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(57) Sang ché dé cdp téi cac vi hat chan viing cén hdng ngoai, thé hién tac
dung duy tri hé sb truyén qua cao trong viing anh sdng nhin thiy, trong khi
vaAn che chén anh sang trong ving cdn hong ngoai, hiéu qua hon vonfram
oxit va oxit vonfram composit theo k¥ thudt truyén théng, va phuong phép
san xudt vat liéu nay, va thé phan tan chtra cac vi hat chén vung can héng
ngoai. Céc vi hat chin ving cidn hdng ngoai 1a oxit vonfram composit chira
cdu truc tinh thé luc gidc, va hing sé mang cta cac hat min vonfram oxit
composit 1a 7,3850 A ho#c 16n hon va 7,4186 A hodc nhd hon trén truc a,
va 7,5600 A hodc 16n hon va 7,6240 A hodc nho hon trén truc ¢, va kich ¢o

hat ctia céc vi hat chin vung can héng ngoai la 100 nm hodc nhdé hon.
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Linh vue ky thuit dwge dé cip

Sang ché nay dé cip téi cac hat min vat liéu chén cén héng ngoai la
trong subt trong vung anh sang nhin thiy va c¢6 kha ning hdp thu trong
ving can hdng ngoai, va phwong phép san xuit chung, va chit long phén
tan hat min vat liéu chén can héng ngoai.

Tinh trang k§ thuéit ciia sing ché

DPé lam thanh phin chin anh sang dwoc st dung cho vét liéu cira sb
hodc dang twong tu, tai lidu sang ché 1 dé xuit mang chin anh sang chua
chit nhudm den chtra cac chidt nhudm v6 co nhu cacbon den va titan den c6
kha niang hap thu trong vung 4nh sang nhin thiy téi ving anh sdng cén
hong ngoai, va cdc chit nhudém hitu co nhu anilin den cé kha ning hdp thu
manh chi trong vung 4nh sdng nhin thdy, va tai liéu sang ché 2 dé xuit
thanh phan chin 4nh sang loai nhu gwong ban ma c6 kim loai nhuw nhém
duoc lang dong hoi trén d6.

Tai liéu séng ché 3 @& xuit thay tinh chin tia nhiét c6 thé dwoc st
dung mot cach thich hop tai vi tri yéu cau hé sd truyén anh sdng nhin théy
cao va hiéu qua chin tia nhiét tbt, trong d6, mang oxit vonfram composit
dugc tao ra trén dé thuy tinh trong sudt ti phia dé, mang oxit vonfram
composit chua it nhit mot ion kim loai dugc chon tir nhém tao thanh tir
nhém Illa, nhém Iva, nhém Vb, nho’m VIb va nhom VIIb cua bang tuan
hoan, va mang dién modi trong subt dwoc tao ra trén 16p tht nhat lam 16p
thu hai, va mang oxit vonfram composit dugc tao ra trén l&p tht hai nhu 1a

16p thtr ba, mang oxit vonfram composit chira it nhit mot ion kim loai duoc

1/60



48471

chon tr nhém tao thanh tor nhém IIla, nhém IVa, nhém Vb, nhém VIb va
nhoém VIIb ctia bang tuan hoan, va chiét xudt ctia mang dién moi trong subt
cua lop tht hai dugce tao ra thdp hon chiét Xudt cia mang oxit vonfram
composit ciia 16p thit nhét va 16p thit ba.

Tai liéu sang ché 4 d& xudt thuy tinh chan tia nhiét trong d6, mang
dién moi thi nhéat duoc tao ra trén dé thay tinh trong subt nhu 1a 16p thu
nhét tir phia dé, va mang vonfram oxit dugc tao ra trén 16p thu nhat lam 1ép
th hai, va mang dién mdi tha hai dugc tao ra trén 16p thi hai lam 1&p tht
ba, theo cung mot cach nhu trong tai liéu sang ché 3.

Tai liéu sang ché 5 d& xudt thuy tinh chén tia nhiét trong d6, mang oxit
vonfram composit chra cung mdt nguyén td kim loai dugc tao ra trén dé
trong subt tir phia dé lam 16p tha nhét, va mang dién moi trong sudt duge
tao ra trén 16p th nhit 1am 16p th@ hai, theo cung mdt cach nhu trong tai
liéu sang ché 3.

Tai liéu sang ché 6 dé& xult tAm thuy tinh chin 4nh sdng mit troi c6

tinh chédt chdn anh sang mat troi, dugc tao thanh béng cach phu trén do
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mang oxit kim loai dugce chon tir mét hodc nhiéu loai trong s6 vonfram .

trioxit (WOs3), molipden trioxit (MoOs3), niobi pentoxit (Nb2Os), tantali
pentoxit (Ta20s), vanadi pentoxit (V20s) va vanadi dioxit (VO2) chua cac
phu gia nhu la hydro, liti, natri hoac kali, nho phuong phiap CVD hodc
phuong phéap phun, va phéan huy nhiét tai 250 °C.

Tai liéu sang ché 7 d& xudt vide thu vét lidu cach ly 4nh sdng diéu
chinh 4nh sdng mit trdi ma phan Gng tao mau va khr mau séc cua noé voi
anh sang la nhanh, c6 dinh hip thu tai buéc séng 1a 1250 nm trong ving
can héng ngoai tai thoi diém tao mau, va kha ning chin céc tia cén héng
ngoai cua anh sdng mat troi, béng cach st dung vonfram oxit thu dugc nho

thuy phan axit vonfram, va st dung céc tinh chét sau: khi polyme hitu co ¢6
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cAu tric cu thé dugc goi 1a polyvinyl pyrrolidon dwgc thém vao vonfram
oxit va khi duoc chiéu xa véi cdc tia anh sdng mat troi, tia cuc tim trong
anh sang mat troi s€ bi hép thu boi vonfram oxit, va cac dién tir va cac 16
trong bi kich thich s& dwoc sinh ra, nho d6 gy ra viéc ting dang ké trong
luong vonfram hoa tri ndm do lugng nhod cua tia cuc tim, va khi phdn ung
tao mau trd nén nhanh hon, mat d6 tao mau tré nén cao hon, va vonfram
héa tri nam 1a dic biét dé bi oxi héa thanh hoa tri sdu bang cach chin anh
sang, tao thanh phan tng kht mau nhanh hon.

Cac tac gia sang ché nay dé xuit trong tai lidu sing ché 8 cac diém
sau: bot duogc tao thanh ti vonfram trioxit hoac hydrat cua chiung hoac hén
hop cua cd hai duge thu bang c4ch hoa tan vonfram hexaclorua trong rugu
va bay hoi dung mo6i nguyén ven, hodc bing cach bay hoi dung mdi sau khi
gia nhiét dudi nhiét do héi luu va sau d6 ap dung viéc gia nhiét tai nhiét do
td 100 °C dén 500 °C; thiét bi dién sic thu dugc st dung cdc hat min
vonfram oxit; va céc tinh chit quang hoc clia mang c6 thé duogc thay dbi khi
viéc can nhiéu 16p dugce tao thanh va cac proton dugc dua vao trong mang.

Tai lidu sang ché 9 dé xudt phuong phap tao ra cac ddng vonfram khéc
nhau dugc bidu dién bdi MxWO3 (nguyén t&6 M 1a nguyén té kim loainhu
kiém, kiém thod, dat hiém, va thdéa min 0<x<1), béng cach s dung vonfram
amoni loai meta va cdc mudi kim loai tan duoc trong nuéc khac lam céc vat
lidu tho, va bing cach cip khi hydro dugc thém vao véi khi tro (lugng bd
sung: khoang 50 % thé tich hodc 16n hon) hodc hoi nuéc (lugng bd sung:
khoang 15 % thé tich hodc nho hon) vao vat chit kho cta dung dich trong
nuée duge tron 1an néu trén, trong khi gia nhiét t¢i khoang 300 dén 700 °C.

Céc tac gia sang ché nay da boc 16 vat thé phan tan vat liéu chidn hong
ngoai hat min ma trong d6, cac hat min vat liéu héng ngoai dugc phénrtén

trong moi trudng, trong dé, cac hat min vat liéu hong ngoai chura céc hat
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min vonfram oxit hodc/va cdc hat min vonfram oxit composit, va kich co&
hat dugc phén tan cua hat min vat li¢u héng ngoai la 1 nm hodc 1é6n hon va
800 nm hodac nho hon.
Tai liéu lién quan dén tinh trang k§ thudt cta sdng ché
Tai liéu sang ché

[Tai liéu sang ché 1] Pon yéu ciu cap sing ché Nhat Ban dang xét
nghiém sb No. 2003-029314;

[Tai liéu sdng ché 2] Pon yéu cdu cadp sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sb No. 1997-107815;

[Tai liéu sang ché 3] Pon yéu ciu cAp sang ché Nhat Ban dang xét
nghidm sb No. 1996-59300;

[Tai lidu sang ché 4] Pon yéu cdu cip sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sé No. 1996-12378;

[Tai liéu sang ché 5] Pon yéu ciu cip sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sd No. 1996-283044;

[Tai liéu sang ché 6] Pon yéu cidu cip sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sé No. 2000-119045;

[Tai lidu sang ché 7] Pon yéu cau cip sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sb No. 1997-127559;

[Tai lidu sang ché 8] Pon yéu cdu cdp sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém s6 No. 2003-121884;

[Tai lidu sang ché 9] Don yéu ciu cip sang ché Nhat Ban dang xét
nghiém sb No0.1996-73223;

[Tai lidu sang ché 10] Cong bé don sang ché qudc té sb WO
2005/037932;
B4n chit k§ thuit cia sang ché

Van dé dugc giai quyet boi sang cheé
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Tuy nhién, theo nghién clru cla céc tac gia sang ché nay, da tim ra céc
dé xuit va cac bdc 16 duge mo ta cac trong céc tai liéu sang ché tir 1 &én 10
¢6 céc van dé sau.

Ché4t nhudm den dugc md ta trong tai liéu sang ché 1 ¢6 kha ning hép
thu 16n trong vung 4nh sadng nhin théy. Do dé, tdbng mau cua vat liéu clra s0,
v.v. ma chit nhudm den duoc 4p dung vao d6 sé tré nén t6i hon, va do d6 ¢o
thé thdy rang viéc st dung phuong phap 1a bi han ché.

Vit liéu ctra sd hoic dang tuong tu ma mang léng dong hoi kim loai

dugc mo ta trong tai liéu sang ché 2 dugce ap dung vao dd, c6 thé hi¢n bén
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ngoai nhu 1a guong ban phan xa. Do d6, khi vat li¢u cua s6 hodc dang

twong ty ma mang ling dong hoi kim loai duge 4p dung vao dé, dugce su
dung ngodi troi thi thiy rédng viée phan xa la gdy 16a méat va c6 van dé theo
nghia lién quan téi canh quan.

Céc vat liéu chin tia nhiét dugc mo ta trong cac tai liéu sang ché tur 3
dén 5 chu yéu duogc tao ra béi phuong phép st dung phuong phap sdy nho
phuong phép tao hinh mang chin khéng nhu phuong phdp phun xa, phuong
phéap ling dong hoi, phuong phdp ma ion, va phuong phap léng dong hoi
héa hoc (chemical vapor deposition method - CVD method). Do dd, ¢6 van
@& 12 thiét bi san xudt ¢& 16n 1a cin thiét va gia thanh san xuat s& ting.

Ngoai ra, vat liéu dé ctia vat lidu chén tia nhiét bi phoi ra trudc plasma
nhiét dd cao hodc viéc gia nhiét sau khi tao thanh mang la can thiét. Vi ly
do nay nén khi st dung nhya nhu mang lam dé, can phai khéao sat thém ééc
didu kién tao thanh mang trén thiét bi.

Bén canh d6, mang vonfram oxit vd mang oxit vonfram composit dugc
mo ta trong cac tai liéu sang ché tir 3 d@én 5 nay, 1a cdc mang thé hién chuc
ning dinh trudéc khi mang nhiéu 16p véi mang dién moéi trong sudt khéc

duoc tao thanh, va do dé nd dugc coi la khac v6i sang ché nay.
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Tém thay tinh dugc pht dugc didu chinh anh sang mit troi duge mo ta
trong tai lidu sang ché 6 dugc tao thanh nhu 1a mang trén kinh bdi phuong
phap CVD, hoidc két hop ctia phuwong phap phun va phuong phap ling dong
nhiét. Tuy nhién, cé cdc han ché nhu cac vat liéu thd dat tién can la tién
chit va viéc phan huy nhiét tai nhiét 4o cao, va do d6 trong truong hop su
dung nhya nhu mang lam vat liéu dé, can thiét phai khdo sat mot cach tach
biét céc diéu kién hinh thanh mang. Ngoai ra, mang nay la mang thé hién
chtrec nang dinh trude khi tao thanh mang nhidu 16p cta hai hodc hon hai
16p va né duge xem 1a dé xuét khéc voi dé xuét cta sang ché nay.

Vat liéu cach ly nhiét anh sdng co dé tao dugc mo dun cho 4anh sang
mit troi va thiét bi dién séc duoc md ta trong céc tai lidu sang ché 7 va 8,
la cac vat liéu thay dd1 téng mau cua mang do cac tia cuc tim hodc khac
biét thé, va do d6 né duoc xem 1a khé duge a4p dung cho 1inh vuc Gng dung
ma trong d6 cAu tric mang 1a phic tap va thay d6i trong tong mau la khong
dwgc mong mudn.

Tai lidu séng ché 9 mo ta phuong phap san xudt ddng vonfram. Tuy
nhién, tai liéu nay khéng mé ta kich c& hat va céc tinh chit quang hoc cia
bot thu dugc. Do 1a do trong tai licu nay, thdy ring ddng vonfram dugc sir
dung lam vat liéu dién cyc cua thiét bi dién phéan, pin nhién liéu, hodc vat
liéu xuc tac cua téng hop hitu co. Nghia la, né duoc coi la dé xuét khéc vGi
dé xudt ctia sang ché nay.

Tai liéu sang ché 10 duogc tao ra dé giai quyét van dé néu trén, va dé
xuit cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai, vat thé phéan tan hat min vat
liéu chén cén héng ngoai, vat th& chin can héng ngoai, va cac hat min vat
lidu chén c4n hdng ngoai truyén dt anh sang nhin thy, khong c6 biéu hién
bén ngoai nhu guong ban phan xa, khong yéu cAu thiét bi san xuit ¢& 16n

cho viéc tao thanh mang trén dé, khong yéu cdu xU 1y nhiét c6 nhiét do cao
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tai thoi diém tao thanh mang, va trong khi do, chin mdt cach hiéu qua céc
tia cdn hong ngoai nhin thay dugc c6 budc séng 1a 780 nm hodc 16n hon, va
trong sudt ma khong thay dbi tong mau, va dé xudt phwong phéap san xuét
ching. Tuy nhién, nhu cau cua thi truong cho chtc ndng chén cdn hong
ngoai cua vat thé chén cén héng ngoai tiép tuc gia tang, va n6 dugc xem la
khé dé tiép tuc thoa man cic yéu cdu cua thi truong, thdm chi véi cac hat
min vonfram oxit ho#ic/va cdc hat min vonfram oxit composit dugc mo ta
trong tai liéu sang ché 10.

Trong tinh hudng néu trén, dé giai quyét van d&, sang ché nay duoc tao
ra va muc dich cta sang ché nay 1a dé @& xuét cac hat min vt liéu chén can
hdng ngoai thé hién tic dung duy tri hé s truyén qua cao trong vung anh
sang nhin thiy trong khi van che chin 4nh sang trong ving cén héng ngoai
hiéu qua hon vonfram oxit va oxit vonfram composit theo k¥ thuat truyén
théng, va phuong phap san xuét ching, va chit 16ng phan tan chira cac hat
min vat liéu chin can héng ngoai.

Phuong phap giai quyét céc van dé

Dé giai quyét van dé néu trén, cac tac gia sang ché nay da thuc hién
nghién ctru.

N6i chung, da biét rdng vat liéu chta cac dién tir ty do thé hién kha
nang hap thu phan xa ddp ung v&i séng dién tir do dao dong plasma, song
dién t¥r c6 budc séng 1a 200 nm t&i 2600 nm 1a quanh vung dnh sang mat
troi. Sau d6, khi bot ctia vat lidu 1a cac hat min nho hon buéc séng anh
sang thi n6 duge biét rang s& c6 tan xa hinh hoc trong ving dnh sdng nhin
thiy (budc séng 380 nm t&i 780 nm) s& duge lam gidm, va s& thu dugc tinh
trong sudt trong ving 4nh sédng nhin thidy. Theo sing ché nay, thuat ngit
"trong subt" dugc sir dung theo nghia 1a viéc tan xa 1a nho va do trong subt

1a cao voi 4nh sang trong vung anh sang nhin thay.
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Mit khéc, d& biét ring vonfram oxit duogc biéu dién boi cong thuc téng
quat WOs3 . x hodc chét con duoc goi 1a ddng vonfram thu dugc bang céch
thém thanh phén duong nhu Na vao vonfram trioxit la vat liéu dan va la vat
liéu ¢6 cac dién tr tu do. Sau do, trong céc vat lidu nay, dap ing clua cdc
dién tt tw do véi anh sang trong viung hdng ngoai dugc dé xudt nho phan
tich cua tinh thé don, v.v..

Céc tac gia sang ché nay da tim thiy ring cAu hinh sau ctia cdc hat min
vonfram oxit composit la cadc hat min vat liéu chin cén héng ngoai: cac tinh
thé dugc chia trong d6 1a luc gide va hing sb mang cta cdc hat min
vonfram oxit composit 1a 7,3850 A ho#c 16n hon va 7,4186 A ho#c nhd hon
trén truc a, va 7,5600 A hodc 16n hon va 7,6240 A hodc nho hon trén truc c,
va kich ¢& hat cua cédc hat min vat liéu chin cén héng ngoai la 100 nm hodc
nhé hon.

Nghia 1a, dé giai quyét van dé néu trén, sang ché thu nhat 1a céc hat
min vat liéu chan cén héng ngoai,

Trong dd, cdc hat min vat liéu chian cén hdéng ngoai 1a cac hat min
vonfram oxit composit chira cdu tric tinh thé luc giac,

hé’lng $d mang cua cac hat min vonfram oxit composit 1a 7,3850 A hoic
16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a, va 7,5600 A hodc 16n hon va
7,6240 A hodc nhd hon trén truc ¢, va

kich ¢& hat cta cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai la 100 nm
hodc nho hon.

Sang ché tht hai 13 cac hat min vat liéu chén c4n hdng ngoai theo sang

ché tht nhat, trong d6, hing sO mang cua cdc hat min vonfram oxit
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composit 1a 7,4031 A hodc 16n hon va 7,4111 A hodc nho hon trén truc a,

va 7,5891 A hodac 16n hon va 7,6240 A hodc nho hon trén truc c.

Sang ché thu ba 1a cac hat min vat liéu chan cédn hong ngoai theo sang
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ché tht nhét, trong do6, hang s6 mang cua cac hat min vonfram oxit
composit 1a 7,4031 A hozc 1én hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a,
va 7,5830 A hodc 16n hon va 7,5950 A ho#c nho hon trén truc c.

Sang ché tht tu 1a cac hat min vat liéu chin cén hdng ngoai, trong dé,
kich c¢& hat cia cac hat min vat liéu chin cén h@)ng ngoai la 10 nm hodc 16n
hon va 100 nm hoac nhé hon.

Sang ché tht ndm 13 cac hat min vt liéu chin cén héng ngoai, trong
d6, cac hat min vonfram oxit composit dugc biéu dién boi cong thic téng
quat MxWyO; (trong d6, nguyén t& M 1a mot hodc nhidu nguyén t6 du’qc
chon tir nhém tao thanh tir H, He, kim loai kidm, kim loai kiém thd, nguyén
t5 dt hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn,
Cd, Al, Ga, In, T1, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo,
Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi, va I, W la vonfram, O la oxi, va théa mén 0,20 < x/y
<0,37,va2,2<z/y <3,0.).

Sang ché tht sau la cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai, trong do,
nguyén t& M 12 mot hodc nhiéu nguyén t6 duoc chon tir Cs va Rb.

Sang ché thw bay 1a cac hat min vat liéu chén c4n hdng ngoai, trong do,
bé mit cta ting hat min vat liéu chin can héng ngoai dugc phu véi oxit
chita mot hoéc nhiéu nguyén té duge chon tur Si, Ti, Zr va Al

Sang ché thu tam 1a chét 16ng phén tan hat min vat li¢u chén can héng
ngoai, trong d6, cdc hat min vt li¢u chén céan héng ngoai dugc phan tan
trong dung moi.

Séng ché tho chin 1a phuong phap san xudt cic hat min vat liéu chan
c4n hong ngoai bao gdm céc bude:

budc tht nhat tao ra oxit vonfram composit chua a cdu trac tinh thé
luc giac dugce biéu diln boi cong thie tong quat MyWy0;, (trong do, nguyén

t6 M 1a mdt hoac nhiéu nguyén td dugc chon tir nhém tao thanh tir H, He,
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kim loai kiém, kim loai kiém thd, nguyén t6 dat hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe,
Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, TI, Si, Ge, Sn,
Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi,val, W
12 vonfram, O 1a oxi, va théa min 0,20 < x/y < 0,37, va 2,2 <z/y <3,0.); va

buéc tha hai tao ra cdc hat min vonfram oxit composit béng cach
nghién co hoc oxit vonfram composit thu dugc trong bude thi nhat, trong
d6, hing s6 mang trong cAu trac tinh thé luc gidc 1a 7,3850 A hodc 16n hon
va 7,4186 A ho#c nhd hon trén truc a, va 7,5600 A ho#c 16n hon va 7,6240
A hodc nho hon trén truc ¢, va kich ¢& hat 1a 100 nm hodc nho hon.

Sang ché thir mudi 1a phuong phép san xudt cac hat min vat liéu chan
can hdng ngoai theo sang ché tht chin, trong do6, trong budce tht hai, cac
hat min vonfram oxit composit dugc tao ra, ma héng sd mang cua chung la
7,4031 A hodc 16n hon va 7,4111 A hodc nho hon trén truc a va 7,5891 A
ho#c 16n hon va 7,6240 A hodc nho hon trén truc ¢ trong cAu trac tinh thé
luc gidc, va kich ¢& hat cta ching la 100 nm hodc nhoé hon.

Sang ché thtr mudi mot 1a phuong phap san xuét cac hat min vat lidu
chén cin héng ngoai theo sang ché tht chin, trong d6, trong budc thur hai,
cac hat min vonfram oxit composit dugc tao ra, ma héng s& mang ctia né 1a
7,4031 A hodc 16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a va 7,5830 A
hodc 1én hon va 7,5950 A hodc nhd hon trén truc ¢ trong chu truc tinh thé
luc giac, va kich ¢& hat ctia n6 14 100 nm hodc nho hon.

Sang ché tht muoi hai 1a phuong phép san xudt chat long phan tdn hat
min vat lidu chén can hdng ngoai, trong do, bude thi hai theo diém bat ky
trong sb cac diém tu 9 dén 11 dugc thuc hién trong dung mdi thich hop, dé
thu dugc chét l6ng phéan tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai trong do,
cdc hat min vat liéu chin céan h@)ng ngoai dugc mo ta trong diém 1 duoc

phén tan trong dung mdi thich hgp.
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Uu diém cta sang ché

Céc hat min vat liéu chén can héng ngoai va chit 16ng phéan tan hat
min vat liéu chén cén héng ngoai cua sang ché nay thé hién cac tinh chét
quang hoc tuyét voi nhu viée chin 4nh sang mit tréi mot cdch hiéu qua hon,
cu thé 13 4nh sang trong ving cén hdng ngoai, va ddng thoi duy tri hé sb
truyén qua cao trong vung anh sdng nhin thdy, khi so v&i cac hat min vat
lidu chin cén h@)ng ngoai va chat l6ng phén tan hat min vat liéu chin céan
hong ngoai theo k¥ thuat truyén thong.

Mb ta chi tiét sang ché

Céc hat min vat liéu chin can hdng ngoai theo sang ché nay la cac hat
min vonfram oxit composit chtra ciu tric tinh thé luc gidc, va hing sb
mang clia cdc hat min vonfram oxit composit luc giac 1a 7,3850 A hoic 16n
hon va 7,4186 A ho#ic nhé hon trén truc a, va 7,5600 A hodc 16n hon va
7,6240 A ho#c nhd hon trén truc ¢, va kich c& hat ctia cac hat min vt li¢u
chén cén héng ngoai la 100 nm hodc nho6 hon.

Céc hat min vat liéu chin céan héng ngoai va vat thé phéan tan hat min
vat liéu chén cén hong ngoai theo sang ché nay s& dugc mo ta dudi day
theo muc 1. Vat liéu chan cin h@)ng ngoai, 2. Phuong phdp san xudt cac hat
min vat liéu chan cén héng ngoai, 3. ChAit long phan tan hat min vat liéu
chén can héng ngoai, 4. Vat thé phan tan hat min vat liéu chan céan h6ng
ngoai, 5. Hiéu qua chan can héng ngoai cua vat thé phan tan hat min vat
liéu chén can h@)ng ngoai.

1. Vat liéu chin c4n héng ngoai

Céc hat min vat lidu chén c4n hdng ngoai theo sang ché nay la cdc hat
min vonfram oxit composit ¢6 cAu truc tinh thé luc giac, va hing s6 mang
ctia céc hat min vonfram oxit composit luc gidc la 7,3850 A hoic 16n hon

va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a, va 7,5600 A hodc 16n hon va 7,6240
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A hoidc nho hon trén truc ¢. Hon nfita, tri s cua ti sb (héng sb mang cua truc
c/héng sd mang cua tryc a) t6t hon néu 12 1,0221 hodc 16n hon Vé_ 1,0289
hoac nhd hon.

Sau dé, khi oxit vonfram composit luc gidc c6 hang s6 mang dinh
trudc néu trén, vat thé phédn tan hat min vat liéu chin cén hSng ngoai trong
d6, cac hat min duge phéan tdn trong moi truong, thé hién hé sd truyén qua
cua 4nh sang c6 tri s6 t6i da trong khoang budc séng tir 350 nm téi 600 nm
va tri sb tbi thiéu trong khoang budc séng tir 800 t6i 2100 nm. Cu thé hon,
lién quan t&i vung budc song trong do tri sb ti da cua hé sb truyén qua
xudt hién va ving budc séng ma trong dé tri s tbi thidu xuét hién thi tri sb
t8i da xuét hién trong khoang budc séng tir 440 dén 600 nm, va tri sé tdi
thidu xudt hién trong khoang budc séng tir 1150 dén 2100 nm. Nghia 13, tri
s t6i da cua hé sb truyédn qua xuit hién trong ving anh sdng nhin thdy, va
tri s t41 thiéu cta hé sé truyén qua xuét hién trong vung cén hdng ngoai.

Céac 1y do chi tiét v& viéc tai sao céc hat min vt liéu chin can hong
ngoai theo sang ché nay, trong d6, oxit vonfram composit luc gidc c6 héng
sd mang dinh truéc dugec md tad & trén, thé hién cac tinh chét quang hoc
tuyét voi hién van dang dugc khao sat. O day, céc tac gia sdng ché nay tién
hanh nghién ctru va kiém tra nhu sau.

Noi chung, cadc dién t ty do khong c6 mait trong vonfram trioxit
(WO3), va do doé cac tinh chit hdp thu va phan xa trong vung cén hdong
ngoai 14 nho, va né khong hi¢u qua nhu vt liéu chén hdng ngoai. O day,
mac di da biét ring céc dién ti tu do dugc sinh ra trong vonfram oxit bang
cach lam giam ti 1é vonfram trioxit so v&i vonfram t6i nhé hon 3, céc tac
gia sang ché nay da tim thdy ring khoang dic biét hiéu qua d& lam khoang
gidi han cta vat liéu chin cén hong ngoai trong phan cu thé cta khoang

gi¢i han thanh phan cta vonfram va oxi trong vonfram oxit.
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Tt hon néu, khoang gidi han thanh phan cta vonfram va oxi 12 sao
cho ti 1€ thanh phﬁn cua oxi so voi vonfram 1a 3 hodc nhd hon, va con thoa
méan 2,2 < z/y < 2,999 khi vonfram oxit dugc biéu dién nhu 1a WyOz. D¢ la
do khi tri sb z/y 1a 2,2 hodc 16n hon, thi co thé loai bd su xuit hién cla pha
tinh thé ctia WO2 hon 1a dich trong vonfram oxit, va d¢ 6n dinh hoa hoc
nhu 1a vat liéu co thé thu duoc, va do d6 vonfram oxit ¢ thé duoc st dung
lam vat 1iéu chin c4n hdong ngoai hiéu qua. Trong khi do, khi tri sb z/y 1a
2,999 ho#ic nho hon, thi lugng dugce yéu ciu cta cac dién tur tu do dugc sinh
ra trong vonfram oxit, va né tré thanh vat liéu chin cén hf”)ng ngoai hiéu
qua.

Ngoai ra, cac hat min vonfram oxit trong trang thdu vonfram oxit dugc

tao hat min dugc biéu dién nhu la cong thic téng quat WyOz, con dugce goi

la "pha Magneli" c6 ti 1€ thanh phén duoc bidu didn boi 2,45 < z/y < 2,999

1a 6n dinh héa hoc va c6 tinh chat hép thu tét trong vung cén héng ngoai.
Do d6, cac hat min vonfram oxit s& dugc wu tién lam vat liéu chan cén héng
ngoai.

Ngoai ra, s& tt hon néu thém nguyén t6 M vio vonfram oxit dé tao
thanh oxit vonfram composit. Bé 1a do bang cach chip nhéan cdu tric nay,
céc dién tr tu do duge sinh ra trong oxit vonfram composit, va tinh chét
hép thu dugc din ra tu cac dién t ty do xudt hién trong vung cén héng
ngoai va do d6 oxit vonfram composit cling la hi¢u qua khi lam vat li¢u hip
thu c4n hdng ngoai trong 14n cén cia 1000 nm trong budc séng.

O day, tr goéc nhin cta dd 4n dinh trong oxit vonfram composit ma
nguyén td M duogc thém vao d6, nguyén t6 M s& t6t hon néu 1a mdt hoidc
nhiéu nguyén tb duoc chon tir nhéom tao thanh tur H, He, kim loai kiém, kim
loai kiém thd, nguyén té dit hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni,
Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se,
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Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi, va L.

Béng cach sur dung ca viéc diéu khién ctia lwong oxi duge mé ta & trén
luong va viéc thém vao cua nguyén t6 sinh ra cac dién tr tu do cho oxit
vonfram composit, c6 thé thu duoc vat lidu chin can héng ngoai hi€u qua
hon. Khi céng thtc téng quat cua vat liéu chin cén héng ngoai thu dugc
b?ing cach st dung ca viéc diéu khién cua luong oxi va viéc thém vao cta
nguyén tb sinh ra cac dién tir tu do, dugc biéu dién nhu 13 MxWyOz (trong
d6, nguyén t6 M 1a nguyén td M dugc md ta & trén, W 1a vonfram, va O 1a
oxi), quan hé cta 0,001 < x/y <1, s€ tdt hon 12 0,20 < x/y < 0,37 dugc thda
man.

O day, tir gbc nhin cua do 6n dinh trong MxWyOz ma nguyén td M
dugc thém vao do, nguyén t6 M sé& tét hon néu 1a mot hodc nhiéu nguyén tb
duoce chon tu nhom tao thanh tu kim loai kiém, kim loai kiém thd, nguyén
t6 dét hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn,
Cd, Al, Ga, In, TI, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo,
Ta, va Re. TUr goc nhin cua viéc cai thién cac tinh chit quang hoc va kha
nang chdng chiu véi thoi tiét khi 1am vat liéu chén c4n hdng ngoai, nguyén
td M s& thudc vé nguyeén td kim loai kiém, kim loai kiém thd, nguyén t6
kim loai chuyén tiép, nguyén t6 nhém 4B, va nguyén t6 nhom 5B s& duogc
uu tién hon.

Tiép theo, tri sb zly thé hién viéc diéu khién cua lugng oxi s& dugc mo
ta. Lién quan tdi tri s zly, co ché tuwong tu nhu vat lidu chin céan héng
ngoai duoc biéu dién boi WyOz duge mé ta ¢ trén cling lam viéc trén vat
liéu chin céin héng ngoai dugc biéu dién boi MxWyOz, va bén canh do,
trong truong hop z/y = 3,0, s€ t6t hon néu né thoa man 2,2 < z/y < 3,0 do ¢6
viéc cép chia cac dién tir tu do do lugng thém vao clia nguyén t& M.

Tiép theo, khi cdc hat min vonfram oxit composit dugc md ta ¢ trén co
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cAu trac tinh thé luc gic, thi hé sb truyén qua ctia cdc hat min trong vung
anh sang nhin théy dugce cai thién va viéc hép thu cua cac hat min trong
ving c4n hong ngoai dugc cai thién. Trong chu trac tinh thé luc gidc nay,
khong gian (duong ham) luc gidc duoc tao thanh bang cach l4p rép sau bat
dién dugc tao thanh bai cdc don vi cua WOs, va nguyén td M duogc sép xép
trong khéng gian dé tao thanh mot don vi, va sd 16n cta mot don vi nay
cung nhau tao thanh cdu truc tinh thé luc giac.

Dé thu duoc hiéu qua cai thién viéc truyén trong vung anh sdng nhin
thdy va cai thién viéc hap thu trong ving cén hdng ngoai theo sang ché nay,
chu trac don vi (céu trc ma trong do6, sau bat dién dugc tao thanh boi céc
don vi WOs cung nhau tao thanh khong gian luc gidc va nguyén t6 M duoc
bd tri trong khong gian) co thé duwoc chita trong cac hat min vonfram oxit
composit.

Viéc hép thu trong ving cén hdng ngoai dugc cai thién khi céc cation
nguyén td M dugce thém vao cac khong gian luc gidc va ¢6 mit. J day, noi
chung khi nguyén t6 M c6 ban kinh ion 16n duoc thém vao, cdu tric tinh
thé luc gidc s& duge tao thanh. Cu thé 13, khi mot hodc nhiéu nguyén td
dugc chon tur Cs, Rb, K, Tl, In, Ba, Li, Ca, Sr, Fe va Sn dugc thém vao, clu
trac tinh thé luc giac s& dé dugc tao thanh, va s& dugce uu tién.

Tiép theo, trong cac hat min vonfram oxit composit ma mot hodc nhiéu
nguyén té duoc chon tir Cs va Rb dugce thém vao dé trong cac nguyén td M
¢6 ban kinh ion 16n, c¢6 thé thu duoc ca viéc hidp thu trong vung cén hong
ngoai va viéc truyén trong ving anh sang nhin thay.

Trong trudong hop cta cac hat min Cs vonfram oxit trong d9, Cs duoc
chon lam nguyén té M, hang sb mang ctia né wu tién 1a 7,4031 A hodc 16n
hon va 7,4186 hodc nhd hon trén truc a va 7,5750 A hodc 16n hon va

7,6240 A hodc nhd hon trén truc c.
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Trong trudng hop cta cdc hat min Rb vonfram oxit trong dé, Rb dugce
chon lam nguyén t5 M, thi hing s6 mang ctia né wu tién 1a 7,3850 A hodc
16n hon va 7,3950 hoic nhdé hon trén truc a va 7,5600 hodc lén hon va
7,5700 A hodc nhd hon trén truc c.

Trong trudng hop cua cdc hat min CsRb vonfram oxit trong do6, Cs va
Rb duoc chon lam cac nguyén td M, thi héng sd mang cta nd uu tién Ia
7,3850 A hodc 16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a va 7,5600 A
ho#c 16n hon va 7,6240 A hodc nho6 hon trén truc c.

Tuy nhién, nguyén t6 M khdng bi han ché vao Cs va Rb néu trén.
Tham chi néu nguyén t6 M 1a nguyén té khac Cs hodc Rb, né cé thé c6 mit
nhu 12 nguyén t6 M dugc thém vao trong cac khong gian luc gide dugce tao
thanh boi cac don vi WOs.

Khi cac hat min vonfram oxit composit c6 cAu tric tinh thé luc gidc co
cAu trac tinh thé ddng déu, thi lwgng thém vao cuia nguyén t6 M can dugc
thém 1a 0,001 < x/y < 1, t8t hon 13 0,2 < x/y < 0,5, tot hon nita 1a, 0,20 <
x/y < 0,37, va tt nhét la x/y = 0,33. D6 1a do theo ly thuyét trong trudng
hop z/y = 3, x/y = 0,33 dugce thiét lap, va nguyén t6 M dugc thém vao dugc
xem xét 1a duoc sép xép trong tit ca cac khong gian luc gidc.

O day, cac tac gia sang ché nay da thuc hién cdc nghién clru séu vé
viéc xem x¢€t tiép tuc cai tién tinh chét chin cén héng ngoai cua cac hat min
vonfram oxit composit, va dat dugc cAu truc cua viéc ting luong cac dién
tlr tu do dugc chta trong do.

Nghia la, khi do dé ting luong céc dién tu ty do, d& thdy rang viéc xir
1y co hoc duge 4p dung cho céc hat min vonfram oxit composit dé tao thanh
viéc cdng va viéc bién dang thich hgp cho cAu truc tinh thé luc giac duoc
chra & d6. Trong cAu tric tinh thé luc gidc ma viéc cang va viéc bién dang

thich hop dugc tao ra & do, thdy rang trang thai chdng 14n cta cic quy dao
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dién tir trong cac nguyén tr tao thanh cu trac tinh thé da thay ddi va lugng
cdc dién t ty do duogc ting.

Do d6, cac tdc gia sang ché nay nghién ctu nhu sau: trong budc phin
tAn cla viée tao ra chat 1dng phan tan hat min vat liéu chin can héng ngoai
t¥ cdc hat oxit vonfram composit dugc tao ra bdi budc dét, cac hat oxit
vonfram composit dugc nghién dudi cac didu kién dinh trude dé tao ra viéc
cang va viéc bién dang cho cAu trtc tinh thé, nho d6 tang luong cac dién tir
tu do dé con tang chlrc nang chin cén héng ngoai ctia cac hat min vonfram
oxit composit.

Tu nghién ctru, cht y duge tdp trung vao ting hat trong cac hat oxit
vonfram composit dugc tao ra qua budc dbt. Sau d6, d3 tim thdy riang bién
thé dugc sinh ra mdt cdch tuong Ung trong hing s6 mang va thanh phan
nguyén td tao thanh cta tirng hat.

Két qua cta viéc nghién ctru tiép theo di tim thdy ring cdc tinh chat
quang hoc mong muén dugc thé hién khi héng s mang cua cdc hat min
vonfram oxit composit thu duogc cudi cing 12 nim trong khoang giéi han
dinh trudc, bat ké thay dbi cia hing s6 mang va thanh phéan nguyén té tao
thanh trong céc hat.

Céc tac gia sang ché thu dugc hidu biét néu trén con tiép tuc nghién
cltu trén cac tinh chét quang hoc cua cac hat min trong khi con hiéu vé muc
do cua viéc cdng va viéc bién dang cua chu truc tinh thé cta céc hat min,
bang cach do dac hing s6 mang trén truc a va trén truc ¢ trong céu tric tinh
thé ctia cic hat min vonfram oxit composit.

Sau d6, két qua cia viéc nghién ciru 1a d& tim thdy ring khi hang sé
mang 1a 7,3850 A hodc 16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén tryuc a, va
7,5600 A hodc 1én hon va 7,6240 A hodc nhé hon trén truc ¢ trong cic hat

min vonfram oxit composit luc gidc, cac hat min thé hién h¢ sd truyén qua
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cua 4nh sang c6 tri s t6i da trong khoang budc séng tir 350 nm dén 600 nm,
va tri s6 t6i thiéu trong khoang budc séng tir 800 nm dén 2100 nm, va céc
hat min nay la cdc hat min vat liéu chan cin hdng ngoai thé hién hiéu qua
chén cén hé)ng ngoai tuyét voi. Do do, sdng ché nay duoc hoan thién.

Tiép theo, ciing tim thy ring trong céc hat min vonfram oxit composit
luc gidc ctia cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai theo sang ché nay cé
hing sb mang 13 7,3850 A hozc 16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc
a, va 7,5600 A hodc 16n hon va 7,6240 A ho#c nho hon trén truc ¢, hidu qua
chén cén h(“)ng ngoai dédc biét truyét voi duge thé hién khi tri sb x/y thé hién
luong bd sung cua nguyén t6 M 1a nim trong khodng giéi han 0,20 < x/y <
0,37.

Cu thé 1a, vat thé phédn tan hat min vat liéu chin can héng ngoai trong
d6, cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai theo sang ché nay dugc phénr
tan trong moi trudng ran va hé sb truyén qua tai budc séng la 550 nm la
70% hodc 16n hon, thé hién hé s truyén qua cé tri s t61 da trong khoang
bude séng tir 350 nm dén 600 nm va tri sb t61 thiéu trong khoang buéc séng
tir 800 nm dén 2100 nm. Sau d6, da tim thiy ring trong vat thé phan tan hat
min vat liéu chin cén héng ngoai, khi tri sb tdi da va tri s tbi thiéu cia hé
s truyén qua duogc biéu dién nhu la phén tram, va khi khac biét gitta tri sd
t5i da (%) va tri sb téi thiu (%) = 69 (diém), nghia 1a, khac biét giita tri s6
t6i da va tri s tdi thiéu dugc biéu didn nhu 1a phan trim, thi ddc biét 1a
tinh chét quang hoc tuyét voi 1a 69 diém hoic 16n hon s& duoc thé hién.

Tiép theo, cac hat min vat li¢u chan cén héng ngoai theo sang ché nay
c6 kich ¢& hat la 100 nm hodc nhd hon. Sau dd, tir géc nhin cua vige thé
hién cac tinh chét chin hSng ngoai con tuyét voi hon nfta, kich ¢& hat s€ tot
hon néu 1a 10 nm hodc 16n hon va 100 nm hozc nho hon, t6t hon nira néu 1a

10 nm hodc 16n hon va 80 nm hodc nho hon, con tot hon nita néu l1a 10 nm
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hodc 16n hon va 60 nm hodc nho6 hon, va t6t nhat 1a 10 nm hodc 16n hon va
40 nm hodc nho hon. Khi kich ¢& hat 1a trong khoang gi¢i han tov 10 nm
hodc 16n hon va 40 nm hodc nho hon, thi tinh chét chin hdng ngoai t&t nhét
s& dugce thé hién.

O day, kich c& hat 1a tri s trung binh ctia cac dudng kinh cla cac hat
min riéng ré& cua vét liéu chin can héng ngoai khong bi tich ty, va kich ¢&
hat trung binh cua cac hat min vat liéu chin hé)ng ngoai dugc chtta trong
vat thé phén tan hat min véat liéu chin cén héng ngoai s& dugc mo ta sau.

Trong khi dé, kich ¢& hat khong chtra kich ¢& cua phén tich tu cua cac
hat min vonfram oxit composit, va khac véi kich ¢ hat duge phan tan.

Kich ¢& hat trung binh dugc tinh todn tu anh hién vi dién t cua céac
hat min vat liéu chén cén héng ngoai.

Kich ¢& hat trung binh ctia cdc hat min vonfram oxit composit dugce
chura trong vat thé phan tan hat min vat liéu chin can héng ngoai co thé
duoc thu biang cach do kich ¢& hat ctia 100 hat min vonfram oxit composit
stt dung bd x 1y hinh anh va tinh toan tri sb trung binh cta chung, tir 4nh
hién vi dién tu truyén qua ctia mau dugc lam moéng cta vat thé phén tan hat
min oxit vonfram composit dugc cét ra boi viée gia cong cat. Véi vide gia
cong cit dé 14y ra duoc mau da duge 1am mong, dao vi phiu, bd phén danh
bong mat cit, thiét bi chum ion dwgc tip trung (focused ion beam - FIB),
hodc dang tuong tu co thé duoc st dung. Chu v 1a kich ¢& hat trung binh
cla cic hat min vonfram oxit composit dugc chtra trong vat thé phéan tan
hat min vat liéu chén can héng ngoai la tri sd trung binh cta céc kich ¢ hat
cua cac hat min vonfram oxit composit dugc phéan tan trong ma tran cua
mdi trudng ran.

Tiép theo, tir gbéc nhin clia viéc thé hién céc tinh chit chin hdéng ngoai

tuyét voi, kich thugce tinh thé cta cac hat min vonfram oxit composit s& tot
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hon néu 12 10 nm hodc 1én hon va 100 nm ho#c nhé hon, tét hon nita 1a 10
nm ho#c 16n hon va 80 nm hodc nhd hon, con t6t hon 12 10 nm hodc 16n hon
va 60 nm hodc nho hon, va t6t nhét 13 10 nm hodc 1én hon va 40 nm hoic
nho hon. D6 1a do khi kich ¢& tinh thé 14 trong khoang giéi han tr 10 nm
hoidc 1én hon va 40 nm hoédc nho hon, thi tinh chét chén héng ngoai tot nhat
s& dugce thé hién.

Chu y rang hing sé mang va kich thuéc tinh thé cua céc hat min
vonfram oxit composit dugc chtra trong chét long phan tan hat min oxit
vonfram composit thu duge sau khi xur ly nghién, x Iy nghién bot hodc xir
ly phan tan, s& dugc mo6 ta sau, dugce duy tri trong cdc hat min vonfram oxit
composit thu dugc bang cich loai bd cdc thanh phan bay hoi tur chat long
phéan tan hat min oxit vonfram composit, hodc trong cdc hat min vonfram
oxit composit dugc chtra trong vat thé phén tdn hat min vat liéu chin cén
hdng ngoai thu duogc tir chit 16ng phéan tan hat min oxit vonfram composit.

K ét qua 1a, hiéu qua theo sang ché nay cling dugc thé hién trong chét
16ng phan tan hat min oxit vonfram composit va vat thé phan tan hat min
vat liéu chén cén héng ngoai chtta cdc hat min vonfram oxit composit theo
sang ché nay.

Tiép theo, cac hat min vonfram oxit composit nhu la cdc hat min vat
liéu chén cén héng ngoai, s€ tét hon 1a cac tinh thé don trong d6, ti 18 thé
tich ctia pha v6 dinh hinh la 50% hodc nh¢ hon.

b6 13 do khi cdc hat min vonfram oxit composit l1a cdc tinh thé don
trong do, ti 18 thé tich ctia pha v6 dinh hinh 12 50% ho#c nho hon, thi kich
thu6e tinh thé c6 thé dugc dat vé 10 nm hodc 1én hon va 100 nm hodc nho
hon, trong khi duy tri hing s& mang nam trong khoang gi6i han dinh trude
dugc mo ta & trén.

Trai lai, c6 trudong hgp ma pha v6 dinh hinh ton tai trong ti 1€ thé tich
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16n hon 50%, mic du kich ¢& hat ctia cdc hat min vonfram oxit composit 1a
100 nm ho#c nhé hon, hodc trudong hgp ma cac hat min la da tinh thé, va
trong truong hgp nay, hing s6 mang khong thé dugc duy tri nam trong
khoang giéi han dinh trudc néu trén. Trong trudng hop nay, tri sb tbi da cua
hé sé truyén qua cia anh sang ton tai trong khoang budc song tir 350 nm
dén 600 nm duoc md ta & trén, va tri s t6i thiéu cua anh sang ton tai trong
khoang budc song tr 800 nm dén 2100 nm duoc biéu difn nhu 13 phan tram,
69 diém hodc 16n hon khong thé dugc dam bao trong khac biét gifta tri s
t8i da va tri s6 ti thiéu. két qua l1a, tinh chat hip thu cin hdng ngoai tré
nén khdng du va tinh chét chin can héng ngoai dugce thé hién 1a khong du.

P4 duoc x4c nhan 1a hat min oxit vonfram composit 1a don tinh thé, t
thue té 13 anh hién vi dién t&r boi kinh hién vi dién tu truyén qua hodc dang
twong tu, cac bién hat khong duge quan sat trong tung hat min, va chi quan
sat dugc cac dai mang déng déu. Ciing d3 dugc xac nhén rang ti 18 thé tich
cta pha v6 dinh hinh 1a 50% hodc nhé hon trong céac hat min vonfram oxit
composit, tir thuc té 1a cdc dai mang dong déu dugc quan sat trong khép cac
hat min, va hau nhu khong c¢6 cdc vi tri khong rd rang nao trong cac dai
mang dwgc quan sat mot cach tuong ty trong hinh dnh kinh hién vi dién tur
truyén qua.

Tiép theo, pha v6 dinh hinh thudng c6 mit trong phan ngoai vi bén
ngoai cua tung hat min, va do do6 khi dé y t6i phan ngoai vi bén ngoai cua
tung hat min, ti 1¢ thé tich cia pha vo dinh hinh ¢6 thé duoc tinh toén trong
nhidu truong hop. Vi dy, trong trudng hop cla hat min oxit vonfram
composit hinh cdu, khi pha v dinh hinh ma cdc dai mang cua ching la
khong rd rang va ¢d mat theo cach duogc tao 16p trén phan ngoai vi bén
ngoai cta hat min, thi ti 1& thé tich ctia pha v6 dinh hinh trong céc hat min

vonfram oxit composit 1a 50% hodc nho hon, mién la d¢ day cua 16p v6
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dinh hinh 1a 10% hodc nho hon so v6i kich ¢& hat.

Trong khi d6, khi cdc hat min vonfram oxit composit dugc phén tdn
trong ma tran cua moi truong ran nhu nhua tao thanh vat thé phén tan hat
min vat liéu chin c4n hdong ngoai, va khi tri s thu duoc bang céach trir kich
thude tinh thé tor kich ¢& hat trung binh clia cac hat min vonfram oxit
composit dugce phan tan la 20% hoac nhé hon so v6i kich ¢& 'hat' trung binh,
thi n6 c¢6 thé noéi rang cac hat min vonfram oxit composit 1a céc tinh thé
don trong do, ti 1¢ thé tich cua pha v6 dinh hinh la 50% hodc nhd hon.

Nhu duge mé td & trén, s& tdt hon néu diéu chinh mdt cach thich hop
bude tdng hop, bude nghién bt va budce phéan tdn céc hat min vonfram oxit
composit theo thiét bi san xuét, sao cho tri sd thu dugc bang céach trir kich
thude tinh thé tur kich ¢& hat trung binh clia cic hat min vonfram oxit

composit dugc phén tdn trong vét thé phan tdn hat min oxit vonfram

composit 1a 20% hodc nhd hon so vo1 tri sd cua kich ¢& hat trung binh.

22/60

Tiép theo, bé mat cha cdc hat min tao thanh vat liéu chdn hong ngoai.

theo sang ché nay duogc phl véi oxit chua it nhit mot loai trong sé Si, Ti,
Zr va Al. S& duoc vu tién tir géc nhin cua viéc cai thién kha ndng chdng
chiu v6i thoi tiét cta vat lidu chin hSng ngoail.

Tiép theo, vat thé phén tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai chtra
cac hat min vonfram oxit composit theo sing ché nay hip thu anh sang
trong vung c4n hong ngoai, cu thé 1a quanh budc séng 1a 1000 nm, va do dé
tdng mau truyén qua cta chung s& 1a tr mau lam t&i mau luc trong nhidu
trudong hop. Kich ¢& hat dugc phén tan cua cdc hat min vat liéu chin cén
héng ngoai co thé dugc chon phu thudc vao muc dich cua viée st dung
chuing. Pau tién, khi dugc st dung cho céc tng dung dé duy tri tinh trong
subt, cac hat min vat liéu chén cén h?)ng ngoai sé tét hon néu ¢6 kich ¢& hat

duoc phan tdn 1a 800 nm hodc nhé hon. D6 la do cdc hat vdi kich ¢& hat
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duoc phin tdn nho hon 800 nm khoéng hoan toan chan 4nh sang bang céch
tan xa, va khong thé duy tri kha ning nhin thdy trong ving dnh sang nhin
thdy va ddng thoi duy tri tinh trong subt mot cach hidu qua. Cu the 1a, khi
nh4dn manh 1én tinh trong sudt trong vung anh sang nhin thdy, sé tét hon
néu con xem xét viée tan xa bdi cac hat.

Kich c¢& hat dugc phan tan cta cac hat min vt lieu chan cén héng
ngoai dugc mo ta & trén la khai niém bao ham kich ¢& cta phén tich tu cua
cac hat min vonfram oxit composit, va 1& khéai niém khéac véi kich ¢& hat
cua cac hat min vat liéu chén cin héng ngoai theo sang ché nay nhu dugc
md ta & trén.

Khi viéc nhdn manh duogc dit trén viéc gidm cua viée tdn xa boi hat
nay thi kich ¢& hat dugc phén tdn s& t6t hon 1a 200 nm ho#c nho hon, rtét
hon nita la 10 nm hodc 1én hon va 200 nm hoac nhé hon, con tc‘);c horn nira la
10 nm hodc 16n hon va 100 nm hodc nhé hon. Ly do la nhu sau. Khi kich c&
hat duoc phan tan la nho, viéc tan xa clia dnh sang trong vung anh sang
nhin thiy cua khoang budc séng tir 400 nm dén 780 nm do tdn xa hinh hoc
hodc tan xa Mie s& dugc lam giam, va két qua la, cé thé tranh tinh huéng
ma trong d6, mang chén hdng ngoai tré nén gidng kinh md& va khong thé thu
dugce viée trong sudt rd rang. Nghia 14, khi kich ¢& hat dugc phan tan 1a 200
nm ho#c nhd hon, thi tdn xa hinh hoc hodc tdn xa Mie néu trén dugc lam
giam va vung trd thanh vung tan xa Rayleigh. Trong viung tan xa Rayleigh,
anh sang duoc tdn xa 1a ti 1€ véi liy thira sdu cla kich ¢& hat dugce phéan tan,
va do dé viéc tan xa duoc lam giam vGi viée giam cua kich ¢& hat dugce
phéan tan va tinh trong sudt dugce cai thién. Hon nfta, khi kich ¢& hat dugc
phan tan tré thanh 100 nm hodc nho hon, thi dnh sang duoc tan xa duogc
giam manh, diéu nay vbn la dugc wu tién. T géc nhin cla viée loai bo vige

tan xa anh sang, t6t hon 13 kich ¢& hat dugc phan tan 1a nho, va khi kich ¢&
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hat dugc phén tdn 1a 10 nm hodc 1én hon, thi viéc san Xuat cong nghiép trd
nén dé dang.

Bing cach dit kich ¢& hat duge phén tan t6i 800 nm hodc nho hon, tri
s mo duc cta vat thé phén tan hat min vat liéu chan can héng ngoai trong
dd, cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai dugc phédn tan trong moi
truong, co thé dwoc dit t61 10% hodc nhd hon véi hé s truyén anh sang
nhin théy l1a 85% hoac nhé hon. Cu thé 1a, béng cach dat kich ¢4 hat dugc
phan tdn t6i 100 nm hodc nhd hon, d0 md& duc ¢b thé duoc lam giam t&i 1%
hoac nho hon.

Cén thiét dé kiém tra viéc tan xa anh sang cua vat thé phan tadn hat min
vat liéu chin cin héng ngoai, nho kich ¢& hat dugce phén tdn, trong khi xem
xét viéc tich tu cua cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai.

Ciing tim thiy ring mang chin can hdéng ngoai dugc tao ra bdi viée
phan tdn cdc hat min trong méi trwong thich hop hodc trén bé mit cia mdi
truong, hdp thu 4nh sdng mit troi, cu thé 1a 4nh sang trong viung cin héng
ngoai hiéu qua hon va ddng thoi truyén 4nh sang trong ving 4nh sang nhin
théy thdm chi khong ¢6 viéc st dung hiéu ng giao thoa cta anh sang, khi
so véi v&i mang duogc tao ra bdi phwong phap khé nhu phuong phép ling
dong chan khong nhu phuong phap phun xa, phuong phap ling dong hoi,
phuong phdp ma ion, phuong phap lang dong hoi héa hoc (chemical vapor
deposition method - CVD method), hodc mang dugc tao ra bdi phuong
phap CVD hodc phuong phap phun.

2. Phuong phap san xuét cac hat min vt liéu chan can 11611g ngoai

Céac hat min vonfram oxit composit dugc bidu dién boi cong thie tong
quat MxWyOz theo sdng ché nay, c¢6 thé duoc tao ra boi phuwong phép phan
trng pha rén ap dung x@ ly nhiét cho hop chét vonfram lam vt lidu bt dau

cho céac hat min vonfram oxit trong viéc lam gidm khi quyén khi, khi quyén
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khi duge tron 14n cua khi khir va khi tro, hodc khi quyén khi tro. Sau khi
hoan thanh xir Iy nhiét, cac hat min vonfram oxit composit thu duge duoc
lam cho min hon bing xi lynghién bdt hodc dang tuong tu dé cé kich c&
hat dinh trudc, ¢6 kha nang hép thu céan héng ngoai du va cd céc tinh chéat
dugc wu tién nhu cac hat min chin cén héng ngoai.

D& lam vAt liéu bat ddu dé thu cac hat min vonfram oxit composit dugc
biéu difn boi cong thic tong quat MxWyOz néu trén theo sang ché nay, co
thé st dung bot duge tron 1an tai ti 1€ 0,20 < x/y < 0,37, bt duge tron 1An
14 mdt hodc nhidu bdt duoc chon tir bdt vonfram trioxit, bot vonfram dioxit,
hodc hydrat clia vonfram oxit, hodc bt vonfram hexaclorua, hodc bot
vonfram amoni, hodc bdt hydrat vonfram oxit thu duogc bing cach hoa tan
vonfram hexaclorua trong rugu va séy hén hop, hodc bdt hydrat vonfram
oxit thu duoc bﬁng cach hoa tan vonfram hexaclorua trong ruou, lam ndé
ling dong bang cach thém nude va sdy, hodc bot hop chét vonfram thu dugc
béng cach séy dung dich vonfram amoni trong nudc, hodc bdt vonfram kim
loai, va bdt cla chit don gian hodc hop chit chua nguyén t6 M.

Tiép theo, khi hop chit vonfram lam vat liéu bit dau dé thu cac hat
min vonfram oxit composit la dung dich hodac chit long phan tan, mdi
nguyén t§ c6 thé d& dang dugc tron dong déu.

Tu gbéc nhin nay, con t6t hon néu vat liéu bt dau cta cdc hat min
vonfram oxit composit la bot thu duogc béng cach tron dung dich ruogu cua
vonfram hexaclorua, dung dich vonfram amoni, va dung dich cua hdn hop
chtra nguyén t6 M, va sau d6 sdy khé hdn hop.

Tu gbc nhin tuong tu, cling s€ tét hon néu vat lidu bat diu cua céac hat
min vonfram oxit composit 1a bt thu dugc bang cach tron chét 1éng phan
tan duge chudn bi biang cach hoa tan vonfram hexaclorua trong rugu va sau

d6 thém nuéc dé tao thanh phin ling dong, va bot cta chit don gian hoic
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hop chat chta nguyén t6 M hodc dung dich ctia hop chét chtra nguyén t6 M,
va sau d6 sdy hdn hop.

Cac vi du cta hop chat chira nguyén t& M bao gbm vonfram, mudi
clorua, nitrat, sulfat, oxalat, oxit, carbonat va hydroxit clia nguyén t6 M.
Tuy nhién, hop chit khong bi giéi han vao dé va hop chét trong trang thai
dung dich ciing ¢6 thé dugc chdp nhén. Tiép theo, khi c4c hat min vonfram
oxit composit dugc tao ra theo cach céng nghiép, cac khi doc hai va dang
tuong tu khong dugc tich tu ddng thoi tai giai doan xu ly nhiét hodc dang
tuong tu, béng cach st dung bot hydrat vonfram oxit hodc vonfram trioxit
va carbonat hodc hydroxit ciia nguyén td M, vbn 1a phuong phép san xuét
duogc uvu tién.

O day, phan giai thich la cho cac diéu kién xtr 1y nhiét cho cdc hat min
vonfram oxit composit trong khi quyén khir hoic trong khi quyén khi dugc
~ trén 1an va khi tro.

Piu tién, vat lidu bt dau duge x&r 1y nhiét trong khi quyén khi khir
hodc trong khi quyén khi duge tron 1dn cua khi khir va khi tro. Nhiét do xir
ly nhiét nay sé& t6t hon néu 1a cao hon nhiét do mér tdl dé céac hat min
vonfram oxit composit dugc tinh thé hoa. Cu thé 1a, 500 °C hodc 16n hon
va 1000 °C hoic nhoé hon la duogc uvu tién, va 500 °C hodc lén hon va
800 °C hoic nhé hon la duge wu tién hon. Néu mudn, viée xt 1y nhiét c6
thé duoc thuc hién tai 500 °C dén 1200 °C trong khi quyén khi tro.

Tiép theo, khi khtr khéng bi han ché mot cach cu thé nhung sé& tt hon
néu 12 Hy. Tiép theo, khi Hz dugc sit dung lam khi khir, thi ndng d9 cta né
khong bi han ché mdt cach cu thé mién 14 n6 dugc chon mdt cach phu hop
theo nhiét d6 dbt va luong vat lidu bat dau. Vi du, ndng d6 12 20 % thé tich
hodc nhd hon, tét hon néu 1a 10 % thé tich hodc nhé hon, tét hon nira la

7 % thé tich hodc nhé hon. D6 1a do khi ndng d6 cua khi khir 1a 20 % the
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tich hoic nhé hon, thi né c¢6 thé loai bo viée sinh ra caa WO, khdng c6
chtre nang chan bire xa boi viée khir nhanh.

Nho xir 1y nhiét nay, 2,2 < z/y < 3,0 dugc théa mén trong oxit vonfram
composit.

Trong khi d6, phuong phéap san xuat oxit vonfram composit khong bi
han ché vao phuong phap phan ung pha ran. Bing cach dat didu kién xan
xudt thich hop, oxit vonfram composit cling ¢6 thé dugc tao ra béi phuong
phap plasma nhiét. Céac vi du cua céc didu kién san xudt c6 thé 1a bd thich
hop, bao gdm: tdc dd cip tai thoi diém cAp vat lidu thé vao trong plasma
nhiét; tdc do chay cta khi mang dugc st dung cho viéc cép vat liéu tho; tde
dd chay cua khi plasma cho vi¢c gilt vung plasma; va tdc d6 chay cua khi
bao chay chi & bén ngoai vung plasma, v.v..

Tt hon néu boc bé mat ctia cac hat min vat liéu chin can héng ngoai
thu dugc trong budc néu trén véi oxit chra mdt hoac nhiéu loai kim loai
dugc chon tu Si, Ti, Zr va Al, tor goc nhin cua viéc cai thién khd nang
chéng chiu vé&i thoi tiét. Phuong phép pht khong bi han ché cu thé nhung
no co thé la phu bé mat cua cac hat min vat liéu chén cén héng ngoai béng
cach thém alkoxit kim loai vao trong dung dich trong dé, cdc hat min vt
liéu chén cén héng ngoai dugc phan tan.

Vat thé khéi hodc cac hat cia oxit vonfram composit ¢ thé duoc tao
ra min hon qua chét long phén tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai sé&
duoc md ta sau. Dé thu duoc cdc hat min vonfram oxit composit tur chét
1é6ng phéan tan hat min vat liéu chén c4n hdng ngoai, dung moi cé thé duoc
loai bo bai phuong phap da biét.

Tiép theo, dé tao thanh vat thé khdi va cac hat oxit vonfram composit
thanh c4c hat min hon, quy trinh sdy st dung may nghién phun hoic dang

tuong tu 1a c6 thé dé thu duoc cac hat min hon. Tuy nhién, dwong nhién la,
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tham chi trong truong hop cua quy trinh sdy dé thu céc hat min hon, cac
didu kién nghién bot (céc didu kién dé tao cac hat thanh céc hat min hon)
duge dit cho cac hat d& c6 kich ¢& hat, kich thudc tinh thé, va chiéu dai
truc a va chiéu dai truc ¢ 1am céc héng s mang cta oxit vonfram composit
thu duge. Vi du, néu may nghién phun dugc st dung, né du dé chon may
nghién phun cé téc d6 chay va thoi gian xr 1y 1am céc didu kién nghién bot
thich hop.

3. Chat 16ng phéan tan hat min vat lidu chén c4n hdng ngoai

Cé4c hat min vonfram oxit composit néu trén dugc tron va dugc phan
tan trong dung moi thich hop la chét long phén tan hat min vt li¢u chin
can héng ngoai theo sang ché nay. Dung moi khong bi han ché mét cach cu
thé, va c6 thé duge chon mét céch thich hop theo cdc dicu kién phi va nhao
tron, moi truong pht va nhao trén, va con la chét lién két khi E-hét lién két
vo co hodc chat lién két nhua duoc chia. Vi duy, co thé sir dung nudc va cac
dung moi hitu co khac nhu 13 céc rugu nhu etanol, propanol, butanol, rugu
isopropyl, rugu isobutyl va rugu diaxeton, cac ete nhu metyl ete, etyl ete,
propyl ete, cdc ester, cac keton nhu axeton, metyl etyl keton, dietyl keton,
cyclohexanon, isobutyl keton, va cac hydrocacbon thom nhu toluen.

Tiép theo, néu cin axit hodc kiém c6 thé duoc thém vao dé diéu chinh
pH ctia chit long phan tén.

Tiép theo, dé lam dung mdi, cdc monome hodc cac oligome cla nhya
¢6 thé dugc st dung.

Mit khée, dé tiép tuc cai thién do 6n dinh phan tan cua cdc hat min
trong chét 16ng phan tan, tAt nhién 1a ciing c6 thé thém cac chét phan tan,
cac chit hoat déng bé mat, cac tdc nhan ghép néi khéc va dang tuong tu.

Trong chéat long phan tdn hat min vat liéu chan hong ngoai, khi 80

phan theo khdi lugng hodc 16n hon cua dung méi duge chia dya trén 100
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phﬁn theo khdi luong cta céc hat min vat lidu chén cdn héng ngoai, dé dang
d4 dam bao kha ning gin giit 1am chat long phén tan, va c6 thé dam bao kha
ning lam viéc tai thoi diém chudn bi vt thé phan tin hat min v4t lidu chan
can hdng ngoai sau do.

Phuong phdp phén tdn cdc hat min vonfram oxit composit trong dung
moi 12 phuong phap phan tan mot cach ddng déu céc hat min trong chit
16ng phan tan, va phuong phap khong bi han ché mot cach cy thé, mién I3
kich ¢& hat clla cac hat min vonfram oxit composit cé thé dugc diéu chinh
t&i 100 nm ho#ic nhoé hon, tét hon néu 12 10 nm hodc 1én hon va 100 nm
hoac nho hon, t&t hon nita 1a2 10 nm ho#c 16n hon va 80 nm hodc nho hon,
con tét hon nita 1a 10 nm hodc 16n hon va 60 nm hodc nho hon, t6t nhit 1a
10 nm ho#c 16n hon va 40 nm hodc nhé hon, trong khi gilt khoang giéi han
12 7,3850 A hoiic 16n hon va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a va 7,5600 A
hodc 1én hon va 7,6240 A hoic hhé hon trén truc c trong clu trac tinh thé
cua cac hat min vonfram oxit composit. Vi du, may nghién hat, may nghién
bi, mdy nghién cat, bd phan lic son, b phan lam ddéng déu siéu am, va
dang tuong ty cé thé duoc st dung.

Nho bude xtr 1y phén tan co hoc st dung cac thiét bi ndy ma quy trinh
tao cac hat thanh cac hat min hon duogc dién ra do sy va dép gitta cac hat
oxit vonfram composit ddng thdi véi viée phan tan ciia cdc hat min
vonfram oxit composit trong dung mdi, viéc cdng va vigc bién dang dugc
tao ra cho chu truc tinh thé luc gidc dugce chtra trong cac hat oxit vonfram
composit, nho dé thay dbi trang thai chdng l4n cua cac quy dao dién tu
trong cac nguyén tir tao thanh chu truc tinh thé, va ting luong dién tu tu do
duoc ting tdc.

Quy trinh tao cdc hat oxit vonfram composit thanh cédc hat min hon va

su dao dong cuia chiéu dai truc a va chiéu dai truc ¢ nhu la céc hing s
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mang trong cdu tric tinh thé luc giac, 1a khac nhau phu thudc vao céc hing
sb thiét bi cta thiét bi nghién bot. Do d6, quan trong la dé thuc hién viéc
nghién bot thi nghiém trude d6 va xéc dinh thiét bi nghién bot va céc didu
kién nghién bodt cho cac hat min vonfram oxit composit dé c6 kich c& hat,
kich thudc tinh thé, chidu dai truc a va chiéu dai truc ¢ dinh trude lam cac
hang sb mang.

Cu thé 1a, phu thudc vao cac diéu kién trén thoi gian tao hinh cua céc
hat vonfram oxit composit thanh cdc hat min hon, héng s mang cua cac hat
min vonfram oxit composit khong théa man 7,3850 A hodc 16n hon va
7,4186 A ho#c nhd hon trén truc a, va 7,5600 A ho#c 16n hon va 7,6240 A
hodc nho hon trén truc ¢ trong mdt sd truong hop. Do dd, dé lam diéu kién
dé tao céc hat oxit vonfram composit thanh cdc hat min hon, quan trong 12
dit cac dilu kién dé dam bao hing s6 mang cta cic hat min vonfram oxit
composit thu dugce béng c4ach tao hinh cdc hat thanh cdc hat min hon, la
7,3850 A hodc 16n hon va 7,4186 A hodc nhd hon trén truc a va 7,5600 A
hodc 16n hon va 7,6240 A hoic nhé hon trén truc c.

Cac hat min vonfram oxit composit theo sdng ché nay thé hién chuc
nang chin cin hdng ngoai diy du bang cach thoa man hang s mang néu
trén. Do d6 quan trong 1a dé y dé dat cac didu kién khi tao cac hat thanh céac
hat min hon.

Tham chi khi vat liéu chén héng ngoai cac hat min dugc tao thanh &
dang cac hat min hon qua chét 16ng phén tan hat min véat liéu chén cén héng
ngoai, va sau d6 dung mdi dugc loai bd dé thu duoc céc hat min vat liéu
chin can hdng ngoai, thi vin d& 1a céc diéu kién nghién bt (cac didu kién
dé tao thanh céc hat min hon) dugc dit, cho céac hat dé ¢6 kich c& hat, kich
thude tinh thé, va chidu dai truc a va chiéu dai truc ¢ lam céc héng s

mang.
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Trang théi cla chét 16ng phén tan hat min vat liu chin Qén héng ngoai
theo sang ché nay c¢6 thé duge xéc nhan bang cach do trang thai phén tén
chia cac hat min vonfram oxit composit khi cac hat min vonfram oxit duoc
phan tdn trong dung méi. Vi du, cac hat min vonfram oxit composit theo
sang ché nay co thé dugc xac nhan bang cach ldy mau tur chat 1ong ton tai
nhu 1a cac hat min va trang thai dugc tich tu cua cdc hat min trong dung
moi, va do miu vé6i cac thiét bi do phan bd kich ¢& hat khac nhau san co
trén thi treong. D& lam thiét bi do phén bd kich ¢& hat, vi du, thiét bi do d4
biét nhu ELS-8000 dugc san xuat béi Otsuka Electronics Co., Ltd. Dua
trén nguyén tic ctia phuong phdp tan xa anh sdng dong co thé dugc su
dung.

Tiép theo, viéc do cua cdu trac tinh thé va hé‘lng sd mang cta céc hat
min vonfram oxit composit dugc thuc hién nhu sau. TU cdc hat min
vonfram oxit composit thu dugc bang cach loai bé dung mdi cta chét long
phéan tan chan can héng ngoai, chu truc tinh thé duoc chwra trong céc hat
min dugc chi rd béi phuong phip nhidu xa tia X, va bang cach su dung
phuong phap Rietveld, chiéu dai truc a va chiéu dai truc ¢ dugc tinh toén
lam céac hang s6 mang.

Tu goc nhin cua cac tinh chéat quang hoc, kich ¢& hat dugc phén tan
cta cac hat min vonfram oxit composit s& tét hon néu 1a dt min tr 800 nm
hoac nhoé hon, t6t hon néu 1a 200 nm ho#c nhé hon, t6t hon ntta 12 100 nm
hoac nhé hon. Tiép theo, s& uvu tién 1a c4ac hat min vonfram oxit composit
dugc phén tan mot cach ddng déu.

biéu nay 1a do khi kich ¢& hat dugc phén tan cua cdc hat min vonfram
oxit composit 1a 800 nm hodc nho hon, t&t hon néu 12 200 nm hodc nhd hon,
t8t hon nitra 12 10 nm hodc 16n hon va 200 nm hoac nho hon, con tét hon

ntta 12 10 nm hodc 1én hon va 100 nm hodc nho hon, thi ¢é thé loai bo tinh

31



48471 32/60

hudéng ma trong d6, mang chin cén hdng ngoai dugc tao ra hoic vat thé
duge duc (dia, tAm, v.v.) trd thanh phén dugce tao mau xam don diéu véi hé
s truyén qua duoc lam giam.

Thuat ng "kich c& hat dugc phan tan" theo sang ché nay la khai niém
nghia 1a kich ¢& hat cua cac hat don cta cdc hat min vonfram oxit composit
hodc cac hat dugc tich tu trong dé, cac hat min vonfram oxit composit dugc
tich tu, duoc phan tan trong chit long phén tan hat min vt liéu chin cén
héng ngoai. Kich ¢& hat dugc phéan tdn c6 thé duoc do vé6i cac thiét bi do
phén bd kich ¢& hat sin c6 trén thi trudng khic nhau, va c6 thé dugc do, vi
du béng cach léy mau cua chét l6ng phédn tan hat min oxit vonfram
composit, va do mau st dung thiét bi do kich c¢& hat dya trén phuong phép
tan xa anh sang dong (ELS-8000 duogc san xudt bdi Otsuka Electronics Co.,
Ltd.).

Mit khéc, trong chdt 1dng phan tan hat min vat liéu chan cén hoéng
ngoai, cac hat min vonfram oxit composit dugc tich tu dé tao thanh céc tich
tu thd va khi ¢6 nhiét hat thd, cac hat thén trd thanh cac nguén tan xa anh
sang. K ét qua la, khi chét léng phéan tan hat min vat liéu chin cén héng
ngoai trd thanh mang chin céan héng ngoai hodc vat thé duoc duc, tinh
trang van duc (m¢ duc) s€ tang, vbn c6 thé lam gidm hé sb truyén anh séng
nhin théy. Do d6, tdt hon néu tranh dugc viée tao thanh cna cac hat tho cua
cac hat min vonfram oxit composit.

4. VAt thé phén tan hat min vat li¢u chin cin héng ngoai

Vat thé phéan tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai theo sang ché
nay duoc thu nh& viéc phédn tan cac hat min vonfram oxit composit dugc
md ta & trén trong moi trudng rin thich hop. |

Vat thé phan tan hat min vat liéu chan cén héng ngoai theo sang ché

nay c6 uu diém la né c¢é thé duge ap dung cho vat liéu dé cé nhiét do khang
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nhiét thdp nhu vat liéu nhua, va né 1a khong dit ma khong yéu cau thiét bi
¢6 kich ¢& 16n tai thoi diém tao hinh, do trang thai dugc phan tdn duge duy
tri trong moi trudng rdn nhu nhua sau khi cdc hat min vonfram oxit
composit dugc nghién bot co hoc dudi cac diéu kién dinh trude.

Tiép theo, vat liéu chin cin héng ngoai theo sang ché nay la vat liéu
dan, va do dé khi dugc st dung nhu 1a mang lién tuc c6 nguy hiém 13 n6 s8
giao thoa vd&i cdc song vo tuyén cta céc dién thoai di dong, v.v., bing cach
hép thu hodc phan xa cac séong. Tuy nhién, khi vat liéu chén cén h@)ng ngoai
dugce phan tan trong ma trdn ctia moi truong rin nhu cdc hat min, mdi hat
dugc phéan tan trong trang thai dugc cach ly, va do do vat lieu chin cén
héng ngoai c6 tinh linh hoat do no thé hién tinh chét trong subt v6i séng vo
tu)fén.

D61 khi ¢6 su khac biét gifta kich ¢& hat trung binh ctia cac hat min
vonfram oxit composit dugc phén tan trong ma tran cia mdi truong rin clia
vat thé phén tan hat min vat li¢u chin can hong ngoai, va kich ¢& hat dugec
phan tadn cta cdc hat min vonfram oxit composit dugc phén tan trong chit
l6ng phén tan hat min vat liéu chin can héng ngoai dugc st dung dé tao
thanh vAt thé phén tan hat min vat liéu chin can hong ngoai va chét 16ng
phén tan d8 tao thanh vat thé chén can héng ngoai. Piéu nay la do su tich tu
cua cac hat min vonfram oxit composit dugc tich tu trong chét 16ng phén
tan dugc hoa tan khi vat thé phén tan hat min vat liéu chén cén héng ngoai
duoc thu tir chat long phéan tan hat min vat liéu chin can héng ngoai va chét
léng phan tan d8 tao thanh vat thé chin cdn hdng ngoai.

Tiép theo, dé lam moi truong ran cla vAat thé phéan tan hat min vat liéu
chin cén héng ngoai, cac loai nhua va thiy tinh khdc nhau c6 thé duoc st
dung. Khi méi trudong ran duoc chira v6i lugng 1a 80 phan theo khéi lugng

hoac 16n hon dua trén 100 phén theo khdi lugng cta cac hat min vat liéu
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chin cén hdng ngoai, thi vat thé phan tdn hat min v4t liéu chin cin hdng
ngoai ¢6 thé dugc wu tién tao thanh.

5. Hiéu qua chén cén héng ngoai cta vt thé phan tan hat min vat liéu
chin cin héng ngoai

Vat thé phéan tan hat min vat li¢u chén cén héng ngoai trong do, céc
hat min vat liéu chén can héng ngoai theo sang ché nay duogc st dung, co
hé sb truyén qua cua anh sang véi tri s6 t61 da trong khoang buéc soéng tur
350 nm dén 600 nm, va tri sb t6i thiéu trong khoang budc song tir 800 nm
dén 2100 nm, va khi khac biét gitta tri sb t&i da (%) va tri s6 t6i thiéu (%)
duoc biéu didn nhu 14 phin tram, thi ¢6 thé thu dugc vat thé phan tan hat
min vat liéu chdn c4n hdng ngoai ¢o, cu thé 1a tinh chét quang hgc tuyét voi
& chd tri sb t6i da (%) — tri s6 tbi thidu (%) = 69 (diém), nghia 1a, khac biét
gitra tri sb t61 da va tri s6 tdi thidu 1a 69 diém hodc 16n hon theo phan tram.
Khi khéc biét gitra tri sé t6i da va tri s6 t6i thiéu ctia hé sb truyén qua trong
vat thé phan tdn hat min vat liéu chin c4n hong ngoai 1a 16n khoang 69
di8m hodc 1én hon, thi didu nay c6 nghia 1a tinh chét chin cén hong ngoai
cia vat thé phan tan 13 tuyét voi.

Cac vi du

Dudi day, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon theo cach lam vi du,
nhung sdng ché khéng bi han ché vao dé.

Hon nﬁa{, vol viée do cua clu truc tinh thé, héng s6 mang va kich
thudc tinh thé cta cdc hat min vonfram oxit composit theo sang ché nay,
cac hat min vonfram oxit composit thu dugc béng cach loai bdé dung méi tu
chit 16ng phéan tan dé tao thanh vat thé chin cin héng ngoai s& dugc su
dung. Sau 4o, mau nhidu xa nhidu xa tia X c@a cdc hat min vonfram oxit
composit dugc do béi phuong phap nhiéu xa tia X bdt (phwong phap 6-26)

st dung nhidu xa ké bot X-ray (X'Pert-PRO/MPD dugc san xuit boi
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Spectris Corporation PANalytical). Tt miu nhidu xa tia X thu duogc, cdu
tric tinh thé dugc chra trong hat min dugc chi 13, va tiép theo, héng sd
mang va kich thudc tinh thé dugc tinh toan st dung phuong phap Rietveld.
(Vidul)

7,43 kg xesi cacbonat (Cs2C0O3) duoc hoa tan trong 6,70 kg nudce aé
thu duge dung dich. Dung dich dugc thém vao 34,57 kg axit vonframic
(H2WOg4) va dugce khuéy va dugc tron du, va sau d6 dugc lam kho trong khi
khudy (ti 16 mol gitta W va Cs la twong duong véi 1: 0,33). San pham duoc
sy dugc gia nhiét trong khi cdp 5 % thé tich cua khi Ha sit dung khi N2 lam
chit mang, va duoc ddt tai nhiét d6 1a 800 °C trong 5,5 gid, va sau do, khi
cdp duoc chuyén toi chi 1a khi N2, va nhiét do dugce ha thap téi nhiét do
phong dé thu dugc cac hat Cs vonfram oxit a.

20 % khbi luong cua hat Cs vonfram oxit a, 8 % khbi luong cua chét
phéan tan polyme acrylic (tri sb amin: 48 mg KOH/g, chét phén tan acrylic
c6 nhiét d6 phin rd 1a 250 °C) ¢6 nhém chra amin lam nhém chttrc (dugce dé
cap toi nhu la "chét phéan tan a"), va 72 % khoi lugng la butyl axetat dugc
can, va hdn hop dugc nap trong bd phén lac son (duogc san xuit boi Asada
Iron Works Co., Ltd.) chita cac hat 0,3 mm¢ ZrO2, dugc tiép theo boi xu ly
tan bdt/phéan tan trong 20 gid dé tao ra chit 16ng phan tan hat min vat liéu
chén can hdng ngoai (dung dich A-1).

0 day, khi kich ¢& hat duge phén tan cta cac hat min Cs vonfram oxit
a trong chat 16ng phan tan hat min vt liu chén c4n hong ngoai (dung dich
A-1) duge do véi thiét bi do kich c¢& hat (ELS-8000 dugc san xudt bdi
Otsuka Electronics Co., Ltd.) dua trén phwong phap tdn xa anh sang dong,
né 1a 70 nm. Tiép theo, khi hing s§ mang ctia cdc hat min Cs vonfram oxit
a sau khi loai bé dung mdi tir (dung dich A-1) duoc do, né 1a 7,4071 A trén

truc a, va 7,6188 A trén truc ¢. Kich thudc tinh thé 1a 24 nm.
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Tiép theo, hé sb truyén anh sang nhin thdy va tinh chét chén can hdng
ngoai dugc do lam céc tinh chét quang hoc ciia (dung dich A-1) st dung
quang phd ké U-4000 dugc san xuit boi Hitachi, Ltd. Cho viéc do, chét
long phan tdn trong d6, (dung dich A-1) dugc pha lodng v&i butyl axetat dé
¢6 hé sé truyén anh sang nhin thay khoang 70% trong 6 thuy tinh do cua
quang phd ké dugc st dung. Tiép theo, trong viéc do dac ndy, huéng t&i
clia anh sang cua quang phd ké dugc dat dé vudng gbéc voi 6 thiy tinh do.
Tiép theo, hé s6 truyén qua ctia anh sang cling dugce do cho dung dich tréng
chi chira butyl axetat lam dung mdi trong & thuy tinh do, va h¢ sb truyén
qua nay dugc st dung lam dudng co s& cua hé sb truyén qua cua anh sing.

O day, hé sb truyén anh sang nhin thady duoc thu theo JIS R 3106, va
tinh chit chin can héng ngoai duoc thu, véi tri s6 cua khéc biét gitta tri )
téi da ctia phan trim cta hé s truyén qua trong vung dnh sang nhin thiy va
tri s6 t6i thidu caa phén tram cta hé sb truyén qua trong vung 4nh séng can
héng ngoai nhu 1a mot diém. Két qua 1a, hé s truyén anh sang nhin thay la
70,0%, va khéc biét gitta tri s6 tdi da va tri s6 t6i thiéu ctia hé sb truyén qua
1a 76,8 diém.

Tiép theo, chat 1ong phan tan (dung dich A-1) thu dugc va nhua c6 thé
héa ran duoc bé“lng UV duoc cln sao cho ti 1€ khéi lugngti 1€ khéi lugng 1a
1: 9, va dugce tron va duogc khuéy dé tao ra chat léng phéan tan dé tao thanh
vat thé chin cén héng ngoai (dung dich AA-1).

Sau d6, chat 16ng phén tan (dung dich AA-1) dé tao thanh vat thé chin
can hdéng ngoai dugc ap dung lén trén dé thay tinh vdi natri cacbonat ¢6 do
ddy 12 3 mm bang cach st dung bd phan phu dang thanh Bar-No 16 va dugc
sy kho tai 70 °C trong 1 phut, va dugc chiéu xa v6i dén thuy ngan 4p suat
cao dé thu dwoc vat thé chin can hdng ngoai A nhu la vat thé phan tan hat

min vat 1iéu chan cédn hong ngoai theo vi du 1.
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O day, voi vat thé chin can héng ngoai A, céc tinh chét quang hoc
duoc do theo cung mdt cdch nhu trong chit 16ng phén tan hat min vat liéu
chin cin hdng ngoai néu trén (dung dich A-1). Két qua 14, hé s truyén anh
sang nhin théy la 69,7%, va khac biét gitta tri sb tbi da va tri s tbi thiéu
cta hé sb truyén qua la 74,1 diém. Hon nita, hé sb truyén qua cho 4nh sing
cé céc bude séong 550 nm, 1000 nm, va 1500 nm s& dugc do. Ngoai ra, mau
duoc tao tAm nho cua vat thé chin can héng ngoai A dugc chuin bi béng
viéc x ly cit ngang st dung by xt ly FIB FB2200 duoc san xuét boi
Hitachi High-Technologies Corporation, va khi kich ¢& hat trung binh cta
100 hat min Cs vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé chin can héng
ngoai A duge tinh todn bdi viée quan sat TEM st dung kinh hién vi dién tu
truyén qua HF-2200 dugc sin xuit boi Hitachi High-Technologies
Corporation, n6 dugc tim ra la 25 nm.

Tu day Xuéng dudi, viéc do tuong tu cling dugc thuc hién trong cac vi
du tir 2 dén 17 va vi du so sanh tur 1 dén 9. Sau do, cac két qua theo vi du tu
1 dén 17 duoc thé hién trén Bang 1, va céc két qua ctia vi du so sanh tir 1
dén 9 dugce thé hién trén Bang 2.

(Vidu?2)

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 trir viéc cdc lugng dinh trude

37/60

cla axit vonframic va xesi cacbonat dugc cln sao cho ti 1¢ mol ctia W va Cs

la 1: 0,31 trong vi du 1, chét long phén tan hat min vat liéu chan hé)ng

ngoai (dung dich A-2), cdc hat min Cs vonfram oxit b, va vat thé chan can

hdng ngoai B theo vi du 2 s& dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phén tdn cua cdc hat min Cs vonfram oxit b trong
chat long phén tan hat min vat liéu chan can héng ngoai (dung dich A-2) la
70 nm. Sau dé, héng sd mang cua cac hat min Cs vonfram oxit b la 7,4100

A trén truc a va 7,6138 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.
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Sau d6, két qua cua viéc do 1a hé sd truyén 4nh sidng nhin thiy va tinh
chit chin c4n hdng ngoai cua vat thé chén can hdng ngoai B, hé sd truyén
4nh sang nhin thiy 1a 69,8%, va khic biét gifta tri s6 t6i da va tri sé tdi
thiu cua hé sb truyén qua la 73,0 diém. Nho quan sat TEM, kich c& hat
trung binh cta cédc hat min Cs vonfram oxit dugc phdn tan trong vat thé
chin can héng ngoai B dugc tim théy 1a 25 nm. Céc két qyué dugce thé hién
trén Bang 1.

(Vi du 3)

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 tri viéc cac luong dinh tru;c’)’cr
cla axit vonframic va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1€ mol cita W va Cs
la 1: 0,35 trong vi du 1, chat long phan tdn hat min vat liéu chin hdong
ngoai (dung dich A-3), cac hat min Cs vonfram oxit ¢ va vat thé chin can
héng ngoai C theo vi du 3 s& duoc thu.

Kich ¢& hat duoc phan tdn cta cac hat min Cs vonfram oxit ¢ trong
chét 16ng phan tan hat min vat liéu chén can hdng ngoai (dung dich A-3) la
70 nm. Héng sd mang cua cac hat min Cs vonfram oxit ¢ la 7,4065 A trén
truc a va 7,6203 A trén truc c. Kich thugc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két quéa cua viéc do 13 hé s truyén 4nh sdng nhin thay va tinh
chét chin can h6ng ngoai cua vat thé chén cén héng ngoai C, hé sd truyén
anh sang nhin thdy 12 69,8%, va khac biét gitta tri s6 t6i da va tri s6 t6i
thiéu cua hé sb truyén qua la 73,6 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh cta cac hat min Cs vonfram oxit dugc phén tdn trong C chén cén
hdng ngoai duge tim thdy 1a 24 nm. Cac két qua dugce thé hi¢n trén Bang 1.
(Vi du 4)

Theo cing mot cdch nhu trong vi du 1 trir viéc céac lugng dinh trudc
cla axit vonframic va xesi cacbonat dugc céan sao cho ti 1€ mol cia W va Cs

la1:0,37 trong vidu 1, chat 16ng phéan tan (dung dich A-4) dé tao thanh vat
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thé chin hdng ngoai, cac hat min Cs vonfram oxit d va vat thé chin cén
héng ngoai D theo vi du 4 s& duoc thu.

Kich ¢& hat duoc phan tdn cua cdc hat min Cs vonfram oxit d trong
chit long phéan tan hat min vat liéu chan hSng ngoai (dung dich A-4) 1a 70

nm. Héng sb mang cua céc hat min Cs vonfram oxit d 1a 7,4066 A trén truc
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ava 7,6204 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 12 24 nm. Sau do, két qua cua

viéc do 1a hé sb truyén anh sang nhin thiy va tinh chét chin c4n hong ngoai
cta vat thé chin c4n hdng ngoai D, hé sb truyén anh sang nhin thiy la
69,8%, va khac biét gitta tri sé t6i da va tri sé t6i thidu ctia hé sé truyén qua
1a 73,6 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat trung binh ctia cac hat min Cs
vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé chin can héng ngoai D dugc tim
thdy 1a 25 nm. Céc két qua duoc thé hién trén Bang 1.
(Vidu))

Theo cung mot cdch nhu trong vi du 1 trir viéc cac lugng dinh trude
ctia dung dich siéu vonfram amoni trong nudc (50 % khdi lugng theo nghia

cia WO3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1& mol cia W va Cs la 1:

0,33, chét l6ng phén tan hat min vat liéu chan héng ngoai (dung dich A-5),

cac hat min Cs vonfram oxit e, va vat thé chin cén héng ngoai E theo vi dy
5 sé& duogc thu.

Kich ¢ hat dugc phan tdn ctia cac hat min Cs vonfram oxit ¢ trong
chét long phan tan hat min vat liéu chén can héng ngoai (dung dich A-5) la
70 nm. Héng s mang cua cdc hat min Cs vonfram oxit e 1a 7,4065 A trén
truc a va 7,6193 A trén tryc ¢. Kich thudc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua ctia vide do 12 hé s truyén anh sang nhin thdy va tinh
chét chén c4n hdong ngoai cia B chén c4n hdng ngoai, hé sb truyén anh sang
nhin thiy 12 71,7%, va khac biét gita tri s6 téi da va tri sé téi thidu ctia h¢

sb truyén qua 1a 70,0 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat trung binh cua
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cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phan tan trong vat thé chin cén héng
ngoai E dugce tim thay 1a 25 nm. Céc két qua duogc thé hién trén Bang 1.
(Vi du so sanh 1)

Theo cing mét cach nhu trong vi du 1 trir viéc cac lugng dinh trude
cua axit vonframic va xesi cacbonat dugc cin sao cho ti 1¢ mol ciia W va Cs
la 1: 0,11 trong vi du 1, chét 16ng phén tan hat min vat liéu chin héng
ngoai (dung dich A-6), cdc hat min Cs vonfram oxit f va vat thé chin can
héng ngoai F theo vi du so sdnh 1 s& dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phan tdn cua cdc hat min Cs vonfram oxit f trong
chit 16ng phan tén hat min vat liéu chin can hdng ngoai (dung dich A-6) 1a
70 nm. Héng s mang cua cac hat min Cs vonfram oxit f 1a 7,4189 A trén
truc a va 7,5825 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cua viéc do 1a hé sb truyén 4nh sang nhin thay va tinh
chét chin c4n hong ngoai cta vat thé chin cén hong ngoai F, hé s truyén
4nh sdng nhin thdy 1a 69,3%, va khac biét giita tri s6 t6i da va tri sb t61
thiéu ctia hé s truyén qua la 63,4 diém, 12 nho hon 69 diém. Nho quan st
TEM, kich ¢& hat trung binh cta cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phéan
tan trong F chan cin héng ngoai dugc tim thay 1a 24 nm. Céc két qua dugc
thé hién trén Bang 2.

(Vi du so sanh 2)

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viée cdc lugng dinh trude
cla axit vonframic va xesi cacbonat dugc cin sao cho ti 1 mol cia W va Cs
la 1: 0,15 trong vi du 1, chét long phén tan hat min vat li¢u chin héng
ngoai (dung dich A-7), cac hat min Cs vonfram oxit g, va vat thé chin cén
héng ngoai G theo vi du so sanh 2 s& dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phéan tan ctia cac hat min Cs vonfram oxit g trong

chéat l6ng phén tdn hat min vat lieu chin cén héng ngoai (chét long A-7) la
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70 nm. Hing sé mang cua cdc hat min Cs vonfram oxit g l1a 7,4188 A trén
truc a va 7,5826 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua ctia viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thiy va tinh
chit chin cén héng ngoai cua vat thé chén can héng ngoai G, h¢ sb truyén
anh sang nhin thdy 1a 69,4%, va khac biét gitta tri s§ t&i da va tri s6 tdi
thiéu ctia hé sb truyén qua la 66,1 diém, 14 nho hon 69 diém. Nho quan sat
TEM, kich ¢& hat trung binh cta cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phén
tan trong vét thé chén c4n hdng ngoai G dugce tim thdy 1a 25 nm. Céac két
qua duogc thé hién trén Bang 2.

(Vi du so sanh 3)

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viéc cac lugng dinh trude
cla axit vonframic va xesi cacbonat dugc cin sao cho ti 1€ mol cua W va Cs
1a 1 : 0,39 trong vi du 1, chit 1ong phén tin hat min vét lidu chan hong
ngoai (dung dich A-8), cac hatr min Cs vonfram oxit h va vat thé chan cén
héng ngoai H theo vi du so sanh 2 s& dugc thu.

Kich ¢ hat dugc phan tdn cla céc hat min Cs vonfram oxit g trong
chét 16ng phén tan hat min vat li¢u chin can héng ngoai (dung dich A-8) la
70 nm. Hing s6 mang ctia cac hat min Cs vonfram oxit g 1a 7,4025 A trén
truc a va 7,6250 A trén tryc c¢. Kich thugc tinh thé 13 24 nm.

Sau do6, két qua ciia viée do 1a hé sb truyén anh sang nhin thdy va tinh
chit chin c4n hdng ngoai cta vat thé chén c4n hong ngoai G, hé sb truyén

anh sang nhin thay 1a 69,6%, va khac biét giita tri s t61 da va tri sd t6i
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thiéu ctia hé s8 truyén qua 12 67,2 diém, 12 nho hon 69 diem. Nho quan sat

TEM, kich ¢& hat trung binh cta cac hat min Cs vonfram oxit dugc phén
tan trong vat thé chan can hong ngoai H dugc tim thay 1a 25 nm. Céc két
qua duogc thé hién trén Bang 2.

(Vidu 6)
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Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viéc cdc lugng dinh trude
cua dung dich siéu vonfram amoni trong nuéc (50 % khéi luong theo nghia
cua WO3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1¢ mol cﬁva W Vé. Cslal:
0,21 trong vi du 1, chéit 1dng phan tan hat min vat liéu chén héng ngoai
(dung dich A-9), cdc hat min Cs vonfram oxit i va vit thé chin can héng
ngoai I theo vi du 6 s€ dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phén tadn ctia cac hat min Cs vonfram oxit i trong
chit 16ng phan tan hat min vat lidu chin cén héng ngoai (dung dich A-9) la
70 nm. Hing sé mang cla cac hat min Cs vonfram oxit i 1a 7,4186 A trén
truc a va 7,5825 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cta viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thdy va tinh
chit chén c4n hdng ngoai ctia E chén tia cdn hdng ngoai, hé sb truyén anh
sang nhin thdy 1a 69,4%, va khac biét gitra tri sé t6i da va tri s& téi thiéu
cta hé sb truyén qua la 69,3 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat trung
binh cta cac hat min Cs vonfram oxit dugc phan tan trong vat thé chén can
hdng ngoai I duoc tim thdy 1a 24 nm. Cac két qua dugc thé hién trén Bang
1.

(Vidu7)

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viée cdc lugng dinh trude
cua dung dich siéu vonfram amoni trong nude (50 % khéi lugng theo nghia
cia WO3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1é mol ctia W va Cs la 1:
0,23 trong vi du 1, chit 16ng phan tin hat min vat liéu chédn hdng ngoai
(dung dich A-10), c4c hat min Cs vonfram oxit j, va vét thé chan cén hong
ngoai J theo vi du 7 s& dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phan tdn cua cac hat min Cs vonfram oxit j trong
chit 16ng phan tdn hat min vat liéu chin can héng ngoai (dung dich A-10)

l1a 70 nm. Héng s mang cua cac hat min Cs vonfram oxit j 1a 7,4184 A trén
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truc a va 7,5823 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cia viéc do 1a hé s truyén 4nh sang nhin thay va tinh
chét chan cén héng ngoai cua vt thé chén c4n hdng ngoai J, hé sb truyén
4nh sang nhin thiy 13 69,8%, va khac biét gita tri s t61 da va tri sb ti
thiu cua hé sé truyén qua la 70,5 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh cta cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phén tén trong vat thé
chin cén hdng ngoai J duoc tim thdy 1a 25 nm. Cac két qua dugc thé hién
trén Bang 1.

(Vidu 8)

Theo cung mo6t cach nhu trong vi du 1 tru viéc céc luong dinh truéde
cua dung dich siéu vonfram amoni trong nudc (50 % khéi luong theo nghia
cua WOs3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1é mol cua W va Cs la 1:
0,25 trong vi du 1, chit 16ng phan tan hat min vat liéu chin hong ngoai
(dung dich A-11), cac hat min Cs vonfram oxit k, va vat thé chén can héng
ngoai K theo vi du 8 s& duogc thu.

Kich ¢& hat dugc phén tan cla cdc hat min Cs vonfram oxit k trong
chat long phan tan hat min vt li¢u chén can héng ngoai (dung dich A-11)
1a 70 nm. Hing s6 mang ctia cac hat min Cs vonfram oxit k 1a 7,4165 A trén
truc a va 7,5897 A trén truc c. Kich thuée tinh thé 12 24 nm.

Sau do6, két qua cua viéc do la hé s truyén anh sang nhin thay va tinh
chit chin can héng ngoai cta vat thé chin can hong ngoai K, hé sb truyén
anh sang nhin thdy 1a 69,8%, va khac biét gitta tri s tdi da va tri sb toi
thiéu ctia hé sb truyén qua 1a 73,2 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh ctia cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phan tdn trong vat thé
chén c4n hdng ngoai K duogc tim thdy 13 24 nm. Céc két qua duogc thé hién
trén Bang 1.

(Vi du 9)
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Theo cing mdt cach nhu trong vi du I trir vige cac luong dinh trudc
ctia dung dich siéu vonfram amoni trong nuéce (50 % khéi luong theo nghia
ciia WO3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1& mol cia W va Cs 1a 1:
0,27 trong vi du 1, chét long phan tan hat min vat liéu chin héng ngoai
(dung dich A-12), cdc hat min Cs vonfram oxit 1 va vt thé chén cén hélig
ngoai L theo vi du 9 s& duogc thu.

Kich ¢& hat dugc phin tdn cua céc hat min Cs vonfram oxit 1 trong
chit long phéan tdn hat min vat liéu chin can héng ngoai (dung dich A-12)
la 70 nm. Héng sd mang cta hat Cs vonfram oxit 1 1a 7,4159 A trén truc a
va 7,5919 A trén truc c. Kich thude tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cua viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thay va tinh
chit chén c4n hdng ngoai ctia vat thé chin can hdng ngoai L, hé sb truyén
anh séng nhin thiy 1a 69,5%, va khac biét giira tri sé t6i da va tri sd toi
thidu cua hé s truyén qua la 72,4 diém. Nho quan sat TEM, kich c& hat
trung binh ctia cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé
chén cén héng ngoai L dugc tim thdy 1& 25 nm. Céac két qua duqc thé hién
trén Bang 1. -

(Vidu 10)

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 tru viéc cac lugng dinh trudce
ctia dung dich siéu vonfram amoni trong nudc (50 % khdi lugng theo nghia
cia WO3) va xesi cacbonat dugce cén sao cho ti 1¢ mol ctia W va Cs la 1:
0,29 trong vi du 1, chit 1ong phan tdn hat min vat liéu chin hong ngoai
(chét 1ong A-13), cac hat min Cs vonfram oxit m va vat thé chén can hdng
ngoai M theo vi du 10 s& dugce thu.

Kich ¢& hat dugc phan tan cua cac hat min Cs vonfram oxit m trong
chit 1éng phéan tdn hat min vat liéu chin can hdng ngoai (dung dich A-13)

la 70 nm. Héng sd mang cua cac hat min Cs vonfram oxit m la 7,4133 A
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trén truc a va 7,6002 A trén truc c. Kich thudc tinh thé 1a 24 nm.

Sau do, két qua cua viéc do 1a hé sb truyén 4nh sang nhin thdy va tinh
chat chén can héng ngoai cla vat thé chén cin héng ngoai M, hé sb truyén
anh sdng nhin thiy 1a 69,9%, va khéc bidt gitta tri sb t&i da va tri s6 toi
thidu ctia hé sb truyén qua la 72,8 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh cta cac hat min Cs vonfram oxit dugc phén tan trong M chan
can héng ngoai dugce tim théy 1a 25 nm. Céac két qua duoc thé hién trén
Béang 1.

(Vidull)

Theo cung mot cdch nhu trong vi du 1 trir vigc céc lugng dinh trudc
ctia dung dich siéu vonfram amoni trong nudc (50 % khdi lugng theo nghia
ciia WO3) va xesi cacbonat dugc cén sao cho ti 1¢ mol ctia W va Cslal:
0,30 trong vi du 1, chéat long phan tan hat min vat liéu chin 11611g ngoai
(dung dich A-14), cdc hat min Cs vonfram oxit n, va vat thé chén can héng
ngoai N theo vi du 11 s& duogc thu. |

Kich ¢& hat dugc phan tan cta céc hat min Cs vonfram oxit n trong
chét long phén tan hat min vat liéu chin cén hé‘)ng ngoai (dung dich A-14)
l1a 70 nm. Hang sb mang ctia cdc hat min Cs vonfram oxitn la 7,4118 A trén
truc a va 7,6082 A trén truc c. Kich thuéc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cta viée do 1a hé s truyén 4nh sang nhin thdy va tinh
chit chén can héng ngoai cua vat thé chin can héng ngoai N, hé sd truyén
anh sang nhin théy 12 69,7%, va khac biét gitta tri s6 tdi da va tri sb tbi
thiéu cta hé sb truyén qua 1a 72,3 diém. Nho quan sat TEM, kich c¢& hat
trung binh ctia cdc hat min Cs vonfram oxit dugc phéan tan trong N chén cédn
héng ngoai duoc tim thdy 1a 24 nm. Céc két qua dugc thé hién trén Bang 1.
(Vidu 12)

Theo clung mot cdch nhu trong vi du 1 trir viée d6t duge thuc hién tai
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550 °C trong 9,0 gid trong khi cdp 5% Ha gas st dung khi N2 lam chét
mang trong vi du 1, chét l6ng phan tan hat min vat liéu chan héng ngoai
(dung dich A-15), hat min Cs vonfram oxit o, va vat thé chén can héng
ngoai O theo vi du 12 s& duoc thu.

Kich ¢& hat duoc phén tan cta cédc hat min Cs vonfram oxit o trong
chét long phan tan hat min vét liéu chin c4n hdng ngoai (dung dich A-15)
1a 70 nm. Héng s mang cla cac hat min Cs vonfram oxit o 1a 7,4068 A trén
truc a va 7,6190 A trén truc c¢. Kich thuéce tinh thé 1a 24 nm,

Sau d6, két qua cta viée do 1a hé s truyén anh sang nhin thdy va tinh
chit chin c4n hdng ngoai cla vit thé chan c4n hong ngoai O, hé sb truyén
anh sdng nhin thiy 1a 69,9%, va khdc biét gitta tri s t6i da va trj s t0i
thiéu cta hé s truyén qua 1a 74,0 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung biﬁh cua cdc hat min Cs Vohfram oxit du’qcv phéh tér;rtrong vat thé
chén cin hdng ngoai O dugc tim thdy la 25 nm. Cac két qua duge thé hién
trén Bang 1.

(Vidu 13)

5,56 kg rubidi cacbonat (Rb2C0O3) dugc hoa tan trong 6,70 kg nude dé
thu dugc dung dich. Dung dich dugc thém vao 36,44 kg axit vonframic
(H2WO4) va duoc khudy va dugc tron du, va sau d6 duoc lam khé trong khi
khudy (ti 18 mol gitta W va Rb la twong dwong véi 1: 0,33). Sén pham duogc
sdy dugc gia nhiét trong khi cAp 5 % thé tich cta khi Ha st dung khi N> lam
chat mang, va dugc d6t tai nhiét do 1a 800 °C trong 5,5 gio, va sau do, khi
chp dwoc chuyén téi chi 1a khi N2, va nhiét d6 dugc ha thép t6i nhiét d@
phong dé thu duoc cac hat Rb vonfram oxit.

Theo cung mdt cdch nhu trong vi du 1 trir viéc thu duoc cac hat Rb
vonfram oxit dugc st dung thay cho cadc hat Cs vonfram oxit, chat 16ng

phén tan hat min vat liéu chin héng ngoai (dung dich B-1), cdc hat min Rb
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vonfram oxit a, va vat thé chin can héng ngoai B1 theo vi du 13 s& duoc
thu.

Kich c¢& hat dugc phan tan ctia cdc hat min Rb vonfram oxit a trong
chit long phan tdn hat min vat liéu chin can hé)ng ngoai (dung dich B-1) la
70 nm. Héng s mang cta cac hat min Rb vonfram oxit a 1a 7,3898 A trén
truc a va 7,5633 A trén truc c. Kich thuée tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cua viéc do 12 hé sb truyén anh sang nhin thdy va tinh
chit chén cén héng ngoai cua vat thé chan cén héng ngoai B1, hé s truyén
anh séng nhin thdy 1a 69,6%, va khéc biét gifta tri sé t6i da va tri sé téi
thiéu cta hé sb truyén qua la 69,5 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh cua cac hat min Rb vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé
chan cén héng ngoai B1 dugc tim théy 1a 25 nm. Céc két qua dugc thé hién
trén Bang 1.

(Vidu 14)

0,709 kg xesi cacbonat (Cs2CO3) va 5,03 kg rubidi cacbonat (Rb2CO3)
duoc hoa tan trong 6,70 kg nudce dé thu duoc dung dich. Dung dich dugc
thém vao 36,26 kg axit vonframic (H2WO4) va dugc khuéy va duogc tron du,
va sau d6 dugc lam kho trong khi khudy (ti 18 mol gitta W va Cs la tuong
duong véi 1 : 0,03, va ti 1&€ mol gitta W va Rb la tuong duong véi 1 : 0,30).
San phaim dugc sy dugc gia nhiét trong khi cip 5 % khi Ha sfx dung khi N>
lam chit mang, va dugc d6t tai nhigt 'd@ 14 800 °C trong 5,:5 gw; va sau dé,r |
khi cdp duoc chuyén téi chi 1a khi Na, va nhiét d6 dugc ha thap t6i nhiét do
phong dé thu ducyé cac hat CsRb vonfram oxit a.

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 trir viéc thu dugc céc hat CsRb
vonfram oxit a dugc s dung thay cho cdc hat Cs vonfram oxit, chét long
phén tan hat min vat liéu chin héng ngoai (dung dich C-1), cac hat min

CsRb vonfram oxit a va vat thé chén cidn hdéng ngoai C1 theo vi duy 14 s&
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duoc thu.

Kich ¢& hat dugc phan tan clia cdc hat min CsRb vonfram oxit a trong
chét long phan tan hat min vat liéu chin can héng ngoai (dung dich C-1) 1a
70 nm. Hing sé mang cta cdc hat min CsRb vonfram oxit a 1a 7,3925 A
trén truc a va 7,5730 A trén truc c¢. Kich thudc tinh thé 14 24 nm.

Sau d6, két qua ctia viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thidy va tinh
chét chén cén hé)ng ngoai cua vat thé chan cin héng ngoai, hé ) truyén anh
sang nhin thdy 1a 69,7%, va khéc biét gifta tri s6 t6i da va tri s6 toi thiéu
cta hé sé truyén qua 1a 70,4 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat trung
binh ctia cac hat min CsRb vonfram oxit dugc phédn tan trong vat thé chan
can h@)ng ngoai C1 duogc tim théy 1a 24 nm. Céac két qué duogc thé hién trén
Bang 1.

(Vi du 15)

4,60 kg xesi cacbonat (Cs2CO3) va 2,12 kg rubidi cacbonat (Rb2CO3)
dugc hoa tan trong 6,70 kg nudce dé thu duoc dung dich. Dung dich duogc
thém vao 35,28 kg axit vonframic (H2WO4) va dugc khudy va dugc tron du,
va sau d6 duoc lam kho trong khi khudy (ti 1& mol gitta W va Cs 1a tuong
duong voi 1 : 0,20, va ti 1€ mol gitta W va Rb 1a tuong du:orng‘v_('yi 1:0,13).
San pham duoc sdy duoc gia nhiét trong khi cAp 5 % khi Ha st dung khi N2
lam chAt mang, va dugc dt tai nhidt do 1a 800 °C trong 5,5 gid, va sau do,
khi cdp dugc chuyén téi chi 1a N2, va nhiét do duge ha thdp téi nhiét do
phong dé thu dugc cdc hat CsRb vonfram oxit b.

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viéc thu dugc cac hat CsRb
vonfram oxit b dugc st dung thay cho cac hat Cs vonfram oxit, chét long
phan tan hat min v4t li¢u chin héng ngoai (dung dich C-2), cdc hat min
CsRb vonfram oxit b va vat thé chin cén héng ngoai C2 theo vi du 15 sé&

duogc thu.
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Kich ¢& hat dugc phén tdn ctia cdc hat min CsRb vonfram oxit b trong
chit 16ng phan tan hat min vat liéu chén can héng ngoai (dung dich C-2) la
70 nm. Héng sb mang cla cac hat min CsRb vonfram oxit b 1a 7,4026 A
trén truc a va 7,6035 A trén truc c. Kich thudc tinh thé 14 24 nm.

Sau d6, két qua ctia viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thdy va tinh
chit chin c4n hdng ngoai cna vt thé chén cén hong ngoai C2, hé sb truyén
4nh séng nhin thiy 12 69,7%, va khic biét gita tri s t6i da va tri sé téi
thidu cta hé sb truyén qua 1a 71,5 diém. Nho quan sat TEM, kich c¢& hat
trung binh cla cac hat min CsRb vonfram oxit dugc phén tén trong vét thé
chén can hc‘Sng ngoai C2 duogc tim théy 12 24 nm. Céc két qua dugc thé hién
trén Bang 1.

(Vi du 16)

5,71 kg xesi cacbonat (Cs2C0O3) va 1,29 kg rubidi cacbonat (Rb2CO3)
duoc hoa tan trong 6,70 kg nuéc dé thu duoc dung dich. Dung dich dugc
thém vao 35,00 kg axit vonframic (HoWO4) va dugc khuéy va dugc tron du,
va sau d6 duoc lam kho trong khi khudy (ti 1& mol gitta W va Cs la tuong
duong v&i 1 : 0,25, va ti 1€ mol gitta W va Rb 1a twong duong véi 1 : 0,08).
San pham dugc sdy dugc gia nhiét trong khi cap 5 % khi Ha st dung khi N»
lam chét mang, va dugc d6t tai nhiét do 1a 800 °C trong 5,5 gid, va sau do,
khi cép duoc chuyén téi chi 1a Np, va nhiét d6 dugc ha thép t&di nhiét do
phong dé thu dugc céc hat CsRb vonfram oxit c.

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 trir viéc thu duge cac hat CsRb
vonfram oxit ¢ duoc st dung thay cho céac hat Cs vonfram oxit, chat long
phén tan hat min vat liéu chén hdng ngoai (dung dich C-3), cdc hat min
CsRb vonfram oxit ¢ va vat thé chian can héng ngoai C3 theo vi du 16 s¢
duoc thu.

Kich ¢& hat dwoc phan tan cta cdc hat min CsRb vonfram oxit ¢ trong
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chAt léng phan tén hat min vat liéu chan cdn hong ngoai (dung dich C-3) la
70 nm. Héng s mang cua cac hat min CsRb vonfram oxit ¢ la 7,4049 A
trén truc a va 7,6083 A trén truc c. Kich thugc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cua viéc do 1a hé s truyén anh sang nhin thdy va tinh
chét chin can héng ngoai cua vat thé chan can héng ngoai, hé sb truyén anh
sang nhin thdy 1a 69,7%, va khéc biét gifra tri s§ t61 da va tri sé tdi thiéu
cua hé sé truyén qua la 71,5 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat trung
binh ctia cac hat min CsRb vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé chin
can héng ngoai C3 dugc tim théy 1a 25 nm. Céac két qué duogc thé hién trén
Bang 1.

(Vidu 17)

6,79 kg xesi cacbonat (Cs2CO3) va 0,481 kg rubidi cacbonat (Rb2CO3)
duoc hoa tan trong 6,70 kg nudc dé thu duoc dung dich. Dung dich dugc
thém vao 34,73 kg axit vonframic (H2WO4) va duoc khudy va dugce tron du,
va sau d6 dugc lam kho trong khi khﬁéy (ti 1€ mol gu}aW Vé ‘Cs la tuong
duong véi 1 : 0,30, va ti 1é mol gitta W va Rb 1a tuong duong v6i 1 : 0,03).
San phdm dugc sdy dugce gia nhiét trong khi cip 5 % khi Hs st dung khi N»
lam chét mang, va dugc d6t tai nhiét do 1a 800 °C trong 5,5 gid, va sau do,
khi cdp dwoc chuyén t6i chi 1a khi N2, va nhiét 46 duge ha thap t6i nhiét do
phong dé thu dugc cac hat CsRb vonfram oxit d.

Theo cung mot cach nhu trong vi du 1 trir viéc thu duoc céc hat CsRb
vonfram oxit d dugc st dung thay cho cac hat Cs vonfram oxit, chat long
phéan tdn hat min vat liéu chidn hdng ngoai (dung dich C-4), cac hat min
CsRb vonfram oxit d va vat thé chin cén héng ngoai C4 theo vi du 17 sé&
dugc thu.

Kich ¢& hat dugc phan tdn cta céc hat min CsRb vonfram oxit d trong

chit 16ng phéan tan hat min vat liéu chén can hong ngoai (dung dich C-4) 1a
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70 nm. Hing sb mang cta cac hat min CsRb vonfram oxit d 1a 7,4061 A
trén truc a va 7,6087 A trén truc c¢. Kich thudc tinh thé 1a 24 nm.

Sau d6, két qua cta viée do 1a hé s truyén anh sang nhin thiy va tinh
chit chén can hdng ngoai ctia vat thé chin can hdong ngoai C4, hé sb truyén
anh sang nhin thay 1a 69,5%, va khéac biét gitra tri sé toi da va tri sé t6i
thidu caa hé s6 truyén qua 1a 72,1 diém. Nho quan sat TEM, kich ¢& hat
trung binh ctia cdc hat min CsRb vonfram oxit dugc phén tan trong vat thé
chin cin héng ngoai C4 dugc tim théy 12 25 nm. Céc két qua dugc thé hién
trén Bang 1.

(Céc vi du so sanh 4 va 5)

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viéc cdc lugng dinh trude
cua axit vonframic va xesi cacbonat dugc cin sao cho ti 1€ mol cua W va Cs
12 1: 0,21 (vi du so sanh 4), 1 : 0,23 (vi du so sanh 5), va duge d6t tai nhiét

dd 1a 400 °C trong 5,5 gio trong vi du 1, chit long phan tan (dung dich

51/60

A-16 va dung dich A-17) dé tao thanh vat thé chan can hdng ngoai, cac hat.

min Cs vonfram oxit p va q, va cac vat thé chan céan héng ngoai P va Q.
Kich ¢& hat dugc phéin tdn cua cac hat min Cs vonfram oxit p trong chét
long phéan tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai (dung dich A-16) 1a 70
nm, va kich ¢& hat dugc phan tdn cla cac hat min Cs vonfram oxit q trong
(dung dich A-17) la 70 nm. Chéit 1ong phéan tan hat min vat liéu chin héng
ngoais (dung dich A-16 va dung dich A-17), cdc hat min Cs vonfram oxit p
va q, cac vat thé chén cin héng ngoai P va Q duoc danh gia theo cung mot
cach nhu trong vi du 1. Cac két qua duoc thé hién trén Bang 2.
(Vi du so sanh 6)

Theo cuiing modt cach nhu trong vi du 1 trir viée toc do6 quay cua bd
phéan lac son duogc dat toi 0,8 14n cua téc d6 trong vi du 1 va viée xur 1y tan

bdt/phan tan duge thuc hién trong 100 gio cho cdc hat Cs vonfram oxit a
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theo vi du 1, chit léng phan tan vat liéu chin c4n hdng ngoai (dung dich
A-18), cac hat min Cs vonfram oxit r, va vat thé chin cn héng ngoai R sé&
dugc thu. Kich ¢ hat duge phéan tdn cta cac hat min Cs vonfram oxit r
trong chat 1dng phan tan hat min vat liéu chin cén hdong ngoai (dung dich
A-18) 14 50 nm. Chét long phin tan hat min vat liéu chén cén hdng ngoai
(dung dich A-18), cac hat min Cs vonfram oxit r, va vét thé chin cén h<‘3ng
ngoai R dugc danh gia theo cing mdt cach nhu trong vi du 1. Cac két qua
duoc thé hién trén Bang 2.

(Vi du so sanh 7)

Theo cung mdt cach nhu trong vi du 1 trir viéc san phém duogc séy
duwoc dbt tai nhiét do 1a 440 °C trong 5,5 giv trong khi cdp 3 % thé tich khi
H; str dung khi N> lam chit mang, cho cic hat Cs vonfram oxit a theo vi du
1, chit 1éng phan tan vat liéu chin cin hdng ngoai (dung dich A-19), hat
min Cs vonfram oxit s, va vat thé chin c4n hong ngoai S theo vi du so sdnh
7 s& duoc thu. Kich ¢& hat dugc phan tdn cta cac hat min Cs vonfram oxit s
trong chit 16ng phan tan hat min vat liéu chin cén hdng ngoai (dung dich
A-19) 14 75 nm. Chét l6ng phén tan hat min vat liéu chén cén héng ngoai
(dung dich A-19), cac hat min Cs vonfram oxit s, va vt thé chén can héng
ngoai S dugc dédnh gid theo cung mot cdch nhu trong vi du 1. Cac két qua
dugc thé hién trén Bang 2.

(Vi du so sanh 8)

20 % khoi luong cua cdc hat Cs vonfram oxit a, 8 % khéi lwgng cta
chét phan tan a, va 72 % khéi lugng ctia butyl axetat theo vi du 1 dugc cén,
va dugce tron 14n boi viéc dao ddng cta soéng siéu 4m trong 10 phut, dé thu
dwoc chit 1ong phéan tan vat lidu chén hdng ngoai (dung dich A-20), céc hat
Cs vonfram oxit a, va vét thé chén c4n hdng ngoai T. Nghia 1a, cdc hat Cs

vonfram oxit a dugc chtra trong chat long phén tan vat li¢u chdn cén hong
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ngoai (dung dich A-20) khéng bi nghién. Kich c¢& hat dugc phan tan cla cac
hat min Cs vonfram oxit a trong chit 1dng phan tan vat liéu chn c4n hong
ngoai (dung dich A-20) 1a 150 nm. Chét 16ng phén tan hat min vat liéu chin
héng ngoai (dung dich A-20), cac hat Cs vonfram oxit a, va vat thé chin
can héng ngoai T dugc danh gia theo cung mdt cach nhu trong vi du 1. Cac
két qué duoc thé hién trén Bang 2.

(Vi du so sanh 9) ,

Theo cung mot cdch nhu trong vi du 1 trur viée tdc do quay cua bo
phéan lac son duwoc dit t6i 1,15 14n téc do trong vi du 1 va viée xir 1y tan
bot/phan tan dugc thuc hién trong 50 gid cho cdc hat Cs vonfram oxit a
theo vi du 1, chéat long phan tan vat liéu chin can héng ngoai (dung dich
A-21), cac hat min Cs vonfram oxit u, va vat thé chin c4n hdong ngoai U s&
duoc thu. Kich ¢& hat duge phén tan cua cac hat min Cs vonfram oxit u
trong chit 1éng phan tan hat min vat liéu chén can hong ngoai (dung dich
A-21) 12 110 nm. Chét long phan tdn hat min vat liéu chén cén hong ngoai
(dung dich A-21), c4dc hat min Cs vonfram oxit u, va vat thé chin cén héng
ngoai U dugc ddnh gia theo cung mot cach nhu trong vi du 1. Céc két qué
duogc thé hién trén Bang 2.

Két luln

Nhu c6 thé thiy rd rang tir cdc bang 1 va 2, thdy rang vat thé chén cén
héng ngoai dugc tao ra st dung chét 16ng phén tan hat min vat li¢u chan
can héng ngoai chura cac hat min vat liéu chan cén hé)ng ngoai theo cac vi
du tu 1 dén 17, chan 4nh sang mait troi, cu thé 1a anh sang trong vung cin
hdéng ngoai mot cach hidu qua hon va ddng thoi duy tri hé sd truyén qua cao
trong vung anh sang nhin théy, so sanh v&i1 vat thé chan can 116ng ngoai
dugc tao ra st dung chét long phéan tan hat min vat li¢u chin cin héng

ngoai chira cdc hat min vat liéu chan can hong ngoal theo cdc vi du so sanh
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tir 1 dén 9.

Cu thé 1a, trong tAt ca cac vat thé trong cac vat thé chan cén h611g

54/60

ngoai theo cdc vi du tur 1 dén 17, khac biét gifra tri s6 toi da va tri s toi -

thiéu cta hé s truyén qua cua dnh sdng vuot qua 69 diém. Trai lai, trong
tAt ca cac vat thé trong cac vat thé chan cdn hong ngoai theo cac vi du so
sanh tr 1 dén 9, khac biét 1a nhé hon 69 di€ém.

[Bang 1]
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Kha ndng ap dung cdng nghiép

Sang ché nay 14 thich hop dé dugce ap dung cho cdc linh vue x4y dung
nhu cdc tda nha, cac van phong, cdc nha ¢ ndi chung, trong céac linh vuc
van tai nhu cdc xe ¢, cdc linh vuc nong nghiép nhu céc tAm vinyl, buéng
dién thoai, céng xe, clra sd biéu dién, dén chiéu sang, hdp trong subt, SO,
v.v., khi hiéu tng chén cén héng ngoai dugc tao ra & do nho viéc sir dung

cac hat min vat liéu chan cdn hong ngoai.
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YEU CAU BAO HO

1. Cac hat min vat liéu chin cén héng ngoai,

trong d6, cac hat min vat liéu chin can héng ngoai la cdc hat min
vonfram oxit composit chira cdu truc tinh thé luc giac,

khéc biét & chd cac hat min vonfram oxit composit duoc biéu dién bai
cong thic téng quat MxWyOz (trong d6, nguyén t6 M 12 mot hoic nhiéu
nguyén té dugc chon tir nhém tao thanh tir H, He, Cs, Rb, K, kim loai kiém
thd, nguyén té dat hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag,
Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V,
Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi, va I, W la vonfram, O 1a oxi, va thoa man 0,20 <
x/y £0,37,va 2,2 <z/y <3,0,

héng s mang cua cac hat min vonfram oxit composit 1a 7,3850 A hoic
16n hon va 7,4186 A hodc nhoé hon trén truc a, va 7,5600 A hoic 1é6n hon va
7,6240 A hoic nhd hon trén truc c, va

kich ¢& hat cua céc hat min vat liéu chén cén héng ngoai 1a 100 nm
hodc nhé hon.
2. Cac hat min vat liéu chin can hdng ngoai theo diém 1, trong do, hz"mg s6
mang cua cac hat min vonfram oxit composit 1a 7,4031 A hoic 16n hon va
7,4111 A hodc nho hon trén truc a, va 7,5891 A hodc 1én hon va 7,6240 A
hodc nhé hon trén truc c.
3. Cac hat min vat liéu chén c4n héng ngoai theo diém 1, trong do, héng sd
mang cua cac hat min vonfram oxit composit 1a 7,4031 A hoic 16n hon va
7,4186 A hodc nho hon trén truc a, va 7,5830 A hodc 16n hon va 7,5950 A
hodc nho hon trén truc c.
4. Cac hat min vat liéu chin can hdng ngoai theo diém bat ky trong sb cac

diém tur 1 dén 3, trong d06, kich ¢& hat cua cdc hat min vat liéu chédn cén
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héng ngoai la 10 nm hodc 16n hon va 100 nm hodc nhé hon.
5. C4c hat min vat liéu chan can héng ngoai theo diém bAt ky trong sb cac
diém tir 1 dén 4, trong d6, nguyén t6 M 1a mot hodc nhiéu nguyén t6 duoc
chon tu Cs va Rb.
6. Céc hat min vat liéu chan can héng ngoai theo diém bt ky trong s6 cac
diém tur 1 dén 5, trong do, bé mit cua trng hat min vat li¢u chin can héng
ngoai dugc phu véi oxit chra mdt hoac nhidu nguyén t6 duoc chon tr Si, Ti,
Zr va Al
7. Chét l6ng phéan tan hat min vat liéu chin cén héng ngoai, trong do, céc
hat min vat liéu chén can héng ngoai la theo diém bat ky trong sd céc diém
tr 1 dén 6 duoc phén tan trong dung moi.
8. Phuong phép san xuét cdc hat min vat liéu chén can héng ngoai, bao gém
cac budc:
buéc thtt nhat san xudt oxit vonfram composit chra cu tric tinh thé
luc gide dugce bidu didn boi cong thirc tong quat MxWyO, (trong d6, nguyén
t6 M la mdt hodac nhiéu nguyén t6 duoc chon tir nhém tao thanh tir H, He,
Cs, Rb, K, kim loai kiém thé, nguyén té dAt hiém, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru,
Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, TI, Si, Ge, Sn, Pb, Sb,
B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi, va I, W la
vonfram, O 14 oxi, va théa min 0,20 < x/y < 0,37, va 2,2 < z/y < 3,0.); va
buéc thtt hai san xudt cdc hat min vonfram oxit composit bang céach
nghién co hoc oxit vonfram composit thu dugc trong bude thu nhit, trong
d6, hang s6 mang trong céu tric tinh thé luc gidc 1a 7,3850 A hodc 16n hon
va 7,4186 A hodc nho hon trén truc a, va 7,5600 A hodc 16n hon va 7,6240
A hodc nho hon trén truc ¢, va kich ¢& hat 1a 100 nm hoac nho hon.
9. Phuong phdp san xuét cac hat min vat liéu chin céan héng ngoai theo

diém 8, trong d6, trong budc th hai, cdc hat min vonfram oxit composit
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dugc tao ra, ma hing s mang cta chung 1a 7,4031 A hodc 16n hon va
7,4111 A hoic nhé hon trén truc a va 7,5891 A hodc 1én hon va 7,6240 A
hoac nho hon trén truc c trong cAu truc tinh thé luc giac, va kich ¢& hat cta

ching la 100 nm hodc nho hon.

diém 8, trong d6, trong budc tht hai, cac hat min vonfram oxit composit
duogc tao ra, ma hé“mg sb mang cua ching 1a 7,4031 A hodc 16n hon va
7,4186 A hodc nho hon trén truc a va 7,5830 A hodc 16n hon va 7,5950 A
hoac nho hon trén truc ¢ trong cAu truc tinh thé luc gidc, va kich c& hat cta

chting 12 100 nm hodc nhdé hon.
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