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(57) Sang ché d¢ cap dén dung dich ma niken khong dung dién, bao gom:

- ngudn ion niken,

- ngudn ion molypden,

- ngudn ion vonfram,

- ngudn ion hypophosphit

- it nhat mot chét tao phtrc,

- it nhat mot hop chét hitu co chira luu huynh voéi ndng d6 nim trong khoang 0,38 -
38,00 umol/L, va

- it nhat mot axit amin véi ndong d6 nam trong khoang 0,67 - 40,13mmol/L.

Ngoai ra, sang ché con dé cip dén phuong phap ma khong dung dién dé tao 16p hop
kim niken trén nén nay, 16p hop kim niken va san pham c6 16p hop kim niken.
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Linh vuc ky thuat dugce dé cap

Sang ché d& cap dén dung dich ma niken khong dung dién, phuong phap ma khong dung
dién dé tao 16p hop kim niken trén nen, 16p hop kim niken thu dugc tor dung dich ma va

san pham c6 16p nay.
Tinh trang ky thuét cia siang ché

Céc san pham dién tor, nhu cac lat hodc céc chip ban dan, thuong bao gbm lép duoc goi
1a 16p phan b lai ddng (Cu-RDL). Lép phan b lai (RDL) 1a 16p kim loai b6 sung lam
cho cac miéng dém dau vao hodc dau ra cua mach tich hop sdn ¢o & cac vi tri khac. Didu
nay cho phép két n6i dién cta hé mach chip hodc lat v&i hé mach bén ngoai. Cach bo tri
dién hinh ddi véi cac két ndi dién 1a cac két ndi co thé lién két (co thé han duogc), vi du
duoc goi la cac mang ludi bong va céac miéng dém c6 dang hinh hoc khac nhau. Pé tao ra
bé mat ¢o thé lién két (c6 thé han duoc) trén Cu-RDL, 1ép niken duoc ma lén nod. Lép
nay duoc tao ra dé lam vo hop (nhdm tranh qua trinh oxy hoa dong va dé gia cudng co
hoc) va aé tao ra khu vuc khuéch tan gitta Cu-RDL va cac 16p kim loai co thé lién két (¢6
thé han dwoc) duoc lang phu trén d6. Cac 16p kim loai tiép theo nhu paladi va tuy ¢ céc
16p vang duoc ma 1én 16p niken dé co duoc bé mat co thé lién két (co thé han duoc), do
do tao ra mot chéng cac lop, con duogc goi la chéng lien két. Két ndi han duoc tao ra
thong qua 16p paladi hoac 16p vang voi céc cac co céu khac. Viéc tao két ndi han cua cua
san phim dién tir véi nén, nhu bang mach in hodc vt mang mach khéc, lién quan dén

luong nhiét cép cho chéng nay khi n6 duogc lam néng dén nhiét @6 cao hon.

Viéc u 16p niken duogc thuc hién dé kiém tra xem liéu 16p nay c6 thé chiu duge ung suét

nhiét ma duoc tic dong trong qua trinh han hay khong. Sau khi 1, 16p niken dugc ling
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pht trén Cu RDL hodc chong lién két va 16p kim loai ndm ném dudi thuong bi phan 1op
va ngoai ra con cé céac vet dit gy trong cac 16p. Piéu nay lam cho dién tré cao hon hodc

d6 dan dién giam hozc tham chi khong dan dién.

Céc 16p niken co cac thanh phan khac nhau 1a da biét qua tinh trang k¥ thuat cua séng
ché, cling trong cac tmg dung khac. Cac quy trinh ma niken-paladi-vang khong dung dién
dé lien két day va han lat cuc nho la da biét trong Iinh vuc k¥ thudt nay va dugc mo ta, vi
du, trong don y8u cau cip patent chau Au EP 0 701 281 A2. Quy trinh tuong tu duoc mo
ta trong patent My sb 6,445,069 va don yéu cau cap patent chau Au EP 1126 519 A2.

Trong EP 2 177 646 Al, trudce tién 16p Cu hodc Al duoc phu trén bé mat cua lat, sau do
la ma Ni-P va Pd (va tuy y Au). Diéu nay c6 thé duoc thuc hién trén cac khu vuc riéng 1é

cua b¢ mat cua lat ("cac miéng dém").

WO 2009092706 A2 dé cap dén dung dich dé ling phii cac 16p chan trén cc bé mat kim
loai, ma bao gom hop chat ctia cac nguyén to niken va molypden, it nhit mot chit khu
thr nhat duoc chon trong s6 aminobo mach vong bac hai va bac ba va it nhat mot chét tao

phuc, trong d6 dung dich nay c6 do pH nam trong khoang tir 8,5 dén 12.

WO 2006102180 A2 boc 16 16p hop kim niken. Vi du, hop kim trén co s¢ niken co thé la
hop kim hai thanh phan hodc hop kim ba thanh phan, nhu niken borua (NiB), niken
phosphit (NiP), niken vonfram phosphit (NiWP), niken vonfram borua (NiWB), niken
molypden phosphit (NiMoP), niken molypden borua (NiMoB), niken reni phosphit
(NiReP), niken reni borua (NiReB).

Muc dich cua sang ché

Muc dich cua sang che 1a tao ra 16p lang phu niken v&i Gng suat giam, cu thé la img suat

kéo da duoc giam, va do bén chéng giy tang sau khi u, dé ngan ngira su phan 16p khoi
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16p kim loai nam ném dudi, cu thé dong hodac nhém, va sy hinh thanh vét nut cua 16p ni-

ken.
Bén chit k¥ thuit cia sang ché

Sang ché dé xuat dung dich ma niken khong dung dién, phuong phap ma khong dung
dién, 16p hop kim niken, san phém va su dung dung dich ma nhu dugc xac dinh trong cac
diém yéu cau bao ho doc lap. Cac phuong an tiép theo 1a nhu dugc boc 16 trong yéu céu

bao hd phu thude va trong ban mo ta nay.

Dung dich ma niken khong dung dién theo sang ché bao gom:

- ngudn ion niken,

- ngudn ion molypden,

- ngudn ion vonfram,

- ngudn ion hypophosphit

- chét tao phuec,

- it nht mot hop chat hitu co chia luu huynh véi nong do nam trong khoang 0,38
— 38,00 umol/L,

- {t nhat mot axit amin, t3t hon 13 v6i ndng do nam trong khoang 0,67 —

40,13mmol/L.

Theo sang ché, phuong phap ma khong dung dién 16p hop kim niken trén nén, cu thé 1a
lat, bao gdm budc cho nén nay tiép xuc véi dung dich ma niken khong dung dién theo

sang ché. Cu thé, nén ndy la chip ban dan hodc lat ban dan.

L&p hop kim niken theo sang ché bao gom:
- niken vdi luong nam trong khoang tu 67,5 dén 98,4 % khéi luong (khé)i luong
phém tram), tdt hon 1a 81,5 dén 98,4 % khdi luong, t5t hon nira 1a 88 dén 92 %

Kkhéi lugng,
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- molypden véi luong ndm trong khoang tir 1 dén 10 % khéi luong, tot hon 1a 4
dén 8,5 % khdi luong,

- vonfram voi luong nam trong khoang tur 0,1 dén 4 % khoi luong, tét hon1a 0,5
dén 2 % khoi lugng,

- phospho v&i lugng nam trong khoang tir 0,5 dén 4,5 % khoi luong, t6t hon 1a

1,5 -3 % khdi luong, va tét hon 1a khdng chira cac thanh phan hop kim khac.
Theo phuong an duoc uu tién, 16p hop kim niken bao gom:

- niken vo1 luong nam trong khoang tur 81,5 dén 98.4 % khoi luong, tdt hon 1a 88
dén 92 % khoi luong,

- molypden véi luong nam trong khoang tir 1 dén 10 % khoi lugng, tot hon 1a 4
dén 8,5 % khdi luong,

- vonfram v&1 luong nam trong khoang tur 0,1 dén 4 % khdi luong, t6t hon 12 0,5
dén 2 % khdi luong,

- phospho véi lugng nam trong khoang tir 0,5 dén 4,5 % khéi luong, tot hon 1a
1,5 dén 3 % khdi luong, va

- khong chtra cac thanh phan hop kim khac.

Trong ban md ta nay, “khong chia” c6 nghia la luong cac thanh phan khac, vi du luu
huynh va chi (Pb) ¢6 thé duoc dong ling phi tir dung dich ma niken véi tong luong nim
trong khoang tur 0 dén 1 % khoi luong, t5t hon 14 0 dén 0,5 % khoi luong, tdt hon nira 1a
0. Theo sang ché, cac thanh phan khac nay sé& khong lam thay dbi cac dic tinh cha 16p

theo sang ché.

S6 luong cua tat ca cac thanh phan trong 16p niken néu trén bd sung dén 100 % khoi
luong (% wt) hay noi cach khac la téng cua tat ca cac thanh phan khong vuot quéa tong
100 % khoi luong, ca trong truong hop c6 thém céc thanh phan khac. Néu cé thém cac

thanh phan khéc, vi du lugng nho céc thanh phan hop kim khéc, thi ty 1& gifta khoang %
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khéi lugng cua niken, molypden, vonfram va phospho v&i nhau s& khong thay doi va da

dugc giam nhu nhau.

Lép hop kim niken theo sang ché c6 thé ¢6 duoc hodc thu duoc tir dung dich ma niken
khong dung dién theo sang ché, khi dung dich nay duoc st dung dé ma 16p nay, hodc
bang phuong phép theo sng ché. T4t hon 14, 16p hop kim niken theo sang ché 1a 16p hop

kim niken tinh thé.

Cu thé, san phém theo sang ché 1a san phém dién tu, cu thé 1a chip ban dan hoac 14t ban
dan. San pham c6 16p hop kim niken theo sang ché. San phdm nay c6 thé ¢ duge hoac
thu dwoc bing phwong phap theo sang ché. San pham nay c6 thé bao gdm mot chong cac
16p, c6 thtr tu: 16p ddng hodc 16p nhom, tiép theo 1a i6p hop kim niken va lop paladi

va/hodc vang, trong do tot hon 1a 16p paladi 1a 16p ngoai cung.

Chip ban dan 1a mot ménh nho lam bang chat ban dan, théng thuong la silic, tinh thé ma
¢6 nhiéu mach dién tir. Lat ban din bao gom nhiéu chip ban dan. N6 duoc tao ra dudi

dang 14t cat tur thoi tinh thé ban dan ma bao gom cdc mach cua chip ma n6 mang.

Dung dich ma niken khong dung dién theo sing ché cho phép ling pha 1ép lang phu
niken bén thanh phan (NiMoWP). Lép ling pht niken bdn thanh phan nay cho thdy Ung
sudt giam, cu thé la ing sudt kéo giam, va do bén chdng gdy cai thién, cu thé 1a sau khi u,

vi du ¢ nhiét do nam trong khoang 350-400°C.

Cu thé, sang ché co thé duoc sir dung dé san xut san pham dién tir c6 Cu RDL (16p phén

b6 lai) trong d6 16p lang phi niken duge ma 1én Cu-RDL.

Cu thé hon, sang ché co thé dugc st dung dé san xudt san pham dién tir ¢6 chong cac 16p
pha kim loai ¢6 thé lién két, trong d6 chong nay duogc phi trén 16p ddng hodc nhom.
Thong thuong, céac chdng nay co thé ¢ cac 16p kim loai Ni/Pd sau (dugc tao ra boi quy

trinh ENEP), Ni/Pd/Au (dugc tao ra boi quy trinh ENEPIG) hodc Ni/Au (dugc tao ra boi
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quy trinh ENIG) trén 16p dong hodc nhém, trong d6 Ni dugce coi 1a 16p hop kim Ni theo
16p NiMoWP. Théng thuong, chdng nay duge tao ra trén Cu-RDL ma 1a mot phan cua

san pham dién tir nhu dugc mo ta trong phan mo ta trén day.

Cu thé, dung dich ma niken theo sang ché ¢6 thé duoc sir dung dé tao ra 16p ngédn gita

hai 16p kim loai, cu thé 1a giira 16p ddng hoic 16p nhom va 16p paladi hodc 16p vang.
MG téa chi tiét sang ché

Dung dich ma niken khong dung dién theo sang ché con duoc goi la dung dich ma niken
khong dung dién, hoac dung dich niken khéng dién. Thuat ngt “dung dich” khong loai

trir mot hodc nhiéu thanh phén 6 thé ¢6 mat mot ph?m O trang thai khong hoa tan.

Lép hop kim niken nay con duogc goi l1a 16p niken bdn thanh phan hoic 16p ling phu
niken bén thanh phén, 16p bdn thanh phan nay bao gém niken, molypden, vonfram va

phospho.

Trong ban md ta nay, néu siu tir 16p 1a tén kim loai, nhu “16p Pd” hodc “16p Au”, thuat
ngir nay ciing bao gébm cac hop kim c6 thanh phan chinh 1a kim loai tuong Gng, néu
khong c6 quy dinh cu thé. Thanh phan chinh c¢6 nghia la thanh phan chiém it nhat 50%
khoéi lugng.

Néu thuat ngit "bao gom" duogc su dyng trong ban md ta va yéu cau bao ho, thi khong
loai trr cac yéu té khac. Vi muc dich sang ché, thuat ngl "bao gdm” dugc coi la phuong
an duoc uu tién cua thuat nglt " gém”. Sau day, néu médt nhom duoc xéac dinh 1a bao g61n
it nhat mot sb phuong an hoac dAu hiéu nhét dinh, thi diéu nay cling duoc hiéu 1a dé cap

dén nhdém ma tot hon 1a chi bao gom céac phuong an hodc dau hi¢u nay.
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Truong hop mao tr khong xac dinh hodc xac dinh dugc st dung khi dé cap dén danh tur
s6 it, thind bao gdm ca danh tir & dang 6 nhiéu, trir khi duoc quy dinh cu thé. Trong ban
mo ta nay, cac thuat ngtr "khoang" hoac "khoang chung" biéu thi mot khoang d6 chinh
xac ma ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay s& hiéu dé van dam bao
hiéu qua ky thuat cua déu hiéu dugc dé cép. Thuat ngr nay thuong chi do 1éch so véi gia

tri s& duoc chi ra la £ 10% va tot nhat 1a = 5%.
Thuat ngu “it nhat mot” bao gém truong hop dac biét cua “chinh xac 1a mot” hoac “mot”.

Céc khoang nong d6 duoc dua ra trong ban mo ta nay duoc dung dé chi tong luong cla
tAt ca cac hop chit duoc dé cap. Néi cach khac néu vi du hai hop chét chtra lwu huynh
hitu co duoc s dung, thi tong ndng d6 cua tat ca cac hop chét hitu co chta luu huynh

don le vo1 nhau sé khong nam ngoai khodng nong d6 da cho.

Trong ban mo ta cho tiét sau, cac khia canh va cac phuong én cu thé ctia sang ché duoc

thé hién.
Dung dich ma

Dung dich ma theo sang ché co thé duoc s dung dé ling phu 16p hop kim niken theo
sang ché 1én nén, cu thé 1a 1én lat ban dan hodc chip ban dan. San pham cu thé theo sang
ché duoc mé ta dudi day. Dung dich ma theo sang ché co thé duoc stir dung dé tao ra san
phim bt ky trong s6 céc san phdm nay. Cu thé, dung dich theo sdng ché c6 thé duoc su
dung dé tao ra 1ép ngan (khu vuc khuéch tan) gitta hai 1ép kim loai, vi du gitra 16p dbng
hodc 16p nhém va 1op kim loai khac, dé ngan ngua sy di chuyén cua déng vao kim loai

khac. Vi duy, kim loai khac la paladi hodc vang.

Ngudn ion niken
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Theo mot phuong an, n6ng do cua ion niken nam trong khoang 0,067 — 0,133 mol/L, tot

hon 14 ndm trong khoang 0,084 -0,116 mol/L.

Theo phuong an tiép theo, ndng do ctia ion niken nim trong khoang 4,0 — 8,0 g/L, tot hon

la nam trong khoang 5,0 — 7,0 g/L.
Nguodn ion niken c6 thé 1a mot hodc nhiéu hop chat hoa hoc ma bao gom niken va which
phan phdi ion niken, sao cho niken co6 thé dugc két hop vao 16p NiMoWP can dugc tao

ra. Theo phuong an cu thé, nguén ion niken la NiSO, x 6 H,0.

Khi ngu611 ton niken la NiSO,4 x 6 H,O, thi 116ng d6 cua NiSO, x 6 H,O ¢6 thé nam trong
khoang 17,53 — 35,05 g/L, t6t hon 1a ndm trong khoang 21,91 — 30,69 g/L.

Ngudn ion molypden

Theo mot phuong 4n, nong d¢ cua ion molypden nam trong khoang 1,05 — 4,18mmol/L,

t6t hon 1a nam trong khoang 1,58 — 3,66mmol/L.

Theo phuong an tiép theo, noéng do cua ion molypden nam trong khoang tir 0,1 — 0,4 g/L.

t6t hon 1a nam trong khoang 0,15 — 0,35 g/L.

Ngudn ion molypden co thé 1a mét hodc nhidu hop chat hoa hoc ma bao gdm molypden
va phan phdi molypden chtra cac ion sao cho molypden co thé duoc két hop vao 16p
NiMoWP cin dugc tao ra. ToOt hon I3, ngudn ion molypden la

natrimolybdat dihydrat.

Khi ngudn ion molypden 14 natrimolybdat dihydrat, ndng do cta natrimolybdat dihydrat

¢6 thé nam trong khoang 0,25 — 1,00 g/L, t5t hon 1a nam trong khoang 0,38 — 0,88 g/L.
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Nguodn ion vonfram

Theo mot phuong an, néng d6 cua ion vonfram nam trong khoang 12,1 — 109,2mmol/L,

t6t hon 1a ndm trong khoang 24,2 — 97, 1mmol/L

Theo phuong 4n tiép theo, ndng dd ctia ion vonfram nam trong khoang 2,23 —20,07 g/L,

t6t hon 1a ndm trong khoang 4,46 — 17,84 g/L.
Nguén ion vonfram c6 thé 1a mot hodc nhiéu hop chét hoa hoc ma bao gdm vonfram va
phan phdi vonfram chira céc ion sao cho vonfram ¢ thé dugc két hop vao 16p NIMoWP

can duoc tao ra. Vi du, ngudn ion vonfram la natri vonframat dihydrat.

Khi nguon ion vonfram la natri vonframat dihydrat nong d6 cua natri vonframat dihydrat

c6 thé ndm trong khoang 4,0 — 36,0 g/L, tot hon la nam trong khoang 8,0 — 32,0 g/L.

N guén 1on hypophosphit

Hypophosphit dugc st dung lam chat khu, @é khu niken, molypden va vonfram.
Tét hon 14, dung dich theo sang ché khong bao gdm hodc chira chat khir bat ky nao khac
ngoai hypophosphit. Tét hon 13, dung dich theo sang ché khong chira chat khir bat ky

chua bo, cu thé 1a khong chia dimetylamin boran (DMAB).

Theo mét phuong an, nong dé cua ion hypophosphit nam trong khoang 0,09 — 0,27

mol/L, tt hon 1a ndm trong khoang 0,11 — 0,23 mol/L.

Theo phuong an tiép theo, ndng do cua ion hypophosphit nam trong khoang 5,85 — 17,55
g/L, t6t hon 1a nam trong khoang 7,15 — 14,95 g/L.

-10-
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Ngudn ion hypophosphit co thé 1a mot hodc nhiéu hop chéat hoa hoc ma chira hypo-
phosphit va phan phéi phospho dé duoc két hop vao 16p NiMoWP can duoc tao ra.
Ngudn ion hypophosphit c6 thé 1a axit hypophosphoro hodc dung dich mubi hoa tan cua
chiing nhu natri hypophosphit, kali hypophosphit va amoni hypophosphit. Vi dy, ngudn

ion hypophosphit la natri hypophosphit.

Khi ngudn ion hypophosphit igiay natri hypophosphit, ndng do cua natri hypophosphit co
thé nam trong khoang 10,0 — 30,0 g/L, t6t hon 1a nam trong khoang 12,7 — 26,3 ¢/L.

Chat tao phirc

Cac nong do sau lién quan dén tong lugng cla tat ca cac chat tao phirc, néu nhi€u hon

mot chét tao phtc dugc sir dung.

Theo mdt phuong an, chit tao phirc c6 ndng do ctia nam trong khoang 0,095 — 0,178

mol/L, tt hon 12 ndm trong khoang 0,109 - 0,164 mol/L.

Chat tao phtic c6 thé 1a axit carboxylic. Axit carboxylic hitu ich bao gdm axit mono-, di-,
tri- va tetra-carboxylic. Axit carboxylic co thé duoc thé bang cac gbc thé khic nhau nhu
hydroxy hodc cac nhém amin va cac axit co thé duoc dua vao dung dich ma du6i dang

cac muoi natri, kali hodc amoni cta chung.

Vi du vé axit carboxylic ma hitu ich lam chat tao phirc trong dung dich theo sang ché bao
gdm: axit monocarboxylic nhu axetic axit, axit hydroxyaxetic (axit glycolic), axit ami-
noaxetic (glyxin), axit 2-amino propanoic, (alanin); axit 2-hydroxy propanoic (axit lac-
tic); diaxit carboxylic nhu axit sucxinic, axit amin sucxinic (axit aspartic), axit hydroxy
sucxinic (axit malic), axit propandioic (axit malonic), axit tartric; axit tricarboxylic nhu

axit 2-hydroxy-1,2,3 propan tricarboxylic (axit xitric); va axit tetracarboxylic nhu axit

-11-
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etylen diamin tetra axetic (EDTA). Theo mot phuong an, hdn hop cua 2 hodc nhidu chat

tao phirc/chelat hoa néu trén dugc su dung trong dung dich theo sang ché.

Vu thé, chat tao phttc c6 thé dugc chon tr nhom bao gom axit Xitric, axit isoxitric,

EDTA, EDTMP, HDEP va Pyrophosphat.

Chét tao phurc ¢ thé 1a chét tao phuc thich hop dbi véi do pH kiém.

Theo phuong an cu thé, chét tao phuc la axit xitric.

Khi chét tao phirc 1a axit xitric, néng do cta axit xitric c6 thé nam trong khoang 18,4 —
34,4 g/L (hodc 20,1 — 37,6 g/L trong truong hop axit xitric monohydrat), tdt hon 1a nam
trong khoang 21,1 — 31,5 g/L (hodc 23,1 — 34,6 g/L trong truong hop axit xitric

monohydrat).

Hop chét hitu co chira Ivu huynh

Hop chat hitu co chua luu huynh, t5t hon 1a hop chét chira luu huynh c6 hoé tri hai, dugc
st dung lam chat lam 6n dinh d6i v6i dung dich ma. Chat lam 6n dinh lam anh hudng
dén viéc khong ma hoac it ma xay ra ¢ cac vung cua nén noi khong mudn ma, vi du dén
su thu dong cua nén ban dan noi khong c6 mdt vung ho nao dugc tao ra. Ngoai ra, ¢o theé
lam tdng do 6n dinh cua dung dich ma dé khu vuc khong cho dung dich nay khong bi tu

t6 hop.

Céac nong d6 sau lién quan dén tong lugng cla tat ca hop chat chira luu huynh, néu nhiéu

hon mot hop chat chtra luu huynh duoc su dung.

Theo mdt phuong an, hop chit hitu co chtra luu huynh dugc chon tir nhém bao gom axit

N,N-dimetyl-dithiocarbamyl propyl sulfonic, axit 3-mercaptopropan sulfonic, axit 3,3-

-12-
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dithiobis- 1-propan sulfonic, axit 3-(2-Benzthiazolylmercapto)propan sulfonic, axit 3-

[(Etoxy-thioxometyl)thio]-1-propan sulfonic, 3-S-isothiuronipropan sulfonat, natri die-
tyldithiocarbamat, axit thiodiaxetic, axit dithiodiaxetic, thiodiaxit glycolic, dithiodiaxit
glycolic, thiosulfat, thioure, thioxyanat, Xystein (néu axit amin nay trong dung dich ma

khong phai la xystein) hodc xystin.

Nbng do cua hop chét hitu co chira luu huynh ndm trong khoang 0,38 — 38,00 pmol/L, tbt
hon 14 nam trong khoang 1,9 — 19,0 umol/L. Céc thtr nghiém da cho thiy rang céc
khoang da cho nam trong pham vi cua sang ché 1a lam viéc t6t nhat. Hop chét hitu co
chira luu huynh ¢6 ndng d6 cao hon va cao hon nhidu thi hoat dong khong tot va dan dén

cac két qua khong mong muon.

Theo phuong 4n tiép theo, hop chat hitu co chta luu huynh bao gdm it nhat mot luu
huynh nguyén tir ¢c6 mot hoac nhiéu déi dién ti tu do, nhu trong nhém sulfua. Theo
phuong an cu thé hon, né)ng dd cua cac nguyén tr luu huynh ¢é mot hodc nhiéu doi dién
t tu do ndm trong khoang 0,38 — 38,00 pmol/L, tot hon 1a ndm trong khoang 1,9 — 19,0
umol/L.

Theo phuong 4n cu thé hon nita, hgp chat hitu co chira luu huynh 1a axit N,N-dimetyl-
dithiocarbamy! propyl sulfonic va nong do nam trong khoang 0,1 — 10,0 mg/L, tét hon la
nim trong khoang 0,5 — 5,0 mg/L.

AXit amin

Céac nong do sau lién quan dén tong lugng cua tat ca cac axit amin, néu nhiéu hon mot

axit amin dugc st dung.

Axit amin duoc st dung 1am chét phu gia lam gidm tGng sudt. Diéu nay co6 nghia la tng

sudt kéo trong 16p ma duoc giam.
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Theo mot phuong an, axit amin la axit amin khong chtra luvu huynh. Tot hon 1a axit amin
duoc chon tir nhém bao gom glyxin va axit amin c6 mach bén 1a hydrat cacbon khong

duoc thé.

Theo mot phuong an cu thé, axit amin dugc chon tir nhém bao gom glyxin, alanin, valin,

loxin hoac isoloxin.

Theo mdt phuong 4n, ndng do cua axit amin nam trong khoang 0,67 — 40,13mmol/L, t6t

hon 14 nam trong khoang 5,36 — 26,75mmol/L.

Theo phuong an cu thé hon, axit amin 1a glyxin va c6 ndng do nim trong khoang 0,05 —

3,00 g/L, t6t hon 1a nam trong khoang 0,4 — 2,0 g/L.

Tv 1€ gira axit amin va hop chét hitu co chtra luu huynh

Céc ty 18 sau lién quan dén tong cua tit ca hop chat chtra Iuu huynh va tng tat ca cac axit

amin, néu nhiéu hon mat trong so chung dugc su dung.

Theo mot phuong an, ty 1€ mol gitra axit amin va hop chét hiru co chtra luu huynh, tdt
hon 1a ty 1€ gitra axit amin va cac nguyén ti luu huynh c6 mot hodc nhiéu d6i dién tir tu
do, ndm trong khoang 282 : 1 - 14,079 : 1, t6t hon nira 1a trong ty 1€ duoc uu tién nay,
nong do6 cua it nhat mot hop chét hiru co chira luu huynh nam trong khoang 1,9 - 19,00

umol/L va n611g do cua it nhit mét axit amin nam trong khoang tir 5,36 — 26,75mmol/L.
Theo phuong an cu thé, axit amin 1a glyxin va hop chat hitu co chtra luu huynh 1a axit

N,N-dimetyl-dithiocarbamy! propyl sulfonic va ty 1¢ mol gitta glyxin va N,N-dimetyl-
dithiocarbamyl propyl sulfonic axit nam trong khoang 2.000 : 1 —5.000 : 1.
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Thanh phan tiy v cia dung dich

Dé lam thanh phan tiép theo, dung dich nay c6 thé chtra axit, nhu axit sulphuric.
Dé lam thanh phén tiép theo, dung dich nay c6 thé chtra bazo, nhw natri hydroxit.

Dung dich nay c6 thé chta mot hodc nhicéu chat lam on dinh, vi du ngudn ion Pb, ion Sn,
ion Sb. ion Zn, ion Cd va/hodc cac ion Bi. Cac chat lam 6n dinh nay ngan ngura qua trinh

tu phan huy tw phat cia dung dich ma niken khong dung dién tu xtc tac.

Ngudn ion Pb, ion Sn, ion Sb, ion Zn, ion Cd va/hodc ion Bi c6 thé la mot hodc nhiéu hop
chat hoa hoc ma bao gom mdt hodc nhiéu trong so cac ion nay, va phan phoi ion Pb, ion
Sn, ion Sb, ion Zn, ion Cd va/hoac ion Bi. Cac ion nay co thé dugc dua vao mot cach

thuan lo1 ¢ dang cac mudi tan va tuong thich nhu axetat, v.v...

Theo mot phuong an, n6ng dd cua Ion Pb, ion Sn, ion Sb va/hoac ion Bi nam trong
khoang 0,49 — 49,0 umol/L, t6t hon 1a ndm trong khoang 2,45 — 24,50 pmol/L. Néng do

nay lién quan dén tong cua tat ca cac ion Pb, ion Sn, ion Sb va/hodc ion Bi.

Theo phuong an tiép theo, ndng dé cta Ion Pb ion Sn, ion Sb va/hodc ion Bi nim trong
khoang 0.1 — 10,0 mg/L, tot hon la nam trong khoang 0,5 — 5,0 mg/L. Nong do nay lién

quan dén tong cua tat ca cac ion Pb, ion Sn, ion Sb va/hodc ion Bi.

Theo phuong 4n cu thé, ngudn cta céac ion chi la chi nitrat va nong do cua chi nitrat nam

trong khoang 0,16 — 16,00 mg/L, tét hon la nam trong khoang 0,8 — 8,00 mg/L.
Céc chat khéc co thé dugc bao g61n trong dung dich ma niken nhu céac chét dém, chat

tham uwdt, chat xuc tién, chat trc ché, chat lam sang, v.v.. Cac chat nay la da biet trong

linh vuc ky thuat nay.
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Cac tinh chét khac cta dung dich

D6 pH cua dung dich ¢6 thé nam trong khoang 7 — 11, t6t hon 1a ndm trong khoang 8 —

10.

Phuong phap theo sang ché

Trong phuong phéap theo sang ché, dung dich bat ky theo sang ché duoc mé ta trong ban

mo ta nav déu co the duoc su dung.

Cu thé 1a, nén 1a chip ban dén hodc lat ban dan. Nén nay dugc chuyén thanh san pham
theo sang ché bang cach ma 16p hop kim niken trén nén nay. Do do6, nén va san pham
theo sang ché duoc phan biét boi 16p hop kim niken theo sang ché. Lat hoac chip co thé
la nén trong phuong phap nay va ciing 1a san pham theo sing ché, trong d6 ca hai loai
nay déu duoc phan biét boi 16p hop kim niken. Néi cach khéc, 14t hodc chip van duoc goi
la 14t hoac chip, ngay ca khi 16p hop kim niken theo sang ché hoac 16p kim loai tiép theo

bat ky duoc bd sung.

Phuong phép theo sang ché co thé duogc sir dung dé lang phu 16p niken trén kim loai
khac, tét hon 1a trén dong hoic nhom. Theo phuong an cu thé, nén bao gom lép dong
hoac 16p nhoém, trong d6 16p hop kim niken dugc ma lén 1op ddng hoac trén 16p nhom.
Lép déng hodc 16p nhém co thé kéo dai trén toan bd bé mat hoic mot phﬁn bé mit cua

nén.

Theo phuong 4n cu thé, nén nay la lat ban dan hodc chip, 14t hodc chip bao gdm 16p dong

hoac 16p nhom.
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Theo mét phuong 4n, phuong phap nay con bao gom: buéc ma 16p paladi trén 16p hop
kim niken. Lép paladi co thé duoc ma dé thu duoc bé mit co thé lién két (c6 thé han

duoc).

Theo phuong an tiép theo, phuong phap nay con bao goém: budc ma 16p vang trén 16p

paladi hodc niken.

Phuong phép co thé lién quan dén cai goi 1a "ma phun kim loai dué1 va cham" (UBM).
UBM duoc phat trién theo nhu cau gén day vé viéc thu nho lat, tinh toan ven cua tin hiéu

dién va do tin cdy cua chéng kim loai.
Noi chung, quy trinh UBM c¢6 thé duoc chia thanh bon phan khac nhau:

Phan tht nhit bao gdm bao gdm viée xit 1y so bd va bao gom viéc chuin bi bé mat cua
16p ddng hodc nhém néu trén, vi du bé mit clia cac miéng dém Al/hop kim Al va Cu. Bé
xu ly so by cac ion Al kém khéac nhau co san, vi du Xenolyte™ cleaner ACA™,
Xenolyte Etch MA™, Xenolyte CFA™ hoac Xenolyte CF™ (tat ca san cé tir Atotech
Deutschland GmbH) ma dap ung tiéu chuan cong nghiép vé cac hoa chat khong chira

Xyanua.
Phan tht hai trong quy trinh UBM lién quan dén viéc ma niken khong dung dién.

Tét hon 14, viéc ma khong dung dién dbi véi 16p hop kim niken cé thé duogc thyuc hién &
nhiét do T = 40-90°C, tot hon nira 14 ¢ nhiét do 75-87°C. Nhiét do nay la nhiét do cua

dung dich theo séng ché.
Thoi gian tiép xtc cua dung dich theo séang ché v6i nén dang dugc ma phu thude vao do

day mong muon cua hop kim niken. Thong thuong, thoi gian tiép xtic ¢6 thé ndm trong

khoang tir 1 dén 30 phut.
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Trong phuong phap theo sang ché, dé ma 16p hop kim niken trén nén, t6t hon 1 nén nay

duoc ngam trong dung dich theo sang ché.

Trong qué trinh ldng phu hop kim niken, viéc khuiy nhe cé thé duoc sir dung, va viéc
khudy nay c6 thé 1a khudy nhe bang khong khi, khuay co hoc, tudn hoan trong bé bang
cach bom, quay vong ma thung, v.v... Dung dich theo sang ché ciing ¢6 thé dugc xu 1y
dinh ky hoac lién tuc loc dé giam muc do nhiém tap & d6. Theo mot ) phuong an, viéc
bé sung céc thanh phan cia dung dich ciing ¢ thé duoc thuc hién, trén co s¢ dinh ky
hoac lién tuc dé duy tri néng do cua cac thanh phén, va cu thé, 11611g dd cua ion niken va

ion hypophOSphit, ciing nhu d¢ pH trong gidi han mong mudn.

Bude thir ba cta quy trinh UBM bao gém viéc ma tir dung dich ma paladi khong dung

dién.

Dung dich ma paladi khong dung dién duoc mo ta vi du trong USS5882736A. Pé ma Pd ¢
nhiét d6 thép hon, budc hoat héa 16p hop kim niken c6 thé tuy ¥ duge tién hanh trude

budc ma Pd khong dung dién.

Cac thong sé vé dung dich ma Pd khong dung dién ma hitu ich 1 nhu sau:

Do pH: dugc uu tién nam trong khoang tir 5 dén 6,5, duoc uu tién hon nam trong khodng
tr 5,6 dén 6,0

nhiét do dung dich: dugc uu tién nam trong khoang tir 70 dén 90 °C, duoc uu tién hon
nam trong khoang tir 82 dén 87 °C

Thoi gian ngdm: duoc uu tién nam trong khoang tir 3 dén 20 phit, duoc wu tién hon nam
trong khoang tir 5 dén 10 phut

Chét lam 6n dinh bd sung: dugc uu tién nam trong khoang tur 10 dén 500 mg/L, dugc uu

tién hon nam trong khoang tir 100 dén 300 mg/L.
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Néu budc hoat hoa duoc tién hanh truée budc ma Pd khong dung dién, thi nhiét do dung
dich ma Pd co6 thé thép khoang 40 °C (va tdi da khoang 95 °C). Viéc hoat hoa nhu vay co
thé dat duoc, vi du béng chét hoat hoa Pd sinh ion ma thuong 1a c6 tinh axit, chira 11gu6n
Pd>" nhu PdCl, hodc PASO, va ling phu 16p hat Pd nguyén t6 trén 16p hop kim Ni. Céc
chit hoat héa nhu vay 1a da biét rd d6i v6i nguoi c6 hiéu biét trung binh va c6 béan trén
thi trudng dudi dang dung dich dudi nhan hiéu Xenolyte Activator ACU1"(san pham
cua Atotech Deutschland GmbH). Chat duoc goi la chét hoat héa axit dang keo, trong d6

cac cum Pd dugc bao quanh bai Sn, cling dugce biét kha ro va cling c¢6 thé duogc su dung.

Chét 1am 6n dinh b6 sung trong dung dich ma paladi khong dung dién da biét trong linh
vuc ky thuat nay nhu dugc mo ta trong EP 0 698 130 c6 thé duoc st dung dé lang phu
paladi ma khéng can qué trinh hoat hoa bo sung bat ky trén 16p hop kim niken theo sang
ché. Hon nita, cac chéat lam én dinh nhu vy cho phép qué trinh ling phi khong dung
dién paladi & nhiét do nam trong khoang tur 70°C dén 90°C diéu nay dan dén viéc g
sudt bén trong cta 16p paladi da dwoc lang phu bi giam. C4c dung dich ma paladi khong
dung dién da biét cho théy tuoi tho ngén néu dung dich ma c6 nhiét do cao dén muc
khong thé chdp nhan duogc trong cdc tmg dung cong nghiép. Cac chit 1am 6n dinh bo
sung dugc chon tr nhdm bao gom sulfimit, polyphenylsulfua, pyrimidin, rugu da chtc va
cac chat tao phtrc vo co nhu rhodanide. Sulfimit duogc uu tién la saccarin, pyrimidin duoc
uu tién 1a nicotin amit, axit pyrimidin-3-suphonic, axit nicotinic, 2-hydroxy pyridin va
nicotin. Cac loai rwou da chic dugc uwu tién la cac copolyme polyetylenglycol,

polypropylenglycol, polyetylenglycol-polypropylenglycol va cac dan xuét caa ching.

Cubi cung, 16p vang tiy ¥ co thé dugc ma trén chong hop kim Ni/Pd. Nham muc dich
ndy, cac chat dién phan ma vang khong dung dién da biét trong linh vuc k¥ thuét nay c6
thé dugc str dung. Do day cta 16p vang tuy ¥ nam trén 16p paladi bang 0,01 dén 0,5 pm,
t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,05 dén 0,3 um. Tt nhat, 16p vang tity ¥ duoc lang phu

bang quy trinh nhiing. Dung dich ma thich hop dé ma vang khong dung dién 1a c6 ban
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trén thi truong dudi nhan hiéu Aurotech SFplus™(T = 80 - 90 °C; pH = 4,5 - 6,0; Thot
gian ngdm = 7 - 15 phut; 0,5 - 2 g/ Au (dudi dang K[Au(CN)2])

Néu lat duoc phu Al duoc sir dung trong sing ché 1am nén ban dau, tét hon 1a quy trinh

nay bao gom budc lam sach, khac an mon, ma kém (nhu bude xtr 1y so bd), tiep theo la

ma hop kim niken, tuy y hoat hoa 16p hop kim niken, ma paladi va, tuy ¥, ma vang.
Neéu cac {at dugc phu Cu duge su dung lam nén ban dau, tot hon la budce xu 1y so bo tuy
Y bao gom budc lam sach, tuy vy khac an mon, va hoat hoa Pd, tuy y sau do lai la cac

budc ma niken, tuy ¥ hoat hoa 16p hop kim niken, ma paladi va, tuy ¥, ma vang.

L&p hop kim niken va cic san pham khac theo sang ché

Lép hop kim niken theo sang ché c6 thé ¢6 duoc hodc thu duoc tir dung dich ma niken
khdéng dung dién nhu néu trén, khi dung dich nay duoc sir dung dé ma 16p nhu vay, hodac

bang phuong phap nhu néu trén.

Lép hop kim niken ¢6 thé duge st dung lam 16p ngan giita hai 16p kim loai, vi dy gifia
16p dong va 16p kim loai khac, dé ngan ngura su di chuyén cua dong vao kim loai khic.

Vi duy, kim loai khac la paladi hodc vang.

Theo mot phuong an, 16p hop kim niken ¢6 ing suat chuan nam trong khoang tur -40 dén
+120 N/mm®, tt hon 1a ndm trong khoang tir -20 dén +40 N/mm’. Ung suét chuan véi
cac tr ) duong con duoc goi 1a ung suét kéo. Ung suét chuén véi tri sb am con duoc goi
la ung suét nén. Ung suét chuan duge do bang phuong phap dai ubn cong: Lang phu trén
cac dai Cu chiu tng suét (Hop kim Déng-Sét PN: 1194) véi viée xac dinh Ung suit sau

d6 bang cach sir dung thiét bi phan tich img suat lang phti (A STM Standard B975).
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Theo mot phuong an, 16p hop kim niken theo sang ché c6 do day ndm trong khoang 0,1 —

5 um, tot hon la nam trong khoang 0,5 — 3 pm.
San pham theo sang ché co thé co duoc hodc thu dugc bang phuong phap theo sang ché.

Theo mdt phuong 4n, san pham theo sang ché bao gdm 16p dong hodc 16p nhom, va Lop

hop kim niken dugc lang phu trén 16p dong hodc trén 16p nhom.

San phéam theo sang ché ¢ thé bao gdm sau cac 16p:
16p ddng hodc 16p nhom / 16p hop kim niken (theo sang ché)
trong d6 tét hon 14 16p hop kim niken theo sang ché 1a 16p ngoai cung, tic 14 bao g6m bé

mat tu do c¢é thé tiép can duoc.

Dau /" co nghia la cac 16p lién ké v dau nay tiép xtc voi voi nhau, tire 1a cac 1op lan

can.

San pham theo sang ché c6 thé con bao gdm 16p paladi, trong do 16p paladi dugc ling
phu trén 16p hgp kim niken. Do do, san pham c6 thé bao gdbm chong céac 16p sau, theo thi
U sau:

16p déng hodc 16p nhom / 16p hop kim niken (theo séang ché)/ 16p paladi

trong dé tot hon 16p paladi 1a 16p ngoai cung, tirc 1a bao gdm bé mit tw do, ¢6 thé tiép can
duoc. Két ndi han co thé dugc tao ra thong qua 16p paladi véi cac co cau khac, nhu véi

vat mang mach hodc bang mach in.

Lép hop kim niken co thé duoc str dung lam 16p ngin gitra 1op dong va 16p paladi, dé

ngan ngua sy di chuyén cua dong vao paladi.
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San phéam theo sang ché c6 thé con bao gém 16p vang, trong d6 16p vang dugce ling phu
truc tiép trén 16p niken hodc trén 16p paladi. Do do, san phim theo sang ché c¢6 thé bao
gdm chong cac 16p sau:

16p dong hodc 16p nhém / 16p hop kim niken (theo sang ché)/ 16p vang

hodc 16p ddng hodc 16p nhom / 16p hop kim niken (theo sang ché)/ 16p paladi/ 16p vang
trong do tot hon 1a 16p vang 1a 16p ngoai cing, tirc 1a bao gdm bé mit tu do, 6 thé tiép
can duoc. Két ndi han co6 thé duoc tao ra thong qua 16p vang véi cac co céu khac, nhu voi

vat mang mach hodc bang mach in.

Céc 16p néu trén co thé kéo dai trén toan bo bé mat hodc mot phé”ln cua bé mat. Vi du, 16p
6611g 6 thé kéo dai trén mot phén cua bé mat hoac toan bd bé mat ctua nén hodc san
phém. Lép hop kim niken c6 thé kéo dai trén mot phén clia bé mat hodc toan bd bé mat
cua dong 16p. Lop paladi c6 thé kéo dai trén mot phan cua bé mat hodc toan bo bé mat
cua lop hop kim niken. Lop vang co thé kéo dai trén mot phan cua bé mat hodc toan b

bé mat cuia 16p paladi.

San pham theo sang ché c6 thé con bao gom mang ludi cua bong han, con duoc goi la
mang ludi bong. Tot hon 13, bong han nam trén bé mat cua 16p paladi néu trén hodc trén
bé mat cua 16p vang néu trén.

M6 ta van tat hinh vé

Fig.1 1a hinh v€& thé hién san pham theo sang ché.

Vi du thuc hién sang ché

Céac phuong phap do

Do Ung suat:
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Ung suit chuan duoc do bang phuong phap dai ubn cong: Lang phi trén cac dai Cu chiu
ung suat (Hop kim Dong-Sét PN: 1194) vé6i viée xac dinh mg suat sau d6 bang cach st

dung thiét bi phan tich ing suit ling phi (A STM Standard B975).

D6 bén chdng giy

Thu nghiém d6 16m dugc thuc hién béng hé théng do Fischerscope H100C su dung thiét
bi kiém tra do cing Vickers. Lop niken cin duoc thir nghiém duge @ dén nhiét do 400°C
trong thoi gian 10 phut (khéng bao gdm qué trinh lam néng va lam nguoi). Sau do, dau
kim cuong Vickers (miu vét dugc st dung dé xac dinh do cting Vickers) dugc ép vao 16p
v6i tai trong toi da IN, thoi gian giit 1a 4 gidy va toc do nap tai/dd tai la dF/dt = +/-0,5

N/s. Céc vét 16m sau d6 duoc kiém tra bang kinh hién vi quang hoc.

Vi du 1: Thanh phin ctua dung dich ma theo sdng ché

Céac thanh phan sau dugc tron trong nude

Chirc ning kj | Nong dd Nong dd
Hop chat thuat (g/L) (mol/L)
NiSO4 x 6 H,O Nguon Ni 28,00 011
Tuong ung voi Ni 6,4 ’
(Natri) hypophosphit x H,O Chat khu 18,2 0,16
Axit xitric x H,O (C¢HgO7 x
H,0) Chét tao phic | 28,8 0,14 -
Natri molypdat x 2 H,O Nguon Mo 0,4
Tuong L'm}épvé‘i Mo 0,16 1,66mmol/L
Natri vogfram,a't x 2 H,O Nguon W 20,00 60,5mmol/L
Tuong Uing voi W 11,15
Axit sulphuric hoac natri Chat diéu chinh
hydroxit do pH Véi luong dé thu duogc d6 pH = 9,0
Chi nitr’at - Chat lam 6n dinh | 1,6 mg/L 4,9 umol/L
Tuong tng véi Pb 1,00 mg/L
Hop chat chua luu huynh - Chat lam 6n dinh
Cystine hitu co 1,0 mg/L 3,8 pmol/L
Chat phu gia lam
Axit amin (Glyxin/Alanin) giam Ung suét 1,0 g/L 13,3mmol/L
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Vi du 2: Thanh phén cta 16p

Vi du 2 cho thiy cac thanh phan cua céc 16p tir sau 16p ling pht khac nhau bang cach su

dung dung dich trong Vi du 1. Thot gian ma la 10 phut d6i véi mdi 16p lang phu.

Ni Mo W P
[% khéi | [% khéi | [% khdi | [% khdi
lwgng| lugng] lwgng] lugng]|
1 89,71 4,94 1,79 2,60
2 89,96 5,12 1,86 2,37
3 90,67 5,59 1,08 1,82
4 89,38 6,98 1,19 2,18
5 91,36 5,29 0,56 1,65
6 89,13 6,33 1,34 2,43
% kho1 lugng trung 90,04 5,71 1,30 2,18
binh
% khoi luong toi 89,13 4,94 0,56 1,65
thiéu
% khoi lugng toi da 91,36 6,98 1,86 2,43
Y% at 92,7 3,6 0,4 4,2
(phan tram nguyén
tr) trung binh
% at t01 thicu 91,7 3,1 0,2 3.2
% at to1 da 94,0 4,5 0,6 4,7

Vi du 3: B6 sung chit khit trén co s& bo

Vi du 3 dé cap dén cac vi du so sanh bang cach sir dung tit ca hop chét cua dung dich
theo sang ché nhung trong do chat khtr hypophosphit dwgc tron véi nhau véi luong

DMAB (dimetylamin bo) tang.

Dung dich ma sau duoc su dung trong Vi du 3: 2L dung dich tor Vi du 1, khuéy & toe do
250 vong/phut 88°C. Thoi gian ma dugc giam déan dé thu duoc do day Ni tuong duong.
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Vi du 2a 1a vi du theo sang ché. Luong DMAB ngay cang ting dugc bd sung vao dung

dich ma néu trén, lam chat khu tiép theo (2c-e).

MAau | DMAB| Thoi | Do day Saisd | Hang sb cia vatliéu | Ung suit
gian 16p Ni
ma
[g/L] | [phat] | [um] U [-/+-] | K Tens.[- | K Comp.[- | [N/mm?]
] ]
2a 0,0 10,00 1,385 4,0 0,2757 0,2416 46,5
2c 1,0 3,50 1,282 20,0 0,2757 0,2416 251,0
2d 2,0 2,50 1,113 21,0 0,2757 0,2416 303,5
e 3,0 2,50 1,055 21,0 0,2757 0,2416 320,3

Thtr nghiém da cho thiy ring ngay ca khi két hop, va ndng do cua axit N,N-dimetyl-
dithiocarbamyl propyl sulfonic va glyxin trong dung dich theo sang ché duoc sir dung két
hop v&i DMAB, diéu nay sé khong dan dén vide lam giam tng sudt, trai v6i sang ché.

Viéc bo sung chat khu trén co s bo 1am giam manh cac déc tinh img suat cua I6p nay.

Vi du 4: Thay doi luong axit amin duoc st dung

Vi du 4 lién quan dén cic vi du str dung dung dich theo séng ché véi cac luong axit amin

alanin khac nhau.

Dung dich ma sau dugc st dung: dung dich tir Vidu 1, khuéy & toc do 250 vong/phit

88°C nhung voi hon hop chat phu gia sau:

bo day Sai 0 Hing s6 ciia vat rng
16p liéu suat
Mau Alanin Natri Ni [pm] U [-/+-] K K [N/m
[g/L] Pietyldithiocarba Tens.[-] | Comp.| m?]
mat [mg/L] -]
3a 0,0 0,0 1,804 13,5 0,2757 | 0,2416 | 1204 )l
3b 0,0 2,0 1,758 14,5 0,2757 | 02416 | 132,7
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3¢ 0,5 2,0 1,834 6,0 02757 | 02416 | 52,6
3d 1,0 2.0 1,620 0,7 0,2757 | 02416 | 7.0

3e 1,5 2,0 1,576 0,3 02757 | 02416 | -2,7
3f 25 2,0 1,456 1.5 02757 | 02416 | -14,5
3g 25 40 1,487 1,7 0,2757 | 02416 | -16,1

Thoi gian ma la 8 phut trong tat ca cac thu nghi¢ém. Céac thu nghiém nay cho thay rang
viéc tang luong alanin lam cai thién (lam giam) Gng suat, va cho phép co6 thé dat dugc
ving Ung suat nén (tri s6 &m) ma c6 thé co6 o1 vi khi 16p nay duoc lam nong, ung suat

tang 1én va co thé dan dén gi4 tri bang 0 hodc gin bang 0.

Vi du 5: Thay ddi lwvong hop chit chtra luu huynh va luong axit amin glyxin

Dung dich tr Vi du 1, khuéy & toe dd 250 vong/phut 88°C, do pH = 9,5, thoi gian ma 10

phut nhung vé1 hén hop chat phu gia sau:

5.1  Két hop N,N-dimetyi-dithiocarbamyl propyl sulfonic axit va glyxin

Axit N,N- Glyxin P day Ni Ungsuat U+ | Ung suit
dimetyl- (g/L) (um) (+ kéo; - nén) (N/mm?)
dithiocarbamyl
propyl
sulfonic
(mg/L)
0 0,5 3,9 10 492
2,5 0 3,5 20 109.4
2,5 0,5 33 -1,5 -7,4

Hai thu nghiém dau tién 1a cac vi du so sanh, dung dich ma ¢ day chi bao gom mot trong

s6 axit N,N-dimetyl-dithiocarbamyl propyl sulfonic hodc glyxin.

D3 thiy rang viéc két hop hai chét nay lam cai thién cac dic tinh ing suit ctia 16p theo

cach hiép dong.

5.2 Hon hop chita xystin va glyxin
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Xystin | Glyxin bo day Ni Ung suat U + Ung
(mg/L) | (g/L) (pm) (+ kéo; -nén) | suit
(N/mmz)

3 0 3,3 20 116
3 0,1 3,5 16,5 90
3 0,2 3,5 11,5 63
3 0,3 3,5 7,5 41
3 0,4 3,5 4.5 24
3 0,5 3,5 2,0 11
3 0,6 3,1 -0,5 -3
3 0,7 3,1 -1 -5
3 0,8 3,1 -0,5 -3
3 0,9 3,0 -0,5 -3
3 1,0 3,0 -1,5 -8
4 0,5 3,4 -0,5 -2
5 0,5 0,9 0 0
6 0,0 3,0 21 133
6 0,1 3,6 17,5 94
6 0,2 3,5 12 66
6 0,3 3,5 5,5 30
6 0,4 2,7 0 0
6 0,5 0,7 -0,5 -12

Hai th nghiém khong c6 glyxin la cac vi du so sanh.

D thay rang khi tang luong glyxin véi cac luon xystin khac nhau, lam cai thién cac dac

tinh Gng sudt cua 16p nay theo cach hiép dong.

Vi du 6: Do bén chdng gy

Tét ca cac mau duoc u & nhiét d6 400°C trong thoi gian 10 phut.
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Vi du

Vi du

Vidu | Vidud4 | Vidu5
S0
sanh

3

Vidu6

Vidu7

Vidu 8

Vidu9

bo day
(um]

1,82 | 1,90 1,80

1,50

1,83

1,86

1,76

Ham
luong P
[% khoi

luong]

4,85 2.60 3,66

1,65

2,85

1,43

1,18

Ham
luong
Ni

[% khbi

luong]

91,90

88,53 | 89,71 88,70

91,36

91,75

88,82

Ham
luong
W

[% khoi

luong]

1,15 1,79 1,15

0,85

0,68

0,18

Ham
luong
Mo

[% khoi

luong]

4,27 4,94 5,66

5,29

3,89

8,17

6,33

Thoéng
s6 dung

dich ma

84°C,
pH
4.6

84°C,
pH
7,3

88°C, | 88°C, | 88°C,
dopH | pHS8,5 | pHS,S
8,5

88°C,
pH .5

88°C,
pH 8,2

88°C,
pH 8.8

88°C,
pH 8,2

Cac vet

Co

Co

Co Khéng | Khong

Khoéng

Khoéng

Khéng

Khoéng
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nut nhung
trong nhé
thu hon
nghiém trong
d6 bén Vidu
chdng SO
gay sanh 1
va 2 |

Thu nghiém dd bén chdng giy dugc thuc hién nhu duoc mo ta trong cac phuong phap
néu trén. Cac 16p theo sang ché cho thay la ciing hon dang ké va khong bi nut sau khi tao

16m.

Trong cac vi du so sanh 1 va 2, Mo va W khong c6 mat, trong d6 mau thtr nghiém trong
Vi du 1 1a 16p NiP hai thanh phan theo tiéu chun chung v6i ham luong P trung binh
khoang 8.2 % khéi lwong. Lép nay bi nit sau khi bi 1dm. Vi du 2 ciing 1a 16p NiP hai
thanh phan va tham chi cho thay ciing mot ham lugng P nhu 16p theo sang ché nhung

nguoc lai né lai c6 cac vét nut sau khi b1 1om.

Vi du so sanh 3 la vi du so sdanh vi ham lugng P cao hon so voi theo sang ché.

Vi du 5 1a vi du véi lvong phospho twong dbi cao, nhung nam trong khoang theo sang

ché.

Vi du 6 1a vi du véi phospho nhé hon so véi theo sang ché véi su c6 mat ctia vonfram voi

luong tuong dbi thap.

Vidu 7 1a vi du v6i ham lugng P & muc trung binh so véi theo sdng ché ma cling ¢6 mat

ca vonfram va molypden v6i cac ham luong thap.
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Fig.1 cho thay (khong dung véi ty 1&) san pham dién tir 1 theo séng ché, bao gom 16p hop
kim niken 5. L6p hop kim niken 5 duoc tao ra bang cach tiép xic nén 2, bao gém lat 3 va

16p déng 4, v6i dung dich ma theo sang ché.

Khi cho 16p dong 4 cua nén 2 tiép xtc voi dung dich ma theo séng ché, 16p hop kim
niken 5 duoc ma 1én 16p dong 4. O bude tiép theo, 16p paladi 6 tuy y dugc ma 1én 16p
hop kim niken 5.

Trong chdng céc 16p duoc thé hién, 16p hop kim niken 5 dung lam 16p ngan gitta 16p

ddng 4 va 16p paladi 6.

Lop vang 7 tuy ¥ dugc ma trén 16p paladi 6 va bi han 8 dugc dat trén 16p vang 7 la mot
phin cua mang luGi bong. Chi mot phan cia lat 3 dwoc thé hién ¢ day. Lat 3 bao gom
mdt s6 chong cac 16p 4,5.6,7 & céc vi tri khac nhau, moi chdng cac 16p nay bao gém bi
han 8). Lat co thé bao g6m cac khu vuc riéng 1¢ cua bé mat cua lat ("cac miéng dém") va
moi khu vuc nay cé thé bao g51n chéng cac 16p 4,5,6,7 nhu duoc thé hién & day trong

mot vi du.
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YEU CAU BAO HO

Dung dich ma niken khong dung dién, bao gom:

- nguf”)n ion niken,

- ngudn ion molypden,

- ngudn ion vonfram,

- ngudn ion hypophosphit

- it nhét mot chét tao phtrc,

trong d6 dung dich nay khong bao gbm bat ky chit khir chtta bo nao, khdc biét &

ché, dung dich nay con bao 26m

- it nhit mot hop chat hitu co chira Iuu huynh véi ndéng d6 nam trong khoang 0,38
—38,00 umol/L, va

- it nhit mot axit amin véi néng do nam trong khoang 0,67 —40,13mmol/L.

Dung dich ma theo diém 1, trong d6 ty 1é mol gitra axit amin va hgp chét hiru co

chtra Ivu huynh nam trong khoang tir 282 : 1 dén 14,079 : 1.

Dung dich ma theo diém bat ky trong sb cac didm néu trén, trong d6 nong do cua

ion hypophosphit nim trong khoang 0,09 — 0,27 mol/L.

Dung dich ma theo diém bat ky trong sb cac didm néu trén, trong d6 nong do cuia

ion niken nam trong khoang 0,067 — 0,133 mol/L.

Dung dich ma theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 ndng do ciia

jon molypden nim trong khoang 1,05 — 4,18mmol/L.

Dung dich ma theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, trong d6 ndng do cua

ion vonfram nim trong khoang 12,1 — 109,2mmol/L.
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Dung dich ma theo diém bét ky trong sb cic diém néu trén, trong d6 axit amin 1a
axit amin khong chtra luu huynh, t6t hon 14 axit amin dugc chon tir nhém bao gdm

glyxin, alanin, valin, loxin va isoloxin.

Dung dich ma theo diém bat ky trong sé cac diém néu trén, trong d6 hop chat hitu
co chtra luu huynh dugc chon tir nhém bao gbm:

axit N,N-dimetyl-dithiocarbamyl propyl sulfonic, axit 3-mercaptopropan sulfonic,
axit 3,3-dithiobis-1-propan sulfonic, axit 3-(2-Benzthiazolylmercapto)propan sul-
fonic, axit 3-[(Etoxy-thioxometyl)thio]-1-propan sulfonic, 3-S-isothiuronipropan
sulfonat, natri dietyldithiocarbamat, axit thiodiaxetic, axit dithiodiaxetic, axit thi-

odiglycolic, axit dithiodiglycolic, thiosulfat, thioure, thioxyanat, xystein va xystin.

Dung dich ma theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén, trong do chét tao phurc
dugc chon tir nhém bao gém axit xitric, axit isoxitric, EDTA, EDTMP, HDEP va

Pyrophosphat.

Phuong phap ma khong dung dién dé tao 16p hop kim niken (5) trén nén (2), cu
thé 1a lat (3), phuong phép nay bao gdm cho nén néu trén tiép xuc v6i dung dich

ma niken khong dung dién theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 9.

Phuong phép theo diém 10, trong d6 nén nay bao gbm 16p dong (4) hodc 16p

nhom, trong d6 16p hop kim niken (5) duoc ma lén 16p ddng (4) hodc 16p nhom.

L&p hop kim niken bac bdn thu duoc tir dung dich ma niken khong dung dién theo
diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 9, bao gdm

- 81,5 dén 98.4 % khdi lugng niken

- 1 dén 10 % khdi lugng molypden
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- 0,1 dn 4 % khbi lugng vonfram

- 0,5 dén 4,5 % khbi luong phospho,

trong d6 16p hop kim niken c6 Ung sudt chudn nim trong khoang tir -40 dén +120
N/mm?, duoc do bing Phuong phép dai ubn cong theo tiéu chuin ASTM Standard
B975 sau: lang phti trén cac dai Hop kim Dong-Sét PN: 1194 chiju tng suit va sau

d6 x4c dinh (g suét bang cach str dung thiét bi phan tich tng suit ling phu.

San phdm (1), cu thé 1a chip hodc It ban din, bao gém 16p hop kim niken (5),
trong d6 16p hop kim niken 1a 16p hgp kim niken theo diém 12 hoic 16p hop kim
niken thu dugc theo phuwong phap theo diém 10 hozc 11.

San pham theo diém 13, trong d6 san phim nay bao gdm mot chdéng cac 16p, theo
thr tu sau:

16p ddng hodc 16p nhom, tiép theo 14 16p hop kim niken va 16p paladi va/hodc
vang, trong d6 t6t hon 13 16p paladi 1a 16p ngoai cung.
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