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Sang ché dé cap dén bé ma chtra dung dich nuéc indi hodc hop kim indi chira: - ngudn
ion indi, - axit, - ngudn ion halogenua, - chat hoat dong bé mit c6 cong thire (I) trong do A
duoc chon tir C;p-Cy5- alkyl mach thang hoac mach nhanh; B duoc chon tr nhom bao gom
hydro va alkyl; m 1a s6 nguyén nam trong khoang tir 5 dén 25; mdi R doc 1ap v6i nhau
dugc chon tur hydro va metyl; va - dan xuét dihydroxybenzen co cong thire (II) trong d6
moi X doc 1ap duoc chon tir flo, clo, brom, iot, alkoxy, va nitro; n la s6 nguyén nam trong
khoang tir 1 dén 4, va quy trinh ma indi hodc hop kim indi sir dung bé ma nay.
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Linh vire ky thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hop kim indi
va quy trinh ma indi hodc hop kim indi. V&i bé ma va quy trinh nay, c6 thé thu

dugce cac 16p indi hodc hop kim indi rat tron nhén.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Indi 1 kim loai rét dugc mong mubn trong nhidu nganh cong nghiép vi
tinh chat vat ly doc ddo cta nd. Vi dy, nd du mém dé co6 thé d& bién dang va
dién day cac vi chu truc gifra hai bd phan an khép, c6 nhiét dd néng chay thép
(156°C) va d6 din nhiét cao. Cac tinh chét nhu vay cho phép indi dugc str dung

trong nganh cong nghiép dién tir va cac nganh cong nghiép cd lién quan.

Vi dy, indi c6 thé dugc st dung 1am vat liéu din nhiét (Thermal
Intertace Material - TIM). TIM 1a vat li€u rat quan trong dé bao vé cac thiét bi
dién tir nhr mach tich hop (Integrated Circuit - IC) va cdc thiét bi ban dan hoat
dong, vi du, bo vi xt¢ 1y, trdnh viéc vuot qua gidi han nhiét d6 van hanh cia
ching. Ching cho phép lién két thiét bi sinh nhiét (vi du, chat ban dan silic) véi
bd tan nhiét hodc bd lan nhiét (vi du, déng va nhom) ma khong lam tang rao
can nhiét qua mirc. TIM ciing c¢6 thé duoc st dung dé 1ap rép cac bo phan khac

cua b tan nhiét hodc ngén ngtra su lan nhiét tao ra duong trd khang téng nhiét.

Viéc tao ra duong nhiét hiru hiéu 1a mot dic tinh quan trong ctia TIM.
Dudng nhiét niy c6 thé dugc mo ta duéi dang do dan nhiét hiru hiéu qua TIM.
Do din nhiét hitu hiéu nay ciia TIM chi yéu 14 do tinh toan ven cta giao dién
gitta TIM va dd dan nhiét cua bod lan nhiét cling nhu d dan nhiét cho thung
chira (bén trong) ciia TIM. Céc tinh chat khac ciing 1a quan trong déi véi TIM
tily thudc vao ung dung cu thé, vi du, kha ning 1am gidm tng suét gidn né

nhiét khi nbi hai vat liéu (con duge goi 1 “tinh dé bién dang”), kha nang tao
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khép ndi co hoc 6n dinh trong quy trinh xoay vong nhiét, thiéu d6 nhay véi su
thay dbi vé& hoi 4m va nhiét do, tinh kha thi va chi phi san Xuét.

K¢ thudt ma dién indi da dugc cong b tir 1au trong linh vuc k¥ thuat
nay. D3 biét c6 nhiéu nhugc diém k¥ thuat khac nhau trong ky thuat ma dién
indi nay. Indi d& két tia ra khéi dung dich nuéc nhu hydroxit hodc oxit nam
trong khoang do pH rdng ma thuong phai dung chét cang héa manh va/hodc bé
ma chtra dung dich kiém manh hoic axit manh. Patent M§ s6 2,497,988 dé cap
dén k¥ thuat ma dién indi bang cach st dung xyanua lam chét phu gia. Viéc sir
dung xyanua la diéu rat khong mong muén do ddc tinh ciia n6. Pa duoc bao
c4o v& cac quy trinh ma lién quan dén kiém str dung tic nhan cang hda khéc
nhau nhu oxalat, khong ké cac chét khéc, trong c4c patent M§ s6 2,287,948 va
2,426,624. Tuy nhién, mdi trudng kiém khong thé dugc sir dung trong cac giai
doan sau cda quy trinh san xuét mach in va chit ban din vi mit na han va 16p
cén quang khong bén véi cac xir Iy nhu vy, Bé ma chira dung dich nuéc indi
¢6 tinh axit dugc dua ra lam vi du trong patent My s6 2,458,839. Tuy nhién,
cac 16p ma da dugc taora ¢ bé ma nay khong dong nhit va thuong c6 cAu tric
gibng dao khién cho ching khong thé st dung dugc theo ché d6 dudi micron.
Tuy nhién, hién do nhu ciu thu nhé gia tang trong céc nganh cdng nghiép dién
ttr, cac quy trinh nay khong thé 4p dung dugc vi dodi hoi viée st dung cac 16p
indi hoac hop kim indi vi mo.

Pé ngin nglra céc ciu trac gibng dao néu trén, patent MF s6 US
8,092,667 bdc 16 quy trinh ma nhiéu bude. Trude tién, 16p trung gian chu thanh
bai indi va/hodc gali cling nhu Iuu huynh, selen hodc kim loai khac nhu dong
dugc tao ra va sau do, gali, indi hodc cac hop kim cua ching dugc ma dién 1én
16p trung gian nay. Méc du quy trinh nay co thé tao ra cac 16p indi mong dén
500 nm, quy trinh nay van rat mat thoi gian. Phuong phép dugc dé cap trong tai
liéu néu trén can dén nhiéu hon mot bé ma, d6 1a diéu khong mong mudn vi né
lam ting thoi gian x1r Iy va kéo dai day chuyén san xuat va do d6 lam tang gia
thanh ctia cac linh kién dugc san xuit. Ngoai ra, khong thé thu duge cac 16p

indi rat tron nhin va sach do 16p trung gian dugc 1am bang hop kim véi céc
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nguyén td khéc.

D3 dugc bao cao vé quy trinh ma dién indi trén dong trong tap chi
Journal of the Electrochemical Society 2011, tap 158 (2), trang D57-D61. Lép
ma indi di dugc bao cdo tuan theo tap tinh ting trudng Stranski-Krastanov méc
du theo cach cai bién mot chut. Quy trinh dugce dé cip trong tai liéu nay dan
dén viéc nhanh chong tao ra mot 16p lién kim loai 1én dén 50 nm trong d6 ciu
tric giéng d4o cAu thanh béi indi duoc tao ra sau dé. Tuy hhién, quy trinh duogc
mo ta trong tap chi nay khong cho phép tao ra cac vi 16p indi tron nhan. Do day
ctia 16p indi hodc hop kim indi ndm trong khoang tir 50 dén 100 nm dén thip
hon 1 pm hoic thip hon 500 nm khong thé tao ra duogc bang phuong phap da
duoc dé cap. Hon nita, phdn md ta ndy chi dé cap dén ddng dudi dang nén
nhung ddng lai 12 nén hiém khi dugc sir dung. Nganh cong nghiép dién t
thuong phua céac 16p chén 1én dau diy ddng hoic tiép xtic dé ngin ngira hién
tuong di tra dién tr ciia ddng. Xu hudng di tra nay cla dong dat ra mét nguy

co nghiém trong dbi vai tudi tho cia linh kién dién tir.

Hién tuong thoat khi hydro trong quy trinh ma dién indi 1a mot van dé
khac lién quan dén quy trinh ma. Hién tuong thoat khi hydro can duoc 1am
giam dén murc ti thiéu vi hydro 1a khi dé chay va sy tao ra hydro 1a phan tng
canh tranh végi quy trinh ma indi va do d6 lam gidm hiéu qua ctua quy trinh ma
indi. Patent M§ s6 8,460,533 B2 dé cap dén bé ma chira dung dich nuéc indi
bing cach st dung chat tiy hydro polyme. Chit tdy hydro polyme nay la
polyme bd sung ctia epiclohydrin ma viéc st dung né la diéu khong mong
mudn do doc tinh cao cia né. Ngoai ra, cling khong mudn tao ra dung dich ma

riéng r& cho mdi van dé k¥ thuat.
Ban chét ky thuit cia sang ché

Theo mot muc dich, sang ché d& xuét bé ma va quy trinh ma céc 16p indi
hozc hop kim indi tron nhén, dic biét 1a trén kim loai hodc hop kim kim loai,
nhu niken va hgp kim niken.

Sang ché d& xuit bé ma va quy trinh ma theo céac diém Yéu cau bao hod

doc 14p. Sang ché theo cac phuong 4n c6 loi néu trong cic di€m Yéu clu bao
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ho phu thudc va ban mo ta nay.

V6i bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi va quy trinh ma
indi hodc hop kim indi theo sang ché, sang ché theo cic phuong 4n chung va
theo c4c phuong én cu thé, c¢6 thé thu dugc mot hodc nhiéu loi ich sau:

- C6 thé thu duoc céc 16p indi hoic hop kim indi tron nhan.

- C6 thé kiém soat dugc d6 day cua 16p indi hodc 16p hop kim indi, hoic
két hop cua céc 16p nay, dac biét 1a khi sir dung quy trinh thé tinh, nhu dugc
mo ta dudi day.

- Thu duge vi tri nbi ddi vai cac ph?m cuc nhé va 16 han dugce 1am bf‘mg
indi hodc hop kim indi.

Sang ché d& xuit quy trinh ma indi hodc hop kim indi hitu hiéu.

Sang ché dé xuit bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi
chua:

- ngudn ion indi,
- axit,
- ngudn ion halogenua,

- chét hoat dong bé mit ¢b cong thirc (I)

R
A“Q(/K/Q}ﬁ?"’B

@
trong do:

A dugc chon tr Cyp-Cis-alkyl mach thing hodc mach nhanh,
tot hon 1a Cy,-Cys-alkyl mach thing hodc mach nhénh, t6t hon nita 1a C,-Cys-

alkyl mach thing hoc mach nhéanh;
B duogc chon tir nhém bao gdm hydro va alkyl, tét hon 14 hydro;

m 1 s6 nguyén nam trong khoang tir 5 dén 25, t&t hon nita 1a nim trong khoang

tir 10 @én 25;

mdi R doc 18p v6&i nhau duge chon tir hydro va metyl, tdt hon chi 1a hydro; va
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- dan xuit dihydroxybenzen cé cong thire (II)

OH

o
®h

trong do:

mdi X ddc 1ap dugc chon tur flo, clo, brom, iot, t8t hon 12 clo va brom, tét hon

nita la clo; alkoxy, tot hon la metoxy; va nitro;

n 12 s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 4, t6t hon 1a 1 dén 2, t6t hon nira 1a

1.
Mo ta van tat cac hinh vé

Fig. 1 thé hién dué6i dang bidu db quy trinh dai dién theo sang ché nhung

khong gidi han pham vi cia sang ché.

Fig. 2 thé hién duong cong dong dién-dién ap dudi dang biéu dd ctia bé

ma chra dung dich nudc indi hodc hop kim indi.

Fig. 3 thé hién dudng cong dong dién-dién ap thong thuong cia bé ma
chira dung dich nuéc indi.
M0 ta chi tiét sang ché

Theo céc phuong 4n cu thé cta sang ché néu dudi day. Bé ma theo cac
phuong 4n ¢6 thé duoc thuc hién riéng ré hodc & dang két hop bat ky. Cac gisi
han cta ty 16 va khoang dugc dé cap trong ban mé ta nay c6 thé dugc két hop

theo t6 hop bat ky.

Theo mdt phuong an, mdi X ddc 1ap duogc chon tr flo, clo, brom, iot, tt

hon 14 clo va brom, t6t hon nita 14 clo; va alkoxy, tdt hon 14 metoxy.

D3 phat hién ra rang v6i dan xuit dihydroxybenzen c6 cong thirc (IT) cac
dic tinh cua bé ma co thé duogc giir lai trong khoang thoi gian dai hon. Pic
biét, bé ma duoc hoa gia trong thoi gian dai hon van ¢6 thé tao ra 16p indi hodc

16p hop kim indi tron nhén.
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Hon nita, khong mudn bi rang budc bai 1y thuyét, tin rang dan xuit
dihydroxybenzen déng vai trd 1am chét kiém soat 1am giam hru lugng dong.
Luu luong dong duoc kiém soét gitip quy trinh ma céc 16p indi hodc hop kim

indi duoc kiém soat, tir d6 cai thién dugc d tron nhin cia 16p ma.

Cén phai hiéu ring trong bé ma c6 thé c6 mit nhidu hon mét hop phan
nhu dugc xac dinh trén day hodc dudi diy, vi du, nhiéu hon mét ngué)n ion
indi, nhiéu hon mét axit, nhiéu hon mot chat hoat dong bé mit, nhiéu hon mét

dan xuét dihydroxybenzen.

Bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hop kim indi 13 dung dich nuée.
Thuét nglr “dung dich nudc” cd nghia 1a moi truong 16ng, dudi dang dung moi
trong dung dich, 1a nuéc. Cac chét 16ng khéc nita c6 thé tron 14n v6i nude 14, vi
du, rugu va cac chét 16ng hitu co phan cuc khéc, ¢ thé trén 14n voi nude, co

thé duoc bd sung.

Bé ma chua dung dich nuéc indi hoidc hgp kim indi co thé duoc tao ra
bing cach hoa tan tit ca cic hop phan trong méi truong nude 1éng, t6t hon 1a

trong nudc.

Tét hon, néu chit hoat dong bé mat c6 thé 1a hdn hop clia mdt hoic

nhiéu chit hoat dong bé miit.

Chat hoat dong bé mat 1a chit hoat dong bé mat khong ion. Trong chat
hoat dong bé mat, do dai ctia mach polyoxyalkylen c6 thé duoc phan bd béng
théng ké. Do tri s& ciia m ¢6 thé 1a tri sé trung binh, t&t hon 14 mirc polyme hod
trung binh s, t6t hon 13 do duoc bang séic ky 16ng cao 4p. N6i cach khac, trong
chit hoat dong bé mit, hdn hop chra cic phan to c6 46 dai cua mach

polyoxyalkylen khéc nhau c6 thé c6 mat.

Mbi R trong chét hoat dong bé mat ¢co thé ddc 18p v6i nhau duge chon tur
hydro va metyl vdi ty 1¢ giita hydro/metyl nim trong khoang tir 10/1 dén 100/1.
No6i cach khac, mbi R c6 thé dugc chon tir hydro va metyl véi ty 1& gitra

hydro/metyl nim trong khoang tir 10/1 dén 100/1.

Tét hon 13, trong chit hoat dong bé mit, ty 1& cta hydro/metyl c6 thé
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dugc phan bd bang théng ké. Do dé, trong chét hoat dong bé mit, hdn hop
chira cac phan tir ¢6 ty 1€ khac nhau ctia hydro/metyl c6 thé c6 mit. Tri sé cta
ty 18 ctia hydro/metyl c6 thé 13 tri sb trung binh trén tit ci céc phan tir c6 mat
trong chét hoat dong bé mit. Hoic mdi phan tir chit hoat dong bé mit trong

hén hop c6 thé co ty 18 ciia hydro/metyl ndm trong khoang tir 10/1 dén 100/1.

Tét hon 13, diéu nay c6 thé dugc két hop véi mach polyoxyalkylen c6 do
dai khéc nhau néu trén. Do d6, chit hoat déng bé mit c6 thé thay dbi ca vé do

dai 14n vé ty 1& ctia hydro/metyl ctia mach polyoxyalkylen.

Theo phuong an khac, R 1a hydro. Trong trudng hop nay, polyoxy-
alkylen 1a polyoxyetylen.

Alkyl mach nhanh con dugc goi 14 iso-alkyl. Theo mot phuong 4n rat cu
thé, iso-alkyl c6 thé c6 nghia 13 nhém alkyl c6 nhém metyl, etyl hodc propyl &

vi tri 2 (nguyén tr cacbon 2) ciia mach chinh.

Chét hoat dong bé mat c6 thé chua trong bé ma chira dung dich nuéc
indi hodc hop kim indi v6i lugng thong thuong. Pic biét, chit hoat dong bé
mat, chira trong bé ma chra dung dich nuéc indi hodc hop kim indi véi lugng
nim trong khoang tir 0,1 g/L dén 20 g/L, tét hon 1a nim trong khoang tir
0,5 g/L d@n 15 g/L, con tét hon nira 1a nim trong khoang tir 1 g/L dén 15 g/L.

Theo mot phuong 4n cu thé, hé s can béng wra nude-ua chét béo (He sb
HLB, dugc do theo phuong phép cua Griffin) nam trong khoang 13,0 — 18,0,
t6t hon 12 ndm trong khoang 15,0-18.0, tdt hon nita 12 nim trong khoang 15,5-
17,5. No6i cach khéc, theo phuong an cu thé nay, chét hoat dong bé mit c6 hé sd
cin bing wa nudc-ua chit béo (Hé sé HLB, xac dinh duge theo phuong phap
Griffin) ndm trong khoang 13,0-18,0, t6t hon 13 ndm trong khoang 15,0-18,0,

t6t hon nira 1a nam trong khoang 15,5-17,5.

Tét hon, néu dan xuét dihydroxybenzen 1a d4n xuét resorxinol, dn xuét
hydrochinon hoéc din xuét catechol; t6t hon nita 1a din xuét resorxinol hodc
dan xuit hydrochinon. Theo mdt phuong 4n cu thé, dan xuat dihydroxybenzen

duoc chon tir mot hodc nhidu dan xuit dihydroxybenzen tir nhom bao gdm 4-
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clo resorxinol, 5-metoxy resorxinol, clo hydroquinon, 4-bromo resorxinol, 2-
nitro resorxinol, va 4-clo catechol; tdt hon 1a 4-clo resorxinol, 5-metoxy

resorxinol, clo hydroquinon, va 4-bromo resorxinol.

Tét hon 13, ndng do cia dan xudt dihydroxybenzen trong bé ma nim
trong khoang 10 — 1000 mg/L, t&t hon 13 nim trong khoang 50 — 500 mg/L, t6t
hon nira 12 ndm trong khoang 100-400 mg/L.

Bé ma chtra dung dich nuéc indi hoic hgp kim indi bao gbm it nhit mot
ngudn ion indi. Nguén ion indi thich hop 14 mudi indi hoa tan trong nudc va
phtre hop indi hoa tan tfong nude. Cac ngudn ion indi nhu vdy bao gdm, nhung
khong chi giéi han &, mudi indi cla axit alkan sulphonic nhu axit
metansulphonic, axit etansulphonic, axit butan sulphonic; mubi indi cla axit
sulphonic thom nhu axit benzensulphonic va axit toluenulphonic; mudi clia axit
sulphamic; mudi sulphat; mudi cta indi clorua va bromua; mudi nitrat; mudi
hydroxit; indi oxit; mubi floborat; mudi indi coa axit carboxylic nhu axit xitric,
axit axetoaxetic, axit glyoxylic, axit pyruvic, axit glycolic, axit malonic, axit
hydroxamic, axit iminodiaxetic, axit salixylic, axit glyxeric, axit sucxinic, axit
malic, axit tartric, axit hydroxybutyric; mudi indi cia axit amin nhu arginin,
axit aspartic, asparagin, axit glutamic, glyxin, glutamin, leuxin, lysin, threonin,
isoleuxin, va valin. Tét hon, néu ngu@)n jon indi 14 mot hodc nhidu hon mdt
mubi indi cua axit sulphuric, axit sulphamic, axit alkan sulphonic, axit
sulphonic thom va axit carboxylic. Tét hon nita, néu ngudn ion indi 14 mot
hodc nhiéu hon mdt mudi indi cta axit sulphuric va axit alkan sulphonic. Tét
hon 13, néng d6 ion indi trong bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim
indi nim trong khoang tir 2,5 g/L dén 200 g/L, tét hon 1a nam trong khoang tir
5 dén 50 g/L, tét hon nira 13 ndm trong khoang tir 10 dén 30 g/L.

Bé ma bao gff)m it nhit mot axit va/hodc mudi ciia no dé thu duoc do pH
axit mong mudn. Khoang gia tri d6 pH dugc uu tién néu duéi day. Cac axit nhu
viy bao gdm, nhung khong chi giéi han &, axit alkan sulphonic nhu axit
metansulphonic, axit etansulphonic; axit aryl sulphonic nhu axit

benzensulphonic, axit toluenulphonic; axit sulphamic; axit sulphuric; axit
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clohydric; axit bromhydric; axit floboric; axit boric; axit carboxylic nhu axit
xitric, axit axetoaxetic, axit glyoxylic, axit pyruvic, axit glycolic, axit malonic,
axit hydroxamic, axit iminodiaxetic, axit salixylic, axit glyxeric, axit sucxinic,
axit malic, axit tartric, va axit hydroxybutyric; axit amin nhu arginin, axit
aspartic, asparagin, axit glutamic, glyxin, glutamin, leuxin, lysin, threonin,
isoleuxin va valin. Mot hodc nhidu hon mdt mudi trong ng cia cac axit néu
trén ciing c¢6 thé duge sir dung. Axit nay c6 thé dugc chon tir nhém bao gdm
mot hodc nhiéu axit sau: axit alkan sulfonic, axit aryl sulfonic, axit sulfamic,
axit carboxylic (hoac mudi cla céac axit da dugc dé cap trude day), va axit
sulfuric. Tét hon 13, axit ndy c6 thé dugc chon tir nhém bao gém mot hodc
nhiéu axit sau: axit alkan sulphonic, axit sulfamic, hodc mubi cﬁd no, va axit
sulfuric. Tét hon nita 13, axit nay c6 thé dugc chon tir nhém bao gém mot hodc
nhiéu axit sau: axit alkan sulfonic, hoic mudi cta no, va axit sulfuric. Thim chi
tdt hon nira 13, axit nay co thé duoc chon tir nhém bao gém mot hodc nhiéu axit

sau: metansulfonic axit, hodc mudi ciia nd, va axit sulfuric.

Néng dd ctia mot hoac nhiéu hon mot axit hoic mubi ctia né nim trong
khoang tur 0,1 dén 3 mol/L, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,2 dén 2,5 mol/L,
tdt hon nira 12 nam trong khoang tir 0,3 dén 2,0 mol/L.

Tét hon 13, 6 pH ctia bé ma bang 7 hoic thap hon.

Khoang gi4 tri d6 pH c6 loi thir nhét 1a nhu sau: d6 pH bang -1 dén 4

hodc 0 dén 4, t6t hon nita 12 0 dén 3,5.

Khoang gié tri 4 pH c6 loi thir hai 1a nhu sau: ¢ pH bang -1 dén 1,4,
t6t hon nita 12 0 dén 1,4, con t6t hon nita 1a 0 dén 1, va tot nhét 1a ¢ pH bang 0
dén <1 hodc d6 pH <1. Pa phat hién ra ring véi d6 pH nim trong khoang nhu
vay, c6 thé thu duoc cac bé mat indi hodc hop kim indi rat tron nhin khi indi
hodc hop kim indi dugc ma 1én nén 13 kim loai hodc hop kim kim loai.

Khoang gia tri 40 pH c6 lgi thtr ba 1a nhu sau: d6 pH bang 1 dén 4, tét
hon 1a d6 pH bang 1,5 dén 4, tdt hon nita 1a d6 pH bang 1,5 dén 3, con t6t hon
nira 12 d6 pH bang 3 — 4, con tdt hon nita 1 do pH bang 3 —3,5. P4 phat hién ra

rﬁng v6i do pH nam trong khoang nhu viy, c6 thé thu dugc bé mit indi hoic
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hop kim indi rét tron nhén khi indi hogic hop kim indi dugc ma 1én nén oxit.

Ngudn ion hydroxyl c¢6 thé dugc bd sung, vi du, d& diéu chinh d6 pH
mong mudn. Ngudn ion hydroxyl thich hop 1a hop chat hydroxyl, nhu natri
hydroxit hodc kali hydroxit.

Theo mdt phuong 4an, bé ma bao gdém ngudn cation kim loai kiém
va/hoic ngudn cation kim loai kiém thd. Cation kim loai kiém dugc vu tién 1a
cation cua Na, K va/hodc Li. Nguén cation kim loai kiém thich hop 14, vi du,
NaCl, KCI hodc LiCl. Cation kim loai kiém th6 dugc wu tién 12 cation ctia Ca
va’hodac Mg. ba théy réng, dd tron nhén cia cac bé rrizfit indi hodc hop kim indi
c6 thé duoc cai thién khi nguén cation kim loai kiém va/hoic nguén cation kim

loai kiém tho duge bo sung vao bé ma.

N6i chung, theo sang ché, mét hop chit duoc bd sung vio bé nay co thé
12 ngudn chtra mét hoic nhidu hop phan da @& cép. Vi du, ngudn cation kim
loai kiém hodc cation kim loai kiém thé ciing c6 thé 14 ngudn ion hydroxyl, vi

du, trong trudong hgp natri hydroxit.

Bé ma chtra dung dich nuéc indi hodc hop kim indi bao gom it nhat mot
ngudn ion halogenua. Ngudn ion halogenua nhu vay c6 thé 1a mudi halogenua
hodc phtic hop halogenua hoa tan trong nudce gidi phéng ion halogenua trong
mudi truong nude. Dac biét thich hop 1a mudi kiém halogenua va hydro
halogenua. Hydro halogenua cé thé ciing dong vai trd 1am axit va, néu dung
trong bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi, lién quan dén tinh
ning kép cua ching. Ion clorua dugc wu tién. Nong do ion halogenua duoc
chon phu thudc vao néng dd cta ion indi trong bé ma chira dung dich nuéc indi
hozc hop kim indi. Tét hon 13, ndng d6 cia ion halogenua nim trong khoang tir
1 mol duong luong ctia ion halogenua vé6i ion indi &én 10 mol duwong lugng
clia ion halogenua véi ion indi. Ion halogenua gitp lam 6n dinh ion indi trong

dung dich.

Axit va ngudn ion halogenua c6 thé dugc bd sung dudi dang mét hop
chit vao bé ma, vi du, khi axit clohydric hodc axit bromhydric dugc bd sung

vao be ma. Mit khac, ngudn ion halogenua va axit c6 thé 1a cac hgp chat khac
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nhau, vi du, khi cic axit trén ddy dugc st dung dugc chon tir nhém bao gém
mdt hodc nhiéu axit alkan sulfonic, axit aryl sulfonic, axit sulfamic, axit

carboxylic, va axit sulfuric.

Bé ma c¢6 thé bao gdom cac hgp phan tuy y khac nifa, nhu chét cang hoa
cho ion indi, chat 1am déu, chit mang, chat 1am sang va/hodc ngudn ion kim

loai d& khir tht hai duge mo ta duéi day.

Bé ma chira dung dich nuéc indi hoic hop kim indi tuy y bao gbm it
nhét mot chit cang hoa cho ion indi. Cac chit cang héa cho ion indi nhu vay
bao gdm, nhung khong chi gi¢i han &, axit carboxylic nhu axit malbnic va axit
tartric; hydroxy axit carboxylic nhu axit xitric va axit malic va mudi cia né.
Chat cang héa manh hon cho ion indi nhu axit etylendiamin tetraaxetic
(EDTA) ciing c¢6 thé duoc sir dung. Chat cang héa cho ion indi c6 thé duoc st
dung mot minh hodc dang Két hop cta chung cé thé dugc st dung. Vi du,
luong khac nhau cta chat cang héa tuong d6i manh nhu EDTA c6 thé dugc sir
dung két hop vé6i luong khac nhau ciia mot hodc nhidu chét cang hoa yéu hon
nhu axit malonic, axit xitric, axit malic va axit tartric dé kiém soat luong indi
ma sin c6 d& ma dién. Chét cang hoa cho ion indi c6 thé dugc st dung véi
lugng thong thuong. Thong thuong, chét cang hoa cho ion indi dugc st dung &

ndng d6 nim trong khoang tir 0,001 mol/L dén 3 mol/L.

Theo patent M§ s& US 2,458,839, glucoza c6 thé dugc bd sung dé cai
thién kha ning phan b ctia bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi

va/hodc d min cda 16p indi hodc 16p hop kim indi dugc tao ra.

Bé ma chtra dung dich nu6c indi hodc hop kim indi tuy y bao gbm ft
nhat mot chit 1am déu. Chit 1am déu bao gém, nhung khong chi gi¢i han &,
polyalkylen glycol ete. Cac ete nhu vy bao gdm, nhung khong chi gi6i han o,
dimetyl polyetylen glycol ete, butyl polyetylen glycol ete béac hai-bic ba,
polyetylen/polypropylen dimetyl ete (copolyme hdn hop hodc copolyme khéi),
va octyl monometyl polyalkylen ete (copolyme hdn hgp hodc copolyme khéi).
Chét lam déu nhu vay chiém Irong thong thudong. Thong thudng, chét 1am déu

nhu vay c6 thé chiém lugng nim trong khoang tir 100 pg/L dén 500 pg/L.
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Bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hgp kim indi tuy y bao gbm it
nhit mot chit mang. Chit mang bao gém, nhung khong chi gigi han &,
phenantrolin va din xuét cua nd nhu 1,10-phenantrolin; trietanolamin va dan
xuit cia né nhu trietanolamin lauryl sulphat; natri lauryl sulphat va amoni
lauryl sulphat d& duoc etoxyl hoa; polyetylenimin va dan xuét cia né nhu
hydroxypropylpolyeneimin (HPPEI-200); va polyme da dugc alkoxyl hoa.
Chét mang nhu vy chira trong bé ma chtra dung dich nuéc indi hodc hop kim
indi véi lugng thong thudng. Thong thudng, chit mang c6 thé ch_iérn lugng

nam trong khoang tir 200 mg/L dén 5000 mg/L.

Bé ma chtra dung dich nuéc indi hodc hgp kim indi tuy y bao gém_ it
nhit mot chét 1am sang. Chét 1am séng bao gdm, nhung khéng chi gi6i han &,
axit 3-(benzthiazolyl-2-thio)-propylsulphonic, axit 3-mercapto-propan-1-
sulphonic, axit etylendithiodipropylsulphonic, bis-(p-sulphophenyl)-disulphua,
bis-(o-sulpho-butyl)-disulphua, bis-(@-sulpho-hydroxypropyl)-disulphua, bis-
(o-sulpho-propyl)-di-sulphua,  bis-(w-sulpho-propyl)-sulphua,  metyl-(o-
sulpho-propyl)-disulphua, metyl-(o-sulpho-propyl)-trisulphua, 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-sulphonic, 3,3’-thiobis(axit 1-propan-
sulphonic), thiophosphoric-axit-tris-(w-sulphopropyl)-este va cac mudi twong
tmg cda ching. Thong thuong, chét 1am séng co6 thé chiém lugng trong khoang
tr 0,01 mg/L dén 100 mg/l, t5t hon 12 nim trong khoang tir 0,05 mg/L dén
10 mg/1.

Bé ma chtra dung dich nuéc indi hodc hgp kim indi tuy y bao gbm it
nhét mét ngué)n ion kim loai d& khir thir hai. Ton kim loai dé khir 1a céc ion kim
loai ¢6 thé bi khtr trong cac diéu kién duogc cép va do d6 ching dugc ma cung
v6i indi tao ra hop kim indi. Tét hon 13, ngudn ion kim loai dé khir thtr hai nhu
vay dugc chon tir nhém bao gém nhom, bismut, déng, gali, vang, chi, niken,
bac, thiéc, vonfram va kém. T4t hon nita 13, né duoc chon tir vang, bismut, bac

va thiéc. Ngudn ion kim loai dé khtt tht hai ¢6 thé dugce bd sung vao bé ma

-13-



34536

chtra dung dich nudc indi hoac hgp kim indi dudi dang mudi kim loai hoa tan
trong nuéc hodc phirc hop kim loai hoa tan trong nuée. Mudi va phirc hop kim
loai hoa tan trong nudc nhu vay la da biét. Nhiéu mubi va phirc hop kim loai
hoa tan trong nudc 1a san cé trén thi truong hodc ¢6 thé duoc didu ché nhu
duoc mo ta trong tai licu. Mudi va/hoic phuc hop kim loai hoa tan trong nudc
dugc bd sung vao bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hop kim indi vé1 lugng
da dé tao ra hop kim indi c6 khéi luong ndm trong khoang tir 1% khéi luong
dén 5% khdi lrong, hodc nhu tr 2% khéi lugng dén 4% khéi lugng cua hgp
kim. Mudi kim loai hoa tan trong nudc c6 thé duge bd sung vao ché phim indi
v6i luong dé hop kim indi chiém trong khoang tir 1% khdi luong dén 3% khéi

luong cta hgp kim.

Luong hop kim nam trong khoang tir 3% khéi luong hoic thip hon c6
thé cai thién do bén chéng an mon nhiét dd cao TIM va do thdm w6t va gén Két
v&i nén nhu mach tich hop silicon va, ddc biét 1a cadc mach tich hop cuc nho.
Ngoai ra, cdc hgp kim nhu bac, bismut va thiéc co thé tao ra otecti ¢ diém
néng chay thip véi indi 1am cho ching hitu ich hon ddi vé6i cac img dung han.
ft nhit mo6t ngudn ion kim loai d& khir thir hai tuy y chira trong ché phdm indi
v6i luong nam trong khoang tir 0,01 g/L dén 15 g/L, hodc nhu tir 0,1 g/L dén
10 g/L, hodc nhur tir 1 g/LL dén 5 g/L.

Tt hon 13, bé ma chira dung dich nuéc indi hoic hgp kim indi chi bao
gbm ion indi va khong c6 cac ion kim loai dé khir dugc bd sung c6 chu dich vi
didu nay tao didu kién thuan loi quy trinh ma (bd qua cac tap chét nho thuong
c6 trong nguyén liéu thd dung trong k¥ thuét). Trong pham vi ciia phuong 4n
duogc wu tién theo sang ché, didu nay s& c6 nghia 1a 99% khéi lugng hozc 16n
hon cua ion kim loai dé khir 14 ion indi.

Theo mdt khia canh khac, sang ché dé xuét quy trinh ma indi hodc hop

kim indi bao gom céc budc:

1. cung cap nén co it nhat mdt bé mat;
i1 cho it nhat mot bé mat ciia nén nay ti€p xuc véi bé ma chira dung dich

nuéce indi hodc hop kim indi nhu duge mo ta trén day va nho dé 16p indi hodc
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16p hop kim indi duge ma trén it nhat mét phén clia it nhat mét bé mat.

Theo mdt phuong an, bé mat nay la bé mat kim loai hodc bé mat hop
kim. Do d6, nén dugc st dung theo sdng ché c6 thé bao gém it nhat mot bé mat
kim loai hodc hop kim. ft nhit m6t bé mit kim loai hodc hop kim thuong 12 16p

bén ngoai hoic c6 thé dé tiép can trong quy trinh ma.

Tét hon 13, it nhat mdt bé mat kim loai hodc hop kim cua nén bao gém
hodc chira mot hodc nhidu hon mot trong cic nhém sau bao gém niken, nhom,
bismut, coban, d?)ng, gali, vang, chi, ruteni, bac, thiéc, titan, tantan, vonfram,
kém va cac hop kim néu trén. Hop kim nghia la bao gbm - trong s6 nhimg cai
khéc - it nh4t hop kim duogc tao ra boi hai hodc nhiéu kim loai nay, hop kim
ctia mot hodc nhidu hon mot trong sd cac kim loai ndy véi phospho, bo hoic
phospho va bo, ciing nhu nitrat va silicua tuong mg cta cac kim loai nay. Do
xu huéng di tra cia ddng va hop kim déng, t6t hon nita 13 it nhat mot bé mat

kim loai hodc hop kim khong bao gdm dong hodc hop kim ctia no.

Tt hon nita 13, it nhit m6t bé mit kim loai hoic hop kim bao gém hodc
chira niken, coban, ruteni, titan, tantan, vonfram hodc cac hop kim néu trén Céc
kim loai hodc hop kim nay thuong dugc s dung lam 16p chin trong nganh
cong nghiép ban dan va dién t trén day ddng hodc cac tiép xtc dé ngan ngira
su di tri nhiét hodc sy di tri dién tir cia ddng khoi ddy dong va céc tiép xuc.

Tét nhét 13, it nhit mot bé mat kim loai hodc hop kim dugce st dung theo
sang ché bao gdm hodc chira niken hodc hop kim niken, trong d6 hop kim
niken c6 thé duge chon tir nhém bao gdm hop kim niken phospho, hop kim
niken bo, hop kim niken vonfram phospho, hop kim niken vonfram bo, hgp
kim niken vonfram phospho bo, hop kim niken molypden phospho, hop kim
niken molypden bo, hgp kim niken molypden phospho bo, hop kim niken
mangan phospho, hop kim niken mangan bo va h¢p kim niken mangan

phospho bo.

Bé& mat kim loai theo sang ché nhu bé mit niken nghia 13 bé mit kim
loai sach (b6 qua cac tap chat nhé bét ky thuong c6 trong nguyén liéu thd dung
trong k¥ thuat). Cac bé mit kim loai sach thudng bao gbm it nhét 99% khéi
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lugng cia kim loai tuong Gng. Cac hop kim trén day thudng chira 16n hon 95%
khéi lwong cuia cac nguyén t6 tao ra hop kim nay, tét hon 14 16n hon 99% khéi

lugng.

Theo mdt phuong én, bé mit 12 bé mat oxit, nhu bé mit oxit kim loai
hodc bé mat oxit kim loai hdn hop, vi du, bé mit indi thiéc oxit (ITO). Do dé,
nén duoc sir dung theo sang ché c6 thé bao gdm it nhat mot bé mit oxit. it nhit
mot bé mat oxit thudng 12 16p bén ngoai hodc ¢6 thé dé tiép cén trong quy trinh

ma.

T4t ca dién thé duoc dé cap trong ban mo ta nay duogc duara dé chi dién
cuc bac/bac clorua v6i 3 mol/L KCI duéi dang chét dién phan (Ag" AgCl).
Phan tram xuyén sudt toan bd ban mé ta nay 1a phén trim khéi luong (wt.-%)
trir khi ¢6 quy dinh khéac. Céc ndng d6 dugc dua ra trong ban mo ta nay dé chi
thé tich cta toan bd dung dich, trir khi ¢6 quy dinh khac. Thuét ngit “quy trinh
ma” trong ban mo ta nay bao gdm thuét ngir “ma” duoc dinh nghia 1 quy trinh
ma trong bé ma. Thuét ngir “dién phan” d6i khi dugc sir dung dong nghia trong
Iinh vuc k¥ thuit nay véi thuat ngit “dién” hodc cac quy trinh nay doéi khi duoc

A 9Y

goi 1a “quy trinh ma dién”. Cac thuat nglr “dién theé” va “dién 4p” duogc str dung

hoan d6i cho nhau trong ban mb ta nay.
Quy trinh theo sang ché tuy y con bao gdm budce khac nita:
i.a. xt ly so bd it nhit mét bé mat kim loai hodc hop kim.

Viée xir Iy so bd cac bé mit kim loai hodc hop kim 13 da biét trong linh
vuc k¥ thuat nay. Viéc xit Iy so by nhu vay bao ham, nhung khong chi gidi han

0, viéc lam sach va viéc tay gi.

Budc 1am sach st dung dung dich nude c6 thé 1a axit hodc kiém ma tuy
y bao gdm chét hoat dong bé mat va/hodc chit dong dung méi nhu glycol.
Budc tdy gi cha yéu st dung dung dich axit oxy héa nhe nhu 1 mol/L axit
sulphuric két hop véi chit oxy hoéa nhu hydro peroxit. Budc tiy gi nhu vay
duoc st dung, khong ké nhitng cai khéc, dé loai bo cac 16p oxit hodc céc géc

hitu co trén cac bé mat kim loai hodc hop kim.
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Budc tiy ¥ i.a. c6 thé bao gdm trong quy trinh theo sang ché gitra budc
i vaii.
Viéc ma 16p indi hodc 16p hop kim indi & budc ii. cd thé duoc thuc hién

bang cach ma dién, dic biét 1a trén bé mit kim loai hoic hop kim.

Khi quy trinh ma indi hodc hgp kim indi ¢ budc ii. dugc thuc hién béng
quy trinh ma dién trén bé mit kim loai hodc hop kim, buéc ii. cia quy trinh

theo sang ché c6 thé bao gdm budce ii.a. dén ii.c.
ii.a. Cung cap bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi;

ii.b. Cho bé me_i chtra dung dich nudc indi hodc hgp kim indi nay tiép xuic voi

bé mat kim loai hoic hop kim; va

ii.c. Dua vao dong dién gifra nén va it nhat mot anot va nhd d6 ma duoc indi
hoiic hgp kim indi Ién it nhat mét phan ctia bé mat kim loai hodc hgp kim cua

nén.

Budc ii.a. ¢6 thé bao gdm trong giai doan bét ky trong quy trinh theo
sang ché trude bude ii.b. bude ii.c. thudng khdng duge bét ddu trude budc ii.b.

Sau d6, viéc ma dién indi hodc hop kim indi dugc thuc hién & budc ii.c.

Theo mdt phuong an cu thé, ma dién & budec ii. 12 quy trinh ma thé tinh,
tdt hon 13 sir dung dién thé catot nhiéu hon so véi dién thé mach ho, nhu duoc
giai thich va xéac dinh dudi day.

Pién thé duogc wu tién dé ma dién indi hoic hop kim indi nam trong
khoang tir -0,8 dén -1,4 V, tot hon nita 14 nim trong khoang tir -0,85 V dén -1,3
V, con tét hon nita 1a ndm trong khoang tir -0,9 dén -1,2 V.

Thoi gian dé ma dién indi hodc hop kim indi tiry thudc vao céc yéu to
khéc nhau nhu bé ma chtra dung dich nuée indi hodic hop kim indi, nhiét d va
dién thé dugc st dung dé ma. T8t hon 13, thoi gian dé ma dién indi hoic hop
kim indi ndm trong khoang tir 0,1 dén 60 gidy, tot hon nira 12 nim trong khoang
tr 1 dén 45 gidy, con t6t hon nira 1a ndm trong khoang tir 5 dén 30 giay.
Khoang thoi gian ndy 1a di dé tao ra 16p indi hodc 16p hop kim indi thu nhét
trén bé mat kim loai hodc hop kim. Pha hdn hop cta indi hodc hop kim indi da
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duoc ma va bé mat kim loai hodc hop kim ¢6 thé dugc tao ra. Pha hén hop theo
-sang ché con duge goi 14 16p két hop. Thoi gian ma cang dai (mic du c6 thé)
dan dén viéc tao ra cac 16p indi hodc hop kim indi thir nhit cang day, diéu nay
khong mang lai hiéu qua c6 loi bat ky nén phai dugc loai bd & budce tiép theo
iii. Thoi gian ma qua dai cling dan dén viéc tao ra cAu truc indi hoic hop kim
indi gidng d4o c6 do nham cao (trlr khi cac cdu tric nay duogc loai b & budc

tiép theo).

Tét hon 13, anot indi hoa tan duoc sir dung trong quy trinh theo sang ché
vi chung duogc st dung dé dién day ion indi va do d6 gitr duoc ndéng do cua ion

nay & muc c6 thé chdp nhan dugc cho quy trinh ma indi hidu qua.

Dién thé mach hé 1a dién thé cua dién cuc lam viéc so véi dién cuc tham

chiéu khi khéng c6 dién thé hodc dong dién dugc dua vao binh dién.

Viéc xac dinh dién thé mach hé (OCP) 1 hitu ich vi né phu thudc vao
cac yéu t6 khac nhau nhu thanh phéan chiét ciia bé ma chira dung dich nuéc indi
hodc hop kim indi, bé mat kim loaj hoic hop kim, d¢ pH cua bé ma chira dung
dich nudc indi hoac hop kim indi va nhiét do cua bé ma chira dung dich nuéc

indi hodc hop kim indi.

Dién thé mach hd c6 thé dugc x4ac dinh bang cac phuong tién phan tich
chuin da biét dbi véi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuit nay.
Céac cdng cu phan tich hiru ich 1a phuong phap quét thé tudn hoan va phuong
phép quét thé tuyén tinh. Pién thé mach hé 14 giao diém cta dudong cong dong
dién-dién é&p véi dufmg cong dién thé. Dién thé mach hd, khong ké nhimg cai
khac, dugc xac dinh trong C. G. Zoski, “Handbook of Electrochemistry”,
Elsevier, Oxford, 1% edition, 2007, trang 4. Theo cach khéc, dién thé mach hé
c6 thé duge xac dinh va thu duge nhu duge md ta trong K. B. Oldham, J. C.
Myland, “Fundamentals of Electrochemical Science”, Academic Press, San

Diego, 1st edition, 1994, trang 68-69.

Tét hon 13, xac dinh dién thé mach hé vi cac gia tri dién thé Iy tuéng dé
ma va loai bo indi hodac hgp kim indi ¢6 thé sau d6 duoc chon dé tao ra quy

trinh tdng thé hiéu qua hon. Néu dién thé mach hé 1a da biét dbi véi trinh tur
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quy trinh da cho, khong cin thiét phai x4c dinh n6 1an nita. Didu d6 c6 nghia 1a
néu quy trinh nay da timg dugc van hanh thi khong can phai x4c dinh lai dién
thé mach hé (4p dung cac diéu kién gidng hodc twong tw).

Quy trinh theo sang ché tuy y bao gbm budc: xac dinh dién thé mach ho.
Trong quy trinh x4c dinh dién thé mach hé, c6 thé thu duoc dudng cong dong

dién-dién ap (con dugce goi 1a duong cong dong dién va dién ap).

Viéc xac dinh dién thé mach ho c6 thé duoc sit dung trong quy trinh
theo sang ché gitra budc i. va ii. va/hoic giita bude ii. va iii., trong d6 iii. dugc
mo ta dudi day, va/hodc gitta bude iii. va iv, trong d6 iv. dugc mo ta dudi day,.
va/hodc gifta bude iv. va budce v. va/hoac gilra budce v. va vi, ma dugc mo ta
duéi day. Thuong 1a dd va do do t6t hon 1a st dung budc xac dinh dién thé
mach h¢ gifra i. va ii. va/hodc gilra budc ii. va iii.

Theo mdt phuong an cu thé cia quy trinh, b& mat cia nén 1a bé mit kim
loai hoac hogp kim, va
- & bude ii. 16p indi hodc 16p hop kim indi 1a 16p indi hodc 16p hgp kim
indi thir nhat,

- ¢ budec ii. pha hdn hop duge tao ra, duge lam bé‘mg kim loai hodc hop
kim clia bé mat nay va it nhat mét phan ciia 16p indi hodc 16p hop kim indi tha
nhét,

va quy trinh nay con bao gbm céc budc:

iii.  loai bd mdt phan hoic toan bo phén cua 16p indi hodc 16p hop kim indi
thir nhét chua dugce chuyén héa thanh pha hdn hop;

iv.  ma I6p indi hodc 16p hop kim indi thir hai 1én it nhét mot phan ciia bé
mat thu duoc & budc iii.

Budce iv. duoc thuc hién bang cho it nhét mot phén ctia bé mat thu duoc
& budc iii tiép x0c v&i bé ma chira dung dich nudc indi hoac hop kim indi theo
sang ché va ma 16p indi hodc 16p hop kim indi 1én it nh4t mot phan cua it nhat
mot bé mat. Tét hon 13, bé ma chira dung dich nuéc indi hogdc hop kim indi nay

1a giéng nhu bé ma chita dung dich nuéc indi hodc hop kim indi dugc sir dung
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truée d6 trong quy trinh, cu thé 12 & budc ii.

Bang cach ma 16p indi hodc 16p hop kim indi thi nhat 1én it nhit mot
ph?in ctia bé mit kim loai hodc hop kim, pha hdn hop duoc tao ra. Pha hdn hop
nay dugc lam béng kim loai hodc hop kim cia bé mat va it nhat mot ph?ln cia
16p indi hodc 16p hop kim indi thir nhit duge ma lén d6. Pha hdn hop nay c6
thé 12 pha ndi kim loai, hdn hop vt Iy chtra cac hop phén nay hoic t6 hop cia
chung. Tét hon 14, pha hén hop 12 hodc it nhit bao gdm pha ndi kim loai ctia
indi hodc hop kim indi dd dugc ma va kim loai hodc hop kim cua bé mit trén
d6 indi hodc hop kim indi dugc ma. Pha hdn hop nhu pha ndi kim loai tao ra &
ranh gidi cia pha cia 16p indi hodc 16p hgp kim indi thu nhét di dugc ma va
kim loai hodc hop kim ciia bé mit nay, thong thuong bang cach khuéch ton mot
hodc nhidu vat liéu nay vao vat liéu khac. Pha hdn hop bao gdém indi va kim
loai hodc hop kim ctia bé mit. Pha hdn hop tuy y bao gbm ngudn ion kim loai

d& khir thtr hai (¢ dang kim loai twong tmg) néu hop kim indi duge ma.

Pha hdn hop duoc 1am bing indi hodc hop kim indi va bé mat kim loai
hoic hop kim tao ra ngay trong quy trinh ma 16p indi hodc 16p hop kim indi thi

nhét 1én it nhat mot phén ctia bé mat kim loai hoic hop kim va sau do.

Téc d6 tao ra pha hdn hop phu thude vao, khong ké nhitng cai khéc, bé
mat kim loai hodc hgp kim dugc st dung quy trinh theo sdng ché. Trong truong
hop 16p chén nhu cac 16p chin dugc 1am bing niken hoic hop kim niken, céc
thir nghiém dién hoa cho théy rd su tao ra pha ndi kim loai. Diéu nay hoan toan
bét ngd vi da biét ring niken va hop kim niken 12 céc 16p chén c6 xu huéng di
tra rat thép va, vi du, niken va indi khong tao ra pha ndi kim loai khi dugc dua
vao cac didu kién (cu thé 1a nhiét d6) nhu c6 trong quy trinh theo sang ché.

Tét hon 13, 4o day 16p ctia pha hdn hop duge lam bing indi hoic hop
kim indi va kim loai hodc hop kim nam trong khoang tir 0,1 dén 100 nm, tbt
hon 12 ndm trong khoang tir 1 ¢én 50 nm.

Tt hon 13, d6 day két hop cua 16p két hop va 16p indi hodc 16p hop kim
indi thtt nhit thu dugc & budc ii. ndm trong khoang tir 0,1 dén 500 nm, t6t hon

nira 14 nim trong khoang tir 1 dén 400 nm va con tét hon nita 13 nim trong
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khoang tir 5 dén 350 nm.

C6 thé chd mot khoang thoi gian nhét dinh cho dén khi su tao ra pha ndi
kim loai chdm lai hodc nglig hoan toan trude khi thuc hién bude iii. cua quy

trinh theo sang ché.

Céc tac gia sang ché da phat hién ra ring pha hdn hop c6 cac dic tinh
vat ly khac dang ké véi 16p indi hodc 16p hop kim indi tha nhit chua dugc
chuyén héa thanh pha hdn hop va bé mit kim loai hodc hop kim. Déi khi, pha
hdn hop c6 mau sic khac nhau. Pha hdn hop thudng cé thé ¢6 anh bong
va/hodc d6 tron nhin hon so véi mot trong hai pha trén day. Céac phat hién nay

da cho thiy ring pha hdn hop thudng 14 pha ndi kim loai.

Tét hon 13, viéc loai bo it nhdt mot phan 16p indi hozc 16p hop kim indi
thr nhat chua duge chuyén héa thanh 16p két hop & buéc iii. 1a quy trinh thy
ma dién. Trong pham vi cta sang ché, tiy ma c6 nghia 14 viéc hoa tan bang
dién hoéa indi kim loai hodc hgp kim indi cta cac 16p indi hodc hop kim indi
bién n6 thanh cac ion indi hoa tan (va ¢6 thé ca céc ion khac néu hop kim indi
duoc tdy ma). Viée tAy ma (it nhdt mot phan) 16p indi hoic 16p hop kim indi
thit nhat chua duoc chuyén héa thanh pha hdn hop 1a quy trinh thy ma dong
tinh hodc quy trinh tdy ma dién thé tinh. Tét hon 1, quy trinh tdy ma dién thé
tinh duge st dung vi quy trinh nay khtr bé duge nguy co tdy ma khong chi tim

pha hdn hop duoc tao ra & budce ii. dic biét 1a néu pha ndi kim loai dugc tao ra.

Tét hon 13, quy trinh tdy ma dién thé tinh st dung dién thé anot nhiéu
hon so véi dién thé mach hé. Tbt hon 13, néu pha hdn hop duge tao ra & bude
ii. 1a pha néi kim loai, thi rti ro cia viéc tdy ma khong chi tim né dugc gidm
vi dién thé theo yéu cau dé téy ma pha ndi kim loai thuong can nhiéu dién thé
anot hon dé tdy ma indi hoic hop kim indi. Diéu nay cho phép kiém soét quy

trinh duoc tao diéu kién thuén loi.

Tét hon 13, str dung quy trinh téy ma dién thé tinh tao didu kién thuén loi
cho quy trinh theo séang ché va va 1am cho nhu cau kiém soat quy trinh nghiém

ngit (nhu kiém soat thoi gian) ciia budc nay tré nén khong can thiét.
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Nhu néu trén, dién thé cin dé loai bo pha hdn hop, dic biét 1a ddi véi
pha ndi kim loai, co thé c6 dién thé anot nhiéu hon so v&i dién thé can dé téy
ma indi.

Thong thudng, quy trinh tdy ma dién thé tinh st dung dién thé nim
trong khoang tir 0 dén -0,6 V, t&t hon 1a nam trong khoang tir -0,2 dén -0,4 V.

Thoi gian yéu cau cho quy trinh tdy ma tity thudc vao cic thong sd khac
nhau nhu lugng indi hodc hop kim indi can dugc loai bd (tac 1a 46 day cua 16p
indi hodc 16p hop kim indi) va dién thé duoc dung. Tét hon 13, thoi gian cho
quy trinh tiy ma dién nim trong khoang tir 0,1. gidy cho dén khi vé& co ban tat
ca indi duoc loai bé chua duoc chuyén héa thanh pha hdn hop. Trong ban md
t4 nay, vé co ban tit ca indi c6 nghia 1a 90% khéi luong hoic 16n hon, tét hon
12 95% khéi luong hodc 16n hon, tét hon nita 12 99% khéi luong hodc 16n hon,
ctia indi chua duoc chuyén héa thanh pha hén hop. Tét hon 13, & budc iii., it
nhét 90% khéi luong ciia indi hodc hop kim indi indi chua duge chuyén héa
thanh pha hén hop dugc loai bo; tét hon nita 1a 95% khéi luong hodc 16n hon
cta indi hodc hop kim indi, con tét hon nita 12 99% khéi luong hodc 16n hon
cua indi hodc hop kim indi dugc loai bé ¢ budc iii. Trong truong hgp ctia budce
iii - ddc biét 1a trong céc trudng hop cd pha ndi kim loai dugc tao ra - co thé
dugc thuc hién khi dong anot gidm xuéng (do duoc béng thiét bi do hiéu dién
thé). Thong thuong, 0,1 dén 60 gidy 1a du; tot hon 1a 1 dén 45 gidy duoc sir
dung. Tt hon nita 13, thoi gian cho quy trinh tdy ma dién ndm trong khoang tir

5 dén 30 giay.

Viéc ma indi hodc hop kim indi & budce iv. cd thé dugc thuc hién bang
phuong tién bat ky da biét trong linh vuc k¥ thut ndy. Viéc ma indi hodc hop
kim indi & budce iv. ¢6 thé duge thuc hién béng cach ma di¢n, ma khong dién,
ma léng hoi héa chét hodc ma lang hoi vét 1y. Bé ma chtra dung dich nuéc indi
hodc hgp kim indi khong dién hiru ich, vi du, dugc dé cap trong US 5,554,211
(A).

Tét hon 13, viéc ma 16p indi hodc 16p hop kim indi tht hai & bude iv.

dugc thuc hién bang cich ma dién. Di€u nay cho phép tat ca cac budc ma va
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loai bo indi hodc hgp kim indi ctia toan bg quy trinh dugc véan hanh chi trong
mot bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi duy nhét. T8t hon 14,
vén hanh t4t ca cac budc ma va loai bé indi hoic hop kim indi ciia toan bd quy
trinh theo sang ché trong mét bé ma chira dung dich nuéc indi hozc hop kim
indi duy nhit vi diéu nay gitup cho toan bd quy trinh hiéu qua hon vi, vi du, né

lam rat ngan duge day chuyén san xuat.

Tuong tu nhu budc ii., budc iv. c6 thé bao gdm cac budc tuong tu iv.a
dén iv.c ma tuong tmg vdi hodc gidng véi bude ii.a. dén ii.c. Nhu néu trén, tét
hon 13, bé ma chua dung dich nudc indi hodc hgp kim indi ciia bude ii.a va iv.a
1a gibng nhau. Ngoai ra, nén c6 thé van nim trong bé ma chtra dung dich nudc
indi hoa_c hop kim indi cho tAt ca cac budc ma va loai bo indi hoic hop kim

indi (bao gdm budc ii. va iv.).

Tét hon 13, quy trinh ma dién 16p indi hodc 16p hop kim indi thi hai 14
quy trinh ma thé tinh biang cach st dung dién thé catot nhidu hon so véi dién

thé mach ho.

Dién thé duoc vu tién dé ma dién 16p indi hodc 16p hop kim indi thir hai
& budc iv. ndm trong khoang tir -0,8 dén -1,4 V, tét hon nita 1a ndm trong
khoang tir -0,85 V dén -1,3 V, con tét hon nita 12 nim trong khoang tir -0,9 dén
-1,2 V.

Tét hon 13, thoi gian dé ma dién 16p indi hodc 16p hop kim indi tha hai &
bu6c iv. ndm trong khoang tir 0,1 gidy cho dén khi thu dwgc d6 day mong
mudn cta 16p indi. Tét hon 13, d6 day nay nim trong khoang tir 2 dén 60 gidy,
t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 5 dén 30 gidy.

Nhir néu trén, vi€éc ma dién indi hodc hop kim indi & budc ii. va budce iv.
1a theo mdt phuong 4n duge wu tién ciia quy trinh ma thé tinh indi bang cach st
dung dién thé catot nhidu hon so véi dién thé mach hé. Tt hon nita 13, dién thé
dugc st dung dé ma dién indi hodc hop kim indi & buéec ii. va dién thé duoc st
dung dé ma dién indi hoic hop kim indi & budc iv. 1 gidng nhau vi diéu nay

tao di€u kién thuén loi cho viéc ki€ém soéat quy trinh.
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Tuy y bao gdm buéc v. va vi. trong quy trinh theo séng ché:

V. loai bé mot phén hoac toan bd 16p indi hodc 16p hop kim indi thir hai;
vi.  ma l6p indi hodc 16p hop kim indi thir ba 1én it nhit mot phan ciia bé

mat thu duogc & bude v.

Cac budc v. va vi. budc iv. bao gom trong quy trinh theo sdng ché sau

da duogc hoan thanh.

Buéce vi. ¢6 thé duge thue hién bang cach cho it nhét mot phan cia bé
mit thu dugc & budce v. tiép xtc v6i bé ma chita dung dich nuée indi hoic hop
kim indi theo séng ché. Tt hon 13, bé ma chtra dung dich nude indi hodc hop
kim indi 12 gidng nhu bé ma dugc st dung trude d6 trong quy trinh, cu thé 12 &
budc ii va/hoac iv.

Ciing c6 thé thuc hién 13p lai budce v. va vi. nhiéu hon mét 1an bang cac
phirong tién theo sang ché, va do d6 tao ra 16p indi hodc 16p hop kim indi thir
tu, thr ndm hodc ¢6 th tu cao hon bét ky cho dén khi thu dugc do day mong
mudn ciia pha ndi kim loai va 16p indi hoac 16p hop kim indi. Tét hon 13, loai
b6 16p indi hodc 16p hop kim indi thit hai (hodc 16p indi hodc 16p hop kim indi
c6 thir tr cao hon bét ky) chi mot phan dé thiét 1ap nén 16p ma indi hodc hop
kim indi. M6t phin c¢6 nghia 1a it nhit 20% khdi luong hozic 40% khdi luong
hodc 60% khoi luong hodc 80% khéi lugng cua indi hodc hop kim indi duoc

ma & budc iv. van nam trén bé mit da duogc cai bién.

Céc thong sd da néu cho bude iii. 1 hitu ich cho buéc v. (hoic bude lip
lai bit ky cua chung). Ngoai ra, cac théng s6 cho budc iv. ¢6 thé duge st dung
cho bude vi. (hodc bude lap lai bat ky cia ching).

Tét hon 13, do day két hop ciia 16p két hop va tit ca cac 16p indi hodc
hop kim indi trén d6 ndm trong khoang tir 1 dén 1000 nm, tét hon nita 12 nim
trong khoang tir 50 dén 800 nm, con t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 100
dén 500 nm.

Theo quan diém ctia phin mé ta néu trén, quy trinh theo sang ché co thé

bao gém cac budce sau dugce thuc hién theo trinh tur da néu:
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1. cung cép nén c6 it nhit mot bé mat kim loai hodc hop kim;

ia. tuy ¥, xt Iy so bo it nhit mot bé mat kim loai hodc hop kim nay;

ii.  ma dién 16p indi hodc 16p hop kim indi thir nhat Ién it nhit mot phan ciia
bé mat nay nhd d6 pha hdn hop tao ra duoc lam bing kim loai hodc hop kim
ctia bé mat nay va it nhit mot phan cia 16p indi hoic 16p hop kim indi thir nhét
iii. tdy ma dién mot phan hodc toan bd 16p indi hodc 16p hop kim indi thir
nhit chua dugc chuyén hoa thanh pha hdn hop;

iv.  ma 16p indi hodc 16p hop kim indi thtr hai 1én it nhat mot phan cia bé
maét thu dugc & budec iii.;

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

vi.  tuyy, ma l6p indi hodc 16p hop kim indi thir ba 1én it nhat mdt phan cta

bé mit thu dugc & budce v.

Tét hon 13, quy trinh ma 16p indi hodc 16p hop kim indi thir hai 1a quy
trinh ma dién indi hogic hop kim indi & buéc iv. Quy trinh ma nay ciing c6 thé
ap dung cho viéc tao ra 16p ma indi hodc hop kim indi bét ky khac nira (nhu

céc budc. vi. va v.v).

Quy trinh ma dién indi hodc hop kim indi dugc uu tién & budc ii.
va/hodc budc iv., va/hodc mdt hodc nhiéu budc ma, 1a quy trinh ma thé tinh
indi be:lng cach st dung dién thé catot nhiéu hon so véi dién thé mach ha. Tt
hon 13, dién thé duoc ding dé ma dién indi hodc hop kim indi nim trong
khoang tir mirc t6i thidu ciia duong cong dong dién-dién 4p dén diém udn catot
nhiéu hon cta duong cong dong dién-dién ap hodc mirc t8i da cuc bd catot
nhiéu hon. Mic téi thiéu cta duong cong 14 dién thé catot nhiéu hon so véi
dién thé mach hd. Nho viée chon dién thé trong khoang néu trén, su tao ra
hydro duoc giam dén muc ti thiéu gitip cho toan bd quy trinh ma hiéu qua

hon.

Dién thé cin @ loai bo pha hdn hop, dic biét 13 pha noi kim loai, c6
dién thé anot nhiéu hon so v&i dién thé cin dé khir ma indi. Dé loai bé indi

hodc hop kim indi, va t6t hon 1a khong loai b6 pha hdn hop, quy trinh tiy ma
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dién thé tinh v6i dién thé anot nhiéu hon so v6i dién thé mach hé ¢6 thé dugc
str dung. Tt hon nira 13, dién thé cho quy trinh ty ma dién thé tinh nim trong
khoang tir dién thé mach hé dén giao diém (1a dién thé anot nhidu hon so v&i
dién thé mach ho) ctua dudng cong dong dién-diéh ap vai truc dién 4p hoidc
murc t6i thidu cuc bo tiép theo. Khoang dugc wu tién nay cho phép tiy ma chon
loc 16p indi hodc 16p hop kim indi ma khéng cin loai bé pha hdn hop (hoic pha

no6i kim loai) 12 pha can cho quy trinh ma cé4c 16p indi tron nhén.

D3 bt ngd phat hién ra ring viéc ma indi hogc hop kim indi 1én pha hdn
hop va dic biét 1a [én pha ndi kim loai dan dén thu duoc 16p ma indi hodc hop
kim indi tron nhin. Sy tao ra ciu tric giéng dao c6 thé dugc giam dang ké hoic
duoc ngin ngira hoan toan (so sanh véi cac mau 1 va 11 trong phan Vi du thuc
hién sang ché). Lép ma indi hodc hgp kim indi tron nhin nhu vay hitu ich cho
nhidu tmg dung, cu thé 1a trong nganh cong nghiép dién tir nhur cac thiét bi cuc

nho va su tao ra cac phan noi han nhing.

Chi can mdt bé ma chira dung dich nuéc indi hoic hop kim indi duy
nhit c¢6 thé duge st dung dé thuc hién toan bd quy trinh theo sang ché. Tuc 1a,
chi c6 mot bé ma c6 thé duoc st dung cho/trong subt tit ca cac budc ma va loai
b6 indi hodc hgp kim indi. Cé loi theo sang ché 14 chi cAn mot bé ma chua
dung dich nuéc indi hodc hop kim indi duy nhat dé thuc hién toan bo quy trinh
theo sang ché. Bing cach thay dbi dién thé (va do d6 thay ddi kiéu ma/tiy ma)
toan by quy trinh theo sang ché ¢6 thé dugc thuc hién trong mot bé ma chira
dung dich nuéce indi hodc hop kim indi duy nhat.

Quy trinh theo sdng ché tuy y con bao gdm budc rira va lam kho. Budce
rira thuong dugce thuc hién béng cac dung moi nhu nude. Bude lam khod ¢ thé
duogc thuc hién bang phuong tién bit ky da biét trong linh vuc k§ thuat nay nhu
dwra nén vao dong khong khi néng hodc dit chiing vao 10 néng.

San phim thu dugc theo quy trinh theo sang ché ciing 1a dbi tuong sang
ché. San phim, thu duoc bing cach sir dung bé ma theo séng ché trong quy

trinh theo sang ché 1a mot ddi twong sang ché khac nira.

Quy trinh theo sang ché 1a hiru ich dé thu dugc nén cé it nhat mot bé mit
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kim loai hodc hop kim trén d6 c6 day 16p, bao gdm hoic cu thanh béi - theo
trinh tu nay -

a) it nhét mot bé mit kim loai hodc hop kim;

b) pha hdn hop duoc 1am bing indi hodc hop kim indi va kim loai hozc hop
kim tir bé& mit nay. Pha hén hop nhu vay thu duge theo quy trinh theo sang ché;

va

¢) mdt hodc nhiéu hon mot 16p indi hodc hgp kim indi. Céc 16p nhu vay thu
dugc theo quy trinh theo sang ché.

Nén bao gdm day 16p duoc dung trong ban md ta ding dé chi “nén hoan

thién”. Nén nay la mét dbi tugng sang ché, doc 1ap véi quy trinh tao ra no.

Tét hon 13, nén hoan thién bao gdm pha néi kim loai dugc 1am bang indi
hodc hgp kim indi va kim loai hodc hop kim tir bé mat kim loai hoic hop kim

cua nén.

Tét hon 13, mot hoge nhidu hon mdt 16p indi hoic hop kim indi két hop
v6i pha hén hop trong nén hoan thién c¢6 d6 day nim trong khoang tir 1 dén
1000 nm, t&t hon nita 1a ndm trong khoang tir 50 dén 800 nm, con tt hon nita
1a ndm trong khoang tir 100 dén 500 nm. Thanh phdm hodc nén hoan thién

dugc tao ra bang quy trinh theo sang ché.

Nhiét d6 ctia bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hgp kim indi trong
sudt quy trinh theo sang ché nim trong khoang tir diém néng chay dén diém sbi
clia bé ma chua dung dich nudc indi hoac hop kim indi. Thong thudong, nhiét
d6 nay nam trong khoang tir -20°C dén 80°C, t6t hon 14 nim trong khoang tir 5
dén 50°C, tdt hon nita 12 ndm trong khoang tir 10 dén 40°C, con t6t hon nira 1a

nim trong khoéang tir 15 dén 35°C.

Tét hon 13, bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi dugc
khudy trong sudt quy trinh theo sang ché. Viéc lac c6 thé duoc d¢ xuit bang
cach nap liéu khi nhu khong khi hodc khi tro, nap liéu chét long nhu céc chét
long dé dién diy cac hop phin ciia bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop

kim indi, khuéy, dich chuyén it nhat mot nén hodc it nhét mot dién cuc trong bé
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ma chtra dung dich nudc indi hodc hop kim indi hodc bang cac phuong tién

khac bat ky da biét trong linh vuc k¥ thuat nay.

Bé mit cta nén, cu thé 1a bé mat kim loai hodc hop kim, va hodc 16p
indi hoic 16p hop kim indi thir nhat (thir hai, thi ba v.v.) ¢6 thé dugc tiép xuc
v6i bé ma chtra dung dich nude indi hodc hop kim indi bing phuong tién bt
ky da biét trong linh vuc k¥ thuét nay. Tét hon 13, viée tiép xtc duoc thuc hién
bang cach nhing nén vao bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi

dé tao diéu kién thuan loi cho quy trinh.
Vi du thye hién sing ché

Céc vi du sau minh hoa ti€ép sang ché va khong gidi han pham vi ctia

sang ché.

1. Quy trinh chung

1.1 Phéan tich dién héa (dé cap dén budc xéac dinh dién thé mach hé)

On ap Autolab (Metrohm) duoc kiém soat béi phan mém Nova dugc sir
dung 1am ngudn dién cho nghién ctru dién héa. Dudng cong dong dién va dién
ap dugc ghi lai béng cach st dung ba dién cuc dugc thiét lap & tan sb quét 1a

10 mV/s va miu tham chiéu Ag" I AgCl.

1.2 D6 nhidm bé mit

Dia hinh cua céc 16p indi hodc hop kim indi dugc dac trung boi giao
thoa ké anh sang tring (Atos GmbH). Kich thuéc hinh anh dé xac dinh do
nham bé mit c6 dién tich 1a 60x60 pm. B§ nham bé mit dugc tinh toan bﬁng
cach sir dung phan mém phan tich NanoScope. Cac gi4 tri duoc suy luan ra tir
dit liéu dia hinh dugc dua ra tuong ng v6i d0 nham trung binh, S,. P nham

bé médt dugc do & trung tdm cua mau 12 vi tri ¢6 dd nham khac biét nhat.

2. Vi du va Vi du ddi chimg - Thit nghiém

2.1 Vidu

Tat ca cac chat dién phan nudc bao gdbm cac héda chat sau & nong dd nhat

dinh, chi khac 1a Vi du 12, trong d6 khong c6 budc bd sung NaOH. Do Vi du
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d6i chimg nay khong chira axit, d6 pH nim trong khoang mong mudn ngay ca

khi khong bd sung NaOH.
A) chét hoat dong bé mat: 10 g/l
Céac chét hoat dong bé mit sau dugc st dung:

Brij® 35 (Brij 1a thuong hiéu di dang ky cta Croda International PLC;
S6 CAS 9002-92-0),

Cbng thuc céu trac C,H,5(OCH,CH,),OH, n~23;
Phéan tir lugng 1199,54;
HLB 16,9

Lutensol® TO 8 (Lutensol 1a thwong hiéu di ding ky cia BASF SE);
Cong thic cAu trac RO(CH,CH,0)H, trong d6 R = iso Ci3H;7, X béng khoang
8;

Phén t& lugng khoang 600;

HLB bang khoang 13

Lutensol® TO 15 (Lutensol 1a thuong hiéu di dang ky cua BASF SE);
Cong thirc cAu tric RO(CH,CH,0),H, trong d6 R = iso C;3H;7, x béng khoang
15;

Phan tir lugng khoang 850;
HLB khoang 15,5

Tergitol® L64 (Tergitol 1a thuong hiéu da dang ky cia Dow company); ciu
tric héa hoc: Polyete polyol; HLB 15 (d6i véi Vi du dbi ching)

polyetylen glycol, phan tir lwvgng 800 (PEG 800), HLB 20 (d6i v6i Vi du ddi
ching)

B) hop chét thom (din xuét dihydroxybenzen trong Vi du theo sang ché):
2,075x10 mol/l (trong trudng hop 4-clo resorxinol: 300 mg/1)

C) nguén Ion indi: InCls, 38,525 g/l
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D) axit: 1,563 mol/l
E) ngudn ion halogenua: HCI (37% trong lugng), 19,797 mL/1
F) NaOH: 30,465 g/

Tat ca cac bién thé cia hgp chat thom va céc bién the cua cic axit xuat
hién véi cing ndng d6 mol, tat ca cac bién the chat hoat dong bé mat vé1 cung

khéi lugng cho mébi thé tich.

Nén 1a doan vi mach da dugc niken hoéa thi ¢é dién tich dién cuc hoat

dong 1 2x2 cm’.

Xt Iy so bd bang dién hoa: Ba 1an quét thé vong lién tiép ctia mdi chét
dién phan dugc thu nhén trong khodng dién 4p tr -0,3 V dén -1,2 V so vé6i
Ag/AgCl & toc do quét 10 mV/gidy bang cach thiét 1ap ba dién cuc véi dién
cuc lam viéc rat giéng nhau. DPién cuc dbi dugce tao ra tir indi sach, trong khi
dién cuc lam viée duge tao ra ban dau tir niken. Mdi 14n quét dugce chay tu dién
ap cao hon dén dién 4p thap hon, va nhd d6 tiép theo, 1én trén, ma duoc & vi tri
indi sach dau tién trong phéc do catot, nhd d6 loai b duoc indi sach dang xay

ra ¢ trang thai andt.

Viéc ma 16p indi sach dugc thyc hién & trang thai thé tinh & dién thé
teong tng dugc xac dinh trong quy trinh tién tudn hoan nay. Trong quy trinh
nay, cudi cing cta ba phép do dién luong tudn hoan cia quy trinh tién xir Iy
duoc dung lam mau tham chiéu. Fig. 3 thé hién do thi dudong cong dong dién-
dién 4ap. Thoi gian ma dién hdéa dugc x4c dinh bdi muc tich dién td1 da 1a (2,2

C)/(4 cm2) = 0,55 C/em2. Viée tién xtr Iy va ma sau d6 dién ra trong cling mot

bé ma.
Viée do d6 nham bé mit dugc thuc hién theo phuong phép duge mo ta
trén day.

Thiét bi duoc sit dung dé ma dién héa 1a PGSTAT 204 cia Metrohm-
Autolab.

2.2 Vi du dbi chimng
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Trong cac Vi du dbi chimg, cac ché pham va phuong phap dugc str dung

1a giéng nhu duoc mé ta trén ddy trong muc 2.1 d6i v6i Vi du theo sang ché,

chi khéc & cac thay dbi dugc thé hién trong bang duéi day:

Bang sau la téng quan vé chét hoat dong bé mat va hop chit thom duoc

str dung trong céac vi du va vi du d6i ching (thay doi vé cac chir cai in nghiéng,

gach chén):
Vi du sé Axit Chét hoat HLB Hop chit thom
dong bé mit
1 (so sanh) axit metan Brij® 35 16,9 resorxinol
sulfonic
2 axit metan Brij® 35 16,9 5-metoxy
sulfonic resorxinol
3 axit metan Lutensol® TO 13 4-clo resorxinol
“sulfonic 8
4 (so sanh) axit metan | Tergitol® L64 15 4-clo resorxinol
sulfonic
5 axit metan Lutensol® TO 15,5 4-clo resorxinol
sulfonic 15
6 (so sanh) axit metan PEG 800 20 4-clo resorxinol
sulfonic
7 axit metan Brij® 35 16,9 4-bromo resorxinol
sulfonic
8 axit metan Brij® 35 16,9 clo hydroquinon
sulfonic
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9 axit metan Brij® 35 16,9 4-clo resorxinol
sulfonic
10 (so sanh) axit metan Khong - Khong
sulfonic -
11 axit sulfuric Brij® 35 16,9 4-clo resorxinol
12 (so sénh) khéng Brij® 35 16,9 4-clo resorxinol

3. Vi du va Vi du ddi chimg — Két qué cia thir nghiém

Bang sau thé hién két qua vé phép do do nham. S6 trong cot “Mau” ding dé chi

sb ciia Vi du theo sang ché hodc Vi du ddi chung.

MBOi tri s6 d6 nham bé mit 13 tri s trung binh tir 5 diém do.

Mau D6 nham bé mit S, / nm
1 (so sanh) : 33
2 31
3 | 31
4 (so sanh) 114
5 30
6 (so sanh) 43
7 30
8 28
9 26
10 (so sanh) 85
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11 26

12 (so sénh) 50

4. Vi du va Vi du dbi chirng khic nira

Viéc ma tiép cac 16p indi duoc thuc hién trong bé ma chira dung dich
nuée indi chira hop chit thom theo sang ché va hop chit thom so sanh khac
nita (xem Bang 3). Nén, thanh ph?m ¢ cac diéu kién ma va chit dién phén
nudc indi 1a nhu duge mo ta trong cac muc 1 va 2 néu trén. PO nham bé mit S,
cua céc 16p ma indi dugce do theo cdc muc 1, 2 va 3 néu trén va két qua dugc

tom tat trong Bang 3.

Bang 3: P6 nham bé mit S, cta cac 16p indi duge ma tir chit dién phéan indi

chtra hop chét thom theo sang ché va hop chét thom so sanh khac nira

Vi du s6 Axit Chathoat | Hop chitthom | D6 nham bé mit
dong bé S,/ nm
mat ,
13 axit metan Brij® 35 | 2-Nitro resorxinol 31
sulfonic |
14 axit metan Brij® 35 | 4-clo catechol 30
sulfonic ,
15 (so sanh) | axit metan Brij® 35 | Pyro catechol 79
sulfonic

5. Quy trinh bao odm budc ma va tdy ma theo sdng ché

Céac Fig. 1 va 2 giai thich quy trinh theo sang ché, véi cac bude ma va
téy ma, theo kiéu so dd.

Nhu dugc thé hién trong Fig. 1A, nén (100) co it nhit mot bé mat kim
loai hoic hop kim (100a) duoc cung cip. Nén thudng duoc sir dung theo sang
ché 1a céc bang mach in, nén ban dan, nén IC (mach tich hgp), vat mang chip,
vat mang mach dién, b6 lién két va bo hién thi.

Fig. 1B thé hién budc ii., trong d6 16p indi hodc 16p hop kim indi thir

nhit dugc ma trén it nhit mét phﬁn ciia bé mit kim loai hodc hop kim duogc
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cung cép & bude i. Nén (100) cé it nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim
(100a) duoc md ta véi 16p indi hodc 16p hop kim indi thir nhit (101) trén bé

mdt nay.

Fig. 1C. thé hién pha hén hop duoc 1am bang indi hodc hop kim indi va
bé mit kim loai hoic hop kim, ma tao ra ngay trong quy trinh ma 16p indi hodc
16p hop kim indi thir nhét 1én it nhat mot phé‘m clia bé mit kim loai hodc hop
kim va céc 16p sau d6. Nén (100) c6 it nhat mot bé mat kim loai hodc hop kim
(100a) dugc md ta voi pha hdn hop (102) & gitta cac phan cta 16p indi hoic 16p
hop kim indi th nhét (103) va kim loai hodc hgp kim chua dugc chuyén hoéa
thanh 16p két hop.

Fig. 1D thé hién cach thic thuc hién & bude iii. phan cta I6p indi hoic
16p hop kim indi thi nhét chua duoc chuyén héa thanh 16p két hop 12 mot phan
hodc toan by dugc loai bé. Fig. 1D thé hién cach thirc loai bo toan b 16p indi
hoic 16p hop kim indi tht nhit chua dugc chuyén hoa thanh 16p két hop. Nén
(100) ¢6 it nhat mot bé mit kim loai hodc hop kim (khdéng duoc danh diu trong
hinh v& nay) duoc chuyén héa boi pha hdn hop (102). '

Bé mit thu duoc & bude iii. (102a) duge ddc trung & chd, né it thd rap

hon so véi 16p indi hodc 16p hop kim indi thir nhét (vi du, 103 trong Fig. 1C).

Fig. 1E minh hoa budc iv., trong d6 16p indi hodc 16p hop kim indi th
hai duoc ma trén it nhit mot phén ctia bé mit thu duge & bude iii. Nén c6 it
nhét mot bé mat kim loai hodc hop kim duogc chuyén hoa trude tién boi pha
hdn hop (102) va sau d6 bdi 16p indi hozc 16p hop kim indi thit hai (104) ma da
duoc tao ra trén bé mit thu duge & bude iii. (twong ng voi bé mit ciia pha hdn
hop trong hinh v& nay).

Fig. 2 thé hién so d6 duong cong dong dién-dién 4p. Trong dudng cong
nay, khoang tri sé dién thé dugc wu tién cho quy trinh ma dién indi hodc hop

kim indi va tdy ma n6 duogc thé hién.
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YEU CAU BAO HQ

1. Bé ma chua dung dich nuéc indi hodc hop kim indi chira:

- ngudn ion indi,

- axit,

- ngudn ion halogenua,

khéc biét & chd, bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hop kim indi chira:

- chét hoat dong bé mit co cong thac (I):

R
A*@*((K/G)n?,‘B

@)
trong do:

A dugc chon tir Cy-Cys-alkyl mach théng hodc mach nhanh;
B dugc chon tir nhém bao gdm hydro va alkyl;

m 12 s6 nguyén nim trong khoang tir 5 dén 25;

mdi R ddc 14p véi nhau duoc chon tir hydro va metyl; va

- dan xuét dihydroxybenzen cé cong thire (II):

trong do:
mdi X doc 14p duoc chon tir flo, clo, brom, iot, alkoxy, va nitro; va
n 12 sé nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 4.

2. Bé ma chtra dung dich nuéc indi hoic hop kim indi theo diém 1, trong
d6 mdi R duogc chon tir hydro va metyl v6i ty 16 hydro/metyl ndm trong khoang
tir 10/1 dén 100/1.

3. Bé ma chira dung dich nuéc indi hoic hop kim indi theo diém 1, trong
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dé R 1a hydro.

4. Bé ma chtra dung dich nudc indi hodc hop kim indi theo diém bat ky
trong sb cac diém néu trén, trong dé axit dugc chon tir mot hodc nhiéu axit

alkan sulfonic va axit sulfuric.

5. Bé ma chira dung dich nuéc indi hodc hop kim indi theo diém bét ky
trong s cac diém néu trén, trong d6 hé sd can bing ra nude-wa chit béo (He sb
HLB) ctia chit hoat dong bé mit duoc xac dinh theo phuong phap Griffin nim
trong khoang tir 13,0 dén 18,0.

6.  Bé ma chira dung dich nudc indi hodc hop kim indi theo diém bét ky
trong s6 cac diém néu trén, trong d6 din xudt dihydroxybenzen 13 4-clo

resorxinol, 5-metoxy resorxinol, clo hydroquinon hoic 4-bromo resorxinol.

7. Bé ma chita dung dich nuéc indi hoic hop kim indi theo diém bit ky
trong s& cac diém néu trén, trong d6 bé nay c6 d6 pH nim trong khoang tir -1

dén 4.

8. Bé ma chtra dung dich nudc indi hodc hgp kim indi theo di€m bat ky
trong sO cac diém néu trén, trong d6 bé nay chira ngudn cation kim loai kiém

va/hodc ngudn cation kim loai kiém tho.

9. Quy trinh ma indi hodc hop kim indi bao gom céc bude:

1. cung cip nén (100) c6 it nhit mot bé mit;
i cho it nhat mot bé mit ciia nén (100) nay tiép xic véi bé ma chira dung

dich nudc indi hoic hop kim indi theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 d&én 6
va nho d6 16p indi hodc 16p hop kim indi duge ma 1én it nhdt mot phan cia it

nhat mot bé mit, va

trong d6 viéc ma 16p indi hodc 16p hgp kim indi trong buéce ii dugce thuc hién

bang phuong phap ma dién.

10.  Quy trinh theo diém 9, trong do bé mit 13 bé mit kim loai hodc hop kim
(100a).

11.  Quy trinh theo diém 9 hodc 10, trong d6 quy trinh ma dién 13 quy trinh
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ma thé tinh, t6t hon 1a béng cach st dung dién thé catot nhiéu hon so v6i dién

thé mach ho.

12. Quy trinh theo diém 10 hodc 11, trong do:

- & budc ii, 16p indi hodc 16p hop kim indi 12 16p indi hodc 16p hop kim
indi thir nhét (101),

- & budc ii, pha hdn hop (102) thu duoc, duge 1am béng kim loai hodc hop

kim ctia bé mit (100a) va it nh4t mot phan cua 16p indi hodc 16p hop kim indi
thtr nhat (101),

trong d6 quy trinh ndy con bao gém céc bude:

iii.  loai bd mot phan hodc toan bd 16p indi hodc 16p hop kim indi thir nhét
chua duoc chuyén hoa thanh pha hdn hop (103);

iv.  ma 16p indi hozc 16p hop kim indi thtr hai (104) Ién it nhat mot phan cia

bé mit thu duoc & budc iii (102a).

13.  Quy trinh theo diém 12, trong d6 viéc ma 16p indi hodc 16p hop kim indi
thi hai (104) & budc iv dugc thue hién bang quy trinh ma dién va quy trinh ma
dién nay 1a quy trinh ma thé tinh, t6t hon 1a bang cach sir dung dién thé catot
nhiéu hon so véi dién thé mach hé.

14.  Quy trinh theo diém 13 hoic 14, trong d6 budc iii dugc thuc hién bing
quy trinh tdy ma dién va quy trinh tdy ma dién nay 1a quy trinh tdy ma dién thé
tinh, t&t hon 1a béng c‘éch st dung dién thé anot nhiéu hon so véi dién thé mach

hé.
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bién ap [V] va Ag/AgCl
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