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LA THEP KHONG GI BOC PIN VA PHUONG PHAP SAN XUAT LA THEP NAY

(57) Sang ché& dé cap dén la thép khong gi boc pin ma c¢é do bam dinh rat t6t vao

nhya sau khi dugc tao s6¢c nhiét va sau khi dugc nhiing trong dung dich dién

phan. L& thép khong gi boc pin (1) bao gom mang oxit (1a), c6 do day khong

nho hon 2nm, ma chda (i) Fe véi lugng khong nho hon 40% mol, (ii) Cr véi

lugng nho hon luong Fe, va (iii) Si v6i lugng khong 16n hon 40% mol, céac 1a

thép khong gi boc pin (1) c6 do nham trung binh s6 hoc Ra nho hon 0,1pum

nhung khong nhé hon 0,02pm theo hudng truc giao v6i hudng ma céc 1a thép

khong gi boc pin (1) dugc can. Sang ché con dé cap dén phuong phdp san xuét 14

thép khong gi boc pin nay.
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ngoal lue nhu rung, va dap, hoic luc dot 16 tac dong lén vat liéu boc pin ¢ thé 1am cho
vat liéu tro thanh bi bién dang hozc bi hu hai va két qua la, dung dich dién phén s& ro ri

khoi pin.

Hon ntra, pin thu cép lithi-ion hién st dung dung dich dién phan thu dugc béng
cich hoa tan LiPFs vao trong hon hop dung dich chua etylen cacbonat va este dialkyl
cacbonic. Dung dich dién phén nay duoc biét dén 1a phan g véi nude dé tao ra hydro
florua. Boi vi hydro florua an mon cao, viéc ro ri dung dich dién phan c6 kha nang bi lam
hu hai o rét thiét bj ma pin lithi-ion duoc gin vao. Cu thé, tir quan diém vé do an toan,

¢6 nhu cau doi voi 1a kim loai c6 do bén réch cao dé sir dung lam vat liéu boc pin.

Do do. hién da c6 phat trién ky thuat lién quan dén 14 thép khong gi lam vat liéu
boc pin ma ¢é thé théa man cac yéu cau vé dic tinh duoc mo ta trén ddy. La thép khong
i ¢6 do bén cao va thuong 1a bén hon 14 nhdm mot vai 1an khi xét dén d6 bén kéo va
wong tu. So véi vat liéu thong thuong dé boc pin, 14 thép khong gi c6 thé duge 1am cho

mong hon va an toan hon.

Mot thong s6 quan trong cua vat liéu boc pin la d6 bam dinh gifta 14 kim loai va
nhua dugc phu trén do theo cach dugc dat mong & phia ma tiép xtc véi dung dich dién
phan. Trong truong hop khi ma ¢6 do bam dinh kém gitra nhya va 14 kim loai, dung dich
dién phan ma tham thiu vao trong nhua qua thoi gian s& lam cho nhua bong tréc khoi 14
kim loai khi ma dung dich dién phan dat ti bé mit cta 14 kim loai. Diéu nay tao ra rui ro
la ro 11 dung dich dién phén. Cac tai liéu sang ché 2 va 3 boc 16 cac phuong phap cai
thi¢n do bam dinh cua chinh 14 thép khong gi voi nhya. Cac phuong phap nay doi hoi
vice dua la thép khong gi vao xur ly nhiét trong méi trudng khir do vdy ma tao ra, cho la

thép khong gi, mang oxit ¢c6 d6 bam dinh cao hon.

Tai licu sang ché 2 boc 16 viéc dua thm thép khong gi, c6 mau mai mon ngau
nhién hodc mau mai mon dudng manh, vao U sang ¢ nhiét do khong nho hon 800°C do
vy ma dé xudt mang oxit trong d6 ham luong Si ting dén khong nho hon 50% mol. Didu
nay cai thién d¢ bam dinh gifta thép khong gi va nhua nhu nhua trén co s¢ epoxy va nhua
trén co s polyeste.

Tai liéu sang ché 3 boc 16 viée u 14 thép khong gi ma da duoc tao cho do nham
trung binh s hoc Ra khong nhé hon 0,1um bing cach sir dung mai mon dudng manh

hodic can ngudi co bé miat tho. La thép khong gi duoc U & nhiét do ndm trong khodng tur
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600°C dén 800°C do vay ma thu duoc mang oxit trong d6 (i) ham lugng oxy nam trong
khoang tir 20% mol dén 60% mol va (ii) ham lugng Cr cao hon so v&i ham lugng Fe.

Di¢u nay cai thién d6 bam dinh gitra 14 thép khong gi va nhua trén co s& polyolefin.
Cdc tai liéu tinh trang k¥ thuat
Tai liéu sang ché

[Tai liéu sang ché 1]: Cong bd don yéu cau cip patent Nhat Ban, Tokukaihei, s

10-208708 (ngay cong bd: 7 thang 8 ndm 1998)

|Tai liéu sang ché 2]: Céng bé don yéu cau cap patent Nhat Ban, Tokukai, sé

2005-001245 (ngay cong bd: 6 thang 1 ndm 2005)

[Tai lieu sang ché 3]: Cong bd don yéu ciu cap patent Nhat Ban, Tokukai, sé

2012-033295 (ngay cong bd: 16 thang 2 nim 2012)
Bin chit ky thuit cia sing ché
Van dé ky thuat

Trong trudong hop khi ma giai phép k¥ thuat theo tai liéu sang ché 2 duoc ap dung
cho la thép khong gi dung lam vat liéu boc pin, mang oxit s&€ ¢ ham luong Si cao. Cu
thé. sau khi nhiing vat liéu boc pin trong trong dung dich dién phan, lién két Si-O s& co
kha néng dugc tach hon boi hydro florua dugc sinh ra boi phan ung gitta dung dich dién
phan va nude. Két qua la, do bam dinh gifra 14 thép khong gi va nhua s€ khéng may la
giam.

Giai phép kg thuét theo tai liéu sang ché 3 cai thién do bam dinh gitra la thép
khong gi va nhua bang cach (i) tién hanh 1 & nhiét d6 ndm trong khoang tir 600°C dén
800°C do vAy ma ngin nglra su ting vé ham luong Si & mang oxit va (i) do nham trung
binh s6 hoc Ra cua la thép khong gi 1a khéng nhé hon 0,1um. Vé&i do nham trung binh sb
hoc Ra nay, viéc lam cing gay ra thay dbi ¢ hé s khuyéch tan cua cac nguyén to nhu
ham luong Cr tr¢ thanh cao hon so v6i ham lugng Fe & mang oxit. Tuy nhién, c6 mong
mudn cai thién do bam dinh thdm chi hon nita. Pin thir cép tral qua nhiét do nang 1én
trong qué trinh sac va do d6 dugc lap lai dua vao sdc nhiét (thay ddi vé nhiét do). Mong
muon dé cai thién do bam dinh gitra 14 thép khong gi va nhua nhu quan séat dugc sau sdc
nhiét nay. Con c6 mong mudn dé cai thién hon nita d6 bam dinh gitta 14 thép khong gi va

nhua nhu quan sat duge sau khi nhung vao trong dung dich dién phén.
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Sang ché dugc hoan thién dé giai quyét cac van dé néu trén day. Mot muc dich cua
sang ché la dé xuat 14 thép khéng gi boc pin ma ¢6 do bam dinh rat tot vao nhua sau khi

duge tao sbc nhiét va sau khi duoc nhung trong dung dich dién phan.
Giai phap cho van dé

Céc tac gia sang ché da hoan thién sang ché sau khi phat hién ra, nho nghién curu
chuyén sau, ring dé bam dinh rat tdt gitta cac 1a thép khong gi boc pin va nhua c6 thé thu
duoce bang cach (i) diéu chinh ty phan cua nguyén td & mang oxit sao cho ty 1€ ham lugng
cua e cao hon so v6i ty 1€ ham luong cta Fe trong k§ thuat duoc boc 16 trong tai liéu
sing ché 3, (ii) thiét 1ap gi6i han dudi déi voi do day clia mang oxit, va (iii) didu chinh do
rap trung binh s6 hoc clia mang oxit.

L4 thép khong gi boc pin theo mot khia canh cua sang ché bao gdm mang oxit, cé
do day khong nho hon 2nm, ma chira (i) Fe voi luong khong nho hon 40% mol, (ii) Cr
voi luong nho hon luong Fe, va (iii) Si voi luong khéng 16n hon 40% mol, 1a thép khong
gi boc pin ¢6 do nham trung binh sé hoc Ra nho hon 0,1pm nhung khéng nho hon

0,02um theo hudng truc giao véi hudng ma cac 14 thép khong gi boc pin dugce cén.
Hicu qua dat duoc cua sang ché

Trong mdt khia canh cua sang ché, Fe, ma c6 do thAdm uét cao va déi véi né nang
lugng tiéu chuan hinh thanh oxit cua né la twong dbi 1on, c6 mat & ty 16 ham luong cao la
khong nho hon 40% mol ¢ mang oxit. Hon nita, Cr c6 mit voi lugng nho hon luong Fe.
Diéu nay cai thién d¢ badm dinh vao nhua. Ty 1€ ham luong cta Si & mang oxit duoc thiét
lap khong 16n hon 40% mol, ma lam cho c6 thé cai thién dé bam dinh vao nhua nhu
quan sat dugc sau khi nhung trong dung dich dién phan. D6 day cua mang oxit duoc thiét
lap khong nho hon 2nm, ma lam cho ¢6 thé dat duge hidu qua lam tang d6 bam dinh vao
nhya thich dang. D6 nham trung binh s hoc Ra cua cac 14 thép khong gi boc pin ¢o
mang oxit duoc thiét 1ap nho hon 0,1pm nhung khong nhé hon 0,02pum & huéng truc giao
voi hudng ma cdc la thép khong gi boc pin dugce can. Didu nay gitp cho ¢ thé ngin ngua
viée giam do bam dinh vao nhua, nhu quan sat duoc sau sbc nhiét hodc sau khi nhing
trong dung dich dién phan, ma gidm lugng khong khi bi gitr lai gitta mang oxit va nhua.
Do do, ciu hinh néu trén day lam cho c6 thé dé xuét cac la thép khong gi boc pin ma cé
do bam dinh rat tot vao nhua sau khi duoc tao sdc nhiét va sau khi dugc nhing trong

trong dune dich dién phan.
> o . e
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M6 té viin tit cdc hinh vé

Fig.1 1a hinh v& thé hién tiét dién ngang ciia cac 14 thép khong gi boc pin theo mot

phuong én cua séang che.

Fig.2 1a quang pho do6 déi véi Fe thu duoc bang phd ké quang dién tur tia X duoc

tién hanh trén mang oxit cua cac 14 thép khong gi boc pin.

Fig.3 la do thi thé hién su tuong quan gitta (i) do sau phan tich duoc do tir bé mat

cua céc 1a thép khong gi boc pin va (ii) ty phin ctia nguyén té Fe va O.
MG ta chi tiét sang ché

Sang ché dugc mo ta cu thé dudi day thong qua cac 14 thép khong gi boc pin theo
phuong an 1 ctia sang ché, ma c6 d6 bam dinh rat tét vao nhua sau khi duoc tao soc nhiét
va sau khi dugc nhing trong trong dung dich dién phan. Luu vy ring, phan mb ta sau day
duge dé xudt dé giai thich t8t hon ban chét cua sang ché va do dé khong gidi han sang
ché. trir khi duge néu cu thé khac. Con luu ¥ rang, thuat ngit “A dén B” nhu duoc su

dung ¢ ddy co nghia la “khong nho hon A va khong lén hon B.”

Fig.1 1a hinh vé& thé hién mat cit ngang cia céc 14 thép khong gi boc pin theo
phuong an 1. Nhu duge minh hoa trén Fig.1, mang oxit 1a dugc hinh thanh trén bé mat
cua cdc 14 thép khong gi boc pin 1. L thép khong gi boc pin 1 duge san xuit ra bing
phuong phap ma bao gdm céc bude la: (i) chuan bi 14 thép khong gi c6 d6 day xac dinh
trude bing cach can tam thép khong gi nho st dung can ngudi va (ii) u 14 thép khong gi
khi d6 da duge chuan bi. Tuy vy, phuong phép nay con cé thé bao gdm, sau buoc (11),
bude (iii) 1a dua bé mat cua céc la thép khong gi boc pin 1 vao mai mon do vay ma bé
mit ¢6 d6 nham mong mudn. B& mat cuia mang oxit la cta cac 14 thép khong gi boc pin 1
khi d6 da dugc chuén bi duoc phi véi nhua (khéng dugc thé hién trén hinh v&) theo céch
duoc dat mong, va cac 14 thép khong gi boc pin 1 khi d6 duoc xit ly thanh dang vat chira
pin.

Thép khong gi, cau tao nén céc 1a thép khong gi boc pin 1, khong chi gisi han &
dang cu thé cua thép khong gi nhu thép khong gi austenit, ferit, hodic martensit. Céc vi du
co thé gdm c6 SUS304, SUS430, va SUS316. Tuy nhién, luu ¥ ring, thép khong gi

austenit duoe uu tién boi vi (i) nd c6 dic tinh dan trai cao hon va kha nang xur ly duoc
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cao sau khi dugc dua vao xur ly nhiét dung dich ran va (ii) n6 thé hién muc do xur ly lam
cimg cao va do d6 ¢6 do bén cao sau khi duoc tao hinh.

L& thép khong gi boc pin 1 ¢6 d§ diay ma nim trong khoang, vi du, tir 5 dén
100um. Khi xét dén viéc dat duoc do bén va giam trong luong ma la cc yéu cdu dé 1am
vat licu boc pin, do day tt hon 1a ndm trong khoang tir 5 dén 30um. Boi vi céc 14 thép
khong gi boc pin 1 dugc san xuét ra bing cach su dung cén ngudi, do day co6 thé duoc

ki¢m soat bang cach diéu chinh khoang cach giita céc truc can.

Mang oxit la dugc tao ra trén bé mit ctia céc 14 thép khong gi boc pin 1 bang cach
can 14 thép khong gi duge chuan bi trong bude can duoc u trong moi truong khir. Mang
oxit la theo Phuong én 1 chtra (i) Fe voi lugng khéng nho hon 40% mol, (ii) Cr véi
luong nho hon lugng Fe, va (iii) Si voi lugng khéng 16n hon 40% mol. Diéu nay cho

phép cai thién do bam dinh gitta mang oxit 1a va nhua.

Ty 1¢ ham luong ctia Fe & mang oxit la la dé chi gia tri thu duoc bang cach chia
(i) 1ong céac luong c6 médt cua Fe ¢ dang oxit hodc hydroxit cho (ii) téng cac luong c6 mat
cua tung nguyén td Fe, Cr, Mn, va Si & dang oxit hodc lam hydroxit, Fe, Cr, Mn, va Si ¢6
mat voi luong 1én ¢ mang oxit la. Ty 1€ ham lugng ctua Cr va Si duoc tinh theo cach

tuong tu.

Tai liu sdng ché 3 boc 10 réng, mang oxit chira Cr v6i luong 16n hon so v6i lugng
F'e ¢6 do bam dinh vao nhua duogc cai thién. Tuy nhién, céc tac gia sang ché da phéat hién
ra rang, viéc dat ty 1é ham lugng cua Fe & mang oxit la sao cho khong nho hon 40% mol
va dit ty 16 ham luong cua Cr dén nho hon so véi ty 1€ ham lugng cua Fe sé& cai thién do
bam dinh gitta mang oxit 1a va nhua. Sang ché dugec mé ta cu thd dusi day voi nguyén

do la mang oxit la chira nhiéu Fe hon so véi Cr ¢6 d6 bam dinh vao nhua duoc cai thién.

Nhor vao ché pham cua thép khong gi, mang oxit la chura lugng 16n oxit hodc
hydroxit cua Fe, Cr, Mn, va Si. Viéc so sanh ning lugng tiéu chuédn hinh thanh oxit cua
cdc nguyén t6 nay la nhu sau: Fe oxit > Cr oxit > Mn oxit > Si oxit. Fe oxit ¢6 nang
lugng tiéu chudn hinh thanh cao nhat. Ning luong tiéu chuan hinh thanh cao cla oxit c6
nghia la oxit khéng 6n dinh vé nhiét dong. Trong trudong hop khi ma oxit khéng 6n dinh
vé nhiét dong ma tiép xuc voi chit nén khéc, no chuyén ning luong (chuyén dién tr v.v..)
cho chat nén do vay ma trd thanh 8n dinh hon va do dé ¢6 xu hudng thu hiat manh hon

chét nén. Noi cach khac, oxit cang khong dn dinh hon vé nhiét dong, thi d6 thdm uot cla
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no cang lon. Cho rang vi ly do 14, mang oxit 1a chira Fe véi luong khong nho hon 40%

mol va Cr voi lugng nho hon Fe ¢6 d§ bam dinh vao nhua dugc cai thién.

Tham chi néu hydro florua dugc tao ra, & pin, dé dap g véi phan tng gitta dung
dich dién phan va nudc, d6 bam dinh khong thé bi tic dong bai hydro florua. C6 diéu nay

la boi vi mang oxit 1a chia Si o ty 18 ham luong thip 14 khoéng 16n hon 40% mol.

Mang oxit la, trong d6 ty 1€ ham lugng ctua Fe, oxit cua n6 cé nidng luong ti€u
chuan hinh thanh cao nhat, khéng nhé hon 40% mol, ¢ thé thu dugc bang cach 0 1a thép
khong gi dugc can, duoc chuén bi trong budc can, ¢ nhiét do nim trong khoéng tir 900°C
dén 1180°C trong moi truomg khir trong dé (i) diém svong nam trong khoang tir -40°C
dén -60°C va (ii) ap sudt riéng phan hydro khong nho hon 75%. Luu y ring, nhiét do u
nam trong khoang tor 900°C dén 1180°C cao hon so véi nhiét do duoc boc 16 trong Tai
licu séng ché 3. Nhiét dé u, ma o trong hodc g?m khoang nhiét do ddi voi 0 mém, cho
phép cai thién vé kha ning xir Iy duoc ctia céac 1a thép khong gi boc pin 1. Trong truong
hop khi ma thép ferit khong gi duoc dung, G tét hon 1a dugc tién hanh & nhiét d6 nim
trong khoang tir 900 dén 1000°C, ma la khoang nhiét d6 dbi véi u mém. Trong trudng
hop khi ma thép khong gi austen dugce dung, u tdt hon 12 duoc tién hanh & nhiét do ndm

trong khoang tir 1000 dén 1100°C, ma la khoang nhiét do ddi voi vide u trong dung dich.

Mang oxit la c¢6 d¢ day khong nho hon 2nm. Trong truong hgp khi ma mang oxit
la ¢6 do day nho hon 2nm, khong thé mang dén hiéu qua cai thién thich dang do bam
dinh gita mang oxit la va nhua. Mang oxit la tdt hon 1a ¢6 do day khong 16n hon Snm.
C6 dicu nay 1a bai vi, trong truong hop khi ma mang oxit la c6 do day bang 16n hon

Snm. ¢6 thé dan dén nga mau, do d6 lam anh hudng dén cac dic tinh tham my.

Cu thé, cac 14 thép khong gi boc pin 1 ¢6 d6 nham trung binh sé hoc Ra (JIS B
0601), theo hudng truc giao voi hudng ma céc 14 thép khong gi boc pin 1 duoc can, 1a

nho hon 0,1pum nhung khong nhé hon 0,02um.

Trong truong hop khi ma (i) cac 14 thép khong gi boc pin 1 (cu thé, bé mit cua
mang oxit la) dugc phu véi nhua theo cach duoc dat mong, (ii) khong khi bi gilr lai gitra
nhua va mang oxit la, va (iii) pin thir cap, dung cac la thép khong gi boc pin 1, lam tang
vé nhict do trong qua trinh sac, khong khi gitra nhua va bé mit clia mang oxit la gian no,
do vdy ma nhua c6 kha nang bi bong tréc. Do do, dé ngan ngira khong khi khong bi gitt

lai gira mang oxit la va nhua, can thiét tang ap luc ép kep tuyén tinh (cu thé, dp suat lam
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cho nhya dugc €p vao mang oxit la) ma duoc dp dung bdi truc can dat mong khi cac 14
thép khong gi boc pin 1 duge phu voi nhua theo cach duoc dat mong. Trong truong hop
khi ma ap luc ép kep tuyén tinh l1a tang, khi do tro thanh cdn thiét didu chinh mot céach
thich dang luong nhua dé ngin ngira nhua khoi tré thanh mong hon so vai d6 day mong
mudn. Tuy nhién, bang cach cai dit d6 nham trung binh s6 hoc Ra cua cac 1a thép khong
21 boc pin 1 ¢6 mang oxit la sao cho nho hon 0,1um, khong khi tré nén kho bi giit lai
gitra nhya va mang oxit 1a, tham chi trong truong hop khi ma truc can dat mong ap dung
ap luc ép kep tuyén tinh 1a thép trong khi céc la thép khong gi boc pin 1 dugc phu voi
nhua theo cach duoge dat mong. Piéu nay gitip cho ¢6 thé ngan ngra nhua khoi bi bong
troc do khong khi nay. Hon nita, do khéng ¢6 nhu cau ting ap luc ép kep tuyén tinh, dé

dang dat duoc do day nhua mong mudn hon.

Trong truong hop khi ma céc 1a thép khong gi boc pin 1 ¢6 d6 nham trung binh sé
hoc Ra bang 0,1um hodc 16n hon, d& dang déi vei dung dich dién phan dé thim thau vao
trong va tich gom trong chd 16m min & bé mdt cua mang oxit la ma bé mat cua no & giao
dién voi nhua. Dicu nay co thé gay ra mot cach tiém ning viéc giam vé dé bam dinh gilra
nhya va mang oxit la sau khi nhiing trong dung dich dién phan. Tuy nhién, bang cach cai
dit do nham trung binh s hoc Ra cta cac 14 thép khong gi boc pin 1 sao cho nho hon
0.1um, ¢ thé ngan ngira d6 bam dinh gitta nhua va mang oxit la khoi giam sau khi

nhung vao trong dung dich dién phan.

D6 nham trung binh s hoc Ra ctia céc 14 thép khong gi boc pin 1 c6 thé duoc diéu
chinh (1) béng cach diéu chinh do nham bé mdt cta can ngudi duoc su dung trong budc
can hodc (ii) trong budc mai mon duoc tién hanh sau can. P nham trung binh s6 hoc Ra
khéng nho hon 0,02um cé thé dat duoc mot cach dé dang bé‘mg cach lua chon mot cach
thich hop d6 nham bé mit cla can ngudi duge dung trong budc can, khdng can ¢ bude

mal mon duoc tién hanh sau budc can.

Luu y ring, do d6 day cua mang oxit la & muc vai nanomet, d nham trung binh
56 hoc Ra cua 14 thép khong gi khong thay ddi trude va sau bude u trong do mang oxit la
dugc hinh thanh.

Cac 14 thép khong gi boc pin 1 ¢ thé duoc dua vao xir Iy chuyén hoa. Bing cach
hinh thanh mang xu ly chuyén hoa trén céc 1a thép khong gi boc pin 1, ¢ thé tao ra 14

thép khong gi boc pin 1 ma ¢6 d6 bam dinh vao nhua tham chi con cao hon nita. Luu y
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ring. dang clia mang xu Iy chuyén hoa va phuong phép 4p dung mang xir ly chuyén hoa
khong bi gidi han cu thé. Céc vi du c6 thé vé mang xu ly chuyén héa gém co cac dang
mang xu 1y chuyén hoa théng thuong nhu (i) mang xir Iy chuyén hoéa crom ma thu duoc
bing cach sur dung xur Iy cromat va (i) chat lién két silan. Cac vi du c6 thé vé phuong
phéap 4p dung mang xur ly chuyén héa gdm c¢6 cac phuong phap thong thuong nhu nhing,
phun. phu cén, va pht dung thanh gat. Tuy nhién, luu y ring, pht can va phu dung thanh

gat la duogc uu tién khi xét dén kiém soat luong can duoc ap dung.

Khi xét dén viée phtt mot phia hodc ca hai phia cta céc 14 thép khong gi boc pin 1,
mang oxit la dugc phu véi (cac) nhua nhu (cac) nhua polyolefin hodc (cac) nhua
polyeste theo cach dugc dét mong. (Cac) nhua nay 1a ché phdm nhuya thanh phan chinh
cuia no 1a, vi dy, polypropylen hodc polyetylen terephtalat, ma c6 d6 bén cao véi hoa chat.
Nhua duoc st dung, cu thé, ddi v6i bé mat ma tiép xuc v61 dung dich dién phan. Nhua
chi can chira, lam thanh phan chinh cta no, polypropylen, polyetylen terephtalat, hodc
tuong tu. Nhua co thé 1a copolyme ma thu duogc béng cach copolyme hoa vai, vi du, nhua
duoc bién dbi trong d6 nhém chire ning duoc tham gia hodc 1a duoc dua vao bién dobi
axit. Ché pham copolyme héa tét hon la chira polypropylen, polyetylen terephtalat, hodc

tuong tu v&i luong khong nhd hon 50% theo khéi luong.

Phuong phap nho do céac 14 thép khong gi boc pin 1 duge phu vai nhya khong bi
0i6i han cu thé. Cac vi du dién hinh gém c6 (i) phuong phap dat mong dung nhiét trong
do cac 1a thép khong gi boc pin 1, ma chit bam dinh dwoc 4p dung trén do, dugc phua véi
mang nhua bang lién két ép nhiét va (ii) phuwong phap dat mong ép dun trong dé céc 14
thép khong gi boc pin 1, ma chit bam dinh duoc ap dung trén do, dugc phu voi nhua

nong chdy ma vira méi duge ép dun boéi may €p dun c6 khuon chix T.

Bang cach ¢ép cac 1a thép khong gi boc pin 1 ma da dugc phu voi nhua nhu da néu
trén day., déi véi cac 14 thép khong gi boc pin 1 ¢6 thé c6 dang vat chira pin. Phuong phap
ép khong bi gidi han cu thé. Cac vi du dién hinh gdm c6 xir ly dap thdi va kéo. Dang cua
vat chua pin khong bi gidi han cu thé va c6 thé 13, vi du, dng hinh hop chir nhat hodc hinh

tru.

Pin thir cap co thé dugc san xuat ra biang cach sir dung cac la thép khong gi boc
pin 1 theo phuong an 1 nhu sau. Cu thé, (i) cac yéu té pin nhu catot, anot, va yéu td tach

va (11) thanh phén duoc ham chira khac ¢é mat trong pin nhu dung dich dién phan dugc
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ddt o vat chira pin duoc chuan bi nhu da néu trén day, va sau d6 lam kin vat chua pin
bang nhi¢t. Dang cua pin thir cap khéng bi gidi han cu thé. Cac vi du cé thé bao gom pin

lithi-1on, pin lithi-polyme, pin niken hydro, va pin niken cadimi.

Nhu duge mo ta trén day, cac 1a thép khong gi boc pin theo Phuong 4n 1 bao gdm
mang oxit, ¢6 d¢ day khong nho hon 2nm, ma chira (i) Fe v6i luong khéng nhé hon 40%
mol, (ii) Cr v&i luong nho hon Fei, va (iii) Si v6i luong khong 16n hon 40% mol, 14 thép
khong gi boc pin ¢6 do nham trung binh sé hoc Ra nhé hon 0,1pum nhung khéng nhé hon

0.02pum theo hudng truc giao véi huéng ma cac 14 thép khdng gi boc pin duoc can.

Céc 14 thép khong gi boc pin tdt hon 1a duoce b tri sao cho do day cua mang oxit

khong lon hon Snm.

1.4 thép khong gi boc pin t6t hon 1a thu duoc bang cach u la thép khong gi duoc
can ¢ nhiét do nam trong khoang tir 900°C dén 1180°C, trong moi truong khur trong do
(i) diém suong nam trong khoang tir -40°C dén -60°C va (ii) ap suét riéng phan hydro
khong nho hon 75%.

Sang ché khong chi gi6i han & phuong 4n nay, ma co thé bién thién boi chuyén gia
trong nganh theo pham vi cta cac diém yéu cau bao hd. Sang ché con bao gbm, trong
pham vi k¥ thuat cia né, phuong an bét ky ¢ duoc bang cach két hop céc phuong cach
k¥ thuat dugce boc 16 o phén mo ta trén day.

Vi du thuc hi¢n sang ché

Sang ché duge moé ta cu thé dudi day thong qua cac vi du khong gidi han vé cac 14
thép khong gi boc pin theo mdt phuong an ctia sang ché.

<Céc vidutir 1 dén 5, cac vi du so sanh tir 1 dén 4>

Dua tim thép khong gi vao can ngudi sao cho thu duoc 14 thép khong gi cé do day
bing 20um. Tam thép khong gi duoc lam bing SUS304 chira (i) cac thanh phan duoc chi

ra trong bang 1, (i1) Fe, va (iii) cac tap chét khong tranh duoc.

[Bang 1]
[ . .
] Cac thanh phan (% theo khdi luong)
i Loai thép
g C Si Mn Ni Cr P S
L !
; SUS304 | 0,071 0,57 0,80 8,09 18,1 0,03 0,004

-11-




23016

Sau budc can, thiét bi do do nham bé mat dang Stylus dugc str dung dé do do
nham bé mat trung binh s hoc Ra & bé mét cua 14 thép khong gi theo huodng truc giao

vo1 hudng ma la thép khong gi duge cén. Viée do nay cho gia tri Ra bing 0,05um.

Tiép theo, la thép khong gi, ma da dugc cén trong budc can, duge dua vao u &
nhiéu didu kién duogc chi ra trong bang 2 do vy ma san xuét ra cac 14 thép khong gi boc
pin tuong Umg ctia cac vi du tir 1 dén S va céc vi du so sanh tir 1 dén 4. Khi dé phén tich
cdc mang oxit trén bé mit cua céc 14 thép khong gi boc pin tuong tmg khi xét dén (i) ty

phin cua nguyén t6 va (ii) do day.

Ting ty 1€ ham luong cua Fe, Cr, Si, va Mn, ma la cac nguyén t6 c6 mit trong
trong cac mang oxit, dugc phan tich bang cach su dung phd ké quang dién tur tia X
("AXIS NOVA,” l1a san phém cua SHIMADZU CORPORATION) c6 nguén Buc xa tia
X ddc trung MgKa. Di véi timg quang phé cua céc nguyén t khac nhau, cac dinh tuong
ang vai ning luong lién két cua lién két kim loai, oxit, va hydroxit duoc phan tach, va
cac cuong do tich hop cua cic dinh tuong ing duogc tim ra. Pdi véi trng quang phd cla
céc nguyén t khac nhau, cac dinh tuong Ung v&i nang lugng lién két cua lien két kim
loar, oxit, va hydroxit duge phan tich, va cdc cuong dé tich hop tuong Umg cua tung dinh
dugce tinh. Fig.2 thé hién quang phd 1am vi du vé Fe. Ty 1€ ham luong (% mol) cua Fe
trong timg mang oxit duoc tinh bing cach chia (i) téng cac cuong do tich hop cua cac
dinh tuong tmg v&i oxit hogc hydroxit cua Fe, ngoai trir ning luong lién két Fe, cho (11)
tong cac cudng do tich hop cua cac dinh tuong tmg véi oxit va hydroxit cua Fe, Cr, Si, va

Mn. Ty & ham lugng cua cac nguyén té khac duoc tinh theo cach tuong tu.

D6 day cua tung mang oxit dugc do theo quy trinh sau. Phd dién tur Auger
("JAMP-9500F.” 1a san phém cua JEOL Ltd.) dugc st dung dé chiéu xa tung mang oxit
voi chim di¢n tr va do cuong d¢ dong nang cta dién tir Auger duoc tao ra boi chuyén
dich Auger cua Fe va O trong khoang phan tich bang 50um?. Phan tich dinh luong duoc
tién hanh dua trén céc cudong do cua ting quang pho, va tién hanh viéc khic bang cach su
dung sing ion Ar. Sau do6 phan tich su tuong quan, ddc biét 1a tuong quan gifta (i) do sau
phan tich thu dugc bang cich chuyén hoa ty 1€ phin xa cua vat liéu tham khao 1a SiO,
thanh d6 day va (ii) ty phan ciia nguyén t6 Fe va O. Fig.3 thé hién mot vi du vé dd thi thé
hi¢n su tuong quan gitta (i) d6 sdu phén tich va (ii) ty phan cta nguyén t6 Fe va O. Do
sau phan tich ¢ diém noi ma tuong ung cic duong cong ctia Fe va O duoc giao cit duoc

xem la do day cua mang oxit.
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[Bang 2|
Piéu kién u Nguyr;él&;(") % Ty phén trong mang oxit
S TT ] ) ) b6 day cua mang oxit
) Nhiét do Diém |Ap suat riéng (nm)
C suong | phin hydro Fe Cr Si
°C) °C) (%)
Vidu 1,030 -50 100 67 22 4 3
P Vidy2 1,100 -60 90 71 22 2 2
Vidu3 1,180 -60 100 76 21 0 2
Vidud 1,000 -40 75 58 20 19 3
Vidus 900 -40 75 46 17 34 4
Vidu so
<anh | 870 -35 75 19 30 43 7
Viduso
<inh 2 950 -50 60 26 29 41 4
e 000 35| 100 30 21 42 6
Vel 1200 | -65 | 100 77 21 0 1

Tiép theo, cac 1a thép khong gi boc pin twong tng clia cac vi du tir 1 dén 5 va cac

vi du so sanh tir 1 dén 4, da dugc san xuat ra nhu da néu trén day, duoc gia nhiét dén

100°C trong lo. Sau do, mot phia cua timg 14 thép khong gi boc pin dugce pht dy phong

theo cach dugc dat mong, & ap luc ép kep tuyén tinh bing 6,5 N/mm, v6i mang

polypropylen dugc bién déi axit (“Admer QE060 #30,” 1 san phidm ctia Tohcello Co.,

[td.) ¢6 do day bang 30um. Sau d6, gia nhiét cac 14 thép khong gi boc pin 60 gidy trong

10 & 160°C do vay ma chuin bi duoc than duge dat mong tuong tmg.

Dién tich bing S0mm x SOmm cta timg than dugc dat mong duoc dua vao xu ly

dap thoi, va kha ning xir ly duoc cta than duoc dat mong sau dé dugc danh gia theo chi

t1éu sau.

“Rat 16t Céc 1a thép khong gi boc pin di khéng rach & do cao phinh 1én Smm

hoac 1om hon.
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“T6t: Céc la thép khong gi boc pin bi rdch ¢ d cao phinh lén nim trong khoang

tr 3 dén Smm.
“Kém™: Cac 14 thép khong gi boc pin bi rach ¢ do cao phinh 1én nhé hon 3mm.

Tung than duogc dat mong con duge dua vao thir nghiém séc nhiét va thir nghiém
nhung trong dung dich dién phan dé danh gia do bam dinh gitta mang polypropylen duoc
bién doi axit va la thép khong gi boc pin.

Trong tht nghiém sdc nhiét, moi truong cua ting than duge dat mong duoc ép dé
thay doi gilta trang thai nhiét do thép va trang thai nhiét d¢ cao. Viéc thay ddi trang thai
nhi¢t do nay lam cho timg than duge dat mong gidn nd va co lai, do vay ma ung luc duoc
tao ra do chénh léch vé ty 1 gidn nd & cac chd ndi clia cac vat liéu khac nhau tuong tng.
Danh gia sur bong troc duge dua ra tlr img luc nay. Tung than duoc dat mong dua vao thir
nghiém bong troc ¢ 90° (thtr nghiém bong tréc) trude va sau thir nghiém sdc nhiét bang
300 chu trinh, trong d6 mét chu trinh duoc x4c dinh 1a mét gio ¢ 120°C tiép theo la trong
I 216 0 -40°C. Viéc danh gid do bam dinh gilta mang polypropylen duoc bién ddi axit va

la thép khong gi boc pin 1a nhu sau.

“Rat t8t”: DO bén bong troc sau thir nghiém séc nhiét 1a khéng nho hon 80% cua

dd bén quan sat dugce trudce khi thir nghiém sdc nhiét.

“TOU™: D bén bong troc sau thir nghiém sbe nhiét 1a nhé hon 80% nhung khong

nho hon 40% cua do bén quan sat dugc trude khi thir nghiém sée nhiét,

“Kém™: D bén bong tréc sau thir nghiém séc nhiét 1a nhd hon 40% cia do bén

quan sat dugc trudce khi thu nghiém soc nhiét.

O thtr nghiém nhing trong dung dich dién phén, timg than dugc dat méng duoc
nhung trong trong dung dich dién phdn, va d¢ bam dinh gifra mang polypropylen duoc
bién dbi axit va cac 14 thép khong gi boc pin duoc danh gia khi ma dung dich dién phan
da duoc dé cho tham théu mang polypropylen duoc bién dbi axit. Déi voi tung than duoc
dat mong, mang polypropylen duoc bién dbi axit ma cac 14 thép khong gi boc pin duoc
phu voi nd duge cit thanh khung ludi gdm 100 6 vudng chiéu theo JIS K5400 (phién ban
trude cua tiéu chuan JIS). Sau do nhtng than dugc dat mong trong trong dung dich dién
phan & 60°C trong 48 gio. Dung dich dién phan thu dwoc bang cach hoa tan LiPFg, &
nong do bang Imol/L, vao trong hdn hop dung méi chira etylen cacbonat (EC), dimetyl
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cacbonat (DMC) va dietyl cacbonat (DEC) ¢ ty 1€ thé tich 1a 1:1:1. Sau khi nhung, tién

hanh thu nghiém bong tréc dai, va danh gia do bam dinh theo chi tiéu sau.

“RAt t6t™: khong nhiéu hon 20 6 vuong nhua bi bong ra khoi 14 (kim loai) doc theo

cac duong cdt.

“T6t”: Nhiéu hon 20 6 vuong ma it hon 40 6 vudng nhua bi tach roi khoi 14 (kim

loat) doc theo cac duong cét.

“Kém”: Nhiéu hon 40 6 vuong nhua bi tach roi khoi 14 (kim loai) doc theo cac

duong cét.

Bang 3 thé hién két qua dénh gia kha ning x 1y dugc va do bam dinh.

[Bang 3]
D0 bam dinh
S8 TT Kha nang xi Iy duoc Thir nghiém séc Thtr nghiém nhl'lng
nhiét trongAdungAdlch
dién phan

 Videl VG VG VG
Vidu?2 VG VG VG
AAAAA Vidu 3 VG VG VG
- Vidu4 VG VG VG
| Vidus G VG G
" \/1 du so sanh 1 p G P
’Vl du so sanh 2 VG G P
{7 V1 du so sanh 3 VG VG p
E Vldu so sanh 4 VG P P

Luu y: Trong bang trén day, “VG,” “G,” va “P” la dé chi “Rat tot,” “Tét,” va

13

Kém,” tuong Ung.
Timg vi du trong s6 cac vi du tir 1 dén 5 ¢6 mang oxit chita Fe v6i lugng khong

nho hon 40% mol, Cr véi luong nhod hon Fe, va Si véi lugng khong 16m hon 40% mol

N

mang oxit ¢6 do day khong nho hon 2nm. Nhu duge thé hién trong bang 3, ting vi du
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trong s6 cac vi du tir 1 dén 5 duge danh gia 1a “Tt” hodc “RAt tdt” khi xét dén c hai la
kha nang xur ly dugc va do bam dinh. Vi du 5, ma dugc G & nhiét d tuong ddi thép, co
mang oxit trong do (i) ty 1€ ham lugng ctia Fe gan véi gigi han dudi bing 40% mol va (ii)
ty 1& ham lugng cua Si gan voi gidi han trén béng 40% mol. Cu thé, vi du 5 1a kém hon
s0 voi cac Vidu tr 1 dén 4 khi xét dén (1) kha nang xur ly duoc va (ii) dd bam dinh sau

khi nhung trong dung dich dién phan.

Vi du so sanh 1 dugc 0 & nhiét d6 thAm chi thép hon, ma la nho hon 900°C, va co
ty I¢ ham lugng cua Fe ¢ mang oxit ma la nho hon 40% mol va ty 1& ham luong cua Si
ma vuot quéa 40% mol. Két qua la, vi du so sénh 1 dugc dénh gid 1a “Kém” khi xét dén (i)
Kha nang xu ly dugc va (ii) do bam dinh sau khi nhing trong dung dich dién phan. Hon
nita, vi du so sanh 1 ¢6 mat trong Cr, d6i voi né ning luong tiéu chuén hinh thanh oxit
ctia n6 1a 16n hon so véi nang lugng tidu chudn ctia viée hinh hinh thanh oxit cua Fe, voi
luong 1on hon so voi Fe. Két qua 14, vi du so sanh 1 1a kém hon so v6i cac Vi du tir 1 dén

S khi xét dén d6 bam dinh sau thir nghiém sdc nhiét.

Cac vi du so sanh 2 va 3 duoc u ¢ nhiét do 1én hon 900°C. Tuy nhién, & c4c vi du
so sanh 2 va 3, mdt trong céc diéu kién khur, hodc la diém suong hodc ap suét riéng phén
hydro. duoc cai dat dén théip hon so véi & cac Vi du tir 1 dén 5. Cu thé, cac mang oxit
tuong Ung cua cac vi du so sanh 2 va 3 c6 ty 1¢ ham luong cta Si ma vuot qua 40% mol.
Di¢u nay dan dén danh gia 1a “Kém” khi xét dén do bam dinh sau khi nhung trong dung
dich dién phan. Hon nita, vi du so sanh 2 chtra Cr v6i lugng 16n hon so véi Fe. Két qua
la, vi du so sanh 2 14 thép hon so véi & céc vi du tir 1 dén 5 khi xét dén d6 bam dinh sau

thu nghiém sdc nhiét.

Vi du so sanh 4 dugc u dudi dicu kién khir, cac gia tri cia no la cao hon so vai cac
Vidu tir 1 dén 5. Cu thé, mang oxit ctia vi du so sanh 4 c¢6 do day chi bang Inm, va vi du
so sanh 4 khong thé hién dugc do bam dinh thich dang.

<Céac vidu 6 va 7, vi du so sanh 5>

Céc 14 thép khong gi boc pin ¢ vi du 6, vi du 7, va vi du so sanh 5 duoc san xuat ra
o dicu kién tuong tu voi cac diéu kién cua vi du 1, ngoai trir can ngudi, ¢6 d6 nham hoan
thi¢n khac vo1 do nham hoan thién cua vi du 1, duge str dung khi tam thép khong gi dugc
can ngudl. Bang 4 thé hién d6 nhdm bé mit trung binh so6 hoc Ra cta 14 thép khong gi

nhu quan sat duoc sau budc can, do nham bé mdt trung binh so6 hoc Ra theo hudng truc
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giao vo1 hudng ma 1a thép khong gi duge cén. Bang 4 cling thé hién ché pham va do day

cua cac mang oxit ¢ céc 14 thép khong gi boc pin nhu duge phan tich sau buéde u.

Tiép theo, cac 14 thép khdng gi boc pin twong tmg cua vidu 1, Vidu 6, Vidu 7, va
vi duso sanh 5, da duoc tao ra nhu dad néu trén day, duogc phu theo cach dugc dat mong
wén mot phia boi voi mang polypropylen duge bién ddi axit. Sau dé, cac 14 thép khong gi
boc pin duoe danh gia khi xét dén kha ning xur ly duoc va d§ bam dinh theo cach duoc
mo ta trén ddy. Tuy nhién, luu y ring, ap luc ép kep tuyén tinh duoc &4p dung bang céach
cén dat mong trong qua trinh phu dugc cai dat dén gid tri thdp bang 3,5 N/mm. Bang 4

th¢ hién két qua danh gia kha nang xu ly duge va d6 bam dinh.

[Bang 4]
. D6 di D6 bam dinh
Ty phan cua nguyén to | PO 92y
s Ra [(%o mol) trong mang oxit M@ | gha nang Thir nghiém
bSOTT mang - . = . i
(pm) ¢ xu ly Thu nghiém | nhing trong
oxt soc nhiét | dung dich dién
Fe Cr Si (nm) phén
Vidu6 0,02 | 67 22 4 2 VG VG VG
Vidul 0,05 67 22 4 3 VG VG VG
Vidu7 0,09 | 67 22 4 4 VG G G
Viduso ool 67 | 2 4 7 VG p p
sanh 5

Luu y: Trong bang trén day, “VG,” “G,” va “P” 1a dé chi “Rét tdt,” “Tét,” va

“Kém,” tuong Ung.

Nhu duoc thé hién trong bang 4, viéc tang vé dd nham bé mat trung binh sb hoc
Ra cua cac la thép khong gi boc pin twong quan véi gidm vé d6 bam dinh. Phat hién ra
rang Ra nho hon 0,1pm mang dén do bam dinh “Tét” hodc “Rét t&t”. Tir thuc té nay,
khing dinh duoc rdng, thim chi trong trudng hop khi ma truc can dat mong ap dung 4p
lue ép kep tuyén tinh tuong ddi thép khi mang oxit dugc pht vdi nhua theo cach duoc dat
mong. céc la thép khong gi boc pin c6 dd nham bé mat trung binh sé hoc Ra nho hon
0.Tum lam cho khong khi kho bi gitr lai gitra nhua va mang oxit. Diéu nay gitip cho co
thé ngan ngira nhua khoi bi bong tréc do khong khi. Con khing dinh duoc ring d6 nham

bé mat trung binh s hoc Ra gitp cho c6 thé ngan ngira viée giam do bam dinh, dic biét
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la viée giam duoc dan dén boi hién tuong trong d6 (i) dung dich dién phan thim thiu

gitta nhua va mang oxit trong thir nghiém nhung trong dung dich dién phén va (ii) sau do,

hydro florua dugc tao ra boi phan tmg gifta dung dich dién phan va hoi 4m méi truong.

Trong truong hop cta vi du so sénh 5, ma c6 d6 nhdm bé mat trung binh sé hoc Ra
khong nho hon 0,1um, cai dat 4p luc ép kep tuyén tinh sao cho ma ap suét cao bang 9,0
N/mm khi mang oxit dugc phu véi nhya theo cach duge dat mong 1lam cho khdong khi kho
bi gitr lai. Diéu nay dan dén danh gia 1a “Tét” trong thir nghiém sé¢ nhiét. Tuy nhién, cac
két qua cua thir nghiém nhung trong dung dich dién phan la “Kém”. Cé diéu nay 1a boi vi
co sy giam vé do bam dinh do nguyén nhan dung dich dién phan thim théu vao trong
nhua va vao trong chd 1om min & bé mit ctia 14 thép khong gi, ma viéc tham thiu nay dn
dén hydro florua dugc tao ra boi phan tng gitta dung dich dién phan va hoi 4&m méi

truong.
Khé ning ing dung trong cong nghiép

Phuong &n theo séng ché c¢6 thé duge dp dung cho vét chira ddi véi pin thtr cip

nhu pin niken cadimi, pin niken hydro, va pin thtt cdp Lithi-ion.
Chu giai cac s6 chi dan
I Céc 14 thép khong gi boc pin

la Mang oxit
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YEU CAU BAO HO

I. L4 thép khong gi boc pin bao gdm:

mang oxit, mang nay c6 do day khong nho hon 2nm, ma chtra (i) Fe véi luong
khong nho hon 40% mol (ii) Cr vé6i lugng nho hon lugng Fe, va (iii) Si v6i luong khong
lon hon 40% mol,

la thép khong gi boc pin nay c6 d6 nham trung binh s hoc Ra nhé hon 0,1um
nhung khong nho hon 0,02um theo hudng truc giao voi hudng ma cac 14 thép khong gi
boc pin dugc can.
- 2. La thép khong gi boc pin theo diém 1, trong d6 do day cua mang oxit khong 16n hon
Snm.
3. Phuong phdp san xuat 1a thép khong gi boc pin theo diém 1 hoic didm 2, trong dé
phuong phép nay bao gdm cac bude:

tao ra la thép khong gi duge can ma c6 dd nhadm trung binh sd hoc Ra nhé hon
0,1um nhung khong nh6 hon 0,02um theo hudng truc giao voi hudng ma 14 thép khong
gi duoc can; va

tao ra mang oxit bang cach u 14 thép khong gi duoc can & nhiét d6 nam trong
khoang tir 900°C dén 1180°C trong méi trudng khir trong d6 (i) diém suwong roi vao trong

khoang tir -40°C dén -60°C va (ii) ap sudt riéng phin hydro khong nho hon 75%.

-19-



X
140

130
& 120
Q110
100

90
80
10
60

50

PS

O (

()

CUONG

23016

Fig.1

Fig.2

102

—Fe 2p Quang phd

Fe Hydroxit

----- Fe Oxit (Hoa tri ba)
- - = Fe Oxit (Héa tri hai)
— —Fe (Lién két kim loai)

125 720 715 110

NANG LUONG LIEN KET (eV)

-20-



% Nguyén te

80

23016

Fig.3

cmee 0'

DO SAU PHAN TICH (NM)

DO DAY LOP OXIT

-21-






