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(57) Sdng ché& dé cap dén phuong phdp san xudt 15i bot ép va 18i bot ép c6 kha
nang cai thién do bén ma khong cin giam ty trong nhiéu. Phuong phap san xudt
16i bot ép bao gom budc dap khuon dé thu duge sdn phdm bot ép bing cach ép
khuon hon hop bot tlr trudng mém trén co s& sit ding 1am sén phdm bot ép va
chat boi tron, bot tir truong meém trén co sd st dung 1am séan phdm bot ép bao
gbém 16p pht bién doi héa hoc trén co sé axit phosphoric trén bé mat ctia bot tir
truong mém trén co s sat; bude xir Iy nhiét thi nhat 12 nung néng san phim bot
ép & nhiét do cao hon hodc bang 300°C va thap hon hodc bang thdp hon hoac
bang 500°C, budc xir Iy nhiét thit hai 1a thuc hién nung néng ti€p & nhiét do cao
hon 500°C va thdp hon hoic bang 700°C trong moi trudng oxy héa va budc xit Iy
nhiét thit ba la thuc hién nung néng trong thoi gian 30 phiit hodc lau hon va 120
phiit hoac lau hon & nhiét do cao hon hoac bang 300°C va thdp hon hoic bing
450°C.
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Linh vuc k§ thuit dwge dé cap

Sang ché @& cap dén phuong phéap san xuét 18i bot ép va 16 bot ép thu dugce

theo phuong phap nay.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Quan trong 13 16i bdt ép dung cho thanh phin dién tir phdi m§ man vé tinh
ning xir ly trong qué trinh san xuht va c¢6 do bén co hoc du dé khong gy ra nut vo
trong qué trinh quin day @ thu dugc cudn diy. Khi xem xét cac diém nay, trong
linh vuc 161 bot ép, da biét dén cac giai phap k¥ thuat trong d6 céc hat bt sét dugce
boc bai vat liéu cach dién. Vi céc hat bot sit dugc két dinh v6i nhau qua vat liéu
cach dién bing cach boc c4c hat bot st bing vat liéu cach dién, 15i bot ép thu dugc

bang cach st dung céc loai vat liéu nay s& dugc cai thién ve d§ bén co hoc.

Cho dén nay, véi vat lidu tao hinh dung cho vt liéu cach dig¢n nay, cac giai
phap k¥ thuét stt dung nhya silicon va vét liéu tuong tu thiy tinh thu dugc tir axit
phosphoric va hgp chét twong tu c6 tinh chiu nhiét cao di dugc boc 16 (Patent Nhat
Ban s6 2710152).

Pdng thoi, ngudi ndp don sang ché tiép tuc dé xudt 15i bot ép co mat do tir
thong cao, sy tn hao sét thdp va d6 bén co hoc cao nhy viée tao 16p phi bién dbi
hoéa hoc trén co s& axit phosphoric chira cac thanh phin cu thé va mang phu bing
nhya silicon lan luot trén bé miit cia bot tir trudng mém trén co s& sit va da duoc

cép patent (Patent Nhat Ban sb 4044591).

Tuy nhién, yéu cdu cai thién tinh ning cua 15i bot ép da dugc téng cudng
hon nita so v6i tinh ning ctia 161 bot ép ap dung patent Nhat Ban s6 4044591 va 16i

bot ép c6 @6 bén co hoc cao duge yéu cau ngiy cang cao so véi trude kia.

Ban chit k§ thuit clia sing ché
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Sang ché dugc dé xuit nhdm giai quyét tinh trang néu trén va muc dich cla
sang ché 1a d& xuét phuong phap san xuét 15i bot ép va 151 bt ép c6 kha ning cai

thién d6 bén ma khéng ha thdp mat do nhidu.

Phuong phép san xuét 15i bot ép theo mot khia canh cia sang ché dé c6 thé
giai quyét duoc van d& néu trén bao gbm budc dap khubn dé thu dugce san phim
bot ép bang cach dap ép khudn hdn hop bot tir trudng mém trén co s& sét thanh san
phim bt ép va chét bdi tron, bot tir truong mém trén co s sit ding lam san phim
bot ép bao gdm 16p phii bién @i hoa hoc trén co s& axit phosphoric trén bé mit cia
bot tlr trudng mém trén co s& sit, budc xir Iy nhiét thir nhét 13 nung néng san phim
bot ép & nhiét @6 cao hon hodc bang 300°C va thip hon hodc bing 500°C, budc xit
Iy nhiét tht hai 1a thyc hién nung néng tiép & nhiét d6 cao hon 500°C va thip hon
hoic bing 700°C trong moi trudng oxy héa va budce xt ly nhiét thir ba 1a thuc hién
nung néng trong thoi gian dai hon hodc bing 30 phut va ngén hon hodc bing 120

phiit & nhiét ¢ cao hon hozc bang 300°C va thdp hon hoic bing 450°C.

Theo phwong 4n khéc ciia sang ché, hdn hop con bao gbm it nhit mot hop
chét phat ra ngudn oxy dugc lya chon tir nhém gdm c6 rugu-duong, hydroxit Kim

loai, peroxit kim loai, percacbonat va chét oxy héa.

Pong thoi, theo phuong an khéc, bdt tir truong mém trén co s sit dung lam
san pham bdt ép bao gdm mang phi bang nhya silicon bén ngoai 16p phu bién dbi

héa hoc trén co s& axit phosphoric.

Pong thdi, theo phwong 4n khéc, chét bdi tron 12 hop chit amit cua axit

polyhydroxycarboxylic.
Sang ché bao gbm 161 bot ép thu duge theo phuong phap san xuit duge md
ta & trén.

Dong thoi, sang ché bao gdm 16 bot ép thu dugc bing cach ép khudn bot tir
trudong mém trén co s& sét, trong d6 t6t hon 13 manhétit chiém 5,0-15% thé tich va
vustit chiém 3,0% thé tich hoic nhé hon (bao gdm ca 0% thé tich) khi mit dirt gay
ctia 161 bdt ép duge khao sat bang phwong phéap phan tich nhidu xa tia X.
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Theo phuong phap san xuét theo sang ché, 161 bt ép c6 dd bén co hoc cao

c6 thé dugc tao ra ma khong can ha thép mat d6 nhiéu.

Nhu dugc mé ta & trén, cac phwong phép san xut da biét cai thién d6 bén co
hoc cua 16i bt ép béng cach cho hdn hgp thu duge béng cach boc bot st b?mg vat
liéu cAch dién trai qua buéc xi 1y nhiét, tuy nhién, cac tic gia sang ché da tién hanh
nghién ctu chuyén siu nhim tiép tuc cai thién d6 bén co hoc cia 15i bot ép. Két
qua 13, d4 nhan thiy ring, ngoai sit oxit dugc tao ra nhd qua trinh xir 1y nhiét,
manhétit gép phin 1am ting d6 bén cao, tuy nhién vustit trd thanh nguyén nhén ha
thip d6 bén. Pdng thoi, d3 nhén thiy ring, bing cach didu chinh mot cach thich
hop didu kién xir Iy nhiét, vustit c6 thé dwoc bién dbi thanh manhétit va do bén co

hoc ¢6 thé duge cai thién hon nita va sang ché dugc phat trién tir do.
M0 ta chi tiét sang ché

Sau ddy, phuong phap san xuét 161 bot ép va 161 bt ép thu duoc theo phuong

phép nay lién quan dén sadng ché s& dugc mo ta.
Budc dap khudn

Loi bot ép theo sang ché c6 thé duge san xuét bing cach cho san phdm bét
ép trai qua qud trinh xir Iy nhiét mot cach thich hgp. San phdm bot ép c6 thé thu
dugc bang cach ép khudn hén hop bot tir trudng mém trén co s& sit ding 1am san
phim bot &p va chit boi tron, bdt tir trudong mém trén co s sit ding 1am san phim
bot ép bao gdm 16p phii bién dbi héa hoc trén co s& axit phosphoric trén bé mit ciia

bdt tir truong mem trén co s& sat.
Bot tir truong mém trén co s sat

BOt tir treong mém trén co s sit 12 bot trén co s& sit nhidm tir. Cy thé hon,
bot sét tinh khiét, bot hop kim trén co so sét (hgp kim Fe-Al, hop kim Fe-Si, hop
kim Sendust (thudng chtra sét, nhém va silic), hgp kim permalloy (chira sit va
niken) va dang tuong tu), bot vo dinh hinh trén co s& sit va dang tuong tu c6 thé
dugc st dung. Bot tir trudng mém trén co s& sit ndy c6 thé dugc san xuét bing

cach, chéng han, phun mi sit néng chay (hoic hgp kim sit nong chay) theo phuong
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phap phun mu, sau d6 tién hanh khi, tiép theo 13 nghién va cac budc xit 1y twong
tu. Theo phuong phap san xuit ndy, bot tir truong mém trén co s& sit c¢6 thé thu
dugc c6 kich ¢& hat xAp xi 20 pm-250 pm (dwdng kinh trung binh) ma sy phéin bd
kich c& hat tich lily ciia n6 bing 50% so v6i sy phan b kich c& hat theo phuong
phap sang, tuy nhién, trong bot tir trudng mém trén co s& sit duoc sir dung theo
sang ché, dugc wu tién 13 ¢6 kich ¢& hat (dwdng kinh trung binh) xép xi 50 pm-150

pm.
L6p phi bién dbi hoa hoc trén co s& axit phosphoric

Bot tir truong mém trén co s¢ sit diing 1am san phdm bot ép (c6 thé sau déy
duoc goi 12 "bot st ding 1am san phim bot ép") bao gdm 16p phit bién dbi hoa hoc
trén co s& axit phosphoric trén bé mit cia bot tir trudng mém trén co so sit. Nhu

vdy, tinh ning cach dién c6 thé dugc truyén cho bt sit ding 1am san phim bt ép.

L&p phu bién dbi hoa hoc trén co s& axit phosphoric 13 16p phu twong tu
thity tinh dugc tao ra bing cach sir dung hop chét chira phospho. Thanh phin cia
n6 khong bi giéi han mot cach cu thé, tuy nhién dugc uu tién 1a 16p phu tuong tu
thay tinh dugc tao ra b%lng cach st dung hop chét con chtra Co, Na, S bén canh véi
P va hop chit chira Cs va/hodc Al bén canh P. Ly do 13 vi cac nguyén t6 ndy ngin
chiin oxy tao ra hop chit ban din véi Fe trong budc xit Iy nhiét thir hai dugc mé ta

dudi day va lam gidm dién trd suat.

Ngoai cac nguyén td trén, P tao lién két hoa hoc v4i bé mit cia bot tir
truong mém trén co sd sit qua oxy. Khi ham luong P 13 thip, chét lugng lién két
hoa hoc ctia bé mit bot tir tredng mém trén co s sit va 16p pha bién ddi héa hoc
trén co s& axit phosphoric 14 khong dat yéu cau va c6 thé khong tao ra dugc mang
phi cting cap. Mit khac, khi ham lwong P 12 qua cao, P khong con nim trong lién
két héa hoc c6 thé con du lai do né khong phan tmg va c6 thé 1am gidm d¢ bén lién
két. Co, Na, S, Cs, Al c6 cac tuong tac lam suy yéu su tao ra hop chét ban dan tix
Fe va oxy khi buéc xtt ly nhi€t thir hai dugc thuc hién va ngén chén viéc ha thép
dién trd sut. Co, Na va S t6i da hoa hiéu qua cia né bang cach bd sung két hop.

Déng thoi, hodc mdt trong s6 Cs va Al c6 thé dugc bd sung. Khi lugng Co, Na, S,
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Cs, Al dugc bd sung cao qua mitc, khong chi sy c4n bang twong dbi c6 thé khong
duoc duy tri bing cach bd sung két hop, ma sy tao ra lién két hoa hoc cia P va bé

mit cia bot tir trudng mém trén co sé sit qua oxy c6 thé bi suy yéu.

Khi 16p phu bién dbi hoa hoc trén co sé axit phosphoric 14 16p phu tuong tu
thily tinh dugc tao ra bang cich st dung hop chét chira Co va hop chit twong ty
nhu dugc mo ta & trén bén canh P, ham lugng cta cac nguyén t6 nay tét hon 1a P
chiém 0,005% khdi lwgng-1% khédi lwgng, Co chiém 0,005% khéi lwong-0,1% khdi
lugng, Na chiém 0,002% khdi lwong-0,6% khdi lwong va S chiém 0,001% khéi
lwong-0,2% khdi lrgng trong 100% khéi lwong bot sit ding 1am san phdm bot ép
(toan bd 16p phi bién dbi hoa hoc trén co sé axit phosphoric va bdt tir trudng mém
trén co s& sét). Dong thoi, duge wu tién 1 Cs chiém 0,002% khéi lrong-0,6% khéi
lugng va Al chiém 0,001% khéi lrong-0,1% khdi luong. Khi ca Cs va Al déu dugc

str dung, tot nhit 12 ham lwong cla timg nguyén t 12 ndm trong pham vi néu trén.

Trén 16p phit bién ddi héa hoc trén co s& axit phosphoric, ¢ thé con chua
Mg va B. Thich hop 13 khi ham lrong ciia cic nguyén td nay tét hon 13 bing
0,001% khdi lwong-0,5% khéi luong dbi véi ca Mg va B trong 100% khéi lugng

bot st ding lam san phdm bot ép.

Mic di d6 diy mang cta 16p pht bién ddi hoa hoc trén co s§ axit
phosphoric khong bj gi6i han mdt cach cu thé, khi d6 day mang 13 qua méng, hiéu
qué céach ly c6 thé 1a khéng phat huy duge. Ddng thoi, khi 46 day mang 13 qua day,
diéu nay khong duoc wu tién vi hiéu qua cach ly bj bao hoa va mat d6 ctia san phim
b6t ép tré nén cao. DO day mang tét hon 1a day hon hoic biang 1 nm, t&t hon nita 1a
day hon hoc bing 10 nm va t6t hon 13 nhé hon hodc bing 250 nm, t&t hon nira 13

nhé hon hodc bing 50 nm.
Phuong phap tao 16p phi bién d6i hoa hoc trén co sé axit phosphoric

Phuong phap tao 16p pht bién dbi hoa hoc trén co s axit phosphoric trén bé
mat cua bdt tir trudng mém trén co so sit khong bi giéi han cu thé. Vi du, 16p phu
nay c6 thé thu dugc bang cach tron dung dich thu duge bang cach hoa tan hop chit

chra P trong dung mdi dugc tao ra tir nudc va/hodc dung moi hitu co va bot tur
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treong meém trén co s& sit, va sau d6 1am bay hoi dung madi theo su can thiét.

D6i v6i dung moéi, nude, dung mdi hitu co tan trong nude nhu 1a cOn, keton
va dang twong tu va hdn hop ctia chung c6 thé duge sit dung. T4c nhan hoat tinh bé

mit da dugc biét rong rai ¢6 thé dwgc bd sung vao dung mai.

Péi v6i hop chit chira P duge md ta & trén, axit orthophospholic (H3PO4) c6
th8 dugc st dung nhu 12 vi du. Ddng thoi, d6i véi hop chét tao nén thanh phan cia
16p phti bién @i héa hoc trén co s& axit phosphoric nhu dugc md ta & trén, ching
han, Co3(PO4)2 (ngudn Co va P), Co3(PO4)-8H,0 (ngudn Co va P), Na;HPO4
(ngudn P va Na), NaH,POs (ngudn P va Na), NaH,POsnH,O (ngudn P va Na),
Al(H,PO4); (ngudn P va Al), CS:SOs (ngudn Cs va S), H2SO4 (ngudn S), MgO
(ngudn Mg), H3;BO; (ngudn B) va hop chit twong tw ¢6 thé dugc sir dung. Trong 56
chl’mg; khi mudi dihydrogenphosphat natri (NaH2POs) dugc st dung 1am ngudn P
va nguén Na, c6 thé dat duoc 161 bot ép cb ty trong, dd bén va dién trd sudt cb su

cin bang tdt.

Ham luong ciia hop chit chira P so vé6i bot tir trudng mém trén co s& sit co
thé dwoc didu chinh sao cho thanh phin cta 16p phu bién ddi héa hoc trén co s&
axit phosphoric dugc tao ra nam trong pham vi dugc mo ta ¢ trén. Chéng han, dung
dich hop chét chira P dwgc tao ra sao cho thanh phén chit rén bing x4p xi 0,01%
khdi lwong-10% khéi lugng va hop chat chira nguyén t6 cin dugc chira trong mang
phti theo nhu cau dugc bd sung xip xi 1-10 phin khéi lugng (parts by mass) tuong
d6i so v6i 100 phan khéi lwgng ctia bot tir trudng mém trén co s sét. Tiép theo,
bing cach tién hanh viéc tron st dung thiét bi tron nhu céc thiét bi tron dugc biét
rong rdi 1a may tron, may nghién bi, thiét bi nhao tron, thiét bi tréon dang chit V,
thit bi tao vién va dang twong tw, thanh phin ctia 16p phu bién déi héa hoc trén co
s¢ axit phosphoric dugc tao ra c6 thé dugc thuc hién trong pham vi dugc md ta &

trén.

Ddng thoi, theo sy cin thiét, sau budc tron, viée siy c6 thé dugc thuc hién &
nhiét @9 tr 150°C dén 250°C trong khong khi, trong diéu kién giam 4p hogc trong
chan khong. Sau khi sdy, sy phan bd kich c& hat c6 thé dugc didu chinh bing cach
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cho di qua sang véi kich thudc 16 x4p xi 200 pm-500 pm. Bing céch di qua cic
buéc duge md ta & trén, da thu duge bot sit ding 1am san phim bot ép trong d6 16p
phu bién d6i héa hoc trén co s axit phosphoric dugc tao ra trén bé mit cia bot tir

truong mém trén co s sit.
Mang pht bang nhya silicon

B0t sit ding 1am san phim bot ép theo sang ché c6 thé con bao gdm mang
phti bing nhua silicon trén mit 16p pha bién dbi héa hoc trén co s& axit phosphoric.
Nhu vy, khi phan g tao lién két ngang ctia nhyra silicon két thic (¢ thoi diém hut
giam 4p), bot dugc lién két chic v6i nhau. Pdng thoi, lién két Si-O m§ man vé tinh
~ chiu nhiét dugc tao ra va dd 6n dinh nhiét cia mang pht cach nhiét co thé dugc cai

thién.

Mic du nhya silicon khong bi giéi han mét cach cu thé vé6i diéu kién 1a thu
duge két qua dugc mé ta & trén, khi viée tao lién két ngang trong nhua silicon xay
ra chim, tinh ning xi 1y sau khi tao mang phu bj 4nh hudéng x4u do d6 dinh con lai
trong bot. Do d6, nhwa nay c6 chira nhidu don vi T ba chirc ning (RSiXs: X 1a
nhém thiy phan dugc) hon céc don vi D hai chitc ning (RoSiX2: X 1a nhom thuy
phan dugc nhu dugc md ta & trén) 1a dugce vu tién. D?)ng thoi, khi cac don vi Q bén
chirc ndng (SiX4: X 1a nhém thiy phén duwgc nhu dugc mod ta & trén) dugc chira
nhiéu, khong dugc wu tién vi bot dwoc két dinh chat v6i nhau trong qua trinh luu
héa so b va budc dap khudn sau d6 khdng thé dugc thye hién. Do d6, dugc wu tién
1a nhya silicon chira cac don vi T véi lugng 60% mol hodc 16n hon, t6t hon nita 1a

80% mol hoic 16n hon va con tét hon nira 13 100% mol.

Dbi v6i nhyra silicon, nhira metylphenyl silicon trong d6 R dwgc md ta & trén
14 nhém metyl hoic nhém phenyl thudng dugc ding, va loai nhya silicon c6 nhiéu
nhém phenyl hon duge cho 14 m§ mén v& tinh chiu nhiét. Tuy nhién, trong diéu
kién xt 1y nhiét & nhiét d0 cao nhu dugc ap dung theo sang ché, su c6 mit cua
nhém phenyl khong phai 13 qué hiru hiéu. Gia thiét rang, 1y do 14 do sy cdng kénh
ctia nh6m phenyl 1am x4o tron két cAu mang ludi 16p phi twong tu thiy tinh min va

lam giam d¢ 6n dinh nhiét va két qua 1am anh hudng xau dén viéc tao hop chit c6
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sit. Do @6, theo sang ché, viéc sir dung nhwa metylphenyl silicon ma nhém metyl
ctia n6 chiém 50% mol hoic 16n hon (ching han, KR255, KR311 va dang tuong tu
do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. san xuét) dugc wu tién, va chiém 70% mol hogc
16n hon (chéng han, KR300 va dang teong tu do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. san
xuét) dwoc wu tién hon, va nhua metyl silicon hoan toan khong c¢6 nhoém phenyl
(ching han, KR251, KE400, KR220L, KR242A, KR240, KR500, KC89 va dang
tuong tu do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. v SR2400 san xut va dang tuwong tu do
Dow Corning Toray Co., Ltd. san xuét) 13 duoc wu tién nhét. Ddng thoi, ty 18 cua
nhém metyl va nhém phenyl va tinh chirc ning cia nhya silicon (16p phu) c6 thé
dugc phan tich bing phuong phap FT-IR va tuong tu.

Pugc uu tién 13 lugng két tha clia mang phii bang nhua silicon dugc diéu
chinh sao cho bang 0,05% khéi Irgng-0,3% khdi lwong khi bot sit ding 1am san
phim bot ép trong 6 mang phii bing nhya silicon dugc tao ra trén mit 16p phu
bién ddi hoa hoc trén co s& axit phosphoric (tic 13, toan bd bot tir truong mém trén
co s& sit, 16p phu bién dbi hoa hoc trén co s axit phosphoric va mang phu bang
nhya silicon) dugc tao ra 100% khéi luwgng. Khi mang phu bing nhwa silicon 1a
duéi 0,05% khdi lugng, tinh ning cach nhiét ciia bot sét ding 1am san phdm bot ép
13 loai kém va dién trd bi ha the”'lp. Déng thoi, khi mang phu bﬁng nhua silicon 1a

trén 0,3% khéi lvgng, mat d6 cua 18i bot ép thu duge hdu nhu khéng dugc ting 1én.

Mic dit d6 day ctia mang phu bang nhua silicon khéng bi giéi han mét cach
cu thé, theo quan diém dam bao hiéu qua dugc md ta & trén, d0 ddy mang phu nay
duoc wu tién 13 1 nm hoic 16n hon, t6t hon nita 12 20 nm hoic 16n hon va dugc wu
tién 14 bang 200 nm hodc nhé hon, tét hon nita 1a bing 150 nm hoic nhé hon. Pdng
thoi, tbng do day cua 16p phit bién dbi hoa hoc trén co sé axit phosphoric va mang
pht bing nhua silicon ¢6 thé dugc quyét dinh mét cach thich hop trong gii han
pham vi cia timg 4§ day 16p phi dugc md ta & trén, tuy nhién, khi d¢ day mang
phu 12 qué day, dd giam mat do tir thong trd nén 16n va do d6 tdng d6 day tt hon 1a

bang 250 nm hoic nhé hon.

Phuong phép tao mang phii bing nhya silicon
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Phuong phép tao mang pht biang nhua silicon trén mit 16p pha bién di hoa
hoc trén co s& axit phosphoric khong bi gi6i han mgt cach cu thé. Chéng han, dung
dich nhya silicon trong d6 nhua silicon dwgc hoa tan trong nhém cdn va dung moi
hitu co trén co s& diu moé va dang tuong tu nhu 1a toluen, xylen va dang tuong tu
va bot tir trudng mém trén co s& sit c6 16p phu bién ddi hoa hoc trén co s axit
phosphoric (c6 thé sau ddy dugc goi 1a "bot sét c6 16p phu bién ddi hoa hoc trén co
s& axit phosphoric") dugc trdn v4i nhau. Sau ddy, dung méi hitu co dugc lam bay

hoi theo sur can thiét va nho d6 mang phi bang nhua silicon c6 thé dugc tao ra.

Luogng chét phu gia ciia nhua silicon trong bdt sit ¢6 16p phu bién ddi hoa
hoc trén co s& axit phosphoric chi c6 mét hrgng ma lwong két tiia ciia 16p pht nhya
silicon dugc tao ra nim trong pham vi dwgc md ta & trén. Chéng han, dung dich
nhya silicon ma ham luong chit rin cita n6 dugc diéu chinh dén mirc xép xi 2%
khéi hrgng-10% khéi lugng c6 thé dwogc bd sung xép xi 0,5-10 phin khéi lwong téi
100 phﬁn khéi lugng cia bot sét ¢ 16p phu bién dbi héa hoc trén co s& axit
phosphoric, duge tron va duge siy. Khi lugng chit phu gia cia dung dich nhua
silicon 14 duéi 0,5 phan khdi lugng, viée tron can thoi gian va mang phu c6 thé tré
nén khong ddng déu. Mit khéc, khi lugng chit phu gia cia dung dich nhva silicon
vuot qua 10 phan khdi luong, viée siy cin thoi gian va qué trinh siy c6 thé khong
dat yéu cdu. Dung dich nhya silicon c6 thé dugc nung néng mét cach thich hop
trude. Pbi voi may tron, mot may twong ty nhur duge mé ta & trén c6 thé duoc sir

dung.

Sau khi qué trinh bd sung va trdn dugc thuyc hién nhu dugc mo ta & trén,
duogc wu tién 13 sép xép bude sdy bing cach nung néng & nhiét @6 ma dung méi hitu
co duge st dung bay hoi va duéi nhiét d6 luu hoa cia nhya silicon va du dé lam
bay hoi va hoa hoi mét cach thich hop dung méi hitu co. D4i véi nhiét d siy bé
t6ng, trong trudng hop cliia nhém cbn va dung mdi hitu co trén co s& diu mé duge
mo ta & trén, nhiét dd xép xi 60°C-80°C 1a thich hop. Sau khi se"ly, duogc vu tién 1a
cho di qua sang véi 18 c6 kich thudc x4p xi 13 300 pm-500 pm nhim loai bé cac

cuc khong hoa tan dugc két tu.
Pdng thdi, nén nung néng bot sit ding 1am san phdm bot ép trong d6 mang
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phii bing nhya silicon dugc tao ra trén mat 16p phti bién d6i hoa hoc trén co sé axit
phosphoric (c6 thé sau ddy duoc goi 12 "mang phi bing nhua silicon tao bot sit" va
cho mang phti bang nhya silicon trai qua qu4 trinh lwu héa so bd. Qu4 trinh luu héa
so bo 12 qué trinh két thic budc 1am mém hoéa trong khi lru héa mang pht bing
nhya silicon & trang thai bdt. Theo qué trinh luu héa so bd nay, dic tinh dong cua
mang phil bing nhua silicon tao bdt sit c6 thé dugc dam bao trong dép khudn néng
(nhiét do xAp xi 1a 100-250°C). Dbi véi phuwong phap bé tong, phwong phap nung
néng mang phi bing nhua silicon tao bot sit trong mot khoang thdi gian ngén &
nhiét do gén v6i nhiét ¢ xtr ly cia nhua silicon 1a thuén ti¢n, tuy nhi€n, phuong
phap sir dung cac chét héa hoc (cac chit xir 1y) ciing c6 thé duge st dung. Su khac
nhau gitta qué trinh luu héa so bd va qué trinh luu héa (qué trinh luu héa hoan
thién khong phai 13 qua trinh lru héa so bd) 1 bot khong duge két dinh va khong
dugc héa rén hoan toan véi nhau va c6 thé dugc nghién mot cach d& dang trong qua
trinh luu héa so bo, trong khi nhua duge luu hoa va bot duge két dinh va dugc lién
két v6i nhau & nhiét do nung cao va qua trinh luu héa dugc tién hanh sau khi dap
khu6n bot. D5 bén cua san phém bdt ép dugce cai thi€n nhd qua trinh luu héa hoan

thién.

Bing cach nghién nhya silicon sau qua trinh luu héa so b nhu duge mé ta &
trén, bdt my méan vé tinh ning dong c6 thé thu dugc va viéc phun vao khuén dap
trong qué trinh dap khuén 13 c6 thé giéng nhu cat. Néu khong trai qua qu4 trinh luu
héa so bd, bdt bi bam dinh véi nhau trong dap khuén néng ching han va viéc phun
vao khuon dap trong mét thoi gian ngin c6 thé gip khé khan. Trong van hanh thuc
té, viéc cai thién tinh ning xtt 1y 13 cuc ky c6 ¥ nghia. Pdng thoi, ngudi ta nhén
théy réng, bﬁng qua trinh luu héa so b, dién trd suit cua 151 bot ép thu duge dugc
cai thién mot cach dang ké. Mic du ly do cia né khong that rd rang, ngudi ta cho
rang do sy bam dinh twong hd cta bt sit ding 1am san phdm bot ép dugc cai thién

trong qué trinh luu héa.

Khi qué trinh Iuu héa so by dugce thyc hién trong mét khoang thoi gian ngén
theo phuong phdp nung néng, viéc luu hdéa néng cb thé dugc thuc hién trong

khoang thoi gian 5-100 phut & nhiét d6 1a 100-200°C, t6t hon nita 13 trong thoi gian
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10-30 phut & nhi¢t d¢ 1a 130-170°C. Pugc uu tién 1a lot qua sang sau qua trinh luu

hoéa so by nhu da duge mo ta & trén.
Chét boi tron

Theo mot khia canh clia séng ché, bot sét c6 16p phu bién dbi hoa hoc trén
co s& axit phosphoric (hodc bdt sit c6 mang phu bing nhua silicon) va chit bdi tron
duge tron v6i nhau va tao ra hdn hgp. Nho sy tic dong cla chét boi tron, tinh
chéng chiu ma sat giita bot sit hoiic giita bot sit va thanh trong cta khudn dap
trong khi dap ép khuon hdn hop c6 thé duge giam xudng, va sy mon khudn do nén
ép va su phat sinh nhiét trong khuoén c6 thé duoc ngin chin. Nhim thyc hién viéc
dap khudén mot cach hiru hi¢u, dugc uu tién 1a chét boi tron duge chira véi lugng
0,2% khdi lugng hodc 16n hon trong tdng lwong hdn hop bot sit c6 16p pht bién ddi
héa hoc trén co s& axit phosphoric (hodc bot sit dwgc tao mang phu bang nhua
silicon) va chét bdi tron (hop chit phat ra ngudn oxy cin dugc bd sung khi dugce
tinh dén). Tuy nhién, viéc ting luong chit bdi tron tac dong c6 hai 1én sy ting ty
trong clia san phdm bot ép va do d6 dugc wu tién 13 1am cho lugng chét bbi tron
béng 0,8% khbi lugng hodic nho hon. Pdng thoi, khi hén hop duge nap vao va duge
dap khuon sau khi chét bdi tron dugc pht 1én trén bé mit cia thanh trong cla
khuon dip (bdi tron thanh khudn) trong khi dap ép khudn, két qua néu trén c6 thé

thu dugc ngay ca khi lwong chit boi tron 1a dudi 0,2% khéi lugng.

D6i voi chit bdi tron, cac chét bdi tron thong thudng da dugc biét dén c6 thé
duogc str dung. Cu thé hon, bot mudi kim loai cia axit stearic nhu 1 k&m stearat, liti
stearat, canxi stearat va cac hgp chét trong tu, amit cua axit
polyhydroxycarboxylic, amit cta axit béo nhu 12 etylenbistearylamit, amit cua axit
(N-octadexenyl)hexadecanoic va hop chit twong tuw, parafin, sap, cac din xuét nhua
tu nhién hodc téng hop va tuong tw ¢6 thé duge st dung. Trong sb ching, amit cia
axit polyhydroxycarboxylic va amit cia axit béo la dugc uvu tién. Cac chét bbi tron
nay c6 thé duoc sir dung riéng tirng loai hodic ¢6 thé sir dung két hop hai hogc nhidu

loai .

Péi v6i amit cia axit polyhydroxycarboxylic, CmHum+1(OH)m-CONH-CqHan+1

-12-



22328

(m bing 2 hoic 5, n 13 s§ nguyén tir 6 dén 24) dugc md ta trong WO2005/068588

c6 theé dugc néu ra lam vi du.

Cu thé hon, cac amit ctia axit polyhydroxycarboxylic dugc mé ta dudi day

¢6 thé dugce sir dung.
(1) n-C2H3(OH)2-CONH-n-CsHi3: amit (N-hexyl) glyxeric amit
(2) n-C,H3(OH),-CONH-n-CgHi7: (N-octyl) glyxeric amit
(3) n-C2H3(OH),-CONH-n-CisH37: (N-octadexyl) glyxeric amit
(4) n-C2H3(OH),-CONH-n-CsH3s: (N-octadexenyl) glyxeric amit
(5) n-C;H3(OH)2-CONH-n-C»2Has: (N-docosyl) glyxeric amit
(6) n-C>H3(OH)2-CONH-n-C24H49 : (N-tetracosyl) glyxeric amit
(7) n-CsHes(OH)5-CONH-n-CgHi3 : (N-hexyl) gluconic amit
(8) n-CsHs(OH)s-CONH-n-CgH17 : (N-octyl) glyxeric amit
(9)n-CsHe(OH)s-CONH-n-C1gH37 : (N-octadexyl) gluconic amit
(10)n-CsHs(OH)s-CONH-n-C13H3s : (N-octadexenyl) glyxeric amit
(11) n-CsHe(OH)s-CONH-n-C2His : (N-docosyl) glyxeric amit
(12) n-CsHe(OH)s-CONH-n-C24Ha9 : (N-tetracosyl) glyxeric amit
Hop chit phét ra ngudn oxy

Tét hon 13 hdn hop con bao gdm hop chét phét ra ngudn oxy. Khi san phdm
bot ép dugc dbt néng, ngudn oxy nhu 13 oxy, nude, hydro peroxit va dang twong ty
dugc phét ra tir hop chét phét ra nguf‘)n oxy va su oxy hoa bé mat bot st dung lam
san phdm bot ép tiép tuc dugc thiic ddy. Cu thé 13, v6i hop chét phat ra ngudn oxy
duoc trdn sao cho duge phin tan vao phia trong san phdm bdt ép, suw oxy héa bé

mat bot sit dung 1am san phdm bot ép ciing xay ra phia trong san phim bot ép trong
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budc xr 1y nhiét.

Két qua 1a, trong 15i bdt ép theo sang ché, vi su lién két giita bé mat bot sit
ding 1am san phdm bdt ép va 16p phit cach nhiét (vi du nhu 16p phu bién dbi héa
hoc trén co s& axit phosphoric) tré nén chic chin va su lién két gitra cac 16p pha
cach nhiét véi nhau ciling tré nén chic chén, nén c6 thé cai thién d6 bén co hoc.

Ti€p d6, dién trd suat (hi€u qua cach dién) ctia 16i bot ép cling dugc cai thién.

Pé dat dugc hidu qua néu trén, so voi tdng luong hdn hop bot sit ding lam
san phdm bt ép (bt tir truong mém trén co s& sét, 16p phi bién dbi hoa hoc trén
co s& axit phosphoric, mang phi bing nhya silicon), chit bdi tron va hop chét phat
ra ngudn oxy, hop chit phat ra ngudn oxy t6t hon 1a chiém 0,01% khéi lwgng hozic
16n hon, t6t hon nita 13 chiém 0,05% khéi lwgng hodc 16n hon. Tuy nhién, vi viéc
tang lugng hop chét phat ra ngudn oxy gy anh hudng xu ddi véi su ting ty trong
clia san phim bot ép, dwoc wru tién 13 lugng hop chét phat ra ngudn oxy chiém 0,8%

khdi lugng hodc nhé hon, t6t hon nita 13 0,6% khéi lugng hodic nhod hon.

Mic dit hop chét phét ra ngudn oxy khong bi giéi han mét cach cu thé véi
diéu kién 1a cac hop chit nay phat ra ngudn oxy nhu 13 oxy, nude, hydro peroxit va
dang twong tu bing cich dugc dbt néng, ruou- dudng giai phong nude khi dugc dbt
néng chéng han nhu erytritol, glyxerin, isomalt, lactitol, maltitol, mannitol,
sorbitol, xylitol va hop chét twong tu; hydroxit kim loai giai phéng nuéc khi duge
d6t néng ching han nhu magie hydroxit, nhdm hydroxit, canxi hydroxit, mangan
hydroxit, sit hydroxit, coban hydroxit, niken hydroxit, ddng hydroxit va hop chét
tuong tu; peroxit kim loai phat ra oxy khi dugc dbt néng vi du nhu 12 liti peroxit,
natri perbxit, kém peroxit va hop chit twong tw; percacbonat nhu 1 natri
percacbonat va tuong ty phat ra hydro peroxit ma s€ dugc phéan hiy thanh nudc va
oxy bing cach d6t néng; va chit oxy hoéa nhu 13 nitrat anion, nitrit anion, clorat
anion va tuong tu cling c6 thé dugc sir dung nhu 13 céc vi du cu thé. Nhu 1a d6i véi
ion ctia anion (cation) ciia chét oxy hda, lithi ion, natri ion, kali ion, amoni ion,
canxi ion, stronti ion, bari ion va ion tuong ty c6 thé dugc néu ra dudi dang céc vi
du. Céc hop chit phat ra ngudn oxy nhur thé c¢6 thé dugc sir dung riéng r& hoic dugc

str dung két hop tir hai hozic nhiéu loai.
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Dép ép khudn

San phim bdt ép c6 thé thu dugc bing cach ép khudn hdn hop bot. Phuong
phép dap ép khudn khong bi giéi han mdt cich cu thé va c6 thé tmg dung cac

phuong phap thong thudong di duoc biét dén.

Diéu kién thich hop ctia dap ép khudn vé mit 4p sut tiép xuc tét hon 14 16n
hon hoic b%lng 490 MPa, tét hon nita 1a 16n hon hoic b%lng 700 MPa, con tét hon
nita 1 16n hon hodac b%mg 790 MPa, con t6t hon nira 13 16n hon hogic b%mg 980 MPa
va tt hon 12 nhé hon hoic bing 1960 MPa, t6t hon nita 12 nhé hon hodc bing 1180
MPa. Cu thé 13, khi viéc ép khubn dugc thuc hién trong diéu kién 1a 4p suit 980
MPa hoic 16n hon, 18i bot ép c6 ty trong cubi cing 1a 7,40 g/cm? hodc 16n hon ¢6
thé dat dugc mot cach d& dang, didu nay duoc ru tién vi ¢ thé dat dugc 151 bot ép
c6 d6 bén cao va cac dic tinh tir trudng (mét do tir thong) rat tt. Di v6i nhiét do
dap khuon, ca dip khudn & nhiét do trong phong va dap khuén néng (100-250°C)
dugc Ung dung. Phuong phap dap khuoén c6 boi tron thanh khuén dugc uvu tién 1a
phuong phap dip khudn 4m va 16i bdt ép c6 dd bén cao hon c6 thé dat dugc bing
cach dap khuon nay. Déi véi d6 bén cua 15i bot ép, d6 bén udn duge xac dinh theo
phuong phép x4c dinh trong mot phuong 4n cu thé duogc néu dudi day, t6t hon 13

16n hon hoic b%mg 70 MPa, t6t hon nita 13 16n hon hoic béng 80 MPa.

Theo mot khia canh ctia sang ché, 15i bot ép c6 do bén cao c6 thé duge sén
xuét bang cach cho san phdm bot ép thu dugc bing cach ép khudn trai qua qud trinh

xtt 1y nhiét trong céc budc xir 1y nhiét tir thir nhit dén thir ba dugc néu dudi day.
Budc xir 1y nhiét thir nhit

Theo phuong phép san xuit theo mot khia canh theo séng ché, trude hét, san
phdm bét ép sau dap khudn duoc nung néng & nhiét dd cao hon hoic bing 300°C
va thip hon hoic bing 500°C. Nh& bude xir 1y nhiét nay, chit bdi tron c6 thé dugc
phén hay nhiét va dugc loai bd trong khi ngén chin 16p phd cach nhiét (16p phu
bién ddi héa hoc trén co s& axit phosphoric va/hodic mang phii bing nhya silicon)

khong bi pha v&.
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Ddng thoi, khi hop chét phat ra ngudn oxy dugc bd sung, ngudn oxy nhur 1a
oxy, nudc, hydro peroxit va dang twong ty dugc phat ra mot cach tir tir tir hop chét
phat ra ngudn oxy nh& d6t néng va do d6 viée bay hoi va phan tan chit boi tron c6
thé duge thuc diy trong khi ngan chin sy tic dudong din ngudn oxy & giita bot st

phia trong san phim bdt ép trong mot thoi gian dai.

Cu thé, dbi v6i budc xir ly nhiét the nhit, ching han, c6 thé ing dung
phuong phédp trong d6 san phim bot ép dwoc dura vao binh 4p sudt, sau d6 khi dugce
mb ta dudi day dugce nap vao binh, cac thanh phin & trong binh da bao hoa va cac
thanh phin & trong binh sau d6 dugc nung néng dén pham vi nhiét d6 dugc mé ta &

trén.

MBoi trudng ciia bude xtr ly nhiét thir nhit khong bi gi6i han mot cach cu thé
va ¢6 thé hodic 1 méi trudng oxy héa nhu 12 méi treong khong khi, oxy, ozon, hoi
nudc va dang tuong tu hodc 1a moi trudong bét hoat chtra khi hiém nhu 1a nito, heli,

argon va dang twong tu va chan khong.

Dong thoi, trong tirng moi trudng, cling c6 thé bao gdm khi khac trong pham

vi khong géy hai cho ddi twong ciia bude xir 1y nhiét thir nhét.

Tiép theo, khi nhiét 6 ctia budc xir Iy nhiét thir nhit dugce xac dinh 1a thip
hon 300°C, hiéu ting phan hiy va loai bd chit bbi tron trd nén khong dat yéu cau.
Do d6, nhiét d9 cta budc xir 1y nhiét thir nhit duoc dit 1a cao hon hoic bing
300°C, t6t hon 14 cao hon hodc bang 330°C. Mit khéc, khi nhiét d tré nén qua
cao, su oxy héa ciia san phdm bot ép xay ra trude sy phan hity va loai bo chét bbi
tron dugc tién hanh mot cach thich hop, su gian né thé tich x4y ra, viéc dn sy bay
hoi ctia chét bdi tron bi chin va chit bodi tron khong dwgc loai bd mdt cach thich
hop. Do d6, oxy dugc cip vio phia trong san phdm bot ép tré nén khong dat yéu
cdu va su oxy hoa phia trong vién ép bj anh huéng x4u. Khi tinh trang ndy xay ra,
d6 bén co hoc (d6 bén chéng dat gdy) cua san phém ¢ép bi suy gidm. Do dé,» nhiét
d6 cta bude xit 1y nhiét thir nhit dugc dat & muc thip hon hoic b.%mg 500°C, tbt

hon 13 thip hon hoic bing 480°C va t6t hon nita 13 thdp hon hoic bing 450°C.
Thoi gian nung néng & budce xir ly nhiét thir nhét chi cin dat dugc viée xir ly
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nhiét va khong bi gidi han mot cach cu thé. Khi thoi gian d6t néng 12 ngén, cac két
qua dugc md ta & trén theo budc xr Iy nhiét thir nhét c6 thé khong dat dugc mot
cach thich hgp. Do d6, thoi gian dt néng t6t hon 13 dai hon hoic biang 10 phut, t5t
hon nira 13 dai hon hoidc bang 20 phut va t&t hon 13 ngén hon hoic bang 250 phut,
t6t hon nita 13 ngén hon hoic bing 200 phut va con tét hon nita 1a ngén hon hozc
bing 150 phut.

Budc xit Iy nhiét thir hai

Theo phuong phép san xuét ctia mot khia canh theo sang ché, tiép theo budc
xir Iy nhiét thir nhit, budc d6t nong dén nhiét dd 1a 500°C va thdp hon hoic bing
700°C trong mdi truong oxy hoéa (bude xir Iy nhiét thtr hai) duge thuc hién. Theo
budc ndy, sw oxy hoa bot sit phia trong san phdm bdt ép dugc thic ddy va lién két
gifta bé mat bot sét va 16p pha bién dbi héa hoc trén co s& axit phosphoric tré nén
chiic chén. Tiép theo, lién két gitra c4c 16p phii cach dién ké nhau ciing tré nén chéc

chin va d9 bén co hoc cua 16i bt ép thu dugc dugce cai thién.

Pdng thoi, khi hop chit phat ra ngudn oxy dugc bd sung, sy oxy héa phia
trong san phim bot ép c6 thé tiép tuc duge thuc diy nhd ngudn oxy dugc phét ra tir

hop chét phat ra ngudn oxy bing cach d6t néng.

Tiép theo, theo mot khia canh cla sang ché, nhiét do dbt néng cua cac budce
xur ly nhiét tuong ng c6 thé duoc tao ra nhiét do cho truée hoic 13 mot cach lién
tuc hoic 1a ngay sau khi dugc lam ngudi. Khi moi trudng bén trong binh dugc thay
dbi, buéc xir Iy nhiét thir hai c¢6 thé dwoc tién hanh, ching han, bing cich lam
ngudi san phdm bdt ép ngay sau khi két thic bude xir 1y nhiét thir nhét, khi d6 sy
thay thé bén trong binh 4p suét_ bang khi oxy héa 1am bdo hoa khong gian bén trong
binh bang khi oxy hoa va sau d6 d6t néng mdi trudng bén trong binh dén nhiét do
cho trude. DPdng thoi, khi moi trudng bén trong binh 14 khong thay dbi, dugc wu
tién tién hanh, ching han, budc xir Iy nhiét thir nhit va budc xir 1y nhiét thir hai mot
cach lién tuc. Tuc 13, sau khi két thic bude xir Iy nhiét thir nhit, budc xtr 1y nhiét
thir hai c6 thé dwoc tién hanh bing cich ning nhiét d6 dén nhiét d6 cho truéc nhu

von ¢6 ma khong can lam ngudi.

-17-



22328

Déi v6i mdi trudng trong bude xir Iy nhiét thir hai, viéc tao ra moi truong
oxy héa 14 can thiét nhim thuc ddy su oxy héa bot sit va khi budc xi 1y nhiét thi
hai duoc tién hanh trong moi trudng thu dong nhu 14 nito va dang tuong tu, su oxy
héa tré nén khong dat yéu cu va dd bén co hoc cao khong thé dat dugc. Budc xir
ly nhiét th hai c6 thé dugc tién hanh trong moéi trudng oxy héa nhu dugec md ta &
trén va c6 thé duge tién hanh trong méi truéng khong khi ciing theo quan diém chi

phi san xuat.

Khi nhiét d6 xir Iy nhiét trong budc xir Iy nhiét thir hai 13 qua thép, su oxy
hoéa bot sit c6 thé 1a khong dat yéu cu va c6 thé mit nhidu thoi gian dé sy oxy hoa
xay ra bén trong san phim bot ép. Ddng thoi, khi nhiét d xir 1y nhiét 13 qué cao, do
bén mit phin cach & giita bot sit va 16p phu bién dbi hoa hoc trén co s¢ axit
phosphoric c6 thé giam va do bén co hoc ciia 131 bot ép c6 thé giam. Tiép theo, khi
16p phu cach nhiét 1§ ra véi nhiét d§ cao, 46 day cua 16p phi cich nhiét co thé 1a
mong va tinh ning cach dién c6 thé sut giam. Nhiét do dt néng cia bude xir Iy
nhiét thr hai t6t hon 14 cao hon hodc bing 530°C, tét hon nita 14 cao hon ho3ic bing
550°C va tot hon 1a thép hon hodc béng 680°C va t6t hon nita 12 cao hon hodc
bang 650°C.

Thoi gian ddt noéng trong budc xir 1y nhiét thir hai chi phai dat duge muc
dich vi€éc xr 1y nhiét va khong bi gidi han mdt cach cu thé. Tuy nhién, khi thoi gian
d6t nong 13 quéa ngén, cac két qua theo budc xir Iy nhiét thir hai c6 thé khong dat
dugc mot cach hitu hiéu. Do d6, thoi gian d6t néng tot hon 13 10 phat hoic dai hon,
t6t hon nita 1a 15 phit hosic dai hon. Pdng thoi, thoi gian d6t nong tbt hon 1a dai
hon theo quan diém 1am gidm Ung suét, tuy nhién, khi vi€c x 1y nhiét dugc thuc
hién & nhiét d6 cao trong mot khoang thoi gian dai, hiéu qua cach dién c6 thé bj suy
giam do d9 mdng cua 16p phl cach nhi¢t nhu duge mo ta & trén. Do d6, thoi gian
d6t nong t6t hon 13 60 phut hogic nhé hon, tét hon nita 13 50 phtt hodc nhd hon va

con tot hon nita 13 40 phut hoic nhé hon.
Budc xtr 1y nhiét thia ba

Theo phuwong phép san xuét theo mot khia canh theo sang ché, tiép theo
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bude xir Iy nhiét thi hai, bude thyc hién viéc dbt néng trong thoi gian 30 phut hodc
1au hon va 120 phiit hogic ngin hon & nhiét d6 13 cao hon hodc bing 300°C va thip
hon hogc bang 450°C (budc xir 1y nhiét thir ba) dugc thuc hién. Nho buéce xi ly
ndy, vustit duge chuyén héa thinh manhétit 1am giam thanh phin vustit lam gidm do
bén, manhétit gép phan lam ting d6 bén va do d6 do bén co hoc cuia 18i bot ép thu
duoc con duoc cai thién hon nita. Cu thé hon, nhu dugc mo ta dudi day, 16i bot ép
c6 phan thé tich mahétit chiém 5,0-15% va phin thé tich vustit chiém 3,0% hodc
nho hon (bao gbdm ci 0%) c6 thé thu dugc.

Nho viéc thue hién budce xir ly nhiét thir trong pham vi nhiét d6 cho truéec,
vustit c6 thé dugc chuyén héa thanh manhétit trong khi ngén chin manhétit dang c6
khong bi gdy v&. Khi budc xit 1y nhiét thu ba dugc thuc hién & nhiét 6 duéi
300°C, vustit khong thé chuyén héa thanh manhétit va c6 thé khong dat duge d bén
cao. Ddng thoi, khi bude xir 1y nhi€t thtt ba dugc thuc hién & nhiét dd cao hon
450°C, c6 thé phat sinh vustit méi. Thoi gian d6t nong & bude xit Iy nhiét thi ba tét
hon 14 cao hon hoic bing 320°C, tét hon nita 12 cao hon hodc bing 340°C va tbt

hon 12 thép hon hoic bing 430°C, tét hon nita 12 thip hon hodc bing 410°C.

Pong thoi, thoi gian ddt néng duge thue hién trong 30 phit hodc 1au hon va
ngén hon hoac b%mg 120 phut & nhiét d¢ xi ly nhiét nam trong pham vi dugc mo ta
& trén. Khi thoi gian d6t néng 13 ngén, vustit khong thé chuyén héa thanh manhétit
mdt cach dat yéu cu va d6 bén co hoc c6 thé khong dugce tang 1€n. Do d6, thoi
gian d6t néng tt hon 13 dai hon hodc bing 40 phut hodc 14u hon, tdt hon nita 1a dai
hon hoic bing 50 phit. Mic di thoi gian dbt néng tbt hon 13 dai hon theo quan
diém thic ddy su phat sinh manhétit tir vustit, khi viéc xir Iy nhiét & nhiét do cao
dugc tién hanh trong moét khoang thoi gian dai, c6 thé phat sinh vustit méi. Thoi
gian d6t nong t&t hon 1a ngin hon hoic bing 110 phut, t&t hon nita 14 ngén hon
hoic bang 90 phuit.

Lai bdt ép
Sau qua trinh xi Iy nhiét san phdm bot ép, 151 bdt &p theo sang ché c6 thé thu

dugc khi dugce lam ngudi dé quay tré lai nhiét do trong phong.
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Nhu duge mo ta & trén, theo phuong phap san xuit ctia mot khia canh theo
sang ché, khi cac budc xir 1y nhiét tir thir nhit dén thir ba duoc thyc hién trong diéu
kién dugc md ta & trén, 15i bdt ép c6 do bén co hoc cao hon so véi dd bén co hoc

clia 161 bdt ép thong thudng co thé duge san xuét.

Cu thé hon, 151 bot ép c6 lwong manhétit chiém 5,0-15% thé tich va lugng

vusit chiém 3,0% thé tich hodc nhd hon (bao gém ca 0% thé tich) cé thé thu duoc.

Khi phén thé tich ciia manhétit 13 qué thip, c6 thé khong dam bao dugc do
bén thich hop, trong khi d6, khi phin thé tich 1a qua cao, khi d6 d6 bén giam xudng.
Do d6, lugng manhétit t5t hon 12 16n hon hoic bing 5,0% thé tich, t6t hon nita 1a
16n hon hogic bing 5,2% thé tich con tdt hon nira 13 16n hon hodc bing 5,5% thé
tich va t&t hon 14 nho hon hoic bing 15% thé tich, tbt hon nita 13 nhé hon hoic

bang 13% thé tich, con tét hon nita 14 nho hon hodc bang 11% thé tich.

Ddng thdi, khi phan thé tich ctia vustit ting 1én, do bén giam xubng va do d6
phan thé tich cta vustit tt hon 12 nhé hon hodc bing 3,0% thé tich, tét hon nita la
nho hon hoic biang 1,0% thé tich va con t6t hon nita 12 hoan toan khong c6 ty nao
(0% thé tich).

Ty 18 thé tich (trj s§ trung binh) ctia manhétit va vustit ¢6 thé thu dugc bing
cach x4c dinh cac mit dut gy cia 15i bot ép (thy ¥ mot sd vi tri) nhor phwong phép
phan tich nhidu xa tia X.

Pong thoi, ciu triic con lai khic v6i manhétit va vustit 1a hematit, st va dang
tuong tu, tuy nhién, phan thé tich clia manhétit va vustit chi phai didu chinh theo
quan diém dam bao @ bén co hoc va viéc thiét lap ciu tric con lai khac khong bi

gidi han mdt cach cy thé.
Vi du thuc hién sang ché

Mic du sdng ché s& dugc mo ta dudi day ti€p tuc dé cap mdt cach cu thé dén
cac vi du, sdng che khong bi gidi han badi cac vi du dudi day va van dé di nhién la
sang che c6 the cling c¢6 the dugce thuc hién véi cac phuong an cai bién dugc bod

sung mot cach thich hgp trong pham vi chép nhén dugc d6i véi cac muc dich dugce
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md ta & trén va s& duge néu dudi day va phuong an bt ky nim trong pham vi k§

thuat ciia sang ché.
Buéc dap khudn

Déi voi bot tir trwong mém trén co s sit, bot sit tinh khiét ("Atmel (nhan
hiéu dugc ding ky) ML35N") do Kobe Steel, Ltd. san xuit véi kich ¢& hat trung
binh 14 100-150 um) dugce tao ra, 16p phu bién dbi hoa hoc sit phosphat dugc tao ra
trén bé mit cta bot va bot tir truong mém trén co s& sit diing 1am san phim bot ép
thu dugc. Cu thé hon, 50 mL chét dich xir ly dbi véi 16p pha bién dbi héa hoc sét
phosphat dugc bd sung vao va dugc trén v6i 1 kg bot st tinh khiét da duge sang
qua sang c6 kich ¢ 16 12 300 um, sau d6 dugc siy trong thoi gian 30 phut & nhiét
d6 14 200°C trong mdi trudng khong khi, rdi dwgc sang qua sang c6 kich thudc 16 1a
300 um va thu dugc bdt tir truong mém trén co s& sit ding 1am san phdm bot &p

(chidu day mang 14 20 nm).

Déi véi chét dich xir 1y 16p pha bién dbi héa hoc sit phosphat, chit dich xir
Iy (ham lugng 1,5% khéi lugng axit phosphric), thu dwgc bang cach trdn nudce: 50
phan, NaH,PO4: 30 phén, HsPO4: 10 phin, (NH2OH);H>SO4: 10 phin, Cos(POs)y:

10 phén va dugc pha loang 10 14n véi nude, duge sir dung.

Tiép theo, nhya silicon ("SR2400" do Dow Corning Toray Co., Ltd. san
xult) duoc hoa tan trong toluen va dung dich nhya c¢6 4,8% ham luong chéit rén
dugc tao ra. Dung dich nhya duogc bd sung vao va dugc tron vai bot st dung cho
san phAm bot ép di dugc tao ra c6 16p phu bién dbi hoa hoc trén co s& axit
phosphoric va mang phu bing nhya silicon sao cho lugng két tiia cia mang phu
bang nhua silicon 13 bang 0,05% khédi lwong so v6i bot sét ding 1am san phim bot
ép. Sau d6, dugc a6t néng va dugce séy trong thoi gian 30 phut & nhiét 46 1a 75°C
trong moi trudng khong khi bing 10 sdy va sau d6 duge sang qua sang c6 kich
thudce 16 14 300 um. Sau ddy, qua trinh xr Iy so bd dugc tién hanh trong thoi gian
30 phit & nhiét d6 150°C va thu dugc bdt tir truong mém trén co s& sit ding 1am
san phim bot ép c6 mang phu bing nhya silicon (mang phi bing nhwa silicon c6

chiéu day 1a: 100 nm).
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Tiép theo, chit bdi tron 1a amit cla axit polyhydroxycarboxylic dugc bd
sung va dugc tron nhu 12 chit bdi tron dé chiém 0,2% khdi lugng so véi tdng lugng
hén hop bot sét ding 1am san phim bot ép, chit bdi tron va hop chit phat ra ngudn

oxy va hdn hop thu dugc.

Déng thoi, dbi voi mot phén ctia cac vi dy, hdn hgp thu dugce trong do tac
nhan phat ra ngudn oxy (hop chét phat ra ngudn oxy) dugc mb ta trong Bang 1 tiép
tuc dugc bd sung va dugc tron theo lwgng 0,1% khéi lugng so véi tng lwong hdn
hop bot sit ding 1am san phdm bot ép dugc tao ra c6 mang phi bing nhya silicon,

chit bdi tron va hop chét phét ra ngudn oxy.

Hon hgp duge nap vao khudn dép, viéc dap khudn duge tién hanh & nhiét do
trong phong (25°C) véi luc ép tiép xtic 1a 784 MPa va thu dugc san phdm bot ép

(dai 31,75mm x rong 12,7mm X cao xép xi Smm).
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Buéc xit Iy nhiét

Khi d6, san phdm bt ép duoc cho trai qua cic budc xir 1y nhiét tir thir nhit
dén thir ba trong diu kién dwgc mo ta trong bang 1 (& cac vi du tir 11 dén 14, budc
xir Iy nhiét thir ba khéng duoc tién hanh). Sau khi két thuc bude xir Iy nhiét thi ba,
qué trinh 1am ngudi (lam ngudi trong 10) dugc thyc hién bén trong binh, va khi
nhiét d6 ha thip dén nhiét d6 trong phong thi tao ra 161 bt ép. Mirc ting nhiét do
trung binh dén nhiét d6 cho trudc trong bude xir 1y nhiét thir nhit va bude xir ly
nhiét thtr hai dwoc diéu chinh xAp xi 10°C/phit. Pdng thoi, mirc ting nhiét d6 trung
binh dén nhiét @6 cho trudc tir nhiét d6 & budc xir Iy nhiét thir hai dén nhiét d6 &
budc xir 1y nhiét thir ba dugc didu chinh xip xi 1a 10°C/phut. Tiép theo, cac budc
xtr 1y nhiét twong mg dugc tién hanh mot cach lién tuc (chéng han, theo vi du 1,
buéc xir Iy nhiét thir nhit dugc tién hanh & nhiét d6 300°C va nhiét d6 duogc ning
1én dn 550°C mét cach lién tuc @& tién hanh budc xir 1y nhiét thir ba).

Dénh gi4

Céc két qua xac dinh ty trong, do bén chiu udn va ty 1€ thé tich manhétit
(FesO.*) va vustit (FeO) cda cac 18i bot ép tuwong ing san xuét dugc duge thé hién

trong bang 2.
Ty trong

Ty trong dugc tinh todn tir cac tri s6 do duoc cua khdi lwgng va kich thudce
clia 161 bot ép. Theo sang ché, truong hop ty trong 13 7,40 g/cm? hodc 16n hon duge

déanh gié 1a dat yéu cau.
P06 bén chiu uon

Dbi voi d6 bén chiu udn ciia 161 bdt ép, thir nghiém chiu ubn ba diém (theo
tiéu chuin JPMAM 09-1992 cuia the Japan Powder Metallurgy Association — Hiép
hoi luyén kim bt Nhat Ban) duoc tién hanh va do bén co hoc dugc danh gia. Dé
do, thiét bji thir nghiém chiu kéo ("AUTOGRAPH AG-5000E" do Shimadzu

Corporation ché tao) dugc sir dung va khoang cach gitta cac diém twa 12 25 mm.
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Trudng hop dd bén chju udn dat dugc 1a 70 MPa hodc cao hon dugc danh gia 1a dat
yéu clu va truong hop do bén chiu udn dudi 70 MPa dugc danh gia 1a khong dat

yéu ciu.
Ty 16 thé tich

Ty 1& thé tich ctia manhétit va vustit c6 trong 16i bt ép dugc danh gia bing
cach st dung mau thir nghiém sau thir nghi€m chiu udn. Cu thé hon, tia X duoc
chiéu 1én trén bé& mit 16 ra do ntt v& trong thir nghiém chiu udn dé tién hanh phéan
tich nhiu xa tia X, va da xac dinh dugc ty 1é thé tich ctia manhétit va vustit trong 16i
bot ép. Péi véi thiét bi do, thiét bj phén tich nhidu xa X RAD-RU300 do Rigaku
Corporation ché tao dugc st dung. Viée do dac dugc tién hanh véi gbc do (20) 1a
15-110° sir dung chum Ko theo dich Co va thiét bi don sic. Ving birc xa ciia tia X
trén bé mit do 1a dai 15mm x rong 10mm, va téng cong 3 vi tri bao gém diém
chinh gitta va hai diu ctia mat dit gy duoc ldy 1am d6i twong danh gia. Mot dinh
xuét phét tir Fe;O4, mot dinh xuét phat tir FeO va mot dinh xuét phat tir Fe dugce
xem xét kh6p dinh, va tir 6 thu dugc ty 18 thé tich cia manhétit (FesOs4) va vustit
(FeO).

[Bang 1]
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Bang 2
Dl tinh 165 bat ép Thanh phan oxit (% thé |
S ‘ tich) Ténglu?ngoxﬁ
Ty trong Do bén chiu (% thé tich)
(g/cm?) ubn (MPa) FesOs Fe0

1 7,45 86 5,1 0 5,1
2 7,43 83 5,2 0.5 5,7
3 7,44 84 5,0 0,2 52
4 7,45 80 5,2 0 5,2
5 7,44 85 5,1 0 5,1
6 7,45 95 6,5 0 6,5
7 7,42 89 7,7 0 7,7
8 7,44 91 8,2 0 8,2
9 7,45 103 7,4 0 7,4
10 7,44 98 8.9 0 8.9
11 7,43 58 7,3 3,5 10,8
12 7,42 46 6,2 4,6 10,8
13 7,45 44 5,6 3,1 8,7
14 7,46 32 5,1 4,1 9,2
15 7,45 60 0,2 0 0,2
16 7,44 43 0,1 0 0,1
17 7,46 51 1,9 0 1,9
18 7,45 35 0,9 0 0,9
19 7,45 45 2,7 0 2,7
20 7,46 52 20,1 0 20,1
21 7,44 24 23,2 1,2 244
22 7,44 33 0,3 0 0,3
23 7,45 26 0,1 0 0,1
24 7,45 49 6,5 3,3 9,8
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O céc vi du tir 1 dén 10 dap tng céac diéu kién san xuét theo mdt khia canh
theo sang ché (cac budc xtt Iy nhiét tir thir nhit dén thir ba), su oxy hoa dién ra bén
trong 16i bt ép, va thu dugc 16i bdt €p c6 do bén co hoc cao. Dic biét 1 & céac vi du
tir 6 dén 10 trong d6 tac nhan phat ra ngudn oxy (hop chét phat ra nguén oxy) dugc
bd sung, sy oxy hoa duogc thuc ddy hon so véi cac vi du tir 1 dén 5 trong d6 chit
phat ra ngudn oxy chua dugc bd sung va do d6 da thu dugc 131 bot ép c6 dd bén co

hoc cao hon.

Mit khac, & cac vi du tir 11 dén 24 trong d6 didu kién san xuét theo mot khia
canh ciia sang ché khong duogc dap tmg, do bén co hoc cia 161 bot ép c6 thé khong

duogc cai thién.

Cu thé hon, & céc vi du tir 11 dén 14 trong d6 budc xir Iy nhiét thir ba khong
duoc tién hanh, vustit c6 thé khong duge giam va do bén co hoc cia 15i bot ép 1a

thip.

O cac vi du 15, 16 trong d6 nhiét d6 ddt nong trong bude xir Iy nhiét thir
nhét 13 thip, chit bbdi tron c6 thé khong dwgc phan hity mdt céch thich hop va su
oxy hoa khong xay ra mdt cach thich hgp trong budc xir ly nhiét sau do, do do

manhétit 12 it va d6 bén co hoc cta 151 bdt ép 1a thip.

Mit khéc, & cac vi du 17, 18 trong d6 nhiét do d6t néng trong budc xir 1y
nhiét thir nhit 13 cao vi sy oxy hoa ctia san phim bdt ép xay ra truéc khi chét bbi
tron dugc loai bd modt cach thich hgp, sy oxy hoda cua san phém bot €p bi anh
hudng x4u, manhétit thich hop co thé khong dugc ddm bao va do bén co hoc 1a

thip.

G vi du 19 trong d6 nhiét do dt néng trong budce xir 1y nhiét thir hai 14 thap,
vi sy oxy hoa khong dwoc tién hanh mot cach thich hop, manhétit thich hop c6 thé

khong dugc dam bao va do bén co hoc 1a thip.

Mat khac, & cac vi du 20, 21 trong d6 nhiét d6 dét néng trong bude xir 1y

nhiét tht hai 13 cao, sy oxy hoa xay ra qua mirc va do bén co hoc 1a thép.
O cac vi du 22, 23 trong d6 méi trudng clia bude xit Iy nhiét thir hai duge
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tao ra boi nito, vi sy oxy héa khong duogc tién hanh mot cach thich hop, manhétit

thich hgp c6 thé khong duoc dam bao va do bén co hoc 1a thf’lp.

O s6 24 trong d6 thoi gian @t nong trong bude xir 1y nhiét thir ba 14 ngén,

FeO c6 thé khong dugc giam va do bén co hoc 1a thip.
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YEU CAUBAO HQ
1. Phuong phap san xuét 16i bot ép bao gdm:

budc dap khuon dé thu duge sin phim bot ép bing cach dap ép khudn hdn
hop bot tir truong mém trén co s& sit dung 1am san phim bot ép va chét bdi tron,
bot tir trudng mém trén co s& sit dung 1am san phdm bot ép bao gdm 16p phu bién
ddi héa hoc trén co s& axit phosphoric trén b& mit cia bot tir truong mém trén co
s& sét;

budc xir Iy nhiét thir nhit ¢ nung néng san phdm bot ép & nhiét do cao hon

hogc bang 300°C va thip hon hoic bing 500°C;

bude xtr ly nhiét thir hai dé thyc hién viéc nung néng tiép & nhiét do cao hon

500°C va thép hon hoic bing 700°C trong méi trudng oxy héa; va

bude xtr Iy nhiét thir ba dé thuc hién viéc nung néng trong thoi gian dai hon
hoic bang 30 phut va ngén hon hogc bang 120 phiit & nhiét d6 cao hon hoic béang
300°C va thip hon hoic bing 450°C.

2. Phuong phép san xuét 15i bot ép theo diém 1, trong @6 hén hgp con bao gdm it
nhit mét hop chét phat ra ngudn oxy duoc lra chon tir nhém gbm c6 rugu-dudng,

hydroxit kim loai, peroxit kim loai, percacbonat va chit oxy héa.

3. Phuong phép san xuét 15i bot ép theo diém 1, trong d6 bot tir truong mém trén co
s& sat ding 1am san phdm bot ép bao gdbm mang phu bing nhua silicon ndm trén
16p phit bién d6i héa hoc trén co s& axit phosphoric.

4. Phuong phép san xuét 15i bot ép theo diém 1, trong d6 chit bbi tron 13 amit cua
axit polyhydroxycarboxylic.

5. Lai bot ép thu dugc theo phuong phap san xuét theo diém 1, trong d6 16i bdt ép
ndy dugc thu bing cich ép khuodn bot tir truong mém trén co s& sét, trong do
manhétit chiém 5,0-15% thé tich va vustit chiém 3,0% thé tich hosic nhé hon (bao
gdm ca 0% thé tich) khi mat dit gdy cua 15i bot ép duoc khao sat bing phuong
phép phan tich nhiéu xa tia X.
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