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ABSTRACT

SnO; materials are attracting the attention of many scientists, because
nano-sized SnO, materials are applied to sensor, new energy,
semiconductors field, etc. A typical application when coating SnO,/Sb,03
on aluminum substrates is as a thermally conductive insulating material for
electronic components such as IC cooling, microprocessors, leds, ...
When changing factors such as pH solution, dipping time, calcination and
calcination temperature, the structure and morphology also change,
leading to changes in physico-chemical properties. The research on
synthesizing nano SnO/Sb>0s3 (0.6%) by hydrothermal method brings
very good results because this material has both insulating ability and high
chemical and electrochemical strength, low toxicity to environment.
Aluminum base is a material with mechanical strength (plasticity,
malleability), high chemical resistance, good heat dissipation. When
coated with SnO2/Sb,03 on an aluminum base, this material can
become a heatsink integrated board for accessories and electronic
equipment (resistance value from 5+ 15MQ, thermal conductivity
reaching 93.4% efficiency).

Gidi thiéu chung

hai...thi vat liéu ban dan SnO; thuan va pha tap d
va dang co rat nhiéu Ung dung va su quan tdm

Nghién cu cac tinh chat va ché tao cac loai vat liéu
mai tU oxit kim loai dang la mot trong cac hudng
nghién clu c6 nhiéu trién vong trong tucng lai.
Trong céc vat liéu oxit kim loai cé nhiéu Ung dung,
oxit thiéc (SnOy) dang dugc nghién clu rét nhiéu
trén thé gidi va da dat dugdc nhiing két quéa kha
quan.

V@i cac tinh chét nhu tra véi méi trudng, do réng
vung cam I8n, dé cling cao, gia thanh ré, khéng doéc

nghién cliu. SnO; céu tric nano s dung trong cdm
bién khi, lam chat xtc tac trong téng hap chét hitu
cg. Dac biét, nhiing tinh chat mdi nhu truyén nhiét,
cach dién cua vat liéu SnO; cd cdu tric nano da lam
tdng thém kha néng Ung dung da dang cla loai vat
liéu nay.

Mang hdn hgp oxit oxit thiéc, antimon
(SnO,/Sb,03) ¢ thé ché tao bang nhiéu phuang
phép khac nhau nhu: sol — gel, bdc bay nhiét, lang
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dong hoéa hoc, thiy nhiét,..O bai bao cao nay,
nhom nghién cu st dung phuong phap nhdng phd
- nhiét phan vdi cac uu diém nhu: dé thuc hién, gia
thanh ré, khéng yéu cdu moi trusng dac biét

Thuc nghiém va phuang phap nghién cdu
Ché tao mang hdn hgp SnO/Sb>0;3

Mau nhém st dung o kich thudc 60 x 10 mm, thyc
hién theo so do hinh 2.1. B& mat mau dugc tay ria,
danh béng bang gidy rép nudc clia Nhat (dé lam sach
I&p oxit trén bé mat).

Sau khi lam sach ca hoc, mdu vat dudc riia sach bang
xa phong, rita nudc, trang nudc cét, tdy hda hoc trong
dung dich con réi lai dugc rira sach va sdy kho.

M&u nhém sau khi lam sach dugc xi ly nén bang
xung dich axit oxalic 20% & nhiét d6 90°C trong 1
gid. Sau dé dugc ria sach bang nudc, trang nudc
cét, lau kho.

M3u nhém

Lam sach >« XU Iy nén

Y

Nhing phu 90°C

Say kho 70°C
- 450°C

Nung
1gid

Mang SnOz-Sbz0;

Hinh 2.1: So d6 quy trinh ché tao mang pht
Sn02/Sb203 trén nén kim loai nhém

Dung dich tao mang SnOz: hoa tan 155g/I SnCls vao
isopropanol, thém isopropanol dén géan vach dinh
muc 1000 mL roi l&c déu, sau do thém (5g, 10g, 159)
SbCls (thanh phan khéi lugng dd SbCls dau vao
tung Ung cho ba mau la: 0,3%; 0,6%; 0,9%) vao
dung dich trén, khudy déu dén khi dung dich tan.
biéu chinh pH bang 1,5 bang dung dich Hcl 20% dé
tranh sy thily phan clia mudi.

Mau sau khi rira rach dugc nhing trong dung dich
tao mang trong 5 phut & 90°C roi sdy khod mau roi
nung mau trong 16 nung & nhiét dé 450 °C trong 1
gid. Mau sau khi nung dugc quay lai qué trinh
nhing phl cho lan tao mang tiép theo. Mau thi
nghiém dugc 1ap di lap lai qua trinh tao mang 5 lan

theo cac vi tri nhdng phi chdng 18p khéac nhau tu
L1-L5 (hinh 3.7).

Ky thugt va cdc phudng phdp khdo sdt s dung
Phuong phdp 4 mdi do

Muc dich clia phuong phap 4 mii do la dé do dién
trés sudt cla bat ky vat liéu ban dan nao. N6 co thé
do mau vat s6 lugng I6n hodc mang mong, véi moi
loai mau s& cé phép tinh khac nhau. Hé do 4 mdii
do bao gébm 4 dau kim loai vonfram dat cach déu
nhau vd&i ban kinh hitu han.

Phuong phdp phdn tich nhiéu xa tia X (XRD)

Phuong phap nhiéu xa tia X dugc Ung dung réng rai
trong khoa hoc vét liéu va nghién cltu cdu tric tinh
thé cla vat liéu. Phuong phap nay cho phap xac
dinh nhanh, chinh xac cac pha tinh thé, dinh lugng
pha tinh thé va kich thudc tinh thé trung binh véi do
tin cay cao.

Phuong phdp kinh hién vi dién tr quét (SEM)

Phuang phap nay dugc st dung réng rai trong viéc
nghién ctu hinh thai bé mat cla mau, nhat 1a vdi
cac nghién cltu mau mang mong.

Phuong phdp khdo sdt ddc trung nhiét
Téng quéat déi vai vach cé n 16p:

tr, — tr,
Q= - F.T
i=1 }\i

Trong do:

n: s6 18p tudng.

i s6 th{ tu cla tudng tn va tr 1a nhiét dé cla 2
I&p ngoai cung (tr > tra).
Nhiét d6 cac I6p tiép xtc dugc tinh nhu sau:

q8; | . qdy __ q83
M'tz_tl Az_tTZ—I_

t1 - tTl -
Hiéu sudt truyén nhiét:
h=100%.Qich/Qip=100%. N2/ Ni

Hé do dd dan nhiét clia mau dudc ché tao tU hai
khdi try kim loai (Cu) Ny la ngudn nhiét va Ny la
ngudn nhan nhiét, c6 ® = 40mm. Bé mat tiép xuc
clia Ny va N> dugc gia cong mai bong dé tiép xdc
t6t, khad nang truyén nhiét la t&t nhat.

Sat bé mat ti€p xtc cta Ny va N, ta khoan mot 16
nhd dé 13p cap nhiét dé do nhiét dé Tq va T, cla
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chiing bang cac Keithley 2000 c6 cap chinh xac dén
0,01K.

D& khao sat quéa trinh truyén nhiét ta thay déi nhiét
d6 Ty theo thai gian nhd Ny dugc gan céc thanh
dién trg nhiét nudi bang ngudn cé digu khién. Mau
vat can do vdi kich thudc 60x10mm co dé day Tmm
dugc dat vao gilta hai mat mai nhan cta Ny va N,
(I6p pha dat tiép xdc ngudn Ny).

Khi tang hay gidm nhiét do Ty trén ban Ny kéo theo
su thay d6i clia T2 trén ban N, tUr dé cac s6 liéu
cta Ty va T & diéu kién can bang dugc dua vao
may tinh dé xr ly va do dan nhiét clia mau do o6
thé dugc xac dinh. Thuc hién hai qua trinh khi co
mau ta dugc nhiét do T, va khi khong c6 mau ta
dugc nhiét do T»".

Mau do

N1
\;1#3-"’

T2

2000
u."l. "r'-',- " G
2000
— FEEEEF %

Hinh 2.2: Sg d® mach do dac trung nhiét

K&t qua va thao luan

Két quad ché tao mang hén hgp SnO./Sb203 trén nén
nhém

Mang hén hap SnO,/Sb,0;5 trén nén kim loai nhém
(Al) dugc ché tao theo quy trinh hinh 2.1. Chup hinh
thai cdu trdc bé mat trén hién vi quang hoc két ndi
camera. Két qua thu dugc trén hinh 3.1, 3.2

Hinh 3.1: Hinh thai cau trdc bé m&t mau vat liéu sau
khi tao I&p pht

Hinh 3.2: Anh kim tuong bé mat va mat cit ngang
clia mau kim loai nhém sau 11an nhing pha
(d6 phong dai 200 1&n va 500 [an)

Ta thay sau khi nhing bé mat mau nhém (lem) vao
dung dich, trén bé mat da xuat hién mét I6p mang
phu khé dong déu va sit dac. Lép mang phd quan
sat dugc kh& min, dong déu, cé xudt hién mot s
vét vi nit véi dd réng I6n nhét khoang 0,5 mm
trén bé mat (3). Két qua nay cling cho thdy mang
oxit SnO»/Sb,03 phu trén bé mat nhém khong bi
hién tugng crack-mud (ndt gdy bé mat) nhu 1 s6
tai liéu da cong bd [7, 9, 10]. Két qud chup kim
tuong bé mat va mat cit ngang cla mau kim loai
nhoém sau 1 1&n nhdng phd (hinh 3.2) cho thédy co6
cac vét I8m trén bé m3t mau nhung khéng sau va
tuong déi dong déu trén bé mat nén. Biéu nay
chiing té da c6 phan Ung gilta dung dich tao
mang vd&i nén nhém. Lap lai theo quy trinh trén vdi
4 13n ti€p theo, m&i [an nhing sau thém 1 cm.

Két qua khdo sdt tinh chdt dién

Bo dién trd cla vat liéu sau khi & mang tai 5 vi tri
— tuang Ung vdi s6 1an nhing phd tac mang dugc
danh déu trén hinh 3.1, két qua dugc trinh bay &
bang 3.1.
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Bang 3.1: Tinh chat dién ciia mang hon hap
Sn0,/Sh,03 trén nén nhom

Vi Tri L1 L2 L3 L4 L5
PienTrdMQ)| 56 | 93 | 124 | 149 | 164

18
16

i
[ RS

Dién Tro (MQ)
[
(=]

(=T R S )

1 2 3 4 5
Vi tri khdo sat

Hinh 3.3: Bién trd tai cac vi trf [an nhing pht

Ta thdy gia tri dién trd tang dan (tU 5.6 dén 16,4M Q)
vé phia cudi ctia mau thi nghiém. Nguyén nhan 1a do
céc I8p pht xép chodng 1én nhau & céc [an thi nghiém.
Su tang dién trd khong tuyén tinh: do cac I6p phd phia
trong ngan can dung dich nhidng véi nén nhém va
mot ly do khac nlfa 1a dung dich nhing c6 gidm
néng dé mot chidt so vdi cac 1an nhing trudc do.
(quan sat bang mat thuong ta cling thdy phia dudi
clia mau cé nhiéu 1an nhing nén cd mau sdc dam
hon hinh 3.1. V&i cac gia tri dién trd trén, dd 16n dé
lam I6p cach dién cho Led va cac linh kién dién tu
trén bo mach.

Khdo sdt cdc yéu té dnh hudng dén cdu tric va tinh
chdt caa I6p phu

Anh huéng cia nhiét dé nhing phd téi hinh thdi
cdu truc va tinh chdt cia mang

Tién hanh thi nghiém tiép theo vdi thai gian nhing
phd thi tu la 25°C, 50°C, va 90°C, sau dé quan sat
hinh thai bé mat (hinh 3.4).

25°C 50°C 90°%C
Hinh 3.4: Anh hudng ctia nhiét dé nhing pht dén hinh
théi cau tric bé mat cla I6p phu trén nén nhdm
(d6 phong dai 40 [an)

T hinh 3.4 cho théy khi nhiing phd tac mang & 25°C,
nung & 450°C trong thdi gian 1 gio: bé méat mang kha
x6p va kém dong déu. Khi tang nhiét do nhing phd 1én
50°C, bé mat mang bang phang hon. Tuy nhién, khi
nhing pht tao mang & 90°C, bé mat mang bat dau
xudt hién nhitng vét 16m kha sau. Diéu nay co thé
do khi tang nhiét dé nhing phu, t6c dé pha v& céu
tric nén do qua trinh &n mon tang nén cac vét 1dm
do &n mon bé mat sau hon. Tién hanh chup kim
tuong bé mat va mat cat ding (hinh 3.5) dé xac
dinh cau trdc lién két gitia mang va nén.

- 1

Hinh 3.5: Anh hudng ctia nhiét dé nhiing phd téi bé
mat va cdu tric lién két ctia 16p phd 25°C, 50°C, va 90°C
(d6 phdng dai 200 1&n va 500 [an)

Bang 3.2: Chiéu cao chan bam tai cac nhiét dé khéc

nhau
Nhiét d6 nhung phd (°C) 25 |50 |90
Chiéu cao chan bam (um) 21 |35 |58

TU hinh 3.5 va bang 3.2 cho thdy & 25°C, bé mat
nén gan nhu khéng thay déi (chiéu cao chan bam
chi dat 2,1 um).

Hinh 3.6: Chiéu cao chan badm

Nhung khi tdng nhiét dé nhing phu 1én 50°C va
90°C bé mat nén da thay déi rd rét, dac biét la &
nhiét do nhing pha 90°C. & nhiét dé nay trén bé
mat nén da xuét hién nhitng vét I6m sau (5,8 um)
va kha déng déu trén bé mat nén do sy &n mon
cla dung dich tao mang vdi nén. Nhu vay nhiét do
https://doi.org/10.51316/jca.2021.056
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nhing pht cang cao, dé sau chan bam cang én,
dé badm dinh cla mang vdi nén cang tang. Khi
nhidng phu nhiéu 1&n 16p phd sé co cau trdc khit,
bén chic dam bao tinh két dinh cla I6p phu va thé
hién dugc tinh chét cta vat liéu nhing pha ( hinh
3.6).

Anh huéng cta thdi gian nhing phu téi cdu tric va
doé bén caa lép pha

Tién hanh nhing pht tao mang cac mau tao mang &
90°C, nung & 450°C trong 1 gi¢ vdi thdi gian nhing
phl thay 5 phut, 15 phit, 30 phut. Két qua trén hinh
37

30 phit
Hinh 3.7: Anh huéng clia thdi gian nhing phu tdi
hinh thai bé mé&t ciia mang (d6 phdng dai 40 lan)

5 phat 15 pht

3 phut (a), 5 phut (b) va 15 phut ().

Hinh 3.8: Anh kim tuong bé mat va mat cit diing clia
mau nhing phu trong (6 phong dai 200 va 500 1an)

K&t qua & hinh 3.7 cho thdy thdi gian nhidng pht co
anh hudng khéd nhiéu t&i hinh thai cau truc I6p

mang. Thdi gian nhing pht cang lau thi bé mat
cang xuét hién nhiing vét I6m sau va réng, nén bj
pha v& cang nhiéu (3n mon nén cang dién ra
manh). Trong khodng thai gian nhing pht tir 5 - 30
phut, nhing phd trong 5 phit c6 bé mat mang
tuong déi déng déu, vét I6m khéng qué séu co thé
dém bao cho mang bam dugc tét trén nén. Nhung
khi tang thai gian nhidng phd 1én 15 phdt, bé mat
clia mang xuat hién nhiéu chd 16m va vét 16m sau
hon kha nhiéu so vdi khi nhiing pht & 5 phit. Dac
biét khi nhing pht trong thai gian 30 phit, co thé
thdy trén bé mat xudt hién nhing vét I6m kha sau
va déu trén khdp bé mat, lam cho bé mat qua go
ghé khong dam bao do bén ca ly nén ta chi xét do
nham bé mat va su bién déi cla bé mat khi thay ddi
thai gian nhdng 3 phut, 5 phut va 15 phut dugc
khado sat kim tuong bé mat va mat cat ding cla
mau. K&t qua nhu trén hinh 3.8.

T hinh 3.8, c6 thé thdy khi thai gian nhing phd
thay déi thi bé méat cling nhu dé sau chan bam cua
I6p mang ctng thay déi. Thai gian nhidng phu
cang lau thi dé sau va doé réng clia chan bdm cang
I&n, dieu nay c6 thé do khi nhing phd 1au hon, do
3n mon cang Ién tao ra cac vét 16m sau, réng dan
dén moét lugng Ién dung dich tao oxit chifa nhiéu &
dé. Khi tién hanh nhiét phén tao ra Idp oxit khong
dong déu lam cho bé mat mau co nhigu chd go
ghé han so v&i mau cé thai gian nhdng phd ngan
hon. Co thé thdy thdi gian nhing phl cang ting
thi do sau chan bam cang ting, v&i mau dugc
nhing phl trong thai gian 5 phdt, bé mat cat
dung cho thdy chan bam co chiéu cao khoang 6,7
um (bang 3.3 va hinh 3.9) va xuét hién tucng déi
doéng déu. Tuy nhién khi thai gian nhing kéo dai
dén 15 phut thi chiéu réng va chiéu cao cla chan
bdm qua Ién (14,2 um) lam gidm dé bén cla Idp
mang phu, sé tdng dién trd va lam gidm kha nang
truy@n nhiét cla vat liéu.

Bang 3.3. Anh hudng cla thai gian nhiing phu dén

chiéu cao chan bam

Thdi gian nhing pht Chiéu cao chan bdm
(phat) (um)
1 13
3 4.1
5 6.7
7 8.9
9 10.7
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M 123

13 13.5

15 4.2
16
14
Eun
Elo
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§ 6
2
0

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Thei gian (phat)

Hinh 3.9: Anh hudng cua thdi gian nhing phu tdi
chiéu cao chan bam

Nhu vay, thdi gian nhing pht cd anh hudng kha 16n
dén hinh thai cau tric bé mat va do bam dinh cla
mang phu v&i nén. Thdi gian nhing pht cang tang
thi khd nang bam dinh ciia mang phu vdéi nén cang
tang. Tuy nhién khi thdi gian nhing phd kéo dai lau
sé lam cho chiéu réng va chiéu cao cla chan bam
qué I8n, lam gidm kha nang lién két ciia mang pht
véi nén. Do vay dé dam bdo mang phi c6 do bén
va kha nadng bam dinh t&t, nhing pht trong khodng
5+7 phut la t6i uu nhét va do cling la thdi gian
nhing phu cho cac nghién clu tiép theo.

Khdo sdt dnh hudng ctia ndng do SbCls téi hinh thdi
bé mdt va cdu tric mang phud trén nén nhom

DéE khado sat anh hudng clia ndng dé SbCls tdi hinh
thai bé mat cla mang phd, ta dua mau nhém
nhing phu trong dung dich tao mang ¢6 néng dé
SbCls thay déi trong khoadng tir 515 g/L. Tién hanh

59/l 10 g/. 15 g/l

Hinh 3.10: Hinh thai bé mat mang phd khi tao mang
trong dung dich c6 nong dé SbCls khac nhau.

TU két qua trén cho thdy ndng dé SbCls trong dung
dich tao mang pht hén hgp oxit cé anh hudng tdi
hinh théi c4u tric bé mat cia mang phu. Co thé théy,

ndng dé SbCls trong dung dich tao mang cang Ién
thi bé mat mang cang dong déu hon. BE lam ré hon
anh hudng cta ndng do SbCls tdi tinh chat va céu
trdc clia mang phu, gian dd nhiéu xa tia X cla cac
mau dugc thé hién & hinh 3.11.

1 WO qo @y ¢S
160 1 s’ + Sh:0:
4 PJ\ (212)
| - c
120 o Wit

= N

T v T v T M T T 1

20 30 40 50 60 70
20

cuong do pic

a5g/ ;b 10g/c 159/

Hinh 3.11: Gian do nhiéu xa tia X cia mang phu
tai cAc nbng dé SbCls khac nhau.

Két qua thu dugc cho thdy cac mau khao sat déu
xudt hién cac pic dac trung clia SnO; tai cac vi tri 26
= 27°, 34° 52° tuong Ung vdai cac ho mat (110), (107),
(211). Biéu do6 ching to SnCls d& bi nhiét phan thanh
SnOz. Bén canh do cling xuét hién thém pic cla oxit
Sh,0s tai vi tri 206 = 50,5° tuong Ung véi mat ho
(212), chiing minh cho sy hinh thanh mang hén hap
oxit Sn0»/Sb,05 trén bé mat nén. BE nghién clu
thém anh hudng clia ndng dé SbCls tdi kich thudc
tinh thé, cac tinh thé SnO, dudc tinh toan theo
phuong trinh Scherer dugc trinh bay két qua & bang
3.5

Bang 3.5: Anh hudng clia ndng do SbCls tdi kich
thudc tinh thé

N&ng dé SbCls (g/L) | Kich thudc tinh thé SnO; (nm)

5 0,3743
10 0,5632
15 0,4915

T bang 3.5, co thé thdy kich thudc tinh thé clia SnO;
tang lén dang ké khi tang ndng dé SbCls tr 5 g/L
thanh 10 g/L. Biéu nay cé thé do khi tdng néng dé
SbCls, Sb pha tap vao s& & dang Sb** ¢6 ban kinh
0,076 um thay thé vi trf cla Sn** c6 bén kinh 0,071
um [19] lam cho kich thudc tinh thé tang 1én. Khi tang
nong do SbCls 1én dén 15 g/L, kich thudc tinh thé
gidm manh tuy nhién van cao han so vai khi chi ¢6 5
g/L SbCls. Biéu nay cé thé do gidi han bao hoa cla
Sb pha tap trong mau SnO; [19].

https://doi.org/10.51316/jca.2021.056
92


http://doi.org/10.51316/jca.2020.056

Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 10 — issue 3 (2021) 87-97

Nhu vay trong khodng ndng do SbCls khado sat tai 5
g/L, 10 g/L, 15g/L déu cé su xudt hién cla oxit SnO;
va tinh thé SnO2 I6n nhat khi néng dé SbCls 1410 g/L.

Anh huéng cta @6 pH dung dich tao mang téi hinh
thdi va cdu tric cta mang pht trén nén nhém

Anh huéng cta dé pH cta dung dich tao mang téi
hinh thdi bé mdt mang phu

Dé khdo sat anh hudng clia d6 pH dung dich tao
mang dén hinh thai bé mat, tién hanh tao mang
trong dung dich cé dé pH thay déi trong khoang tir
0,7 dén 1,5 va chup anh SEM. Két qua nhu hinh 3.12.

a.pH=07b.pH="1cpH=12d pH=15

Hinh 3.12: Hinh thai c4u tric bé méat cla mang & cac
muc pH khac nhau

TU hinh 3.12 ¢4 thé thdy d6 pH dung dich tao mang
c6 anh hudng kha I6n dén hinh thai bé mat mang
phl. O muc pH = 0,7 va pH = 1,5 hinh thai bé mat
mang phu tuong déi bang phdng, déc biét bé mat
mang phu & mudc pH = 0,7 kh& min va sit. Tai muc
pH = 1,5 bé mat mang phu la min nhét trong cac
mau, tuy nhién b& mat mang xudt hién nhiéu vét
bong tréc sau 5 1an phu mang. Nhu vy, & pH = 1,5
khé& ndng bam dinh vao kim loai nén cuta I&p mang
phl 14 rat kém. O pH = 1,2, b& mat mang phd cé do
gd ghé cao va cac vét vi nit xuét hién kha nhiéu
déu vai dé rong khodng 1 um.

Nhu vay trong khodng pH da khao sat tu 0,7 dén 1,5
cho thdy mau dugc phd mang bang dung dich co
pH = 1 cb dd dac sit cao nhat, bé mat dong déu
nhét.

Anh hudng ctia dé pH cia dung dich tao mang téi
cdu truc cia mang phu

Gian do nhiéu xa tia X cla cdc mau sau khi phd
mang bang dung dich tao mang c6 dé pH khac
nhau tir 0,7 dén 1,5 dugc trinh bay & hinh 3.13.

24009 (0 gy @y SO

+ Sba0;

200 M'A‘MA Qi 15 gL

160 -

10 gL
120 4

5gl

20 30 40 50 60 70
26

apH=07bpH=1cpH=12d pH=15

Hinh 3.13: Gian d6 nhiéu xa tia X cla mang & cac pH
khac nhau

Két qua & hinh 3.13 cho théy gian do nhiéu xa tia X
3 cad 4 gia tri pH déu xuat hién cac pic dac trung
cla SnO; vdi goc 26 = 27°, 34°, 38°, 52° tudng
Ung vai mat ho (110), (101), (200), (211). C6 thé théy
3 ca 4 gia tri pH thi ciu tric cla mang thay ddi
khéng nhiéu. DE khao sat thém anh hudng clia pH
dung dich tao mang dén cdu tric clia mang pha,
kich thudc tinh thé SnO, theo phuong trinh
Scherer dugc trinh bay & bang 3.6.

Bang 3.6: Anh hudng clia pH dung dich tao mang
dén kich thudc tinh thé SnO;

pH dung dich tao Kich thudc tinh thé
mang SnO2 (nm)
0,7 0,3236
1 0,5872
12 0,4153
15 0,2932
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Hinh 3.14: Anh huéng ctia pH dung dich tao mang
dén kich thudc tinh thé SnO..

Bang 3.6 va hinh 3.14. Cho thédy pH dung dich c6
anh hudng kha Ién dén kich thudce tinh thé SnO..
Trong khodng pH khéo sat tur 0,7 dén 1,5 thi mang
nhing pht trong dung dich ¢c6 pH = 1 c6 kich
thudc tinh thé SnO; 16n nhét (0,5872 nm). Khi pH >
1 thi kich thudc tinh thé gidm dan dén khi pH = 1,5,
kich thudc tinh thé chi con 0,2932 nm bdng 1 nlta
so vdi khi dung dich c6 pH = 1.

Nhu vay, pH dung dich tao mang it anh hudng dén
c&u trdc mang phu nhung anh hudng kha 16n dén
kich thudc tinh thé SnO,. Mang nhing phd trong
dung dich c6 pH = 1 ¢ kich thudc tinh thé Ién
nhat.

Anh huéng cia dé pH téi khd ndng bém dinh cia
mang pha vao kim loagi nén

D6 pH cta dung dich tao mang d& cho thay anh
hudng kha Idn dén hinh thai bé mat cia mang
pht, tiép theo ta sé& xem xét anh hudng clia d6 pH
t&i khd ndng bam dinh clia mang phu vao kim loai
nén Al théng qua bé mat kim tuong va mat cat
ding clia cac mau nghién clu & pH tir 0,7 dén 1,5
dugc trinh bay & hinh 3.15.

(2) m=m

(0)
apH=07bpH="1cpH=12dpH=15

Hinh 3.15: Anh kim tuong bé mét va méat cit ding
clia mau pht mang & dung dich ¢6 pH khac nhau

G hinh 3.15, ¢6 thé thdy pH cua dung dich tao
mang c6 anh hudng kha I6n td&i bé mat kim tuong
clia mang phu. D6 pH cang cao thi d6 nhén cla
bé mat kim tuong cang 16n, dé g6 ghé cla bé méat
cang giam (co6 thé thdy qua mat cdt ding cua
mau). O mau dugc nhing pht trong dung dich c6
pH = 0,7, d6 sdu chan badm tang 1én kha ré (béng
3.7), lam cho hinh théi bé méat cla mang kha
phang va min. Diéu nay cé thé do khi d6 pH thap
(mdi trudng axit cao) &n mon trén bé mat nén
tdng. Hinh 3.15a, 3.15b cho thdy bé mat mang bi
an mon, tao thanh céac vét 16m, cac vét 16m nay
doéng déu va sau han so vdi khi nhing phd & pH =
1,2 va pH = 1,5. O mau pH = 1,5, bé& mat kim tuaong
tuong déi nhan, cac vét 18m xudt hién khong déu,
do6 sdu chan bam nho, day co thé la nguyén nhan
lam cho mang dé bi bong troc.

Trong khodng pH khao sét tir 0,7 dén 1,5, khi pH
cla dung dich tao mang tang thi chiéu cao chan
bam gidm manh (bang 3.7 va hinh 3.16) tur 13,1 um
vé 1,8 um. & mic pH = 1thi bé m&t nén bj &n mon
dong déu nhét, dé sau chan bam khong qua 16n,
kha nang lién két gitta mang va nén la I6n nhat.
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Bang 3.7: Anh hudng clia pH dén chiéu cao chan

bam
pH clia dung dich tac Chiéu cao chan bam
mang (M)
0,7 13,7
1 6,5
1,2 37
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12 \\
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5 8
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> 6 \
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0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6

pH dung dich

Hinh 3.16: Anh hudng ctia pH dung dich tao mang
t&i chiéu cao chan bédm

Céc két qua cho thdy d6 pH cla dung dich tao
mang c6 anh khé nhiéu t&i bé mat hinh thai va dé
bam dinh ctia mang hén hop oxit véi nén nhém,
pH dung dich cang thap thi d6 g ghé clia bé mat
mang phd cang tang va khd ndng bam dinh cla
mang d&i v&i nén cang tang.

Bang 3.8: Mot s6 thdng s6 chinh dé tao mang phu

hén hap oxit SnO2/Sb20s trén nén kim loai nhém

Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 10 — issue 3 (2021) 87-97

nang lién két cla mang vdi nén cho thdy ché dé
t6i uu dé ché tao mang hén hap oxit trén nén kim
loai nhém ¢é tinh chét t6t nhat dugc trinh bay &
bang 3.8.

Két qua khdo sdt tinh chdt nhiét

Tién hanh khdo sat tinh chat nhiét vat liéu sau khi
phi 16p mang hén hop oxit SNO/Sb.0s. Ta lua
chon mang c6 day ~ 6,7 um va dién tr&d 9,3MQ
thugc hién nhu hinh 2.2 va hinh 3.17.

\,
‘_.

ev00000e

90 (-1-X -1 06 =

Hinh 3.17: Khao sat tinh chat nhiét cla vat liéu sau
khi phu mang

Bang 3.8: Su truyén nhiét theo thdi gian cla mang
hén hop oxit SNO,/Sb>03 trén nén kim loai nhém

t (p) |Ti(°C) [ToCC) | T2'CC)| AT, | ATo | hin(%)

1 30 30 30 0 0 100.0

531 | 423 | 49 4.1 10.8 86.3

68.2 | 547 | 628 | 545 | 135 87.2

Théng s6

155 g/L SnCly, 10 g/L

Dung dich tao mang

SbCls, isopropanol, Hcl

Nhiét dé nhung pht 90°C
Thoi gian nhung phu 5 phut
Thdi gian nung 1gio
Nhiét d6 nung 450°C

Nhu vay tu két qua nghién clu anh hudng cla cac
yéu té nhu: phuang phép nhidng phd, néng dé
SbCls, d6 pH cua dung dich tao mang,..dén bé
mat hinh thai, cdu tric va tinh chét cla mang, kha

79.8 | 651 | 738 | 6.05 | 147 88.3

937|798 | 881 | 565 | 139 90.6

976 | 855 | 929 | 475 | 121 921
996 | 886 | 954 | 4.2 1 92.9

2
3
4
5 1882 | 7311 8.0 | 625| 151 89.2
6
7
8

10 [ 1011 | 918 | 978 | 3.35 9.3 93.9
12 11015 | 924 | 983 | 3.25 9.1 94.0

15 11016 | 925 | 984 | 3.25 9.1 941

Trung binh t7:15 3,76 | 1012 | 93.4%
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Hinh 3.18: Su phu thudc cla nhiét d6 T, (ngudn tan
nhiét) vao T1 (ngudn nhiét)

Khi thay d6i nhiét do Ty clia ban Ny (ngudn nhiét) tur
nhiét d6 phong (30°C) dén 100°C (gié tri trén bang 7
6 16n hon 1, 5 +1,6°C do d6 nhay dong ngét cla ro
re ngudn) trong gian 15 phut thi nhiét d6 T, & ban N,
(ngudn tan nhiét) do dugc nhu hinh 3.18.

Trong khodng thai gian dau ti.g nhiét tang nhanh va
c6 dang dudng cong déu & ca ba dusng Ty, Ty, T,
sau do nhiét do dat gié tri 6n dinh (tU phdt tha 10
trg di dat trang théi can bang). Tai t; (nhiét do
phong nén khong co su thay déi theo thoi gian
khao sat), hiéu sudt truyén nhiét hi(%) tai to - t7 tang
dan tir 86.3 = 92,1%. Do do6 dé tinh hiéu xudt truyén
nhiét vat liéu ta ldy trung binh tU t; dén tis so vdi
hiéu sudt qua trinh truyén nhiét khi khéng c6 mau
T ta dugdc: hn=93,4%. DO chénh léch nhiét do
ATyrns) =AT2 - ATo'=10,12-3,76 = 6.36°C. (ATyigr-115)
=6.36>3,76°C, do ngudn thu kha nédng truyén nhiét
clia Boéng t6t han hon hdp mang pht nén nhém
Tmm va tru déng la ngudn thu phié trén xa thoat
nhiét ra moi trudng xung quanh t&t hon tru déng
phia dudi do méat thoang va xa nguén Ny hon). Két
qua trén cho thdy I8p phd mang hdn hop oxit
SNO,/Sb>0s trén nén kim loai nhdm 1am vat liéu tan
nhiét cho led va cac linh kién dién t rat tot.

K&t luén

P3 nghién cliu dugc mang hdn hop  oxit
SNO,/Sb,05 trén nén kim loai nhém bang phuong
phap nhing phd phan hay nhiét tr dung dich SnCla
trong mai trudng isopropanol va HCl, mang phu thu

dudc sau khi ché tao co dién trd dat khoang 5 <15
MQ, hiéu sudt dan nhiét dat 93,4%). Bap Ung dugc
nhiém vu ma dé tai yéu cau.

P& khdo sat dugc anh hudng cla nhiét dé nhing
phl va thai gian nhing phd, ndng dé SbCls, pH cla
dung dich tao mang...dén hinh théi bé mat, ciu tric
va tinh chét cia mang phu trén nén nhém. Két qua
cho théy hinh thai bé mat, cdu trdc, dd bén ca ly
cla mang phu thudc rat nhiéu vao cac yéu té trén
va tU cac yéu t6 da khao sét, dua ra lya chon téi uu
cho I8p mang phu.

TU nhiing anh hudng da khao sat, diéu kién t6i uu
dé ché tao mang oxit bang phuong phap nhing
pht nhiét phan: Dung dich tao mang 155g/L SnCla,
10 g/L ShCls, isopropanol, HCl; pH dung dich tao
mang pH=1; Nhiét dé nhung phu 90°C; Thdi gian
nhung pht 5 phuat; Nhiét dé nung 450 °C; Thai gian
nung 1 gid. Kich thudc bé day trong nghién cu kha
nang truyén nhiét lya chon phu hap vdi tinh chét
dién (9,3MQ) 1a 6,7 um.

TU c&c nghién cliu da khao sat cho thédy cé thé ting
dung 18p mang hén hap oxit SNO2/Sb20s trong viéc
ché tao I6p keo tan nhiét cach dién trong cac linh
kién dién ti, den LED hodc vat liéu lam dé la hoan
toan kha thi.
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