién béng FT-IR. Theo mét s6 phuong an, bién do cta sy phan
bé kich thuée hat 1a nhé hon 1,1.

Chét phat quang pha tap Mn™ theo sang ché c6 thé duge didu ché bang cach két
hop dung dich thi nhét chua nguﬁ”)n A va dung dich thir hai chira HoMF¢ v6i su 6 mat
ctia ngudn Mn. Tri sé ctia ham d axit Hammett Ho cia dung dich tht nhat 1a it nhat -
0,9, dac biét la it nhét -0,5. Ham d6 axit Hammett xac dinh thang do d axit cua cac axit
manh, dic biét 1a HF, st dung nbéng dd duoc xac dinh bing quang phd cia chét chi thi.

Tri s cia ham do axit Hammett dugc tinh theo biéu thuc (1):

B]
Hy = pKgy+ + log [;Hﬂ (1)
trong do
[B] 1a nong do ctia bazo yéu B;

[BH*] 12 néng do cua axit lién hop cua bazo yéu B; va

pKpg- 12 hing s6 phan ly ctia axit lién hop.
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Céac vi du vé cac bazo yéu chi ra ma c6 thé duoc st dung dé do tri s6 cua ham do axit
Hammett cia cac dung dich dugce dung trong cac quy trinh theo sang ché bao gdm cac
chét chi thi 1a bazo dugce néu trong bang A.

Bang A
Chét chi thi 12 bazo Cuong do bazo (pKpn®)

4-Phenylazoanilin 2,8
4-(Phenylazo)diphenylamin 1,5
4-Nitroanilin 1,1
2-Nitroanilin -0,2
4-Clo-2-nitroanilin -0.9
4-Nitrodiphenylamin -2.4
2,4-diclo-6-nitroanilin -3,2
4-Nitroazobenzen -3.3
2,6-Dinitro-4-metylanilin -4,3
2,4-Dinitroanilin -4,4
Dung dich N,N-dimetyl-2,4,6-trinitroanilin trong H>SO4 47
dac ’

Chalcon -5,6
2-Benzoylnaphtalen -5,9
4-Benzoylbiphenyl -6,2
2-Bromo-4,6-dinitroanilin -6,6
Anthraquinon -8.1
2.4.6-Trinitroanilin, dung dich trong H>SO4 dac 9.3

Céac phuong phéap xac dinh tri s ciia ham d6 axit Hammett ctia dung dich nuéc HF 1a
da biét. Vi du, tri sb ciia ham d6 axit Hammett ctia dung dich nuéc HF déc da dugc xac
dinh béi Hyman va cac ddng tac gia (J. Am. Chem. Soc., 1957, 79 (14), pp 3668-3671).

Nong do clia ngudn A trong dung dich thir nht c6 thé 1a it nhat 6M, dic biét 1a
it nhat 7,8M. Dung mdi déi véi cac dung dich thi nhét va thit hai ¢6 thé 1a nuée HF, vi
du, HF 48% trong nudc. Theo mot s6 phwong 4n, dung dich thu nhét khong chira HF.
Trong cac dung dich khong chtra HF, dung moi c6 thé 1a nudc, phi dung mdi hodc dbi
dung méi d6i v6i san pham chét phat quang, hodc két hop cua ching. Nguyén liéu thich
hop ma 1a phi dung moi hodc déi dung moi bao gdm axeton, axit axetic, isopropanol,

etanol, metanol, axetonitril, dimetyl formamit, va két hop cua chung.

Ty 16 mol ciia A va M 6 thé 1a it nhit 5/1, va theo céc phuong 4n cu thé, c6 thé
1a it nhat 7/1, hodc it nhét 8/1, hodc it nhat 9/1. Ttc 1a ty 1é cia téng sb mol cua ngué)n
A trong dung dich thir nhét va téng sé mol ctia H)MF¢ trong dung dich thir hai ¢6 thé 1a
it nhat 5/1, va theo cac phuong 4n cu thé, co thé 1a it nhit 7/1, 7/1, hodc it nhét 8/1, hodc
it nhat 9/1.
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Cac quy trinh theo sang ché c6 thé 1a quy trinh theo mé hodc quy trinh lién tuc.
P6i v6i quy trinh theo mé, dung dich thir hai duge két hop véi it nhat 50% thé tich caa
dung dich thir nhat, ddc biét 1a it nhit 75% thé tich, trong mot khoang thoi gian it hon
30 gidy, tét hon 1a it hon 10 gidy, tt hon nita la it hon khoang 5 gidy. Doi vdi quy trinh
lién tuc, dung dich thit nhét va dung dich thir hai dugc thém dan dan vao thiét bi phan
ung voi sy ¢ mit cua ngudn Mn dé tao ra dung dich san phém. Tri s6 ciia ham d6 axit
Hammett ctia dung dich thu nhét 13 it nhat -1,3, cia dung dich thir hai 1a it nhét -3, va
£y 18 thé tich ctia HaSiFs 35% va HF 49% trong dung dich thit hai 14 it nhat 1:2,5. Cu
thé, ty 18 nay la it nhat 1:2,2. Trong qua trinh b6 sung, dung dich sén pham duoc xa dan
dan ra khoi thiét bi phan tng ddng thoi duy tri thé tich khong ddi, dac biét 1a thé tich
nhé hon 100 ml. US 2016/0244663 md ta cac quy trinh lién tuc dé didu ché céc chat
phat quang c6 cong thirc I. Theo mot s6 phuong 4n, thiét bi phan tng nay c6 thé duogc
nap trudc nguyen liéu dugce chon tir HF, ngudn A, cac hat phat quang pha tap Mn** ché

tao san hodc nguyén lidu chu khong pha tap, hoac két hop cuia chiing.

Dung dich thir hai chtra ngudn M va cé thé con chtra nuée HF. Ngudn M cé thé
1a hop chat chira Si, c6 do hoa tan tét trong dung dich, vi du, H2SiFs, NasSiFs,
(NH4)2SiFs, RbaSiFs, Cs2SiFs, SiO2 hodc Kkét hop ctia ching, dac biét 1a HaSiFe. Viéc st
dung H»SiFs 12 ¢6 1gi vi né ¢6 murc do hoa tan rét cao trong nudce, va n6 khong chira tap
chit 1a nguyén t6 kim loai kiém. Ngudn M c6 thé 1 hop chat don hodc két hop cta hai
hodc nhiéu hop chit. Nong do HF trong dung dich thir nhét c6 thé 1a it nhéat 15% trong
lurong, dac biéct 1a it nhit 25% trong luong, dic biét hon 1a it nhét 30% trong luong.
Nude c6 thé duoc bd sung vao dung dich thie nhét, lam giam néng do cua HF, dé lam
giam kich thuéc hat va cai thién hiéu suét san phém. Néng do cua nguyén liéu dugc st

dung lam ngudn M co thé <25% trong lwgng, dic biét 1a <15% trong luong.

Dung dich thir hai cling co thé chtra ngudn Mn, va c6 thé con chira nudc HF lam
dung moi. Cac nguyeén liéu thich hop dé sir dung 1am ngudén Mn bao gbm, vi du,
K>MnFs, KMnO4, K MnCls, MnF4, MnF3, MnF2, MnO», va két hop cta chung, va dic
biét 1a KoMnFs Nong do ctia hop chét hoac céc hop chét dugc st dung lam nguén Mn
la khéng bi gidi han; va thudong dugc han ché boi mirc do hoa tan cta né trong dung
dich. Ndng do HF trong dung dich thir hai c6 thé it nhét 1a 15% trong luong, dic biét 1a
it nhat 30% trong luong.

Luong nguyén liéu thd duge st dung thuong tuwong Gmg voi cac lugng cua mdi
thanh phan trong ché pham mong mudn, ngoai trir viéc lugng du cla ngudn A co thé c6
mit. Téc dd dong c6 thé duge didu chinh sao cho céac ngudn M va Mn dugc bd sung

theo ty 1€ ty lugng thd trong khi nguodn A 1a nhiéu hon luong ty luong. Trong nhiéu
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phuong 4an, ngudn A dugc bb sung voi lugng du mol nam trong khoang tir 150% dén
300%, dic biét 1a véi luong du mol nim trong khoang tir 175% dén 300%. Vi duy, trong
K,SiF¢ pha tap Mn, luong ty luong ctia K can thiét 1a 2 mol trén mdt mol K,SiFs pha
tap Mn, va lugng KF hodc KHF, dugc sir dung co6 thé nam trong khoang tir 3,5 mol dén

6 mol san phim chit phat quang.

Ngudn A c6 thé 12 hop chit don hozc hon hop cua hai hodc nhiéu hop chét. Cac
nguyén liéu thich hop bao gdm KF, KHF,, KC¢H707 (kali xitrat), KOH, KCI, KBr, K1,
KHSO4, KOCH3, K»S,0s, hodc K,COs, dac biét 1a KF, KHF», kali xitrat, hodc két hop
ctia ching, dic biét hon 1a KF. Ngudn Mn ma chtra K, nhu KaMnFs, ¢6 thé 1a ngudn K,
dac biét 1a két hop véi KF, KHF,, Kali xitrat, hodc két hop ciia ching. Ngudn A ¢6 thé
c6 mat trong mdt hodc ca hai dung dich thur nhét va tha hai, c6 trong dung dich thu ba
dugc bd sung riéng ré, ¢ trong binh phan tmg, hodc trong két hop ciia mot hodc nhiéu

yéu t0 nay.

Mot hoiic ¢ hai dung dich thir nhat va th hai c6 thé con chira mét hogc nhiéu
chét tao chelat, vi dy, amoni xitrat, kali xitrat, axit iminodiaxetic IDA), va EDTA. Theo
mot s phuong 4n, dung dich thi nhét hoic thit hai c6 thé chira kali xitrat 1am ngudn A.
Céc quy trinh ma chura chét tao chelat nhu kali xitrat c6 thé thu duogc cac hat phat quang
pha tap Mn** ¢6 su phan bd kich thude hat véi kich thuéce hat Dso trong khoang dudi
micro; kich thuéc hat nhu duge do bang cach soi kinh hién vi dién t truyén qua
(transmission electron microscopy - TEM) ¢6 thé nho hon 1 pm, dic biét 1a nh6 hon
200 nm, dic biét hon 12 nhé hon 50 nm.

Mot hoac ca hai dung dich thir nhét va thit hai c6 thé con chira mot hoic nhiéu
chit hoat dong bé mat. Cac chét hoat dong bé mit thich hop dé str dung trong cac quy
trinh theo sang ché bao gdbm chét hoat dong bé mat khong ion, anion va cation, bao gbm,
nhung khéng chi gi6i han &, cac amin béo nhu xetyltrimetylamoni bromua (CTAB),
chét hoat dong bé mat flocacbon, axit stearic va céc mudi stearat, va axit oleic va cac
mudi oleat. Céc chat hoat dong bé mat khong ion thich hop bao gdm este cua
polyoxyetylen sorbitan va axit béo, ¢6 ban trén thi truong dudi nhan TWEEN®, chét
hoat dong bé mit flocacbon nhu NOVEC™ amoni floalkylsulfonamit, c6 san tir 3M,
va polyoxyetylen nonylphenol ete. Cac vi du khac vé céc chit hoat dong bé mit thich
hop dugc md ta trong US 2015/0329770, US 7,985,723 va Kikuyama, et al., IEEE
Transactions on Semiconductor Manufacturing, vol. 3, No. 3, Aug. 1990, pp. 99-108.

Theo mdt sd phuong 4n, mdi hodc cé hai dung dich thir nhat va thi hai c6 thé 1a

vi nhil twong. Vi nhil tuong nay dugc céu thanh tir pha hitu co va pha nudc, v6i it nhat
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mot chét hoat dong bé mat 1am chét nhil héa. Pha hitu co c6 thé bao gém mot hodc nhiéu
dung moi hitu co; cac dung moi thich hop bao gbm, nhung khong chi gidi han &, octanol,
hexadecan, octadecan, octadexen, phenyldodecan, phenyltetradecan, hodc
phenylhexadecan. Pha nudc bao gdm cac ngudn A, M, va Mn dugc md ta trén dy va
dung moi nudc, vi du, nudc HF hoac HaSiFe. Vi nhil twong nay ¢ thé con chira mot
hodc nhiéu chét d@)ng hoat dong bé mat nhu cac amin va ruou c6 4-10 nguyén tir cacbon,
va/hodc mdt hoac nhiéu chét tao chelat. Ty 1& clia cac thanh phﬁn cua dung dich co thé
dugc didu chinh sao cho ching & trén ndng do mixen t6i han. Vi nhil trong nay co thé
12 vi nhil twong d4o dugc cau thanh tlr cic mixen déo chira dung moi nude va cac ngudn
A, M, va Mn, dugc phan tan trong dung mdi hitu co. Cac quy trinh vi nhii twong ¢6 kha
nang tao ra cac hat phat quang pha tap Mn*"c6 su phan bd kich thuée hat véi kich thude
hat Dso trong khoang du6i micro; kich thudc hat Dso nhu duge do bang cach soi kinh
hién vi dién ttt truyén qua (TEM) c6 thé nhé hon 1 pm, ddc biét 1a nho hon 200 nm.

Sau khi dung dich san pham dugc xa ra khoi thiét bi phan mg, chét phat quang
pha tap Mn™ c6 thé duoc tach ra khoi dung dich san phdm bang cach don gian 1a gan
dung moéi ra hodc bang cach loc, va duge xir 1y nhu duge md ta trong US 8,252,613,
US 8,710,487, hoic US 9,399,732, bing dung dich dic ciia hgp chat c6 cong thire 1I
trong nudc axit flohydric;

Aly [MFy]
II

trong do

All1a H, Li, Na, K, Rb, Cs, hoac két hop ciia chung;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc két hgp

ctia chung;

x la tri sb tuyét dbi cua dién tich ciia ion [MFy]; va

y bang 5, 6 hoic 7.
Hop chét c6 cong thic II bao gdm it nhét anion MFy ctia hgp chét chu déi véi dbi véi
san pham chét phat quang, va cling c6 thé bao gdm cation A+ ctia hop chét ¢6 cong thirc
1. D6i v6i san pham chét phat quang c6 cong thirc KoSiFs:Mn, cac nguyén li¢u thich
hop dbi v6i hop chét ¢6 cong thire 1T bao gdm HaSiFs, NaaSiFs, (NH4)2SiFs, RbaSiFs,
Cs;SiFs, hoac Kkét hop ctia chung, dac biét 1a H>SiFs, KoSiFe va cac két hop cua chung,
dac biét hon 12 K»SiFs. Dung dich xur 1y 1a dung dich bao hoa hoac gan bao hoa ctia hop
chat c¢6 cong thic II trong axit flohydric. Dung dich gan bio hoa chira lugng du nudce
HF khoang 1-5% duoc bd sung vao dung dich bao hoa. Nong do6 HF trong dung dich
nay nam trong khoang tr 25% (trong lwong/thé tich) dén 70% (trong lwgng/thé tich), cu
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thé 1a n3m trong khoang tir 40% (trong lwong/thé tich) dén 50% (trong luong/thé tich).
Cac dung dich it ddc hon ¢o thé dan dén giam hiéu ning cla chét phat quang. Luong
dung dich x1r Iy duoc str dung nim trong khoang tir 2 dén 30 ml/g san pham, dic biét 1a
khoang tir 5 dén 20 ml/g san phdm, dic biét hon la khoang tir 5 dén 15 ml/g san pham.

Chét phat quang da dugc xur ly ¢6 thé duoc loc trong chan khong, va dugc ria
bing mét hogc nhidu dung moi dé loai bé HF va cc nguyén liéu tho khong phan tmg.
Céc nguyén liéu thich hop lam dung moi rira bao gbm axit axetic va axeton, va cac két
hop cta chung.

Bién do 13 thude do do rong ciia dudng cong phén bd kich thude hat ddi véi
nguyén liéu hat hodc bot, va dugc xac dinh theo biéu thirc (2):

Span = (Dgo—D10) (2)
Dso

trong do
Dso 1a kich thudc hat trung binh ddi véi su phan bb thé tich;
Do 12 kich thuéc hat d6i v6i su phan bé thé tich ma 16n hon so véi kich thude
hat ctia 90% sb hat phan bd; va
Dio 12 kich thuéc hat déi v6i su phan b thé tich ma 16n hon so véi kich thude
hat cua 10% s hat phéan bé.

Kich thudc hat cia bdt phat quang co thé dugc do thuén tién bang cic phuong
phap nhiéu xa laze hogc soi kinh hién vi quang hoc, va phan mém c6 trén thi trudng co
thé tao ra su phan bd kich thude hat va bién do nay. Pdi v6i cac hat phat quang theo
sang ché, kich thurde hat Dso 12 nhé hon 10 pm, dac biét 1a nhé hon 5 pm. Bién do cia
sw phan bb kich thuéc hat khong nhét thiét bi gidi han, va ¢6 thé <1,0 theo mot s6
phuong an.

Sau khi san phdm chat phat quang dugc tach ra khoi dung dich sin phéam, dugc
xtr 1y va lam kho, né c6 thé dugc i dé cai thién do on dinh nhu duge md ta trong
US 8,906,724. Trong cac phuong an nay, san phim chét phat quang dugc gilt & nhiét
do cao, dong thoi tiép xtc voi khi quyén chira chét oxy hoa chira flo. Chét oxy hoa chira
flo c6 thé 1a Fa, HF, SF¢, BrFs, NHsHF,, NH4F, KF, AlF3, SbFs, ClF3, BrEs, KrF», Xeks,
XeF4, XeFs, NF3, SiF4, PbF,, ZnF», SnF,, CdF, CdF,, C1C4flocacbon, hodc két hop cua
chiing. Céc vi du vé cac flocacbon thich hop bao gb6m CFj4, CoFs, C3Fs, CHF3, CF3CHLF,
va CF,CHF. Theo céc phuong an cu thé, chit oxy héa chtra flo 1a F2. Lugng chat oxy
hoa trong khi quyén c6 thé duoc thay dbi dé thu duoc chét phat quang bén mau, dic
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biét 1a ciing v6i sy thay déi thoi gian va nhiét do. Khi chét oxy hoéa chira flo 1a F2, khi
quyén c6 thé bao gdm it nhat 1a 0,5% F», mic du ndng d6 thap hon ciing c6 thé co hiéu
qué trong mot s6 phuwong an. Cu thé, khi quyén c6 thé bao gom it nhét 12 5% F, va cu
thé hon 14 it nhit 20% F». Khi quyén con c¢6 thé bao gdm nito, heli, neon, argon, krypton,
xenon, theo td hop bat ky véi chét oxy héa chtra flo. Theo cac phwong an cu thé, khi
quyén duoc c4u thanh tir khoang 20% F» va khoang 80% nito.

Nhiét do tai d6 chit phat quang dugc cho tiép xtc voi chét oxy hoa chira flo 1a
nhiét d6 bt k¥ nim trong khoang tir 200°C dén 700°C, cy thé 1a nam trong khoéang tir
350°C dén 600°C trong qua trinh tiép xtic, va theo mot s6 phwong 4n, nam trong khoang
tir 500°C dén 600°C. Chét phat quang dugc cho tiép xtc véi chét oxy héa trong mot
khoang thoi gian du dé chuyén hoa n6 thanh chét phat quang bén mau. Thoi gian va
nhiét do 1a co6 lién quan v§i nhau, va co thé dugc diéu chinh cung véi nhau, vi du, ting
thdi gian ddng thoi giam nhiét do, hodc ting nhiét do dong thoi giam thoi gian. Theo
céc phuong 4n cu thé, thoi gian it nhét 13 mot gio, dac biét 1a it nhat bon giv, dic biét
hon 1 it nhét sau gio, va dic biét nhit 14 it nhét tdm gid. Sau khi gift & nhiét do cao
trong khoang thoi gian mong mudn, nhiét do trong 10 nung c6 thé duoc giam xudng véi
tbc do dugc kiém soat dong thoi duy tri khi quyén oxy héa trong thoi gian lam ngudi
ban diu. Nhiét d c6 thé dugc giam xudng dén khoang 200°C trong khi 1am ngudi ¢6

kiém soat, sau d6 viéc ki€ém soat c6 thé dugce dung lai néu mudn.

Céch cho chét phat quang tiép xtic v6i chét oxy héa chira flo khong bi gigi han
va c6 thé duge thuc hién theo cach bat ky dii dé chuyén hoa chét phat quang nay thanh
chét phat quang bén mau c6 dic tinh mong muén. Theo mot s6 phuong 4n, khoang chua
chét phét quang c6 thé duoc dinh mirc va tiép theo dugc bit kin sao cho tao ra sy qua
4p khi khoang nay dugc gia nhiét, va theo cac phuong an khac, hdn hop flo va nito duge
théi qua quy trinh 4 dé dam bao ap suét ddng déu hon. Theo mot s6 phuong an, mot

luong chit oxy héa chira flo bd sung c6 thé duge dua vao sau mot khoang thoi gian.

Chét phat quang da duogc t c6 thé dugc xtt Iy bang dung dich bao hoa hodc gan
bdo hoa cua thanh phan c6 cong thirc II trong nudc axit flohydric, nhu duge mo ta trén
day. Luong dung dich xtr ly dugc sir dung nam trong khoang tir 10ml/g san phim dén
20ml/g san pham, dic biét la khoang 10ml/g san phim. Chét phat quang da duge u va
xtr ly nay co thé dugce tach ra bang cach loc, ria bang cac dung mdi nhu axit axetic va

axeton dé loai bo cac chat nhiém ban va céc vét nude, va dugce bao quan trong khi nito.

Sau khi xtr 1y, chat phat quang nay c6 thé dugc cho tiép xuc véi chét oxy hoa
chira flo & dang khi & nhiét do thts hai, thép hon. Nhiét do thi hai nay c6 thé giéng nhu

-11-



38101

nhiét d6 thir nhit, hogc c6 thé nhé hon nhiét do thir nhit, nim trong khoang 1én dén va
bao gdm 225°C, dic biét 1a 1én dén va bao gdm 100°C, va dic biét hon 1 1én dén va
bao gdm 90°C. Thai gian tiép xic v6i chit oxy hoa c6 thé 12 it nhat mot gio, ddc biét 1a
it nhat bén gid, dac biét hon 1a it nhét séu gid, va dic biét nhat 1a it nhat tdm gid. Theo
mot phuong an cu thé, chat phat quang dugc cho tiép xtic v6i chét oxy hoa trong khoang
thoi gian it nhét tdm gio & nhiét do khoang 90°C. Chat oxy hoéa nay c6 thé giong nhu
hoac khac véi chét oxy hoa dugc str dung & budc u thi nhét. Theo céac phuong an cu
thé, chét oxy héa chira flo 1a F». Cu thé hon, khi quyén nay c6 thé bao gbém it nhat 20%
F,. Chét phat quang c6 thé dugc chira trong binh ¢6 b& mit khong phai kim loai dé 1am

giam sy nhiém ban cta chat phat quang boi cac kim loai.

Theo mdt khia canh khéc, sang ché dé xuét phuong phap vi nhil twong dé diéu
ché hat phat quang dugc phi ma chta chét phét quang dugc phu c6 16i chira chét phat
quang c6 cong thire I va vo khong chira mangan chira hop chét florua kim loai duoc bd
tri trén 161. Cac vat lidu nay c6 thé dugc didu ché bing cach phan phéi chét phat quang
¢6 cong thic I hodc (cac) tién chét ciia chit phat quang nay va (céc) tién chat cua florua
kim loai trong hai hodc nhiéu vi nhii twong va sau d6 két hop chiing. Theo cac phuong
4n cu thé, tién chéit nay bao gdm nguyén t6 dugc lya chon tir nhém bao gdm canxi,
stronti, magie, bari, ytri, scandi, lantan, va tb hop cta chung. Cac dung mai thich hop
dbi v6i pha hitu co bao gbém, nhung khong chi giéi han &, octanol, hexadecan,
octadecan, octadexen, phenyldodecan, phenyltetradecan, hodc phenylhexadecan. Pha
nuée bao gdm dung moi nuéce, vi du, nude HF hodc HaSiFe, ngoai chét phat quang va
c4c tién chét. Vinhil trong nay c6 thé con chira mot hodc nhiéu chit dong hoat dong bé
mit nhu cic amin va ruegu c6 4-10 nguyén tr cacbon, va/hodc mot hodc nhiéu chét tao
chelat. Ty 1€ cia cac thanh phén cia dung dich c6 thé dugc diéu chinh sao cho ching &
trén ndng do mixen t6i han. Vi nhil trong nay 6 thé 12 vi nhii twong dao duge céu thanh
tir cac mixen dao chira pha nuéc duge phén tan trong pha hiru co. Theo cac phuong an
cu thé, hop chat florua kim loai 1a KMgFs. Thiét bi chiéu sang hodc td hop phét sang
hodc dén 10 theo mdt phuwong &n cua sang ché dugc thé hién trén FIG. 1. Thiét bi chiéu
sang 10 bao gdbm ngudn phat xa ban dan, dugc thé hién dudi dang chip diot phat quang
(light emitting diode-LED) 12, va cac ddy d4u 14 dugc ndi dién v6i chip LED. Céc day
dAu 14 c6 thé 1a dang diy manh duoc do boi (cac) khung dan dién day hon 16 hodc cac
day dau nay co thé 1a dién cuc tu do va c6 thé bo qua khung dan dién. Cac day du 14

cung cap dong dién cho chip LED 12 va do d6, 1am cho né phét ra birc xa.

Peén c6 thé bao gdbm ngudn sang xanh duong hoic UV bén dan bat ky ma c6 thé

tao ra anh sang trang khi birc xa phat ra cia né dugc hudng vao chét phat quang. Theo
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mot phuong an, ngudn sang ban dan 1a LED phat xa xanh duong dugc pha tap nhiéu
tap chét khac nhau. Do do, LED c6 thé bao gdm diot ban dan dya trén céc 16p ban dan
I1-V, II-VI hogc IV-IV thich hop bt ky va c6 budc séng phat xa nam trong khoang tir
250 dén 550nm. Cu thé, LED c6 thé chura it nhat mot 16p ban dan chira GaN, ZnSe hodc
SiC. Vi du, LED ¢6 thé bao gdm chét ban dén 12 hop chét nitrua dwgc biéu thi bing
cong thire IniGa;ALN (trong d6 0<i; 0<j; 0<k, va i +j + k = 1) c6 budc song phat xa lon
hon khoang 250 nm va nh6 hon khoang 550 nm. Theo cac phwong an cu thé, chip 1a
LED phat tia uv gan hogc phat mau xanh duong c6 budc song phét xa dinh nam trong
khoang tir 400 dén 500nm. Céc chit ban din LED nay la da biét trong linh vuc nay.
Ngudn phat xa dugc mo té trong ban mé ta nay ¢ dang LED cho tién. Tuy nhién, nhu
dugc sir dung trong ban mo ta nay, thuat ngit nay dung dé chi tat ca cac ngudn phat xa
ban dan bao gém, vi du, diot laze ban dan. Ngoai ra, mic du sy thao lun chung Ve cac
két cAu dé 1am vi du theo sang ché dugc dé cap trong ban md ta nay dugc tap trung vao
cac ngudn sang trén co s& LED v co, nhung can phai hiéu rang chip LED c6 thé duoc
thay thé bang ngudn phét xa khac trir khi ¢6 quy dinh khéac va chi dan bét ky dén chét
ban din, LED béan din, hoac chip LED chi 1a dai dién ciia ngudn phat xa thich hop bat
k¥, bao gdbm, nhung khong chi gidi han &, didt phat quang hiru co.

Trong thiét bi chiéu sang 10, ché pham chét phét quang 22 dugc ghép phat xa
vao chip LED 12. Viéc dugc ghép phat xa c6 nghia la cac b phan dugc két hop véi
nhau nho d6 sy phat xa dugce phat ra tir b phan nay dugc truyén dén bd phan kia. Ché
phim chét phat quang 22 duge ling phd 1én LED 12 bang phuong phap thich hop bat
ky. Vi du, huyén phu trén nén nudce chta (cac) chat phat quang c6 thé duoc tao ra, va
dugc dua vao dudi dang 16p chét phét quang 1én bé mit LED. Theo mdt phuwong phap
dang nay, vita silicon trong dé céac hat phat quang dugc tao huyén phit mét cach ngau
nhién dugc bd tri xung quanh LED. Phuong phép nay chi 1a vi du v& cac vi tri c6 thé
cta ché phdm chét phat quang 22 va LED 12. Do do, ché pham chit phat quang 22 ¢
thé dugc phu 1én hodc truc tiép 1én bé mat phét sang cua chip LED 12 bang cach phu
va séy kho huyén phi chét phat quang trén chip LED 12. Trong truong hop huyén phu
trén nén silicon, huyén phu niy duoc hoa rin & nhiét d6 thich hgp. Ca vo 18 va chét bao
20 déu phai trong sudt dé cho phép 4nh sang tréng 24 truyén qua dugc cac chi tiét nay.
Mic di khong nham muc dich gi6i han pham vi clia sang ché, theo mét sd phuong 4n,
kich thudc hat trung binh cua ché pham chét phat quang nam trong khoang tir 1 dén 50

micron, ddc biét 1a nam trong khoang tr 15 dén 35 micron.

Theo céac phuong an khac, ché phdm chat phéat quang 22 dugc dat rai rac bén
trong vat liéu chét bao 20, thay cho viéc duoc tao ra truc tiép trén chip LED 12. Chét
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phéat quang (& dang bot) co thé dugc dat rai rac bén trong mot ving cua vt liéu chat
bao 20 hoac trong toan bd thé tich cta vat liéu chét bao. Anh sang mau xanh duong
duogc phat boi chip LED 12 tron véi anh sang dugc phat boi ché pham chét phat quang
22, va 4nh sang hdn hop xuat hién dudi dang anh séng trang. Néu chat phat quang dugc
dat rai rac bén trong vat liéu chét bao 20, thi bot phat quang c6 thé duoc bd sung vao
tién chit polyme hoic silicon, dugc nap xung quanh chip LED 12, va sau do, tién chét
polyme co thé dugc héa ran dé lam cing vt lidu polyme hodc silicon. Cac phuong phép

dat chat phat quang rai rac da biét khac cling c¢6 thé duge sir dung, nhu nap chuyén.

Theo mot phuong an khéc nira, ché pham chat phat quang 22 dugc phu 1én trén
bé mit cua vo 18, thay cho viéc duge tao ra trén chip LED 12. Tt hon, néu ché phém
chét phat quang dugc phi 1én bé mit bén trong ctia v6 18, mic du chét phat quang ndy
¢6 thé duoc phu 1én bé mat bén ngoai cta vo, néu mubn. Ché pham chét phat quang 22
¢6 thé dugc phii 1én toan bd bé mit ciia vo hodc chi phan trén cling cia bé mit cia vo.
Anh sang mau xanh duong/UV duge phat bai chip LED 12 trdn véi anh sang dugc phat
ra béi ché phim chat phat quang 22, va énh séng hén hop xuét hién duéi dang 4nh séng
tréng. T4t nhién, chat phét quang co thé ndm & hai vi tri bét ky hodc toan bo ba vi tri
hodc & vi tri thich hop khéc bét ky, nhu tach roi khéi vé hodc tich hop vao LED.

FIG. 2 minh hoa két cdu thtr hai ciia hé thong theo sang ché. Cac sb tuong ting
trén cac hinh vé tir FIG. 1-4 (vi du 12 trén FIG. 1 va 112 trén FIG. 2) lién quan dén cac
két cAu twong mg trong mdi hinh v&, trir khi c6 quy dinh khac. Két cdu clia phurong an
theo FIG. 2 tuong tu voi két cau cua FIG. 1, ngoai trix ché pham chét phat quang 122
dugc dat rai rac bén trong vat liéu chét bao 120, thay cho viéc dugc tao ra truc tiép trén
chip LED 112. Chét phat quang (& dang bot) c6 thé dugc dat rai rac bén trong mot ving
ctia vat liéu chét bao hoidc trong toan bd thé tich cua vat liéu chét bao. Viéc phat xa
(duge biéu thi bing mili tén 126) dugc phét bdi chip LED 112 trén véi anh sang duge
phat boi chét phat quang 122, va 4nh sang hdn hop xuat hién dudi dang nh séng tréng
124. Néu chat phat quang dwgc dit rai rac bén trong vét liéu chét bao 120, thi bot phat
quang cO thé duge bd sung vao tién chét polyme, va nap xung quanh chip LED 112.
Tiép theo, tién chat polyme hodc silicon ¢6 thé dugc hoa ran dé 1am cting polyme hodc
silicon. Cac phuong phap dat chét phat quang réi rac da biét khac ciing c6 thé duge st

dung, nhu dic chuyén.

FIG. 3 minh hoa két c4u c6 thé thw ba ctia hé théng theo sang ché. Két céu theo
phuong an duogc thé hién trén FIG. 3 twong tu voi két ciu trén FIG. 1, ngoai trix ché
pham chét phat quang 222 dugc phti 1én trén bé mit ciia vo 218, thay cho viée dugc tao
ra trén chip LED 212. Tét hon, néu ché phim chét phat quang 222 dugc phi 1én bé mit
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bén trong ctia vo 218, mac du chét phat quang c6 thé duoc phu 1én bé mit bén ngoai
ctia v6, néu mubn. Ché pham chét phat quang 222 c6 thé dugc phti 1én toan bd bé mat
ctia vo, hoidc chi phan trén clng cla bé mit ciia vo. Anh sang phat xa 226 dugc phat boi
chip LED 212 trdn véi anh sang dugc phat boi ché pham chét phat quang 222, va anh
sang hon hop xuét hién duéi dang 4nh sang tring 224. T4t nhién, cac két cdu trén cac
FIG. 1-3 ¢6 thé duoc két hop, va chét phat quang ¢6 thé ndm & hai vi tri bat ky hodc tat
ca ba vi tri, hoac & vi tri thich hgp khac bét ky, nhu tach roi khoi vo, hodc dugc tich hgp
vao LED.

Trong két cdu bat ky trong s& cac két cAu néu trén, dén con c¢6 thé bao gdbm nhiéu
hat tan xa (khong duogc thé hién trén hinh v&), ma dugc nhing trong vét liéu chét bao.
Hat tan xa c6 thé bao g@)m, vi du, silic dioxit, nhém oxit, ziricon oxit, titan oxit, hodc
két hop ciia chiing. Céc hat tan xa ndy tan xa mot cach hiru hi¢u anh sang dinh hudng
phét ra tir chip LED, t6t hon 12 v6i mt lugng hép thu khong dang keé.

Nhu dugc thé hién trong két cau thir tu trén FIG. 4, chip LED 412 ¢6 thé dugc
gén vao trong cbe phan chiéu 430. Cbc 430 nay c6 thé duge 1am tir hogc duge phi bing
chét dién méi, nhu silic dioxit, nhom oxit, ziricon oxit, titan oxit, hodc cac bot dién moi
khéc da biét trong linh vuc ndy, hodc duge phi bang kim loai phan chiéu, nhu nhom
hoic bac. Phan con lai ctia két cAu theo phuong n trén FIG. 4 1a twong tu nhu phan con
lai ctia két cau trén hinh vé bét k¥ trong sb cac hinh vé trén day, va c6 thé bao gdm hai
day déu 416, day din 432, va vat liéu chat bao 420. Céc phan chiéu 430 dugc do boi
day d4u thir nhit 416 va day din 432 duoc sit dung dé néi dién véi chip LED 412 bang
day d4u tha hai 416.

Mot cAu tric khac 1a didt phat quang 550 loai thiét bi gn vao bé mat ("SMD"),
vi dy, nhu duge minh hoa trén FIG. 5. SMD nay 1a "loai phat mat bén" va co ctra sb
phat sang 552 trén phin nho ra ciia bd phan din 4nh sang 554, va dac biét hitu ich doi
v6i cac img dung dén nén. Géi SMD c6 thé bao gdm chip LED nhu dugc xac dinh trén
day, va vat liéu phat quang duoc kich thich béi anh sang phat ra tir chip LED.

Theo mét s6 phuong 4n, cac chét phat quang pha tap Mn** theo sang ché dugc
str dung trong céc thiét bi hién thi phat xa truc tiép ma chira cac mang microLED c6
kich thudc ndm trong khoang tir 1 dén 300 um hoic, dic biét hon 14 tir 1 dén 100 pm,
va thadm chi nam trong khoang tur 1 dén 50 um, tur 1 dén 20 um, hodc tu 1 dén 10 pum.
Céac phuong phap lam vi du dé ché tao cac thiét bi hién thi phat xa truc tiép ma bao gdm
cac hat phat quang & 16p chuyén dbi budce séng duge ghép voi cac microLED dugc md
ta trong US 9,111,464, duoc chuyén nhuong cho Lux Vue Technology Corporation, va
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US 9,627,437, duoc chuyén nhuong cho Sharp Laboratories of America, Inc. Céac thiét
bi ma bao gébm bd phan dén nén hodc man hinh phét truc tiép theo sang ché bao gdm,
nhung khong chi gi¢i han &, TV, may tinh, dién thoai thong minh, mdy tinh bang va cac
thiét bi cAm tay khac ma c6 man hinh chua ngudn sang ban dan; va chét phat quang pha
tap Mn*" theo sang ché.

Khi duge st dung v6i LED phat xa & buéc song nim trong khoang tir 350 dén
550nm va mot hodc nhiéu chét phat quang thich hgp khac, hé théng chiéu sang thu duoc
s& tao ra 4nh sang c6 mau trang. Pén 10 con c6 thé bao gébm cac hat tdn xa (khdng dugc
thé hién trén hinh v&), dugc nhing trong vat liéu chét bao. Cac hat tan xa c6 thé bao
gém, vi du, silic dioxit, nhém oxit, ziricon oxit, titan oxit, hodc két hop cta ching. Cac
hat tan xa ndy tan xa mot cach hitu hiéu anh sang dinh huéng phét ra tir chip LED, tbt
hon 12 v6i mot lugng hép thu khéng dang ké.

Céc thiét bi theo sang ché co thé bao g6m mot hozc nhiéu vat liéu phat sang khac
ngoai chit phat quang pha tap Mn*'. Khi dugc st dung trong thiét bi chiéu sang két hop
v6i LED phat xa mau xanh duong hoac UV gén trong khoang tir 250 dén 550nm, 4nh
sang thu dugc dugc phat boi t8 hop nay c6 thé 1a 4nh sang tréng. Cac chat phat quang
hodc vt liéu chim luong tit (quantum dot - QD) khac, nhu cac chét phat quang hoic
vat liéu QD mau xanh 14, mau xanh duong, mau vang, mau d6, mau da cam, hodc mau
khac ¢ thé dugc st dung trong hdn hop dé tiy bién mau ciia anh sdng thu dugc va tao
ra su phan b cong suit quang phd dic trung. Theo cac phuong an khéc, cac vét liéu
nay co thé duoc tach biét vé mat vat ly trong két ciu nhiéu 16p, hodc co thé c6 mat trong
mdt hogc nhidu hdn hop trong két c4u nhiéu 16p. Trén cac FIG. 1-5, ché phim chét phat
quang 22 co thé 1a hdn hop mét 16p hoic két cAu nhiéu 16p chira mot hodc nhiéu chét
phat quang hodc vat li¢u QD trong mdi 16p. Trong cac thiét bi hién thi phat xa truc tiép
microL.ED, cac microLED riéng c6 thé dugc ghép riéng biét voi chét phat quang pha
tap Mn*" va céc chét phat quang hodc vat liéu chdm luong tir (QD) khéc dé thu dwgc

anh sang c6 cac dac diem k¥ thuat mong mudn.

Céc chét phat quang thich hop dé sir dung trong cac thiét bi theo sang ché, cling
v6i chét phat quang pha tap Mn** bao gbm, nhung khong chi gi¢i han ¢
((Sm-z (Ca, Ba, Mg, Zn) z)l-(x+w)( Li, Na, K, Rb) wCeX)3(All-ySiy)O4+y+3(x-w)F1-y-3(x-w),
0<x<0,10, 0<y<0,5, 0<z<0,5, 0<w=x;
(Ca, Ce)3Sc2Si3012 (CaSiG);
(Sr,Ca,Ba)3Al1xSixO4:xF1x:Ce*" (SASOF));
(Ba,Sr,Ca)s(PO4)3(CLF,Br,OH):Eu** ,Mn?**;
(Ba,Sr,Ca)BPOs:Eu’*,Mn?*;
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(Sr,Ca)10(PO4)s* nB203:Eu?* (trong d6 0<n<1); Sr2S1305*2SrCl:Eu’;
(Ca,Sr,Ba);MgSixOs:Eu?* Mn?*; BaAlsO13:Eu?*; 2Sr0*0,84P205*0,16B203:Eu*";
(Ba,Sr,Ca)MgAl1017:Eu?*, Mn?*; (Ba,Sr,Ca)ALO4:Eu?";
(Y,Gd,Lu,Sc,La)B03:Ce**,Tb*"; ZnS:Cu*,Cl; ZnS:Cu’,AI**; ZnS:Ag",Cl;
ZnS:Agh AP,

(Ba,Sr,Ca)2Si1nO42n:Eu?" (trong d6 0<n<0,2); (Ba,Sr,Ca)2(Mg,Zn)Si:07:Eu*";
(Sr,Ca,Ba)(Al,Ga,In)»S4Eu?*;

(Y,Gd,Tb,La,Sm,Pr,Lu)3(Al,Ga)s.a012-322:Ce* (trong d6 0<a<0,5);
(Ca,Sr)s(Mg,Zn)(Si04)4Cly:Eu? Mn?*; NayGd;B,07:Ce**, Th*;
(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)VO4Eu*" Bi**; (Ca,Sr)S:Eu*",Ce*";
SrY>Sa:Eu?*; Cal.a;Sq:Ce>; (Ba,Sr,Ca)MgP207:Eu Mn*"; (Y.Lu),WOs:Eu** Mo
(Ba,Sr,Ca)SigNm:Eu?* (trong d6 2b+4g=3m); Ca3(SiO4)Cl:Eu*";
(Lu,Sc,Y,Thb)uwCevCarnLinMg2-wPw(S1,Ge)swOr-uw2 (trong d6 -0,5<u<l, 0<v=<0,1, va
0<w<0,2); (Y,Lu,Gd)z-m(Y,Lu,Gd)CamSi4N6+mC1-m:Ce3+, (trong d6 0<m<0,5);
(Lu,Ca,Li,Mg,Y), aSiAION dugc pha tap v6i Eu?* va/hoac Ce’;
(Ca,Sr,Ba)SiO2N»:Eu?*,Ce*;

B-SiAION:Eu?*, Ba[Li2(Al:Si»)Ne]:Eu?*, 3,5MgO*0,5MgF2*GeO2:Mn*;

(Ca, S1)1-c-fCecBusAli+cSiieN3, (trong d6 0<c<0,2, 0<f<0,2);
CainCenEurAli-n(Mg,Zn)nSiN3, (trong d6 0<h<0,2, 0<r<0,2);
CaisiCes(Li,Na)sEwAISiN;, (trong d6 0<s<0,2, 0<t<0,2, s+t>0); (Sr, Ca)AISiNs:
Eu?*,Ce3*(CASN); (Ba, Sr)»SisNs:Eu?*; Sr[LiAlN4]:Eu?*; va Sr[Mg3SiNs]:Eu*".

Vat liéu QD dé sir dung trong céc thiét bi theo sang ché c6 thé 12 hop chat nhém
I1-VL, hop chit nhém III V, hop chét nhom IV-IV, hop chét nhém IV, hop chat nhom
[-II-VI, hodc két hop cita ching. Vi du vé céc hop chét nhém II-VI bao gdm CdSe,
CdTe, CdS, ZnSe, ZnTe, ZnS, HgTe, HgS, HgSe, CdSeTe, CdSTe, ZnSeS, ZnSeTe,
ZnSTe, HgSeS, HgSeTe, HgSTe, CdZnS, CdZnSe, CdZnTe, CdHgS, CdHgSe,
CdHgTe, HgZnS, HgZnSe, HgZnTe, CdZnSeS, CdZnSeTe, CdZnSTe, CdHgSeS,
CdHgSeTe, CdHgSTe, HgZnSeS, HgZnSeTe, HgZnSTe, hoac két hop ctia chiing. Vi
du vé& cac hop chit nhém III-V bao gdm GaN, GaP, GaAs, AIN, AIP, AlAs, InN, InP,
InAs, GaNP, GaNAs, GaPAs, AINP, AINAs, AIPAs, InNP, InNAs, InPAs, GaAINP,
GaAINAs, GaAlPAs, GalnNP, GalnNAs, GalnPAs, InAINP, InAINAs, InAIPAs, va két
hop ctia ching. Vi du vé cac hop chat nhém IV bao gbm Si, Ge, SiC, va SiGe. Vi du vé
cac hop chét kiéu chalcopyrit nhém I-III-VI, bao gdbm CulnS;, CulnSez, CuGaS.,
CuGaSes, AgInS,, AgInSex, AgGaS,, AgGaSe; va két hop ctia ching.
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Vat liéu QD c6 thé 1a QD 16i/v0, bao gdm 16i, it nhat mot vé duge phu trén 131,
va v ngoai ciing bao gdm mot hodc nhidu phéi tir, dac biét 1a cac phéi tir polyme hiru
co. Cac nguyén liéu lam vi du dé didu ché cac QD 16i-vo bao gdm, nhung khong chi
gidi han 0, Si, Ge, Sn, Se, Te, B, C (ké ca kim cuong), P, Co, Au, BN, BP, BAs, AIN,
AIP, AlAs, AlSb, GaN, GaP, GaAs, GaSb, InN, InP, InAs, InSb, AIN, AIP, AlAs, AlSb,
GaN, GaP, GaAs, GaSb, ZnO, ZnS, ZnSe, ZnTe, CdS, CdSe, CdSeZn, CdTe, HgS,
HgSe, HgTe, BeS, BeSe, BeTe, MgS, MgSe, MnS, MnSe, GeS, GeSe, GeTe, SnS,
SnSe, SnTe, PbO, PbS, PbSe, PbTe, CuF, CuCl, CuBr, Cul, SizNs, GesNs, ALO3, (Al,
Ga, In)2(S, Se, Te)s, ALCO, va két hop thich hgp cua hai hoac nhiéu nguyeén li€u nay.
Cac QD 106i-v6 lam vi du bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, CdSe/ZnS, CdSe/CdS,
CdSe/CdS/ZnS, CdSeZn/CdS/ZnS, CdSeZn/ZnS, InP/ZnS, PbSe/PbS, PbSe/PbS,
CdTe/CdS va CdTe/ZnS.

Vit lidu QD thuong bao gdm céac phdi tir dugc lién hop véi, két hop voi, lién két
v6i, hodc gin vao bé mit ctia chiing. Cu thé, cac QD c6 thé bao gdm 16p phu chira cac
phéi tir & bao vé cac QD nay khoi cac didu kién méi trudng bao gom nhiét do cao, anh
sang cuong do cao, cac khi bén ngoai, va do 4m, kiém soat su két ty, va cho phép céc

QD phén tan trong nguyén li¢u nén.

Cu thé 13, ché pham chét phat quang 22 ¢6 thé bao gdm mot hodc nhidu chét phat
quang ma tao ra sy phan b6 cong sudt quang phd mau xanh 14 duéi sy kich thich birc xa
cuc tim, mau tim, hodc mau xanh duong. Trong ngit canh cua sang ché, ché pham nay
duoc ding dé chi chit phat quang mau xanh 14 hogc vat liéu phat quang mau xanh 1.
Chét phat quang mau xanh 14 c6 thé 13 ché pham don hodc hdn hgp ma phét ra anh sang
trong khoang tir mau xanh 14 dén mau xanh la-vang dén mau vang, nhu ytri nhom granat
pha tap xeri, cu thé 1a (Y,Gd,Lu,Tb)3(AL,Ga)sO12:Ce**. Chat phat quang mau xanh 14
con ¢6 thé 12 hdn hop gém cac nguyén liéu granat dich chuyén sang xanh duong va do.
Vi du, granat pha tap Ce*" c6 su phat sang dich chuyén sang xanh dwong c6 thé duoc
sir dung két hop véi granat pha tap Ce®* ¢6 su phat sang dich chuyén sang do, tao ra
hon hop c6 su phan bd cong suat quang ph6 mau xanh 14. Granat dich chuyén sang xanh
duwong va do 1a da biét trong linh vuc nay. Theo mot s6 phuong 4n, so v6i chét phat
quang Y3Als012:Ce’* co ban, granat dich chuyén sang xanh duong c6 thé c6 su thay thé
Lu3* cho Y3*, su thay thé Ga® cho AB*, hodc c6 lugng pha tap Ce** thap hon trong ché
pham chét phat quang Y3Als01,:Ce*". Granat dich chuyén sang d6 c6 thé c6 su thay thé
Gd*/Tb** cho Y** hoic ¢6 lugng pha tap Ce®* cao hon. Vi du vé chét phat quang mau
xanh 14 ma dic biét hitu dung ddi véi cac tng dung hién thi 1a BSIAION. Theo mot s
phuong 4n, thit bi chiéu sang 10 c6 nhiét dd mau nho hon hodc bang 4200°K
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(3926,85°C), va chit phat quang mau d6 duy nhit c6 mit trong ché pham chat phat
quang 22 14 chét phat quang pha tap Mn*; cu thé 1a K,SiFs:Mn*". Ché phim nay c6 thé
con chita chit phat quang mau xanh 4. Chét phat quang mau xanh 14 ¢6 thé 14 granat
pha tap Ce** hodc hdn hop ctia céc granat, dc biét 12 ytri nhom granat pha tap Ce**, va
dic biét hon 14, YAG c6 cong thirc (Y,Gd,Lu,Tb)3(ALGa)sO12:Ce**. Khi chét phat
quang dé 1a K»SiFe:Mn*, ty 1€ khéi lugng cia chat phat quang dé va chét phét quang
xanh 14 ¢6 thé nhé hon 3,3, ty 1& nay c6 thé thip hon dang ké so vdi ty 1¢ ciia cc chét
phét quang do cua ché phdm tuong tw, nhung c6 lugng pha tap Mn thip hon.

Ty 1¢ ciia moi loai chét phat quang riéng ré trong hon hop chat phat quang c6 thé
thay dbi tiy thudc vao dic diém cia 4nh sang xuét ra mong mubn. Ty phan tuong ddi
cia mdi chit phat quang trong céc phuong én hén hop chat phat quang khac nhau ¢
thé duoc diéu chinh sao cho khi viéc phat ctia chiing dugc tron va s dung trong thiét
bi chiéu sang LED, sé& tao ra 4nh sang nhin thdy co tri s6 x va y da dinh trude trén biéu
dd sic do CIE, va tot hon 12 4nh séng tréng dugc tao ra. Anh séng trang nay, vi du, co
thé ¢6 tri s6 x nam trong khoang tir 0,20 dén 0,55, va tri s6 y nim trong khoang tir 0,20
dén 0,55. Tuy nhién, d6 dong nhét chinh x4c va luong ctia moi chét phat quang trong
ché pham chat phat quang c6 thé thay d6i theo nhu cau ctia ngudi st dung cudi cling.
Vi du, céac vat liéu co thé duoc str dung cho LED dugc du dinh dé dung cho den nén
man hinh tinh thé 16ng (liquid crystal display-LCD). Trong umg dung nay, diém mau
LED sé& dugc diéu chinh mot cach thich hop dua trén mau tréng, mau do, mau xanh 14,
va mau xanh duong mong mudn sau khi di qua t6 hop LCD/bo loc mau. Danh sach chét
phét quang tiém nang dé tron duoc dua ra trong ban mo ta nay khong co nghia 1a toan
dién va cac chat phat quang pha tap Mn*" nay c6 thé dugc tron v6i cac chat phat quang
khac nhau c6 kha nang phét khac nhau dé dat dugc su phan bd cong sudt quang phd

mong muon.

Céc vat liu khéc thich hop dé st dung trong céc thiét bi theo sang ché bao gdém
cac polyme dién phat quang nhu céc polyfloren, t6t hon 14 poly(9,9-dioctyl floren) va
cac copolyme cua ching, nhu poly(9,9'-dioctylfloren-co-bis-N,N'-(4butylphenyl)-
diphenylamin) (F8-TFB); poly(vinylcarbazol) va polyphenylenvinylen va cac dan xuét
cua chung. Ngoai ra, 16p phat sang co thé chira thuc nhuém hoic phirc kim loai 1an
quang mau xanh duong, mau vang, mau da cam, mau xanh 1a hodc mau do, hoac két
hop cua chung. Cac nguyén liéu thich hop dé st dung lam thubc nhudém 14n quang bao
gbém, nhung khong chi gi6i han ¢, tris(1-phenylisoquinolin) iridi (III) (thubc nhudm
mau do), tris(2-phenylpyridin) iridi (thudc nhudm mau xanh 14) va iridi (I1T) bis(2-(4,6-
diflophenyl)pyridinato-N,C2) (thudc nhuém mau xanh dwong). Céc phuc kim loai
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huynh quang va 1an quang c6 ban trén thi trudng ciia ADS (American Dyes Source,
Inc.) ciing ¢6 thé duoc st dung. Thudc nhuém mau xanh 14 ADS bao gdbm ADS060GE,
ADS061GE, ADS063GE, va ADS066GE, ADS078GE, va ADS090GE. Thudc nhudm
mau xanh duong ADS bao gdm ADS064BE, ADS065BE, va ADS070BE. Thudc
nhudm mau dé6 ADS bao gdm ADS067RE, ADS068RE, ADS069RE, ADS075RE,
ADSO076RE, ADS067RE, va ADS077RE.

Chét phat quang pha tap Mn** theo sang ché c6 thé dugc st dung trong céac ung
dung khdic ngoai c4c tng dung dugc mo ta trén day. Vi du, cac vat liéu nay co thé duoc
sir dung 1am chat phét quang trong dén huynh quang, trong éng tia 4m cuc, trong thiét
bi man hinh plasma hogc trong man hinh tinh thé 1éng (LCD). V4t liéu nay con c6 thé
duoc sit dung 1am thiét bi dém nhip nhay trong nhiét lugng ké dién tir, trong méy anh
tia gama, trong may chup cit 16p vi tinh hodc trong may laze. Cac ung dung nay chi

nham muc dich lam vi du va khoéng gidi han pham vi cia sang ché.

Vi du thue hién sang ché

Vi du 1: Quy trinh co ban (C070616ATGAT(205))

Dung dich A dugc diéu ché bang cach b sung tir tir 15,6g KF vao cde c6 mé
bang polypropylen chita 22,3 mL HF 49%. Than trong do qua trinh nay tda nhiét. Dung
dich nay dugc khudy tir trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bang cach b sung
13,4 mL H,SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cbc c6 md bang polypropylen dung tich
500 mL. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir 6 300 RPM, 1,8g KoMnFs dugc bo

sung vao.

Céc chét trong cbc c6 md A duge rét nhanh vao trong dung dich B va huyén phu
thu duoc duoc khudy trong 3 phut. Qua trinh khudy duoc ngimg lai, dich ndi duoc gan,
va huyén phu dic duoc loc chan khong, va dugc rira trong 15 phut dung dich KoSiFs
gan bao hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phit, qué trinh khudy dugc ngimg
lai, dich ndi dugc gan va huyén phu dic duge loc chan khong, dugce rira qua mot lan
bang 75 mL axit axetic bing va ba lan bang 75 mL axeton. Chét ran dugc 1am kho trong
hon 30 phut trong chan khong va sau d6 dugc u ¢ nhiét do 540°C trong 8 gi¢ trong khi
quyén 20% f10:80% nito. Bot da duge 0 dugc riy qua sang ¢ 280 va sau d6 dugc rira
trong dung dich K»SiFs gan bao hoa trong HF 49% trong 30 phit. Sau budc rira trong
30 phut, qué trinh khudy duogc nglng lai, dich nbi duoc gan va huyén phu dic duge loc
chan khong, dugc rira qua mot lan bang 75 mL axit axetic bang, ba 1an bang 75 mL

axeton va sau d6 dugc lam kho trong chén khong.
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Vi du 2: Dung dich A ¢6 ndng d6 cao hon (C070616BTGAT(205))

Dung dich A dugc diéu ché bang cach bd sung 23,8g KF vao cbe c6 mo bang
polypropylen chita 34 mL HF 49%. Thén trong do qué trinh nay toa nhiét. Dung dich
nay dugc khudy tir trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bang cach bd sung 13,4
mL K,>SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cdc ¢6 mo bang polypropylen dung tich 500
mL. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir & 300 RPM, 1,8g KoMnFs dugc bd sung

vao.

Céc chét ciia dung dich A duoc rét nhanh vao trong dung dich B va huyén phu
thu dugc duge khudy trong 3 phut. Qua trinh khudy dugc ngimg lai, dich ndi duge gan,
va huyén phu dac dugc loc chan khong, dugc rira qua béng axit axetic va axeton, duogc
rira trong 15 phut trong dung dich K>SiFe gan bio hoa trong HF 49%. Sau budc ria
trong 15 phut, qué trinh khudy duoc nglmg lai, dich ndi dugc gan va huyén phu dic
dugc loc chan khong, duge rira qua mot 1an bang 75 mL axit axetic bing va ba 14n bang
75 mL axeton. Chét rin dugc lam khé trong hon 30 phiit trong chan khong va sau d6
dugce U ¢ nhiét do 540°C trong 8 gi¢ trong khi quyén 20% flo:80% nito. Bot d& duge o
duoc ray qua sang ¢& 280 va sau d6 dugc rira trong dung dich K»SiFs gén bio hoa trong
HF 49% trong 30 phat. Sau budc rira trong 30 phut, qua trinh khudy dugc nging lai,
dich ndi duoc gan va huyén phu dac dugc loc chan khong, duoc rira qua mot lan béng
75 mL axit axetic bing, ba 14n bang 75 mL axeton va sau d6 dugc lam kho trong chan

khong.
Vi du 3: Dung dich A ¢6 ndng do thip hon (C070616CTGAT(205))

Dung dich A dugc diéu ché bang cach bd sung tir tir 15,6g KF vao cbe co mod
bang polypropylen chira 44 mL HF 49%. Thén trong do qua trinh nay téa nhiét. Dung
dich nay dugc khudy tir trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bing cach bd sung
13,4 mL H»SiF¢ 35% vao 71 mL HF 49% trong cbc c6 mo bang polypropylen dung tich
500 mL. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir & 300 RPM, 1,8g KxMnFs dugce bd

sung vao.

Céc chét trong cbc c6 mé A dugc rét nhanh vao trong cde ¢6 mo B va huyén phu
thu dugc dugce khudy trong 3 phut. Qua trinh khudy dugc ngimg lai, dich ndi duge gan,
va huyén phu dic duoc rira trong 15 phit trong dung dich K»SiFe gan bio hoa trong HF
49%. Sau budc rira trong 15 phtt, qué trinh khudy dugc ngimg lai, dich ndi duoc gan
va huyén phu dic duge loc chan khong, dugc rira qua mot lan béng 75 mL axit axetic

bang va ba lan bang 75 mL axeton. Chét ran duoc 1am kho trong hon 30 phit trong chan
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khong va sau d6 dugc 0 ¢ nhiét do 540°C trong 8 gi¢ trong khi quyén 20% flo:80%
nito. Bot d3 duoc u duoc rdy qua sang ¢& 280 va sau d6 dugc rira trong dung dich K»SiFs
gan bio hoa trong HF 49% trong 30 phut. Sau budc ria trong 30 phut, qua trinh khudy
dugce ngung lai, dich ndi duge gan va huyén phu dac dugc loc chan khong, dugc rua
qua mot lan bang 75 mL axit axetic bing, ba lan bang 75 mL axeton va sau d6 dugc

1am kho trong chan khong.
Vi du 4: B6 sung dung dich A cham hon (C070616DTGAT(205))

Dung dich A dugc didu ché bang cach bo sung tir tir 15,6g KF vao cbe co mod
bang polypropylen chira 22,3 mL HF 49%. Than trong do qua trinh nay tda nhi€t. Dung
dich nay dugc khudy tir trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bang cach b sung
13,4 mL H,SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cbe ¢6 mé bang polypropylen dung tich
500 mL. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir & 300 RPM, 1,8g KoMnFs dugc bd

sung vao.

Céc chét trong cdc c6 méd A duge bd sung ting giot vao trong cbc co mo B trong
mdt phut va huyén phu thu duge dugce khudy trong 3 phut. Qua trinh khudy dugc ngimng
lai, dich ndi dugc gan, va huyén phu dic dugc loc chan khong, va dugc rira trong 15
phut trong dung dich K»SiFs gan bdo hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phut,
qué trinh khudy duoc ngimg lai, dich nbi duoc gan va huyén phu dic duogc loc chan
khong, dugc rira qua mot 14n bing 75 mL axit axetic bang va ba l4n bang 75 mL axeton.
Chét ran dugc 1am kho trong hon 30 phut trong chén khong va sau d6 duge 0 & nhiét
d6 540°C trong 8 gi¢ trong khi quyén 20% flo:80% nito. Bot da duge G duoc ray qua
sang & 280 va sau d6 dugc rura trong dung dich K»SiFe gan bio hoa trong HF 49%
trong 30 phut. Sau bude ria trong 30 phut, qua trinh khudy dugc nglmg lai, dich ndi
dugc gan va huyén phu dic duge loc chan khong, dugc rira qua mot 14n bang 75 mL

axit axetic bang, ba lan bang 75 mL axeton va sau d6 dugc 1am kho trong chén khong.
Vi du 5: Dung dich A it dac hon (C070616ETGAT(205))

Dung dich A duogc didu ché bang cach bd sung tir tir 15,6g KF vao cbe c6 mod
bang polypropylen chira 34 mL HF 49%. Than trong do qud trinh nay to6a nhiét. Dung
dich nay dugc khudy tlr trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bang cach b sung
13,4 mL H,SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cbe c6 mo bang polypropylen dung tich
500 mL. Trong khi dung dich nay dwgc khudy tir & 300 RPM, 1,8g KoMnFs dugc bd

sung vao.
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Céc chét trong cbc c6 mé A duge rét nhanh vao trong cbe 6 mo B va huyén phi
thu dugc duge khudy trong 3 phiit. Qué trinh khudy dugc ngimg lai, dich nbi dugc gan,
va huyén phu dic duoc loc chan khdng, va dugce rira trong 15 phut dung dich K,SiFe
gan bao hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phut, qua trinh khudy duoc ngimg
lai, dich ndi duoc gan va huyén phu dic dugc loc chan khong, dugc rira qua mot lan
bang 75 mL axit axetic bang va ba 1an bang 75 mL axeton. Chét rén dugc 1am kho trong
hon 30 phut trong chan khong va sau d6 dugc G 6 nhiét do 540°C trong 8 gid trong khi
quyén 20% fl0:80% nito. Bot da dugc 0 dugc rdy qua sang ¢ 280 va sau d6 dugc ria
trong dung dich K,SiFs gén bdo hoa trong HF 49% trong 30 phut. Sau budc rira trong
30 phut, qué trinh khudy duoc nglng lai, dich ndi duoc gan va huyén phu dic duoc loc
chan khong, dugc rira qua mot lan bing 75 mL axit axetic bang, ba 1an bang 75 mL

axeton va sau do dugc lam kho trong chén khong.
Vi du 6: Luong dung dich A 16n hon (C081016ATGAT(215))

Quy trinh trong vi du 2 dugc st dung ngoai trir 50 mL dung dich A chita KF & néng do
7g/10 ml dugce sir dung.

Vi du 7: Luong dung dich A 16n hon (C081016BTGAT(215))

Quy trinh trong vi du 2 dugc st dung ngoai trir 75 mL dung dich A chira KF ¢
ndéng do 7g/10 ml duge st dung.

Vi du 8: Dung dich B duoc b6 sung vao dung dich A (C091316ATGAT(219))

Quy trinh trong vi du 2 dugc st dung ngoai trir dung dich B dugc chia vao hai
cbe c6 mo va duge bd sung vao dung dich A.

Vi du 9: 34gKF trong Si (C091316CTGAT(219))

Quy trinh trong vi du 2 dugc st dung ngoai trir dung dich A dugc chia vao hai

cbc ¢6 mod ma dugc rét vao dong thoi.
Vi du 10: Chét hoat dong bé mit trong dung dich B (C092716ATGAT(222))

Quy trinh trong vi du 2 duoc st dung ngoai trir 1,3g Tween20 duoc bd sung vao
dung dich B két hop khudy 1 phit trude khi bd sung KF.

Vi du 11: Chét hoat dong bé mit trong cac dung dich A va B (C092716BTGAT(222))
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Quy trinh trong vi du 9 dugc str dung ngoai trir 0,8g Tween20 duge b sung vao
dung dich A. |

Vidu 12: Lap lai vi du 2 (C092716CTGAT(222))
Quy trinh trong vi du 2 duogc lap lai.
Vi du 13: Tang quy md (C093016TGAT(223))

Dung dich A dugc diéu ché bang cach bd sung tir tir 95g KF vao cbe 6 mo bang
polypropylen chita 136 mL HF 49%. Than trong do qua trinh nay toa nhiét. Dung dich
nay duoc khudy tir trong 5 phit. Dung dich B dugc diéu ché bang cach bd sung tir tir
53,4 mL H,SiFs 35% vao 283 mL HF 49%. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir &
300 RPM, 7.2g KoMnF s duge bd sung vao.

Céc chit ctia dung dich A dugc r6t nhanh vao trong dung dich B va huyén phu
thu dugc duge khudy trong 3 phit. Qud trinh khudy duoc ngimg lai, dich ndi dugc gan,
va huyén phu dic dugce loc chan khong, duoc rira qua béng axit axetic va axeton, dugc
rira trong 15 phut trong dung dich K>SiFe gan bdo hoa trong HF 49%. Sau budc rira
trong 15 phut, qué trinh khudy duoc ngimg lai, dich nbi duoc gan va huyén phu dic
dugc loc chan khong, duge rira qua mot 14n bang 75 mL axit axetic bdng va ba 14n bang
75 mL axeton. Chét ran duoc 1am kho trong hon 30 phit trong chan khong va sau dé
duogc U 6 nhiét do 540°C trong 8 gio trong khi quyén 20% fl0:80% nito. Bot da dugc G
duoc ray qua sang c& 280 va sau d6 dugce rira trong dung dich K»>SiFs gan bdo hoa trong
HF 49% trong 30 phuat. Sau budc rira trong 30 phut, qua trinh khudy duoc nging lai,
dich ndi duoc gan va huyén phu dic dugce loc chan khong, duoc rira qua mot lan béng
75 mL axit axetic bang, ba 1in bang 75 mL axeton va sau d6 dugc lam kho trong chan

khong.
Vi du 14: Quy trinh lién tuc (C051716DTGAT(222))

Dung dich A duogc didu ché bang cich bd sung tir tir 50,7¢ KHF + 71,9g
C,H3KO; vao 195mL HF 49%. Dung dich B dugc diéu ché bang cach bd sung tir tlr
10,29¢ K;MnFs vao 185 mL HF 49%. Dung dich C dugc diéu ché bang cach b sung
50 mL H»SiFs 35% vao 90 mL HF 49%. Céac dung dich A, B, C dugc cho chay vao
trong binh phan g & tdc do 1an luot 1a 45, 43, 32 mL/phit. Binh nay dugc khudy &
tbc d6 300 rpm va cac nhan dugce tao ra gan nhu ngay 1ap tirc. Khi thé tich ctia huyén
phu nay dat dén 50 mL, van duge md sao cho thé tich 50 mL nay duoc duy tri trong

su6t phan con lai ciia phan ing. San pham ra cua thiét bi phan ing dugc gom vao coc
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c6 mo, cac hat duge dé trong mot thoi gian cho ling va sau do, dugc gan vao huyén phu
d3c. Huyén phu dic nay dugc loc chan khong, dugc rira qua bang axit axetic va axeton,
duoc rira trong 15 phut trong dung dich K»SiFs gin bao hoa trong HF 49%. Sau budc
rira trong 15 phut, qu4 trinh khudy duoc ngimg lai, dich ndi dugc gan va huyén phu dac
dugce loc chan khong, dugc rira qua mot l4n bang 75 mL axit axetic bang va ba 14n bing
75 mL axeton. Chét rin duoc lam kho trong hon 30 phut trong chén khéng va sau d6
dugce i & nhiét dd 540°C trong 8 gio trong khi quyén 20% flo:80% nito. Bot da dugc G
duogc riy qua sang c& 280 va sau d6 dugc rira trong dung dich K»SiFs gén bio hoa trong
HF 49% trong 30 phit. Sau budc rua trong 30 phut, qua trinh khudy dugc nging lai,
dich ndi dugc gan va huyén phu dic dugc loc chan khong, dugc rira qua mot lan béng
75 mL axit axetic bang, ba lan bang 75 mL axeton va sau d6 dugc lam kho trong chén
khong.

Vi du 15: Nudc trong dung dich A (C101416AT)

Dung dich A dugc diéu ché bang cach b sung tir tir 23,8g KF vao cbe co mod
bang polypropylen chita 38 mL nuéc. Than trong do qué trinh nay toa nhiét. Dung dich
nay duoc khudy tir trong 5 phit. Dung dich B dugc diéu ché bing cach bd sung tir tir
13,4 mL H,SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cdc c6 mé bang polypropylen dung tich
500 mL. Trong khi dung dich nay duoc khudy tir & 300 RPM, 1,8g KoMnFs dugc b

sung vao.

Céac chét cia dung dich A duogc chia déu vao hai cbc c6 moé va rét nhanh déng
thoi vao trong dung dich B va huyén phui thu duge duge khudy trong 3 phut. Qua trinh
khudy duoc ngimg lai, dich ndi dugc gan, va huyén phu dic duoc loc chan khong, duge
rira qua bang axit axetic va axeton, dugc rira trong 15 phit trong dung dich K»>SiFe gan
bio hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phut, qua trinh khudy duoc ngimg lai,
dich ndi dugce gan va huyén phu dac duge loc chan khong, dugc rira qua mot lan béng
75 mL axit axetic bang va ba lan bang 75 mL axeton. Chét ran dugc lam kho trong hon
30 phut trong chan khong va sau d6 dugc 0 ¢ nhiét do 540°C trong 8 gio trong khi
quyén 20% fl0:80% nito. Bot da duge i duge riy qua sang ¢ 280 va sau d6 dugc rira
trong dung dich K>SiFs gan bao hoa trong HF 49% trong 30 phit. Sau budc rira trong
30 phut, qué trinh khudy duoc nging lai, dich nbi duoc gan va huyén phu dic duge loc
chan khong, dugc rira qua mot lan bang 75 mL axit axetic bing, ba lan bang 75 mL

axeton va sau d6 dugc lam kho trong chén khong.

Vi du 16: Nuge va chit hoat dong bé mit trong dung dich A (C101416BTGAT)
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Dung dich A dugc diéu ché bang cach bd sung tir tir 23,8g KF vao cbe co mod
bang polypropylen chira 38 mL nudce + 3 mL Novec™ 4200. Novec™ 4200 la chét hoat
dong bé mit hoéa hoc chtra flo dang anion trong dung dich nu6c 25%. Than trong do
qua trinh nay tda nhiét. Dung dich nay dugc khudy tir trong 5 phitt. Dung dich A dugc
didu ché bing cach bd sung tir tir 13,4 mL H>SiFs 35% vao 71 mL HF 49% trong cbc
¢6 mo bang polypropylen dung tich 500 mL. Trong khi dung dich nay duoc khudy tir &
300 RPM, 1,8g KoMnFs duge bd sung vao.

Céc chét ciia dung dich A dugc chia déu vao hai cbc 6 mé va rot nhanh dong
thoi vao trong dung dich B va huyén phi thu dugc duge khudy trong 3 phut. Qu4 trinh
khuéy duoc ngung lai, dich ndi duge gan, va huyén phu dic duge loc chan khong, dugce
rua qua bang axit axetic va axeton, dugc rira trong 15 phit trong dung dich K>SiFs gan
bao hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phut, qua trinh khudy duoc ngimg lai,
dich ndi dugc gan va huyén phu dac duge loc chan khong, dugc rira qua mot l4n bang
75 mL axit axetic bang va ba 1an bang 75 mL axeton. Chét rin dugc lam kho trong hon
30 phut trong chan khong va sau d6 dugc u ¢ nhiét do 540°C trong 8 gid trong khi
quyén 20% f10:80% nito. Bt dd dugc u duge ray qua sang c& 280 va sau do dugc rua
trong dung dich K»SiFs gén bdo hoa trong HF 49% trong 30 phut. Sau budc rira trong
30 phut, qua trinh khuéy duoc ngung lai, dich ndi duoc gan va huyén phu dédc duogc loc
chan khong, dugc rra qua mot l4n bing 75 mL axit axetic bang, ba lan bang 75 mL

axeton va sau d6 duoc lam kho trong chén khong.
Vidu 17: Mn cao hon

Dung dich A duogc diéu ché bang cach bd sung 23,8g KF vao cbe co6 mo bang
polypropylen chira 34 mL HF 49%. Thén trong do qué trinh nay toa nhiét. Dung dich
nay dugc khudy tir trong 5 phut. Dung dich B dugc diéu ché bang cach bd sung 12,5
mL K,SiFs 35% vao 76 mL HF 49% trong cb¢ c6 mé bang polypropylen dung tich 500
mL. Trong khi dung dich nay dugc khudy tir & 300 RPM, 2,51 g K:MnFg duge bd sung
Vao.

Céc chit trong cbc c6 mod A duge chia ddu vao hai cbc ¢6 mo va rét nhanh dong
thoi vao trong cdc ¢6 mé B va huyén phu thu duge dugc khudy trong 3 phut. Qua trinh
khudy dugc nglmg lai, dich ndi duge gan, va huyén phi dac dugc loc chan khong, dugc
rira qua bang axit axetic va axeton, dugc rira trong 15 phit trong dung dich K»SiFs gan
bao hoa trong HF 49%. Sau budc rira trong 15 phut, qua trinh khudy duogc ngimg lai,
dich ndi duogc gan va huyén phu dic duge loc chan khong, dugc rira qua mot lan bang

75 mL axit axetic bang va ba lan bang 75 mL axeton. Chét ran dugc 1am kho trong hon
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30 phut trong chin khong va sau d6 dugc 0 & nhiét do 540°C trong 8 gio trong khi quyén
20% f10:80% nito. Bot da duge u duoc rdy qua sang cd 280 va sau d6 dugc rira trong
dung dich K,SiFe gén bio hoa trong HF 49% trong 30 phiit. Sau budc rira trong 30 phit,
qué trinh khudy dugc nglmg lai, dich ndi duge gan va huyén phu dic dugc loc chan
khéng, duoc rira qua mot 1an bang 75 mL axit axetic bing, ba 1an bang 75 mL axeton
va sau d6 dugce lam kho trong chin khong. QE (quantum efficiency - hiéu suat luong
tr) ctia cac chat phat quang dugc x4ac dinh trong bang silicon. Cac bang dugc diéu ché
bang cach tron 500mg vt liéu can thir nghiém véi 1,50g silicon (Sylgard 184). Hon
hop nay duoc loai khi trong budng chin khong trong khoang 15 phut. Hon hop nay
(0,70g) dugc rét vao khudn hinh dia (duong kinh 28,7mm va do day 0,79mm) va nung
trong 30 phat & 90°C. Mau dugc cit thanh cac hinh vudng c6 kich thuéc khoang Smm
x Smm dé thir nghiém. QE dugc do & budce song kich thich 1a 450nm va dugc bao cdo
s0 v6i mau tham chiéu 1a K,SiFs pha tap Mn** vé6i 0,68% Mn va kich thudc hat 1a 28
micron tir ngudn thuong mai. Tudi tho dugce xac dinh bing cach sir dung phd ké
Edinburgh FS900 khép biéu do phan rd dang ham mil don véi s6 liéu do dugc gitra
1,4ms va 67ms sau khi kich thich. Lwong mangan duoc két hop vao chét phat quang
dugc xé4c dinh bing phuong phap phd khéi lwong plasma két hop cam tmg (inductively
coupled plasma mass spectrometry - ICP-MS), va dugc bdo cao theo % trong lugng,
tinh theo tdng trong lwong ciia chat phat quang. Pdi v6i cac vi du 1-8, va 10-13, kich
thude hat dua trén sy phan bd thé tich duoc do bang cach st dung may phan tich su
phan bd kich thudc hat tan xa laze Horiba LA-960. Cac két qua duoc thé hién trong
bang 1.

Bang 1

TEM | Thoi

p-s. gian

Vidu N D10/50/90, song
sO Ma mau %Mn | QE um (ms) | R631

1 C070616ATGAT(205) | 2,26 | 102,4% | 12/08/2018 8,341

2 C070616BTGAT(205) | 2,27 | 102,6% | 07/04/2014 8,358

3 C070616CTGAT(205) | 2,46 | 102,3% | 19/25/33 8,355

4 | C0O70616DTGAT(205) | 1,88 | 89,2% | 20/12/1931 8,064

5 C070616ETGAT(205) | 2,09 | 101,2% | 14/10/2021 8,312

6 | CO81016ATGAT(215) | 1,86 | 99,6% | 08/06/2015 8,395 |36,2%
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Bang 1
TEM Thbi
p.s. gian
Vi fiu N D10/50/90, song
sO Ma mau %Mn QE um (ms) | R631
7 C081016BTGAT(215) | 1,89 | 94,6% | 09/05/2016 8,363 | 35,7%
8 C091316ATGAT(219) | 1,94 | 104,0% | 09/06/2016 8,402 | 34,0%
9 C091316CTGAT(219) | 1,88 | 104,3% 8,427 | 36,2%
10 | C092716ATGAT(222) | 1,84 | 100,0% 2/5/8 8,454 |37,5%
11 | C092716BTGAT(222) | 1,78 | 102,0% 3/5/9 8,465 | 37,4%
12 | C092716CTGAT(222) | 1,82 | 102,7% | 08/05/2014 8,449 |35,2%
13 C093016TGAT(223) | 1,86 | 101% | 09/05/2016 8,434 | 34,2%
14 | CO51716DTGAT(222) | 2,71 94 7,984 | 25,3%
15 C101416ATGAT 2,6 na
16 C101416BTGAT 2,58 na
17 C062916TGAT(203) | 3,31 99 11/06/2018 8,3 26,4
18 GRC090817T <50 nm
<200
20 S082517 nm

Cacvidu 9 va 14-16, kich thudc hat dya trén su phan b s6 duge do bang phuong
phép soi kinh hién vi quang hoc. Bot mau trong vat chira duge lic trudce khi tién hanh
14y mAu bt bét ky. Dao tron nho dugce st dung dé 1dy mot lwgng rat nho bot tir lo va
dat 1én lam kinh. Mot giot nho dau phan tan dugc dit 1én lamen va dugc dat can than
1én mau bot trén lam kinh. Dau phan tan co khéu do sb 1a khoang 1,6 vi vy céc hat 10
ra v6i mirc do trong phan tét trong qud trinh tao anh. Lamen dugc 4n bang but chi c6
tAy va xoay vai lan dé phan tan bot trén lam kinh. Ba lam kinh riéng dugc tao ra voi
mdi miu bot bang cach 1dy mot thé tich bot nho ba 1an khac nhau (trdi v6i tao ra 3 lam
kinh tir mot 1an 14y bot). Ba dén nam ving phan tich anh dugc chon tir mdi lam kinh dé
giam thiéu do 1éch 1y mau. Sau d6, lam kinh duoc dat trén may anh c6 do phén giai
cao dugc trang bi kinh hién vi 4nh sdng truyén qua. Mau nay dugc quét & do phong dai

thip dé tim ra cdc ving c6 su phan téan t6t nhét (it két tu) va dé dam bao rang pham vi
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hat dﬁy du duogc chup. Vat kinh thich hgp duge chon ma phéan gidi su trdi hon cua cac
hat trén lam kinh. Gi6i han cua d phan giai quang hoc la xép xi 0,25um. Kinh hién vi
nay co6 giao dién v6i may tram dugc trang bi phan mém phan tich anh Clemex Vision
ma cho phép thu nhan anh, xit Iy, va do luong cac hat trén lam kinh. Sy du doan thuc
té ctia cac hat duoc tao anh bang cach chiéu sang truyén qua va viing ctia du doan do 1a
vung dugc do vai sy gia dinh tiép theo dugc thuc hién v& hinh dang nay. Thong thuong
nhét 13 hinh cAu dwoc gia dinh dé tao ra dit liéu thé tich. Cac két qua dugc thé hién trong

bang 2.
Bang 2
Vi du sb Su phan bb kich thudc hat, dwa trén sd
P.s. trung binh, pm | D9 léch chuén | P.s. nho nhét, pm | P.s. 16n nhat, pm
13 6,2 42 0,4 20,1
14 3,7 1,3 0,2 8,2
15 3,1 1,2 0,4 8,3
16 3,7 1,9 0,4 12,3

Tri s6 cia ham d6 axit Hammett ciia cac dung dich

Tri s6 ciia ham d6 axit Hammett dugc tinh bang biéu thirc (1):

B
Ho = pKpy+ + log [B[H]+] (1)

trong do

Ho 12 tri s6 ciia ham d6 axit Hammett

[B] = ndng do cua bazo yéu B

[BH*] = ndng d6 cua axit lién hop cua bazo yéu B

pKeg: = hang s6 phén ly cua axit lién hop

Nong d6 cia bazo trung tinh [B] va axit lién hop cia bazo yéu [BH'] dugc do
bang cach st dung do hép thu ctia cAc loai nay trong dung dich thir nghiém. Do héap thu
cla bazo trung tinh ty 1€ véi ndng do cua loai trung tinh va do hép thu giam v6i mirc do
proton hoa bazo ting. Do hép thu clia bazo trung tinh s& giam dén 0 khi tat ca cac loai
bazo dugc proton héa. Viée lua chon bazo dbi v6i dung dich axit da cho bat ky dugc
thuc hién dua vao kha nang cua axit dé proton h6a mot phén bazo yéu. Néu axit manh
dén mirc né proton hoéa hoan toan bazo yéu, thi mot bazo khac c6 cuong do yéu hon s&

duoc chon theo thudc do do axit hammett.

Quy trinh thir nghiém la nhu sau: Trong luong da biét cta bazo yéu (B) duge bd
sung vao hai chai khic nhau (A & B). Thé tich da biét cua dung dich ddi chiéu (Ref1)
ma hoa tan bazo nhung khong proton hoa bazo dugc bd sung vao chai A va dé cho chét

chi thi hoa tan trong dung dich. Dung dich dbi chiéu nay thuong la axit yéu hon so véi
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dung dich thtr nghiém. Ngay khi bazo dugc hoa tan hoan toan, do hép thu ciia dung dich
(Apéi chién) dugc do bang cach sir dung quang phé ké UV-Vis. Thé tich da biét ctia dung
dich thtr nghiém dugc b sung vao chai B. Ngay khi bazo dugc hoa tan hoan toan, do
hép thu ctia dung dich (At nghiem) duge do béng cach st dung quang phd ké UV-Vis.
Do d6 hap thu ty 18 véi ndng do ciia bazo trung tinh trong dung dich, ty 16 [BH']/[B]
dbi v6i dung dich thir nghiém duge tinh bang biéu thirc (3):

[BHY] _ (Apsi chisu—Athinghism) 3)
[B] Apsi chisu

trong do

Apéi chibu = DO hép thu cua dung dich dbi chiéu & budc séng cu thé

Athir nghiem = D0 hip thu ciia dung dich thit nghiém & buée séng cu thé
Céc tri s [BH')/[B] va cuong do bazo cua bazo yéu duoc st dung dé tinh do axit
hammett ciia dung dich thir nghiém bang biéu thirc 1.

Két qua:

FIG. 6 thé hién su thay dbi vé tri sb do axit Hammett khi néng do cua cac mubi
kali thay d6i. C6 thé thdy rang do axit ciia dung dich KF hodc KHF, trong HF 48%

trong Iwong gidm khi ting dan nong db.

Tri sb ctia ham d6 axit Hammett ciia cac dung dich chira céac nguén kali khac
nhau trong axit flohydric 48% trong luong dugc thé hién trong bang 3. D axit cua cac
mudi K dang mol duoc hoa tan trong HF 48% giam theo th ty sau:

KHSO4 > KHF2 > KF > K2CO3 > KOH

Béang 3
Ngudn kali | D axit Hammett
KHSO4 -3,11
KHEF> -2,05
KF -0,85
K»CO3 -0,11
KOH 1,25

Tri s6 ctia ham do axit Hammett ciia hdn hop gdm cac dung dich axit flohydric
48% trong lugng va axit flosilicic 35% trong lugng dugc thé hién trong bang 4. Do
lwong HF duogc bd sung vao HySiFs ting, do axit ting va viéc bd sung nuéc vao dung

dich H,SiFs dan dén sy giam do axit.
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Béang 4
Ty 16 thé tich ciia HoSiFs & | D9 mol cua ] 7 o
HEF [SiFe D6 mol cia HF | B0 axit Hammett
H,SiFe : HF = 1:0 3,18 0,00 -2,48
H,SiF¢ : HF = 1:1 1,59 13,73 -2,80
HoSiF¢ : HF =1:2 1,06 18,31 -2,88
H,SiFs : HF = 1:3 0,80 20,60 -2,95
H»>SiFe : HF = 1:4 0,64 21,97 -2,99
H»SiF¢ : HF : HoO = 1:2:1 0,80 13,73 -1,93

Vi du 18: Didu ché bang cach st dung kali xitrat

Dung dich A duoc didu ché bang cach tron 100 mL HO va 15g kali xitrat trong
cbe 6 mé bang polypropylen dung tich 250 mL. Dung dich B duoc diu ché bang cach
tron 6 mL H2SiFs 35% (nudce), 12 ml HF 49%, va 0,8g KoMnFs. Cac chét cia dung dich
B duoc rét vao dung dich A. Huyén phu thu dugce dugce ly tdm, dich ndi duge gan, tao
huyén phu lai trong axit axetic, va ly tim. Dich ndi duoc gan, tao huyén phi lai trong
axeton, va ly tam, va cac budc gan/tao huyén phu lai trong axeton/ly tim dugc 13p lai.
San pham tir mdi 1an trong s6 bdn 1an ly tAm dwge gom lai va 1am kho trong chan khong.
Phd phét xa cua bot duge do va dugce phat hién 1a gidng véi phd phat xa ciia PFS ¢6
kich thuéc chuan. Phan tich TEM cho thdy rang cac hat la dbng déu, voi kich thudce hat
nhd hon 50 nm.

Vi du 19: Phuong phép vi nhtl trong dé didu ché chit phat quang K»SiFs:Mn dugc phu
KMgF;

Hai vi nhil twong dao, dugc ky hiéu 1a vi nhii twong I va II, dugc diéu ché mot
cach riéng ré. Céc vi nhil tuvong I va Il chira 10 g xetyltrimetylamoni bromua dugc hoa
tan trong 40 g 2octanol (ty 1€ trong lugng la 1:4). Hoén hop nay dugc khudy tir trong 1
gi0, va sau d6, dung dich nudc mubi I [0,0025 mol (0,641 g) Mg(NO3),*6H,0 va 0,003
mol (0,3033 g) KNO3 dugc hoa tan trong 4,6 mL H>O] va dung dich nu6c mudi 110,01
mol (0,3704 g) NH4F dugc hoa tan trong 4,6 mL H>O] lan luot dugce rét tir tir vao vi
nhii twong I va II. Ham lugng nudce trong cac vi nhil twong 1a 8,6% (trong lwgng/trong
lugng). Hai vi nhil tuong nay dugc khudy riéng ré trong hai gio, va sau do, 3,6g chat
phat quang K,SiFs:Mn dugc bd sung vao vi nhii twong 1. Vi nhil twong I va II dugc két
hop ¢ nhiét do trong phong va dugc khudy trong 5-15 phut, va san pham sau d6 dugc
loc chin khong va dugc rira qua ba lan bang etanol. Sau do, chat phat quang di dugc

phu dugc lam kho trong chin khong.
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Céac vi du 20-23: Piu ché vi nhii twong K»>SiFs va K2SiF6:Mn
Quy trinh

Hai cdc c6 mo riéng duge st dung trong viéc tdng hop cac hat nano. Trong c4
hai c6¢c ¢6 mo, A va B, CTAB dugc hoa tan trong 2-octanol va khudy trong 1 gio. Sau
do, cac thanh phan khac ciia cc cbc c6 mé A va B duoc néu trong bang 5 dugc két hop
va duge bd sung vao CTAB/octanol. Cac chét trong cb¢ c6 moé A dugc bd sung vao cbe
¢6 m6 B va hdn hop nay dugc khudy cho dén khi phan tmg hoan thanh. Sau dé, qué
trinh khudy dugc ngimg lai va cac chét dugc dé ling xubng. Dich ndi dugce gan va san
phém dugc rira bé‘mg etanol. K»SiF¢ nhu duoc tao ra duoc rira va gan trong etanol (5X)

cho dén khi tit ca CTAB va 2octanol du duoc rira di hét, chi con céc hat nano va etanol.

TEM cho thiy céc hat dugc tao ra t6t ¢6 kich thudc hat trong khoang 200-500

nm véi mot sb hat c6 kich thudce dudi micro, vé6i kich thuée hat nhé hon khoang 200

nm.
Béang 5

Vi du 20: Hat nano K,SiFs
Coc A Coc B
40g 2-Octanol 40g 2-Octanol
10g CTAB 10g CTAB
0,5055g KNOs 0,4454 NH4SiFs
4,6ml H,O 4,6ml H,O
Vi du 21: Hat nano K»SiFes:Mn
Coc A Coc B
40g 2-Octanol 40g 2-Octanol
10g CTAB 10g CTAB
0,5055g KNO;3 0,4454 NH4SiFs
4,6ml H,O 4,6ml H,O
0,006g KoMnF¢
Vi du 22: Hat nano K,SiF¢:Mn
Céc A Coc B
40g 2-Octanol 40g 2-Octanol
10g CTAB 10g CTAB
0,3905g KHF» 0,3602 H»SiFs
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Béang 5

0,006g KoMnFs

4,6ml HF 49%

4,6ml HF 49%

Vi du 23: Hat nano K,SiF¢:Mn

Coc A Coc B

40g 2-Octanol 40g 2-Octanol
10g CTAB 10g CTAB
0,3905g KHF» 0,3602 H>SiFe
0,006g K>MnFs 2,3ml HF 49%

2,3ml HF 49%

2,3ml Axit axetic

2.,3ml Axit axetic

Céc tri s6 s6 hoc bat ky duoc néu trong ban mo ta nay bao gbm tat ca cac tri sb
tir tri s6 thdp hon dén tri s6 cao hon theo s6 gia 1a mot don vi véi diéu kién 13 c6 khoang
cach it nhét 12 2 don vi gifta tri s6 nho hon bat ky dén tri s6 cao hon bét ky. Dé lam vi
du, néu chi ra 13 lugng ctia mot thanh phéin hodc tri s6 cia mot bién quy trinh, vi du,
nhu nhiét do, 4p suat, thoi gian va cac bién trong tu ndm trong khoang, vi duy, tir 1 dén
90, tot hon néu ndm trong khoang tir 20 dén 80, t6t hon nita néu nam trong khoang tir
30 dén 70, thi du dinh réng céc tri s6 nhw 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 md ta nay.
Déi v6i céc tri s6 nhé hon mot, mot don vi duge coi 14 0,0001, 0,001, 0,01 hodc 0.1,
néu phi hop. D4y chi 1a cdc vi du ma ban mo ta nay du dinh va tat ca cac t6 hop tri s6

bang s6 ¢6 thé ¢ giira tri s6 nho nhat va tri sO cao nhat dugc coi la duoc néu mot cach

cu thé trong ban mo ta nay theo cach twong tu.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh diéu ché chét phat quang pha tap Mn™ ¢6 cong thuc I
Ay [MFy]:Mn™
|

quy trinh nay bao gbm viée két hop dung dich thtt nhét chira nguén A va dung dich thir
hai chira Ho)MFs v6i sy ¢6 mit ciia ngudn Mn, dé tao ra chat phat quang pha tap Mn*4;

trong do

A 1aLi, Na, K, Rb, Cs, hoic két hop cia chung;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoac két hogp cua
ching;

x 12 tri s& tuyét dbi cua dién tich cua ion [MFy];

y bang 5, 6 hoic 7; va
trong do tri sb ctia ham d6 axit Hammett ctia dung dich thi nhét 12 it nhét -0,9; va
trong d6 it nhét mét trong sé dung dich thir nhat va dung dich thtr hai con chira chat

hoat dong bé mat.

2. Quy trinh theo diém 1, trong do tri s6 ciia ham d6 axit Hammett cia dung dich tha
nhét 1a it nhét -0,5.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ndng do ciia ngudn A trong dung dich tha nhét 1a it
nhét 6M.

4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ndng do cia ngudn A trong dung dich thu nhat 1a it
nhét 7,8M.

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ty 1& mol clia A va M 1a it nhét 7/1.
6. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ty 1& mol cia A va M 14 it nhéat 9/1.

7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 cac dung dich thir nhat va thi hai duoc két hop trong
mot khoang thoi gian 1a 10 gidy hoac it hon.

8. Quy trinh theo diém 1, trong d6 ngudn A 13 KF.
9. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung dich thir nhét khéng chira HF.
10. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chét phat quang c6 cong thirc I 1a K»SiFs:Mn.

11. Quy trinh diéu ché chit phat quang pha tap Mn™ c6 cong thirc I,
Ax [MFy]:Mn**
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quy trinh nay bao gdm cac bude:

bd sung tir tir dung dich thir nhét chira ngudn A va dung dich thi hai chira nguodn
M vao thiét bi phan tmg vé6i su c6 mit cia ngudn Mn, dé tao ra dung dich san pham
chira chit phat quang pha tap Mn™; va

x4 tir tir dung dich san phim ra khoi thiét bi phan mg;
trong do

A laLi, Na, K, Rb, Cs, hoac két hop cua ching;

M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoéc két hgp cua
chung;

x 12 tri s6 tuyét dbi cua dién tich ctia ion [MFy];

y béng 5, 6 hoac 7; va
trong do

tri s& cia ham d6 axit Hammett ciia dung dich tha nhét 12 it nhét -1,3;

tri s6 ciia ham d6 axit Hammett ctia dung dich tht hai 1 it nhét -3;

ty 18 thé tich ctia dung dich H>SiFs 35% va thé tich ciia dung dich HF 48% trong
dung dich thi hai 12 it nhét 1:2,5; va

trong d6 it nhat mot trong s6 dung dich thtr nhét va dung dich tht hai con chua

chét hoat dong bé mat.

12. Quy trinh theo diém 11, trong d6 dung dich san phim dugc xa tir tir ra khoi thiét bi
phéan Gng dong thoi duy tri thé tich cia né & mic nhé hon 100 ml.

13. Quy trinh theo diém 11, trong do tri s6 clia ham do axit Hammett ctia dung dich thir
nhét 13 it nhat -0,9.

14. Quy trinh theo diém 11, trong d6 ngudn A 1a KF.
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