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Linh vue k§ thuat dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén huyén phi chira nudc chira cic hat cacbua kim loai va
céc tac nhén phén tin va quy trinh phu chit nén sir dung céc huyén phi chira
nuée nay. Sang ché dé cap tiép dén chit nén dugc phu san xut bang quy trinh

theo sang ché va viéc sir dung chét nén nay.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Cacbua kim loai c6 dd nong chay cao, vi du cacbua cua titan, ziriconi, haf-
ni, niobi, tantan, crom, molybden, volfram, va silic, dugc dic trung bdi do on
dinh co hoc, hoa hoc va nhiét cao. Do vay, cac nguyén liéu cacbua dugc st dung
rong rdi & dang cac khdi gdm rin hodc & dang 16p phil. Vi du, céc nguyén lidu
cacbua dugc str dung trong san xut cic nguyén lidu & nhiét do cao va/hodc trong
mdi truong hoa hoc manh, trong san Xuét cong cu cit hodc cac miéng phun dong

co, va trong moc tinh thé.

Tuy nhién, d§ ciing co hoc cia chiing 1am cho cacbua kim loai khé dé xur
Iy. Piéu ndy nghia 13 cac khdi hinh dang dic c6 hinh hoc twong ddi phirc tap c6
thé duoc san xudt chi tir cac nguyén lidu nay 1a khé khin va vé6i chi phi cao dang
ké. Vi Iy do nay, céc thanh phan cdu tric hau hét chi duoc bao phu bing cacbua

kim loai.

Céc quy trinh phu duoc sir dung thong thudng 14 céc quy trinh hoa két tua
tir pha hoi-CVD (chemical vapor deposition) va két thia vat Iy tir pha hoi-PVD
(physical vapor deposition). Tuy nhién, céc 16p phu thu duge bang céc phuong
phap nay thuong chi dat téi da véi do dai vai micromet, do c6 do 6n dinh theo
thoi gian kém, 1a khong thich hop cho céc tng dung nhét dinh, vi du trong san

xuat tinh thé silic cacbua hodc nhdm nitrua.



41937

K¥ thuat trude day ciing bao gdbm mo ta cic 16p phi cacbua kim loai dugc
san xudt thong qua quy trinh gbm w6t trong d6 huyén phu hitu co hat cacbua kim
loai dugc 4p dung cho céc thanh phan dwgc pht bang cac quy trinh son, phun

hodc nhiing, sau quy trinh nung két.

US 2013/0061800 A1 md ta thanh phan c6 do 6n dinh nhiét cao chira chét
nén graphit chira graphit déing huéng. Thanh phén c¢6 do 6n dinh nhiét cao nay
cling bao gdm 16p phti cacbua chita cacbua nhu tantan cacbua. Ngoai ra, céc quy
trinh san xuét thanh phan ndy duoc mé ta trong d6 cac hat cacbua duogc ling trén
co chét nay tir huyén phi. Diéu nay dugc thuc hién sir dung cac huyén phti c6 céc

dung moi hitu co lam pha long.

Céc quy trinh gbm udt dé pha graphit bing tantan cacbua cling duwoc mo ta
bdi D. Nakamura, T. Kimura, T. Narita, A. Suzumura, T. Kimoto, va K. Nak-
shima trong tap chi the Journal of Crystal Growth, vol. 478, 2017 trén cac trang
163 to 173, and by D. Nakamura, K. Shigetoh, and A. Suzumura in the Journal of
the European Ceramic Society, vol. 37, 2017 trén céc trang 1175 dén 1185. Trong
cac quy trinh duoc cong bd, tantan cacbua dugc ling tir cac huyén phu dua trén

cac dung moi hitu co.

Céc quy trinh gébm udt dugc biét tir ky thuat trude day cho phép sin Xuét
cac 16p kha day trong d6 16p nay trong mot sd truong hop day hang trim mi-
cromet. Nguoc v6i cac 16p duge san xudt boi cac quy trinh CVD hodc PVD, cac
16p duoc san xuét bing cac quy trinh gbm udt co két cau dang huéng véi sy dinh
hudng hat ngdu nhién, dan dén giam kha ning dé& bi niit va ting cudng qua trinh

khuéch tan cho cac loai 101 chat nén.

Céc huyén phu dua trén cdc dung mdi hitu co nay, tuy nhién, c6 céc bét loi
dang k&. Ngoai viéc xem xét dén sinh thai va sirc khoe ndy sinh tlr doc téc cua
cac dung moi hiru co, viée sir dung céc huyén phil ndy ciing doi hoi vé van dé an
toan ctia bui son d& bat chay cao. Hon nita, cic dung moi hitu co phai duoc loai

b6 bang su nhiét phan. Diéu nay din dén viéc dua vao cic chat la khong mong
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mudn vao trong 16p phil nay. Hon nita, sir dung c6 kiém soat huyén phu nay 13
khong thé véi cac huyén phu da biét hién nay, cu thé 13 trong trudng hop quy
trinh phun, vi c4c dic diém ctia huyén phi c6 thé dao dong do su bay hoi cua
dung moéi trong quy trinh ndy, ma c¢6 nghia 14 theo thoi gian tré nén khong thé thu

duoc cac 16p ddng nhat.

Ngoai ra, s& mong mudn c6 kha ning tac dong dén ty 1é ma cho cac 16 kin
trong 16p mang cacbua, ma c6 thé chi dén mirc gidi han bang cdc huyén phu da
biét dua trén cac dung moi hitu co. Muc dich mong mudn khéc nita 1a kha néng

thu dugc 16p phi c6 do sau thdm qua 16n hon tir bé mit chat nén.

Trén co s& ndy, muc dich cia sang ché 1a cung cdp huyén phit ma khong
gip phai cac van dé v& moi truong, stc khoe va do an toan. Viéc san xudt tir cac
huyén phu cta cac 16p pha 13 rat thudn tiy va khong can budc nhiét phan ciing
nén c6 thé. St dung huyén phu dugce dé xuit, cling nén c6 thé phii ngoai qua thoi
gian céc 16p rat dong nhit va kiém soat ty 18 gitta cac 16 mé va kin trong 16p phit
dugc phu ngoai tir huyén phu ndy. Ngoai ra, d§ sdu tham nhap tu bé mit cta chit
nén duge phu cta 16p pht dugce phu ngoai tir huyén phi duoc dé xuét nén duoc
tang lén. Hon nfta, cac 16p phi nén ¢6 do tham khi thap, kha ning chéng sdc

nhiét cao, va 6n dinh doi véi mdi truong cd chat hda hoc manh.

Céc van dé vé mai truong sinh thai, strc khde va do an toan phét sinh thong
qua viéc st dung céc huyén phu chira cic dung méi hitu co 1am pha long c6 thé

dugc loai bé thong qua viée sit dung nudce lam pha long.

Tuy nhién, cho dén bay gio nuéc di khong duge xem xét vi nhiéu ly do
lam pha 16ng cho cac huyén phii cacbua kim loai. Truéc hét, cacbua kim loai c6
ty trong rét cao (volfram cacbua 15,6 g/cm?®, tantan cacbua 13,9 g/cm?), do vay su
chia tach cta huyén pht nay dién ra rdt nhanh. Dé phii ngoai céc 16p c6 do dong
nhét cao, tuy nhién quan trong 1a céc hat cacbua kim loai dugc tao hat lo Itng

trong huyén phi nay.

Hon nfra, ham luong chat ran cao can thi€t trong huyén phu chtra nude



41937

nghia 1a sy két tu cua cac hat cacbua kim loai phai duoc tinh dén ma gdy raran va
giam mat do moc trong 16p phi duge phu tir huyén nay. Céc dung méi hitu co,
noi cach khac, cho théy kiém ché su két tu — dén muc do it nhét — théng qua cac

nhom chuce cua chung.

Muc dich cua sang ché 1a dé khic phuc cic van dé néu trén xdy ra véi nude

lam pha long.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich cta sang ché dat dugc bang huyén phu chtra nuéc cd dic diém
néu nhu trong diém 1 yéu cau bao hg, cé cac dac diém k¥ thuat duge liét ké dudi

day.
Huyén phu chira nuéc chira:
it nhat mét hat cacbua kim loai va
it nhat mot tc nhan phan tan,

trong do ty 1€ cua it nhit mot hat cacbua kim loai 12 nam trong khoang tu

30% dén 95% trong luong tinh trén tong trong luong clia huyén phu nay.

Céc phuong an hitu ich ctia huyén phil nay theo sng ché duogc néu trong

cac diém tir 2 dén 4.

Séang ché dé cap tiép dén, theo diém 5 yéu cdu bao ho, quy trinh phii chat

nén str dung huyén phu chira nuée theo séng ché, bao gdm cac budc sau:
1) cung cAp chit nén;
ii)  cung cip huyén phu chira nudc theo sang ché;
iii)  dua huyén phu tir bude ii) 1én bé mit cta chit nén tlr budc i);

iv)  lam kho huyén phu di duoc ding nay, thu duoc sy tao thanh 16p

mang phu trén bé mét cta chat nén.

Céc phuong an hitu ich cta quy trinh ndy duoc néu trong céc diém tr 6 dén
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11 yéu cau bao hd.

Séang ché dé cap tiép dén, theo diém 12 va 13 yéu cAu bao ho, chit nén
duoc san xuét bang quy trinh theo sdng ché, v6i cac diém 14 va 15 yéu ciu bao
ho chi dinh viéc str dung chit nén nay.

Mo ta van tat hinh vé

Fig. 1 m6 ta phuong 4n theo sing ché trong d6 graphit hinh tru dugc phu trong

mdt gid do phu c6 ban xoay ¢o thé xoay va nghiéng véi sy hd trg cia sung phun.
M3 té chi tiét sang ché
Céac dinh nghia thut ngt

Trong “huyén phu chira nuéc” trong pham vi clia sang ché, nuéc duge st
dung lam pha léng. Lén dén 2% trong luong, wu tién 1én dén 1% trong luong, céc
dung moi khéc ¢o thé c6 mat trong pha nay. Tuy nhién, dic biét uvu tién 1a pha

16ng ctia “huyén phu chira nudc” khong chira nude.

“C& hat trung binh” theo sang ché dugc hiéu nghia 14 gid tri ds, nghia 1a
gié tri voi ty 1& 50% hat c¢6 duong kinh hat nho hon va 50% hat con lai ¢6 duong
kinh hat 16n hon. Uu tién dugc dua ra dé x4c dinh “c& hat trung binh” truc tiép
trén huyén pht bang tan sic laze. Kich thudc khdi két tu wu tién 14 dugc xac dinh

truc tiép trén huyén phu béng tén sic laze.

“Pd tinh khiét” ctia cac hat cacbua kim loai hodc cta 16p phu dugc tao
thanh tir cac hat nay dugc hiéu nghia [a tinh khiét hoa hoc v& mit cac nguyén tb
tap chat. Do tinh khiét vu tién 13 dwoc x4c dinh bing phép do khéi phd phong
dién phat sing GDMS (glow discharge mass spectrometry).

“Mat do mdc” cta l6p phu la trong pham vi cia sang ché duoc hiéu nghia
12 mat do cua 16p duogc tao ra tinh theo mat do ti€u chuén cua 16p cacbua kim loai

duoc nung két.

Cacbua cua silic 4 kim 1a trong pham vi cia sdng ché xem nhu 1a cacbua
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kim loai.

Cac khoi luong dugc néu

Ngoai nudc lam pha 1éng, huyén phu chita nuée theo sang ché ciing chwra it
nhat mot hat cacbua kim loai, it nhét mot tac nhan phén tan, va chét phu gia tiy y.
Cac khéi luong duoc néu nay trong mdi trudng hop dya trén téng khdi lugng cua
huyén phi va tong trong lwong clia céc thanh phin c6 mit duwoc bd sung 1én dén

100% trong luong.

Huvén phu chira nudc

Huyén phu chira nuéc theo sdng ché chura it nhit mot hat cacbua kim loai
va it nhAt mot tac nhan phéan tan, trong dé ty 1€ cla it nhat mét hat cacbua kim
loai 12 niim trong khoéang tir 30% dén 95% trong luong tinh trén téng trong lugng
cua huyén phu nay. Ty 1é clia cac hat cacbua kim loai vu tién 1a dugc xdc dinh
bang cach loai bo cac thanh phin d& bay hoi khéi huyén phtt ndy, wu tién 1 duge
thuc hién béng cach gia nhiét huyén phu nay dén nhiét do trén nhiét do bay hoi
cua nude. Ty 1€ cua céac hat cacbua kim loai c6 thé dugc xac dinh tir khdi luong

duoc can.

Céc phuong an vu ti€n ctia huyén phu chira nuéce theo sdng ché dugc chi
dinh dudi day.

Trong phuong 4n uu tién cua sang ché, it nhat mot hat cacbua kim loai
duogc chon tir nhém bao gom cacbua cua titan, ziriconi, hafni, vanadi, niobi,
tantan, crom, molybden, volfram, silic, va céc hén hop cua nd, véi uu tién cho

tantan cacbua.

Uu tién ¢ day la it nhét mot hat cacbua kim loai c6 ¢& hat trung binh nam
trong khoang tir 0,05 dén 25 pm, uu tién hon nim trong khoang tir 0,5 dén 5 pum,
va dac biét wu tién 1 nim trong khoang tir 1 dén 2 pm.

Ul tién nita 12 it nhAt mot hat cacbua kim loai c¢6 ham luong cc nguyén t6

tap chat < 300 ppm, wru tién 12 < 10 ppm, va uu tién nita 1 nh6 hon 1 ppm. Trong



41937

d6 céc hat cacbua kim loai khong sin cé trén thi truong c¢6 do tinh khiét thich
hop, céc hat cacbua kim loai ndy c6 thé duge tinh ché bing céc quy trinh da biét
dbi v6i chuyén gia trong nganh, nhu tinh ché hoa hoc u6t. Ngoai ra, do tinh khiét
cua 16p pha dugc phu tir huyén phtl chtta nu6e khong nhét thiét twong tmg v&i do
tinh khiét cta céac hat cacbua kim loai duoc sit dung. Loai bo tap chit c6 thé

thong qua quy trinh theo sang ché duge mo ta dudi day.

bac biét vu tién 1a it nhat mot hat cacbua kim loai ¢é ¢& hat trung binh nam
trong khoang tir 0,05 dén 25 pm, wu tién hon nam trong khoang tir 0,5 dén 5 pm
va dic biét rAt vu tién ndm trong khoang tir 1 dén 2 pm va ham lugng cac nguyén

t6 tap chit 1a < 300 ppm, uu tién 12 < 10 ppm, va uu tién nita 12 nhé hon 1 ppm.

Cacbua kim loai uu tién 13 tantan cacbua, dic biét uu tién co tyr leej pha

cta pha theo khéi ndm trong khoang tir 70 dén 100%.

Theo phuong an duge wu tién khac, co thé 1a truong hop 14 chét phan tan
duoc chon tir nhom bao gdm axit polyacrylic, uu tién 1a c6 sd trong lwong phan
t trung binh ndm trong khoang tir 3000 dén 10 000 g/mol va wu tién hon nim
trong khoang tir 4000 dén 6000 g/mol, tetrabutylamoni hydroxit, va cac hdn hop
cua no.

Theo phuong an dugc wu tién khac cua sang ché, huyén phu chita nuée bao
gém it nhat mot chét phu gia vu tién la dugc chon tir nhom bao gém cac bazo, cu
thé 14 dung dich natri hydroxit, cac chat khir bot, cu thé 1a polyalkylen glycol ete
cua ruou béo, cac chét tro giup nung két, cu thé 1a coban hoic silic, va cac hdn
hop ctia né. Céc chit phu gia dic biét uu tién ¢ day 1a cac chat khir bot. Viéc str
dung céc chat khtr bot kiém ché su hinh thanh bong béng trong huyén phu nay,

dan dén gidm ran nut.

Trong phuong 4an uu tién nita cua sang ché, c6 thé 1a truong hop 1a ty 1&
clia céc hat cacbua kim loai 12 ndm trong khoang tir 40% dén 90% trong lugng uu
tién 12 ndm trong khoang tir 60% dén 85% trong lugng tinh trén téng trong luong
huyén phu.
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Theo phuong 4n dugc uu tién khic clia sang ché, c6 thé 13 truong hop 14 ty
1& cua chit phan tan 1a nim trong khodng tlr 0,05% dén 5% trong lugng va uu
tién 14 nim trong khoang tir 0,1% dén 2% trong lwong tinh trén tdng trong luong

huyén phu.

Trong phuong &n uu tién nita cua sang ché, ty 1& cia chat phu gia trong
huyén phu 1a ndm trong khodng tir 0% dén 10% trong luong va wu tién Ia nim
trong khoang tir 0,5% dén 5% trong lugng tinh trén tdng trong lwong huyén phi.

Theo phuong an dugc uu tién khac cua sang ché, ty 1 ctia cac hat cacbua
kim loai 12 ndm trong khoang tir 40% dén 90% trong luong va uu tién 1a nim
trong khoang tir 60% dén 85% trong lugng, ty 1& clia tdc nhan phan tan la nam
trong khoang tir 0,05% dén 5% trong luong va nim trong khoang tir 0,1% dén
2% trong lwong, va ty 1& clia chat phu gia trong huyén phi 13 ndm trong khoang
tr 0% dén 10% trong luong va uu tién la nam trong khoang tur 0,5% dén 5%

trong lugng, trong mdi trudng hop tinh trén téng trong lugng huyén phu.

Trong phuong &n uu tién nita cua sang ché, co thé 1 truong hop 13 pH clia
huyén pht 12 nim trong khodng tir 5 dén 10 va wu tién 14 nam trong khoang tir 7
dén 8. Khi axit polyacrylic dugc st dung lam chit phan tan, pH uu tién 1a nim

trong khoang tir 7 dén 8.

Trong phuong an uu tién nita, huyén phu chira nude khong chira cac thanh
phan khac ngoai nudc, cic hat cacbua kim loai, cdc tdc nhin phén tén, va cac chat

phu gia dugc chi dinh trén.

Trong phuong 4n uu tién nita cua sang ché, huyén phu chira nuéc hoan

toan khong chira cac dung mai hitu co.

Quy trinh
Quy trinh theo sang ché d& phu chit nén bao gdm céc budc sau:
1) cung cAp chat nén;

ii)  cung cdp huyén phti chira nu6c theo séng ché
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iii)  dwa huyén phu tir bude ii) 1én bé mit ctia chat nén tir budc i);
iv)  lam kho huyén phu dd duoc ding nay, thu duge su tao thanh 16p

mang phu trén bé mit cia chit nén.
Céac phuong an uu tién cua quy trinh theo sdng ché duoc chi dinh duéi day.

Trong phuong an uu tién cia quy trinh theo sang ché, chit nén duoc chon
tor nhém bao gém graphit, cidc nguyén li¢u c6 hé sb dan nhiét dugc diéu chinh, wu
tién 1a graphit c6 hé s dan nhiét dugc didu chinh nim trong khoang tir 6,5 dén

7,5 * 109K, va cac hdn hop ciia noé.

Trong phuong an uu tién nita clia quy trinh theo sing ché, c6 thé 14 trudng

hop 12 quy trinh bao gdm c4c budc nita sau:

v)  xuly trude chat nén dugc cung cdp trong bude i) trude bude iii), véi
su xur Iy trude duge thuc hién uvu tién 1a béng phuong phép dugc
chon tir nhém bao gém lam xu xi bé mit b%mg co hoc, xtr ly trudce
bing nhiét bé mit nay, xit Iy hoa hoc b& mat nay, va céc két hop cuia

no6, va sau dé 1lam sach, cu thé 1a bang phuong tién séng siéu m;
vi)  nung lép phu thu dugc sau budce 1v).

Dé thu duoc su bam dinh t6t cua 16p pht trén chat nén, dic biét hitu ich
trude hét 1a 1am xu xi béng co hoc chét nén va sau do tao ra bé mit va nuéc
thong qua budce 1am sach thich hop bang phuong tién séng siéu am. Cu thé 1a
trong trudng hop chit nén graphit, phai luu tim d& dam bao loai bd hodc it nhat
giam mot s6 cac hat long 180 trén bé mat nay.

Theo phuong an dugc uu tién khac, huyén phu trong budec iii) dugc dung
bang cach son, nhiing hodc phun.

Khi ding bing cach phun, cht nén vu tién 1 dugc dit & trung tm clia mit
quay tron va duoc ¢ dinh mot chd bang phuong tién gitt dic biét. Goc nghiéng
clia mit quay tron va goc phun cia sing phun duoc diéu chinh thém theo hinh

hoc cua chat nén duoc phu bang gia d& duoc thiét ké chuyén dung. Chat nén sau

-10-
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d6 dugc phi bang huyén phu chra nwéc dudi cac thong s6 phun duoc x4c dinh
chéc chin (bao gbm 4p suét khong khi ctia méay phun, didu khién bang van budém
su cung cip nguyén liéu thong qua sttc nang kim, va khoang cach tir 16 voi phun
dén bé mit chét nén). Tdc do quay ctia mit quay tron trong qué trinh phun duoc
huéng dan bsi do day 16p mong mudn cia 16p phi sau do.

Trong phuong an wu tién nita cua sang ché, budc iv) dugc thuc hién ¢ nhiét
d6 nam trong khoang tir 100 dén 600°C, wu tién 1a nim trong khoang tir 120 dén
550°C, va uu tién hon nim trong khoang tir 145 dén 455°C, v6i wu tién cho thuc
hién budc iv) trong khoang thoi gian tir 5 dén 40 gio va uu tién hon 1a tir 20 dén
30 gio.

Dé thu duoc 16p pht khong ran, da ching minh hitu ich 1a t6i 16p phi thu
dugc trong budce iv) qua mot vai budce nhiét d9. Viée dua vao cdc pha gilt vu tién
dic biét dé ngan ngira khd nhanh qui muc va sau d6 bi ran. Céc pha giit cu thé
duge hudng dan béi dic diém bay hoi ctia chit phan tan duge st dung. Khi coban
duoc st dung dé tro giup nung két, né 13 hitu ich dé thuc hién quy trinh lam kho
dudi moi truong khi tro.

Trong quy trinh lam khé dugc uu tién iv), cac gidi han nhiét do va cac

khoang thoi gian c6 thé 13 nhu sau:
(1)tr 140 dén 160°C trong tir 2,5 dén 3,5 gi0; sau do
(2)t 180 dén 220°C trong tur 1,5 dén 2,5 gi0; sau do
(3) dugc gitt trong tir 2 gio ¢ nhiét do tir (2); sau do
(4)tr 200 dén 250°C trong tir 1,5 dén 2,5 gid; sau d6
(5)tlr 310 dén 350°C trong tir 4,5 dén 5,5 gid; sau d6
(6)tlr 330 dén 350°C trong tir 1,5 dén 2,5 gid; sau d6
(7)duoc gitt trong tir 2 gid & nhigt do tir (6); sau do

(8)tlr 380 dén 420°C trong tir 3,5 dén 4,5 gio; sau d6
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(9)tlr 430 dén 470°C trong tir 1,5 dén 2,5 gio,

Theo phuong an dugc uu tién khic cua sang ché, bude vi) (= nung két)
duoc thue hién & nhiét @ ndm trong khoang tir 2000 dén 2600°C, wu tién 13 ndm
trong khoang tir 2100 dén 2500°C, va uu tién hon ndm trong khoang tir 2200 dén
2300°C. Uu tién dic biét dé thuc hién budc vi) trong khoang thdi gian tir 1 dén
10 gid, vu tién hon 1a tir 3 dén 5 gid. U tién hon nita dé thuc hién budce vi) & ap
suét ndm trong khoang tir 500 dén 900 torr, wu tién 13 ndm trong khoang tir 600

dén 800 torr, va wu tién hon ndm trong khoang tir 680 dén 720 torr.

Theo phuong an dugc uu tién khéc cta sang ché, buée vi) dugc thuc hién
duéi khi tro, vai khi tro vu tién ddc biét duge chon tir nhém bao g@)m heli, argon,

nito, va cac hon hop cua no.

Su bd sung tac nhan trg giup nung két nhu coban hoic silic ting cudng dic
tinh chay trong quy trinh nung két va gia ting mat do 16p phu cudi ciing o thé

thu duoec.

Theo phuong an duge uu tién khéac cia sang ché, mat d6 moc cla 16p phu

trude bude v) it nhat 1a 50% va vu tién it nhét 1a 60%.

Trong phuong 4n wu tién nita, c6 thé 13 truong hop 1a 16p phu sau bude iv)
hodc vi) ¢6 ham lugng cdc nguyén t6 tap cht nhd hon 300 ppm va uu tién 1a nho
hon 1 ppm.

Theo phuong an dugc vu tién khac, 16p phu sau budc iv) hodc vi) ¢6 dd
Xép m& nhd hon 5% va uu tién la nhé hon 1%. Do Xép nay dugc xac dinh uu tién
14 bang thiét bi do do xbp Hg.

Theo phuong an dugc uu tién khac cua sang ché, d6 day cua 16p ph sau
budce iv) hodc vi) 13 nidm trong khoang tir 20 dén 500 pm, wu tién 1a nim trong
khoang tir 50 dén 400 pm, va uu tién hon nam trong khoang tir 100 dén 300 pm.

Trong phuong an uu tién nfta, ¢ thé 12 trudng hop 13 pH ciia huyén phu

chira nuéce trude budce iii) 13 ndm trong khoang tir 5 dén 10 va vu tién la nam
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trong khoang tir 7 dén 8, dic biét cho axit polyacrylic lam chét phan tan.

Chét nén duoc phu

Sang ché d& cap tiép dén chét nén duge phi duoc san xuét bang quy trinh
theo sdng ché.

Theo phuong an dugc wu tién khac, do day cua 16p phu la nim trong
khoang tr 20 dén 500 pm, vu tién 1a nim trong khoang tir 50 dén 400 pm, va wu
tién hon nam trong khoang tir 100 dén 300 pm.

Trong phuong &n uu tién nita, c6 thé 1a truong hop 13 16p phit sau budc iv)
hodc vi) c6 ham luong tap chat nhé hon 300 ppm va uu tién 1a nhé hon 1 ppm.

Theo phuong an dugc uwu tién khéc, 16p pht sau budce iv) hodc vi) ¢6 do
x6p mé nhod hon 5% va wu tién 1a nhé hon 1%.

St dung

Chét nén duoc phu theo sang ché duoc sir dung 1am céc nguyén liéu cac-
bua.

U tién duge xac dinh ¢ day 1a dé sir dung trong cac ing dung moc tinh
thé, dic biét 1a cac ing dung quy trinh pha hoi vat Iy PVT (physical vapor phase),
cac quy trinh epitaxy, va cho cac 10 nung.

Muc dich ctia sang ché duoc giai thich chi tiét hon v6i viée tham chiéu dén
cac vi du sau, khong nham lam gi6i han cac phuong 4n cu thé duoc thé hién ¢
day.

Diéu ché huyén phu chtta nudce 1

Huyén phu tantan cacbua chita nuéc duge diéu ché str dung may khudy
phén tan. Viéc diéu ché nay duoc thyc hién b%lng cach bd sung bdt tantan cacbua
(70% trong luong, ham luong tap chét tong cong: 300 ppm, H.C. Starck), axit
polyacrylic (0,5% trong lugng, M, 5000 g/mol, Polyscience Europe GmbH), tac
nhan tro giup nung két (0,7% trong luong silic, H.C. Starck), chét khtr bot (2 giot
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Contraspum, Zschimmer va Schwarz) trong modt budc cung lic vao nude cét
(28,8% trong luogng). Gifta mdi 1an bd sung timg thanh phén, xir ly huyén phu
ndy bang méy khudy trong khodng thoi gian 1én dén 15 phat v6i 4000 vong mdi
phut dé dam bao réng bot cacbua kim loai, chét phén tan va cic chét phu gia duogc
sir dung da dugc phén tan dong nhét trong huyén phi nay. pH ciia huyén phi nay
duogc didu chinh bang dung dich natri hydroxit dén pH 8. Ty 1é cuia tantan cacbua

14 70% trong luong tinh trén tong trong lugng cia huyén phti chira nuéc.

Diéu ché huyén phu chtra nudc 2

Huyén phu tantan cacbua chtra nuéc dugc didu ché st dung may khudy
phan tan. Sy diéu ché nay dugc thuc hién bing cach bd sung bot tantan cacbua
(70% trong lugng, ham lugng tap chét téng cdng: 300 ppm, H.C. Starck), tetrabu-
tylamoni hydroxit (0,5% trong lugng, Sigma Aldrich), tdc nhan trg giup nung két
(0,7% trong luong silic, H.C. Starck), chét khir bot (2 giot Contraspum, Zschim-
mer va Schwarz) trong mdt budc cung lic vao nude cat (28,8% trong luong).
Gifta mdi 1in bd sung timg thanh phan, xtr Iy huyén phu nay bing may khudy
trong khoang thoi gian 1én dén 15 phiit v6i 4000 vong mdi phit dé dam bao ring
bdt cacbua kim loai, chét phén tan va céc chét phu gia dugc st dung di duoc
phédn tan dong nhit trong huyén phu nay. pH cua huyén phi nay 1a 7. Ty 1& cta
tantan cacbua 13 70% trong luong tinh trén tong trong lugng ctia huyén pht chira

nudec.
Huyén phi chira nu6e 1 va 2 duogce st dung dé phi chat nén graphit.

Phi duge thuc hién trén bé phu ¢6 ban xoay c6 thé quay va c6 thé nghiéng
voi sy tro gitp cta sung phun. Sung phun dugc hoat dong véi 2 bar khong khi
nén dugc gin lén trén gia d& cho phép ca hai géc va khoang céch tur mau duoc
thay dbi. D& phu chat nén graphit (Fig. 1 mo ta graphit hinh tru bang cach vi du),
khoang cach 19 cm va goc phun 90° dugc chon. Vi ly do hinh tru, bén trong cua
hinh tru graphit dugc phud theo bd duoc thé hién trong Fig. 1. Vi vay, hinh try

duoc cb dinh dbi v6i ban quay va nghiéng mot gbe 50°. Miéng clia sting dugc bd
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tri & khoang cach 21 cm va goc nghiéng so v6i phuong nim ngang 1a 70°
(Fig. 1). Bén ngoai duge phii thii cdng bang cach tao ra sy chuyén dong lén va

xudng thing dimg so véi thanh hinh tru nay ciing véi quay ddng thoi cta ban.

Dé x4c dinh mat do nung két ctia 16p tuwong ting, sau buéc nung két thye té
khdi lugng, d6 day, va dién tich cua 16p thu duge nhu vady dugc x4c dinh, mét do
nung két duoc tinh toan tir d6 day va dién tich thé tich 16p va tir thé tich va khéi
lwong va duoc lién quan dén mat do 1y thuyét tbi da ctia TaC (14,3 g/em?). Lép
phu tir huyén phu 1 thu duoc mat do nung két 14 54% va dbi véi 16p phu tir huyén
phil 2 mat do nung két 13 56%.

Qua c4c phan tich mit cit cia céc chat nén duge phu va nung két, 4o day
cua 16p ndy trong ca hai trudng hop c6 thé duge x4c dinh bang kinh hién vi dién

tir quét va kinh hién vi 4nh séng t&i va 1 100 um.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Quy trinh pht chét nén bao gdm céc bude sau:

1) cung cdp chit nén graphit;

ii)  cung cAp huyén phu chtra nudc chira it nhat mot hat tantan cacbua va
it nhat mot tac nhan phan tan, trong d6 ty 1€ cta it nhit mot hat tantan cacbua 13
nim trong khoang tir 30% dén 95% trong luong tinh trén tdng trong luong cla
huyén ph nay;

iii)  dua huyén phu tir bude ii) 1én bé mit cta chat nén graphit tir budc i);

iv) lam kho huyén phi da dwoc dung nay, thu duoc su tao thanh 16p
mang pht trén bé mit ctia chit nén graphit.
2. Quy trinh theo diém 1, khéc biét & chd:

it nhat mot hat tantan cacbua c6 cd hat trung binh vu tién la nam trong
khoang tir 0,05 dén 25 pm, wu tién hon ndm trong khoang tir 0,5 dén 5 pm, va
dic biét wu tién 1a nim trong khoang tur 1 dén 2 um, va/hodc

it nhAt mot hat tantan cacbua c6 ham luong cac nguyén td tap chét wu tién
la <300 ppm, vu tién hon 1a < 10 ppm, va déc biét uu tién 1a < 1 ppm; va/hodc

chat phén tan duge chon tir nhém bao gdm axit polyacrylic, wu tién 12 c6 sb
trong luong phan tir ndm trong khoang tir 3000 dén 10000 g/mol va wu tién hon
nim trong khoang tir 4000 dén 6000 g/mol, tetrabutylamoni hydroxit, va cac hon

hop ctia no.
3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, khac biét & chd:

huyén pht cha nuéc nay chia it nhit mot chat phu gia dwoc chon tir

nhom bao gff)m cac bazo, cu thé 1a dung dich natri hydroxit, cac chét khu bot, cu
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thé 1a polyalkylen glycol ete cua rugu béo, tdc nhén tr¢ gitp nung két, cu thé 1a
coban hoic silic, va cdc hdn hop ctia né.
4. Quy trinh theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, khéc biét & chd:

ty 16 ciia c4c hat tantan cacbua 13 ndm trong khoang tir 40% dén 90% trong
lwong va vu tién 1a nim trong khoang tir 60% dén 85% trong lugng tinh trén tdng
trong lugng huyén phu; va/hoic

ty 18 ciia chat phan tan 14 ndm trong khoang tir 0,05% dén 5% trong lugng
va uu tién 14 nim trong khoang tir 0,1% dén 2% trong lugng tinh trén téng trong
luong huyén phu; va/hodc

ty 16 ca it nhit mot chit phy gia 13 nim trong khoang tir 0% dén 10%
trong lugng va uu tién la nam trong khodng tir 0,5% dén 5% trong lugng tinh trén
téng trong luong huyén phu.

5. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, khac biét & chd quy
trinh ndy con bao gdm cac budc sau:

v)  xu ly trudc chit nén graphit dwoc cung cép trong budc i) trudc
budc iii), vai su xu ly trude duge thuc hién uvu tién la bang phuong phap duoc
chon tir nhém bao gdm lam xu xi bé mat bang co hoc, x1 Iy trude bang nhiét bé
mit ndy, xtr Iy hoa hoc bé mit ndy, va cac su két hop ctia cdc phuong phép nay,
va 1am sach sau do, cu thé 1a béng phuong tién song si€u am,;

vi)  nung l6p phu thu dugc sau budce iv).
6. Quy trinh theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 dén 5, khac biét & chd,
huyén phu trong bude iii) duge ding bing cach son, nhiing hogc phun.
7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, khac biét & chd:

budc iv) duoc thuc hién & nhiét do nam trong khodng tr 100 dén 600°C,

uu tién 12 ndm trong khoang tir 120 dén 550°C, va wu tién hon ndm trong khoang
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tir 145 dén 455°C, v6i wu tién cho thuc hién budc iv) trong khoang thdi gian tir 5
dén 40 gid va uu tién hon 1a tir 20 dén 30 gio, dic biét vu tién dugc dua ra cho
quy trinh 1am kho iv) trong d6 nhiét d¢ gia tang trong cic giai doan, vGi céc

khoang nhiét d6 va cac khoang thoi gian sau uu ti€n nhét 13:
(1) tu 140 dén 160°C trong 2,5 dén 3,5 gio; sau do
(2)  tir 180 dén 220°C trong 1,5 dén 2,5 gid; sau do
(3) duogc gilt trong 2 gi¢ & nhiét do tir (2); sau do
(4)  tr 200 dén 250°C trong 1,5 dén 2,5 gid; sau d6
(5) tir310 dén 350°C trong 4,5 dén 5,5 gid; sau d6
(6)  tir 330 dén 350°C trong 1,5 dén 2,5 gid; sau do
(7) duoc gilt trong 2 gio ¢ nhiét do tir (6); sau do6
(8)  tir 380 dén 420°C trong 3,5 dén 4,5 gid; sau d6
(9)  tir 430 dén 470°C trong 1,5 dén 2,5 gidy;
va/hoic

bude vi) duge thuce hién ¢ nhiét d ndm trong khoang tir 2000 dén 2600°C,
uu tién 14 ndm trong khoang tir 2100 dén 2500°C, va wu tién hon nim trong
khoang tir 2200 dén 2300°C, véi wu tién cho thuc hién bude vi) trong khoang
thoi gian tir 1 dén 10 gid va wu tién hon 14 tr 3 dén 5 gio; va/hoic

budce vi) duogc thuc hién ¢ ap suét nam trong khoang tir 500 dén 900 torr
(6,66 x 10* bis 12,0 x 10* Pascal), uu tién I3 nim trong khoang tir 600 dén
800 torr (8,00 x 10* bis 10,7 x 10* Pascal), va uu tién hon nidm trong khoang tir
680 dén 720 torr (9,07 x 10* bis 9,60 x 10* Pascal); va/hodc

buéce vi) duge thuc hién dudi khi tro, véi khi tro vu tién 1a duge chon tir

nhom bao gdm heli, argon, nito, va cac hon hgp cua ching.
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8. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 7, khic biét & chd:

mat d6 mdc cua 16p pht sau budce iv) va/hodc trude bude vi) it nhit 13 50%
va uu tién it nhat 12 60%; va/hodc

16p phu sau budce iv) hodc vi) c6 ham luong tap chit nhé hon 300 ppm va

uu tién la nhé hon 1 ppm; va/hodc

16p phu sau budce iv) hodc vi) cd do x6p m& nhé hon 5% va wu tién 12 nho

hon 1%.

9. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8, khac biét & chd:
do day cua cta 16p pha sau bude iv) hodc vi) ndm trong khoang tir 20 dén
500 pm, wu tién 1a ndm trong khoang tir 50 dén 400 pm, va uu tién hon nim

trong khoang tir 100 dén 300 pm; va/hoic

d6 pH ctia huyén phi chira nude trude bude iii) nim trong khodng tir 5 dén
10 va uu tién 1a ndm trong khoang tir 7 dén 8, dic biét cho axit polyacrylic lam

chét phan tan.
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Fig. 1
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