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.
MO PAU

Dé dinh liéu buc xa, cac nha nghién ctru da sir dung nhidu phuong phap
dua trén co ché tuong tac giita birc Xa va vat liéu nhu: Co ché ion hoa, co ché
phat quang [nhap nhay, nhiét phat quang (Thermo-Stimulated Luminescence,
viét tit 1a Thermoluminescence — TL), quang phéat quang (Optically
Stimulated Luminescence — OSL), hda mau cua thuy tinh va chat déo, v.v.],
co ché phim anh, co ché nhiét lugng, co ché phan ung héa hoc. Dung cu thu
dong (Passive tool — bao gdm vat liéu, vo, tim loc,...) ché tao dua vao cac co
ché & trén dé dinh liéu birc xa dugc goi 12 lidu ké (Dosimeter) . Gia tri do lidu
phu thudc vao rat nhiéu théng sé thuc nghiém nhu: ché d6 do, khéi luong
mau, quy trinh thao tac. Do d6, dé gia tri do lidu duoc chinh xéac, can phai
nghién cau thoi gian t mau, thoi gian gia nhiét thich hop, cac liéu ké phai
duoc chuan dung khéi lugng va bd tri mau thich hop [1, 2].

Déi v6i dinh lidu bic xa c& nhan (Personal radiation dosimetry) trong
cac linh vuc an toan bic Xa, nguoi ta thuong nghién cau, ché tao lidu ké ca
nhan thu dong (Passive personal dosimeter) — Ia loai liéu ké nhiét phat quang
(TL dosimeter — TLD) dua trén co ché TL. Do ¢6 nhiéu uu diém nén TLD
duoc tng dung trong mét sb linh vuc nhu: Dinh liéu bic xa ca nhan, dinh liéu
brc xa mdi trudong, dinh tudi nién dai ¢ vat (Dating), xac dinh truong liéu
birc xa, danh gia liéu chan doan va xa tri cho bénh nhan y té, v.v. .

Nhiéu niam tro lai day, nhiéu loai vat liéu TL duoc nghién ctu, ché tao
thanh cong liéu ké va sir dung trong do liéu birc xa photon nhu CaSO,:Dy;
LiF:Mg,Ti .... [3]. Mot s vat liéu K,GdFs pha tap ion dat hiém c6 tinh chat
TL dap ung tét véi liéu bic xa beta, gamma va neutron, ...va duong cong
nhiét phat quang (TL glow curve) c6 hinh dang khac nhau, cho phép nghién
ctru kha ning do loc luya liéu bic xa hat nhan [4, 5]. Quan tdm nhat, loai vat
licu K,GdFs pha tap 10% Th*" c6 d nhay cao véi buic xa gamma va neutron
[6, 7]. Tuy nhién, nghién ciu vat liéu tng dung 1am liéu ké trong do liéu butc
xa hat nhan can nghién ctru tinh 6n dinh cia céng nghé ché tao vt licu, do
ddng déu bé mat cua vat liéu.

Tinh hinh nghién cizu trén thé gidi va ¢ Viét Nam

Trén thé gisi, ung dung lam liéu ké trong do liéu buc xa hat nhan dbi
véi cac vat lieu nhiét phéat quang nén K,GdFs rat dugc quan tdm. Véi xu
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huéng hién nay, nhiéu ngudn neutron duoc tng dung trong doi séng kinh té -
x4 hoi (10 phan tng hat nhan, cdng nghiép, ...), vi thé, cac co sd nghién ctu
dang nghién ctru/ché tao céc loai vat liéu méi dung dé do lidu bic xa hat nhan
theo phuong phap TL.

Vé tinh chat TL, cac hop chat Fluoride (F) pha tap véi ion dat hiém
(Rare earth — RE) 12 vat liéu day hara hen nham phat trién cac phuong phap do
lidu btrc xa hat nhan vi c6 d6 nhay TL khé cao. Viéc pha tap véi ion dat hiém
(nhu ™°Tb hay **Dy) c6 thé nang cao hiéu suit phat quang. Vi thé, huéng
nghién ctu, ché tao vat liéu K,GdFs pha tap Tb hay Dy c6 thé dung lam TLD
dé dinh lidu bc xa, dac biét 1a bic xa neutron ¢ ¥ nghia thuc tién va ¢ nhu
cau hién nay.

Cac két qua nghién ctru budc dau méi dua ra kha niang dinh liéu bac xa
beta, photon va neutron dung vat liéu K,GdFs:Tb, nhung chua di sdu vao cac
dic trung dinh liéu buc xa dé c6 thé tién toi nghién ctu va ché tao TLD ding
vat liéu K,GdFs5: Th.

Tai Viét Nam, cac nghién cau chuy@n sau vé ché tao vat liéu TL, vat
licu TL trén K,GdFs va K,YFs pha tap ion dat hiém tng dung trong do liéu
brc xa hdn hop va neutron duoc tién hanh béi nhdm nghién ctu cua Vién
Khoa hoc Vit liéu va Vién Nghién cau va Ung dung Céng nghé Nha Trang
(Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam) bat d¢au vao nhiing nim
2010 [4 - 8].

Tuy nhién, khao sat ban dau ciia nhitng nghién ciru trén cho thay vat liéu
c6 kha ning dé dinh liéu beta, gamma, neutron chua thuc hién hoan chinh méi
chi téng hop vat liéu cho mot vai l1an nghién ciu, chua khao sat va khang dinh
bao dam do ddng nhat theo cac mé ché tao va do on dinh ciia cac mé ché tao vé
mit dinh liéu bac xa. Hién nay, hudng nghién ctu vé loai vat liéu nay van
dang dugc nhom nghién ctu tién hanh tai Vién Nghién cau va Ung dung
cdng nghé Nha Trang va Vién Nghién ctu hat nhan Da Lat. Bé trién khai loai
vat liéu nay 1am lidu ké, trong do liéu birc xa photon va neutron trong twong
lai thi budc dau tién trong qué trinh 1 khao sat cu trac, d6 6n dinh cua quy
trinh ché tao vat liéu.

Muc dich nghién ctu ctia luan vin: Xac dinh thanh phan, cau tric vat
liu va do dong déu cua mau duogc ché tao dé danh gia d6 6n dinh cua quy
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trinh ché tao vat liéu K,GdF:Tb (10%) dang bot bang nghién ctu dap ¢ng
nhiét phat quang cua vat liéu vai birc xa hat nhan.

N@i dung cia luan vin gom co:

Nghién cizu téng quan

+ Thu thap céc tai liéu nghién ctru lién quan dén dé tai.

+ Xay dung dé& cuong chi tiét va hoan thanh phan téng quan cua luan
van.

Tién hanh ché tgo cac mé vt ligu K,GdFs pha tap Tb néng dé 10%
theo phirong phdp phan g pha ran tgi phong thi nghiém

+ Nghién cttu cac thanh phan nguyén liéu.

+ Nghién cau k¥ thuat lam khan KF.

+ K thuat nghién mau.

+ Nung mau thyc hién phuong phép pha ran.

+ K thuat sy va u nhiét san pham.

Khdo sat tinh 6n dinh cua quy trinh ché teo K,GdFs pha tap Tbh néng
do 10%

+ Po phd nhiéu xa tia X va do anh SEM ctia cAc mau vat liéu.

+ Khao sét céc tinh chat cau trdc vat liéu cia cac mau nghién cau

+ Chiéu buc xa tia X 18n mau vat liéu.

+ Phan tich céac s liéu thuc nghiém va danh gia tinh 6n dinh cua cac
mé vat liéu duoc ché tao.

Co s khoa hoc va tinh thyc tién caa dé tai: Cac noi dung chinh cua dé
tai gitp hiéu rd cac budc trong quy trinh ché tao vat liéu K,GdFs pha tap Tb
nong d6 10%, vé tinh chat nhiét phat quang, vé hinh dang, ciu tric tinh thé,
dugc quan tam trién khai nghién ctu, ché tao trén thé gisi va dong thoi 1a dé
tai nghién ciru va ché tao vat liéu K,GdFs tai Viét Nam.

Nghién ctru d6 on dinh caa quy trinh ché tao vat liéu K,GdFs: Tb nong
d6 10% qua cac mé ché tao nham dinh hudng tng dung 1am liéu ké trong do
lidu buc xa hat nhan.
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Chwong 1: TONG QUAN NGHIEN CUU

1.1.LY THUYET NHIET PHAT QUANG

1.1.1. Hién twgng nhiét phat quang

Hién tuong nhiét phat quang la hién tugng phat xa anh sang ciaa mot
vat liéu (chat ban dan hoic dién mai) sau khi chiéu xa bing cac buc xa nhu tia
X, tia alpha (o), tia beta (B) hoac tia gamma (y) khi bi nung néng [9].

Cu thé, hién tuong nhiét phat quang xay ra khi vat liéu ton tai cac mirc
nang lugng nam trong ving cam (bay dién tir va 15 tréng). Chiéu xa buc xa
ion hda vao vat liéu thi dién tir bi bat tai bay va 15 trong bi bat tai tam phat
quang. Trong qua trinh nung nong vat liéu bang kich thich nhiét, dién tir s&
nhan duoc nhiét niang va thoat ra khoi bay, dé phat ra photon, dién tur phai téi
hop véi 16 tréng tai tam tai hop. Néu thuc hién nang nhiét mét lan nira thi
dien tir thoat ra khoi by va khéng phat quang.

Hai qua trinh vat 1y co lién quan dén hién tuong nhiét phat quang cua
cac vat li¢u d6 1a [10]:

- Qué trinh hinh thanh céc khuyét tat trong mang tinh thé dong vai trd
cac bay va tam tai hop trong vat liéu.

- Qua trinh tich Iy cua cac dién tich trong bay do chiéu xa va qua trinh
tai hop dién tur - 16 tréng do cuong d6 buc nhiét phét quang.

1.1.2. Co ché nhiét phat quang

Pé giai thich céc tinh chat nhiét phat quang, c6 thé su dung ly thuyét
vung nang luong cua vat ran [9]. Khi nhiét do rat thap thi mét tinh thé ban
dan hodc dién moéi 1y tudng cd c4c mic ning lwong nam trong ving hda tri s&
bi chiém day bai cac dién tir. O mot ving khéc, cac mic nang luwong con
trong (nghia 1a chua bi chiém boi cac dién tr) goi 1a viing dan; ving nay tach
khoi vang héa tri boi mot khe nang lugng (Xem Hinh 1.1).
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© Vung héa tri ©

Hinh 1.1. M6 hinh don gian nhiét phdt quang gom 2 mire doi véi hat tdi dién
la dién tir

+ Muc T — bay dién tu, chi ¢6 kha niang bat dién tir trong viing dan bay
dién tir (Trap) nam & phia trén mac Fermi — E; can bang va trude khi mau bi
chiéu xa mirc ndy & trang thai hoan toan bi tréng.

+ Mic R (Recombination Center — RC) — bay 16 tréng, c6 kha ning bat
15 trong trong ving hoa tri va bat dién ti tir ving dan nén dong vai trd tim tai
hop.

Cac dich chuyén cho phép:

(1) Qua trinh ion hoa.

(2), (5) Qué trinh bay dién tu, 16 tréng twong ung.

(3) Qua trinh giai thoat dién tir ra khoi bay bang nhiét.

(4) Qua trinh phat quang khi tai hop.

Khi chiéu xa bai cac tia bic xa (tia UV, X, gamma, neutron...) vao vt
liéu thi cac buc xa ion hda nguyén tir trung hoa, lam bat dién tir 1én ving dan,
dé lai ving hoa tri mot 15 trong va tao ra cap dién tir va 16 tréng (dich chuyén
1). Trong ving dan, ving hoa tri, dién tir va 16 trong chuyén dong tu do va bi
bat tai cac bay. Bién tar mudn giai phong khoi biy, thi can dét ndng vat liéu
lén mot nhiét d6 nhat dinh, khi d6 nang luong cia cac dién tir ting 1én du
ning luong dé thoét ra khoi bay va nhay 1&n trén ving dan (dich chuyén 3).
Dién tir s& khong thé ton tai lau trén ving dan ma phai tai hop véi 15 trong.
Qua trinh tai hop va btc xa ion hoa (dich chuyén nguoc véi 1) tai tdm phat
quang (dich chuyén 4), hay tai bay (dich chuyén 2) s& c6 c4c hat mang dién tu
do tham gia. Bién tir, 16 tréng tu do tai hop truc tiép, ning luong dugc giai
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phong ra dudi dang birc xa séng dién tir (photon). C6 thé xay ra truong hop
mot phan ning luong dugc giai phong ra dung dé kich thich mot tam huynh
quang (tdm nay co thé triing véi tam tai hop). TAm huynh quang phét xa &nh
sang tré vé trang thai co ban va tham gia hai qua trinh chinh: qué trinh tai hop
Vi 16 tréng tai tim phat quang dé phat bic xa ion hod va qué trinh tai bay.

Khi cac dién tir tu do bi tai bay thi chi sinh ra nhiét ma khong phat
quang. Do d6, su phét quang chu yéu 1a do sy tai hop vai 16 tréng tai tam phat
quang (dich chuyén 4, 5).

Tom lai, khi c6 sy dao mat do tir trang thai can bang nhiét dong sang
trang thai nara bén va hdi phuc cudng bic nhiét vé trang thai can bang ban
dau thi nhiét phét quang xay ra.

1.1.3. Vat liéu nhiét phat quang

Vit liéu nhiét phat quang 1a vat liéu c6 kha nang hap thu va tich liy
nang luong ion hda trong qué trinh bi phoi chiéu béi céc buc xa nhu tia X, a,
B hoic y. Khi bi ¢t ndng, nang lwong s& dugc giai phong dudi dang anh sang.

Véi muyc dich huéng toi ché tao lieu ké (TLD), céac vat liéu TL phai c6
mot s6 dic tinh sau [3,9]:

- Puong cong tich phan biéu dién mdi lién hé gitra cudong do nhiét phat
quang va nhiét do co cau trac dinh chinh rd rang, va nhiét 6 cua dinh chinh
trong do liéu birc xa nam trong khoang tir 150°C dén 400°C.

- Cuong do6 nhiét phat quang phai ti I& tuyén tinh tét véi liéu chiéu buc
xa. Hiéu suat phat xa cao va ngudng lidu thap dé c6 dugce d6 nhay cao. Sy 6n
dinh cua gia tri do khi luu trir ¢ nhiét @6 phong hay fading nho (mat do dién
tir bi bat trong bay sé& suy giam theo thoi gian, kha nang luu trit niang luong tir
lic btc xa dén luc do s& giam gy nén sai s trong do liéu). Cudng do nhiét
phat quang it phu thudc vao nang lugng caa buc xa.

- Vat lidu c6 nong do pha tap toi wu dé c6 do nhay TL cao nhat.

- Vit liéu phai dong nhat (ddng déu mau), khdng chiu anh hudng cua
moi truong, cd kha nang tai sur dung.

Vit liéu nhiét phat quang da duoc nghién ciu va sir dung trong do lidu
phong xa nhu trong céng nghiép, y té, méi trudng, nghién cau hat nhan...
Trong d6 cac vat lieu: CaSO,:Dy, LiF:Mg, Ti thé hién do nhay véi buc xa
gamma, tuy nhién d6 nhay cua chling véi cac loai bt Xa beta va neutron déu
thap. Vi vay, viéc tim kiém cac loai vat liéu nhiét phat quang méi thoa man



13

cac yéu cau khit khe vé do nhay, do tuyén tinh, d6 fading... v6i cac loai tia
birc xa khac nhau 1a nhu cau can thiét [4, 5]. Nhitng vat liéu méi sau khi ché
tao can nghién ctru chi tiét cac tinh chat nhiét phat quang lién quan dén linh
vue do liéu [9]. Mot sb co sé bat dau nghién ctu vé cac vat liéu K,YFs va
K,GdFs pha tap véi Dy va Tb, c¢6 chtra thanh phan Gd nhay véi neutron bang
phuong phép thay nhiét [6]. budc dau nhitng nghién ciu cho thiy, nguyén té
Gadolinium c6 tiét dién bat neutron nhiét rat cao (4,9.10* barn) va hop chat
fluoride pha tap dat hiém c6 tinh nhiét phat quang kha manh nén nguyén t6
nay dic biét thich hop trong tng dung liéu ké neutron [7].

O Viét Nam, mot s6 niam trd lai day cac co sé nghién ciu thudc Vién
Khoa hoc Vat liéu, Vién Nghién cau va Ung dung céng nghé Nha Trang —
thuoc Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam, Pai hoc Hué, ... di va
dang nghién ctru vé mot sé vat liéu TL nham hudng téi tng dung trong dinh
lidu birc xa (chu yéu 1a dinh lidu birc xa photon) trén co s¢ nghién cau va ché
tao mot s6 vat liéu nhu: CaSO4:Dy; LiF:Mg,Cu,Na,Si; Al,O;; Li,B,0-:Cu;
Sr3B,06:EU*"; Sr3B,06:Eu**; K, YFs:Th; .. .[8,11- 13].

Lién quan dén vat lieu K,GdFs:Th, nham hudng téi ung dung trong
dinh liéu buc xa, Vién Nghién ciu va Ung dung cong nghé Nha Trang d3
budc dau nghién ctu va ché tao duogc vat liéu K,GdFs: Tb dang bot, khao sét &
nhitng gié tri ndng do pha tap Th 2%, 5%, 10%, 15% va 20%, theo phuong
phap pha ran véi diéu kién phong thi nghiém nho. Trong d6, két qua cho thay
vat ligu K,GdF5 pha tap 10% Tb c06 tin hiéu nhiét phat quang cao va tuong
dbi phu hop sir dung 1am lidu ké birc xa hat nhan [1,2,4,7,14 - 18]. Tuy nhién,
dé trién khai str dung vat liéu nay 1am liéu ké can nhitng nghién ctru sau hon,
mét trong nhitng vain dé do6 1a khao sat tinh on dinh cua vat liéu qua cac mé
ché tao.

1.2. BUC XA HAT NHAN VA CAC PHUONG PHAP GHI PO

1.2.1. Birc xa alpha

Hat alpha (o) 1a mot dang burc xa hat ion hoa c¢6 nang luong cao, khéng
c6 kha nang xam nhap vao cac md. Hat alpha gém hai proton va hai neutron,
lién két voi nhau thanh mot hat giéng nhu hat nhan nguyén tir Helium. Do do,
hat alpha c6 thé viét 1a He®, c6 tc do khoang 20.000 km/s va khdng truyén
di xa trong khong gian [20].
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Buc xa alpha dugc phét ra bai cac nguyén tir cua cac nguyén té nang
nhu Uran, Radi. Radon va Plutoni.

Mot s6 ddc diém cua buc xa alpha:

- Lép ngoai cing cua da ngudi hap thu duoc nén bic xa alpha khdng c6
kha nang xuyén qua da.

- Vat liéu phat ra alpha c6 thé gay nguy hiém néu vat liéu duoc hit phai,
nudt phai hoic hap thu qua vét thuong ho.

1.2.2. Burc xa beta

Buic xa beta 1a mot dang birc xa ion hda do mét sb loai hat nhan phong
xa phat ra, la tén goi chung cua positron (e *, B ) va dién t (e, B ), phat ra
trong qué trinh phén ra beta ctaa hat nhéan va cua neutron ¢ trang théi tu do voi
van toc khoang 100.000 km/s.

Tia beta dugc phat ra tir cac vat liéu phong Xa nhu Triti; Carbon-14;
Photpho-32; Stronti-90.

DPong vi Stronti-90 (*°Sr) thé hién tinh phéng xa, cd chu ky ban ra
28,90 nim, phan ra tia B~ dé tro thanh *°Y voi mot ning lwong phan ra 1a
0,546 MeV. Sau d6, nguyén t6 nay tiép tuc phan rd B tré thanh *Zr véi ning
luwong phén ra 2,28 MeV.

Mot s6 dic diém cua birc xa beta:

- Btic xa beta c6 thé xuyén qua I6p da cta con ngudi, néu mic do phat
xa beta voi ning luong cao dugc chiéu dén da trong mot thoi gian dai thi
ching c6 thé gay ton thuong da va ton thuong sau hon.

- C4c chat phat ra btc xa beta c6 thé ¢ hai néu hap thu va lang dong
bén trong co thé.

Trong sb ba loai btrc xa phd bién do cac chat phong xa phat ra (alpha,
beta va gamma), beta c6 kha ning xuyén thau trung binh va kha ning ion héa
trung binh. Mac du cac hat beta phat ra bdi cac vat liéu phong xa khac nhau
c6 nang lugng khac nhau, nhung hau hét cac hat beta bi chin lai boi mot vai
milimét nhém. Khi chung giam tdc trong vat chat, cac electron phét ra cac tia
gamma tht cap, c6 kha niang ddm xuyén siu hon so véi ban than beta. L&
chan bao gdm cac vat liéu co trong luong nguyén tir thip hon, tao ra cic
gamma c6 nang luong thap hon. Khi di xuyén qua vat chat, mot hat beta bi

giam toc do twong tac dién tir va c6 thé phat ra tia X birc xa ham.


https://en.wikipedia.org/wiki/Alpha_particle
https://en.wikipedia.org/wiki/Gamma_ray
https://en.wikipedia.org/wiki/Aluminium
https://en.wikipedia.org/wiki/X-ray
https://en.wikipedia.org/wiki/X-ray
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Buc xa beta tir nhiéu san pham phan hach hat nhan thudng vuot qua toc
d6 anh sang trong vat liéu (bang 75% téc do anh sang trong chan khong). Do
do, blrc xa beta ¢6 cuong do cao tir cac thanh nhién liéu caa 10 phan Gng .

1.2.3. Buirc xa gamma

Buic xa gamma (tia gamma) 12 buc xa dién tir ¢6 tan sé cuc cao. Bic xa
gamma khong lam thay d6i ham luwong proton cua hat nhan nén 4n dinh hat
nhan. Vi nang lugng I6n nén tia gamma c6 kha nang ion héa manh trong moi
truong vat chat, di duoc nhitng khoang cach 16n trong khdng khi, ¢6 kha niang
dam xuyén manh va khéng bi anh hudng boi dién treong hoac tr truong. Khi
tuong tac ion hoa tia gamma mat dan ning luong, khdng thuan nhat vé budc
s6ng va photon hién ra cac vét ion hoa cé dang duong thang [21].

Tia gamma duoc tao ra do sy phan ré cac chat phong xa nhu Co-60 va
Cs-137. Trong doi song, tia gamma duoc st dung rong réi trong nhiéu nganh
nhu: an ninh, ché bién thuc pham, y té, dau khi, co khi, quan sy, khai khoéng,
khoa hoc vat liéu, xay dung, ...

1.2.4. Bire xa tia X

Tia X hay tia Ronghen 1a mét dang song dién tir, cd budc song khoang
0,01 nm dén 10 nm, ngén hon tia tir ngoai, dai hon tia gamma. Tia X c6 dac
diém tuong tu nhu tia gamma, duoc tao ra trong ong tia X va khdng cé tinh
phdng Xxa.

Tia X c6 thé dugc tao ra boi hai hiéu tng khac nhau. Céc tia X ning
lugng tuwong doi thap, dugc phat ra boi cac electron khi ching thuc hién
chuyén d6i giita cac muc niang lwong khac nhau trong nguyén ta. Nhirng tia X
nhu viy 6 ning lugng xac dinh bai cac sb hiéu nguyén tir va su chuyén tiép
dién tr. Nang luong cao nhét c6 thé dat dugc theo cach nay 1a sy chuyén doi
cuia mot electron khdng lién két sang mirc k cua uranium (115,6 keV). C4c tia
X nang luong cao hon véi pho nang lugng rong dugc phét ra béi cac electron
duoc gia téc khi chung di qua gan hat nhan nguy@n ta va bi dién truong 1am
léch hudng. Tia X dugc tao ra theo cach nay c6 phd lién tuc cia ning luong
photon kéo dai tir khoang 30 keV cho dén niang lwong cuc dai bang dong ning
cua electron t&i [6]. Tia X cuc manh c6 thé di qua I6p nhém day vai mm ma
khong bi hap thu hozc phan tan nhiéu. Do dé, cac tia X dugc sir dung dé kiém
tra hinh anh bén trong cac vat thé, thuong dugc dung kiém tra hanh 1y tai an
ninh san bay, dé chup X quang trong y té [22].


https://vi.wikipedia.org/wiki/T%E1%BA%A7n_s%E1%BB%91
https://vi.wikipedia.org/wiki/Ion_h%C3%B3a
https://vi.wikipedia.org/wiki/Ion_h%C3%B3a
https://vi.wikipedia.org/wiki/Th%E1%BB%B1c_ph%E1%BA%A9m
https://vi.wikipedia.org/wiki/Y_t%E1%BA%BF
https://vi.wikipedia.org/wiki/D%E1%BA%A7u_kh%C3%AD
https://vi.wikipedia.org/wiki/C%C6%A1_kh%C3%AD
https://vi.wikipedia.org/wiki/Qu%C3%A2n_s%E1%BB%B1
https://vi.wikipedia.org/wiki/V%E1%BA%ADt_li%E1%BB%87u
https://vi.wikipedia.org/wiki/X%C3%A2y_d%E1%BB%B1ng
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Mot sb wu diém cua viéc str dung tia X so véi viéc sir dung ngudn bic
Xa gamma:

- C6 thé thay d6i nang lwong ctia chum tia X bang théng sé dién cao ap
(HV) dé khao sat cac vi tri (d6 sau) khac nhau trong vat thé.

- Bao dam kiém soat vé van dé an ninh.

Dbi voi may phat tia X duoc cau tao gdm hai bo phan chinh: hé diéu
khién qua trinh phat tia va dng phat tia X. Ong phét tia X nhan ning luong
dién va bién thanh hai dang ning luong: buc xa tia X va nhiét nang. Trong do,
nhiét nang chiém khoang 99%, chi khoang 1% nang luong bién thanh tia X.
Ong phét tia X 12 ng chan khdng gom hai dién cuc andt va catét. Ngudn dién
thé cao giita andt va catét sinh ra cac electron ty do, & catdt duoc gia toc dén
andt véi van tdc cao va twong tac voi vat chat bia sinh ra bic xa tia X.

Ban chait cua bic Xa alpha, beta, gamma, tia X duoc biéu dién Hinh 1.2.

Hat alnha (2n, 2p)

Hat beta (€-©or#) <

Tia X hoac tia gamma

Gidy/ da Bé téng

Hinh 1.2. Birc xa alpha, beta, gamma, X

1.2.5. Birc xa neutron

Buc Xxa neutron la mot dang buc xa ion héa biéu hién dudi dang cac
neutron ty do, khéi lugng gan bang khéi luong proton (khoang 1,6.10%" kg).
Buc xa neutron c6 thé xuyén qua vat chat twong doi dé dang vi khong c6
tuong tac dién vai cac electron, dién tich trong hat nhan nguyén tir.

Alpha, beta c6 thé gay ra su ion hoa tryuc tiép va cac ion hinh thanh c6
thé do ludng duoc nhung neutron thi twong tac bang cach va cham voi
nguyén tir. TOy thudc vao goc do, toe do va kich thude cua cac thanh phan
trong nhitng lan va cham, ma neutron chuyén khoang 0 — 100% ning luong.

Cac hién tugng dién hinh I1a phan tng téng hop hat nhan su phan hach
hat nhan gay ra su giai phong cac neutron tu do, sau do6 phan ng vai cac hat


https://vi.wikipedia.org/wiki/%C4%90i%E1%BB%87n_t%C3%ADch
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nhan cua cac nguyén tir khac dé tao ra cac dong vi méi. Bén canh dé, mot sb
ngudn neutron dugc thuc hién bang cach két hop cac ddng vi phat alpha nhu
polonium hoic bic xa véi berili. Mot nguon neutron nhu “*Cf do phan hach
tu phat (Xem Hinh 1.3).

Hat nhan o Hat beta

phong xa

Hatnhan bia  Tia gamma
tirc thoi

Hat nhan
san pham

Tia gamma
tré

Neutron

Hat nhan
hop phan

Hinh 1.3. Birc xa neutron

1.2.6. Cac phuong phap ghi do birc xa

Co0 6 hiéu ung vat ly khac nhau khi burc xa hat nhan tuong tac voi vat
chat duoc sir dung trong phuong phéap va k¥ thuat ghi do buc xa.

- Hiéu &ng ion hoa,

- Hiéu &ng nhap nhay,

- Nhiét phat quang,

- Céc co ché hoé hoc,

- Hiéu tng d6t ndng,

- Co ché sinh hoc.

1.3. TONG QUAN CHE TAO VAT LIEU THEO PHUONG PHAP
PHA RAN
1.3.1. Co sé ly thuyét
Phan tng pha rin 1a phan tng dic trung bang tuwong tac gitra chat ran
vé6i chat ran khi nung nguyén liéu & nhiét do cao. Trong qué trinh c6 thé xay
ra nhiéu qua trinh hoa, ly phuc tap nhu: qua trinh thiéu két, qua trinh tao
thanh khuyét tat trong mang tinh thé, twong tac hoa hoc, qua trinh chuyén
pha, ... [7].
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Phan ¢ng pha ran chi xay ra tai bé mit tiép xdc tai hai pha rin cua chat
tham gia khi nung hon hop. Nhiét do phan tng, cac tdm phan ung dugc hinh
thanh & bén canh cac khuyét tat hay tai cac cau truc tinh thé vira méi bi phan
hay, ty 1& voi tée do cta phan tng pha ran. Ban dau, mang pha cii bi x6 léch
phat trién 1am cac tdm phan tng ting dan va tao diéu kién cho tam méi xuat
hién. Téc d6 phan ung tang 1én nhanh chéng néu céc tam nady ton tai doc l1ap
hodc phu 1én nhau tao thanh mot mat théng nhat. Sau do, téc do phan tng
giam xudng khi bé mit ranh gisi pha giam. Quéa trinh khuéch tan céc chat
phan ung trong san pham quyét dinh toc d6 caa phan tng pha ran. Bén canh
d6, toc @6 phan ung con phu thudc vao kich thuéce cua hat, cac khuyét tat
trong mang tinh thé, cau tric cua nguyén lidu, thanh phan cua hon hop va san
pham.

Nhu vay, phan ang pha ran xay ra chu yéu dua trén co ché khuéch tan
trong tinh thé bang céach di chuyén céc nat trong, cac ion hay cac nguyén tir
xen kg&.

1.3.2. Cac yéu td anh huong

- Cau trdc tinh thé

Ngoai thanh phan hoéa hoc va thanh phan pha, phan ¢ng pha ran con
phu thudc vao cau tric mang tinh thé. Khi chat chuyén dén bé mat phan tng
trong qua trinh khuéch tan thi ning luong hoat hda va nong do caa chat ran
phu thudc vao trang thai tinh thé. Sy sai léch cau tric do sy ton tai khuyét tat
khong can bang tac dong va diéu nay lién quan dén hinh thai caa tinh thé.

- Kich thudc hat

Kich thudc hat tac dong dén téc d6 phan tng nén anh huong dén qué
trinh khuéch tan ciing nhu chat lugng caa san pham. Dién tich bé mat riéng s&
tang 1én khi nguyén tir dugc nghién nho, diéu nay 1am tang dién tich tiép xdc
giita cac hat nguyén liéu va lam xuat hién khuyét tat & bé mat. Ngoai ra, yéu
cau vé do déng déu cua san pham ciing anh hudng dén cac yéu té nhiét d6 hoa
tan, dién tich bé mat, nhiét do néng chay, ning lwong bé mit, bé day caa Iop
san pham, tuong tac hoa hoc, ...[19].

- Nhiét d6 nung

Thong sé co ban anh huong dén téc do phan tng 1a nhiét do. Theo Van
Hoff, nhiét do ting 1én 10°C thi phan tng tang 1én 2 1an - 4 1an theo biéu thtc
sau:
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kt+10
Y = 1.1),
" (L.1)
trong do v: hé s6 nhiét do

k: hang s6 toc do.
Biéu thuc hé sd khuéch tan bién thién theo nhiét dé nhu sau

D=D, & e (1.2),

trong do Q: nang lugng hoat hoa.

1.4.MOQT SO PHUONG PHAP XAC PINH CAU TRUC VAT LIEU

1.4.1. K¥ thuit nhiéu xa tia X

Nhiéu xa X-ray (Powder X-ray diffraction) 1a k¥ thuat phan tich, cung
cap théng tin cau trdc tinh the, giai doan, dinh hudng tinh thé va cac thong s6
cau tric khac nhu: cac khuyét tat tinh thé hay kich thudce trung binh hat [23].

Ban chat cua nhidu xa tia X 1 hién twogng cac chim tia X nhiéu xa trén
cac mat tinh thé cua chét ran. Cac pho nhiéu xa cuc dai va cuc tiéu dugc tao
nén do tinh tuan hoan cua cau tric tinh thé. V& ban chat vat 1y, thi nhidu xa tia
X gan gidng véi nhidu xa dién tir va su khac nhau trong tinh chat pho nhiéu
xa do su khac nhau vé tuong tac giita tia X v&i nguyén tir, su tuong tac giita
dién tir va nguyén ta. Ky thuat nhidu xa tia X duoc str dung dé phan tich cau
trdc chét ran hay vat liéu.... Pinh cta nhidu xa X-ray duogc tao ra do su giao
thoa ctia mot chiim tia X nhidu xa & goc d6 nhat dinh tir b& mat mang tinh thé
trong mot mau. Sy phan bd cia cac nguyén tir trong mang tinh thé 1a dic
trung cua cac dinh giao thoa.

Nhiéu xa tia X dang sir dung rong réi trong viéc xac dinh cac vat liéu
tinh thé chwa biét nhu: khoang chat, k§ thuat va sinh hoc, hop chat vo co
trong cac cac nghién cau vé khoa hoc vat liéu, dia chat, khoa hoc méi truong.
Cac ¢ng dung nhiéu xa tia X bao gom:

- Xac dinh dic tinh cta cac tinh thé vat liéu;

- Po db tinh khiét mau;

- X4c dinh cac khoang chit hat min nhu dat sét va dat sét hdn hop;

- Xac dinh kich thuéc don vi tinh thé;

- X4c dinh céac thanh phan cua cac khoang chét;

- X4c dinh céu tric tinh thé st dung Rietveld;
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- Thue hién do dac két ciu nhu: sy dinh huong cua cac hat, trong mot
mau da tinh thé [24].

Nhiéu xa X-Ray vat liéu bot 1a phuong phéap sir dung cho cac mau da
tinh thé, sir dung rong rai nhat trong viéc xac dinh cau truc tinh thé bang céch
chiéu vao mau mot chim tia X hep, song song, ning lugng hep. Thuc hién
quay mau va cam bién thu chim nhidu xa trén mot duong tron dong tam, sau
d6 ghi lai cwong d6 chum tia phan xa va pho nhiéu xa (xem Hinh 1.4).

Detector

,
; 20
Ngudn phat tia X / <
-

0 “Mau

Hinh 1.4. Nhiéu xa tia X

Ph6 nhiéu xa 1a biéu dd biéu dién cuong d6 nhidu xa véi 2 lan goc
nhidu xa (260). Ddi véi cac mau dang mang maéng, thuc hién chiéu tia X téi
mau dudi goc rat hep dé tang chiéu dai tia X twong tac véi mang mong, gitt ¢6
dinh mau va chi quay cam bién.

Dbi v6i cac miu don gian nhat, cac tim dién tich cach nhau mot
khoang d, cuong d6 tdn xa Ién hon tao giao thoa cong huong, thoa man
phuong trinh Bragg [24].

ni=2dsné (1.3),

trong do A: budc song tia X

d: khoang cach giira hai mat phang tinh thé ké tiép
trong ho cac mat phang tinh thé

0: goc gitra tia toi va mat phan xa

n: bac phan xa (s6 nguyén duong).

Utu diém va han ché ciia nhiéu xa tia X.

* Uu diém:

- Khi x4c dinh mot khoang chit chua biét c6 két qua nhanh (<20 phat).
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- Thiét bi XRD twong ddi phé bién véi chi phi trung binh.

- Cung cép thong tin dinh lwong khoang chét

- Giai thich dir liéu tuong ddi don gian.

- Chuan bi mau don gian.

* Han ché:

- Khi xé4c dinh céc vat lidu chwa biét thi cac vat liéu phai dong nhét.

- Phai c6 thu vién tham chiéu chuan cua cac hop chat vo co.

- Vit liéu dang bot thi yéu cau mau c6 tir 0,1 gam.

- Vat liéu dang hon hop thi gioi han phat hién 1a ~ 2% mau

- Ung dung xac dinh don vi 8 tinh thé, viéc 1ap chi muc cac mau cho
cac hé tinh thé khong dang cu phuc tap.

- Cong huang bé mat xay ra do anh hudéng caa tin hiéu “phan xa” & goc
cao.

1.4.2. Chup anh SEM

SEM (Scanning Electron Microscope) 1a kinh hién vi dién tir c6 thé tao
ra anh ctia bé mat mau véi dé phan giai cao bang cach st dung mét chum dién
tar hep quét trén bé mat mau. Chum dién tir s& tuong tac voi Cac nguyén tir
nam gan hoic tai bé mat mau sinh ra cac tin hiéu (buc xa) chira cac thdng tin
vé hinh anh cua bé mat miu, thanh phan nguyén té va tinh chit dan dién
8, 18].

Céc tinh nang cua SEM:

- Quan st bé mat mau chat ran & cac do phong dai khac nhau.

- Do sdu trudng quan sat 16n hon rat nhiéu so véi kinh hién vi quang
hoc, cho phép thu anh Iap thé.

- Phan tich thanh phan nguyén té cua ving quan sat khi két hop véi dau
thu pho tan xa nang lugng tia X.

Nguyén ly hoat dong va su tao anh SEM

Viéc phat cac chum dién tr trong SEM giéng nhu viéc tao ra chum dién
tr trong kinh hién vi dién tu truyén qua, tic 1a dién tir dugc phét ra tir sing
phong dién tr (phat xa nhiét, hay phat xa truong...), sau d6 dugc ting tic.
Tuy nhién, thé ting toc cua SEM tir 10 kV dén 50 kV vi su han ché cua thau
kinh tir nén viéc hoi tu cac chum dién tir ¢ budc song qua nho vao mot diém
kich thuéc nho s& khé khan. Dién tir sau khi phét ra, sé ting toc va hoi tu
thanh mot chum dién tir hep (c& vai traim Angstrong dén vai nanomet), sau do


https://adtechnology.vn/danh-muc/zeiss-2/kinh-hien-vi-dien-tu-ion/
https://vi.wikipedia.org/wiki/K%C3%ADnh_hi%E1%BB%83n_vi_%C4%91i%E1%BB%87n_t%E1%BB%AD_truy%E1%BB%81n_qua
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quét trén bé mit mau nho cac cudn quét tinh dién. Do phan giai cia SEM
duogc xac dinh tir kich thude chum dién tir hoi tu, tuy nhién, kich thuéc nay bi
han ché boi quang sai. Ngoai ra, do phan giai cua SEM con phu thudc vao
tuong tac gitra vat liéu tai bé mat mau vat va dién tir. Khi dién t tuong tac
véi bé mat mau vat, s& ¢ cac birc xa phat ra, su tao anh trong SEM va céc
phép phan tich duoc thuc hién théng qua viéc phan tich cac buac xa nay (Xem
Hinh 1.5).

Chum tia dién tir thir cap

(~30kV)

Tin hiéu tia X

- Tin hiéu dién t& thir cap (SE)

K Tin hiéu dién tir Auger
—]
Khu vuc tan xa tin hiéu
dién tir chiéu toi

Dong dién hap thu

Tin hiéu dién tr tan
xa nguoc (BSE)

Hinh 1.5. Nguyén [y hoat dong va su tao anh trong SEM

TIEU KET CHUONG 1

Chuong 1 trinh bay dwoc ly thuyét cac néi dung:

- Ly thuyét co ban va co ché nhiét phat quang.

- Ban chdt, dac diém cua céc birc Xa hat nhéin va cdc phwong phép ghi
do.

- C&c khai niém vé phwong phdp phan g pha rdn va cac yéu té anh
huéng dén phdn veng nhu: kich thuéc hat, cdu trac tinh thé, nhiét d@é nung ...

- Cac phuwong phdp xdc dinh cdu trac vat liéu nhuw: ky thudt nhiéu xq tia
X va chup anh SEM.
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Chwong 2. POI TUQNG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU

2.1. POI TUQNG NGHIEN CUU
2.1.1. Cac tinh chat héa Iy ciia nguyén liéu
Cac nghién cau trong luan van bao gom viéc ché tao K,GdFs pha tap
ion dat hiém Tb** theo phwong phéap phan wng pha ran. Cac nguyén liéu duoc
st dung bao gdm KF, GdF; va TbF; mua tir hdng Sigma-Aldrich (99,99%),
cac vat liéu nay cd nhirng dac tinh héa ly néu trong bang 2.1.
Bing 2.1. Céc théng sé héa Iy ciia nguyén liéu

Héa chat
KF GdF; TbF;
Dbac tinh

Mau sic Khéng mau Mau trang Mau trang

Ngoai hinh Dang tinh the, de | ;. 4 14y Tinh thé ran
chay nudc

Diém nong chay | 858°C (khan) 1312°C 1172°C

Nhiét do soi 1502°C 3273°C 2277°C

Nguyén tir lwgng | 57,998 g.mol™ | 214,234 g.mol™ | 215,924 g.mol™

Mat do 2,480 g.cm™ 7,047 g.cm™ 7,230 g.cm®

- C4c hop chat GdFs, TbF; ¢6 cau trdc tinh thé duoc biéu dién & cac
hinh 2.1a, 2.1b

q ; terbium(III) fluoride

a. Mang tinh thé cua GdF, b. Mang tinh thé cta TbF,
Hinh 2.1. Cdu triic mang tinh thé GdF; va ToF,
(Vien Khoa hoc Vit liéu Quéc Gia Nhdt Ban)
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- Bac tinh KF:

+ Nhiét d6 nong chay 858°C.

+ Tinh hat am cao trong khéng khi nén hoa chat ton tai dudi dang
KF.2H,0.

Cac hoa chét dugc sir dung trong thuc nghiém thé hién Hinh 2.2.

b. GdF3 c. TbF3
Hinh 2.2. C4c hda chdr dwoc sir dung trong thuc nghiém

2.1.2. Céc thiét bi dwoe sir dung

Trong thi nghiém nay, ching t6i sir dung cac thiét bi tai phong thi
nghiém Vat Iy tng dung — Vién Nghién cau va Ung dung cong nghé Nha
Trang gdm co:

- Can dién ta: Céac nguyén liéu duoc can bang can phan tich CP224S
chuan nai, kha ning can dugc 220g, 46 doc duoc 0,1mg do hing OCE san
XUat v&i d6 chinh xac va do tin cay cao.

- C6i mi néo

- Thuyén teflon.

- Thuyén graphite tinh khiét.

- Lo nung kiéu dung (nhiét dé dugc diéu khién véi do chinh xac 10°C).

- Hé thdng théi khi tro (Nito va Argon).

(Xem Hinh 2.3).



Can di¢n tu Coi1 nghién bang ma nao
£ i ) i

i ——

Hé thoi khi tro
Hinh 2.3 .CAc thiét bi duroc sir dung trong thuc nghiém
(Vién Nghién cizu va Ung dung Cong nghé Nha Trang)

Hé 10 nung kiéu dtng
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2.1.3. H¢ phat tia X

Chung toi di st dung ngudn chiéu tia X trén hé phat tia-X “RF-
200EGM?2” (hang/nudc/nam vién tro: Rikaku/Nhat Ban/2017) [25] dugc dat
tai phong thi nghiém chuan liéu btc xa cdp 3 (cdp co sd) (TSDL) — Vién
Nghién cttu hat nhan Pa Lat (xem Hinh 2.4), cac dac trung cua hé phat tia X
dugc trinh bay trong Bang 2.2.

a. Ong phét tia X “RF-200EGM2” b. Ban diéu khién may phat tia X
Hinh 2.4. H¢ diéu khién may phat tia X
(Vign Nghién cuieu Hat nhan Pa Lat)

Bing 2.2. Cdc théng soé dic trung cia hé phat tia X “RF-200EGM?2”
1 [Pién cao ap 70 ~ 200 kV (budc thay ddi 2 kV)
STD mode: 5 mA
LOW mode ~ 4 mA

Ong tia X: Ceramic

2 |Cuong do dong dién

3 |C4u hinh dau bong phat tia X Kich thudc tiéu diém (danh dinh):
2,0 X 2,0 mm?
4 |Tam loc tia ¢ dinh Aluminum 2mm + Beryllium 1mm
Pau phat 320 x 320 x 632 mm®
5 [Kich thudc . . -
B0 dieu khién 360 x 340 x 208 mm
Pau phat 28,0 kg

6 [Trong luong

Bo diéu khién 17,2 kg
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7 [Ngudn cip 1 pha - AC 190 — 240 V 50/60Hz
STD mode: 3,7 kVA

LOW mode: 2,8 kVA

Chat cach dién cua dau phat Khi SF6

Phuong phap lam mat dau phat Tén nhiét cudng birc

8 |Cong suat tiéu thy

2.1.4. May do phé nhiét phat quang

Hé théng doc lidu nhiét phat quang Rexon UL-320 (Hang Rexon,
USA) (xem Hinh 2.5) bao gém: mét may doc tin hiéu nhiét phat quang va mot
may tinh chay hé diéu hanh Windows XP c6 cai dit phan mém diéu khién,
mot man hinh VGA. Hé doc liéu nhiét phat quang Rexon UL-320 dung dé
xac dinh liéu buc xa (B, v, neutron va tia X) va duoc tng dung trong viéc dinh
lidu birc xa c& nhan. Hé doc liéu UL-320 dung cho cac dang vat liéu nhiét
phat quang nhu dang bot, dang vién nén, dang que, .... Phan mém kém theo
chay trén Windows XP cung cip kha ning kiém soat, cai dit nhiéu théng s6
khac nhau d6i véi cac chat nhiét phat quang khac nhau va kha nang xu ly,
quan Iy tap tin luu trit. Phan mén co thé st dung doc 1ap vai hé doc lidu
Rexon UL-320, gilp viéc phan tich s6 liéu da do chu dong hon. Mau TLD
dugc do tu dong, nhiét do trong qua trinh do dugc xac dinh bang cam bién
hong ngoai. Khi chu trinh TLD hoan thanh, dudng cong nhiét phat quang,
nhiét do, sé dém s& duoc hién thi va luu trir trong cac tap tin phan tich.

Hinh 2.5. H¢ doc liéu Rexon UL-320
(Vién Nghién ciru Hat nhan Pa Lat)
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Cac thdng sb k¥ thuat co ban cua hé doc lidu nhiét phat quang Rexon
UL-320 duoc trinh bay trong Bang 2.3.
Bing 2.3. Théng so ky thudt co ban ciia hé doc liéu Rexon UL-320

TT Pic tinh ky thuat Théng s6
Nguon dién, dong 230 VAC/50 Hz, 0,7 A
Vit lieu TLD Chip, que, dia, vién, bot

3 | Thoi gian chu trinh TLD

0 — 3 phdt. C6 thé diéu chinh trong
khoang 1 s.

Hé théng nung chat nhiét phét
quang

Nung néng truc tiép véi TTP 10 nit
D¢ chia nhiét d6 nho nhat: 1°C

Dai nhiét do: d¢én 500°C

Kiém soat nhiét do: 10 diém

Do chinh xac; 1°C

5 | B&o céo s6 liéu TLD

Puong cong nhiét phat quang véi do
chia 100 ms

6 | Cao thé 0— 2000 VDC
Piéu kién méi truong:
7 | Nhiét do 5°C dén 40°C
Do am 5 —95% khong ngung tu

8 | Lap trinh chu ky nhiét do

Ngudi dung kiém soat, ¢6 thé lap
trinh chu ky 10 diém.

2.2. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.2.1. Phwong phap ché tao vit liéu
Trong dé tai, vat liéu K,GdFs voi nong do Tb pha tap 1a 10% mol duoc
tinh toan theo phuong trinh nhu sau:

2KF +90%GdF, +10%TbF, — K,Gdyy, Thy,, F; (1.4)

Tt phuong trinh phan Gng, c¢6 thé tinh cac khéi luong nguyén liéu
thanh phan theo céc cong thirc sau:

- M (g) 1 khéi luong cua vat lidu can ché tao.

+ Khéi luong cia KF:

Mke (9) =M * 2 * 57,998/ [(0,9)*330.230 + 0,1*331.920] (1.5)

+ Khéi luong ctia GdFs:
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Maarz (9) =M * 0,9 * 214.234/ [(0,9)*330.230 + 0,1*331.920] (1.6)
+ Khéi luong ctia TbFs;
Mrprs (Q) = M * 0,1 * 215.924/ [(0,9)*330.230 + 0,1*331.920] (1.7)
Vit liéu K,GdFs:Th duoc ché tao bang phwong phéap pha rin theo quy
trinh Hinh 2.6.
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Lam khan KF & 120°C

(trong moi trudng khi tro) GdF, TbF,

Can céc thanh phan

\ 4

Tron, nghién: KF + GdF, + TbF,

(trong mo1 truong khi tro)

A 4

Dit vao thuyén va nung & 620°C

|

Rira (nudc cit, con)

\4

Say kho

U nhiét (400°C)

Y

Doéng gbi (mdi goi 20 mg)

Hinh 2.6. So d6 ché tao vit liéu K,GAFs pha tap ion Th (10%)
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Buac 1: Lam khan KF

Cho KF.2H,O dugc lam khan trong ng teflon trong 10 nung véi moi
treong khi tro. Qua trinh lam khan KF dugc thuc hién tir nhiét @6 phong Ién
dén 120°C trong thoi gian 3 — 4 ngdy. Qua trinh nay can kiém tra thuong
xuyén cho dén khi KF khan hoan toan (xem Hinh 2.7).

Hinh 2.7. Kiém tra d khan cia KF.2H,0

Budc 2: Tién hanh can cac nguyén liéu can thiét

Khéi lwong cac hoa chat caa KF khan, GdF;, TbF; sir dung dé ché tao
4 mé vt lieu K,GdFs pha tap Tb ndng d6 10% tinh toan theo phuong trinh
(1.5), (1.6), (1.7) duoc trinh bay theo Bang 2.4.

Bing 2.4. Khoi luong (gam) cdc héa chdt dwoc sie dung theo 4 mé

Tén KF GdF; TbhF;
Me¢ 1 0,9715 1,6133 0,1793
Me 2 1,0438 1,7333 0,1926
Mé¢ 3 1,1575 1,9221 0,2136
Me 4 0,9874 1,6397 0,1822

Quaé trinh can nguyén nguyén liéu duogc thé hién trong Hinh 2.8.



Hinh 2.8. Can nguyén liéu

Budc 3: Qua trinh nghién mau

Sau khi cac nguyén liéu duoc cin theo dung ti 16 nhu Bang 2.4, tién
hanh nghién KF, GdF; va TbF; trong c6i mé ndo. Qua trinh nghién duoc thuc
hién hoan toan trong moi trueong khi tro. Thoi gian thuc hién lién tuc trong
120 - 180 phut (xem Hinh 2.9). Bu6c nay rat quan trong dé dam bao kich
thudc cac hat rat nho, dong déu nhau, cac hon hop khuéch tan tot trong qué
trinh phan Gng pha ran (xem Hinh 2.10).

Hinh 2.9. Thiing lam mdu va nghién mdu
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Hinh 2.10. Mdu sau khi nghién

Buéc 4: Nung mau

Dit san pham vao thuyén graphite tinh khiét va nung mau trong hé 10
nung kiéu ding c6 cung cap khi tro lién tuc & nhiét do 620°C trong thoi gian
5 ngay dén 6 ngay.

San pham sé& duoc dé nguoi dén nhiét ¢ phong. Vat lieu K,GdFs sau
khi duoc tong hop c6 thé két tinh dudi dang vién nén, mau trang (Xem
Hinh 2.11).

Hinh 2.11. Mdu sau khi nung

Budc 5: Rura va say kho mau

Vién miu s& duoc ria sach véi nudce cat va con nham loai bo tap chat
bam bén ngoai trong qua trinh ché tao va thanh phan KF (néu con).

M3u bot s& dugc sdy khd & nhiét do 120°C khoang 24 gid. Mau sau khi
say khd can can lai & dam bao khéi luong khdng bi hao hut trong qué trinh
rica, thanh phan KF dam bao tham gia hét vao phan tng va khong bi ton dong
sau qué trinh nung (Xem Hinh 2.12).
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Hinh 2.12. Mdu bét sau khi sdy khé

Budc 6: U nhiét

Mau bot sau khi duoc say khd duoc u trong dng thay tinh chiu nhiét &
nhiét d6 400°C trong thoi gian 30 phut.

Budc 7: Déng gbi san pham

Sau khi 1 nhiét, mau s& duoc lam ngudi & nhiét do phong. Mau san
pham c6 dang bot, mau trang, min va khdng hat am trong madi truong khong
khi. Mau duoc luu trong cac ampul va chuyén dén co so thuc nghiém chiéu
Xa.

2.2.2. Cac k¥ thuat xac dinh tinh chét ciia sain phim

- K§ thuat nhiéu xa tia X

Chung t6i da tién hanh giri mau va do pho nhiéu xa tia X do trén may X
X Pert, str dung Cu-Ka ¢ bude song A= 1,5406 A° tai trudmg Dai hoc qudc gia
Changwon — Han Quéc.

Cac mau K,GdFs pha tap Th véi nong 6 10% dugc thyc hién ¢ ché do
g6c 1a 20 trong khoang tir 15° dén 70°, budc 0,01°, nhiét do do 1a 25°C.

Muc dich cua qué trinh xac dinh cau tric vat liéu va tinh chi sé.

- Chup anh SEM

Cac mau vat liéu duoc chup anh SEM trén may Tesco MIRA-II tai
truong Pai hoc quéc gia Changwon — Han Quéc, dién ap hoat dong & muc
15kV.

Muc dich xem xét hinh thai bé mat vé do dong nhat, déng déu bé mat
cua vat liéu d3 duoc ché tao.
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2.2.3. Nghién ciru dap wng nhiét phat quang vat liéu K,GdFs:Tb
(10%) véi lidu birc xa tia X

2.2.3.1. Cdc buéc ciia qud trinh chiéu liéu birc xa tia X

buong cong nhiét phat quang cua vat liéu K,GdFs:Tb chiu anh huéng
cua nhiéu yéu té khac nhau, chang han nhu: Khéi lwong mau chiéu, Thoi gian
nung, u mau chiéu, cudng do lidu chiéu, dién cao &p, bé tri mau ...

Trong pham vi dé tai, ching tdi sir dung ngudn bic xa tia X dé khao sat
thém d6 6n dinh caa cac mé vat lieu K,GdFs: Thb di ché tao. Mdi miu sé duoc
can vai khdi lugng khoang 20 mg va cting mot mic liéu 10 mSv.

Cac budc chiéu mau nhu sau:

* Budc 1: Can mau chiéu K,GdFs: Th (10%)

Tién hanh can mau vat liéu can chiéu bang can phan tich dién ti 4 sd
BP121S chuan noi, max 120 g, d6 doc duoc d = 0,1 mg véi d6 chinh xac, do
tin cay cao. Qua trinh cAn mau dugc thé hién trén Hinh 2.13.

Hinh 2.13. Qud trinh cin mau

* Budc 2: Thuc hién qua trinh chiéu chuan tia X

- Khéi lugng chiéu khoang (20 mg + 1 mg) dua vao tuyp nhua den hinh
tru ¢6 nap (chiéu cao ngoai H = 14 mm; duong kinh ngoai ® = 5 mm; chiéu
cao trong H = 8 mm; duodng kinh trong ® = 2 mm) duoc danh sb theo thi tu.
Sau khi cac tuyp mau dugc can s& dugc chtra trong tai nilon dé thuc hién
chiéu chuan tia X, mdi tdi c6 khoang 4-8 tuyp mau (20 mg + 1 mg) tuy vao
s6 lugng mau dang bot, xem Hinh 2.14.
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Hinh 2.14. Mdu vét trueée khi chiéu

- Thuc nghiém chiéu miu bang buc xa tia X trén may phat tia-X
“RF-200EGM2” tai TSDL dugc b tri theo so do thi nghiém Hinh 2.15.

Tam loc Tam loc
,C0 san bo sung

Pau
do/mau do

Truc chum
burc xa

Hinh 2.15. So dé bé tri va hinh anh thuc nghiém do sudt liéu trén may phdt
tia-X

- Thiét bi dau phat tia X khi dugc chiéu tia Laze va mau chiéu duoc dit

trén phantom thé hién Hinh 2.16, 2.17.
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Hinh 2.16 .Hé dinh vi tdm trieong chiéu bang tia Laze

Hinh 2.17. Mdu vdt dat trén phantom
Diéu chinh thiét bi phantom dit & vi tri chiéu chuan (truong liéu)
L = 1 m so v&i ddu may phat tia X dé chiéu mau. Xem Hinh 2.18.

Hinh 2.18. Diéu chinh vi tri chiéu ciia phantom



38

2.2.3.2. Po phé nhigt phdt quang

Pé tién hanh khao sat d6 6n dinh cua vat liéu can dénh gia mic do bién
thién vé dap tmg cta cac lidu ké ca nhan trong cung mot mé. Trude hét, chuan
bi n liéu ké trong ciing mot mé da khir tin hiéu vé gia tri va luu gilt chung sau
khi khir trong diéu kién thong thuong. Tiép theo, thuc hién chiéu n liéu ké voi
cing mot gié tri lidu chuan.

Khi tién hanh do, chung t6i dung hai gia tri lidu chiéu H, va H,. Trong
d6, H; c6 gia tri bang 10 1an gia tri ngudng phat hién va bang 0,5 mSv va H,
c6 gia tri bang 10 mSv cua n mau duoc doc trén hé doc liéu nhiét phét quang
Rexon UL-320 va x4c dinh gia tri Xmax, Xmin trong mdi thi nghiém.

Sau d6, ap dung cong thuc (1.8) tinh ti s ddng nhat cua mé dé lam tiéu
chuan dénh gia:

H, = Zma = Xmin 10094
X min (1.8)

Qua trinh do phd nhiét phat quang ciia mau sau khi chiéu tia X duoc thé

hién trén Hinh 2.19.

ol

Hinh 2.19. Po phé nhiét phat quang ciia mau sau khz chiéu tia X
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TIEU KET CHUONG 2

Chuong 2 trinh bay cdc néi dung:

Khéi lwong cac thanh phan nguyén liéu va cdc budc trong qué trinh
ché tao 4 mé ché tao K,GdFs:Th pha tap 10% theo phdn ing pha ran trong
moi truong khi tro.

Do phé nhiéu xa X-ray va chup dnh SEM mdu K,GdFs véi cac mé thu
dwotc.

Thuec hién chiéu xa mdu véi nguon birc Xa tia X va do phé nhiét phét
quang trén hé doc lieu Rexon UL—320 ddi véi cac mé vt lidu khac nhau, xdc
dinh cdc théng sé nhiét phét quang cia phé nhiét phat quang cua vat liéu.
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Chuwong 3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. KET QUA CHE TAO MAU

Mét s6 y&u cau trong qua trinh ché tao mau thu duoc:

- Khi thuc hién 1am khan KF can si dung éng nhua teflon, vat liéu nay
cé nhiét d6 nong chay 327°C, khéng bi an mon, bén va khéng c6 phan tng
véi hda chat dé 1am khan KF trong méi trudng khi tro.

- Phan ng pha ran phai dugc thuc hién & nhiét @6 khoang 70% so véi
nhiét d6 ndng chay cua KF (858°C).

- Trong qué trinh ché tao vat liéu, phai lién tuc cung cap khi tro cho 10
nung Kiéu dung dé dam bao khdng xay ra phan ung cua KF véi khdng khi va
khong pha hay thuyén graphite ¢ nhiét do cao.

- Bé dam bao do 6n dinh va do dong déu cua san pham, cac mé déu
duoc nung & nhiét do 1a 620°C trong thoi gian 5 ngay.

Két qua cac mau K,GdFs pha tap Tb vai nong d6 10% thu hoi duoc c6
dang bot tring, khan, x6p, déng nhat, khdng bi hit 4m trong moi truong
khong khi. Diéu dé cho thay, cac thanh phan GdF;, TbF; va KF da phan ung
hoan toan.

Khéi lwong mau ché tao trong moét mé khoang tir 2 gam dén 3 gam
duoc thé hién Bang 3.1.

Bing 3.1. Khoi luwong mau K,GdFs:Th di ché tao diroc qua 4 mé

, . Hao hut Hao hut
. Ly thuyét | Sau nung ’ Sau rira i
Tén (gam) (gam) sau nung (gam) sau ria
(gam) (gam)

Me 1 2,7640 2,62176 0,1364 2,5086 0,1190

Me 2 2,9697 2,8537 0,1160 2,1525 0,1012

Mé 3 3,2932 3,1671 0,1261 3,0167 0,1504

Me 4 2,8092 2,6767 0,1325 2,5356 0,1411

Sau khi ché tao xong, mau sé& chia thanh cac mé dugc déng goéi vao mot
6ng ampul day nap kin va viét ki hiéu rd rang vé théng tin mau da ché tao.
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3.2. KET QUA XAC PINH CAU TRUC CUA VAT LIEU K,GdFs:Tb
BANG PHUONG PHAP NHIEU XA TIA X
Gian d6 nhiéu xa tia X cua K,GdFs theo ma s6 77-1924-JCPDS duoc
thé hién trén Hinh 3.1. Céc vi tri dinh twong Gng cac chi sé Miller nhu ¢
Bang 3.2.
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Hinh 3.1. Gidn d6 nhiéu xa tia X ciia hop chdt K,GdFs trong tdp tin co sé dir
liéu tiéu chudn JCPDS No. 77-1924 cuia Trung tdm Quéc té dir liéu nhiéu xa

Két qua phan tich phd nhiéu xa tia X ctia 4 mé duoc hién thi trén cac
hinh 3.2.
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Hinh 3.2. Phé nhiéu xa tia X ciia 4 mé
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Bing 3.2. Cdc chi s6 Miller twong ing vi tri cdc dinh

20 (0 Miller Indices Cuwong | d - khoang
©) H K L do (dvtd) | cach (nm)
15.61 1 1 0 100 0,5669
16.353 2 0 0 43 0,5413
18.023 0 1 1 33 0,4915
24.384 0 0 2 22 0,3646
24.433 2 1 1 34 0,3639
26.765 0 2 0 30 0,3327
28.097 3 1 0 79 0,3172
29.087 1 1 2 88 0,3067
29.505 2 0 2 67 0,3024
30.635 1 2 1 34 0,2915
37.91 4 1 1 17 0,2371
38.79 3 2 1 25 0,2319
40.26 2 2 2 58 0,2238
41.51 4 0 2 42 0,2173
41.517 1 3 0 41 0,2173
42.56 0 3 1 17 0,2122
45.887 2 3 1 31 0,1976
47.006 1 2 3 16 0,1931
49.981 0 0 4 22 0,1823
50.882 5 1 2 34 0,1793

Két qua cho thay rang da sb cac dinh nhidu xa cua K,GdFs pha tap ion
Tb* trang khép voi cac dinh nhidu xa va phd hop véi chi sé6 Miller cua
K,GdFs theo thé chuan véi ma s 77-1924-JCPDS. Két qua phd nhidu xa tia
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X cua cac mé 1, 2, 3, 4 ¢ da s dinh nhiéu xa tring khop véi phd chuan. Két

qua duoc thé hién trén Hinh 3.3.
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Nt iws 3
20 - ‘ , |
0 : 1 :

2 theta
Hinh 3.3. Gidn d6 nhiéu xa tia X ciia K,GdFs:Th (10%) dd ché tao

Sau khi do va phan tich gian d6 nhan thay, vat liéu c6 cac dinh hau nhu

tring véi cau tric cuaa tinh thé K,GdFs. Két qua cac thong s, kich thudc cua
6 co so tinh thé sau khi do va phan tich dugc cua cdc mé ché tao duoc thé

hién & Bang 3.3

Bing 3.3. Cdc théng sé, kich thuéc ciia 6 co so tinh thé cia 4 mé
Hang sé mang (A%

a b C

Meé 1 10,8217 | 7,3827 | 6,6305

Mé 2 10,8212 | 7,3813 | 6,6292

M 3 10,8223 | 7,3819 | 6,6304

M¢ 4 10,8222 | 7,3812 | 6,6295

Ghi cha

Tén

T phan mém md phong Diamond c6 thé nhan xét K,GdFs da duoc két

tinh trong ciu tric truc giao véi nhdm khong gian cia Pnam va cation K*
dugc bao quanh boi tdm anion F. Mdi cation Gd** dat trong mot vi tri ddi
xung °2, , duoc két ndi véi bay anion F va tao thanh mot da dién GdF-. Cac
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da giac duoc ndi véi nhau bai mot canh chung va tao thanh mot chudi song
song vai truc ¢ [26], xem Hinh 3.4,

Hinh 3.4. Cdc lién két khéng gian va cdu triic mang tinh thé K,GdFs
(Vien Khoa hoc Vat liéu Quéc gia Nhat Ban)

Khi so sanh cau hinh khong gian cua tinh thé K,GdFs dugc md phong
véi dir lieu tiéu chuan caa Fedorov [27] dugc cong bé tai Vién Khoa hoc Vat
lieu Quéc gia Nhat Ban - cau trdc tinh thé va gian dd XRD cua cua K,GdFs va
K,TbFs thi gan nhu tring nhau (xem Hinh 3.5). Khi pha tap véi ion Th** trong
mang chu cua K,GdFs, thi cac ion Gd** ¢d thé thay thé bai cac ion Tb* vi béan
kinh ion cua Th**~ 109,5 pm xap xi véi Gd*" ~ 110,7 pm va céu tric mang
tinh thé cua vat liéu K,GdFs gan nhu khong thay doi.
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c-axis direction d-diagonal direction
Hinh 3.5. Cdu hinh khéng gian cua tinh thé K,GdFs
(Vién Khoa hoc Vit liéu Quéc gia Nhdt Bdin)

Nhu vay, tir két qua nhiéu xa tia X cia 4 mé K,GdFs:Th (10%) da ché
tao theo mot quy trinh cho thay rang cac mé c6 do 6n dinh cao thé hién qua
cac vi tri dinh nhiéu xa khép véi dinh cua thé chuan, dong thoi cac hang sb
mang c6 d6 chénh léch thap (dudi 5%).

3.3. KET QUA KHAO SAT PO PONG PEU MAU BANG CHUP
ANH SEM
Két qua chup anh SEM dai dién cdc mé vat lieu mau cua bot
K,GdFs:Tb (10%) di ché tao duoc trinh bay ¢ cc hinh 3.6, 3.7.
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STD

a. Anh SEM cza vt ligu K,GdFs:Tb  b. 4nh SEM cua vdt liéu K,GdFs:Tb
meé 2 ¢ kich thuwoc Sum mé 2 o kich thuoc 1um
Hinh 3.6. Anh SEM ciia vdt liéu K,GdFs:Th mé 2 & kich thurde Sum va I um

—

a. Anh SEM cua vt lieu K,GdFs:Tb  b. Anh SEM cua vt lidu K,GdFs: Th
mé 4 ¢ kich thuoc Spm mé 4 ¢ kich thuoc 1um
Hinh 3.7. Anh SEM ciia vit liéu K2GdF5:Th mé 4 o kich thuwéc Spmva 1 um
Qua hinh anh SEM vit liéu K,GdFs:Tb nhan thiy ciu trdc bé mit cua
vat liéu kha go ghé, day 1a dic trung ciia phwong phap pha rin vi vat liéu
khdng bi néng chay. V& hinh thai bé mat cua vat liéu c6 dang dic biét nhu bé
mat x6p, cac hat déu dong nhat, khong chong I&n nhau, mat do cao.
Nhu vay, vat liéu K,GdFs:Tb c6 tinh nhiét phat quang manh, tinh déng
nhit caa cac hat trén bé mat mau va phu hop véi dit liéu thu dugc tir cac meé
XRD.
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3.4. KET QUA KHAO SAT PHO NHIET PHAT QUANG
3.4.1. Két qua do phd nhiét phat quang

May phat birc xa tia X st dung trong dé tai hoat dong & ché do cuong
d6 dong dién I = 4 mA, dién cao &p 100 kV. Cac mé vat liéu K,GdFs:Th**

duoc chiéu buc xa tia X vai liéu chiéu 10 mSv.

Két qua cac phd nhiét phat quang cua vt lisu K,GdFs:Tb** khi chiéu
Xa ngudn phat tia X duoc thé hién trén Hinh 3.8. (a. mé 1, b.mé 2, c. mé 3, d.

mé 4).
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d) Phé nhiét phat quang caa mé 4

Hinh 3.8. Pho nhiét phat quang ciia cdc mé vit liéu K,GdFs:Tb

C

Hinh 3.8 cho thay rang, hinh dang phé nhiét phéat quang caa cac mé vat

liu dong déu, sudn 1én va sudn xudng cia dudng cong gan nhu can ddi, nhiét

d6 dinh chinh & khoang 210°C (day 1a nhiét d6 thich hop cho muc dich do

lidu).
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3.4.2. Két qua s6 dém (s6 xung tin hiéu) ciia cic mé vit liéu

Két qua s6 dém (s6 xung tin hiéu) cua 4 mé vat lieu K,GdFs:Th (10%)
khi chiéu liéu buc xa tia X sau khi dd trir phong duogc trinh by & céc
Bang 3.4, 3.5, 3.6 va 3.7.

Bing 3.4. Két qua s6 dém ciia mé 1 vit liéu K,GdFs:Tb (10%) khi

chiéu lieu burc xa tia X

o oz Khoi hrong S6 dém Po 1éch chuin
Ma so liéu ké
(mg) (counts) (counts)
MC-X-ray100kV-001 20 482.249 1.467
MC-X-ray100kV-002 20 496.444 4.328
MC-X-ray100kV-003 20 504.912 7.785
MC-X-ray100kV-004 20 494.851 3.678
MC-X-ray100kV-005 20 464.232 8.823
MC-X-ray100kV-006 20 464.234 8.822
MC-X-ray100kV-007 20 493.981 3.322
5.461
Trung binh 20 485.843
(1,12%)

Bing 3.5. Két qud s6 dém ciia mé 2 vt liéu K,GdFs:Th (10%) khi

chiéu lieu burc xa tia X

s g Khoi lwong | S6 dém | Po 1éch chuan
Ma s0 lieu ke
(mg) (counts) (counts)
MC-X-ray100kV-001 20 462.249 8.495
MC-X-ray100kV-002 20 504.866 8.903
MC-X-ray100kV-003 20 469.236 5.643
MC-X-ray100kV-004 20 485.539 1.013
MC-X-ray100kV-005 20 470.525 5.117
MC-X-ray100kV-006 20 474.608 3.450
MC-X-ray100kV-007 20 514.381 12.788
. 6.487
Trung binh 20 483.058
(1,34%)
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Bing 3.6. Két qua s6 dém ciia mé 3 vit liéu K,GdFs:Tb (10%) khi

chiéu lieu burc xa tia X

s iz Khoi lwong | S6 dém | P§ léch chuan
Ma so liéu ke
(mg) (counts) (counts)
MC-X-ray100kV-001 20 462.249 1.611
MC-X-ray100kV-002 20 453.105 5.344
MC-X-ray100kV-003 20 457.660 3.484
MC-X-ray100kV-004 20 476.390 4.162
MC-X-ray100kV-005 20 465.445 0.306
MC-X-ray100kV-006 20 482.718 6.745
MC-X-ray100kV-007 20 465.795 0.163
. 3.117
Trung binh 20 466.195
(0,67%)

Bing 3.7. Két qud s6 dém ciia mé 4 vt liéu K,GdFs:Th (10%) khi

chiéu lieu burc xa tia X

M <6 Tidy 1 Khéilwong | S6 dém | Do 1éch chuin

(mg) (counts) (counts)
MC-X-ray100kV-001 20 462.514 3.501
MC-X-ray100kV-002 20 490.957 5.075
MC-X-ray100kV-003 20 444,787 8.846
MC-X-ray100kV-004 21 504.286 9.094
MC-X-ray100kV-005 20 499.404 7.622
MC-X-ray100kV-006 20 443.294 9.296
MC-X-ray100kV-007 20 466.258 2.372
MC-X-ray100kV-008 20 478.253 1.245
MC-X-ray100kV-009 20 497.913 7.172
MC-X-ray100kV-010 20 462.210 3.593
MC-X-ray100kV-011 20 454,266 5.988
MC-X-ray100kV-012 20 485.361 3.388
5.599

Trung binh 20 474.125
(1,18%)
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Dua vao két qua cac bang sé liéu trén, nhan thay do Iéch chuan sé dém
ciia mau trong cdc mé ché tao dudi 5%. Biéu nay ching to, cac nguyén liéu
trong cac meé ché tao c6 sy phan bé dong déu vai nhau.

3.5. KET QUA KHAO SAT TiNH ON PINH CUA CAC ME VAT
LIEU CHE TAO
3.5.1. Két qua danh gia d on dinh cia cic mé qua quy trinh ché
tao
Trong quéa trinh nung va rira, mdi giai doan cua quy trinh ché tao vat
liéu K,GdFs:Tb 10% bang phan tng pha ran, khi so sanh khéi luong cua céc
nguyén liéu sir dung véi két qua mau sau khi ché tao cho thay khéi luong gan
chinh x4c va theo quan sat mau thanh pham khong bi am khi dé ngoai moi
truong khong khi. Két qua khéi luong vat liéu dugc ché tao hau hét co do hao
hut khéi lwgng mau dudi 5% dugc biéu dién trong bang 3.8. Biéu nay cho
thay, phan @ng xay ra gitra cac nguy@n liéu 1a hoan toan va KF khong bi bay
hoi.
Bdng 3.8. Do hao hut khoi luwong mau K,GdFs:Th dd ché tao so véi tinh toan

Ton Hao hut sau Hao huyt sau
nung (%) raa (%)
Mé 1 4,93 4,52
M¢ 2 3,91 3,54
M¢ 3 3,82 4,74
Me¢ 4 4,71 5,27
Trung binh 4,34 4,52

Nhu vay, gia tri do hao hut trung binh vé khéi lugng mau cua tung giai
doan xur ly mau theo quy trinh ché tao dudi 5%. Két qua phan tich thanh phan
vat liéu bang k¥ thuat nhidu xa tia X cho thay rang gia tri sai léch cac hang sé
mang gitta cac mé dudi 5% (Bang 3.3).

3.5.2. Két qua danh gia d§ 6n dinh ciia cac mé sau khi chiéu birc xa
tia X

- Két qua danh gia do dong nhat khi thyc hién chiéu mau vt liéu voi 7
mau bang thiét bi doc tin hiéu phd nhiét phat quang voi cac thong sé mic lidu
H, = 0,5 mSv, cudng d6 dong dién 4mA duogc thé hién trong Bang 3.9.
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Bing 3.9. Két qua khdo sdt d¢ dong déu ciia mdu véi H; = 0,5 mSv

Vv&i 7 mdu
Stt | Mashliduks | v chiew ) SodemHL L

(mSv) (counts)

1 | Sample-TLD-001 0,5 188.306
2 | Sample-TLD-002 0,5 183.720
3 | Sample-TLD-003 0,5 205.686
4 | Sample-TLD-004 0,5 201.587
5 | Sample-TLD-005 0,5 189.114
6 | Sample-TLD-006 0,5 201.336
7 | Sample-TLD-007 0,5 189.012
Xinax 205.686

Xmmin 183.720

Hy 12,0%

Theo I.E.C 1066:1991 [28] hoic 1SO 21909:2005(E) (QT C1.1) [29] thi
Hx khong vuot qua 30% la théa man dicu kién cac mé dong nhat. Hy tim
dugc ¢ gia tri 12,0% hoan toan thoa man, diéu d6 co nghia 1a mé lidu ké
duoc ché tao dong nhat véi nhau.

Két qua danh gia do dong nhat khi thyc hién chiéu miu vat liéu véi
7 miu bang thiét bi doc tin hiéu phd nhiét phat quang voi cac thong sé mirc
liéu H, = 10 mSv, cudng do dong dién 4 mA, dién cao 4p 100 kV, thoi gian
20,36 s duogc trinh bay trong Bang 3.10.

Bing 3.10. Két qud khdo sdt d¢ dong déu ciia mdau véi H, = 10 mSv

Vv6i 7 mdu (mé 1)

.5 . | Liéuchiéu | S6dém H, o

Stt Ma so0 liéu ke Ghi chu
(mSv) (counts)
1 Sample-TLD-001 10 482.249
2 | Sample-TLD-002 10 496.444
3 | Sample-TLD-003 10 504.912
4 | Sample-TLD-004 10 494.851
5 | Sample-TLD-005 10 464.232
6 | Sample-TLD-006 10 464.234
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s . | Liéuchiéu | S6dém H, o
Stt Ma so lieu ke Ghi chu
(mSv) (counts)
7 | Sample-TLD-007 10 493.981
Xmax 504.912
Xinin 464.232
Hy 8,8%

Theo I.E.C 1066:1991 hoac 1SO 21909:2005(E) (QT C1.1) thi Hy tim
duoc co gia tri 8,8% hoan toan thoa méan, diéu d6 c6 nghia 1a meé lidu ké duogc
ché tao dong nhat véi nhau.

Két qua danh gia do6 déng nhat khi thuc hién chiéu mau vat liéu voi
7 miu bang thiét bi doc tin hiéu phd nhiét phat quang vdi cac thong sé mirc
liéu H, = 10 mSv, cuong do dong dién 4 mA, dién cao 4p 100 kV, thoi gian
20,96 s dugc trinh bay trong Bang 3.11.

Bing 3.11. Két qud khdo sdt dé dong déu ciia mdu véi H, = 10 mSy

vGi 7 mau (mé 2)

«.x . | Lituchiéu | S6dém H, o

Stt Ma so lieu ke Ghi chu
(mSv) (counts)
1 Sample-TLD-001 10 462.249
2 Sample-TLD-002 10 504.866
3 Sample-TLD-003 10 469.236
4 Sample-TLD-004 10 485.539
5 Sample-TLD-005 10 470.525
6 Sample-TLD-006 10 474.608
7 Sample-TLD-007 10 514.381
Xinax 514.381
Xinin 462.249

Hx 11,3%

Theo 1.E.C 1066:1991 hoic 1SO 21909:2005(E) (QT C1.1) thi Hy tim
dugc c6 gia tri 11,3% hoan toan thoa man, diéu d6 co nghia 1a mé lidu ké
dugc ché tao dong nhat véi nhau.
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Két qua danh gia do déng nhat khi thuc hién chiéu miu vat liéu véi
7 miu bang thiét bi doc tin hiéu phd nhiét phat quang véi cac thong sé mirc
liéu H, = 10 mSv, cuong do dong dién 4 mA, dién cao ap 100 kV, thoi gian
20,16 s duogc trinh bay trong Bang 3.12.
Bing 3.12. Két qud khdo sdt dg dong déu ciia mau véi H, = 10 mSv

véi 7 mdu (mé 3)

Stt <. .z | Liéuchiéu | S6dém H, o
Ma so lieu ke Ghi chu
(mSv) (counts)
1 | Sample-TLD-001 10 462.249
2 | Sample-TLD-002 10 453.105
3 | Sample-TLD-003 10 457.660
4 | Sample-TLD-004 10 476.390
5 | Sample-TLD-005 10 465.445
6 | Sample-TLD-006 10 482.718
7 | Sample-TLD-007 10 465.795
Xinax 482.718
Xin 453.105
Hy 6,5%

Theo 1.E.C 1066:1991 hoac I1SO 21909:2005(E) (QT C1.1) thi Hx tim
duoc c6 gié tri 6,5% hoan toan thoa man, diéu d6 c6 nghia 1a mé liéu ké duoc
ché tao dong nhat véi nhau.

Két qua danh gia do6 dong nhat khi thuc hién chiéu miu vat lidu véi
12 mau bang thiét bi doc tin hiéu phd nhiét phat quang voi cac théng sé muc
liéu H, = 10 mSv, cuong do dong dién 4 mA, dién cao ap 100 kV, thoi gian
20,67 s dugc trinh bay trong Bang 3.13.

Bing 3.13. Két qua khdo sat @6 dong déu ciia mau véi H, = 10 mSv

Vv6i 12 mau (mé 4)

. Liéu chiéu | SO dém H, o

Stt Ma s0 lieu ké Ghi cha
(mSv) (counts)
Sample-TLD-001 10 462.514
Sample-TLD-002 10 490.957
Sample-TLD-003 10 444787
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Liéu chiéu | So dem H,

Stt M3 s6 liéu ké Ghi chd
(mSv) (counts)
4 Sample-TLD-004 10 504.286
5 Sample-TLD-005 10 499.404
6 Sample-TLD-006 10 443.294
7 Sample-TLD-007 10 466.258
8 Sample-TLD-008 10 478.253
9 Sample-TLD-009 10 497.913
10 | Sample-TLD-010 10 462.210
11 | Sample-TLD-011 10 454.266
12 | Sample-TLD-012 10 485.361
Xmax 504.286
Xin 443.294

Hy 13,8%

Theo I.E.C 1066:1991 hoac I1SO 21909:2005 (QT C1.1) thi Hx tim
duoc c6 gia tri 13,8% hoan toan thoa mén, diéu d6 co nghia 1a mé lidu ké
duoc ché tao dong nhat véi nhau.

Qua céc lan chiéu mau vao vat liéu va do lidu phd nhiét phat quang déu
nhan thy nhiét do dinh phé nhiét phat quang caa cac mé K,GdFs:Th** (10%)
thich hop cho muc dich do liéu, phé nhiét phat quang cua 4 mé ché tao can
d6i, dong dang va do6 dong déu gitra cac lieu ké thoa man cac yéu cau can
thiét.

Nhu vay, cd thé két luan quy trinh ché tao cac mé vat liéu theo phuong
phap phan (ng pha ran bang nghién ctru dép tng nhiét phat quang cua vat liéu
Vvéi bt xa tia X ¢d tinh 6n dinh kha cao, ¢6 thé tng dung 1am liéu ké trong do
licu buc xa hat nhan trong twong lai.

TIEU KET CHUONG 3

Qua trinh nghién ciru thu dwoc nhing két qud sau:

Pd ché tao 4 mé vt lidu K,GdFs:Tb nong dg 10% bang phirong phdp
pha rdn trong méi trwong khi tro. Cac san pham déu c6 dang bét trang, hat
dong nhdt, c¢é dg xop, khong bi hit dm khi d@é trong méi truong khdng khi.
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Céc két qud xdc dinh cdu tric vdt liéu bang phwong phdp ki thudt XRD
chiing té quy trinh ché tao ¢é dg én dinh va két qua hinh thai bé mat bang
danh SEM da xdc dinh ding cdu tric tinh thé cia K,GdFs ¢ dé dong nhdt bé
mat, khdng chong 1én nhau, mdz dé cao nén dién tich tiép xudc lén.

Két qua do phé nhiét phat quang vt lidu K,GdFs:Tb pha tap 10% tir
hé doc liéu nhiét phat quang Rexon UL—320 khi chiéu bic xqa tia X.

Céc két qua nghién cizu trén di cho thdy quy trinh ché tao cac mé vat
licu K,GdFs pha tap Th®* theo phirong phdp phan iéng pha ran da dat dwoc
sw do on dinh, tir d6 vt lidu ndy co thé ing dung 1am liéu ké dé dinh liéu biic

Xa trong twong lai.



S7

KET LUAN VA KIEN NGHI

1. KET LUAN

Luan van “Khdo sat tinh én dinh cia quy trinh ché tao K,GdFs:Tb
bang nghién ciru ddp g nhiét phat quang cua vat liéu véi birc Xg hat nhan”
d3 thu dugc nhitng két qua chinh nhu sau:

- Ché tao thanh cong cac mé vat liéu K,GdFs pha tap ion Th 10% theo
phuong phap phan ¢ng pha ran.

- Mau K,GdFs pha tap Tb véi nong d6 10 % thu hdi duoc c6 dang bot
tring, khan, ddng nhat, xp, khoéng bi hit 4m trong méi truong khéng khi.

- b xé4c dinh ciu tric tinh thé cua vat liéu bang nhiéu xa tia X.

- Két qua anh SEM cho thay bé mat caa vat lidu rat xop, cé dién tich
tiép xdc cao vai cac ranh trén bé mat va co tinh dong nhat caa céac hat trén bé
mat mau.

- B hao hut trung binh vé khéi luong miu cua timg giai doan Xt ly
mau theo quy trinh ché tao dudi 5%.

- Cac nghién cau trén do lidu tia X chiing to d6 dap tng nhiét phat
quang cua vat liéu da duoc 6n dinh.

Cac két qua nghién ctru cua dé tai cho thy tinh 6n dinh caa quy trinh
ché tao mau bang phuong phap phan ¢ng pha ran qua céc két qua xac dinh
cau trlc, hinh thai bé mat cua vat liéu, dap ung liéu déi voi bic xa tia X .

2. KIEN NGHI

Sau khi danh gia d6 6n dinh cta quy trinh ché tao vat liéu K,GdF:Tb
(10%) dang bot bang nghién ctru dap tng nhiét phat quang ca vat lidu voi
blrc xa hat nhan ¢6 thé dinh huéng Umg dung lam lidu ké trong do liéu buc xa

hat nhan trong tuong lai.
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