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(57) Sang ché dé xuit quy trinh ling phu indi hodc hop kim indi va san pham duoc tao ra
bo1 quy trinh nay, trong d6 quy trinh nay bao gém cac budc: i. tao ra dé c6 it nhat mot bé
mat kim loai hodc hop kim kim loai; ii. lang phu 16p indi hodc hop kim indi thir nhat trén it
nhat mot phan cta bé mit néu trén, nhd d6 16p dang pha phirc hop dugc cau thanh béi mot
phﬁn ctia bé mat kim loai hodc hop kim kim loai va mot ph'?m cua 16p indi hoac hop kim
indi tha nhat; iii. loai bé mot phﬁn hoac toan bd phﬁn khong ciu thanh 16p dang pha phuc
hop cua 16p indi hodc hop kim indi thir nhat; iv. lang phu 16p indi hodc hop kim indi thu
hai trén it nhat mot phan ctia bé mit da duoc tao ra trong budc (iii).



—,_. m/,_—_

1A
1B

R T



32624

Linh vwe ky thuat dwoc dé cip

Sang ché @& cap dén quy trinh ling pht indi hodc hop kim indi va san
ph_'flm duoc tao ra béi quy trinh nay. Sang ché ciing dé cép dén viée tao ra céac
16p indi hodc hop kim indi rit nhin va béng duogc tao ra d ap dung trong céc
ung dung di¢n tr va ban din. Cu thé, sang ché dé cap dén cac bd phan nbi
dung trong cbéng nghiép dién tir va ban dan nhu chip léch, ghép nbi bang tur

dong va cac bd phan tuong tu.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Indi 14 mdt kim loai rit dugc mong mudn trong nhiéu nganh cong
nghiép do né c6 céac tinh chét vat Iy khac biét. Vi du, né di mém dé dé dang
bién dang va l4p day cac vi cAu triic nim gitra hai bd phén dbi tiép, co nhiét do
néng chay thip (156°C) va d6 dan nhiét cao. Céc tinh chit nhu viy cua indi
cho phép sir dung n6 trong nhiéu tng dung khac nhau trong nganh céng nghiép
dién tr va cac nganh cong nghiép co6 lién quan.

Vi du, indi co thé dugc sir dung lam vat li€éu phan céch nhiét (TIM:
Thermal Interface Material). Cac TIM 1a rit quan trong ddi véi viéc bao vé cac
bo phan dién tr nhu mach tich hop (IC) va bd phén ban dan chi dong, vi du,
cac bo vi xur ly, khong bi qué giGi han nhiét d§ van hanh cia ching. Chung cho
phép lién két bod phan sinh nhiét (vi dy, ban dan silic) véi bo phén ti€u nhiét
hoic bd phan tan nhiét (vi du, cac thanh phin dong va nhém) ma khong tao ra
mot 16p chin qua nhiét. TIM c6 thé ciing duoc st dung trong viée 1dp rap céc
thanh ph::in khac ctia by phan ti€u nhiét hodc cum tan nhiét chu thanh duong
can nhiét tong thé. |

Viéc tao ra mot dudng din nhiét ¢ hiéu qua 1a mot tinh chét quan trong
cia TIM. Puodng dan nhiét ndy cé thé dugc xem 13 c6 d6 dan nhiét hiéu qua

nhd TIM. D6 dan nhiét hiéu dung cta TIM chu yéu 14 do tinh nguyén ven cia
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bé mit chung gitta cac TIM va dd din nhiét ctia bd phéan tan nhiét cling nhu do
dan nhiét khéi (thun) ciia TIM. Céc tinh chit khac ciing 13 quan trong ddi véi
mot TIM tuy thudc vao tng dung cu thé, vi du: kha nang giam Ung suét nhiét
khi ghép ndi hai vt liéu (con duge goi 1a “su tuong hgp™), kha ning tao ra su
ghép nbi kin co hoc 6n dinh trong chu ky nhiét, khéng nhay véi cac thay dbi vé
d6 4m va nhiét d9, tinh kha thi san xuét va chi phi.

Viéc ling pht dién phan indi di va dang dugc duoc ap dung tir 1au
trong linh vuc k§ thu4t nay. Nhiéu han ché k§ thuat khac nhau da biét dbi véi
viéc ling phu dién phan indi. Indi d& bi két tia ra khoi cac dung dich nudc
dudi dang hydroxit hodc oxit trong khoang d pH rong thudng doi hdi viée st
dung cac dung dich ma dung chét cang hoa manh va/hodc kiém hodc axit
manh. US 2,497,988 @ cap dén quy trinh ling pha dién phan indi bang cach
str dung xyanua lam chét phu gia. Viéc st dung xyanua 13 it dugc mong mudn
do doc tinh ciia né. Céc quy trinh kiém sir dung céc tic nhan cang hoa khéc
nhau nhu oxalat dugc cong bd trong, khéng ké nhitng 4n pham khac,
US 2,287,948 va US 2,426,624. Tuy nhi€n, mdi truong kiém khong thé st
dung dugc trong giai doan sau cta qua trinh san xuit mach in va cac linh kién
ban din duéi dang cdc mat na han va cic 16p can quang la khong bén trong cac
xu ly nhu vdy. Cac dung dich ma indi cé tinh axit dd dugc mo ta trong US
2,458,839. Ngoai ra, viéc cac 16p lang phii dugc tao ra tir chiing khong déu va
thuong c6 cu tric dang dao khién cho chung khong thé ap dung dugc & ché
d6 micromét. Tuy nhién, do nhu cdu thu nho ngdy cang gia ting trong céc
nganh cong nghiép dién tir ngay nay, nén cac quy trinh khong tao ra cic 16p
indi hoac hop kim indi ¢& micromét cling dugc doi hoi.

Pé tranh tao ra cAu trac dang dao néu trén, US 8,092,667 dé xuét quy
" trinh nhiéu budc. Trude tién, 16p trung gian cdu thanh boi indi va/hoic gali
cling nhu luu huynh, selen hodc kim loai khdc nhu déng duoc tao ra va sau do,
gali, indi hodc c4c hop kim ciia n6 duoc ling phu dién phén trén 16p trung gian
nay. Mic du quy trinh nay c6 thé tao ra cac 16p indi méng téi 500nm, song quy
trinh nay rat phirc tap. Phuong phép nay cin dén nhiéu dung dich ma 1a diéu
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khéng mubn cé do s& dan dén viéc kéo dai thoi gian xir 1y va cAn dén day
chuyén san xuat dai hon va do do, 1am tang chi phi sén xudt. Ngoai ra, cac 16p
indi rAt nhdn va tinh khiét khong thé duoc tao ra khi 16p trung gian nay dugc
lam bang hop kim cing véi cac nguyén tb khéc.

Quy trinh ling pht dién phan trén dong da dugc cong b trong 4n pham:
Journal of the Electrochemical Society 2011, quyén 158 (2), cac trang D57-
D61. Quy trinh ling phi indi d4 dugc cong b6 nay dua theo co ché ting truong
Stranski-Krastanov cho dii ¢6 cai bién méot chut. Quy trinh da dugc cong b
nay dan dén viéc tao ra nhanh chéng 16p noi kim loai day t6i S6nm noi ma cac
cAu tric dang dao ciu thanh béi indi duge tao ra sau d6. Tuy nhién, quy trinh
da duge cong bd nay khong cho phép tao ra cic 16p indi kich ¢¥ micromét
nh&n. Chidu day 16p indi hodc hop kim indi nim trong khoang tir 50 hodc
100nm dén duéi 1pm hodc nhd hon 500nm 1a khéng thé dugc tao ra boi
phuong phép nay. Ngoai ra, cong bb nay chi d& cap dén viéc dong lam dé
nhung viéc dong 1am dé 14 hiém khi duoc ap dung. Nganh cong nghiép dién tir
thudong st dung cac 16p chin bén trén cac dudng hoic tiép diém ddng dé ngin
chin su di chuyén dién tir cia ddng. Xu huéng di chuyén dién tir ndy cia ddng
anh hudng x4u dén tudi tho ctia cac thanh phan dién ti.

Su thoat khi hydro trong qua trinh ldng phu dién phan indi cling 1a mot
vén @& khac lién quan dén n6. Sy thoat khi hydro cin phai dugc lam giam dén
murc tdi thiéu bdi vi hydro 1a mot khi dé chay va su tao ra hydro 1a mot phan
g canh tranh v6i qua trinh ling phu indi va do vy lam gidm hiéu qua cua
quy trinh ling phu indi. US 8,460,533 B2 dé cép dén dung dich ma indi st
dung polyme loai bd hydro. Polyme loai bd hydro nay 1a mot polyme cdng cia
epiclohydrin ma viéc st dung n¢ 1a it dugc mong mudn do ddc tinh cao ctia né.
Ngoai ra, ciing khong dugc mong mubn néu phai dua ra timg gidi phép dung

dich ma riéng r& dé giai quyét cho mdi van dé k§ thuat nay.

_Bﬁn chit ky thuit ciia sang ché
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Muc dich cua sang ché 13 dé xuét quy trinh ling phil cAc 16p indi hodc
hop kim indi nhén trén kim loai hodc hop kim kim loai, cu thé 13 trén niken va
hop kim niken.

Mot muc dich khac cta sang ché 14 @& xuét quy trinh ling phi indi hosc
hop kim indi cai thi€n vé bén ngoai cia cac 16p indi hodc hgp kim indi nhu do
béng va/hoic dd nhin b'fing cach st dung dung dich ma indi hodc hgp kim indi
thong thuong.

Mot muc dich khac nita cia sang ché 14 dé xuét vi tri lién két kin cho
chip 1éch va mébi han lam bang indi hozc hop kim indi.

M6t muc dich tiép theo cta sang ché 1a d& xuét quy trinh lang phu indi
hoic hop kim indi hidu dung khic phuc dugc cic nhuge diém cua cac giai
phép k¥ thuat da biét.

Céc muc dich nay dat dugc bang cach sir dung quy trinh va san pham
nhu duge xac dinh trong céc diém yéu ciu bao ho doc 1ap kém theo. Sang ché
theo cac phuong an dugc uu tién dugce xac dinh trong céac diém yéu ciu bao hd

phu thudc.

M6 ta van tit cac hinh vé

Fig.1 14 hinh v& dang so d0, khong nhim muc dich gi6i han pham vi ciia
sang ché, thé hién quy trinh theo sang ché.

Fig.2 thé hién dang so d6 duong dic tuyén dong dién-dién ap clia dung
dich ma indi hodc hgp kim indi.

Fig.3 thé hién duong dic tuyén dong dién-dién 4p clia dung dich ma
indi ding trong Vi du 1.

Fig.4 thé hién cac dia hinh bé mit cua bé mit niken d3 duoc xir ly bﬁng
quy trinh ling pht indi thong thuong. Fig.4A 13 hinh chiéu bing ciia bé mit
niken c6 16p léng phu indi dugc tao ra béi quy trinh ling phu dién phan mot
bude thuong dugc 4p dung trong linh vuc k§ thuit nay; Fig.4B thé hién hinh

chi€u canh cia mau nay.
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Fig.5 thé hién céc dia hinh cta bé mit niken ma trén d6 indi da dugc
ling phii bang cach ap dung quy trinh theo sang ché. Fig.5A 14 hinh chiéu
bang, Fig.5B 14 hinh chiéu canh twrong tng cta bé mit niken.

MG ta chi tiét sang ché

Quy trinh ling pht indi hodc hop kim indi theo sang ché bao gbém céc
budc:

i. tao ra dé c6 it nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim kim loai, it nhat mét bé
mit kim loai hodc hop kim kim loai nay cu thanh béi mét hodc nhidu kim loai
duoc chon tir nhém bao gém niken, coban, ruteni hodc hgp kim cua kim loai
bét ky trong s6 cac kim loai nay;

ii. ling pha 16p indi hodc hop kim indi thir nhét trén it nhat mét phin cia bé
mit néu trén, nhd d6 16p dang pha phitc hop dugc ciu thanh béi mot phan cia
bé mit kim loai hodc hop kim kim loai va mot phan cta 16p indi hodc hop kim
indi thir nhét;

iii. loai bo toan bd phin khong céu thanh 16p dang pha phirc hop ciia 1()15 indi
hoic hop kim indi thtr nhét, trong d6 16p dang pha phiic hgp hiu nhu khéng
dugc loai bé trong bude (iii) cia quy trinh niy, trong d6 viéc hiu nhu khéng
dugc loai bd nay duoc hiéu 1a trén 90% khéi lugng ctia 16p dang pha phirc hop
van con lai sau budc (iii);

iv. ling phui 16p indi hodc hop kim indi thir hai trén it nhit mot phan cta bé
mat dugc tao ra & bude iii.

Céac buéce dugc tién hanh theo thi tu néu trén.

T4t ca cac dién ap dugc néu trong phan mé ta nay déu dugc dua ra lién
quan téi dién cuc bac/bac clorua cung vGi 3mol/LL KCl lam chét dién phan
(Ag'UAgCl). Ham lugng phén tram duoc néu trong ban mo ta nay déu 1a ham
lugng phan tram tinh theo khdi luong (% khéi luong) trir khi ¢6 quy dinh khac.
Cac nbéng d6 dugc dua ra trong phan mé ta nay déu la ndéng dd tinh theo thé
tich cia toan bd dung dich trir khi ¢6 quy dinh khac. Thuat ngit “léng phu”

dugc néu trong ban mé ta nay bao gém thuit ngir “ma” dugc xac dinh 13 quy
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A 00

trinh Iéng phu tir dung dich ma. Thuit ngit “dién phan” do6i khi trong linh vuc

A 22

ky thuat ndy duoc st dung hoan ddi véi thudt ngir “dién” hodc cac quy trinh

A9

nay d6i khi con duoc goi 13 quy trinh “lang phu dién phan”. Cac thuit ngit
“dién thé” va “dién 4p” dugc sir dung hoéa d6i cho nhau trong ban mb ta nay.
Céc tri s6 chiéu day 16p dugc dua ra trong ban mo ta nay la céc tri s6 chiéu day
trung binh c6 thé xéac dinh dugc boi XRF (X-Ray Fluorescence).

Nhu duge thé hién trén Fig. 1A, dé (100) c6 it nhat mot bé mit kim loai
hoac hop kim kim loai (100a) dugc tao ra. Cac dé thuong dugc st dung theo
sang ché nay bao gém cic ban mach in, dé ban dan, dé IC (mach tich hop), dé
mang chip, dé mang mach di¢n, by phan ndi dién va bod phan hién thi.

Céac dé duoc st dung theo sang ché nay c6 it nhit mot bé mat kim loai
hodc hop kim kim loai. It nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim kim loai nay
thuong 12 16p phia ngoai hodc 12 mét 16p d& bi tac dong dbi v6i quy trinh ling
phd. Do do, cac thuat nglt “mat bé mit kim loai hodc hop kim kim loai” va
“mdt 16p kim loai hodc hop kim kim loai” c¢6 nghia nhu nhau.

ft nhat mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai chira hodc cAu thanh
béi mot hodc nhidu kim loai dugc chon tir nhém bao gé)m niken va céc hgp
kim ctia ching.

Céac hop kim bao gém, khong ké nhiing loai khac, it dic biét 1a cac hop
kim duoc cdu thanh béi hai hoic nhiéu kim loai néu trén; cac hop kim ctia mot
hozic nhiéu kim loai néu trén véi phospho, bo hodc phospho va bo; ciing nhu
cac nitrua va silicua tuong ing cua cac kim loai néu trén. Do xu hudng di
chuyén cua dong va hop kim ddng, nén dugc wu tién hon 1a it nhit mot bé mat
kim loai hogc hop kim kim loai khong chira ddng hozc hop kim ctia no.

Theo sang ché; it nhAt mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai chira
hodc cdu thanh béi mot hodc nhidu kim loai duoc chon tir nhém bao gém
niken, coban, ruteni, titan, tantan, vonfram hodc hop kim ctia ching. Céc kim
loai hodc hop kim kim loai nay thudng dugc sir dung 1am céc 16p chin trong

cac nganh cong nghiép ban din va dién tir bén trén cac dudng hoic tiep diém
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déng dé ngan chan sy t_ruyén nhiét hoac di chuyén dién tir cua déng tr cac
duodng hoic tiép diém dong nay.

Tt nhét, néu it nhit mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai dugc
st dung theo sang ché nay chtra hodc cAu thanh bdi niken hodc mét trong sb
cac hop kim niken dugc chon tir nhém bao gdm hop kim niken phospho, hop
kim niken bo, hgp kim niken vonfram phospho, hop kim niken vonfram bo,
hop kim niken vonfram phospho bo, hop kim niken molypden phospho, hop

kim niken molypden bo, hop kim niken molypden phospho bo, hgp kim niken
| mangan phospho, hgp kim niken mangan bo va hgp kim niken mangan
phospho bo. Cac phuong 4n dugc uu tién néu trén, khong ké nhirng van dé
khéc, 1a do cac kim loai va cac hgp kim kim loai duge uu tién cho phép quy
trinh theo sang ché ¢6 dugc hiéu qua cao.

Thuat ngit "bé mit kim loai" dugc néu trong ban mo ti niy bé& mat
niken chi bé mat kim loai tinh khiét (khong tinh dén cac tap chét vét bit ky
thuong c¢6 mat trong cac nguyen li€u loai ky thuit). Cac bé mat kim loai tinh
khiét thuong chira it dic biét 1a 99% khéi lwong cia kim loai trong Gmg. Cac
hop kim néu trén thuong chira trén 95% khéi luong ctia cic nguyén tb céu
thanh hop kim, t&t hon 1a trén 99% khéi hugng.

Tuy y, quy trinh theo sang ché con bao gdm budc:

i.a. xt ly so bg it nhét mot bé mat kim loai hoic hop kim kim loai.

Viéc xtr ly so by cac bé mit kim loai hoic hop kim kim loai 1a da biét
trong linh vyc k¥ thudt nay. Viéc xur Iy so b nhu vdy bao ham, nhung khong
chi gigi han &, viéc lam sach va viéc khéc &n mon.

Céc budce lam sach st dung cac dung dich nudce co thé c6 tinh axit hodc
kidm ma tiy ¥ ¢6 chta cdc chit hoat dong bé mit va/hodc cic dong dung mobi
nhu glycol. Cac budc khic in mon chit yéu str dung cac dung dich axit c6 tinh
oxy héa nhe nhu 1 mol/L axit sulphuric két hop véi tic nhan oxy héa nhu
hydro peroxit. Cac buéc khidn mon nay, khéng ké nhitng chirc ning khac, dugc
sit dung dé loai bé cac 16p oxit hodc cac chét tdn du hitu co trén cac bé mit

kim loai hodc hop kim kim loai.
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Buée tuy ¥ (i.a) duoc bao gdm trong quy trinh theo sang ché 13 nim
gitta budce (i) va budce (ii).

Tay ¥, quy trinh theo sang ché bao gdbm buéc:

- xéac dinh dién d4p mach hé.

Pién thé mach hé 1a dién thé cta dién cuc 1am viée so véi dién cuc dbi
chung khi dién thé hodc dong dién khong duge cdp cho binh dién phan.

Hitu ich néu x4c dinh dién 4p mach hé (OCP) do né phu thudc vio
nhiéu yéu t6 khac nhau nhu thanh phan chinh xé4c ctia dung dich ma indi hodc
hop kim indi, bé mat kim loai hodc hop kim kim loai, do pH cua dung dich ma
indi hodc hop kim indi va nhiét d§ cia dung dich ma indi hodc hop kim indi.

Bién thé mach hé ¢6 thé duoc xac dinh bing cic phuong phap phan tich
tiéu chudn da biét dbi véi nguoi c6 hidu biét trung binh trong linh vue. Cac
cdng cu phan tich hitu ich 12 phuong phap quét thé vong va phuong phép quét
thé tuyén tinh. Dién thé mach hé 12 diém giao nhau ctia dudng dic tuyén dong
dién-dién 4p v6i dudng cong dién thé. Dién thé mach hé, khong thé nhimg van
d& khac, duoc xac dinh trong 4n phdm: C. G. Zoski, “Handbook of
Electrochemistry”, Elsevier, Oxford, tai ban 1an thir nhét, 2007, trang 4. Theo
cach khac, dién 4p mach hé cod thé dugc xac dinh va thu duge nhu duge mo ta
trong 4n phim: K. B. Oldham, J. C. Myland, “Fundamentals of
Electrochemical Science”, Academic Press, San Diego, tai ban 14n thir nhét,
1994, cac trang 68-69.

C6 loi néu x4c dinh dién 4p mach hd béi vi cac tri sé dién thé 1y tuéng
chi viéc ldng phu va loai bo indi hoic hop kim indi cé thé sau d6 dugc chon dé
1am cho toan bd quy trinh hidu qua hon. Néu dién 4p mach hé 1a da biét ddi véi
mdt trinh tu quy trinh nhét dinh, thi khéng nhét thiét phai x4c dinh né mot 1in
nita. Didu nay c6 nghia 12 néu mot quy trinh da timg dugc thuc hién, thi khong
nhét thiét phai x4c dinh dién 4p mach hé mot 14n nita (v6i diéu kién tuong tu
hodc giéng hét duoc ap dung).

Viéc xac dinh dién 4p mach hé ¢6 thé duge st dung trong quy trinh theo

sang ché nam giira budc (i) va bude (i) va/hoic gitta bude (ii) va bude (iii)
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va/hodc gilta budce (iii) va bude (iv) va’/hodc gilta bude (iv) va budc (v)
va/hoidc gifta budce (v) va bude (vi). Thong thuong 1a di va do vay c6 thé duge
wu tién néu 4p dung bude xac dinh dién 4p mach h gitta bude (i) va budc (i)
va/hodc gilta budc (ii) va budce (iii).

Trong qua trinh x4c dinh dién &p mach hé, duong dac tuyén dong dién-
dién ap (con dugc goi 1a dudong dic tuyén dong dién theo dién 4p) c6 thé duoc
tao ra.

Trong budc (ii), 16p indi hoic hop kim indi thir nhét duge ling phi trén
it nhat mot phﬁn ciia bé mit kim loai hodc hop kim kim loai da dugc tao ra
trong bude (i). Pidu nay dugc minh hoa trén Fig.1B. D& (100) ¢6 it nhit mot
bé& mit kim loai hodc hop kim kim loai (100a) dugc mo ta cung véi 16p indi
hoic hop kim indi th@ nhit (101) trén bé mit nay.

Bing cach ling phu 16p indi hodc hop kim indi thir nhét trén it nhat mot
phan ctia bé mit kim loai hodc hop kim kim loai, 16p dang pha phirc hop duge
tao ra. L6p dang pha phirc hop nay duoc cdu thanh béi mot phan cia kim loai
hodc hop kim kim loai ctia bé miat va mot phan ciia 16p indi hodc hop kim indi
thir nhat da duoc ling phi trén n6. Lép dang pha phirc hop cé thé 1a pha noi
kim loai, hSﬁ hop vat ly cia cac hgp phén néu trén hoic su két hop ctia ching.
Tét hon 13, 16p dang pha phirc hop 1a hodc it nhit bao gdm pha ndi kim loai
ctia indi hodc hop kim indi da dugc ling pht va bé mit kim loai hodc hop kim
kim loai ma trén d6 indi hodc hop kim indi dugc lang phi. Lép dang pha phtic
hop nhu pha ndi kim loai tao ra & dudng phan gidi pha gitta 16p indi hodc hop
kim indi th&r nhit da dugc ling phi va kim loai hoic hop kim kim loai ctia bé
mait ndy, thuong 1a do su khuéch tan ctia mot hodc nhiéu vét liéu ndy sang vt
liéu kia. L6p .dang pha phtic hgp chira it ddc biét 1a indi va kim loai hodc hop
kim kim loai ctia bé mit kim loai hodc hop kim kim loai. Tuy ¥, 16p dang pha
phtrc hop ¢6 chira ngudn cp ion kim loai d& khir thr hai (& dang kim loai
tuong Gmg cta n6) néu hop kim indi duge ling phu.

Lép dang pha phirc hop ciu thanh bai indi hoic hop kim indi va bé mit
kim loai hodc hop kim kim loai tao ra tirc thdi trong qua trinh ldng phu 16p indi
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kim kim loai va sau d6. Piéu nay dugc thé hién trén Fig.1C. P& (100) c6 it
nhit mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai (100a) dugc md ta cung vai
16p dang pha phiic hop (102) & gitta mot phan cia 16p indi hodc hop kim indi
tha nhét (103) va mét phan cta kim loai hodc hop kim kim loai ma chua dugc
chuyén hoa/dugc cdu thanh 16p dang pha phirc hop.

Téc d6 hinh thanh 16p dang pha phtrc hop, khéng ké nhing diu hiéu
khéc, tiy thudc vao bé mit kim loai hodc hop kim kim loai dugc st dung trong
quy trinh theo sang ché. Trong trudng hop cac 16p chin nhu céc 16p chin dugc
lam tir niken hodc hgp kim niken, cac thir nghiém dién hoa da ching té mot
cach chic chin sy hinh thanh cta pha noi kim loai. Diéu nay 12 hoan toan
khong ngd téi boi vi da biét ring niken va hop kim niken 14 cac 16p chin ¢ xu
thé dich chuyén rat the“ip va, vi dl,i, niken va indi s& khong tao ra cic pha noi
kim loai khi & cac diéu kién (dac biét 1a nhiét do) thuong co trong quy trinh
theo sang ché.

Tét hon 13, chiéu day 16p cua 16p dang pha phirc hop dugce ciu thanh
béi indi hodc hop kim indi va kim loai hoic hop kim kim loai nim trong
khodng tir 0,1 dén 100nm, &t hon 14 tir 1 dén 50nm.

Chiédu day téng cong ctia 16p dang pha phirc hop va 16p indi hodc hop
kim indi thtr nhét thu duoc trong budc (ii) tbt hon 13 nim trong khoang tir 0,1
dén 500nm, t&t hon nira 1a nim trong khoang tir 1 dén 400nm va tham chi tbt
hon nita 12 ndm trong khoang tir 5 dén 350nm.

C6 thé doi trong mot khoang thoi gian nhit dinh cho dén khi sy hinh
thanh pha ndi kim loai chdm di hoic dimg hin hoan toan trudc khi budc (iii)
ctia quy trinh theo sang ché duoc tién hanh.

D3 thiy rang 16p dang pha phirc hop c¢6 su khac dang ké v& céac tinh
chét vat Iy ciia n6 so véi 16p indi hoac hop kim indi thir nhit ma khéng ciu
thanh 16p dang pha phirc hop va bé mit kim loai hodc hop kim kim loai. Lép
dang pha phtic hop d6i khi c6 mau khac. Lép dang pha phiic hgp thudng co
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thé béng hon va/hoic nhin hon so véi mdi bé mit néu trén. Didu phat hién nay
chiing 6 riang 16p dang pha phirc hop thuong 1a pha ndi kim loai.

Tét hon, néu viée ling phu indi hodc hop kim indi trong budc (ii) dugc
tién hanh béi quy trinh ling phu dién phan indi hoic hop kim indi. Quy trinh
theo sang ché tiép d6 bao gdm céc budc tiép theo (iia) toi (ii.c):

ii.a. Tao ra dung dich ma indi hodc hop kim indi;

ii.b. Cho tiép xtic dung dich ma indi hodc hop kim indi v&i bé mit kim
loai hoac hop kim kim loai; va

ii.c. Cip dong dién gitra dé va it nhat mot andt va nho d6 ling phu indi
hozc hop kim indi trén it nhat mét phan ctia bé mit kim loai hodc hop kim kim
loai ctia dé.

Budc (ii.a) c6 thé thudc giai doan bat ky trong quy trinh theo sang ché
trude bude (ii.b). Budc (ii.b) va budc (ii.c) nim trong budc (ii) trong quy trinh
theo sang ché. Budc (ii.c) thuong khong duoc bit diu trude bude (ii.b).

Déi véi quy trinh ling pha dién phan indi hodc hop kim indi néu trén,
dung dich ma indi hodc hgp kim indi dugc tao ra. Dung dich ma indi hoéc hop
kim indi thong thudng bat ky c6 thé duge sir dung. Su mé ta cac dung dich ma
indi hodc hop kim indi c6 thé tim thdy trong US 2,458,839, US 8,460,533 va
EP 2245216.

Thong thuong, dung dich ma indi hoic hop kim indi chira it nhit mot
ngudn cip ion indi va it nhit mét axit va cac hop phén khéc tiy ¥ duoc chon tir
it nhat mot nguén cép ion halogenua, it nhat mot chat hoat dong bé mat, it nhét
mdt chat cang hoéa cho céc ion indi, it nh4t mot chit lam béng, it nhit mot chét
mang, it nhit mdt chat 1am sang va it nhit mot ngudn cip ion kim loai d& khir
thir hai.

Pa biét dbi voi nguoi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc 13 cac tinh
chat cua 16p bit ky dugc ling phu tir dung dich ma, khong ké nhimg diu hiéu
khac, phu thudc vao cac chat phu gia-c6 trong dung dich ma nay. Do dé, ngudi
c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay s& c6 thé lua chon duoc cac

chét phu gia thich hop cho viéc cai thién cac tinh chét tir phin mé ta nay. Quy
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trinh theo sang ché 1am ting d6 nhin va/hoic d6 bong ciia cac 16p indi hodc
hop kim indi dbi voi mot dung dich ma indi hodc hgp kim indi nhét dinh.

Dung dich ma indi hoac hgp kim indi nay 1a dung dich nuéce. Thuat ngit
“dung dich nudc” chi moéi truong long binh thudng, ma dung mdi trong dung
dich nay la nuéc. Cac chét long khac dé& tron 14n véi nude, vi du, cac ruou va
cac chit 1ong hitu co phan cuc khac dé tron 14n v6i nude, ¢6 thé duoc bd sung
vao. |

Dung dich ma indi hodc hgp kim indi c6 thé dugc didu ché bfmg cach
hoa tan toan bd cac hop phan trong méi trudng léng c6 nude, tot hon 14 trong
nudc.

Dung dich ma indi hoic hop kim indi nay chta it nhat mét ngudn cip
ion indi. C4c ngudn cp ion indi thich hop gém cac mubi indi tan trong nudc
va c4c phtc chét indi tan trong nuée. Cac ngudn cip ion indi nhu vdy bao
gbdm, nhung khong chi gi6i han &, cac mubi indi cta céc axit alkan sulphonic
nhu axit metansulphonic, axit etansulphonic, axit butan sulphonic; cac mudi
indi cua cadc axit sulphonic thom nhu axit benzensulphonic va axit
toluensulphonic; céc mubi cia axit sulphamic; céac mubi sulphat; céc mudi
clorua va bromua cta indi; cdc mudi nitrat; cdc mudi hydroxit; cac indi oxit;
cac mudi floborat; cac mubi indi cia cac axit carboxylic nhu axit xitric, axit
axetoaxetic, axit glyoxylic, axit pyruvic, axit glycolic, axit axit malonic,
hydroxamic, axit iminodiaxetic, axit salixylic, axit glyxeric, axit sucxinic, axit
malic, axit tartric, axit hydroxybutyric; cdc mudi indi ciia cic axit amin nhu
arginin, axit aspartic, asparagin, axit glutamic, glyxin, glutamin, leuxin, lysin,
threonin, isoleuxin, va valin. Tt hon 13, nguén cép ion indi la mdt mdt hoac
nhiéu trong sb cac mubi indi cta axit sulphuric, axit sulphamic, axit alkan
sulphonic, axit sulphonic thom va axit carboxylic. Tét hon nita 13, ngudn cip
ion indi 12 mot mot hodic nhiéu trong sb cac mudi indi cua axit sulphuric va axit
alkan sulphonic. Nong do ciia cac ion indi trong dung dich ma indi hogc hop
kim indi t6t hon 1 nim trong khoang tir 2,5 dén 100 g/L, t&t hon nira 14 tir 5
dén 50g/L, con tét hon nita 14 tir 10 dén 30g/L.
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Dung dich ma indi hodc hop kim indi chta it nhit mét axit va/hoic
mudi ciia né dé tao ra 46 pH bing 7 hoic thap hon, t6t hon 1a d6 pH bing -1
hodc nim trong khoang tir 0 d&n 3. Cac axit nhu vy bao gdm, nhung khong
chi gi6i han &, cac axit alkan sulphonic nhu axit metansulphonic, axit
etansulphonic; cac axit aryl sulphonic nhu axit benzensulphonic, axit
toluensulphonic; axit sulphamic; axit sulphuric; axit -clohydric; axit
hydrobromic; axit floboric; axit b'oric; cac axit carboxylic nhu axit xitric, axit
axetoafcetic, axit glyoxylic, axit pyruvic, axit glycolic, axit axit malonic,
hydroxamic, axit iminodiaxetic, axit salixylic, axit glyxeric, axit sucxinic, axit
malic, axit tartric va axit hydroxybutyric; céc axit amin nhu arginin, axit
aspartic, asparagin, axit glutamic, glyxin, glutamin, leuxin, lysin, threonin,
isoleuxin va valin. Mot hodic nhiéu mudi twong tmg cta céc axit néu trén cling
¢6 thé duge st dung. Thong thudng, mot hodc nhidu axit trong sb cac axit
alkan sulphonic, cac axit aryl sulphonic va céc axit carboxylic dugc st dung
1am céc axit hodc cac mudi ciia n6. Phd bién hon, mét hoic nhiéu axit trong sb
cac axit alkan sulphonic va céc axit aryl sulphonic hodc cac mubi tuong ting
ctia ching dugc st dung. Nong d6 ctia mot hodc nhidu axit trong sb cac axit
hodc cac mudi cia ndé ndm trong khoang tir 0,1 dén 2mol/L, t6t hon 14 tir 0,2
dén 1,5mol/L, tét hon nita 14 tir 0,3 dén 1,25mol/L.

Theo cach khéc, dung dich ma indi hodc hgp kim indi ¢6 tinh kiém va
c6 46 pH 16n hon 7. Theo do, dung dich ma indi hoac hop kim indi chtra it nhét
mot bazo. Bazo bit ky c¢6 thé dugc sir dung mién 1a né giai phéng céc ion
hydroxit trong dung dich ma indi hodc hgp kim indi. Céc bazo thich hop gb6m
kiém hydroxit, kiém cacbonat va amoniac. Tét hon 14, dung dich ma indi hodc
hop kim indi ¢6 tinh axit do viéc nay s€ tranh dugc viéc cdc mat na han va céc
16p can quang bj ton hai.

Dung dich ma indi hodc hop kim indi tily ¥ chtra it nhat mot ngudn cip
ion halogenua. C4c ngudn cép ion halogenua nhu vay gém cac mudi halogenua
hodic cac phirc chit halogenua tan trong nuGc giai phong céc ion halogenua

trong moi trueong nude. Pac biét thich hop 1a cdc mudi kiém halogenua va cac
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hydro halogenua. Cac hydro halogenua ciing ¢6 thé déng vai trd 1am axit va,
néu duogc dung trong dung dich ma indi hodc hgp kim indi, ching s&€ cé tinh
ning kép. Céc ion clorua 13 duoc vu tién. Nong do cia cac ion halogenua dugc
chon phu thudc vao néng do cua céc ion indi trong dung dich ma indi hodc hop
kim indi. Néng d9 cuia cac ion halogenua nim trong khoang tir 1 duong lugng
mol ion halogenua tinh theo céc ion indi dén 10 duwong luong mol ion
halogenua tinh theo céc ion indi. |

Dung dich ma indi hodc hop kim indi tiy y chita it nhit mot chit hoat
d6ng bé mat. Chit hoat dong bé mat bét ky twong hop véi cac hop phin khéc
ctia hdn hop nay c6 thé duge sir dung. ft nhat mot chat hoat dong bé mat tiy y
duogc chon tir cac chit hoat dong bé mat khong ion, cation, anion va ludng tinh.
Céc chit hoat dong bé mit tiy ¥ ndy ¢6 mit trong dung dich ma indi hodc hop
kim indi v&i luong thong thuong. Tét hon 13, chiing ¢6 mit trong dung dich ma
indi hoic hop kim indi véi luong nim trong khoang tir 0,1g/L dén 20g/L, tdt
hon 14 nam trong khoang tir 0,5/L. &én 10g/L. Chung 14 c4c thung phim c6 ban
va ¢6 thé duoge tao ra tir cac quy trinh da dugc boc 16 trong cac tai liéu chuyén
nganh.

Dung dich ma indi hoic hop kim indi tiy ¥ chira it nhit mot chit cang
héa cho cac ion indi. Cac chét cang héa nhu vay cho céc ion indi bao gbm,
nhung khong chi gidi han &, céc axit carboxylic nhu axit malonic va axit
tartric; cdc axit hydroxy carboxylic nhu axit xitric va axit malic va cac mubdi
ctia né. Cac chit cang héa manh hon cho cic ion indi nhu axit etylendiamin
tetraaxetic (EDTA) ciing c6 thé duoc sit dung. Cac chit cang hoa cho cac ion
indi c6 thé dugc st dung mot minh hodc & dang Két hop co thé duoc st dung.
Vi du, cac luong khac nhau ciia chit cang hoa tuong ddi manh, nhu EDTA ¢6
thé dugc st dung két hop véi cac lugng khac nhau cia mdt hodc nhiéu chét
cang héa yéu hon nhu axit malonic, axit xitric, axit malic va axit tartric dé
khéng ché lugng indi hién hitu dé ma dién. Chat cang héa cho céc ion indi c6

thé duoc st dung v6i nhitng luong thong thudng. Thong thudng, cic chit cang
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héa cho cac ion indi duoc sir dung véi cdc ndng d6 nim trong khoang tir
0,001mol/L dén 3mol/L.

Theo mo ta trong US 2,458,839, glucoza c¢o thé duogc bd sung vao dé
nang cao cong suét lam viéc cua dung dich ma indi hodc hgp kim indi va/hodc
dd min cuda 16p indi hodc hgp kim indi dugc tao ra.

Dung dich ma indi hodc hop kim indi tity ¥ chtra it nhit mot chét lam
bing. Cac chit lam bing bao gdm, nhung kh()ng chi giéi han &, céac
polyalkylen glycol ete. Cac ete nhu vay bao gdm, nhung khong chi gi6i han &,
dimetyl polyetylen glycol ete, di-butyl polyetylen glycol ete béc ba,
polyetylen/polypropylen dimetyl ete (hdn hop hodc copolyme khdi), va octyl
monometyl polyalkylen ete (hdn hop hoic copolyme khéi). Cac chit 1am bing
ndy duoc c6 mit vé6i lugng thong thudng. Thong thudng, cc chit lam bang
nay c6 mit v6i luong nam trong khoang tir 100pg/L dén 500pg/L.

Dung dich ma indi hoic hop kim indi tity y chira it nhdt mot chit mang.
Céc chat mang bao gdm, nhung khong chi giéi han &, phenanthrolin va cac din
xuét ctia n6 nhu 1,10-phenantrolin; trietanolamin va cac din xuit ciia n6 nhu
trietanolamin lauryl sulphat; natri lauryl sulphat va etoxylated amoni lauryl
sulphat; polyetylenimin va cdc dan xuét ctia n6 nhu hydroxypropylpolyenimin
(HPPEI-200); va cac polyme di alkoxyl héa. Cac chit mang nay c6 mit trong
dung dich ma indi hodc hgp kim indi véi lugng thong thuong. Thong thuong,
céc chat mang c6 mit véi lugng ndm trong khoang tir 200mg/L dén 5000mg/L.

Dung dich ma indi hodc hop kim indi tity ¥ chira it nhit mot chit lam
sang. Cac chit 1am sang bao gom, nhung khong chi gi6i han &,
3-(benzthiazolyl-2-thio)-propylsulphonic-axit, axit 3-mercaptopropan-1-
sulphonic, etylendithiodipropylsulphonic-axit, bis-(p-sulphophenyl)-disulphua,
bis-(w-sulphobutyl)-disulphua, bis-(@-sulphohydroxypropyl)-disulphua, bis-
(o-sulphopropyl)-disulphua, bis-(w-sulphopropyl)-sulphua, metyl-(®-sulpho-
propyl)-disulphua, metyl-(o-sulphopropyl)-trisulphit, O-etyl-dithiocacbonic-
axit-S-(o-sulphopropyl)-este, thioglycol-axit, thiophosphoric-axit-O-etyl-bis-
(w-sulphopropyl)-este, axit 3-N,N-dimetylaminodithiocarbamoyl-1-propan-
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sulphonic, 3,3’-thiobis(axit 1-propansulphonic), thiophosphoric-axit-tris-(cw-
sulphopropyl)-este va cac mudi twong tng ciia ching. Thong thudng, cic chit
1am sdng c6 mit v6i lugng nam trong khoang tir 0,01mg/l dén 100mg/1, t&t hon
13 tir 0,05mg/1 dén 10mg/l.

Dung dich ma indi hodc hop kim indi tiy y chira it nhit mot ngudn cép
jon kim loai dé khir thtr hai. Céc ion kim loai d& khir 13 céc ion kim loai ma c6
thé bi khir trong céc didu kién da duoc dé xuét va do do, chung dugc ling phu
cling vé6i indi tao ra hop kim indi. Tét hon, néu ngudn cép ion kim loai d& khir
thtr hai nay dugc chon tir nhém bao gém nhom, bismut, déng, gali, vang, chi,
niken, bac, thiéc, vonfram va kém. Tét hon nita 1a, né dugc chon tur vang,
bismut, bac va thiéc. Nguén cép jon kim loai d& khtr thir hai nay co thé duoc
bd sung vao dung dich ma indi hodc hop kim indi dué6i dang cac mubi kim loai
dé tan trong nuéc hoic cac phirc chit kim loai d& tan trong nudce. Cac phire
chit va mudi kim loai dé& tan trong nudc nhu vay la da biét. Nhiéu loai nay la
céc thung phim c6 ban hodc c6 thé dugc didu ché tir cac mé ta trong cac tai
liéu chuyén nganh. Cac mudi kim loai va/hodc phirc chit d& tan trong nudc
duogc bd sung vao dung dich ma indi hodc hop kim indi v6i lugng du dé tao ra
hop kim indi ¢6 1% khdi lugng dén 5% khéi luong, hoic nhu nim trong
khoang tir 2% khéi lugng dén 4% khdi lugng ctia kim loai tao hop kim. Théng
thuong, cac mudi kim loai d& tan trong nude dugc bd sung vao cac ché phdm
indi v6i lugng sao cho hop kim indi ¢ tir 1% khéi luong t6i 3% khéi luong
cua kim loai tao hop kim.

Luong kim loai tao hop kim chiém 3% khéi lwong hodc it hon c¢6 thé cai
thién d6 bén chdng &n mon & nhiét do cao TIM va murc d6 thAm u6t va lién két
voi dé nhu chip silic va, ddc biét 1a, chip léch. Ngoai ra, cac kim loai tao hop
kim nhu bac, bismut va thiéc ¢6 thé tao nén céc otecti diém nong chay thép
cling véi indi khién cho chung hitu ich hon cho cac tmg dung han. ft nhit mot
ngudn cip ion kim loai d& khir thr hai tiy y dugce ¢6 mit trong cac ché phdm
indi véi luong nim trong khoang tir 0,01g/L dén 15g/L, hodc nhu tir 0,1g/L
dén 10g/L, hodc nhu tir 1g/L dén 5g/L.
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Puoc uu tién 1a dung dich ma indi hodc hgp kim indi chi bao gém cac
ion indi va khong chu dong bd sung cac ion kim loai d& khtr do viéc nay tao
diéu kién thuan loi cho quy trinh ling phu (khéng ké cac tap chit vét thuong
c6 mat trong cac nguyén liéu loai k¥ thuat). Theo mdt phuong 4n dugc uu tién
ctia sang ché cac ion kim loai d& khir 1a céc ion indi chiém 99% khéi lugng
hoidc 16n hon. Pidu ndy noéi chung tao diéu kién thuan loi cho céc quy trinh
ling phu va tdy ma do cac ion kim loai d& khir khac c6 thé ¢6 anh hudng dén
dién thé ctia cac budc lang phi va tdy ma riéng ré.

Nhiét do cua dung dich ma indi hodc hgp kim indi trong quy trinh theo
sang ché nam trong khoang tir diém néng chay dén diém séi cta dung dich ma
indi hodc hop kim indi. Théng thudong, nim trong khoang tir -20°C dén 80°C,
t6t hon 1a tir 5 dén 50°C, &t hon nita 14 tir 10 dén 40°C, thdm chi tot hon nita 1a
nam trong khoang tir 15 dén 35°C.

T6t hon, néu dung dich ma indi hodc hop kim indi dugc khuéy trong
quy trinh theo sang ché. Viéc khuéy c6 thé duoc tao ra bai viée cép khi nhu
khéng khi hodc cac khi tro, viée cip chat 16ng nhu cac chét 16ng dé bd sung
cho céac hop phén cua dung dich ma indi hodc hop kim indi, viéc khua"iy, viéc
dich chuyén it nhat mot dé hoic it nhdt mot dién cuc trong dung dich ma indi
hozic hop kim indi hodc béi cach thire khac bt ky da biét trong linh vuc k¥
thuat nay.

Bé mat kim loai hoic hop kim kim loai ¢6 thé duoc cho tiép xic véi
dung dich ma indi hoic hop kim indi bai cach thic bat ky da biét trong linh
vuc k¥ thuat nay. Tét hon 13, n6 dugc cho tiép xtc bang cach nhing dé vao
trong dung dich ma indi hoic hop kim indi dé tao diéu kién thuén 1oi cho quy
trinh nay.

Sau do6, viéc léng pht indi hodc hop kim indi dugc thuc hién trong budc
(ii.c).

ii.c. cip dong dién giita dé va it nht mot anot.

Viéc ling phu dién phan indi hodc hop kim indi trong buéc (ii) 1a quy

trinh ling pha indi thé tinh sir dung dién 4p catot cao hon dién 4p mach hé.
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Pién ap dwoc wu tién cho viée ling phu dién phan indi hoic hop kim
indi nam trong khodng tir -0,8 dén -1,4V, thdm chi con tdt hon nita 1a ndm
trong khoang tir -0,85V dén -1,3V, phin nao con tét hon nita 14 tir -0,9 dén -
1,2V.

Thoit gian dung cho viéc phu dién phén indi hodc hop kim indi tuy thudc
vao nhiéu yéu td khac nhau nhu dung dich ma indi hodc hop kim indi, nhiét do
va dién 4p dugc s dung cho viéc ling phii. Tét hon, thoi gian ding cho viée
pht dién phan indi hoic hop kim indi ndm trong khoang tir 0,1 dén 60 gidy, t6t
hon nita 12 ndm trong khoang tir 1 dén 45 gidy, thdm chi t6t hon nita 12 ndm
trong khoang tir 5 dén 30 gidy. Khoang thoi gian nay 1a du dé tao ra 16p indi
hodc hop kim indi thir nhét trén bé mat kim loai hodic hgp kim kim loai ma sau
d6 ngay lap tirc din dén su hinh thanh cta 16p dang pha phirc hop cia indi
hodc hop kim indi da dugc léng pht va bé mat kim loai hodc hop kim kim loai.
Thoi gian ma cang dai (mic di khong kha thi) khién cho cac 16p indi hodc hop
kim indi ddu tién cang day khong mang lai hiéu qua c6 ich bat ky ma phai bi
loai bo trong budc (iii) sau d6. Thoi gian ma qua dai ciing din dén su hinh
thanh céc ciu truc indi hoic hop kim indi dang dao c6 tri s& d6 nham cao (trir
khi chung dugc loai bd & bude sau do).

Tét hon 13, cac anot indi d& hoa tan dugc st dung trong quy trinh theo
sang ché do ching duoc sir dung dé bd sung cac ion indi va do vay duy tri
ndng dd cla cic ion néu trén & murc dd ¢ thé chip nhan dugc cho viée ling
pht indi mot cach hiéu qua.

Tiép theo, trong budc (iii), phan khéng cdu thanh 16p dang pha phirc
hop cua 16p indi hodc hgp kim indi tha nhét duoc loai bd mot phén hodc hoan
toan. Trén Fig.1D, viéc loai bd hoan toan 16p indi hoic hop kim indi thir nhat
ma khong cau thanh 16p dang pha phtrc hop duoc thé hién. Dé (100) c6 it nhét
mot bé mat kim loai hodc hop kim kim loai (khong dugc t6 ddm trong hinh v&
nay) dugc phu bai 16p dang pha phic hgp (102).

Bé mit duoc tao ra trong budc (iii) (102a), khac biét & chd, né it nham

hon so véi 16p indi hodc hop kim indi tht nhét (vi du, (103) trén Fig.1C).
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Tt hon, néu viée loai bd it nhdt mot phén khong cu thanh 16p dang
pha phirc hop cta 16p indi hodc hop kim indi thir nhat trong bude (iii) duoc
thuc hién béi quy trinh tdy ma dién phan. Thuat ngit "tdy ma" dugc ding trong
ban md ta nay chi su phin hiy dién hda indi kim loai hodc hop kim indi cua
céc 16p indi hoic hop kim indi bién ddi n6 thanh céc ion indi hoa tan (va c¢6 thé
14 ca cac ion khac néu hop kim indi dugc téy ma). Viéc téy ma (it nhét mot
phan cta) 16p indi hodc hop kim indi thir nhat ma khong cdu thanh 16p dang
pha phtic hop duge thuc hién béi quy trinh tiy ma dién tinh hodc quy trinh tiy
ma thé tinh. T4t hon 14, quy trinh tiy ma thé tinh duoc sir dung béi vi diéu nay
cho phép giam dén muc t6i thiéu nguy co tdy ma khong mong mudn 16p dang
pha phirc hop dugc tao thanh trong budc (ii), dac biét khi pha ndi kim loai
duoc tao ra. C6 loi, néu 16p dang pha phirc hop duge tao ra trong budc (ii) 1a
pha noi kim loai, nguy co tiy ma khéng mong muén dugc giam bt do dién thé
can thiét cho viée téy ma pha ndi kim loai thuong 1a cé tinh anot hon so véi
dién thé can thiét cho viéc tAy ma indi hodc hop kim indi. Piéu nay cho phép
tao diu kién thuén loi cho viéc kiém soét quy trinh. Do véy, dugc uu tién néu
16p dang pha phitc hop hau nhu khéng duge loai bé trong budc (iii) ciia quy
trinh nay. Theo sang ché, viéc hau nhu khéng duoc loai bé duge hiéu 1a trén
90% khéi lugng cta 16p dang pha phirc hgp van con lai sau budc (iii), tot hon
nita 13 trén 95% khéi luong, thdm chi tét hon nita 13 trén 99% khdi luong, dic
biét ot 13 toan b 16p dang pha phtrc hop van con lai sau bude (ii).

Cé loi 1a viéc st dung quy trinh téy ma thé tinh tao diéu kién thuan loi
cho ¢ quy trinh theo sang ché va lam cho nhu ciu vé viéc kiém soat quy trinh
nghiér ngat (nhu kiém soat thoi gian) ciia budce nay 14 khong cén thiét.

Nhu néu trén, dién 4p cin thiét dé loai bo 16p dang pha phuc hop, dic
biét 1a ddi véi pha ndi kim loai, cé thé anot cao hon so véi dién ap can thiét dé
tdy ma indi.

Thong thuong, quy trinh tiy ma thé tinh st dung dién 4p nim trong
khoang tir 0 dén -0,6V, t6t hon 14 tir -0,2 dén -0,4V.
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Khoang thoi gian can thiét cia quy trinh tdy ma tiy thudc vao nhiéu
thong sb khac nhau nhu lugng indi hodc hop kim indi can duge loai bo (tac 13,
chiéu day 16p indi hodc hop kim indi) va dién ap dugc cdp. Tt hon, néu
khoang thoi gian cia quy trinh tdy ma dién phan nim trong khoang tir 0,1 gidy
dén khi loai bo hiu nhu hoan toan indi khong céu thanh I16p dang pha phirc
hop. Khai niém "hdu nhu hoan toan indi" ding trong ban md ta chi viéc indi
khong cdu thénh 16p dang pha phirc hop duge loai bo véi lwong 90% khéi
lugng hodc 16n hon, tdt hon 12 95% khéi lugng hodc 16n hon, tdt hon nira 1a
99% khdi lugng hodc 16n hon. S& t6t hon néu trong buéc (iii), loai bé it dic
biét 12 90% khéi lwong indi hodc hop kim indi khong ciu thanh 16p dang pha
phitc hop; dugc uu tién hon néu indi hoic hop kim indi dugc loai bo v6i luong
95% khéi lugng hodc 16n, tham chi tot hon nira néu indi hodc hop kim indi
dugc loai bé véi lugng 99% khdi luong hodc 16n hon hon trong bude (iii).
Budc nay, dac biét 1a trong truong hgp cac pha ndi kim loai duge tao ra duge
thue hién khi dong anot giam (do duoc bang dién thé ké). Thong thudng, 0,1
t6i 60 gidy 1a di; 1 t6i 45 gidy 1a dugc uwu tién ap dung. Tt hon nita 1, khoang
thoi gian cta quy trinh tdy ma dién phan nam trong khoang tir 5 dén 30 gidy.

Tét hon 13, d6 day dudi 40nm cia indi hodc hop kim indi khéng cau
thanh 16p dang pha phirc hop con lai sau budc (iii), tot hon nita 1a dudi 20nm,
tham chi t8t hon nita 14 du6i 15nm, tham chi con tdt hon nita 1a dudi 5nm, dic
biét tét 14 dudi 3nm. Tt dic biét 13, toan bd indi hodc hop kim indi khong ciu
thanh 16p dang pha phic hop dugc loai bé trong bude (iii). Tiép theo, trong
budc (iv), 16p indi hodc hop kim indi thir hai duge ling phu trén it nhit mét
phan ciia bé mit d duoc tao ra trong bude (iii).

Diéu nay dugc minh hoa trén Fig. 1E. Dé c6 it nhat mot bé mit kim loai
hodc hop kim kim loai dau tién dugc phit boi 16p dang pha phirc hop (102) va
sau d6 bai 16p indi hodc hop kim indi thir hai (104) duoc tao ra trén bé mit
duoc tao ra trong buéc (iii) (trén hinh v& nay né trong tmg v4i bé mit cia 16p

dang pha phtc hop).
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Viéc ling phu indi hodc hop kim indi trong budc (iv) ¢6 thé duge thuc
hién theo cach thirc bat ky da biét trong linh vuc k§ thuat nay. Viéc ling pha
indi hodc hop kim indi trong budc (iv) duge tién hanh bing cach ling phu dién
phén, ling phu khong ding dién, ling phii béc hoi hoa hoc hodc ling phii bc
hoi vat ly. Cac dung dich ma indi hodc hgp kim indi khong dién hitu ich, vi du,
da dugc mo ta trong US 5,554,211 (A).

Tét hon 13, viéc ling pht 16p indi hodc hop kim indi thi hai trong bude
(iv) dugc tién hanh bang cach ling phu dién phan. Piéu nay cho phép tit ca
cac bude ling phi va loai bo indi hodc hop kim indi clia quy trinh téng thé
duoc tién hanh trong mdt dung dich ma indi hodc hgp kim indi duy nhét.
Puoc wu tién néu thuc hién tit ca cac budc ling phii va loai bé indi hodc hop
kim indi lang phti ctia quy trinh téng thé theo sang ché trong mét dung dich ma
indi hozc hop kim indi duy nhat do diéu nay khién cho truy trinh tong thé c6
hiéu qua hon nhu, vi du, rat ngin dy chuyén san xuét.

Tuong ty nhu trong bude (ii), budc (iv) ¢ thé chi gdm cac budc tuong
tu (iv.a) t6i (iv.c) twong Gng voi hoic gibng hét véi cac bude (ii.a) téi (ii.c).
Nhu néu trén, tdt hon, néu dung dich ma indi hodc hop kim indi & céc bude
(ii.a) va (iv.a) 1a nhu nhau. Ngoai ra, dé c6 thé nim lai trong dung dich ma indi
hodc hop kim indi dbi véi tét ca cac budc ling phit va loai bo indi hodc hop
kim indi ldng phii (bao gdm cac budc (ii) va (iv).

Tét hon 13, viéc lang phu dién phan 16p indi hodc hop kim indi thir hai
dugc thuc hién bsi quy trinh ling phi thé tinh sir dung dién ap catot cao hon
dién 4p mach hé.

Pién 4p duoc uu tién cho viéc ling phu dién phan 16p indi hodc hop
kim indi thtr hai trong budc (iv) nim trong khoang tir -0,8 dén -1,4V, tham chi
con t6t hon nira 12 ndm trong khoang tir -0,85V dén -1,3V, phén nao con tt
hon nita 1a tir -0,9 dén -1,2V.

Tét hon, néu khoang thoi gian cho viéc ling phu dién phéan 16p indi

hozc hop kim indi thir hai trong budc (iv) ndm trong khoang tir 0,1 gidy cho
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dén khi dat dugc chiéu day mong mudn cta 16p indi. Tt hon, néu khoang nay
Ja tir 2 t6i 60 gidy, tot hon nita 14 tir 5 t6i 30 gidy.

Theo mét phuong 4n duoc wu tién cia sang ché, viéc ling phu dién
phéan indi hodc hgp kim indi trong budce (ii) va budce (iv) duge thuc hi€n boi
quy trinh ldng phu indi thé tinh st dung dién 4p catot cao hon dién 4p mach hé.
Tét hon nita 13, dién 4p dugc sir dung cho viée ldng phu dién phan indi hoic
hop kim indi trong budc (ii) va dién 4p duoc sir dung cho viéc ling phu dién
phén indi hodc hop kim indi trong buée (iv) 14 nhu nhau do diéu nay tao diéu
kién thuan loi cho viéc kiém soat quy trinh.

Tuy ¥, quy trinh theo sang ché con bao gdm cac bude (v) va (vi):

v. loai bé mot phén hodc toan bd 16p indi hodc hgp kim indi thir hai;
vi. ling phu 16p indi hodic hop kim indi thir ba trén it nhit mot phan bé mit
dugc tao ra trong bude (v).

Céc budc (v) va (vi) cling dugc cd mét trong quy trinh nay sau khi budc
(iv) da hoan thanh. Theo sang ché nay, ciing c6 kha nang 14 viéc lap lai cac
bude (v) va (vi) nhidu 1an va do viy tao ra cac 16p hop kim indi thu tu, thir
nam hodc cao hon cho dén khi dat duoc chiéu day mong mubn cta pha ndi kim
loai va 16p indi hodc hop kim indi. Pugc wu tién néu loai bo 16p indi hodc hop
kim indi thir hai (hodc 16p indi hodc hop kim indi ¢6 thu tu cao hon bét k¥) chi
mot phan dé két cdu 16p ling phu indi hodc hop kim indi. Thuit ngir "mot
phin" ¢6 nghia 13 it dic biét 12 20% khdi lugng hoic 40% khéi lugng hodc
60% khdi luong hodc 80% khéi luong ciia indi hodc hop kim indi di duogc ling
pht trong bude (iv) nam lai trén bé mat da dugc cai bién.

Céc thong sb da néu cho bude (iii) 14 hiru ich cho budc (v) (hoic su lip
lai bit ky cta nd). Ngoai ra, cac thong sé cho bude (iv) c6 thé duogc sir dung
cho budc (vi) (hoic su lip léi bt ky clia no).

T6t hon, néu chidu day téng cong cia 16p dang pha phirc hop va tit ca
céc 16p indi hodc hop kim indi trén n6 nim trong khoang tir 1 dén 1000nm, tét
hon nira 12 ndm trong khoang tir 50 dén 800nm, tham chi t&t hon nira 13 nim

trong khoang tir 100 to 500nm.
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Tét hon néu quy trinh bao gdm cac bude dudi diy dugce tién hanh theo
thir tu:

i.  taora dé co it nhAt mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai;

ia. tyy, Xt ly so bo it nhat mot bé mat kim loai hoic hop kim kim loai;

ii. ling phu dién phan 16p indi hodc hop kim indi thir nhét trén it nhat mot
phan cta bé mit nay nho d6 16p dang pha phirc hop dwoc cdu thanh boi
mot phan cia kim loai hodc hop kim kim loai ciia bé mit nay va mot
phén ctia 16p indi hodc hop kim indi thi nhét;

iii. tdy ma dién phan mét phan hodc toan bd 16p indi hodc hop kim indi thir
nhat khong ciu thanh 16p dang pha phirc hop;

iv. ling phu 16p indi hodc hop kim indi thir hai trén it nhit mo6t phan cta bé
mat da dugc tao ra trong buéce (iii);

v. tuyy, tdy ma dién phan mot phan hoic toan b 16p indi hodc hop kim indi
tht hai; va '

vi. tiyy, ling phu 16p indi hodc hop kim indi thir ba trén it nht mot phin
ciia bé mit duoc tao ra trong budc (v).

Tét hon nita 13, viée lang phu 16p indi hodc hop kim indi thtr hai duoc
thuc hién bang cach ling pht dién phan indi hodc hop kim indi trong buéc (iv)
Diéu nay ciing ap dung cho viéc tao ra sy ling phu indi hodc hop kim indi tiép
(nhu budc (vi) va cac bude khac).

Fig.2 12 hinh v& dang so dd dudng dic tuyén dong dién-dién ap. Trong
duong dic tuyén nay, khoang dién 4p duoc wu tién cho viée ling phu dién phan
indi hodc hgp kim indi va téy ma né duge mo ta.

Qua trinh dién phan ling phu indi hodc hop kim indi duoc wu tién trong
budc (ii) va/hodc bude (iv) duge thuc hién boi cac quy trinh ling pht indi dién
tinh sir dung dién 4p catot cao hon di€n ap mach ho. Tét hon 13, dién ap dugc
sir dung cho viéc ling phi dién phan indi hoic hop kim indi ndm trong khoang
tir gia tri nho nhét ctia dudng dic tuyén dong dién-dién ap dén diém udn catot
bén trén cua dudng dic tuyén dong dién-dién ap hodc gia tri cuc bd tdi da cua

catot bén trén. Gia tri nho nhét cia dudng dic tuyén nay c6 tinh catot cao hon
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so v6i dién ap mach hé. Bang cach lua chon dién 4p trong khoang xac dinh
néu trén, mirc do tao ra hydro duoc giam dén murc tdi thiéu khién cho quy trinh
téng thé hiéu qua hon. _

Dién 4p cin thiét cho viéc loai b6 16p dang pha phirc hop, didc biét 1a
pha noi kim loai, c6 thé anot cao hon so vé6i dién ap can thiét dé tdy ma indi.
Tét hon 13, quy trinh téy ma thé tinh c6 dién ap anot cao hon dién 4p mach hé
duoc st dung. Tét hon, néu dién 4p cla quy trinh tiy ma thé tinh nim trong
khoang tir dién 4p mach hé cia diém giao cét (co thé anot cao hon so véi dién
ap mach hd) cta duong dic tuyén dong dién-dién ap véi truc di€n ap hodc gia
tri cuc bd tdi thiéu. Khoang dugc uu tién nay cho phép téy ma chon loc 16p
indi hodc hop kim indi ma khong cin dén viéc loai bd 16p dang pha phirc hop
(hozic pha ndi kim loai) 14 cin thiét cho viéc ling phu cac 16p indi nhin. |

Diéu bit ngy dd nhén thy 13 viéc ling phi indi hodic hop kim indi trén
16p dang pha phitc hop va ddc biét 1a trén pha ndi kim loai s€ tao ra cac 16p
léng phil indi ho#c hop kim indi nhin. Sy hinh thanh cac cAu tric dang ddo cé
thé duoc gidm mdt cach dang ké hodc tranh dugc mét cach hoan toan (céc vi
du so sanh 1 va 2). Cac 16p ling phu indi hodc hop kim indi 1a hitu ich cho
nhiéu ing dung, dic biét 13 trong cic nganh cong nghiép dién t&r nhu cic tng
dung chip 1éch Vé trong viéc tao ra cac mdi ndi han.

Mot vu diém cta sang ché nay 1a chi cin duy nhit mot dung dich ma
indi hoiic hop kim indi d tién hanh toan b quy trinh theo sang ché. Bing cach
thay d6i dién ap (va nho viy thay doi ché do ling phu/tdy ma), toan bd quy
trinh theo sang ché c6 thé duoc tién hanh trong mdt dung dich ma indi hodc
hop kim indi duy nhét.

Tuy ¥, quy trinh theo sang ché con bao gdm cac budc rira va lam kho.
Viéc rira thuong dugce thyc hién véi céc dung modi nhu nude. Viée lam kho céd
thé dugc thuc hién bdi cach thirc bét ky da biét trong linh vuc k¥ thuat nay nhu
dua cac dé vao dong khong khi nén hodc dé ching vao céac 10 néng.

Quy trinh theo séng ché 13 hitu ich dé tao ra san phim c6 it nhat mot bé

mat kim loai hodc hop kim kim loai c6 két cAu theo tht tu:
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a) it nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim kim loai, it nhdt mot bé mat
kim loai hodc hgp kim kim loai nay cAu thanh b&i moét hodc nhidu kim loai
duoc chon tir nhém bao gém niken, coban, ruteni hodc hgp kim cta kim loai
bat ky trong sb cac kim loai nay;

b) 16p dang pha phirc hop duoc ciu thanh béi indi hoic hop kim indi va

kim loai hodc hop kim kim loai tur bé mit néu trén duge tao ra; va

¢) mot hoac nhiéu 16p mot indi hoafic hop kim indi dugce tao ra bdi quy

trinh theo sang ché.

Cac d& gdm cac cum 16p néu trén con duge goi 1a “dé da duoc hoan
thién”.

T4t hon 13, cac dé da dugc hoan thién gém pha ndi kim loai dugc lam tir
indi hodc hgp kim indi va kim loai hodc hop kim kim loai tu bé mit kim loai
hodc hop kim kim loai ctua dé.

Tét hon, néu mét hodc nhiéu 16p mét indi hoic hop kim indi két hop véi
16p dang pha phirc hop trong cac dé da dugc hoan thién c6 chidu diy nim
trong khoang tir 1 dén 1000nm, t6t hon nita 13 tir 50 d&én 800nm, tham chi t&t
hon nira 14 tir 100 dén 500nm. Cac san phdm da dugc hoan thién dugc san xuét
béi quy trinh theo sang ché. |

Céac vi du duéi diy khoéng nham giéi han pham vi cta sang ché minh

hoa sang ché nay.

Vi du thwe hién sang ché
Céc phuong phap chung

Cac mau 1a cac tAm Ni hodc cac tAm déng ma Ni di dugc sit dung ma
da duoc tao dai bang Galvano-Tape (vinyl tape 471, ciia hdng 3M Corp.) thanh
viing ¢6 kich thuéc mong muén.

Bé& mit niken cua dé (duoc goi 12 “miu”) ¢ dién tich 4cm?. Trude khi
lang phti indi hodic hop kim indi trén né, cac miu dugce lam sach va khéc an
mon bodi phuong tién thong thudng, tirc 1a tiy ddu m& va lam sach gi mém

bing dung dich HCl 10%. Viéc hoat héa manh bé mit Ni, ma thuong dugc
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thuc hién bang cach ma 16t Ni 1a khong cén thiét trong trudng hop nay do viée
xtr 1y cdc mau trong dung dich ma indi hodc hop kim indi c6 tinh axit da dé
hoat h6a bé mit Ni. Sau Ian ria cudi béng nuéce di duge khir ion, cdc mau nay

san sang dé st dung.

Phén tich dién hoa (li€n quan téi bude xac dinh dién ap mach hé)

Bo 6n ap Autolab (Metrohm) duoc didu khién béi phdn mém Nova da
dugc st dung 1am ngudn dién cho nghién ciru dién hoa. Cac dudng dic tuyén
dong dién theo dién 4p duoc ghi lai nho st dung ba dién cuc duge thiét 1ap voi

tbc d6 quét 10 mV/s so voi ddi chimg Ag'/AgCL.

Do nham bé mit

Dia hinh cta céc 16p indi hoic hop kim indi duoc dic ta bang giao thoa
ké anh sang trang (Atos GmbH). Kich thuéc anh ding dé xac dinh d6 nham bé
mit ¢6 dién tich 60x60pm. P§ nhdm bé mit duge tinh toan bdi phan mém
NanoScope Analysis. Cac tri sb dugc nodi suy tir dir liéu dia hinh da dugc dua
ra tuong (mg v6i d6 nham trung binh, S,. P nham bé mit duge do & chinh

gifra cda mau noi ma do nham thuong cé su khac biét nhat.

Chiéu day 16p \

Chiéu day 16p duge do & 5 diém ciia mdi d& bing XRF nho sir dung
thiét bi XRF instrument Fischerscope XDV-SDD (Helmut Fischer GmbH,
Germany). Bing cach gia dinh c4u triic dang 16p cta 16p ling phu, c6 thé tinh
toan dugc chidu day 16p tir cac dir liéu XRF.

Vidu 1 (so sanh)

Dung dich ma indi hodc hgp kim indi trong nudc chra 105g/L indi
sulphat, 150g/L natri sulphamat, 26,4g/l. axit sulphamic, 45,8g/L natri clorua,
8,0g/L glucoza va 2,3g/L trietanolamin dugc diéu ché bang cach hoa tan tit ca

cac hop phin trong nuéc da dugc khir ion.
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Trén Fig.3, dudng dic tuyén dong dién-dién ap cia dung dich ma néu
trén duoc md ta, khi duoc ap dung truc tiép cho miu. Puong dic tuyén dong
dién-dién ap nay dugc st dung dé xac dinh dién 4p lam viéc hitu ich dbi voi
quy trinh ldng pht indi ma da x4c dinh duoc 12 -1,1V.

Sau d6, dé c6 bé mat niken (mau) duoc ngdm vao dung dich ma indi
hoic hop kim indi néu trén & 20°C dé lang phu indi trén né. Pién ap cia qﬁy
trinh ldng phu nay 13 -1,1V. Quy trinh ling phu duoc tiép tuc cho dén khi dién
lwong 14 0,55 C/em?” duge 4p dung. sau d6 mau nay dugc 1iy ra khoi dung dich
ma indi hodc hop kim indi, dugc rira va lam kho.

Sau quy trinh ling phu indi ndy, miu duoc phan tich. B& mit ciia mau
¢6 d6 nham trung binh S, = 180nm. Bé mit c6 vé bén ngoai mo xin, khong
bong. Tir dia hinh bé mit (Fig. 4A), c¢6 thé thdy rang bé mit c6 cac ciu tric
dang dao. Co nhiéu céu triic ¢6 dd cao ¢F vai trim nanomét (hodc tham chi 1a

trén 1um) va nhiéu ving ma & d6 khong ¢6 hodc ¢ qua it indi dugc ling phu.

Vi du 2 (sang ché)

DPé ¢6 bé mat niken (mAu) dugc ngam vao ’dung dich ma indi hodc hop
kim indi ctia vi du 1 & 20°C dé ling phu indi trén né. Pién 4p cla quy trinh
ling pha nay 1a -1,1V (budc (ii)). Sau 15 gidy, dién 4p dugc thay dbi thanh -
0,3V dé ty ma indi ra khoi 16p dang pha phtrc hop (buéc (iii)). Ngay khi dong
dién trd nén khong déi chimg té ring hau nhu toan bd indi khong tao ra 16p
dang pha phirc hop da duoc loai bo, dién ap dugc thay dbi thanh -1,1V mét 1in
nita. Quy trinh ling phi dugc tiép tuc cho dén khi téng dién luong la
0,55C/cm? dugc ap dung (budc (iv)). Sau d6, mau duge 14y ra khoi dung dich
ma indi hodc hop kim indi, dugc rira va dugce lam kho.

T duong dac tuyén dong dién-dién ap dugc mo ta trén Fig.3, dién 4p
1am viéc hitu ich ddi véi viée ling ph va tdy ma indi ¢6 thé thu duoc. Sau quy
trinh ldng phi indi nay, miu duoc phan tich. Tir viéc danh gia bang mit, da
thiy rang bé mat déu hon nhiéu va it duc hon nhidu so v6i miu bé mit thu

duogc & vi du so sanh 1. B& mit ciia miu c6 dd nham trung binh S, = 111nm.
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T dia hinh bé mat, c6 thé théy rfing bé mit déng nhét hon nhiéu so véi
_ bé mit cia so sanh Vi du. CAu tric dang dao khong duogc tao ra béi vi indi da

duoc lang phii trén 16p dang pha phirc hop.

Vi du 3 (so sanh)

Quy trinh dugc tém tat trong vi du 1 dugc ldp lai va indi dugc léng phu
trén dé c6 bé mit ruteni. Pudng dic tuyén dong dién-dién 4p duoc st dung dé
x4c dinh dién &p lam viéc hitu ich cho qué trinh léng phu indi ma da x4c dinh
duogc 14 -1,4V trong truomg hop nay. N6i cach khéc, cac thong sd tuong tu va
dung dich ma indi hodc hop kim indi trong nuéc tuong tu nhu & vi du 1 dugc
st dung. Bé mit ciia mau ¢6 do nhdm trung binh S, = 75,3nm va muc gia ting

dién tich bé mit twong d6i (RSAI) 1a 13,7%.

Vi du 4 (sang ché)

Quy trinh dugc tom tht trong vi du 2 dugc 1dp lai va indi duogc léng phu
trén dé c6 bé mat futeni. DPuong dac tuyéh dong dién-dién 4p dugc st dung dé
xac dinh dién &p lam vi€c hitu ich cho qué trinh léng pht indi ma da xac dinh
dugc 1a -1,4V trong truomg hop nay. No6i cach khéc, cac thong sb tuong tir va
dung dich ma indi hodc hop kim indi trong nuéc tuwong tu nhu ¢ vi du 2 dugc
sir dung. Bé mit ciia mau c6 do nham trung binh S, = 49, 1nm va muc gia ting
dién tich bé mat twong dbi (RSAI) 12 3,1%.

D6 nham trung binh thu dugc & vi du theo sang ché nay 13 nhé hon

khoang 35% so vdi gid tri thu duge tir vi du so sanh tuong Umg 3.

Vidu 5 (so sénh)

Quy trinh dugc tom tit trong vi du 1 duge lap lai va indi duoc ling phi
trén dé c6 bé miat CoWP (hop kim coban vonfram phospho). Pudng dic tuyén
dong dién-dién ap dugc sir dung dé xéac dinh dién 4p 1am viéc hiru ich cho qua
trinh ling pha indi ma da x4c dinh duoc 13 -1,2V trong trudng hop nay. No6i

cach khéc, cac thong sd twong tu va dung dich ma indi hodc hop kim indi trong
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nuée twong tu nhu & vi du 1 duoc st dung. Bé mit ctia mau c¢6 do nham trung

binh S, = 80nm.

Vi du 6 (sang ché)

Quy trinh dugc tom tat trong vi du 2 dugc 1dp lai va indi dugce léng phu
trén dé c6 bé mit CoWP (hop kim coban vonfram phospho). Pudng dic tuyén
dong dién-dién ap dugc str dung dé xac dinh dién 4p 1am viéc hitu ich cho qua
trinh ling phi indi ma da xac dinh duoc 14 -1,2V trong trudng hop nay. No6i
céch khac, cac thong sb twong tu va dung dich ma indi hodc hop kim indi trong
nugce twong tw nhu ¢ vi du 2 dugce str dung. Bé mit ctia mau c¢6 d6 nham trung
binh S, = 61nm.

P6 nham trung binh thu dugc & vi du theo sang ché nay 1a nhd hon

khoang 24% so véi gia tri thu dugc tr vi du so sanh tuong tng 5.

Vi du 7 (so sanh) /

Quy trinh dugc tom tat trong vi du 5 duogc 13p lai va indi dugce le“ing pht
trén dé c6 bé mit CoWP (hop kim coban vonfram phospho) nhung dién 4p lam
viéc cho qua trinh ling pht indi duogc thiét 14p 14 -1,4V trong trudng hop nay.
Noéi cach khac, cac thong sb tuong tu va dung dich ma indi hodc hop kim indi
trong nudc tuong tu nhu ¢ vi du 5 duge str dung. Bé& mit ciia mau c6 do nham

trung binh S, = 64nm.

Vi du 8 (sang ché)

Quy trinh dugc tom tat trong vi du 6 dugc ldp lai va indi dugc léng phu
trén dé c6 bé mat CoWP (hop kim coban vonfram phospho) nhung dién 4p lam
viéc cho qué trinh ling phii indi dugc thiét lap 1a -1.4V trong trudng hop nay.
Noi cach khac, cac thong sb twong ty va dung dich ma indi hoic hop kim indi
trong nude tuong tu nhu & vi du 6 dugce st dung. Bé mit cia miu c¢6 d6 nham

trung binh S, = 39nm.
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D6 nham trung binh thu dugc & vi du theo sang ché nay 13 nho hon

khoang 39% so v6i gié tri thu dugc tir vi du so sanh tuong tng 7.

Vidu 9 (so sanh)

Quy trinh dwgc tém tit trong vi du 1 duge lap lai va indi dugc ling pha
trén dé c6 bé mit paladi. Pudng dic tuyén dong dién-dién ap duge sir dung dé
xé4c dinh dién 4p lam viéc hitu ich cho qué trinh ling phu indi ma da xac dinh
duoc 1a -1,2V trong truong hop nay. Noi cach khac, cac thong sb tuong tw va
dung dich ma indi hoac hop kim indi trong nuéc tuong tu nhu & vi du 1 dugce

st dung. B& mit ctia mau c6 do nham trung binh S, = 30,3nm.

Vi du 10 (sang ché)

Quy trinh duoc tém tit trong vi du 2 duoc Lip lai va indi duoc ldng phu
trén dé c6 bé mit paladi. Pudng dic tuyén dong dién-dién 4p duge st dung dé
xéc dinh dién 4p lam vi€c hitu ich cho qué trinh léng phu indi ma da xac dinh
dugc 12 -1,2V trong trudng hop ndy. N6i cach khéc, cac thong sb twong tu va
dung dich chtra indi hodc hgp kim indi trong nuéc twong tu nhu & vi du 2 duge
st dung. Bé mit cia miu c¢6 do nham trung binh S, = 28,7nm. Néu dién ap lam
viéc duogc thiét 1ap 1a -1,3V, thi d§ nham trung binh S, = 27,8nm.

D6 nham trung binh thu dugc trong vi du theo sang ché nay 1an lugt nho
hon khoang 5,5% va 9% so véi gia tri thu dugc tir vi du so sanh tuong g 9.

Céc phuong an khac cia sang ché s& trd nén ro rang dbi véi ngudi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc trén co s¢ xem xét Phin mé ta nay hoic
thuc hién sang ché da dugc mé ta. Pidu duoc dy dinh 1a Phin mé ta va Vi du
thuc hién sang ché chi dugc dua ra nhim muc dich minh hoa, cung véi pham

vi thuce su cua sang ché dugce xac dinh béi Yéu cau bao hd kém theo.
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Yeéu cau bao ho

1. Quy trinh ling pht indi hoic hop kim indi bao gdm céc budc:

i. tao ra dé c6 it nhat mot bé mit kim loai hodc hop kim kim loai, bé mit
kim loai hodc hop kim kim loai c4u thanh boi mot hodc nhiéu kim loai duoc chon
tir nhém bao gdém niken, coban, ruteni hoic hop kim ciia kim loai bat ki trong sb
cac kim loai nay;

ii. 1ang phii 16p indi hodc hop kim indi thir nhat trén it nhit mot phan cua bé
mit néu trén, nh& d6 16p dang pha phirc hop duge cu thanh boi mét phan ciia bé
mat kim loai hodc hop kim kim loai va mét phén cua l6p indi hodc hop kim indi
thtr nhé;

iii. loai bd toan by phan khong céu thanh 16p dang pha phirc hop cia 16p
indi hodc hop kim indi thir nhét, trong d6 16p dang pha phtrc hop hau nhu khéng
dugc loai bé trong budc (iii) ciia quy trinh nay, trong d6 viéc hdu nhu khong dugc
loai bo nay duoc hidu 14 trén 90% khdi luong cua 16p dang pha phirc hop van con
lai sau budc (iii);

iv. lang phu 16p indi hodc hop kim indi thtr hai trén it nhit mot phan cia bé

mat da dugc tao ra trong budce (iii).

2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd, 16p indi hodc hop kim indi thtr nhat

trong budc (ii) dugc tao ra bang cach ling phi dién phan indi hoic hop kim indi.

3. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cic diém néu trén, khac biét & chd, viéc
ling phu indi hodc hop kim indi trong budc (iv) dugc tién hanh bing cach ling
phu dién phan, lang phu khéng dung dién, ling phit bdc hoi hoa hoc hoic ldng phu

bbc hoi vat Iy.
4. Quy trinh theo diém 3, khéc biét & chd, viéc ling phu indi hoic hop kim indi
trong budc (iv) duoc thuc hién béi quy trinh ling pht dién phén indi hodc hop kim

indi.
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5. Quy trinh theo diém bt ky trong s6 cac diém néu trén, khéac biét & chd, viée loai
b6 16p indi hoac hop kim indi thir nhit ma khéng cdu thanh 16p dang pha phic
hop duoc thuc hién béi quy trinh tiy ma dién tinh hodc quy trinh tiy ma thé tinh.

6. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, khéac biét & chd, quy
trinh nay bao gdm budc:

- xac dinh dién 4p mach ho.

7. Quy trinh theo diém 5 hodc 6, khac biét & chd, quy trinh tdy ma thé tinh c6 dién
4p anot cao hon dién 4p mach hé dugc st dung dé loai bo 16p indi hodc hop kim

indi thtr nhat ma khong cdu thanh 16p dang pha phtrc hop.

8. Quy trinh theo diém 7, khac biét & chd, viéc léng phu dién phén indi hodc hop
kim indi trong buédc (ii) va budc (iv) dugc thuc hién bdi quy trinh ling phu indi

thé tinh bang cach st dung dién 4p catot cao hon dién 4p mach hé.

9. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sb cac diém néu trén, khic biét & chd, dé dugc
chon tir ban mach in, dé ban dan, dé IC, dé mang chip, dé mang mach dién, bd

phén ndi dién va bo phan hién thi.

10. Quy trinh theo diém bét ky trong sd cac diém néu trén, khéac biét & chd, it nhét
‘mot bé mit hop kim dugc ciu thanh béi hai hodc nhiéu kim loai néu trén hodc mot
hoic nhiéu kim loai néu trén cing v&i phospho, bo hodc phospho va bo hodc cia

cac nitrua va cac silicua tuong ing cua céc kim loai néu trén.

11. Quy trinh theo diém bt ky trong sb cac diém néu trén, khic biét & chd, it nhat
mot bé mat kim loai hoic hop kim kim loai cAu thanh béi niken hodc mét trong sb
cac hop kim niken duoc chon tir nhém bao gdm hop kim niken phospho, hop kim
niken bo, hgp kim niken vonfram phospho, hgp kim niken vonfram bo, hop kim

-33-



32624

niken vonfram phospho bo, hgp kim niken molypden phospho, hop kim niken
molypden bo, hgp kim niken molypden phospho bo, hop kim niken mangan
phospho, hgp kim niken mangan bo va hgp kim niken mangan phospho bo.

12. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cic diém néu trén, khic biét & chd, chidu
day téng cong cta 16p dang pha phtic hop va tat ca cac 16p indi hodc hop kim indi

trén n6 nam trong khoang tir 1 dén 1000nm.

13. San phim duoc tao ra béi quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 téi
12, trong d6 san phim nay c6 dé co it nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim kim
loai ¢6 két cAu theo thir tu:

a) it nhit mot bé miat kim loai hodc hop kim kim loai, it nhat mot bé mit
kim loai hodc hop kim kim loai nay cAu thanh boi mét hodc nhidu kim loai dugc
chon tir nhém bao gf?)m niken, coban, ruteni hodc hop kim cua kim loai bat ky
trong sé cac kim loai nay;

b) 16p dang pha phtrc hop duoc cdu thanh bai mot phan cia indi hodc hop
kim indi va mot phan ciia bé mit kim loai hodc hop kim kim loai; va

¢) mot hodc nhiéu 16p mot indi hodc hop kim indi.
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Fig.3
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Fig.5
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