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(57) Sang ché d& cap dén vat liéu khang khuln, trong d6 hoat tinh khang khuén béi
kém oxit dan dién dwoc dwa vao. V4t lidu khang khuén bao gdm chét gén v6 co chira
céc hat kém oxit dugc pha Al vé/hoaé Ga dugc nung trén bé mit chét nén. Thiy tinh
16ng uu tién 1am chét gén v6 co. Uu tién, kém oxit pha Ga duge phan tan trong nudc,
su phan tan dugc thém vao dung dich nudc thily tinh 16ng, sau d6 tron 1én dé diéu ché
ra chit 1éng phun, va chét 16ng phun dwgc phun trén chét nén, sau d6 1am khd va gia

nhiét nung & nhiét 6 nim trong khoang tir 150°C dén 700°C.
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Linh vie ky thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cap dén vat liéu khang khuin thu duoc bing cach dua bé mit cta
chit nén, nhy thay tinh, dd gdm hodc nén d4 14t vao xir ly khang khuin. Cu thé, sing
ché dé cap dén vat liéu khang khudn st dung k&m oxit dén dién nhu 12 mot tdc nhan
khang khuén.

Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Thyec té ring k&m oxit dan dién c6 dic tinh khang khudn da dugc biét dén rong
rdi nhu dugce boc 10 trong JP-A-2002-104823 hodc twong tu. KE€m oxit dugc pha véi
nhém, indi va thiéc dwgc bdc 16 1am kdm oxit din dién trong doan 0023 cia
JP-A-2002-104823. Cac doan tir 0041 dén 0043 ctia don JP-A-2002-104823 boc 10 su
ga"ln kém oxit ddn dién vao vat liéu c6 soi, hodc két hop no vao trong nhya téng hop

hodc vét liéu ph.
Tai liéu patent
Tai li€u patent 1: JP-A-2002-104823.

Viéc ¢b dinh k&m oxit din dién vao bé mit chit nén, cac hat kém oxit dan dién
chi ¢6 mat trong trang thai phén tan trén b& mit chit nén nén dic tinh khang khuén 13
kém. Hon nira, c4c hat kém oxit din dién c6 thé d& dang roi ra khoi bé mit chit nén.
Viéc phun bi tac nhan khang khuln nhu k&m oxit d4n dién trén bé& mit d4 lat dugc biét
dén; tuy nhién, chi phi thu hdi bui 12 cao va do d6 lwong tiéu thu tic nhan khang khuén

13 cao, nén né khong duoc wa thich khi xem xét theo khia canh chi phi kinh té.

Khi k&m oxit dan dién duogc két hop vao trong nhya téng hop hodc vét li¢u phu,
thi sy ¢6 mit ciia k&m oxit ddn dién bén trong chét nén khién ching khéng hoic vé co
ban khong tao ra hoat tinh khang khuén. Mic du cin thém mét lrgng 16n k&m oxit din
dién dé ting cuong hoat tinh khang khuén, nhung viéc bd sung mét lwong 16n kém

oxit d4n dién c6 thé din dén viéc lam mat di céc dic tinh ciia chat nén.
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Bén chit k§ thuit ciia sing ché

Muc dich ctia sang ché 1a dé xudt vét lidu khang khudn, trong d6 hoat tinh

khéng khuén boi kém oxit dan dién duoc st dung mot cach thich dang.

Vit lidu khéng khudn (didm 1) bao gdm chit gén vo co chira cdc hat kém oxit
dugc pha Al va/hodc duge pha Ga, kich thudc hat trung binh ctia no nim trong khoang
tr 5nm dén 100nm, trong d6 mot phén hodc tit ca cac hat kém oxit dugc pha Al
va/hoic dugce pha Ga duogc ion hoa bing viéc nung & nhiét do tir 300°C dén 800°C sau
khi chit gén vb co chira c4c hat kém oxit dugc pha Al va/hodc dugc pha Ga duge gén

trén bé mat chat nén.

Vit liéu khang khudn (diém 2) bao gdm chit gin vb co chi chira c4c hat kém
oxit dugc pha Al va/hodc duge pha Ga, trong d6 mot phén hodc tit ca cac céac hat kém
oxit duoc pha Al va/hodc dugc pha Ga dugc ion hoa b%mg vi¢c nung trén bé& mit cht

nén.

Vit liéu khang khuén cia diém 3, khac biét & chd, theo diém bt ky trong so cac
diém tir 1 dén 2, k&m oxit dugc ion hoa va duge khuéch tan vao bén trong chit gén vo

Co.

Vit liéu khang khudn cta didm 4, khéc biét & chd, theo diém bét ky trong so céc
didm tir 1 dén 3, k&m oxit duoc ion hoa va duge khuéch tan vao bén trong bé mat chét

nén.

Vit lidu khang khuan cta diém 5, khac biét & ch, theo diém bt ky trong sb céc

diém tir 1 dén 4, chét gin v co 1a thiy tinh long.
MG ta chi tiét sang ché

Sau ddy, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon.
Kém oxit dan dién

K&m oxit dan dién dugc st dung trong sang ché 1a kém oxit pha Al va/hodc pha
Ga, va kém oxit dugc pha voi chi mot trong s6 Al hoic Ga thudong duge st dung khi

tinh toan vé mat chi phi. Luong pha Al uu tién nim trong khoang tir Img dén 200mg
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va dic biét vu tién nim trong khoang tir 10mg dén 70mg, trén 1g kém oxit. Lugng pha
Ga vu tién ndm trong khoang tir Img dén 200mg va dic biét vu tién nim trong khoang

10mg dén 70mg, trén 1g kém oxit.

Puong kinh hat trung binh cua kém oxit trudc khi nung vu ti€n nim trong
khoang tir Snm dén 100nm va dic biét vu tién ndm trong khoang tir 10nm dén 50nm.
DPuong kinh hat trung binh nay 1a gié tri dugc do bang cach chup anh dudi kinh hién vi

dién t1r.
Chdt gin vé co

Dé lam chét gin vo co, thly tinh 16ng dugce uu tién va thuy tinh 16ng natri

silicat s0 3 va s6 4 dugc dic biét uu tién.
Chat nén

Pé 1am chét nén, céc vat liéu gbm dugc vu tién nhu dd thay tinh (tAm thay tinh,
d6 my nghé bang thiy tinh, hogc twong tw), cc nén da 14t nung (trdng men hodc khong

dugc trang men) va cac nén dé 1at khong dwoc nung khong dugce trang men.
Trén va nung kém oxit dan dién va chat gan vé co

Ty 1& kém oxit din dién trén ham luong rin cua thily tinh 16ng trong chit gin
v co 13, tinh theo ty 18 trong lrong, wu tién ndm trong khoang tir 10/100 dén 150/100
va dic biét vu tién nim trong khoang tix 25/100 dén 75/100.

Thuy tinh 16ng wu tién véi luong ndm trong khoang tir 0,5% theo khéi lugng
dén 10% theo khéi luong dung dich nude va dic biét uu tién nam trong khoang tr 1%
theo khéi lugng dén 7% theo khbi lugng dung dich nude. Theo mot phuong dn vu ti€n,
kém oxit ddn dién dugc phén tan trong nude va sau d6 dugce thém vao dung dich nude.
Dung dich nué¢c thiy tinh 16ng trong d6 ¢6 kém oxit din dién dugc phén tan trude do
duge vu tién gin voi bé mit chit nén bang phuong phap phun, phuong phép nhing
ngam, phuong phap phud, phwong phap két tha hoi, phwong phép phin xa hodc tuong
tw, ddc biét wu tién phuong phap phun. Lic nay, kém oxit din dién dwoc vu tién gin
v6i lwong ndm trong khoang tir 0,0001mg dén 1,0mg trén dién tich 100cm? (10cm x

10cm) ctia bé mit chét nén, va dic biét vu tién nim trong khoang tir 0,05mg dén
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0,2mg.

Sau do, lam kho dugc thuc hién khong bét bude, va wu tién xir 1y nhiét & nhiét
d6 ndm trong khoang tir 150°C dén 800°C va dic biét wu tién nim trong khodng tlr
300°C dén 500°C trong khodng thoi gian tir 1 phit dén 200 phut, dic biét trong
khoang tir 5 phut dén 60 phut, sao cho chit gén vd co chira kém oxit dan dién dugce

nung trén bé mit chat nén.

Khi chét gin v6 co 14 thiy tinh 16ng, kém oxit dan dién duoc ion hoa va duge
khuéch tan vao bén trong mang ludi cia thily tinh, dan dén hiéu qua khang khuan cao

két hop v6i lam kién c6 mang ludi cta thiy tinh.

Do khéng c6 chat mau nao duge thém vao thiy tinh 16ng, nén 16p nung thu
duoc khong ¢6 mau va trong sudt, va bé mit chat nén khong hodc co ban la khdng co6
su thay d6i nao vé dién mao bén ngoai cta no. Trai lai, 16p nung c6 thé dugc nhudm

mau bing cach thém chit mau vao thily tinh 16ng.

Khi b& mit chét nén 1a gdm nhu thiy tinh, d6 gbm hodc nén da lat, mot phan

kém oxit cling ¢6 thé dugc khuéch tan vao bén trong bé mat chat nén.

Nhu duge md ta & trén, trong vat li¢u khang khuén thu dugc béng cach nung
kém oxit din dién vao bé mit chét nén st dung chét gén vo co, kém oxit dan dién c6
mit co ban chi trén bé mit phia ngoai cung cta vat liéu khang khudn, va tit ca hosic
hau nhu tt ca kém oxit dan dién da str dung déu tham gia vao hoat tinh khang khuén.
Hon nita, kém oxit dan dién duge khuéch tan vao bén trong chét gin v6 co va ¢ miit
déu nhau trén khép bé& mat chit nén, va do d6 hoat tinh khéng khuén 14 tét. Dic biét,
khi thuy tinh 1éng dugc st dung lam chit gin vo co, kém oxit din dién dugc ion hoa
va duge khuéch tan vao bén trong 16p thuy tinh liy tir thiy tinh 16ng, va do d6 c6 thé
thu dugc hoat tinh khang khudn thich déang véi lugng nho kém oxit din dién. Hon nita,
do su két dinh cua 16p thity tinh v&i bé miit chét nén 14 cao va k&m oxit ciing ¢6 hoat
tinh 1am kién c6 mang ludi ctia thiy tinh, do d6 hoat tinh khang khuén dugc str dung

trong thoi gian dai.

Hon nita, do k&m oxit pha Al va/hodc pha Ga dugc st dung trong sang ché ¢6

su hao hut din dién do sy nung & nhiét dd 150°C hogc cao hon, do d6 k&€m oxit pha Al
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hoic Ga thuong & dang k&m oxit khong dan dién trong trang thai ma & d6 néd c6 miit

trén bé mat cua vat liéu khang khuan.

Pé nang cao hon nita hoat tinh khang khuan ca sang ché, céc vat liéu khang

khuén khac nhu bac c6 thé duge thém vao va duoc nung.
Vi du thie hién sang ché
Vidul

Kém oxit pha Ga (ham lugng Ga la 50mg/g, dudng kinh hat trung binh la
30nm) duoc sir dung 1am k&m oxit dan dién va thdy tinh s6 3 dugc su dung lam chét
gédn vb co. Kém oxit pha Ga dugc phan tan trong nudc va sw phan tén duoc thém vio
dung dich nudc thiy tinh 16ng, sau d6 tron 1én dé didu ché ra chit 16ng phun. Chét
16ng phun duge phun trén bé mit cia d4 14t bing gdm duoc trang men (kich thude 100
x 100 x Smm) & nhiét d6 phong. Sau khi 1am kho, nung bang nhiét duge thyc hién &
nhiét do 150°C, 200°C, 300°C, 400°C hoic 700°C trong thoi gian 30 phat dudi dp sudt
khi quyén. '

Céc didu kién co ban khac nhu sau:

Ché pham chét 1éng phun

Natri silicat: ham lugng chit rin bing 2,0% theo khéi lwong
K&m oxit dan dién: 1% theo khbi lugng

Cén bang: chit 16ng

Luong di kém bai phun: 10mg/100cm” k&m oxit

Hoat tinh khdng khuan ciia bé mit da 14t khang khudn thu duge dugc dénh gia
theo JIS Z 2801. Cac két qua duoc thé hién trong cc Bang 1 va 2.

Ngoali ra, bé mit cua da lat khéng khuin thu duge dugc dua vao nhidu xa ké tia
X, va chiéu cao ctia dinh chinh ZnO (CuKoa., 26=36,159°) dugc do dac. Bang 3 thé
hién dir liéu thu dugc khi chiéu cao dinh nung so bd (sau khi phit) ctia Vi du so sanh 1

dugc mo ta ¢ day 1a 100%.
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Vidu?2

Quy trinh dugc thue hién theo cach thirc twong ty nhu trong Vi du 1, ngoai trir
- kém oxit pha Al (ham lugng Al 1a 50mg/g, dudng kinh hat trung binh [a 30nm) dugc
stt dung lam kém oxit dan dién. Céc két qua duogc thé hién trong cdc Bang tir Bang 1

dén Bang 3.
Vi du so sénh 1

Quy trinh dugc thue hién theo cach thirc tuong ty nhu trong Vi du 1, ngoai trir
k&m oxit pha In (ham luong In 1a 50mg/g, duong kinh hat trung binh 1& 30nm) duoc st
dung lam k&m oxit din dién. Cac két qua duoc thé hién trong cac Bang tir Bang 1 dén

3.
Vi du so sanh 2

Quy trinh dugc thuc hién theo cach thirc twong tw nhu trong Vi du 1, ngoai trir
kém oxit pha Sn (ham lugng Sn 1a 50mg/g, duong kinh hat trung binh 1& 30nm) dugc
str dung 1am kém oxit dan dién. Céc két qua duoc thé hién trong cic Bang tir Bang 1

dén Bang 3.
Vi du so sanh 3

Quy trinh dugc thyc hién theo céch thirc twong ty nhu trong Vi du 1, ngoai trir
rang kém oxit khong pha gi (duong kinh hat trung binh 1a 30nm) dugc st dung lam
kém oxit din dién. Céac két qua dugc thé hién trong cic Bang tir Bang
1 dén 3.
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Béng 1: Gia tri hoat dong khang khudn trén vi khudn Escherichia coli

Nhiét do nung | Vidu 1l | Vidu2 | Vidusosanh | Vidusosanh | Viduso sianh
§O) 1 2 3
150 3.8 1,5 1,3 1,3 1,2
200 3,8 1,7 1,7 1,5 1,5
300 4,1 2,5 1,9 1,9 1,6
400 4,3 3.4 3,4 3.4 2,5
700 4,3 4,3 4,3 4,3 4,1
Chuy Pha Ga | Pha Al Pha In Pha Sn Khoéng pha gi

Béng 2: Gia tri hoat tinh khéang khudn trén tu cdu khuén vang (Staphylococcus

aureus)
Nhi¢t 6 nung | Vidul | Vi du 2 | Vidusosanh | Vidusosanh | Vidu so sanh
(°C) 1 2 3
150 3,1 1,2 1,2 1,0 0,9
200 3 1,7 1,3 1,4 1,0
300 4,1 2,3 1,8 1,8 1,4
400 4,0 3,2 2,7 2,8 2,9
700 4,0 4,0 4,0 4,0 4,2
Chuy Pha Ga | Pha Al Pha In Pha Sn Khong pha gi

Béng 3: Cuong d6 nhifu xa tia X d6i v6i ZnO (%)

Nhiét d0 nung | Vidu 1 | Vidu2 | Vidusosanh | Vidusosanh | Vidu so sénh
(°C) 1 2 3
150 70 100 100 100 100
200 50 100 100 100 100
300 30 80 100 100 100
400 20 50 70 70 - 80
700 0 10 20 20 20
Chuy Pha Ga | Pha Al Pha In Pha Sn Khong pha gi

Nhu duge thé hién trong cac Bang 1 va 2, theo sang ché thi thu dugc hoat tinh

khéng khudn cao hon, khi duge so sanh véi cac Vi du tir 1 dén 3. Pac biét, hoat tinh
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khéng khuén cao thu dugc bang cich pha véi Ga.

Hon nita, dé nghién ctru d6 khéng chét 16ng cua 16p thiy tinh chira kém oxit
duoc nung, cac da lat ctia Vi du 1 va Vi du so sénh 1 dugc nhiing trong nude noéng &
nhiét ¢ 90°C trong thoi gian 16 gio, va hoat tinh khéang khuén coa né duge do theo

cling cach thire nhu & trén. Céc két qua duoc thé hién trong Bang 4.

Bang 4: Gia tri hoat tinh khang khuén sau khi nhung trong nuéc néng

Nhiét d |  Gid trj hoat tinh khéng khudn | Gid trj hoat tinh khang khudn trén
nung trén vi khuén Escherichia coli | tu cau khuan vang (Staphylococcus
°C) aureus)

Vidul Vidusosanh 1 Vidul Vidusosanh 1
150 24 -0,2 2,2 -0,1
200 29 0,2 4,2 0,2
300 3,4 0,7 5,3 0,0
400 4,3 1,8 5,6 1,2
700 5,6 2,1 6,0 1,5
Chuy Pha Ga Khong pha gi Pha Ga Khong pha gi

Nhu duge thé hién trong bang 4, da chiing té duoc rang dé lat ciia Vi du 1 ¢

hoat dong khang khudn cao thdm chi sau khi dugc nhiing trong nuéc néng.
Hiéu qua c6 thé dat dwoc

Vat liéu khang khuén theo sang ché 13 vat liéu ma trong d6 k&m oxit ddn dién
dwoc nung trén bé mit cht nén bing chit gin vo co. Trong vét liéu khang khuén nay,
kém oxit d4n dién dugc khuéch tan vao bén trong chit gin vo co va kém oxit din dién
xuét hién d&u nhau trén khip bé mit chét nén, do d6 cung cép hoat tinh khang khuin

dugc va chudng.

Theo sang ché, vi 16p chit gin v6 co chtra kém oxit din dién duge nung trén bé
mdt chat nén, nén khong c6 sy troc mang cia k&m oxit dan dién hodc tuong ty va do

bén tét. Hon nita, su hao hut tac nhan khang khuén trong khi san xuét ciing 1a thip.

Sang ché str dung kém oxit pha Al va/hodc Ga lam kém oxit din dién. Theo két
qua nghién ctu duoc thyuc hién bdi sang ché, da chimg minh duoc ring kém oxit pha
-9-
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Al va/hodc Ga cu thé 1a kém oxit pha Ga t6 ra c¢6 hoat tinh khéng khuén vuot troi, khi

dugc so sénh véi kém oxit duge pha In hodc Sn.

Hon nita, khi k&m oxit dan dién duoc ion hoéa va duoc khuéch tan vao bén trong
chét gin vo6 co hoic bé mat chit nén, hoat tinh khang khuan 13 t6t. Khi sir dung thiy
tinh 16ng lam chét gén vo co, kém oxit din dién dugc ion héa va dugc khuéceh tan vao
bén trong chét gin v co bang cach nung & nhiét do thdp nim trong khoang tir 150°C
dén 800°C. Nho sy khuéch tan ctia kém oxit vao bén trong mang ludi cia thiy tinh,

hi¢u qud 1am kién ¢0 mang ludi cia thuy tinh ¢6 thé dugc mong doi.
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YEU CAU BAO HQ

1. Vit liéu khéng khudn, trong d6 vt li¢u nay bao g6m chét gén vO co chira cac hat
kém oxit dugc pha Al va/hodc duge pha Ga, duong kinh hat trung binh cta hat k&m
nay nam trong khoang ttr Snm dén 100nm, trong d6 mot phén hodc toan bd cac hat
ké&m oxit dugc pha Al va/hodc dugc pha Ga dugc ion hoa béng cach nung & nhi¢t do
tir 300°C dén 800°C sau khi chit gin v6 co chira cac hat k&m oxit dwoc pha Al
va/hodc dugc pha Ga dugc gén va0 bé mit chét nén.

2. Vit liéu khéang khuén theo diém 1, trong d6 hat kém oxit dugc ion héa va khuéch
tan vao bén trong chét gin vo co.

3. Vit liéu khang khuén theo mot diém bit ky trong sb cac diém tir 1 dén 2, trong do
hat k&m oxit duge ion hoa va khuéch tan vao bén trong bé mit chit nén.

4. Vat lidu khang khuén theo mot diém bét ky trong sb cac didm tir 1 dén 3, trong do
chit gan vo co 14 thuy tinh l6ng.

5. Vit liéu khang khudn, trong d6 vit lidu nay bao gdm chét gén v6 co chi chira céc
hat k&m oxit dugc pha Al va/hodc dugce pha Ga, trong d6 mdt ph?m hodc toan bd cac
hat kém oxit dugc pha Al va/hodc duge pha Ga duge ion hoa bing cach nung trén bé
mat chét nén.

6. Vat liéu khang khudn theo diém 5, trong d6 k&m oxit duoc ion hoa va khuéch tan
vao bén trong chét gén vo co.

7. Vit lidu khang khuén theo mot diém bt ky trong sb cac diém tir 5 dén 6, trong do
kém oxit dugc ion héa va khuéch tan vao bén trong bé mat chit nén.

8. Vat liéu khang khuédn theo mot diém bét ky trong sb cac diém tir 5 dén 7, trong do

chit gén vo co 1a thiy tinh 16ng.
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