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(57) Sang ché d& cap dén quy trinh ma khong dién, ma co thé tao mang niken co do day
mong va c6 thé thu duoc mang cé cac dic tinh lap rap tuy¢t voi, khi mang niken va mang
vang lan luot dugc tao ra trén bé mit cua vt liéu dong. Dé giai quyét cac van dé néu trén,
sang ché dé& xuét quy trinh ma khéng dién, quy trinh nay lan luot tao ra mang niken va
mang vang trén bé mat cua vat liGu dong bang phuong phap ma niken khong dién cuc va
quy trinh ndy bao gdm cic budc: tao mang niken trén bé mit cua vat liéu dong bang
phuong phap ma 16t khong dién; va tao mang vang bang phuong phap ma khong dién kiéu
khur.
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Linh vic k§ thuit dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh ma khong dién dé tao ra mang vang trén bé mét cuia

vat liéu ddng bang phuwong phap ma khong dién.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Trong nhitng niam gin day, nhu cau vé thiét bi dién tr ¢6 chirc ning cao hon hoic
nhiéu chirc ning hon ngly cang gia ting, nhung céc bang mach dién t& nhu nén nhua, nén
gbm va nén dang phién con méng, dugc st dung trong thiét bi dién tir ndy, dugc yéu cau
nhe hon, manh hon, ngin hon va nhé hon nita. Dé d6i pho v6i xu huéng can thiét bi dién
t&r nhe hon, moéng hon, ngén hon va nhé hon nay, viéc lap dit cac chi tiét dién t&r mat do
cao hon 13 can thiét, va do do cong nghé xt ly bé mit duge yéu cdu 1a co thé dat duoc
viée 1ap dit c6 mat dd cao. Ngoai ra, trong linh vuc cong nghé bang mach dién tr, cong
nghé 1ip dat sir dung viée gén két bang chit han hodc day han da dugc thiét 1ap 1a cong

nghé gén két cac chi tiét da lap rap.

Nhim muc dich ddm bao do tin cdy két nbi tai thoi diém lap rép, viée xt 1y ma
dugc thuc hién nhu 14 xtr ly bé mit, trén dém cudn day 1a ph?m lap rap ctia miu vi mach
trén bang mach dién tu. Vi du, mang niken va mang vang 14n luot dugc tao ra bang cach
xtr Iy ma, trén mau vi mach duoc tao ra béng kim loai c6 dién trd thép nhu déng. Sau day,
mang dugc tao ra 1a mang niken va mang vang lan luot duoc tao ra s& duge md ta 1a
“mang Ni/Au”. Mang niken dugc tao ra dé ngan su khuéch tan cta ddng vao mang vang,

va mang vang duoc tao ra dé thu dugc cac dac tinh lap rép thich hop.

Hon nita, cong nghé tao ra mang paladi gitta mang niken va mang vang cling da
biét. Sau ddy, mang duoc tao ra cia mang niken, mang paladi va mang vang 1an luot duoc
tao ra s& dugce mo ta 1a “mang Ni/Pd/Au”. Mang paladi dugc tao ra dé ngan khong cho
niken khuéch tan vao mang vang khi nén da duoc ma duoc xit Iy nhiét. Khi mang paladi

duoc tao ra trén mang niken, mang nay c6 thé tr¢ thanh mang niken mong.
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Dé lam quy trinh xir Iy ma md ta & trén, quy trinh ma dién phén 1a chinh, nhung
quy trinh ma khong dién duoc 4p dung cho quy trinh ma quy trinh ma dién phén khong
gap phai.

Nhu d6i v6i quy trinh quy trinh ma khong dién thong thuong dé tao ra mang
Ni/Pd/Au trén bé mit cta ddng, vi du, quy trinh nay dugc boc 1 trong tai liéu sang ché 1
dé thue hién bude thy ddu md (bude (sau ddy dugc goi 1a “S™) 11) va bude khic in mon
(S12) 1én trén vat liéu ddng, nhu duge thé hién trén Fig.10, thAm hut chét xtc téc paladi
1én bé& mat cua vat liéu déng (S14), va sau do6 thyc hién buéc ma niken khong dién (Ni)
(S15), ma paladi khong dién (Pd) (S16) va budc ma vang khong dién (Au) (S17). Méc du
khong dugc mo ta tai liu sang ché 1, nhung nhin chung 1a thyc hién budc loai bé chét
bén (13) gitra bude khic dn mon (S12) va bude xit ly hép thu chit xuc tac paladi (S14).
Bude xit 1y hip thu chat xtc tac paladi (S14) thuong 1a can thiét dé phat trién ldng dong

niken tai thoi diém ctia budc ma niken khong dién (S15).

Trong budc ma niken khong dién (S15) duoc boc 16 trong tai li€u sang ché 1, dung
dich ma niken khong dién dugc sit dung chira niken sulfat hexahydrat véi luong 22,5g/L
(5g/L 1a niken), natri hypophosphit lam chét kht, axit malic va axit sucxinic 1am c4c chat
tao phurc, cling chtra mudi chi, mudi bismuth, hop chit luu huynh hogc chét trong tu 1am
chét én dinh, va ¢6 d6 pH duoc didu chinh dén 4,6 va nhiét d6 bé dugc diéu chinh dén
nhiét d6 nam trong khoang tir 60 dén 90°C. Ciing c6 thé str dung dimetylamin boran thay
cho natri hypophosphit lam chét khtr. Sau d6, mo ta ring mang niken c6 do day mang
nam trong khoang tir 0,1 dén 15um duge tao ra nho bude ma niken khong dién (S15),
mang paladi c6 d¢ day mang nim trong khoang tir 0,001 dén 2um dugc tao ra bang cach
ma paladi khong dién (S16), va mang vang c¢6 do day mang nam trong khoang tir 0,001

dén 1pm dugc tao ra bing budc ma vang khong dién (S17).

Dé dat duoc viée lap dat tiép cac chi tiét dién t& mat do cao hon trong mang Ni/Au

hoic mang Ni/Pd/Au, mong mudn cé mang niken mong hon nita.
Danh muc céc tai liéu trich dan

Tai liéu séng ché
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Tai lidu sang ché 1: Cong bd don yéu cau cép patent Nhat Ban chua xét nghiém s6 2008-

174774
Ban chit k§ thuit ciia sing ché
Vén d8 k¥ thuat

Tuy nhién, khi mang niken cuc mong c6 d6 day mang, vi dy, 0,01pm hodc nhé hon
duge tao ra trong bude ma niken khong dién mo ta ¢ trén (S15), c6 trudng hop, trong do
sy che phu la khong du va vung siéu min khong ling phu (18) dugc tao ra trén bé mit clia
mang niken. Sau d6, khi budc ma vang khong dién tiép theo (S17) dugc thuc hién, co
truong hop, trong d6 vung siéu min khong ling phu bi an mon va 15 thung dugc tao ra
thAm qua mang niken. Hién tugng ndy dwoc goi 1a “hién twong dn mon cuc bo niken”.
Trong truong hop nay, cd nhuoc diém trong mang Ni/Au hodc mang Ni/Pd/Au nén khong

thé thu dugc céac dic tinh lap dat tuyét voi.

Muc dich cta sang ché 13 dé xuét quy trinh ma khong dién c6 thé lam moéng do6 day
mang cia mang niken va co thé thu dugc mang c6 cac dic tinh 1ap rap tuyét voi, khi mang
niken va mang vang 1an luot dugce tao ra trén bé mat cua vat lidu déng.

Giai quyét van dé

Quy trinh ma khong dién theo sang ché 14 quy trinh ma khong dién dé 1an luot tao
ra mang niken va mang vang trén bé miit cta vat lidu dong bang phuong phap ma khong
dién, va quy trinh nay bao gdm céc budc: tao mang niken trén bé mit cta vat liéu dong
bang phuong phép ma 16t khong dién; va tao mang vang bang phuwong phap ma khong
dién kiéu kh.

Trong quy trinh ma khong dién theo sang ché, t6t hon 1a thuc hién phuong phap
ma 16t khong dién bing cach st dung dung dich ma 16t niken khong dién chura mubi niken
hoa tan dugc trong nude voi ndng d6 nam trong khoang tir 0,002 dén 1g/L tinh theo niken,
axit carboxylic hodc mudi cia nd, va mot hodc nhiéu chit khir dugc chon tir nhém bao
gbém dimetylamin boran, trimetylamin boran, hydrazin va dan xuét hydrazin, va c6 do pH
dwoc didu chinh tir 6 dén 10 va nhiét d6 bé duge diéu chinh ndm trong khoang tir 20 dén

55°C, va nhung vét li€u dong trong dung dich ma 16t niken khong dién.
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Ngoai ra, tot hon 1& dung dich ma 16t niken khong dién dugc di€u ch€ bang cach
tron va khudy muoi niken hoa tan dugc trong nudc, axit carboxylic hodc mudi ciia né va
nuédce dé diéu ché dung dich nudc chira phire chét niken, sau do tron chat khir vao dung

dich nuéc nay, va khudy hén hop.

Trong quy trinh ma khong dién theo sang ché, t6t hon 1a bude tao mang niken 1a

budc tao mang niken ¢6 do day mang nim trong khoang tir 0,005 dén 0,3pm.

Ngoai ra, tot hon 13 quy trinh ma khong dién theo sang ché 13 quy trinh dé 1an luot
tao ra mang niken, mang paladi va mang vang trén bé mit cta vat liéu dong, va bao gdm
bude tao ra mang paladi bing phuwong phép ma khong dién kiéu khir gitra budc tao mang

niken va budc tao ra mang vang.
Hiéu qua cuia sang ché

Quy trinh ma khong dién theo sang ché 4p dung phuong phap ma 16t khong dién,
va nho vay co thé truc tiép tao mang niken trén bé mit cua vat liéu ddng tham chi khong
thuc hién bude xtr 1y hip thu chat xuc tac paladi (S14) dugc thuc hién trong quy trinh ma
khong dién da biét. Ngoai ra, ¢6 thé tao mang niken che pht mot cach chic chin bé mit
ctia vat liéu ddng cho du dd day mang 1a mong, va do bam dinh vao vit ligu dong 1 tuyét
voi. Vi diéu nay, theo quy trinh ma khong dién cua sang ché, co thé dat duge viée 1am
moéng mang niken. Ngodi ra, quy trinh ma khong dién theo sang ché ap dung phuong phap
ma khong dién kiéu khtr, va nho vay ¢6 thé tao ra mang vang hodc mang paladi ma khong
hoa tan kim loai ciia mang da dugc tao thanh tir trude. Theo quy trinh ma khong dién cta

sang ché, c6 thé thu duge mang Ni/Au hodc mang Ni/Pd/Au c6 cic dic tinh 1ap tuyét voi.
M ta viin tit cac hinh vé

Fig.11a luu do thé hién quy trinh ma khong dién theo phuong n nay.

Fig.2 1a anh duéi kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia mang niken thu dugc nho
quy trinh ma khong dién ctia vi du 1.

Fig.3 1a anh duéi kinh hién vi dién tir quét (SEM) ctia mang niken thu duoc nho

quy trinh ma khong dién ctia vi du so sanh 1.
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Fig.4 1a anh dudi kinh hién vi dién tr quét (SEM) ctia mang niken thu dugc nhd

quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh 2.

Fig.5 1a biéu dd thé hién cac két qua cia cdc mang niken dugc dién phan thu dugc

bang cac quy trinh ma khong dién cta vi du 1 va vi du so sanh 1, ¢ dién thé thap.

Fig.6 12 bidu dd thé hién kha niang phan tan chat han cta cac mang Ni/Pd/Au thu

duoc bang cic quy trinh ma khong dién ctia vi du 1 va vi du so sénh 1.

Fig.7 12 biéu d6 thé hién cac do bén cit cta bi han ctia cac mang Ni/Pd/Au thu duge

bang cic quy trinh ma khong dién cta vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.8 1a biéu dd thé hién cac do bén gin két bang ddy han cua cac mang Ni/Pd/Au

thu dugc bing céc quy trinh ma khong dién cua vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.9 12 biéu dd thé hién cac kiéu dut day vang cia cic mang Ni/Pd/Au thu duge
bﬁng cac quy trinh ma khong dién ctia vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.10 1 luu d thé hién quy trinh ma khong dién ciia cong nghé da biét.
MO ta chi tiét sang ché

Tiép dén, mdt phuong 4n ciia quy trinh ma khong dién theo sang ché s& dugc mod
ta. Quy trinh ma khong dién theo phuong an nay 1a quy trinh ma khong dién dé lan luot
tao ra mang niken va mang vang trén bé mait cua vat liéu déng cua dién cuc, day va vat
tuong tu dugce bd tri trén bé mat ctia vat lidu nén cach dién, vi du, nhu nén nhya, nén gém
va nén dang tim, bing phuong phép ma khong dién. Cu thé, quy trinh ma khong dién 1a
quy trinh ma khong dién bao gém cac budc: tao mang niken trén bé mit cua vat liéu déng
bing phuwong phap ma khong dién, va tao mang vang bang phuong phédp ma khong dién
kiéu khtr. Sau day, quy trinh ma khong dién s€ dugc mo ta tao ra mang Ni/Pd/Au trén bé
mit cta vat lidu ddng bing cach lan luot tao ra mang niken, mang paladi va mang vang
trén bé mat cia vat liéu df‘)ng.

Trong quy trinh ma khong dién theo phuong 4n nay, trudc tién, nhu duogc thé hién
trén Fig.1, budc tdy ddu m& (S1), bude khic &n mon (S2) va budce loai bo chét ban (S3)
duoc tién hanh dudi dang x@t Iy so bd trude khi mang niken duoc tao ra. Sau do, mang

niken dugc tao ra trén bé mit ctia vat lidu déng trong budc ma 16t niken khong dién (Ni)
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(S4). Cubi cling, mang paladi dugc tao ra trong budc ma paladi khong dién (Pd) (S5), va
mang vang dugc tao ra trong budc ma vang khong dién (Au) (S6). Viée xir ly ria bang

nuée dugce tién hanh sau mdi bude. Tét hon 14 thuc hién xir Iy rira bang nudc ba lan.
1. Budc tdy ddu md (S1)

Trong bude tdy dau m& (S1), vat liéu ddng duge nhing trong dung dich axit, va

lugng dau va m& bam dinh 18n 18n bé mit cta vat liéu déng duogc loai bé.
2. Budc khéc an mon (S2)

Trong budc khéc an mon (S2), vat liéu ddng da duge cho qua bude tdy dau md (S1)
duoc nhang trong dung dich khéc #n mon nhu dung dich gbc persulfat, dung dich gbc
hydro peroxit, va dung dich géc thiol, va mang déng oxit duoc tao ra trén bé mat cua vat
liéu dong dugc loai bo.

3. Budc loai bo chit ban (S3)

Trong budc loai bd chét ban (S3), vat lidu d’éng da dugce cho qua budc khéc dn mon
(S2) duoc nhung trong, vi du, axit sulfuric 10%, va chét ban bam dinh 1én bé mit ciia vat
liéu ddng dugc loai bo.

4, Budc ma 16t niken khong dién (S4)

Trong budc ma 16t niken khong dién (S4), mang niken duoc tao ra trén bé mit cua
vat liéu dong da xir 1y so b, bing phuong phép ma 16t khong dién. Phuong phap ma l6t
khong dién dugce tién hanh bang cach nhiing vat liéu ddng da dugc cho qua bude loai bo
chét ban (S3), trong dung dich ma 16t niken khong dién.

Dung dich ma 16t niken khong dién:

Dung dich ma 16t niken khong dién chira mudi niken hoa tan duge trong nude, axit
carboxylic hodc mubi ctia nd, va mdt hodc nhiéu chit khir duge chon tir nhdém bao gém
dimetylamin boran, trimetylamin boran, hydrazin va dan xut hydrazin. Trong don nay,
“mot hoac nhiéu” c6 nghia 1a c6 thé chi 12 mdt hodc 1a hai hoac nhiéu hon nita.

Mudi niken hoa tan dugc trong nude:
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Céc vi du vé mubi niken hoa tan duoc trong nude duoc st dung trong dung dich
ma 16t niken khong dién gém niken sulfat, niken clorua, niken cacbonat, va cac mudi
niken cua céc axit hitu co nhu niken axetat, niken hypophosphit, niken sulfamat va niken
xitrat. Cac mudi nay duoc st dung riéng 1€ hodc trong sy két hop cua hai hogc nhidu mudbi.
Trong sang ché, tot nhét 1a sir dung niken sulfat hexahydrat lam mudi niken hoa tan dugc

trong nudc.

Dbivéi dung dich ma 16t niken khong dién, t6t hon ham luong ctia mudi niken hoa
tan dugc trong nude tinh theo niken la lugng ndm trong khoang tr 0,002 dén 1g/L. Ham
luong trong khoang néu trén bang 1/5 hodc nhd hon ham lugng niken 12 5g/L trong dung
dich ma niken khong dién dugc st dung trong budc ma niken khong dién (S15) cia quy
trinh ma khong dién cua cong nghé da biét, va c6 ndng dd trong d6i thip. Dung dich ma
16t niken khong dién hoan tit phwong phép ma 16t niken khong dién néu ham lugng cta
mubi niken hoa tan dugc trong nude 12 niken nim trong pham vi dugc md ta & trén, va cé
thé truc tiép tao mang niken trén bé mit cta vat liéu dong ma chét xtc tac paladi khong

dugc thAm hut vao do.

Khong dugc uu tién 13, ham luong cia mudi niken hoa tan dugc trong nuéc nhd
hon 0,002¢/L 1a niken, vi ty 1& ling dong trd nén qua thap, va do d6 cin phai kéo dai thém
khoang thoi gian nhing dé thu dugc mang niken c6 dd day mang mong mudn, ma khong
thé dap tmg ning suit cong nghiép. Mit khac, khong duge wu tién 13, ham lugng cua mudi
niken hoa tan duoc trong nudc voi lugng niken 16n hon 1g/L, vi ty 1€ ling dong trd nén
cao qua muc, va c6 truong hop, trong d6 khong thé thu dugc mang niken cia bé mit nay
1a ddng nhat. Tt hon nita néu ham luong ctia mudi niken hoa tan duge trong nudce tinh
theo niken 14 nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5g/L, va t8t nhét 12 ndm trong khoang tir
0,03 dén 0,1g/L.

Axit carboxylic hodc muoi cia no:

Dung dich ma 16t niken khong dién chira axit carboxylic hodc mubi ctia nd. Cac
hop chét nay hoat dong nhu 1a cac chét tao phtrc va céc chét diéu chinh do pH. Nhu axit
carboxylic, mdt hodc nhidu axit c6 thé duoc st dung dugc chon tir: cac axit

monocarboxylic (axit formic, axit axetic, axit propionic, axit butyric va axit tuong tw);

-8
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cac axit dicarboxylic (axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit gluconic, axit adipic,
axit fumaric, axit maleic, axit sucxinic va axit twong ty); cac axit tricarboxylic (axit
aconitic va axit trong tu); cac axit hydroxycarboxylic (axit xitric, axit lactic va axit malic);
cac axit carboxylic thom (axit benzoic, axit phtalic, axit salixylic va axit twong ty); cac
oxoaxit carboxylic (axit pyruvic va axit trong tu); va cic axit amin (arginin, asparagin,

axit aspartic, xystein, axit glutamic,v glyxin va axit twong tw).

Tét hon 13 sir dung axit carboxylic hodc mudi ctia né véi luong tong cong nim
trong khoang tur 0,5 dén 5g/L, va tot hon nita 12 st dung axit carboxylic hodc mudi cia né
nim trong khoang tir 0,8 dén 2g/L. Trong dung dich ma 16t niken khong dién theo phuong
an nay, ham lugng niken thip hon ham lugng niken ciia dung dich ma niken khong dién
duoc sir dung trong budc ma niken khong dién (S15) clia quy trinh ma khong dién cua
cbng ngh¢ da biét, va do d6 ham luong cta axit carboxylic hodc mubi ctia né duge dit 1a
thap. Khong dugc uu tién 1a ham luong cla axit carboxylic hodc mubi ctia n6 nhé hon
0,5g/L, mic du phu thudc vao loai, vi c4c ion niken tré nén khong du trong dung dich ma
16t niken khong dién dé tao ra phic chét, va két taa ddi khi xut hién. Mit khéc, cling
khéng duogc wu tién 1a ham lugng cia axit carboxylic hodc mudi cta n6 16n hon 5g/L, vi

khong chi khong thé thu duoc tac dung dic biét, ma cac ngudn khac cling bi lang phi.
Chat kh:

Dung dich ma 16t niken khong dién chira mot hodc nhiéu chét khir dugc chon tir
nhém bao gébm dimetylamin boran, trimetylamin boran, hydrazin va dan xuét hydrazin.
Dung dich ma 16t niken khong dién c6 thé 1am léng dong niken trén bé mit cua vat liéu
ddng ma chit xuc téc paladi khong dugc thAm hut trén do6, bang cach st dung céc chat
nay lam cac chét khir. Xét vé tinh an toan ddi véi co thé ngudi, dimetylamin boran va

trimetylamin boran dugc wu tién hon.

Tét hon 1a str dung chét khir trong khoang tir 2 dén 10g/L, va t&t hon nira 13 st dung
chit nay vdi lugng ndm trong khoang tir 4 dén 8g/L. Khong duge uwu tién 1a ham lugng
clia chét khir duge mo ta & trén nhé hon 2g/L, vi ¢6 trudng hop, trong d6 khong thé thu
duoc tac dung khir diy di va sy ling dong niken trén bé mat ddng khong phat trién. Khong

duoc vu tién 14 ham lugng cua chét khir md ta & trén 16n hon 10g/L, vi ¢6 trudong hop,
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trong d6 niken ling phu bit thuong trén bé mit khac voi bé mit cua ddng (bé mat cia vat

liéu nén céch dién) hodc sy phan hiy cta bé dung dich ma 16t niken khong dién xuét hién.

Dung dich ma 16t niken khong dién duge didu ché biang cach tron cac thanh phén
md ta & trén véi nude, khudy hdn hop va hoa tan cac thanh phan. Tét hon nita 13, dung
dich ma 16t niken khong dién dugc didu ché bang cach tron va khudy mudi niken hoa tan
dugc trong nude md ta & trén, axit carboxylic mo ta ¢ trén hodc mudi cua nd, va nude dé
diéu ché dung dich nuéc chtra phirc chét niken, sau d6 tron chét khir dugec mo ta & trén
vao dung dich nudc, va khudy hdn hop. Trong dung dich ma 16t niken khong dién duoc
didu ché nay, phic chét niken c6 thé ton tai 6n dinh trong khoéang thoi gian dai, va co thé

thu dwoc do n dinh cta dung dich tuyét voi.

Bén canh cac thanh phén md ta & trén, dung dich ma 16t niken khong dién co6 thé

chita cac thanh phan nhu sulfat, axit boric va mudi clorua.
bo pH:

Tét hon 1a do pH cta dung dich ma 16t niken khong dién dugc diéu chinh dén do
pH trung binh nam trong khoang tlr 6 dén 10. Khong dugc vu tién la do pH nho hon 6, vi
ty 1é ling dong ctia niken giam va tao thanh déc tinh clia mang niken gidm di, va cac 1615
va vung siéu min khong ling phti (c4c 18) thinh thoang duoc tao ra trén bé mit ctia mang
niken. Mt khac, khong duge uu tién 1a do pH 16n hon 10, vi ¢d cac truong hop 1a ty 1€
ling dong cua niken trd nén cao qua muc, khién cho kho kiém soat d6 day mang ctia mang
niken, va trang thai két tinh cua niken ling phti khong thé 1am cho day dic dugc.

Nhiét do bé:

T6t hon 13 nhiét do bé ctia dung dich ma 16t niken khong dién duoc diéu chinh dén
nhiét d6 ndm trong khoang tir 20 dén 55°C. Pay la gid tri thap hon nhiét do bé nam trong
khoang tir 60 dén 90°C trong dung dich ma niken khong dién dugc st dung trong budc
ma niken khong dién (S15) ctia cong ngh¢ da biét. Khong dugc vu tién 1a nhiét do bé 1a
thap hon 20°C, vi ty 1& ling dong ctia niken giam, tao hinh ddc tinh cua mang niken gidm
xudng, va cé truong hop, trong d6 cac 15 rd va cac vung siéu min khong ling phu (céc 13)

duge tao ra trén bé mit ciia mang niken hodc khong xuat hién niken lang phu. Mit khac,
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khong dugc uu tién la nhiét do bé 16n hon 55°C, vi d6 dn dinh dung dich ctia dung dich

ma niken khong dién gidm, va phuong phap ma khong dién doi khi khong thé dat dugc.
Do day mang:

Do day mang ctia mang niken duoc diéu chinh theo khoang thoi gian nhiing trong
dung dich ma 16t niken khong dién. Tét hon d6i véi do day mang ciia mang niken 13 cang
nhé cang t6t ndm trong khoang ma c6 thé ngan sy khuéch tén cia ddng, va tot hon 1a nim
trong khoang ttr 0,005 dén 0,3um. Khong duge uu tién 1a do day mang ciia mang niken
nho hon 0,005pum, vi ndé khong du dé che phil bé mit ctia vit liéu ddng, cac viing siéu min
khong ling phu duge tao ra trén bé miit cua mang niken, va két qua 13, c6 cc trudng hop
14 hién twong d&n mon cuc bd niken xuét hién khi buéc ma vang khong dién (S6) duoc
thuc hién sau do, va déng va niken khuéch tan vao bé mit ciia mang vang. Mit khac, ¢6
thé tao mang niken ma d§ day mang ctia né 16n hon 0,3pm, nhung khong duge uu tién vi

d6 mém déo cia mang niken gidm xudng, va bén canh d6, cac ngudn bi lang phi.

Theo budc ma 16t niken khong dién (S4) theo phuong 4n nay, ¢ thé dat dugc viee
lam mong mang niken, khé khin cho budc ma niken khong dién da biét (S15), va c6 thé
thu duoc mang niken c¢6 do day mang nam trong khoang ttr 0,005 dén 0,3um. Hon nita,
dé dat duoc viéc lam mong mang trong khi dam bdo cac déc tinh 1ap rap thuan loi, t6t hon
nita 13, @6 day mang cia mang niken ma dugc tao ra trong budc ma 16t niken khong dién

(S4) nam trong khoang tur 0,007 dén 0,1um.

Trong budc ma niken khdng dién (S4) theo phwong dn nay, mot hodc nhiu chat
duogc chon tr nhém bao gdm dimetylamin boran, trimetylamin boran, hydrazin va dan
xuét hydrazin dugc chira trong dung dich ma 16t niken khong dién hoat dong nhu 1a chét
khtr, va co thé khién cho niken léng pht trén bé mit cua vat lidu déng ma chét xuc tac
paladi khong dugc thdm hut trén d6. Ngoai ra, ham lugng niken cua dung dich ma 16t
niken khong dién 13 thap; va bén canh, do pH duoc diu chinh dén tir 6 dén 10, va nhiét
d6 bé dwoc didu chinh dén nhiét d6 nim trong khoang tir 20 dén 55°C. Nho vy, ty 1& lang
dong cua niken co thé dugc ha xubng, phwong phéap ma 16t khong dién c6 thé dat duoc,
va mang niken co thé duoc tao ra truc tiép trén bé mit cua vat lidu déng. Tai thoi diém

ndy, ty 1é lang dong clia niken 1a thap, do d6 co thé ling phti dong nhét niken trén bé mit
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ctia vat liéu dong, va két qua 13, co thé tao mang niken c¢6 d6 day mang ddng déu, va che
phti chic chin bé mit cia vat liéu dong cho du do day mang 1a mong. Mang niken thu
dugc c6 d6 bam dinh tuyét voi vao vt liéu ddng va cac tinh chét che chin tuyét voi, tirc
la, ngédn sy khuéch tan ctia dong, so v6i mang niken thu dugc trong quy trinh ma khong
dién da biét.

Nguoc lai véi bude nay, bude ma niken khong dién (S15) dugce thuc hién trong quy
trinh ma khong dién ctia cong ngh¢ da biét, paladi dugc hép phu trén bé mat cta vat liéu
ddng bang cach budc xir Iy hép thu chét xtc tdc paladi (S14) hoat dong nhu 12 chét xuac
tac, va su lang dong niken tién trién. Vi didu nay, cac bién thé vé 6 day mang ctia mang
niken dugc tao ra xuit hién gita ving trong d6 chit xuc tac paladi duge hip phu va viing
trong d6 chit xuc tac paladi khong dugc hép phu, trén bé mit clia vat liéu ddng, va kho
thu dugc mang niken c6 do day mang dbng déu. Hon nita, trong dung dich ma niken
khong dién duge st dung trong buéc ma niken khong dién (S15), ham luong niken va
nhiét do bé 1a cao, do d6 ty 18 léng dong cta niken 13 cao, va do d6 khé thu dugc mang

niken cé d6 bam dinh tuyét voi vao vat liéu dong.

Theo budc ma 16t niken khong dién (S4) theo phuong an nay, khi dimetylamin
boran hodc trimetylamin boran dugc st dung lam chit kht, c6 thé thu duge mang niken
duoc tao ra tir hop kim ctia niken va bo (hoap kim niken-bo). Mang niken nay chtra lugng
bo rat nho (vi du, nhé hon hodc b%lng 0,1%), va mang niken chu yéu duoc tao ra tir niken
tinh khiét. Ngoai ra, khi hydrazin hodc dan xuit hydrazin duoc st dung lam chat khr, c6

thé thu duoc mang niken duge tao ra tir niken tinh khiét.

Ngodi ra, trong buc ma 16t niken khong dién (S4), ham lugng cta mudi niken hoa
tan dugc trong nude trong dung dich ma 16t niken khong dién duge mo ta ¢ trén 1a théap
nhu tir 0,002 dén 1g/L. Do d6, c6 thé ngan khong cho dung dich phén hiy tir luc xuét hién
thadm chi khong st dung chét 1am dn dinh nhu mudi chi hodc mubi bismuth dugc st dung
trong buéc ma niken khong dién (S15) cia quy trinh ma khong dién ctia cong nghé da
biét. Ngoai ra, dung dich ma 16t niken khong dién duge m6 ta ¢ trén khong chtra chét 1am
n dinh nhu mubi chi va mudi bismuth, va do d6 ¢6 thé thu duge mang niken khong chira

kim loai ndng nhu chi va bismuth.
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5. Buéc ma paladi khong dién (S5)

Trong budc ma paladi khong dién (S5), mang paladi dugce tao ra trén bé mit ciia
mang niken mo ta ¢ trén bing phwong phdp ma khong dién kiéu khtr. Khi mang paladi
duge tao ra bing phuong phap ma khong dién kiu thay thé, c6 truong hop, trong d6 hién
twong dn mon cuc bd niken xuét hién, cu thé, hién tuong trong d6 niken hoa tan va 16
thung xuyén qua mang niken tao thanh xuét hién; va do @6 phuong phap ma khong dién

kiéu khtr dugc ap dung.

Vi dung dich ma paladi khong dién kiéu khr duoc st dung trong budc ma paladi
khong dién (S5), nén co thé st dung dung dich ma da biét. Vi duy, ¢6 thé str dung dung
dich ma paladi khong dién kiéu khir chira 0,001 dén 0,1mol/L hop chét paladi, 0,05 dén
5mol/L hop chit amin, 0,01 dén 0,1mol/L hop chit luu huynh vo co, va 0,05 dén 1,0mol/L
axit hypophosphoro hodc hop chét axit hypophosphoro. Theo céach khac, c6 thé st dung
dung dich ma paladi khong dién kiéu khir chira 0,001 dén 0,1mol/L axit formic hodc hop
chét axit formic, thay cho axit hypophosphoro hogc hop chét axit hypophosphoro.

Trong budc ma paladi khong dién (S5), phuong phap ma khong dién kiéu khir duoc
ap dung, va nho vdy mang nay co thé ngan khong cho niken hoa tan tir mang niken khi
tao thanh mang paladi. Ngoai ra, trong quy trinh ma khong dién theo phuong an nay,
mang niken dugc tao thanh nho buéc ma 16t niken khong dién (S4) c6 do day mang dong
déu va c6 do tron nhan tuyét voi, va do d6 co thé tao ra mang paladi c6 do day mang dong

déu, theo budc ma paladi khong dién (S5).
6. Buéc ma vang khong dién (S6)

Trong budc ma vang khong dién (S6), mang vang dugc tao ra trén bé mit clia mang
paladi dugc mo ta & trén bang phuong phap ma khong dién kiéu khir. Khi mang vang
duoc tao ra bang phuong phdp ma khong dién kidu thay thé, c6 truong hop, trong do
paladi hoa tan va 18 thung duoc tao ra trong mang paladi; va do d6 phuong phap ma khong

dién kiéu khir dugc ap dung.

Vi dung dich ma vang khong dién cuc kiéu khir duoc st dung trong budc ma vang
khong dién (S6), dung dich ma da biét ¢6 thé duge st dung. Vi dy, ¢6 thé st dung dung

dich ma vang khong dién cuc kidu khtt chtra: hop chit vang tan duoc trong nudc; axit
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xitric hoic mudi cia nod; axit etylendiamintetraaxetic hodc mudi ctia no;
hexametylentetramin 1am chat khir; va polyamin chudi chira nhém alkyl ¢6 3 nguyén ti

cacbo hodc nhiéu hon, va 3 nhém amino hodc nhi¢u hon.

Trong buéc ma vang khong dién (S6), phuong phdp ma khong dién kiéu khir duge
ap dung, va nh¢ vdy mang nay co thé ngin khong cho paladi hoa tan tir mang paladi khi
tao ra mang vang. Ngoai ra, trong quy trinh ma khong dién theo phuong én nay, viéc ma
paladi ma dugc tao ra bdi bude ma paladi khong dién (S4) c6 do day mang dong déu, va
do d6 c6 thé tao ra mang vang c6 do day mang ddng déu, theo budc ma vang khong dién

(S6).

Sau khi budc ma vang khong dién duoc hoan tAt, tién hanh xi Iy rira bang nudc,
va mang thu dugc dugce 1am kho. Nhu dd mo ta ¢ trén, co thé tao ra mang Ni/Pd/Au trén
bé miit ctia vat liéu ddng, bang cach tién hanh quy trinh ma khong dién duoc thé hién trén

Fig.1.

Trong quy trinh ma khong dién theo phwong an nay, co thé tao mang niken truc
tiép trén bé mat cia vat liéu ddng ma chét xuc tac paladi khong dugc thdm hut trén do,
nho budc ma 16t niken khong dién (S4). Ngoai ra, cd thé tao mang niken che pht mot
cach chic chin bé mit cia vat liéu ddng cho du 46 day mang 12 mong, va c6 do bam dinh
tuyét voi vao vt liéu déng va céc tinh chét che chén. Do do, c6 thé dat duge viéc lam

mong mang niken.

Hon nita, ¢6 thé 1am méng do day mang ciia mang niken mong, va do d6 c6 thé thu
dugc mang Ni/Pd/Au clia mang c6 do day mang tdng thé 1a méng. Ngoai ra, 6 thé thu
dugc mang niken c6 do day mang df“)ng déu nhau va c6 do tron nhan tuyét voi, nhd budce
ma 16t niken khong dién (S4), do do ¢o thé tao ra mang paladi va mang vang dugc tao ra
trén d6 dé cling c6 do day mang dbng déu nhau, va c6 thé tao ra mang Ni/Pd/Au c6 do
phan tan cta do day mang la nho. Hon nita, mang niken duoc tao ra bang phuong phip
ma 16t khong dién c6 do bam dinh tuyét voi vao vat li€u ddng va cac tinh chét che chin
ngan su Kkhuéch tan cia ddng tuyét voi, va do d6 co thé tao ra mang Ni/Pd/Au c6 céc dac

tinh 1ap rap tuyét voi.
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Ngoai ra, mang niken dugc mo ta & trén c6 c6 do day mang mong, va bén canh do,
khong chira phospho khong gidng mang niken dugc tao ra bing budc ma niken khong
dién (S15) cua cong nghé da biét. Tur két qua nay, c6 thé thu dugc mang niken mo ta &
trén c6 do mém déo tuyét voi, va do d6 mang Ni/Pd/Au cd thé thu duoc do mém déo tuyét
vOi.

Hon nfta, trong quy trinh ma khong dién theo phuong 4n nay, khong gidng nhu quy
trinh ma khong dién cua cong nghé da biét, khong can thuc hién bude xt Iy hép thu chat

xuc tac paladi (S14) trude bude ma 16t niken khong dién (S4), va co thé giam mot s6 bude.

Quy trinh ma khong dién dugc md ta ¢ trén theo phuong 4n nay 1a quy trinh dé
thuc hién budc ma paladi khong dién (S5) va budc ma vang khong dién (S6) sau budc ma
16t niken khong dién (S4). Quy trinh ma khong dién theo phuong an nay c6 thé 14 quy
trinh dé thuc hién budc ma vang khong dién (S6) ma khong thuc hién budc ma paladi
khéng dién (S5), sau budc ma 16t niken khdng dién (S4), va do do tao thanh mang Ni/Au

trén bé mat cua vat liéu dong.
Vi du thwe hién sang ché

Sau diy, sang ché s& dugc mo ta cu the c6 dua vao cac vi du thyc hién va céc vi du

tuong tu.
Vidul

Trong quy trinh ma khong dién cta vi du ndy, mang Ni/Pd/Au dugc tao ra trén bé
mat cua vat liéu dong bang cach thuc hién 1an lwgt mdi bude tir S1 dén S6 (it ca 6 budc)
dwoc thé hién trén Fig.1. Sau bude tAy ddu m& mé ta ¢ trén (S1), budc khic an mon (S2)
va budc loai bo chit ban (S3) dugc thyc hién tudn tu, va sau d6 tién hanh budc ma 16t
niken khong dién (S4). Trong budc ma 16t niken khong dién (S4), vat liéu ddng duoc
nhung trong dung dich ma 16t niken khong dién c6 thanh phan sau ddy, va mang niken
duoc tao ra trén bé mit cua vat lidu déng. Dung dich ma 16t niken khong dién duoc diéu
ché bang cach tron va khudy niken sulfat hexahydrat, DL-axit malic va nu6c dé didu ché
dung dich nuéc chtra phirc chét niken, sau d6 bd sung dimetylamin boran, va khudy hdn
hop. Trong lac vt ligu ddng dugc nhing trong dung dich ma 16t niken khong dién, dung

dich ma 16t niken khong dién dugc khue“iy béng cach suc khi.
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Dung dich ma 16t niken khong dién
Niken sulfat hexahydrat 0,2g/L (0,045g/L 1a niken)
DL-axit malic 1,0g/L
Dimetylamin boran 4,0g/L
pH=9,0
Nhiét do bé 50°C

Cudi cung, tién hanh budc ma paladi khong dién (S5). Vat liéu dong trén d6 mang
niken dugc tao ra dugc nhung trong dung dich ma paladi khong dién kiéu khir ¢6 thanh

phén sau day, va mang paladi dugc tao ra trén bé mit cia mang niken.
Dung dich ma paladi khong dién kiéu khiy

Paladi clorua 0,038mol/L

Etylendiamin 0,142mol/L

Natri format 0,294mol/L

pH=6,0

Nhiét d6 bé 70°C

Sau d6, tién hanh budc ma vang khong dién (S6). Vat liéu ddng trén d6 mang paladi
dugc tao ra dugce nhing trong dung dich ma vang khong dién cuc kidu khir ¢6 thanh phan

sau ddy, va mang vang dugc tao ra trén bé mit cia mang paladi. Nho cdc budce trén, mang

Ni/Pd/Au dugc tao ra trén bé mit ctia vat liéu dong.
Dung dich ma vang khong dién cuc kiéu khtr
Vang kali xyanua Smmol/L
Di-kali etylendiamintetraaxetat 0,03mol/L
Axit xitric 0,15mol/L
Hexametylentetramin 3mmol/L

3,3'-Diamino-N-metyldipropylamin 0,02mol/L
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Tali axetat 5 mg/L

pH=8,5

Nhiét d¢ bé 80°C
Céc vi du so sanh
Vidusosanh 1

Trong quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh nay, mang Ni/Pd/Au dugc tao ra
trén bé mat cta vat liéu ddng chinh xac theo cach gidng nhu cach cia quy trinh ma khong
dién caa vi du 1, chi khac 1a thay budc ma 16t niken khong dién (S4), bude xir ly hép thu
chét xtc tac paladi (S14) va tién hanh buéc ma niken khong dién (S15) trong quy trinh
ma khong dién ciia cong nghé da biét. Cac bude cua quy trinh ma khong dién cia vi du

so sanh nay tat ca gom 7 budec.

Trong budce xtr ly hép thu chét xtic tac paladi (S14), vat liéu ddng da loai bo chat
bén duoc nhiing trong dung dich chét xuc tac paladi chtra hop chét paladi véi lugng
30mg/L 1a céac ion paladi va sulfat, va chét xuc tac paladi dugc hép phu trén bé mat cia

vat lidu dong.

Trong budc ma niken khong dién (S15), vat licu déng ma chét xtc tac paladi duoc

hép phu vao d6 duge nhiing trong dung dich ma niken khong dién c6 thanh phéan sau day.
(Dung dich ma niken khong dién)

Niken sulfat hexahydrat 22,4g/L (5g/L 1a niken)

DL-axit malic 15g/L

Axit lactic 18g/L

Natri hypophosphit 30g/L

pH=4,5

Nhiét do bé 80°C

Vi du so sanh 2
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Quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh nay dugc thyc hién chinh x4c theo cach
giéng nhu céach ctia vi du so sanh 1, chi khac 14 dung dich ma niken khong di€n c6 thanh
phan sau day dugc st dung trong budc ma niken khong dién (S15). Cac bude cua quy

trinh ma khéng dién cia vi du so sanh nay tat ca c6 7 bude.
(Dung dich ma niken khong dién)
Niken sulfat hexahydrat 22,4g/LL (5g/L 1a niken)
Axit glycolic 30g/L
Axit axetic 15g/L
Dimetylamin boran 2,5g/L
pH=6,0
Nhiét do bé 60°C
Vi du tham chiéu 1

Quy trinh ma khong dién ctia vi du tham chiéu nay dugc thuc hién chinh x4c theo
cach gidng nhu céch cta vi du so sanh 1, chi khac 1a khong thyc hién bude xir Iy hip thy
chét xuc tac paladi (S14) trudce khi thye hién bude ma niken khong dién (S15). Cac budce
cia quy trinh ma khong dién cua vi du tham chiéu nay tat ca 1a 6 bude.

Vi du tham chiéu 2

Quy trinh ma khoéng dién ctia vi du tham chiéu nay dugc thyc hién chinh x4c theo
cach gidng nhu céch cta vi du so sanh 2, chi khac 1a khong thuc hién bude xtt 1y hap thu
chét xuc tac paladi (S14) trude khi thuc hién buéc ma niken khong dién (S195).

Déanh gia
1. Panh gia vé mang niken

Truéc tién, mang niken c6 do day mang bang tir 0,01um dugc tao ra trén bé mit
clia vat lidu dong, bang céch thuc hién cdc bude cho dén budc ma 16t niken khong dién
(S4) trong quy trinh ma khong dién ctia vi du 1 hodc bang cach thuc hién cac budc cho
dén budc ma niken khong dién (S15) trong cac quy trinh ma khong dién cua vi du so sanh

1 va vi du so sanh 2. Mang niken thu dugc duoc ddnh gid nhu sau.
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1-1. Pic tinh ling pht niken

O day, bang thtr nghiém dugc st dung trong d6 30 tAm ddng c6 dudng kinh bang
0,45mm duoc b tri trén vat liéu nén cach dién trong mau luéi mét cao & cac khoang cach
1a 30um. Sau d6, mang niken dugc tao ra trén bé mit cia tAm ddng, bang cach thuc hién
cac bude cho dén bude ma 16t niken khong dién (S4) trong quy trinh ma khéng dién cua
vidu 1 hodc béng cach thuc hién cac bude cho dén budc ma niken khong dién (S15) trong
cac quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh 1 va vi du so sdnh 2. Mat khéc, trong cac
quy trinh ma khong dién ctia vi du tham chidu 1 va vi du tham chiéu 2, cac budc cho dén
budc ma niken khong dién (S15) duge thyc hién, nhung niken khong duogc léng pht hoan
toan trén bé mit cla tAm dong, va khong thé tao mang niken.

Mang niken thu dugc duge quan st bing kinh hién vi luyén kim (d6 khuéch dai
1000 14n), va sb lugng thm ddng dugc dém trén tAm niken d6 dugc ling dong binh thudng.
o) day, “niken dugc léng dong binh thudng” c6 nghia la toan bd bé mit cua tAm dﬁ“)ng
duoc che phi bing mang niken, va phan khong dugc che phii khong duge xac nhan bang
kinh hién vi luyén kim. C4c két qua dugc thé hién trong Bang 1. Tiéu chi xac dinh cia O,
A va x trong Bang 1 1a nhu sau.

O: Tém ddng trén d6 niken thudng duge ling dong 1a 30 16p dém.

A: TAm ddng trén d6 niken thuong dugc ling dong 1a tlr 15 dén 29 16p dém.

x: TAm ddng trén d6 niken khong duoc lang pht binh thudong hoan toan 1a 30 tAm.

Bang 1
Vidu 1 Vidu so Vidu so Vi du,tham Vi du,tham
ta sanh 1 sénh 2 chiéu 1 chiéu 2
O O A X X

Nhu dugce thé hién trong Béng 1, khi vi du so sdnh 1 duoc so sanh véi vi du tham
chidu 1 va vi du so sanh 2 cling dugc so sanh v6i vi du tham chiéu 2, ¢6 thé hiéu réng
bude xit Iy hip thu chit xtc tac paladi (S14) khong thé thiéu dugc trude khi tién hang

budc ma niken khong dién (S15), dé sao cho mang niken dugc tao thanh tir dung dich ma
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niken khong dién dugc st dung trong budc ma niken khong dién (S15) cta vi du so sanh

1 va vi du so sanh 2.

Ngoai ra, ¢6 thé hidu rang budc ma niken khong dién (S15) cta vi du so sanh 1
binh thudng c6 thé ludn ling phu niken, nhung buéc ma niken khong dién (S15) cta vi
du so sanh 2 ddi khi khong ling phti binh thudng niken, va c6 tinh chét ling phu niken
kém. Nguoc lai, c6 thé hidu ring budc ma 16t niken khong dién (S4) cta vi du 1 binh

thuong cé thé lang phu niken va ¢ tinh chét ldng phi niken tuyét voi.
1-2. Hinh théi bé mit

Pé danh gia hinh thai bé mit cua mang niken dugc tao ra trén bé mit cua tAm déng,
bé mit clia mang niken duogc chup anh béang kinh hién vi dién t& quét (scanning electron
microscope - SEM) & ty 16 khuéch dai 1a 5000 1in va 30000 lan, va thu dugc anh hon hop
dién tir quét nguoc (backscattered electron compositional image - anh COMPO). Cac két
quéa duge thé hién trén céc hinh v& tir Fig.2 dén Fig.4. Fig.2 thé hién anh COMPO ciia
mang niken thu dugc béng budc ma niken khong dién (S4) ctua Vi du 1; Fig.3 thé hién anh
COMPO ctia mang niken thu dugc béng budc ma 16t niken khong dién (S15) cuia vi du so
sanh 1; va Fig.4 thé hién anh COMPO ctia mang niken thu dugc béng budc ma niken
khong dién (S15) cua vi du so sanh 2. Cac ty 1€ khuéch dai trén Fig.2(a), Fig.3(a) va
Fig.4(a) 1a 5000 1an, va cac ty 16 khuéch dai trén Fig.2(b), Fig.3(b) va Fig.4 (b) 1a 30000

Y
A

lan.

Tt céc hinh v& tir Fig.2 dén Fig.4 c6 thé khang dinh trén rang trong mang niken thu
dugc bang budc ma 16t niken khong dién (S4) ctia vidu 1, c6 it phan den so v6i cac mang
niken thu dugc béng bude ma 16t niken khong dién (S15) ctia vi du so sdnh 1 va vi du so
sanh 2. Phan den chi ra ring cac thanh phan nhu cacbon, ma s nguyén tir ciia n6 1a nho,
tdn tai trén mang niken. Tur két qua nay, c6 thé hiéu rdng mang niken thu dugc bang budc
ma niken khong dién (S4) ctia vidu 1 ¢co it khuyét tat va 1a mang day déc, so v6i cdc mang
niken thu dugc bang buéc ma niken khong dién (S15) ciia vi du so sanh 1 va vi du so sanh
2. Ngoai ra, mang niken thu dugc bang budc ma niken khong dién (S15) ctia vi du so sanh
2 cu thé thé hién nhiéu phan den, va c6 thé hiéu tir két qua 12 mang niken c6 nhidu phan

khuyét tat va khong phai mang day déc.
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Hon nita, ¢6 thé khing dinh ring, trong cic mang niken thu dugc bang budc ma
niken khong dién (S15) cta vi du so sanh 1 va vi du so sanh 2, dd nham clia mang la 16n,
nhung mit khac, trong mang niken thu dugc bang budc ma 16t niken khong dién (S4) cua
vi du 1, d0 nham ctia mang la nhé. Tu két qua nay, c6 thé hiéu rang mang niken thu dugc
béng budc ma 16t niken khong dién (S4) cia vi du 1 ¢6 do tron nhin tuyét voi, so voi
mang niken thu dugc bé‘mg budc ma niken khong dién (S15) cta vi du so sanh 1 va vi du
so sanh 2. Ngoai ra, trong mang niken cta vi du so sdnh 2, d0 nham cta mang la 16n, va

¢6 thé hidu tir két qua 12 mang niken c6 do nhén bé mit kém.

Tir phdn md ta trén c6 thé hiéu dugc ring ¢6 thé thu duge mang niken day dic va
¢6 dd tron nhin tuyét voi, theo bude ma 16t niken khong dién (S4) ciia quy trinh ma khong
dién cua vi du 1, khi so sanh v6i bude ma niken khong dién (S15) ctia quy trinh ma khong

dién cta vi du so sanh 1 va vi du so sanh 2.
1-3. Phan tich nguyén t6 bé mat

Mang niken dugc tao ra trén bé mit cta tAim ddng da duge cho qua phan tich nguyén
t6 b& mit béi may phan tich phd dién tir Auger. Nhu da mo td & trén, mang niken ctia vi
du so sanh 2 c6 tinh nang kém, va do d6 chi mang niken ctia vi du 1 va vi du so sanh 1

dat dich.

Mang niken dugc cho qua xur ly chéy ngugc ba lan. Viée xtr Iy chay ngugc duge
thuc hién bing cach gia nhiét so b mang niken & nhiét do 230°C, va sau d6 gia nhiét
mang thu dugc & nhiét d 250°C. Tién hanh phan tich nguyén t6 bé mét trude khi mang
niken dugc cho qua xt Iy chdy ngugc va sau khi mang niken dugc cho qua xu ly chay
ngwoc va sau d6 dé ngudi ty nhién dén nhiét o thudng. Ve céc diéu kién do cta phén tich
nguyén td bé mit, dién ap gia tdc dugce dat 1a 10 kV, gia tri dong dién cta que thir duge
dit 1a 10 nA, duong kinh do dugce dat 1a 50um, va pham vi quét dugc dat tir 30 dén 2400
eV. Céc két qua duge thé hién trong Bang 2. Cac gia tri sb trong Bang 2 1a céc gia tri da
thu dugc bang cach lugng tr hoa cac thanh phén tir ty 1& cia mat do dinh cla phé thu
duoc (don vi: % nguyén tr). DAu - trong bang 2 nghia 13 thanh phan twong tng chua duoc

phat hién hoan toan.

Béang 2
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S6 lan Ni P Cu C N 0 S Cl
chay
nguoc
0 1an 44.6 - - 26,2 - 27,3 - 1,9
Vidgl | lin 219 | - i 520 | - | 252 | - ]
2 14n 15,1 - - 63,1 - 21,5 - -
3 14n 15,1 - 1,7 62,6 - 20,6 - -
0 1an 38,6 3,4 - 37,1 - 19 - 1,9
Vi du so A
sinh 1 1 14n 21,6 1,7 - 58,2 - 17,3 - 1,2
2 14n 17.8 2,1 1,1 60,6 - 17,1 - 1,3
3 14n 15,6 2 1,2 63,5 - 17,7 - -

Puoc cho ring mang niken thu dugc bang budc ma 16t niken khong dién (S4) cla
vi du 1 chira bo ¢6 ngudn gdc trong dimetylamin boran, nhung trén thuc té, khong phat
hién thiy bo, va da phat hién ra rang mang niken dugc tao ra tir niken v& co ban tinh khiét,
Mit khéc, nhu duoc thé hién trong Bang 2, mang niken thu duoc bang buéc ma niken
khong dién (S15) clia vi dy so sanh 1 dugc tao ra tir hop kim niken-phospho chira phospho

¢6 ngudn gbc trong natri hypophosphit.

Co thé hiéu tir Bang 2 13, trong mang niken thu dugc bang budc ma 16t niken khong
dién (S4) cta vi du 1, ddng khong khuéch tan vao bé mit ctia n6 tham chi sau bude xu ly
chay ngugc tht hai, va tinh ndng che chin 1 tuyét voi. Mt khac, ¢6 thé hiéu dugc rang
trong mang niken thu dugc bang budc ma niken khdng dién (S15) ctia vi du so sénh 1,
ddng khong khuéch tan vao bé mit sau bude xt ly chay nguge thi nhét, nhung duogc

khuéch tan vao bé mit sau budc xtr Iy chay nguoc thi hai, va tinh nang che chén 12 kém.
1-4. Bién phéan dién thé thap

( day, tim dong dugc st dung thay cho bang thir nghiém duge mod ta ¢ trén, va
mang niken ma do day mang ctian6 1a 0,01pm duge tao ra trén bé mit cua tim dong. Sau
d6, mang niken thu dugc duge cho qua dién phén dién thé thip 50mV trong 0,5% dung

tich dung dich axit sulfuric, va céc tinh chit che chén dugc danh gia. Cac két qua duogc
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thé hién trén Fig.5. Trén hinh v& ndy, truc hoanh 1a khoang thoi gian dién phén, va truc
tung 1a cuong do dong dién. Su gia ting cuong do dong dién chi ra rang ddng duoc hoa

tan tir vat liéu dong 1a 16p bén dudi ciia mang niken.

Nhu duge thé hién trén Fig.5, ¢6 thé hiéu ring mang niken thu dugc bang budc ma
16t niken khong dién (S4) cua vi du 1 thé hién sy gia ting nhé & cuong do dong dién, khi
so sanh v4i mang niken thu dugc bang budc ma niken khong dién (S15) cta vi du so sanh

1, va do d6 c6 céc tinh chét che chin tuyét voi.

C6 thé hidu duogc tir cac két qua ciia tinh chat ling phu niken & trén, hinh théi bé
mdt, phén tich nguyén t6 b& mit va dién phéan dién thé thip ma budc ma 16t niken khong
dién (S4) ctia quy trinh ma khong dién cua vi du 1 ¢6 thé thu duoc mang niken ¢6 tinh
chét ldng phu niken tuyét voi, day ddc va tron nhén, va tinh ning che chan tuyét voi, khi
so sanh vé6i bude ma niken khong dién (S15) cta cac quy trinh ma khong dién cta vi du
so sanh 1 va vi du so sanh 2. Hon nita, ¢6 thé hiéu rang mang niken thu dugc bang budc
ma 16t niken khong dién (S4) trong quy trinh ma khong dién ctia vi du 1 ¢6 tinh nang uu
viét hon so v6i mang niken c6 ciing do day mang nhu mang & trén va thu dugc boi bude
ma niken khong dién (S15) ctia cac quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh 1 va vi du
so sanh 2.

2. Panh gia d6i voi mang Ni/Pd/Au

O day, bang tht nghiém dugc sir dung trong do cac day ddng nho ma do rong cac
cudn day / khoang cach cudn day (L/S) ctia nd ndm trong khoang tlr 30 dén 100pm / 30
dén 100pm duge bd tri trén vat liéu nén cach dién, va cling nhu tAm ddng trong do cac
cudn day nhé ctia n6 c¢6 dudng kinh 1a 0,45mm dugc bd tri & dang ludi mit céo & cac
khoang cach 1a 0,45um. Bang thtr nghiém nay dugc cho qua tat ca 6 budc clia quy trinh
ma khong dién cua vi du 1 hodc dén tit ca bay budc ctia quy trinh ma khong dién cta vi
du so sanh 1, va nho vy mang Ni/Pd/Au dugce tao ra trén bé mit cua vat liéu déng (céac
day nhé va cac tdm nho).

Trong quy trinh ma khong dién cua vi du 1, mang Ni/Pd/Au thu dugc duogc tao ra
tr mang niken ma d§ day mang cua no bang 0,01um, mang paladi ma do day mang cta

n6 bang 0,1pm, va mang vang ma do day mang cua nd bang 0,1pm. Trong quy trinh ma
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khong dién cta vi du so sanh 1, mang Ni/Pd/Au thu dugc dugc tao ra ciia mang niken ma
do6 day mang cua nd bang 0,5um, mang paladi ma do day mang cia nd bang 0,1pm, va
mang vang ma d day mang cua no bang 0,1pm. Sau d6, cac mang Ni/Pd/Au thu dugc

dugce danh gid nhu sau.
2-1. Kha néng phan tan cla chét han

Bé& mit ctia mang Ni/Pd/Au dugc han, va sau do tién hanh thir nghiém phan tan
chit han. Eco Solder (nhén hiéu da dang ky) M770 do SENJU METAL INDUSTRY CO.,
LTD. sén xuét dugc sit dung 1am bi han, va dudng kinh D cta bi han duge dét 1a 700um.
Thir nghiém phéan tan chét han duoc thue hién bing céch sir dung 10 chdy nguoc chét han
(Japan Pulse Laboratories, Inc., RF-330), ¢ nhiét do gia nhiét so b 1a 230°C va nhiét do
chay nguogc 12 250°C, véi viée sitr dung GF-780DS-AA do Asahi Chemical Research
Laboratory Co., Ltd. sdn xuét 1am chit gay chay. Sau d6, do cao H (um) cuia bi han dugc
do sau khi chay nguoc; va ty 1€ phin tan S dugc tinh toan theo biéu thic sau day, va gia
tri tdi da, gia trj t&i thiéu va gié tri trung binh cta n6 duge xic dinh. Hon nita, mang
Ni/Pd/Au dugc cho xir Iy nhiét & 250°C trong 4 gitr trude khi han, twong tu cling dugc
cho thir nghiém phén tan chit han. Céc két qua dugc thé hién trén Fig.6. “Khong xir ly
nhiét” trén Fig.6 thé hién cac két qua ctia thtt nghiém phan tan chit han cta mang
Ni/Pd/Au dugc han ma khong duge cho qua xur Iy nhiét nhu néu trén sau quy trinh ma
khong dién cua vi du 1 hodc vi du so sdnh 1, va “c6 xu ly nhiét” thé hién cac Kkét qua ctua
mang Ni/Pd/Au d& dugc han sau khi cho qua quy trinh ma khong dién dugc mo ta & trén

va sau do cho qua xtr Iy nhiét dugc mo ta & trén.
Ty 1€ phan tan S = (D-H)/D(100 (%)

Tir Fig.6 c6 thé hidu rang, mang Ni/Pd/Au thu duoc bang quy trinh ma khong dién
cia vi du 1 cé kha nang phan tdn chit han tuyét voi, ca truong hop kh6ng X Iy nhiét 1an
truong hop c6 xut Iy nhiét, so véi mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién
ctia vi du so sanh 1. Ngoai ra, khi so sanh trudong hop khong xir Iy nhiét v6i truong hop
c¢6 xur Iy nhiét, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién cua vi du 1,
su chénh léch giita cc gia tri trung binh va céc gid tri tdi thiéu 1a nho, nhung mit khac,

trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh 1, gia tri
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trung binh giam manh. T két qua nay, c6 thé hiéu rang mang Ni/Pd/Au thu dugc bing
quy trinh ma khong dién cta vi du 1 thé hién tac dung trc ché manh su khuéch tan cua
ddng hodc niken vao mang vang bang cach xir Iy nhiét, va c6 thé duy tri kha ning phan
tan chit han tuyét voi tham chi khi da tién hanh xir ly nhiét, va c6 st chiu nhiét tuyét voi.
2-2. Do bén cét clia bi han

Bé mit cia mang Ni/Pd/Au dugc han, va sau d6 do bén cét cta bi han dugc do. Bo
bén cit caa bi han duoc do & dd cao cit 1a 20pum va tbe do cat 1a 500pm / gidy véi viée
str dung bo cét bi han do Nordson Dage san xuét (Series 4000), va gid tri tbi da, gia tri tdi
thiéu va gia tri trung binh cta né dugc xac dinh. Hon nita, do bén cit ctia bi han twong tu
duoc do dbi véi mang Ni/Pd/Au ma dd duge cho qua xt Iy nhiét ¢ nhiét d6 250°C trong
thoi gian 4 gio trude khi han. Cac két qua dugc thé hién trén Fig.7. “Khong xtt 1y nhigt”
trén Fig.7 thé hién do bén cit bi han ctia mang Ni/Pd/Au dugc ma ma khong dugce cho
qua xU Iy nhiét nhu duge md ta ¢ trén sau khi quy trinh ma khong dién cua vi du 1 hodc
vi du so sanh 1, va “cé xu ly nhiét” thé hién két qua 1a mang Ni/Pd/Au duoc ma sau khi

d4 dugc cho qua xir Iy nhiét dugc md ta & trén theo quy trinh ma khong dién mo ta ¢ trén.

Tu Fig.7 c6 thé hiéu ring, mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién
ctia vi du 1 ¢6 do bén ct ctia bi han tuyét voi mic du chinh gid tri cia nd la thép, trong
ca truong hop khong xt 1y nhiét 13n trudong hop cé xit Iy nhiét, so véi mang Ni/Pd/Au thu
duogc bang quy trinh ma khong dién cta vi du so sanh 1. Ngoai ra, khi so sanh khong xtr
Iy nhiét v6i c6 xi Iy nhiét, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién
ctia vi du 1, su chénh léch gifta cac gié tri trung binh va cac gia tri tdi thiéu 1a nho, nhung
mit khac, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién ctia vi du so sanh
1, gia trj trung binh va gid tri ti thiéu sau khi xt 1y nhiét giam manh tir cc gia tri truge
khi xtr Iy nhiét. Tt két qua nay, c6 thé hiéu ring mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh
ma khong dién cua vi du 1 thé hién tac dung ngan khong cho déng hodc niken khuéch tan
manh vao mang vang bang cach xu 1y nhiét, ¢6 thé duy tri do bén cét cia bi han tuyét voi
tham chi khi tién hanh xir Iy nhiét, va c6 stc bén nhiét tuyét voi, khi so sanh v6i mang
Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong dién ctia vi du so sanh 1.

2-3. D06 bén ndi bang day dan va kiéu nirt gy
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D6 bén ndi & thoi didm khi ddy vang c6 dudng kinh dy 1a 25pm dugc ndi véi bé
mit cia mang Ni/Pd/Au va sau d6 day vang duogc kéo bang thtr nghiém kéo, noi cach
khéc, do bén ndi day dan duge do. Sau do, gia tri ti da, gia tri téi thiéu va gid tri trung
binh cta né dugc xac dinh. Hon nita, do bén ndi diy din twong tu cling dugc do dbi voi
mang Ni/Pd/Au dugc cho qua xir Iy nhiét & nhiét do 250°C trong thoi gian 4 gi¢ trude khi
han. Cac két qua duoc thé hién trén Fig.8. Hon nita, kiéu nirt gay khi day vang bi nut gay
dugc thé hién trén Fig.9. “Khong xt Iy nhiét” trén Fig.8 va Fig.9 thé hién do bén ndi day
dan hodc kidu nut gdy clia mang Ni/Pd/Au dugce han ma khong thyc hién xr 1y nhiét mo
ta & trén sau quy trinh ma khong dién cua vi du 1 hodc vi du so sanh 1, va “c6 XU 1y nhiét”
thé hién két qua ctia mang Ni/Pd/Au duge han sau khi dugc cho qua xur ly nhiét dugc mo

t4 & trén theo quy trinh ma khong dién mo ta & trén.

C6 thé hiéu tir Fig.8 ring, mang Ni/Pd/Au thu dugc bing quy trinh ma khong dién
ctia vi du 1 c6 dd bén ndi ddy din c6 cuing mirc nhu mirc cia mang Ni/Pd/Au thu dugc
bang quy trinh ma khong dién cla vi du so sénh 1 va khong cho qua xt ly nhiét, trong ca
truong hop khong xtr Iy nhiét 13n trudong hop c6 xtt Iy nhiét. Ngoai ra, khi so sanh truong
hop khéng xtr Iy nhiét voi truong hop c6 xir Iy nhiét, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bing
quy trinh ma khong dién cta vi du 1, su chénh 1éch gitta cac gid tri trung binh va céc gia
tri t6i thiéu 1a nho, nhung mat khéc, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma

khong dién ctia vi du so sanh 1, gia tri trung binh va gia tri toi thi€u giam manh.

Hon nita, nhu duge thé hién trén Fig.9, trong mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy
trinh ma khong dién cua vi du 1, kiéu nit gay khi day vang bi nit gay tht ca déu 1a kiéu
C, trong ca truong hop khong xur Iy nhiét 14n truéng hop c6 xu ly nhiét. Mat khac, trong
mang Ni/Pd/Au thu dugc bing quy trinh ma khdng dién ctia vi dy so sanh 1, trong truong
hop khong xi Iy nhiét, tht ca déu 1a kiéu C, va trong trudng hop ¢6 xt Iy nhiét, 45% la
kidu C va 55% la kiéu E.

Tir két qua nay, c6 thé hiéu ring mang Ni/Pd/Au thu dugc bang quy trinh ma khong
dién cia vidu 1 thé hién tac dung ngan khong cho déng hodc niken khuéch tan manh vao

mang vang biang cach xir Iy nhiét, c6 thé duy tri do bén két ndi day dan va kidu nut gay
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thdm chi khi da tién hanh xt 1y nhiét, va c¢6 stc chiu nhiét tuyét voi, khi so v6i mang
Ni/Pd/Au thu dugce béng quy trinh ma khong dién cuia vi du so sanh 1.

C6 thé hidu tir cac két qua trén vé kha nang phan tan cua chét han, do bén cit cua
bi han, dd bén ndi day din va kiéu nit gdy ma mang Ni/Pd/Au thu dugc bing quy trinh
ma khong dién ctia vi du 1 ¢6 céac ddc tinh 1ap rap tuyét voi bing hodc tot hon déc tinh lap
rap ctia mang Ni/Pd/Au thu dugc bing quy trinh ma khong dién ctia vi du so sanh 1, mac
du do day mang clia mang niken Ia 1/50. Diéu nay dugc coi 1a vi mang niken duoc tao ra
trong buéc ma pht niken khong dién cuc (S4) clia quy trinh ma khong dién cua vi du 1

day dic va tron nhdn, va tinh nang che chén tuyét voi.
Kha ning tng dung trong cong nghi€p

Nhu d3 md ta & trén, theo quy trinh ma khong dién ctia sang ché, c6 thé tao ra mang
Ni/Au hoac mang Ni/Pd/Au trén bé mit cta vat lidu dong. Mang niken thu dugc c6 thé
che phu chéc chin bé mit cua vat liéu ddng cho du d day mang 1a méng, va do do c6 thé
dat duge viée 1am méng mang niken theo quy trinh ma khong dién ctia sing ché. Vi mang
Ni/Au hoidc mang Ni/Pd/Au thu dugc ¢6 thé thu dugc cac dic tinh lép rap tuyét voi cho
du d6 day mang cia mang niken 1a méng, quy trinh ma khong dién cta sang ché co thé
phai gip phai mAu cudn day phirc tap va cudn day véi cac bude hep, va co thé dat duogc
viéc lép dat cac chi tiét dién tor mat dd cao hon. Ngoai ra, mang Ni/Au hodc mang
Ni/Pd/Au thu dugc c6 dd day mang tong thé méng va c6 do mém déo tuyét voi; va do do

thich hgp lam nén mém déo.

Ngoai ra, quy trinh ma khong dién theo sang ché ¢ thé tao mang niken thdm chi
khong thuc hién budce xir ly hép thu chét xtc tac paladi (S14) trong quy trinh ma khong

dién da biét, va do d6 c6 thé nang cao nang suat.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh ma khong dién dé 14n luogt tao ra mang niken va mang vang trén bé mit

ctia vat lidu ddng bing quy trinh ma khong dién, quy trinh nay bao gbm budc:
tao mang niken trén bé mit ctia vat lidu déng bf?lng quy trinh ma 16t khong dién; va
tao mang vang bang quy trinh ma khong dién kiéu kht, trong d6

khong bao gém bude xir Iy bé mit clia vat liéu ddng bang chét xuc tac paladi trude quy
trinh ma 16t khong dién, quy trinh ma 16t khong dién nay st dung dung dich ma 16t niken
khéng dién, dung dich nay bao gdm niken sulfat hexahydrat véi néng d6 nam trong
khoang ttr 0,002 dén 1 g/L tinh theo niken, mot hodc nhiéu chét tao phuc dugce chon tur
nhém axit malic, glyxin, axit axetic, va axit malonic, va mdt hodc nhiéu chit khir duoc
chon tir nhém dimetylamin boran, trimetylamin boran va hydrazin, trong d6 luong tac
nhan tao phtrc ndm trong khoang tir 0,5 dén 5 g/L, lwong chit khir nam trong khoang tir 2
dén 10 g/L, @ pH tr 6 dén 10 va nhiét d6 bé ndm trong khoang tr 20 dén 55°C, va quy
trinh ma 16t khéng dién nay dugc thyc hién bang cach nhing vat liéu déng trong dung
dich ma 16t niken khong dién, va trong d6 mang niken khong chira bo va c6 do day dong
nhét ndm trong khoang tir 0,005 dén 0,3 pm.
2. Quy trinh ma khong dién theo diém 1, trong d6 dung dich ma 16t niken khong dién
duoc chuén bi béng cach tron va khuéy mudi niken hoa tan trong nude, axit carboxylic
hodc mudi ctia nd va nude dé diéu ché dung dich nuée chira phire chét niken, sau d6 tron
chét khtr vao dung dich nude, va khudy hdn hop nay.
3. Quy trinh ma khong dién theo diém 1 hodc 2, trong dé

quy trinh ma khong dién 1a quy trinh dé 14n luot tao ra mang niken, mang paladi va
mang vang trén bé mit cia vat liéu ddng, va bao gdm budc tao mang paladi bang quy

trinh ma khong dién kiéu khtt gitra budc tao mang niken va buge tao mang vang.
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