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Chuongl MOT SO TINH CHAT CUA VAT LIEU BIEN SAC WO,

|. GiGi thiéu vé vat liéu dién sic:
1. Vat liéu bién doi quang :

Vit liéu bién doi quang laho vat liéu cé dac trung co ban lasy bién doi thuan
nghich tinh chét quang ( do truyén quang, phan xa, hap thu va chiét suat ) duéi tdc dong cta
dién trvong, anh sang hay nhiét do.

Tuy thudc va treong tac dong co thé phan loai ho vat liéu nay thanh cac nhdm chinh

nhu sau :
e Quang sic: laloai vat liéu co thé thay ddi tinh chit quang dudi tac dong cla
photon hay anh sang ( photochromic )
Hinh minh hoa 3.1

Photochromic Materials

g 8

Light induced
Al Ahera

e Nhiét sic: sy thay déi tinh chat dién va quang clia vat liéu dwi tac dong clia
nhiét doé ( thermochromic)
Hinh minh hoa 3.2
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Chromogenic materials (temperature)

e

Thermotropic (T% )  Thermochromic ( Ay, )

v 11

Chromogenic (T% und Ay, )

e Diénsic: laloai vat liéu co thé thay d6i tinh chat quang dudi tac dong cla dién
trvong. ( electrochromic)
Hinh minh hoa3.3

lon Conductor/ Conductive Layers
lon Storage Electropta - ELECTROCHROMIC
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2. Hiéu tng dién sic:

Hiéu tng dién sic lahién twong vat |y xay ra @ mdt nhom vat liéu co kha nang thay
dai tinh chat quang mot cach thuan nghich twong (ng véi si thay doi chiéu phan cuc cla
dién trrong dat trén ching.

Biéu hién clia hiéu (rng dién sic la sy thay d6i do truyén qua hay phan xa ctia vat liéu
khi ap dat mot dién treong thich hop [én ching. Hon nira sy thay ddi nay phai mang tinh
chat thuan nghich khi dién doi chiéu phan cuc.

4. Co thé xay rahiéu trng dién sic:

Qua trinh dién sic xay ratrong cac vat liéu dién sic vo co 1a két qua clia sy trao ddi

ion va dién tlr lam thay doi mirc do oxy hda clia cac tam kim loai. Quatrinh nay xay ratheo

phuong trinh dién hoa :
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MeO, +xe+xM"™ = M,MeO,
Khéng mau Nhudbm mau
Trong d6 MeO,, la oxit kim loai dién sic

M™ la cation (thuong Na', Li™, ...)

3.Vat liéu dén sic va si phan loai vat liéu dién sac:

Vat liéu dién siclavat liéu co tinh chat quang dic biét trong vang anh sang thdy
duoc. Nhirng vat liéu nay cé kha nang bién doi mau thuan nghich tir trang théi trong suot
dén trang tha nhudém mau khi dugc ap dién thé thich hop.

Dwavao vat liéu vachiéu phan cuc clia dién treong ap vao dé gy rahiéu ting dién
sac, tacd thé chiavat lidu dién sic ralam hai loai : vat liéu dién sic anot vavat liéu dién sic
catot.

a.Vat liéu dién sic catot :

Laloai vat liéu khi dién cwc lam viéc duoc phan cic am, quatrinh khir xay ra, két
qua vat liéu nhudm mau. Quatrinh ndy tvong (rng véi céc khuyéch tan céc cation (H™, Na',
...) tlr chdt dién ly va&o trong vat liéu cung vai viéc tiém dién tir dé can bang dién tich.

Khi dién circ lam viéc phan cuc duong, xay ra quatrinh oxy hda dan dén quatrinh
tdy mau.Qua trinh nay twong (rng vai cation va dién tlr daxam nhap vaovat liéu trong qua
trinh nhudm di ra khoi vat liéu. Vat liéu dién sic catot gdm céc oxit: W, Ti, V, Ta, ....

b. Vat liéu dién séc anot :

Laloai vat liéu maquatrinh nhudm mau xay ra khi dién cwc lam viéc dwgc phan cuc
dwong, (ng voi quatrinh oxy héa, cé su thodt ra cua cac cation va cac dién ti.

Quatrinh doi mau xay ra khi déi chiéu phan cwc clia dién truong, xay raquatrinh
khir tvong (rng voi viéc xam nhap nguoc lai dong thdi clia cac cation va dién tir vao trong
dién cuc.Vat liéu dién sic anot gdbm céc oxit : Ni, V, Cr, Fe, Co, .....

Tuy nhiénvan co vat liéu viramang tinh chat dién sic catot va anot nhu oxit cla

nguyén t6 Vanadi.

I1. Vat liéu dién sic catot oxit vonfram WO,
WO; laoxit ciakim loai chuyén tiép Vonfram thudc phan nhdm B, nhémV|I la bén

dan loai n cd do rong vang cdm 1a3,2 eV. O diéu kién binh thuong , WO, trong suét trong
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vung kha kién.Co s¢ ladwa vao tinh truyén quacao & trang théi tay két hop véi hiéu (rng
nhudm mau xay rarat I6n trong vung anh sang kha kién.
Tinh wu viét cla WO; du & trang thai vo dinh hinh hay tinh thé né déu thé hién tinh chat
dién sic.
1. Céc dac trung co ban vé cau tric tinh thé WO,
WO; c6 cau tric perovskit .

tungsten(VI) oxide

Trong cdu triic mang tinh thé WOj; , vonfram két hop véi oxy dudi dang hop thirc
cao nhat voi héatri 6. WO hinh thanh trén co s&é motion W & tam két hop voi 6ion oxy
tai 6 dinh tao thanh khdi béat dién.Trong cdu tric mang tinh thé ly tudng nay do day lién
két W=0 la khong ddi, géc lién két W-O- W 12 180°

Trong thyc t€ WO3 ¢6 xu hudng hinh thanh cac pha bét hgp thirc do dé phan lén
mang duoc tao thanh chua dat dwgc hop thirc t6t, tirc latrong mang ton tai cac vi tri khuyét
oxy va duoc biéu dién dwi dang WO, trong do y 1a hé s8 khuyét oxy. Do d6 hop thirc
nay mang cau tric bat dién chung canh nhu WO, .

Hinh 3.5

® o tungsten (IV) oxide

'
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Su sip xép ndy dan dén su thay déi clia cac goc lién két W-O- W va do dai lién két
W=0 . Vi vay trong cdu trdc tinh thé xuat hién nhirng sai hdng va hinh thanh céc kénh ngam
dan rong véi thiét dién luc giac hay ngii giac. Chinh cac sai hdng mang va cac kénh ngam

dan rong tao racéc khoang tréng dan dén sir xam nhap cac ion c6 kich thudc nhd (Na', Li*,

...) va su bat gilr cac ion ndy & bén trong mang dan dén hiéu (rng dién sic.
Hinh 3.6

2. Tinh chat quang clla mang moéng oxit vonfram
Khi chua dugc tiém ion va dién tlr, mang oxit vonfram cé d0 truyén qua cao trong
vuing kha kién. Nguoc lai khi cac ion kich thwéc nho nhe proton (H™) hay caion kim loai
kiem (Li*, Na'...) duoc tiém vao mang thi do truyén qua ctia ching giam di dang ké.

Mang oxit vonfram khi m@i ché tao c6 mau vang nhat d truyén qua trong vung
nhin thiy la 90% . D& khao sét qua trinh dién sac, dién cuc trong sudt dwoc phl |6p WO, dat
trong chét dién li chiracacion H™, Li*, Na' ...

Khi dat dién truong phan cwc am Ién dién cuc lam viéc, cac ion trong chat dién ly bi
hat vao trong mang WO4 , dong thoi dé bl trir dién tich , dién ti tir dién cuc trong sudt
cling duoc tiém vao. Quatrinh tiém cac ion va dién tir vao trong mang WO3 duoc mé ta boi
phwong trinh sau ( phwong trinh phan ng trén catot ).

XM* +xe + WO; < M, WO,
Trong do M™lacac H*, Li*, Na'. Chéat vonfram — dong M, WO5 hip thu manh énh

séng vung nhin thdy, c6 mau xanh xam, do truy@n quathdp. Su thay déin tinh chét quang
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clia mang trong qué trinh dién sic dwoc khao sét bang viéc xac dinh sy thay d6i do truyén
qua cling nhu d6 phan xa trong vung nhin thay va ving hdng ngoai.

Hinh 3.7 trinh bay phd truyén qua clia mang WO5 phu thudc vao mat do cliaion H*
tiém vao trong mang. C6 thé nhan ra pho truyén qua clia mang thay dai rat [&n trong ving
anh sang nhin thay. D truyén qua clia mang dang tlr chd [¢n hon 80% khi chva nhudm
mau giam xudéng con khoang 30% sau khi daduoc nhudém mau.

Hinh 3.7

Quatrinh nay c6 tinh chat thuan nghich, nghta la khi d4o chiéu dién trudng cac ion
va dién t&r s8 thodt khoi dién cuc lamviéc, [6p WO; lai trd nén trong suét. Sy thay doi
phd phan xa twong (ng trong ving hong ngoai clia mang trong quatrinh tiém céc ion Li *
Vao .

Hinh 3.8
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Céc két qua nghién ctru cho thay doi vai chit dién ly chiraion Li* sau khi duoctiém
vao mang nhitng nguyén tir Li s& & vi tri trung tdm cla perovskit. Nhung déi véi chét dién
ly chiraion H* sau khi dwoc tiém vao mang nhitng nguyén tir hydro khong & vi tri trung
tam clia® mang malién két véi cac nguyén tir oxy tao thanh nhitng nhém OH c6 khoang
céch bang d oy

Hinh 3.9

3. Gidi thich hién twgng nhuém mau vatay mau

Qua trinh nhudm mau va tdy mau clia mang WO5 dién rakhi cd sy xam nhap vao

mang tinh thé cliacacion H*. Li* ... thong qua cac kénh ngam dan rong kéo theo sy xam
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nhap cla cac dién ttr dé can bang dién tich. D& giai thich cho quatrinh ndy, nguoi taxét hai
co ché gom sy thay ddi cdu tric ving nang long va co ché chuyén dién tich ving héatri.

a. Co ché cau trdc vung nang lvgng cud oxit Vonfram

Biéu do mic nang lwgng WO3, WO, , dwgc trinh bay & hinh 3.10

Bén tréi biéu dién WO; , hinh chi raoxy nam & viing hoatri véi opitan 2s, 2p va
vonfram nam & ving dan vai cac opitan 5d, 6s va 6p. D 6i voi WO5 c6 24 dién tir dién day
trong vang hoéatri. Khe nang lveng dwoc hinh thanh tir day ving tyg va dinh vang p, 1a3,2
eV. Chinh bang khoang cach do dai lién két W=0 13 d0 16n dé trong sudt trong ving kha
kién. Khi do mirc fecmi ndm gilra khe ndng luvong. Bdi vi, oxit co cling s dién ti ving

hoatri, nd khéng cé dién tir & ving dan. Mang & trang théi trong sudt.

Mrc fecmi s& dich chuyén |én opitan 5d & ving dan khi duoc &p thé thich hop dién
ttr, ion dan xen vao mang dién sic. Mang chuyén sang trang thai nhuém mau. Khi dao cuc
c6 dién tt ion di ra khdi mang mirafecmi dich chuyén xudng viing cdm mang chuyén sang
trang thai trong sudt lan nira.

Hinh bén canh biéu dién c4u tric ndng luveng clia WO, . Trong WO, ¢6 16 dién ti
dién day ving hdatri vamic fecmi nam & day ving dan. Mang & trang tha trong suét.
Khi &p thé vao dién tl, ion dan xem vao mang dién sic. Khi d6 mtc fecmi dich 1én dinh
t,y mang chuyén sang trang thé nhuém mau. Khi do circ mic fecmi dich chuyén xuéng,

mang tré lai trang tha trong suét ban dau.

b. Co ché chuyén dién tich viing héa tr i véi cac chuyén mirc polaron
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Mang WO; ché tao duwoc thwdng co tinh chat bat hop thire W* ,W* W W . Khi &p
thé phan cuc 8m vao, c&c nghién ciru cho théy vi tri cac nit mang ciaW®" bién thanh bay
bt cac dién tl duoc tiém vao vatré thanh tam mau W™ vagay nén sy bién dang xung
guanh vi tri clia chiing tao thanh cac palaron nho.

WO + W, +8 > W + W
Khi hap thu cac photon cé buéc song trong ving anh sang kha kién cac dién ttr sé di
chuyén trong mang tinh thé di tlr nguyén t& vonfram nay sang vi tri nguyén tir vonfram
khac, ltc do céac polaron sé chuyén tir vi tri nguyén tlr vonfram nay sang vi tri vonfram khac
bén canh.

Mang chuyén sang trang thdi nhudém mau.

W+ W +hv > W + W
( Trong subt) ( Nhudém mau )
Khi dao cwe ngudn dién xay raquatrinh oxy hoa. Khi d6 W** s bi oxy hdathanh
W°* va dong thoi W™ cling bi oxy héathanh W®" . S6 trang tha W>* ting 1én nhung lwong
tang cliané phu thudc vao quétrinh oxy héaW*" . Bén khi mang chuyén hét sang trang
tha W®. Khi d6 mang dién sic tré lai trong sudt nhu ban dau.

[l .Linh kién dién sic

1. C4u tao chalinh kién dién sic
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Linh kién dién sic cd thé duoc thiét ké va ché tao bang nhigu cach khéac nhau tuy

nhién tat ca chiing déu c6 cau tao gom céc |¢p mang méng co s6 nhv hinh 3.12

Hinh 3.12 M6 hinh linh kién dién sic [4, 1r.10].

Céc |6p duoc phu liénti€p 1én trén dé (thwong la dé thay tinh)

Trwdc tién dé thay tinh duoc phl |6p dan dién trong suét. Day viralanhirng vat
lidu vira c6 d6 truyén quacao viracd tinh dan dién tét, thwdng st dung chat ban
dan cé ving cdm rong cé kha nang pha tap manh, dién hinh FTO (SnO,: F),
AZO (ZnO: Al),ATO(SnO,:Sbh),valTO (In,O5:Sn)

Tiép dén laldp dién sic, day 1a 16p vat liéu chinh dé hinh thanh nén 16p linh kién
dién sic, cd tinh quyét dinh dd nhay vahiéu suét dén sic cialinh kién.Chéat lvong
coamdt linh kién dién sic phan 1¢n quyét dinh bdi céc tinh chét dién, quang, nhiét
vakha ning dién hda ctialép dién sic.

Tiép theo 1a mang danion ( chat dién ly), chiing cd thé |achét ran, 16ng hay chat
dong dac. N6 dong vai tro lam ngudng cung cap ion tiém vao hoac thoét ra khoi
mang dién sic. Dac trung ctaldp mang nay la co do dan ion cao va d6i véi vat dan
ion ly twdng thi do dan dién tir gan nhw bang khdng. Hon thé nita dé dap ¢ng yéu
cau cialinh kién dién sic thi |¢p ndy phai latrong suét ( dé khong 1am anh hwéng
dén do twong phan cla linh kién) ddng thdi chat dan ion thich hop thwdng duoc
chon lachét dién ly ran.

Tuy nhién dé ting hiéu sudt dién sic nguoi ta cé téh phi thém [p tich trir ion va
dac biét néulép ndy |am bang vat liéu cé tinh dién sic khi d6 hiéu sudt dién sic
clalinh kién cang cao.Va ciing giéng nhu 16p dién sac day lalép dan hon hop ca
dién tr vaion. Trong mot linh kién c6 nhiéu dién cuc thi 16p nay thuong duoc xem
la dién cyc d6i nham nang cao hiéu suét clialinh kién nguoi ta thwdng ché tao 16p
tich tri* ion ndy cling c6 tinh dén sic nhung co tinh d6i nguoc véi 16p dién sic ( khi

|6p dién sic 1achat dién sic catot thi |¢p nay dong vai tro 1a chét dién sic anot).
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Nhw vay véi cau tao nay nguoi taco thé lam cho hai 16p nay cling nhudém mau va cling tay
mau, do dé véan dé diéu chinh lwvgng anh sang truyén qua thong qua viéc khao sét sy thay doi
do truyén qua ctialinh kién dién sic co hiéu qua hon nhiéu so véi linh kién thong thuong.
C4u tao thuong gip cia linh kién dién sac : thay tinh / ITO/ NIO/AIF, / WO3 / 1TO / thiy
tinh
2. Nguyén téc hoat dong

Khi 8o mot dién truong lén cac dién trong sudt, cac ion sé duoc tiém vao hodc thoat
rakhoi 16p dién sic dan dén sy thay d6i tinh chdt quang macu thé la sy thay d6i mau sic,
qua dé thé hién tinh chét dac trwng clalinh kién. D6 la cac linh kién c6 kha nang bién diéu
phd truyén quava pho phan xa théng qua st thay doi 16n vé do truyén qua va do phan xa.

V. M6t S8 ('ng dung ctia linh kién dién sic
1. Clra s6 thong minh
Linh kién dién sic duoc quan tam vi kha nang tng dung cliand rét thiét thuc trong

doi sbng hang ngay clia ching ta, dién hinh latrong cic cong trinh xdy duwng c tinh tién
nghi cao ( cao 6c¢ cao cdp ), cu thé la sk dung linh kién dién sic dé ché tao cirasd dién sic
théng minh. Bang céach thay ddi dién thé dat vao linh kién ngudi ta co thé diéu chinh dugc
lwgng &nh sang truy@n qua moi cach dé dang, linh dong valién tuc sao cho sao cho phi hop
v0i yéu cau dat ra.

Hinh 3.13

a. Cdu tao co ban clia mot clra sb dién sic:
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C4utao co ban clamdt clrasd dién sic ciing gidng nhu cdu tao clamdt linh kién

dién sic bao gom :

e Pano thily tinh hodc plastic

e LGp oxit dan ( dong vai tro oxit dan)

e Lop dién sic thir nhét ( thuong [a mang WO5)

e Chéatdiénly (16pdanion)

o Loptririon

e L&poxit danthi hai (dong vai tro ladién cuc thir hai )

e Pano thiy tinh hodc plastic thi hai
b. Nguyén téc hoat dong ctia cira 6 dién sac

Nguon duwgc ap vao hai dién cwc minh hoa nhu hinh bén dugi

e Khi dong cong tac nhr hinh 3.14a: lvgng anh sang truyén qua gan nhu toan phan

e Khi cong tic bat nhr hinh 3.14 b : lvgng anh sang truyén qua clrasd giam dang ké
Taco thé giai thich co ché do nhu sau : Ap dién thé thich hop ( bat cong tac) khi dé nhitng
ion s di chuyén nhanh gitral¢p ion valap dién sic kém theo dién tir duoc tiém vao tir
mang dan dién trong sudt lam thay déi tinh chat quang, cu thé & day la thay d6i mau ( lic

nay clrasd duoc nhudm mau) do do chi mot phan nho anh sang truyén qua clra so.

lon Conductor/ Conductive Layers
Blectrolyts ELECTROCHROMIC
LAYER

lon Storage
Cu'lcuctnri l ‘1‘
| -
|| o
i!l !
[ .
OFF 'Y'
®@ ©
When switched off, an electrochromic When switched on, a low volt of
window remains transparent electricity makes the electrochromic

window translucent

2. Kinh chong léa chéng phan xa :
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Nguoi ta co thé thay déi dd phan xa clialinh kién bang céch thay thé mot trong hai
dién cuc trong subt ctialinh kién dién sic bang mot mat phan xa- mat kim loai. Linh kién
nay ring dung trong viéc ché tao kinh chong 16a, chéng phan xa cho cac loai 6t6, xetai ....

Khi anh sang clia dén pha xe sau chiéu vao kinh, kinh ty ddng sim mau giam thiéu
anh sang 1am chdi mat.

Hinh 3.15

Chuong 2 THUC NGHIEM VA PHUONG PHAP

CHE TAO MANG WO3; BANG PHUONG PHAP PHUN XA MAGNETRON RF
I. Hé bom chan khéng tao mang :

Trong phan nay, quéa trinh ché tao mang duoc tién hanh trong hé thiét bi 1&ng dong
mang ti pha hoi trong chan khéng méahiéu UNIVEX 450 (hinh 4.1) do hang LEY BOLD
clia cdng hao lién bang D (rc sin xuat.Day la thiét bi hién dai vai s hd trg clianhiéu thét bi
diéu chinh va do luvong c6 d6 nhay va dé chinh xac cao. Gom céac thiét bi sau :

Budng chan khéng : 1am bang inox cd dang hinh tru dwdng kinh 450 mm cao
500mm.Nhiét do vé bubng co thé thay d6i bang 6ng dan nudc trén thanh ngodi clia 6ng clia
bubng vaéi nhiét do clia nudc diéu chinh duoc. Trong budng c6 hd trg nhiéu thiét bi tao
mang goém :

BO phan phong dén xi ly bé mit dé: gdm mot dién cuc dang phéng dé tao si
phéng dién Kkhi tlr nd dén bé mit dé can Iang dong mang.Dién cuc ndy phai dwoc che chén

sao cho dl dé ngan chan sy phdng dién tir nd dén thanh budng ciing nhu dén céc chi tiét
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khéac trong buéng chan khong .Nguon dién danh cho quatrinh phéng dién khi nay la
ngudn Dc cd thé diéu chinh dwvoc trong khoang tir 0 — 2 kV.Dong phéng dién cé thé dat dén
60mA.

B6 phan phin xa: gdm 3 hé magnetron phang, dang tron duong kinh 75mm c
thé hoat dong véi ngudn dién cao thé 1 chiéu ( DC) hodc cao tan khodng 13,6 MHz (tan
s0 vo tuyén RF) . Cac ngudn nay khi hoat dong co thé dat cong suat tdi da khoang 300W
vaco thé diéu chinh dé cd dinh mot trong ba thong sb : cong suat hoac hiéu dién thé
hodc dong phong dién phun xa.

Mam gin mau dé tao mang: mamnay co thé dugc quay quanh truc dé co thé doi
dién voi tit ca cac hé magnetron cling nhw dién cwc phong dién.Mam duoc cdp nhiét bang
dién trd vanhiét do ciiand co thé duoc gilr on dinh & mot giatri trong khoang tlr nhiét do
phong dén 350 ° C trong chan khong. Tuy nhiénbd phan cap nhiét nay cé nhroc diém la
khong dugc phép hoat ddng khi hé phin xa tao mang lam viéc véi nguon dién cao tan
( K thuat phan xa RF ). Day la han ché mang tinh nguyén tac déivai hé thiét bi nay.

Thiét bi do bé day : thiét bi nay cd mahiéu XTM/ 2. Mé&y hoat dong dvavao
nguyén tac dao dong clatinh thé thach anh dé do truc tiép bé day clia mang ngay trong
qua trinh mang dang duoc lang dong tir pha hoi.

Hinh 4.1

Mimh 211 BE fve mamg Usives 450
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B0 diéu chinh ap suat riéng phan : gém 4p ké cho phép xac dinh ap suét trong
budng véi do chinh xé&c cao trong khoang 107 torr dén 10" torr , lwu luong ké véi do nhay
0,1 sccm va hai van kim chinh tinh cé thé diéu chinh &p suét trong budng cé giatri tay y.
Hé bom chan khong : hé gdm hai bom méc néi ti€p nhau. Bom so cép 1a bom quay
dau 13 hiéu TRIVAC D 40 B c6 van toc bom la 46m®/ gio.Bom thir cip 1a bom phan ti co
hoc hieu TURBOVAC 1100 c6 van téc bom la 10501 /s. Hé bom nay c6 tao dwgc chan
khéng dén khodng 10 torr. Thoi gian hé tao chan khéng trong budng ciing kha ngan. Tir &p
sudt khi quyén, hé bom tao chan khong trong budng cé thé dat dén 10 torr trong khoang
thoi gian 30 phi.
Il . Cac hé thiét bi do:

Céc thiét bi do hau hét la céc thiét bi mgi, hién dai , chinh xac, thudc cac co quan
nghién ctru dau nganh & Viét Nam. O' day chi néu mot s thiét bi chinh d& dwoc s dung.

1. Hé thiét bi do do day :

M@t trong nhitng yéu t6 can quan tam khi khao st cdu triic mang do 1a téc do 1ang
dong clia mang dwa vao viéc xac dinh dd day mang vathoi gian lang dong mang. D6 day
cllamang WO; tao ra dwgc do tai phong thi nhiém cliakhoa Khoahoc Vat liéu Trwdng
Pai hoc Khoa hoc Ty nhién , bang thiét bi Stylus Profiler Dektak6M model 2210
BenchMate véi do chinh xéc rét cao.

2. Hé thiét bi do pho truyén qua va phd phan xa.

Dé khao sat do rong ving cdm clia vat liéu mang can dravao pho truyén qua va pho
phan xa clia cac mang. Do truyén qua va phan xa ctia cac mau dwoc do trén may quang phd
UV - 2501 cua phong thi nghiém Hoa phan tich, khoa dvgc Pai hoc y dugc tp HCM .

May c6 do chinh xac cao. Sai s6 clia budc song trong khodng + 2nm. Thang buéc

song duoc khao sat trong vung 300 — 800 nm .
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3. Hé thiét bi do phé nhiéu xatia X .
Cau tric mang duoc khao sét dya vao phép phéan tich phd tiaXRD

4. Hé thiét bi do phd Raman
Do tai phong thi nghiém Cong nghé nand Pai hoc quécgiatp HCM

Hé thiét bi khdo s& bé mdt AFM hinh 4.5

Anh duoc chup tai phong thi nghiém vat liéu nan6 Pai hoc quéc gia TPHCm
[11 .Quy trinh ché tao mang
1. X ly bé mat dé :
Pé duoc chon dé tao mang laloai thiy tinh thwong co kich thuwdc 25mmx 55mm co
thé chiu dwoc nhiét do trén 400°C. Bé dam bao si tinh khiét ciiamang ciing nhw do bam
dinh gitra mang va dé cao, bé mat dé triedc khi mang can thiét phai duoc x |y tay rira that

sach céc tap chat ban trong phong sach theo cac buéc :
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e Trudc tién ngam rira dé bang dung dich NaOH dé tay rira cac tap chat bam dinh trén
bé mét. Sau do rirasach NaOH bang nuéc ct.
e Rrralai trong nwéc cit bang may rirasiéu am.
e Siy kho dé trong 10 kin
e Culi cuing la dwa vao moi trwdng phong dién trong khi kém trong budng chan khéng
khoang 15 phat trieée khi chudn bi phan xa 1ang dong mang.
2. Diéu chinh hon hop khi lam viéc

Khi lam viéc [ahon hop gdm khi Ar (¢6 do tinh khiét 99,999% ) chiém ti & |6n va
mot ti 18 nhd khi hoat tinh oxy ( d6 tinh khiét cling 99,999%).

Ho6n hop nay duoc tron vao budng chan khong theo ti [& mol va &p suét riéng phan
nhu mong mudn béng hai van kim két hop voi sy kiém soét clia dp ké c6 dd nhay 107 torr .
Qua trinh trén khi dwoc tién hanh 1an lvot nhw sau :

Sau khi phong dién khi lam sach bé mat dé, khi trong budng dwoc hé bom chan
khong hdt sach dén &p suét khoang 107 torr .

M@ van kim diéu chinh khi oxy vao budng két hop véi viéc déng van chinh lam gidm
bat dién tich clraso hit budng clia bom Turbo dé &p sut riéng phan clia khi oxy dat dén gia
tri mong mudn.

Tiép theo mé van kim diéu chinh khi Ar vao budng sao cho phan tang thém ctia ap
suét téng cong ctia hon hep khi bang voi &p suét riéng phan cué khi Ar.

Thi tv dua lan lwot hai loai khi nay vao budng la can thiét vi trong nhiéu truong hop
ap sudt riéng phan cliaoxy nhd hon nhiéu so vai Ar nén viéc do ap suat nhé nay trvéc sé co
két qua chinh xac hon.

3. Binh huéng thi nghiém phan xa tao mang

Mang WOj; dwoc ché tao bang phwong phap phin xa magnetron phang trong hén
hop khi Ar — Oxy trén dé thiy tinh thwong va mot sb thiy tinh da dwoc phd 16p dién cuc
trong sudt I TO. Khoang cach gitra dé va bia dwoc gir on dinh 5cm trong ltc phin xa tao
mang.

D3&i v6i biaphin xa laloai biagdm WO; khéng dan dién thi phai dung ki thuat phan
xa RF . Trong trwdng hop nay bép cap nhiét cho dé khdng dugc phép hoat dong trong thoi
gian ngudn cao tan lam viéc va do do nhiét do dé khong thé gitr 6n dinh & nhiét do cao hon

nhiét dé phong.
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Do vay dé mang két tinh tot, mang sau khi phi can duoc G nhiét voi nhiét do vathoi
gian phu hop.

Dé diéu chinh mot so tinh chét dac trung ciiamang pha hop véi yéu cau nghién clru
nhw dd tryén qua clia mang, dd day mang, trang théi tinh thé mang,...thi cac thong s6 ché
tao mang nhu &p suét 1am viéc ciahdn hop khi, &p suét riéng phan clia oxy, cong suét
phin xa, thoi gian phin xa, nhiét do dé, ..cling dwgc diéu chinh cho phu hop
Hinh 4.6

Liv R e e o

o

KET QUA VA BAN LUAN

Chuong 3

KHAO SAT MOT SO YEU TO ANH HUONG LEN CAC TiNH CHAT CUA
MANG
1. Anh hwdng clia p suét téng cha hon hop khi 1én téc d6 1dng dong mang
Bang 5.1 Tdc dd lang dong mang twong (rng voi &p sudt téng vanhiét do dé

Nhiét do dé P tong Do day Téc do
°C Torr mang lang dong
nm nm/phut
300 1.10° 740 24.67
2.10° 670 22.33
3.10° 570 19
4.10° 500 16.67
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5.10° 400 13.33
6.10° 280 9.33
Nhiétdd | 1.10° 750 25
phong 2.10° 680 22.67
3.10° 540 18
4.10° 420 14
5.10° 300 10
6.10° 250 8.33

Trong muc nay cac mang oxit vonfram du oc lang dong bang phuong phép phin xa
magnetron RF tir biagdm WO5 . Trong hon hgp khi 1am viéc Ar vaO, véi ti 1é mol khéng
d6i ( Pa/ PO, =5), cong sudt phan xa 100W thoi gian 1ang dong mang 1430 phut. Tdc
do lang dong clia mang duoc dya vao két qua do do day clia ching va duoc trinh bay &
bang 5.1

Trén hinh 5.1 1a d6 thi bién dién sy phu thudc cliatée do 1ang dong mang theo &p
sudt lam viéc ctiahon hop khi (ng véi hai truong hop nhiét do dé khac nhau ; treng hop
thir nhat dé & nhiét do phong 26 ° C trong su6t 30 phdt 1dng dong mang va truong hop
tht hai 12 dé dwoc dun néng dén 300° C rdi ngwng cép nhiét vabat dau phin xa ( RF) tao
mang. Trong truong hop thi hai ndy, nhiét dd dé giam dan tir 300° C Itc bét dau I&ng
dong (tao mam) xudng dén khoang 120°C — 130°C Iic két thic .
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Dwa vao bang s6 liéu 5.1 va do thi %.1 trén tanhan théy rang khi &p suit téng tang
thi tdc d6 1ang dong clia mang giam. Diéu ndy cé thé giai thich rang khi &p suét lam viéc
tang, quédng duong tw do trung binh cliacéc phan tr ‘hoi WO3 “ sé gidam theo biéu thirc :

1

A= -
N,m.(a, + az)z.\/1+ V—Zz
Vl

Trong d6 A, laquéang dwong ty do trung binh ciamot hat khi thi nhat (WO3) co
bén kinh a, van tdc v, voi ndng do khong 16n, chuyén déng trong khi thit hai ( hon hop
ArvaQO,) condng dd du lén N, ban kinh a, van téc v, . Do vay x&c suat vacham gilra
céc phan tlr “ hoi WO vira dwoc phiin xa ’ véi cac phan ti khi 1am viéc (hon hop Ar va
O,) trén dwong di tir bia dén dé tang, s6 phan ti hoi dén dé giam tire latée do 1ang dong
clia mang trén dé cling gidm.

O &p sut lamviéc nhd hon 2.107 torr, mang duoc tao mam & 300° C cho do day
nhd hon so véi mang duoc tao mam & nhiét do phong. Tuy nhién & &p suat 16n lon 2.107
torr, mang dugc tao thanh & 300°C cho do day 16n hon mot luvong dang ké so véi mang
dwgc tao mam & nhiét do phong .

Diéu ndy co thé giai thich dwatrén hai quatrinh ldng dong mang déu bi anh
hwdng nhiét dd dé nhung co tac dong trai ngwgc nhau dén sy tvong quan do day cta hai
loai mang trén. D6 la sy chi phdi nhiét do dé 1én diéu kién vé nguwdng dong nang clia cac
phan tl hoi trong qua trinh két tu va phét trién mam |én si két tinh clia mang.

D0i v6i quatrinh két tu vaphét trién mam, nhirng hat phan tlr bay dén phai c6 dong
nang I&n hon mot giatri ngudng nao dé mai ¢ thé xuyén quamat thoang dé tham gia
vao quatrinh phét trién mam vathanh [ap mang. Nang lvgng nguwdng nay phai cung cap di
nang lwgng canthiét AF, dé mam tang trwdng vgt ngudng ban kinh r, nhu trén do thj 5.2
& dé mo ta s phu thudc gitra do bién doi nang lvong tv do AF theo ban kinhr clia céc hat

tham giatao mam trong quatrinh |ang dong mang tir pha hoi
3

AF :4_Tc(umam_ Hhoi)r_+ Arr 26n‘ﬁm

3 V,

c

Woam Mg 12thE hbahoc clia céc hat & cac pha trudc vasau tao mam, v, la 2the63 tich
twong (ng véi mot hat trong mam, o lastc cdng mat ngoai ciamam.

Hinh 5.2
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Giatri AF, cO thé dugc biéu dién dudi dang

3
AF, :12“ Tnem
{ (S }
Vc I:{3aohoa

O d6 Ppi 12 &p suét riéng phan clia dwoc phin Xa, Posonsa |88 Suét hoi bao hoa & nhiét do
dé chavat liéu duoc phin xa.

Nhw vay & nhiét dd dé T cao hon, strc cdng mdt ngodi o, clamam sé nhd hon,
ngudng nang lugng AF, dé tao mam trén dé cé nhiét dd cao sé nhd hon so véi dé & nhiét do
phong.Diéu nay cho thdy sb hat dwgc phép tham giatao mang trén dé c6 nhiét do cao
300°C nhiéu hon so véi trén dé cd nhiét d6 phong vado dé mang day hon. Su day hon nay
co thé thay rd & téc do 1ang dong mang thap hay &p suét lam viéc ctia hon hop khi Ar va o,
cao nhu trén hinh 5.1

DG6i voi quatrinh két tinh va phét trién mang, khi nhiét do dé cao hon ngwdng nhiét
do két tinn ctiavat liéu mang thi trang thai tinh thé s& duoc thanh |ap vamang cho céu triic
bo chat. Nguoc lai & nhiét do thap, mang dugc thanh 1ap & pha vo dinh hinh cé cau tric x6p
lam cho mang c6 bé day |6n hon so v6i tredng hop mang két tinh. Biéu nay ciing da dwoc
thé hién rd trén hinh 5.1 & vang co tdc do 1dng dong cao do p sudt ctia hdn hop khi lam

viéc thap.

2. Anh huéng clia &p suét riéng phan oxy [én hop thic mang.

Trong quatrinh phéng dién phdn xa tao mang oxit vonfram tir biagdm WOs;, khi
lam viéc trong budng chan khong can thiét phai c6 sir tham gia cliaoxy. Mac dusy bo
sung khi oxy vao moi trixong chan khéng nay cé anh huéng xau dén hiéu suét ion héa

(tao ion Ar") clia plasmatrong quatrinh phdng dién khi tuy nhiénndlai dong vai tro
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guan trong trong viéc tang cwong oxy hda vonfram, tao hop thirc oxy hdéa vonfram trong
mang (WO, vGi x <3) dat dén mirc oxy hdacao nhat.

Dé danh gia mic d6 anh hwdng clia oxy Ién tinh chat mang, chiing takhao sé phd
truyén qua clia cac mang dugc ché tao tlr cac ap suat riéng phan cliaoxy ( Poy) khac nhau.
Thong sb duoc cho la ¢ tac dong chinhlén hop thirc mang laty s6 gilra 4p sudt riéng
phan ciaoxy Po,/ C (mtorr/ (nm/s)) . Trén hinh 5.3 laphd truyén qua clia cac mang duoc
phin xa & cac ty s6 Po, / C khac nhau. Céc thdng s6 ché tao clia cac mang twong (rng nay
dugc do dac, tinh todn vatrinh bay & bang 5.2

Tir hinh 5.3 vabang 5.2 cho thay rang di véi mang duoc ché tao & &pty s8 Po,/ C
thdp nhu mau a( P,/ C= 0) vamaub (Pg,/ C = 0,096 mtorr/ (nm/s)), dd truyén quat
clamang trong vung tir 300nm dén 1200nm khathap (dudi 40%). Do tryénquaT cla
mang gidm nhanh twong (ng voi sy tdng clia budc sdng &nh sang tir khoang trén 400nm
dén 1200nm.

Vi anh sang khi truyén quamang bi hp thu manh hon vé phia dé nén phan anh sang
conlai c6 nang lwong tap trung phan nhiéu & vung xanh vatim. K ét qué la mang c6 mau
xanh cham dam (dudi anh sang trang) .

Khi tang &p sudt riéng phan clia oxy dén Pg,/ C = 0,328 mtorr/ (nm/s) (& mau c) ,
do truyén qua ciamang trong vung tir kha kién dén hong ngoai déu tang cao, mang trong
sudt. Pho truyén qua cliamang cé dang ‘ gon song “ va diéu nay cho thdy cé hiéu (ng
giao thoa d6i véi chum anh sang truyén qua mang. Hiéu (rng giao thoa nay la do chi ét suat
cllamang cé giatri gidm dan twong (*rng vai cac anh sang c6 buéc séng tang dan.

Hinh 5.3

Bang 5.2

Mau Poz Thoi gian | DO day Téc ddtao | Poy/ C Mau sic
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(mmtorr) | phin xa mang mang mtorr/ clamang
(gidy) (nm) (nm/gidgy) | (nm/s)
a) 0.00 1200 120 0.1 0.00 Cham dam
b) 0.05 1800 939 0.52 0.096 Xanh dam
C) 0.2 1800 1094 0.61 0.328 Trong suét

Céc két qua trén co thé giai thich rang, trong qua trinh phin xa, do sy ban pha ciia
cacion Ar* trén bialam cho vat liéu biaWO3 bi phan ly, mdt phan oxy dvoc gidi phong ra
moi truong chan khong. Do bi that thodt mot phan oxy nén hop thirc mang sau khi tai
két hop trén dé cd dang WO, véi x < 3. M6t luong 16n cacion W tir vat lidu bia bi mat
mot sO lién két véi oxy vachuyén thanh cacion W* vaw?>*. Cacion W* vaW®°* nay con
lién két vai cac héatri dién tir dinh x(* quanh no.

Céc electron ndy cd thé chuyén sang ion W ké bén dé hinh thanh ion W>" hoac
chuyén 1én viing dan WO; . Sk dich chuyé&n nay chi hdp thu photon ma khéng bic xa nén s
nhudm mau xay ra. Nhw vay cac nit W* vaw>" dong vai trd 1am céc thm mau hap thu
manh anh sang trong vung kha kién va hdng ngoai.Mat khac 1theo gidi thich ciaS.K Deb,
céc vi tri khuyét oxy trong mang c6 tinh chét by dién tir va ciing tvong tw nhw cac ion W*
vaW®" chlng tré thanh cac tam mau.

Trong vung kha kién anh sang bi cac mang nay hap thu & ving dé manh hon nhiéu
so vGi ving tim ( nhw mau b vac trén hinh 5.3) nén anh sang con lai di ra khoi mang cho ta
cd cdm giac c6 mau ¢ vung xanh dén cham .

Mang thiéu hut cang nhiéu oxy, mat dé tadm mau cang cao, mat d6 quang cliamau
cang lén vaké qua la mang cang xanh dam cling nhv cho ta cdm giac mau cla mang cang
bi dich vé vung tim.

O mau améc du d6 day mang bé nhat nhung lai thidu hut oxy nhiéu nhat, nghda la so
ion W* vaW?>" trén mdt don vi dién tich mang ala cao nhét do d6 mang c6 do truyén qua
kém nhat.Nguoc lai, mau ¢ c6 do day 16n nhat ( gan bang véi mau b) nhung lai duoc cung
cép du oxy dé oxy hda hau hét cac nguyén t&r W thanh W®" nén do truyén qua cliamang ¢
cao nhit. * Buong bao’ di qua cac dinh cwe dai clia phd truyén quaclia mau ¢ trong ving
bwéc song dai nam ngang gan véi phé truyén qua cia dé thay tinh ( khoang 91% ) vamang

trong suot.
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Két qua trén cling cho thdy khi moi trudng tao mang dugc cung cap thém oxy thi
quatrinh phan rng tai tao lién két gitta W va O dwoc tang cuong.

Tuy nhién c6 mot diém dac biét doi véi quatrinh oxy hdéa nay la phan rng khong
xay ratrén quang duong cac phan tlr oxit vonfram bay tir bia dén dé ma chi xay ra ngay
trén bé mat mang vatrong quéatrinh | ang dong mang.

Nhu vay déi voi téc dd 1ang dong mang 16n ( cong sudt phin xa cao ; &p sudt lam
viéc cia hdn hop khi nho ) thi &p suat riéng phan ctia khi oxy cling phai da |6n dé oxy hoa
hoan toan céc nguyéntlr W ngay trong quéatrinh 1&ng dong mang.

Dai v6i hé tao mang UNIVEX - 450, cong suat phun xa cho phép d6i voi biagom
WOj3; 1a 100W vi cong suat ngudn phin xa RF cao hon 100W bia ¢6 dau hiéu bi nit vi
nhiét.

Mat khac, dé lang dong mang vai téc do 1ang dong cao thi can thiét phai tao mang &
&p suét |am viéc thdp nhung chi & gii han 12107 torr vi & 4p suat lam viéc nhé hon 107
torr thi viéc phiin xa tao mang sé khé on dinh.

D36i voi hai thong s6 tao mang trén thi thwc nghiém da xéac dinh duoc téc do lang
dong mang trén dé cach bia 5cm la khonag3 0,414nm/s ; &p suat riéng phan cliaoxy can

thiét dé mang trong suét 1a B, > 0,dmtorr (Poz/ C = 0,242 mtorr/ (nmV/s)) ; v6i p sudt
riéng phan oxy thdp P, <0,05mtorr (Po;/ C = 0,12 mtorr/ (nm/s)) , mang c6 mau xanh

dam.Céc giatri nay dwoc tom tat rén bang 5.3

Bang 5.3

Bia phin xa WO,
Cong suéat phun xa 100W

K hoang céch bia dé 5Cf:

Ap sudt hon hop khi Ar +o, 10™torr

Ap sué i 3 >10™ torr
Ap suét oxy riéng phan

3. Anh hwéng ciiatéc dd 1&ng dong mang én su két tinh trong giai doan tao mam

clla mang
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Trong phan khéo sét ndy, WO; duoc lang dong trén dé thiy tinh véi ciing nang
lvong phiin xa cliangudn 50Wh. Nhiét do ban dau clia dé 14350 °C nhung sau qua trinh
phln xa, do quatrinh cap nhiét khogn6 duoc duy tri nén nhiét dd clia dé khong on dinh
maty giam dan.

Téc do mang dwoc thay déi bang cach thay déi cong sudt phin xa hod p suét 1am
viéc cliahon hop khi. Ap sudt riéng phan oxy di 16n (Poz / C > 0,3 mtorr/ (nm/s)) d& mang
thu dwoc c6 hop thirc tot vatrong sudt. Mang sau khi ché tao dwgc khao sét cdu trdc tinh
thé bang may phd XRD tai phan vién mo valuyén kim Thi Bc.

Céc ph6 XRD nay dugc trinh bay trén hinh 5.4 cho théy rang d6i véi mang cé téc
do6 1&ng dong thap 0,1nm/s mang hau nhr khong cho bt cir dinh phd XRD nao. O téc do
lang dong 0,14nm/s mang cho dinh phd véi cudong dd phd rét thdp tng voi mdt mang ( 001).
O t6c dd 1ang dong cao 0,58nm/s mang cho dinh (001) véi cwdng dd khé cao.

Si khéc biét vé trang théi tinh thé nay c6 thé dugc gidi thich rang trong qué trinh
lang dong mang nhiét do clia dé ban dau cao hon nhiét do tinh thé hoda clia WO; va sau dé
gidm dan

Sv két tinh trong mang chi xay ra trong giai doan dau ctia qua trinh lang dong mang
khi ma nhiét do dé van con cao hon nhiét do tinh thé hoa clia WO; . Trong khoang thoi
gian d6 néu tdc do 1ang dong mang cang cao thi do day clialdp WOj; két tinh cang 16n va
mang s& cho dinh phd cang cao. Nguoc lai néu técdd |ang dong mang quéa thép thi do day
ctialép mang co chiraphaWQO; tinhthé sé rat nho va 2thma65s chi khong thé hién duoc
dinh pho trén gian do XRD.

Hinh 5.4
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4. Anh huéng ctia sy 0 nhiét trong khéng khi lén hop thirc va trang théi két tinh
clla mang

a. Anh huéng ctia s G nhiét khéng khi 1én hop thirc mang

Mang oxit vonfram sau khi dwoc lang dong trong chan khong thuong ¢ dang téng

quét WO4.,, véi x > 0 . S thiéu hut oxy trong hop thirc mang tao cac tam mau W*" vaw>*
va nhitng c6 khuyét oxy. Trong phan khao sét ndy, nhitng mang duoc lang dong & &p suét
oxy riéng phan thdp (Po, / C < 0,1 mtorr/ ( nm/s)) cé mau xanh duoc tiép tuc 0 nhiét trong
khong khi & nhiét do 350° C trong 4 gi¢. Sau khi U nhiét mang tré nén trontg su6t hon
\ vata cd thé nhan thdy nagy bang mét thwdng. DO truyén quaclia mang trong ving br¢c
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s6ng 350nm — 1100nm sau khi nung duoc tang cao hon nhiéu so véi lic chuanung va
diéu nay co6 thé thay rd trén phd UV- Visclaching. (hinh 5.5)

Sy thay ddi nay cothé hiéulado & nhiét do U cao dacé sy khuyéch tén cliacéc
phan tlr oxy tlr ngoai khéng khi vao mang. Cac phan tr oxy nay oxy hoéatiép tuc cacion
W* vaW®" thanh cacion W® [am cho mat do cac tdm mau bén trong mang gi am va
mang trong sudt dan.

Nhu vay tuy thudc vao mat do cac tdm mau trong mang cao hay thap mathoi gian t
nhiét can thiét cling phai dwoc diéu chinh cho phu hop. V6i thoi gian G 4 gior & 350°C d
hco mang dwoc lang dong (rng vai ty s6 Po, / C = 0,096 mtorr/ ( nn/s)

V@i do day 940nm chuyén tir xanh ddm sang trong suét ( hinh 5.5a)

O mét truong hop khéc, cung voi thei gian va nhiét do 0 trén, mang duoc lang dong (ng
voi trvong hop khong b sung oxy ( Pz = 0) ¢6 do day 120nm chuyén tir mau cham dam

sang xanh nhat ma chua thé trong su6t. Mau xanh nhat nay cling c6 thé cdm nhan trén

ph6UV- Vis hinh 5.5b véi sy xudng thap clia dd thi trng ving dé so véi vang tim.
Hinh 5.5
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Trong phan nay khong di sau vao nghién c (ru thoi gian thich hgp cho viéc U nhiét,
tuy nhién d6i vai mang datrong sudt nho lang dong & &p suét oxy riéng phan du cao, viéc U

nhiét trong khong khi van dwoc xem |a cén thiét cho viéc tao hop thirc oxit vonfram t6t

nhat(WO,) trong mang mac du pho truyén quactaching hau nhu khong tahy dai .
Hinh 5.6

b. Anh hwdng ctia st G nhiét trong khéng khi 1én trang théi két tinh clia mang
Ngoai &nh hudng 1én hgp thi'c mang nhv & trén, quatrinh G nhiét & nhiét d6 cao

hon nhiét d6 tinh thé hda clia mang ciing sé gitip cho mang WO4 trong sudt vo dinh hinh

chuyén sang trang théi tinh thé, ké ca nhitng mang dwoc 1ang dong trén dé co nhiét do

bang nhiét do phong.

Hinh 5.7




Théac méc xin dua 1én dién dan tai: www.myyagy.com/mientay

Trén hinh 5.7 laph6 XRD clia cac mang oxit vonfram trén dé thly tinh thwong véi
céc dinh (1001) (020) va ( 200) cliaWO; sau khi nung & 350°C trong 4 gio. Truwéc khi
nung cac mang trong sudt nay co trang thai vo dinh hinh hoéc chi chira cac hat tinh thé rat
nhd & mirc khdng thé hién dwoc dinh phd nao trén gian do XRD.

Dai v6i nhitng mang duoc ché tao trén dé thay tinh trong diéu kién thiéu oxy
( mang c6 mau xanh ),viéc thanh [ap phatinh thé trong mang qua quétrinh U nhiét sé kho
khan va ton thoi gian hon rat nhiéu so véi mang trong sudt dwgc ché tao trén dé thay tinh
trong diéu kién dd oxy.Diéu nay cling cé thé duoc gidi thich lado co sy khuyéch tan cla
oxy tlr b& mat vao bén trong mang dé oxy héatéi da cac nit vonfram dén W .

Quatrinh nay xay ra lién tuc vatéc do khuyéch tan kém dan theo d6 sau clia mang.
Chinh dac trung khuyéch tan d& phavé trang tha can bang can thiét cho s tao mam két
tinh va phét trién tinh thé WO; trén bé mat mang.

Khi t6c khuyéch tan ctia cac phan tir oxy di nhd vanéu mang du day, hop thic
WO; £ dat dugc ngay sat bé mat mang truvdc tiénvasy két tinh trén bé mat mang sé
lam cham su tao thanh hop thctr WO; 6 16p bén trong clia mang, diéu nay han ché sy tao
thanh hgp phirc WO; va sy kéttinh & vung tiép gidp mang — dé thay tinh.

Thuwc nghiém cta phan nay cho thdy mang oxit vonfram duoc ché tao trong diéu
kién thiéu oxy trén dé thly tinh sau khi nung néng & nhiét dé 350°C trong khéng khi
trong 4 gi0, trang théi tinh thé clia mang dat dugc & dang céc hat tinh thé rat nho 1an trong
mang vo dinh hinh. S ton tai cllacéac hat tinh thé rat nhd nay ching téi khong phét hi én
duoc bang phd XRD nhwng c6 thé nhan biét duvgc ching trén phé Raman.

c. Anh huéng cliasy G nhiét trong khéng khi lén hinh thai bé mit clia mang

Sau khi mang oxit vonfram duwgc U nhiét trong khdng khi, ngoai viéc hop thirc
clia mang duoc cai thién vasy keét tinh bén trong mang duw gc tang cwdng thi hinh thai bé
mat clia mang cling co st thay déi dang ké. Két qua khao sét bang kinh hién vi lic nguyén

t* AFM bé madt clla mang truéc vasau khi G nhiét ( hinh 5.8)
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a) b)

Dva vao anh AFM ctia mang treéc khi nung ( hinh 5.8a) tathdy bé mat mang gho
ghé mang phét trién trén nhitng dinh nhon day dac. Sau khi mang dwoc di nung mngoai
ko khi véi nhiétdd 350°C, khi dé mang két tinh t6t hon va &nh AFM cho thdy hinh
thai trén bé mat mang cling bi thay doi nhiéu (hinh5.8b).

Céc dinh nhon day ddc trén bé mat mang chuyén thanh cac khoi [6n hon nhiéu lan.
Diéu nay chirng to cac phan tr oxit vonfram trong mang cé s dich chuyén trong thoi
gian nung dé tham giavao quatrinh két tinh vatéi lién két theo hudng gidm sai hdng
trong mang. Mang sau khi nung sé cho cau tric b6 chat hon.

K&t qua ndy pht hop véi hién twong dinh 950cm ™ trong phé Raman clia mang
khong con xuat hién sau khi mang duoc U nhiét va diéu nay cling sé dugc phantich rd &

phan khao sét ciu tric tinh thé mang bang phuong phap phé Raman.
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