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(54) QUY TRINH MA VANG/PALADPI KHONG PIEN CUC

(57) Sang ché dé cap dén quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc ma co thé tao ra mang
ma paladi/vang mot cach c¢6 chon loc chi trén d6ng ma khong tao ra hién tuong két tia
paladi bat thuong thdm chi trong dién cyc don ¢ nho gon hodc day co L/S hep. Pé giai
quyet van dé mo ta trén day, quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc bao gom budc (S4)
tién hanh xr 1y diéu chinh dién thé bé mat dong bang cach nhiing vt liéu nén cach dién co
bé mit ma trén d6 dong da dugc bd tri trong dung dich nudc chira luu huynh chira mot
hodc nhiéu hop chit luu huynh duoc chon tir nhém bao gdm mudi ciia axit thiosulfuric va
thiol; budc (S5) tién hanh xu Iy ma paladi khong dién cuc trén vat liéu nén cach dién ma
trong d6 dién thé bé mat cua dong da duge diéu chinh dé tao ra mang ma paladi trén dong;
va bude (S6) tién hanh xtr Iy ma vang khong dién cuc trén vat liéu nén cach dién ma trong
d6 mang ma paladi di duoc tao ra trén dong dé tao ra mang ma vang trén mang ma paladi.
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Linh vuwe k§ thuat dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc dé tao ra mang ma
paladi trén d6ng va rdi sau do6 tao ra mang ma vang bang ky thuat xir Iy ma khong dién
cuc.

Tinh trang ky thuat cua sang ché

Théng thudng, quy trinh ma vang/niken khong dién cuc duge thuc hién dé 1am
quy trinh tao ra mang ma niken trén ddng cta dién cuc ddng, day dong va dang day
tuong tu trong 16p nén dién tir c6 cac dién cuc doc 14p hodc cac day doc lap, va tao ra
mang ma vang trén mang ma niken. Trong quy trinh ma vang/niken khong dién cuc nay,
mang ma niken dugc tao ra ¢6 do day 1a 3 pm hodc day hon dé ngan chin hién tugng
khuéch tan ddng vao bé mit vang, va mang ma vang dugc tao ra c6 do day la 0,03 um
hodc day hon dé ¢6 dugc cac dic tinh hoat dong 6n dinh. |

Trong nhitng ndm gﬁn day, viéc ting mat dd ciia hé mach dién t d& c6 tién trién,
va bit budc phai thu hep dudng/khoang cach (sau day, goi tit 1a “L/S™) xubng vai chuc
micromet hogic thip hon, tham chi 12 10 pm hodc thip hon. Trong trudong hop L/S 12 vai
chuc micromet hozc thdp hon, vi dy trong truong hop L/S = 30 um/30 pum, khi mang
ma niken bang 3 pm dugc tao ra bang k¥ thuat xir Iy ma niken khong dién cyc, thi niken
két tha mot cach bat thudng gita cac day, va gdy ra tinh trang mach ngén trong mach
dién tir. Do d6, hién tugng két tua niken gitta cac day dugc ngan chin bang céach gidm
thdi gian ma bang quy trinh xr ly ma niken khong dién cuc sao cho do day cua mang
ma niken bing 1 um hozc nhé hon.

Tuy nhién, trong trudng hop do day clia mang ma niken bing 1 um hoic nhé hon,
khi budce xi ly ma vang khong dién cyc theo sau dugc tién hanh, thi mot phé‘ln clia mang
ma niken bi &n mon, va co thé xuét hién céc 16 nho chay qua mang (hién twong dn mon
niken cyc bd). Van dé 13 & chd, tity thudc vao trang théi ctia cac 16 nho, ddng hodc niken
khuéch tan vao bé mit mang ma vang thong qua 18 nho 8 tao ra oxit ctia ddng hoic oxit
ctia niken, va d& xdy ra sai st khi xur 1y tai thoi diém tién hanh han hodc tién hanh ndi
day.

Do d6, dé ngin chin viéc hinh thanh hién twong &n mon niken cuc bo dugc md
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ta trén day, duoc cho ring, bing céch tién hanh quy trinh ma niken/paladi/vang khong
dién cuc duge bdc 10 trong, vi dy, tai li¢u patent 1, mang ma paladi c6 do day la 0,03
um hoc cao hon dugc tao ra trén mang ma niken c6 do day la 1 pm hogc thap hon, va
sau d6, mang ma vang c6 do day 1a 0,03 um hogc cao hon duoc tao ra.

Trong quy trinh ma niken/paladi/vang khong di¢n cyc, nhu dugc thé hién trén
Fig. 18, truée hét, bude xir Iy thy nhon (bude (sau ddy, goi tat 1a “S”) 11) clia vat lidu
nén cach dién c6 bé mit ma trén do ddng da dugc b tri duge tién hanh. Bude xu ly tay
nhon (S11) thudng duge tién hanh bang cach nhing vat liéu nén céach dién trong dung
dich axit c6 cac thanh phﬁn chinh 13 axit v6 co, axit hitu co, va chét hoat dong bé mit.
Tiép theo, budc xit Iy khic mon (S12) cua vét liéu nén cach dién da trai qua bude xu ly
thy nhon (S11) duoc tién hanh dé loai bd mang oxit trén ddng. Bude xit Iy khic mon
(S12) thuong dugc tién hanh bang cach nhiing vt liéu nén cach dién trong hdn hgp dung
dich chira mubi cta axit persulfuric va axit sulfuric, hdn hop dung dich chira hydro
peroxit chira nudc va axit sulfuric, hodc hdn hop twong tu. Sau do, bude xtt Iy kich hoat
(S13) va xit ly khir mudi than (S14) duge tién hanh, mic du budc nay khong dugc md
ta trong tai li€u patent 1.

Tiép theo, budc xit Iy hép phu chét xtic tac paladi (S15) clia vit ligu nén cach
dién da trai qua bude xi Iy khir mudi than (S14) dugc tién hanh dé hap phu chét xuc tac
paladi vao b& mat déng. Budce xtt ly hip phu chét xuc téc paladi dugc tién hanh bing
cach nhing vét liéu nén cach dién trong dung dich bao gbdm hop chét paladi (sau day,
goi tit 1 “dung dich chua chét xuc tac paladi). Khi quy trinh ma niken khong dién cuc
(S16) sau d6 duoc tién hanh, thi khong xay ra hién tugng két tiia niken ma paladi khong
tac dong nhu chét xac tac vao bé mit ddng, va do d6, bude xur Iy hép phu chét xtic tac
paladi thuong duoc coi 13 bude thiét yéu.

Tiép theo, budc xir Iy ma niken khong dién cuc (S16), budc xu ly ma paladi
khong dién cuc (S17) va bude xir Iy ma vang khong dién cuc (S18) cuavat li€u nén cach
dién da trai qua budc xu ly hép phu chét xuc tac paladi dugc tién hanh. Do d6, mang ma
niken, mang ma paladi va mang ma vang dugc tao ra lién tuc trén di‘)ng cua vat licu nén
cach dién.

Tuy nhién, trong trudng hop thu hep hon nita L/S xubng 10 um hogc nhd hon, vi
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du trong trudng hgp L/S = 8 pm/8 pm, khi mang ma niken bing 1 pm duge tao ra bang
k¥ thuat xtt Iy ma niken khong dién cyc, thi niken két tiia mot cach bat thudng gitta cac
day. Trong truong hop nay, vAn @& 13 & chd paladi va vang ciing két tha trén niken da
két tha bat thudng, va mach dién tir trai qua tinh trang mach ngan.

Do d6, hinh dung dugc viéc tao ra mang ma paladi va méng ma vang mot cach
tryc tiép trén ddng ma khong tao ra mang ma niken. N6i cach khac, quy trinh ma
vang/paladi khong dién cuc ma cac quy trinh trong d6 bude xur ly ma niken khong dién
cuc (S16) khong duge tién hanh giita cdc quy trinh ma niken/paladi/vang khong dién
cuc duoc thé hién trén Fig. 18, didu d6 c6 nghia 13, hinh dung dugc viée tién hanh céc
budc tir S11 dén S15 va tir S17 dén S18.

Tai liéu tham khao
Tai liéu patent

Tai liéu patent 1: Cong b6 don yéu cau cép bang doc quyén sang ché Nhat Ban
56 2014-185398
Ban chit ky thuit ciia sing ché
Vén dé k§ thuat

Tuy nhién, vin ¢6 cac nhugc diém sau ddi v6i quy trinh ma vang/paladi khong
dién cuc dugc md ta trén day. (1) Trong trudng hop dién cyc dugce bd tri trén bé mit clia
vat liéu nén cach dién 1a dién cyc don trong d6 day doc lap khién cho céc electron khdng
thé chay, va khi dién cuc don ¢ ¢& nhd gon, khi bude xt ly hép phu chét xuc tac paladi
(S15) duogc tién hanh, thi paladi ¢6 thé khong bam dinh vao bé mat cta dién cuc don ¢
nho gon. Trong trudng hop nay, khi bude xir Iy ma paladi khong dién cyc (S17) duoc
tién hanh sau d6, phan Gmg két tia paladi c6 thé khong dién ra trong dién cyc don c&
nhé gon nay, va dién ra hién tuong két tia paladi bét thuong, tirc 13, khong két tia paladi,
tao hat th6 céac tinh thé paladi, hogc két tia hdn tap. Do d6, trong mang phi ma paladi
duoc tao ra bdi quy trinh xr Iy ma paladi khong dién cyc, dé xuét hién cac 16 nhé chay
qua 16p phu. Trong trudng hop céc 16 nhéd c6 trong 16p phi ma paladi, ty thudc vao
trang thai cua cac 15 nhé, c6 thé xay ra sai s6t trong viéc tao ra mang ma vang trong
buéc xtt Iy ma vang khong dién cuc tiép do.

(2) Sau khi tao ra mang ma paladi/vang, cac thanh phén dién t& dugc két hop
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béng c4ch tién hanh han, va tai thoi diém ndy, mang ma paladi/vang dugc gia nhiét.
Trong truong hop cac 18 nho duge md ta trén ddy c6 trong mang ma paladi, tuy thugc
vao trang thai ctia céc 16 nho, ddng s& khuéch tan vao bé mit mang ma vang thong qua
cac 16 nho dé tao ra oxit cua déng, va c6 thé din dén viéc 1am giam céc dic tinh két ndi
day.

Muc dich cua sang ché 14 dé xuét quy trinh ma vang/paladi khong di¢n cuc ma
¢6 thé tao ra mang ma paladi/vang mot cach c¢6 chon loc chi trén déng ma khong hinh
thanh hién tuong két tia paladi bt thuong ngay ca trong trudong hop ddng 1a dién cuc
don c& nho gon hodc day c6 L/S hep.

Giai quyét vén dé

Nho nghién cttu chuyén sdu, cc tic gia sang ché da phat hién ra rang, bang cach
dé cho hop chét luu huynh dugc hép phuy trén bé m3t ddng dé diéu chinh dién thé bé mat
cia déng, mang ma paladi/vang ¢ thé dugc tao ra mot cach c6 chon loc chi trén d@)ng.

N6i cach khac, sang ché bao gdm quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc aé
tao ra mang ma paladi trén ddng cua vat lieu nén cach dién c6 bé mit ma trén do dong
d3 dugc bd tri va sau d6 tao ra mang ma vang, bang k¥ thuat xir ly ma khong dién cyec,
bao gom: budc tién hanh xt ly diéu chinh dién thé b& mat ddng bang cach nhung vat
liéu nén cach dién c6 bé mit ma trén do ddng da duoc bd tri trong dung dich nude chira
luu huynh chira mot hodc nhidu hop chét luu huynh dwgc chon tir nhém bao gdbm mubi
clia axit thiosulfuric va thiol; budc tién hanh xtt Iy ma paladi khong dién cuc bang cach
nhung vat liéu nén cach dién ma trong d6 dién thé bé mat coa ddng da duoc diéu chinh
trong dung dich ma paladi khong dién cuc dé tao ra mang ma paladi trén ddng; va budc
tién hanh x®r Iy ma vang khong dién cyc bang cach nhung vat liéu nén cach dién ma
trong d6 mang ma paladi da dugc tao ra trén ddng trong dung dich ma vang khong dién
cuc dé tao ra mang ma vang trén mang ma paladi.

Tét hon 12 mudi ctia axit thiosulfuric 12 natri thiosulfat hozc kali thiosulfat.

Tét hon 13 thiol 1a mot hodc nhiéu hop chit dugc chon tr nhém bao g?)m axit
thiomalic, thiouraxil va thioure.

Tét hon 1a dung dich nuéc chira luu huynh chira hop chét paladi & khoang ndng

d6 bang 10 mg/L hodc thap hon.
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Tét hon 14 quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc bao gbm, truéc bude tién
hanh xt Iy diéu chinh dién thé bé mat, budc tién hanh xtt ly ty nhon bang céch nhiing
vat 1idu nén cach dién c6 bé mit ma trén d6 ddng da dugc bd tri trong dung dich ty
nhon trung tinh, trong d6 dung dich ty nhon trung tinh nay chira axit thiodiglycolic voi
luong ndm trong khoang tir 20 dén 40 g/L, natri gluconat voi lugng nam trong khoang
tr 1 #n S g/L, va chit hoat dong bé mit khong ion voi lugng nam trong khoang tir 0,05
dén 0,1 g/L, va 0 pH cua dung dich tdy nhon trung tinh nam trong khoéang tir 5,0 dén
7,0.

Tét hon 13 quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc bao gdm, truée bude tién
hanh xir Iy didu chinh dién thé b& mit, budc tién hanh xt 1y loai bé mang ddng oxit bang
c4ach nhang vét liéu nén cach dién c6 bé mit ma trén do ddng da duoc bd tri trong dung
dich loai bé mang ddng oxit, trong d6 dung dich loai bé mang ddng oxit chira thioglycol
vé6i luong nam trong khoang tir 2,5 dén 12,5 g/L va chét hoat dong bé mit khong ion
v6i lwong ndm trong khoang tir 1,25 dén 2,5 g/L, va dd pH ctia dung dich loai b6 mang
dbng oxit nam trong khoang tir 5,0 dén 7,0.

Trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc, tdt hon 13 quy trinh xr Iy ma
paladi khong dién cuc dugc thye hién bang k§ thuat ma kiéu khr.

Trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc, tdt hon 1 quy trinh xtr Iy ma
vang khong dién cuc dugc thyc hién bang k¥ thuat ma kiéu khir.

Hiéu qua thyc hién sang ché

Trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo sang ché, do thyc té 13 hop
chét Ivu huynh dugc hép phu trén bé mit ddng bang cach xu Iy diéu chinh dién thé bé
mit déng, nén dién thé bé mat cta ddng dugc didu chinh thanh dién thé mang lai su két
tia d& dang cho paladi. Do d6, trong truong hop bude xir Iy ma paladi khong dién cuc
tiép do, co thé chi két tha nhén paladi trén ddng. Do d6, theo quy trinh ma vang/paladi
khong dién cuc, c6 thé tao ra mang ma paladi/vang mot cach c6 chon loc chi trén dong
ma khéng tao ra mang ma trén vt lidu nén cach dién.

Ngoai ra, ngay ca trong trudong hop ddng 14 dién cyc don ¢¥ nho gon hodc day co
L/S hep, do thuc té 1a dién thé bé mit cua ddng dé dang dugc didu chinh bang cach hép

phu hop chét luvu huynh, nén mang ma paladi/vang co thé d& dang dugc tao ra trén ddng
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ma khong xuét hién hién twgng két tua paladi bat thudng trong truong hop xur Iy ma
paladi khong dién cuc.
MO ta vin tit cic hinh vé

Fig. 1 14 biéu dbd tién @06 thé hién quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc theo
phuong 4n cua sang ché.

Fig. 2 12 hinh anh SEM clia bé mt dong trudc khi trai qua bude tdy nhon.

Fig. 3 13 hinh anh SEM cua bé mit ddng sau khi trai qua budce tdy nhon st dung
dung dich axit.

Fig. 4 13 hinh anh SEM cua b& mat ddng sau khi trai qua budc thy nhon bang
cach st dung dung dich tdy nhon trung tinh.

Fig. 5 1a bidu dd thé hién cac két qua phan tich AFM ctia bé mit ddng trude khi
trai qua budce loai bé mang ddng oxit.

Fig. 6 12 biéu d thé hién cc két qua phan tich AFM ctia bé mit d6ng sau khi trai
qua budc loai bé mang ddng oxit sir dung hdn hop dung dich axit sulfuric.

Fig. 7 1a hinh anh SEM cta bé mat ddng sau khi trai qua budc loai bé mang ddng
oxit stt dung dung dich loai b6 mang dong oxit.

Fig. 8 13 hinh anh SEM cta bé mit mang ma paladi da trai qua budc ma paladi
khong dién cuc sau khi xir Iy hép phu chét xuc tac paladi.

Fig. 9 13 hinh 4nh SEM cua bé mit mang ma paladi da trai qua budc ma paladi
khong dién cuc sau bude diéu chinh dién thé bé mat déng.

Fig. 10 12 hinh 4nh SEM cta mat c4t ngang clia mang ma paladi da tréi qua budce
ma paladi khong dién cuc sau bude didu chinh dién thé bé mit ddng.

Fig. 11 1a bidu dd thé hién cac két qua phan tich yéu td bé mit clia mang ma
paladi da trai qua budc ma paladi khong dién cuc sau bude diéu chinh dién thé bé mit
ddng.

Fig. 12 1a bidu dd thé hién cac két qua phan tich theo chiéu sdu clia mang ma
paladi d trai qua bu6c ma paladi khong dién cuc sau budce didu chinh dién thé bé mit
dong.

Fig. 13 1a hinh anh SEM cua bé mit cia mang ma paladi/vang thu dugc trong

quy trinh & vi du 3.
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Fig. 14 1a hinh anh SEM cua bé mit ctia mang ma niken/paladi/vang thu dugc
trong quy trinh & vi du tham Khao 2.

Fig. 15 1a bidu dd thé hién d6 bén két ndi day trong trudng hgp cac ddy vang
dugc ndi véi mang ma thu dugc bang céc quy trinh & vi du 3, vi du tham khao 1 va vi
du tham khao 2.

Fig. 16 1a bidu dd thé hién do bén két ndi day trong truong hop diy bac duge nbi
v4i mang ma thu duoc bing céc quy trinh & vi du 3, vi du tham khéo 1 va vi du tham
khao 2.

Fig. 17 1a bidu dd thé hién do bén két ndi day trong trudng hop day ddng dugc
ndi v6i mang ma thu dugc bing cac quy trinh trong vi du 3, vi du tham khao 1 va vi du
tham khao 2.

Fig. 18 1a bidu db tién do thé hién cac quy trinh ma niken/paladi/vang khong dién
cuc theo tinh trang k¥ thudt trude do.

Mb ta chi tiét sang ché

Sau déy, cac phuong an v& quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo sang
ché s& duoc mo ta. Cac quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo phuong én nay 1a
quy trinh dé tao ra mang ma paladi mot cach truc tiép trén déng cua dién cuc, day hodc
dang teong tu duoc b tri trén bé mit cla vat liéu nén cach dién lam tr nhua céach dién,
vi du, nhua epoxy, va nhua phenol, va ngoai ra, tao ra mang ma vang trén mang ma
paladi.

Nhu dugc thé hién trong biu dd tién do trén Fig. 1, quy trinh ma vang/paladi
khong dién cuc bao gdm bude tdy nhon (bude (S1)), budc loai bo mang ddng oxit (S2),
bude kich hoat (S3), bude didu chinh dién thé bé mit dong (S4), buée ma paladi (Pd)
khong dién cuc (S5), va budc ma vang (Au) khong dién cuc (S6). Sau day, mdi mot
budc trong cac bude ndy s& dugc mo ta. Budc rua bang nuéc va sdy kho c6 thé dugc
tién hanh giita cac budc nay néu cin. Ngoai ra, sau budc ma paladi khong dién cuc (S5)
va budc ma vang khong dién cyc (S6), bude xu ly nhiét co thé duge tién hanh néu can.
1. Budc ty nhon (S1)

Trong budce ty nhon (S1), dAu va chit béo bam dinh vao bé mit cia dong hoic

vat liéu nén cach dién dugc loai bo. Bude tdy nhon (S1) cling c6 thé duoc tién hanh
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bang cach st dung dung dich axit nhu 1a quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc thong
thuong; tuy nhién, tdt hon 14 str dung dung dich tdy nhon trung tinh dé ngdn chin tinh
trang nham xuét hién trén bé mit ddng. Dung dich tdy nhon trung tinh duge mo ta trén
day 1a dung dich nudce chura axit thiodiglycolic voi luong nam trong khoang tir 20 dén
40 g/L, natri gluconat v6i luong nam trong khoang tir 1 dén 5 g/L, va chét hoat dong bé
mit khéng ion véi lugng nam trong khoang tr 0,05 dén 0,1 g/L, va do pH nim trong
khoang tur 5,0 dén 7,0. Budc tdy nhon (S1) ¢6 thé dugc tién hanh, vi du, bang cach nhiing
vat liéu nén cach dién c6 bé mit ma trén d6 ddng di dugc bd tri trong dung dich tay
nhon trung tinh dwge mo ta trén day ¢ nhiét do tir 30 dén 50°C trong thoi gian tir 1 dén
10 phut.

Fig. 2 12 hinh anh SEM (phong dai gép 10 nghin I4n) clia bé mdt ddng trudc khi
trai qua budc tdy nhon (S1) duge quan sat béi kinh hién vi dién tr quét kidu phat xa
trudmg (field-emission type scanning electron microscope: FE-SEM), va Fig. 3 1a hinh
anh SEM (phoéng dai gép 10 nghin 14n) bang cach quan st bé mat ddng sau khi trai qua
budc tAy nhon (S1) bing cach st dung dung dich axit dugc sir dung trong quy trinh ma
theo tinh trang k¥ thuat, va Fig. 4 12 hinh anh SEM (phong dai gdp 10 nghin 14n) bing
cach quan sat b& mat ddng sau khi trai qua budc tdy nhon (S1) bang céach st dung dung
dich tiy nhon trung tinh dugc mo ta trén déy. Dung dich nuéc chira axit thiodiglycolic
v6i lugng ndm trong khoang tir 20 dén 40 g/L, axit phosphoric véi lugng nim trong
khoang tur 1 dén 5 g/L, va chét hoat dong bé mit khong ion véi lugng nam trong khoang
tr 0,05 dén 0,1 g/L, va 4o pH nam trong khoang tir 0,5 dén 1,0 dugce st dung lam dung
dich axit dugc mo ta trén day.

Khi so sénh v6i bé mit ddng trude khi trai qua bude thy nhon (S1) dugc thé hign
trén Fig. 1, theo Fig. 3, rd rang 1a theo budc tdy nhon (S1) st dung dung dich axit dugc
md ta trén day, xuét hién tinh trang nham trén bé mit dong. Dua vao thuc té nay, dugc
cho ring ddng di dugc hoa tan mot cach khong ddng nhét trén bé mit ciia mang dong.
Trong trudng hop tinh trang nhdm nhu vy xuét hién trén bé mat ddng, kha ning tao
mang ctia mang ndy trong budc ma paladi khong dién cuc (S5) tiép d6 hodc budc ma
vang khong dién cuc (S6) c6 thé bi anh hudng. Mit khac, theo Fig. 4, 13 rang 1a theo
bugc ty nhon (S2) sit dung dung dich tAy nhon trung tinh dugc md ta trén day, khong
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¢6 su thay ddi chu yéu trén trang thai bé mit khi so v6i bé miit ddng trude khi trai qua
budc thy nhon (S1) duge thé hién trén Fig. 1, va tinh trang nhdm khong xut hién trén
bé& mit ddng. Do d6, trong budc tdy nhon (S2), rd rang 1a viéc st dung dung dich tay
nhon trung tinh duge md ta trén déy dugc vu tién hon so véi viée st dung dung dich
axit dugc mo ta trén day.

2. Buéc loai bd mang ddng oxit (S2)

Trong budc loai bé mang ddng oxit (S2), mang ddng oxit bao phi bé& mit dong
duoc loai bo. Budce loai bé mang ddng oxit (S2) cling co thé dugce tién hanh bang céch
str dung hon hgp dung dich chira mudi cia axit persulfuric va axit sulfuric cling nhu hdn
hop dung dich chtra hydro peroxit chra nudc va axit sulfuric nhu 12 quy trinh ma
vang/paladi khong dién cuc thong thuong; tuy nhién, khéng chi mang ddng oxit dugc
loai bd, ma con ca tinh trang nham co6 thé xuit hién trén bé& m3t dong bang cach rira gidi
chinh ban than dong. Do d6, trong budc loai bd mang ddng oxit (S2), t5t hon 12 st dung
dung dich loai bd mang ddng oxit ma ¢ thé loai boé mang ddng oxit nhung lai khong
rira giai dong. Dung dich loai bo mang ddng oxit dugc md ta trén day 1a dung dich nude
chtra thioglycol véi lugng nam trong khoang tir 2,5 dén 12,5 g/L va chit hoat dong bé
mit khong ion véi luong nam trong khoang tir 1,25 dén 2,5 g/L, va do pH nim trong
khoang tr 5,0 dén 7,0. Buéc loai bd mang déng oxit (S2) co thé duogc tién hanh, vi du,
bang cach nhung vat liéu nén cach dién da trai qua bude tdy nhon trong dung dich loai
b6 mang dong oxit duge mo ta trén ddy ¢ khoang nhiét do trong phong trong thoi gian
tir 30 gidy dén 5 phut.

Fig. 5 12 hinh &nh AFM bang cach quan sét bé mat ddng truéc khi trai qua bude
loai bé mang ddng oxit (S2) v6i kinh hién vi luc nguyén tir (atomic force microscope-
AFM), va Fig. 6 12 hinh &nh AFM bang cach quan sét bé mit ddng sau khi trai qua budce
loai bd mang ddng oxit (S2) st dung hdn hop dung dich axit sulfuric duge st dung trong
quy trinh ma theo tinh trang k¥ thuat, va Fig. 7 12 hinh anh AFM bang cach quan sat bé
mit déng sau khi trai qua budc loai bo mang ddng oxit (S2) st dung dung dich loai bo
mang ddng oxit dugc md ta trén déy. Dung dich nuéc chira natri persulfat v6i luong la
125 g/L va axit sulfuric v6i lugng 1a 18,4 g/L, va d0 pH nam trong khoang tir 0,5 dén

0,8 duoc st dung dé 1am hdn hop dung dich axit sulfuric dugc mo ta trén day.
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Theo Fig. 6, rd rang theo budc loai bd mang ddng oxit (S2) st dung hdn hop
dung dich axit sulfuric dugc md ta trén dy, khi so voi b& mat dong trude khi trai qua
budc loai bdé mang ddng oxit (S2) duge thé hién trén Fig. 5, tinh trang khong nhin trén
bé mat dong tré nén 16n hon, va tinh trang nhdm Xuét hién trén bé mit ddng. Puge cho
rang ddng trén bé mit ciia mang ddng di dugc hoa tan mot cach khong ddng nhét. Trai
nguoc voi diéu nay, theo Fig. 7, ro rang theo budc loai bé mang ddng oxit (S2) st dung
dung dich loai bé mang dbng oxit dugc mo ta trén ddy, khong c6 su thay d6i chu yéu ¢
trang thai bé mit khi so v6i bé miit ddng truéc khi trai qua budc loai bé mang ddng oxit
(S2) dugc thé hién trén Fig. 5, va tinh trang nham khong xut hién trén bé mit déng. Do
do, trong budce loai bé mang ddng oxit (S2), rd rang 1a viéc sir dung dung dich loai bo
mang ddng oxit dugc md ta trén ddy duogc wu tién hon so vdi viée st dung hdn hop dung
dich bao gbm axit sulfuric dugc md ta trén day.

3. Budc kich hoat (S3)

Trong bude kich hoat (S3), mudi than va dang twong tw bam dinh vao bé mit
ddng dugc loai bd bang cach nhing vat liéu nén cach dién ma mang dong oxit da dugc
loai bd khoi d6 trong dung dich axit sulfuric & ndng d6 nam trong khoang tir 5 dén 10%
trong luong. Mudi than 1a chit mau den & dang bdt min thu dugc tir bude loai bé mang
ddng oxit duge md ta trén ddy. Budce kich hoat (S3) co thé duoc tién hanh, vi du, bing
c4ach nhing vat li¢u nén cach dién trong dung dich axit sulfuric & nhi¢t d¢ trong phong
trong thoi gian tir 30 gidy dén 5 phut.

4. Bué6c didu chinh dién thé bé mit dong (S4)

Trong budc didu chinh dién thé b& mat dong (S4), hop chét luu huynh dugc bam
dinh vao b& mit dong bing cach nhing vét ligu nén cach dién da dugc kich hoat trong
dung dich nuéc chita Iwu huynh, va vi thé, dién thé bé mit cta dong duge didu chinh.
Dung dich nuéc chira luu huynh duge md ta trén day chita mot hodc nhiéu hop chét luu
huynh dugc chon tir nhém bao gbm mubi clia axit thiosulfuric va thiol. Mudi ctia axit
thiosulfuric 13 natri thiosulfat hodc kali thiosulfat. Thiol 1a mot hodc nhiéu hop chit duoc
chon tir nhém bao gbm axit thiomalic, thiouraxil va thioure.

Bude didu chinh dién thé bé mit ddng (S4) dugc tién hanh bang céch nhing vét

liu nén cach dién da dugc kich hoat dugc mo6 ta trén ddy trong dung dich nude chira
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luu huynh duge md ta trén ddy, vi du, & nhiét do tu 40 dén 80°C trong thoi gian tir 30
gidy dén 10 phat. Khi vét liéu nén cach dién di duoc kich hoat dugc mo ta trén day dugc
nhtng trong dung dich nudc chira luvu huynh duge mo ta trén day, hop chét lvu huynh
duogc chira trong dung dich nudce chira luu huynh duge moé ta trén day dugc hép phu trén
bé mit ddng, va dién thé bé mat dong duoc didu chinh thanh dién thé ma mang lai su
két tia d& dang cho paladi trong budc ma paladi khong dién cuc (S5) tiép do.

Tét hon 13 dung dich nuéce chira luu huynh chira hop chét lvu huynh duge md ta
trén day voi lugng nam trong khoang tir 0,001 mol/L hogc cao hon dén 0,1 mol/L hoc
thip hon. Béng c4ch thiét 14p ham lugng clia hop chét luu huynh duge md ta trén day 1a
0,001 mol/L hodc cao hon, hgp chét luu huynh duge mo ta trén day c6 thé dé dang dugc
hép phu trén bé mit ddng, ngay ca trong trudng hop dich cAn ma 12 dién cuc don c& nho
gon hogc day c6 L/S hep. Ngoai ra, khong thé ¢6 duge tac dung khac ngay ca trong
truong hop ham luong cia hop chét Ivu huynh duge md ta trén day vuot qua 0,1 mol/L.
Péi véi dung dich nude chia lvu huynh, t6t hon nita 1 ham luong cta hop chat luu
huynh dugc mo ta trén day ndm trong khoang tir 0,005 mol/L hodc cao hon dén 0,05
mol/L hodc thap hon, va bang cach thiét 1ap ham luong nam trong khoang nay, co thé
tién hanh budc didu chinh dién thé bé mat dugc mo ta trén ddy mot cach dé dang.

Dung dich nuéc chta luu huynh duge mo6 ta trén day c6 thé bao gdm céc thanh
phan khéc nhau nhu chét tao phirc va chét bién d6i do pH ngoai hop chét Ivu huynh
dugc md ta trén day.

Duéi dang chét tao phirc, c6 thé st dung céc chét tao phirc thong thudong da duge
biét dén khac nhau, ngoai axit etylendiamintetraaxetic dikali va axit malonic. Trong
truomg hop st dung axit etylendiamintetraaxetic dikali 1am chét tao phtc, tdt hon 1a ham
luong clia axit etylendiamintetraaxetic dikali trong dung dich ma xur Iy so b nim trong
khoang ttr 0,01 mol/L hodc cao hon dén 1 mol/L hodc thip hon. Trong trudong hop st
dung axit malonic lam chét tao phtc, t6t hon 12 ham luong cua axit malonic trong dung
dich nuéc chira luu huynh nim trong khoang tir 0,01 mol/L hodc cao hon dén 0,1 mol/L
hodc thip hon. Trong trudng hop st dung axit etylendiamintetraaxetic dikali hodc axit
malonic 1am chét tao phuc, co thé cai thién vé bén ngoai hodc téng mau cla mang ma

paladi trong buéc ma paladi khong dién cuc (S5) tiép do.
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P4 1am chét bién déi @6 pH, c6 thé st dung cac chit bién ddi do pH thong thuong
da duge biét dén khac nhau. T6t hon 13 dung dich nuéc chira luu huynh duoc diéu chinh
dén d6 pH nim trong khoéng tir 4 dén 8 bang cach bd sung chit bién d6i d6 pH, va tdt
hon nita 12 @6 pH ctia dung dich nuéc chira luu huynh nim trong khoang tir 6,5 dén7,5.
Bang cach diéu chinh @) pH cta dung dich nuéc chia luu huynh nim trong khoang
duoc mé ta trén dy, ¢6 thé tién hanh buéc didu chinh dién thé bé mit dugc mo ta trén
day mot cach dé dang.

5. Bu6c ma paladi khong dién cuc (S5)

Tiép theo, trong buéc ma paladi khong dién cuc, viée xir Iy ma paladi khong dién
cuc duogc tién hanh bé’mg cach nhung vat li€u nén cach dién ma trong d6 dién thé bé mat
ctia dong da duoc diéu chinh trong dung dich ma paladi khong dién cuc dé tao ra mang
ma paladi trén ddng. Khi quy trinh xtt Iy ma paladi khong dién cuc la ma dich chuyén,
b& mat dong trd nén nhdm do sy ria giai cla ddng, va do d6 tét hon 1a quy trinh xir ly
ma paladi khong dién cuc dugc thuc hién béng k¥ thudt ma kiéu khtr (ma kiéu tu xtc
tac).

Trong truong hop tién hanh xir Iy ma paladi khong dién cuc kidu khir, c6 thé sir
dung dung dich ma paladi khong dién cuc bao gbm hop chét paladi tan trong nudc,
etylen diamin, natri format lam chit khtr, va axit etylendiamintetraaxetic dikali lam chét
chelat hoa, chang han.

Buéc ma paladi khong dién cuc (S5) dugc tién hanh bang cach nhung vat liéu
nén céch dién dugc mo ta trén day trong d6 dién thé bé mat cua dong da duge diéu chinh
trong dung dich ma paladi khong dién cuc duge md ta trén day, vi du, 6 nhiét do tir 50
dén 90°C v6i d6 pH nam trong khoang tir 4 dén 6, va c6 thé didu chinh d6 diy mang cla
mang ma paladi boi thoi gian nhiing. Trong vét ligu nén cach dién duoc nhung trong
dung dich ma paladi khong dién cuc dugc mo ta trén day, dién thé bé mit cia dong da
duoc didu chinh bing bude didu chinh dién thé b& mit ddng (S4) thanh dién thé mang
lai su két tia dé dang cho paladi, va do d6 c6 thé két tua paladi mot cach c6 chon loc chi
trén bé mat ddng dé tao ra mang ma paladi.

Ngoai ra, do thyc té 12 su rira gii ddng d4 duge ngan chin trong budc diéu chinh

dién thé bé mit déng (S4), nén khi budc ma paladi khong dién cye (S5) duge tién hanh,
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c6 thé ngin chin su xuét hién céc 16 nho hodc khoang trbng trong mang ma paladi duoc
tao ra trén dong.

Fig. 8 12 hinh anh SEM (phong dai gdp 5000 lan) dugc quan sit béi FE-SEM clia
bé mit ctia mang ma paladi dugc tao ra trén ddng bang cach dwa vao budc ma paladi
khong dién cuc (S5) sau khi xtt ly hép phu chét xtc tac paladi (S15). Theo Fig. 8, 10
rang 13 nhiéu 18 nho da xudt hién trén mang ma paladi, va duong kinh 15 ctia 156 nho nay
13 16m. Tréi nguoc véi didu nay, Fig. 9 1 hinh anh SEM (phéng dai gap 5000 14n) bang
cach quan sat bé mit cia mang ma paladi dugc tao ra trén ddng bang cch dua vao bude
ma paladi khong dién cuc (S5) sau bude didu chinh dién thé b& mat ddng (S4), va Fig.
10 14 hinh anh SEM (phéng dai gip 30 nghin 14n) bang cach quan sat mit cit ngang cla
n6. Theo Fig. 9 va Fig. 10, o rang 1a cac 15 nho xuét hién trong mang ma paladi 2 duoc
tao ra trén dong 1 véi s6 lugng rit nho, va ngoai ra, duong kinh 16 nho hon so véi dudng
kinh 18 cta céc 16 nhé dugc quan sét trén Fig. 8.

Ngoai ra, ngay ca trong truong hop dién tich bé mit cia déng 1a hep, vi du nhu
trong dién cyc don c& nho gon hodc day co L/S hep, dién thé bé mat cua dong dugc didu
chinh bang cach cho hop chét luvu huynh bam dinh vao bé mat dong cuia hop chét luu
huynh thanh dién thé mang lai sy két tia dé dang cho paladi, va do do, khong dién ra
hién tuong két tia paladi bét thuong, va co thé tao ra mang ma paladi trén ddng mot
cach dé dang.

6. Bugc ma vang khong dién cuc (S6)

Tiép theo, trong budc ma vang khong dién cuc, vige xtr Iy ma vang khong dién
cuc dugc tién hanh bang cach nhung vat liéu nén cach dién ma trong d6 mang ma paladi
da dugc tao ra trén ddng trong dung dich ma vang khong dién cuc, va mang ma vang
duoc tao ra trén mang ma paladi. Khi quy trinh xtr Iy ma vang khong dién cuc 1a ma
dich chuyén, bé mat mang ma paladi tr& nén nham do sy rira giai cua paladi, va do do
t6t hon 1a quy trinh xt Iy ma vang khong dién cuc dugc tién hanh bang k¥ thuat ma kiéu
khr (ma kiéu tu xtic tac).

Trong truong hop tién hanh budc xir Iy ma vang khong dién cuc kidu khir, c6 thé
stt dung dung dich ma vang khéng dién cuc bao gbm hop chét vang tan trong nudc, axit

xitric hoic mudi cia no, axit etylendiamintetraaxetic hodc mudi cua no,
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hexametylentetramin lam chét khir, cling nhu polyamin chudi c¢6 nhém alkyl c6 3 hodc
nhiéu hon 3 nguyén t&r cacbon va 3 hodc nhiéu hon 3 nhém amino, ching han.

Budc ma vang khong dién cuc dugc tién hanh b:?lng cach nhung vét liéu nén cach
dién ma trong d6 mang ma paladi dd dugc tao ra trén ddng trong dung dich ma vang
khong dién cuc dugc md ta trén day, vi du, & nhiét do tur 40 dén 90°C véi @6 pH nam
trong khoadng tir 7,5 dén 9,0, va c6 thé diéu chinh dd day mang ciia mang ma vang bdi
thoi gian nhing. Trong vét li€u nén cach dién dugc nhung trong dung dich ma vang
khong dién cuc dugc md ta trén day, co thé két tia vang mot cach c6 chon loc chi trén
bé mit mang ma paladi duoc tao ra trén dong dé tao ra mang ma vang. Tai thoi diém
nay, do thuc té 1a mang ma paladi chua dugc tao ra trén vat liu nén cich dién, nén mang
ma vang khong dugc tao ra trén vat liéu nén cach dién.

Nhu duge md ta trén day, theo quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo
phuong 4n cua sang ché, dién thé bé mit cla ddng dugc diéu chinh bing budc diéu
chinh dién thé b& mt (S4) thanh dién thé mang lai sy két tia d€ dang cho paladi. Do do,
trong buéc ma paladi khong dién cuc (S5), ¢b thé tao ra mang ma paladi mot cach co6
chon loc chi trén ddng ma khong tao ra mang ma paladi trén vat liéu nén cach dién. Sau
d6, khi budc ma vang khong dién cuc (S6) duge tién hanh, tir d6, c6 thé tao ra mang ma
paladi/vang mot cach c6 chon loc chi trén ddng, va c6 thé ngin chin viéc tao ra mang
ma paladi hodc mang ma vang trén vat liéu nén cach dién.

Do d6, vi du, bang cach tién hanh quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc theo
phuong 4n cua sang ché trén day dong ¢6 L/S = 10 um/10 pum da duge bd trf trén vat
liéu nén cach dién, c6 thé tao ra mang ma paladi/vang mot cach c6 chon loc chi trén day
dbng ma khong tao ra mang ma paladi hodc mang ma vang trén vat liéu nén cach dién,
va do d6 c6 thé ngin chin tinh trang mach ngin gitta cac day ddng. Néi cach khac, theo
quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo phuong én cua sang ché, ngay ca trong
trudng hop dich cin ma 1a dién cuc don c& nho gon hodc déy co L/S hep, ¢ thé tao ra
mang ma paladi/vang mot cach c6 chon loc chi trén dong ma khong tao ra mang ma trén
vat lidu nén céach dién.

Ngoai ra, trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo phuong an cla

sang ché, dién thé bé mit cia dong duge didu chinh biang budc didu chinh dién thé bé
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mit (S4) thanh dién thé mang lai su két taa d& dang cho paladi, va do d6 ngay ca trong
trudng hop dich cAn ma 12 dién cyc don ¢& nho gon hodc day c6 L/S hep, khong xay ra
hién twong két tia paladi bét thudng, va c6 thé tao ra mang ma paladi/vang mét cach dé
dang.

Ngoai ra, trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo phuong an cua
séng ché, do thuc té 13 su rira giai ddng dugc ngan chan trong mdi mdt budc trong cac
bude tir S1 dén S4, nén trong budc ma paladi khong dign cuc (S5) co thé thu duoc mang
ma paladi c6 s6 lwong cac 16 nho hodc khoang trbng rit nho.

Ngoai ra, dung dich nuéc chira luu huynh dugc st dung trong bude diéu chinh
dién thé bé mit (S4) con cb thé bao gE‘)m mot chit ¢6 thé hoat dong nhu chét xtc tac
trong budc ma paladi khong dién cuc (S5) tiép d6, va vi du, co thé bao gém hop chét
paladi. Sang ché d& cap dén hop chét paladi nhu paladi clorua, paladi sulfat, paladi
bromua, paladi axetat, va paladi nitrat @2 1am hop chét paladi dugc md ta trén day.

Trong trudng hop st dung dung dich nude chira luu huynh bao gdm hop chét
paladi trong budc diéu chinh dién thé bé mat, khi vat liéu nén cach dién da duoc kich
hoat dugc md ta trén ddy duge nhing trong dung dich nude chtta Iuvu huynh, paladi thu
duoc tir hop chét paladi c6 trong dung dich nuée chira luu huynh duge mo ta trén day
bam dinh mot cach ¢6 chon lgc vao bé mit ddng. Piéu nay do thuc té 1a trong budc ma
paladi khong dién cuc (S5), dién thé bé mat cua déng dugc diéu chinh bang cach hép
phu hop chét luu huynh trén bé mit ddng thanh dién thé mang lai su két tia d& dang cho
paladi. Sau d6, khi buéc ma paladi khong dién cuc (S5) dugce tién hanh, bang céach st
dung chit xtc tac paladi bam dinh trén bé mat dong lam nhan, c6 thé két tha paladi mot
cach c6 chon loc chi trén bé mit ddng dé tao ra mang ma paladi. Do d6, trong truong
hop hop chét paladi dugc bd sung vao dung dich nudc chira luu huynh, bang cach xtt Iy
ma tiép do, c6 thé tao ra mang ma paladi/vang mot cach c¢6 chon loc chi trén ddng ngay
ca trong trudng hop dich cAn ma 12 day dong rat 16n nhu L/S=30 um/30 um hodc dién
cuc don ¢ cyc nho lam tir d@)ng nhu 0,5 mm vudng.

Trong trudng hgp dung dich nude chira luu huynh chira hop chét paladi dugc md
ta trén day, tot hon 1a ham luong ctia hop chét paladi dugc md ta trén day 1a 10 mg/L

hozc thdp hon. Miac du ¢o6 thé thu dugc tac dung cta hop chét paladi ngay ca trong
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trudng hop ham luong cua hop chét paladi 1 lwgng nhd, khi ham lugng cua hop chét
paladi vuot qua 10 mg/L, ddng c6 thé duge rira giai kém theo sy bam dinh cua paladi
trén déng, nhu duge mo ta trén day.
Vi du thyce hién sang ché

Sau day, sang ché duoc md ta cy thé trén co s& cua cac vi du va dang tuong tu.
Vidul

Trong vi du nay, trong sb cac quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo
phuong an cia sang ché, bang cich tién hanh budc tdy nhon (S1), bude loai bé mang
ddng oxit (S2), bude kich hoat (S3), budc diéu chinh dién thé bé mat ddng (S4) va bude
ma paladi khong dién cuc (S5) trén vat lidu nén cach dién ma trén do bd tri dién cuc
ddng (dién cyc don) co kich ¢ khac nhau bat ky tir 0,5 dén 4 mm vudng, mang ma
paladi duoc tao ra trén dién cyc ddng. Trong budc tdy nhon (S1), dung dich tdy nhon
trung tinh dugc mo ta trén day duge st dung. Trong budc loai béd mang dong oxit (S2),
dung dich loai b6 mang ddng oxit duge mo ta trén day duoc sir dung. Trong budc diéu
chinh dién thé bé mit (S4), dung dich nuéc chira luu huynh dugc md ta trén day khong
chira hop chat paladi dugc st dung. Trong bude ma paladi khong dién cuc (S5), mang
ma paladi ¢6 do day 12 0,1 pm dugc tao ra, va sau do, trai qua bude xt ly nhiét & nhiét
do 175°C trong 4 gio.
Vidu?2

Trong vi du nay, nhu trong vi du 1, mdi modt bude trong cac bude tir S1 dén S5
dugc mo ta trén day dugc tién hanh, ngoai trir 1a dung dich nuéc chira luvu huynh chira
hop chét paladi v6i luong 10 mg/L duge st dung trong budc didu chinh dién thé bé mat
(S4).
Vi du so sanh 1

Trong vi du so sénh nay, trong sd cac quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc
theo tinh trang k¥ thuét, mdi mdt budc trong cac bude xur ly tir S11 dén S15 va S17 dugce
tién hanh tuén tu. Trong budce xur ly ty nhon (S11), dung dich axit duge md ta trén day
dugc st dung. Trong budc xu ly khic mon (S12), hdn hop dung dich chira 3, 3'-
dithiobis(axit 1-propansulfonic natri) va axit sulfuric dugc st dung. Trong budc xtr Iy

hép phu chét xuc tac paladi (S15), dung dich chira chét xuc tac paladi bao gdm hop chit
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paladi v6i lugng 30 mg/L va céc ion sulfat dugc stt dung. Quy trinh xt Iy ma paladi
khong dién cuc (S17) dugc thyce hién nhu 12 bude ma paladi khong dién cuc (S5) cua vi
dul.
Danh gia

Bing c4ch quan sat bing mit thudng céc tinh chit mang ctia cac mang ma paladi
1an luot thu dugc bang quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc trong vidulva2, va
vi du so sanh 1 v6i kinh hién vi kim loai, mang ma paladi dugc xé4c dinh xem mang ma
paladi 1a tdt hay kém. Cac két qua duge thé hién trong bang 1. Chi tiéu danh gia trong
bang 1 1a nhu sau.

Tét.... toan bd dién cuc duge bao phi hoan toan.

Kém... vAn c6 phan chua dugc bao phi.

Bang 1
Kich c& dién cuc
0,5 mm vudng|1 mm vudng|2 mm vudng |3 mm vudng |4 mm vudng
Vidy 1 Tét Tét Tot Tt Tot
Vidy?2 Tét Tt Tét Tt Tbt
Vi du so séanh 1 Kém Tt Tét Tét Tt

Nhu duge thé hién trong bang 1, theo cac quy trinh trong vi du 1va2, rdrangla
mang ma paladi tdt c6 thé dugc tao ra trong truong hop bét ky khi kich ¢& cia dién cuc
ddng nam trong khoang tir 0,5 mm vudng dén 4 mm vudng. Mit khac, theo quy trinh
trong vi du so sanh 1, 3 rang 12 mang ma paladi khong thé duoc tao thanh dién cuc ddng
& 0,5 mm vudng t6t.

Tiép theo, mang ma paladi thu dugc theo quy trinh trong vi du 1 dugc cho trai
qua budc xt 1y nhiét & nhigt o 175°C trong 4 gi0, va rdi sau d6, mang ma paladi dugc
do bang thiét bi phan tich phd dién tir Auger. Cac két qua cia viéc phan tich yéu t6 bé
mit dugc thé hién trén Fig. 11, va céc két qua ctia phan tich theo chidu sau duoc thé hién
trén Fig. 12.

Nhu duoc thé hién trén Fig. 11, paladi (Pd) dugc phat hién ra bang viéc phan tich
yéu t6 bé mit trén bé mit clia mang ma paladi, va ddng (Cu) khong dugc phat hién ra.

Thong thudng, néu dong c6 trén be mét cua mang ma, dinh cua dong xuat hién & khoang
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700 eV. Do d4, theo Fig. 11, rd rang la ddng khong dugc khuéch tan trong mang ma
paladi.

Ngoadi ra, nhu dugc thé hién trén Fig. 12, ddng khong dugc phat hién ra bang viéc
phén tich theo chidu sau trong viing c6 khoang cach 0,1 pm tir bé& mit chung gitta mang
ma paladi va khong khi (trén Fig. 12, vang ¢6 sd phun xa bang khoéng 20 14n). Do do,
theo Fig. 12, cling 13 rang la ddng khong dugc khuéch tan trong mang ma paladi c6 do
day 12 0,1 pm. Hon nita, dua theo cac két qua trén Fig. 11 va Fig. 12, dugc cho rang do
thuc té 13 d4 ngin chin duge viée tao thanh céac 18 nhd, va céc tinh thé ddng déu va dic,
nén mang ma paladi thu dugc béang céc quy trinh tién hanh céc budc tir S1 dén S5 trong
vi du 1 ¢6 thé ngan chin tinh trang khuéch tan dong.

Vidu3

Trong vi du nay, béng céach tién hanh quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc
theo phwong 4n cua sang ché, nghia 13, c4c quy trinh (cac budc tir S1 dén S5) dugc tién
hanh trong vi du 1 trén day ddng ¢6 L/S=30 um/30 um, va rdi sau d6 tién hanh budc ma
vang khong dién cyc (S6), mang ma paladi/vang dugc tao thanh. Trong budc ma paladi
khong dién cuc (S5), mang ma paladi c6 do day 1a 0,05 dén 0,1 um duge tao thanh.
Trong budc ma vang khéng dién cyc (S6), mang ma paladi c6 d¢ day la 0,05 dén 0,1
um dugc tao thanh. Sau d6, mang ma paladi dugc cho trai qua budce xit ly nhiét & nhiét
do 175°C trong 4 gio.

Vi du so sanh 2

Trong vi du so sanh nay, béng cach tién hanh quy trinh ma vang/paladi khong
dién cuc theo tinh trang k¥ thuét, nghia 13, cac quy trinh (S11 dén S15 va S17) duge tién
hanh trong vi du so sanh 1 trén day ddng gidng nhu trong vi du 3, va rdi sau d6 tién hanh
xtr Iy ma vang khong dién cuc (S18), mang ma paladi/vang dugc tao ra. Quy trinh xir ly
ma vang khong dién cuc (S18) dugc thyc hién nhu 13 buéc ma vang khong dién cuc
(S6) cua vi du 3.

Vi du tham khao 1

Trong vi du tham khao nay, bang cach tién hanh quy trinh ma vang/niken khong

dién cuc theo tinh trang k¥ thuét, nghia 1a, budce S11 dén S15 dugc tién hanh trong vi

du so sanh 1 trén day dbng gibng hét nhu trong vi du 3, va 1di sau d6 tién hanh quy trinh
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xtt Iy ma niken khong dién cuc (S16) va quy trinh xt ly ma vang khong dién cuc (S18),
mang ma niken/vang dugc tao ra trén day d6ng. Quy trinh x{ ly ma vang khong dién
cuc (S18) duge thuc hién nhu 12 quy trinh x{ 1y ma vang khong dién cuc (S6) trong vi
du 3. Mang ma niken c6 d9 day 1a 5 um dugce tao ra bang quy trinh xr ly ma niken
khong dién cuc, va mang ma vang c6 d day 1a 0,2 um dugc tao ra bang quy trinh xt 1y
ma vang khong dién cuc.
Vi du tham khéo 2

Trong vi du tham khéo nay, bang cach tién hanh quy trinh ma niken/paladi/vang
khong dién cuc theo tinh trang k¥ thuét, nghia 13, S11 dén S15 dugc tién hanh trong vi
du so sanh 1 trén day ddng gidng hét nhu trong vidu 3, va roi sau d6, tién hanh quy trinh
xir Iy ma niken khdng dién cuc (S16), quy trinh xir ly ma paladi khong dién cuc (S17)
va quy trinh x@ Iy ma vang khong dién cuc (S18), mang ma niken/paladi/vang duoc tao
ra trén ddy déng. Quy trinh xit Iy ma paladi khong dién cuc (S17) va quy trinh x1r Iy ma
vang khdng dién cyc (S18) dugc thyc hién nhu 1a quy trinh xr Iy ma paladi khong dién
cuc (S5) va quy trinh xtt Iy ma vang khong dién cyc (S6) trong vi du 3. Mang ma niken
c6 do day la 5 um dugc tao ra bang quy trinh xi Iy ma niken khong dién cuc, va mang
ma paladi c6 do day 1a 0,1 pm dugc tao ra bang quy trinh x ly ma paladi khong dién
cuc, va mang ma vang c6 do day 1a 0,1 pm duoc tao ra bang quy trinh x& ly ma vang
khong dién cuc.
Danh gia

Sau khi trai qua budc xtt ly nhiét thanh mang ma paladi/vang (paladi 0,1 pm/vang
0,1 pm) thu dugce béng quy trinh trong vi du 3 ¢ nhiét do 175°C trong 4 gi0, mang ma
paladi dugc do bing thiét bi phan tich phd dién tir Auger, va xu huéng twong ty nhu xu
huéng trong Fig. 11 va Fig. 12 dugc quan sat thdy. Né6i cach khac, d6i véi ca viéc phan
tich yéu td bé mit va phén tich theo chiéu sau, déu khong phat hién ra d6ng trong mang
ma vang. Dua vao thyc té nay, ro rang 12 dbi v4i mang ma paladi/vang thu dugc bang
quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo phuong 4n cta sang ché, do trong mang
ma paladi, viéc hinh thanh 15 nhé duge ngin chin va mang ma paladi 1a mang déc, nén
tinh trang khuéch tan déng ¢6 thé duoc ngin chan, va do dé, tinh trang khuéch tan déng

vao mang ma vang c6 thé dugc ngén chan.
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Tiép theo, bé mit clia mang ma paladi/vang thu dugc bang quy trinh trong vi du
3, va bé mit clia mang ma niken/paladi/vang thu dugc bang quy trinh trong vi du tham
khéo 2 duoc quan sét bing FE-SEM. Fig. 13 thé hién hinh dnh SEM (phong dai gép
1000 14n) ciia mang ma paladi/vang (paladi 0,1 um/vang 0,1 pm) thu dugc bang quy
trinh trong vi du 3, va Fig. 14 thé hién hinh anh SEM (phong dai gip 1000 lan) ctia mang
ma niken/paladi/vang (niken 5 pm/paladi 0,1 pm/vang 0,1 pm) thu dugc bang quy trinh
trong vi du tham khao 2. Ngoai ra, bang 2 thé hién viéc c6 hodc khong c6 tinh trang
vang dun lén trén vét li€u nén cach dién trong mang ma paladi/vang thu duoc bang quy
trinh trong vi du 3.

Puogc xac nhin theo Fig. 13 1a theo quy trinh trong vi du 3, gin nhu khong c6
tinh trang mang ma vang 3 tao ra trén mang ma paladi 2 bao phu day ddng 1 dun 1én
theo chiéu ngang tr day ddng 1 (chidu tir trdi va tir phai trén hinh v¢&). Theo céc két qua
ndy, theo quy trinh trong vi du 3, rd rang 1a mang ma paladi 2 va mang ma vang 3 dugc
tao ra mdt cach cé chon loc chi trén déy ddng 1. Ngoai ra, theo quy trinh trong vi du 3,
rd rang la do thuc té 1a mang ma vang 3 khong dugc tao ra trén vat liéu nén cach dién 4
gitra cac day ddng 1, tinh trang mach ngén gitta cac day ddng 1 ¢6 thé dugc ngin chan.
Ngoai ra, nhu duogc thé hién trong bang 2, thim chi trong timg mang ma paladi/vang thu
duge bing quy trinh trong vi du 3 va khic nhau vé d6 day mang ma paladi cta ching

va d6 day mang ma vang cua chung, cling thu dugc cac két qua twong tu.

Béang 2
Do day mang cua mang ma paladi/vang
Pd: 0,05 pm Pd: 0,05 pm Pd: 0,1 um Pd: 0,1 pm
Au: 0,05 pm Au: 0,1 um Au: 0,05 pm Au: 0,1 pm

Vidu3| Khong dun Au Khong dun Au Khoéng dun Au Khong dun Au

Mt khac, duoc xac nhan theo Fig. 14 1a theo quy trinh trong vi du tham khao 2,
mdt phin ciia mang ma vang 3 tao ra trén mang ma paladi 2 bao pha day dong 1 dinra
theo chidu ngang tir ddy ddng 1. Theo cac két qua nay, rd rang 1a theo quy trinh trong vi
du tham khao 2, mang ma vang 3 da dugc tao ra khong chi trén day dong 1 ma con trén
ca vat liéu nén cach dién 4 gifra cdc day ddng 1, va cac day ddng 1 nay c6 thé trai qua

tinh trang mach ngén.
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Tiép theo, sau khi trai qua budc xir ly nhiét thanh mang ma paladi/vang véi cac
dd day mang khac nhau thu dugc bang cc quy trinh trong vi du 3 va vi du so sanh 2 ¢
nhiét 46 175°C trong 4 gid, ddy vang véi duong kinh day bang 25 pm dugc ndi v6i bé
miit cia mang ma vang cua tirng mang ma bang thiét bi nbi day. Rdi sau d6, do bén ndi
khi mdi day kim loai dugc kéo bing dung cu thir nghiém kéo, nghia 13, d6 bén nbi day

duoc do. Cac két qua dugce thé hién trong bang 3. Chi tiéu danh gia trong bang 3 12 nhu

sau.
Tét... nbi tét, va do bén kéo tt.
Kém... khong thé thuc hién duoc viée néi, hoic dd bén kéo khong dé& do dugc.
Béang 3
Po day mang cia mang ma paladi/vang
Pd: 0,05 um | Pd: 0,05 pm Pd: 0,1 pm Pd: 0,1 pm
Au: 0,05 pm Au: 0,1 pm Au: 0,05 um | Au: 0,1 pm
Vidy3 Tt Tt Tot Tét
Vi du so sanh 2 Kém Tét Tét Tt

Nhu dugc thé hién trong bang 3, d6i v4i mang ma paladi/vang thu dugc bang quy
trinh trong vi du 3, bat k& d6 day mang clia mang ma paladi va mang ma vang, déu thu
duoc cac két qua tot trong tig trudng hop. Mit khac, d6i voi mang ma paladi/vang thu
duoc bang quy trinh trong vi du so sanh 2, khong thu dwoc cac két qua t6t khi ca mang
ma paladi va mang ma vang déu bang 0,05 pm.

Tiép theo, sau khi trai qua budc xtt ly nhiét dugc md ta trén day thanh mang ma
paladi/vang thu dugc bing quy trinh trong vi du 3 (mang paladi c6 do day 12 0,1 pm,
mang vang c6 d§ day 1a 0,1 pm, tbng d6 day mang 1a 0,2 pm), mang ma niken/vang thu
duoc bang quy trinh trong vi du tham khao 1 (mang niken c6 d6 day 1a 0,5 pm, mang
vang c6 d6 day 14 0,3 um, tdng do day mang 1a 0,8 um), va mang ma niken/paladi/vang
thu dugc bang quy trinh trong vi du tham khao 2 (mang niken c6 do day 1a 0,5 pm, mang
paladi c6 @6 day 12 0,1 pm, mang vang c6 do day 1a 0,1 um, tbng do day mang 1a 0,7
um), day kim loai dugc nbi v6i bé mit cia mang ma vang clia timg mang ma, va do bén
ndi day duge do. S6 lugng mau 1a 25. Day vang c6 duong kinh day bang 25 um, day
bac c¢6 duong kinh day bang 25 um, va day ddng c6 duong kinh day bang 25 um dugc

stt dung dé 1am day kim loai. Fig. 15 thé hién d6 bén ndi day trong truong hop sir dung
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day vang, Fig. 16 thé hién do bén ndi day trong trudng hgp st dung day bac, va Fig. 17
thé hién do bén nbi day trong trudng hop su dung day ddng.

Theo Fig. 15, rd rang 13 khi so v6i d day clia mang ma niken/vang thu dugc
béng quy trinh trong vi du tham khao 1, mac du téng d6 day mang cua mang ma
paladi/vang thu dugc bang quy trinh trong vi dy 3 1a mot phén tu, gié tri trung binh cua
d6 bén ndi day ciia mang ma paladi/vang trong truong hop st dung day vang 1a & mtc
so sanh dugc. Ngoai ra, 1 rang 13, khi so voi mang ma niken/paladi/vang thu dugc bang
quy trinh trong vi du tham khéo 2, d61 v4i mang ma paladi/vang thu dugc bang quy trinh
trong vi du 3, gié tri trung binh cta dd bén ndi day trong truong hop st dung ddy vang
1 vugt trdi mic du mang ma niken khdng c6 mat.

Theo Fig. 16 va Fig. 17, 10 rang 1a khi so v6i mang ma niken/vang thu dugc bang
quy trinh trong vi dy tham khéo 1 va mang ma niken/paladi/vang thu dugc bang quy
trinh trong vi du tham khao 2, dbi v4i mang ma paladi/vang thu duoc bang quy trinh
trong vi du 3, gia tri trung binh ctia dd bén ndi day trong trudng hop st dung day bac va
d6 bén ndi day trong truong hop s dung day ddng 1a vuot troi.

Theo phan mo ta trén dy, theo quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc trong
vi du 3, & rang 14 c6 thé tao ra mang ma paladi/vang c6 do bén ndi twong dwong hodc
t6t hon so v6i do bén nbi cia mang ma niken/vang va mang ma niken/paladi/vang. Ngoai
ra, theo quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc trong vi du 3, rd rang 1a c6 thé tao ra
mang ma paladi/vang c6 kha ning dam béao do bén ndi ngay ca trong trudng hop do day
mang ma nhd.

Ngoai ra, tr cac két qua nay, dugc cho ring trong linh vuc ma mang ma
niken/vang hoic mang ma niken/paladi/vang theo tinh trang k¥ thuét duge str dung, co
th8 thay thé mang ma niken/vang hodc mang ma niken/paladi/vang theo tinh trang k¥
thuat bing mang ma paladi/vang dugc tao ra bang quy trinh ma paladi/vang dién phan
theo phuong én cla sang ché.

Kha ning tng dung cong nghiép

Nhu dwgc md ta trén day, theo quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo

sang ché, dién thé bé mit ciia ddng dugc didu chinh bang bude xir Iy didu chinh dién thé

bé mit thanh dién thé mang lai sy két tta d& dang cho paladi, va do do, budce xtt Iy hép
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phu chit xtic tic paladi dugc tién hanh trong quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc
duoc boc 10 trong tai li¢u patent 1 ¢6 thé duge coi 12 khong cin thiét. Ngoai ra, ngay ca
trong trudng hop dich cAn ma 13 dién cuc don ¢& nho gon hogc day c¢6 L/S hep, c6 thé
tao ra mang ma paladi/vang mot cach c6 chon loc chi trén ddng ma khong tao ra mang
ma trén vat liéu nén céch dién. Do d6, c6 thé ngin chin dugc hién tuong mach ng'fm cua
day dong.

Ngoai ra, theo quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo sang ché, c6 thé thu
duoc mang ma tdt, ngay ca trong trudong hop ca do day mang cliia mang ma paladi va
mang ma vang dugc lam cho nhé bang khoang 0,5 um. Do do, didu nay c6 thé gép phan
lam giam d6 day 16p clia bang mach in ma trén d6 paladi/mang ma duoc tao ra, va dang
tuong ty nhu viy.

Ngoai ra, mang paladi/mang ma thu dugc bang quy trinh ma vang/paladi khong
dién cuc theo sang ché c¢6 d6 bén ndi trong duong hodc t5t hon so voi d6 bén ndi caa
mang ma niken/vang va mang ma niken/paladi/vang thu dugc bang quy trinh ma khong
dién cuc theo tinh trang k¥ thuat. Dua vao thyc té nay, trong linh vgc ma mang ma
niken/vang hodc mang ma niken/paladi/vang theo tinh trang k§ thuét dugc st dung, c6
thé thay thé mang ma niken/vang hodc mang ma niken/paladi/vang theo tinh trang k¥
thuét bang mang ma paladi/vang dugc tao ra bang quy trinh ma paladi/vang dién phan
theo phuong 4n cua sang ché.

Danh muc sb tham chiéu

1. Pong

2. Mang ma paladi

3. Mang ma vang

4. Vat liéu nén céch dién
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YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc dé tao ra mang ma paladi trén ddng cua vét
liéu nén cach dién c6 bé mit ma trén doé ddng da dugc bd tri va rdi sau d6 tao thanh
mang ma vang, béng k¥ thuat xir Iy ma khong dién cuc, bao gf?)m:

buéc tién hanh xit Iy diéu chinh dién thé b& mit ddng bang cach nhung vat liéu
nén céch dién c6 bé mit ma trén d6 ddng da duoc bd tri trong dung dich nudc chira luu
huynh chira mdt hodc nhidu hop chét luu huynh dugc chon tir nhém bao gbm mudi axit
thiosulfuric va thiol;

budce tién hanh xt Iy ma paladi khong dién cyc trén vat li¢u nén cach dién ma
trong do dién thé b mit ciia ddng da duge didu chinh dé tao ra mang ma paladi truc tiép
trén ddng; va

bude tién hanh xi Iy ma vang khong dién cuc trén vat lidu nén cach dién ma
trong d6 mang ma paladi da dugc tao ra truc tiép trén dong dé tao thanh mang ma vang
trén mang ma paladi.
2. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc theo diém 1, trong d6 mudi axit thiosulfuric
14 natri thiosulfat ho#c kali thiosulfat.
3. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo diém 1 hoic 2, trong @6 thiol 12 mot
hozc nhiéu hop chit dugc chon tir nhém bao gbm axit thiomalic, thiouraxil va thioure.
4. Quy trinh ma vang/paladi khong di¢n cyc theo diém bAt ky trong sd cac diém tir 1 dén
3, trong d6 dung dich nuéc chira luu huynh chira hop chét paladi & khoang ndng do6 bang
10 mg/L hodc thip hon
5. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén
4, bao gém, tru6c bude tién hanh xt ly diéu chinh dién thé bé mit, budc tién hanh xr ly
tdy nhon bang cach nhiing vt liéu nén céch dién c6 bé mit ma trén d6 ddng da duoc bd
tri trong dung dich tAy nhon trung tinh,

trong d6 dung dich thy nhon trung tinh ndy chura axit thiodiglycolic v6i luong
nim trong khééng tir 20 dén 40 g/L, natri gluconat véi lugng nam trong khoang tur 1 dén
5¢g/L,va chit hoat dong bé mit khong ion véi luong nam trong khoang tir 0,05 dén 0,1

g/L va d pH cta dung dich tdy nhon trung tinh nam trong khoang tir 5,0 dén 7,0.
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6. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 d_én
5, bao gdm, truée bude tién hanh xi Iy diu chinh dién thé bé mat, budc tién hanh xu Iy
loai bé mang ddng oxit bang cach nhiing vat liéu nén cach dién c6 bé mit ma trén d6
ddng da dugc bb tri trong dung dich loai bd mang ddng oxit,

trong d6 dung dich loai bé mang ddng oxit ndy chira thioglycol véi lwgng nim
trong khodng tir 2,5 dén 12,5 g/L va chit hoat dong bé mit khong ion v6i lugng nam
trong khoang tir 1,25 dén 2,5 g/L, va d6 pH cua dung dich loai b6 mang déng oxit ndm
trong khoang tur 5,0 dén 7,0.
7. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cyc theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén
6, trong d6 quy trinh xr ly ma paladi khong dién cyc dugc tién hanh bang k¥ thust ma
kiéu kht.
8. Quy trinh ma vang/paladi khong dién cuc theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén
7, trong d6 quy trinh xt ly ma vang khong dién cuc dugc tién hanh bang k¥ thuit ma

kieu khu.
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