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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap tao mau hinh kim loai trén phan tao mau hinh
chiém mot phan hodc toan by vung bé mit cua vat liéu nén, vat liéu nén nay cé 16p nhya
chtra flo trén bé mit c6 it nhat phan tao mau hinh nay, phuong phap ndy bao gdm cac
budc: tao ra nhoém chire trén phﬁn tao mau hinh cta 16p nhya chira flo boi viéc xir Iy nhu
chiéu xa tia cuc tim, tiép d6 phu 1én bé mit ctia vat liéu nén thé phan tan long chira hat kim
loai min trong d6 cac hat kim loai min dugc bao vé béi hop chat amin lam chét bao vé thi
nhét va axit béo lam chét bao vé tha hai duoc phan tan trong dung moi, va ¢ dinh céc hat
kim loai min trén phﬁn tao mau hinh ndy. Vat dan dién duoc tao ra theo phuong phap nay
cling dugc dé xuat.
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Linh vue ki thuat dwoce dé clp

Sang ché dé cap dén phuong phéap tao mau hinh kim loai trén bé mit cua
vét liéu nén bt ky, dic biét 1a phuong phap c6 kha ning tao mAu hinh kim loai
manh trén vat liéu nén & nhiét do thép v6i hiéu suét cao bé“lng cach phu thé
phan tan 16ng, trong d6 cc hat kim loai dugc bio vé bang chat bao vé da dinh

trude.

Tinh trang k§y thuit ciia sing ché

Cung v6i sy gia tdng mat do linh kién béan dan va su gia ting kich thudc
ctia man hién thi va tdm diéu khién cham, cdc mach din dién va dién cuc cn
dugc st dung trong céc linh kién nay doi héi quy trinh ¢6 kha ning tao mau
hinh manh chua tung c¢6 va c6 dién tich 1on.

Céc loai yéu ciu khac nhau dbi véi cac linh kién nay da tré nén cip
bach t6i mtc bude phai thay ddi vat lidu duge ap dung. Pbi v6i cac miu hinh
mach dan dién cho cac tim diéu khién cham, vi du, cac vt liéu dién cuc trong
sudt nhu vat liéu oxit thiéc-indi, ITO (Indium tin oxide) da tirng dugc st dung
tlr trude téi nay, nhung viée doi hoi su gia ting vé kich thuéc tAm ching han
da khién cho ITO khong thé con dap ting duoc cho yéu cdu nay. Dic biét, dé
dat duoc su gia ting vé kich thuéc cua tAm diéu khién cham nay, céc tri sb
dién tro cua ddy din cin dugc giam dé ddi phé véi sy gia ting chiéu dai mach
dan dién. Do ITO vé& mait ban chét khong phai 1a loai vat li€u c6 dién tro thép,
nén dé 1am giam tri s6 dién trd, d6 day cia né cin phai duoc gia ting, va diéu
d6 c6 thé lam mét tinh trong sudt, va do vy khién cho vt lidu nay khong con
1a mot dién cuc trong subt. Nhim dap tmg nhu cdu gia ting vé kich thudc cua
tAm diéu khién cham, viéc 1am giam trong luong trén mot don vi dién tich da
duoc doi hdi ngdy cang ting, va do d6 mdot nd luc da duge thuc hién nham thay
ddi vat liu dé tir nhyua sang thuy tinh ma da tung dugc st dung tu trudce téi

nay. Tuy nhién, trong budc tao dién cuc ITO, doi hoi viéc nung dugce thuc hién
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& nhiét do khoang 300°C sau khi dé dugc phii, va mot dé biang nhwa khong thé
chiu dugc nhiét d§ nung nhu viy. Do do, diéu da duoc chi ra 1a ¢6 su han ché
vé viée str dung ITO nhim muc dich giam trong luong.

Vi dy, dé 1am céc tdm diéu khién cham, mot nd luc da duge thuc hién
nham phit cic mAu hinh c¢6 d6 manh cao, cuc ky mong va day dic lam bing céc
kim loai nhu déng va bac dé lam céc loai vat liéu dién cuc va mach dan dién
khac nhau. Céc kim loai nay c6 do din dién tét, va c6 thé dé dang dép tng yéu
ciu vé tri s6 dién trd lién quan t6i su gia tang dién tich cua céic mau hinh mach
dan dién. Khi mot kim loai nhu viy duoc tao hinh thanh cdc hat min, va dugc
phén tan trong dung mdi thich hop, va thé phan tan nay duoc phu, mﬁﬁ hinh co6
hinh dang mong mudn ¢6 thé duoc tao ra. Bang cach thuc hién viéc nung néng

& nhiét do twong dbi thip sau khi phu, kim loai c¢6 thé duge két khéi va dugc
dinh két dé tao ra mang kim loai. Do vy, vat liéu dé o6 thé duoc chon tir nhiéu
loai vat liéu khac nhau. Hon thé, du cac kim loai nay 1a khong trong sudt,
nhung khi ching dugc tao hinh thanh cac dudong manh c& micromét nim ngoai
ving nhin thdy duge dbi voi mit nguoi, thi van c6 hé sb truyén anh sing vin
tuong duong v6i hé s truyén 4nh sang clia mét dién cuc trong sudt.

Vi du vé phuong phap tao mau hinh kim loai bao gdm cac phuong phap
dugc mo ta trong Tai liéu sang ché 1 va Tai lidu sang ché 2. Theo phuong
phép dwgc mb ta trong Tai lidu sang ché 1, mAu hinh dugc tao ra bang cach sir
dung mot chit 1ong con duoc goi 1a chit 1ong chiic ning, chta chéat din dién
dé tao mAu hinh. Trong phuong phap nay, dé c6 cac phin wa dung moi d6i véi
chét 1ong chirc nang duogc tao ra, chit ¢6 tac dung lam chat ddy chat léng chirc
ning dugc phun ra dudi dang giot va dugc phii 1én dé dé tao ra cdc phan diy
chét 16ng, va chit 1ong chirc ning duge phun Ién cac phan ua dung moi nam
giita c4c phin ddy chit 16ng da dugc tao ra dé tao ra méiu hinh cia chit dan
dién.

Theo phuong phap dugc mb ta trong Tai liéu sang ché 2, dung dich phu
dé tao ra 16p dan dién, trong d6 dung dich phii ndy chira c4c hat kim loai min

quy duoc st dung dé tao ra mAu hinh. Theo phuong phép nay, cac 16p trong
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sudt déy nude theo mot miu hinh dinh trude duoc tao ra trén dé, va chat 16ng
pht dé tao ra 16p dan dién dugc pht lén cac khoang tréng nam gifta cac 16p
trong subt ddy nuéc, va dugc 1am khod dé tao ra mau hinh. Cac 16p trong subt
d4y nudc ddng déu duoc tao ra trén dé nay, cac phan mét tinh diy nuéc theo
mot mau hinh dinh trudc duge tao ra trén cac bé mit cla cac 16p trong sudt )
ddy nude, va dung dich phu d& tao ra 16p din dién tiép d6 dugc pht va dugc
lam kho dé tao ra mau hinh. Theo cac phuong phap nay, nhyua polyme hitu co
dé 1am 16p bao vé c¢o6 thé duge phu theo hinh dang mAu hinh mong mudn, va
dugce khic dn mon dé tao ra cac 16p trong subt ddy nudc va céc phan mét tinh

day nudec.

Tai liéu dugc trich dan
Tai liéu sang ché 1: JP2009-600 A
Tai lidu sang ché 2: JP2003-123543 A

Ban chit ky thuit cia sang ché

Tuy nhién, theo phuong phap dugc md ta trong Tai liu sang ché 1, su
hinh thanh c4c phan diy chat 1ong va viéc phi chét 1ong chirc ning dugc thuc
hién bdi phuong phap in phun. V§i phuong phép in phun, chét 16ng dugc phun
ra qua cic diu phun, va chét 16ng chua cac hat dan dién kiéu nhu chét 16ng
chtc ning c6 thé giy ra sy tic nghén céc 16 ctia ddu phun, do d6 khé tao ra
mét cach dn dinh mau hinh mach din dién cuc ky ménh. Theo phuong phéap in
phun nay, miu hinh mong mudn duoc tao ra nho su dich chuyén va quét cia
cac dau phun, va kho dat dugc cd viéc lam méanh 1an viéc gia ting dién tich
cho mau hinh kim loai.

Phuong phap tao miu hinh bing cach in anh 1itd néi chung bao gdm
viéc str dung 16p bao vé nhu phuong phép dugc md ta trong Tai li€u sdng ché
2, viéc sb luong cac budce ting do viéc xir 1y 16p bao vé nay, khién cho ning

suét giam dan dén chi phi ting.
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Khi vat liéu nén dugc thay dbi tir mot vat liéu cting nhu thuy tinh hodc
gém sang vat liéu mém nhu nhua hodc chit déo nham muc dich gidm trong
lugng cua cac linh kién hodc bg phén tuong tu, thi mau hinh kim loai c6 thé bi
bong tréc va hu hai do su bién dang cua dé. Do d6, diéu duoc du bao trong
twong lai 1a do bén lién két giita vat liéu nén va mau hinh kim loai s& cin phai
cao hon so v6i trude day. Nham muc dich ndy, trong cac phuong phép tao mau
hinh kim loai, cac phén tao mau hinh cda dé phai va dung moi hodc ua nuéec,
nhung diéu d6 lai lam lwu gitt chit 16ng dd dugc phu trong céc phin nay, va
khong c6 tac dong cai thién kha ning lién két gifta thanh phan kim loai va vat
liéu nén trong chét 1ong ndy. Do d6, theo cac phuong phap da biét thong
thuong, kho co thé tao ra lién két ma 1a du chic dbi v6i mau hinh khi ¢6 su
bién dang cta vt liéu nén.

Do vay, sang ché dé& xuét phuong phép tao mau hinh kim loai trén vt
liéu nén, phuong phap niy c6 kha ning tao ra mot cach c6 hiéu qua mau hinh
kim loai ¢6 d6 manh cao. Muc dich cua sang ché 12 nham dam bao réng mau
hinh kim loai ¢6 thé dugc tao ra & nhiét d6 twong ddi thip, va dugc lién két
chic vé6i vat lidu nén.

Viéc st dung thé phan tan 1éng nhu ting dugc 4p dung trong cac giai
phap k¥ thuat da biét, tire 1a thé phan tan 16ng ma céc hat kim loai min dugc
phan tan trong d6, dugc uu tién & chd mau hinh duogc tao ra & nhiét o thép, va
khi mot chét long nhu vay dugc st dung, thi co thé ¢6 loi 1a phﬁn khong tao
mau hinh ctia bé mit cua vat liéu cé tinh déy nuge. Van d& & chd phai 1a
phuorﬁg d& tao ra ving ma thé phan tan 1ong duoc phﬁ 1én n6 s& 1am ¢ dinh
cac hat kim loai min, va phuong phép lam tang do bén lién két gitta mdi hat
kim loai min va vt liéu nén. Céc tac gia sang ché da nhan théy réng viéc cai
thién qué trinh xir Iy cho c4 vét liéu nén 1an thé phéan tan 16ng ma cac hat kim
loai min duoc phan tan trong d6 1a c6 lgi nhit. C4c tac gia sang ché da tién
hanh cac nghién ctru sdu rong, va da hoan thanh siang ché nay.

Sang ché dé xuét phuong phép tao mau hinh kim loai trén phén tao miu

hinh chiém mot phan hodc toan bd viung bé mét cua vat liéu nén, vat liéu nén
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nay c6 16p nhua chtra flo trén bé mait bao gém it nhét phﬁn tao mau hinh,
phuong phap nay bao gdm céc buée: tao ra nhém chuc trén phén tao miu hinh
cua 16p nhya chuaa flo, tiép dé phu lén bé mit cua vét liéu nén thé phén tan
16ng chira hat kim loai min trong d6 cac hat kim loai min dugc bao vé€ b6i hop
chit amin 1am chét bao vé thir nhit va axit béo lam chat bao vé thi hai dugc
phén tan trong dung moi, va cb dinh céac hat kim loe_ii min trén ph?ln tao mau
hinh.

Sang ché bao gdm mot trong cac d4u hiéu k¥ thuat sau: (1) chon vat liéu
nén ¢6 16p nhya chira flo ddy chit 16ng; (2) tién hanh viéc xtt ly da dinh truéce
bé& mit cta vat liéu nén; va (3) tdi wu hé thé phan tan 1éng chita hat kim loai
min 1am chét 16ng x& 1y d& ¢b dinh cdc hat kim loai trén vat liéu nén, nhim
cho phép co thé tao ra mau hinh kim loai c6 d6 méanh cao. Viéc xt ly d& dinh
truéc bé mit cla vat lidu nén & diu hiéu (2) dugc néu trong ban mo ta ndy c6
nghia la phén tao mau hinh kim loai trén bé mit cia nhua chtta flo dugc cai
bién dé tao ra nhém chitc. Thé phén tan 16ng chira c4c hat kim loai ma chéit bao
vé di dinh trudc da duogc gén két vao n6 duge cho tiép xtic v&i bé mat cia dé
nhu dugc mo ta & ddu hiéu (3). Do d6, phan tng thé giita chat bao vé cho céc
hat kim loai va nhom chtrc trén bé mait cta vat liéu nén xay ra ¢ phén tao mau
hinh kim loai, va c4c hat kim loai duoc gén két vao bé mit cta vat lidu nén
thong qua nhém chic. Theo sdng ché, ¢6 16p nhua chira flo dugc dung lam vat
liéu nén nhu dugc néu & d4u hiéu (1). Do vay, bé mat cua vat liéu nén ma
khong c6 nhém chirc s€ co tinh day nudc, vi vay thé phén tan 16ng bi diy ra.

Theo séng ché, tac dong ge"m két chon loc ciia cac hat kim loai vao phén
¢6 nhém chttc nhu néu trén cho phép cé thé tao ra miu hinh kim loai bing
cach dan trai thé phén tan 16ng chira hat kim loai min trén bé mat cta vat liéu.
Phuong phap nay cé hiéu qua hon phuong phép ma trong do mau hinh kim loai
dugc tao ra boi phuong phap kiéu in phun. Lép bao vé 1a khong can thiét, va
do d6 sb luong budce xir 1y ¢6 thé giam. Nhu duge md t& & dudi, nhom chirc ¢6
thé dugc tao ra bang cach, vi du, chiéu xa tia cuc tim, va do d6 mau hinh c6 bé

rong rat nhé co6 the dé dang duogc tao ra.

-6-
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M ta vin tit cAc hinh vé

Fig.1 1a anh chup vé bé ngoai cua mau hinh kim loai duogc tao ra theo
phuong an tht nhét.

Fig.2 13 phd Raman & mit phan gi6i, dugc xac dinh theo mit sau cia dé
cho mAu hinh kim loai theo phuwong 4an thir nhét.

Fig.3 1a cac anh chup vé& bé ngoai ciia cac miu hinh kim loéi dugc tao ra
tir cdc hat kim loai (cdc hat bac) cung v6i céc loai axit béo khac nhau lam chét

bao vé theo phuong an thir hai.

M6 ta chi tiét sang ché.

Cac diu hiéu cia sang ché s& dugc md td mot cach chi tiét & dudi.
Truge tién, vat liéu nén co 16p nhua chta flo trén bé mit cta nd duge dung
theo sang ché. Vat liéu cdu thanh vét liéu nén dugc néu trong ban md ta nay la
khong bi gi6i han cu thé. Vat liéu nén lam bing kim loai hogc v4t liéu nén lam
bang thuy tinh hodc gém co thé duoc 4p dung. Vit liéu nén lam bing nhua
hodc chit déo ciing ¢6 thé duoc 4p dung. Nhua, chét déo hoidc cac chét tuong
tu déu c6 thé 4p dung duoc ma khong c6 van d& gi do mau hinh kim loai c6 thé
duge tao ra & nhiét do thip theo sang ché nhu duge mo ta & dudi. Ving ma
trong d6 mau hinh kim loai dugc tao ra trén vat liéu nén c6 thé chiém toan bo
hoac mot ph?m bé mat cua vat liéu nén, hoic ¢6 thé 14 chiém nhiéu phén trén
vat liéu nén.

L&p nhua flo co thé 1a 16p du:(_rc tao ra trén mat trong nhiéu loai vat liéu
nén khac nhau da biét tir trude. Trong buéc tao mau hinh kim loai, miu hinh
kim loai c6 thé dugc tao ra trén vat lidu nén khong c6 16p nhua flo béng cach
phu chéng han. Lép nhua flo ¢c6 thé duoc tao ra trén toan bo hoic mot phén bé
mat cua vat li€u nén, mién 13 16p nhya flo c6 & phﬁn tao mau hinh. Po day cta
16p nhya chira flo khong bi gidi han cu thé. Noi chung, khi 16p nhya chtra flo

dugc phu vai dd day 0,01pm hodc hon, tinh déy chét 16ng co thé dugc biéu
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hién. Gi6i han trén vé do day khong bi gidi han cu thé, nhung khi tinh trong
sudt duge doi hoi, thi gidi han trén vé d6 day 1a khoang Sum.

| Dé 1am nhua chita flo, nhya chua flo 1a polyme c¢6 mdt hodc nhiéu loai
don vi lap lai trén co s6 monome chtra flo chira cac nguyén tir flo c6 thé duoc
ap dung. Nhua chtra flo nay cé thé 12 nhya c¢6 mot hoic nhiéu loai don vi lap
lai trén co sé monome chira flo va mdt hoac nhiéu loai don vi ldp lai trén co sérr :
monome khong chira flo ma khong chira cic nguyén tu flo. Nhua chtra flo theo
sang ché c6 thé chira cac nguyén tir khac loai nhur cdc nguyén t oxy, nito va
clo trong phan nhua chira flo nay.

Céc vi du cu thé vé nhua chtra flo bao gém polytetrafloroetylen (PTFE),
polyclorotrifloroetylen (PCTFE), polyvinyliden florua (PVDF), polyvinyl
florua (PVF), copolyme tetrafloroetylen-perfloroalkyl vinyl ete (PFA),
copolyme tetrafloroetylen-hexafloropropylen (FEP), copolyme etylen-
tetrafloroetylen (ETFE), copolyme etylen-clorotrifloroetylen (ECTFE),
copolyme tetrafloroetylen perflorodioxol (TFE/PDD), va nhua chtra flo ¢6 ciu
tric perfloroalkyl vong hodc céu tric perfloroalkyl ete vong.

Xét v& khia canh tinh ddy chét 16ng, nhua chira flo 12 polyme c6 it nhat
mdt loai don vi lap lai trong d6 ty 18 (F/C) gitra sé lugng nguyén tir flo va sb
lugng nguyén tir cacbon bang 1,0 hodc 1én hon trong don vi ldp lai trén co s&
monome chtra flo tao ra polyme, 1a dugc uu tién lam nhya chuta flo dé st dung
theo sang ché. Tét hon, néu ty 18 F/C trong don vi lap lai trén co s& monome
chta flo bang 1,5 hodc hon. Tét hon, néu giGi han trén cia ty 1& F/C bang 2,0
khi xét vé khia canh tinh déy chét 16ng va dé kiém. Nhua chia flo dugce wu tién
cu thé cho yéu ciu nay la nhya perflo c6 don vi ldp lai trén co s& monome
perflo, va trong nhua perflo nay, ty 1€ F/C trong don vi ldp lai bang 1,5 hoic
hon.

Nhua chtra flo dugc uu tién cé thé duoc chon trén co s& xem xét viée
phu vt li¢u nén trong subt va cac dic tinh cia mau hinh kim loai ngoai tinh
ddy chit 16ng. Vi du, khi xét dén tinh tan trong dung moi dé tao ra 16p nhua

chira flo, nhya perflo ¢6 cau tric vong trén mach chinh 1a dugc uu tién lam
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nhua chira flo. Khi 16p nhua flo dugce doi hoi phai c6 tinh trong sudt, duge wu
tién hon néu s dung nhua perflo khong két tinh. Vi du vé nhua chtra flo dugc
uu tién khi xét déﬁ cac dic tinh nay bao gdm polyme perflorobutenyl vinyl ete
(CYTOP (nhan hiéu da dugc ding ky): ASAHI GLASS CO., LTD.), copolyme
tetrafloroetylen- perflorodioxol (TFE-PDD), va Teflon (nhdn hiéu da duoc
dang ky) AF: Du Pont-Mitsui Fluorochemicals Company, Ltd.).

Theo sang ché, viéc tao ra nhom chirc trén phan tao miu hinh cta 16p
nhya flo 13 can thiét, va vi du vé viéc xir ly dé tao ra nhém chitc bao gém viéc
chiéu xa tia cuc tim nhu duge md ta & dudi. Vi du vé phuong thirc dé tao mau
hinh ¢6 d6 manh cao trong cong doan phoi duédi véi ndng lugng anh sang nhu
viy bao gdm viéc phoi tiép xuc. Cac tac gia sang ché da thdy rang khi nhua
chira flo dugc chon theo sang ché, viéc phoi tiép xtic ¢6 thé duge thuc hién
mot cach thuan loi. Nhu mot yéu cau dic biét, nhwa chia flo bao gbm ft nhét
mot nguyén tir oxy trong mdi don vi 13p lai trén co s monome chua flo tao ra
polyme 1a dugc wu tién. Ly do vé diéu nay 1a chua rd, nhung céc tac gia sang
ché thiy ring khi nhua chira flo ¢6 chita oxy, thi oxy c6 tdc dong nhu mot gbc
trong quy trinh phoi, va gop phén tao ra nhém chirc. Vi du v& nhua chira flo ¢6
chira oxy bao gbém polyme perflorobutenyl vinyl ete (CYTOP (nhan hiéu da
dugc dang ky): ASAHI GLASS CO., LTD.), copolyme tetrafloroetylen-
perﬂorodioxol (TFE-PDD), va copolyme tetrafloroetylen-perfloroalkyl vinyl
ete (PFA).

Dung dich thu dugc bing cich hoa tan nhya chua flo trong dung moi
thich hgp c6 thé dugc phu dé tao ra 16p nhua flo trén vat liéu nén. Sau khi pha,
viéc nung dugc thuc hién dé tao ra 16p nhwa chia flo. Vi du vé phuong phap
pht nhya chtra flo bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, cac phuong phép
nhing, phu quay va phu can. Sau khi nhya chira flo dugc phu, budc xtt 1y sau
(xtr Iy 1am kho6 hodc xt 1y nung) thich hop cho nhua dugc thuc hién dé tao ra
16p nhya chtra flo.

Tiép theo, nhom chirc duogc tao ra trén bé mit cta 16p nhua chura flo trén

vat 1iéu nén. Nhom chirc dugc tao ra boi viéc cat dat cac lién két C-F trong
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nhya chtta flo nay. D3c biét, nhém carboxy, nhéom hydroxy hodc nhém
carbonyl dugc tao ra.

Vi du vé& phuong phap xu ly dé tao ra nhom chire trén bé& mit cta 16p
nhua chta flo bao g@)m chiéu xa tia cuc tim, XU ly phéng dién hoa, xu ly chiéu
plasma va chiu xa laze excimer. Trong cic qua trinh xt Iy nay, c4c lién két C-
F dugc cit dut do phan ting quang hoa xay ra trén bé mit ciia nhua chira flo,
va viéc tac dong ning lwong vira phai 13 can thiét. Tét hon, néu muc ning
luong tuong dbi duoc tic dong 1én phan tao méu hinh nim trong khoang tir
1mJ/cm? dén 4000 mJ/cm>. Vi du, khi viéc xt ly dugc thuc hién béng cach
chiéu xa tia cuc tim, thi su chiéu xa béng tia cuc tim c6 budc song nam trong
khoang tir 10nm dén 380 nm 13 dugc wu tién, va su chiéu xa béng tia cuc tim
cO budc song nam trong khoang tir 100nm dén 200nm dugce dic biét wu tién.

Khi bé mit ctia 16p nhya chira flo dugce chiéu béng tia cuc tim, noéi
chung viéc xtr Iy phoi st dung mang che quang (luéi chit thap) dugce thuc hién.

Déi v6i phuong phap phoi theo sang ché, c6 thé ap dung hoic 1a phuong phéap
phoi khong tiép xtc (phoi 14n cin hogc phoi chiéu) hodc phuong phép phoi
tiép xtic (phoi tiép xtc). Véi phuong phép phoi lan can, t6t hon, néu khoang
cach gitta mt na va bé mit cta 16p nhya chira flo 1a 10pum hodc it hon, tot hon
nira 1a 3pum hodc it hon.

L&p nhua chita flo duge tao ra trén vat liéu nén, va viéc xur ly dé tao ra
nhém chirc trén phén tao mau hinh dugc thuc hién theo cach da néu trén, va
vat liéu nén dugc cho tiép xtc v6i thé phan tan 16ng chira hat kim loai min.
Theo sang ché, hé thé phén tan 1éng chtra hat kim loai min dugc toi wu dé tao
ra mdt cach thuan lgi mau hinh kim loai. Thé phén tan l6ng chtra hat kim loai
min dé 4p dung theo séng ché duoc tao ra bing cach hoa tan trong dung moi
cac hat kim loai min ma chét bao vé da dinh truéc da duge gén két véi no.

Céc hat kim loai min twong Gng vdi vat liéu ciu thanh cho miu hinh
kim loai can dugc tao ra. T6t hon 13, cac hat kim loai min duoc tao ra it nhét tir

mot trong s cac kim loai bac, vang, platin, paladi, dong va hop kim cua cac
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kim loai nay. Céc kim loai nay c6 tinh din dién m§ man va hitu ich lam vat
liéu dién cuc, chrfmg han.

Tt hon, néu ¢c& hat trung binh cda céc hat kim loai min nam trong
- khoang tir Snm dén 100 nm. Pé tao mAu hinh mach din dién manh, cac hat kim
loai min nay duc_y_c doi hoi phai c¢6 cd hat béng 30nm hodc nhé hon. Tuy nhién,
céc hat kim loai qua min s& d& bj két khéi, va do vay c6 anh huéng bat lgi dbi
véi cac dac tinh van hanh.

Chét bao vé ngin chin sy két khdi va tranh viéc lam thd céc hat kim
loai min nhdm lam én dinh trang thai phan tan. Su két khéi va 1am thé céac hat
kim loai min khéng nhiing gy ra su két tia kim loai trong qu4 trinh cit gift va
sir dung thé phén tan 10ng, ma con anh hudng dén cac dic tinh dinh két sau khi
gén két cdc hat kim loai min vao vt lidu nén, va do d6 phai dugc tranh. Theo
sang ché, chit bao vé thay thé cho nhém chirc trén bé mit cta vat liéu nén (16p
nhua chta flo) dé déng vai trd 1am méc cho viée ¢b dinh kim loai. Chét bao vé
cho cac hat kim loai theo sang ché bao gém amin 1am chit bao vé tha nhét, va
axit béo 1am chét bao vé tht hai. Theo sang ché, hai loai hop chét nay ciu triic
co ban khéac nhau dugc két hop, va bao vé céc hat kim loai.

Tét hon, néu téng sé lugng nguyén tir cacbon ciia hgp chit amin dé lam
chit bao vé thi nhit nim trong khoang tir 4 dén 12. Sé luong nguyén tir
cacbon cua amin nay anh hu&ng dén do bén cua cac hat kim loai, va cac dic
tinh dinh két trong viéc tao mau hinh. Khi amin cé‘ sb lwong nguyén tir cacbon
nhé hon 4 dugc st dung, thi cac hat kim loai min kho c6 thé ton tai & trang
thai dn dinh, khién cho khé tao ra than dugc dinh két dén_g déu. Khi amin c6 sb
lugng nguyén tir cacbon 16n hon 12 dugc st dung, thi do bén cta cac hat kim
loai bi ting qua mic, khién cho can phai c6 viéc dbt nong & nhiét do cao dé
tao mau hinh. Do d6, hgp chit amin c6 tdng sb lugng nguyén tir cacbon nam
trong khoang tir 4 dén 12 1a dugc uu tién 1am chit bao vé theo séng ché.

Pébi v6i sb luong nhém amino trong hop chit amin 1am chit bao vé,
(mono)amin cémdt nhoém amino hodc diamin cé hai nhém amino ¢6 thé dugc

ap dung. Tot hon, néu so lugng nhom hydrocacbon lién két véi nhém amino

-11-



38647

bang 1 hogc 2. N6i cach khac, amin bac mdt (RNH,) hodc amin béc hai
(R,NH) 1a dugc uu tién. Khi diamin dugce dung lam chat bao vé, thi tét hon,
néu it nhit mot nhom amino 13 amin bic mét hoidc amiﬁ bac hai. Nhom
hydrocacbon lién két v6i nhém amino ¢6 thé 1a mach hydrocacbon ¢6 ciu tric
mach thalmg hodc clu tric mac_h nhanh, hodc nhém hydrocacbon cé ciu trac
vong. Nhom hydrocacbon c6 thé chira mot phén 13 oxy. Céc vi du cu thé duoc
vu tién vé chit bao vé dé ap dung theo sang ché bao gdm cac hop chat amin &
dué6i. Dé didu chinh do phan tan va cc dic tinh dinh két & nhiét do thip cta
cac hat kim loai trong thé phén tan long, nhiéu hop chat amin c6 thé duoc
tron/két hop, va dugc st dung 1am hop chit amin dé 1am chét bao vé thtr nhat.
Mién 1a chat bao vé thu nhét bao gdm it nhit mot hop chit amin c6 téng sb
lwrgng nguyén tir cacbon nim trong khoang tir 4 dén 12, hop chit amin c6 s

lrgng nguyén tr cacbon nam ngoai khoang nay ciing c6 thé dugc c6 mit.

Béang 1

Tbng sb luong Céc hop chat amin duogc wu tién

nguyén tir cacbon

C4 butylamin, 1,4-diaminobutan, 3-metoxypropylamin

C5 pentylamin, 2,2-dimetylpropylamin, 3-etoxypropylamin,
N,N-dimetyl-1,3-diaminopropan

C6 hexylamin

C7 heptylamin, benzylamin, N,N-dietyl-1,3-diaminopropan

C8 octylamin, 2-etylhexylamin

C9 nonylamin

C10 dexylamin, diaminodecan

Cl1 undexylamin

C12 dodexylamin, diaminododecan

Axit béo dé dung lam chét bao vé tha hai 1am tang do bén cua céc hat
kim loai min bdi tdc dong lam chét bao vé bd trg cho hop chit amin trong thé
phén tan 1éng. Mtrc d6 anh hudng cia axit béo dugc biéu hién ro rét sau khi
cac hat kim loai dugce phu 1én vit li€u nén, va mau hinh kim loai c¢6 dd day
ddng nhit c6 thé dugc tao ra nhd viéc bd sung axit béo. Tac dung nay c6 thé

dugc lam r6 bang cach so sanh véi truong hgp ma & d6 céc hat kim loai min
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khong cé axit béo dugc 4p dung. Khong thé tao ra duoc mau hinh kim loai véi
cac hat kim loai min khong c6 axit béo.

Tét hon, néu axit béo nay 1a axit béo khong no hodc no c¢6 sb luéng
nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 4 dén 20. Axit béo khdng no hoic no
c¢6 sb luong nguyén tir cacbon bang 3 hoic it hon lam mat kha ning phan tan
cuia cac hat kim loai min trong moi trudng phén tan, khién cho cac hat kim loai
min d& bi két khdi, do vay kho6 c6 thé tao ra mAu hinh kim loai bén. Axit béo
khéng no hodc no c6 sé luong nguyén tir cacbon 16n hon 20 néi chung c6 ap
sudt hoi thip va do vy kho bay hoi, va do d6 khong thé loai ra khéi cac hat
kim loai min mot cach thoa dang trong viéc tao mau hinh kim loai. Do @9, tri
sb dién tro ciia mau hinh kim loai ¢6 xu huéng ting.

Céc vi du cu thé vé axit béo dugce uvu tién bao gém cac axit béo no nhu
axit butanoic (s6 lugng nguyén tir cacbon: 4), axit pentanoic (sb6 luong nguyén
ttr cacbon: 5), axit hexanoic (s6 lugng nguyén tir cacbon: 6), axit heptanoic (sd
lwong nguyén tir cacbon: 7), axit octanoic (s6 lugng nguyén tir cacbon: 8), axit
nonanoic (sé lugng nguyén tir cacbon: 9), axit decanoic (tén goi khac: axit
capric, s6 lugng nguyén tir cacbon: 10), axit undecanoic (tén goi khdc: axit
undexylic, sé lugng nguyén tir cacbon: 11), axit dodecanoic (tén goi khéc: axit
lauric, s6 lwong nguyén tir cacbon: 12), axit tridecanoic (tén goi khéc: axit
tridexylic, s6 luong nguyén tir cacbon: 13), axit tetradeéanoic (tén goi khac:
myristic, s6 luong nguyén tir cacbon 14), axit pentadecanoic (t&n goi khéc: axit
pentadexylic, sb lrong nguyén t cacbon: 15), axit hexadecanoic (tén goi khéc:
axit palmitic, s§ luong nguyén tir cacbon: 16), axit heptadecanoic (tén goi
khéc: axit margaric, s6 luong nguyén tir cacbon: 17), axit octadecanoic (tén goi
khéc: axit stearic, sé luong nguyén tir cacbon: 18), axit nonadecanoic (tén goi
khéc: axit nonadexylic, sé luong nguyén tir cacbon 19) va axit eicosanoic (tén
goi khic: axit arachidic, s6 lugng nguyén t&r cacbon: 20); va cic axit béo
khong no nhu axit palmitoleic (s6 lwong nguyén tir cacbon: 16), axit oleic (s6
lwong nguyén tir cacbon: 18), axit linolic (s6 lwgng nguyén tir cacbon: 18), axit

linolenic (sé luong nguyén tir cacbon: 18) va axit arachidonic (sé luong
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nguyén t& cacbon: 20). Axit oleic, axit linolic, axit stearic, axit lauric va axit
butanoic la dugc dac biét uu tién. Nhiéu axit béo c6 thé duge ké’; hogp, va duogc
st dung lam axit béo néu trén dé 1am chit biao vé tht hai. Mién 1a chit bao vé
the hai bao gdém it nhit mét axit béo khong no hodc no c6 tong sb luong
nguyén tu cacbon niam trong khoang tir 4 dén 12, mot axit béo khac cling ¢
thé dugc c6 mit.

Cac hat kim loai min dwgc bao vé boi cac chat bao vé thir nhét va tht
hai dugc phan tan trong dung moi dé tao ra thé phan tan 16ng chira hat kim loai
min. Dung moi hitu dung theo sang ché 12 dung méi hitu co, va vi du vé dung
moi nay bao gdm rugu, benzen, toluen va alkan. Cdc dung moi nay c6 thé dugc
tron. Vi du vé cac dung mdi dwgc wu tién bao gdm céc alkan nhu hexan,
heptan, octan, nonan va decan; va cac ruou nhu metanol, etanol, propanol,
butanol, pentanol, hexanol, heptanol, octanol, nonanol va decanol. Hdn hop
dung moi gém mdt hoic nhiéu rugu va mot hodc nhiéu alkan dugc chon tir céc
dung mdi néu trén.

Tét hon, néu lugng hat kim loai trong thé phan tan 16ng nim trong
khoang tlr 20% khéi lvong dén 60% khdi lugng khi xét theo ty 1¢ gitta khoi
luong kim loai va khéi luong thé phan tan 1éng. Khi lugng hat kim loai min
trong thé phan tan 16ng it hon 20%, thi khong thé tao ra dugc mau hinh kim
loai ¢6 do day ddng nhat nhim dam bao tinh din dién thod déng trén phén tao
mAu hinh, va do vy tri sb dién trd cia mau hinh kim loai ting. Khi lugng hat
kim loai min trong thé phan tan 16ng 16n hon 60%, thi kho tao ra dugc mau
hinh kim loai bén do su két khdi va dan né cia cac hat kim loai min. Do d6, tt
hon, néu luong hat kim loai trong thé phan tan 1ong theo sang ché nam trong
khoang tir 20% khéi luong dén 60% khéi lugng khi xét theo ty 1¢ gitta khéi
lugng kim loai va khéi lugng thé phan tén 10ng.

Tét hon, néu luong chit bao vé trong thé phan tdn 1dng nim trong
khoang tir 0,01 dén 0,32 khi xét theo ty 1€ (mOolymin/mOlyim 10i) glTa sb luong
mol amin (mol,;,) va sb lrgng mol kim loai (moly;y j0.i) trong thé phén tan

16ng déi v6i hop chit amin dé 1am chét bao vé thtr nhit. Tt hon, néu luong
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axit béo dé 1am chét bao vé thr hai ndm trong khoang tir 0,001 dén 0,05 khi
xét theo ty 1€ (moluyit beo/MOlkim 1001) gilta sb lugng mol axit béo (Mol beo) Va
s6 luong mol kim loai (molyiy 104)- Ngay ca khi lugng chit bao vé trong thé
phén tan 16ng nam trén khoang dugc uu tién néu trén, thi kha nang phén tan
cia cac hat kim loai van khong bi anh huéng, nhung do luong chét bao V€ qua
nhiéu s& anh hudéng dén cac tinh chét dinh két cta cac hat kim loai va tri sd
dién trd cua mﬁﬁ hinh kim loai vcan duoc tao ra, nén luong chit bao vé t&t hon
12 ndm trong néu trén. Khi nhidu hop chét amin va axit béo dugc sir dung, téng
s6 mol dugc ap dung s€ la s6 mol ctia mdi chat bao vé.

Thé phén tin 16ng chtra hat kim loai min néu trén dugc phu Ié€n vat liéu
nén co 16p nhyua chua flo. pé phu thé phéan tan 1éng chira hat kim loai min, céc
phuong phap nhing, phi quay hodc phu can c6 thé dugc ap dung, nhung thé
phan tén 16ng chtra hat kim loai min c6 thd dwgc nhé giot, va dan trai bang
cach st dung ciu kién phii nhu ludi gat, chdi phét hoic dao phét. Theo sing
ché, nhém chirc dé ¢b dinh mét cach c6 chon loc céc hat kim loai dugc tao ra
tr trudce trén phf?m tao mAu hinh, nho vdy mau hinh c6 thé duoc tao ra mot cach
c6 hiéu qua bang cach dan trai thé phan tén 1éng dong thoi.

Trén bé mit nén ctia nhua chtra flo khong c¢6 nhoém chuc, thé phan tan
long cha hat kim loai min bi day ra do tinh déy chit long léng cta bé& mit.
Khi cu kién pht nhu ludi gat duogc st dung, thé phan tan léng di bi ddy ra
dugc loai bo ra khoi bé mit cua vat liéu nén. Trén ph?m tao mAu hinh c¢6 nhém
chtrc, phéan tng thé ciia chit bao vé cho céc hat kim loai min bang cic hat kim
loai xay ra, nho vay céac hat kim loai min duogc ¢ dinh trén vat liéu nén. Sau
do6, dung moi trong thé phéan tan léng dugc lam bdc hoi, va cac hat kim loai
min trén vat li€u nén tu dinh két dé tao ra mang kim loai, din dén tao ra mau
hinh kim loai.

Do hién tuong tu dinh két xay ra ngay ca & nhiét do trong phong, nén
viéc nung néng vat li€u nén khong phai 1a mot budc chu yéu trong qua trinh
tao mau hinh kim loai. Néu mau hinh kim loai sau khi tu dinh két dugc nung,

thi chét bao vé (hop chit amin va axit béo) nim lai trong mang kim loai ¢6 thé
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duoc loai bd hoan toan, nho vay tri s§ dién trd ¢6 thé duge giam. Tét hon 1,
viéc xtr Iy nung dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tur 40°C dén
250°C. Nhiét do thép hon 40°C 1a khong duoc vu tién do phai mét thoi gian dé
giai hap va lam béc hoi chit bao vé. Khi nhiét dd cao hon 250°C, vat liéu nén
nhwa hodc vit liéu tuong tu co thé bi bién dang. Tét hion, néu khoang thoi
gian nung nam trong khoang tlr 10 phut dén 120 phut. Bude nung c6 thé duoc
tién hanh trong mdi truong khéng khi, hodc trong mdi truong chan khong.

Mau hinh kim loai 1am bing kim loai dugc tao ra béi viéc phit thé phan
tan long chtra hat kim loai min, tu dinh két cta cac hat kim loai min va nung
khi cAn nhu d4 néu trén.

Vat din dién c6 mAu hinh kim loai trén dé dugc tao ra boi phuong phap
theo sang ché bao gdm mAu hinh kim loai c¢6 d0 manh cao c6 cac dic tinh dién
duoc uu tién. Vat din dién theo sang ché bao gdm: vit lidu nén c6 phén tao
mAu hinh trong mot phan hoic toan bd ving b& mit cia vat liéu nén nay; 16p
nhua flo duogc tao ra it nhat trén bé mit cia vat liéu nén bao gdm phan tao mau
hinh; va mau hinh kim loai dugc tao ra béng cach ¢d dinh cac hat kim loai min
trén phén tao mau hinh ctia 16p nhua flo, trong d6 nhém chtc dugc tao ra trén
phén tao mAu hinh.

Cu thé, khi vat liéu nén 12 vat trong sudt, thi vat dan dién theo sang ché
c6 mau hinh kim loai ¢6 d6 manh cao, c6 thé dugc tao ra dé dong vai tro 1am
vat dan dién trong subt, va c6 thé duoc du liéu dé dung cho cic man hién thi
va c4c tAm diéu khién cham.
| Nho phuong phép tao mau hinh kim loai theo sang ché, miu hinh kim
loai ¢6 d6 manh cao c6 thé dugc tao ra mot cach c6 hidu qua. Do mau hinh kim
loai dugc cAu thanh tir mang méng kim loai, nén mau hinh kim loai nay c6 tri
s dién tré thép, va c6 thé thich hop dé s dung lam dién cuc va mach dan
dién. Theo sang ché, mau hinh kim loai ¢6 thé duoc tao ra thong qua mot budce
tuong dbi don gian dé tao ra nhém chirc trén vat liéu nén truéc khi phit/in thé

phén tan long chta hat kim loai min. Séng ché d& xuit phuong phap ma né
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thuén tién hon so v6i phuong phép in anh 1itd thuong st dung mot 16p bao ve,
va hiéu qua hon so v6i phuong phap in phun.

Theo sang ché, miu hinh kim loai ¢6 dd rd cao va manh c6 thé duoc tao
- ra. MAu hinh kim loai c¢6 thé c6 tinh truyén 4nh sang tuong dwong véi tinh
truyén anh sang cua mot dién cuc trong subt. Do vay, vat din dién trong sudt
cling co thé duogc san xuit bdi viée tao ra mau hinh kim loai trén vat lidu nén

trong sudt bang cach st dung phuong phap theo sang ché.

Vi du thwe hién siang ché
Phuong 4n thir nhit

Tiép theo, phuong 4n duoc wu tién cia sang ché duoc mé ta. Theo
phuong an nay, qué trinh xt 1y so by vat liéu bao gdm viéc tao ra 16p nhua
chtra flo va viéc tao ra nhom chtre dugce thuc hién, thé phan tén léng c6 cic hat
kim loai dugc phan tan 1a cac hat bac min dugc tao ra, va thé phan tan 16ng

nay dugc pht dé tao ra miu hinh kim loai.

Chuén bi vat liéu nén va tao ra 16p nhya chira flo

Vat liéu nén dugc st dung la dé nhua (kich thugc: 20mm x 20mm) lam
bing polyetylen naphtalat. Nhya chira flo 12 polyme perflorobutenyl ete khong
két tinh (CYTOP (nhin hiéu di duoc ding ky): do hangASAHI GLASS CO.,
LTD. san xuét) dugce phi 1én dé nhua nay bang phuong phép pht quay (tbc do
quay: 2000 vong/phut, 20 gidy), tiép d6 nung néng & 50°C trong 10 phut, va
sau d6 & 80°C trong 10 phat, va nung nong tiép trong 10 & 100°C trong 60
phut. Nho do, 16p nhua chira flo day 1pm duge tao ra.

Xt 1y so bd vat liéu nén

Tiép theo, mang che quang c6 mAiu hinh dang luéi (bé rong dudng din:
3um, khoang cach gitta cdc duong: 50um) dugc dat tiép xuc sat vao dé c6 16p
nhua chtra flo, va né duogc chiéu béng anh sang cuc tim chan khong, VUV

(Vacumm UV) (phoi tiép xtc véi khoang cach mang che-dé bang 0). Anh sang
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VUV duge chiéu véi cudng dd 11mW/cm™ vé6i bude séng 172nm trong 20

gidy.

Tao ra va phu thé phan tan 1dng chira hat bac min

Pé tao ra thé phan tan 16ng chira hat bac min, cdc hat bac dugc tao ra
bdi phuong phap phan huy nhiét véi tién chét 1a phirc chit bac. Phuong phap
phan huy nhiét nay sit dung nguyén li€éu ban dau 13 hop ch‘ét bac.dé phan huy
nhiét nhu bac oxalat (Ag,C,0,), va bao gém viéc cho hop chét bac nay phan
ng v6i chét bao vé dé tao ra phitc chit bac, va nung néng va phan huy tién
chét 1a phtrc chit bac dé tao ra cac hat bac.

Theo phuong an nay, céc hat bac dugc tao ra bang nguyén liéu 13 bac
oxalat. Amin d& dung 1am chét bao vé 1a N,N-dimetyl-1,3-diaminopropan dugc
tron voi bac oxalat da dugc tAm udt tir trude béng decan, nho vay tién chét 1a
phtic chit bac oxalat-amin dugc tao ra. Lugng N,N-dimetyl-1,3-diaminopropan
duoc bd sung 1a 0,76 (mol/mol) tinh theo lugng bac. Hon hop nay dugc )
sung hop chét amin: hexylamin va dodexylamin, va chét bao vé thtr hai duoc
bd sung 1a axit oleic, va sau d6 1a axit oleic 1am chét bao vé tht hai, va hdn
hop nay dugc tron. Lugng hexylamin dugc bd sung 13 1,14 (mol/mol) tinh theo
lugng bac, lugng dodexylamin dugc bd sung la 0,095 (mol/mol) tinh theo
lugng bac, va lugng axit oleic dugc ) sung 1a 0,012 (mol/mol) tinh theo
lugng bac. Viéc bd sung hexylamin va dodexylamin trude khi bd sung N,N-
dimetyl-1,3-diaminopropan dugc du dinh dé ngan ngira sy két khdi béi viéc bu
dap tac dung bao vé céc hat bac bang N,N-dimetyl-1,3-diaminopropan.

Sau d6, hon hop nay dugc dun néng va duge khudy & 110°C dé phan-
huy phtc chit nay. Viéc nung néng va khudy 1am cho hdn hop nay tur tir
chuyén tir mau kem sang mau niu, va cudi ciing chuyén sang mau den. Céc bot
bong bdéng (cacbon dioxit) dugc tao ra trong khi dun néng va khudy, va phan
rmg nay duoc két thic & thoi diém khi ma céc bot bong béng khong con.

Sau khi két thac phan @ng, metanol dugc bd sung vao, hdn hop nay

duoc khudy, va duoc tach bang cach quay ly tim, va dich ndi trén bé mit 16ng
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dugc loai bo. Phan cin duoc rira béng metanol dé tao ra cac hat bac min. Béng
cach rira va tach bang cach quay ly tdm, hop chat amin con sét lai c6 thé dugc
loai b6 ra khéi cac hat bac min dé tao ra cac hat bac chtra chit bao vé véi
luong nim trong khoang dugc wu tién.

Cé4c hat bac min ndy duoc bd sung hdn hop dung moi gdm octan va
butanol (octan:butanol = 4:1) dé tao ra thé phan tan 16ng cha hat bac min.
Néng dd bac trong thé phén tan 1éng chira hat bac min l1a 40% khéi luong.

Thé phén tan 16ng chtra hat bac min d3 dugc tao ra nhu vdy dugc phu
1én dé. Viéc phu duge thuc hién biang cach dan trai thé phan tan 16ng trén phan
tiép xuc gitra dé va ludi gat (1am bang thuy tinh), va sau d6 quét ludi gat nay
theo mot hudng. Tdc d6 quét theo phuong an nay 1a 2mm/gidy. Diéu chic chin
12 thé phan tan 1ong dugc ling phu chi trén phan dugc chiéu tia cuc tim (phan
c6 c4c nhém chirc d3 dugc tao ra) cta dé khi phii bang cach st dung ludi gat.
Thé phan tan léng duoc d& kho tu nhién & nhiét d6 trong phong (25°C) dé tao
ra mau hinh kim loai.

Vé bé ngodi ciia mau hinh kim loai d3 duoc tao ra dugc quan sat. Két
qua dugc thé hién trén Fig.1, va diéu thiy rd theo phuong 4n nay 1a mau hinh
1am bing mang bac ¢ bé rong dudng din sic nét bang 3um duge tao ra.

Tiép theo, trang thai lién két bd trg ctia phan tao miu hinh kim loai cua
bé mit dé dugc kiém tra bing phép phan tich vi phd Raman. Theo phép phan
tich nay, miu hinh kim loai trén bé& mat ctia dé duoc chiéu anh sang laze (buéc
s6ng: 532 nm) tir mit sau cua dé, va phd Raman cua bé mit chung giira 16p hat
bac va 16p nhya chura flo dugce do va duge phén tich dé kiém tra cac nhom hod
hoc. Fig.2 thé hién phé Raman & bé mit chung khi chiéu xa laze tir mit sau
ctia dé. Fig.2 cho thiy rang trong phd Raman do dugc véi su chiéu xa tir mat
sau ¢6 cac cu tric dao dong gin 1370 cm™ va gin 1570 ecm™ 14 cac cdu tric
dao dong duy nhit ma khong thé théy dugc khi viée chiéu xa laze dugc thuc
hién tir b& mat ctia dé da do dugc tlr trude d6. Dicu tin chic 1a cac cdu triic dao

dong nay c6 ngudn gde tir lién két COO. Do vay, diéu dugc khang dinh 1a theo
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phuong an nay, nhéom carboxy da dugc tao ra 1am nhém chtre trén bé& mit cia
16p nhya chua flo.

Trj sé dién tr& dugc do cho miu hinh kim loai, va két qua da cho thiy
rang dién tré bé mat bang 280Q/[, va dién trd khéi bang 68puQ.cm. Viée so
sanh tri s6 dién tré voi khoang tham chibu (tir 200Q/1 dén 400Q/J) cua tri sd
dién tré thuong duoc doi héi dbi voi mot mang moéng din dién trong sudt dé
ding trong tAm mang cam Gng cho thiy rang tri sd dién tré theo phuong 4n nay
6 thé chép nhan dugc tdt cho mach din dién.

bé duoc nung noéng & 80°C dé nung mAu hinh kim loai. Tri sb dién tro
dugc do mot cach tuong tu, va két qua da cho théy réng dién tré bé mit b%lng
66Q/[1, va dién trd khoi b;ﬁng 16pQ.cm. Do vay, diéu dugc xac nhén 12 tri sb

dién tr& gidm sau khi nung néng deé.

Phuong 4n thir hai

Theo phuong an nay, cac hat bac dugc tao ra boi phuong phap phan huy
nhiét v&i nguyén Héu ban du 13 mot hop chit bac khac, va mau hinh kim loai
duoc tao ra béng cach st dung thé phéan tan 1dng cda céc hat bac. Céc hat bac
nay dugc tao ra theo cach gibng nhu phuong 4an thur nhét chi khac 13 bac
cacbonat dwgc st dung thay cho bac oxalat. Twong tu nhu phuong 4n thir nhét,
N,N-dimetyl-1,3-diaminopropan dugc tron véi bac cacbonat & trang thai kho
dé tao ra tién chit la phuc chit bac cacbonat-amin. Sau do, tuong tu nhu
phuong 4n tha nhat, hexyl amin, dodexyl amin va axit oleic dugc bd sung vio
va duogc tron. Cac lugng trdn (ty 1€ tron) cua céc hop chét amin va axit oleic 1a
giéng nhu phuong 4n tht nhit. Sau d6, hdn hop ndy duge dun néng va dugc
khudy & 110°C dé phan huy phirc chét nay, va dugc tach bang cach quay ly tAm
va rira dé tao ra cdc hat bac min. Cac hat bac min nay dugc bd sung hon hop
dung moi gdm octan va butanol (octan:butanol = 4:1) dé diéu ché thé phan tan
l6ng chtra hat bac min. Né)ng d6 cua thé phén tan 16ng Chl'IarhE.l’[ bac min nay la

40% khdi luong.
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Trong cung mét diéu kién nhu theo phuong 4n thi nhét, thé phan tan
16ng chira hat bac min duoc pha 18n dé da duoc tién hanh xir Iy so bo nhu theo
phuong éan thu nhét, nho Véy mau hinh kim loai dugc tao ra. Tri sb dién tré cua
mAu hinh kim loai dugc tao ra theo phuong 4n nay bang 300Q/[1 dbi vé6i dién
tré bé mit, va 80pQ.cm d6i voi dién trd khéi. Tri sé dién trod ciia mAu hinh kim
loai da nung bang cach nung néng dé & 80°C bang 80Q/[1 ddi véi dién tré bé
mdt, va 20uQ.cm ddi voi dién tro khdi. Do vay, diéu dugc xac nhédn 1a miu

hinh kim loai dugc tao ra theo phuong an tht hai hitu ich lam mach dan dién.

Phuong an thr ba

Theo phuong an nay, y nghia k§ thuit ctua axit béo tao ra chit bao vé
amin dugc kiém tra v& kha ning bao vé trong thé phéan tan léng chira hat bac
min. Theo quy trinh giéng nhu quy trinh tao ra thé phan tan 1ong chira hat bac
min theo phuong 4n thtr nhit chi khac 1a axit béo khic (axit stearic, axit
butanoic hodc axit propanoic) dugc bd sung vao thay cho viéc bd sung axit
oleic, hoac axit béo khong dugc ) sung, cac hat bac dugc tao ra, va thé phén
tan 1éng dugc tao ra. Sau d6, theo cach gidng nhu phuong 4n tht nhét, thé
p'hén tan 16ng chra hat bac min dugc phu 1én dé da dugc tién hanh xu 1y so bd
gibng nhu phuong 4n tht nhit, va duge lam khd va nung dé tao ra mau hinh
kim loai. Sau do, bé mat cia dé dugc quan sat dé kiém tra miu hinh c6 dugc
tao ra hay khong.

Céac két qua dugc thé hién trong Fig.3. Fig.3 cho thay rang khi axit béo
khong duge bd sung 1am chit bao vé cho céc hat bac min, mic du su tao ra cia
mAu hinh kim loai vin thdy thoang qua tir mot khoang cach xa, nhung su két tu
ctia c4c hat bac chi thiy dugc khi phong to. Trang thai nay vé co ban 14 twong
duong véi su dat gdy, va tri sb dién tré 1a cuc ky cao. Hién tugng tuong tu xay
ra khi axit propanoic (s6 lugng nguyén tir cacbon: 3) 1a axit béo ¢6 s6 luong
nguyén tir cacbon thip duoc ding lam chit bao vé. Trai lai, khi sd lugng
nguyén tir cacbon cua axit béo dugc diéu chinh, va axit oleic, axit stearic hodc

axit butanoic duogc st dung, thi mau hinh kim loai trd nén rd hon, nho vay
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mang bac bén duoc tao ra. Do viy, diéu da duoc x4c nhan 1a viée phi axit béo
1am chAt bao vé cho céc hat bac 1a cin thiét khi sir dung thé phan tan 16ng chira

hat kim loai min cho viéc tao mau hinh kim loai.

Phuong an thir tu

- Theo phuong 4n nay, cac thé phan tan 16ng chta hat kim loai min véi
cac loai kim loai khac nhau dugc 4p dung lam nguyén liéu c4u thanh cho mau
hinh kim loai dugc tao ra, va mdi thé phén tan 16ng chtra hat kim loai min nay
dugc phu 1én dé dé tao ra mAu hinh kim loai.

DPé tao ra thé phan tan 1dng chta hat kim loai min, nguyén li€u mudi
kim loai ctia mbi trong sb cac kim loai platin, paladi, vang va ddng dugc chuin
bi, nguyén liéu nay dugc hoa tan trong dung mdi (toluen hodc etanol), amin
(hexylamin hodc dexylamin) dugc bd sung vio 1am chit bao vé thtr nhét, va
chét khir (natri borohydrua) dugc bd sung vao dé khir c4c ion kim loai, nhd d6
tao ra dung dich hdn hop trong d6 cac hat kim loai min dd dugc bao vé béng
amin dugc phan tan. Tiép do, cac hat kim loai min dugc tach va dugc thu gom
tir dung dich hdn hop nay, va dugc rira, va toluen ma da duge bd sung tlr trude
vao axit oleic 1am chét bao vé thi hai, duoc bd sung vao dé tao ra thé phén tan
16ng chia hat kim loai min.

~ Thé phan tan 16ng chtra hat kim loai min nay dugc phu 1én dé. C4u tao
ctia dé, quy trinh xtr 1y so bd va phwong phép phu 1a giéng nhu phuong 4n thir
nhit. Theo phuong 4n nay, diéu di dugce xac nhan 1a thé phén tan 16ng chi ling
pht trén phan c6 nhém chtrc da dugc tao ra cia dé bé‘tng cach pht nho st dung
ludi gat. Thé phan tan long dugc dé kho tu nhién & nhiét do trong phong
(25°C) dé tao ra mau hinh kim loai. Vé bé ngoai cua mau hinh kim loai d tao
ra dugc quan sat dé xac dinh bé rong dudong din cla mau hinh. Tri sb dién tro
duoc do d6i v4i miu hinh kim loai d3 duogc tao ra. Tri sb dién tro dugce do
trude khi va sau khi xir Iy nhiét (80°C), va mau hinh kim loai ¢6 tri sb dién tré

bing 400Q/[1] hoic thip hon 1a mirc ¢6 thé chip nhan duge “O”. Cac két qua
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d6i v6i cac mau hinh kim loai duoc tao ra tir cdc thé phan tan 16ng chtra hat

kim loai min duoc thé hién trong Bang 2.

Bang 2
Cac | Nguyén lidu |Chat bao vé thir nhat | Chitbiové | Bé Tri s dién tro*
hat thir hai rong
kim | Amin mol,min/ | AXit [mol,pso/| mach | Ngay Sau khi
loai MOlyim 10ai| D€O | MOlkim 10ai dan | sau khi xu ly
min dién | taora nhiét
Pt Mubi Dexylamin | 0,306 | Axit| 0,01 | 3pm O ©
dinitrodiamin Pt oleic
Pd Mubi Pexylamin | 0,310 | Axit| 0,01 |3um | O O
dinitrodiamin oleic
Pd
Au [Mudi Au clorua|Hexylamin | 0,350 | Axit| 0,01 | 3um | O
axit oleic
Cu Cu axetat |Hexylamin | 0,400 | Axit| 0,01 Sum O
oleic

*tri s& dién trd: 4009/ hodc thap hon dugc dénh gid 1a “O”

Tir Bang 2, didu c6 thé duge xac nhan 1a tir cdc dung dich hat kim loai
min cua cac kim loai platin, paladi, vang va déng, cac mau hinh kim loai dugc
vu tién c6 thé duge tao ra gidng nhu trong trudng hop ctia bac. Moi mau hinh
kim loai nay déu co bé rong dudng dan dd nhé, va tri s dién trd c6 thé chép

nhan duoc.

Kha nang tng dung trong cong nghiép

Nhu duge mé ta trén ddy, mau hinh kim loai cuc ky manh c6 thé duoc
tao ra mot cach c6 hidu qua theo sang ché. Sang ché nay 1a hitu ich dbi véi
viéc tao ra cac dién cuc va mach dan dién cho cac linh kién ban din khac nhau,
va cling co thé dugc 4p dung mdt cach c6 hiéu qua dbi véi viée tao mach dan
dién trén bé mit cua tdm didu khién cham doi hoi phai c6 hé s truyén anh

sang cao.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap tao miu hinh kim loai trén phén tao mau hinh chiém rhcf)t phan
hodc toan b vung bé& mit cua vat liéu nén,

vat liéu nén nay c6 16p nhua chtra flo tré_n bé& mit co it nhét phz‘?ln tao mau hinh,
phuong phap nay bao gém cac buée:

tao ra it nhit mot nhom trong sé nhém carboxy, nhém hydroxy va nhém
carbonyl [am nhém chirc trén phan tao mau hinh ctia 16p nhya chira flo;

tiép d6 phii 1én bé mat cta vat liéu nén thé phan tan 16ng chira hat kim loai
min, trong d6 cic hat kim loai min dugc bao vé béi hop chit amin 1am chat
bao vé thir nhét c6 it nhit mét hop chat trong s6 cac hop chit amin c6 s6 luong
nguyén tir cacbon niam trong khoang tir 4 dén 12 va axit béo lam chét bao vé
thr hai duoc phén tan trong dung moi, ham lugng cta axit béo lam chét bao vé
tha hai ndm trong khoang tir 0,001 dén 0,05 khi xét theo ty 1& (molayi; bso/MOlkim
loai) gilta s6 lwong mol axit béo (Mol,yit pso) VA sb lrong mol kim loai (molim
togi); VA

lién két cac hat kim loai min vé6i (cdc) nhém chirc va cb dinh céc hat kim loai

min trén phan tao mau hinh nay.

2. Phuong phap tao mau hinh kim loai theo diém 1, trong d6 16p nhua chira flo
lam bang polyme ¢6 it nhit mot loai don vi lap lai trong d6 ty 1¢ (F/C) giita sb
lugng nguyén tir flo va sd luong nguyén tir cacbon bang 1,0 hodc 16n hon khi

cac don vi lap lai trén co s& monome chira flo cau thanh polyme.

3. Phuong phép tao mau hinh kim loai theo diém 1 hoic 2, trong d6 & bude tao
ra nhom chuc trén bé mit cia 16p nhua chia flo, ning lugng duge tac dong lén
phén tao miu hinh cta bé mit cia 16p nhya chta flo niam trong khoang tir

1mJ/cm? dén 4000mJ/cm?>.
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4. Phuong phéap tao mau hinh kim loai theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1
téi 3, trong do6 axit béo lam chit bao vé thir hai 1a it nhit mot axit trong s cac

axit béo c6 sb luong nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 4 dén 20.

5. Phuong phéap tao mau hinh kim loai theo diém 4, trong d6 axit béo bao gbm
it nhat mot trong sd axit oleic, axit stearic, axit linolic, axit lauric va axit

butanoic.

6. Phuong phap tao mau hinh kim loai theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1
t6i 5, trong d6 dung méi trong thé phan tan 16ng chtra hat kim loai min 1a dung
mdi ruou c6 sd lugng nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 3 dén 8, dung
moi hydrocacbon c6 sb luong nguyén tir cacbon ndm trong khoang tir 6 dén 10,

hoac hon hgp cua cac dung moi nay.

7. Phuong phép tao miu hinh kim loai theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1
téi 6, trong d6 phuong phép nay bao gdm bude 1am noéng vét liéu nén & nhiét
dd nam trong khoang tir 40°C dén 250°C sau khi c¢b dinh céc hat kim loai min

trén phan tao mau hinh.
8. Phuong phap tao miu hinh kim loai theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1

téi 7, trong d6 cac hat kim loai min dugec tao ra it nhét tir mot trong sb cac kim

loai bac, vang, platin, paladi, ddng va hop kim ciia cc kim loai nay.
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FIG.1
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anh chup dwéi kinh hién vi
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FIG.3

AXIT OLEIC AXIT STEARIC AXIT BUTANOIC

(C=18) (C=18) : (C=4)

AXIT PROPANOIC AXIT BEO KHONG
(C=3) PUQC BO SUNG
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