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(57) Séng ché dé cip dén phuong phap tao ra tAm kim loai dugc phii ma c¢6 tinh
chéng vét ban vét mua va tinh chéng xudc uu viét hon va con ¢6 vé bén ngoai dugc ua
thich. Dé dat duoc muc dich nay, phuong phap tao ra tAm kim loai dugc phi bao gom
cac bugce: tao mang phu trén bé miit cta tAm kim loai bing cach pht va lam cting vét
liéu phu chira nhua silicon; va dua mang phu vao xur 1y ngon Itra. Nhua silicon chira
céc nhém silanol véi lugng ndm trong khoén'g tir 5 dén 50% mol so véi tong sé mol

ctia nguyén tir Si.
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Linh vue ky thuat dwoc dé cap

Séang ché dé cap dén tdm kim loai duoc phu va phuong phap tao ra tdm kim loai
nay.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Tim kim loai dugc phu thuong dugc st dung trong cac cong trinh x4y dung
ngoai troi, cac két cAu cong trinh dan dung va cic két chu tuong tu. Cac tim kim loai
duoc phu nhu vay bi cac vét ban do sy bam dinh cta vat liéu gy & nhiém chu yéu
duoc tao thanh tir cacbon (dudi diy cling duoc goi la "cacbon ky nudc") chira trong
khi thai tir 6 td, khoi cdng nghié¢p va tuong tu. Trong sb cac vét bin, cac vét ban bam
dinh theo cac vét mua (dudi day cling dugc goi la "vét ban vét mua") la dic bi¢t dang
chuy. Vét bin vét mua nhu vy dic biét ludn xuét hién trong khodng thoi gian tuong
di ngdn trén tAm kim loai dugc phu thong thuong va do do van c¢6 nhu cau ddi voi
tAm kim loai dugc phti ma trén do vét ban vét mua khong tao ra mot cach dé dang.

Trong nhitng nam gan day, nguoi ta da dé xuét phwong phap ngan ngira vét ban
vét mua bang cach dung mang phti ¢6 goc tiép xtc v6i nude 1a 60° trd xubng, cu thé 1a
mang pha va nuée. Trén bé mat cia mang phu wa nude cd goc tiép xtc voi nude nhd,
ngudi ta tin rang cacbon ky nuéc ¢6 nhiéu kha ning roi khoi bé mat véi nude mua va
do d6 bi cudn troi. Mot vi du vé phuong phép tao tinh ua nudce cho bé mit cta tAm kim
loai duoc phu 1a phuwong phdp ma trong d6 vat liéu phi chua tetraalkoxysilan hodc san
pham ngung tu ctia n6 (dudi day cling duge goi 1a "silicat hiru co") dugc phu 1én bé
mat cta tim kim loai (tai lidu sang ché 1). Phuong phap khac cling da dugc dé xuit,
trong d6 vat liéu phu chia nhya polysiloxan chira nhom vinyl hodc vat li€u tuong tu
duoc pha 1én tim kim loai va mang phti duge dua vao xt ly phong dién hoa (tai liéu
sang ché 2). Hon nita, mdt phuong phap cling da duoc dé xuét trong d6 vat liéu phu

chira nhua polyeste dugc pht 1én tim kim loai va mang phil dugc dua vao xt 1y phong



51390 2/85

dién hoa & 200W/m?/phut tr¢ 1én (tai liéu sang ché 3). Hon nita, mdt phuong phap
cling da dugc dé xuét trong d6 vat liéu phu chua silicat hitu co hodc vat liéu tuong tu
dugc phu lén tAm kim loai va mang pht dugc dua vao xur ly ngon ltra, xu ly plasma
hoiic xir Iy phong dién hoa (tai liéu sang ché 4).
Danh muc tai liéu duoc trich dan
Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1 (PTL 1): cong b don quéc té s6 WO1994/6870
Tai liéu sang ché 2 (PTL 2): don yéu ciu cAp patent Nhat Ban s6 H05-59330
Tai lidu sang ché 3 (PTL 3): don yéu cAu cip patent Nhat Ban s6 2000-61391
Tai liéu sang ché 4 (PTL 4): don yéu ciu cAp patent Nhat Ban s6 2006-102671
Ban chit k§ thuit clia sing ché
Vén dé ky thuat
PTL 1 néu trén mo ta viéc phu vat liéu phu chira silicat hitu co nhu metyl silicat
hodc etyl silicat 1én b& mit tAm kim loai. Khi vat liéu pht dugc phi lén bé mit tam
kim loai, silicat hitu co di chuyén dén phia bé mit. Sau do, trén bé mit cua mang hoa
cing (mang phu) chira vat liéu phi, silicat hitu co phan ng v61 hoi 4m hodc tac nhan
twong tu trong khong khi dé tao ra cac nhom silanol hodc lién két siloxan trén bé mit
ctia mang phi. Két qua 13, ngudi ta tin rang bé mit ctia mang pht duoc 1am wa nude.
Tuy nhién, metyl silicat c6 tinh twong thich ¢ mirc cao v6i nhya hodc vat liéu
tuong tu chira trong vat liéu phu. Do d6, khi mang phu duoc phu, metyl silicat s€ kho
di chuyén dén phia bé mat. Do do, tinh ua'nu:c’fc ciia bé mat mang phu khong dugc ting
cudng mot cach ddy du. Trong truong hop nay, do climg cla bé mit mang phu cling
khong dugc ting cuong mot cach ddy du. Mat khac, etyl silicat ¢ tinh tuong thich
thép vGi nhyua hodc vat liéu tuong tu chtra trong vat li¢u phu. Do do, khi vét liéu phu
duoc phu 1én bé mit tAm kim loai, etyl silicat di chuyén dén phia bé mit dén muc do
nhét dinh. Tuy nhién, etyl silicat khong c¢6 kha nang dugc thuy phén trén bé mit mang

phi va can phai c6 thoi gian dé thuy phan bé mit mang phi. Do do, vét ban vét mua
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dugc tao ra trude khi mang phu duoc lam wa nuée mot cach day du.

Tc 14, silicat hitu co s& khé ngan chdn mot cach d?ly du su xudt hién cua vét ban
vét mua. Ngoai ra, nhu dugc néu trén ddy, trong mang phi chtra san pham silicat hitu
co hod cting, do cing cua bé mat khong c6 kha nang dugce tang cudng mot cach day du,
va do do, tinh chdng xudc & mirc thap. Hon nita, da c6 vén d@ 1a, khi san pham silicat
hitu co hoa cimg dugc chira trong toan bd mang pht, thi mang nay ¢6 xu hudng dé bi
nit va kha nang xt Iy ubn cong & mirc thap.

Ngoai ra, khi vat liéu phu chua silicat hitu co duge mo ta trén day (metyl silicat
hoic etyl silicat), khi gia nhiét va lam khd mang chtra vat liéu phu, silicat hitu co c6 xu
hudng bi bay hoi cung vdi dung mdi va bam dinh vao bé mat thanh cta thiét bi gia
nhiét, theo do tao ra silic oxit. Sau do, khi silic oxit tiép xuc v6i mang phu trong qua
trinh gia nhiét hoge khi silic oxit thodt ra khoi thiét bi gia nhiét va bam dinh vao bé
mit mang phu, thi ¢6 xu hudng xay ra vé bén ngoai kém chét luong cta tim kim loai
dugc phu thu duogc.

Trong khi d6, cac ky thuat dugc mo ta trong céc tai li¢u sang ché PTL 2 dén PTL
4 néu trén kho ngan chdn mot cach déy du cac vét ban vét mua. Vi duy, trong cac k¥
thuat dugc md ta trong céc tai liéu sang ché PTL 2 va PTL 3, sau khi phu vét liéu phu
1én bé mat tAim kim loai, viéc xtr ly phong dién hoa duogc thuc hig¢n. Tuy nhi€n, kho
Jam wa nuéc mdt cach ddng nhat bé mit mang phu chi bang cach thuc hién viéc xu ly
phong dién hoa. Khi nhiéu mang pha khic nhau dugc dua vao xtr Iy phong dién hoa,
thi viing va nude va vung ky nuée dugc tao ra trén bé mit ctia cac mang phu. Sau do,
cacbon ky nuc bam dinh manh vao cac vung ky nudc. Mit khac, trong vung wa nudc,
cacbon ky nudc roi khadi bé mit cing véi nude mua. Sau do, cacbon ky nude roi khoi
bé mit bi thu hut bdi cacbon ky nudc bam dinh vao cac ving ky nudc va cacbon ky
nuée dan duoe két ling xung quanh ving ky nude dudi dang cac diém co so. Tac 13,
s& khé thu duge tAdm kim loai duoc phu cé tinh chéng vét ban vét mua ¢ muc cao

thong qua viéc xt ly phéng dién hoa.
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Hon nita, trong tai li€u sang ché PTL 4, sau khi phu vat liéu phu chua etyl silicat,
mang phu dugc dua vao xir Iy ngon lira, xtr Iy plasma hodc xur ly phong dién hoa. Nhu
dugc mo ta trén day, trong vat liéu phu chira etyl silicat, ¢6 van dé 1a etyl silicat c6 xu
hudng bi bay hoi ciing v6i dung mdi khi gia nhi¢t va lam khd mang chira vat liéu phu
va vé bén ngoai kém chét lugng cua tAm kim loai dugc phu thu duge ¢6 xu hudng xay
ra. Hon nfta, trong mang phu chira san pham silicat hitu co hoé cling, cling ¢6 vén dé
1a khé 1am tdng cuong mot cach day du tinh chdng xudc hodc kha nang xir 1y udn cong
tham chi khi cac qud trinh xt ly khac nhau duoc thuc hién.

Séng ché da duoc hoan thanh nho khéc phuc dugc cac nhugc diém néu trén. Ttc
la, muc dich cua sang ché 1a dé& xuét tdm kim loai duoc pht c6 tinh chéng vét ban vét
mua va tinh chdng xudc & mirc cao, va con ¢d vé bén ngoai tuyét voi, cling nhu
phuong phap san xuét tAm kim loai nay.

Giai quyét van dé

Theo khia canh tht nhét, sang ché dé cap dén phuong phap tao ra tdm kim loai
dugc phu.

[1] Phuong phép tao ra tAm kim loai duoc phu, bao gdm cac budc: tao mang phu
trén bé mat coa tdm kim loai bang cach phu va lam cing vét liéu phi chira nhya
silicon; va dua mang phu vao xt 1y ngon lira, trong d6 nhua silicon chtta nhém silanol
v6i lwong ndm trong khoang tr 5 dén 50% mol so véi tdng sb mol ctia nguyén i Si.

[2] Phuong phép tao ra tAm kim loai duoc phd theo muc [1], trong d6 nhua
silicon chtra nguyén tu Si ¢ ngudn gbc tir trialkoxysilan v6i lugng nim trong khoang
tir 50 dén 100% mol so véi tong s6 mol ctia nguyén ti Si.

[3] Phuong phép tao ra tim kim loai dugc phu theo muc [1] hodc [2], trong d6
ty 16 cia s6 mol ctia nhém aryl lién két truc tiép v6i nguyén tit Si so véi s6 mol cua
nhom alkyl lién két truc tiép v6i nguyén tir Si nim trong khoang tir 20 dén 80% trong
nhua silicon.

[4] Phuong phép tao ra tim kim loai dugc phu theo muc bat ky trong s6 cac muc
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tir [1] dén [3], trong d6 vat liéu phu con chira nhya polyeste hoac nhua acrylic.

Theo khia canh thir hai, sang ché dé cap dén tAm kim loai dugc phu.

[5] TAm kim loai dugc phu, bao gdm: tdm kim loai; va mang phu duoc tao ra
trén tAm kim loai, trong d6 mang phu chita san phém nhua silicon hoa cting; khi bé
mit ciia mang phu dugc phan tich bang quang phé dién tir tia X bing cach st dung tia
AlKo lam nguén tia X, Sia va x lan luot thoa man biéu thtrc sau, trong d6 Sia 1a ty 1€
ctia nguyén tu Si tinh theo tong luong nguyén t Si, nguyén tir N, nguyén ti C, nguyén
tr O va nguyén tir Ti, va x 1a ty 1€ cua lwgng nguyén tir O so v6i luong nguyén tir C:

Sia > 8% nguyén tu

x >0,8; va

khi dinh Cls cao nhét trong phd quang ph6 quang dién tir tia X thu dugc thong
qua phép phan tich quang phd dién tir tia X dwoc hiéu chinh dén 285 eV va pho Siz
duge phén tach thanh dinh twong Gng v6i 103,5 eV va dinh tuong tmg v6i 102,7 eV, y
thoa man biéu thirc sau, trong d6 y 1a ty 1 cua dién tich dinh 103,5 €V, Sivs co, S0 VOi
dién tich dinh cta toan bo phd Siap, Sizp:

y > 0,6.

[6] TAm kim loai dugc pht theo muc [5], trong d6 goc truot metylen iodua trén
bé mit ctia mang phii ndm trong khoang tur 15V0 trd 1én dén 50° tré xubng.

[7] Tém kim loai dugc phu theo muc [5] hodc [6], trong d6 sén pham nhua
silicon hod cung bao gdm cu tric c6 ngudn gbc tir metyltrialkoxysilan hodc
phenyltrialkoxysilan.

[8] TAm kim loai dugc phu theo muc bét ky trong s6 cac muc tur [5] dén [7],
trong d6 mang phu chira nhua polyeste hodc nhua acrylic.

[9] Tdm kim loai dugc phu theo muc bét ky trong s6 cic muc tir [5] dén [8],
trong do tAm kim loai 12 tAm thép dugc ma dua trén kém.

Hiéu qua dat dugc cua sang ché

Tam kim loai dugc phu cta sang ché cé tinh chong vét ban vét mua & muc cao,
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va co tinh chéng xude va kha ning xt ly udn cong tuyét voi. Ngoai ra, theo phuong
phép tao ra tAm kim loai duoc phu cla sang ché, con co thé tao ra tAm kim loai dugc
pht ¢6 tinh chéng vét ban vét mua va tinh chéng xudc & muiic cao va con ¢6 vé bén
ngoai tuyét voi.
Mo ta viin tit cac hinh vé

Fig.1A la hinh chiéu tir phia bén cta dAu dét cua thiét bi dbt dé xir Iy ngon Ita,
Fig.1B Ia hinh chiu tir phia truée cia dau ddt, va Fig.1C la hinh chiéu tir phia dudi
ctia dau dét;

Fig.2A 1 hinh chiéu tir phia bén ciia dau dbt ciia thiét bi dét khac dé xur Iy ngon
Itra, va Fig.2B 1a hinh chiéu tir phia dudi cia dau dot;

Fig.3 1a hinh v€ mat cit ngang dudi dang so dd cua tim kim loai dugc phu theo
sang ché;

Fig.4 1a hinh v& mait cit ngang phong to mot phin ctia mang phu cla tam kim
loai dugc phu;

Fig.5 1a biéu dd ciia dinh O1s khi phan tich mang pht dugc tao ra trong vi du 19
bang phuong phap XPS;

Fig.6 1a biéu do ctia dinh O1s khi phén tich mang phii dugc tao ra trong vi du 24
bang phuong phap XPS;

Fig.7 1 biéu dd thé hién dudng cong theo bién dang do sdu cta ty 1& thanh phan
mang phd duogc tao ra trong vi du 19; _

Fig.8 1a biéu db thé hién dudng cong theo bién dang dd sau cia ty 1 thanh phan
mang phu dugc tao ra trong vi du 24;

Fig.9 la biéu @b thé hién dudng cong theo bién dang dd sau cta ty 1¢ thanh phan
mang phu duogc tao ra trong vi du so sanh 14; va

Fig.10 1a biéu db thé hién dudng cong theo bién dang do séu cua ty 1& thanh
phén mang pht dugc tao ra trong vi du so sanh 17.

M0 ta chi tiet sang che
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1. Phuong phap tao ra tdm kim loai duoc phu

Phuong phéap tao ra tAm kim loai duogc pht theo sang ché bao gébm bude tao
mang phu trén bé mat cia tAm kim loai bang cach phu va lam cing vt liéu phu chira
nhua silicon (dudi ddy cling dugc goi 1a "tao mang phi") va cho mang phu nay vao xur
Iy ngon ltra (dudi déy ciing duoc goi la "xtt Iy ngon lta").

Nhu duoc mb ta trén ddy, ngudi ta thuong nd lyc ngan ngira vét ban vét mua ma
xuét hién trén tim kim loai dugc phu bang cach phu vat liéu phu chira silicat hitu co
hodc vat liéu tuong tu lén bé mit cta tAm kiﬁl loai. Khi dugc phu 1é€n bé mit cua tAm
kim loai, silicat httu co di chuyén dén phia bé mit. Nguoi ta da tin rang silicat hitu co
sau d6 duoc thuy phan dé tao ra cac nhom silanol hodc céac lién két siloxan, theo d6 tao
ra tinh chéng vin vét mua. Tuy nhién, c6 thé s& kho lam giau mot cach ddng nhét
silicat hitu co trén bé mat phu thudc vao kiéu cta n6 hodc thdm chi néu silicat hitu co
duoc lam giau trén bé mit, cling can phai c6 thoi gian cho dén khi cac nhém silanol
hodc cac lién két siloxan duge tao ra. Do do, s& kho lam ting cudng mot cach day du
tinh chdng vét ban vét mua cla tdm kim loai duoc phii chi bang cach phu silicat hitu
co. Ngoai ra, s& kho lam ting cuong mot céc-h ddy da do cung cla bé mat mang phu
khi ndng do silicat hitu co trén bé mit ctia mang phi khong duoc gia ting mot cach
ddng nhit. Hon nita, khi gia nhiét va lam khé mang pht chira vat liéu phu, silicat hitu
co ¢6 xu huéng bi bay hoi cung vdi dung moi va bdm dinh vao bé mit thanh cta thiét
bi gia nhiét, theo do6 tao ra silic oxit. Tiép theo, c6 van dé 1a khi silic oxit tiép xtc véi
mang pht trong qua trinh hod ctrng hodc khi silic oxit thoét ra khoi thiét bi gia nhiét
bam dinh vao mang phu, vé bén ngoai cua tdm kim loai duge phu thu dugc ¢ xu
hudng bi kém chét luong.

Trong khi do, nguoi ta cling da thu nghiém cho mang phu chura vat liéu phu chira
silicat hitu co hodc vat liéu tuong tu vao xt ly dién hoa, nhung cling kho dé 1am ua
nude mot cach ddng nhét bé mit ciia mang phu bang viéc xtr Iy dién hoa.

Trai lai, trong phuong phép tao ra tAm kim loai dugc phu theo sdng ché, viéc tao
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mang phi bing cach phu vat liéu phu chira nhya silicon cu thé (chtra nhom silanol véi
luong nam trong khoang tir 5 dén 50% mol so v&i tong s6 mol clia nguyén tir Si) va xir
ly ngon Ira mang phu dugc thue hién. O day, thuat ngit "nhya silicon" trong ban mo ta
nay dung dé chi hop chét ma trong d6 alkoxysilan duoc thuy phén va dugc ngung tu
mdt phan. Hop chit nay chu yéu c6 céu tric lién két chéo ba chiéu nhung khong dat
dén trang thdi gel, va la polyme co thé hoa tan trong dung mdi hitu co. CAu tric lién
két chéo ba chiéu ma nhua silicon bao g61n khong bi gidi han mot cach cu thé, va vi
du, ¢6 hinh dang bét ky trong sb cac dang léng, dang thang hodc dang ngﬁu nhién. Can
phai luu y rang, theo sing ché, nhua silicon khong chua tetraalkoxysilan hodc san
phim ngung tu dugc tao ra chi bing cach thuy phan va ngung tu tetraalkoxysilan
(silicat hitu co).

Do nhua silicon bao gém cAu tric lién két chéo ba chiéu, khi vat lidu phu dugc
phu 1én bé mat cla tAm kim loai, nhua silicon ¢6 xu huéng dugce di chuyén dén phia bé
mit cua mang va dugc bd tri mot cach ddng nhat doc theo bé mit ciia mang. Khi mang
pht dugc dwa vao xt Iy ngon lira, cic nhém hitu co (nhu nhém metyl hodc nhém
phenyl) ma nhua silicon chira dugc loai bo déng déu, va cac nhom silanol hodic céc
lién két siloxan duge dua vao bé mat mang phu. Két qua 1a, tinh va nudc cla bé mit
tdm kim loai duoc pht dugc gia ting mot cach déng nhét, tao ra tinh chéng vét ban vét
mua rat tuyét voi. Ngoai ra, do nhya silicon dugc bam dinh dbng nhat trén bé mat
mang pht, tinh chng xuéc clia mang phu ciing dugc thoa man.

Hon nita, nhua silicon chira trong vét liéu phti dugc mo ta trén day chia cac
nhém silanol véi lwong nam trong khoang tur 5 dén 50% mol so véi téng s6 mol clia
nguyén t& Si trong nhya silicon. Nhua silicon ma trong d6 s6 lwgng nhom silanol nam
trong khoang tur 5 dén 50% mol so véi tong s6 mol clia nguyén t Si c6 kha ning phan
mg phu hgp va khong c6 kha nang bi ngung tu qua mirc do hoi 4m chira trong vt liéu
phii. Do d6, nhua silicon khong c¢6 kha nang phan mg trong vét liéu phu, nho do tao ra

vat liéu phu c6 tinh 4n dinh khi luu trit tuyét voi. Ngoai ra, do cac nhém silanol duoc
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lién két phit hop v6i cac thanh phn khéc trong vét lidu pht thong qua lién két hydro,
nhua silicon khdng c6 kha ning bi bay hoi khi 1am cting mang phu (vét liéu phu). Do
d6, khi gia nhiét va lam kho vat liéu phu, thiét bi gia nhiét khong c6 kha ning bi bAm
ban, va hon nita, kho xuét hién vé bén ngoai kém chét luong clia tAm kim loai duoc
phu do silic oxit bdm dinh vao thiét bi gia nhiét.

Cén phai luu ¥ ring phuong phap tao ra tAm kim loai duoc phu theo sang ché c6
thé bao gdm budc khiac v6i budce tao mang phi va bude xt 1y ngon ltra duoc md ta
trén day. Trong phin mo ta dudi day, mdi bude trong phuong phap tao ra tam kim loai
dugc pht theo sang ché s& dugc mo ta.

(1) Tao mang phu

O budc tao mang phi, vat liéu phu chira nhya silicon cu thé duogc phu lén tAm
kim loai va hoé cung, theo d6 thu dugc mang phi. Phuong phdp phu vét li¢u phu 1én
bé mit tAm kim loai khong bi gi¢i han mot cach cu thé va c6 thé duge chon mot cach
phu hgp tr cdc phuong phap da biét trong linh vuc nay. Céc vi du vé phuong phép phu
vat liéu phu bao gébm phuong phép phu bang truc lin, phuong phap dong chay vach
ngén, phu’ong phéap phu quay, phuong phap phun khi, phuong phap phun khong c6 khi
va phuong phap nhing va kéo lén. Trong sb cac phuong phéap nay, phuong phap phu
bang truc lin dugc uu tién theo quan diém ma & d6 mang phu c6 do day mong mubn
cling thu duge mot cach c6 hiéu qua.

Ngoai ra, phuong phap 1am ctng vét liéu phti duoc Iya chon mot cach thich hop
phu thudc vao loai nhya trong vat liéu phu va vat liu tuong tu, va vi du, n6 c6 thé
duoc nung bing cich gia nhiét. Tbt hon néu, nhiét do trong qua trinh xt 1y nung nim
trong khoang tir 120 dén 300°C, tt hon nita néu nim trong khoang tir 150 dén 280°C
va con t6t hon nira néu nim trong khoang tir 180 dén 260°C theo quan diém vé viéc
ngin nglra sy phin huy nhua va vt liéu tuong tu trong trong vét liéu phu va thu duge
mang phi mot cach dong nhit. Khoang thoi gian dé xtr Iy nung khong bi gi¢i han mot

cach cu thé va tot hon néu nam trong khoang tur 3 dén 90 gidy va tot hon nita néu nam
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trong khoang tu 10 dén 70 gidy va con t5t hon nita néu nim trong khoang tir 20 dén 60
gidy theo quan cung mot quan diém nhu duoc mo ta trén day.

Ngoai ra, khi xtr Iy nung vat liéu phu, gi6 co thé duoc thdi sao cho van tdc cua
gi6 trén bé mit tdm 12 0,9 m/s tré 1én dé lam cing vat liéu phu trong thoi gian ngan.
Trong vt liéu phit dugc md ta trén day, nhya silicon duoc lién két vai cac thanh phén
khac thong qua lién két hydro. Do d6, thim chi néu vat liéu phu dugc hod cing trong
khi gié dugc thdi, nhua silicon khong c¢6 kha ning bi bay hoi va thiét bi gia nhiét
khong c6 kha ning bi bAm ban.

Trong ban mo ta nay, do day ciia mang phi dugc tao ra trén tAm kim loai dugc
lua chon mot cach thich hop phu thudc vao img dung cuia tAm kim loai duoc phu va
vat liéu tuong tu, nhung thuong ndm trong khoang tir 3 dén 30um. Do day 1a tri s6
duoc xac dinh thdng qua phuong phap trong luc tir trong luong riéng cua mang phu
duoc nung va sy khac nhau vé trong luong cla tdm kim loai duoc phu trude va sau khi
loai bé mang phii bing cach phun cét hodc tuong tu. Khi mang phti qud méng, do bén
va céc dic tinh che phi clia mang pht c6 thé khong ddy di. Mit khéc, khi mang phu
qua day, chi phi san xuét gia ting va bot c6 thé d& xut hién trong qua trinh nung.

Trong ban md ta nay, dbi voi tAm kim 1oai ma vat liéu phu s& dugc phu, cac tAm
kim loai bat ky thudong duogc dung lam tdm x4y dung c6 thé dugc sir dung. Cac vi du
vé tim kim loai nhu vay bao gém tAm thép dugc ma nhu tAm thép ma hop kim Zn-
55% Al nhung néng; tAm thép nhu tdm thép thong thudng va tAm thép khong gi; tAm
nhdm; tAm ddng; va cic tim tuong tu. T4m kim loai ¢6 thé c6 mang chuyén hoa hoa
hoc, mang phu 16t hodc tuong tu duoc tao ra trén bé mit ctia n6 mién 1a né khong lam
mét hiéu qué cua sang ché. Hon nita, tim kim loai c¢6 thé dugc dua vao xu ly tao tinh
khong déu nhu dap ndi va v& mién la né khong lam giam hiéu qua ciia sang ché.

D6 day ctia tAm kim loai khong bi gidi han mét cach cu thé, va duge lya chon
moOt cach thich hop phu thudc vao tng dung cua tAm kim loai dugc phu. Vi duy, khi tAm

kim loai dugc phu dugc dung vat li¢u phu kim loai, d§ day cua tAm kim loai c6 thé
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nam trong khoang tr 0,15 dén 0,5mm.

Trong ban md ta nay, vat liéu phu dé tao mang phu chi duge yéu ciu dén it nhat
bao gdm nhua silicon cu thé, nhung khéac vé6i nhua silicon, né ¢6 thé bao gdbm nhya
hodc tac nhan hod ctiing, nhua hodc tac nhan hoa ctng, hat vo co, hat hitu co, chét tao
mau, dung moi hoac cac tac nhéan tuong tu.

Nhu dugc md ta trén diy, nhya silicon 1a hop chit ma trong d6 alkoxysilan dugc
thuy phan va ngung tu mot phin va trong chudi phan ti cua n6, mot hodc hai hodc
nhiéu don vi bit ky trong s cac don vi tir T-1 dén T-3, c6 cong thirc chung sau, co
ngudn goe tir trialkoxysilan (tAt ca trong sb chung cling dugc goi chung la "don vi T").

[cOng thuc 1]

R R R!
Si0—Si—OX Sio—Si—ox! Si0O—Si—0Si
ox! OSi OSi
(don vi T-1) (don vi T-2) (don vi T-3)

Trong cong thirc chung néu trén, R' 1a nhém hydrocacbon ma tuy y c6 phan tir
thé. Ngoai ra, X! 1a nguyén tir hydro hodc nhom hydro. Trong nhya silicon, ¢6 thé c6
nhiéu loai don vi T véi cac loai R! va X! khac nhau dugc mo ta trén.

Tét hon néu, R! 12 nhém hydrocacbon ¢6 tir 1 dén 12 nguyén tr cacbon va cac vi
du cu thé cua n6 bao gdm cic nhém alkyl nhu nhém metyl, nhom etyl, nhém propyl,
nhém hexyl va nhém octyl; cac nhém aryl nhu nhém phenyl, nhém tolyl, nhom xylyl
va nhém naphtyl; cdc nhom xycloalkyl nhu nhém xyclohexyl, nhom xyclobutyl va
nhom xyclopentyl; va cdc nhom tuong tu. Trong s6 ching, nhém metyl va nhém
phenyl la ddc biét dugc uu tién.

Trong khi do, t6t hon néu X' 12 nguyén ttr hydro hodc nhom hydrocacbon ¢6 tir 1
dén 8 nguyén tir cacbon va cac vi du vé nhom hydrocacbon bao gdm nhém alkyl nhu
nhém metyl, nhém etyl, nhom propyl va nhém hexyl; cac nhém aryl nhu nhém phenyl,
nhém tolyl va nhom xylyl; cdc nhéom xycloalkyl nhu nhém xyclohexyl, nhom

1
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xyclobutyl va nhém xyclopentyl; va cac nhom tuong tu. Trong s6 chung, nhom nhém
metyl va nhom etyl 1a déc biét dugc uu tién.

Ngoai ra, trong chudi phan tir ctia nhya silicon, cling ¢6 thé c6 mot hodc ci hai
don vi D-1 va don vi D-2, ¢6 cong thirc chung sau, c6 ngudn gbc tlr dialkoxysilan (tht

ca trong sb ching ciing dugc goi chung la "don vi D").

[cong thic 2]
R? R2
Si0—Si—OX? Si0—Si—OSi
R® R®
(don vi D-1) (don vi D-2)

Trong cong thirc chung néu trén, mdi R? va R? doc 1ap 1a nhém hydrocacbon ma
tuy y co phan tir thé. Ngoai ra, X? 1a nhom hydro hodc nhom hydrocacbon. Can phai
luu ¥ rang, trong nhya silicon, ¢6 thé c6 nhidu loai don vi D véi cac loai R?, R3 va X?
khac nhau dugc mo ta trén day.

Tét hon néu, mdi R? va R3 1a nhém hydrocacbon ¢6 tir 1 dén 12 nguyén tir
cacbon va céc vi du cu thé ciia n6 bao gdbm cac nhém gidng nhu R d6i voi T dugc md
ta trén day. Trong khi d6, tbt hon néu X2 1a nguyén t&r hydro hodc nhém hydrocacbon
¢6 1 dén 8 nguyén tir cacbon va céc vi du cu thé ctia n6 bao gdbm cac nhom gidng nhu
X! @i voi don vi T duoc mo ta trén day.

Hon nita, trong chudi phén tu cua cta nhya silicon, ¢ thé c6 don vi bét ky hodc
hai hodc nhiéu trong s6 don vi Q-1 dén don vi Q-4, c6 cong thirc chung sau, c6 nguén
gdc tir tetraalkoxysilan (tAt ca trong sd chung cling dugc goi chung 1a "don vi Q").
[cOng thuc 3]

ox? ox® ox® osi

Si0—Si—O0xX3  Sio—Si—O0x®  Si0—Si—0Si  Si0—Si—O0Si
ox® OSi OSi C‘)Si

(don vi Q-1) (don vi Q-2) (don vi Q-3) (don vi Q-4)
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Trong cdng thirc chung néu trén, X* 1a nguyén tit hydro hogc nhém hydrocacbon.
Cén phai luu y ring, trong nhua silicon, c6 thé c¢6 nhiéu loai don vi Q véi cac loai X®
khac nhau dugc mo ta trén day.

Tét hon néu, X° 1a nguyén ttt hydro hodc nhom hydrocacbon ¢6 tur 1 dén 8
nguyén tir cacbon va cac vi du cu thé ctia n6 bao gdm cac nhoém gidng nhu X' dugc
md ta trén day d6i véi don vi T.

Nhura silicon co cAu truc ma trong d6 don vi T, don vi D va/hodc don vi Q duge
mo ta trén day dugc lién két theo cach ba chidu. Nhu duoc mé ta trén déy, sb lugng (s6
mol) nhom silanol trong nhua silicon nam trong khoang tur 5 dén 50% mol va tot hon
nita néu nam trong khoang tur 15 dén 40% mol so voi tdng sd mol clia nguyén tr Si.
Khi sb lwong nhém silanol 1én hon 50% mol so v6i tdng sb mol ctia nguyén t Si, kha
nang phan ung cua nhua silicon ¢6 thé duoc gia ting va tinh 6n dinh khi luu trit cta
vat liéu phu ¢co thé bi giam. Ma khéc, khi s6 luong nhom silanol nho hon 5% mol so
v6i tong s6 mol cua nguyén ti Si, nhua silicon khong c6 kha nang dugc gan két voi
c4c thanh phan khic trong vat liéu phu (nhu nhya epoxy) thong qua lién két hydro va
nhua silicon cling ¢6 kha nang bi bay hoi khi hoa ctng vat li¢u pht. Hon nira, khi 5O
luong nhém silanol nhé hon 5% mol, nhya silicon khong c6 kha néng dugc lién két
chéo mot cach ddy di khi hoa clmg vét lidu phi va tinh chong xuéc clia mang phu
khong thé dugc ting cudng mot cach day du.

Tréi lai, khi sé luong nhom silanol trong nhya silicon nim trong khoang duoc
md ta trén ddy, khong chi tinh 6n dinh khi luu trit cua vét liéu phi dugc ting cuong,
ma nhua silicon cling khong c¢6 khé nang bi bay hoi khi hoa cing mang chira vat liGu
pht, nhu dugc md ta trén day. Hon nira, tinh chéng xudc cia mang phu chtra vat ligu
phu tr¢ nén thod man.

S mol cuia Si chira trong nhya silicon va s6 lugng nhom silanol chta trong nhya

silicon ¢6 thé dugc x4c dinh thong qua phép phan tich véi *Si-NMR va phép phan tich
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v6i '"H-NMR. Ngoai ra, so lugng nhém silanol trong nhua silicon c6 thé dugc diéu
chinh thong qua ty 1€ nap cua don vi T, don vi D va don vi Q hoac mirc d¢ phan ung
ngung tu. Vi dy, khi trialkoxysilan dugc sit dung dé tao ra nhua silicon, b%mg cach kéo
dai khoang thoi gian cho phan Gng ngung tu hodc tuong tu, s6 luong don vi T-3 duoc
gia tdng va s6 lugng nhom silanol dugc glam.

Hon nita, nhua silicon chira nguyén tr Si ¢6 ngudn goc tir trialkoxysilan, tirc 13,
nguyén tir Si céu thanh don vi T 8t hon néu v6i luong nam trong khodng tir 50 dén
100% mol va tét hon nita néu véi luong nam trong khoang tir 60 dén 100% mol so véi
tdng s6 mol clia nguyén tir Si ma nhya silicon chira. Khi s6 luong don vi T nhd hon
50% mol (cu thé 1a, khi sd lugng don vi D 16n hon 50% mol), nhua silicon ¢é xu
hudng tao ra cAu tric vi hat va nhua silicon c6 thé duoc lam giau ¢ dang bién-d4o trén
bé mit cua mang phi. Két qua 1a, sé khé lam ting cudng mot cach dbng nhét tinh ua
nuée hodc dd cing cia bé mit mang phu, va ¢o kha nang xut hién su khong déu vé
tinh chdng xudc hodc tinh chéng chdng vét ban vét mua clia mang phu. Cén phai luu y
rang liéu nhua silicon c6 duge lam giau ¢ dang bién-dao trén bé mit mang pht hay
khong c6 thé duge xac nhan bang cach phan tich bé mit mang phu sau khi x{ Iy ngon
lira bang kinh hién vi luc nguyén ti (atomic force microscope-AFM). Vi dy, do sau vét
khéc thong qua viéc xir 1y ngon Itra trong phin bién khac véi do sau vét khic trong
phan d4o trén bé mat mang phu. Do d6, su phan bd bién-dao cua nhua silicon ¢6 thé
dugc xac nhan thong qua tinh khong déu trén bé mit mang phu.

Trai lai, khi s6 luong don vi T 1a 50% mol hogc nhiéu hon, nhya silicon khong
c6 kha nang tao ra cAu trac vi hat va nhua silicon c6 thé duoc lam giau mot cach déng
nhét trén bé mit mang phu. Két qua 13, tinh chéng vét ban vét mua clia tdm kim loai
dugc phu thu dugc trd nén thoa man hodc tinh chéng xudc ciia mang phu tré nén thoa
man. Ty 18 cia nguyén tir Si ciu thanh don vi T ¢6 thé duoc xac dinh thong qua phép
phan tich véi 2Si-NMR.

Ngoai ra, ty 1€ ctia s6 mol ctia nhém aryl lién ket truc ti€p voi nguyén tir Si cua

14



51390 15/85

nhuya silicon tinh theo sb mol cua nhom alkyl lién két truc tiép voi nguyén tir Si cla
nhua silicon, tuce 13, t5t hon néu ty 1 ctia nhém aryl/nhom alkyl nam trong khoang tir
20 dén 80% va tét hon nita néu ndm trong khodng tr 30 dén 70%. Khi ty 1&¢ mol cla
nhom aryl gia tang, nhya silicon ¢é nhiéu kha ning duoc hoa tan trong céc thanh phan
khac trong vat lidéu pht. Tuy nhién, khi ty 1é cia nhém aryl tré nén du, tbc do phan ung
khi tao mang phu giam mot cach dang ké, va co thé kho thu dugc mat do lién két chéo
diy du. Ty 1é ctia nhom alkyl va nhém aryl duge md ta trén ddy c6 thé dugc xac dinh
thong qua phép phan tich véi 'H-NMR.

Trong ban mo ta nay, tdt hon néu, trong lugng phan t trung binh theo trong
lugng cua nhuya silicon nam trong khoang tir 700 dén 50.000 va tét hon nita néu nim
trong khoang tur 1.000 dén 10.000. Khi trong luong phan tr trung binh theo trong
luong cua nhua silicon nho hon 700, nhua silicon ¢6 thé duoc bay hoi khi hod ciing
mang pht chita vat liéu phi, va do do, thiét bi gia nhiét ¢é thé bi 1am ban hotic nong do
cua nhua silicon trén bé mit ciia mang phu c6 thé trd nén nhd. Mat khdc, khi trong
luong phan i trung binh theo trong luong 16n hon 50.000, dd nhét cia vt liéu phu co
kha nang duogc gia tdng va tinh én dinh khi luu trir giam. Can phai luu y rang trong
luong phén tir trung binh theo trong lugng cia nhua silicon duge md ta trén day 1a tinh
theo polystyren, do duoc bing phép sic ky thAm gel (gel permeation chromatography-
GPC).

T4t hon néu, vat lieu pht chira nhua silicon véi lugng nam trong khoang tur 1
dén 10 phan khdi lugng, t6t hon nita néu v6i lugng nam trong khoang tur 2 dén 7 phan
khdi luong, con tét hon nita néu v6i luong nam trong khoang tr 2 dén 6 phan khdi
luong va con tét hon nita néu voi luong nim trong khoang tir 3 dén 6 phan khéi lugng
50 v6i 100 phan khéi luong tinh theo ham lrgng chét ran cta vat lidu phu. Khi vat liéu
pht chira nhya silicon v6i luong nim trong khoang dugc mo ta trén déy, tinh wa nudce
clia bé mit mang phu thu dugc co thé duoc tang cudng mot cach day di, va cac vét

ban vét mua c6 thé khong xuat hién. Ngoai ra, dd cting cia bé mat mang phu cling
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dugc gia ting.

Nhua silicon néu trén c6 thé duoc tao ra thong qua qua trinh polyme hod thuy
phan trialkoxysilan hodc twong tu. Cu thé 13, alkoxysilan nhu trialkoxysilan hodc san
phim ngung tu mot phan ctia n6 duge phan tﬁn trong nudc hodc dung mdi nhu rugu.
Tiép theo, t5t hon néu do pH cla thé phéan tan dugc didu chinh nam trong khoang tir 1
dén 7 va tét hon nita néu tr 2 dén 6 va alkoxysilan hodc tuong tu dugc thuy phan. Tiép
theo, san phdm thuy phan dugc dua vao qua trinh tu ngung tu hydrat hoa khir trong
khoang thoi gian nhét dinh. Két qua 13, thu dugc nhya silicon. Trong luong phén tir
hodc dic tinh twong tu cta nhua silicon thu dugc co thé duoc diéu chinh thong qua
khoang thoi gian ngung tu hydrat hod khir hoac tuong tu. Ngoai ra, qua trinh ngung tu
san pham thuy phén c6 thé duoc thuc hién lién tiép véi qua trinh thuy phén dugc mo ta
trén ddy, va phan ung ngung tu ¢ thé dugc téng tdc bang cach lam bay hoi rugu duoc
tao ra thong qua qua trinh thuy phéan hodc nudc.

Cén phai luu y réng, alkoxysilan dugc st dung dé tao ra nhua silicon dugc lua
chon thich hgp phu thudc vao cAu tric mong mudn cia nhua silicon. Cac vi du vé hop
chit  trialkoxysilan  bao gdbm  metyltrimetoxysilan,  metyltrietoxysilan,

metyltriisopropoxysilan, metyltributoxysilan, etyltrimetoxysilan, etyltrietoxysilan,

etyltriisopropoxysilan, propyltrimetoxysilan, propyltrietoxysilan,
propyltriisopropoxysilan, butyltrimetoxysilan, hexyltrimetoxysilan,
decyltrimetoxysilan, octadexyltrimetoxysilan, phenyltrimetoxysilan,

phenyltrietoxysilan, metyltrisilanol, phenyltrisilanol va hop chét tuong tu.

Cac vi du vé dialkoxysilan bao gdbm  metylhydrodimetoxysilan,
metylhydrodietoxysilan, dimetyldimetoxysilan, dimetyldietoxysilan,
metyletyldimetoxysilan, dietyldimetoxysilan, dietyldietoxysilan,
metylpropyldimetoxysilan, metylpropyldietoxysilan, diisopropyldimetoxysilan,
phenylmetyldimetoxysilan, diphenyldimetoxysilan va hgp chét tuong tu.

Hon nita, cac vi du vé tetraalkoxysilan bao gdm tetrametoxysilan, tetraetoxysilan,
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tetraisopropoxysilan, tetrabutoxysilan, tetrametoxysilan va hop chét tuong tur.

Can phai luu y rang, khi tao ra nhya silicon, san pham ngung tu mot phén chira
trialkoxysilan, dialkoxysilan va tetrametoxysilan c6 thé dugc st dung lam vat liéu thd.

Mit khéc, nhua chira trong vat liéu phu cé thé 1a nhya bat ky mién 1a n6 1a thanh
phin ma c6 thé 12 chét két dinh di voi mang phu. Céc vi du vé nhua bao gdm céc hop
chit polyme nhu nhya polyeste, nhua polyeste uretan, nhya amino-polyeste, nhua
acrylic, nhya acrylic uretan, nhua amino-acfylic, nhua poly(vinyliden florua), nhua
polyuretan, nhya epoxy, nhua rugu polyvinylic, nhya phenol va nhua flo. Trong sb
chung, nhua polyeste, nhya polyeste uretan, nhua amino-polyeste, nhya acrylic, nhua
acrylic uretan, nhya amino-acrylic va nhua poly(vinyliden florua) 1a duoc wu tién dbi
v6i tinh chéng bam dinh vét ban & muc cao cla ching. Cu thé 1a, nhua polyeste va
nhua acrylic la duoc vu tién d6i voi tinh chdng chiu thoi tiét & mirc cao clia chung.

Nhua polyeste ¢o thé 1a nhua bat ky da biét trong linh vuc nay dugc tao ra bang
qué trinh da tring ngung axit cacboxylic da hod tri va rugu da chirc. Cac vi du vé axit
cacboxylic da hoa tri bao gdm céc axit dicaéboxylic thom nhu axit terephtalic, axit
isophtalic, axit phtalic, axit 2,6-naphtalendicacboxylic ~ va axit  2,7-
naphtalendicacboxylic va cac anhydrit ciia chung; céc axit dicacboxylic béo nhu axit
sucxinic, axit adipic, axit azelaic, axit sebacic, axit dodecandicacboxylic va axit 1,4-
xyclohexandicacboxylic va cac anhydrit ciia chiing; cdc lacton nhu y-butyrolacton va
g-caprolacton; cic axit cacboxylic da hod tri c¢6 hod tri 3 hodc nhiéu hon nhu axit
trimelitic, axit trimesic va axit pyromelitic; va cac axit tuong tw. Nhua polyeste c6 thé
chi bao gdm mét cdu triic hodc hai hodc nhiéu ciu tric c6 ngudn gde tr axit
cacboxylic da hoa tri dugc mo ta trén day.

Céac vi du vé rugu da chirc bao gébm glycol nhu etylen glycol, 1,2-propandiol,
1,3-propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,2-pentandiol, 1,4-
pentandiol, 1,5-pentandiol, 2,3-pentandiol, 1,4-hexandiol, 2,5-hexandiol, 1,5-

hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, dietylen glycol, trietylen glycol, 1,2-dodecandiol,
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1,2-octadecandiol, neopentyl glycol, 1,4-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandimetanol,
san pham cong bisphenol A alkylen oxit va san pham cdng bisphenol S alkylen oxit;
cac ruou da chirc ¢6 hoa tri 3 hodc nhiéu hon nhu trimetylolpropan, glyxerin va
pentaerythritol; va cac rugu tuong tu. Nhua polyeste ¢co thé chi bao gém mot cAu trac
hoic hai hoic nhiéu cAu tric c6 ngudn gde tlr rugu da chire duge mo ta trén day.

Khi nhua dugc md ta trén day la nhya polyeste, t5t hon néu sb trong lugng phan
tr trung binh cta no (theo polystyren) do duoc bang GPC nam trong khoang tr 2.000
dén 8.000. Khi sb trong luong phan ti trung binh nhé hon 2.000, kha nang xir Iy cta
tAm kim loai dugc pht cé thé bi giam, theo do co thé tao ra céc vét nut clia mang phu.
Ngoai ra, khi sb trong luong phan tu trung binh 16n hon 8.000, mat do lién két chéo
ctia mang phu thu duoc bi giam. Do do, tinh chdng chiu thoi tiét ciia mang phu ¢6 thé
bi giam. Theo hé sb can bang gitra kha ndng xir ly va tinh chbng chiu thoi tiét, dic biét
t6t hon néu, sb trong luong phén t trung binh nam trong khoang tir 3.000 dén 6.000.

Mat khac, nhya acrylic ¢o thé 1a nhya bit ky ma chta (met)acrylat este dudi
dang thanh phan monome va c6 thé chtra cac thanh phan monome khac dudi dang mot
phin ctia né ngoai (met)acrylat este. Trong ban mé ta nay, (met)acrylat ding dé chi
acrylat hodc metacrylat. Cac vi du v& thanh phan monome tao ra nhua acrylic bao gbm
(met)acrylat este va xycloalkyl (met)acrylat este c6 nhom este 6 tir 1 dén 18 nguyén
tir cacbon nhu metyl (met)acrylat, etyl (met)acrylat, n-propyl (met)acrylat, isopropyl
(met)acrylat, n-, i- hodc t-butyl (met)acrylat, hexyl (met)acrylat, 2-etylhexyl
(met)acrylat, n-octyl (met)acrylat, dexyl (met)acrylat, laulyl (met)acrylat va
xyclohexyl (met)acrylat; (met)acrylic hydroxy este ¢6 nhom hydroxyalkyl este co tu 2
dén 8 nguyén tir cacbon nhu 2-hydroxyetyl (met)acrylat, 2-hydroxypropyl (met)acrylat,
3-hydroxypropyl (met)acrylat va hydroxybutyl (met)acrylat; (met)acrylamit monome
dugc thé N nhu N-metylol (met)acrylamit, N-butoxymetyl (met)acrylamit va N-
metoxymetyl (met)acrylamit; cac vinyl monome thom nhu styren, vinyltoluen, 2-

metylstyren, t-butylstyren va clostyren; axit (met)acrylic; glyxidyl (met)acrylat; va cac
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thanh phan tuong ty. Nhua acrylic c6 thé chi bao gdm mot thanh phin trong sb cac
thanh phin monome nay hogc hai hoac nhiéu trong s6 ching.

Khi nhyua dugc mo ta trén day la nhua acrylic, $6 trong lugng phan tu trung binh
cua n6 (tinh theo polystyren) do duoc bang GPC khong bi gi6i han mot cach cu thé,
nhung theo quan diém thu duoc mang phu c6 do cing va tinh chéng chiu thoi tiét
tuyét voi, t5t hon néu, sb trong lugng phan t& trung binh nam trong khoang tir 1.000
dén 200,000, t&t hon nita néu ndm trong khoang tir 5.000 dén 100.000 va con t6t hon
nita néu nam trong khoang tir 10.000 dén 50.000.

Luong nhua chira trong vét liéu phi duoc lya chon pht hgp phu thudc vao tng
dung cua vat liéu pht hodc loai nhua. Dya vao quan diém vé do bén cua mang pht thu
duoc, tdt hon néu, vat lidu pht chtra nhya dugc md ta trén day c6 va6i lugng nim trong
khoang tur 25 dén 60 phan khéi lwong va tt hon nita néu v6i luong nam trong khoang
tir 30 dén 50 phin khéi lwong so vi 100 phan'khéi lwong chét ran cta vat ligu phu.

Mit khac, vat liéu phu co thé chira tac nhan hod ctng. Tac nhan hod cing la
thanh phin dé didu chinh ban chit, dic tinh vat ly (vi du, d cimg bé mit va do bén
clia mang phi) va dic tinh twong tu ciia mang phi, va mot vi du vé tac nhan hoa cing
la hop chit co kha nang lién két chéo v&i nhua duogc mod ta trén day. Tac nhan hoa
cimg duoc lya chon thich hop phu thudc vao loai nhya. Vi du, khi nhya dugc mo ta
trén day la nhua polyeste, tdt hon néu, tic nhan hoa cung Ia tac nhﬁnb hoa cling
melamin. Céc vi du vé tac nhan hod cing melamin bao gbm tac nhan hod cimg nhua
melamin duoc metyl hoa nhu metylol melamin metyl ete; tac nhan hoa cing nhya
melamin dugc n-butyl hoa nhu metylol melamin butyl ete; tac nhén hoa cing nhua
melamin dugc ete hoa hon hop metyl/n-butyl; va cdc tdc nhéan tuong tu.

Lugng tdc nhan hod cing chita trong vat liéu phu dugc lya chon thich hop phu
thudc vao ung dung cua vét liéu pht hodc loai nhua. Tét hon néu, vat liéu pht chtra tac
nhin hoa ctng dugc md ta trén day c6 voi luong ndm trong khoang tir 5 dén 20 phan

khdi lugng va t6t hon nita néu c6 voi luong nam trong khoang tir 7 dén 15 phan khdi
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lugng so véi 100 phan khdi lugng nhua dugc md té trén ddy. Khi lwong tic nhan hod
cing nam trong khoang dugc mo ta trén day, kha nang hoa clng ciia mang phu thu
dugce tir mang pha 1a thoa man.

Ngoai ra, vat liéu phu co thé chira cac hat vo co hodc hat hitu co. Khi vit liéu
phit chtra ching, s& d& dang hon dé diéu chinh d9 rap bé mit cia mang phi thu duge
hoidc tuong tu. Trong ban mo ta nay, tdt hon néu, dudong kinh hat trung binh cua hat vo
co hoic hat hitu co nim trong khoang tir 4 dén 80 pm, va tét hon nita néu nim trong
khoang tur 10 dén 60 um. Duong kinh hat trung binh ctia hat v6 co hodc hat hitu co 1a
tri s& do duoc biang phwong phap dém va dinh ¢& hat. Can phai luu y rang hinh dang
ctia hat v co hodc hat hitu co khong bi giéi han mot cach cu thé, nhung theo quan
diém ma & d6 d& didu chinh didu kién bé mit ctia mang phu thu dugc, t6t hon néu,
hinh dang 14 hinh cau néi chung.

Céc vi du vé hat v co bao gém hat silic oxit, bari sulfat, bt talc, canxi cacbonat,
mi ca, hat thuy tinh va tAm thuy tinh. Céc vi du vé hat hitu co bao g61n hat nhua chtra
nhua acrylic hodc nhya polyacrylonitril. Hat nhya nay c6 thé dugc tao ra béng cach su
dung phuong phéap da biét trong linh vurc nay hodc co thé 1a san pham thuong mai. Cac
vi du vé hat nhua acrylic c6 ban sén trén thi truong bao gdbm "TAFTIC AR650S
(dudng kinh hat trung binh 18 pm)," "TAFTIC AR650M (duodng kinh hat trung binh
30um)," "TAFTIC AR650MX (duong kinh hat trung binh 40um)," "TAFTIC
AR650MZ (dudng kinh hat trung binh 60pm)" va "TAFTIC AR650ML (dudng kinh
hat trung binh 80pm)", tAt ca trong sé chung do TOYOBO CO., LTD san xuét. Céc v
du v& hat nhwa polyacrylonitril ¢ ban sdn trén thi trudng bao gdbm "TAFTIC A-20
(duong kinh hat trung binh 24pm)," "TAFTIC YK-30 (duong kinh hat trung binh
33um)," "TAFTIC YK-50 (dudng kinh hat trung binh 50pm)" va "TAFTIC YK-80
(dudng kinh hat trung binh 80um)", tét ca trong sb chiing do TOYOBO CO., LTD san
Xuét.

Luong hat v co va/hodc hat hitu co chutra trong vat liéu phu dugc Iya chon thich
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hop phu thudc vao diéu kién bé mait mong mubn ctia mang phu hodc tuong tu. Thong
thuong, téng luong hat vo co va/hodc hat hitu co ¢6 thé ndm trong khoang tir 1 dén 40
phén khbi luong so véi 100 phén khéi lugng chét rin cua vat liéu pha.

Ngoai ra, vat li¢éu phu con co thé chia chét tao mau néu can. Duong kinh hat
trung binh cua chét tao mau cé thé, vi dy, nam trong khoang tir 0,2 dén 2,0 um. Céac vi
du vé chét tao mau bao gém titan oxit, sat oxit, oxit st mau vang, xanh lam
phtaloxyanin, den cacbon va xanh coban. Khi vét liéu pha chta chit tao mau, lugng
ctia n6 t6t hon néu nam trong khodng tlr 20 dén 60 phan khdi lugng va t6t hon nita néu
ndm trong khoang tir 30 dén 55 phan khdi luong so voi 100 phén khéi luong chét rin
cua vat liéu phu.

Ngoai ra, vat liéu phu cé thé chira dung mdi hitu co néu cin. Dung mdi hitu co
khong bi gidi han mot cach cu thé midn 1a no6 c6 thé hoa tan hoic phin tan déy da
nhua silicon ho#ic nhua, tdc nhin hoa cting, hat vo co, hat hitu co duoc mod ta trén day
va cac tac nhan tuong ty. Cac vi du vé dung mdi hitu co bao gdm cic dung mdi
hydrocacbon nhu toluen, xylen, Solvesso (R) 100 (tén thuong mai; do ExxonMobil
Chemical san xuét), Solvesso (R) 150 (tén thuong mai; do ExxonMobil Chemical san
xuét) va Solvesso (R) 200 (tén thuong mai; do ExxonMobil Chemical san Xudt); cac
dung moi keton nhu metyl etyl keton, metyl isobutyl keton, xyclohexanon va
isophoron; cic dung moi este nhu etyl axetat, butyl axetat va etylen glycol monoetyl
eter axetat; cac dung mdi rugu nhu metanol, rugu isopropylic va rugu n-butylic; cac
dung moi ruou ete nhu etylen glycol monoetyl ete va dietylen glycol monobutyl eter;
va cdc dung méi tuong tu. Vat liéu phu ¢6 thé bao gdbm chi mot trong s6 ching hodc
hai hodc nhiéu trong s6 chung. Trong s6 chung, xylen, Solvesso (R) 100, Solvesso (R)
150, xyclohexanon va rugu n-butylic 1a duoc uu tién dya vao kha néng tuong thich voi
nhua hodc tuong tu.

Phuong phép tao ra vat liéu phu duge mo ta trén day khong bi gidi han mot cach

cu thé. Vat liéu phu co thé duoc tao ra béng cach trdn céc vat liéu trén day, tiép theo
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béng cach khuéy hodc phan tan vét liéu nay, theo cing mot cach nhu vét liéu phu da
biét trong linh vuc nay. Can phai luu y rang nhua silicon ¢ thé duoc tron trude véi
cac thanh phé‘m khac. Theo cach khac, cac vat liéu khac véi nhya silicon ¢o thé duoc
trdn trudc va nhya silicon ¢ thé dugc tron sau.

(2) X ly ngon Itra

Sau khi tao mang pht dugc md ta trén ddy, mang phi duge md ta trén day duoc
dua vao xt ly ngon lua. Két qua 13, cic nhém hydrocacbon (nhu nhém metyl hogc
nhém phenyl) cua nhya silicon, dugc lam giau trén bé& mat mang phu, dugc phan huy
va cac nhom silanol hodc lién két siloxan dugc tao ra, theo do lam ting cudng tinh va
nude cua bé mit mang phu.

Viée xur Iy ngon lua ¢o thé, vi du, 1a phuong phap ma trong do tam kim loai c6
mang phu duogc tao trén d6 dugce dat vao thiét bi mang nhu bing tai, va trong khi tAm
kim loai dugc di chuyén theo huéng nhét dinh, ltra dugc phun 1én mang pht bang thiét
bi d6t dé xu Iy ngon lira.

Trong ban md ta nay, tdt hon néu, luong xur 1y ngon ltra nim trong khoang tir 30
dén 1.000 kJ/m? va t6t hon nita néu ndm trong khoang tir 100 dén 600 kJ/m?. Can phai
luu ¥ rang, "lugng xG Iy ngon lira" trong ban mo ta nay dung dé chi lugng nhiét trén
mdi don vi dién tich cua tdm kim loai duoc pht, ma duge tinh toan trén co s¢ lugng
dugc ap dung cua khi dbt nhu khi LP. Luong xur ly ngon lira ¢6 thé dugc diéu chinh
theo khodng céch gitra dAu dbt cua thiét bi dbt dé xir Iy ngon Iira va bé mit mang phu,
tbc dd chuyén tai cia mang phu va cac yéu té twong tw. Khi luong xr Iy ngon lira nho
hon 30 kJ/m?, ¢6 thé xay ra viéc xir ly khong ddu va sé kho lam ua nudc dong déu bé
mit mang phu. Mit khac, khi lugng xt ly ngon lira 16n hon 1.000 kJ/m?, mang phu c6
thé bi oxy hod va trd thanh mau vang.

Duéi day, mot vi du vé thiét bi dbt dé xur ly ngon lra ma co thé duoc st dung
trong viéc xt ly ngon Iira theo sang ché s& dugc mo ta; tuy nhién, phuong phap xu ly

ngon ltra khong chi gidi han ¢ do.
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Thiét bi dbt dé x 1y ngon lira c6 dudng ng cAp khi dé cap khi dot; dau dot dé
dbt chay khi dét duogc cép tir duong éng cap khi; va chi tiét do dé do chung. Céc hinh
vé& Fig. 1A, Fig.1B va Fig.1C minh hoa dui dang so dd ddu dot ciia thiét bi dot dé xu
1y ngon lra. Fig.1A la hinh chiéu tir phia bén ctia dau d6t, Fig.1B 1a hinh chiéu tir phia
trude cua diu dot va Fig.1C 1a hinh chiéu tir phia dudi cta dau d6t. Vi muc dich tién
loi, phén tuong Gng voi clra a6t 22b duoc 1am rd bang cach minh hoa bang dudng nét
dam trén cac hinh vé Fig.1A va Fig.1B; tuy nhién, thuc té 1a, ctra ot 22b khong thé
nhin thdy dugc tir phia bén hogc tir phia trude.

Pau dbt 22 ¢6 vo boc 22a ¢6 dang thanh vudng noi chung, duge ndi voi duong
éng chp khi 23 va cira dbt 22b duge bd tri & mat dudi ctia v6 boc. Dau dbt 22 dot chay
khi dét dugc cp tir duong éng cip khi 23 & ctra ddt 22b.

Céu triic bén trong vo boc 22a cua dau dbt 22 c6 thé gibng voi chu tric cua thiét
bi débt thong thuong dé xur ly ngon Itra va vi du, co6 thé c6 kénh dugc tao ra trong d6 dé
cho phép khi dét dugc cp tir duong ng cdp khi 23 thdi vé phia ctra dot 22b. Ngoai ra,
chiéu rong ctia vo boc 22a trén hinh chiéu tur phia truée dugce lua chon thich hgp phu
thudc vao chiéu rong ctia mang phu dé dugc dua vao xir 1y ngon Ira. Hon nita, chiéu
rong ciia vo boc 22a trén hinh chiéu canh duogc lya chon thich hgp phu thudc vao chiéu
rong cua cira dot 22b theo huéng van chuyén ctia mang phu (dugc thé hién bai chir L
trén Fig.1A).

Trong khi d6, ctra dbt 22b 14 16 thong duge bd tri & méat dudi cia vo boc 22a.
Hinh dang ciia cira d6t 22b khong bi giéi han mot cach cu thé va né ¢6 thé ¢6 hinh
dang bat ky nhu hinh chit nhat hodc dang hinh tron. Tuy nhién, theo quan diém vé viéc
thuc hién xur ly ngon Itta mdt cach dong nhit theo huéng chiéu rong ctia mang phu,
dang hinh chit nhét la ddc biét dugc vu tién. Ngoai ra, chiéu rong cua cua dbt 22b theo
hudng vudng goc véi hudng van éhuyén cia mang phu (duoc thé hién boi chit W trén
Fig.1B) c6 thé bing hodc dai hon chidu rong cia mang phu dé dugc dua vao xir ly

ngon ltra va vi duy, nd co thé nim trong khoang tir 60 dén 150 cm. Mat khac, chiéu
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rdng cua cua dbt 22b theo huéng véan chuyén ctia mang phu (dugc thé hién béi chit L
trén Fig.1A) c6 thé duoc thiét 1ap mot cach thich hop phu thude vao tinh 6n dinh xa
ctia khi d6t hodc twong tu, va no co thé nam trong khoang tir 1 dén 8 mm.

Puong éng cip khi 23 1a kénh din khi, mot ddu ctia né duge ndi voi dau dot 22
va dau kia cta no duoc ndi vai phén tron khi (khong dugc minh hoa trén hinh v€).
Phin tron khi dugc ndi véi ngudn khi d6t (khong duoc minh hoa trén hinh v&) nhu
xylanh khi d6t va v6i ngudn khi hd trg d6t (khong duge minh hoa trén hinh v&) nhu
xylanh khong khi, xylanh oxy, khi nén hodc khong khi tao ra bdi quat gio. Phan tron
khi 12 bo phan dé tron khi dot va khi hd trg dét truée. Can phai luu ¥ rang, nong do cia
oxy trong khi dét (khi hén hop chira khi d6t va khi ho trg dot) duoc cép tir phan tron
khi vao dudng dng cip khi 23 t5t hon néu ¢ ndng dd khong ddi, va phan tron khi t6t
hon néu c6 bod phan cap oxy dé cip oxy vao duong bng cip khi 23 néu can.

Céac vi du vé khi d6t dugc mo ta trén déy bao gébm khi hydro, khi dau mo hoa
long (liquefied petroleum gas-LPG), khi tu nhién hod long (liquefied natural gas
(LNG), khi axetylen, khi propan va butan. Trong s6 chiing, theo quan diém vé viéc dé
tao ra ngon ltra mong mudn, LPG hoic LNG la dugc uu tién, va LPG la dac biét duge
uu tién. Mt khac, cac vi du vé khi hd tro d6t bao gém khong khi va oxy, va khong khi
1a duogc uu tién do khia canh vé kha ning xu 1y.

Ty 16 tron gitta khi dét va khi hd trg dét trong khi ddt dugc cap vao dau dbt 22
thong qua dudng éng cip khi 23 c¢6 thé dugc thiét 1ap thich hop phu thude vao loai khi
dbt va khi hd trg dbt. Vi du, khi khi dot 1a LPG va khi h3 tro dét 1a khong khi, tdt hon
néu thé tich ctia khong khi ndm trong khoang tir 24 dén 27, t6t hon nita néu nim trong
khoang tir 25 dén 26 va con t5t hon néu ndm trong khoang tr 25 dén 25,5 so v6i mot
thé tich LPG. Theo céch khéc, khi khi dét 1a LNG va khi hd trg dt 1a khong khi, 6t
hon néu thé tich cta khong khi ndm trong khoang tr 9,5 dén 11, t6t hon nita néu nim
trong khoang tur 9,8 dén 10,5 va con tdt hon néu nam trong khoang tir 10 dén 10,2 so

v6i mot thé tich LNG.
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Trong thiét bi dbt dé xur 1y ngon Itra, viéc xir ly ngon ltra cia mang phu dugc
thuc hién trong khi mang phi dugc di chuyén. Viéc xtt ly ngon lira dugc mo ta trén
déy c6 thé duoe thue hién, trong khi xa khi ddt tir cira ddt 22b ctia dau dot 22 vé phia
mang pht, bang cach dt chay khi dbt. Khoang céach giita d4u dbt 22 va mang phu
dugc lua chon thich hop phu thudc vao lugng xt Iy ngon ltra nhu duoc mo ta trén day,
nhung n6 thuong cd thé ndm trong khoang tir 10 dén 120 mm, t6t hon néu nam trong
khoang tir 25 dén 100 mm va t5t hon nita néu nam trong khoéang tr 30 dén 90 mm. Khi
khoang céach gilta d4u dbt va mang phu qua nho, mang phu c6 thé duge tiép xtic voi
dau d6t do dd cong hoidc tuong tu cla tAm kim loai. Mit khéc, khi khoang cach gitra
d4u dbt va mang phu qua 1on, can phai c¢6 lugng 16n ning luong dé xur 1y ngon lira.
Can phai luu y rang, trong qua trinh x{r Iy ngon lra, ngon Ira c6 thé duoc phong ra
vudng goc voi bé mit ctia mang phu ti thiét bi d6t dé xur ly ngon lira, nhung ngon lira
cling ¢6 thé duge phong v& phia bé mit cia mang phu tur thiét bj dét dé xu ly ngon lra
sao cho tao ra gbc nhét dinh so voi bé& mat mang phu.

Ngoai ra, tde do di chuyén ctia mang phu dugc lua chon thich hop phu thudce vao
luong xtr 1y ngon Ira dugc néu trén day, nhung thong thuong, t6t hon néu tir 5 dén 120
m/phut, tét hon nita néu tir 10 dén 80 m/phut va con tét hon néu tir 20 dén 60 m/phut.
Bing cach lam di chuyén mang phu & tbc dd 5 m/phut tré 1én, viée xtr Iy ngon Itra ¢6
thé dwoc thuc hién mot cach c6 hiéu qua. Mt khac, khi tbe do di chuyén cia mang
pht qué nhanh, su di chuyén ctia mang phu c6 kha nang gy ra dong khong khi, theo
d6 din dén viéc xir Iy ngon lira kém hiéu qua.

Can phai luu ¥ rang, trong phin mo ta trén day, dau d6t 22 chi c6 mot cira ddt
22b trong vé boc 22a; tuy nhién, cAu trac cta dau ddt 22 khong chi giéi han ¢ do. Vi
du, nhu dwge minh hoa trén cac hinh v& Fig.2A va Fig.2B, dau dt 22 c6 thé c6 cua
d6t phu tro 22¢ song song véi cua dbt 22b. Fig.2A 14 hinh chiéu canh cta dau @6t nhu
vay, va Fig.2B 1a hinh chiéu tir phia duéi cta dau dét d6. Vi muc dich tién loi, cac

phan tuwong tng véi ctra dbt 22b va cira ddt phu trg 22¢ dugc lam rd bang cach minh
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hoa véi duong nét dam trén Fig.2A; tuy nhién, thuc té 13, cira dbt 22b va cira d6t phu
tro 22¢ khong thé nhin thiy duoc tir phia bén hodc tir phia trude. Trong ban md ta nay,
t5t hon néu khoang cach gitra cira a6t 22b va ctra d6t phu tro 22¢ 1a 2mm trg 1én va vi
du, c6 thé nam trong khoang tir 2mm dén 7mm. Trong vi du nay, vé boc 22a ¢ ciu
truc sao cho luong rat nho khi dét di qua ctra a6t phu tro 22c. T4t hon néu, luong khi
dbt duoc xa tir clra a6t phu trg 22¢ 1a 5% hodc it hon va t5t hon nita néu 3% hodc it
hon so vdi luong khi ddt duoc xa tir ctra dbt 22b. Ngon lira duge tao ra & clra dbt phu
trg 22c¢ it anh huong dén viéc xur ly bé mat mang phu, nhung su c6 mat clia cia dbt
phu trg 22¢ lam tdng do théng cua khi dbt duoc xa tir ctra ddt 22b, theo do tao ra ngon
Itra 6n dinh.

Hon nita, trude khi xu Iy ngon lua dugé néu trén day, viéc xu ly gia nhiét trude
dé gia nhiét bé mit mang phu dén 40°C hoic cao hon ¢6 thé duoc thuc hién. Khi ngon
ltra duoc tdc dung 1én mang phi duoc tao ra trén bé& mit cta tAm kim loai ¢6 tinh dan
nhiét & mac cao (vi duy, tAm kim loai c6 tinh dan nhiét 1a 10W/mK trd 1€n), hoi nudc
duoc tao ra nho sy a6t chéy ctia khi dbt duoc 1lam mat va trd thanh nude, ma tam thoi
& trén bé mit mang pha. Tiép theo, nuéc c6 thé hip thu ning luong khi xt Iy ngon lra
dé tr& thanh hoi nuéc, nhd d6 e ché viée xir 1y ngon ltra. Lién quan dén viéc nay,
béng cach gia nhiét bé mit mang phu (tim kim loai) truée, viée tao ra nude khi tac
dung ngon ltra c6 thé duoc ngan chin. |

Phuong phdp gia nhiét truéc mang phu khong bi gidi han mdt cach cu thé, va
thiét bi gia nhidt thudng dugc goi 12 10 sdy c6 thé duge st dung. Vi dy, 16 sy dang mé
(cing dugc goi la "o kiéu an toan") co thé duoc str dung. Céc vi du cu thé ctia n6 bao
gdm may didu nhi¢t-nhiét do thip do Isuzu Seisakusho Co., Ltd san xudt (Kiéu: Mini-
Katarina MRLV-11), may sdy ap luc tu dong do Tojo Netsugaku Co., Ltd san Xudt
(Kiéu: ATO-101) va may sdy don gian c6 dac tinh ky thuat chéng chay nd do Tojo
Netsugaku Co., Ltd san xuat (Kiéu: TNAT-1000).

Nhu dugc md ta trén ddy, theo phuong phép tao ra tAm kim loai duoc phu cta
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sang ché, nhua silicon ¢6 thé duogc lam giau trén bé mit cia mang phi ma khong gy
ra su khong déng déu, va tinh uva nuée c6 thé dugc lam ting cudng mot cach déng
nhét. Nigoai ra, theo phuong phép tao ra tAm kim loai duogc phu cia sang ché, thiét bi
gia nhiét khong c6 kha ning bi ban va vé bén ngoai cla tdm kim loai dugc pht thu
duoc ¢ xu hudng thoa man. Do dd, theo sang ché, tAm kim loai duoc phi ma co thé
ap dung dugc cho cac vt liéu xay dung ngoai that dbi v6i cac cong trinh x4y dung
khac nhau va tuong tu va it ¢6 kha nang chiu su xudt hién ctia vét ban vét ‘mua 6 thé
dugc tao ra mot cach hitu hicu.
2. TAm kim loai dugc pht

Nhu duoc minh hoa trén Fig.3, tdm kim loai dugc phu 100 theo sang ché ¢6 tAm
kim loai 1 va mang phu 2 dugc tao ra trén tAm kim loai 1 va chtra san phém nhua
silicon hod ctrng, ma s& dugc mo ta dudi day. TAm kim loai duoc pht 100 ¢ thé duoc
tao ra thong qua phuong phap duoc néu trén day dé tao ra tim kim loai dugc phu.

Nhu dugc md ta trén diy, nhua silicon bao gf“)m cAu trac lién két chéo ba chiéu.
Do d6, nhu dugc md ta trong phuong phap néu trén dé tao ra tAm kim loai duoc ph,
khi vat liéu phu chta nhya silicon dugc phu Ién bé mit cla tAm kim loai 1, nhya
silicon ¢6 xu hudéng phu mot cach ddng nhét doc theo bé mit mang. Sau d6, khi viéc
xtr Iy wa nude hod (xtr Iy ngon Ira) dugc thyc hién trén mang nhya silicon hod cung,
cac nhém hitu co ma bé mit cia mang hoa ctng chua dugc loai bd ddng déu va cac
nhdém silanol hodc cac lién két siloxan duoc dua vao. Két qua la, tinh wa nudce cua bé
mit tim kim loai dugc phu 100 (bé mit mang phu 2) duge gia ting modt cach dong
nhét, tao ra tinh chdng vét ban vét mua rit tuyét voi. Ngoai ra, trong mang phu 2, san
phém nhua silicon hoa cing dugc phu mot cach déng nhét trén bé mat va do do, tinh
chéng xudc cua tAm kim loai dugc phti 100 & méc cao. Hon nita, luong san pham
nhya silicon hod cung chtta bén trong mang phu 2 1a nhé va tinh mém déo ciia phia
bén trong mang phu 2 (mdt tAm kim loai 1) & muc cao. Do d6, kha nang xu ly ubn

cong ctia tim kim loai dugc phtt 100 1a tuyét voi.
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Trong ban md ta nay, mang phu 2 du’qc tao ra nhu dugc mo ta trén day thé hién
céc tri s6 nhu dugce m6 ta dudi day khi bé mit ctia n6 duge phéan tich bing quang phd
dién tir tia X (du6i day cling duoc goi 1 phuong phap XPS). O vi tri thir nhat, khi bé
mit mang phd dugc do bang phuong phip XPS bang cach st dung tia AlKo 1am
ngudn tia X, Sia, ty 1€ clia nguyén tir Si tinh theo tdng lwong nguyén tir Si, nguyén ti N,
nguyén tir C, nguyén tir O va nguyén tir Ti, la 8% nguyén tu tr¢ 1én. Tét hon nita néu,
Si, 1a 10% nguyén t tr¢ 1én va con t5t hon néu 14% nguyén t& tré [én. Sia 12 ty 1€
lugng giau nhya silicon so véi bé mit mang phu, va khi Si, 1a 8% nguyén tir trd lén,
tinh chdng xuéc ctia mang pht dugc gia ting. ANgoe‘li ra, khi Si, 16n hon, lugng céu triic
¢6 ngudn gde tr nhya silicon bén trong mang phu twong dbi giam va khi Si, 1a 8%
nguyén to tro 1€n, kha nang xur ly ubn cong ctia tim kim loai dugc phu ciing dugc gia
tang.

Hon nita, khi x dugc xdc dinh 1a ty 1€ ctia lugng nguyén tir O so véi luong
nguyén t¢ C khi do bang phuong phdp XPS néu trén (lwong nguyén tit O/luong
nguyén ti C), x 1a 0,8 tr¢ 1én. T4t hon nita néu, x 12 1,0 trd 1én va con tdt hon néu 1a
1,4 trd 1én. x 1a ty 1€ cua lugng nguyén tor O ¢o ngudn gde tir cac lién két siloxan hoic
nhom silanol so véi lugng nguyén tir C ¢6 nguén gdc tir cdc nhom hiru co c6 mit trén
bé mat mang phu. Ttc 13, khi viée xt Iy ngon 1tra néu trén loai bé cac nhém hitu co ¢6
Vngué)n géc tr nhua silicon va lién két siloxan hodc nhom silanol duoc dua vao, x trd
nén 16n hon. Tiép theo, khi x 1a 0,8 tr& 1én, tinh wa nuéc ctia bé mdt mang phu (tinh
chéng vét ban vét mua cla tAm kim loai duoc phu) tré nén dic biét thoa man.

Ngoai ra, khi dinh Cls cao nhét trén phd quang phd dién ti tia X thu duge khi
phan tich bé mat mang pht bang phuong phip XPS dugc md ta trén day dugc hiéu
chinh dén 285 ¢V va phd Sizy duge phin tach thanh dinh twong Gng véi 103,5 eV va
dinh twong ung véi 102,7 eV, y 1a 0,6 trd léh, trong d6 y la ty 1¢ cta dién tich dinh
103.5 €V, Sivs co. S0 Vi dién tich dinh ctia toan bd phd Sizp, Sizp (Sive co/Sizp). TSt hon

néu, y 1a 0,7 tré 1€n va tdt hon nita néu y 1a 0,8 tré [én.
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Phd Siap 12 phd quan st duge trong ving lan can tir 101 dén 106 eV khi dinh
Cls cao nhétv trén phd quang phd dién ti tia X dugc hiéu chinh dén 285 eV, va né bao
gdm ca dinh cia toan bd nguyén tir Si, tirc la dinh cua nguyén tir Si hiru co ma cacbon
duoc lién két voi (102,7 eV) va dinh ctia nguyén tir Si vo co ma oxy duge lién két véi
(tao thanh lién két siloxan hodc nhom silanol) (103,5 eV). Tuc la, y la ty 1¢ clia nguyén
tr Si vO co (nguyén tir Si tao thanh lién két siloxan hodc nhom silanol) so véi tong
lwong Si trén bé mat mang pht, va khi Sivs co/Sizp 12 0,6 trd 1én, tinh wa nude cta bé
mit mang phu (tinh chéng vét ban vét mua cua tAm kim loai dugc phu) tré nén dic
biét thoa man.

Trong ban md ta nay, phép phan tich hdn hop trén bé mit mang phu bing
phuong phip XPS (lwgng nguyén tir Si, nguyén tit N, nguyén tir O va nguyén tir Ti) c6
thé giéng v6i phép phan tich chung bing phuong phap XPS bang cach sir dung AlKo
la nguén tia X, nhung vi du, n6 ¢o thé duoc thuc hién véi thiét bi do va diéu kién do
sau day.

(Thiét bi do va diéu kién do)

Thiét bi do: thiét bi quang phd quang dién ti quét tia X, AXIS-NOVA do Kratos
Analytical, Ltd. san Xuat

Ngudn tia X: AlKa. (1.486,6 V)

Vung phén tich: 700 x 300pum

Ngoai ra, cac vi du vé phuong phap néu trén dé phan tach pho Sizp thanh dinh
twong ung véi 103,5 eV va dinh twong tmg vé6i 102,7 €V bao gébm phuong phap nhu
duoc mo ta dudi ddy. Trudc tién, dinh Cls cua phd quang phé dién tir tia X duoc hiéu
chinh dén 285 eV. Tiép theo, phd Sizp duge quan sat trong vung lan can nam trong
khoang tir 101 dén 106 eV dugc dua vao phép trur di nén bing phuong phap tuyén tinh.
Tiép theo, phd ma da dugc dua vao phép trir di nén duogc xir Iy bang ham phtc gdm
ham Gaussian va ham Lorentz va phd duoc phan tach thanh dinh nguyén tt Si hitu co

(102,7 €V) va dinh nguyén tir Si vo co (103,5 eV).
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Trong ban mo ta ndy, khi mang pht dugc mo ta trén déy dugc do bang phuong
phap XPS néu trén, cling dugc uu tién dbi voi mang phu thé hién céc tri s6 nhu duoc
mo ta dudi day. Fig.4 minh hoa hinh v€ mat cit ngang phéng to mot phan ctia mang
phu 2 cua tdm kim loai dugc phi. Dudi ddy, ving c6 do sadu 0 nm tr¢ 1€n va nhé hon
10 nm tir bé mat mang phit 2 vé phia tAm kim loai 1 dugc x4c dinh 12 16p ngoai cing
2x clia mang phi 2; ving ¢6 do sau 10 nm tré 1én va nh6 hon 100 nm tir bé mat mang
phu 2 vé phia tAm kim loai 1 dugc xac dinh la 16p bé mat 2y cia mang phu 2; va ving
¢d do sau 100 nm trd 1én tur bé mit mang pht 2 vé phia tAm kim loai 1 dugc x4c dinh
1a 16p than chinh 2z cia mang phu 2. Tiép theo, khi Six dugc xé4c dinh 13 ty 1& cua
nguyén tr Si tinh theo tong lugng nguyén t& Si, nguyén tir N, nguyén tir C, nguyén ti
O va nguyén tu Ti trong 16p ngoai cung 2x khi do bang phuong phap XPS néu trén, Six
la 8% nguyén tir tro 1én, tt hon néu 1a 10% nguyén ti tro 1én va 35% nguyén tu tro
xudng va tdt hon nita néu 12 15% nguyén tir tré 1én va 30% nguyén tir trd xudng.

Khi Siy, thé hién ty 16 ndng do nguyén ti Si trong 16p ngoai cung 2x, 1a 8%
nguyén tir tro 1én, tie 13, khi nhya silicon duge lam giau trén mat 16p ngoai cung 2, do
cing bé mit cia mang phu duge gia tang. Cén phai luu ¥ rang, khi mang phu 2 chira
san pham metyl silicat hoa ctng thay vi chira san pham nhuya silicon hoa ctng, tri s6
Six thuong nhé hon 8% nguyén tir vi metyl silicat khong c6 kha nang duge lam giau
trén bé mit.

Ngoai ra, trong mang phu 2, mdi trong s aix, oy va o thoa man cong thirc sau
khi do bang phuong phap XPS bing cach sir dung tia AlKo 1am ngudn tia X, trong d6
ax duoc xac dinh 1a ty 1€ cua luong nguyén tor O véi luong nguyén tir C trong 16p
ngoai cling 2x; oy duoc xac dinh 1a ty 1¢ cta lugng nguyén tir O véi lugng nguyén tu C
trong 16p bé mit 2y; va o, duoc xac dinh la ty 1& cia luong nguyén tir O v6i lugng

nguyén ti C trong 16p than chinh 2z.
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Khi ca ox > 0,8 va ox > oz > oy dugce thod mén, no thé hién réng bé mat mang
phti 2 da dugc dua vao xur ly ngon lura (xir ly va nudce hod), tic 1a, tinh wa nudc cua bé
mit mang phu 2 ¢ muc cao. Tiép theo, khi céc diéu kién nay dugc thod man, tinh
chéng vét ban vét mua cua tAm kim loai dugc phu 100 dugc gia ting rat nhiéu. Céan
phai luu y rang, t6t hon néu o duge md ta trén ddy nam trong khoang tir 1,2 dén 3.0
va tét hon nita néu nam trong khoang tir 1,5 dén 2,5. Ngoai ra, t6t hon nita néu cy nam
trong khoang ttr 0,07 dén 0,25 va con tét hon néu nam trong khoang tir 0,10 dén 0,20.
Hon nita, tbt hon nita néu o, nam trong khoang tr 0,3 dén 0,6 va con t6t hon néu nim
trong khoang tur 0,35 dén 0,5.

Dudi day, Iy do tai sao ca ox > 0,8 va ax > oy > o duge thoa man khi bé mat
mang pht 2 dugc dua vao xu 1y ngon lira (xit Iy wa nuéc hod) s€ dugc mo ta. Nhu
duoc mo ta trén ddy, khi vat liéu phu chta nhua silicon duge phu [én bé mat cta tAm
kim loai 1, nhua silicon dugc chuyén tai 1én bé mat mang va dugce pht mot cach déng
nhét doc theo bé mit mang. Do do, trong mang phu chira san phim nhwa silicon ho4
cing, 16p ngoai cung 2x thuong chira cdc nhom hitu co ¢6 ngudn gbc tir nhya silicon
v6i lwong 16n, va ndng do C giam dan theo tht tu tir 16p ngoai cung 2x, 16p bé mit 2y
dén 16p than chinh 2z. Tuy nhién, trong trudng hop nay, ax, ty 1€ clia lwong nguyén tir
O v6i luong nguyén tir C (dudi day cling duge goi la "ty 1¢ O/C") trong 16p ngoai cung
2x, thuong nhé hon 0,8. Trai lai, khi mang chira san phém nhua silicon hod cing dugc
dua vao xt 1y ngon Itra (xt Iy wa nude hod), cac nhom hitu co li€n két voi nguyén tir
Si ctia nhya silicon trong 16p ngoai ciing 2x bi phan huy va cdc nhom OH hodc nhom
tuong tu coO thé dugc dua vao hodc cic lién két siloxan c6 thé duoc tao ra. Do do, néng
do C giam va ndng do O ting trong 16p ngoai cung 2x. Tuc 1a, ty 1&¢ O/C trong 16p
ngoai cung 2x tr¢ nén rét 16n va dat dén 0,8 tré 1én. Mat khéc, 16p bé mat 2y va 16p
than chinh 2z khong bi anh huéng do x{r ly ngon ltra (x{r Iy wa nuéc hod) va ndng do
cua nguyén tir O va nguyén t& C khong thay déi. Tiép theo, khi chiing dugc so sanh, ty

1&¢ O/C trong 16p bé mit 2y nho hon ty 1€ trong 16p than chinh 2z vi 16p bé mat 2y ¢6
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ndng do cao cia nguyén tir C va 16p than chinh 2z c¢6 ndng dd thap cta nguyén ti C,
va tri s6 toi thiéu cta ty 18 O/C dugc quan sét trong 16p bé mit 2y. Do do, dat duoc ox
> Oz > Oly. .

Céan phai luu y rang, lugng nguyén ta O trong 16p ngoai cung 2x khong bi anh
huéng boi lugng nguyén t O ¢ ngudn gbc tir cac thanh phan khac chta trong mang
phit 2 (vi dy, hat v6 co chtra TiO2). Dudi déy,-ly do bén canh ly do nay s& dugc mo ta.
Cac hinh vé Fig.5 va Fig.6 la cdc bidu dd thé hién dinh Ols dugc xéc dinh bang
phuong phép XPS cua mang phi chita TiO2, dugc tao ra trong cac vi du 19 va 24, ma
s& 1an luot duge md ta dudi day. Ca hinh vé Fig.5 va Fig.6 thé hién cac dinh Ols & céc
vi trf véi cac dd sdu 0 nm, 10 nm, 50 nm, 100 nm, 200 nm, 300 nm va 500 nm tu bé
mit ciia mang phu 2 vé phia tAm kim loai 1. Trong ban mo ta nay, dinh Ols ¢6 ngudn
gbc tir TiO, thuong duge nhin thay trong vung 1an cén 530 eV, va céac dinh dugc nhin
thiy & cac vi tri khac v6i vi tri ma ving co6 ngudn gbc tir cac thanh phan khac nhu
nhua silicon. Nhu dugc minh hoa trén cac hiﬁh vé Fig.5 va Fig.6, trong mang phu 2,
dinh ddi v6i 16p ngoai cling 2x (ving c6 do sau 0 nm tré 1én va nho hon 10nm tir bé
mit mang phud 2) duoc nhin thdy trén mit v6i ndng luong 16n hon 530 eV. Trai lai, cac
dinh di voi 16p bé mit 2y va 16p than chinh 2z ctia mang phu 2 (cac vi tri ¢6 do sau
10 nm tr& 1én tir bé mit mang phu 2 vé phia tAm kim loai 1) dugc nhin thdy trong ving
1an can 530 eV. Tuc 13, trong mang phu 2, hat vd co nhu TiO2 cht yéu chira trong 16p
bé mit 2y va 16p than chinh 2z, va ching khong c6 kha nédng anh huong dén ndng do
ctia nguyén tir O trong 16p ngoai cung 2x.

Trong ban md ta nay, khi mdi luong nguyén tr Si, nguyén ti N, nguyén ti C,
nguyén tir O va nguyén ti Ti trong 16p ngoai cung 2x, 16p bé mit 2y va 16p than chinh
27z duge do bang phuong phap XPS, né c6 thé dugc phan tich trong céac didu kién sau
trong khi dang khic mang phu 2.

(Piéu kién do)

Thiét bi do: thiét bi quang phd quang dién tr quét tia X, VersaProbe II do
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ULVAC-PHI, INC san xuét.

Ngubn tia X: AlKo (mdt mau: 50 W, 15 kV) 1.486,6 eV

Vung phéan tich: 0,2 mm¢

Trung hoa dién tich st dung (sung dién tur + siing trung hoa ion)

(Piéu kién khic)

Diéu kién khic: dién 4p gia tdc ion Ar 1a 4 kV

Téc dd khic: 8,29 nm/phut (tinh theo SiO2), do trong mdi 10 nm

Can phai luu y rang, d6i voi tAm kim loai duoc phu 100 theo sang ché, &t hon
néu, goc truot metylen iodua trén bé mit me‘mg phu 2 nam trong khoang tir 15° tré 1én
dén 50° tré xubng, va tét hon nita néu 35° tré xudng. Nhu dugc md ta trén day, mang
pht 2 cua tAm kim loai dugc phu 100 theo sang ché dugc dua vao xtr Iy ngon lura (xtr
Iy wa nu6e hoa), nhung khi viée xit Iy wa nuéce hoa khong day du, s& khé thu dugc tinh
chdng vét ban vét nudc mua ddy du. Trong ban md ta nay, goc trugt metylen iodua
duoc gia tang khi bé mit mang phu 2 c6 tinh wa nuée & mirc cao hodc do rap 6 muc
cao. Tuy nhién, n6 dugc gia ting qud muc khi bé mit mang phu 2 ¢6 tinh wa nude
khong ddng déu. Vi dy, khi b& mit mang phu 2 duge xir Iy bang phuong phap xir Iy
dién hoa, goc truot metylen iodua 16n hon 50°. Tréi lai, khi bé mat mang phu 2 duoc
dua vao xtt 1y ngon lra, bé mit dugc lam va nude mot cach khong ddng nhat va goc
truot metylen iodua la 50° trd xudng.

Cén phai luu y ring, 1y do tai sao goc trugt metylen iodua 16n hon 50° khi tinh
wa nudc cia bé mit mang phu trd nén khong déu do viéc x1r ly phong dién hoa hoac
tuong tu ¢ thé duoc suy ra nhu sau. Hai mang phﬁ dugc gia dinh c6 mdt nhu sau: ca
hai mang phu c6 cac nhom wa nudc va céc nhom ky nudc v6i cung mot s6 lwong trén
cdc bé mit tuong g cua chung va mot trong s6 hai mang nay c6 su phan bb dong
déu cac nhom wa nude va nhom ky nude trong khi mang kia c6 sy phéan bb khong déu
cac nhém wa nude va nhoém ky nude. Cac gdc tiép xtc tinh cua ca hai mang phu noi

chung 1 giéng nhau do ching khong bi anh hudng bsi sy phan bb nhém wa nudce va
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nhom ky nude. Tréi lai, cac goc tiép xuc dong (goc trugt metylen iodua) cla cé hai
mang phu bi anh huong boi su phén bd ciia cac nhom wa nude va nhom ky nuée va do
do6 thu duge céc tri s6 khac nhau. Khi do goc trugt metylen iodua, néu sy phan bd cia
cac nhom wa nude va nhom ky nuée khong ddng déu, giot metylen iodua dugc hép
phu vao phén c6 mat @0 nhom wa nude cao. Tt la, khi suw phan bd nhom wa nudc va
nhom ky nude khong ddng déu, giot metylen iodua it c6 kha ning di chuyén va do d6
goc trugt tré nén 1on, so véi truong hop ma ¢ do sy phan bd ddng déu. Viéc xir ly
phong dién hoa co thé dua mot sb luong 16n nhém wa nudce vao trong bé mat mang
pht, nhu su phén bb cua chiing khong ddng déu. Do do, trong truong hop nhu vay, goc
truot metylen iodua co tri sb cao 16n hon 50°.

Can phai luu y rang, goc truot metylen iodua 1a tri s6 do duoc nhu sau. Trude
tién, nho giot 2 ul metylen iodua 1€n mang phﬁ 2. Tiép theo, bang cach st dung thiét bi
do goc tiép xuc, goc nghiéng clia mang phu 2 (goc gilta mét phang vudng géc voi luc
hap dan va mang phu) dugc gia ting ¢ tde @6 2°/gidy. Sau do, quan sat giot metylen
iodua bing may anh gin vio thiét bi do goc tiép xtc. Tiép theo, goc nghiéng tai thoi
diém khi giot metylen iodua bét du roi xubng duge xac dinh. Quy trinh nay dugc lap
lai 5 14n va tri s6 trung binh cla nim lan do duoc x4c dinh duéi dang goc trugt
metylen iodua clia mang phu 2. Cén phai luu ¥ ring tai thoi diém khi giot metylen
iodua bt dau roi xudng dugc xac dinh 1 thoi diém khi cad mép trén va mép dudi cua
metylen iodua (giot) theo hudng trong luc bt dau di chuyén.

Trong ban md ta nay, tAm kim loai 1 chira trong tAm kim loai duoc phu 100 theo
sang ché co thé gidng véi tAm kim loai dugc md ta trong phuong phap néu trén dé tao
ra tim kim loai duoc phu. TAm kim loai 1 ¢6 thé co mang Chuyén hoa hoa hoc, mang
phu 16t hodc twong tu duoc tao ra trén bé mat mién 1a né khong lam mét hiéu qué cua
sang ché. Hon nita, tAm kim loai 1 ¢6 thé dugc dua vao xi 1y dé tao ra tinh khong déu
nhu khic va vé& mién Ia n6 khong lam giam hiéu qua clua sang ché. Cu thé 13, t6t hon

néu, tAm kim loai 1 13 tam thép dugc ma dua trén k&m theo quan diém cén bang gitta
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chi phi va do bén lau dai.

Trong khi d6, mang phit 2 khong bi gi6i han mot cach cu thé mién 1a n6 it nhét
chira san pham nhua silicon hod cimg va dép ung cic dic diém k¥ thuit néu trén. San
phim nhua silicon hoa ctng c6 thé 1 san pham nhuya silicon hoa cing ma vat liéu phi
chtra, dugc mo ta trong phuong phap néu trén dé tao ra tAm kim loai duoc phu. Ngoai
ra, cu thé 13, tdt hon néu san phim nhua silicon hoé ctng ¢6 chu tric ¢6 ngudn gde tir
metyltrialkoxysilan hodc phenyltrialkoxysilah. Cac nhom metyl co ngudn gdec tir
metyltrialkoxysilan va cac nhom phenyl c6 ngudn gde tir phenyltrialkoxysilan c6 thé
duoc loai bé khi xtt 1y wa nudce hod (xir Iy ngon ltra) bé mat. Do d6, khi san pham nhya
silicon hod cting ¢6 ciu triic, tinh wa nudce cua bé mat mang phi 2 c6 thé duge gia tang
va tinh chéng vét ban vét mua cia tim kim loai duoc pht 100 ciing dugc gia ting.
Xem liéu san phdm nhua silicon hod cimg ma mang phu 2 chia c6 chu triic c6 ngudn
gbc tir metyltrialkoxysilan hodc phenyltrialkoxysilan hay khong c6 thé duoc xac dinh
bang cach thuc hién phép phén tich nguyén tb, phan tich cu triic hodc tuong ty cua
16p bé mit 2y.

Ngoai ra, lugng san pham nhua silicon hod cimg ma mang phu 2 chira duge lya
chon thich hop phu thudc vao loai tAm kim loai duoc phti 100 hodc twong tw, nhung tt
hon néu nam trong khoang tir 1 dén 10 phan khdi luong, t5t hon nita néu tir 2 dén 7
phén khdi lugng, con t5t hon néu tir 2 dén 6 phﬁn khéi lugng, va dic biét t5t hon nita
néu tir 3 dén 6 phin khéi luong so vi 100 phin khéi lugng ctia tong khéi luong mang
phu 2. Khi lugng san pham nhua silicon hod cimg ma mang pht 2 chira nim trong
khoang nay, ty 1¢ nguyén tir Si trong bé mit mang phi 2 (Sia néu trén) co thé duoc gia
tang mot cach day di, nhd dé tao ra tdm kim loai dugc pht ma trong d6 khong Xudt
hién cac vét ban vét mua va tinh chéng xudc va kha ning xt ly ubn cong thoa man.
Hon nita, cu thé 13, khi lwong san pham nhua silicon hoa ctng 1a 1 phén khéi luong tré
1én, thi ty 1& ndong dd nguyén ti Si néu trén trong bé mat, Sia, c¢6 thé 12 8% nguyén tix

tr¢ 1én. Mit khac, khi ham lugng san phém nhua silicon hoa cting 1a 10 phén khdi
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luong tré xubng, thi mang phu khong thé cing qua mirc va kha ning xu ly udn cong
cling thod man.

Hon nita, mang pht 2 ¢6 thé chita nhya khac ngoai san pham nhua silicon hod
ciing va con co thé chira cac hat vo co, hat hitu co, chét tao mau hodc twong tu. Nhua,
hat v6 co, hat hitu co, chit tao mau néu trén hodc tuong ty c6 thé giéng v0O1 thanh phé”m
ma vét liéu pht chira dugc mo ta trong phuong phap néu trén dé tao ra tim kim loai
duoc pha. Can phai luu y rang, lwvong nhwa ma mang phu 2 chira duoc lya chon thich
hgp phu thudc vao mg dung cua tAm kim loai dugc pht 100 hodc loai nhya, nhung tdt
hon néu luong nhwa nam trong khoang tir 25 dén 60 phan khdi luong va t‘ét hon niia
néu tir 30 dén 50 phan khéi lugng so véi téng khéi lwgng mang phu 2 theo quan diém
vé d6 bén ctia mang phu 2 hodc twong ty.

Mit khac, lugng hat vo co va/hodc hat hitu co ma mang phu 2 chra duge lua
chon thich hop phu thudc vao diéu kién bé mit mang phu 2 hodc tuong tu. Thong
thuong, tong lwong hat vo co va hat hitu co 6 thé c6 thé ndm trong khoang tir 1 dén 40
phin khéi lugng so véi 100 phén khéi lugng clia khéi lugng mang phu 2. Hon nita, tot
hon néu lugng chit tao mau nam trong khoang tir 20 dén 60 phén khéi lugng va tdt
hon nita néu tir 30 dén 55 phan khéi luong so véi téng khdi lugng ctia mang phi 2.

Hon nita, d6 day cia mang phu 2 duoc lua chon thich hop phu thudc vao ung
dung ctia tim kim loai dugc phu 100 va tuong tw, nhung n6 thuong nim trong khoang
tir 3 dén 30 pm. PO day 1a tri s6 duoc xac dinh thong qua phuong phap trong luc tir
trong lugng riéng cia mang phi dugce nung va su khac nhau vé trong luong ciia tim
kim loai duoc pht 100 trude va sau khi loai bé mang phu 2 béng cach phun cét hodc
twong tu. Khi mang phd 2 qua méng, do bén va dic tinh che phil cia mang phu 2 ¢
thé khong du. Mit khac, khi mang pha 2 quéa day, chi phi san Xuét gia ting va bot co
thé dé xudt hién trong qua trinh nung.

Vi du thuc hién sang ché

Duéi diy sang ché s& dugc mo ta mot cach chi tiét c6 dua vao cac vi du; tuy
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nhién, sang ché khong bi gi¢i han ¢ cac vi du nay.
1. Tao ra vat liéu phu (1)

Mbi vat liéu phit dugc tao ra theo phuong phép sau.
1-1. Téng hop nhya silicon dya trén metyl 1

Nap 408g (3,0 mol) metyltrimetoxysilan vao trong binh thot c¢b 2 lit. Tiép theo,
thém 800g nudc vao & 10°C hoac thip hon va tron k. Tiép theo, trong didu kién lam
mét bing d4, thém nhé giot tr 180 dén 216 g (10,0 dén 12,0 mol) dung dich nudc axit
clohydric 0,05 N vao & tir 5 dén 25°C trong tir 20 dén 40 phut. Sau khi hoan thanh vige
nhé giot, khudy hén hop & tir 5 dén 25°C trong tir 0,6 dén 6 g d¢ hoan thanh qua
trinh thuy phan va ngung tu hydrat hoa khu. Két qua 13, thu dugc dung dich chira bay
loai nhua silicon dya trén metyl tir A dén G, mdi loai nhua c6 néng dd nhoém silanol
khac nhau. Can phai luuy réng, sb lugng nhom silanol va sb luong don vi cAu trac cta
nhua silicon dua trén metyl tor A dén G duoc diéu chinh thong qua thoi gian phan tng
(thoi gian khuéy) va nhiét @6 phan ng dugc mo ta ¢ trén, cling nhu lugng dugce bd
sung ctia dung dich nude axit clohydric duge md ta trén day.

Tiép theo, tir dung dich thu dugc, metanol duoc tao ra nho sy thuy phan dugc
chung cat dudi ap sudt giam & 70°C va 60 mmHg trong 1 gio. Tao van duc dung dich
thu duoc sau khi chung cit metanol, va sau khi dé yén qua dém, phan tach dung dich
nay thanh 2 16p. Ldp phia dudi la nhya silicon két tia ma khong hoa tan dugc trong
nude. Thém 469g metyl isobutyl keton (MIBK) vao dung dich thu duoc va khudy hdn
hop & nhiét do trong phong trong 1 gio. Két qua 13, nhya silicon két ta dugc hoa tan
hoan toan trong MIBK. Tiép theo, dé yén dung dich thu dugc dé dugc phén tach thanh
16p nuéce va lop MIBK. Tiép theo, 16p nudr, la 16p phia dudi, dugc loai bo bang cach
sir dung binh thot cb duogc trang bi vo1 dé thu duoc dung dich nhya silicon khong mau
va trong sudt ¢ ham lugng chét rén 50% khéi lugng.

Khi ciu tric cia nhua silicon dua trén metyl A thu duoc dugc do bang 2Si-

NMR, quan sat dugc hai tin hiéu rong. Sy thay d6i hod hoc ciia ching 1a nhu sau: (1) 8
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= 54 dén —58 ppm va (2) § =—62 dén —68 ppm. Su thay dbi hoa hoc nay dugc cho la
nguyén ti silic don vi Tw-2 va don vi Tm-3 trong s cac don vi Tm lan luot co cong
thire sau. Ttc 13, don vi Tm-1 khong dugc chira trong nhya silicon dua trén metyl A.
Ngoai ra, khi phép phén tich IH-NMR duoc thuc hién trén nhya silicon dua trén metyl
A, phat hién ra rang tit ci cdc nhom metoxy co nguén gbc tir metyltrimetoxysilan

dugc thuy phan thanh nhém hydroxy.

[cong thuc 4]
CHgy CHs CH;
Si0—Si—OH Si0O—Si—0OSi Si0—Si—O8Si
OH OH OSi
(don vi Tim-1) (don vi Tm-2) (don vi Tim-3)

Hon nita, phép phan tich GPC (theo polystyren) duoc thuc hién trong cac diéu
kién sau dé do trong lugng phan tir trung binh theo trong luong (Mw) va su phan b
trong luong phan t& (Mw/Mn) cia nhya silicon A.

M6 hinh do: HL.C-8320GPC do TOSOH CORPORATION san xut

Cot: Shodex K-G + K-805L x 2 + K-800D

Dung mdi rira giai: cloroform

Nhiét do: 6n nhiét cot 40,0°C

Téc dd dong: 1,0 mL/phit

Nong do: 0,2% khdi lugng/thé tich

Thé tich bom: 100pl

Tinh tan: hoa tan hoan toan

Xt ly trude: loc bing mang loc 0,45um

B6 do: khuc xa ké vi sai (RI)

Tuong tu, ddi véi mdi loai nhua silicon dua trén metyl B dén G, céu truc dugc
xac dinh bang phép phan tich ¥Si-NMR va 'H-NMR. Ngoai ra, trong luong phan tir
trung binh theo trong lugng (Mw) va su phén bd trong lwong phan t& (Mw/Mn) do
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dugc bang phép phan tich GPC. Két qua phan tich dbi voi cac loai nhya silicon dua

trén metyl A dén G dugc thé hién trong Bang 1 dudi day.

Béang 1
Trong | Su phan bon vi Tm Luong nhom
lugng phén | bd trong ‘ ' _ ‘ silanol so v&i
Nhua Don vi Ponvi [Ponvi Tm-{Pon vi T-
tlr trung lugng ] luong
silicon T/donviD Tm-1 2 3 '
binh theo | phén tr nguyén tr Si
(%o mol) | (% mol) | (% mol)
trong luong |(Mw/Mn) (% mol)
A 48000 7,2 100/0 0 8 92 8
B 2600 2,4 100/0 0 29 71 29
C 1400 1,7 100/0 0 38 62 38
D 790 1,4 100/0 0 48 52 48
E 51000 11,8 100/0 0 4 96 4
F 1300 1,3 100/0 0 52 48 52
G 680 1,1 100/0 0 24 76 24

1-2. Tong hop nhi_ra silicon dua trén metyl 2

Nap tir 286 dén 163g (2,1 dén 1,2 mol) metyltrimetoxysilan va tir 108 dén 216g
(0,9 dén 1,8 mol) dimetyldimetoxysilan vao trong binh thét ¢ 2 lit. Tiép theo, thém
800g nude vao ¢ 10°C hodc thap hon va tr@ﬁ k§. Tiép theo, trong diéu kién lam mat
bing da, thém nho giot 180 dén 216g (10,0 dén 12,0 mol) dung dich nuéc axit
clohydric 0,05 N vao & tir 5 dén 25°C trong tir 20 dén 40 phit. Sau khi hoan thanh viéc
nhé giot, khudy hdn hop & tir 5 dén 25°C trong tir 0,6 dén 6 gios dé thuc hién viéc thuy
phan va ngung tu hydrat hoa khir. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, cac thao tac twong
tu dugc thuc hién nhu qud trinh téng hop nhua silicon dya trén metyl 1 dé thu duoc
dung dich nhya silicon chira ba loai nhya silicon dua trén metyl H dén J c6 ham luong
chit rén khoang 50% khdi luong. Can phai lvu y rang, sb lugng nhém silanol va s&
luong don vi céu truc cta nhua silicon dua trén metyl H dén J duoc diéu chinh thong
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qua thoi gian phan g (thoi gian khudy), nhiét do phén ung, luong duge thém vao cua
dung dich nudc axit clohydric va lugng duoc nap duoc md ta trén day.

Dé6i v6i mdi loai nhua trong b cac loai nhuya silicon dua trén metyl H dén J thu
duoc, chu tric duge xac dinh bing cac phép phan tich 2Si-NMR va 'H-NMR. Hon
nita, trong luong phén tit trung binh theo trong lugng (Mw) va su phan b trong lugng
phan t&r (Mw/Mn) dugc do bang phép phan tich GPC. Két qua phan tich d6i voi nhua
silicon dya trén metyl H dén J dugc thé hién trong bang 2 dudi day. Cén phai luu y
réng, don vi Dm-1 va don vi Dm-2 trong bang 2 la cac don vi cAu trac 14n luogt 6 céac
cong thue sau.

[cong thirc 5]

CHs CHs
Si0O—Si—OH SiI0O—Si—O0Si
CHj CHj

(don vi Dim-1) (don vi Din-2)

Béang 2

Trong Pon vi T Pon vi Dny

luong
Su phéan Luong nhém
phan tu ) )
bb trong | Pon vi {Pon vi|Don vi|Pon vi|DPon vi|Don vi silanol so véi

Nhua | trung _
luong |T/donvi| Tm-1 | Tm-2 | Tw-3 | Dm-1 | Dn-1 luong

silicon | binh

theo phén tr D (% (% (% (% (% |nguyén tu Si
(Mw/Mn) mol) | mol) | mol) | mol) | mol) (% mol)
trong
luong
H 2900 2,7 71/29 0 21 50 4 25 25
I 2400 1,9 55/45 0 19 36 9 36 28
J 2100 2,0 40/60 0 14 26 13 47 27

1-3. Téng hop nhua silicon dya trén metyl/phenyl 3
Nap tir 326 dén 41g (2,4 dén 0,3 mol) metyltrimetoxysilan va tir 119 dén 535g
(0,6 dén 2,7 mol) phenyltrimetoxysilan vao binh thot c¢b 2 lit. Tiép theo, thém 800g
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nuéc vao & 10°C hodc thip hon va tron k. Tiép theo, trong diéu kién lam mat bing da,
thém nhd giot tur 180 dén 216 g (10,0 dén 12,0 mol) dung dich nuédc axit clohydric
0,05 N vao & tir 5 dén 25°C trong tlr 20 dén 40 phut. Sau khi hoan thanh viéc nho giot,
khudy hdn hop & tir 5 dén 25°C trong tir 0,6 dén 6 gid dé hoan thanh viéc thuy phén va
ngung tu hydrat hoa khtr. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, cac thao tac tuong tu dugc
thuc hién nhu téng hgp nhya silicon dua trén metyl 1 dé thu dugc dung dich chira nam
loai nhua silicon dya trén metyl/phenyl K dén O c6 ham luong chét rin khoang 50%
khdi lwong. Can phai luu y rang, sd lugng nhém silanol va s6 luong don vi cdu tric
cua nhua silicon dua trén metyl/phenyl K dén O dugc didu chinh thong qua thoi gian
phan tng (thoi gian khudy), nhiét do phan ung, lugng duoc thém vao cia dung dich
nuéce axit clohydric va lugng dugce nap duoec mo ta trén day.

D6i v6i mdi loai nhua trong sb céc loai nhua silicon dua trén metyl K dén O thu
duoc, chu tric dugc xdc dinh bing phép phén tich 2Si-NMR va "H-NMR. Can phai
luu ¥ rang, khi cdu triic cia nhya silicon dua trén metyl/phenyl L dugc do bang 2°Si-
NMR, quan sat duge bon tin hidu rong. Sy thay d6i hoa hoc ctia ching 1a nhu sau: (1)
& =—52 dén —61 ppm, (2) 8 = —62 dén —71 ppm, (3) & = —67 dén —75 ppm va (4) § =
~75 dén —83 ppm. Céc thay d6i hoa hoc nay dugc cho la nguyén tir silic cia don vi
Tw-2, don vi Tin-3, don vi T2 va don vi T¢-3 trong s6 cac don vi Tm va don vi Tt lan
luot c6 cong thirc sau. Ngoai ra, khi phép phan tich 'TH-NMR duoc thyc hién trén nhya
silicon dua trén metyl/phenyl L, phat hién ra ring tit ca cdc nhém metoxy c6 ngudn
gbc tr metyltrimetoxysilan va phenyltrimetoxysilan duoc thuy phan thanh nhém
hydroxy. Hon nita, trong lugng phén tir trung binh theo trong luong (Mw) va su phéan
bd trong lwong phan ti (Mw/Mn) duge do bang phép phan tich GPC. Két qua cua
phép phan tich dugc thé hién trong bang 3.

[cOng thuc 6]
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CHs CHs, CHa
Si0—Si—OH SiI0—Si—OSi Si0—Si—O0Si

OH l OSi
(don vi Tim-1) (don vi Tm 2) (don vi Tm-3)
Si0—Si—O0H SO@OS SO@OS

éH OH OSi

(don vi T¢-1) (don vi T¢-2) (don vi T¢-3)

Béang 3
Trong bPon vi Tm Pon vi Tt
luon Luong
& Su phéan
phan tir| _ DPon | Pon | Pon nhém
bo trong | Don vi . ~ |DPon|Don|Don|
Nhua | trung Metyl/| vi Vi vi | ,, ) silanol so
luong | T/don vi Te-{vi Te-|vi Te=|
silicon | binh ‘ phenyl| Tm-1 | Ti-2 | Tm-3 voi lugng
phanta | viD 1 (%2 (%3 (%
theo (% | (% | (% nguyén tu
(Mw/Mn) mol)|mol) |mol)|
trong mol) | mol) | mol) Si (% mol)
luong
K 2600 2,4 100/0 |80/20| O 20 60 0 5 |15 25
L 3100 2,9 100/0 |66/34| 0 18 | 48 0 9 | 25 27
M 2400 2,1 100/0 |50/50| O 15 35 0 | 16 | 34 31
N 2600 1,8 100/0 |20/80( O 5 15 0 |21 |59 26
) 3200 2,9 100/0 |10/90| O 3 7 0 | 29| 61 32

1-4. Tong hop nhua silicon dua trén metyl/phenyl 4

Nap tr 109 dén 27g (0,8 dén 0,2 moD metyltrimetoxysilan, 198 g (1,0 mol)
phenyltrimetoxysilan va tir 144 dén 216 g (1,2 dén 1,8 mol) dimetyldimetoxysilan vao
binh thét ¢ 2 lit. Tiép theo, thém 800g nudc vao & 10°C hode thap hon va tron k.
Tiép theo, trong diéu kién 1am mat bang da, thém nhé giot tir 180 dén 216 g (10,0 dén
12,0 mol) dung dich nudc axit clohydric 0,05 N vao ¢ tir 5 dén 25°C trong tir 20 dén
40 phut va khudy hdn hop & tir 5 dén 25°C trong tir 0,6 dén 6 gi dé hoan thanh viéc

thuy phan va ngung tu hydrat hod khir. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, cac thao tac
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twong tu dugc thuc hién nhu téng hop nhuya silicon dua trén metyl 1 dé thu dugc dung
dich nhua silicon chira ba loai nhya silicon dua trén metyl/phenyl P dén R c6 ham
luong chét rin khoang 50% khéi lugng. Can phai luu y rang, s6 lwgng nhom silanol va
s6 luong don vi chu truc cua nhua silicon dua trén metyl/phenyl P dén R dugc diéu
chinh thong qua thoi gian phan g (thoi gian khudy), nhiét do phan tmg, luong duoc
thém vao cua dung dich nudc axit clohydric va lugng dugc nap dugc mo ta trén day.
Déi voi mdi loai nhua trong sb cac loai nhua silicon dya trén metyl P dén R, chu
trac duoe xdc dinh bing phép phan tich 2Si-NMR va 'H-NMR. Hon nita, trong luong
phan t&r trung binh theo trong lugng (Mw) va su phan bd trong lugng phén ti

(Mw/Mn) duoc do bang phép phan tich GPC. Két qua ciia phép phén tich nay dugc thé

hién trong bang 4.
Bang 4
Trong Dbon vi T DonviTs |[Pon viDm
Luong
lrong Su phan nhém
phan ti| | Don Pon |Pon |Don|DPon |Pon |Pon |Don | Don
bo trong | . . : : : . . . |silanol so
Nhua | trung viT/ Metyl/| vi | vi | vi | vi | vi | VI | VI | V]
‘ luong _ véi lugng
silicon| binh don viphenyl| Tm-1|Tm-2{Tm-3| Te-1 | T#-2 | Te-3 |Diu-1|Dim-2 A
theo p han () ( () 0 ()} ( () () nguyen
. (Mw/Mn) D % | % | (% | (% | (% | (% | (Y| (% i Si (%
trong mol)|mol) [mol) |mol) {mol)|mol) {mol) mol) | )y
luong
P | 4200 3,1 60/40|66/34| 0 | 11 | 15| 0 | 14 |20 | 0 | 40 25
Q |3900 3,1 50/50(66/34| 0 8 8 0 |18 16| 0 | 50 28
R | 3300 2,7 140/60|66/34| 0 | 3 3 0 |21 |13 | 0 | 60 28

1-5. B6 tri metyl silicat va etyl silicat

D6i v6i metyl silicat va etyl silicat, céc san pham thuwong mai sau duoc sir dung.
[Metyl silicat S]

Metyl silicat 53A (do Colcoat Co., Ltd. san xult, san phdm ngung tu cla
tetrametoxysilan) trong lwong phén tu trung binh theo trong lugng (Mw): 840, sd trong
luong phan tt trung binh (Mn): 610, Mw/Mn = 1,4

[Etyl silicat T]
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Etyl silicat 48 (do Colcoat Co., Ltd. san Xuét, san phém ngung tu cua
tetractoxysilan) trong lugng phan tir trung binh theo trong luong (Mw): 1.300, s trong
lwong phan tr trung binh (Mn): 850, Mw/Mn = 1.5
1-6. Chudn bi vat liéu phu

Bing cach tron nhua polyme polyeste ¢6 sb trong lugng phén tir trung binh
5.000, nhiét d6 chuyén tiép thuy tinh 1a 30°C va tri sd hydroxy lad 28 mgKOH/g (do
DIC Corporation san xuét) va tac nhan hod cing nhya melamin dugc metyl hoa co
90% mol nhoém metoxy (CYMEL (R) 303, do Mitsui Cytec Co., Ltd. san xuét), ché
phém chtra nhua polyeste dung lam nén va thu dugc tac nhan hoa ciing nhya melamin.
Ty 1é tron ciia nhya polyeste va tdc nhan ho4 ciing nhya melamin dugc metyl hod la
70/30.

Thém 1% khdi luong axit dodexylbenzensulfonic lam chit xuc tac vao ché pham
duoc md ta trén ddy, so v6i ham lugng chét rén cta ché pham dugc mo ta trén day.
Hon nita, thém tiép dimetylaminoetanol vao. Can phai luu y rang, luong
dimetylaminoetanol dugc thém vao sao cho lugng twong duong amin ciia n6 gép 1,25
lan luong twong duong axit ctia axit dodexylbenzensulfonic.

Hon ntta, nhu dugc thé hién trong bang 35, mdi loai nhua trong sb cac loai nhua
silicon dua trén metyl néu trén, nhya silicon dua trén metyl/phenyl, metyl silicat hodc
etyl silicat dugc thém vao sao cho luong cta no6 1a 5% khéi lugng so véi tong ham
luong chét rin cta vat liéu phu. Ngoai ra, dbi véi vat lidu phtt ma metyl silicat hodc
etyl silicat dugc thém vao, trietyl orthoformat dugc thém vao sao cho lugng cia no la
5% khdi lugng so voi téng ham luong chét ran cua vat liéu phu.

1-7. B4 tri tim kim loai

Tém thép ma hop kim Zn-55% Al nhing néng c6 kich ¢ A4 (210 mm x 297
mm) ¢6 do day tdm 0,27 mm va lugng két ling ma trén mdi mat 1a 90 g/m? dugc bd tri
lJam tAm kim loai, va bé mat ctia nd dugc téy béng kiém. Tiép theo, chit long xur ly

cromat loai tng dung (NRC300NS, do Nippon Paint Co., Ltd. san xuét) dugc phu 1én
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bé mit tim kim loai sao cho luong két léng Cr 1a 50 mg/m?. Hon nira, vat liéu phu 16t
dua trén nhua epoxy (700P, do Nippon Fine Coatings Inc. san xuit) duoc phu bang
cach st dung thiét bi phu truc ldn sao cho do day cua mang hoa cing 1a 5 um. Tiép
theo, nung tAm thu dugc sao cho nhiét dd cao nhit ma tAm nén dat duoc 1a 215°C, theo
d6 thu duoc tAm thép da ma c6 mang phu 16t duoc tao ra trén d6 (dudi day, cling don
gian dugc goi la "tim thép dd ma").

2. Tao ra tim kim loai dugc phu (1)

Trong mdi vi du trong sb cac vidutu 1 dén 16 va vi du so sanh 1, 2, 11 va 12,
tAm kim loai dugc phu thu dugc béng cach thuc hién viéc tao mang phu va xu ly ngon
lira sau ddy. Ngoai ra, trong mdi vi du trong s& cac vi du so sanh tir 6 dén 8, tim kim
loai duoc phu thu dugce bang cach thuc hién viéc tao mang phu va xt ly phong dién
hoa sau day. Mit khéc, trong mdi vi du so sanh trong b cac vi du so sanh tir 3 dén 5,9
va 10, tAm kim loai duoc phu thu duoc b@ing cach chi thuc hién viéc tao mang phu sau
day.

2-1. Tao mang phu

MB3i vat liéu phit duge thé hién trong bang 5 va bang 6 duge phii 1én tim thép da
ma néu trén béng cach st dung thiét bi pht truc 13n sao cho d6 day cua mang hoa cung
1a 18 um, va dugc nung trong 45 gidy sao cho nhi¢t do cao nhét ma tim thép dat duoc
14 225°C va van tbc gi6 trén bé mit tdm 12 0,9 m/s. Cén phai luu y rang, dé xac nhan
tinh On dinh cua vat liéu phu, mdi vt liéu pht dugc phu 24 gio sau khi tao ra no.

2-2. X ly ngon Ira (céc vi du tur 1 dén 16 va vi du so sanh 1, 2, 11 va 12)

Mang phu dugc tao ra trong budc tao mang phii dugc md ta trén déy dugc dua
vao xtr Iy ngon ltta. St dung F-3000 do Flynn Burner Corporation (USA) san xudt 1am
thiét bi ddt dé xa 1y ngon lira. St dung khi hon hop thu duge bang cach tron khi LP
(khi d6t) va khong khi kho sach (ty 1€ cta khi LP:khong khi kho sach (ty 1€ theo thé
tich) = 1:25) lam khi dét bng cach sir dung thiét bi tron khi. Ngoai ra, toc do dong clia

modi loai khi dugc diéu chinh sao cho, doi véi lecm? cua dot cua thiét bi dot, toc do
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dong khi LP (khi d6t) 1a 1,67 L/phut va tdc do dong khong khi kho sach 1a 41,7 L/phut.
Chidu dai (chidu dai duge thé hién boi chit L trén Fig.1A) clia cira ddt clia dau dot theo
hudng van chuyén ctia mang pht dugc thiét 1ap 1a 4 mm. Chidu dai (chiéu dai dugc thé
hién boi chit W trén Fig.1B) cua cira d6t clia dau dot theo huéng vudng gée v6i hudng
vén chuyén dugc thiét 1ap 1a 450 mm. Hon nita, khodng céch gitra cira a6t clia dau dbt
va bé mit mang phu dugc thiét lap 1a 50 mm phu thudc vao lugng xir Iy ngon lua
mong mudn. Hon nita, tdc do van chuyén cia mang phu duoc thiét 1ap 1a 30 m/phut,
theo d6 didu chinh luong xir Iy ngon lira 1a 212 kJ/m*.

2-3. X1 ly phong dién hoa (vi du so sanh tir 6 dén 8)

Pé xur ly phong dién hoa, sit dung thiét bi xt Iy phong dién hoa do Kasuga
Denki, Inc. san xudt c6 cac dic tinh k§ thuat sau day.

(Pac tinh k¥ thudt)

Dién cuc: dién cuc gém

Chiéu dai dién cuc: 430 mm

Cong xuit: 310 W

Ngoai ra, mdi mang phu dugc dua vao xur Iy phéng dién hoa mot lan. Lugng Xt
ly phong dién hoa duoc diéu chinh thong qua tdc do xur ly. Cu thé 13, viéc xu ly duogc
thuc hién & 3,8 m/phut, nho do thiét 1ap lwong xir ly phong dién hoa 1a 200 W-phtt/m?.
3. Thir nghiém (1)

DPbi vé6i tAm kim loai duoc phit duoc tao ra trong cac vi du va vi du so sanh hoac
cdc méu thir nghiém duoc tao ra béng cach st dung vét li€u phti dugc sir dung trong
cac vi du va vi du so sanh, céc thit nghiém sau ddy duoc thuc hién. Két qua dugc thé
hién trong bang 5 va bang 6.

(1) Luong nhya silicon hogc silicat dugc bay hoi

Béng cach phu mdi loai vat liéu phu trong sb céac loai vat liéu pht dugc st dung

trong cac vi du va vi du so sanh lén bé mit tAm nhom (JIS A5052) c6 do day 0,5 mm

sao cho do day mang la 18 um, mang phu dugc tao ra. Tiép theo, cat tAm nhoém da phu
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¢6 mang pht duge tao ra trén d6 thanh hinh vuéng 10 cm x 10 cm, ma dugc hoa tan
trong dung dich axit hdn hop chtra axit flohydric, axit clohydric va axit nitric va dugc
gia nhiét tiép bang cach chiéu xa bing vi séng. Tiép theo, bang céch pha lodng dung
dich v&i nuée siéu tinh khiét dén thé tich nhét dinh, dung dich thir nghiém duoc tao ra.
Bing cach st dung thiét bi phan tich ICP-AES (kicu ICPE-9820) do Shimadzu
Corporation san xuét, Si trong dung dich thtr nghiém dé dugc phan tich dinh luong.

Trong khi do, vat liéu pht duoc tao ra theo cung mot cach nhu trong cdc vi du va
vi du so sanh ngoai tru réng nhua silicon hoic silicat khong duoc thém vao, va vét li¢u
pht dugc su dung dé tao ra mang phu. Tiép theo, nhu dugc md ta trén day, Si trong
chét long thtr nghiém d6 duoc phan tich dinh luong.

Bing cach so sdnh cac két qua nay, lugng Si ¢6 ngudn gbc tir nhyra silicon hodc
silicat trong mdi loai mang phu dugc xac dinh. Ngoai ra, lugng Si trong mang phu
dwoc xac dinh bang cach tinh toan trong trudng hgp ma ¢ d6 nhya silicon hodc silicat
hoan toan khong bi bay hoi. Tiép theo, bang cach so sénh luong Si trong truong hop
ma & d6 khong xay ra qua trinh bay hoi va luong Si trong mdi loai mang phu dugc tao
ra trong cac vi du hodc vi du so sanh, lugng nhya silicon hoic silicat dugc bay hoi khi
tao ra mang phu dugc déanh gié trén co s& cac tiéu chi sau day.

D: lugng bay hoi 20% trd 1€n

C: nam trong khoang tir 10% trd 1én dén nho6 hon 20%

B: nam trong khoang tr 3% tr& 1én dén nho hon 10%

A:nho hon 3%

Cin phai luu ¥ ring, C, B va A dugc danh gid 1a dat chiéu chuan.

(2) Béanh gia v& tinh 6n dinh khi luu trit cia vat liéu pht

Vit liéu phu dugce st dung trong céc vi du va vi du so sanh dugc luu trlt trong
budng tinh nhiét & 40°C, va do do nhét cia mdi vat liéu phu sau 15 ngdy bang nhdt ké
kiéu B. Tiép theo, béng cach so sanh cdc dd nhdét trude va sau khi luu trit, viéc danh

gia dugc thye hién trén co so cac tiéu chi sau day.
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D: gel hoa trong 15 ngay sau khi dé trong budng tinh nhiét

C: tbc @6 tang do nhot cua vt liéu phu la 100% trd 1én trude va sau khi luu trir
trong budng tinh nhiét

B: tbc d6 ting do nhot cua vét liéu phi nam trong khoang tir 30% tro 1én dén nho
hon 100% trudc va sau khi luu trit trong budng tinh nhiét

A: téc d0 ting do nhot ctia vat lidu phii nhd hon 30% trude va sau khi luu trit trong
budng tinh nhiét

Cn phai luu ¥ riing, C, B va A dugc dénh gid 12 dat tiéu chuan.
(3) Phuong phép danh gia do ctmg but chi

Theo JIS K5600-5-4 (ISO/DIS 15184), thir nghiém do ctng but chi dugc thuc
hién dé danh gia tinh chéng xudc cla bé mit mang phu. Tinh chéng xudc cla bé mat
mang pht duge danh gia trén co s céac tiéu chi sau.

A: H hoac cing hon

B: B dén HB

C: 2B hodc mém hon

Can phai luu y rang, A va B dugc danh gia la dat tiéu chuén.
(4) bo gobc tiép xtic voi nude

Do goc tiép xuc véi nude d6i v6i bé mit mang phu cla tam kim loai dugc phu
duoc tao ra trong cac vi du va vi du so sanh. Phép do duoc thuc hién béng cach tao ra
0,01 cc giot nudce tinh khiét trong buéng 6n dinh nhiét va 4n dinh do 4m & nhiét do
mdi trrong 23 + 2°C va do 4m twong ddi 50 + 5%, va s dung thiét bi do goc tiép xuc
DM901 do Kyowa Interface Science, Inc san XUAt.
(5) Danh gia tinh chéng vét ban vét mua

Tinh chéng vét ban vét mua duge danh gid nhu sau.

Mdi tAm kim loai duoc phi duge tao ra trong cac vi du va vi du so sanh duoc
gan vao bang 19 ra theo phuong thang dung. O trén tAm kim loai duoc phu, tAm lugn

séng con duge gin vao & goe 20° so voi mat dat. Tiep theo, tam luon song dugc lap
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dit sao cho nudc mua roi xuéng bé mit tAim kim loai dugc pht dudi dang vét. Trong
trang thai nay, thir nghiém phoi ngoai troi dugc thyc hién trong 6 thang, va sau do
quan sat trang thai bam dinh vét ban. Tinh chéng vét ban vét mua duoc danh gia béng
cach st dung su khac nhau vé d6 sang (AL) cua tdm kim loai dugc phu trude va sau
khi phoi nhu sau.

D: AL 14 2 tré 1én (vét bin dang ké)

C: AL nim trong khoang tur 1 trg l1én dén nho hon 2 (vét ban vét mua khong
dang ké, nhung nhin thay duoc)

B: AL nh6 hon 1 (vét ban vét mua khé nhin thay)

A: AL nhé hon 1 va khong nhin thay vét ban vét mua

Cin phai luu ¥ ring, C, B va A dugc dénh gié 1a dat tiéu chuan.
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Nhu duge thé hién trong bang 5 va bang 6, tham chi khi mang i:)hfl duoc tao ra
bing cach st dung vat lidu phi chita nhya silicon, chi c6 viéc nay khong dan dén su
cai thién. Ddi véi loai nhua bét ky trong sd cac loai nhua silicon, goc tiép xuc voi nudc
ctia mang phu 1a & muc cao va tinh chéng vét ban vét mua cia tam kim loai duge pht
& mirc thdp (Vi du so sanh 3 dén 5). Ngoai ra, thdm chi khi vi¢c xt Iy phong dién hoa
duoc thuc hién sau khi tao mang phu, goc tiép xic voi nuGe & muc cao va tinh chéng
vét ban vét mua khong day da (Vi du so sanh 6 dén 8). Nguoi ta cho rang s& kho dé xi
ly phong dién hoa @8 thuc hién mot cach ddng nhat viée xtt Iy tao tinh wa nudc.

Trai lai, d6i v6i moi tdm kim loai dugc phi thu duoc bang cach tao mang phu
v6i vat liéu pht chira nhya silicon ma trong d6 s6 lugng (s& mol) nhém silanol nim
trong khoang tur 5 dén 50% mol so v6i sb lwong (s6 mol) nguyén tr Si va bang cach
thue hién viéc xtr 1y ngon Iwra, goc tiép xtc voi nude di nho va tinh chbng vét ban vét
mua & muc chép nhan duoc (cac vi du tur 1 dén 16). Nhua silicon chra nhom silanol
v6i lugng nam trong khodng dugc md ta trén day c6 thé duoc lam gidu mot cach dong
nhét trén bé& mat mang pht. Ngoai ra, mac du cac nhém phenyl dugce lién két vi cac
nguyén tr Si, n6i chung, khong thé duoc loai bd bang cach xtt Iy bé mat thong thudong
(vi du, xtr Iy phong dién hoa) (Vi du so sanh 7 va 8 chang han), viéc xt Iy ngon ltra c6
thé loai bo khong chi nhém metyl ma con ca nhém phenyl, va né ¢ thé dua nhom
silanol hodc tuong tu vao bé mat mang phu (vidu 9 dén 16 chéng han). Hon nita, viéc
xu ly ngon lua co thé 1am ua nude mot cach déng nhat bé mit mang phu.

Hon nita, trong vat liéu pht chra nhya silicon, viéc ddnh gia cac déc tinh bay
hoi duoc thoa man. Tuc 13, nhya silicon khong bi bay hoi khi hoa ciing vat li¢u phu va
mang phu khong bi lam ban boi silic oxit hodc twong tu bam dinh vao thiét bi gia nhiét,
va do do6 thu duogc tAm kim loai duogc phu c6 vé bén ngoai tuyét voi.

Mait khéc, trong trudng hgp ma & d6 vat liéu phi chtra nhya silicon ma trong do
) lugng nhém silanol qua nhé (nhé hon 5% mol) duge st dung dé tao mang phu,

tham chi khi viéc xt 1y ngon ltra dugc thuc hién, tinh chong vét ban vét mua van
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khong du (vi du so sanh 1). Khi s6 lugng nhém silanol nho hon 5% mol, trong lwong
phan t&r ca nhua silicon ¢6 xu huéng tré nén 16n hon va nhua silicon dugc polyme
ho4 thdng qua muirc dd phan tng nhat dinh. Do d6, nhua silicon khong dugc lam giau
mdt cach ddng nhét trén bé mat va c6 thé & dang bién-dao. Két qua 13, nguoi ta cho
réng tham chi khi viéc xt 1y ngon lra dugc thuc hién, bé mat tAm kim loai dugc phu
khong duoc tao tinh wa nudc mot cach déng nhét va tinh chéng vét ban vét mua khong
duoc tang cuong mot cach day du.

Trai lai, trong truong hop ma ¢ dé vat liéu phu chira nhya silicon trong dé $b
lwong nhém silanol du qua mirc (16n hon 50% mol) duge st dung dé tao mang phu,
tinh chéng vét ban vét mua khong dugc ting cuong mot cach day du (vi du so sanh 2).
Khi s6 lugng nhém silanol du qua mirc, nguoi ta tin rang khoang thoi gian gitra qua
trinh tao ra vét liéu pht va st dung n6 dai, nhua silicon da trai qua qua trinh phan tng
va kho tao tinh va nudc bé mit tAm kim loai duoc phti mot cach déng nhét.

Ngoai ra, dbi vaéi vat liéu phu chua silicat hitu co nhu metyl silicat hodc etyl
silicat, d6 6n dinh khi luu trit khong di va vat liéu pht c6 thé bi bay hoi khi hoa cing
mang phu (Vi du so sanh 9 dén 12). Hon nita, trong tAm kim loai dugc phu dugc tao ra
bang cach st dung vat liéu phu chira metyl silicat, tinh chéng xuéc & muc thap va
tham chi khi viéc xt 1y ngon lra dugc thuc hién, tinh chéng vét ban vét mua cling &
murc thap (Vi du so sanh 9 va 11). Ngudi ta cho rang, trong vt liéu phu do, metyl
silicat khong c6 kha nang dugc lam giau trén bé mat mang khi phii, va metyl silicat bi
bay hoi khi hod cirng mang nay.

4. Tao ra vat li€u phu (2)

M&i loai vat liéu phu dugc tao ra theo phuong phap sau.
4-1. Téng hop nhua silicon dua trén metyl U

Nap 408 g (3,0 mol) metyltrimetoxysilan vao binh thot c¢b 2 lit. Tiép theo, thém
800 g nudc vao & 10°C hoac thap hon va tron k. Tiép theo, trong didu kién lam maét

bang d4, thém nho giot 216 g (12,0 mol) dung dich nudc axit clohydric 0,05 N vao &
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5°C trong 40 phut. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, khudy hdn hop & 10°C trong 6
gid dé hoan thanh viéc thuy phan va ngung tu hydrat hoa khur. Két qua 13, thu duge
dung dich chtra nhya silicon dya trén metyl U duogc tao ra.

Tiép theo, tir dung dich thu dugc do, chung cAt metanol duoc tao ra béng cach
thuy phan duéi ap suét giam & 70°C va 60 mmHg trong 1 gio. Tao vén duc dung dich
thu duoc sau khi chung ct va sau khi dé yén qua dém, dung dich duoc phan tach
thanh 2 16p. L6p phia dudi 1a nhya silicon két tua va khong hoa tan dugc trong nudc.
Thém 469 g metyl isobutyl keton (MIBK) vao dung dich thu dugc va khudy hdn hop &
nhiét do trong phong trong 1 gio. Két qua 13, nhya silicon két tia duoc hoa tan hoan
toan trong MIBK. Tiép theo, dé yén dung dich thu dugc dé duoc phén tach thanh 16p
nuée va 16p MIBK. Tiép theo, 16p nudc 1a 16p phia dudi, duge loai bo bang cach s
dung binh thot ¢d duge trang bi voi dé thu dugce dung dich nhya silicon khong mau va
trong sudt c6 ham lugng chét ran 50% khéi lwong.

Khi cAu trac cua nhua silicon dua trén metyl U thu dugc dugc do bang 2°Si-
NMR, quan sat dugc hai tin hiéu rong. Su thay d6i hod hoc ctia chung 1a nhu sau: (1) 8
=54 dén —58 ppm va (2) & = —62 dén —68 ppm. Su thay dbi hod hoc nay duge cho 1a
nguyén tu silic ctia don vi Tm-2 va don vi T-3 trong sb cac don vi T 1an lugt c6 cong
thtre sau. Ttc 13, don vi Tm-1 khong chira trong nhuya silicon dua trén metyl U. Ngoai
ra, khi phép phan tich "H-NMR duoc thuc hién trén nhya silicon dua trén metyl U,
phat hién ra rang tat ci cac nhém metoxy co ngudn gbc tir metyltrimetoxysilan dugc

thuy phan thanh nhém hydroxy.

[cOng thuc 7]
CHs CHj CHs
Si0—Si—0CH SiO—Si—O8Si Si0—Si—OSi
OH OH OSi
(don vi Tin-1) (don vi Tin-2) (don vi Tim-3)

Hon nita, phép phan tich GPC (theo polystyren) dugc thuc hién trong cac diéu
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kién sau dé do trong luong phan tir trung binh theo trong luong (Mw) va su phan bd
trong lwrong phan tir (Mw/Mn) ctia nhya silicon U. Két qua dugc thé hién trong bang 7.

M hinh do: HLC-8320GPC do TOSOH CORPORATION séan xuat

Cot: Shodex K-G + K-805L x 2 + K-800D

Dung mdi rura giai: cloroform

Nhiét do: bd 6n dinh nhiét 40,0°C

Téc do dong: 1,0 mL/phut

Nbng do: 0,2% khbi lugng/thé tich

Thé tich bom: 100ul

Tinh tan: tan hoan toan

Xir ly truée: loc bang mang loc 0,45um

Bo do: khuc xa ké vi sai (RI)

4-2. Téng hop nhua silicon dua trén metyl V

Nap 286 g (2,1 mol) metyltrimetoxysilan va 108 g (09 mol)
dimetyldimetoxysilan vao binh thét ¢b 2 lit. Tiép theo, thém 800 g nude vao & 10°C
hodc thap hon va tron ky. Tiép theo, trong didu kién lam mat bang da, thém nhoé giot
198 g (11,0 mol) dung dich nudc axit clohydric 0,05 N vao ¢ tir 5 dén 25°C trong 20
phut. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, khudy hdn hop & 15°C trong 6 gid dé thuc hién
viéc thuy phan va ngung tu hydrat hoa khtr. Sau khi hoan thanh viéc nho giot, cac thao
tac twong tu dugc thuc hién nhu téng hop nhya silicon dua trén metyl U dé thu duoc
dung dich nhya silicon chira nhya silicon dya trén metyl V c6 ham luong chét rin
khoang 50% khéi luong.

D4i v6i nhua silicon dua trén metyl V thu dugc, cAu trac duge xac dinh béng
phép phan tich 2’Si-NMR va 'H-NMR. Hon nita, trong lugng phén tir trung binh theo
trong lugng (Mw) va sy phéan bd trong lugng phan t¢ (Mw/Mn) dugc do bang phép
phan tich GPC. Két qua ctia phép phan tich dbi v6i nhua silicon dua trén metyl V duoc

thé hién trong bang 7. Can phai luu ¥ ring, don vi Din-1 va don vi Di-2 trong bang 7 la
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cac don vi cau trac 1an lugt ¢6 cong thic sau.

[cOng thic 8]

1 I
Si0—Si—OH Si0—Si—OSi
CHs CHa

(don vi Dm-1) (don vi Dim-2)

Bang 7
Trong Don vi T Pon vi D
luong Su phan Luong nhém
Nhua phén tir bd trong | Pon vi |Pon vi|Pon vi|Don vi|Don vi|Pon vi| silanol so
o trung luong |T/donvi| Tw-1 | Tm-2 | Tm-3 | Dm-1 | Dm-2 | vOiluong
silicon binh theo| phéan tir D (% (% (% (% (% |nguyén tir Si
trong | (Mw/Mn) mol) | mol) | mol) | mol) | mol) (% mol)
luong
U 2600 2,4 100/0 0 29 71 - - 29
\Y% 2900 2,7 71/29 0 21 50 4 25 25

4-3. Téng hop nhua silicon dya trén metyl/phenyl W

Nap 272 g (2,0 mol) metyltrimetoxysilan va 119 g (1,0 mol)
phenyltrimetoxysilan vao binh thot ¢d 2 lit. Tiép theo, thém 800g nudc vao & 10°C
hogc thip hon va tron ky. Tiép theo, trong didu kién lam mat bang d4, thém nhoé giot
198 g (11,0 mol) dung dich nudc axit clohydric 0,05 N vao & tir 5 dén 25°C trong 30
phit. Sau khi hoan thanh viée nhé giot, khudy hdn hop ¢ 10°C trong 6 gio dé hoan
thanh viéc thuy phan va ngung tu hydrat hoa khir. Sau khi hoan thanh viéc nhé giot,
cac thao tac twong tu duoc thuc hién nhu téng hop nhua silicon dya trén metyl U dé
thu dugc dung dich chira nhya silicon dya trén metyl/phenyl W ¢6 ham luong chit ran
khoang 50% khéi luong. |

Déi v6i nhua silicon dua trén metyl/phenyl W thu dugc, cAu tric duoc x4c dinh
bing phép phan tich 2Si-NMR va 'H-NMR. Cén phai luu y rang, khi cdu tric ctia
nhua silicon dua trén metyl/phenyl W dugc do bing *Si-NMR, quan sét dugc bbn tin

hiéu rong. Su thay ddi hoa hoc cuia ching 1a nhu sau: (1) & =—52 dén —61 ppm, (2) 6 =
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62 dén —71 ppm, (3) 8 = —67 dén —75 ppm va (4) 8 =75 dén —83 ppm. Cac thay a6i
hoa hoc nay dugc cho la nguyén tir silic cua c“Ion vi Tm-2, don vi Tn-3, don vi T2 va
don vi T¢-3 trong s cac don vi T va don vi Tt lan luot c6 cong thire sau. Ngoai ra, khi
phép phan tich '"H-NMR dugc thuc hi¢n trén nhya silicon dua trén metyl/phenyl W,
phat hién ra ring tat ca cdc nhom metoxy co ngudn gbe tlir metyltrimetoxysilan va
phenyltrimetoxysilan dugc thuy phan thanh nhom hydroxy. Hon nfta, trong luong
phan tr trung binh theo trong lugng (Mw) va su phan bd trong lugng phan tu

(Mw/Mn) dugc do bing phép phan tich GPC. Céc két qua phan tich dwoc thé hién

trong bang 8.
[cong thic 9]
CHj CHs CHs
Si0—Si—OH SiO—Si—OSi Si0O—Si—O0Si
OH OH OSi
(dO'n Vi Tm'l) (do’n Vi Tm'z) (dUn Vi Tm-3)
Si0—Si—OH SIO‘_SI_OSI Sio— s|—os;
OH OH OSi

(don vi Te-1) (don vi Tt-2) (don vi Tf-3)

4-4. Téng hop nhua silicon dya trén metyl/phenyl X

Nap 109 g (0,8 mol) metyltrimetoxysilan, 198 g (1,0 mol) phenyltrimetoxysilan
va 144 g (1,2 mol) dimetyldimetoxysilan vao binh thot ¢d 2 lit. Tiép theo, thém 800 g
nuée vao & 10°C hodc thap hon va tron k. Tiép theo, trong diu kién lam mat bang d4,
thém nho giot 216 g (12,0 mol) dung dich nudc axit clohydric 0,05 N vao ¢ tu 5 dén
25°C trong 40 phtt va khudy hdn hop & 10°C trong 6 gid dé hoan thanh viée thuy phan
va ngung tu hydrat hoa khtr. Sau khi hoan thanh vig¢c nhé giot, cac thao tac tuong tu
dugc thuc hién nhu téng hgp nhua silicon dya trén metyl U dé thu dugc dung dich nya
silicon chira nhua silicon dua trén metyl/phenyl X ¢6 ham luong chét ran khoang 50%
khéi lugng.
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Péi v6i nhua silicon dua trén metyl/phenyl X thu duoc, cu truc duoc xéac dinh

bing phép phan tich 2Si-NMR va 'H-NMR. Hon nita, trong luong phén tu trung binh

theo trong luong (Mw) va su phan bd trong lwong phan tr (Mw/Mn) duge do bing

phép phan tich GPC. Két qué ciia phép phan tich dugc thé hién trong bang 8.

Bang 8
Trong DPon vi T DonviTs |Pon viDnm
Luong
luong
nhom
phan | Su phan )
. ) DPon |Pon |Pon |Pon |Pon |DPon|DPon |Pon |silanol so
tor | bo trong Pon vi . _
Nhua Metyl/| vi | vi | vi | vi | Vi | Vi 1 | vi Vol
trung | lugng |T/don
silicon ~ |phenyl| Tr-1|Tm-2{Tm-3| Tg-1 | Te-2 | T¢-3 Dm-1Dm-2| luong
binh | phanttr | viD AR AR AraArAr A A
0 (] 0 0 0 o 0 o | nguyen
theo |(Mw/Mn) )
mol) |mol) |mol)|mol)|mol)|mol) | mol) {mol)| tir Si (%
trong
mol)
luong
W 3100 29 100/0 [66/34] 0 | 18 48| 0 | 9 | 25| 0 | O 27
X 14200 3.1 60/40 [66/34| 0 [ 11 [ 15| 0 |14 |20 | O | 40 25

4-5. B tri metyl silicat va etyl silicat

Déi véi metyl silicat Y va etyl silicat Z, cc sén pham thuong mai sau dugc sir

dung.

[Mety! silicat Y]

Metyl silicat 53A (do Colcoat Co., Ltd. san xult, san pham ngung tu cla

tetrametoxysilan) trong luong phén ti trung binh theo trong lugng (Mw): 840, s trong

lugng phan tt trung binh (Mn): 610, Mw/Mn = 1,4

[Etyl silicat Z]

Etyl silicat 48 (do Colcoat Co., Ltd. san xudt, san phdm ngung tu cla

tetractoxysilan) trong lugng phan ti trung binh theo trong lugng (Mw): 1.300, s trong

luong phan ti trung binh (Mn): 850, Mw/Mn = 1,5

4-6. Tao ra vat liéu phu
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Bang cach tron nhua polyme polyeste ¢6 sb trong lugng phan tor trung binh
5.000, nhiét do chuyén tiép thuy tinh 30°C va tri s6 hydroxy 28mgKOH/g (do DIC
Corporation san xuit) va tdc nhan hoa cimg nhya melamin dugc metyl hod c6 90%
mol nhém metoxy (CYMEL (R) 303, do Mitsui Cytec Co., Ltd. san xuét), ché pham
chtra nhua polyeste dung lam nén va thu dugc tac nhan hoa cirng nhya melamin. Ty 1€
tron ciia nhua polyeste va tac nhan hoa cing nhya melamin dugc metyl hod la 70/30.
Hon nita, thém tiép titan oxit ¢4 dudng kinh hat trung binh 0,28 pm ((chét tao mau),
JR-603, Tayca Corporation), silic oxit ky, nuée A ¢6 duong kinh hat trung binh 5,5 pm
(SILYSIA 456, FUJI SILYSIA CHEMICAL, LTD.), va silic oxit ky nu6c B c¢6 dudng
kinh hat trung binh 12 pum (SILYSIA 476, FUJI SILYSIA CHEMICAL, LTD.) vao, ma
lwong cua ching lan luot 1a 45% khéi lugng, 4% khéi lugng va 3% khoi lugng, so véi
ham lugng chit rdn cua vt liéu phu.

Thém 1% khdi lugng axit dodexylbenzensulfonic 1am chét xtc téc vao ché pham
dugc mo ta trén day, so véi téng ham luong chit rin cua vat liéu phi. Hon nita, thém
tiép dimetylaminoetanol vao. Can phai luu y rang, luong dugc thém vao cla
dimetylaminoetanol sao cho luong tuong duo’ng amin cua né gip 1,25 1an lugng twong
duong axit cua axit dodexylbenzensulfonic.

Hon nita, mdi loai nhua trong sb cac loai nhua silicon dua trén metyl, nhua
silicon dua trén metyl/phenyl, metyl silicat hodc etyl silicat néu trén dugc thém vao
sao cho lugng cta no tudn theo ty 1€ dugc thé hién trong bang 9 so véi tong ham lugng
chat rin ciia vét liéu pht. Céc vat liéu phi nay duge luu trit & tir 20 dén 30°C trong 15
ngay. Ngoai ra, dbi v6i vat liéu phu ma metyl silicat Y hodc etyl silicat Z dugc thém
vao, thém trietyl orthoformat vao lam tac nhén hydrat hod kht khi tao ra vét liéu phu
sao cho lugng cia no 1a 5% khéi lugng so v6i tong ham luong chét ran cia vat liéu
phu.

4-7. B6 tri tAim kim loai

Tam thép ma hop kim Zn-55% Al nhing néng c6 kich ¢& A4 (210 mm x 297
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mm) c6 do day tdm 0,27 mm va luong két ling ma trén mdi mat 90 g/m? dugc bd tri
Jam tAm kim loai, va bé mit cia nd duge téy béng kiém. Tiép theo, chét long xu ly
cromat loai ing dung (NRC300NS, do Nippon Paint Co., Ltd. san xuét) duge phu 1én
bé mat tAm kim loai sao cho lugng két léng Cr 1a 50 mg/m?. Hon nita, vat liéu phu 16t
dua trén nhyua epoxy (700P, do Nippon Fine Coatings Inc. san xuit) duoc phu bang
cach sur dung thiét bi pht truc lan sao cho d6 day cua man hoa ciing la 5 pm. Tiép theo,
nung tAm thu duoc sao cho nhiét do cao nhit ma tdm nén dat dugc 1a 215°C, nho d6
thu dugc tAm thép di ma c6 mang phu 16t dugc tao ra trén do (dudi day, cling don gidn
dugc goi la "tAm thép da ma").

5. Taora tAm kim loai dugc phu (2)

Trong mdi vi du trong sb cac vidu 17 dén 26 va vi du so sanh 13, 16, 21 va 22,
thu duoc tAm kim loai duoc phu bf?mg cach thuc hién viéc tao mang phu va xtr ly ngon
Itra sau day. Mt khac, trong mdi vi du trong s cac vi du so sanh 14, 15va 17 dén 20,
thu duoc tim kim loai dugc phu chi bé‘mg cach thuc hién viéc tao mang phu sau day.
5-1. Tao mang phu

Moi loai vat liéu phu dugc thé hién trong bang 9 (tét ca trong sb chung la vat
liéu pht ma da dugc luu trit trong 15 ngay tur khi tao ra) dugc phu 1én tam thép da ma
néu trén bang cach st dung thiét bi phu truc ldn sao cho do day ctia mang hod cing 1a
18 pum, va nung trong 45 gidy sao cho nhiét d6 cao nhat ma tim nay dat dugc 1a 225°C
va van tbe gid trén bé mat tAm 13 0,9 m/s.

5-2. X 1y ngon Itra (vi du 17 dén 26 va vi du so sanh 13, 16, 21 va 22)

Mang phti dugc tao ra trong budce tao mang phu duge mod ta trén déy duoc dua
vao xtr 1y ngon lira. F-3000 do Flynn Burner Corporation (USA) san xuat duoc st
dung 1am thiét bi dét dé xir Iy ngon lra. Khi hdn hop thu duoc bang céch tron khi LP
(khi dét) va khong khi kho sach (ty 1¢ ctia khi LP:khong khi kho sach (ty 1¢ theo thé
tich) = 1:25) bang cach st dung thiét bi tron khi dugc st dung lém khi dbt. Ngoai ra,

toc do dong cua moi loai khi duoc di€u chinh sao cho, d6i v4i 1 cm? ctra dot cua thiét
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bi dét, tde do dong ctia khi LP (khi dét) 1a 1,67 L/phut va toc do dong cta khong khi
kho sach 1a 41,7 L/phut. Chiéu dai (chiu dai duoc thé hién boi chit L trén Fig.1A) clia
cira dbt cua dau dbt theo huéng van chuyén ctia mang phu dugc thiét 1ap 12 4 mm.
Chidu dai (chiéu dai dugc thé hién bodi chit W trén Fig.1B) cla cta d6t cua dau dét
theo hudng vuong goc véi hudng van chuyén duoc thiét 1ap 1a 450 mm. Hon nira,
khoang cach gifta ctra d6t ctia diu ddt va bé mat mang phu dugce thiét 1ap 1a 50 mm
phu thudc vao luong xir Iy ngon lira mong muén. Hon nita, téc vAn chuyén ctia mang
phtt duge thiét 1ap 1a 20 m/phut, nhor d6 diu chinh lugng xir 1y ngon lira dén 319kJ/m>.
6. Thir nghiém (2)

Péi v6i thm kim loai dugce pht dugc tao ra trong cac vi du va vi du so sanh hoac
cdc méu thir nghiém duoc tao ra bang cach st dung vat liéu phu dugc st dung trong
cdc vi du va vi du so sanh, cac phép do va danh gia sau day duogc thuc hién. Két qua
dugc thé hién trong bang 9.

(1) Phép do XPS

Phép do XPS duge thuc hién déi v6i bé mat mang pht bang thiét bi quang phd
quang dién tir quét tia X, AXIS-NOVA do Kratos Analytical, Ltd san xuét. Tiép theo,
ca Sia va x dugc xac dinh, trong d6 Si, 12 ty 1& cla nguyén tir Si tinh theo lugng
nguyén tir Si, nguyén tir N, nguyén tir C, nguyén tir O va nguyén t Ti trong bé mit
mang pht, va x 1a ty 1§ ctia lugng nguyén tit O so v6i lugng nguyén tir C trong bé mat
mang phu. Ngoai ra, dinh Cls cao nhit trong phd quang ph6 quang dién t tia X thu
duoc duoc hiéu chinh dén 285 eV, va phd Sip duge phan tach thanh dinh twong tng
véi 103,5 eV va dinh twong ung véi 102,7 eV. Tiép theo, y cling dugc tinh toan trong
d6 y la ty 1& cua dién tich dinh 103,5 €V, Sivé co, SO v6i dién tich dinh cta toan bd phé
Sizp, Sizp. Can phai luu y rang, diéu kién do khi do XPS la nhu sau. Hon nita, phé Sizp
duge dua vao phép tru di nén bang phuong phép tuyén tinh va tiép theo dugc xur ly
bang ham phtic gom ham Gaussian va ham Lorentz, theo d6 phén tach phé thanh dinh

ctia nguyén ti Si hitu co (102,7 eV) va dinh ctia nguyén t Si vo co (103,5 eV).
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(Piéu kién do)

Ngudn tia X: AlKo (1.486,6 ¢V)

Vung phén tich: 700 x 300 um
(2) Déanh gia do cung but chi

Theo JIS K5600-5-4 (ISO/DIS 15184), thir nghiém do cimg but chi duge thuce
hién dé danh gié tinh chéng xuéc cua bé mit mang pht. Tinh chéng xudc clia bé mit
mang phu dugc danh gia trén co s cac ti€u chi sau.

A: 2H hodc cting hon

B: HB dén H

C: F hodc mém hon

Can phai luu y rang, A va B dugc danh gid la dap Gng tiéu chuén.
(3) Danh gia kha ning xir Iy uén cong

Trong méi truong dn dinh nhiét va 6n dinh do 4m voi nhiét d 23 +2°C va do
4m tuong dbi 50 + 5%, viéc ubn cong 180° cua tdm kim loai duogc phu dugc thuc hién
khi néu tAm c6 do day gép 4 lan do day cla tAm kim loai duoc phu duge kep. Tiép theo,
bé mit mang phu & phan dugc dua vao quy trinh ubn cong dugc quan sét bing kinh
lap (d6 phéng dai: 10 1an) va quan sét béng» mat thuong. Kha niang xu ly udn cong
duoc danh gia trén co so cdc tiéu chi sau.

A: khong nhin thdy vét niit khi quan sat bang kinh lip

B: khong nhin thdy vét ntt khi quan sat bing mat thudng

C: nhin thét vét nit khi quan st bang mat thuong

Cin phai luu y ring, A dugc danh gid 1a dat tiéu chuan.
(4) Bo gbc trugt metylen 1odua

Trén mang phtt ma dugc gitt theo phuong ndm ngang, nhé giot 2ul metylen
iodua lén. Tiép theo, bang cich st dung thiét bi do goc tiép xiac (DM901, do Kyowa
Interface Science, Inc. san xuét), géc nghiéng ctia mang phu (goc gilta mat phang nam

ngang va mang phu) duogc gia tang & tdc do 2°/gidy. Tiép theo, quan sat giot metylen
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iodua bang may anh gin vao thiét bi do goc tiép xiic. Tiép theo, géc nghiéng tai thoi
diém khi giot metylen iodua bt du roi xudng duge xac dinh. Quy trinh ndy dugc lap
lai 5 14n va tri s6 trung binh ctia nim lan do nay duoc x4c dinh 1a goc trugt metylen
iodua cua mang phu do. Cén phai luu y rang, thoi diém ma khi giot metylen iodua roi
xudng duoc xac dinh 1a thoi diém ma khi ca mép dudi va mép trén clia giot metylen
iodua theo hudng trong luc bét dau di chuyén.

(5) Banh gié tinh chdng vét ban vét mua

Tinh chéng vét ban vét mua dugc danh gia nhu sau.

Mbi tAm kim loai dugc pht duge tao ra trong cac vi du va vi du so sanh duge
gin vao bang 19 ra theo phuong thang dung. Trén tAm kim loai dwgc phi, tAm lugn
song con duogc gin vao & goc 20° so voi mat dat. Tiép theo, tim luogn séng dugc lap
dit sao cho nudc mua chay xuéng bé mat tém_ kim loai duoc phu dudi dang vét. Trong
truong hop nay, thir nghiém phoi ngoai troi dugce thuc hién trong 6 thang va sau do
trang thai dinh bam vét ban dugc quan sat. Tinh chéng vét ban vét mua duoc danh gia
bing cach st dung sy khac nhau vé do sang (AL) cua tam kim loai duoc phu trude va
sau khi phoi nhu sau.

D: AL 14 2 tré 1én (vét ban dang ké)

C: AL nam trong khoang tir 1 tré [én dén nho hon 2 (vét ban vét mua khong
dang ké, nhung nhin thay duoc)

B: AL nho hon 1 (vét ban vét mua kho nhin thay)

A: AL nhé hon 1 va khong nhin thiy vét ban vét mua

Cin phai luu ¥ ring, C, B va A dugc danh gi4 1a dat tiéu chuén.
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Nhu duoc thé hién trong bang 9 trén day, khi Sia 1a 8,0% nguyén ti tro 1én va x
néu trén 1a 0,8 trd 1én, va hon nira, y 1a 0,6 trd 1én, tht ca két qua vé d6 ciing but chi,
kha ning xu ly ubn cong va tinh chéng vét ban vét mua déu thoa man (cac vi du 17
dén 26). Tréi lai, khi ty 1& ctia nguyén tir Si (Sia) nhd hon 8,0% nguyén tir, tinh chéng
vét ban vét mua & muc thap (Vi du so sanh 13, 16 va 19). Nguoi ta cho rang luong du
nguyén ti Si khong dugc chia trong bé mit mang phu, va do do, s& lwong lién két
siloxan hodac nhom silanol trong bé mat mang phu khong dugc gia ting mot cach day
du va s& khé lam tang cuong tinh ua nudc.

Ngoai ra, tham chi khi ty 1& ciia nguyén ti Si (Sia) la 8,0% nguyén tir trd 1€n,
tinh chéng vét ban vét mua kém cling nhu néu x nhé hon 0,8 ho#ic y nhé hon 0,6 (Vi
du so sanh 14, 15, 17, 18 va 20 dén 22). Khi x nhé hon 0,8 hodc y nh6 hon 0,6, nguoi
ta tin rang cac nhom hitu co ¢o ngudn gdc tir nhya silicon hodc nhom hitu co 6 ngudn
gbc tir silicat hitu co khong dugc giai hép di, va nguoi ta cho rang mot lugng 16n
nhém hitu co van con lai trén bé mit va do d6 tinh wa nudc khong duge ting cudong
mot cach day du.

Hon nita, cu thé 13, khi chira silicat hitu co, kha nang xtr 1y udn cong va dd cung
but chi cda thm kim loai duge phit duge danh gid & mirc thdp (Vi du so sanh 19 dén
22). Nguoi ta gia dinh rang silicat hitu co khong dugc lam giau trén bé mat va silicat
hitu co cling ¢6 xu hudng gitt lai bén trong mang phi véi luong 16n va do do, kha nang
xtt Iy ubn cong hodc twong ty bi giam.

7. Thtt nghiém tham chiéu (3)

Pdi voi tAm kim loai duogc phu dugc tao ra trong cac vi du 17 dén 26 va Vi du so
sanh 14, 15 va 17 dén 22 trén day hoic cac mau tht nghiém duogc tao ra béng cach su
dung vét lidu phu dugc st dung trong céc vi du va vi du so sanh, phép do XPS sau day
duoc thuc hién. Két qua dugce thé hién trong bang 10.

- Phép do XPS

Trong khi thuc hién viéc khic trong cac diéu kién sau day, phép do XPS duoc
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thuc hién bang thiét bi quang ph6 quang dién tir quét tia X, VersaProbe II do ULVAC-
PHI, INC san xuét. Tiép theo, tit ca Six, va o, oy va o duge xac dinh trong do Six 1
ty 1& ctia nguyén tu Si tinh theo lwong nguyén tir Si, nguyén tir N, nguyén tt C, nguyén
tir O va nguyén ti Ti trong 16p ngoai cung, va ax la ty 1€ cua luong nguyén tir O so véi
luong nguyén tir C trong 16p ngoai cling, ay la ty 1€ cua lugng nguyén tr O so véi
lugng nguyén tir C trong 16p bé mit va o 1a ty 1€ caa lugng nguyén tir O so véi luong
nguyén tir C trong 16p than chinh. Hon nira, xem li€u ox > oz > oy c6 dugc thod man
hay khong cling dugc xéc nhén. Puong cong bién dang do sau v& ty 18 thanh phan
mang pht trong vi du 19 va vi du 24 1an luot dugc thé hién trén Fig.7 va Fig.8. Hon
nita, cung voi chung, duong cong bién dang d séu vé ty 1¢ thanh phan mang phii trong
vi du so sanh 14 va vi du so sanh 17 14n lugt duge thé hién trén Fig.9 va Fig.10.
(Piéu kién do)

Nguén tia X: AlKa (don sdc: 50 W, 15kV) 1.486,6 eV

Vung phan tich: 0,2 mm¢

Trung hoa dién tich st dung (sing dién tu + stng trung hoa ion)
(Piéu kién khac)

Pién ap gia toc ion Ar: 4 kV

Tdc dd khic: 8,29 nm/phut (tinh theo SiO2), do dugc trong mdi 10 nm
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Nhu dugce thé hién trong bang 9 va bang 10 trén day, khi Sia 12 8,0% nguyén tu
tré 1én va o néu trén 1a 0,8 trd 1én, va hon nita, o, Oy va o thod man ox > oz > oy, tat
ca do cting (d0 cing but chi), kha ndng xu 1y ubn cong va tinh chéng vét ban vét mua
cia mang phu ddu thoa man (vi du 17 dén 26). Tréi lai, khi ty 1& cia nguyén t Si (Six)
nhd hon 8,0% nguyén tu, tinh chéng vét ban vét mua & mirc thip (Vi du so sénh 19 va
21). Nguoi ta cho rang luong nguyén t Si khdng dugc chira trong bé mit mang phu,
va do d6, luong nguyén tor O trong bé mat mang phti khdng dugc gia taing mot cach
day di va s& kho 1am ting cuong tinh wa nudec.

Ngoai ra, tham chi khi ty 1& cua nguyén tir Si (Six) 1a 8,0% nguyén tir tro Ién,
tinh chéng vét ban vét mua & muc kém cling nhu néu ox nho hon 0,8 (Vi du so sanh 14,
15,17, 18, 20 va 22). Nguoi ta cho rang lwong nguyén tt O trong bé mit mang phi &
muc thap va tinh wa nudc khong duge ting cudng mot cach day du.

Kha ning ap dung cong nghiép

Theo phuong phép tao ra tdm kim loai dugc phu cla sang ché, c6 thé tao ra tim
kim loai dugc phu c6 tinh chéng vét ban vét mua va tinh chéng xuéc & mirc cao va
con c6 vé bén ngoai tuyét voi. Do d6, phuong phap tao ra tdm kim loai dugc pht, cling
nhu tAm kim loai dugc phu thu dugc bing phuong phap nay, c6 thé 4p dung dugc cho
cac vat liéu xdy dung ngoai thit dung cho nhiéu cong trinh xay dung.

Sang ché yéu cau hudng quyén uu tién ctia don yéu cdu cép patent Nhat Ban s&
2017-065922 ndp ngay 29 thang 3 ndm 2017, don yéu ciu cdp patent Nhat Ban so
2017-109218 ndp ngay 1 thang 6 nam 2017, don PCT/JP2017/024064 ndp ngay 30
thang 6 nam 2017 va don yéu cau cip patent Nhat Ban s6 2017-254240 ndp ngay 28
thang 12 ndm 2017, toan bd ndi dung cla cac don uu ti€n nay bao gbm ban mo ta va
cac hinh vé& kém theo duoc dua vao ban md ta nay bing cach vién dan.

MO ta s chi din
22 Dau dot

22a Vo boc
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22b Ctra dbt
22¢ Cura d6t phu tro

23 Duong 6ng cap khi
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap tao ra tim kim loai dugc pht, trong d6 phuong phap nay bao gbm cac
budc:

tao mang phd trén bé mit ctia tim kim loai béng cach phu va lam cing vét liéu
phu chira nhya silicon; va

dua mang phu nay vao xu ly ngon lira,

trong d6 nhua silicon chira nhém silanol véi lwong ndm trong khoang tir 5 dén
50% mol so v4i tdng sd mol ciia nguyén tir Si,

trong d6 lugng nhuya silicon so véi ham lugng ran cua vat liéu phu chtra nhua
silicon 1a 1,5% trong lugng trd 1€n.
2. Phuong phap tao ra tdm kim loai dugc phu theo diém 1, trong d6 nhya silicon chtra
nguyén tir Si ¢6 ngudn gde tir trialkoxysilan véi lwong ndm trong khoang tir 50 dén
100% mol so véi tdng s6 mol ctia nguyén tir Si.
3. Phuong phép tao ra tim kim loai dugc phu theo diém 1 hodc 2, trong d6 ty 1é sé mol
ctia nhom aryl lién két truc tiép véi nguyén tir Si so voi sé mol ctia nhém alkyl lién két
trie tiép v6i nguyén tu Si ndm trong khoang tir 20 dén 80% trong nhua silicon.
4. Phuong phép tao ra tdm kim loai duoc phi theo diém bat ky trong s6 céc diém tir 1
dén 3, trong do vat liéu phi con chira nhya polyeste hodc nhua acrylic.
5. TAm kim loai dugc phu, trong d6 tim kim loai dugc phi ndy bao goém:

tam kim loai; va

mang phu dugc tao ra trén tAm kim loai, trong d6

mang pht chira san pham nhua silicon hoa cting;

khi bé mat cia mang phi dugc phan tich bang quang phd dién tir tia X bang cach
str dung tia AlK o 1am ngudn tia X, Sia va x ldn lugt thoa man cic biéu thirc sau, trong
do Si, 1a ty 18 cia nguyén tir Si tinh theo tong lugng nguyén tir Si, nguyén tr N,
nguyeén t C, nguyén tir O va nguyén tir Ti, va x la ty 1€ cta luong nguyén tir O so v&i

lugng nguyén tr C:
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Sia = 8% nguyén ti

x>0,8; va

khi dinh Cl1s cao nhit trong phd quang phd quang dién tir tia X thu dugc thong
qua phép phan tich bing quang phd dién tir tiAa X duoc hiéu chinh dén 285 eV va phd
Sizp dugc phan tach thanh dinh tuwong tmg v6i 103,5 eV va dinh tuong tng véi 102,7
¢V, y thoa man biéu thirc sau, trong d6 y 1a ty 1¢ cta dién tich dinh 103,5 €V, Siv co, 50
v6i dién tich dinh cta toan bo phd Sizp, Sizp:

y >0,6.
6. TAm kim loai dugc phu theo diém 35, trong d6 goc trugt metylen iodua trén bé mit
cta mang pht ndm trong khoang tir 15° trg 1én dén 50° tré xudng.
7. TAm kim loai dugc phu theo diém 5 hoic 6, trong do san phém nhua silicon hoa
ctng bao gdm céu tric co ngudn gbe tir metylfrialkoxysilan hodc phenyltrialkoxysilan.
8. TAm kim loai dugc phua theo diém bat ky trong s cac diém tir 5 dén 7, trong do
mang pht chita nhua polyeste hodc nhua acrylic.
9. TAm kim loai duoc phi theo diém bét ky trong sb cc diém tir 5 dén 8, trong d6 tAm

kim loai 12 tim thép dugc ma dua trén kém.
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FIG. 2A
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FIG. 3
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FIG. 4
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