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(21) 1-2020-07080
(57) Séang ché dé cap dén phuong phap lam ting do bén bam dinh gitra bé
mit ctia dong hodc hop kim ddng va 16p hitu co, phuong phap nay bao gom cac
budc theo trinh tu sau:
(1) cung cép nén khong dan dién bao gém trén it nhat mot mat bé
mat nay, bé mat nay c6 t6ng dién tich bé mit cua 6611g hoac hop kim déng,
(ii)  cho nén bao gdm bé mit nay tiép xiic voi dung dich nude axit bao
vé khong an mon bao gom:
(ii-a) mot hodc nhiéu hon mdt amino azol,
(ii-b) mét hodc nhiéu hon mot axit hitu co va/hodc mudi cua
chiing,
(ii-¢) mot hodc nhiéu hon mot peroxit vol t6ng luong la 0,4%
khéi luong hodc thap hon, tinh theo tong khoi lugng cua dung dich bao vé, va
(ii-d) céc axit vo co voi tong luong nam trong khoang tir 0 dén
0,01% khéi luong, tinh theo tong khdi lwong cta dung dich bao vé,
trong d6 trong budc (ii) tong dién tich bé mat cua bé mat nay khong

dugce tang 1én khi tiép xtic voi dung dich bao vé.
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Linh vuwe ki thuét dwoc dé cip

Séang ché thuong dé cap dén phuong phap san xuat bang mach in (PCB),
dac biét 1a phuong phap tang cuong do bam dinh gitra bé mat dong hodc hop
kim ddng va 16p hiru co, nhu mat na han hodc chat tich tu 16p, t6t nhat 1a 16p
tich tu, tdt nhét 1a 16p tich tu trong PCB nhiéu 16p. Hon nita, sang ché duoc gui
trude lién quan dén dung dich bao vé khong an mon dung dich nudc c6 tinh

axit.

Tinh trang ky thuit clia sang ché

PCB la bang mong dé gan cac bo phan dién trén it nhat mot trong cac bé
mat cua no, nhu mach tich hop (IC), dién trd, cong tac va nhung thu tuong tu,
dé co dugc cum bang mach in (PCBA). Trong qua trinh san xuit PCB thuong
mot mach déng duoc hinh thanh trén nén/lc’rp khong dan dién, thuong duoc lam
bang nhua epoxy hodc nhua polyimit. Nén/16p khong dan dién pho bién nhat la
mdt 1ép phu epoxy duoc gia ¢b bang thiy tinh, c¢6 tén thuong mai 1a FR-4.

Pé ¢6 duoe PCB nhiéu 16p, théng thudong chong nén/lép khong dan dién
vO1 cac mach 6611g dan dién cua n6 duoc hinh thanh dé c6 duoc san phém mot
manbh.

Théng thuong, trong qua trinh san xuat PCB (dic biét 1a trong qué trinh
san xuat PCB nhiéu 16p), hai loai nén/lé‘p khong dan dién cu thé duoc su dung,
vinh vién: (i) nén/16p khong dan dién néu trén duoc goi la 16p xay dung ( con
duoc goi la pregs, 16p bén trong, 16p cach dién, v.v.) tao thanh bén trong PCB
nhiéu lop nén/lép khong dan dién gitta cac mach va (ii) mat na han (cling
thuong dugc goi la dién trd han, 16p ngoai, v.v.) bao phu va bao vé 16p vo
ngoai nhit 1a PCBs nhiéu 16p va khong nhiéu 16p.

Mat na han, sau qua trinh trung hgp cta n6 (con dugce goi la dong ran
hodc lam cting), 1a mot 16p vat liéu khong dan dién vinh vién, duoc ion hoa
hoan toan, bao phu bé mat cta 16p nén/lép khong dan dién bén ngoai nhét va

hau hét mach dong ctua nd. Mat na han dugc gia c¢6 dé che phu hoan toan mach
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dién, ngoai trur nhing phan mach ddng dugc thiét ké dé tiép xtc voi han. O
nhtng khu vuc nhu vdy, mat na han thuong co céc 16 ho, nhu 16 ho miéng dém.

PCB nhiéu 16p duoc hinh thanh bang cach xép chdng xen ké cac 16p tich
hop va mach d&lg. Céc 16p xay dung cach dién cach dién cac mach déng vol
nhau va bo tan nhiét bang long mang lai su on dinh. Tuy nhién, cac vias dugc
hinh thanh & céc vi tri duoc xac dinh 18 rang, ndi mach dién cua mot 16p voi
mot hodc nhiéu mach cua cac 16p khac. Nhiing vias nhu vay dugc hinh thanh
chang han bang cach sir dung tia laser, plasma, phuong phap anh hodc khoan
thong thuong.

Théong thuong, mot 16p xay dung duoc ép chan khong 1én mot 16p / 16p
phu khéng dan dién tuong Gmg hoac 16p 15i-nén va bao phu mach dong cia 16p
nén/16p va 15i-chat nay, twong Gng. Sau do, 16p bdi dap (hodc nhiéu 16p boi
dép) sau d6 duoc ép va/hodc trai qua bude xir ly nhiét dau tién dé co duge 1op
bbi ddp du polyme héa trudc. Nhiét do trong khoang tir 170°C dén 200°C
thuong dugc ap dung trong khoang 30 phut.

Sau budc xu 1y nhiét dau tién do, 16p boi dap trudce polyme hoéa o trong
diéu kién dé tao hinh, dic biét l1a qua qua trinh hinh thanh. Sau do, bé mat cua
lop xay dung va bé mat thong qua thuong duge khu can va vé co ban la diéu
kién dé tao thanh mach dong tiép theo trong PCB nhiéu 16p.

Quy trinh hinh thanh mach déng tiép theo duoc thuc hién, vi du, bé“mg (1)
quy trinh trir thuong bat dau bang cach dat mong 14 ddng, (ii) quy trinh ban phu
gia (SAP) hoac ban phu gia cai tién quy trinh phu gia (AMSAP) thuong bat dau
voi mot 16p dong lang dong khong dién hodc (iii) quy trinh phu gia day du
(FAP) bat dau bang viéc tao thanh mét 16p dién tré quang co ciu tric tam thoi
dé lang dong dong co chon loc. Trong s6 cac quy trinh nay, SAP thuong duoc
ap dung, dac biét la dé san xuat PCB c6 mat do cao.

Trong SAP, mot 16p d@)ng duoc 1éng dong dién trén bé mat 16p tich tu
trude khi bude xu 1y nhiét the hai thuong duge thuc hién ¢ nhigt do trong
khoang tur 100°C dén 150°C trong it nhit 30 phat (ciing thuong dugc goi dén
bude lam kho). Trong bude xu Iy nhiét nay, nhiét dugce 4p dung cho mot 16p
ma dong da duoc polyme héa trudc.

Trong budc tiép theo, mot 1op vat licu khong dan dién tam thoi nhay
cam véi anh (16p dién tré quang) duoc hinh thanh trén 16p déng ling dong
khong nhiém dién, sau d6 dugc tao mau dé tao thanh cac 16 va duge dong ran.

Sau do, dong bo sung dugc gui vao cac 16 mo.
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Trong budc cudi cung, 16p tam thoi, 16p nhay cam va 1op dong du duoc
loai bo. Két qua 1a, mach dong cua 16p tiép theo dugc hinh thanh, 16p tiép theo
sé duoc chuan bi cho viéc can 16p tiép theo.

Piéu quan trong la khong xdy ra hién tuong tach 16p trong sudt thoi gian
ton tai cua PCB nhiéu 16p nhu vay. Do d6, nguoi ta mong mudn rang do bam
dinh gitta mot mach ddng va mot 16p xay dung duoc dat mong trén do cang cao
cang tot va van bén trong sudt thoi gian str dung cua PCB twong (mg.

Tuy nhién, céac lop xay dung doi khi c6 nhuoc diém la khong du do bam
dinh, dan dén su tach 16p o bé mat phan céch gilta mach ddng va lop cau tao.

Pé c6 duge d6 bam dinh manh, nguoi ta da biét nhiéu phuong phap
chuén bi khac nhau cho bé mat cua mach déng‘

Mot phuong phéap thong thuong 1a tao mot 16p goi 1a “Oxit den” trén bé
mat d@)ng béng cach cho bé mat 6611g tiép xtc voi dung dich nudce kiém manh,
nhiét d6 cao. Mot 16p nhu vay thuong kéo dai dén do day 16p xap xi 1000 nm
hodc hon. Trong nhiéu truong hop, do két dinh thu duoc la khong du. Hon nira,
trong nhiéu truong hop, phuong phap nay khong phu hop véi cac mach duong
day tot.

Mot phuong phap khéac 1a su dung chdt &n mon manh, dé lai bé mat
: d611g nham manh (xem, vi du, JP 2740768), thuong duoc goi la bé mat 6611g
nham vi mo. Céach xu ly nhu vdy thuong loai bo d6ng mot cach tho bao khoi bé
mit mach dién dé lai bé mat d6ng duoc lam nham manh, bao g6111 cac 10 sau va
rong, ngay ca trong pham vi micromet. Két qua la, phuong phap nhu vay cling
it phu hop voi cac mach dién nho, dac biét la cac ung dung tan s6 cao, vi su
mat dong qua 16n, bé mit tré nén qué thd va do bam dinh thu duoc thuong qua
yéu.

Cac cach tiép can khac su dung cac bién ddi hoa hoc khac nhau cua bé
mat dong dé tang d6 bam dinh néu trén.

US 2002/0192460 A1 boc 16 mang phu ctia hop chit phiic azol-dong dé
cung cAp mot 16p phu véi do bam dinh duoc cai thién gitra bé mit cua hop kim
ddng/ddng va nhua trong bang mach in nhiéu 16p, va ciing 1a mot phuwong phép
san xuat laminate.

WO 2009/109391 Al lién quan dén ché pham bam dinh khéng chong an
mon dé xu 1y dong hodc hop kim déng va phuong phap chudn bi mot chi tiét
gia cbng co bé mat dong hoic hop kim ddng dé phu tiép theo bé mat dong hoac
hop kim ddng v6i chat lang polyme, st dung thanh phan két dinh khong chong

an mon.
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WO 2012/005722 Al md ta trong diém 1 1a “phuong phap xir ly bé mat
kim loai dé thuc déy su két dinh gitra bé mat kim loai va vat 1iéu hitu co ¢6 déc
diém: mot 16p oxit kim loai duoc hinh thanh trén bé mat kim loai va su hinh
thanh 1ép oxit kim loai la bi Itra boi phan ung tu gidi han gitra oxit kim loai va
chét diéu chinh bé mat com-pound ”. Phan tng nay bao g6m sau khi hinh thanh
16p oxit kim loai, mét qua trinh khu tiép theo ctia 1ép oxit kim loai dé thu duoc
16p bé mit duoc lam nhadm nano, c6 do day 16p thuong khong qua 500 nm.
biéu nay min hon dang ké so v6i vi du nhu bé mat duoc 1am nham vi mé nhu
da d& cap o trén. Qua trinh nay yéu cau sau khi khir 16p bé mit nham nano
duoc bao vé khoi qua trinh oxy hoda lai (vi du nhu oxy trong khong khi xung
quanh).

Do quaé trinh thu nho hon nita, nguoi ta thuéng yéu cdu cai tién hon nira

cac phuong phap hién co dé ting cuong do bam dinh.

Ban chét ky thuit cta sang ché
Muc dich cua sang ché

Do d6, muc dich cua sang ché la dé xudt phuong phap cai tién dé ting
cuong d6 bam dinh gitra bé mat dong hoac hop kim ddéng va mot 16p hitu co
sao cho cuong do bam dinh dugc tang thém so voi cac phuong phap ky thuat
trudc day.

Muc dich cu thé 1a d& xuat phuong phap déng tin cdy hon vai do bén

quéang céo tang hon nita ciia mach dong cua bang mach in v6i 16p hitu co.

M@ té chi tiét sang ché
Cac muc dich néu trén duoc giai quyét bang phuong phap lam ting do
bén bam dinh gitta bé mit ctia dong hodc hop kim dong va 16p hitu co, phuong
phép bao gbm céc bude theo trinh tu sau:
(1) cung cip nén khéng dan dién bao gom trén it nhat mot mat bé
mat nay, bé mat nay cé tong dién tich bé mat cua dong hodc hop kim dong,
(i)  cho nén bao gom bé mat nay tiép xtic véi dung dich nudce axit bao
vé khong an mon bao gom:
(i1-a) mot hoac nhiéu hon mdt amino azol,
(11-b) mot hoac nhiéu hon mét axit hitu co va/hodc mudi cua
chung,
(11-¢) mdt hodc nhiéu hon mot peroxit véi tong luong 1a 0,4%

khéi lwong hodc thap hon, tinh theo tong khéi luong cua dung dich bao vé, va
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(ii-d) cac axit vd co véi tong luong nam trong khoang tir O dén
0,01% khdi luong, tinh theo t6ng khéi luong cua dung dich bao ve,

trong do trong bude (i1) tong dién tich bé mat cua bé mat nay khong
duoc tang 1én khi tiép xuc v6i dung dich bao vé.

Muc dich nay cing dugc giai quyét bang dung dich nudc axit bao vé
khéng dn mon bao gom:

(a) mot hoac nhiéu hon mdt amino azol,

(b) mot hodc nhiéu hon mot axit hiru co va/hodc mudi cua ching,

(¢) mot hodc nhiéu hon mot peroxit véi tong luong 1a 0,4% khoi
lwong hodc thap hon, tinh theo tong khéi lugng ctia dung dich bao vé, va

(d) cac axit vo co voi téng luong nam trong khoang tir 0 dén
0,01% khéi luong, tinh theo t6ng khéi luong cua dung dich bao Ve,

trong do trong dung dich nudc axit bao vé khong dn mon ty I¢
phan tu gam gitra tat ca cac peroxit va tAt ¢4 cac amino azol 1a 1 hoac thap hon.

Phuong phép theo sang ché va dung dich bao vé theo sang ché nham
tang cuong do bam dinh gitra bé mat cua dong hodc hop kim dong va 16p hiru
co ma khéng bi an mon hodc loai bo dang ké ddng/hop kim dong. Piéu nay cé
nghia la trong budc (i1) cua phuong phéap theo sang ché, tong dién tich bé mat
cua ddng hodc hop kim dong khong bi ting 1én ma la duy tri khong doi. Noi
cach khéc, sau bude (ii) tong dién tich bé mat cua dong/hop kim dong vé co
ban 1a nhu nhau so véi khi bt dau budc (ii). Diéu nay phan biét phuong phap
theo sang ché so véi mot s6 phuong phap da biét, dic biét 1a phuong phap an
mon, ¢6 muc dich lan nham lam tang téng dién tich bé mat béng cach tao
nham. Do d6, phuong phap theo sang ché 1a phuong phap khong dn mon.

Phuong phap dugc uu tién theo sang ché 1a phuong phéap trong d6 ¢
bude (i) bé mat cua dong hoac hop kim dong bao gdom mach dong hoac hop
kim ddng, tot hon 1a mach d6ng hoac hop kim dong. Trong truong hop nay, bé
mit cta ddng hoac hop kim ddng duoc cau tric. Tét hon 13, nén khong din
dién tiép xac dong thoi trén cac dién tich khong dan dién (tét nhat la hitu co) ¢
cung mot mat cung nhu cac vung d6ng/hop kim dong dan dién. Diéu nay dugc
wu tién nhat trong truong hop ctia phuong phéap theo sang ché.

Phuong phap dugc uu tién theo sang ché 1a phuong phéap trong do ©
budc (1), mach 6611g hodc hop kim d&”)ng bao gém céc vach co chibu rong vach
tr 100 pm tro xudng, t6t hon 1a 75 um tro xuéng, tot hon nira la 55 pm tro
xubng. Trong mot s6 truong hop, phuong phap theo sang ché duoc uu tién la

phuong phéap trong d6 ¢ budce (i) mach dong hoac hop kim dong bao gbém céc
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vach cé chiéu rong vach tr 30 um tro xuéng, t6t hon 14 20 um hodc nho hon,
tt nhat 1a 10 pm hodc it hon.

Nén khoéng dan dién bao gém trén it nhat mot mat la bé mat déng hoac
hop kim dong nhu dugc xéac dinh trén day (t6t hon 1a nhu duoc xac dinh trong
phuong an dugc uu tién). Tét hon 14, bé mat duoc xur 1y trude, tdt hon la béng
phuong phép chuyén doi héa hoc, tot nhit 1a bang cach oxy hoa ddng thanh cac
oxit va sau d6 khu it nhdt mot phan cac oxit ddéng nay. Do do, theo phuong
phap dugc uu tién theo sang ché, trong d6 ¢ budc (i) bé mat cua hop kim dong
hoac 6611g bao g6m mot 16p bé mat duoc lam nham nano thu duoc béng cach:

~ oxy héa Cu-(0) thanh lan lugt Cu-(T) va Cu-(IT), va tiép theo la

- khtr it nhat mot ph@m lan luot Cu-(I) va Cu-(II) nay thanh Cu-(0).

Két qua 13, thu duoc nén khong dan dién duoc uu tién hon nira bao 26m
trén it nhat mot mat la bé mat cua déng hoac hop kim déng, bé mat nay bao
géln 16p bé mat duoc 1am nhdm nano. Pugc uu tién nhét 13, bé mat cua démg
hodc hop kim d@ng nhu vay dugc cAu truc, tot hon la bao g6n1 mach dién, tot
nhét 12 mach dién (Vé mach dién xem chi tiét trén day).

Lop bé mat duoc lam nhadm nano néu trén la 16p chira chu yéu dong
(Cu-(0)) va luong con lai la ddng oxit (bao gom Cu-~(I) va (Cu-(I1)) trén bé mat
cua dong hodc hop kim ddéng. Cu-(0) va Cu-(I) nay can duoc bao vé tranh khoi
qua trinh oxy hoa va/hodc tai oxy hoa khong mong muén. Lop bé mit duoc
lam nham nano thuong c6 hinh thai dang kim (doi khi cling dugc goi 1a "hinh
thai bé mat c6 long"), dan dén tong dién tich bé mit tang 1én déang ké nhung
khong gdy nham bé mat nay (vi vay duoc goi la nham nano). Do do, t6t hon la
theo phuong phap theo sang ché, trong d6 ¢ budce (i) hodc khi bat dau budc (i)
16p bé mat duoc lam nhdm nano c6 hinh thai dang kim. Pugc uu tién nhat 14,
sau bude (ii) hinh thai dang kim nay van con. Mot lan nia luu v rang trong
bude (i1) cua phuong phap theo sang ché tong dién tich bé mat nay khong duoc
tang 1én theo cach dang chu y.

Céc thi nghiém riéng da chi ra rang phuong phép theo sang ché (nhu
duoc dinh nghia trong toan b van ban nay) phan 16n ngan ngura qua trinh oxy
hoa khong mong muén va/hodc tai oxy héa bé mat cua dong hoac hop kim
d(“)ng, t5t nhat 1a déi véi 16p bé mat duoc lam nham nano, bf?mg cach tao thanh
mot bé mat duoc bao vé béng déng hodc hop kim déng, t6t nhat 1a belmg cach
tao thanh mot 16p bé mat nham nano duoc bao vé, giup tang cuong do bam
dinh véi 16p hitu co, tot nhit 1a mot 16p xay dung. Dicu nay duoc cho la do
viée str dung dung dich bao vé khong an mon dung dich nudce ¢6 tinh axit nhu

da dinh nghia ¢ trén va xuyén sudt ban md ta. Pac biét, dung dich bao vé

6
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khong dn mon dung dich nudc ¢o tinh axit khong lam suy giam dang ké 16p bé
mit duoc lam nham nano vi khi tiép xtc & budc (ii) khong xay ra hién tugng an
mon. Két qua la trong budce (ii) khong hodc vé co ban khong co dong nao bi
loai bo khoi bé mat cua dong hoac hop kim dong; tot nhat 1a 16p bé mat nham
nano khéng bi loai bo trong budc (ii). Piéu ndy bao gdm tong dién tich bé mat
khong bi nhan mot cach dang ké. Do do, phwong phéap theo sang ché nay rat
duoce khuyén khich st dung dé san xudt PCB nhiéu 16p véi cac mach dong
manh (tirc 1a chiéu rong duong nho hon 30 um) va PCB cho cac ung dung tan
s6 cao. Céc ung dung nhu vay thuong rat dé bi loai bo/dn mon démg manh.

Tét hon la, trong phuong phép theo sang ché, nén duoc cung cap trong
budce (1) thé hién l6p bé mat duoc 1am nham nano da dugc mo ta o trén. Tuy
rthién, trong mot s6 truong hop, phan meth cia sang ché duoc uu tién bao gom
theo tht tu nay la cac buoc:

(1) cung cap nén khong dan dién bao gbm trén it nhat mot mat 1a bé
mit cua dong hodc hop kim déng, bé mat nay t6t hon 1a bao gom (6t nhat 1a)
dong hoic hop kim dong mach dién, bé mat nay c6 tong dién tich bé mat cua
dong hodc hop kim déng,

(ia)  oxy hoa Cu-(0) thanh lan luot Cu-(I) va Cu-(11), va tiép theo la

(ib)  khu it nhat mot phén 1an luot Cu~(I) va Cu-(II) nay thanh Cu-(0),

sao cho bé mat ciia dong hodc hop kim ddng, bé mat nay t6t hon 1a bao
gbm (tot nhat 13) doéng hoac hop kim déng mach dién, bao gom 16p bé mat
duoc lam nham nano thu dugc,

(i)  cho nén bao gom bé mit nay tiép xtic voi dung dich nude axit bao
vé khong an mon bao gom:

(11-a) mot hoac nhiéu hon mot amino azol,

(11-b) mot hodc nhiéu hon mot axit hiru co va/hodc mudi cua
chung,

(11-¢) mot hodc nhiéu hon mot peroxit véi tong luong 1a 0,4%
khéi lugng hoac thdp hon, tinh theo tong khéi lwong cua dung dich bao vé, va

(ii-d) cac axit v co v6i tong luong nim trong khoang tir 0 dén
0,01% khdi luong, tinh theo téng khdi lugng cua dung dich bao ve,

trong do trong budce (i) t6ng dién tich bé mat cua bé mat nay
khong duoc tang 1én khi tiép xuc v6i dung dich bao vé va 16p bé mat duoc lam
nhdm nano khong dugc loai bo.

Thuat ngit “sau d6” biéu thi budc (ib) sau bude (ia) vé co ban la ngay
lap tc. Tuy nhién, trong mot ) truong hop, uu tién la bude xa hoac dudng

trude budc (ib).
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Néu khong muén bi rang budc boi Iy thuyét, gia dinh rang o bude (ia)
cac nguyén tu dong duoc chuyén d6i vé mit hoa hoc thanh oxit. Tot hon 1,
chuyén ddi nay tu giéi han. Sau bude (ia), hinh thai bé mat duoc sua doi dang
ké va thuong dan dén hinh thai bé mat kiéu kim néu trén voéi do nham bé mat
rat thap (duoc lam nham nano) nhung tong dién tich bé mat tang lén déng ké
(so véi téng dién tich bé mat trudc budce (ia)). Sau do, cac oxit nay bi khu béng
cach khu, trong khi hinh thai dang kim duoc duy tri. Lop bé mat dugc lam
nham nano thu duoc (1a két qua cua qua trinh chuyén doi nay) tao ra mot cuong
dd bam dinh co ban gitra bé mat cta d6ng hoac hop kim dong va lép hiru co.
Tét hon 14, d6 bén bam dinh co ban nay con dugc tang thém bang phuong phap
theo sang ché.

N6i chung, 16p bé mat nham nano c6 thé duoc khao sat, phan tich va do
bang kinh hién vi luc nguyén tr (AFM), quang pho hong ngoai bién doi Fourier
(FT-IR), kinh hién vi dién tu quét do phéan giai cao chum tia ion hoi tu (FIB do
phan giai cao SEM), x-quang ph6 quang dién tu tia (XPS) va hién vi dién tu
truyén qua (TEM). Tét hon 1a, phan tich duoc thuc hién theo mat cat doc cua
cac mau tuong Ung. Tét hon nira, d6 day 16p bé mat duoc 1am nham nano dugc
quan sat va xac dinh bang phuong phap SEM va AFM do phén giai cao FIB, vi
du: dé xac dinh chiéu day 16p t6i da. Mot phuong phap rat duoc uu tién la
AFM.

O budc (ia), tot hon 1a oxy héa dugc thuc hién béng mot hodc nhiéu hon
mot tac nhan oxy hoa duoc chon tr nhom bao gbm chlorit, hypochlorit, peroxit,
permanganat, perclorat, persulphat, va ozon. Chlorit duoc uu tién la axit cloro
va kiém chlorit, tot nhat la natri chlorit. Hypochlorit dugc uu tién la axit hypo-
cloric va mudi cua chung. Peroxit dugc uu tién la hydro peroxit. Perclorat
duoc wu tién la axit percloric va mudi cua ching. Persulfat duge wu tién duoc
chon tir nhom bao gdm peroxomonosulfat, peroxydisulfat va cac axit lién quan
ctia n6. Céc tac nhan oxy hoa nay c6 mat vol téng nong do du dé thuc hién qua
trinh oxy hoa mong muén. Sau budc (ia), ddng chu yéu c6 mat voi s6 oxy hoa
+2.

O bude (ib), tdt hon 1a qua trinh khtr duoc thuc hién béng mot hodc
nhiédu hon mot tac nhan khu duoce chon tir nhom bao gém tac nhan khu htu co
va tac nhan khtr vo co, tt hon 1a dugce chon tir nhom bao gom aldehyt, borohy-
drua, boran, va cac boran duoc thé. Aldehyt duoc wu tién la formaldehyt. Sau
buée (ib), ddng chu yéu c6 mit véi s6 oxy hoa 0 (Cu-(0)) mat du lugng nho

ctia dong véi 6 oxy hoa 1a +1 1a khong thé tranh khoi do tai oxy hoa ngay Cu-
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(0). Tuy nhién, dong v&i s6 oxy hda la 0 uu tién. Trong qua trinh khur, hinh thai
dang kim duoc duy tri.

Trong phuong phdp theo sang ché, 16p bé mit duge lam nham nano la
rat tron nhan (¢ budc (i) cling nhu ¢ budce (ii)) so voi phuong phap an mon
thong thuong, thuong dian dén d6 nham bé mit rat 16 rét hoac tham chi pha huy
bé mat; thuong bao gdm viéc thay doi dia hinh bé mat nay. Picu nay khong
duoc mong mudn, dic biét khong ap dung cho céc ing dung mach c6 duong
manh va cac ing dung tan s6 cao. Nguoc lai, lop bé mat duoc uvu tién dugc lam
nham nano & budc (i) cua phuong phap theo sang ché thuong khong vuot qua
d6 day 200 nanomet, twong dbi min do hinh thai dang kim (tic 1a co cau tric
nano), va theo cac duong vién cia bé mat cua déng hoac hop kim dong ma
khong thay doi dia hinh cta nd. Lép bé mat duoc wu tién nhu vay dugc lam
nham nano (¢ budce (i) cing nhu ¢ budc (ii)) duge tinh trong s6 duoc goi la
chit xtc tién bam dinh khong dn mon (NEAP). Phuong phép theo sang ché
duoc uu tién, trong do ¢ budce (1) lop bé mat duoe lam nham nano cé do day toi
da cua 16p 1a 500 nm hoc thap hon, t6t hon 1a 300 nm hoac thap hon, tot hon
ntra la 180 nm hoac thép hon, tham chi tot hon nira 1a 150 nm hodc thép hon,
t6t nhét 1a 120 nm hodc thap hon.

Néu do day 16p t6i da vuot qua 500 nm mdt cach dang ké, thi d6 nham
nam trong mot s6 truomg hop qué cao va phuong phéap sé khong con kha thi dbi
voi mot sd Umg dung mach dién duong manh (vi du, do rong duong dudt 30
um). Néu do day 16p tdi da la thap hon déng ké 30 nm, thi do bén cua 16p mang
va do bén cua vo trong mdt sé truong hop 1a khong du. Lép bé mit duoc uu
tién dwoc 1am nham nano cung cap cac loi thé khac nhau. PCB duoc st dung
trong cic Ung dung tan s6 cao dugc huong loi tir bé mat tuong d6i nhan do
giam suy hao tin hiéu. Hon ntta, chi c6 mot luong khong dang ké kim loai dong
tao ra lop bé mat nay, dan dén viéc lam giam mutc hao hut kim loai déng trong
mach dién so voi phuong phap an mon tho, thong thuong. Ngoai ra, tang do két
dinh thu duoc, c6 thé ting thém bang cdch phuong phép theo sang ché.

Trong phuong phéap theo sang ché bé mat cua ddng hodc hop kim dong
t6t hon la bé mat cua dong, tic 1a it nhat bao gom 99% khdi lugng dong, tinh
theo téng khdi luong cua bé mat cua ddng. Trong truomg hop nay bé mat cua
6611g t6t hon 1a vé co ban khong chira, t6t hon la khong bao gbm, cic nguyén 6
khac ngoai ddng; tot hon nira la vé co ban khéng chua, t6t hon 1a khong bao
gém, mot, nhiéu hon mét, hoac tat ca cac nguyén t6 duoc chon tu nhém bao

gom molypden, coban, niken, vonfram va titan.
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Trong pham vi cua sang ché, thuat ngit “it nhat” két hop voi mot gia tri
cu thé biéu thi (vacod thé trao doi vo1) gia tri nay hoac nhiéu hon gia tri nay. Vi
du, “it nhat 99% khéi luong® dé chi (va co thé trao doi véi) “99% khoi luong
hoac 1é6n hon 99% khéi luong”. Tuong tu, “it nhat mot” dé chi (va co thé trao
doi véi) “mot, hai, ba hodc 16n hon ba”.

Nguoc lai, trong mot sb truong hop bé mat cua hop kim déng duoc uu
tién. Phuong phap theo sang ché dwoc wu tién, trong d6 ¢ bude (i) bé mat cua
hop kim dong bao gbm it nhat 55% khéi lwong dong, tinh theo téng khoi luong
ctia bé mat cua hop kim dong, t6t hon la it nhat 75% khéi lugng, tét hon nita la
it nhat 85% khdi luong, t6t nhat 1a it nhit 90% khoi luong. Cac nguyén td hop
kim duoc uvu tién duoc chon tr nhém bao g6111 molypden, coban, niken, von-
fram va titan. Trong pham vi cua sang ché, thuat ngir “hop kim dong” khong
bao gdbm dong oxit.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngtr “vé co ban khong chira” chu thé
(vi du, mot phén tu, mot hop chit, mot nguyén liéu, v.v.) dé chi réng chu thé
duoc dé cap hoan toan khong co mat hodc chi c6 mat voi (dén) luong rat it va
khong thay doi (mirc d6), ma khong anh huong dén muc dich da dinh cua sang
ché. Vi du, chu dé nhu vay co thé duoc bd sung vao hoac su dung mot cach vo
¥, vi du, tap chat khong thé tranh khoi. “Vé co ban khéng chira” tot hon la dé
chi 0 (zero) ppm dén 50 ppm, tinh theo tong khoi lugng cua bé mat cua dong
hodc hop kim dong duge xac dinh trong phuong phap theo sang ché, néu dugc
xac dinh cho bé mat nay, hodc tinh theo téng khéi luong cua dung dich bao vé
duoc xac dinh trong phuong phép theo sang ché, néu duoc xac dinh cho dung
dich nay; ot hon 1a 0 ppm dén 25 ppm, tét hon nita 1a 0 ppm dén 10 ppm, tham
chi t5t hon nita 1a 0 ppm dén 5 ppm, tot nhat 1a 0 ppm dén 1 ppm. 0 ppm dé chi
chu thé twong ung khong bao gom. Nguyén tac nay ap dung twong tu voi 16p
bé mat duoc lam nham nano va 16p hitu co.

Lop bé mat duoc uu tién duoc lam nham nano duoc xu ly ding cach
bing dung dich nude axit bdo vé khong an mon nhu duge xac dinh trén day (tot
hon la nhu duoc xac dinh xuyén subt ban mo ta) thé hién do bén bam dinh b6
sung gitta bé mat cta d6éng hoac hop kim ddéng va 16p hiru co so voi phuong
phép (a) khong st dung dung dich bao vé hodc (b) so véi phuong phap su dung
dung dich bao v¢ c6 thanh phén khac nhau, cu thé 1a khong bao g61n mot hoac
nhiéu hon mot peroxit hodc bao gém mot hodc nhiéu hon mét peroxit vuot qua
tong luong cua 0,4% khéi luong. Da cho rang do bén bam dinh tang 1a do su tai

oxy hoa dong giam, cu the 1a trong cac bude xu 1y ticp theo bao gém ca viéc
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tang nhiét do. Piéu bat ngo la sy ¢ mat cua lugng nho cua mot hoac nhiéu hon
mot peroxit nay voi kha nang an mon cua no.

Khéng mong mudn gigi han boi 1y thuyét da cho rang ¢ budc (ii) cic
dang amino azol tao phirc voi cac loai ddng va héap thu lén bé mat cua dong
hodc hop kim dong. Hon nita, gia thiét rang cac phiic chat bi hap phu duoc
hinh thanh trén bé mit cua dong hodc hop kim ddng, tir d6 tao thanh mot 16p
mang bao vé mong. Do do, phuong phap theo sang ché duoc uu tién, trong do
trong budc (i1) mot hoac nhiéu hon mot amino azol hép thu 1én bé mat cua
dong hoic hop kim dong sao cho thu duoc 16p doéng hodc hop kim dong da
dugc bao vé, tdt hon 1a hép thu 1én 16p bé mat duoc 1am nham nano nay sao
cho thu duoc 16p bé mat duoc lam nham nano da duoc bao vé.

Dbi v6i phuong phap theo sdng ché can thiét 1a khi tiép xtc voi dung
dich bao vé khong xay ra an mon. Diéu nay co nghia la bé mat cua 6611g hoac
hop kim dong, tét hon 1a 16p bé mat duoc lam nhdm nano, van duy tri nguyén
ven, tire la khong dugc loai bo va t6ng dién tich bé mat cua no khong duoc
tang 1én. Didu nay chu yéu dat duoc bang cach tranh peroxit qua nhiéu, duy tri
can than do pH khong gdy dn mon va tranh cdc axit v6 co an da manh. Hon
nita, amino azol 1 can thiét. Dac biét, peroxit da biét dén kha nang an mon cua
ching trong cac dun dich an mon, cu thé 1a dé an mon dong. Vi vay, da bat ngd
phat hién ra rang su c6 mat ctia peroxit lam tang tiép d6 bén bam dinh gitra bé
mat cua dong hodc hop kim ddng va 1op hitu co trong phuong phap lam tang
d6 bén bam dinh khong an mon.

Do do, trong pham vi cua sang ché (phuong phap va dung dich nudc ax-
it bdo v¢ khong an mon) can thiét 1a dung dich nuéc axit bao vé khong an mon
bao gdbm mot hodc nhiéu hon mot peroxit nay (t6t hon 1a nhu duoc mo ta trong
toan bd van ban la duoc wu tién). Tt "thap hon" trong thudt ngtt “tong luong la
0,4% khdi lugng hodc thap hon” (ciing nhu tat ca cac tong luong dugc wu tién
khac) khong c6 nghia la peroxit nay co thé hoan toan khong cé mit, tic 1a thap
hon khong bao gé)m 0 % khoi luong. Vi vdy, mot hoac nhiéu hon mét peroxit
c6 mat v6i tong luong 1a 16m hon 0% khéi lwong. Tot hon 14, tong luong cla
mdt hodc nhidu hon mot peroxit nay la thap nhit 0,01% khoi lwong, tinh theo
téng khdi luong cua dung dich bao v¢, t6t hon nita la thép nhét 0,03% khdi
luong, tham chi t6t hon nira 1a thap nhat 0,05% khéi luong, t6t nhat 14 thap
nhat 0,07% khoi lugng.

Trong pham vi cua sang ché, peroxit 1a hop chét bao gom gbe peroxit

(~0-0-), trong d6 mdi nguyén tir oxi co s& oxi hoa -1 (trir di mot). Tot hon la,
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trong phuong phap theo sang ché, trong d6 mot hodc nhiéu hon mét peroxit
duoc chon tir nhom bao gdm hydro peroxit, peroxit hitu co, va peroxit vo co.

Peroxit hitu co duoc wu tién dugce chon tr nhom bao gOm axit peroxy
hitu co va alkyl peroxit khong axit. Axit peroxy httu co duge uu tién 1a axit
peracetic. Alkyl peroxit khong axit duoc wu tién 1a tert-butyl hydroperoxit.

Peroxit vo co duoc uu tién duoc chon tr nhom bao g6m axit peroxy vo
co va peroxit kim loai. Axit peroxy v6 co dugc wu tién la axit peroxymonosul-
furic va axit peroxydisulfuric. Peroxit kim loai dugc wu tién 1a peroxit cua kim
loai kiém, t6t hon nira 14 natri peroxit va kali peroxydisulfat.

Tét hon nita 1a, trong phuong phép theo sang ché, trong d6 mot hoic
nhiéu hon mot peroxit duge chon tr nhém bao gbém hydro peroxit va peroxit
hitu co. Diac biét, trong mot so truong hop, phuong phép theo sang ché duoc uu
tién, trong d6 dung dich nudc axit bao vé khong an mon vé co ban khong chira,
t6t hon 1a khéng bao gom, axit peroxy v6 co; trong cac truong hop wu dugce uu
tién hon nita, vé co ban khong chira, tét hon la khong bao g6m, axit peroxy vo
co va peroxit kim loar.

Tét hon nia la, trong phuong phép theo sang ché, trong d6 mot hodc
nhiéu hon mot peroxit bao gom hydro peroxit, t6t hon 1a hydro peroxit. Tot
nhat 13, trong dung dich nuéc axit bao vé khong an mon hydro peroxit la perox-
it duy nhat hop chat. Hydro peroxit chi ciu thanh boi hydro va oxy, va, do do,
khong lam 6 nhiém mai truong lam viée véi cac hop chat hodc cac nguyén to
bo sung. Hon nita, hydro peroxit du dé lam tang cuong do bén bam dinh bang
cach s dung chi mét lugng nho trong dung dich nudc axit bao vé khong an
mon.

Tét hon 1a, trong phuwong phap theo sang ché, trong do tong luong cua
mot hodc nhidu hon mot peroxit la 0,35% khéi lwong hodc thép hon, tinh theo
tong khéi luong ctia dung dich bao vé, t6t hon 1a 0,30% khdi luong hodc thap
hon, t6t hon nita 1a 0,25% khéi lugng hodc thép hon, tham chi tdt hon nira la
0,20% khéi lugng hodc thép hon, tt nhét 12 0,16% khdi lugng hodc thép hon,
tham chi tot nhat 1a 0,12% khdi lugng hodc thap hon.

Tét hon nita 13, trong phuong phéap theo sang ché, trong d6 mot hoac
nhiéu hon mét peroxit bao gbm hydro peroxit va téng lugng clia peroxit trong
dung dich nude axit bao v¢ khong an mon la 0,35% khéi luong hoac thép hon,
tinh theo téng khdi luong cia dung dich bao vé, tot hon la 0,30% khoi luong
hoéac thép hon, tét hon nira 1a 0,25% khdi lugng hoac thép hon, tham chi tot
hon nita 1a 0,20% khéi luong hodc thap hon, tot nhét 14 0,16% khoi luong hodc

thép hon, tham chi tot nhat 1a 0,12% khéi luong hodc thép hon. Trong trudong
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hop nhu vay, t6t hon 1a hydro peroxit peroxit so cap vé phan tram khoi luong
(> 50% khdi lugng), tinh theo tong khéi luong cia tat ca cac peroxit trong dung
dich nudc axit bao vé khong an mon.

Tét hon nira 1a, trong phuong phdp theo sang ché, trong do6 trong dung
dich nuéc axit bao vé khong an mon hydro peroxit la peroxit duy nhat va tong
luong cua peroxit trong dung dich nudc axit bao vé khong dn mon 1a 0,35%
khoi luong hoac thép hon, tinh theo t6ng khéi luong cua dung dich bao ve, tdt
hon 12 0,30% khdi luong hoac thép hon, t6t hon nira 1a 0,25% khoi luong hoac
thép hon, tham chi tdt hon nira 1a 0,20% khdi lugng hoac thép hon, t6t nhat la
0,16% khéi luong hodc tl]ép hon, tham chi t5t nhat 1a 0,12% khoi luong hoac
thap hon. Trong truong hop nay, tong luong peroxit bang tong luong hydro
peroxit.

Pé tranh su an mon khong mong mudn, dung dich nudc axit bao vé
khong an mon hau nhu khéng chtra cac axit vo co, duoc biét dén nhiéu voi dac
tinh an mon, dac biét la an mon dong. Tong luong cua ching nam trong khoang
U 0 dén 0,01% khbi luong, tinh theo t6ng khoi luong cua dung dich bao vé.

Néu dung dich nude axit bao vé khong an mon bao gbm axit vo co chia
bo sung gbe peroxit (vi du, axit peroxymonosulfuric), trong pham vi cua sang
ché cac hop chat nhu vay duoc tinh trong s6 (1i-c), tuc la chu yéu duoc xem la
peroxit. T6t hon 1a, dung dich nudc axit bao vé khong an mon vé co ban khong
chira, tt hon la khong bao gdm, axit peroxymonosulfuric va axit peroxydisul-
furic. T6t hon ntra 13, dung dich nuéc axit bdo vé khéng an mon vé co ban
khong chira, t6t hon la khéng bao gbm, cac axit vo co chta b6 sung goe
peroxit. Didu nay tranh dugc su dn mon ngoai y mubn.

Tét hon 1a, trong phuong phap theo sang ché, trong do dung dich nudc
axit bao v¢ khong an mon vé co ban khong chira, t6t hon la khong bao gom.,
mot, nhiéu hon mét, hoac tAt ca cac axit vo co sau duoc chon tr nhom bao g6m
axit sulfuric, axit nitric, axit clohydric, va axit phosphoric. Trong truong hop
nay tong lugng cu thé néu trén (theo ppm) dp dung riéng cho tirng loai axit vo
co néu trén, voi diéu kién 1a tong lugng clia tat ca cac axit nay cung khong vuot
qua 0,01% khéi luong, tinh theo téng khdi iwong cta dung dich bao vé.

Tt hon nwa 14, trong phuong phap theo sang ché, dung dich bao vé
khéng an mon vé co ban khong chira, t6t hon 12 khong bao gom, axit sulfuric.

Pic biét tot hon la trong phuong phép theo sang ché, trong d6 dung dich
nude axit bao vé khong an mon vé co ban khéng chia, t6t hon 1a khong bao

gom céc axit vo co. Trong truong hop nay tong luong cu the néu trén (theo
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ppm) ap dung cho tong cua {At ca cac axit vo co. Picu nay ap dung cho tat ca
céc axit vo co khong ba gom cac axit vo co chita b6 sung goc peroxit.

Nguoi ta cung biét rdng trong cac dung dich d&n mon déng thuong co
mat cac ion halogenua, thuong dé tang toc qua trinh dn mon dong. Do do,
phuong phéap theo sang ché duoc uu tién, trong do dung dich nude axit bao vé
khéng an mon vé co ban khong chua, t4t hon 1a khéng bao gom, ion clorua va
ion florua, tot hon 1a vé co ban tat ca khong chira, t6t hon la khong bao gdm,
ion halogen. Tét hon nita 13, dung dich nu¢c axit bao vé khong dn mon vé co
ban khong chura, tét hon 1 khéng bao g6m, hop chéit chira nguyén tu flo. Piéu
nay tranh dugc su an mon khong mong muon.

Phuong phap theo sang ché duoc vu tién, trong d6 dung dich nudc axit
bao vé khong dn mon vé co ban khong chira, t6t hon 1a khong bao gom, ion
phosphat, t6t hon 1a vé& co ban khong chira, tot hon 1a khong bao gbm, hop chat
bao gdom gbc phosphat, t&t hon nita 12 vé co ban khong chira, tot hon la khong
bao gém, hop chat chira phospho.

Phuong phép theo sang ché trong mot s6 trudng hop duoc uu tién, trong
do dung dich nudce axit bao vé khong an mon vé co ban khong chira, t6t hon 1a
khéng bao gom, polyme.

Phuong phap theo sang ché trong mot s6 truong hop dugc wu tién, trong
d6 dung dich nudc axit bao vé khong an mon vé co ban khéng chira, t6t hon la
khéng bao gdm, hop chit bao gdbm nguyén t6 nito bac bon.

Phuong phap theo sang ché trong mot s6 truong hop duoc uu tién, trong
d6 dung dich nudc axit bao vé khong an mon vé co ban khong chira, tot hon 1a
khong bao g6m, hop chét bao g61n mot hoac nhiéu hon mot nhéom sulfhydryl.

Dung dich nudc axit bao vé khong an mon nhu duge xac dinh ¢ budc
(ii) cia phwong phap theo sang ché 1a axit (tac 1a d6 pH 1a 6,5 hodc thip hon)
va nudc, tie la nude la dung moi co ban, t5t hon 1a nudce 1a dung moi duy nhét.

Phuong phap theo sang ché duoc vu tién, trong d6 dung dich nudc axit
bao vé khong an mon c6 do pH nam trong khodng tir 2,5 dén 6, tot hon 1a nam
trong khoang tur 2,7 dén 5,8, tot hon nita la nam trong khoang tir 2,9 dén 5.5,
tot nhat 1a nam trong khoang tir 3,1 dén 4,9. Néu do pH thip hon dang ké 2,5
xay ra hién tuong an mon khong mong mubn, diéu nay c6 hai cho bé mit cua
déng hodc hop kim déng. Néu do pH trén 6 dang ké muc hép thu cua amino
azol 1a khong du va hiéu sudt tong thé cua dung dich nudce axit bao vé khong an
mon la khong thoa man. 6 pH dugc vu tién hon nam trong khoang twr 4,1 dén
4,9. Trong pham vi cua sang ché; a6 pH dugc uu tién duoc tham chiéu dén
nhiét do 25°C.
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Trong phuong phap theo sang ché, mot hoac nhiéu hon mot amino azol
1a hop chat can thiét trong dung dich nudc axit bao vé khong an mon (vi cac ly
do néu trén). Cac thi nghiém riéng goi y rang mot két qua thoa man chi dat
duoc néu amino azol nay duoc su dung trong dung dich nuéc axit bao vé
khoéng dn mon.

Trong pham vi cua sang ché, amino azol dé chi hop chat véi nhan thom
c6 5 canh, di vong, hop chét chura bd sung it nhat mot (tot hon 1a mot) gbc ami-
no (-NH,), trong d6 nhan thom c6 5 canh {6t hon 1a bao gom it nhat hai
nguyén tr vong nito la cac nguyén tu khac loal. Tt hon 13, nguyén tur nito 1a
cac nguyén tu khac loai duy nhat trong vong thom nay.

Phuong phép theo sang ché dugc wu tién, trong d6 mot hoac nhiéu hon
mot amino azol doc lap bao gom it nhit ba nguyén tir vong nito trong vong
thom, tot hon nita 1a it nhat bon nguyén tir vong nito trong vong thom.

Tét hon 14, trong phuong phap theo sang ché, trong d6 it nhat mot goc
amino (t6t hon 1a mot géc amino) duoc ndi truc tiép vai vong thom nho lién
két cong hoa tri, t6t hon 1a voi nguyén tr vong cacbon cua vong thom.

Trong mét s truong hop, theo phuwong phap theo sang ché duogc uu tién,
trong d6 vong thom khong phai la imidazol.

Tbt hon 14, theo phuong phép theo sang ché, trong dé trong mdi mot
hodc nhiéu hon mot amino azol nhan thom c¢6 S canh la ciu trac vong duy
nhat.

Tt hon 1a, theo phuong phép theo sang ché, trong d6 mot hodc nhiéu
hon moét amino azol dugc chon tir nhom bao g61n amino tetrazol, amino triazol,
amino triazol duogc thé, va amino tetrazol duogc thé, tdt hon l1a duoc chon tur
nhom bao g6m amino tetrazol va amino tetrazol dugc thé, tot nhét 1a mét hodc
nhiéu hon mot amino azol bao gdm S-amino tetrazol. T4t hon 14, amino tetrazol
ciing bao gdm aminoalkyl tetrazol, nhu 5-(aminometyl)-tetrazol, mac du amino
alkyl tetrazol duge uu tién it hon so véi 5-amino tetrazol.

Tét hon 13, trong dung dich nudce axit bao vé khong an mon amino azol
la hop chét azol duy nhat. Cac thi nghiém riéng chi ra rang amino azol tao ra
muc tang toi wu vé do bén bam dinh trong phuong phap theo sang ché.

Trong amino triazol duoc thé va amino tetrazol duogc thé, cac phén to
thé duoc wu tién doc 1ap 1a cac nhom alkyl. Nhom alkyl duoc uu tién la nhom
metyl, nhoém etyl va nhém propyl. Trong mot s6 truong hop, 1-propyl-5-amino
tetrazol va l-metyl-5-amino tetrazol la cac amino tetrazol duoc thé dugc uu

t1én.
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Tét hon 1a, theo phuong phép theo sang ché, trong d6 mot hodc nhiéu
hon modt amino azol c6 mat voi t6ng luong 1a 2,0% khdi luong hoac thép hon,
tinh theo téng khoi luong cua dung dich bao V¢, t6t hon l1a 1,5% khoi luong
hoac thép hon, tot hon nira 1a 1,0% khéi lwong hodc thap hon, t6t nhét 12 0,8%
khéi lwong hodc thap hon.

Tét hon nira 13, trong phuong phéap theo sang ché, trong do mot hodac
nhiéu hon mdt amino azol bao gém S-amino tetrazol va tong luong cua amino
azol trong dung dich nudge axit bao vé khéng an mon la 2,0% khéi luong hodc
thap hon, tinh theo tong khoi luong ctia dung dich bao vé, t6t hon 1a 1,5% khéi
luong hodc thép hon, t6t hon nita 1a 1,0% khéi lugng hodc thép hon, tot nhat 1a
0,8% khdi luong hodc thép hon. Trong truong hop nhu vdy S-amino tetrazol t6t
hon 12 amino azol so cdp vé phan traim khéi luong (> 50% khéi luong), tinh
theo tong khoi luong cua tat ca cac amino azol trong dung dich nudc axit bao
vé khong an mon.

Tét hon nira 14, trong phuong phép theo sang ché, trong d6 trong dung
dich nuéc axit bao vé khéng an mon 5-amino tetrazol la amino azol duy nhat
va tong luong ctia amino azol trong dung dich nudc axit bao vé khong an mon
14 2,0% khéi luong hodc thap hon, tinh theo t6ng khoi lugng ctia dung dich bao
v, t6t hon 1a 1,5% khéi lwong hodc thdp hon, 6t hon nira 1a 1,0% khéi luong
hodc thap hon, t6t nhat 1a 0,8% khdi luong hodc thiap hon. Tham chi tot hon
nta la, trong phuong phap theo sang ché, trong d6 S-amino azol 1a hop chat
azol duy nhat trong dung dich nugc axit bao vé khong an mon va tong luong
ctia hop chét azol trong dung dich nuge axit bao vé khong an mon la 2,0% khoi
lugng hoac thép hon, tinh theo téng khéi luong cua dung dich bao vé, t6t hon
la 1,5% khéi luong hoac thép hon, tdt hon nira 1a 1,0% khéi luong hodc thép
hon, tdt nhét 13 0,8% khéi luong hoac thép hon.

Tét hon 14, theo phuong phép theo sang ché, trong dé trong dung dich
nudc axit bao vé khong an mon ty 1€ phan tir gam gitia tat ca cac peroxit va tat
ca cac amino azol la 1 hodc thép hon, t6t hon 1a 0,8 hodc thép hon, tét hon nia
la 0,6 hoac thép hon, tham chi tdt hon nita 1a 0,5 hoic thép hon, tot nhét 12 0,4
hodc thap hon. Dé tranh su dn mon khong mong mudn, mong mudn nhat 1a co
ty 1¢ phan tir gam khong cao hon 1:1, t6t hon nira 1a ndng do phan tir gam cua
tAt ca cdc amino azol la cao hon ndng do phan tr gam cua tAt ca cac peroxit.

Trong phuong phéap theo sang ché, dung dich nudc axit bao vé khong an
mon bao gdm mot hoic nhiéu hon mat axit hitu co va/hoac mudi cua ching, tot

hon 12 axit hitu co. Axit hitu co chi yéu duoc st dung dé diéu chinh do pH cua
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dung dich bao vé co tinh axit. Piéu nay co thé duoc yeu cau boi vi amino azol
hop chat thuong duoc hoa tan trong dung dich kiém dé tang d6 hoa tan.

Tot hon 1a, dung dich nuéc axit bao vé khong an mon vé co ban khong
chita, tot hon 1a khong bao gom, axit sulfonic. Thong thudng, cac axit nhu vay
quéa manh va cé thé gy ra hién tugng &n mon khong mong muon.

Tét hon 1a, mdi mdt hodc nhiéu hon mdt axit hitu co c6 gia tri pK,
duong, t6t hon la gia tri pK, la 3,0 hoac cao hon, t6t hon 1a 3,3 hoac cao hon,
t6t hon ntra 1a nam trong khodng tur 3,3 dén 6,5. Cac gia tri pK, nay dua trén
nhiét do la 22°C.

Tét hon 1a, theo phuong phap theo sang ché, trong d6 mot hodc nhiéu
hon mot axit hiru co va mudi cua ching dugc chon tir nhom bao g6n1 axit cac-
boxylic don chite, axit hydroxy-mono-cacboxylic, axit di-cacboxylic, axit hy-
droxy-di-cacboxylic, axit tri-cacboxylic, axit hydroxy-tri-cacboxylic, axit amin
cacboxylic, va mudi cua ching; t6t hon la duoc chon tr nhom bao g6m axit
cacboxylic don chuc, axit hydroxy-mono-cacboxylic, axit di-cacboxylic, axit
hydroxy-di-cacboxylic, axit tri-cacboxylic, axit hydroxy-tri-cacboxylic, va
mudi cua ching; Tét nhét 1a duoc chon tr nhém bao g61n axit cacboxylic don
chire. axit hydroxy-mono-cacboxylic, axit di-cacboxylic, axit hydroxy-di-
cacboxylic, va mudi ctia chiing.

Cac axit hitu co cu thé va mubi cua ching dugc dac biét uu tien duoc
chon tir nhom bao gdm axit formic, axit axetic, axit propionic, axit caprylic,
axit glycolic, axit n-butyric, axit isobutyric, axit acrylic, axit crotonic, axit 1so-
crotonic, axit oxalic, axit malonic, axit succinic, axit adipic, axit maleic, axit
axetylendicacboxylic, axit lactic, axit glyxeric, axit tartaric, axit malic, axit
xitric, threonin, tryptophan, phenylalanin, va mudi cta chung.

Tét hon nita la, trong phuong phéap theo sang ché, trong d6 mot hoac
nhiéu hon mot axit hitu co va mudi ctia chiing dugc chon tr nhom bao gOm axit
fomic, axit axetic, axit lactic, axit malic, axit xitric, va mudi cua ching, tdt nhat
la axit formic, axit axetic, va mudi cua ching.

Mot hoac nhiéu hon mét axit hitu co co thé c¢6 mat dudi dang mubi. Vi
vay, dung dich nudgc axit bao vé khong an mon t6t hon 1a bao gom cation kim
loai. Cation kim loai duoc wu tién trong dung dich nuéc axit bao v¢€ khong an
mon 1a cation kim loai kiém va cation kim loai kiém tho, tot hon 1a cation kim
loa1 kiém, tot hon nita 1a cation natri va cation kali. T4t nhét 1a, mot hoac nhiéu
hon mot axit hitu co ¢c6 mat ¢ dang axit.

Tét hon 1a, theo phuong phdp theo sang ché, trong d6 tong luong clia

anion cua goc axit hiru co cua mot hodc nhiéu hon mot axit htu co' va mudi cua
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chung 1a 4% khéi luong hodc thap hon, tinh theo tong khoi luong cua dung
dich bao vé, tét hon 1a 3,2% khéi lugng hodc thap hon, t6t hon niva 1a 2,5%
khi lugng hoac thép hon, tham chi t6t hon nita 1a 1,9% khoi luong hodc thép
hon, t5t nhat 1a 1,5% khdi luong hoac thap hon. Néu luong nay qua thap thi
khong thé dat duoc do pH mong mubn. Néu luong nay vuot dang ké qua 4%
khéi luong thi trong mot vai truong hop co hién tuong khiac khéng mong
muén.

T6t hon 1a, dung dich nudc axit bao vé khong an mon dugc su dung
trong phuong phap theo sang ché vé co ban chira nuée lam dung moi, (ii-a), (ii-
b), (ii-c), (ii-d), va tuy y la cation dan dién nhu cation kim loai kiém va/hodc
cation kim loai kiém thd. Cac hop chét kha nita khong nhit thiét can co trong
dung dich nuédc axit bao vé khong an mon dé du 1am tang d6 bén bam dinh.

Dua trén didu nay, tot nhat 1a dung dich nude axit bao vé khong an mon
bao g6m dung moi, (ii-a), (ii-b), (ii-c), (ii-d), va tuy y la cation dan dién cation
kim loai kiém va/hodc cation kim loai kidm tho céu thanh it nhat 99% khoi
lwong cua tong khéi lwong cuia tAt ca cac thanh phan trong dung dich nugc axit
bao v¢ khong an mon.

O budc (ii) cua phuong phép theo sang ché dung dich nudc axit bao vé
khong an mon duoc tiép xic voi nén bao gdm bé mit nay sac cho do bén bam
dinh duoc gia tang. Tét hon 14, theo phuwong phap theo sang ché, trong d6 o
bude (if) viée tiép xtc duoc thuc hién trong 5 gidy dén 600 gidy, 16t hon la
trong 10 gidy dén 300 giay, t6t hon nira 1a trong 15 gidy dén 150 giay, thim chi
t6t hon nira 1a trong 20 gidy dén 90 gidy, t6t nhét 1a trong 25 gidy dén 45 giay.
Mic du khong c6 hién tugng an mon quan sat dugce ngay ca ¢ 600 gidy, nhung
vuot qua 600 giay dang ké thuong khong mang lai bét ky loi ich va theo quan
diém thuong mai la khong mong mudn. Nguoc lai, néu viée tiép xuc la thap
hon dang ké 5 gidy thi trong mot s6 truong hop, cudong do bam dinh dudng nhu
khong co.

Tét hon 1a, theo phuong phép theo sang ché, trong d6 o budc (ii) viée
tiép xuc duoc thuc hién ¢ nhiét do nam trong khoang tur 15°C dén 50°C, tot
hon 14 nam trong khoang tir 20°C dén 40°C, tot hon nita 1a nam trong khoang
tlr 30°C dén 40°C.

Dung dich nudc axit bao vé khong an mon dugc su dung trong phuong
phép theo sang ché tot hon la khong dung cho danh bong hoa hoc va/hoac co
hoc, nhu CMP. Do do, phuong phép cua sang ché khong phai 1a phuong phap
danh boéng, tot hon 1a khong phai 1a phuong phap CMP.
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Dung dich nuéc axit bao vé khong an mon dugc st dung trong phuong
phap theo sang ché khong bao gom hat mai (d6i khi con duoc goi la hat mai).
Cac hat mai mon dién hinh 14 céc hat silic dioxit va cac hat chira nhom. Vi vy,
trong phuong phéap theo sang ché, dung dich nudc axit bdo vé khong an mon la
mot dung dich trong sudt, tirc 1a khong c6 cac hat réan.

Két qua la cia phuong phéap theo sang ché d6 bén bam dinh giira bé mat
ctia ddng hodc hop kim dong va 16p hitu co dugc tang. Tt hon 14, theo phuong
phap theo sang ché bao gdm bude bd sung

(iii)  can mong lép htu co lén nén thu duoc sau bude (ii) sao cho bé
mit ctia dong hodc hop kim ddng duoc tiép xuc véi dung dich nude axit bao vé
khéng an mon trong budce (i) duoc tiép xtic voi 16p hitu co.

Sau budc (iii) 16p hiru co duoc tiép xic truc tiép voi bé mit cua dong
hodc hop kim dong. Do bé mat nay duoc cai bién theo phuong phap theo sang
ché, d6 bén bam dinh gitra 16p hitu co va bé mat nay duoc tang. Néu bé mat
ciia dong hodc hop kim déng bao gom (t6t hon 1a) dong hodc hop kim dong
mach dién, 16p htiu co t6t hon 1a bao g6m cac khu vuc khong dan dién cua nén
khong dan dién cling nhu cac khu vuc ddng/hop kim dong dan dién.

Tét hon 13, viée can mang duogc thuc hién trong diéu kién chan khong va
nhiét do tang 1én, tét nhat 1a ¢ nhiét do trong khoang tir S0°C dén 140°C.

Trong budc tiép theo, t6t nhét 1a 16p hiru co nhiéu 16p dugc bao dudng,
tic la duoc xu ly nhiét voi nhiét d§ cao hon dé 16p hitu co duoc polyme hoa.
Do do, duoc vu tién la phuong phap theo sang ché bao gdom sau bude (iii) bude
b6 sung

(iv) dua nén voi 16p hitu co thu duoe sau bude (iii) vao bude xu ly
nhiét voi nhiét d6 nam trong khoang tir 142°C dén 220°C, tét hon la nam trong
khodng tir 145°C dén 210°C, t6t hon nita 13 nim trong khodng tir 150°C dén
205°C, sao cho 16p hiru co duoc polyme hoa.

Tét hon 14, viée dua vao & buéde (iv) duge thuc hién trong 20 phut dén
180 phut, tt hon 1a trong 20 phut dén 150 phit.

Tt nhat, néu 16p hitu co 1a 16p vinh ctru. Thuat ngit "vinh vién" biéu thi
réng viéc loai bo 16p hitu co khong duoc du dinh trong qua trinh thuc hién
phuong phap theo sang ché hodc sau phuong phap do. Lop hitu co khong phai
la 16p tam thoi; thay vao do, nd t6t nhét 1a & trong toan bo thoi gian su dung
ctia nén khong dan dién, t6t nhét 1a PCB. Tuy nhién, thuat ngtr nay khong loai
trr cac diéu kién tam thoi khac nhau cua 1ép htu co, vi du polyme héa va

khong polyme hoa.
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Tét hon 13, nén khong dan dién dugc xu 1y theo phuong phép cua sang
ché 14 tién chét ciia bang mach, tot hon la tién chat cuia bang mach in nhiéu 16p.
Mot tién than uu tién nhu vdy cia bang mach la can thiét dé cudi cung tao
thanh bang mach in. Trong truong hop nay, t6t hon la trong chu ky dau tién cua
phuong phap theo sang ché, 16p hiru co duge dat mong & bude (iii) t6t hon 1a
16p tich ty, tao thanh nén khong dan dién trong budc (i) cua bude tiép theo chu
ky tht hai ctia phuong phép theo sang ché.

Do do6, mot phuong phap theo sang ché duoc uu tién hon, trong do 16p
hiru co ¢ budc (iii) 1a 1op tich tu.

Duoc uvu tién hon la phuong phap theo sang ché, trong d6 16p hitu co ¢
bude (iii) 1a 16p tich tu khong co 16p dong, tot hon 1a 16p tich tu khong co 16p
kim loai. Dé tao thanh cho budc (i) ciia chu ky thi hai tiép theo, nén khong dan
dién bao g61n it nhat mot mat bé mat béng dé)ng hodc hop kim déng (tét nhat 1a
mot mach dién, tdt nhit 1a duoc dinh nghia la duoc vu tién trong sang ché nay),
16p hitu co (t6t nhat 1a 1op tich tu tu do cua 16p dong, tot hon la 16p tich tu
khong co 1op kim loai) phai chiu sau budce (111) (tbt nhat 1a sau budc (iv)) cua
chu ky dau tién dbi voi qua trinh kim loai hoa déng dé tao thanh bé mat tuong
ung cua déng hoac hop kim déng (tét nhat 1a mot mach dién, tdt nhat 1a duoc
dinh nghia la dugc uvu tién trong sang ché nay). Sau do, t6t nhat 1a 16p bé mat
nham nano duoc hinh thanh, tdt nhét 1a nhu duoc xac dinh trong van ban hién
tai. Chudi cac chu ky nhu vay la dién hinh cho céc quy trinh ban phu gia va cac
thi nghiém riéng da chi ra rang phuong phap theo sang ché dic biét co lgi cho
quy trinh nhu vay. Do do, phuong phdp theo sang ché duoc wu tién su dung
trong quy trinh ban phu gia dé san xuat bang mach in.

Nén khong dan dién duoc cung cap trong budc (i) ciia phuong phéap theo
sang ché t6t nhat 12 nén 131 hoac 16p hitu co duge dat mong trong bude (iii) cua
chu ky truéc do cua phuong phap theo sang ché. Tét nhat 14 16i-nén la co sé va
diém khoi dau dé xay dung PCB nhiéu 16p. Nén 16i wu tién bao gbém vat liéu
soi dugc gia ¢b bang vai thuy tinh voi bé mat bang dong hoac hop kim dong o
it nhat mot mat (5t nhat 1a mach dong/hop kim d6ng). Tot hon 14, nén 156i nhu
vay bao g6m mot hodc nhiéu hon mét nhom cac hat chit don duoc chon tur
nhom bao gém Si0,, Al,O3, TiO,, ZrO,. Lop nén 16i nhu vay khong phai 1a 16p
tich tu.

Tot hon la, trong phuong phap cua sang ché ¢ budc (iii) vé co ban
khong chtra 16p hitu co, t6t hon 1a khong chita sgi don, tt hon la vé co ban
khong chua, tot hon 1a khong chira soi thuy tinh. Thay vao do, phuong phap

theo sang ché duoc wu tién hon, trong do ¢ budc (iii) 16p hitu co bao gdm cac
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hat chéat don, t6t nhat 1a mot hodc nhiéu hon mot hat chat dén duoc chon tur
nhém bao gdm Si0,, Al,Os, TiO,, ZrO,, t6t nhat la SiO,.

Phuong phap theo sang ché duoc wu tién, trong do o bude (iii) 1op hiu
co 1a mang kho hodc chét long, t6t hon 1a mang kho, t6t nhét 1a 16p tao mang
kho. Nguoi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay hiéu rang 16p hitu co
long trong truong hop nay khong phai la chét 16ng hoan toan nhung c6 do nhot
nhat dinh dac trung trong linh vuc ky thudt nay. Theo cach twong tu, ngudi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc nay hiéu rang mang kho khéng phai 1a kho
hoan toan ma chira mot lugng dung moi dién hinh nhat dinh.

Phuong phap theo sang ché duoc wu tién, trong do ¢ budc (iii) 16p htu
co ¢6 d¢ day lop tr 50 pm tro xudng, tot hon la tr 33 pm tré xudng, tot hon 1a
21 um tro xudng, thaim chi t6t hon 1a 15 pm tro xudng, hau hét t6t nhat 1a 10
Lm ro xudng.

Cac thi nghiém riéng da chi ra rang cac lép hitu co, t6t nhat la cac iop
tich tu, c6 do day 16p tu 50 pm tro xudng, cu thé la tr 21 pm tro xudng rat dé
bi tham oxy, dic biét 1a khi nhiét d6 tang. Su thAm thau nhu vay rat khong
mong mudn vi n6 dan dén qué trinh tai oxy hoa doéng. Do dé, phuong phap
theo sang ché dac biét co loi cho cac 1ép hiru co rat mong, cu thé 1a dudoi 21
um, dé ngan ngura su tai oxy hoa khong mong mubn cua dong thanh cic oxit
dong.

Tbt hon 14, 16p hitu co bao g61n it nhat mét hop chat duoc chon tir nhom
hop chéat bao gém hop chat epoxy, polyimit, este xyanat, hop chat bismalei-
mide-triazin, ete polypropylen va polyolefin. Phuong phap theo sang ché duoc
uu tién, trong d6 o budc (ii1) l6p httu co bao gdm hop chat epoxy, tot hon nira
la 16p hiru co la 16p tich tu bao g6m hop chat epoxy.

Sang ché ciing dé xuat dung dich nudc axit bao vé khong an mon bao
gom:

(a) mot hoac nhiéu hon mot amino azol,

(b) mot hodc nhiéu hon mdot axit hiru co va/hoac mubi cua ching,

(¢) mot hoac nhiéu hon mét peroxit voi téng luong 1a 0,4% khoi
lwong hodc thap hon, tinh theo tong khoi lugng cua dung dich bao vé, va

(d) cac axit vo co v6i tong luong nim trong khoang tir 0 dén

0,01% khdi luong, tinh theo tong khéi luong cua dung dich bao vé,
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trong dé trong dung dich nudc axit bao vé khong an mon ty 1€ phan t
gam gitra tit ca cac peroxit va tht ca cac amino azol 1a 1 hodc thip hon, tt hon
la 0,8 hoac thép hon, t6t hon nita 1a 0,6 hodc thép hon, tham chi t&t hon nia la
0,5 hoac thép hon, tdt nhat 1a 0,4 hodc thép hon.

Tét hon 14, dung dich nudc axit bao vé khong an mon theo sang ché,
trong d6 nong do phan tir gam cta tAt ca cdc amino azol 1a cao hon néng do
phén tir gam cua tat cd cac peroxit.

Céc loi ich cua dung dich bao vé da duoc mo ta trong phan mé ta trén
day lién quan dén phuong phap theo sang ché. Diéu da dé cap trén day lién
quan dén phuong phéap theo sang ché ciing 4p dung twong tu cho dung dich bao
vé khong an mon dang nudce nude c6 tinh axit cua sang ché.

Sing ché duoc giai thich thém bang cac vi du khong giGi han sau day.

Vi du thye hién sang ché

A. Chuén bi mau

Budc (1): cung cép nén khong dan dién bao g6m it nhat mot mat 1a bé mat déng
hodc hop kim dong:

Dai dién cho phuong phap cua sang ché nay, cac 1a dong (150 mm x 75
mm x 35 um) da dugc su dung.

Trong bude dau tién, bé mat cla tat ca cac la dong déu dugc lam sach
béng cach su dung dung dich axit sulfuric/H,O, chira 180 ml/L SoftClean
UC168, 200 ml/L CupraEtch Starter, 75 ml/L Hydrox (tAt ca cac san pham déu
cua Atotech), va 545 ml/L nudc DI, dé thu duoc la déng da duoc lam sach
bing khic. Qua trinh lam sach bang cach in mon da loai bo cac oxit nang va
cac hop chit khéc, nhu chét chéng xin mau va/hoac chat hoat dong bé mat. Sau
khi 1am sach bang cach in mon, céc la dong dugc lam sach bang cach an mon
dugc rua bang nude lanh trong khoang hai phut. Két qua la thu dugc céc 14
déng da duoc lam sach va rua béng cach an mon.

Tiép theo la, tao ra lop bé mat dwoc lam nham nano.

Tiép theo, cac la ddng da duoc lam sach va rua bang etch thu dugc sau
bude dau tién duoc xir Iy hoa hoc bang phan tng oxy hoa va phan uing khu tiép
theo.

Trong budc thu hai, cac 14 nay duoc ngam trong 30 gidy ¢ 50°C vao
dung dich dudng c6 chira 15,5 ml/L NovaBond IT Stabilizer (Atotech). Chat
didu hoa 6n dinh bé mat dong vé do pH va thé dién hoa. Két qua la thu duoc

cac la dong duoc dicu hoa.
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Trong budce thu ba, cac la dong da duoc diéu hoa duoc xu ly trong dung
dich oxy hoa bao gom 100 ml/L NovaBond IT 102 (Atotech) va 15,5 ml/L No-
vaBond IT Stabilizer (Atotech). Qua trinh xur Iy dugc thuc hién ¢ 70°C trong 6
phat dan dén su chuyén doi dbng nhat va tu gidi han ctia Cu (0) thanh Cu (I) -
oxit va Cu (II) -oxit, cudi cung tao thanh mot 16p kim loai béng déng da chuyén
ddi co do day 16p toi da nho hon 180 nm. Sau qua trinh oxy hoa, cac 1a dong bi
oxy hoa dugc rua sach bang nudc lanh.

Trong budce thu tu, cac la dong da bi oxy hoa va trang duoc tiép xtic voi
dung dich khu bao g6m 20 ml/L chét khir NovaBond IT (Atotech) va 5 ml/L
chat 1am 6n dinh NovaBond IT. Qua trinh khtr dugc thue hién o 35°C trong 5
phut va thu dugc cac la dbng giam. Qua trinh khu chuyén doi cac oxit dong chu
yéu thanh Cu (0), do dé ting cudng tinh on dinh cua 16p kim loai dong chuyén
doi dbi v6i cac hoa chat. Trong qua trinh khu, hinh thai dang kim duoc duy tri,
Sau khi khu, cac 14 dong duge rira bang nudc lanh trong khoang hai phut. K ét
qué 1a thu dugc cac la 6611g da khu va rua sach voi 16op bé mat nham nano.

Buadc (i1): tiép xic v6i bé mit bao g5n1 bé mat nay voi dung dich bao vé
khong dn mon co tinh axit:

Trong budc thu nam, cac la déng duoc khu va rua sach voi 16p bé mat
duoc lam nham nano da phai chiu cac dung dich bao vé khong an mon ¢o tinh
axit khac nhau (PS) nhu duoc tom tit trong Bang 1.

Bang 1: Tom tat vé cac dung dich bao vé dugc su dung

PS1* PS2%* pS3*H*
AXit axetic -- 190 mmol/L 190 mmol/L
(1,1% khoi luong | (1,1% khoi luong
theo tinh toan) theo tinh toan)
Axit formic 1% khoi lugng - --
Amino tetrazol | 0,1% khoi luong 82 mmol/L 82 mmol/L
(0,7% khéi luong | (0,7% khéi luong
theo tinh toan) theo tinh toan)
H,0, -- -- 29 mmol/L
(0,1% khoi lugng
theo tinh toan)
pH 2,3 4,6 4,6

* khong theo sang ché; trén co s¢ E.6 trong Bang 1 cua US 2002/0192460 Al
** khong theo sang ché
#%% theo sang ché
Trong mdi truong hop, 14 dong da khir va rira sach duoc nhang vao dung
dich bao vé twong ung (PS) trong 30 gidy va nhiét do cua dung dich bao v¢ la

khoang 35°C. Sau khi ngam, cac la doéng duoc trang bang nudc lanh trong
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khoang 30 gidy va sau dé duoc lam kho ¢ nhiét do tir 60°C dén 70°C. Két qua
1a thu duoc cac la dong duoc bao vé va ruira sach. Nhing la dong nay sau do da
duoc can moét 16p huu co va duoce kiém tra thém.

Bude (iii): can méng 16p hitu co 1én nén thu duoc sau budce (i1):

Trong budc can mong, nhiéu 14 ddng duoc bao vé va rira sach khac nhau
thu duoc sau budc thtr nim duoc dat mong vaéi cac 16p xay dung thuong mai
duoc biét dén nhu sau (tic 1a cac 16p hiru co): GX-T31 va GZ-41 (ca hai san
phém cua Ajinomoto) dugc thiét ké cho duong min ung dung mach dién.

Can mang duoc thuc hién trong diéu kién chan khong ¢ khoang 100°C
dudi anh sang vang trong phong sach véi nhiét d6 phong trong khoang tu 20°C
dén 25°C va v6i do 4m twong doi tir 50% dén 60% bang cach str dung may ép
chin khong ( Dynachem VA 7124-HP6). M&i 16p boi dap c6 chiéu day 16p 20
pm.

Budc (iv): dua nén véi 1ép hitu co thu duoc sau budce (iii) vao budce xu ly nhiét:

Madi nén thu duoc sau budc (iii) duoc dua vao bude xu 1y nhiét trong 60
& 160°C bang 1o doi luu khong khi nong thong thuong (Lo nuéng Heraeus UT
6200) dé polyme hoa (tirc 1a dé xur 1y) cac 16p tich tu.
B. Panh gia d6 bén két dinh:

DPéi v6i mdi mau do bén bam dinh (ban dau va HAST) duge danh gia.

“ban dau”
bude xu ly khac bat ky

“HAST” do bén bam dinh dwoc xac dinh sau thr nghiém HAST (96
gid, 130°C, d6 am tuong dbi 85%, budng HAST: EHS-221M)

Céc két qua dugc Tom tat trong Bang 2.

Bang 2: Tom tat vé do bén bam dinh (GX-T31 va GZ-41)

do bén bam dinh duoc xac dinh sau Budc (1v) va trude

D6 bén bam dinh [N/cm)]
GX-T31 GZ-41
“ban dau” “HAST” “ban dau” “HAST”
PS1 12,2 7,8 6,3 1,3
PS2 12,4 6,8 6,1 1,4
PS3 12,7 10,8 8,3 2,6

Gia tri trong Bang 2 cho thay rang PS3 tao ra do bén bam dinh cai thién
dang ké d6i voi “ban dau” va quan trong nhit [a sau “HAST”.

Bét ngo 1a viée bo sung viée b6 sung mot lwong tuwong d6i nho chat oxy
héa manh nhu H202 vao dung dich bao vé khong dn mon, dugc st dung trong
quy trinh thuc day bam dinh khong &n mon, cai thién hon nira do bén bam dinh
cho 16p hitu co, so voi, xem cac quy trinh thic day bam dinh (xem US
2002/0192460 Al). Trong truong hop cta GZ-41, cuong d6 bam dinh da tang

24

24/28



48830

gép doi so véi US’460 va gan nhu gap déi so véi ché pham khong chira mot
lwong nho chat oxy héa manh. Mic du sy gia tang cudng do bam dinh d6i voi
GX-T31 1a nho trong truong hop “ban dau”, su gia ting dng ké gan 40% duoc
quan sat thdy sau “HAST”, so v&i PS1, tuong img véi US 460.

Tang cuong do bam dinh cing thu duge voéi dung dich bao vé tuong tu
nhu PS3 nhung ngoai tror duy nhat 12 nong do axit axetic dudi 1% trong luong
(dt liéu khong dugce hién thi).

Pé xac dinh cuong do bam dinh cua mau, mot $&6 manh dang dai da
duoc chuin bi tr mdi mau. Vi vay, cac la 6611g tuong ung duoc gén vao mot
bang cing (cung kich thudc véi cac la d6ng) theo cach ma bang clng voi la
ddng phai doi mat véi 16p tich tu. Két qua la thu duoc cac 1a dong voi cac 16p
xay dung cd ciu trac duoc thuc thi.

Sau do, moi la 6611g bi cudng ché duoc cat thanh cac manh dang dai néu
trén (10x100 mm, May cét phay, Walter Lemmen CCD).

Céac manh dang dai dugc dua vao may do luc béc (Roell Zwick Z010)
dé danh gia riéng do bén bam dinh (gbc: 90°, toc do: 50 mm/phut) vé luc can
thidt dé tach 14 dong khoi 16p xay dung c6 ciu tric thuc thi twong Gmg cia no.
Trong mot thu nghiém dbi chimg b6 sung, hanh vi an mon cua PS3 da duoc
kiém tra (dr liéu khéng dwoc hién thi). Trong qud trinh ngam, khoi luong
khong giam. cho thay rang déng va 16p bé& mat nham nano tuong {mg khong bi

loat bé ma van con nguyén ven.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phép lam tdng do bén bam dinh giita bé mit cua dong hodc hop
kim dong va 16p hitu co, phurong phép bao gbm céc bude theo trinh tu sau:
(1) cung cdp nén khong din dién bao gdm trén it nhat mot mat bé
mit ndy, bé mat nay c6 tong dién tich bé mat cua dong hodc hop kim dong,
(i)  cho nén bao gdbm bé mit nay tiép xtic voi dung dich nudc axit bao
vé khéng an mon bao gdm
(i1-a) mot hodc nhiéu hon mo6t amino azol,
(i1-b) modt hoac nhiéu hon mét axit hitu co va/hoic mudi cua
chiing,
(11-¢) modt hoac nhiéu hon mot peroxit voi téng luong 1a 0.4%
khéi luong hodc thap hon, tinh theo tong khoi lugng cua dung dich bao V€, va
(ii-d) cac axit vO co vdi tong luong nam trong khoang tir 0 dén
0,01% khéi luong, tinh theo tong khéi lwong ctia dung dich bao vé,
trong do trong bude (ii) tong dién tich bé mat ciia bé mat nay khong
dugce tang 1én khi tiép xtc voi dung dich bao vé.
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 & bude (1) bé mit cua dong hoic hop
kim dong bao gom 16p bé mat duge lam nham nano thu dugc bang cach
- oxy hoa Cu-(0) thanh lan luot Cu-(I) va Cu-(1I), va tiép theo la
- khr it nhat mot phén lan luot Cu-(I) va Cu-(11) nay thanh Cu-(0).
3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 & budc (i) 1op bé mat duoc lam
nhém nano c6 do day to1 da cua 16p 1a 500 nm hodc thap hon, tét hon 1a 300
nm hoac thép hon, tét hon nita 12 180 nm hoic thép hon, thAm chi tét hon ntra
la 150 nm hoac thép hon, tdt nhéat 1a 120 nm hodc thép hon.
4. Phuong phap theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong do
trong budc (i1) mot hoac nhiéu hon mét amino azol hép thu 1én bé mat cua
ddng hodc hop kim dong sao cho thu duge 16p ddng hodc hop kim dong da
duoc bao vé, tot hon 1a hép thu Ién lép bé mat duoc lam nham nano nay sao
cho thu duoc 16p bé mat duoc lam nham nano da duoc bao vé.
5. Phuong phép theo diém bat ky trong so cac diém néu trén, trong d6 trong
dung dich nudc axit bao vé khong an mon ty I¢ phan tor gam gitra tit ca cac

peroxit va tht cd cac amino azol 1a 1 hodc thip hon, tot hon 1a 0,8 hoic thap
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hon, t6t hon nita 1a 0,6 hodc thép hon, tham chi t6t hon nita 12 0,5 hoac thép
hon, t6t nhat 1a 0,4 hoac thép hon.

6. Phuong phép theo diém bat ky trong s cac diém néu trén, trong d6 mot
hodc nhiéu hon mot peroxit bao gom hydro peroxit, t6t hon 1a hydro peroxit.

7. Phuong phép theo diém bat ky trong s cac diém néu trén, trong do tong
lugng cia mot hoac nhiéu hon mot peroxit 1a 0,35% khéi luong hoac thép hon,
tinh theo tong khdi luong cua dung dich bao vé, t6t hon 1a 0,30% khéi lugng
hodac thép hon, t6t hon nira 1a 0,25% khéi luong hodc thép hon, tham chi t6t
hon nita 1a 0,20% khéi lwong hodc thép hon, tét nhat 1a 0,16% khéi luong hodc
thip hon, tham chi t6t nhat 1a 0,12% khéi luong hodc thap hon.

8. Phuong phap theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, trong do dung
dich nudc axit bao vé khong an mon co6 do pH nam trong khoang tir 2,5 dén 6,
t6t hon 1a nam trong khoang tr 2,7 dén 5.8, tdt hon nira la nam trong khoang tir
2.9 dén 5,5, t6t nhat 12 ndm trong khoang tur 3,1 dén 4.,9.

9. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, trong do mot
hoac nhiéu hon mot amino azol dugc chon tir nhom bao g6m amino tetrazol,
amino triazol, amino triazol duogc thé, va amino tetrazol duoc thé, t6t hon 1a
duoc chon tu nhom bao g61n amino tetrazol va amino tetrazol duoc thé, tot
nhét 12 mot hodc nhiéu hon mot amino azol bao gém 5-amino tetrazol.

10.  Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén, trong d6 mot
hodc nhiéu hon mot amino azol co mat véi tong luong 1a 2,0% khéi lugng hoac
thap hon, tinh theo tong khoi lwong cua dung dich bao vé, t6t hon 1a 1,5% khoi
luong hodc thap hon, tét hon nira la 1,0% khéi luong hodc thdp hon, 6t nhat 1a
0,8% khéi lugng hodc thap hon.

11.  Phuong phap theo didm bét ky trong s cac diém néu trén, trong d6 tong
lugng cua anion cua géc axit htru co cua mot hoac nhiéu hon mét axit hiru co
va mudi cta chung 1a 4% khoi luong hodc thdp hon, tinh theo tong khoi luong
cua dung dich bao V¢, t6t hon 1a 3,2% khdi lugng hodc thép hon, t6t hon nira 1a
2,5% khdi luong hoic thép hon, tham chi t6t hon nira 1a 1,9% khéi luong hodc
thip hon, t6t nhat 1a 1,5% khéi lugng hodc thdp hon.

12.  Phuong phép theo diém bit ky trong s6 cac diém néu trén, trong do 6
budc (11) vicce tiép xuc dugc thuc hién trong 5 giay dén 600 giay, tdt hon 1a
trong 10 gidy dén 300 giay, t6t hon nita la trong 15 gidy dén 150 gidy, tham chi
t6t hon nia 1a trong 20 gidy dén 90 giy, t6t nhat 1a trong 25 gidy dén 45 giay.
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13.  Phuong phap theo diém bat ky trong s6 c4c diém néu rén bac gom bude
bé sung:

(iii) can mong 16p hitu co 1én nén thu duge sau budce (ii) sao cho bé
mat cua dong hodc hop kim dong dugc tiép xtc véi dung dich nuéce axit bdo vé
khéng dn mon trong budc (ii) dugc tiép xtic véi 16p hitu co.

14.  Phuong phap theo diém 13, trong d6 16p hiru co ¢ bude (iii) la 16p tich
fu.
15. Dung dich nudc axit bao v¢ khong an mén bao gbm:
(a) mot hodc nhiéu hon mot amino azol,
(b) mdt hodc nhiéu hon mot axit hitu co va/hodc mubi cua chiing.
(c) mdt hoac nhiéu hon mot Deroxit voi 1‘:611g luong i1a (,4% khor
Juong hodc thip hon, tinh theo téng khéi lwong cia dung dich bao vé, va
(d) cac axit vo co véi tong lugng nam trong khoang tir G dén
0,01% khéi lugng. tinh theo t6ng khdi luong cua dung dich bao v¢,
trong do trong dung dich nudc axit bao vé khong an mon ty Ié phan tu

gam gilia tat ca cac peroxit va tat ca cac amino azol 1a 1 hodc thap hon
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