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(57) Séng ché d& cap dén cac quy trinh didu ché chit 1an quang pha tap Mn*" 6n dinh
& dang ran va bao gém két hop a) dung dich chta it nhit mot chit dugc chon tir nhém
bao gdbm: KoHPO4, nhém phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, chét hoat déng bé mat,
chét tao chelat, hodic su két hop ciia chung, voi b) chét 1an quang pha tap Mn** ¢6 cong
thtre I & dang rén, trong d6 cong thirc I c6 thé 1a: Ax[MFy]:Mn*" va tach chat 1an quang
pha tap Mn** 6n dinh ¢ dang rén; trong d6 A c6 thé 1a Li, Na, K, Rb, Cs hoc su két hop
ctua chung, M c6 thé 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd hoic su
két hop cuia chung; x 1a gia tri tuyét d6i cia dién tich ctia ion [MFy] va y 13 5, 6 hoic 7.
Sang ché con d& cap dén ché phdm, thiét bi hién thi, thiét bi chiéu sang bao gdm chit
1an quang nay. Ngoai ra, sang ché dé cap dén ché pham chit 1an quang, thiét bi hién thi

va linh kién didt phat quang chtra ché phdm chit 1an quang.
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Linh vye ky thuit dwoc dé cap

Séang ché dé cap dén quy trinh diéu ché chét 14n quang pha tap Mn*" & dang ran

va ché phdm bao gdm chét l1an quang pha tap nay.
Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Céc chét 1an quang phat xa mau dé dua trén vt li¢u florua phtrc hop duge kich
hoat boi Mn**, ching han nhu cdc chit duoc md ta trong Bang sang ché Hoa Ky sb US
7,358,542, US 7,497,973 va US 7,647,649, c6 thé dugc sir dung két hop v6i chét lan
quang phat xa mau vang/xanh luc nhu YAG: Ce dé thu dugc anh sang tring 4m (nhiét
do mau (Correlated color temperature - CCT) <5000 K trén qu¥ tich vat den, chi s6 hoan
mau (Color Rendering Index - CRI) >80) tir didt phat 4nh sang xanh lam (LED), tuong
dwong v6i anh sang duoc tao ra boi dén huynh quang, dén soi dot va dén halogen hién
nay. Cac vat liéu ndy hip thu manh anh sang xanh lam va phat xa hiéu qua trong dai
budc séng tir 610nm dén 658nm véi it phat xa mau dé ddm/cén hdng ngoai. Do d6, hiéu
qué phat sang duoc tdi da hoa so vdi chét 14n quang mau do ¢6 sy phat xa dang ké ¢ dai
mau d6 dam hon, 13 dai ma do nhay ctia mét kém. Hiéu sudt luong tir c6 thé vuot qua
85% trong didu kién kich thich mau xanh lam (budc séng tir 440 dén 460nm). Ngoai ra,
viée str dung chét 14n quang mau dé cho man hinh cé thé thu dugc gam mau va hidu qua

cao.

Céac quy trinh diéu ché chét 1an quang florua phirc hop pha tap Mn** véi d6 6n
dinh mau dugc cai thién duge md ta trong Bang sang ché Hoa Ky s6 US 8,906,724 va
cac bang sang ché va don diang ky sang ché khac dugc chuyén nhuong cho General
Electric Company. Tuy nhién, van cln c6 céac cai tién hon nita v& do 6n dinh va kha
nang phan tan cta cht 1an quang florua phirc hop, ddng thoi duy tri hidu sudt tuyét voi

trong c4c tng dung chiéu sang va hién thi.
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Ban chit k§y thuit ciia sing ché

Tom lai, theo mot khia canh, sdng ché dé cap dén quy trinh diéu ché chét lan
quang pha tap Mn** dn dinh & dang ran. Quy trinh nhu vy c6 thé bao gdm viéc két hop
a) dung dich chtra it nh4t mot chit duge chon tir nhém bao gébm: K,HPO4, nhom
phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, chét hoat dong bé mit, chét tao chelat, hoic su
két hop ciia ching, v6i b) chét 1an quang pha tap Mn** ¢6 cong thirc I & thé rén, trong
d6 cong thirc I ¢6 thé 1a: Ax [MFy]: Mn*. Quy trinh nay c6 thé bao gom viéc tach chat
lan quang pha tap Mn** dn dinh & dang ran. Trong cong thic I, A ¢6 thé 1a Li, Na, K,
Rb, Cs hoac su két hop cua ching. Trong cong thire I, M ¢6 thé 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al,
Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd hodc sy Kkét hop ctia chiing. Trong cong thue I, x 1a gia

tri tuyét dbi cua dién tich cta ion [MFy] vay 1a 5, 6 hodc 7.

Khia canh khéc cua sang ché dé cap dén ché phim bao gdm a) it nhit mot chat
duoc chon tir nhém bao gébm: KoHPO4, nhom phosphat, axit oxalic, axit phosphoric,
hodc su két hop cia ching, va b) chét 14n quang pha tap Mn** ¢6 cong thic I, trong d6
cong thtrc I 1a: A\[MFy]: Mn**. Trong cdng thtc I, A c6 thé 1a Li, Na, K, Rb, Cs hodc su
két hop cia ching. Trong cdng thic I, M ¢o6 thé 13 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y,
La, Nb, Ta, Bi, Gd hoic su két hop ctia chiing. Trong cong thirc I, x 14 gia tri tuyét ddi
cua dién tich cta ion [MFy] vayla 5, 6 hoac 7.

Khia canh khac nita ctia sang ché dé cap dén ché phim chit 1an quang bao gbm
c4c hat chit 1an quang va trén bé mit cia ching, it nh4t mot ché phdm bé mit duge chon
tir nhém bao gém: 1) ché phim bao gdm gbc chira phospho va gbc chira cacbon; 2) ché
phdm bao gém gdc chira phospho va florua kim loai; 3) ché phim bao gém gbc chua
phospho va gbc chira cacbon va florua kim loai; va 4) ché pham bao gdm gbc chira
phospho khong chtra hop chat alkyl phosphat, trong d6 céc hat chét 1an quang chira chat
1an quang pha tap Mn™* ¢6 cong thuc [;

Ax [MFy]:Mn*
trong do A 1a Li, Na, K, Rb, Cs, hodc su két hop cta chung;

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

chung;

x 12 gi4 tri tuyét ddi cta dién tich ctia ion [MF,]; y 1a 5, 6 hodc 7.
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Mo ta van tiat cac hinh vé

Céc dic diém, khia canh va wu diém sau day va cac déc diém, khia canh va wu
diém khéc cua sang ché s& duoc hidu rd hon khi doc phin mo ta chi tiét sau ddy c6 tham
chiéu dén céac hinh v& kém theo, trong d6 cac ky tu giéng nhau thé hién cac bod phan
gidng nhau trong céc hinh V&, trong do:

Fig. 1 12 so dd mit cit ngang ctia linh kién LED theo mdt phwong 4n cia sang

r
A

chg;

Fig. 2 1a so d6 mit cit ngang cla linh kién LED theo mdt phuong 4n khac cia

sang ché;

Fig. 3 14 so d6 mit cit ngang ctia linh kién LED theo mdt phuong 4n khac cua

sang ché;

Fig. 4 12 hinh chiéu phéi canh mit cat ngang cta linh kién LED theo mét phuong
4n cta sang ché;

Fig. 5 1a hinh chiéu phdi canh ctia dén LED nén thudc loai linh kién gén trén bé
mit (surface-mounted device - SMD).

Fig. 6 minh hoa bd phan hodc mo-dun dén nén.

Fig. 7 minh hoa b phan hodc mo-dun dén nén.
MO ta chi tiét sang ché

Theo mot khia canh, sang ché dé cap dén quy trinh san xuét chit 14n quang

pha tap Mn** én dinh & thé rin. Quy trinh nhu vy c6 thé bao gdm két hop a) dung dich
bao gdm it nhit mot chit duge chon tir nhém bao gbdbm: K,HPO4, nhom phosphat, axit
oxalic, axit phosphoric, chét hoat dong bé mat, chit tao chelat hodc su két hop cda ching,
v6i b) chét 1an quang pha tap Mn*" ¢6 cong thire I & dang ran. Theo mdt phuwong 4n,
luong cia chét duoc dé cap ¢ trén la tr 0,01 dén 20% theo khoi lugng so véi lugng cua
chét 14n quang pha tap Mn™ theo cong thuc I, chéng han nhu 12 tir 1% dén 15% va tir
2% dén 10%.

Theo mot khia canh khéc, sang ché dé cap dén ché phim bao gbm a) it nhat mot
chét duoc chon tir nhém bao gdm: KoHPO4, nhdm phosphat, axit oxalic, axit phosphoric,
chit hoat dong bé mat, chat tao chelat hodc su két hop cia chiing, véi b) chét 1an quang

pha tap Mn** ¢4 cong thirc 1.
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Chét lan quang pha tap Mn** ¢6 cong thirc I 13 vét liéu florua phtrc hop, hodc hop
chét phdi tri, chira it nhét mot trung tm phéi tri duge bao quanh bdi céc ion florua dong
vai tro nhu phéi t&r va duoc bu dién tich boi cc ion ngugce déu khi can thiét. Vi du, trong
K5SiFs: Mn**, trung tdm phéi tri 12 Si va ion nguoc diu 1a K. Céc florua phitc hop doi
lac duoc viét dudi dang két hop ctia cac florua nhi phan, don gian nhung cich thé hién
nhu vay khong chi ra s6 luong phdi tri cho céc phéi tir xung quanh trung tAm phéi tri.
DA4u ngoic vudng (ddi khi duge bd qua dé don gian) chi ra ring ion phirc hgp ma ching
bao gdm 14 dang héa hoc méi, khac véi ion florua don gian. Ion hoat hoa (Mn*") cling
dong vai trd trung tdm phéi tri, thay thé mot phin céc trung tAm cua mang tinh thé chu,
vi du, Si. Mang tinh thé chu (bao gdm ca cac ion ngugc d4u) con c6 thé stra ddi cac dic

tinh kich thich va phat xa cua ion hoat hoa.

Theo cac phuong an cu thé, trung tAm phdi tri ctia chét 1an quang, c6 nghia la M
trong cong thire I, 18 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, hodc su két hop cua chung. Cu thé hon, trung
tam phéi tri c6 thé 1a Si, Ge, Ti, hodc su két hgp cua chung. Ion nguoc déu, hoic A trong
cong thirc I, ¢6 thé 1a Na, K, Rb, Cs hoic su két hop cia ching, cu thé hon 1a K. Vi du
vé cac chit 1an quang c6 cong thic I bao gdm K3[SiFs]:Mn*", K;[TiFs]:Mn*",
K,[SnFe]:Mn*", Cs[TiFs]:Mn*", Rbz[TiFs] Mn*, Csy[SiFs]:Mn*, Rba[SiFs]:Mn*,
Naa[TiFs]:Mn*", Nay[ZrFs]:Mn*", Ks[ZrF7]:Mn*, K;3[BiFs]:Mn*", Ks[YFe]:Mn*",
Ks[LaFs]:Mn*", K3[GdFs]:Mn*", K3[NbF7]:Mn**, K3[TaF7]:Mn*". Trong cac phuong 4n
cu thé, chét 1an quang theo cong thirc I 1a K2SiFs:Mn*".

Luogng mangan trong chét 1an quang pha tap Mn*" theo cong thirc I c6 thé 1a tir
khoang 1,2 mol% theo tdng sé mol \ ciia Mn va M (nhu 1a Si) (khoang 0,3% theo khdi
lwong trén tong khdi luong chit 14n quang) dén khoang 21 mol% (khoang 5,1% theo
khéi Twong), cu thé 1a khoang 1,2 mol% (khoang 0,3% theo khdi lugng) dén khoang
16,5 mol% (khoang 4% theo khéi lugng). Theo cac phuong an cu thé, lvong mangan c6
thé 1a tir khodng 2 mol% (khoang 0,5% theo khéi lwong) dén 13,4 mol% (khoang 3,3%
theo khéi lugng), hoidc tir khoang 2 mol% dén 12,2 mol% (khoang 3% theo khdi lwong),
hoic tir khoang 2 mol% dén 11,2 mol% (khoang 2,76% theo khdi lwong), hoic tir khoang
2 mol% dén khoang 10 mol% (khoang 2,5% theo khéi luong), hoidc tir khoang 2 mol%
dén 5,5 mol% (khoang 1,4% theo khéi luong), hodc tir khodng 2 mol% dén khoang 3,0
mol% (khoang 0,75% theo khdi luong).
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Chit 1an quang pha tap Mn*" theo cong thuc I ¢6 thé dugc i dé cai thién do on
dinh nhu dugc mé ta trong Bing sang ché Hoa Ky sb 8,906,724 trudce khi két hop véi
K,HPOs, nhdm phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, chit hoat dong bé mit, chét tao
chelat hodc su két hop cta ching. Theo cdc phuong 4n ndy, san phdm chét 14n quang
duoc gitt ¢ nhiét do cao, trong khi tiép xic v6i moi trudng c6 chira chét oxy hoa chira
flo. Chat oxy hoa chira flo c6 thé 12 F,, HF, SFs, BrFs, NHsHF2, NH4F, KF, AlF3, SbFs,
CIF3, BrFs3, KiF,, XeF», XeFs, XeFs, NF3, SiF4, PbF2, ZnF2, SnF,, CdF», floruacacbon
C1-C4, hodc su két hop cda ching. Vi du vé cac floruacacbon thich hop bao gém CF4,
CaFs, C3Fs, CHF3, CFsCHF va CF,CHF. Theo céc phuong an cu thé, chét oxi hoa chtra
flo 1 F2. Luong chit oxy hoa trong moi truong khi co thé thay do6i dé thu dugc chét 1an
quang bén mau, cu thé khi c6 su thay ddi ctia thoi gian va nhiét 9. Trong truong hop
chét oxy hoa chira flo 1a F», thi moi truong khi c6 thé bao gdm it nhit 0,5% F», mic du
ndng do thdp hon c6 thé co hiu qua theo mot sd phuong 4n. Cu thé, moi truong khi c6
thé bao gdm it nhit 5% F» va cu thé hon 1 it nhit 20% F». Ngoai ra, moi trudng khi ¢6
thé bao g@)m nito, heli, neon, argon, krypton, xenon, trong su két hop bét ky véi chét
oxy hoéa chura flo. Theo cac phuong an cu thé, moi truong khi bao gdm khoang 20% F»
va khoang 80% nito.

Nhiét do tai d6 chét 1an quang tiép xtc véi chét oxy hoa chira flo & nhiét do cao
¢6 thé 12 nhiét do trong khoang tir 200°C dén 700°C, cu thé 1a tir 350°C dén 600°C trong
khi tiép xac, va theo mot sb phuong 4n tir khoang 500°C dén 600°C. Chét 14n quang
duoc tiép xtic vai chit oxy hoa trong mot khoang thoi gian du dé chuyén thanh chét 1an
quang bén mau. Thoi gian va nhiét d§ twong quan v&i nhau va 6 thé duoc diéu chinh
cing nhau, vi du, ting thoi gian trong khi giam nhiét 4o hodc tdng nhiét do trong khi
giam thoi gian. Theo cac phuong an cu thé, thoi gian it nhat 1a mot gid, cu thé 1 it nhét
bén giv, cu thé hon 1a it nhit s4u gio va cu thé nhat 12 it nhit tdm gio. Sau khi gitt & nhiét
do cao trong mot khoang thoi gian mong mudn, nhiét d trong 10 c6 thé duge giam
xudng v6i toe dd duoc kiém soét trong khi vAn duy tri moi trudng oxy hoa trong thoi
gian 1am mét ban dau. Nhiét d6 c6 thé duoc giam xudng khoang 200°C véi vi€e 1am mat
c6 kidm soat, sau d6 c6 thé ngimg kiém soat néu mudn.

Cach tiép xuc gitra chét 1an quang véi chét oxy hoa chtra flo 1a khong quan trong
va c6 thé dugc thuc hién theo cach bit ky du dé chuyén chit 1an quang thanh chét lan

quang bén mau c¢6 cac dic tinh mong muon. Theo mot s6 phuong an, budng chira chét
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1an quang c6 thé dugc dinh lwong va sau d6 dugc lam kin sao cho qué ap hinh thanh khi
budng nay duoc gia nhiét, va trong mot s6 phuong 4an khéc, hdn hop flo va nito duge
chay trong sudt qua trinh 0 @& dam bao 4p suit ddng déu hon. Theo mot s6 phuong 4n,
lidu luong bd sung ctia chét oxy héa chira flo c6 thé duoc dua vao sau mot khoang thoi
gian.

ChAt 14n quang da 0 c6 thé dugc xir Iy bang dung dich bio hoa hogc gin bio hoa

ctia ché phdm c6 cong thirc IT trong axit flohydric trong nude

Ax[MFy]
ay
trong do
A laLi, Na, K, Rb, Cs, hodc su két hop cua ching;
M 13 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Hf, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc su
két hop cua ching;
x 12 gié tri tuyét dbi ctia dién tich cua ion [MFy]; va

yl1a 5, 6 hoac 7.

Dung dich gin bdo hoa chira khoang tir 1 dén 5% HF trong nuéc du duoc thém
vao dung dich bdo hoa. Nong do HF trong dung dich dao dong tir khoang 25% (khéi
lvong/ thé tich) dén khoang 70% (khdi lwgng/ thé tich), cu thé 1a tir khoang 40% (khdi
lugng/ thé tich) dén khoang 50% (khdi lugng/ thé tich). Cac dung dich it ddm dic hon
c6 thé 1am giam hiéu suét cua chét 14n quang. Luong dung dich xit Iy dugc st dung dao
dong trong khoang tir 2 dén 30ml/g san phim, cu thé khoang tir 5 dén 20ml/g san pham,
cu thé khoang tir 5 dén 15ml/g san phdm. Chét lan quang da 1 va da qua xtt ly co thé
duoc tach chiét bang céch loc, rira bang cac dung moi nhu axit axetic va axeton dé loai
b6 cac chét ban va vét nudc, va dugc bao quan trong mdi trudng nito.

Sau khi xtt 1y, ¢6 thé tity ¥ cho chét 1an quang tiép xtic véi chét oxy héa chira flo
& thé khi & nhiét do thi hai thép hon. Nhiét do tht hai c6 thé giéng nhiét do thir nhét
hoic ¢6 thé thip hon nhiét do thi nhét, dao dong dén va bao gdm 225°C, cu thé 1én dén
va bao gdm 100°C, va cu thé hon, 1én dén va bao gom 90°C. Thoi gian tiép xtic v6i chit
oxy hoa co thé it nhét 1a mét gio, cu thé it nht 1a bdn gio, cu thé it nhét 1a sau gio, va
cu thé nhét 14 it nhat tdm gid. Theo mot phuong 4n cu thé, chét 1an quang duoc tiép xtc
v6i chat oxy héa trong thoi gian it nhat 13 tAm gid & nhiét do khoang 90°C. Chat oxy

hoa c6 thé gidong hodc khac vGi chat duge st dung trong budc u dau ti€n. Theo céc
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phuong 4n cy thé, chét oxi hoa chira flo 12 F2. Cu thé hon 1a, méi truong khi ¢6 thé bao
gdm it nhit 20% Fo. Chét lan quang c6 thé dugc chira trong binh ¢6 bé mit phi kim loai
d8 giam sy nhidém bén cia chét 14n quang véi kim loai.

Chét l1an quang pha tap Mn** ¢6 cong thirc I ¢6 thé c6 céu tric 16i-v6 bao gdm 16
bao gdm chat 14n quang cta cong thirc I va 16p vo khong chira mangan hodc 16p phu
compozit duge bb tri trén 16i. Lép pht compozit khong chira mangan bao gdm hop chit

¢6 cong thte 111 va florua kim loai

AXM'Fy]
(I10)

trong d6 A! 1a H, Li, Na, K, Rb, Cs, hodc su két hop cta chung;

M! 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hogc sy két
hop cua chung;

x 1a gié tri tuyét dbi ctia dién tich cua ion [M'Fy]; va

yla 5, 6 hoac 7.

Florua kim loai c6 thé 1a mot hodc nhiéu chét sau: canxi florua, stronti florua,
magie florua, ytri florua, scandi florua va lantan florua. Theo cdc phuong an cu thé, chit
lan quang c6 cong thirc I 1a K2[SiFs]:Mn**. Florua kim loai c6 thé 13, theo mot phuong
an 1a MgF,. Chét 1an quang pha tap Mn*" 15i-v6 ¢6 cong thic I va phurong phép diéu ché
chung dugc mo ta trong Cong b6 don qubc té s6 WO 2018/093832. Nhu duge chi ra &
trén, chit 1an quang pha tap Mn** ¢6 cdng thtrc I ¢6 thé duoc két hop véi (hodc tao thanh
mdt phan cta ché phdm) dung dich hodc huyén phil bao gdm mot hodc nhiéu chat sau:
K>HPO4, nhém phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, chét hoat dong bé mit, chét tao
chelat hodc su két hop ctia chiung. KoHPO4, nhom phosphat, axit oxalic, axit phosphoric,
chét hoat dong bé mat, chét tao chelat hodc su két hop cda ching ¢o thé duoc dé cap dén
trong ban mb ta nhu 1a chat. Ty 1¢ khéi luong cta chit 14n quang so véi chét nay c6 thé
tir 200:1 dén 1:1 va t6t hon 1a tir 50:1 dén 4:1. Vi du vé chit tao chelat thich hgp bao
gbm, nhung khong gi¢i han & amoni xitrat, kali xitrat, axit iminodiaxetic (IDA), va axit
etylendiamintetraaxetic (EDTA). Chét hoat dong bé mit c6 thé 1a khong ion, anion, hodc
cation, hodc hdn hop cta ching. Vi du vé chét hoat dong bé mit thich hop bao gdm,
nhung khong gidi han & cac amin béo, chét hoat dong bé mit floruacarbon, axit stearic

va mudi stearat, axit oleic va mudi oleat. Cac chit hoat dong bé mat khong ion thich hop
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bao gdm cic este clia axit béo polyoxyetylen sorbitan, c6 ban trén thi truong dudi thuong
hiéu TWEEN®, cac chit hoat dong bé mit floruacarbon nhw amoni floroalkylsulfonamit
NOVECTM, c¢6 san tir 3M va polyoxyetylen nonylphenol ete. Chét hoat dong bé mit
(hodc céc chat bé miat khac) co thé 12 mot hodc nhiéu polyoxyetylen octyl phenyl ete,
kali oleat, polyoxyetylen-polyoxypropylen ddng trung hop khéi (ching han nhu chét
duoc ban dudi tén Pluronic F-127); polyoxyetylen (20) sorbitan monolaurat (ching han
nhu loai dugc ban dudi tén Tween 20), poly(muéi natri cla axit acrylic), kali sorbat,
sorbitan monooleat (ching han nhu dwgc ban dudi tén Span 80) va natri
hexametaphosphat. Cac vi du bd sung v& cac chét hoat dong bé mit phu hop dugc mo
ta trong tai liéu sang ché Hoa Ky s6 US 2015/0329770, US 7,985,723 va Kikuyama, et
al., [EEE Trans Transaction on Semiconductor Manufacturing, tap 3, $6 3, thang 8 ndm
1990, trang 99-108. Dic biét, chit nay c6 thé bao gdm K,HPOs. Nhu d néu & trén, chét
ndy ciing c¢6 thé bao gbm chét hoat dong bé mat. Chét nay c6 thé bao gdm c4 chét hoat
dong bé mit va KoHPOs.

Dung dich ma chit hoat dong bé mat tao thanh mdt phan c6 thé bao g6m mot
hodc nhidu dung méi sau: 1-octadexen, isonorbornyl acrylat, nudc va propylen glycol
monometyl ete axetat. Can luu y rang cac dung dich hitu co theo sang ché c6 thé bao
gom mot lugng nhé nude. Vi dy, ¢6 thé c6 nudce trong propylen glycol monometyl ete
axetat (dudi 0,05% ctia Karl Fischer), va cling ¢6 mdt lugng nho nudc trong kali oleat.
Néu chét hoat dong bé mit 1a mét phén cua dung dich nudc, thi dung dich nuéc do cling
¢6 thé bao gdm H,0,. Néu sir dung H202, gia tri ndy ¢6 thé ndm trong khoang theo khi
luong cta chat 1an quang so v&i HaOs 12 200: 1 dén 1: 1 va t6t hon 1a tir 50: 1 dén 3: 1.

Linh kién LED hodc cum phat sang hodc deén 10 cé thé duge st dung nhu maot
phin cua thiét bi hoic dung cu hién thi hodc chiéu sang dugc trinh bay trén Fig. 1. Linh
kién LED 10 bao gém mot nguén bttc xa ban dan, dugc hién thi duéi dang chip LED
12, va day din 14 dugc gin dién vao chip LED. Day dan 14 c6 thé 1a day méng duoc
hd tro boi (céc) khung day dan day hon 16 hoic day din c6 thé 1a dién cuc ty d& va
khung day din cé thé bi bo qua. Cac ddy dan 14 cung cip dong dién cho chip LED 12
va do d6 khién noé phat ra bire xa.

ben co thé_bao gdm ngudn 4nh sdng UV hodc xanh lam ban dan bét ky c6 kha
ning tao ra 4anh séng tring khi bitc xa phat ra cua né huéng vao chét 1an quang. Theo

mdt phuwong 4n, ngudn sang ban din 1a dén LED phat xa mau xanh lam dugc pha tap
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nhidu tap chét khac nhau. Do d6, LED c¢6 thé bao gdbm mét di6t ban din dva trén 16p
ban dan I11-V, II-VI hodc IV-IV thich hop bit ky va c6 budc séng phat xa trong khoang
tir 250 dén 550nm. Pic bict, LED ¢6 thé chira it nhit mot 16p ban din bao gdbm GaN,
ZnSe hoic SiC. Vi du: LED c6 thé bao gdm chét ban din hop chat nitrua dugc biéu thi
bang cong thirc IniGajAIkN (trong d6 0<i; 0<j; 0<k va i+ j+k = 1) va c6 budc séng
phét xa 16n hon khoang 250nm va nhé hon khoang 550nm. Trong cdc phuong an cu thé,
chip 1a dén LED phat xa gin ving ti ngoai hodic mau xanh lam ¢ budc séng phat xa
cuc dai tir khoang 400 dén 500nm. Céc chit ban din LED nhu vy da dugc biét dén
trong linh vuc k¥ thuét. Nguén btrc xa dugc mé ta & ddy dudi dang LED dé thuan tién.
Tuy nhién, nhu dugc st dung & ddy, thuat ngit nay c6 nghia la bao gdm tit ca cac ngudn
bir¢ xa ban dan bao g@)m, vi du, dibt laze ban din. Hon nita, mic du thao luin thong
thuong vé cdu truc duoc ldy 1am vi du theo sang ché duoc thao luan & day hudng t6i cac
ngudn sang dua trén LED vo co, nhung can hiéu ring chip LED c6 thé duoc thay thé
bing ngudn birc xa khéc trir khi ¢6 chi dinh khéc va tham chidu bét ky dén chit ban dan,
chét ban din LED, hoic chip LED chi don thudn 14 dai dién cho nguén btrc xa thich hop
bat k¥, bao gdbm, nhung khong gi¢i han & didt phét quang hitu co.

Trong linh kién LED 10, ché phim chét 1an quang 22 dugc ghép nbi v& mit birc
xa v6i chip LED 12. Ghép nbi v& mit bic xa ¢ nghia 13 cac phan tir duge lién két voi
nhau dé bic xa tir mot phan tir duoc truyén sang phin tir con lai. Ché pham chét 1an
quang 22 duoc ling trén LED 12 bang phuong phap thich hop bét ky. Vi du, huyén phu
ctia (cac) chat 1an quang c6 thé duge hinh thanh va duge phu thanh mot 16p chat lan
quang trén bé& mit LED. Trong phuong phép nhu vay, hd silic trong d6 céac hat chit 1an
quang lo ling ngiu nhién dugc dit xung quanh dén LED. Phuong phap nay chi don
thuan 1a vi du vé cac vi tri ¢6 thé c6 ctia ché phdm chét 1an quang 22 va LED 12. Do d6,
ché phdm chét 1an quang 22 c6 thé duoc phii phia trén hodc truc tiép trén bé mat phat xa
cta chip LED 12 bang cach phu va lam kho huyén phu chét 1an quang trén chip LED
12. Trong truong hop huyén phu gbc silicon, huyén phu dugc déng ran & nhiét do thich
hop. Ca vo 18 va vo boc 20 phai trong sudt dé cho phép anh sang tring 24 truyén qua
céc phan tir do.

Theo cac phuong an khéc, ché phdm chét 1an quang 22 dugc xen ké trong vat lidu
v6 boc 20, thay vi duge hinh thanh truc tiép trén chip LED 12. Chét 14n quang (& dang

bdt) co thé duoc xen ké trong mot ving don 1€ ciia vat liéu vo boc 20 hodc trong toan
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bd thé tich ctia vat lidu vé boc. Anh sang xanh lam do chip LED 12 phat ra trén v6i anh
sang do ché pham chit 1an quang 22 phat ra, va 4nh séng hdn hop xuét hién dudi dang
4nh sang tring. Néu chét 14n quang dugc xen k& trong vat liéu vo boc 20, thi bot chét
lan quang c¢6 thé dugc thém vao tién chét polyme hoic silicon, dugc tai xung quanh chip
LED 12, va sau d6 tién chét polyme c6 thé dugc xir 1y dé dong rén vat liéu polyme hoic
siliccon. Céc phwong phap xen k& chét 1an quang da biét khéc ciing c6 thé duge st dung,
ching han nhu tai truyén.

Theo mot phuong an khéc, ché phim chét 1an quang 22 dugc phu 1én bé mit coa
v6 18, thay vi dugc hinh thanh trén chip LED 12. Ché phdm chit 1an quang t6t hon 1a
dugc phu trén bé mit bén trong ctia vo 18, mic du chét 1an quang co thé duoc phu trén
bé mit bén ngoai ctia vo, néu mudn. Ché pham chit 1an quang 22 c6 thé dugc phii trén
toan bd bé mat cua vo hodc chi mot phﬁn trén cta bé mit cia vo. Anh sang UV/xanh
lam do chip LED 12 phat ra trdn véi 4nh sdng do ché phim chit 1an quang 22 phat ra,
va anh sang hdn hop xuét hién duéi dang anh séng tréng. T4t nhién, chét 14n quang c6
thé duge dit & hai hodc ca ba vi tri bt ky hogic & vi tri thich hop bt ky khac, ching han
nhu tach biét vdi voé hodc duoc tich hop vao dén LED.

Fig. 2 minh hoa c4u tric thir hai ctia hé théng theo sang ché. Cac sb twong Ung
clia tir Fig. 1 dén Fig. 4 (vi du: 12 trong Fig. 1 va 112 trong Fig. 2) d& cap dén céc clu
tric trong ung trong mdi hinh, trr khi ¢6 quy dinh khac. Céu tric cia phuong an trén
Fig. 2 twong tu nhu cta Fig. 1, ngoai trir ché phim chét 1an quang 122 dugc xen ké trong
vat liéu v6 boc 120, thay vi dugc hinh thanh truc tiép trén chip LED 112. Chét lan quang
(6 dang bot) co thé dugc xen ké trong mot ving don 1€ cta vét liéu vo boc hodc trong
toan bo thé tich cta vat liéu vo boc. Bitc xa (dugc biéu thi bing miii tén 124) do chip
LED 112 phat ra tron v6i anh sang phét ra boi chét 14n quang 122 va anh sang hdn hop
xut hién dudi dang anh séng tring 124. Néu chét 1an quang dugc xen k& trong vt liéu
v6 boc 120, thi bot chit lan quang c6 thé duoc thém vao tién chét polyme va duogc tai
xung quanh chip LED 112. Sau do, tién chét polyme hoic silicon c6 thé dwoc xir ly dé
déng ran polyme hoic silicon. Cac phuong phap xen k& chét 1an quang da biét khac cling
¢6 thé duoc sir dung, ching han nhu duc truyén.

Fig. 3 minh hoa cdu tric ¢ thé co thir ba ciia hé théng theo sang ché. Céu tric
ctia phwong 4n duoc thé hién trén Fig. 3 twong ty nhu cua Fig. 1, ngoai trir ché phim

chét 1an quang 222 dugc phu lén trén bé& mit ciia vo boc 218, thay vi dugc hinh thanh
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trén chip LED 212. Tét hon 1a ché phdm chat l4n quang 222 dwgc pht trén bé mit bén
trong ctia vo boc 218, mic du chét 1an quang c6 thé dugc phi trén bé mat bén ngoai cua
v6 boc, néu mudn. Ché phdm chit 1an quang 222 ¢6 thé dugc phu trén toan bo bé mit
cua vé boc, hodc chi mot phén trén cia bé mit vo boc. Bitc xa 226 do chip LED 212
phat ra trOn véi anh sang do ché phdm chit 1an quang 222 phat ra, va dnh sang hdn hop
xut hién du6i dang anh séng tring 224. T4t nhién, c4u tric cia c4c Fig. 1 dén Fig. 3 ¢
thé duoc két hop va chét 1an quang co thé dugc dat & hai hodc ca ba vi tri bét ky, hodc
& vi tri thich hop bit ky khac, ching han nhu tich biét véi vé boc hodc duge tich hop
vao den LED.

Trong ciu triic batky & trén, dén 10 cling c6 thé bao gdm nhiéu hat téan xa (khong
duge thé hién), duoc nhing trong vat liéu vé boc. Céc hat tan xa cd thé bao gdm, vi du,
silic, alumin, ziricon, titan, oxit kém, hodc su két hop cta ching. C4c hat tan xa c6 hiéu
qua phan tan anh sang dinh huéng phat tir chip LED, t6t hon 1a v6i luong hip thu khéng
dang ké.

Nhu thé hién trong céu trac thi tu trong Fig. 4, chip LED 412 ¢6 thé duoc gin
trong cde phéan xa 430. Céc 430 c6 thé duge 1am tir hodc phu bang vt lidu dién moi,
ching han nhu silic, alumin, ziricon, titan, hodc cc loai bdt dién mdi khac dugc biét
dén trong linh vuc k§ thuét, hodc dugc pht bdi mot kim loai phéan xa, chéng han nhu
nhom hodc bac. Phan con lai cta céu tric theo phuong 4n trén Fig. 4 gidng vai hinh bét
ky trong sb cac hinh trudc va cé thé bao gbm hai ddy dan 416, day din 432 va vat liéu
v6 boc 420. Cée phan xa 430 duoc dd boi ddy dan thi nhit 416 va ddy dan 432 dugce st
dung dé két ndi dién chip LED 412 véi day din thit hai 416.

CAu trtic khac 1a didt phét quang loai linh kién gin trén bé mit (SMD) 550, vi
du nhu dugc minh hoa trong Fig. 5. SMD nay 12 "loai phat sang bén" va c6 clra s6 phét
sang 552 trén phan nho ra cta bd phan din sdng 554 va dic biét hiru ich cho cac Gng
dung den nén. Mot linh kién SMD c6 thé bao gébm mét chip LED nhu duge xac dinh &
trén va vat liéu chét 1an quang dugc kich thich boi anh sang phat ra tir chip LED.

Khi dugc st dung véi dén LED phéat 4nh sdng budce song tir 350 dén 550nm va
mot hodc nhiéu chit lan quang thich hop khac, hé théng chiéu séng thu dugc s€ tao ra
anh sang ¢6 mau tring.

Trong phuong an khéc, Fig. 6 minh hoa b phén hodc mo-dun dén nén 600 theo

sang ché bao gdbm ngudn sang 602, bang din anh sdng 604, phén chét 14n quang tir xa &

11



49100 12/54

dang tAm hodc phim 606, bd loc 660, va bang LCD 616. B phan dén nén 600 ciing c6
thé tiry chon bao gdm lang kinh 612 va phim ting cudng do sang 614. Ngudn sang 602
la LED phét xa mau xanh lam. Pé tao ra anh sang déng déu, anh sang xanh lam tir nguén
sang 602 trude tién di qua bang dan anh séng 604 dé khuéch tan anh sang xanh lam.
Béang LCD 616 ciing bao gdm cac bd loc mau dugce sip xép trong céc diém anh phu
(subpixel), bd phan cuc phia trude, bd phan cyc phia sau va tinh thé 1ong ciing nhu céc
dién cuc. Thong thuong, c6 mot khoang khong khi gitta bang LCD 616 va phim tang
cudng do sang 614. Phim tang cudong do sang 614 1a phim phéan cuc phéan xa gitp tang .
hidu qua bang cach phan chiéu lién tiép anh sang khong phan cuc bét ky tro lai, néu
khong s& bi hép thu béi bd phan cuc phia sau cia LCD. Phim ting cuong do sang 614
duoc dit phia sau bang man hinh tinh thé 16ng 616 ma khong c¢6 phim bét ky khac &
gitta. Phim tdng cuong do sang 614 ¢o thé dugc gin sao cho truc truyén ctia n6 vé co
ban song song vdi truc truyén ctia bd phan cuc phia sau. Phim ting cuong do sang 614
gitp tai ché 4nh sang tréng 622 thudng bi hap thu béi bd phan cuc phia sau (khong dugc
thé hién) cta bang tinh thé 16ng 616, va do d6 lam ting do sang cla bang man hinh tinh
thé 1ong 616.

Phin chét 1an quang tlr xa 606 bao gdm cac hat 608A cua chét 14n quang florua
phitc hop ¢6 cong thic I va cac hat 608B cua vat liéu phat sang thir hai dugc phén tan
trong nhua polyme. "Ttr xa" dugc hiéu theo nghia 12 ngudn sang chinh va vat liéu chat
lan quang la céc phan tir riéng biét va vat liéu chét 14n quang khong dugc tich hop véi
ngudn sang chinh thanh phén tr don nhét. Anh sang chinh dugc phéat tir ngudn sang
chinh va truyén qua mét hodc nhiéu phuong tién bén ngoai dé ghép ndi vé mit birc xa
ngudn sang LED v&i vat liéu chit 1an quang. Nguoi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vure k¥ thudt s€ thira nhén rang bd phan dén nén theo sang ché c6 thé khac nhau vé ciu
hinh. Vi du, ¢6 thé si dung cAu hinh chiéu sang truc tiép. Lang kinh 612 ciing c6 thé
duogc loai bd hodc thay thé bang ché pham ting cudong do sang khac theo phuong 4n thay
thé. C6 thé thdo phim ting cudong do sang 614 néu mudn.

Trong phuong 4n khéc, Fig. 7 thé hién bd phan dén nén 700 bao gdm bang ndi
da nang 702, bang din sang 704, ngudn sang LED 706, gid d& 708 va linh kién chit 1an
quang tir xa ¢ dang dai 710, dugc gén trong bang nbi da ning 702. Phan chit 1an quang
tr xa 710 duogc gin qua gia do 708 gitra bang dan sang 704 va ngudn sang LED 706,

theo d6 anh sang phat ra tir nguon dén nén 706 dugc truyén qua phan 710 va sau d6 di
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vao tAm din sang 704. B phan dén nén c6 thé con bao gbm tdm phan xa d4y dugc bb
tri gitta bang din sang 704 va bang ndi da ning 702 va cum phim quang hoc dugc b6 tri
phia trén tdm din sang 704.

LED duoc ghép ndi vé mit bl xa voi chét 1an quang pha tap Mn** 6n dinh c6
thé tao thanh mot phan ctia thiét bi hién thi. Thiét bi hién thi c6 thé bao gdm chit lan
quang pha tap Mn*" dugc ghép nbi v& mat birc xa vai dibt phat sang, bao gbm dibt phat
quang nho hodc didt phat quang siéu nhé phét ra anh sang trong quang ph6 mau xanh
lam. Dibt phat sang siéu nhé (con dugc goi 12 micro LED, microLED, micro-LED,
mLED va uLED), 12 m0t cdng nghé dugc st dung trong cac man hinh trong do ¢ thé
¢6 it nhAt mdt thiét bi LED nhé cho mdi pixel trén man hinh, hodc c6 thé ¢ it nhat nhiéu
hon mot linh kién LED nhé trén mdi pixel va cac linh kién LED d6 ¢ thé dugc ghép
ndi 14n luot véi cac chit 1an quang mau d6 va xanh luc. Thiét bi hién thi nhu vay cb thé
bao gdm bd phan dén nén va a) chét 1an quang pha tap Mn** bn dinh 1a m6t phan ciia bd
phan dén nén ctia thiét bi hién thi va tiép xtc truc tiép hodc gian tiép véi LED hodc
micro LLED, hodc b) chét 1an quang pha tap Mn*" 6n dinh 13 mot phén ctia bd phan dén
nén va duoc ghép ndi tir xa v6i LED hodc micro LED, va ¢6 thé tuy chon & dang phim.
Chét lan quang pha tap Mn*" duoc 6n dinh c6 thé duge két ndi hoat dong v6i bd phan
dén nén thong qua it nhat mot b loc va bo phan dén nén chira dit phat quang hodc diét
phat quang siéu nhd. Trong thit bi hién thi, chit 1an quang pha tap Mn*" ¢6 thé duoc
két ndi hoat dong véi hode mot phén cua bd phén dén nén cta thiét bi hién thi theo cach
bat ky dugc biét dén trong linh vurc k¥ thuat.

Theo mot s6 phuong an, chat 14n quang pha tap Mn** theo séng ché duoc st dung
trong cac th.ié_t bi hién thi phat xa truc tiép bao gém cac mang microLLED c¢ kich thudc
trén thang tr 1 dén 300pm hodic cu thé hon 1a tir 1 dén 100um, va thim chi thang tir 1
dén 50pm, tir 1 dén 20pm, hodic tir 1 dén 10pm. Cac phuong phap vi du dé ché tao thiét
bi hién thi phét xa truc tiép bao gdm céc hat chét 1an quang trong 16p chuyén ddi bude
song duge két hop véi microLED dwgc md ta trong cac Bing sang ché Hoa Ky s6 US
9,111,464 va US 9,627,437 va ca hai bang sang ché nay déu duge két hop vao ban mo
t4 bang cach tham khao toan bd. Céc thiét bi bao gém bd phén dén nén hodc man hinh
phat xa truc tiép theo sang ché bao gbm, nhung khong gi¢i han & TV, may tinh, dién
thoai thong minh, may tinh bang va céc thiét bi cAm tay khac c6 man hinh bao gdm

ngudn sang ban dan; va chat lan quang pha tap Mn*" theo séng ché. Theo mdt phuong
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4n, cac hat chit 1an quang theo sang ché 12 mot phén cua thiét bi bao gbém dén LED, céac
chdm luong tr, LED nho hodc LED siéu nho. Pén LED nhé la dén LED ¢6 kich thudc
tir 50pm dén 300pum. Thiét bi hién thi theo sang ché c6 thé 1a tivi, man hinh may tinh,
dién thoai di dong hodc dién thoai théng thuong, khung dnh k¥ thuat s6, may tinh bang,
man hinh 6 t6, may doc sach dién tur, tu dién dién tir, mdy anh k¥ thuét s6, ban phim
dién tir hogc thiét bi choi game hodc thiét bi dién t&r bat ky khac c6 man hinh,

Céc thiét bi theo sang ché c6 thé bao gém mot hodc nhiéu vat lidu phat sang khac
ngoai chét 1an quang pha tap Mn**. Khi dugc sir dung trong thiét bi chiéu sang hoic thiét
bi két hop v6i LED mau xanh lam hodc gin ving tr ngoai phét ra birc xa trong dai budc
song khoang tir 250 dén 550nm, 4nh sang tao ra do cum dén phat ra ¢6 thé 12 4nh sang
tring. Chit lan quang hoic chdm luong tir (QD) khéc, ching han nhu chét 1an quang
mau xanh luc, xanh lam, vang, dd, cam hodc chét 1an quang mau khéc hodc vat liéu QD
c6 thé duge st dung trong hén hop dé tiry chinh mau séc cta anh sang thu dugc va tao
ra phan bd cong sudt quang phd cu thé. Theo cac phuong an khac, vt liéu o thé duoc
phéan tach vét ly theo cdu trac nhidu 16p hodc ¢6 thé c6 trong mot hoidc nhiéu_ hdn hop
trong cAu triic nhiéu 16p. Trong cac Fig‘. 1 dén 5, ché phdm chét lan quang 22 c6 thé 1a
hdn hop mdt 16p hodc cAu tric nhiéu 16p ¢6 chira mot hodc nhiéu chat lan quang hodc
vat liéu QD trong mdi 16p. Trong cac thiét bi hién thi phat xa truc tiép microLED, cic
microLED c6 thé duoc ghép nbi riéng biét véi chét 1an quang pha tap Mn*" va chét 1an
quang khdc hodc vat li¢u chdm luong t& (QD) khéc dé tao ra anh sang co6 thong sd ky
thuat mong mudn. '

Chét 1an quang thich hop dé st dung trong cac thiét bi theo sang ché, cling véi

chét 1an quang pha tap Mn** bao gbdm, nhung khong giéi han &:

((Sr1 (Ca, Ba, Mg, Z0) )1-tew( Li, Na, K, Rb) wCex)s(AliySiy)OurysaeeFiuy-3c
w), 0<x<0,10, 0<y<0,5, 0<2z<0,5, 0Sw<Xx;

(Ca, Ce)3S¢2Si3012 (CaSiG); -

(S, Ca, Ba)3AlixSixOsnFix: Ce* (SASOF));

(Ba,Sr,Ca)s(PO4)3(CLEF,Br,0H):Eu?*, Mn**;

(Ba, Sr, Ca)BPOs: Eu*",Mn**;

(Sr,Ca)10(PO4)s* nB203:Eu?" (trong d6 0< n< 1); S12Si308*2SrCly:Eu?t;
(Ca,Sr,Ba)sMgSiOg:Eu*",Mn**; BaAlgO13:Eu?*;  2SrO*0,84P,05%0,16B203:Eu?";
(Ba,Sr,Ca)MgA]10017:Eu2+,Mn2+; (Ba,Sr,Ca)AlL,04:Eu*;
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(Y,Gd,Lu,Sc,La)BO3:Ce*", Tb*"; ZnS:Cu',Cl; ZnS:Cut, A", ZnS:Ag',Cl;
ZnS:Ag" A,

(Ba,Sr,Ca)28i1-gO4-zn:Eu2+ (trong d6 0< n< 0,2); (Ba,Sr,Ca)z(Mg,Zn)Si207:Eu”;
(Sr,Ca,Ba)(Al,Ga,In),S4:Eu*;

(Y,Gd,Tb,La,Sm,Pr,Lu)3(Al,Ga)s.O123022:Ce™  (trong d6 0< a<  0,5);
(Ca,Sr)s(Mg,Zn)(Si04)4Clz:Eu?* Mn**; Na,GdaB,07:Ce’", Tb3";
(Sr,Ca,Ba,Mg,Zn),P,07:Eu** Mn**; (Gd,Y,Lu,La),03:Eu*",Bi*";
(Gd,Y,Lu,La)0,S:Bu*",Bi**; (Gd,Y,Lu,La)VO4s:Eu** Bi**; (Ca,Sr)S:Eu?*,Ce*";
SrY,Ss:Eu?t; Cala;S4:Ce’*; (Ba,Sr,Ca)MgP207:Eu*",Mn*"; (Y,Lu); WOg:Eu**,Mo%*;

(Ba, Sr, Ca)sSigNm:Eu?" (trong d6 2b™g=3m); Ca3(SiO4)Cla:Eu*";

(Lu,Sc,Y, Tb)r-uvCeyCartuLinMg2-wPw(Si,Ge)s-wO12-uw2 (trong d6 -0,5< u< 1, 0<
v< 0,1, va 0<S w< 0,2); (Y,Lu,Gd)z-m(Y,Lu,Gd)CamSi4N6+mC1-m:Ce3+, (trong d6 0< m<
0,5);

(Lu,Ca,LiMgY), a-SiAION pha tap véi Eu?* v&/ hoic Ce’;
(Ca,Sr,Ba)SiO,Nz:Eu?*,Ce’";

B-SiAION:Eu?", Ba[Lix(ALSi)Ng|:Eu?*, 3,5MgO*0,5MgF2*GeOa:Mn*";

(Ca, Sr)1-c-fCecEuAli+cSii-cN3, (trong d6 0< ¢< 0,2, 0< £<0,2);

Cai-nCenEurAli (Mg, Zn)nSiN3, (trong d6 0<h< 0,2, 0<r<0,2);

CaistCes(Li,Na)sEuAlSiNs, (trong d6 0< s< 0,2, 0< t< 0,2, s+t>0); (S,
Ca)AISiN;:  Eu*,Ce™*(CASN);  (Ba,  Sr)aSisNg:Eu?";  Sr[LiALNs]:Eu*; va
Sr[Mg3SiN4]:Eu?*,

Chét 14n quang pha tap U®* cling c6 thé duge st dung; ché phim duoc lam vi du
bao gdm BasAlsPsOas: U, BaxP20: U BaZny(POs)2: U, va BaBPO: U, Chét lan
quang pha tap U¢" khac dugc boc 10 trong tai liéu sang ché Hoa Ky s6 US 2019/0088827,
USSN 15/915341, nop ngay 08/03/2018, va USSN 16/124520, ndp ngay 07/09/ 2018,

thudc vé General Electric Company.

Vat liéu chidm luong tir (QD) dé st dung trong céc thiét bi theo sang ché c6 thé
12 hop chdt nhém II-VI, hop chit nhém III-V, hop chit nhém IV-IV, hop chat nhém IV,
hop chét nhém I- ITI-VI; hodc su két hop cua ching. Vi du v& cac hop chit nhom I1-VI
bao gém CdSe, CdTe, CdS, ZnSe, ZnTe, ZnS, HgTe, HgS, HgSe, CdSeTe, CdSTe,
7ZnSeS, ZnSeTe, ZnSTe, HgSeS, HgSeTe, HgSTe, CdZnS, CdZnSe, CdZnTe, CdHgS,
CdHgSe, CdHgTe, HgZnS, HgZnSe, HgZnTe, CdZnSeS, CdZnSeTe, CdZnSTe,
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CdHgSeS, CdHgSeTe, CdHgSTe, HgZnSeS, HgZnSeTe, HgZnSTe, hodc su két hop
ctia ching. Vi du v& céc hop chit nhém III-V bao gdm GaN, GaP, GaAs, AIN, AIP,
AlAs; InN, InP, InAs, GaNP, GaNAs, GaPAs, AINP, AINAs, AIPAs, InNP, InNAs,
InPAs, GaAINP, GaAINAs, GaAlPAs, GalnNP, GalnNAs, GalnPAs, InAINP,
InAINAs, InAlPAs, va sy két hop cua ching. Vi du vé céc hop chét nhom IV bao gém
Si, Ge, SiC, va SiGe. Vi du vé cac hop chét nhém I-ITI-VI, loai chancopirit bao gém
CulnSa, CulnSe,, CuGaS,, CuGaSe,, AgInS,, AgInSer, AgGaS,, AgGaSe; va su két hop
ctia chang.

Vit liéu QD c6 thé 1a QD 16i/v6, bao gdm 15i, it nhdt mot 16p vo dugc phu trén
151 va 16p phtt bén ngoai bao gdm mot hodc nhidu phdi tw, tt hon 1 phdi tir polyme hitu
co. Cac vt liéu duoc lam vi du dé didu ché QD 16i-v0 bao gém, nhung khong gidi han
& Si, Ge, Sn, Se, Te, B, C (bao g61n kim cuong), P, Co, Au, BN, BP, BAs, AIN, AIP,
AlAs, AlSb, GaN, GaP, GaAs, GaSb, InN, InP, InAs, InSb, AIN, AIP, AlAs, AISb, GaN,
GaP, GaAs, GaSb, ZnO, ZnS, ZnSe, ZnTe, CdS, CdSe, CdSeZn, CdTe, HgS, HgSe,
HgTe, BeS, BeSe, BeTe, MgS, MgSe, MnS, MnSe, GeS, GeSe, GeTe, SnS, SnSe, SnTe,
PbO, PbS, PbSe, PbTe, CuF, CuCl, CuBr, Cul, SisN4, GesN4, ALOs, (Al, Ga, In)x(S, Se,
Te)s, ALLCO, hodc su két hop thich hop clia hai hodc nhiéu trong sb ching. Vidu vé QD
16i-vé6 bao gdm, nhung khong gidéi han & CdSe/ZnS, CdSe/CdS, CdSe/CdS/ZnS,
CdSeZn/CdS/ZnS, CdSeZn/ZnS, InP/ZnS, PbSe/PbS, PbSe/PbS, CdTe/CdS va
CdTe/ZnS.

Vit liéu QD thuong bao gdm céc phéi tir duoc lién hop, phéi hop véi, lién két
v6i hodc gin vao bé mit cia ching. Cu thé, QD c¢6 thé bao gdbm mot 16p phu bao gdm
céc phéi tir dé bao vé QD khoi cac diéu kién méi truong bao gdm nhiét do cao, anh sang
cuong do cao, khi bén ngoai va do 4m. L&p phu nhu vay cling ¢6 thé gitp kiém soét su
két tu va cho phép phan tan cdc QD trong vat liéu nén.

Ché phdm chat 1an quang dé st dung trong céc thiét bi hién thi hodc chiéu sang
¢6 thé bao gdm mét hodc nhiéu chat 1an quang dan dén phan b nang luong quang phd
mau xanh luc duéi kich thich cuc tim, tim hodc xanh lam. Trong bdi canh cua sang ché,
cac chét 14n quang nay duoc goi 1a chét 1an quang mau xanh luc hogc vt liéu chét lan
quang mau xanh luc. Chét lan quang mau xanh luc c6 thé 1a ché phém don 1¢ hodc dang
pha trdn phat ra anh sang trong khoang mau xanh luc dén vang luc dén vang, chang han

nhu ngoc hdéng lyu yttrium nhdom pha tap xeri, cu thé hon 1a (Y, Gd, Lu,
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Tb)3(Al,Ga)sO12:Ce** (YAG). Theo mét s6 phuong 4n, linh kién LED 10 c6 nhiét do
mau thip hon hoic bang 4200°K, va chét 1an quang mau do duy nhit c6 mit trong ché
phdm chét 1an quang 22 1a cht 1an quang pha tap Mn*"; cu thé 1a KaSiFs:Mn*". Ché
phim c6 thé bao gbm bd sung chit 1an quang mau xanh lyc. Chét 1an quang mau xanh
luc c6 thé 1a ngoc hdng lyu pha tap Ce®" hodc hdn hop ngoc hdng lyu, cu thé 13 ngoc
héng Iyu nhom ytri pha tap Ce®*, va cu thé hon 12 YAG. Khi chét 1an quang mau do 14
K,SiFs:Mn*, ty 16 khéi lwong ctia chét 1an quang mau do so vé6i vat liéu chét 1an quang
mau xanh luc ¢6 thé nhé hon 3,3, ty 18 nay c6 thé thip hon dang ké so v6i chét 1an quang
mau do cua ché phim tuong tw, nhung c¢6 ham lugng Mn pha tap thip hon. Céc chét
phat quang mau xanh lyc khac ¢6 thé dugc str dung voi chit 1an quang pha tap Mn** bao
gbm vat liéu QD phdt quang mau xanh luc va B-SiAION.

Ty 1€ cua tung chét 1an quang riéng 1é trong hdn hop chét 14n quang c6 thé khac
nhau tiy thudc vao dic diém ciia 4nh sang dau ra mong mudn. T 1é twong d6i clia céc
chét 1an quang riéng 1é trong cac hdn hop chét 14n quang theo phuong 4n khéc nhau ¢
thé dugc diéu chinh sao cho khi su phét xa clia chung dugc pha tron va sir dung trong
thiét bi chiéu sang LED, sé tao ra anh sang nhin thdy c6 gia tri x va y x4c dinh truée trén
gian dd sic do CIE, va t5t hon 1a tao ra anh sang tring. Vi du, 4nh sdng trdng nay c6 thé
s& hitu gia tri x trong khoang ttr 0,20 dén khoang 0,55 va gid tri y trong khoang tir 0,20
dén khoang 0,55. Tuy nhién, danh tinh va sb lugng chinh xdc cua ting loai chét 1an
quang trong ché pham chét 1an quang c6 thé thay ddi tiry theo nhu cau clia ngudi dung
cudi. Vi dy, vat liéu co thé duoc st dung cho LED danh cho dén nén man hinh tinh thé
16ng (LCD). Trong tng dung nay, diém mau cta dén LED sé& dugc diéu chinh thich hop
dua trén cac mau tring, do, xanh luc va xanh lam mong mudn sau khi di qua td hop
LCD/bd loc mau. Danh sach céc cht 1an quang tiém nang dé pha tron duge dua ra &
day khong c6 nghia 1 diy di va cac chét 14n quang pha tap Mn*" nay c6 thé duoc pha
tron véi cac loai chit 1an quang khac nhau véi kha nang phét xa khac nhau dé dat duogc
phan bd cong sut quang phd mong mudn.

Céc vat liéu khéc thich hop dé sir dung trong céc thiét bi theo sang ché bao gdm
cac polyme phat quang dién nhu polyfloren, t6t hon 1a poly (9,9-dioctyl floren) va céc
Qllét ddng tring hop cta ching, ching han nhu poly (9,9'-dioctylfloren-co-bis -N, N'- (4
butylphenyl) diphenylamin) (F8-TFB); poly (vinylcarbazol) va polyphenylenvinylen va

cac dan xuat ciia chung. Ngoai ra, 16p phat sang c6 thé bao gom thudc nhudm lan quang
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mau xanh lam, vang, cam, xanh luc hodc do hodc phirc hop kim loai, hodc sy két hop
cia chung. Vat liéu thich hop dé st dung lam thudc nhudm 1an quang bao gbm, nhung
khong gioi han 0, tris (1-phenylisoquinolin) iridi (IIT) (thubc nhudém do), tris (2-
phenylpyridin) iridi (thudc nhudém xanh luc) va Iridi (IIT) bis (2 - (4,6-diflorephenyl)
pyridinato-N, C2) (thuc nhudm mau xanh lam). Ciing c6 thé stir dung cac phitc hop kim
loai huynh quang va lan quang c6 ban trén thi truong tir ADS (American Dyes Source,
Inc.). Thubc nhudm xanh luc ADS bao gdm ADS060GE, ADS061GE, ADS063GE va
ADS066GE, ADS078GE va ADS090GE. Thuc nhuém xanh lam ADS bao gom
ADS064BE, ADS065BE va ADS070BE. Thudc nhuom do ADS bao gbm ADS067RE,
ADSO068RE, ADS069RE, ADS075RE, ADS076RE, ADS067RE va ADSO77RE.

Chét 14n quang pha tap Mn*" theo séng ché ¢6 thé duogc st dung trong cic (g
dung khéc v6i cac ung dung di mo ta o trén. Vi dy, vat liéu cd thé duogc st dung lam
chét 1an quang trong dén huynh quang, trong bng tia catdt, trong thiét bi hién thi plasma
hodc man hinh LCD, nhu di giai thich & trén. Vat liéu nay cling ¢6 thé dwoc str dung
nhu chit phat sang nhip nhay trong nhiét lugng ké dién tir, trong mdy anh tia gamma,
trong may quét cit 16p vi tinh hodc trong may laser. Cac cach st dung nay chi don thuan
la vi du va khong 1a giéi han.

Séang ché ciing d& cap dén mot s& ché phim chét 1an quang sang tao. Vi dy, sang
ché c6 thé d& cap dén ché phdm chét 1an quang bao gdm cac hat chét lan quang va bao
gém trén bé mit ca cac hat chét 1an quang, it nhét mot ché phém bé& mat dugc chon tir
nhém bao gdm: 1) ché phdm cé chtra gbc chtra phospho va gbc chira cacbon; 2) ché
phim chira goc chira phospho va florua kim loai; 3) ché phim chtra gbc chira phospho
va gbc chia cachon va ﬂorua kim loai; va 4) ché pham chira gbc chira phospho khong
chira hop chét alkyl phosphat, trong @6 hat chét 14n quang bao gdm chét 1an quang pha
tap Mnd+ c6 cong thire I trong d6 Ax [MFy]:Mn4+, trong d6 A 1a Li, Na, K, Rb, Cs,

hodc su két hop cua ching;

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

chuing; x la gié tri tuy¢ét dbi cua dién tich ctia ion [MFy]; y 1a 5, 6 hodc 7.

Ché phidm bé mit c6 chira gbe chira phospho ¢ thé duoc hinh thanh bing cach
cho cac hat chit 1an quang tiép xuc vi KoHPO4. Ché phdm bé mit c¢6 chira gbe chira

cacbon ¢6 thé dugc hinh thanh bang cach cho céc hat chét 14n quang tiép xtic v&i mot
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ho#c nhidu chét trong sb polyoxyetylen octyl phenyl ete, kali oleat, polyoxyetylen-
polyoxypropylen ddng tring hop, polyoxyetylen (20) sorbitan monolaurat, poly (mudi
natri cta axit acrylic), va kali sorbat. Ché pham bé mit c6 chira gbc chira phospho khong
chira alkylphosphat c6 thé duge hinh thanh bang cach cho cac hat chét 1an quang tiép
xuc voi KoHPOq.

Trong ché phdm nhu vy, theo mdt phuong an, florua kim loai bao gbdm magie
florua. Theo phuong an khac, hop chat chira chét 1an quang bao gdbm gdc phosphat; trong
ngit canh ctia sing ché, 'phosphat' c6 nghia 14 ion c6 chira PO4 va bao gbm ion phosphat,
PO4*" ion hydro phosphat, HPO4?, va ion dihydro phosphat, H,PO4". Theo phuong 4n
khéc, hop chét co chira cacbon bao gém it nhat mot hop chit dugc chon tir nhém bao
gdm: axit etylendiamintetraaxetic, polyoxyetylen octyl phenyl ete, kali oleat,
polyoxyetylen-polyoxypropylen déng tring hop, polyoxyetylen (20) sorbitan
monolaurat, poly (muéi natri cua axit acrylic), kali sorbat, va cac din xuit hodic mudi

cua chung.

Ché phém bé mit cai thién hiéu suét lugng tir clia cac hat chét 14n quang khi tiép
xuc voi nude 1éng hodce hoi nude. Theo mdt phuong an, cac hat chét 14n quang thé hién
A) hiéu suét luong tir sau khi tiép xtc v6i nude 1ong trong mot gio' & nhiét do phong
bing tir 50% dén 100% hiéu suit lugng tir dugc thé hién trude khi tiép xtc véi nude
hodc B) hiéu suét luong ti mét di khi tiép xtc véi do 4m tuong d6i 85% & 85 @6 C trong

100 gio nhd hon 40%.

Uu diém cuia sang ché 1a cac hat chét 14n quang it bi két tu hon so véi cac truong
hop khéac. Theo mot phuong an, kich thudce hat Dso clia céac hat chét 14n quang trudc khi
siéu &m dung dich chta cac hat nay khéng 16n hon 30pum va kich thudce hat Dso cua céc
hat chat 1an quang sau khi siéu 4m khong 16n hon 20um. N6i cach khéc, cac hat chit 1an
quang khong bi két tu di dé viéc str dung siéu am sé& 1am gidm sy két tu it hon so véi
céc hat khong duoc xir Iy theo sang ché. Bot chét 1an quang cé chira céc hat vé co ban
chua két tu ¢6 thé cho thdy kha ning chiy va kha ning phén tan duoc cai thién trong

qué trinh ché tao linh kién LED.

Linh kién didt phat sang 14 cdu tric c6 chira didt phat sang. Theo mot phuong 4n,

linh kién diot phat sang dugc ghép ndi vé mit birc xa v6i va/hodc chira ché pham chat
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14n quang theo sang ché. Theo mot phwong 4n khéc, linh kién diét phat sang la LED nhé
hodc LED siéu nho. Theo mot phuong an khéc, linh kién didt phat sang c6 thé bao gém
chip LED trén d6 chua ché phdm chét lan quang. Ché pham chét 14n quang dugc phan

tan tuy y trong nhua polyme & dang phim.

Céc vi du thuc hién sang che

Trong cac vi du dugce dé cép dudi day, kich thudc hat so cép dugc do béng kinh
hién vi dién t&r quét véi cac quy trinh da biét trong linh vuc k¥ thuat va kich thuéc hat
thir cép duge do bing méy phan tich phan bd kich thuéce hat tin xa laser Horiba LA-
950V2, cling véi cdc quy trinh da duoc biét dén trong linh vuc nay. Kich thude hat so
c.ép theo sang ché 1a kich thudc hat ctia mdi hat chét lan quang, cho du & trang théi két
tu hay khong. Kich thude hat thu cAp theo sang ché 12 kich thudc hat ctia ting hat riéng
1é hodc b hat. Vi du, néu hai hat chét 1an quang 10pm duogc két tu v6i nhau, kich thude
hat so cp s& 1a 10pm vi d¢ 1a kich thude cta mdi hat chét lén quang co ban. Trong
truong hop nay, kich thudce hat thi cAp s& 16n hon 10pm. Vi dy, n6 ¢6 thé 14 20 um do

su két ty.

Bién d6 (span) 1a s do chiéu rong cua dudng cong phan bd kich thuéc hat ddi

v6i vat liéu dang hat hodc bdt va duge xac dinh theo phuong trinh:

Span = (P9o—D10) (1)

50
trong do
- Dso 1a kich thude hat trung binh cho sy phén bd thé tich;

Do 1a kich thuéc hat cho phan bd thé tich 16n hon kic_h thudc hat ctia 90% cac

hat trong phan bo; va

Dio 12 kich thudc hat cho phén bd thé tich 16n hon kich thuéce hat cia 10% céc

hat trong phan bd.
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Phép do hiéu suét luong tir (quantum efficiency - QE) da biét trong linh vuc k¥
thuat va c6 thé dugc thuc hién, ching han nhu v6i mot mdy quang phé. QE 1a phép do
cac photon mau xanh lam dugc hip thu/ cdc photon mau dé dwoc phat xa tir sy phat
quang cua chit 14n quang. Néu c¢6 QE 100%, didu nay c6 nghia 1a moi photon mau xanh
lam bi hép thu déu din dén phét xa photon mau d6. QE dugc do lién quan dén méu tham
chiéu nén trong ban mé ta, khi QE dugc so sanh, cac QE nay 1a QE lién quan dén mau
tham chiéu. Viéc sit dung mau chuén nao khong quan trong vi phép so sanh 1 cia hai
ho#ic nhidu miu khac so v&i miu chudn dé hai hoic nhidu mau kia c6 thé duoc so sanh

v6Gi nhau.
Xac dinh d6 bén khi tiep xic véi nude
Vidul

Vi du nay dé cap dén chét 1an quang c6 cong thirc hoa hoc K2SiFs:Mn**. Bt chat
lan quang nay co kich thudc hat so cAp trung binh 13 10,5um dugc x4c dinh bang kinh
hién vi dién tir quét. Chét 1an quang nay khong dugc 6n dinh nhu dugc mo ta theo sang

ché ciing nhu khong tiép xtic véi thir nghiém nuée.
Vidu2

1g chét 14n quang trong vi du 1 dugc tron véi 3g nude khir ion trong chai nhua
15mL. Hdn hop duoc lic bing tay trong 15 gidy va sau d6 quay voi tdc d6 40 vong/phut
trong 1 gid. Hén hop duoc loc trén gidy loc Whatman #4 va rta 4 1an véi téng cong
100mL axeton (tirc 1a 100mL axeton dd dugc st dung dé thuc hién 4 lan ria). Bot duoc

1am khé trong chan khong trong it nhét 24 gio.

Viduy3

1,2g chét lan quang trong vi du 1 dugc trdn véi 3,6g dung dich axit phosphoric
39 mM trong chai nhya 15mL. Hn hop duoc lic bing tay trong 15 gidy va sau d6 quay
v6i toe do 40 vong/phut trong 1 gié. Hon hop duoc loc trén gidy loc Whatman # 4 va
rira 4 1an véi tong cong 100 mL axeton. Bot duge lam khd trong chén khong trong it
nhét 18 gio. Bot duqc cho vao chai méi va tron véoi nude khir ion theo ty 1€ bot so véi
nuée la 1g: 3g. Hdn hop duoc lic bang tay trong 15 gidy va sau d6 quay véi tbc do 40
vong/phut trong 1 gid. Hon hop duoc loc trén gidy loc Whatman # 4 va rira 4 1an véi

tdng cong 100mL axeton. Bt dugc lam kho trong chan khong trong it nhét 24 gid.
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Vidu4

Thi nghiém cua vi du 3 dugc lap lai, thay axit phosphoric 39 mM bang axit
phosphoric 390 mM.

Vidu5

Thi nghiém ctia vi du 3 dugc ldp lai, thay axit phosphoric 39mM bing axit oxalic

39mM.
Vidu 6

Thi nghiém cta vi du 3 dugc 1dp lai, thay axit phosphoric 39mM béng axit oxalic

390mM.
Vidu?7

Thi nghiém trong vi du 3 dugc lap lai, thay axit phosphoric 39 mM bang kali
hidro phosphat hai bazo 39 mM.

Vidu8

Thi nghiém trong vi du 3 duoc ldp lai, thay thé axit phosphoric 39 mM bang kali
hidro phosphat hai bazo 390 mM (pH 9).

Phim dd déng rin cta chit dan hdi polydimetylsiloxan 2 phan dugc déng rén
bing nhiét (chang han nhu dugc ban duéi tén Sylgard 184, cia Dow Corning) bao gdm
céc hat chit 14n quang phéan tan duoc diéu ché & ndng d6 0,5g chit 1an quang trén 1,5g
silicon. Chét 14n quang dugc str dung la chét dugc didu ché trong vi du tur 1 dén 8. Hiéu

sudt luong tir (QE) cia céc hat chét 1an quang duoc do trong cac phim nay.
Két qua ctia phép do QE trén phim chira chét 1an quang duoc tom tét trong Bang
1 cho céc vi du tir 1 dén 8.

Bang 1. Gia tri QE do dugc cho chat 1an quang bao gébm phim theo cic vi

du tir 1 dén 8.

Vidu | MO tachitiét QE
1 | Vatliéu khoi dau KoSiFe:Mn* 105,6%
2 K»SiFs:Mn** dbi chimng - khéi dau (tir vi du 1 duoc 74,6%
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tron voi nude
3 K»SiFs:Mn*" tir vi du 1 dugc tron voi 39 mM H3POq4
86,2%
sau do la nuéc
4 K5SiFe:Mn*" tir vi du 1 duoc tron vai 390 mM H3zPO4 0039,
,J70
sau do6 la nuéc
5 K3SiFs:Mn*" tir vi du 1 duogc tron véi 39 mM axit
80,1%
oleic sau doé 1a nuéc
6 K3SiFs:Mn*" tir vi du 1 dugc trdn véi 390 mM axit
85,3%
oleic sau do6 la nudc
7 K>SiFs:Mn*" tir vi du 1 duge tron véi 39 mM KoHPO4
100,7%
sau do la nuéc
8 K,SiFe:Mn*" tr vi du 1 duogce trén véi 390 mM
104,2%
K2HPO4 sau dé la nude

Dit liéu trong bang 1 thé hién do bén cta chét 1an quang K,SiFs:Mn*" dugc ting
cuong boi quy trinh bao gbm tron K,SiFe:Mn** véi dung dich nuée cia nhiéu chét, nhu
1a KoHPO4, sau do tach bot va 1am kho. Do bén dugc ting cudong duge thé hién 1a su
bao toan QE sau khi tron bot chét 1an quang d3 qua xt ly v6i nude trong 1 gid, so véi
QE cia bot chua duge xtr ly khi duge diéu ché tron voi nude trong 1 gio, tuong tmg vai
QE cua bot chét 1an quang ban dau ma khong trdn véi nude. QE cia viduy 1 1a 105,6%,
khong duge xir Iy bang nudc. QE cta vi du 2 12 74,6%, didu nay cho thiy rang nuéc c6
thé 6 tac dong bét loi 16n dén QE clia chét 1an quang. Vi du 2 khong dugce xir 1y theo
sang ché. Vi du 3 duoc xir 1y theo sang ché va thé hién QE 1a 86,2%, cao hon nhiéu so
v6i QE 14 74,6%. Trong cong nghé chét 1an quang, ngay ca ty 1¢ phén trim nho thay d6i
trong QE ciing rat ddng ké va cac nha sén xuét chit 1an quang thudng xuyén tim cach
dé thém tham chi vai diém phan trim QE vao chét 1an quang cta ho. Do d6, mdt budce
nhay vot tir 74,6% lén 86,2% la ding ké va dang ngac nhién. Trong sb cac vi du trén,
hiéu qué cda viéc xtr ly bot chét 1an quang bang dung dich nudc KoHPO4 15 rét nhét

trong viéc duy tri QE, vividu 7 va 8 cho théy QE lan luot 12 100,7% va 104,2%.

Vidu9
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Vi du nay dé cap dén chét 1an quang c6 cong thitc K»SiFs:Mn*". Chét 14n quang
nay khong dn dinh nhu dugc mo ta theé sang ché cling nhu khong dugc cho tiép xuc voi
nuée. Chat 1an quang K,SiFe:Mn*" trong vi du 9 ¢6 kich thudc hat so cAp trung binh
10,0um nhu dugce xac dinh bing kinh hién vi dién tir quét. Ngoai ra, chét 1an quang

trong vi du 9 cling khdng duoc xtr ly bang dung dich HF ctia K»SiFs sau khi u.

Vidu 10

Chét l1an quang duoc st dung trong Vi du 10 cling gidng nhur trong Vi du 1 va ca
hai d&u dugc xt 1y bang dung dich HF bio hoa véi K2SiFs sau khi G Céc vi du 12 13p lai
ctia nhau. Thyec té 14 ho nhan duoc két qua tuong tw cho QE ¢6 nghia 1a thir nghiém nay

c6 thé lap lai.
Vidu 11

Chét 14n quang K»SiFe:Mn*" duge st dung c6 kich thude hat so cAp trung binh
nho hon cac vi du 1 va 9. Bot chit 1an quang ctia vi du 11 ¢6 kich thuge hat so clp trung
binh 12 3,9um duge xac dinh bing kinh hién vi dién tir quét va khong duge xit 1y 6n dinh

theo sang ché.

Vidu 12

Chét 1an quang K,SiFs:Mn*" dugc stt dung c6 kich thude hat trung binh nho
hon so vé&i cac vi du 1 va 9. Chét 14n quang ctia vi du 12 ¢6 kich thudce hat so cAp trung
binh la 3,9um dugc x4c dinh bang kinh hién vi dién ti quét va khéng dugce xi ly 6n dinh

theo sang ché.
Céc vidute 13 dén 16

Trong bdn thi nghiém riéng biét, 1g cia mdi mau chét 1an quang 1an luot tir vi du
9,vidul,vidu 11 va vidu 12, dugc tron vGi 3g nude khir ion trong chai nhya 15mlL.
Hbn hop duoc lic bang tay trong 15 gidy va sau d6 quay & tdc @6 40 vong/phut trong 1

gi. Céc hdn hop dugc loc trén gidy loc Whatman # 4 va mdi hdn hop dugc ria 4 lan

v6i tong cong 100mL axeton. Bot duge 1am kho trong chan khong trong it nhét 24 gio.

Céac vi du tir 17 dén 20
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Trong bbn thi nghiém riéng biét, 1,2g cta mdi mAu chét 14n quang 1an lugt tir vi
du9, vidul, vidu 11, vavi du 12, dugc tron véi 3,6g dung dich kali hydro phosphat
hai bazo 390mM (pH 9), trong chai nhwa 15mL. Hon hop dugc lic bang tay trong 15
gidy va sau d6 quay ¢ tdc do 40 vong/phut trong 1 gid. Cac hdn hop dugc loc trén gidy
loc Whatman # 4 va mdi hon hop dugc rira 4 14n v6i tong cong 100 mL axeton. Bot
dugc lam kho trong chan khong trong it nhit 18 gio. Bot sau d6 dugce cho vao chai méi
va tron voi nude khir ion theo ty 1€ bdt so véi nude khir ion 1a 1g: 3g. Hbn hop dugc lic
bing tay trong 15 gidy va sau d6 quay & tbc dd 40 vong/phut trong 1 gio. Cac hdn hop
duoc loc trén gidy loc Whatman # 4 va m&i hdn hop dugc rira 4 1an véi tong cong 100

mL axeton. Bot dugc lam kho trong chén khong trong it nhét 24 gid.
Vidu2l

1,2g mAu chit 1an quang trong vi du 1 dugc trdn véi 3,6g dung dich kali hydro
phosphat hai bazo 390 mM (pH 9), dung trong chai nhua 15 mL. Léc hdn hop bang tay
trong 15 gidy va sau do6 tron & tdc do 40 vong/phut trong 15 phit. Hon hgp duoc loc trén
giéy loc Whatman # 4 va sau do rtra 4 l4n v6i tong cong 100 mL axeton. Bot dugc 1am
kho trong chan khong trong 4 gid. Sau do, bot duge cho vao mot chai méi va tron voi
nuée khir ion theo ty 1& bot so véi nude khir ion 1a 1g: 3g. Hdn hop duoc ldc bing tay
trong 15 gidy va sau d6 quay voi tbc do 40 vong/phit trong 1 gid. Hon hep dugce loc
trén gidy loc Whatman # 4 va sau do rira 4 14n vé6i tong cong 100 mL axeton. Bot duge

lam kho trong chan khong trong it nhit 24 gio.
Vi dy 22

Thi nghiém cua vi du 21 dugc ldp lai ngoai trir viéc dung dich KoHPO4 390 mM

trong nudce tron véi chat 1an quang ctia vi du 1 duge quay trong 90 phut thay vi 15 phut.
Vidu23

1,2g chit 1an quang trong vi du 1 duge tron v6i 3,6g dung dich kali hydroxit 390
mM (pH 13,5) trong chai nhya 15 mL. Hon hop dugce lic bang tay trong 15 gidy va sau
d6 quay véi te d6 40 vong / phiit trong 1 gid. Hon hop duoc loc trén gidy loc Whatman
# 4 va sau d6 rira 4 14n vé6i téng cong 100 mL axeton. Bot duoc 1am khd trong chan

khong trong 4 gid. Sau do, bot dugc thém vao mot chai méi va tron v6i nude khit ion
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theo ty 1€ bdt so voi nude ion 1a 1g: 3g. Hdn hop dugc lic bang tay trong 15 gidy va sau
d6 lan véi tbe do 40 vong/phut trong 1 gio. Hoén hop duoc loc trén gidy loc Whatman #
4 va sau d6 rira 4 14n voi téng cong 100 mL axeton. Bt d& dugc lam kho trong chén

khong trong it nhét 24 gio.

Vidu 24

Thi nghiém ctia vi du 23 duge 1dp lai ngoai trir 390mM dung dich KOH dugc
thay thé biang dung dich KOH trong nude loang hon, dugc chinh dén pH 9.

Bang 2. Gia tri QE do duoc cho chét 1an quang bao gbm phim theo céc vi du tir 9

dén 24.

Vi

Mo ta M ta chi tiét QE
du
_ 9 | Vit liéu khoi diu K»SiFs:Mn** ctia vi du 9 104,9%
Vatlieu khoi dau =05 i hei dau KoSiFe:Mn™ cia vi dy 1 104,8%
(starting material i
_SM) : 11 | Vat liéu khéi dau K,SiFs:Mn** cua vi du 11 97,6%
12 | Vat liéu khoi dau K»SiFs:Mn** cta vi du 12 98.,5%
13 | KuSiFg:Mn** clia vi du 9 duoc trdon vGi nude 62,7%
Mau doi chime: ™4™ SiFgMn® ctia vi du 1 dugc tron véinuse | 73,7%
SM duoc tron voi : -
e 15 | KsSiFs:Mn*" cua vi du 11 dugc tron véi nude 25,0%
16 | K»SiFs:Mn*" cta vi du 12 duoc trdn véi nude 25,1%

K,SiFg:Mn*" cua vi du 9 dugc tron véi 390mM
17 , 104,3%
i o K>HPO4 1 gio, sau d6 1a nudce
Hiéu qua cua viéc

tron SM véi dung K,SiFs:Mn** cia vi du 1 duge tron véi 390mM
|18 , 104,5%
dich KboHPO4 K,HPO4 1 gio, sau d6 1a nude
trude khi trgn véi K3SiFe:Mn*" ctia vi du 11 dugc tron voi
. 19 91,9%
nuoc 390mM K>HPO, 1 gid, sau d6 Ja nudce
20 | K,SiFg:Mn*t ctia vi du 12 duoc tron voi 93,5%
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390mM K;HPOs4 1 gio, sau d6 la nudc

K,SiFs:Mn*" cua vi du 1 duge tron véi 390mM

A » s | 2] 104,4%
Hi¢u qua cua thoi K,HPO, 15 phit, sau d6 13 nude

gian tron dung

T . 4+ 2 ’ A &
dich KxHPO - K,SiF¢:Mn** cia vi du 1 dugce trdn véi 390mM 104.9%

KoHPO4 1,5 gid, sau d6 1a nude

K,SiFs:Mn*" ctia vi du 1 dugc tron véi 390mM

A .o Al | 23 75,6%
Hicu qua cua viee KOH 1 gid, sau d6 1a nuée

tron v6i dung

P 2 T PO
dich KOH y K5SiFs:Mn** ctia vi du 1 duoc tron voi pH 9 51.0%

KOH 1 gio, sau d6 la nuéce

Dit liéu thé hién trong bang 2 xac nhan viéc tron bot chét lan quang K>SiFg:Mn**
v6i nude ¢ anh hudng bat loi dang ké dén QE cua chét l4n quang. Vidu 17 va 18 thé
hién rd rang ring khi bot chit l1an quang dwoc trdn v6i dung dich nude ciia KoHPO4
trude khi tron v6i nude tinh khiét, bot chét 1an quang duge tao ra bén hon mét cach dang
ngac nhién, chdng lai sy thoai bién khi tiép xic v6i nuée sau do. Su thoai bién duoc
biéu thi béng su sut giam QE va céc mau 13-16, khong tiép xtic KyHPO4, thé hién QE
thip hon nhiéu so véi cac vi du tir 17 dén 20 ma duge xir 1y v6i K;HPO4. Hon nita,
khong nhim muc dich bi rang budc bdi bit ky 1y thuyét nao, phép do do 6n dinh hodc
d6 bén nay 1a l1au bén theo nghia 13 tic dung van tdn tai ngay ca sau khi tach bot khoi
dung dich nuée xtt ly KaHPO4, rira va lam khé. Dit lidu cho thiy sy 6n dinh ciia bot
nhanh mot cach dang ngac nhién vi QE cua bdt duge tron véi KoHPO4 trong nude trong
chi 15 phut vé& co ban gidng nhu khi thoi gian tron 1a 1 gio hodc thdm chi 90 phut. Trong
cac vi du 18, 21 va 22, 15 phut tiép xtc v6i dung dich nuéc KoHPO4 thu duge két qua
la cac QE nay cao nhu QE sau 90 phut tiép xtic. Bot chit 1an quang v& co ban 14 6n dinh
trong dung dich xt 1y KoHPO4 trong khoang thoi gian kéo dai méc du thue té 14 K,HPOy4

trong nuée ma cha yéu 1a nude dugce biét 1a c6 thé phan huy chét 14n quang.

Céac vidu 11, 12, 15 va 16 khong dugc xtr ly v6i KoHPO4 va bao gbm cac miu
¢6 kich thuéc hat nho. Vi du 19 va 20 déu duge xi Iy bing KoHPO4 va bao gdm cac

mAu ¢6 kich thude hat nhé. Két qua cho vi du 19 va 20 cho thdy ring d6 6n dinh do xtr

27



49100 | 28/54

Iy bot chit 1an quang bang dung dich nuéc KoHPO4 cao mot cach dang ngac nhién ngay
ca khi bt K2SiFg:Mn** ¢6 kich thudc hat so cip 1a 3,9um.

Sy 6n dinh dang ngac nhién c¢6 duoc khi xt 1y chét 1an quang bing dung dich
nuée KoHPO, khong chi 1a hiéu ing pH. Nhu dugc chi ra trong Vi du 24, tron bot chét
lan quang v&i dung dich nudc cia KOH da duoc diéu chinh do pH dé phu hop véi do
pH ctia 390 mM K>HPO4 (xem vi du tir 17 dén 20) khong dan dén 6n dinh chat lan
quang. Trén thuc té, QE ctia vi du 24 chi 12 51%, tham chi con thap hon vi du 14 (c6
tinh axit véi do pH 1a 3,28) c6 QE 1a 73,7% va khong duoc tron voi chét &n dinh. Noi
cach khac, viéc diéu chinh pH bang KOH dé thanh bazo (vi du 24) dén dén két qua toi
t& hon nhiéu so v6i viée khong thém chat dn dinh (vi du 14). Su sut giam QE dang ké
ciing duoc quan sat thay trong vi du 23 (QE 1a 75,6%) khi bot chét 14n quang duoc tron
v6i dung dich nudc KOH (pH 13,48) ma thich hop véi ndng d6 ctia dung dich KoHPO4
(390 mM) trong céc vi du tir 17 dén 22 trong d6 QE thap nht 1a 91,9%.

Su gidm két tu

Dé giam sy két tu cua céc hat chét 1an quang, mot s6 phwong phap xi Iy da duoc
thr nghiém. Muc ti€u la giam su két tu dé cai thién kha ning phan tén trong nhya, ching
han nhu néu bot chit 1an quang dugc phan tan trong phim acrylat can quang hodc ky
nudce, thi cac chét 14n quang duoc phan b6 ddng déu. Nhiéu cach két hop dung mdi va
chét hoat dong bé mit da dugc st dung. Cac dung moi dién hinh khéac nhau, tir dung
modi hydrocacbon khong phan cuc nhu 1-octadexen (ODE) dén isonorbornyl acrylat
phan cuc vira phai dén propylen glycol monomethyl ete axetat (PGMEA) phén cuc. Chét
hoat dong bé_ mit/chat phan tan bao gdm cic chét phu gia khong ion (oleylamin, axit
oleic, polyoxyetylen octyl phenyl ete (co thé dugc ban duéi tén Triton X-100)), anion
(kali oleat) va cation (polyetylen oxit dugc dan xudt tir amoni etosulphat béo (ma c6 thé
duoc ban trén thi treong vai tén goi Hypermer KD25-LQ- (MV)). Vi du tir 25 dén 71

¢6 kich thuée hat thtr cp d50 duge do bang cach st dung tan xa dnh séng.

Vidu 25

Vi du 25 1a dbi chimg va gdm 3g bot KaSiFs:Mn** ¢6 kich thudc hat thi cip d50
bang 15,0pum. Khong c6 dung moi hodc chét hoat dong bé mat/chat phan tén dugc thém

vao. Doi chitng nay duoc st dung dé xac dinh cac gié tri cia cot thi hai cia bang 3
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(Ad50 — ODE + quay (um)).

Vidu 26

Vi du 26 ¢6 dung moi hitu co va khong ¢o6 chét hoat dong bé mit, va dugc tao ra
bing cach liy 3g bot KaSiFs:Mn*" tir ciing 16 nhu vi du 25 va trdn véi 20mL ODE 1a
dung moi hitu co. Sau do, ché phém thu dugc dugc l4c nhanh dé tron va quay & tbc do
80 vong/phut trong 20-30 phut. Hon hgp thu duge sau d6 duoc loc chan khong dé thu
bot va rira bing 3x20mL axeton dé loai bo vét dung moi. Sau khi rira axeton, bot duge
]am kho trén bd loc khdng qua ndm phut trude khi duge thu va lam kho trong binh hut
4m chan khong it nhét 4 gid. Bot kho sau d6 duoc sang qua man loc 170 mesh dé cai
thién do chay va sau d6 dugc luu trit trong hdp/td loc nito cho dén khi bot c6 thé duoc
phan tich v& su phén b kich thudce hat (PSD) va hiéu suit lugng tir (QE). Sau do, kich
thudc hat thu cép d50 dugc so sanh véi kich thude hat do dugce trong vi du 25 va sy
khac biét hodc "delta" dugc ghi lai trong ¢t thit hai ctiia bang 3. Ad50 14 1,4pm, nén d50
cta vi du 26 nho hon 1,4pm so véi d50 cua vi du 25. Do do, viée st dung ODE lam

dung moi [am giam kich thude hat thr cap ciia mau.

Céac vi du tir 27 dén 31

Céc vi du tir 27 dén 31 dugc tao ra bang cach 14y 20 mL ODE va két hop vé6i 0,3g
chét hoat dong bé mit 14n luot nhu dugc x4c dinh trong cot d4u tién cta bang 3, va sau
d6 thém 3g bot KzSiFs: Mn** tir cing mot 16 nhu vi du 25. Sau do, ché phém thu duoc
duoc lac trong thoi gian ngén dé tron va quay & toc do 80 vong/phut trong tir 20 dén 30
phut. Hon hop thu dliqc sau d6 dugc loc chan khong dé thu bot va rira bang 3x20mL
axeton dé loai bo vét dung méi. Sau khi rﬁ:a axeton, bot dugc lam kho trén bd loc khong
qua nam pht trude khi duge thu va lam kho trong binh hut 4m chan khong it nhét 4 gio.
Bot kho sau d6 dugce sang qua man loc 170 mesh dé cai thién do chay va sau d6 duge
luu trit trong hdp/t loc nito cho dén khi bot c6 thé duoc phan tich vé kich thudc hat tht
cép va QE. Sau do, cac kich thudce hat thu cép d50s dugc so sanh véi vi du 25 va su

khéc biét ddi vai mdi hat, hodc "delta" duoc ghi lai & cot thit hai ctia bang 3.

Vi du 32

Vi du 32 1a d6i chimg va gdm 3g bot KaSiFe:Mn*c6 kich thude hat thit cép dS0

bing 33,4pum. Kh6ng c¢6 dung moi hodc chit hoat dong bé mit/chét phan tan dugc thém

29



49100 30/54

vao. QE cua vi du 32 1a 92,8%. bPéi chiing nay dugc st dung dé xac dinh cac gia tri ctia

cot thir ba cia bang 3 (Ad50 — PGMEA + quay (pm)).

Vi du 33

Vi du 33 ¢é dung mo6i hitu co va khong co chét hoat dong bé mit, va duoc thuc
hién bang cach iy 3g bot K»SiFe:Mn*" tir ciing mdt 16 nhu vi du 32 va trn v6i 20 mL
propylen glycol monometyl ete axetat (PGMEA) la dung mdi hiru co. Sau do, ché pham
thu dwoc duoc 1ic nhanh dé tron va quay & toc do 80 vong/phut trong tir 20 dén 30 phut.
Hdn hop thu dugc sau d6 dugc loc chin khong dé thu bot va rira bang 3x20mL axeton
dé loai bd vét dung mdi. Sau khi rira axeton, bot dugc lam kho trén bd loc khong qué
nam phtt truée khi duge thu gom va lam khd trong binh hut 4m chan khong it nhét 4
gio. Bot kho sau d6 duge sang qua man loc 170 mesh dé cai thién do chay va sau do
duoc bao quan trong hop/tu loc nito cho dén khi c6 thé phén tich PSD va QE. Sau do,
phan bd kich thuée hat tht cdp d50 dwoc so sanh véi vi du 32 va su khic biét hodc
"delta" duogc ghi lai trong bang 3, do Ad50 1a -18,6 pm vi vay d50 cta vi du 33 nho hon
18,6um so v4i d50 cua vi du 32.

Céac vi du tir 34 dén 38

Vi du tir 34 dén 38 duoc thyc hién bing cach 14y 20 mL PGMEA va két hop véi
0,3g chét hoat déng bé mit cu thé nhu duoc xac dinh & cot 1 cua Bang 3 va sau d6 thém
32 bot K,SiFe:Mn* tir ciing mot 16 nhu vi du 32. Sau d6, ché phdm thu dugce duoc lic
nhanh dé tron va quay & tbe do 80 vong/phut trong tir 20 dén 30 phut. Hon hop thu dugc
sau do dugc IQC_ chéan khong dé thu bot va ria bing 3x20mL axeton dé loai bo vét dung
mdi. Sau khi rira axeton, bot dugc 1am kho trén bd loc khong qua ndm phut trude khi
duoc thu va lam kho trong binh hut 4m chan khong it nhét 4 giv. Bot kho sau d6 duge
sang qua man loc 170 mesh dé cai thién d6 chay va sau d6 dugc luu trit trong hdp/ta loc
nito cho dén khi bot ¢6 thé duge phan tich dé xéc dinh PSD va QE. Kich thuée hat d50
sau d6 dugc so sanh voi vi du 32 va su khac biét hodc "delta" duoc ghi lai trong Bang 3

o cot 3.

Vi du 39

Vi du 39 ddi ching va bao gém 3g bot KaSiFe:Mn** ¢6 kich thudce hat thir cap

dso 1a 35,2 pm. th‘)ng ¢6 dung méi hodc chat hoat dong bé mejt/éhz“it phén tan dugc
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thém vao. QE cho miu nay duoc xé4c dinh 12 94,1%. Vi du 39 1a d6i chting duoc st dung
két hop vé6i cdc cot tir 4 dén 6 ctia Bang 3 (Ian lugt 1a Ad50 — PGMEA + siéu 4m (um);
Ad50 — acrylat + quay (um); Ad50 —acrylat + siéu 4m (um)).

Vi du 40

Vi du 40 ¢6 dung moi hitu co va khong ¢6 chét hoat dong bé mit, va dugc tao ra
bing cach liy 3g bot KoSiFe:Mn*" tir ciing 16 nhu Vi du 39 va tron véi 20 mL
isonorbornyl acrylat 1a mot dung moéi hitu co. Sau do, ché phdm thu dugc dugce 14¢ nhanh
dé tron va quay & tde do 80 vong/phut trong tix 20 dén 30 phut. Hon hop thu duge sau
do6 duoc loc chan khong dé thu bot va rira bing 3x20mL axeton dé loai bd vét dung méi.
Sau khi rira axeton, bot dugc lam kho trén bd loc khong qué nam phut trude khi duge
thu va lam kho trong binh hit 4m chan khong it nhét 4 gio. Bot kho sau d6 dugc sang
qua man loc 170 mesh dé cai thién do chay va sau d6 duge luu trit trong hdp/tu loc nito
cho dén khi ching ¢6 thé dugc phan tich dé x4c dinh PSD thtt cép va QE. Kich thudc
hat thr cdp d50 sau d6 dugc so sanh vé6i vi du 39 va sy khac biét hodc "delta" duge ghi
lai & cOt 5 ctia bang 3, do Ad50 13 -19,4pm vi vay d50 cta vi du 40 nho hon 19,4um so

v61 d50 cia vi du 39.
Cacvidutu4l dén 47

Céc vi du tir 41 dén 47 duge thuc hién bing cach 14y 20 mL PGMEA (dbi vé6i
céc vi du tir 41 dén 43) hodc 20 mL isonorbornyl acrylat (cac vi du tir 44 dén 47) va két
hop mdi mau véi 0,3g chét hoat dong bé mit duge xé4c dinh & ba hang cubdi cung cua ct
1 ctia bang 3. Sau d6, 3g bot KaSiFe:Mn** tir cung 16 nhu vi du 39 da dugc thém vao.
Sau do6, ché pham thu dwoc duge lic nhanh dé tron déu va duge xt Iy bang bé siéu am
trong 7 phut (Vi du tu 41 dén 43 va 47) hodc quay & tdc do 80 vong/phut trong tir 20
dén 30 phat (Vi du tir 44 dén 46). Cac hdn hop thu duge sau d6 dugc loc chan khong dé
thu bot va rira bang 3x20mL axeton dé loai bo vét dung mdi. Sau khi rira axeton, bot
duoc lam kho trén bd loc khdng qua nam phut trude khi duge thu va lam kho trong binh
hat 4m chén khong it nhét 4 gio. Bot kho sau d6 dugc sang qua man loc 170 mesh dé
cai thién do chay va sau do6 dugc luu trit trong hop/tu loc nito cho dén khi bot c6 thé
duogc phan tich dé xé4c dinh PSD thtr cdp va QE. Kich thuéc hat thit chp d50 sau d6 duoc

so sanh véi vi du 39 va su khac biét hodc “delta” dugc ghi lai trong Bang 3. Vi du tir 41
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dén 43 duoc ghi lai & cot 4 (AdS0 — PGMEA + siéu 4m (um)), vi du tir 44 dén 46 dugc
ghi lai & cot 5 (Ad50 — acrylat + quay (um)), va vi du 47 dugce ghi lai ¢ c6t 6 (Ad50 —

acrylat + siéu Am (pm)) clia bang 3. Kich thude hat tht chp tuyét d6i d50 (c6 nghia 14,
khong lién quan dén vi du 39) cia mau 41 13 12,9um va QE 1a 88,4%. Kich thué6c hat

thir cAp tuyét déi d50 (c6 nghia 13, khong lién quan dén vi du 39) clia mau 42 1a 12,0um

va QE 12 94,3%. Kich thudc hat thit cp tuyét déi d50 (tire 12 khong lién quan dén Vi du

39) d50 cia mau 43 1a 12,5um va QE 1a 94,2%.

Bang 3: Sy gidm phan bd kich thuéc hat khdng co siéu am trong qua trinh do khi xir ly

chat hoat dong bé mit/chit phan tan ctia bot K2SiFe:Mn*.

Chét hoat dong | Ad50 — Ad50 - AdS0 — Ad50 — AdS0 —
bé mit ODE + PGMEA + PGMEA + | acrylat+ | acrylat+
quay quay (pm) si€u am quay siéu am
(um) (nm) (nm) (nm)
Khong c6 -1,4 -18,6 -19,4
Axit oleic +9,7 -13,9
(tuong
db1)
Oleylamin +6,6 -18,5
(tuong
dbi)
Kali oleat -0,1 -20,3 -22.3 21,2 -22,7
polyoxyetylen +4.,4 -19,4 -23,2 -21,0
octyl phenyl ete
PODFAE -3,2 -18,9 -22,7 -19,2

Nhu ¢6 thé thdy trong bang 3, viée st dung mot s6 dung mdi nhat dinh co thé

giup giam su két tu. Viée st dung mdt s6 chat hoat dong bé mdt ciing co thé lam giam

su két tu. Mot 36 két hop nhét dinh gitta dung moi va chit hoat dong bé mit cling cho

thdy cac loi thé. Bat ké muc do két tu trong bot khai dau, kali oleat, polyoxyetylen octyl
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phenyl ete va polyetylen oxit duoc dAn xudt tir amoni etosulphat béo (PODFAE), ching
han nhu Hypermer KD25-LQ- (MV), 13n luot 1 cac dé xuét chat phu gia anion, khong
ion va cation hang dAu, din dén kich thu6c hat thir cAp voi d50 thir cp tuyét ddi 1a tir
12 dén 14pm (c6 nghia 1a khong lién quan dén mAu khéc). So sanh voi dbi chimg duge

thé hién trong Bang 3.

Céc bién thé cua cac vi du dugc trinh bay & trén cling chiing té cac loi thé cua

sang ché. Cac vi du tir 48 dén 51 dudi day minh hoa diu nay va két qua trong Béang 4.

Vidu48

Vi du nay 1a ddi chimg K»SiFs:Mn** ma khong xtr 1y bé mat. Noi cach khac,
khong KEDTA hay KoHPOs, khong kali oleat, khong PGMEA, khong chét 1an quang
dugc phu MgF2, khong MgSiFs-6H,0, khong HaSiFs.

Vidu 49

Vi du nay dé cap dén viéc xtt Iy K»SiFs:Mn** bang dihyrat mudi kali cta axit
etylendiamintetraaxetic (KEDTA). Dung dich dugc didu ché bing cach thém 16,3g
Ko,HPOs, 6,4g KEDTA, 22ml. H203 30% trong nudce, va 480 mL H,O duoc cAt vao chai
1L polypropylen sao cho pH la tir khoang 7 dén 8. Sau d6, 128g K»SiFs:Mn** da dugc
thém vao va chai dugc quay & téc do 40 vong/phut trong 20 phit. Vat liéu sau d6 dugc
dé lang, phén ndi phia trén duoc gan va hd dugce loc chan khong, rita mot 14n v6i 100
mL H0 + 2mL H,03 30%, va sau d6 5 1an véi 100mL axeton trudce khi lam kho trong
chan khong.

Ciing ¢6 thé tly y rira mau bang axit axetic va etanol, va lam kho mau trong chan
khong & nhiét do cao 1én dén 200°C. Ciing c6 thé ty chon sir dung siéu am thay thé/két

hop v6i quay chai.
Vidu 50

Vi du nay dé cép dén vige xit ly KaSiFe:Mn** bing kali oleat trong mdi trudng
hitu co. Kali oleat (7,5229g, 23,47 mmol, dang bot nhdo 40% trong nudc theo Kkhdi
luong tir Sigma Aldrich, 5% theo khéi lugng so v6i K»SiFe:Mn*") duge hoa tan trong
250 mL PGMEA. Dung dich nay dwgc thém vao chai nhua 1 gallon chira 150,14g bot
K,SiFs:Mn*" va 250 mL PGMEA. Ba phan bé sung 250mL PGMEA dugc st dung dé

rira hop chira kali oleat va thém vao chai mot gallon bao gém hén hop K>SiFe:Mn*/

33



49100 34/54

chét hoat dong bé mit (PGMEA tong = 1,25 L). Chai mot gallon dugc dong nip va quay
trong 30 pht. Bot chit 1an quang n dinh thu dwgc dugce chuyén sang phéu Buchner
béng nhua va duogc tach be"mg cach loc chan khong. 500mL axeton dugc sit dung dé ria
chai nhua mot gallon va duoc chuyén vao phéu Buchner dé rira chét rén. Ba phin 500mL
axeton bd sung duogc sir dung dé rira chét rin, khudy chit rin truéc mdi lan rtra (tong
cdng 2L axeton), sau d6 dugc 1am kho trong khong khi trong 3 phut. Bt hoi w6t duge
thu va lam kho trong ba ngay trong binh hut 4m chan khong va sau d6 sang qua mang
loc 170 mesh dé thu duogc 146,77g san phém KsSiFe:Mn*" dugce xt 1y chét hoat dong bé

mat.

Vidu51

Vi du nay dé cap dén chét 1an quang dugc phi MgF2. MgSiFs 6H20 (17,6992¢,
64,48 mmol) dugc cin vao binh nhya 60 mL sau d6 thém 40g nude khir ion ¢6 do tinh
khiét cao. Sau khi trén, hdn hop hoi van duc duoc loc qua mang loc 0,45um. Dung dich
da loc dugc pha lodng véi 40 mL H,SiFs trong nude (52,8g, mat d 1,32). Dung dich
nay 1a dung dich A. Cho riéng biét 125g K»SiFs:Mn*" vao cdc nhya dung tich 2L c6
chra thanh khudy 16n. Mdi bom trong hai bom dugc thiét 1ap dé truyén 37,5 mL dung
dich A trong 30 phit (tong cong 75 mL dung dich A) truc tiép vao hdn hop phan tmg.
Thém 1,425L HF 49% trong nudc bao hoa voi KaSiFg vao cbc chira bot chét 1an quang.
Hbn hop duoc khudy manh trong 30 gidy (300 vong/phut), sau do6 khudy giam xudng
120 vong/phut. Bit diu thém dung dich A vao hdn hgp phan tng khudy qua bom. Sau
khi bd sung xong, ngimg khudy, thao thanh khudy va dé yén hdn hop phan tng trong 10
phut. Phin ndi phia trén dugc gan va loai bé. HO uét duge tron v6i 400 mL HF 49%
trong nudc bao hoa véi KaSiFs va MgF2. Hon hop ria dugc dé lang trong 10 phut va
sau d6 phan ndi phia trén duge gan va loai bé. Hb duge chuyén sang phéu Buchner bang
nhwa c6 gin mang floropolyme 0,65um. Dung dich HF du dugc loc bd va banh chét 1an
quang dugc rira bang axeton 4 lan, st dung téng cong 800mL axeton, khudy chét rin
truéc mdi 14n rira. San phdm dugc lam kho trong chan khong trong 3 ngay va sau do
duoc sang qua mang loc 170 mesh dé thu dugc san pham cudi cing. Két qua th nghiém

ctia cac vi du tir 48 dén 51 duoc trinh bay trong Bang 4.

Bang 4
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Vi du D50 D50 US QE twong
(um) () | 9017

48 (Dbi 26 14 105
ching)

49 20 11 106

50 14 11 105

51 19 14 104

Kich thudc hat tha cép D50 cta cac vi du tir 48 dén 51 dugc do nhu sau:

1. Phép do D50 trong Bang 4. Pugc hoan thanh trén may Horiba 950 khong c6 si€u &m
nhung chu ky duoc dit 1a 5 trong 3 phit trede khi do. Dung mdi 1a rugu isopropyl.

2. Cac phép do D50 US trong Bang 4. Pugc hoan thanh gidng nhu phép do & trén nhung

véi siéu Am duoc dit 1a 7 bén canh dat chu ky thanh 5.

Phép do Horiba dem lai kich thu6c két tu, 1a kich thude ctia khdi luong két tu clia
cac hat co ban. Phép do US dem lai kich thudc két tu tdi thiéu, c6 nghia kich thugc do

1a khoi luong két tu cta cac hat co ban gidm di phan nao do siéu am.

Céac vi du tir 48 dén 51 cho thdy ring xr Iy bé mit va 16p pht MgF2 mdt cach
dang ngac nhién tao ra kich thudc hat it két tu hon véi hiéu suét luong t&r giam it hodc

khong gidm.

Céc vi du tr 52 dén 76 ciing cho thy viéc duy tri dong thdi hiéu sudt luong tir

t6t voi viee giam su két tu cia cac hat, nhu duge giai thich bén dudi.
Vidus52
Vi du nay 1a mé K,SiFs:Mn*" dugc st dung trong tht ca cac vi du tir 53 dén 76.

Vidu 53

Vi du nay 1a mé dbi ching. 4g K»SiFs:Mn*" trong vi du 52 duge dit trong 20mL
H,O trong chai Nalgene 30 mL. Chai dd dugc quay trong 30 phut véi tbc d6 80
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vong/phiit. Sau d6, mau duge ling trong 20 phut, dwa vao ly tAm dén 2500 vong/phit
(khoang 30 gidy), sau d6 duoc gan, loc chan khong, rira bing axeton 3 1an, 1am kho chan
khong va sang qua mang loc 170 mesh. Vi du 53 khong chira cac chét bé mit theo séng

ché va dugc so sanh vGi cac mau c6 chat bé mit.
Céc vi du tir 54 dén 76

Céac vi du tu 54 dén 76 duoc thuc hién nhu sau: 4g K,SiFe:Mn*" trong vi du 52
duoc dit trong 20 mL H>O hogc 20 mL K,HPO40,78M (trong nudce) va 0,3g hodc 0,6g
(hodc 0,3 mL) cua chét bé mit trong chai Nalgene 30 mL. Chai dugc quay trong 30 phut
vé6i tde do 80 vong/phut. Sau d6, mau dugc ling trong 20 phut, dua vao ly tim dén 2500
vong/phut (khoang 30 gidy), sau d6 gan loc, loc chan khong, rura bang axeton 3 lan, lam
kho chan khong va sang qua mang loc 170 mesh. Thong s6 cu thé cia timg vi du dugc
{im thdy trong Bang 5 dudi ddy. Polyme polyacrylat amoni trong vi du 73 va 74 ¢6 thé
dugce ban dudi dang Dispex AA 4040.

Bang 5 dui ddy thé hién & cot 1 s6 "vi du", & ¢t 2 cht hoat dong bé mét hodc
"chit bé mit" khac da duge st dung. Tai cdt 3, c6 sit dung KoHPO4 hay khong (cot nay
duoc ghi 1a “KoHPO4 0,78M”. Néu cot d6 ghi Y, thi 20 mL K>HPO4 0,78M dugce st
dung, néu ghi N, thi 20mL nuéc dugce sit dung. Cot 3 cling cd thé chi ra cac chét phy gia
khac dugce thém vao cung voi KoHPO4 hodc nudec, chéng han nhu thém 1mL dung dich
H,0, trong nude 30%. Tai cdt 4, dugce dan nhan 1a “Luong”, ligt k¢ luong “chét bé mat”
duoc str dung 1a 0,3 gam hodc 0,3 mL. QE dugc thé hién & cot 5. AQE dugc thé hién &
cot 6, 1a su khac biét vé& QE gifta cdc mau bao gdm K,HPO4 va miu khong bao gbm

KoHPOs.

Béang 5
Vidu Chat bé mat K,HPO; |Luong | QE AQE
0,78M
54 97,6%
55 19,8%
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Vi du Chét bé mit K,HPO: | Luong QE AQE
0,78M
56 polyoxyetylen- Y 0,3 gam | 64,4
polyoxypropylen dong
tring hop khéi
57 polyoxyetylen- N 0,3 gam |26,9 37,5
polyoxypropylen dong
tring hop khéi
58 polyoxyetylen- Y+1mL |03 gam |93.2
polyoxypropylen dong H>02 30%
tring hop khéi (trong
nuée)
59 Thudc tiy polyoxyetylen | Y 0,3 mL. 90,8
(20) sorbitan monolaurat
60 Thudc tiy polyoxyetylen | N 03mL |21,8 69,0
(20) sorbitan monolaurat
61 Poly(mudi natri ctia axit Y 0,3 gam | 87,7
acrylic)
62 Poly(mudi natri ctia axit N 0,3 gam | 75,6 12,1
acrylic)
63 Kali sorbat Y 0,3 gam 88,4
64 Kali sorbat N 0,3 gam | 43,7 44.6
65 EDTA Y 0,3gam | 95,9
66 EDTA N 0,3 gam | 97,7 1,8
67 Kali monohydrat Y 0,3 gam | 784
68 Kali xitrat monohydrat N 0,3 gam 96,2 17,8
69 Y 0,3 gam 90,5

Natri hexametaphosphat
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Vi du Chét bé mat K,HPO; | Luong QE AQE
0,78M

70 Natri hexametaphosphat N 0,3gam |91,0 -0,5%
71 Polyvinylpyrolidon Y 0,3 gam | 83,2
72 Polyvinylpyrolidon N 0,3 gam | 54,0 29,3
73 Amoni polyacrylat polyme | Y 0,3 mL 86,9
74 Amoni polyacrylat polyme | N 0,3 mL 80,5 6,4
75 sorbitan monooleat Y 0,3 gam 88.2
76 sorbitan monooleat Y 0,6 gam 88,1

L

Nhu dugc thé hién trong cdt AQE, su cai thién gia tri QE trung binh nho sir dung
K,HPO, dang ngac nhién la 24,2%. Ciing c6 thé nhén thdy rang H>O> di 1am ting QE
16n hon 25% nhu duoc thé hién trong vi du 58. Hon nita, nhiéu chit bé mit ciing lam
tang QE mot lugng dang ké, nhu dugc thé hién trong bang 5.

Céc vi du tir 77 dén 86

 D&i véi cac vi du tir 77 dén 84, 3,5 KaSiFe:Mn** dugc thém vao dung dich chira
chét b& mit duoc liét ké & Bang 6 trong 15 mL KoHPO4 0,39M (trong nudce). Chat bé
mit ciing dugc dé xuét v6i luong dugce liét ké trong Bang 6. Cac mAu duoc nghién can
trong 30 phut. Vat liéu sau do dugc dé 1ang, phan ndi phia trén dugc gan va hd duoc loc
chan khong, rra mot lén vai 30 mL H,O va 2 mL H,O02 30%, va sau do 5 14n v6i 40 mL
axeton trude khi lam kho trong chan khong. Cac mau kho sau d6 dugc sang qua man
nylon 120 mesh. Vi du 86 la mé géc dugc st dung cho cac vi du tir 77 dén 85 va khong
phai xtr Iy nuéce. Vi du 85 duge xi ly nude nhung khong xur 1y bé mit. Két qua ctia thix
nghiém duogc thé hién trong Bang 6 vé&i cot dAu tién thé hién sd cua vi du, cot thit hai
xic dinh chét bé mat dugc st dung, ot thit ba dinh luong lugng chét bé mat (“SA”)
dugc str dung va cft thir tu cho biét QE cua mau d6. Nhu Bang 6 ching minh, hi¢u qua
ctia viée xtr Iy nude trong vi du 85 dd lam giam dang ké QE. Tuy nhién, viéc bd sung
céc chat bé mit va KoHPO, phan 16n da lam ddo ngwoc céc hiéu tmg QE bat loi duge

thé hi¢n trong vi du 85.
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Béang 6
Vidu Chét bé mit Lugng cua SA QE
7;/; Dihydrat mubi kali ctia axit 0,2g 93,4
etylendiamintetraaxetic
78 Dihydrat mudi kali ciia axit 0,4g 95,4
etylendiamintetraaxetic
79 Dihydrat mudi kali ctia axit 0,2g 99,0
etylendiamintetraaxetic
80 Kali xitrat ba bazo monohydrat 0,2g 93,5
81 Kali xitrat ba bazo monohydrat 0,4g 93,5
82 Kali xitrat ba bazo monohydrat 0,2g 99,0
g3 Natri hexametaphosphat 0,2g 88,7
84 Natri hexametaphosphat 0,2g 98,7
85 Khong c6 (ddi chiing) NA 18,8
86 Khong c6 (mé gdc) NA 97

Két qua thir nghiém bd sung trén cac mau tir 77 dén 86 duoc cung cip trong bang 7 sau

day.

Béang 7
Vidu | D10/50/90 (um) | Bién do D10/50/90 Bién @0 | AD50 | Abién do

khong siéu &m | khong siéu | (um) c6 siéu | ¢ siéu
am am am

77 6,6/9,5/13 0,67 3,7/5,1/6,6 0,57 4,4 0,11
78 8,4/14,6/26.,9 1,27 6,9/9,3/12,4 0,59 5,3 0,68
79 5,1/7/9,4 0,61 3,7/5/6,5 0,56 2 0,05
80 10,2/11/37,4 2,47 5,4/7,2/9,6 0,58 3,8 1,89
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Vidu |DI10/50/90 (um) | Bién do D10/50/90 Bién do | AD50 | Abién do
khong siéu &m | khong siéu | (um) cé siéu | c6 siéu
am am am
81 10,1/18,4/32,2 1,20 5,3/7,1/9,4 0,58 11,3 0,62
82 10,2/21,9/43,8 1,53 6,8/9,3/12,6 0,62 12,6 0,91
83 10,1/18,6/33,1 1,24 6,2/8,5/11,3 0,60 10,1 0,64
84 9,9/18,6/34,9 1,34 7,9/11,8/16,9 0,76 6,8 0,58
85 12,7/32,4/72,1 1,83 11/19,2/26,2 0,79 13,2 1,04
86 11,1/26,6/59,2 1,81 9/13,6/20,2 0,82 13 0,98

Trong bang 7, cot dau tién 12 s6 vi du. COt thir hai thé hién kich thuéc hat thi cAp
duogc do ma khong c6 siéu am. Cot thir ba thé hién bién do khong cé siéu m. Bién do
do chidu rong cua phén bd kich thude hat. Trong cdt tht ba, vi du 85 va 86, khong dugc
xu ly bang cac chét hoat dong bé mit, cho thdy bién do twong dbi 16n. Ngoai trir vi du
80, cac vi du co chét hoat dong bé mit cho théy su giam bién do so véi vi du 85 va 86,
¢6 nghia 1a cho thay su phan tén tdt hon va it két tu hon vi su phén tén cta kich thudce
hat hep hon. Trong cdt thir tu 1a thong tin vé kich thu6c hat thir cdp véi siéu &m. Trong
cot thit nam 12 thong tin vé bién d6 cho cdc miu c6 siéu am. Ngay ca v6i siéu am, gitp
cdi thién sy phén tan va giam sy két tu, cac mau c6 chit bé& mit d3 giam bién d6 so voi
cdc miu 85 va 86, diéu nay cho théy su cai thién vé do phén tén va gidm sy két tu. Cot
6 cho thiy su thay dbi trong D50 (AD50) gitta khong siéu 4m va c6 siéu am. AD50 cling
lién quan dén murc do phan tan va két tu vi AD50 16n hon c6 nghia 1a siéu &m c6 anh
hudng 16m hon dén su phan tén va két tu. Vi du 85 va 86 c6 ADS0 16n hon tt ca céc
mAu dugc xir Iy chit bé mat, c6 nghia 1a cdc vi du duge xu ly bé mat da cai thién su

phén tén va giam sy két tu.
Céc vi du tir 87 dén 95

Vi du 87
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Vi du 87 bao gdm K,SiFs:Mn*" ma khong ¢6 xir Iy én dinh bat ky va cling khong
dugc tiép xtc v6i thir nghiém nude. Day 1a dbi ching duoc st dung cing véi cac vi du

tr 88 dén 95.

Céc vi du tir 88 dén 95

Vi du 88-95 duoc thuc hién dé xac dinh anh hudng cta viée tiép xtc véi nude
16ng ctia KoSiFs:Mn** trong sw ¢6 mit ctia AIPOs. 1,2 g mau K»SiFe:Mn*" dugce két hop
1an luot v6i 3,6 mL nude khir ion c6 d tinh khiét cao, KoHPO4 0,39 M, AIPO40,39 M,
AIPO4 0,39 M thém vao 0,3 mL H,03 30%, AIPO4 0,1 M, AIPO40,1 M thém vao 0,3
mL H20; 30%, AIPO4 0,6 M, va AIPO4 0,6 M thém vao 0,3 mL H>O3 30%. T4t ca cac
mau duge l4c trong thoi gian ngan dé tron va quay & tdc do 40 vong/phut trong 1 gio.
D6 pH ctia mdi miu dugce ghi lai va sau d6 mdi miu duoc loc va rira ba lan bing axeton
(téng cong 50 mL). Banh loc dugc thu va 1am kho chén khong trong binh hit Am qua
dém. Nudc khir ion ¢6 do tinh khiét cao sau d6 duoc thém vao bot duge tach voi ty 1€
1g bot: 3g nudce trong chai nhua méi. Céc mAu nay duogc lac mot thoi gian ngén dé tron
va quay ¢ tbc do 40 vong/phit trong 1 gio. Mdi mau dugc loc va rira ba 14n bang axeton
(téng cong 50 mL) va cac banh loc duge thu va lam kho trong chan khong trong binh

hat 4m qua dém. Két qua duoc thé hién trong Bang 8 dudi day.

Bang 8
Vi du M6 ta pH sau quay QE QE giam

87 1,2g PES N/A 102,5% N/A

88 1,2g PFS+3,6mL nudc 2,87 39,4% 63,1%
khir ion c6 do tinh khiét
cao

89 1,2g PFS-+3,6mL 7,76 99,7% 2,8%
KoHPO40,39M

90 1,2g PFS+3,6mL 1,68 99,3% 3,2%
AlP0O40,39 M
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Vidu Mo ta pH sau quay QE QE giam

91 1,2g PFS+3,6mL 1,34 86,1% 16,4%
AlPO40,39M +0,3mL
H>0230%

92 1,2g PFS+3,6mL 1,60 64,5% 38,0%
AlPO40,IM

93 1,2g PFS+3,6mL + 1,38 75,6% 26,9%
AIPO40,IM + 0,3 mL
H20230%

94 1,2g PFS+3,6mL 1,08 99,8% 2,7%
+AlIPO4 0,6M

95 1,2g PFS+3,6mL+ 1,21 98,1% 4,4%
AIPO4 0,6M + 0,3 mL
H20230%

Céc két qua trén phi hop vdi cac vi du khic trong d6 xir Iy K2SiFs:Mn*" véi nurde
lam giam QE rét nhidu va xir Iy v6i KoHPO4 céi thién ddng ké QE. AQE la su khéc biét
gifta d6i chimg (Vi du 87) va cac mau con lai cta cac vi du (Vi du tir 88 dén 95). Ro
rang tir dit ligu trén, su giam QE khi chi st dung nudce (Vi du 88) 1a 63,1%. Dang ngac
nhién 1a tit ca céc vi du khac ddu c6 su gidm QE nho hon nhidu. Sy giam 16n nhét 1a
38,0%, van nhé hon nhiéu so voi mue thit thoat QE quan sat dugc trong vi du 88. Diéu
nay cang chung to tic dung cua sang ché trong viéc on dinh chét 1an quang chéng lai
cac tac dong co hai cia nuge. Trong khi tiép xtic véi KxHPO4 dan dén gia tri QE tot hon
AIPO4, viée xtt 1y ca bang AIPOs va HyO; dﬁn dén hiéu suit twong tu nhu bing mot
minh K,HPO4. Tuy nhién, AIPO4 & ndng do 0,39M va 0,6M cho ra gia tri QE rat tot
ngay ca khi khong c6 HO».

Céac vi du tir 96 dén 100

Cac vi du tir 96 dén100 dé cap dén viéc cai thién do bén ctia chét 1an quang dbi

v6i nuée long va hoi nudce khi xtt 1y bang MgF> ¢6 va khong xt 1y kali hydro phosphat.
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Bot chét 1an quang khéi dAu KoSiFe:Mn** ¢6 kich thuée hat thir cap d50 trung binh 1a

12,3um dugc xéc dinh bang t4n xa dnh sang.

Vidu 96

1g chit 1an quang khoi ddu K,SiFe:Mn*" dugc tron véi 3g nude khir ion trong
chai nhya 15 mL. Hdn hop duoc lic bing tay trong 15 gidy va sau d6 quay vdi tdc do
40 vong/phut trong 1 gio. Hon hop dugc loc trén gidy loc Whatman # 4 va rira 4 14n véi

tdng cong 100 mL axeton. Bot duge lam kho trong chan khong trong 3 ngay.
Vidu 97

5S¢ chit 14n quang ban dau trong vi du 96 duoc phu bing MgF» bang cach st
dung lwong tién chit MgSiFs » 6H20 tao ra MgF v6i luong 1% theo khéi luong so véi
chét 1an quang khdi ddu, theo quy trinh duge xac dinh trong vi du 51. 1g ctia chét 1an
quang pht dugc tron voi 3g nude khir ion trong chai nhua 15 mL. Hbn hop duoc lic
bing tay trong 15 gidy va sau d6 quay véi tbc do 40 vong/phut trong 1 gio. Hon hop
duoc loc trén gidy loc Whatman # 4 va rita 4 14n v6i téng cong 100 mL axeton. Bt duge

lam kho trong chan khong trong 3 ngay.
Vidu 98

5g chat 1an quang khoi dau trong vi du 96 dugc phu bang MgF» bang cach st
dung luong tién chét MgSiFs ¢ 6H>0 tao ra MgF» véi lugng 1% theo khéi lugng so véi
chét 1an quang khéi dau, theo quy trinh duge xéc dinh trong vi du 51. Sau khi dung dich
HF du duogce loc bo khoéi san phdm va rira hai 14n bang axeton, phan bénhrbén khé duoc
chuyén tro lai c6c phan tng. Thém 30 mL K2HPO4 0,39M vao chét rén nay. Hén hop
duogc tron & tbe dd 140 vong/phit trong 2 phut. Hd dugc chuyén sang phéu Buchner
bing nhya méi c6 gin mang gidy 0,7 um (Whatman GF/F). Dung dich nudc duoc loc
b6. Chét rin duoc rira bing axeton 4X va sau d6 lam kho trong chan khong. Sau d6 1g
chét lan quang dugc phu nay duoc xit ly bang KoHPO4 dugce tron véi 3g nude khir ion
trong chai nhyra 15 mL. Hon hop dugc l4c bang tay trong 15 gidy va sau d6 quay véi tbc
d6 40 vong/phut trong 1 gio. Hon hop dugc loc trén gidy loc Whatman # 4 va rira 4 lan

v6i tong cong 100 mL axeton. Bot dugc 1am kho trong chan khong trong 3 ngay.

Vidu 99
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5g chat 1an quang khoi dau trong vi du 96 dugc phu bing MgF, bang cach s
dung luong tién chit MgSiFs » 6H,0 tao ra MgF» voi lugng 5% theo khéi luong so véi
chit 1an quang khéi dau, theo quy trinh duge xac dinh trong Vi du 51. 1g chét 1an quang
khoi ddu duoge tron véi 3g nudce khit ion trong chai nhya 15 mL. Hdn hop duoc lic bing
tay trong 15 gidy va sau d6 quay voi tdc do 40 vong/phut trong 1 gid. Hon hop dugc loc
trén giéy loc Whatman #4 va ria 4 1an voi téng cong 100 mL axeton. Bot dugce lam kho

trong chan khong trong 3 ngay.
Vidu 100

5g chit 1an quang ban déau trong vi du 96 dugc phu bing MgF» bang cich st dung
Iugng tién chét MgSiFg » 6H,0 tao ra MgF» véi lugng 5% theo khéi luong so voi chét
1an quang khoi dau, theo quy trinh duge x4c dinh trong vi du 51. Sau khi dung dich HF
du duoc loc bd khoi san phém va rira hai 1an bang axeton, phén banh ban kho duoc
chuyén trd lai cbe phan tmg. Thém 30 mL KoHPO4 0,39M vao chét rin nay. Hon hop
duoc trén & toe dd 140 vong/phut trong 2 phut. Hd duoc chuyén sang phéu Buchner
bing nhira mai ¢6 gan mang gidy 0,7um (Whatman GF/F). Dung dich nu6c dugc loc
b6. Chét rdn duge rira bing axeton 4X va sau d6 lam kho trong chin khong. Sau d6 1g
chét 14n quang dugc phi nay dugc xt 1y bang K,HPO4 dugc trdn voi 3g nude khir ion
trong chai nhya 15 ml.. Hdn hop duoc lic bang tay trong 15 gidy va sau d6 quay véi tde
dd 40 vong/phut trong 1 gio. Hon hop dugce loc trén gidy loc Whatman # 4 va rira 4 lan

v6i tong cdng 100 mL axeton. Bot duge lam kho trong chén khong trong 3 ngay.

Sau khi tron chét 1an quang khéi dau trong nudc trong 1 gid, QE giam tir 99,9%
xudng 16,8% nhu trong bang 9 (vi du 96). Pé so sanh, chit 1an quang dugc phfl & muic
MgF, 1% chi giam xudng 77,6% (Vi du 97), va chét 1an quang dugc phi & mic Mgk
5% chi giam xudng 93,3% (Vi du 99). Viéc két hop xir ly chat 1an quang phu MgF» véi
K,HPO, trong nudc, bang cach chi can tron san phim dugc phi MgF, véi KoHPO4
0,39M trong 2 phut, din dén viéc bao toan QE tham chi dang ké hon khi tiép xuc v6i
nude 1ong. Khi chit lan quang dugc phi véi MgF2 & mire 1% va sau do tron voi KoHPOq4
trong nude, QE chi giam 1,3% khi tron v6i nude tinh khiét trong mot gio. Dit liéu trong
Bang 9 cling cho thay su giam QE lién quan dén viée tiép xuc voi d6 am tuong déi 85%

& 85°C trong 100 gi¢ voi cac hat chét 14n quang dugc phi Mgk it hon nhiéu 50 v6i chat
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Ion quang khoi dAu. Su giam QE khi tiép xtc v6i do am con giam hon nita khi xi ly

chét lan quang pht MgF; bang dung dich nuéc KoHPOq.

Béang 9
Vidu | Kichthudc | QE trude khi QE sau khi HTHH QE
hat thtr cép trén H,O tron H2O trong giam sau
(um) mot gid 100h
96 12,3 99,9% 16,8% 43,6%
97 8,8 99,5% 77,6% 30,3%
98 9,9 99,8% 98,5% 16,7%
99 10,8 99,6% 93,3% 19,4%
100 9,7 99,0% 99,7% 16,9%

Nhu duoc trinh bay trong Bang 9, viéc phu chét 1an quang bang MgF> ¢ va
khong qua xt ly tiép theo bang KoHPO4 trong nudce co ba lgi ich: ting cuong kha nang
phéan tan, tding cudng do bén d6i véi nudce 16ng va ting cudng dd bén chdng lai d6 4m &
nhiét d6 cao. Céc tac dung nay van dugc tdng cuong trong cac ché phim theo sang ché,

trong d6 chét 14n quang phit MgF» sau d6 dugc xtt ly bang KoHPO4 trong nudc.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh diéu ché chét 1an quang pha tap Mn** én dinh & dang rin bao gdm budc két

hop a) dung dich bao gbm it nhit mot chét dugc chon tir nhém bao gdbm: KoHPO4, nhdm

phosphat, axit oxalic, hodc su két hop cta chung, va theo tuy chon, chét hoat dong bé

mit hoac chét tao chelat, véi b) chit 1an quang pha tap Mn** ¢6 cong thue I ¢ dang rén;
Ax [MEy]: Mn* (D)

va tach chét 1an quang pha tap Mn™* dn dinh ¢ dang ran; trong d6

A laLi, Na, K, Rb, Cs, hodc sy két hop cta chung;

M 14 Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc su két hop ctia ching;

x 14 gia tri tuyét d6i ctia dién tich cua ion [MFy];

yla 5, 6 hodc 7.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 quy trinh con bao gdm, trudce khi két hop vdi it nhét
mdt chét, cho chit lan quang pha tap Mn** ¢6 cong thire I tiép xtc véi chét oxy héa chira
flo & dang khi ¢ nhiét do cao, dé tao thanh san phém chét 14n quang.

3. Quy trinh theo diém 1, trong d6

M 1a Si, Ge, Ti, hodc su két hop cda chiung;

A 12 Na, K, hodc su két hop ctia chtng.

4. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chét 1an quang c6 cong thirc I 1a K2SiFs:Mn*".

5. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhit mot chit d néu bao gdm K,HPO4.

6. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhAt mot chét da néu bao gdm chéit hoat dong bé

mit va KoHPOgs.
7. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung dich la nudc va bao gbém thém H,0,.
8. Quy trinh theo diém 1, trong d6 dung dich nay bao gbm thém it nhét mot dung mai

dugc chon tir nhom bao gom: 1-octadexen, isonorbornyl acrylat, nude, va propylen

glycol monometyl ete axetat.
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9. Quy trinh theo diém 6, trong d6 chit hoat dong bé mit bao gdm it nhét mét chat dugc
chon tr nhém bao gdm: polyoxyetylen octyl phenyl ete, kali oleat, polyoxyetylen-
polyoxypropylen ddng trang hop khdi; polyoxyetylen (20) sorbitan monolaurat,

poly(mudi natri ctia axit acrylic) va kali sorbat.

10. Quy trinh diéu ché chit 14n quang pha tap Mn*" 4n dinh & dang rin bao gébm budc
két hop a) dung dich bao gbm it nhit mot chit dugc chon tir nhdém bao gdm: KoHPO4,
nhom phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, hodc su két hgp cua ching, va theo tuy
chon, chét hoat dong bé& mit hodic chét tao chelat, véi b) chét 14n quang pha tap Mn** c6
cong thuc I & dang ran;

| Ax [MFy]: Mn*" ()
va tach chét 1an quang pha tap Mn* 4n dinh & dang rdn; trong d6 A 1a Li, Na, K, Rb,
Cs, hoac su két hop ctia chiung; M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta,
Bi, Gd, hodc su két hop cta ching; x 12 gia tri tuyét dbi cla dién tich cta ion [MFy]; y
la 5, 6 hodc 7,
trong d6 chét 14n quang pha tap Mn*" ¢6 cdng thirc I bao gbm 13i chira chét 14n quang
c6 cdng thic I va 16p phi compozit khong chira mangan dugc bd tri trén 16, 16p phu
compozit khong chira mangan bao gbm hop chit c6 cong thire III va florua kim loai
duoc chon tir nhom bao gff)m canxi florua, stronti florua, magie florua, ytri florua, scandi
florua, lantan florua, va su két hop cua ching,

Alx [M'Fy] (1II)

trong d6 A! 1a H, Li, Na, K, Rb, Cs, hogc su két hop ctia chiing; M' 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr,
Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc su két hop cta chung; x 1a gid tri tuyét ddi

ctia dién tich ctia ion [M'Fy]; vay 14 5, 6 hodc 7.

11. Ché phdm chét 14n quang bao gdm a) it nhat mot chét dugc chon tir nhém bao gom:
K>HPO4, nhom phosphat, axit oxalic, hodc sy két hop ctia chiing va b) chét lan quang
pha tap Mn*" ¢6 cong thuc I:

Ax [MFy]: Mn** D

trong do
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A 1a Li, Na, K, Rb, Cs, hodc su két hgp cia chung; M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In,
Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc két hop cta ching; x 1a gia tri tuyét dbi cua dién tich
cuaion [MFy]; y1a 5, 6 hoac 7.

12. Ché phém theo didm 11, trong d6 M 14 Si, Ge, Ti, hogc su két hop cua ching; A 1a

Na, K hodc su két hop cda chung.
13. Ché phim theo diém 11, trong d6 chét 14n quang c6 cong thirc I 12 K2SiFs: Mn**.
14. Ché phém theo diém 11, trong d6 chét da néu bao gdm K,HPO4 va magie florua.

15. Ché phdm chét 14n quang bao gbm a) it nh4t mot chit dugce chon tir nhoém bao gbm:
K,HPO4, nhom phosphat, axit oxalic, axit phosphoric, hodc su két hop cta ching va b)
chét 14n quang pha tap Mn*" ¢6 cong thirc I:

Ax [MFy]: Mn™ (I)
trong do
A 1a Li, Na, K, Rb, Cs, hodc su két hop cta chung; M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In,
Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hodc su két hop clia chung; x 1a gié tri tuyét dbi cua dién tich
ctiaion [MFy]; y 1a 5, 6 hodc 7,
trong do6 chat lan quang pha tap Mn** ¢6 cong thie I bao gdm 15i chia chét 1an quang
¢ cong thtre I va 16p phi compozit khong chira mangan dugc b tri trén 151, 16p pha
compozit khong chira mangan bao gdm hop chit c6 cong thic 11T va florua kim loai
duogc chon tir nhém bao gém canxi florua, stronti florua, magie florua, ytri florua, scandi
florua, lantan florua, va su két hop ctia ching,

Alx[M'Fy] (1)

trong do Al 1a H, Li, Na, K, Rb, Cs, hodc sy két hop cta chung; M! 14 Si, Ge, Sn, Ti, Zr,
Al, Ga, In, Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoac su két hop cta chiing; x 1a gid tri tuyét dbi

cta dién tich cta ion [M'Fy]; vay 1a 5, 6 hodc 7.

16. Thiét bi hién thi bao gdm chét 1an quang pha tap Mn** 6n dinh duoc tao ra béi quy

trinh theo diém 1.
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17. Thiét bi hién thi theo diém 16, trong d6 thiét bi hién thi bao gdm tivi, man hinh may
tinh, dién thoai di dong hodc dién thoai thong thuong, khung anh k¥ thuat s6, may tinh
bang, man hinh 6 6, may doc séch dién tw, tir dién dién tir, m4y anh ky thuat sé, ban

phim dién t& hodc thiét bi choi tro choi.

18. Thiét bi chiéu sang bao gdm chét 1an quang pha tap Mn** 6n dinh duogc tao ra boi

quy trinh theo diém 1.

19. Ché pham chat 14n quang bao gdm céc hat chit 1an quang va bao gbm, trén bé mit
cla cac hat chit 1an quang, it nhét mot ché phém bé mit duge chon tir nhdm bao gém:
1) ché phiam bao gdm gbc chira phospho va gbc chtra cacbon; 2) ché pham bao gdm gbe
chtra phospho va florua kim loai; 3) ché phdm bao gdm gdc chira phospho va gbc chtra
cacbon va florua kim loai; va 4) ché phim bao gdm gbc chira phospho khong chira hop
chit alkyl phosphat, trong d6 hat chit 1an quang bao gbm chét 1an quang pha tap Mn**

c6 cong thuc I:
Ax [MFy]:Mn*"(])
trong do

A la Li, Na, K, Rb, Cs, hoac su két hop cua ching; M 1a Si, Ge, Sn, Ti, Zr, Al, Ga, In,
Sc, Y, La, Nb, Ta, Bi, Gd, hoic su két hop ciia ching; x 1a gia tri tuyét d6i cua dién tich

cta ion [MF,]; y bang 5, 6 hodc 7 va

trong do6 kich thude hat Dso cia céc hat chét 1an quang trude khi xt 1y siéu &m huyén
phu chtra céc hat nay khong 16n hon 30pm va kich thudce hat Dso ctia cdc hat chét lan

quang sau khi xtr ly siéu am khong 16n hon 20pum.

20. Ché phim chét l4n quang theo diém 19, trong d6 florua kim loai bao gdm magie

florua.

21. Ché phim chét 1an quang theo diém 19, trong d6 gbc chira phospho bao g6m gbc
phosphat.

22. Ché phﬁm chét 1an quang theo didm 19, trong d6 gbc chira cacbon bao gbm it nhét
mdt chit duoc chon tir nhém gdm: axit etylendiamintetraaxetic, polyoxyetylen octyl

phenyl ete, kali oleat, polyoxyetylen-polyoxypropylen ddng trung hop khéi,
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polyoxyetylen (20) sorbitan monolaurat, poly(mudi natri cia axit acrylic), kali sorbat,

va dan xuat hodc mudi clia chung.

23. Ché pham chit 1an quang theo diém 19, trong d6 hat chit 1an quang thé hién: A)
hiéu suét lwong tir sau khi tiép xtic véi nude 1ong trong mot gior ¢ nhiét do phong bang
tir 50% dén 100% hidu sudt lugng tir duoc thé hién trudce khi tiép xtc véi nudce hode
B) su mat hiéu suét luong tir khi tiép xtc voi d6 Am twong ddi 85% & 85 do C trong

100 gid 1a it hon 40%.
24. Thiét bi hién thi chtta ché phdm chét 1an quang theo diém 19.

25. Linh kién dibt phat quang (light emitting diode — LED) duoc ghép nbi v& mit buc

xa v6i vishodc chira ché phim chit 1an quang theo diém 19.

26. Linh kién didt phat quang theo didm 25, trong d6 linh kién di6t phét quang 1a LED
nho hodc LED siéu nho (micro LED).

27. Linh kién didt phat quang theo diém 25, trong d6 a) linh kién didt phat quang bao
gdm chip LED ma trén d6 ché pham chét 1an quang dugc ling dong va/hoic b) ché phim

nay ¢ dang phim.

28. Tivi bao gdm thiét bi hién thi theo diém 24.

29. Dién thoai thong minh bao gdm thiét bi hién thi theo diém 24.
30. Man hinh may tinh bao gdm thiét bi hién thi theo diém 24.
31. Méy tinh bang bao gdm thiét bi hién thi theo diém 24.

32. Linh kién diét phat quang theo diém 27, trong d6 b) ché pham nay & dang phim, linh
kién didt phat quang nay bao gdm ngudn sang ban din va phim nay ¢ xa ngudn sang

bén dan.

33, Linh kién didt phat quang theo diém 27, trong d6 b) ché phdm nay & dang phim va

phim ndy con bao gom vat liéu cham luong ti.
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