(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

aor - cmesmoumror o0 AN
CUC SO HUU TRi TUE
1-0043165
HO1F 1/33; B22F 3/02; B22F 3/22; (13) B
(51)202001 C22C 33/02; HOIF 1/24; B22F 1/00;
B22F 5/00
(21) 1-2021-00711 (22) 09/07/2019
(86) PCT/EP2019/068392 09/07/2019 (87) W02020/011779 16/01/2020
(30) 18182824.5 11/07/2018 EP
(45) 25/02/2025 443 (43) 25/06/2021 399

(73) BASF SE (DE)
Carl-Bosch-Str. 38, 67056 Ludwigshafen am Rhein, Germany

(72) Koenig, Rene (DE); Joksimovic, Rastko (FR); Muenster, Ingo (DE); Klock, Volker
(DE); Hwang, Jae Hyung (KR); Ehrenstein, Moritz (DE); Hupe, Eike (DE); Nilges,
Joachim (DE); Liebscher, Ralf (DE); Kieburg, Christoffer (DE).

(74) Cong ty TNHH dich vu s¢ hiru tri tu¢ DREWMARKS (DREWMARKS CO .,.LTD.)

(54) BOT TU TINH MEM BUGC PHU VOI LGP PHU GOC SILIC, QUY TRINH PHU
BOT TU TINH MEM VA LINH KIEN BIEN TU BAO GOM BOT TU TINH MEM



(21) 1-2021-00711

(57) Séang ché dé cap dén bot tir tinh mém dugc phi véi 16p pha gde silic, quy trinh
d8 phu bot tir tinh mém, linh kién dién tir bao gdm bot tir tinh mém nay va phuong
phap san xuat linh kién dién tir. Bt tir tinh mém dugc phi véi 16p phu gde silic, trong
d6 16p phu gbe silic bao gdm it nhat mot ché phdm chwa flo c¢6 cong thirc (I): Sit-o7sc
McO2.0,5¢ Fa (D), trong d6: ¢ nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5; d nam trong khoang tir
0,04 dén 2; va M 12 B hogc Al


chothuelaptop.info
Typewriter
(21) 1-2021-00711

chothuelaptop.info
Typewriter
(57)


43165 135

Linh viec ki thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cap dén bot tir tinh mém va quy trinh phu bot tir tinh mém. Sang
ché con dé cap dén cach sir dung ctia bot tir tinh mém nay va linh kién dién tir bao gdm
bt tir tinh mém nay.
Tinh trang k§ thuit clia sang ché

Ung dung phd bién ciia bot tir tinh mém bao gdm cac linh kién 15i tir tinh, ma
déng vai trd nhu 1a manh vat lidu tir tinh ¢6 do dan tir cao dugce sir dung dé gi6i han va
dan huéng tir trudng trong cic thiét bi dién, co dién va tir tinh nhu nam cham dién,
may bién 4p, dong co dién, cudn cam va cac t6 hop tir truong. Cac linh kién nay
thuong dugc san xuét theo cac hinh dang khac nhau bang cach diic bot tir tinh mém

trong khuon duc dudi &p suat cao.

Trong cac Ung dung dién tr, ddc biét 1a trong cac ung dung dong dién xoay
chiéu (alternating current - AC), hai dic tinh chinh cta linh kién 13i tir tinh 13 tinh
thdm tir va dic tinh ton that 18i. Trong ngft canh ndy, tinh thdm tir cta vat lidu cung
cAp dau hiéu vé kha ning bi nhiém tir hodc kha ning mang tir thong ctia nd. D6 dan tir
dugc dinh nghia 13 ty sd cta tir thong cam tng v6i luc tir héa hodc cudng do truong.
Khi vt liéu tir tinh tiép xtc v6i trudng thay ddi nhanh chéng, tdng ning luong cua 15i
bi giam do xuét hién cac ton that tir tré va/hodic cac tén thét dong dién xody. Tén thit
tir tré dugc gy ra béi sy tiéu tdn nang luong can thiét dé khic phuc cac luc tir truong
dugc gitt lai trong linh kién 16i. Ton thit dong dién xody duoc gy ra béi su san sinh ra
cac dong dién trong linh kién 18i do tir thong thay dbi gy ra boi cac diéu kién AC va

vé co ban dan dén ton that dién tro.

Noéi chung, céc thiét bi cho cic tng dung tan s6 cao nhay cam véi cac ton that
161 va d€ gidm cac ton that do cadc dong di¢n xody can su cach dién tot cua bdt tir tinh
mém. Cach don gian nhat dé dat duoc diéu nay 13 1am day 16p cach dién cho mdi hat.

Tuy nhién, 16p cach dién cang day, thi mat do 18i cua cac hat tir tinh mém cang giam
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va mat do tir thong giam. Vi vay, dé ché tao 161 bdt tir tinh mém c6 cac dic tinh chinh
t6i wru, can phai ting ddng thoi dién tré suat va ty trong ctia 15i.

Khia canh khac cta su cach dién li€n quan dén hiéu suét nhiét do va do bén cta
16p cach dién. Dac biét nhiét do cao cod thé dan dén sy xuéng ca“ip cua 16p cach dién
béng cach phat trién cac vét nirt 1am ting ton that dong dién xody. Do d6, dn dinh nhiét
d6 12 yéu cdu khac nira dé ché tao 15i bot tir tinh mém, véi cac dic tinh tdi wu. Ly
tudng nhét 13 cac hat dugc bao phi béi 16p cach dién mong cung cip dién trd sudt cao
va mat d¢ cao v6i hiéu suét nhiét d 6n dinh.

Céac quy trinh d4 biét dé tao thanh 16p cach dién trén cac hat tir tinh thudng giai
quyét mdt trong nhitng dac tinh chinh, tic 1a mat do hodc dién tré suét. Tuy nhién, néu
cac hat dugc phu bai 16p cach dién chiu nhiét do trén 120°C, t6t hon 1a trén 150°C,
trong vai gio, 16p cach dién cé thé phat trién cac vét nit, din dén dong dién xody cao

hon va gié tri dién trd suét thdp hon.

EP 2 871 646 Al dé cap dén bot tir tinh mém dugc bao phi bsi 16p phu goc
silic ma thé hién cac dic tinh t6t vé d6 6n dinh nhiét d6 cling nhu dién tré suat. Didu
nay dat duoc nho cac 16p phu gbe silic cu thé chira flo véi lugng nhét dinh. EP 2 871
646 Al con dé cap dén quy trinh diéu ché bot tir tinh mém dugc phi. Tuy nhién, trudc
nhu ciu ngdy cang cao dbi véi bot tir tinh mém dugc phi, dic biét 1a vé d6 bén nhiét,
thi trong tinh trang k¥ thuét van can phai cai thién hon nita 16p cach dién cia bot tu
tinh mém dé dat duoc két qua téi uu cho céc linh kién 13i tir duoc tao thanh tir cAc loai
bot d6. Hon nita, nhitng cai tién trong quy trinh phu bot tir tinh mém 1a diéu dang

mong doi.
Ban chét k§ thuit cia sang ché

Do d6, muc dich cta sang ché 1a d& xuét bot tir tinh mém duge phu duogc cai
thién va quy trinh tuong ng dé phu bot tir tinh mém ma tao didu kién dé dat duoc do
dn dinh nhiét do tdt, dién tro suit cao va do dan tir cao khi duoc st dung trong céac linh
kién 16 tir. Hon nita, muc dich ciia sang ché 1a dé xuit quy trinh ma cho phép dat dugc
cac muc dich néi trén mot cach don gian, hiéu qua vé chi phi va khong phirc tap. Muc
dich khac cua sang ché 1a dé xuét cac linh kién dién tir bao gdm bot tir tinh mém véi
d6 dn dinh nhiét do tdt, dién trd suét cao va dd dan tir cao.
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Céac muc dich nay dat dugc badi bdt tir tinh mém duge phu véi 16p pha géc silic,

trong d6 16p phu gdc silic bao gdm it nhat mot ché pham chira flo c6 cong thire (I):
Si1-0,75¢ McO2-05¢ Fa  (I)
trong do:
¢ ndm trong khoang tir 0,01 d&n 0,5,
d nam trong khoang tir 0,04 dén 2, va
M 1a B hodc Al

Sang ché con d& cap dén quy trinh phu bot tir tinh mém, trong d6 bot tlr tinh
mém duoc trén voi dung dich géc silic chtra chét flo hoa c6 thé hoa tan. Sang ché con
d& xuét bot tr tinh mém duge thu boi quy trinh phu hodc bot tir tinh mém dwoc phi
theo quy trinh. Sang ché ciing d& xuit viéc st dung bot tir tinh mém dé san xuit cac
linh kién dién tr, cu thé 13 c4c linh kién 15i tir, cling nhu linh kién dién tir, cu thé 1a
linh kién 18i tir bao gdm bot tir tinh mém dugc phu.

Phin mo6 ta dudi day dé cap dén bot tir tinh mém dugc phu ciing nhu quy trinh
phu bot tir tinh mém dugc dé xut boi sang ché. Cu thé, cac phuong 4n ctia bot tir tinh
mém, ché phém chtta flo va chét flo hoa c6 thé hoa tan ap dung cho bot tir tinh mém
duoc phi, cho quy trinh phii bdt tir tinh mém va hop chit tir tinh mém duoc phi duoc
thu tr quy trinh tuong tu.

Sang ché d& xuét quy trinh phu bot tir tinh mém va bot dugce phu twong tng ma
pht hop t6i wu dé san xuét linh kién dién tir. Cu thé, bot tir tinh mém theo sang ché cho
phép dat dugc do bén nhiét cao, dién tro suét cao va do dan tir cao khi duoc st dung dé
san xut cac linh kién dién tr, ching han nhu cé4c linh kién 18i tir. Hon nita, nhd vao
cach thirc don gian va khong phtrc tap cua phuong phap dugc @& xudt, c6 thé dat dugc
tinh nhét quan cao tir 16 nay sang 16 khac, diéu nay mot 1an nita cho phép san xuét cac
linh kién dién tr mot cach dam bao. Nhin chung, bdt tir tinh mém dugc phu theo sang
ché tao diéu kién thuan loi dé san xuét cc linh kién dién tit v6i céc dac tinh hiéu suét
dién tir doc d4o va do bén nhiét do cao, dic biét déi véi nhiét do > 120°C va tét hon 1a
> 150°C ching han nhu > 175°C.
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MBO t3 chi tiét sing ché

Theo ngit canh cua sang ché, cac thanh phﬁn riéng 1€, vi du nhu Si, O, F, cia
cac ché phdm chua flo ¢ thé duge phan bb déu khip 16p phu gdc silic. Trong truong
hop nay, cac ché phdm chira flo nhu duge chi rd & ddy chi ra thanh phan cua 16p phu
gbc silic ddng nhéat. Ngoai ra, 16p pht gbc silic c6 thé khong dong nhit. Trong trudng
hop nhu vay, cac thanh phan riéng 1é clia cac ché pham chira flo nhu duoc chi 18 & day
cho biét trung binh cta thanh phin cta 16p phi gbc silic trén 16p phu. Vi dy, 16p phu
géc silic ¢6 thé chira mdt hodc nhiéu 16p silic dioxit (Si02) va mot hodc nhiéu 16p nita
¢6 chira thanh phin flo. Cac ché phim chira flo nhu duoc chi ra & ddy sau d6 chi ra

thanh phan trung binh cua 16p phii gbc silic phan 16p hoic khong ddng nhét.

Theo ngit canh cua sang ché, cac thong sd ky thuét tinh bang % theo trong
lwong (wt.-%) dé& cap dén phan tong trong lugng cia bdt tir tinh mém trir khi ¢6 quy
dinh khac. Vi du, dung dich d& phu bot tir tinh mém bao gdm chét flo héa cé thé hoa
tan nhu dugc chi 18 & trén va tiy ¥ cac thanh phin khac ching han nhu dung moi. O
day wt.-% dé cap dén phan tdng trong luong clia bot tr tinh mém dugc xir 1y bang
dung dich, trir khi cé quy dinh rd rang khac. Do do, cac s6 chi trong wt.-% dugc dwa
trén tong trong lugng cua bdt tir tinh mém khong bao gdm céc thanh phan khac vi du

tur dung dich.

Bot tir tinh mém theo sang ché bao gém nhiéu hat dugc clu tao tir vat liu tir
tinh mém. Céc loai bot nay bao gém céc hat véi kich ¢& trung binh nim trong khoang
tir 0,5 dén 250 pm, t6t hon 13 ndm trong khoang tir 2 dén 150 pm, tot hon nita 13 nam
trong khoang tir 2 dén 10 pm. Cac hat ndy c6 thé khac nhau vé hinh dang. V& hinh
dang, c6 thé c6 nhiéu bién thé ma di duogc biét boi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong
linh vuc k¥ thudt. Hinh dang cua cac hat bt co thé, vi du, 12 hinh kim, hinh tru, hinh
det, hodc hinh cau. Cac hat tir tinh mém vé6i cic hinh dang hat khac nhau dugc ban trén
thi truong. Uu tién dang hinh ciu vi cc hat nhu vay c6 thé duoc phii d& dang hon,

diéu nay trén thuc t& dn dén cach dién hidu qua hon chéng lai dong dién.

Vi vat lidu tir tinh mém 13 nguyén té kim loai, hgp kim hodc hdn hop ctia mot
hodc nhiéu (cac) kim loai v&éi mot hodc nhiéu (cac) hop kim c6 thé duoc sir dung. Cac

nguyén t6 kim loai dién hinh bao gém Fe, Co va Ni. C4c hop kim c6 thé bao gdm cac
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hop kim gbc Fe, ching han nhu hop kim Fe-Si, hop kim Fe-Si-Cr, hop kim Fe-Si-Ni-
Cr, hop kim Fe-Al, hgp kim Fe-N, hop kim Fe-Ni, hop kim Fe-C, hop kim Fe-B, hop
kim Fe-Co, hgp kim Fe-P, hgp kim Fe-Ni-Co, hop kim Fe-Cr, hop kim Fe-Mn, hop
kim Fe-Al-Si, va cac ferit, hodc hop kim gbc dat hiém, dic biét 1a hop kim gbc Fe dat
hiém, ching han nhu hop kim Nd-Fe-B, hop kim Sn-Fe-N hodc hgp kim Sm-Co-Fe-
Cu-Zr, hodc Sr-ferit, hodc hgp kim Sm-Co. Trong phuong 4n dugce uu tién Fe hodc cac
hop kim géc Fe, chéng han nhu Fe-Si-Cr, Fe-Si hodc Fe-Al-Si, dong vai trd nhu vat
ligu tir tinh mém.

Theo phuong an dugc uu tién cu thé, Fe dong vai tro nhu vat liéu tur tinh mém
va bot tir tinh mém 13 bdt sit cacbonyl (6 ddy con duge goi 14 CIP (carbonyl iron
powder)). Sit cacbonyl cé thé dugc thu theo cic quy trinh d3 biét bang cach phan hiy
nhiét sit pentacacbonyl trong pha khi, nhu dugc mod ta, vi dy, trong “Ullmann's
Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5th Edition, Vol. A 14, page 599” hodc trong
DE 3 428 121 hogc trong DE 3 940 347, va chira cu thé sit kim loai tinh khiét.

Bot sat cacbonyl la loai bdt mau xam, phan chia min cua sit kim loai c6 ham
luong cac thanh phin thir cip thap va chi yéu bao gdm céc hat hinh cdu c¢6 dudong kinh
hat trung binh 1én dén 10 pm. Bot sit cacbonyl chwa khit, dwoc wu tién trong ngft canh
hién tai, c6 ham lugng sit > 97% theo trong lugng (& day dua trén téng trong lugng
cua bot), ham lwong cacbon < 1,5% theo trong lugng, ham luong nito < 1,5% theo
trong lugng va ham lugng oxy < 1,5% theo trong lugng. Bot sit cacbonyl chura khir, cu
thé duoc wu tién trong nglt canh hi¢n tai, c6 ham luong sit > 99,5% theo trong luong
(& day dua trén téng trong lwong cua bot), ham lugng cacbon < 0,1% theo trong luong,
ham lugng nito < 0,01% theo trong lugng va ham luong oxy < 0,5% theo trong luong.
Puong kinh trung binh cua céc hat bot t6t hon 13 nim trong khoang tir 1 d&én 10 um va
dién tich bé mit cu thé cua chung (BET cua cac hat bot) t6t hon 14 nim trong khoang

tir 0,1 dén 2,5 m%g.
Theo phuong an 16p phu géc silic chira ché pham chira flo ¢ cong thirc (I):
Si1-0,75¢ McO2-05cFa (D)

Trong cong thic (I) trén, M 1a B hodc Al, t6t hon 1a B.
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Trong ché pham chua flo ctia cong thirc (I) chi s6 ¢ 13 s6 ndm trong khoang tir
0,01 dén 0.5, tét hon 1a trong khoang tir 0,05 dén 0,3 va dac biét t6t hon 1a ndm trong
khoéng tir 0,085 dén 0,2.

Chi s6 d 14 sb ndm trong khoang tir 0,04 dén 2, t6t hon 13 trong khoang tir 0,2
dén 1,2 va dic biét t6t hon 1 ndm trong khoang tir 0,34 dén 0,8.

Tot hon 14, chi s6 ¢ va chi s0 d ¢6 modi quan hé: d = 4c.

Lép phu gde silic t5t hon 12 ¢6 thé bao gdm tir > 5 dén 45 wt.-%, tot hon nita 12
tir 10 dén 40 wt.-%, va dic biét vu tién tir 20 dén 35 wt.-%, dwa trén tong trong lugng
ctia 16p phu gbe silic, cta it nhdt mot ché pham chira flo c6 cong thire (I).

Ngoai cac 16p phu gbe silic duge chi dinh & trén, 16p pha ciing c6 thé c6 gde tir
cac oxit kim loai ching han nhu nhom oxit (Al,O3), magie oxit (MgO) hodc titan oxit
(TiOa, TiO, Ti,03). Cac 16p phu nhu vy c6 thé dugc tao ra bang cach phan huy céac
alkoxit kim loai. Céac alkoxit kim loai thuong duoc cho theo cbng thic
M?(OR’)(OR”’)... (OR™), trong d6 M? 1a kim loai va n 12 héa tri cua kim loai. R’, R”’,
R™ xac dinh cac phﬁn con lai hiru co, c6 thé giéng hoac khac nhau. Vi du r xac dinh
alkyl mach thing hosc mach nhanh hoic aryl dugc thé hoic khong dugc thé. O day r
xéc dinh alkyl Ci — Cs, ching han nhu metyl, etyl, n—propyl, iso—propyl, n—butyl, iso—
butyl, sec.-butyl hodc tert.-butyl, n-hexyl. 2-etylhexyl, hodc aryl Cs — Ciz, ching han
nhu phenyl, 2-, 3- hodc 4-metylphenyl, 2,4,6-trimetylphenyl hodc naphtyl. Dugc uu
tién 12 metyl, etyl va iso-propyl. Cac chi tiét khac vé& quy trinh phii bot tir tinh mém véi

oxit kim loai, cu thé 12 SiO,, dugc mo ta dudi day.

Hon nita, thanh phin flo ctia ché phim chira flo c6 thé dugc nhing trong nén
Si0, va/hodc duge lién két voi bé mit cta 16p phi SiO,. Thanh phan flo cia ché phdm
chira flo c6 thé phan bb ddng nhét hodc khong déng nhat trong nén SiO». Vi du, 16p
phu gdc silic c6 thé bao gdbm mot hodc nhidu 16p ctia 16p phi SiO2 va mdt hodc nhiéu
16p cua 16p phu SiO; chira flo. Ngoai ra hodc cach khac, thanh phan flo ctia ché pham
chtra flo c6 thé dugc lién két véi bé mit cua 16p pht SiO; bao quanh cac hat bdt tir tinh
mém, trong d6 16p phu SiO; ciing c6 thé chira thinh phén flo ctia ché pham chira flo.
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Theo phuong 4n khéc, 16p phu gbc silic c6 do day trung binh nim trong khoang
tir 2 dén 100 nm, wu tién 12 nim trong khoang tir 5 dén 70 nm va dic biét wu tién 1a
nim trong khoang tir 10 dén 50 nm. Ngoai ra, ty 1& ctia 16p phu silic trén vat liéu tir
tinh mém khéng cao hon 0,1 va tt hon 1 khong cao hon 0,02 va t6t hon 12 bot tir tinh
mém bao gdm 16p phu gdc silic ndm trong khoang tir 0,1 dén 10 wt%, uu tién hon tir
0,2 dén 3,0 wt%, va dic biét 1a tir 0,3 dén 1,8 wt% dua trén téng trong lugng cua bot
tir tinh mém. Do d6, su giam dang ké mat do tir thong ctia 18i tir bang cach dic bot tir

tinh mém cé theé dugc ngédn chan.

Chét flo héa c6 thé hoa tan dugc st dung trong quy trinh phi bot tir tinh mém 13
chét flo hoa c6 dd hoa tan trong etanol 16n hon 15 wt.-%, t6t hon 1 16n hon 20 wt.-%,
va dac biét uu tién 16n hon 25 wt.-% tai 0°C. Chét flo héa ngoai ra co thé duoc chi
dinh boi d6 hoa tan rit cao trong nuéc 16n hon 25 wt.-%, t6t hon 12 16n hon 30 wt.-%,
va dic biét vu tién 16n hon 35 wt.-% & 20°C. Nhan théy réng cac chét flo hoa c6 do
hoa tan th:?ip hon d& bi két tia khoi dung dich néu dung dich dugc diéu ché trude va
bao quan & nhi¢t d0 moi trudong. Pidu nay thudong dwoc quan sat thdy dbi voi
BF;-NH-CH,-Ph, ma duogc phat hién c¢6 kha nang hoa tan trong etanol & 0°C khoang
10 wt.-%. Céc chét flo hoa c6 du dd hoa tan trong etanol thuong 13 chat flo héa ion.
Ngoai ra hodc thay vao dd, cling dac biét uu tién néu chét flo héa 13 chit 1ong & nhiét
dd phong va/hodc c¢6 thé dugc diéu ché tir cic thanh phan 13 chét 1ong & nhiét do
phong.

Theo phuong 4n cu thé duge uu tién, dung dich cua chét flo héa c6 thé hoa tan
trong etanol ¢ do pH ndm trong khoang tlr 0 dén 10, t&t hon 1a tir 6 dén 9. Do pH nim
trong khoang tir 6 dén 9, tot hon 14 nim trong khoang tir 7 dén 9, dwgc wu tién khi xét
dén kha nang dn mon cua thiét bi duge st dung dé diéu ché (tirc 12 10 phan Gmg) trong
quy trinh phu. Hon nita, pham vi pH dugc vu ti€n cho phép cac diéu kién nhe cho 16p
phii ctia bot tir tinh mém.

Tét hon 12 it nhit mot chat flo héa c6 cong thirc (ID):

[QI[MFa4] (II)

trong do:
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M 1a B hoac Al; va

Q 14 nhém cation duge chon tir HY, Na*, K*, Rb*, Cs* hodc [NR4]*, trong d6 R!
duogc chon doc 1ap tir nhém bao gém -H, -Ci-12-alkyl, -Ca.12-alkenyl, va -Ce.15-aryl, mdi
trong s6 chung c6 thé dugc thé véi it nhat mot nhom duoc biéu dién boi cong thuc -

OR?Z, trong d6 R? duogc chon doc 1ap tir —H, -Ci.12-alkyl, -Ca-12-alkenyl, va -Ci.1s-aryl.
Theo phuong &4n dugc uu tién cua sang ché M duoc chon tir B ¢6 cong thirc (ID).

Hon nita, cac phuong an dugc uu tién bao gom cadc nhom cation Q dugc chon

tr H hodc [NR4]" trong d6 R! duge xac dinh nhu & trén.

Trong mot phuong én, it nhit mot nhém thé R! duge chon tir nhém bao gém -
Ci-12-alkyl, -Ca.12-alkenyl, va -Cs.1s3-aryl (tirc 12 nhdm duoc x4c dinh & trén ngoai trir —
H), mdi nhém c6 thé dugc thé boi it nhdt mot nhém duge biéu dién bdi cong thic -
OR?, trong d6 R? dugc xé4c dinh & trén. Trong phuong an thay thé, it nhit hai nhém thé
R! dugc chon tir nhém bao gém -Ci.12-alkyl, -Ca-12-alkenyl, va -Ce.1s-aryl (tirc 1a khac
—H), mdi nhém c6 thé dugc thé boi it nhat mot nhém duge biéu dién béi cong thirc -
OR?, trong d6 R? dugc xé4c dinh & trén. Trong phuong an thay thé, it nhat ba nhém thé
R! dugc chon tir nhém bao gém -Ci.12-alkyl, -Ca-12-alkenyl, va -Ce.1s-aryl (tirc 1a khac
—H), mdi nhém c6 thé duoc thé boi it nhat mot nhém duge bidu dién béi cong thirc -
OR?, trong d6 R? dugc xac dinh & trén.

Theo phwong 4n dugc wu tién khac, it nhit mot chét flo hoa c6 cong thic (II)
duoc chon tir nhém, bao gdm HBF4, [NH4][BF4], va [(R*-O-R?)«-NH;3][BF4], trong
d6 R3 bibu din nhém c6 cong thirc -(CoHontp)-, trong d6 n 1a s nguyén nim trong
khoang tur 1 dén 6 va pla s6 nguyén duoc chon tir 0 va -2; R* dugc chon tir -H hodc —
(CHam+q)-CHs, trong d6 m 13 sd nguyén nim trong khoang tir 0 dén 6 va q 1a sb
nguyén dugc chon tir 0 va -2, v6i didu kién 1a khi m = 0 thi q = 0, va x 14 s6 nguyén
ndm trong khoang tir 1 dén 3.

Theo mét phwong 4n dugc vu tién, n 13 s6 nguyén ndm trong khoéang tir 1 dén 3.

Theo phuong an duoc wu tién thay thé, p 13 0.

Theo phuong 4n duoc uu tién thay thé khac, m 13 s6 nguyén dugc chon tir 0 va
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Theo phuong an duge wu tién thay thé khac, q 13 0.

Theo mot phuong 4n, R? biéu dién nhém duoc chon tir -(CHa)-, -(C2Ha)-, -
(C3Hs)-, -(CH3-CH(CH3))-, va tt hon 12 biéu dién -(CoHa)-.

Theo mot phwong 4n, R* biéu dién nhom duge chon tir —H va -CHs, va tét hon
14 biéu dién -H.

Theo phuong an uu tién cu thé, it nhit mot chét flo héa cé cong thic (IT) duoc
bidu difn boi cong thie [(R*-0-R3)x-NH;][BF4], trong d6 R? biéu dién nhém cé cong
thtrc -(CaHanep)-, trong d6 n 12 sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 3, va p 12 0; va R*
la —H.

Theo phuong 4n uu tién cu thé khéc, it nhit mot chét flo héa c6 cong thirc (IT) -
dugc bidu difn béi cong thic [(R*-O-R*)x-NHs«][BF4], trong d6 R® biéu dién nhém
dugc chon tir -(CHa)-, -(CaHa)-, -(C3Hs)-, -(CH3-CH(CH3))-, va tot hon 14 biéu dién -
(C2H4)-, vaR* 1a —H.

Theo phuong an khac, x 1 s6 nguyén dugc chon tir 1 va 2, va theo phuong 4n

uu tién cu thé x biéu dien 1.

Cu thé, t6t hon 1a chit flo héa c6 thé hoa tan duoc chon tir nhém bao gbém
HBF4, [NH4][BF4], [HOCH2-NH;][BF4], [HOC2Hs-NH;3][BF4], [HOC;Hs-NH3][BF4],
[HOC4Hs-NH3][BF4], [HOCsH1o-NH;3][BFs] va [HOCeHi-NH3][BFs]. Cu thé,
[HOC,H,-NH3][BF4] tét hon 1a duoc st dung nhu chét flo héa c6 thé hoa tan. C4c chat
flo héa nay két hop cac dic tinh wu viét vé kha ning hoa tan trong etanol, tinh 6n dinh
trong dung dich, kha ning tiép can va hiéu sudt nhu chét flo héa cling nhu hiéu suat
ctia cac 16p phu gdc silic thu duoc tir d6. Hon nita, cic chét flo hoa nay c6 dic diém 1a
co ddc tinh thép hon so v6i cac chét flo hoa chéng han nhu H»SiFs, duoc biét dén tur
EP 2 871 646 Al.

Céc hop chit ¢6 cong thirc [(R*-O-R3)x-NHs][BF4], c6 thé dugc diéu ché dé
dang bang cach tron HBFs va R*-0-R3-NH; theo ty 1¢ nim trong khoang tir 1:0,5 dén
1:4, tot hon 1a tir 1:0,8 dén 1:3, tSt hon nita 13 tir 1:0,9 dén 1:2 va ddc biét tir 1:1 dén
1:1,5, trong dung moi thich hop (vi du etanol) ¢ nhiét do phong. Dung dich thu dugc
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thuong 6n dinh & nhiét 46 phong va cé thé duoc bao quan ma khong bi bién chit hoic

lang can.

Céac chét flo hoa c6 thé hoa tan theo sang ché cu thé duoc dic trung boi 1a hop
chat c6 kha ning hoa tan tdt trong etanol. Theo mdt phwong 4n wu tién, cc chit flo
hoa ¢6 thé hoa tan tdt hon 14 cac hop chét 16ng hoac dugc diéu ché tai chd tir cac hop
chit long, do d6 c6 thé d& dang quan 1y. Dung dich thu duoc do d6 tuong thich tét v6i

cac vat liéu nhay cam v6i sy an mon (vi du nhu bé mat 10 phan tng).

Dé phu bot tr tinh mém véi silic dioxit (SiO2) dung dich gdc silic tét hon 1a
chtra alkoxit silic, ma dugc thém vao dung dich géc silic trong mot hodc nhiéu budc.
Céc alkoxit silic thich hop vi du la tetrametyloctosilicat (tetramethylorthosilicate -
TMOS), tetraetyloctosilicat (tetra—ethylorthosilicate - TEOS), tetrapropyloctosilicat
(tetrapropylorthosilicate) va tetraisopropyloctosilicat (tetraisopropylorthosilicate) hodc
hdn hop ctia ching. Cac alkoxit silic nhu vay cung cip dang hoa tan cua silic ma
khong ¢6 nudc hodc nhém hydroxy nio. Do do, c6 thé dat dugc san pham silic thuy
phan duoc kiém soat. Uu tién 1a TEOS nhu alkoxit silic. Ciing thich hop 1a cac silan c6
hai hodc ba nhém O-R®, trong d6 R® 13 phan con lai nhur d4 néu & trén, va hai hodc mot
(c4c) nhom X! duogce lién két truc tiép véi silan, twong tmg, trong d6 X! 1a phan con lai
nhu H, metyl, etyl, C3 dén Cis hodc propylamin, hozc tham chi cc vi du phirc tap hon
nhu (3-glycidyloxypropyl)trietoxysilan ciing nhu céc hdn hop cua ching, ma c6 thé

con dugc tron thém vadi bat ky alkoxit silic nao duge dé cap ¢ trén.

Bo tir tinh mém tt hon 1a dugc trén véi dung dich géc silic va chét flo héa cé
thé hoa tan duoc thém vao sau khi xir Iy it nhit mot phﬁn bot tir tinh mém vai dung
dich gbc silic. Vi du, chit flo héa c6 thé hoa tan dugc thém vao trong qué trinh xur 1y
v6i dung dich gdc silic va/hodc ngay sau khi xir Iy v6i dung dich gbc silic. O day ngay
sau khi xir 1y v6i dung dich gbe silic dé cap dén budc truc tiép sau budc cudi ciing ciia
viée xtr 1y v6i dung dich gdc silic. Budc cudi cling clia viée xir Iy v6i dung dich gbe
silic thuong bao gdm hodc gdm c6 chung cét va 1am kho bot tir tinh mém duoc phy, do
d6 tao ra bot tir tinh mém dwoc phit khd. Trong budc truc tiép sau khi xir Iy v6i dung

dich gbc silic, dung méi bao gdm chit flo héa cé thé dugc thém vao bot tir tinh mém

10
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duoc phu dé cung cép bot tir tinh mém dugc phi v6i 16p phi gbc silic bao gdm mot

trong s6 cac ché pham chura flo nhu duge x4c dinh & trén.

Vé co ban, dung dich cling co thé dua trén cac kim loai khac va chua cac
alkoxit kim loai dé phu bot tir tinh mém véi oxit kim loai. Vi du dung dich c6 thé dua
trén titan, magie (Mg) hodc nhém dé tao ra 16p phii nhom oxit (Al20s3), magie oxit
(MgO) hodc titan oxit (TiOz, TiO, Ti203). Hon nita, dung dich c6 thé dua trén hon hop
cac kim loai, chéng han nhu Si, Al, Mg hodc Ti, va chtra hdn hop twong tng cua céc
alkoxit kim loai dé dat duoc 16p phu dugc tron. T4t hon 13 su phan hay alkoxit kim
loai dugc thuc hién bing cach thiy phan. Dbi véi qua trinh thity phan, dung dich gbc

kim loai cOn chira thém chat huyén phu tro, nude va cd kha nang la chat xuic tac.

Hdn hop phan tmg bao gdm bot tir tinh mém, dung dich gbc kim loai va tuy
chét flo hoa c6 thé duge didu ché tung budc trong mot hodc nhiéu buéc hodc dan dan.
Tét hon 13, hdn hop phan tng dugc chudn bi ting budc. Trong ngit canh nay, ting
bude dé cap dén viéc thém it nhat mot thanh phan cta hdn hop phén tng trong mot
hodc nhiéu budc trong qua trinh thiy phan, trong d6 viée bd sung timg budc ciing cb
thé bao gdm viéc bd sung & tdc d trong khoang thoi gian x4c dinh. Do do, cac thanh
phan c6 thé duge thém vao mdt budc cing mot Iic. Ngoai ra cic thanh phan c6 thé
duoc thém vao trong khoang thoi gian déu dan hodc khong déu trong it nhit hai budec.
Dan dan c6 nghia 13 cac thanh phﬁn duoc thém vao voi tdc dd cb dinh hoic trong
khoang thdi gian déu dan, vi du mdi phit hodc mdi gidy, trong qué trinh thuy phan.

Tt hon 1a alkoxit kim loai va/hodic chét flo hoa duoc thém vao ting bude.

Trong budc quy trinh thir nhat bt tir tinh mém c6 thé dugc trén véi chit tao
huyén phu tro, chang han nhu nuéc va/hodc dung méi hitu co. Céc dung mdi hitu co
thich hop 1a dung moi protic, t5t hon 1a reou don héa tri hodc ruou héa tri hai, ching
han nhu metanol, etanol, iso-propanol, glycol, dietylen glycol hodc trietylen gycol,
hodc cac dung méi aprotic, tdt hon 1a cac keton, chéng han nhu axeton, diketon, ete, vi
du dietyl ete, di-n-butyl ete, dimetyl ete cia glycol, dietylen glycol hodc trietylen
glycol, hodc cac dung modi chira nito chang han nhu pyridin, piperidin, n-
metylpyrolidin hodc etanol amin. Tt hon 1a dung mdi hiru co hoa tan dugc véi nudc.

Chét tao huyén phu c6 thé 1a dung méi hitu co hodc dung méi hitu co dugce tron v6i

11
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nude. Cac dung méi hitu co duge wu tién 1a axeton, isopropanol va etanol. Dic biét
duoc wu tién 14 etanol. Ham luong cua chét tao huyén phi tro trong dung dich gbc kim
loai c6 thé 1én dén 70 wt.-%. Tt hon 1a ham lugng cta chit tao huyén phu tro nim

trong khoang tir 10 dén 50 wt.-%.

Hon hop ctia bot tir tinh mém va chét tao huyén phu dugc chon sao cho dung
dich tron 14n duge thu. Phan rin cao 12 thuan loi dé tdng nang suét trén thé tich va thoi
gian. Phan rin t8i vu c6 thé dé dang thu dugc thong qua cac thi nghiém duge thuc hién
thuong xuyén, cho phép tim ra phan tdi wu cho hdn hop phan ung. Hon nita, cic may

khudy co hoc hodc thiét bi bom/voi phun c6 thé dugc st dung dé tang phan ran.

Trong budc quy trinh thr hai, alkoxit kim loai c6 thé dugc thém vao hdn hop.
Alkoxit kim loai ¢6 thé dugc thém vao hdn hop phan g nhu vay hodc hoa tan trong
dung mdi hiru co. Néu dung méi hiru co dugc sit dung, dung méi hitu co chira alkoxit
kim loai ndm trong khoang tir 10 dén 90 wt.-%, t6t hon 1a tir 50 dén 80 wt.-%. Alkoxit
kim loai c6 thé dugc thém vao tirng bude hodc dan dan. Uu tién 14 bd sung timg budc
alkoxit kim loai trong mdt hodc nhidu budgc, tét hon 1a hai budc. Vi du 1én dén 90%,
1én dén 50% hogc 1én dén 20% cua téng lwong alkoxit kim loai can thiét cho qua trinh
thuy phan dugc thém vao hdon hop phéan tng luc dau va lugng con lai duoc thém vio &

giai doan sau cta quy trinh.

Téng luong alkoxit kim loai dugc thém vao dung dich géc kim loai phu thudc
vao d6 day mong mudn ciia 16p phi. Ty thudc vao sy phan bb kich thuéc hat, c6 thé
dé dang x4c dinh bién dang cta cac hat (hinh kim hogc hinh céu) va lugng hat bot
duoc thém vao bé mit cu thé tbng thé. Cac phuong phép da biét khac ching han nhu
phuong phép BET c6 thé duoc thuc st dung dé xac dinh dién tich bé mat cu thé. Tur do
day mong mudn ciia 16p pht va mat do ctia oxit kim loai c6 thé tinh dugc lugng oxit
kim loai can thiét. Sau do, téng lugng alkoxit kim loai can thiét c6 thé dugc xac dinh
thong qua hé sd ty luong clia phan tng.

Sau khi thém alkoxit kim loai, sy thily phan x4y ra tu dong ngay khi nu6c duoc
thém vao hdn hop phan tng trong budc thir ba. Tét hon 14 téng lwong nude twong tmg
v6i it nhét hai 1an, tdt hon 1a it nhit gdp nam 1an luong theo hé s6 ty lugng can thiét

cho su thuy phan alkoxit kim loai. N61 chung, tébng lugng nudc khong 16n hon mot

12
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trdm 14n, tot hon 12 gip hai muoi lan lwong theo hé s6 ty lugng cén thiét. Trong budce
thr ba, mdt phﬁn lugng nude duge thém vao, ma tuong ing véi phén alkoxit kim loai

duoc thém vao hdn hop phan tng trong budc quy trinh thit hai.

Dé dhy nhanh qua trinh thily phan, c6 thé thém chit xtic tic nhu chat xic tic
kiém hoic axit vao hdn hop phan tng. Luong chat xtic tac duoc thém vao ciing c6 thé
duoc diu chinh thanh phan alkoxit kim loai dwgc thém vao hdn hop phan tGng trong
budc quy trinh thtr hai. Cac chét xuc tac ¢ tinh axit thich hop vi du 1a cac axit vo co
lodng nhu axit sulphuric, axit hydrocloric, axit nitric, va cac cht xuc tac kiém thich
hop vi du nhu dung dich kiém pha lodng, ching han nhu xtt. Uu tién st dung dung
dich amoniac pha loang nén chit xuc tac va nudc duge thém vao ddng thoi trong mot

bude.

Ty 1€ mol vu tién cua chét xuc tac dbi véi alkoxit kim loai, cu thé la amoniac va
alkoxit silic, 12 1:1 t6i 1:2, t6t hon 13 1:1,1 t6i 1:1,8. Ty 1& nay cho phép tao thanh 16p
phu c6 cac dac tinh t6t.

Qué trinh phan hity cta alkoxit kim loai, t6t hon 1a alkoxit silic, con c6 thé dugc
thiic ddy hon nita bang cach 1am néng hdn hop phén tng dugc diéu ché & budc quy
trinh tht tu. Hon hop phan tng c6 thé duge 1am néng dén nhiét d6 ngay dudi diém s6i
hodc 1én dén hoi luu hdn hop phan tng. Trong trudng hop cia etanol, vi du, nhiét do
duoc gitr dudi 80°C, vi du khoang 60°C. Hon hop phén tng c6 thé dugc gitr & nhiét do
cao trong hdi luu trong vai gio, vi du 3 giv. Thong thuong, hdn hop phén ung dugc
phan tan bang may khudy co hoc. Hon nita, céc chit phén tan chang han nhu céc chit
hoat dong bé mat anion hodc ion, nhua acrylic, chét phéan tan séc td hodc cac rugu cao
hon nhu hexanol, octanol, nonanol hoidc dodecanol cé thé dugc thém vao hdn hop

phan ng.

Néu alkoxit kim loai dugc thém vao ting budc trong nhiéu hon mdt budce, cac
ph?ln con lai cua alkoxit kim loai, nude va chét xtc tac c6 thé duoc thém vao mot hoic
nhiéu budc trong khi hdn hop phén tmg duoc gitt & nhiét do cao. Uu tién 1a sy b sung
hai bugc cua alkoxit kim loai, trong dé céac phﬁn con lai cua alkoxit kim loai, nudc va
chét xtic tac dugc thém vao trong mot budc trong khi hdn hgp phan tmg duoc gilt &

nhiét do tang cao.
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Sau khi thuy phan, hon hop phin (mg dugc chung cit va 1am khd trong budc
tht nim va thtr sdu cua quy trinh. Diém khi qua trinh thity phan két thuc c6 thé duoc
phat hién bang cach phat hién su giam ham lugng nuge trong héi lwu. Ham luong
nu6e di thdp @8 hdn hop phan tmg c6 thé duge chung cit va 1am kho d€ lai bot tir tinh
mém dugc phu véi SiOz. Trong ngit canh ndy, mac ham lugng nudc cé thé dé dang

duoc x4ac dinh thong qua cac thi nghiém thong thudng.

Theo mdt phuong an cua quy trinh, chét flo héa c6 thé hoa tan dugce thém vao
trong qua trinh xt 1y véi dung dich gbc silic. Do d6, chét flo héa co thé hoa tan dugc
thém vao trude khi viée xtt 1y véi dung dich gdc silic két thic, tirc 1a trude khi hdn hop

phan tng dugc chung cat va lam khd.

Theo phuong 4n khac thi chit flo héa véi lugng tir 1,0 x 102 dn 5,5 x 107
mol.-% dugc thém vao dung dich gdc silic dua trén téng luong bot tir tinh mém. Tt
hon 14 chét flo héa vé6i luong tir 1,5 x 102 dén 3,5 x 102 mol.-% dugc sir dung, cu thé

1a chét flo héa véi lugng tir 1,7 x 102 dén 2,7 x 10 mol.-%.

Theo phuong 4n khéc thi chat flo héa véi lugng tir 0,1 dén 10 mmol trén 1 kg
bot tir tinh mém duge thém vao dung dich gbc silic. Tt hon 1a tir 1 dén 7 mmol chét

flo hoa trén 1 kg bot tir tinh mém duge st dung, cu thé 1a 3 dén 5 mmol chét flo héa.

Theo phwong 4n khac, 0,25 dén 5 mol-% chét flo hoa duoc thém vao dung dich
gbc silic dua trén téng lugng Si trong dung dich gbc silic. Tét hon 1a tir 1 dén 4,5 mol-

% chét flo hoa duoc st dung, cu thé 14 1,5 dn 3,5 mol-% chét flo hoa.

Chét flo héa c6 thé duge thém vao & dang rang hodc & dang dung dich. Tét hon
14, dung dich cta chat flo héa c6 ndng d6 ndm trong khoang tir 5 dén 30 wt.-%, cu thé
1a tr 10 dén 20 wt.-%. Thong thuong dung méi 1a nudce, etanol hodc chét tao huyén
phu tro duge d& cap trude d6. Trong phuong 4n uu tién cu thé, dung dich bao gdm it

nhat mot chét flo hoa va it nhit etanol.

Theo phuong 4an uu tién khac, chi mot phan alkoxit silic dwgc thém vao cung
v6i chét flo héa. Vi du, 100% alkoxit silic can thiét dé tao thanh 1-2 wt.-% SiO; trén

bot sit, 25%, 50% hodc 75% duogc thém vao cling véi chét flo hoa.
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Ty 1€ mol wu tién cuia cac nguyén tir flo dugc thém vao trong chét flo hoa c6 thé
hoa tan vao silic trong alkoxit silic dugc thém vao (ty 1€ mol F:Si) 1a 1:3 dén 1:18, tot
hon 1a 1:5 dén 1:15, va dic biét 1a 1:8 dén 1:13, trong d6 ty 1& mol dé cap dén ty 1é trén
toan bd 16p phu. Ty 16 mol F:Si ¢6 thé vi du 14 1:9,1. V6i ty 1¢ nay 16p pht c6 thé duoc
thich tng dé mang lai do dan tir cao do do day cta 16p phii va dn dinh nhiét do tbt.

Hon nita, chit flo héa cé thé hoa tan c6 thé dugc thém vao timg budc trong mot
hodc nhiéu budc trong qué trinh xir 1y v6i dung dich gde silic. T6t hon 1a chét flo héa
c6 thé hoa tan dugc thém vao trong mot bude. Co thé chon diém khi chét flo hoa cé
thé hoa tan duoc thém vao & dau do6 sau budce thir hai ciia quy trinh, tic 1 sau khi thém
alkoxit kim loai, va trudc budc thir ndm cua quy trinh, tirc 1a trude khi chung cht va
1am kho. Tt hon 13, chit flo hda c6 thé hoa tan duge thém vao trong khi hdn hop phan
ting dugc gitt & nhiét do cao. Cu thé wu tién 13, chit flo héa c6 thé hoa tan dugc thém
vao trudc khi phan con lai ciia alkoxit kim loai dugc thém vao trong khi hdn hgp phén
tng duoc gitt ¢ nhiét do cao. Do do, chét flo héa c6 thé hoa tan c¢6 thé duoc thém vao
sau khi it nhit 20%, t6t hon 1a it nhit 50% va dic biét wu tién it nhit 70% céc chét
phéan tmg cho qué trinh thiy phén, vi du alkoxit kim loai, dd dugc thém vao.

Quy trinh dugc mo6 ta & trén la phwong an duoc wu tién. Tuy nhién, trinh tu cac
bude cua quy trinh c¢6 thé thay ddi. Alkoxit kim loai c6 thé vi du dugc thém vao hdn
hop phan tmg bao gdm bot tir tinh mém, chat tao huyén ph tro, nuée va chit xic tac
ddng thoi hodc nude va alkoxit kim loai ¢6 thé duoc thém vao dong thoi. Tuy nhién,
trong cac phuong an nhu vay, sy bd sung timg budc cia alkoxit kim loai trong nhidu
hon mot bude duge wu tién, trong d6 chat flo héa c6 thé hoa tan duge thém vao ciing

mot luc nhu duge mo ta & trén.

Ngoai ra hodc thay vao d6, chét flo hoa cé thé hoa tan dugc thém vao ngay sau
khi xtt Iy v6i dung dich gbc silic. Néu chat flo héa cé thé hoa tan duoc thém vao ngay
sau khi xtr 1y v6i dung dich gdc silic, bot tir tinh mém duogc xtr Iy boi dung dich goc
silic bao gdm hoic khéng bao gdm chét flo héa co thé hoa tan. Bot tir tinh mém duoc
phu c6 thé duoc tron véi dung moi, chéng han nhu etanol, va chét flo héa c6 thé hoa

tan trong budc quy trinh sau quy trinh phu alkoxit.
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Bot tir tinh mém dugce phi theo cac quy trinh duge mo t& & trén va bot tir tinh
mém duoc pht nhu duge xac dinh dugce dic trung boi ¢6 do dan tir duoc cai thién két
hop v6i d6 6n dinh nhiét d6 khong thay dbi hogc tham chi duoc cai thién so véi cac
vét liéu cua tinh trang k¥ thudt dugc boc 19 trong EP 2 871 646 Al.

Bot tir tinh mém dugc phu theo cac quy trinh dwoc mo td & trén va bd tr tinh
mém dugc phi nhu duge xac dinh & trén dic biét thich hop dé san xuét c4c linh kién
dién tir. Cac linh kién dién t&r ching han nhu céc 18i tir ¢6 thé thu dwoc bing cach vi du
ép khuon hodc ép phun bdt tir tinh mém dugc phu. Dé san xuét cac linh kién dién tir
nhu vay, bot tir tinh mém dugc phu thuong duoc két hop vé1 mot hodc nhiéu loai
nhua, chéng han nhu nhua epoxy, nhya uretan, nhya polyuretan, nhya phenolic, nhya
amino, nhua silic, nhya polyamit, nhya polyimit, nhyua acrylic, nhua polyeste, nhya
polycacbonat, nhya norbornene, nhya styren, nhya polyete sulfon, nhua silic, nhua
polysiloxan, nhua flo, nhya polybutadien, nhua vinyl ete, nhua polyvinyl clorua hodc
nhuya vinyl este. Phuong phép tron cac thanh phan nay khong bi giéi han, va viéc tron
c6 thé duge thuc hién béi may tron, vi du: may xay ribbon, may tron cdc, may tron
Nauta, may tron Henschel hodc may siéu tron hodc may nhao tron, vi du: may tron
Banbury, may nhao, may cudn, may nhao cé vach ngin, may tron canh khudy, may

tron hanh tinh hodc may dun mot truc hodc hai truc.

Dé san xuét khuon duc, bot tir tinh mém cé thé duge trdn véi mot hode nhidu
loai nhua dé tao thanh bot khudn hodc bot sin sang dé ép. Déi v6i bot khudn, hon hop
bot tir tinh mém dugce phi va nhua c6 thé duoc gia nhiét va néng chay & nhiét d nong
chdy cta nhua, tdt hon 13 nhya nhiét déo, sau d6 dugc tao thanh linh kién dién tu,
ching han nhu 16i tir ¢c6 hinh dang mong mudn. T4t hon 12 hdn hop duge nén trong
khuon dé tao ra khuon tir tinh hodc c6 tir tinh. Viéc nén tao ra khudn dic ma c6 do bén

cao va én dinh nhiét do tt.

Phuong phap khic dé san xudt khuon bao gbm bot sin sang dé ép, c6 chira bot
tir tinh mém duogc phii con duge pht thém véi nhya. Bot sdn sang dé ép nhu vay c6 thé
dugc ép trong khuon & ap suét 1én dén 1000 MPa, tét hon 14 1én dén 500 MPa c6 hoic
khong cé gia nhiét. Sau khi nén, khuén dugc dé 1ai dé bao dudng. Quy trinh phu bt tir

tinh mém v6i nhua bao gdm vi du cac budce phan hity nhya, vi du: nhya epoxy, trong
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dung méi, thém bot tir tinh mém vao hdn hop, loai bé dung mdi khéi hdn hop dé tao
san phim khé, va nghién san phim kho dé tao bot. Bot san sang ép duoc st dung dé

san xuat khuon tir tinh hoéc cé tir tinh.

Duc phun bot cho phép san xudt cac bd phan kim loai phirc tap v6i chi phi hiéu
qua va 4n tuong. Puc phun bot thong thudng bao gdm diic bt tir tinh mém cing voi
polyme 13m chit két dinh thanh hinh dang mong mudn, chat két dinh sau d6 dugc loai
b6 va bot dugce nén chit thanh phan kim loai rén trong giai doan nung két. Cong viéc
nay dc biét hiéu qua voi bot sit cacbonyl vi cac hat sét hinh ciu c¢6 thé dugc géi lai

v6i nhau rat chat ché.

Bot tir tinh mém duoc xi 1y theo cac quy trinh duge mo ta & trén hodc chira 16p
phu gbc silic vdi cac ché phim chira flo nhue dwgc mo ta & trén c6 thé duoc sir dung
trong céc linh kién dién tir. Pac biét, khudn kiéu nay co thé dugc st dung lam 161 cudn
day hoic bd dic cudn day nhu duge st dung trong k¥ thuat dién. Cac cudn day c6 16i
cudn diy tuong tmg hodc cac bd duc cudn day duoc st dung vi du nhu nam chdm
dién, trong may phat dién, trong may bién 4p, trong cudn cam, trong mdy tinh xach
tay, trong netbook, trong dién thoai di dong, trong dong co dién, trong bd bién tin AC,
trong cac linh kién dién tr trong cong nghi¢p 6 t0, trong dd choi, va trong may tap
trung tir truong. Cac linh kién dién tr 1a cac thanh phan 13i tir cu thé duoc sir dung
trong cac thiét bi dién, co dién va tir tinh chéng han nhu nam cham dién, may bién ap,
dong co dién, cudn cam va cym tir tinh. Cac Gng dung khéac cua bot tir tinh mém duogc
pht bao gom san xuét thé nhan dang tan sb vo tuyén (Radio-Frequency Identification -
RFID) va cac linh kién dé phan xa hoic che chén burc xa dién tir. Trong san xudt thé
RFID, ma 13 nhitng k¥ hiéu c6 kich thuéc bing hat gao dé dinh vi hodc nhan dang dbi
tuong tu dong, bot tir tinh mém c6 thé duge st dung dé in cAu tric RFID. Cudi cung,
cac linh kién dién tr dugc san xuét bé‘mg bot tir tinh mém c6 thé duoc str dung dé che
chén céc thiét bi dién tir. Trong cac mg dung nhu vay, tir trudng xen ké cia buc xa
lam cho cac hat bot lién tuc tu sép xép lai. Do két qua ctia ma sat, cac hat bot chuyén

dbi nang luong clia séng dién tir thanh nhiét.
Vi du thye hién sang ché
Phu bot kim loai - Quy trinh chung A (chuin bi bing may tron hanh tinh)
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Trong may tron hanh tinh c6 thé gia nhiét, 2700 kg bt cacbonyl sat nhu sin c6
tir BASF vé6i d6 tinh khiét 12 99,5 g ham luong sét trén 100 g va kich thuéc hat trung
binh d50 nim trong khoang tir 4,5 dén 5 um dugc thém vao. Méy tron dugc trang bi
binh ngung va dugc rira bing agon dé thu duge méi trudng tro. Trong khi khudy, 480
g etanol dugc thém vao. Sau do, 75 wt.-% téng lwong TEOS duoc thém vao (tong
lwong TEOS duoc st dung trong mdi thir nghiém dugc cho trong cac bang tir 1 dén 6
dudi day). Sau d6, 80 wt.-% tdng lwong dung dich NH; trong nude cb ndéng do 5 wt.-
% NH;3 duge thém vao (tong luong dung dich NH; trong nudc duge st dung trong cac
thir nghiém dugc cho trong cac bang tur 1 dén 6 dudi ddy). Bay gio nhiét do dugc ting
1én dén 60°C trong khi khudy. Sau khi khudy & nhiét do ndy trong 2 gid, chét flo héa
duoc thém vao hdn hop phan tmg dudi dang dung dich trong etanol véi ndéng do nim
trong khoang tir 10 dén 15 wt.-%. Nhiét do dugc duy tri trong khi 25 wt.-% TEOS con
lai va 20 wt.-% dung dich NH3 con lai dugce thém vao trong thoi gian khoang 1 gio.
Hdn hop duoc khudy trong 45 phiit nita. Bd ngung tu duge théo ra va san pham duoc
khudy trong mét gid nita. Trong thoi gian d6, dong khi tro dugc tang 1én 600 V/h, da
loai bé mot $6 dung moi. Sau 1 gio nhiét d0 dugc nang 1én 90°C va san phém duoc
khudy trong dong khi tro ting 1én cho dén khi kho. Bot cacbonyl sit dugc phti duge

thu dudi dang bot mau xam.
Phu bdt kim loai - Quy trinh chung B (chudn bi trong binh)

355 g etanol dugc thém vao binh dugc trang bi bo déng hoéa (bd dé)ng hoa
roto/stato c6 san tir Polytron®) va bd ngung tu dugc rira bang agon dé thu dugc moi
trudng tro. Bo dong hoéa duge dat thanh 2000 vong/phut. Trong khi khudy, 500 g bot
cacbonyl st nhu s&n c6 tir BASF v6i do tinh khiét 1a 99,5 g ham luong sit trén 100 g
va kich thudce hat trung binh d50 nim trong khoang tir 4,5 dén 5 pm dugc thém vao.
Téc do bo ddng hoa duoc tang 1én dén 6000 vong/phit. Sau do, 68 wt.-% téng lugng
TEOS dugc thém vao (tdng lwong TEOS duoc st dung trong mdi thir nghiém dugc
cho trong bang 7 dudi day). Sau do, 100 wt.-% téng luong dung dich NH; trong nuéc
c6 ndng d6 2,5 wt.-% NH; dugc thém vao (tdng lugng dung dich NH; trong nuéc
dugc stir dung trong cac thir nghiém dugc cho trong bang 7 dudi day). By gio nhi€t do
duoc tang 1én 45°C trong 20 phut, sau d6 1én 55°C trong 20 phut va cubi cing 1én
65°C trong 20 phut trong khi khudy. Sau khi khudy & nhiét do nay trong khoang 1 gio
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nita, chit flo héa duoc thém vao hdn hgp phan tmg dudi dang dung dich trong etanol
v6i ndng d6 nam trong khoang tir 10 dén 15 wt.-%. Nhiét do duoc duy tri trong khi 32
wt.-% TEOS con lai duge thém vao nhanh chéng. Hén hop duge khudy trong 1 gid
nita. San phdm dwoc khudy trong khoang 3 gid tai 95°C tai dong khi tro 600 1/h va 47
vong/phut trong may trdn hanh tinh cho dén khi hét dung méi. Bot cacbonyl sat dugc

phu dugc 1am kho duge thu duéi dang bot mau xam.
Tron véi nhua epoxy

100 g bt sit cacbonyl duge pht (coated carbonyl iron - CIP) dugc tron voi
nhya epoxy, vi du Epikote™ 1004 c6 sin tir Momentive, bing cch hoa tan 2,8 g nhya
epoxy trong 15 dén 20 ml dung méi (metyletylketon hodc axeton) va thém 0,14 g
dicyandiamit, vi du Dyhard® 100SH c6 s&n tir Alzchem, nhu chat héa cing. Trong che
thay tinh, CIP dugc phu dugc khudy cling v6i cong thitc epoxy sit dung may tron hoa
tan ¢ 1000 vong/phut. Sau khi tron bot nhao duoc db vao tAim nhom, sau d6 dugc dua
vao ta hit trong 8 gio. TAm epoxy CIP khd thu duogc dugce nghién trong may nghién
dao trong 10 gidy dé tao ra bot sin sang ép. N6 bao gbm 2,8 wt.-% nhura epoxy.

Duc va ndi ddy cua 161 vong

6,8 g (£ 0,1 g) bot sin sang ép dugc dua vao khudn thép kiéu vong c6 dudng
kinh ngoai 1a 20,1 mm va duong kinh trong 1a 12,5 mm tao ra chidu cao xdp xi 5 - 6
mm. B0t san sang ép duoc duc & 440 MPa trong vai gidy. Tu khéi luong chinh x4c va
chiéu cao cua vong, mat do cua 16i vong dugc tinh toan. Lo1 vong dugc ndi day véi 20
cudn day bang day dong 0,85 mm riéng biét, vi du Isodraht c6 san tr Multogan
2000MH 62, dé x4c dinh do dan tir va dién trd suét.

Do d6 din tir va dién tr& suat

May do LRC dugc sir dung dé do do dan tir clia 18i vong. Tét ca cac phép do
duoc thuc hién & 100 kHz véi do 1éch 0V DC. Dong dién AC thir nghiém 10mA duoc
st dung cho 161 vong.

D& do dién trd sudt cla cac phin duoc ép, ngudn dién duge mic ndi tiép véi

von két va mAu. 298 von duoc st dung cho da ning ké va mau dugc mac ndi tiep. Viée
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doc dién &p cua da nang ké dugc st dung dé udc tinh dién tré cla mau st dung

phuong trinh sau:
Rsample = RmeterX (VPS - Vmeter)/v meter ,

trong d6 Reample 12 dién trd cua truc, Rmeter 14 dién tré trong cta déng ho do, Vps
12 dién &p dat vao tir ngudn dién (= 298 V), v Vineter 12 56 doc tir von ké.

On dinh nhiét do

Truée khi bit dau kiém tra d6 6n dinh nhiét do, epoxy da duogc séy. biéu nay
dugc thuc hién béng cach dat cac 101 vong trong tu séy duoc dit & 70°C. Sau 2 gio cac
16i vong dugce ddt vao tu séy thr hai dugc dit & 155°C. Sau 2 gio cac 161 vong dugce

lay ra dé kiém tra dién tr¢ suét.

Bay gio cac 16i vong lai duogc dat vao tu séy duoc dat & 180°C trong mot
khoang thoi gian. Su dn dinh nhiét d6 sau 24 gio vi du duoc do sau 24 gid xi 1y nhiét
d0 bd sung tai 180°C. Ldi vong dugc danh ddu 13 6n dinh nhiét do néu dién ap do dugc
1a khoang 0 V sau 24 gi¢ tai 180°C va <30V, tdt hon 1a <25 V, va dic biét <20 V,
sau 48 gio tai 180°C. Trong phuong an dugc uu tién khéc, dién ap duoc do t5t hon 1a

<70 V, vu tién hon 12 <30 V, va cu thé 14 < 10 V sau 120 gio tai 180°C.
Céc két qua kiém tra
Sau khi xtr 1y nhiét d§ céac mau duoc ép, dd dn tir va dién trd suit duogc x4c

dinh nhu mé ta & trén. Céc két qua dugc thé hién trong cac bang tir 1 dén 7 duéi day.

Céc kiém tra &n mon dugc tém tit trong bang 8.

Trong bang 1, cac vi du tr E-1 dén E-3 va céc vi du so sanh C-1 va C-2 dugc
tom tit. Cac vi du va vi du so sanh cho phép so sanh bdt sat cacbonyl dugc phu (CIP)
bang cach st dung cac chat flo héa khac nhau trong céc diéu kién gidng hét nhau. Nhu
c6 thé thy tir két qua, tit ca cac hop chit thé hién cac dic tinh tir t6t dén xuit sic vé
d6 dan tir cling nhu kha ning chiu nhiét sau mot khoang thoi gian nhét dinh.

Nhu duoc chirng minh boi cac vi du tir E-4 dén E-8 dugc thé hién trong bang 2,
c4c chét flo héa phu hop véi sang ché cho phép giam dang ké luong duge st dung dé
dat dugc két qua xuét séc vé dién tré sudt. Bat dAu tir 9,6 mmol chat flo héa trén 1 kg
CIP, luong thuong dugc su dung trong EP 2 871 646 Al, luong chét flo héa c6 thé
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giam khoang 30 % xubng 6,70 mmol/kg ma khong anh huéng tiéu cuc dén do 6n dinh
nhiét néu HBF, dugc st dung. Trén thuc té, viée giam din dén nhitng cai thién nhd dbi
v6i dién tré suat sau 48 gio.

Béang 3 thé hién cac didu kién phan ung khac nhau bang cac ty 16 TEOS,
amoniac va cht flo héa khac nhau cho phép anh huéng dén cac dic tinh cua san
phim. Nhu c6 thé thdy, cac dac tinh dic biét tot dbi véi dién tré sudt cling nhu tinh
thAm dat duoc néu ty 1€ mol ciia amoniac trén TEOS nam trong khoang 1:1,1 dén

1:1,8.

Céc vi du tir E-16 dén E-19 trong bang 4 chimg minh ring lwong chét flo héa c6
thé giam dang ké, néu [NH;EtOH][BF4] dugc st dung, so v6i BFs-NH-CHa-Ph (xem
vi du so sanh CE-4). '

Bang 5 thé hién viéc st dung [NH3EtOH][BF4] 1am tic nhan flo héa cho phép
tiép tuc giam lugng SiO va tac nhan flo héa so v6i BF3-NHa-CHz-Ph. Cu thé, lugng
chét flo héa c6 thé dugc giam khoang 65 mol-%, lugng chit TEOS c6 thé dugc giam
khoang 10 mol-% va lugng dung dich NHs cé thé duoc giam khoang 20 wt.-% khi
[NH3EtOH][BF4] dugc st dung so véi BF;-NH>-CHz-Ph ma khong lam gidm déang ké

déc tinh cda san pham.

Bang 6 so sanh viéc st dung [NH3;EtOH][BF4] nhu chét flo héa véi chét flo héa
3 biét BFs-NH,-CHa-Ph trong cac két hop khac nhau déi véi cac lugng SiO2 va dung
dich NHj trong khi Iugng nguyén tir flo dugc giir xap xi khong ddi trong cac cap vi du
CE-6/E25, CE-7/E26, CE-8/E-7, va CE-9/E8. Nhu c6 thé thy tir cac vi du va céc vi
du so sanh nay, cac vi du so sanh sit dung BF3-NH2-CH»-Ph thuong dan dén dién ap
cao hon sau khi dé 15i vong dugc tao ra ¢ nhi¢t do tdng lén (tuc la dién tré suit cao
hon). Mit khac, mau thtr st dung BF3-NH2-CH»-Ph thuong c6 d6 dan tu thép hon.
Nguoc lai, cac vi du theo sang ché sur dung [NH;EtOH][BF4] thé hién su két hop doc
d4o gitra d6 dan tir cao twong dbi va dién trd sut thap (trc 12 dién ap do dugc) sau khi
tiép xuc voi nhiét dd tang. Vi duy, bﬁng cach so sanh cac vi du thé hién d6 dan tur
khoang 17 (+/- 0,05) (tic la cac vi du E-26, CE-8 va CE-9) rd rang 1a theo sang ché,
dd dan tlr twong tu dat duoc trong khi dién trd suét thép hon rd rét sau 48 gid tai 180°C
(15 V déi voi E-26, 143 V d6i voi CE-8 va 105 V d6i véi CE-9).
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Bang 7 thé hién cac két qua kiém tra cua hai vi du E-29 va E-30 ma d&u dugc
phoi dudi 180°C trong 120 gid. Ca hai vi du déu cho két qua tuyét voi ddi véi do dan

ttr, cling nhu dién trd suéat.
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Céac thtr nghiém dn mon

D0 3n mon cuia cac vat liéu thép khong gi khac nhau da duoc kiém tra bang
cach tiép xtc cac mau (kich thude: 50x20x2 mm) vat liéu thép khong gi (vét liéu duoc
thir nghiém bao gém theo DIN EN 10027-2: 1,4541, 1,4571, 1,4462, 1,0425) vao dung
dich phu gia twong ing & T = 60°C trong 4x7 ngay trong d6 dung dich dugc thay thé
bé‘mg dung dich méi mdi tudn. Thir nghiém dugc thuc hién trong binh PTFE dugc
trang bi. Cac két qua thir nghiém duoc tom tit trong bang 8.

Béang 8. Cac két qua thir nghiém &n mon

Dung dich phu gia pH an mon
[NH3EtOH][BF4] (15 wt.-% trong etanol) 6 khong
BF3-NH-CH»-Ph (15 wt.-% trong etanol) 4 khong / it
HBF4 (3 wt.% trong etanol) 3 it

HBF4 (10 wt.% trong etanol) 3 it / manh
HBF4 (10 wt.% trong nuéc) 0-1 Manh

Nhu ¢6 thé thdy, dung dich ciia HBF4-dan dén dn mon vat liéu thép khong gi tir
it n manh tuy thudc vao dung moi dugce st dung. Nguoc lai, BF3-NH,-CH»-Ph (15
wt.-% trong etanol) va [NH3EtOH][BF4] (15 wt.-% trong etanol) vé co ban khong hoic
it bi &n mon. T quan diém v& do tinh khiét ciia san phim, NH;EtOH][BF,] va
BF;-NH,-CHz-Ph do d6 dugc wu tién trong quy trinh phti bt tir tinh mém so véi
HBF,, Tuy nhién, loai sau c6 thé dugc sit dung & ndng do6 thip (tc 13 3 wt.-% trong

etanol).

Tu nhitng diu trén, cac vu diém cia sang ché c6 thé duoc tom tit nhu sau day.
Viéc st dung chét flo héa theo cong thirc (II) trong quy trinh phi bot tir tinh mém,
trong d6 viéc pht bao gém it nhit mot ché phdm chira flo chira thanh phan c6 cong
thie (I), cho phép tao ra bot tir tinh mém duoc phud c6 do dan tr cao hon & dién trd
suét twong dwong so vdi cac chat flo hoa di biét. Mit khac, c6 thé dat dugc dién tro
suét cao hon & do dan tir twong duong. Hon nita, chit flo héa theo sang ché 46n dinh

hon trong dung dich, it bi két tia hon tir dung dich (trc 12 ¢6 do hoa tan cao hon), cho
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thAy kha ning tuong thich vat lidu dwoc cai thién (dc biét 13 vé an mon) va kha ning

kiém soat duoc cai thién.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh phu bt tir tinh mém, 16p phit bao gdm it nhat mot ché phdm chia flo
chtra thanh phan c6 cong thic (I):
Sit0,75¢ McO2-05cFa (D)

trong do:

¢ ndm trong khoang tir 0,01 dén 0,5,

d nam trong khoang tir 0,04 dén 2, va

M 13 B hoac Al,

trong d6 bot tur tinh mém duoc tron véi dung dich géc silic chta it nht mot

chét flo héa c6 thé hoa tan, trong d6 it nhdt mot chét flo héa cé thé hoa tan 13 thanh

phén c6 cong thirc (I1):

[QI[MF4] (II)

trong do:

M 1a B hoac Al; va

Q 1a nhom cation duge chon tir HY, Na*, K*, Rb*, Cs™ hodc [NR4]*, trong d6 R!
dugc chon doc 14p tir nhém bao gdm -H, -Ci-12-alkyl, -Ca-12-alkenyl, va -Ce.1s-aryl, mdi
nhém trong $6 chung co thé dugc thé voi it nhit mot nhém duogc biéu dién boi cong
thirc -OR?, trong d6 R? dugc chon doc 14p tir —H, -Ci-12-alkyl, -Ca.12-alkenyl, va -Ci.1s-
aryl.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 bot tir tinh mém duoc tron véi dung dich gde silic
va {t nht mot chét flo héa c6 thé hoa tan dugc thém vao sau khi xir Iy it nhat mot phan
bot tir tinh mém véi dung dich gbe silic.
3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, trong d6 it nhit mot chat flo héa c6 thé hoa tan 13

thanh phan c6 cong thirc (ID):
[QI[MF4] (II)
trong do:
M duoc chon tir B, va
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Q 13 nhom cation dugc chon tir H hodc [NR4]%,

trong d6 R! dugc chon doc 14p tir nhém bao gém -H, -Ci.12-alkyl, -Cz-12-alkenyl,
va -Cs.1s-aryl, mdi nhém trong sé ching cé thé duoc thay thé boi it nhit mot nhém
dugc biéu dién boi cong thic -OR?, trong d6 R? dugc chon doc 1ap tir —H, -Ci.12-alkyl,
-Co-12-alkenyl, va -Cy.1s-aryl.

4. Quy trinh theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 chit flo hoa c6 thé hoa tan dugc chon
tir nhém bao gdm HBF4, [NH4][BF4], va [(R*-O-R?)x-NH;3«][BF4],

trong do:

R3 biéu dién nhém c6 cong thic -(CoHonip)-;

n 12 s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 6,

p 12 sé nguyén duoc chon tir 0 va -2,

R* dugc chon tir -H hodc —(CmHomtq)-CHs,

m 13 s6 nguyén nim trong khoang tir 0 dén 6,

q 12 s6 nguyén dugc chon tir 0 va -2,

v6i diéu kién khi m =0 thi ¢ =0, va

x 12 s6 nguyén dugc chon nim trong khoang tir 1 dén 3.

5. Quy trinh theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 chét flo héa véi lugng nim trong
khoang tir 0,1 dén 10 mmol trén 1 kg bot tir tinh mém duoc thém vao dung dich gdc
silic.

6. Bot tir tinh mém duoc pha véi 16p phit gbe silic thu duge béi quy trinh theo diém
diém 1.

7. Bot tir tinh mém theo diém 6, bao gdm it nhit mot ché phdm chira flo cé cong thirc
(D), trong d6 M 1a B.

8. Bot tir tinh mém theo mét trong sb cac diém tir 6 dén 7, trong d6 16p phi gbc silic
bao gbém tir > 5 dén 45 % theo trong lugng (Wt.-%) cua it nhit mdt ché phdm chira flo

c6 cong thire (I).
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9. Bot tir tinh mém theo mot trong s6 cac diém tir 6 dén 8, trong d6 thanh phr:in flo cua
ché phim chtra flo dugc nhung trong nén SiO2 hodc dugc lién két v6i bé mat cta 16p
phi SiO,, hodc duoc nhing trong nén SiO, va duoc lién két v6i bé mit ciia 16p phi

Si0s.

10. Bot tir tinh mém theo mot trong sb cac diém tir 6 dén 9, trong d6 16p phu gbc silic
¢6 d0 day trung binh nim trong khoang tir 2 dén 100 nm.

11. Bot tr tinh mém theo mdt trong sb cc diém tir 6 dén 10, trong d6 bot tir tinh mém
bao gdm 16p phu gbc silic véi lwgng nim trong khoang tir 0,1 dén 10 wt.-% dua trén

téng trong luong clia bot tir tinh mém.

12. Bot tir tinh mém dugc phu véi 16p phu gde silic, trong d6 16p phi gbc silic bao

gbm it nhit mot ché pham chira flo c6 cong thire (D):
Si1-075¢ McO2-05¢ Fa - (D)
trong do:
¢ nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5,
d nim trong khoang tir 0,04 dén 2,
chi s ¢ va chi sé d c6 méi quan hé nhu sau: d = 4c, va
M 1a B hodc Al

13. Bot tir tinh mém theo didm 12, bao gdm it nhit mot ché phdm chia flo ¢é cong
thirc (I), trong d6 M 1a B.

14. Bt tr tinh mém theo mot trong sb cac diém tir 12 dén 13, trong d6 16p phu gbc
silic bao gdm tir > 5 dén 45 wt.-% cua it nhat mot ché phdm chira flo ¢6 cong thire (I).
15. Bot tir tinh mém theo mot trong sb cac diém tir 12 dén 14, trong d6 thanh phén flo
ctia ché phim chwa flo dugce nhing trong nén SiO; hoic dugc lién két voi bé mit cua
16p phu SiO», hodc duoc nhing trong nén SiO; va duoc lién két v6i bé mit cta 16p phu
Si0s.

16. Bot tir tinh mém theo mot trong sb cac diém tir 12 dén 15, trong d6 16p phi gbc

silic ¢6 do day trung binh nim trong khoang tir 2 dén 100 nm.
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17. Bot tr tinh mém theo mot trong b cac diém tr 12 dn 16, trong d6 bot tur tinh
mém bao gdm 16p phu gdc silic v6i lugng nim trong khoang tir 0,1 dén 10 wt.-% dua
trén téng trong lwong ciia bot tir tinh mém.

18. Phuong phap san xuét linh kién dién tir bing cach diic bot tir tinh mém thu dugce tir
quy trinh theo diém 1 hodc 2 hodc bdt tir tinh mém theo diém 12.

19. Linh kién dién tt bao gdm bot tir tinh mém thu duoc tir quy trinh theo diém 1 hoc
2 hogc bot tir tinh mém theo diém 12.

35





