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Linh vue ki thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén dung dich ma dién kém hoac hop kim kém-niken c6 tinh
axit dung dé ling phu 16p kém hodc hop kim k&m-niken. Ngoai ra, sang ché con dé
cap dén phuong phap ma dién k&m hoic hop kim kém-niken bang cach st dung dung

dich ma dién nay.
Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Phwong phap ma dién kém va hop kim kém 13 phwong phap tiéu chuin dé lam
tang kha nang chdng gi cia cic nén kim loai nhu cic nén sit va gang duc. Cac hop
kim kém phé) bién nhit 1a cac hop kim k€m-niken. Cac dung dich ma dién dung cho
muc dich nay thuong dugc phan lam cac dung dich ma dién cé tinh axit va kiém

(dung xyanua va khong dung xyanua).

Phuong phép ma dién béng cach st dung cac dung dich ma dién kém va hop
kim kém-niken cé tinh axit t6 ra c6 nhiéu wu diém hon céc dung dich ma di¢n cé tinh
kiém nhu hiéu suét dong dién cao hon, d0 sang cua 16p phu cao hon, tdc o6 ma dién
cao hon va do gion do hydro cua nén d3 duoc ma dién thép hon (Modemn
Electroplating, M. Schlesinger, M. Paunovic, 4th Edition, John Wiley & Sons, 2000,
trang 431).

Nhuoe diém cta phuong phap ma dién kém va hop kim kém-niken bang cach
st dung cac dung dich ma dién c6 tinh axit so vdi cac dung dich ma dién c¢6 tinh kiém
la giam kha nang ma. Do d6, d6 day cua 16p phu kém hodc hgp kim kém-niken cho
thdy c6 su phu thudc nhidu hon vao mat d6 dong dién cuc bo, do day cia 16p lang pht
(va ciing nhu kha ning chdng gi) thap hon trong cac ving nén c6 mat 46 dong dién
cuc bd thép hon va cao hon trong céc vung cta nén c6 mat do dong dién cuc bd cao

hon. Kha ning ma kém cta cac phuong phap ma dién kém va kém-niken c6 tinh axit
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14 mdi quan tAm dac biét khi nén ma dién c6 hinh dang phirc tap nhu bo kep phanh

va/hodac khi ma dién bang cach su dung gia do va thung.
Muc dich cua sang che

Vi c6 vAn dé cua giai phap ky thudt da biét, muc dich cta sang ché 1a dé xuat
dung dich ma dién kém hoac hop kim k&m-niken c6 tinh axit dung dé lang phu 16p
k&m hodc hop kim k&m-niken, ma phai c6 dac tinh ma dién dugc cdi thién v6i cac mat
d6 dong dién cuc bd thap va do vay, mirc do dong déu vé do day cta 16p phi duoc cai
thién, cu thé 1a khi cac nén ma dién c6 hinh dang phiec tap va/hodc khi ma dién béng

cach su dung gia do va thung.

Hon thé nira, muc dich ctua sang che la dé xuat dung dich ma dién k&m hodc
hop kim k&m-niken c6 tinh axit, ma c¢6 kha nang lam giam hodc ly tuéng la tranh
dugc do day qua muc trong cac vung ¢ mat d§ dong dién cao, dong thoi dd day trong

cac vung c6 mat do dong dién thép duoc cai thién.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Cac muc dich nay va cling nhu cac muc dich khac theo sang ché ma khong
duoc néu mdt cach rdo rang nhung dé duoc suy ra, hodc dé théy, tir cac mdi lien quan
duoc ban luan trong ban mo ta nay thong qua viéc dé xuét dung dich ma dién kém
hodc hop kim kém-niken c6 tinh axit c tat ca cac dau hiéu nhu duoc néu rong diém 1
yéu cau bao ho. Dung dich ma dién theo céc phuwong 4n cai bién thich hop theo sang
ché duoc néu trong cac diém yéu cau bao ho phu thudc 2 dén 14. Hon nita, diém 15
yéu cAu bao ho dé cap dén phuong phdp ma dién k&m hodc hop kim kém-niken bé“mg

cach sur dung dung dich ma dién nay.

Do 406, sang ché d& xuét dung dich ma dién k&m hodc hop kim k&m-niken c6
tinh axit ding dé ling pha 16p kém hodc hop kim k&m-niken, khéac bigt & chd, dung

dich ma dién nay chua:

(1) it nhit mot ngudn ion kém
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(ii) it nhdt mot din xuét triazol cé cong thirc chung (I)

trong do

R; dugc chon tir nhém bao gém hydro, thiol, axit carboxylic, amino, metyl,

metylsulfonyl va metyl carboxylat;
R; 1a hydro hodc phenyl; va
R; duoc chon tir nhéom bao gém hydro, amino, thiol va phenyl;
(iii) it nhdt mot dén xuét poly(etylen glicol) thi nhit c6 cong thic chung (11)
R4-[0-CH,-CH,],-O-Rs (11)
trong do
n nam trong khoang tir 2 dén 200;

R4 duoc chon tir nhém bao gém C; — Cygalkyl mach théng hodc mach nhanh,
4-nonylphenyl va C; — C,g alkyl mach théng hodc mach nhanh c¢6 nhom

carboxyl;

Rs dugc chon tir nhém bao gém —CH, -CH, -CH, -SO5 Z, -CH, -CH, -SH, va
tosyl;

trong d6 Z la cation hoa tri mot nhu ion kali, natri hodc amoni; va

(iv) trong truong hop dung dich ma dién hop kim kém-niken, it nhat mot nguon

ion niken.
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Nhu vay, theo cach khong dé luomg trudc, cd thé dé& xuat dung dich ma dién
kém hodc hop kim kém-niken c6 tinh axit ding dé ling phu 16p k&m hoac hop kim
kém-niken, ma phai c6 ddc tinh ma dién duoc cai thién véi cac mét do dong dién cuc
bo thip va do vy, mérc o déng déu vé do day cita 16p phu dugc cai thién, cu thé 1a
khi cdc nén ma dién nay c6 hinh dang phutc tap va/hodc khi ma di¢n bang cach sir
dung gia do va thung. Hon thé nita, sang ché con xuét dung dich ma dién k&m hodc
hop kim k&m-niken c6 tinh axit, dung dich nay cho phép co thé tranh duoc do_day qua

mic trong cic ving c6 mat do dong dién cao, dong thoi d6 day trong cac vang ¢6 mat

d6 dong dién thép duoc cai thién.
M0 ta van tit cdc bang

Céc muc dich, dau hiéu va wu diém theo sang ché cling sé tr¢ nén rd rang nho

phan mo ta dudi day két hop voi cac bang, trong do:

Bang 1 thé hién cac tho nghiém da dugc thuc hién (¢ cuong do dong 1A) dbi
voi dung dich ma dién k&m co tinh axit theo sang ché va theo cac phuong an so sanh

nam ngoai pham vi theo sang ché.

Béang 2 thé hién cac thir nghiém da dugce thuc hién (¢ cuong do dong 1A) dbi
v6i dung dich ma dién k&m hoac hop kim k&m-niken co tinh axit theo sang ché va

theo cac phurong 4n so sanh nam ngoai pham vi theo sang ché.
M0 ta chi tiet sang che

Tt hon, néu dung dich ma dién kém hodc hop kim kém-niken c6 tinh axit theo
sang ché 1a dung dich nuéc. Ham luong nude trong dung dich nay la cao hon 80%, tot
hon 13 cao hon 90%, va tot hon nira 13 16n hon 95% tong thé tich cia tat ca cic dung
mdi duoc st dung. Tri s6 do pH cta dung dich ma dién kém hodc hop kim kém-niken
¢6 tinh axit ndm trong khoang tir 2 dén 6,5, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 3 dén 6, va

t6t hon nita 1 ndm trong khoang tir 4 dén 6.

Céc ngudn ion k&m thich hop bao gdém ZnO, Zn(OH), ZnCl,, ZnSO,, ZnCO;,

Zn(SO;NH,), kém axetat, k&m metan sulfonat va cac hdn hop cta cac hop chat nay.
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Céc ngudn thich hop d6i véi cac ion niken, ma chi c6 mat néu dung dich ma
dién hop kim k&m-niken mudn co, bao gém NiCl,, NiSO4 NiSO46H,0, NiCO;,
Ni(SO;NH,), niken axetat, niken metan sunfonat va céc hon hop ctia cac hop chat

nay.

Dung dich ma dién kém hodc hgp kim k&m-niken c6 tinh axit theo sang ché
con chira chét tao phtrc dbi vé6i cac ion niken. Tt hon 13, chat tao phurc néu trén duge
chon tir cac hop chat amin béo, poly-(alkylenimin), axit poly-carboxylic khong thom,

axit hydroxyl carboxylic khong thom va hdn hgp cta cac hop chit nay.

T6t hon 13, nguon ion niken va chat tao phirc dugc bo sung vao dung dich ma

dién néu trén.

Theo mdt phuong an theo sang ché, ngudn ion niken duoc trdn véi chat tao
phte dbi vé6i ion niken trong nudce truge khi dua vao dung dich ma dién. Do do6, hop
chit/mudi phic niken, dwgc tao ra tir hon hop cla cc chat tao phirc doi véi ion niken

va ion niken, dwoc dua vao dung dich ma dién lam nguon ion niken.

Céc amin béo thich hop bao gém 1,2-alkylenimin, monoetanolamin,
dietanolamin, trietanolamin, etylendiamin, dietylentriamin, trietylennetetramin,

tetractylenpentamin, pentaetylenhexamin va cac hop chat twong tu.

Céc poly-(alkylenimin) thich hop 1a, vi du, Lugalvan® G-135, Lugalvan® G-20
va Lugalvan® G-35, tt ca cac hop chit ndy déu dwoc ban bsi BASF SE.

Tét hon 14, cac axit poly-carboxylic khong thom va cdc axit hydroxyl
carboxylic khong thom thich hop bao gbm cac hop chét c6 kha ning tao phuc chelat
v6i cac ion k&m va/hodc cac ion niken nhu axit xitric, axit tartric, axit gluconic, axit
alpha-hydroxybutyric, v.v. va cac mudi ctia chung nhu céc mudi natri, kali va/hodc

muoi amoni twong ung cua chung.

T4t hon 13, noéng d6 cta it nhat mot chét tao phirc doi véi cac ion niken nadm

trong khoang tr 0,1 dén 150 g/l t6t hon nita 12 nam trong khodng tir 1 dén 50 g/l.
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Cum tir “dung dich ma dién” trong pham vi theo sang ché ¢c6 nghia la dung dich
k&m hodc hop kim k&m-niken c6 tinh axit nhu vay theo sang ché ludn co dong dién
chay qua. Dung dich ma dung dién chtra k&m hodc hop kim k€m-niken s& ¢ thanh
phf?m hoa hoc khac. Do d6, dung dich ma khong dung dién duoc loai trir mot cach rd

rang va khong cAu thanh mot phan theo séng ché.

Theo mot phuong an, dung dich nay hiu nhu khong chira, t6t hon 1a hoan toan

khong chira céc kim loai hop kim khac, ngoai cac ion kém va niken.

Theo mdt phuong 4n, it nhat mot dan xuét triazol duoc chon tir thém bao gé)m
3-mercapto-1,2,4-triazol; 1,2,4-triazol; axit 1,2,4-triazol-3-carboxylic; 3-amino-1,2,4-
triazol; 3-metyl-1H-1,2,4-triazol; 3,5-diamino-1,2,4-triazol; 3-amino-5-mercapto-
1,2, 4-triazol; 3-(metylsulfonyl)-1H-1,2,4-triazol; 5-phenyl-1H-1,2,4-triazol-3-thiol; 1-
phenyl-1H-(1,2,4)-triazol-3-thiol; va metyl-1H-1,2,4-triazol-3-carboxylat.

Theo mot phuong 4n, it nhit mot din xuét poly(etylen glycol) thi nhit duoc
chon tir nhoém bao gdm mudi kali ctia poly(etylen glycol) 4-nonylphenyl 3-sulfopropyl
ete (CAS 119438-10-7); mubi kali cta poly(etylen glycol) alkyl (3-sulfopropyl) diete
(CAS 119481-71-9); poly(etylen glycol) metyl ete thiol; poly(etylen glycol) metyl ete
tosylat (CAS 58320-73-3); va axit axetic poly(etylen glycol) 2-mercaptocthyl cte
(CAS 165729-81-7).

Theo mot phuong an, it nhat mot dan xut triazol 14 3-mercapto-1,2,4-triazol va
it nhat mot dan xudt poly(etylen glycol) thir nhat 1a mudi kali ciia poly(etylen glycol)
alkyl (3-sulfopropyl) diete (CAS 119481-71-9).

Trong mét phuong an, noéng d6 cua it nhit mot din xuét triazol nam trong
khang tir 0,5 dén 7,5 mg/1, t5t hon 1a ndm trong khang tur 0,75 dén 6,5 mg/l, v tot hon

nita 1a ndm trong khang tur 1 dén 5 mg/l.

Theo mét phuong an, ndng do cua it nhét mot din xuit poly(etylen glicol) thir
nhét ndm trong khoang tur 0,5 dén 7,5 g/l, t6t hon 1a tir 0,75 dén 4,5 g/1, va t5t hon nira
laty 1 déns gl
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Theo mét phuwong an vu tién, dung dich nay con chira:
(v) it nhat mot dan xudt poly(etylen glycol) thir hai c6 cong thirc chung (IIT)
Rs-[0-CH,-CH,],-OR;  (IID)
trong do
n nam trong khoang tir 2 dén 200;

R¢ duoc chon tir nhom bao gém alkyl mach théng hoac mach nhanh C, -

Cs, -CH,-COOH, glyxidyl, va —CH,-CH, -NH,; va

R; duoc chon tir nhém bao gém hydro, -CH,-COOH, glvxidy! va -O-
CHa;,

Chéit phu gia bd sung nhu vy van ¢ thé cai thién dic tinh thim wot cia nén
dugc ma dién ma khong anh hudng bét loi dén chinh qua trinh ma dién. Vi du, nd co6
thé hiru ich ddi v4i viéc ma dién nén néu chét phu gia bd sung néu trén la chét khir bot
(didu kién lam viéc thuan loi) hodc 12 chat lam tang d6 bong (vé bé ngoai quang hoc

duoc cai thién).

Trong ban mé ta ndy, it nhat mot din xuit poly(etylen glycol) thir hai néu trén
¢6 cong thie chung (IIT) luoén khac voi it nhat mot dan xuit poly(etylen glycol) thir

nhét thiét yéu c6 cong thire chung (II).

Theo phuong én vu tién néu trén, it nhit mot dan xuét poly-(etylen glycol) thir
hai dugc chon tir nhém bao gdm octa(etylen glycol) octyl ete (CAS 26468-86-0),
poly(etylen glycol) bis(carboxymethyl) ete (CAS 39927-08-7), poly(etylen glycol)
diglyxidyl ete (CAS 72207-80-8), poly(etylen glycol) dimetyl ete (CAS 24991-55-7)
va poly(etylen glycol) metyl ete amin (CAS 80506-64-5).

Theo phuong an uu tién néu trén, ndng d¢ cua it nhat mot dan xuét poly(etylen
glycol) thtr hai nam trong khoang tir 0,5 dén 7,5 g/1, tot hon 14 nam trong khoang tir

0,75 dén 4,5 /1, va tét hon nita 1a nim trong khoang tlr 1 dén 5 g/1.
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Theo moét phuong an dugc uu tién hon, it nhit mot din xuét triazol 1a 3-
mercapto-1,2,4-triazol, it nhit mot dan xut poly(etylen glycol) thi nhat 1a mudi kali
ctia poly(etylen glycol) alkyl (3-sulfopropyl) diete (CAS 119481-71-9) va it nhit mot
dan xuit poly(etylen glycol) th hai 1a octa(etylen glycol) octyl ete (CAS 26468-86-
0).

Tuy ¥, dung dich ma dién c6 tinh axit theo sang ché con c6 thé chua chit phu
gia lam chat dém nhu axit axetic, hdn hop cla axit axetic va mudi tuong tng, axit
boric va cac hop chit twong tu dé duy tri khoang gia tri pH mong mudn trong qua

trinh van hanh dung dich ma dién néu trén.

Trong mdt phuong an uu tién, dung dich nay hau nhu khong chira, tot hon 1a

hoan toan khong chira axit boric.

Trong ban mo ta nay, cum tir “hau nhu khong chira” duoc dung dé chi nong do

nho hon 0,2 g/l, 16t hon 1a nhé hon 0,1 g/l, va t5t hon nita 14 nho hon 0,05 g/l.

Theo mot phuong én, ndng do6 cta ion kém nam trong khoang tir 5 dén 100 g/1,
t6t hon 1a nim trong khoang tir 10 dén 50 g/1, va t6t hon nita [a ndm trong khoang tur

15 dén 35 g/l.

Theo mdt phuwong an (trong truong hop dung dich ma dién hop kim kém-
niken), ndng do cta cac ion niken nam trong khoang tur 5 dén 100 g/1, t6t hon la nam

trong khoang tur 10 dén 50 g/, va t6t hon nita 14 nam trong khoang tir 15 dén 35 g/l.

Ngoai ra, muc dich cua sang ché ciing dugc giai quyét bang phuong phap ma

dién k&m hoic hop kim k&m-niken lan luot bao gom cac bude:
(1) tao ra nén c6 bé mat kim loai lam catot,

(i) cho bé mit nay tiép xuc v6i dung dich ma dién kém hodc hop kim k&m-

niken c¢6 tinh axit theo sang che,
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(iii) cho dong dién chay qua nén néu trén va it nhit mét anot va nhd do ling
phu 16p k&m hodc hgp kim kém-niken véi do day duogc cai thién 1én trén

nén nay.

Vat liéu andt thich hop, vi du 13 kém, niken va cac andt hdn hop bao gém kém
va niken. Tt nhat 13, dung dich ma dién nay duoc gilt & nhiét do nam trong khoang tir

20°C dén 50°C.

Dung dich ma k&m va hop kim k&€m-niken c6 tinh axit theo sang ché c6 thé
duoc s dung trong tit ca cac loai quy trinh ma k&m va hop kim kém-niken céong
nghiép nhu ma dién trén gia 43, ma dién trong dung dich ma va ma dién tdc do cao

do6i voi cac dai va day kim loai.

Khoang mat d6 dong dién duogc cho chay qua nén (catot) va it nhét mot anot
phu thudc vao qua trinh ma dién. Mat d§ dong dién nam trong khoang tr 0,3 dén 5
A/dm? duoc wu tién ap dung cho phuwong phép ma dién trén gia d& va ma dién trong

dung dich ma.

T8t nhat 13, hiéu qua k¥ thuét cua kha nang ma dugc cai thién dugc su dung aé
ma dién cac nén c6 hinh dang phic tap va/hodc trong ma dién trén gia d& va ma dién
trong dung dich ma. Nén dién hinh c6 hinh dang phirc tap bao gdm yén phanh, dung

cu gilt, dung cu kep va ong.

Cum tr "hinh dang phuec tap" d6i v6i nén dwoc ma dién bang phuong phép theo
sang ché ¢6 nghia 13 hinh dang tao ra cac gia tri mat d6 dong dién cuc bd khéc nhau
trén bé mat trong qua trinh ma dién. Nguoc lai, nén c6 hinh dang, vi du vé co ban 1a
phéng, hinh dang gén phéng, nhu dai kim loai, thi khong duoc coi la nén co hinh dang
phuec tap.

Do d6, séng ché d& cap dén viéc cai thién do day tai ving méat do dong dién
thdp bang cach ting tdc d6 ma dién tai ving nay trong khi ddng thoi tranh dugce do

day qua mure tai vang mét do dong di¢n cao.

-10-
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Cac vi du khdéng lam giéi han pham vi theo sang ché sau day duoc dua ra dé
minh hoa cac phuong an khac nhau theo sang ché va dé tao diéu kién thudn loi cho
viéc hiéu r6 hon sang ché, nhung khong nhdm 1am gi6i han pham vi theo sang ché,

duoc xac dinh boi cac diém yéu cau bao ho dudi day.
Quy trinh chung:

Cac thir nghiém ma dién duogc tién hanh trong Hull-cell & md phong mot dai
rong mat d¢ dong dién cuc bo trén nén (“tém Hull-cell”) trong qua trinh ma dién. Vat

liéu nén 1a thép va kich thuéce 1a 100 mm x 75 mm.

Hiéu qua ky thuat mong muén ctia kha nang ma duoc céi thién duge xac dinh
boi cac s6 do d6 day cua cac 16p kém va hop kim k&m-niken bang cac phép do huynh
quang tia X, bang cach st dung thiét bi Fischerscope X-Ray XDL-B cua Helmut
Fischer GmbH. Cac s6 do d6 day duogc thuc hién theo céc khoang cach xac dinh tir
diém cudi cua ving mat d6 dong dién cuc bo cao (HCD) trén toan b bé mat cho dén
diém cudi cua ving mat d6 dong dién cuc bd thdp (LCD) cua mdi tAm Hull cell (nén)
twong ung. Cac sb do do day trong Bang 1 va 2 dugc tinh bang micromet, & cac
khodng cach twong tmg 14 0,5, 2,5, 5, 7,5, 9,5 va 9,8 cm tinh tir dau HCD cta mdi nén.

Céc nén nay dugc ma dién voi dong dién ap dung la 1A.

Kha ning ma cua cac dung dich ma dién duoc thir nghiém dugc xac dinh tur cac
gia tri d6 day do dugc trén khip cac tam Hull cell. Ngoai ra, vé bé ngoai quang hoc
duoc xem xét k§ ludng ddi véi do day qua muc trong ving HCD, diéu nay s& co tac

dong ti€u cuc dén két qua chung.

Hiéu qua ctia dung dich ma dién theo sang ché chtra hén hop chon loc cua cac
chét phu gia duoc xac dinh béng cach so sanh két qua ma dién cua ching trén cac thm
Hull cell véi cac tim Hull cell d6i chimg, duogc ma dién bdi cung dung dich ma kém
axit hodc hop kim k&m-niken tiéu chudn nhung khéng c6 hon hop chon loc cua cac

chat phu gia nhu vay.

-11-
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Céc thtr nghiém dua ra trong Bang 1 va 2 dugc danh s6 1an luot, trong d6 sb

thar hai trong ngodc don Ia s6 thir nghiém noi bo ctia dung dich dugc thir nghiém.

Tét ca cac thir nghiém trong Bang 1 va 2 duoc thuc hién voi 3-mercapto-1,2,4-
triazol (phu gia F1), mudi kali cia poly(etylen glycol) alkyl (3-sulfopropyl) diete
(CAS 119481-71-9 ; F2 phu gia), va octa(etylen glycol) octyl ete (CAS 26468-86-0,
phu gia F3).

Céc thr nghiém dugc dua ra trong Bang 1 va 2, trong do s6 thir n ghiém & cot
thtt nhét duge ky hiéu boi ddu “*” thé hién cac vi du so sanh nam ngoai pham vi theo

sang che.

Céc sb trong cac cot dudi day biéu thi cac khoang cach 0,5, 2,5, 5, 7,5, 9,5 va
9.8 tinh tir ddu HCD 14 d6 day do dugc ctia kém hodc 16p hop kim k&€m-niken trén nén

sau khi duoc ma dién.

Bang 1 cho théy cac thir nghiém (1A) duoc thuc hién v6i dung dich ma kém ¢

tinh axit c6 va khong chira hdn hop chat phu gia chon loc theo sang ché.

Bang 1: Cac thtr nghiém d6i voi cac dung dich ma k&m c6 tinh axit

Thir F1 F2 F3 Khodang cach tir ddu HCD [cm]

nghidmsd | [mg/l] gl | [gMl | 05 | 25 5 75 | 95 | 98
1 * (4579) 0 0 0 1,8 | 612 | 3,57 | 2,08 | 1,30 | 1,21
2 * (4580) 4 0 0 125 | 641 | 3,79 | 239 | 1,56 | 1,42
3 % (4583) 8 0 0 12 607 | 3,52 | 2,07 | 145 | 1,28
4 * (4584) 16 0 0 126 | 593 | 3,55 | 2,17 | 147 | 1,40
5% (4587) 0 0,5 0 12 624 | 3,77 | 2,15 | 147 | 1,30
6 * (4588) 0 1 0 129 | 641 | 3,82 | 223 | 1,60 | 1,40
7 * (4589) 0 2 0 11,6 | 675 | 4,06 | 248 | 1,70 | 145
8 (4593) 4 1 0 127 | 649 | 3,97 | 245 | 1,67 | 1,58
9 (4594) 4 2 0 113 | 664 | 420 | 253 | 1,88 | 1,70
10 (4595) 4 4 0 122 | 580 | 401 | 2,71 | 2,03 | 1,83
11 * (4596) 4 8 0 848 | 653 | 405 | 2,82 | 1,83 | 142
12 * (4597) 8 1 0 125 | 647 | 3,74 | 223 | 1,52 | 135
13 (4605) 4 1 1 13,1 | 669 | 3,98 | 243 | 1,87 | 1,73
14 (4606) 4 2 2 119 | 684 | 405 | 260 | 2,03 | 1,91
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Cac két quéa dua ra trong Bang 1 chimg to rang hdn hop chon loc clia cac chat
phu gia F1 va F2 (cac thir nghiém tur 8 dén 10 theo sang ché) co d6 day 16p phu trong
ving LCD tai khoang cach 9,8 va 9,5 tir cudi HCD cua tim Hull cell t5t hon so véi
céc thir nghiém khong c6 phu gia nao trong sb ba chét phu gia (thir nghiém so sanh 1).
Diéu tuong tu ciing 4p dung trong viéc so sanh cac thir nghiém chi chira F1 (cac thu
nghiém so sanh 2 dén 4) hoic F2 (c4c thir nghiém so sanh 5 dén 7). Tha nghiém so
sanh 11 ¢6 ndéng d6 F2 qué cao, trong khi thir nghiém so sanh 12 ¢6 nong do F1 qua
cao. Do vay, cac thu nghiém 11 va 12 cé thé cho théy tinh chon loc theo sang ché,
trong d6 khong cac khong du dé tim ra hon hop phu hop ctia cac chét phu gia. ma con
khong du dé tim ra timg ndng d6 phi hop cua chung. Cac thi nghiém cudi cung 13 va
14 theo sang ché cho thay rang hdn hop F1, F2 va F3 thdm chi con cho két qua tt hon

vé do day 16p phu trong cic ving LCD.

Bang 2 thé hién cac thu nghiém dugc thuc hién (tai cuong do dong 1A) ddi vai
cac dung dich ma dién hop kim k€m-niken c6 tinh axit c6 va khong chira cac phu gia

chon loc theo sang ché nhu dugc yéu cau bao ho.

Béng 2 : Cac thir nghiém ddi v6i dung dich ma dién hop kim kém-niken c6 tinh axit

) g}ggm 1 m | Khoéng cach tir ddu HCD [cm]

6 | (menl | I | (g | g5 2,5 5 7,5 95 | .98
(i;; 0 0 0 158 | 7,52 5,53 2.78 2.33 1,28
( 41661’;) 0 1 0 18,8 | 8,90 6,22 3,09 3,59 2,92
( jg 12) 0 4 0 194 | 9,95 7.23 451 2,75 2,10
(,4151’;) 16 0 | o | 189 | 849 | 593 | 311 | 181 | 136
( 42(9)9) 4 2 0 20 10,6 5.85 4.29 3,90 3,53
(42?6) 4 1 0 17,7 | 10,3 5,71 3,86 3,81 3,22
(5‘6"_19;) 8 1 0 202 | 9,86 5,30 4,01 3,33 2,90
(42?8) 4 1 1 15,5 10,6 5,96 3,92 3,89 343
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23

(4610) 4 2 2 18,2 12,4 6,62 4,71 4,02 3,68

Hiéu qua k¥ thuat cua hdn hop chon loc cua cac chét phu gia F1 voi F2, va t6t
nhat 12 F1, F2 va F3 ciing da duoc thé hién mot cach thanh cong déi véi dung dich ma

dién hop kim kém-niken.

Tét ca cac thir nghiém theo sdng ché tao duoc dua ra trong Bang 1 va 2 déu
khong c6 d6 day qua murc dang ké nao trong cac ving HCD gan v6i dau HCD cua tAm

Hull Cell (khoang cach 0,5 va 2,5 cm).

Maic du céac nguyén ly theo sang ché da duoc giai thich lién quan dén mot sb
phuong an cu thé, va dugc dugc duara nham muc dich minh hoa, nhung can phai hiéu
rang céc phuong 4n céi bién khac nhau ciia né s& tré nén rdo rang dbi voi cac chuyén
gia trong linh vuc ky thuat khi doc ban m6 ta nay. Do do, can phai hiéu rang sang ché
duoc boc 16 trong ban md ta nay duge du dinh bao g6n1 cac phuong 4n cai bién nhu
vay cling thudc pham vi cua sang ché nhu duge xac dinh trong cac diém yéu cau bao
ho kém theo day. Pham vi theo sang ché chi bi gidi han boi pham vi cua céc diém yéu

cau bao ho nay.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Dung dich ma dién k&m hoéc hop kim k&€m-niken c6 tinh axit dung dé lang phu 16p

kém hoac hop kim k&€m-niken, khac biét & chd, dung dich nay chura:

(1)

(i)

(iii)

it nhat mdt nguodn ion kém

it nhAt mot dan xudt triazol c6 cong thirc chung (1)

Ry
N
|

Ry
@)
trong do

R, duoc chon tr nhém bao gém hydro, thiol, axit carboxylic, amino,

metyl, metylsulfonyl va metyl carboxylat;

R, la hydro hoac phenyl; va

R; dugc chon tir nhém bao gém hydro, amino, thiol va phenyl;

it nhat mot dan xuét poly(etylen glycol) thir nhét co cong thuc chung (II)

R4-[0-CH; -CH,]o-ORs (D)

trong do

n nam trong khoang tir 2 dén 200;
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R, duoc chon tir nhém bao g6m C; — Cyg alkyl mach théng hodc mach
nhéanh, 4-nonylphenyl va C,; — C;g alkyl mach théng hoac mach nhanh co

nhom carboxyl;

Rs duoc chon tr nhom bao gém —CH,-CH,-CH,-S0O5Z, -CH,-CH,-SH, va
tosyl;

trong d6 Z 1a cation hoa tri mot nhw ion kali, natri hodc amoni; va

(iv) trong truong hop dung dich ma dién hop kim k&m-niken, it nhit mot

nguon ion niken.

2. Dung dich ma dién k&m hodc hop kim k&m-niken cd tinh axit theo diém 1, khéc biét
& chd, dung dich nay hau nhu khong chira cac kim loai hop kim khéc, t6t hon 1a hoan

toan khong chira cac kim loai hgp kim khéc, ngoai cac ion kém va niken.

3. Dung dich ma dién k&m hoac hop kim kém-niken c6 tinh axit theo diém 1 hoac 2,
khac biét & chd, it nhat mot dan xudt triazol duoc chon tir nhém bao gém 3-mercapto-
1,2,4-triazol; 1,2,4-triazol; 1,2,4-triazol-3-axit carboxylic; 3-amino-1,2,4-triazol; 3-
metyl-1H-1,2,4-triazol; 3,5-diamino-1,2,4-triazol; 3-amino-5-mercapto-1,2,4-triazol;
3-(metylsulfonyl)-1H-1,2,4-triazol, 5-phenyl-1H-1,2,4-triazol-3-thiol; 1-phenyl-1H-
(1,2,4)-triazol-3-thiol; va metyl-1H-1,2,4-triazol-3-carboxylat.

4. Dung dich ma dién k&m hodc hgp kim k&m-niken cé tinh axit theo diém bat ky
trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, it nhat mot dan xudt poly(etylen glycol)
thir nhit dwoc chon tr nhém bao gdm mubi kali ctia poly(etylen glycol) 4-
nonylphenyl 3-sulfopropyl ete (CAS 119438-10-7); mudi kali ctia diete poly(etylen
glycol) alkyl (3-sulfopropyl) (CAS 119481-71-9); poly(etylen glycol) metyl ete thiol;
poly(etylen glycol) metyl ete tosylat (CAS 58320-73-3); va cua axit axetic poly(etylen
glycol) 2-mercaptoethyl ete (CAS 165729-81-7).

5. Dung dich ma dién k&m hodc hop kim k&m-niken c6 tinh axit theo diém bat ky

trong s cac diém néu trén, khac biét & cho, it nhat mot dan xuat triazol 1a 3-mercapto-
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1,2,4-triazol va it nhat mot dan xuét poly(etylen glycol) thir nhéat 12 mubi kali ctia diete

poly(etylen glycol) alkyl (3-sulfopropyl) (CAS 119481-71-9).

6. Dung dich ma dién k&m hoac hgp kim k&m-niken c¢ tinh axit theo diém bat ky
trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, néng do cua it nhdt mot din xuét triazol
nam trong khoang tir 0,5 dén 7,5 mg/l, t6t hon 13 nam trong khoang tir 0,75 dén 6,5

mg/l, va tét hon nira 1a nim trong khoang tir 1 dén 5 mg/l.

7. Dung dich ma dién kém hodc hop kim k&m-niken c6 tinh axit theo diém bat ky
trong s6 cac diém néu trén, khac biét ¢ chd, néng dd cua it nhit mot dan Xuét
poly(etylen glycol) thir nhét nim trong khoang tir 0,5 dén 7,5 g/l t6t hon 14 nam trong
khoang tix 0,75 dén 4,5 /1, va tét hon nita 1a nim trong khoang tur 1 dén 5 g/l.

8. Dung dich ma dién k&m hoac hgp kim k&m-niken c¢ tinh axit theo diém bat ky

trong s6 cac diém néu trén, khac biét ¢ chd, dung dich niy con chira:
(v) it nhét mot dan xudt poly(etylen glycol) thir hai c6 cong thire chung (III)
R¢-[O-CH,-CH,],-OR; (I1I)
trong do
n nam trong khoang tir 2 dén 200;

Rg duoc chon tir nhom bao gém C,-C,galkyl mach théng hodc mach nhanh,
-CH,-COOH, glyxidyl, va —CH,-CH,-NH,; va

R; dugc chon tir nhdém bao gém hydro, -CH,-COOH, glyxidyl va -O-CHj3

9. Dung dich ma dién k&m hoac hop kim k&m-niken c6 tinh axit theo diém 8, khac biét
& chd, it nhat mot dan xudt poly(etylen glycol) thit hai duge chon tir nhém bao gom
octa(etylen glycol) octyl ete (CAS 26468- 86-0), poly(etylen glycol)
bis(carboxymethyl) ete (CAS 39927-08-7), poly(etylen glycol) diglyxidyl ete (CAS

-17-



40501

72207-80-8), poly(etylen glycol) dimetyl ete (CAS 24991-55-7), va poly(etylen
glycol) metyl ete amin (CAS 80506-64-5).

10. Dung dich ma dién k&€m hodc hop kim k&€m-niken co tinh axit theo diém 8 hoac 9,
khéc biét & chd, ndng dd cua it nhat mot din xuét poly(etylen glycol) thit hai nim
trong khoang tir 0,5 dén 7,5 g/1, tot hon 1a nim trong khoang tir 0,75 dén 4,5 g/1, va tot
hon 14 nam trong khoang tir 1 dén 5 g/l.

11. Dung dich ma dién k&m hoac hop kim k&m-niken cé tinh axit theo diém bat ky
trong s6 cac diém tr 8 dén 10, khac biét & chd, it nhit mot din xuét triazol 1a 3-
mercapto-1,2,4-triazol, it nhdt mot dan xudt poly(etylen glycol) thir nhét 12 mudi kali
cua poly(etylen glycol) alkyl (3-sulfopropyl) diete (CAS 119481-71-9) va it nhit mot
dan xuét poly(etylen glycol) thi hai 1a octa(etylen glycol) octyl ete (CAS 26468-86-
0).

12. Dung dich ma dién k&m hodc hop kim kém-niken co tinh axit theo diém bat ky
trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, dung dich nay hau nhu khong chura axit

boric, tt hon 1a hoan toan khong chira axit boric.

13. Dung dich ma dién k&m hoac hop kim k&m-niken c¢ tinh axit theo diém bat ky
trong sb céc diém néu trén, khac biét & cho, néng dd cua cac ion kém nam trong
khoang tir 5 dén 100 g/1, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 10 dén 50 g/1, va tot hon nita
14 nim trong khoang tir 15 dén 35 g/l.

14. Dung dich ma dién k&m hoac hop kim k&m-niken c6 tinh axit theo diém bat ky
trong s& cic diém néu trén khic biét & chd, trong truong hop dung dich ma hop kim
k&m-niken, ndng d6 cta cc ion niken nim trong khoang tir 5 dén 100 g/1, t6t hon la
nam trong khoang tir 10 dén 50 g/, va tét hon nita la nim trong khoang tir 15 dén 35
g/l.

15. Phuong phap ma dién k€m hodc hgp kim ké€m-niken 1an luot bao gdm cac bude:

(i) taoranén c6 bé mat kim loai lam catot,
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(i)  cho nén nay tiép xuc véi dung dich ma dién kém hodc hop kim k&m-
niken theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 14,

(iii)  cho dong dién chay qua nén néu trén va it nhit mot anot va nhd d6 lang
phu 16p kém hodc hop kim k&m-niken véi do day duoc cai thién [én trén

nén nay.
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