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(57) Sang ch€ dé xuat phuong phdp ma déng khong dung dién cho 16 xuyén clia
bang mach in trong d6 16p dan dién va 16p khong dan dién dugc xép 16p. Phuong
phdp nay bao goém céc budc: anion héa 16 xuyén bang cach sit dung dung dich
nhing so b c6 tinh bazo, xir 1y 16 xuyén bang chat xidc tic bang cach st dung
dung dich xuc tdc chita phic chat phdi tri ¢6 phoi tir ion paladi dugc chon tir
nhém bao gém pyridin va 3-pyridinmetanol va ion paladi, vd ma déng khong
dung dién trén bé mat cta 16 xuyén. Sdng ché con dé xudt phuong phap diéu ché
dung dich xdc tdc dung dé ma déng khong dung dién.
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Linh vire ki thuét dwoe dé cap
Sang ché dé cap dén phwong phap ma ddng khong dung dién cho 16 xuyén cia

bang mach in va phuong phép diéu ché dung dich xtic tic ding cho phuong phép nay.

Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Céc chip ban din trong d6 mach tich hop tao ra dugc gén trén bang mach in
(printed circuit board: PCB) dé sir dung trong céac thiét bj dién tir. PCB ¢6 thé dugc tao
ra bing cach xép chdng cac tAm nén 13 tim mong ma ddng (copper clad laminate:
CCL) nghia 13 ddng duoc tao 16p méng trén tim mong 1am bing chit khong din dién

nhu epoxy.

Quy trinh ma thanh trong ciia 15 xuyén cho phép dong dién di tir mot phia bé
mit cia PCB dén phia mat con lai cda nd, véi vat liéu kim loai nhu déng c6 thé 1a vat
lidu cén thiét trong PCB. B& mit cua 15 xuyén trong PCB c6 thé chia vat liéu khong

dan dién va do d6 phuong phap ma khong dung dién c6 thé duoc sir dung.

Budc xir ly so bo dé ling phu chét xtic tac nhu paladi trén bé mit khong dén
dién c6 thé 1a budc cin thiét trong qua trinh ma khéng ding dién. Khi chit xuc tac
khong dugc ldng phu thich hop trong budc xir 1y so bd, c6 thé xay ra hién tuong ngén
mach do cac khuyét tat ma. Do d6, cdn kiém soat chinh x4c cic thong sb xir Iy cia

budce xur Iy so bd khi ma trong qua trinh ma khong dung dién.

Ban chét ky thuit clia sang ché

Céc phuong 4n 1am vi du ctia sang ché c6 thé khic phuc dugc nhuge diém néu
trén va cac nhugc diém khac khong dugc mo ta trén day. Ngoai ra, phuong an lam vi
du khong can khic phuc cac nhuge diém d3 mé ta trén day va phuong 4n 1am vi du c6

thé khong khéc phuc van d& bt ky trong sb cac vn dé da mé ta trén day.
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Theo mdt hodc nhiéu phwong 4n lam vi dy, sang ché d& cap dén phuong phép
ma ddng khong dung dién cho 16 xuyén ciia bang mach c6 thé 1am giam dén muc t6i
thiéu cac khuyét tat ma trong qua trinh ma khong ding dién, va phuong phép diéu ché

dung dich xtic tac dung cho phwong phéap nay.

Theo mét khia canh cia phuong 4n 1am vi dy, sang ché @& xuit phuwong phap
ma dong khong ding dién cho 18 xuyén clia bang mach in trong d6 16p din dién va 16p
khong din dién dugc xép 16p, phuong phap nay bao gdm cac budc: anion héa 13 xuyén
bing céach sir dung dung dich nhung so bd ¢ tinh bazo; xit 1y 16 xuyén bang chét xtc
tac bang cach sir dung dung dich xuc téc chira phitc chat phdi tri ¢6 phéi tir ion paladi
dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol va ion paladi; va ma ddng

khong dung dién trén bé mit ciia 16 xuyén.

Dung dich nhing so bo c6 tinh bazo c6 thé chira chét tao anion duoc chon tur

mudi natri cda axit sulfuric.

Chét tao anion c6 thé 1a it nhét mot chit dugc chon tir nhém bao gém natri

sulfat, natri hydrosulfat, va natri hydrosulfit.

Theo mot khia canh clia phuong 4n 1am vi dy, séng ché @& xuét phuong phép
diéu ché dung dich xtc tic ding dé ma ddng khong dung dién, phuong phéap nay bao
gdm céc budc: diéu ché dung dich trong d6 hop chét paladi duoc hoa tan; va cho thém
phdi tir ion paladi dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol vao dung

dich nay.

Bud6e cho thém phdi tir ion paladi c6 thé 1a cho thém timg phan phéi tir ion
paladi vao dung dich nay & khoang thoi gian dinh trude.

Phuong phap nay c6 thé con bao gdm budc 1am lanh dung dich trong thiét bi
1am lanh sau khi cho thém phdi tir ion paladi.

Phuong phép nay c6 thé con bao gdm budc khudy dung dich ma phéi tir ion

paladi dugc cho thém vao bing cach sir dung may khudy tua bin lam béng vit liéu phi

kim loai.
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Hop chét paladi c6 thé duge chon tir nhém bao gdm paladi clorua, paladi florua,

paladi bromua, paladi iodua, paladi nitrat, paladi sulfat, ho#c paladi sulfua.

Theo mdt khia canh ctia phuwong 4n 1am vi dy, sang ché dé xuit dung dich xtc
tac ding dé ma ddng khong dung dién chua: dung mo6i; va phirc chit phéi tri c6 phéi tir

ion paladi dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol va ion paladi.
Dung dich xtic téc c6 thé con chira chat két hop.

Chét két hop c6 thé 1a chét két hop trén co s zirconat hodc chat két hop trén co

s& titanat.
Dung dich xtic téc c6 thé con chira chit chéng tao bot.

Céc khia canh va vu di€ém khic cia cac phuong an 1am vi du dugc néu trong
phéan mo té chi tict sdng che, va s& tré nén rd rang qua phan md ta chi ti€t ndy hoic cé

thé dugc hiéu duge bang cach thyc hanh cic phwong 4n 1am vi du.

Mo ta vat tat cac hinh vé
Céc khia canh trén ddy va/hodc khia canh cuia sang ché s& trd nén rd rang qua
phan mo td mot so phuong an lam vi dy cta sang ché cing vai cic hinh vé kém theo,

trong do:

Fig.1 1 luu dd thé hién phuong phap ma ddng khong dung dién cho 16 xuyén
cta bang mach in trong d6 16p din dién va 16p khong din dién duoc xép 16p theo mot

phuong én lam vi dy;

Céc hinh v& tir Fig.2A dén Fig.2F 1a so dd thé hién loat cac budc ding dé ma
ddng khong dﬁng dién cho 16 xuyén ctia PCB theo mot phuong 4n lam vi dy;

Fig.3 12 Iuu d thé hién phuong phap diéu ché dung dich xuc tic ding dé ma
ddng khong ding dién theo mdt phuong 4n 1am vi dy;

Fig.4 1 so d6 thé hién két qua quan sat dugc bing mét thuong dé x4c dinh xem

cO su tao ra 16p mang oxit doi véi cdc mau cua cac vi du tir 1-1 dén 1-4 va cac vi du so

sanh tir 1-1 dén 1-4 hay khong;



21358

Fig.5 1 so @0 thé hién két qua so sanh vé tinh ndng 1am uét 16 giita dung dich

nhing so bd cua vi du 1-1 va dung dich nhung so bd ctia vi du so sanh 1-1;

Fig.6 la so @b thé hién két qua thir nghiém v& kha ning phén b dung dich xuc
tac trong dung dich nhiing so bd d6i v6i dung dich nhung so bd cia vi du 1-1 va dung

dich nhuing so b0 cia vi du so sanh 1-1;

Fig.7 12 so @0 thé hién két qua quan sat sy tao ra tap chét khi dung dich nhung
so bd cta vi du 1-1 va dung dich nhing so b cta vi du so sanh 1-1 dugc phun vao

dung dich xtc téc;

Fig.8A va Fig.8B la c4c hinh anh thé hién két qua so sanh tinh ning cua dung
dich xuc téc thu duge theo c4c phuong phap diéu ché dung dich xuc tac cua vi dy 2 va

vi du so sanh 2; va

Céc hinh v& tir Fig.9A dén Fig.9C 14 c4c hinh anh thé hién két qua so sanh miu
cua vi du 3-1, vi du 3-2, va vi du so sanh 3 theo sy thay dbi loai phéi tr ion paladi.
MO ta chi tiét sang ché

Phuong phap m6 ta ban mo ta va céc hinh v& s& duge md ta trude khi tién hanh
md ta chi tiét sang ché.

Khi céc thugt ngt st dung & ddy dugc dung cho muc dich mo ta ban mo ta va
yéu cdu bao hd, cac thuét nglt chung dugc chon khi xem xét chic nidng cia céc
phuong 4n khac nhau. Cin hiéu ring céc thuét ngir dugc sir dung & day c6 thé dugc
thay dbi tity theo y dinh ctia ngudi c6 trinh 6 chuyén mén trong linh vic ma giai phap
theo sang ché nay thudc v&, su thé hién v& mit phap 1y hodc k§ thuit, sy xuit hién cta
céng nghé méi, va yéu t6 twong twr. Mot phin cta cac thuit ngit dugc st dung & day co
thé 1a cac thuat ngir dugc chon tiy ¥ bai tac gia sang ché. Can hiéu thém ring céc
thuat nglr dugce sir dung & day can dugc hiéu theo nghia dugc xac dinh & ddy. Trir khi
dugce chi rd theo cach khac, tat ca cac thuét ngit bao gf‘)m ca cac thudt ngit khoa hoc va
ky thuat duge sir dung & ddy déu c6 cliing nghia nhu thudng dugc hidu boi nguoi co

hiéu biét trung binh trong linh virc ma giai phap theo sang ché nay thudc vé.
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Céc phuong 4n khac nhau s& duge mo ta ddy da hon dudi day cung vdi céc hinh
v€ kém theo ma trong d6 mot sb phuong &n dugc thé hién. Céc k¥ thuat dugc mod ta &
day chi mang tinh vi du va khong dugc hiéu theo ham ¥ gidi han cu thé bit ky dbi véi
ban md ta nay. Can hiéu ring, ngudi c6 hibu biét trung binh trong linh vuc nay c6 thé
dé dang tién hanh cic phuong 4n thay thé, két hop va cai bién khac nhau. Trong phin
md ta sau day, trir khi duge mé ta theo cach khéc, cac s6 chi din giéng nhau dugc st

dung cho céc chi tiét giéng nhau khi chiing dwoc thé hién trén cac hinh v& khac nhau.

Cén hiéu rﬁng cac thuat ngir thir nhét, thtr hai? thtt ba, v.v. c6 thé dugc st dung
& day dé mé ta cac chi tiét va/hodc thanh phn khac nhau, va céc chi tiét va/hoic thanh
phan nay khong bi giéi han béi cac thuét ngi ndy. Céc thuat ngit nay chi dugc ding dé

phan biét mét chi tiét hoic thanh phan.

Can hiéu thém r%mg khi dugc st dung & day, cac thudt ngir “chira”, “viéc chira”,
“bao gdm” va/hoic “viéc bao gdm” x4c dinh sy c6 mit cia cac ddu hiéu, sb nguyén,
budc, thao tac, chi tiét, cac thanh phﬁn va/hodc cdc nhém d3 néu cia ching nhung
khong loai trir sy ¢6 mat hodc bd sung thém mot hodc nhiéu diu hiéu, sb nguyén,

budc, thao tac, chi tiét, thanh ph?m, va/hodc nhom khéc cia ching.

Sau day, cac phuong 4n 1am vi du s& dwoc mo ta chi tiét dé ngudi c6 hidu bibt
trung binh trong linh vuc nay c6 thé tién hanh d& dang. Tuy nhién, giai phap theo sang
ché c6 thé duge thuc hién véi nhiéu phuong an lam vi du khac nhau va khong bi gigi
han béi cac phuong 4n lam vi du dugc md ta & ddy. Dé sang ché trd nén rd rang, phn
khong lién quan dén ban mé ta nay s& dwoc b qua trén cac hinh v&. Trong phin mé ta
sau day, trir khi dugc mod ta theo cach khac, cic sb chi din gidng nhau dugc sir dung

cho céc chi tiét gidng nhau khi chiing dwoc thé hién trén c4c hinh vé khac nhau.

Fig.1 13 lyu @6 thé hién phuong phap ma ddng khong dung dién cho 15 xuyén
clia bang mach in (PCB) trong d6 16p dan dién va 16p khong din dién dwgc xép 16p

theo mgt phuong &n lam vi dy.

Theo Fig.1, budc anion hoéa cé thé dugc thyc hién déi véi 16 xuyén cuia PCB
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bing cach sir dung dung dich nhung so bd c6 tinh bazo (budc S110). Dung dich nhiing
so bo ¢6 thé ding dé chi dung dich c6 tac dung ngin khéng cho céc hoa chit dugc st
dung trong budc xir Iy bang chét xdc tac sau d6 bj 14n tap chit hodc ngin khong cho
ndng d6 thay dbi. Viéc xir Iy bing chit xdc tac c6 thé dugc hoat héa thém bing cach
sir dung dung dich nhting so bd. Cac ion paladi c6 thé dugc lién két ion thém theo cach

on dinh v6i bé mit khong din dién nho sy anion héa 16 xuyén ctia PCB.

Viéc xir Iy bing chét xuc tac ¢6 thé dwoc thyc hién véi 15 xuyén da dugc anion
hoéa bing cach st dung dung dich xtic tic chira phirc chét phéi tri ¢6 phéi tir ion paladi
dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol va ion paladi (budc S120).

Trong bude S120, phirc chit phdi tri c6 thé duge gin két véi bé mit cua 16 xuyén.

Qua trinh ma déng khong dung dién c6 thé dugc thuc hién trén bé mit cia 13
xuyén (budc S130). Trong budc S130, kim loai paladi c¢6 thé dugc 1am két tia trén bé
mit cta 15 xuyén bing cach khir phirc chit phdi tri va ddng c6 thé dwgc lam két toa
trén bé mit cia 16 xuyén bing cach khir ion ddng trong dung dich ma bing céch sir
dung kim loai paladi 1am chét xtc tac. Do d6, ddng c6 thé dugc ma khong ding dién
trén b& mat ctia xuyén bao gdm ca 16p khéng din dién biang phuong phap da mo ta trén
day.

Sau day, phuong phap ma ddng khong ding dién cho 15 xuyén cia PCB theo

mot phuong 4n 1am vi du s& dugc md ta chi tiét.

Céc hinh v& tir Fig.2A dén Fig.2F 1a so db thé hién loat cac budc ding d& ma

ddng khong dung dién cho 18 xuyén ciia PCB theo médt phwong 4n 1am vi du.

Fig.2A thé hién mit cét ngang ciia PCB 10 trong d6 186 xuyén 3 dugc tao ra.
PCB 10 c6 thé c6 chu tric trong d6 16p din dién 1 va 16p khong din dién 2 dugc xép
16p. Tuy nhién, cdu tric mit cit ngang dugc thé hién trén Fig.2A chi 1a vi du va PCB
khéng chi giéi han & PCB 10 c6 ba 16p khong din dién 2 va bbn 16p din dién 1 nhu
duoc thé hién trén Fig.2A. Vi dy, khéc v6i PCB 10, PCB c6 ca hai mat trong d6 16p

khong din dién dugc dit xen gitta hai 16p dan dién ho#ic cac PCB trong d6 16p dan
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dién va 16p khong dan dién dugc xép 16p theo cach khac nhau c6 thé dugc st dung.

Lép dan dién 1 c6 thé dwgc 1am bing vét liéu kim loai ¢6 tinh din dién nhu

ddng, niken, vang, paladi hoic bac.

Lép khong dan dién 2 c6 thé dugc 1am bang vat liéu phi kim loai khong c6 tinh

dan dién nhu nhya, thiy tinh hoic nhya tong hop.

L3 xuyén 3 c6 thé dugc tao ra trong PCB 10 dé nbi dién gitta cac 16p cua PCB
10. Thuét ngit “15 xuyén” dugc st dung & day c6 thé dung dé chi 15 xuyén' xuyén qua
toan bd PCB 10 tir trén xudng dudi nhu dugc thé hién trén Fig.2B hodc 15 khong

xuyén qua toan bd PCB tir trén xuong duéi va mdt phia ciia n6 van kin.

Phuong phap tao 18 xuyén 3 c6 thé bao gdm phuong phap xir Iy bing cach
khoan, phuong phap xir Iy bing laze, va phuong phép twong tu.

Buéc 1am sach va xir 1y 14n cudi (clean and conditioning: C&C) c6 thé dugc

thuc hién d6i véi PCB 10 bing cach sir dung dung dich tiy diu m3.

Dung dich tiy ddu m& c6 thé chta cac amin hoa tri mot, amin hoa tri hai, va
amin héa tri ba hogc hydroxit va c6 thé 12 bazo c6 ¢ pH nim trong khoang tir 8,0 dén

14,0.

Theo mdt phuong 4n, dung dich tdy ddu m& c6 thé chira cdc amin hoic hydroxit
v6i lugng nam trong khoang tir 1 dén 20% trong lugng, dung méi véi lwong nim trong
khoang tir 2 dén 8% trong lwong, chét diéu chinh d6 pH véi lugng ndm trong khoang
tir 2 &én 15% trong lugng, va lugng con lai 12 nuée tinh khiét.

Hydroxit dugc sir dung trong dung dich tiy ddu m& c6 thé 1a it nhit mot
hydroxit trong s§ cac hydroxit kim loai kiém nhu natri hydroxit, kali hydroxit,
tetrametyl amoni hydroxit, magie hydroxit, hodc canxi hydroxit. Vi dy, natri hydroxit
c6 thé dugc sir dung hoic hai loai hydroxit dugc tron 14n véi cac kim loai kiém khéc

c6 thé dugc st dung.

Céc amin dugc st dung trong dung dich ty diu m& c6 thé dugc chon tir nhém
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bao gdm monoetylamin, monoetanolamin, monobutylamin, monometylamin,
monoisopropylamin, xyclohexylamin, anilin, 1-naphtylamin, diphenylamin,
dixyclohexylamin, N-metylanilin, piperidin, pyridin, N,N- dimetylanilin, dietylamin,
dietanolamin, etylendiamin, dibutylamin, dimetylamin, diisopropylamin, piperazin, P-
phenylendiamin, trietylamin, trietanolamin, tributylamin, trimetylamin, tripropylamin,
triphenylamin, dietylentriamin, 1,3,5-triaminobenzen, 1,3,5-triazin,

tetractylenpentaamin, trietylentetramin, va benzenmetan amin.

Vi duy, trong budc xtr ly C&C, trong khi tap chit nhu mang oxit c6 thé dugc loai
b6 chil yéu bing cach ngdm PCB 10 vao dung dich tdy ddu md, cac amin héa tri mot,
amin hoa trj hai, va amin hoa tri ba c6 thé dugc gén két voi bé mat cua 16p dan dién 1
va 16p khong dan dién 2 19 ra trong thanh trong cia 16 xuyén 3, va do d6 16p cation 4

c6 thé duoc tao ra (xem Fig.2B).

Sau budc xur ly C&C, budce rira va khac dn mon cé theé duoc thyc hién. Vi du,
budc rra va khdc dn mon c6 thé bao gom budce rira lan thr nhat, budc khic dn mon

mém, va budc rira 1an th hai.

Céc bude rira 1an thir nhét va rira 14n thtr hai 12 dé loai bo cac tap chét cia PCB

10 bﬁng cach str dung nuédce, hda chét, v.v..

Budc khdac an mon mém 1a bude gan ket d€u cac hat kim loai véi bé mat cia
16p din dién 1 bing céch tao d6 nham min trén bé mit cta 16p dan dién 1 trong budc

ma va dé loai bo cac tap chat khong dugc xir Iy ngay ca bing cach tiy diu md.

Dung dicﬁ dugce sir dung trong budce khic #n mon mém c6 thé 13, vi du, dung
dich trong d6 hydro peroxit, axit sulfuric, va chét rc ché dugc tron 13n trong nudc hodc
dung dich trong d6 natri persulfat va chat rc ché dwoc trén 13n trong nuée. Dung dich
dugc st dung trong budc khéc 3n mon mém c6 thé con chira céac loai dung dich khéc

an mon khac nhau dugc dung trong qué trinh khdc &n mon mém lién quan.

Sau khi buéc rira va khac &n mon dugc thuc hién, 16p cation 4 cd thé€ con lai

trén bé mit cia 16p khong dan dién 2 nhu duge thé hién trén Fig.2C.

-0-
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PCB 10 c6 thé dugc ngdm vao dung dich nhing so bd c6 tinh bazo. P pH cua
dung dich nhiing so bd c6 tinh bazo c6 thé nim trong khoang tir 8,0 dén 14,0. Khi do
pH cua dung dich nhing so bd c¢6 tinh bazo nim ngoai khoang néu trén, c6 thé thy

rang lugng hap phu paladi dugc giam di trong bude xir 1y bing chit xuc tac sau do.

Dung dich nhiing so by c¢6 thé c6 tic dung gitp cho cac ion paladi Pd*" dugc
lién két ion 6n dinh hon v6i bé mit cia 16p khong din dién bang cach cho phép cac
cation gin két v&i bé mit cia 16p khéng din dién 2 16 ra trong 18 xuyén 3 cin duoc

anion héa (xem Fig.2D).

Theo mdt phuwong 4n, dung dich nhing so bd c¢6 thé bao gbm hydroxit hoic
amin v6i lugng nim trong khoang tir 0,01 dén 20% trong luong, chét tao anion véi
lwgng ndm trong khoang tir 0,1 dén 5% trong lugng, chit thdm wét v6i lrgng ndm

trong khoang tir 0,001 dén 1% trong lwgng, va lugng con lai 14 nudc tinh khiét.

Hydroxit dugc st dung trong dung dich nhing so bd co thé 13 it nhit mot
hydroxit ciia cic kim loai kiém nhu natri hydroxit, kali hydroxit, tetrametyl amoni
hydroxit, magie hydroxit, hodc canxi hydroxit. Vi du, natri hydroxit c6 thé duoc sir
dung hodc hai loai hydroxit c6 thé dugc tron voi cac kim loai kiém khac c6 thé duge

st dung.

Céc amin duoc sir dung trong dung dich nhiing so bd cé thé 13 it nhit mot chit
dugc chon tir nhom bao gE‘)m monoetylamin, monoetanolamin, monobutylamin,
monometylamin, monoisopropylamin, xyclohexylamin, anilin, 1-naphtylamin,
diphenylamin, dixyclohexylamin, N-metylanilin, piperidin, pyridin, N,N-
dimetylanilin, dietylamin, dietanolamin, etylendiamin, dibutylamin, dimetylamin,
diisopropylamin,  piperazin, P-phenylendiamin, trietylamin, trietanolamin,
tributylamin, trimetylamin, tripropylamin, triphenylamin, dietylentriamin, 1,3,5-

triaminobenzen, va 1,3,5-triazin.

Céc hydroxit va amin dugc sir dung trong dung dich nhing so bo c6 thé ding

1am phirc chit cua cac ion ddng Cu** trong dung dich nhing so bo va ddng thoi ding
p
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dé tang cudng chirc ning ctia phéi tir ion paladi khi budc xtr 1y bang chit xuc tac ion

paladi dugc dua vao.

Vi dy, hydroxit dugc sir dung trong dung dich nhiing so bd c6 thé ding dé duy
tri dn dinh d6 pH cta dung dich nhiing so by nim trong khoang tir 8,0 dén 14,0 nho
tac dung dém nay ca khi c6 mot lwgng nhé cac chit phu gia c6 do pH tir axit yéu dén

trung tinh dugc thém vao.

Chét tao anion dugc sir dung trong dung dich nhiing so bd ¢ thé 12 mudi natri

cia axit sulfuric nhu natri sulfat, natri hydrosulfat, hodc natri hydrosulfit.

Chét tao anion c6 thé dugc thay thé cho vai trd cua chét hoat dong bé& mit anion
co trong lugng phéin tir cao trong dung dich nhing so by c6 tinh axit dugc st dung
trong giai phap da biét lién quan. Trong giai phap da biét lién quan, céc tap chit c6 thé
duoc sinh ra do su két tu ciia chit hoat ddng bé mat anion c6 trong lugng phén tir cao
trong dung dich nhiing so bd c6 tinh axit véi cac ion paladi lam chat xvc tic va cac tap
chit c6 thé gin két v6i bé mit cia PCB va thanh trong cua 15 xuyén dé gay ra hién
twong ngin mach, va do d6 c6 thé gy ra cac khuyét tat trong budc ma. Tuy nhién,
dung dich nhiing so bd c6 tinh bazo c6 thé dwoc sir dung dé khic phuc cac khuyét tat

ma theo phuong an lam vi du.

Chét thAm ué6t duge sir dung trong dung dich nhing so bd c6 thé 1a polyetylen
glycol c6 trong lugng phéan tir ndm trong khoang tir 400 dén 20000.

Chét thdm w6t c6 thé dung dé ngin ngira su oxy héa trong PCB 10 bing cach
giam goc tiép xtic gitra PCB 10 va dung dich.

Viée xur ly b%mg chét xtc tac c6 thé dugc thuc hién béng cach cho dung dich
xiic tac tiép xtc véi PCB 10. Khong c6 gi6i han vé phuong phap cho dung dich xiic
tac tiép xac v6i PCB 10. Vi du, phuong phap nhiing, phuwong phép phun va phuong
phap tuong tr c6 thé duge sir dung.

Dung dich xtc tic c¢6 thé chita dung mdi va phirc chét phdi tri c6 phdi tir ion

paladi dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol va ion paladi.
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Vi du, dung dich xtc tac c6 thé dugc diéu ché bing cach tao ra phirc chit phbi
tri trong d6 ion paladi ctia hgp chit paladi va phéi tir ion paladi dugc lién két bing
phan g hén hop cia hop chét paladi va phdi tir ion paladi trong dung méi. Trong vi

du nay, dung mdi c6 the 1a nudce.

Theo mét phuong 4n, dung dich xtic tic c6 thé gdm hop chit paladi véi luong
nim trong khoang tir 0,1 dén 10% trong lugng, phéi tir ion paladi v6i lvgng ndm trong
khoang tir 0,2 dén 20% trong lugng, chét thdm wét véi lugng ndm trong khoang tir
0,0005 dén 0,5% trong lugng, chit két hop véi lugng ndm trong khoang tir 0,001 dén
1% trong luong, chét diéu chinh d6 pH véi lugng nim trong khoang tir 0,1 dén 10%
trong luong, chét dém do pH v6i lugng ndm trong khoéang tir 0,1 dén 10% trong luong,

va luong con lai 1a nudc tinh khiét.

Khi viéc xir Iy bing chit xuc tac dugc tién hanh bang cach sir dung dung dich
xtc tc, 16p 5 dugc tao thanh tir phirc chét phdi tri dugc tao ra nhd lién két phdi tri ctia
ion paladi va phdi tir ion paladi c6 thé dugc gén két véi 16p khong din dién 2 di anion

hoéa (xem Fig.2E).

Hop chét paladi dugc st dung trong dung dich xtc téc c6 thé duge chon tir
nhém bao gdm paladi clorua, paladi florua, paladi bromua, paladi iodua, paladi nitrat,

paladi sulfat, va paladi sulfua.

Vi du, phéi tr ion paladi dugc sir dung trong dung dich xtc tac cé thé duoc
chon tir nhém bao gdm pyridin, 2-pyridinmetanol, 3-pyridinmetanol, va 4-
pyridinmetanol.

Theo vi du khac, phéi tir ion paladi dugc sir dung trong dung dich xuc téc c6 thé
1a cac dAn xuét pyridin nhu 2-aminopyridin, 3-aminopyridin, hodc 4-aminopyridin.

C6 thé thiy qua thir nghiém ring lyc lién két vé6i ion paladi 1a rat tdt, vi du, khi
3-pyridinmetanol hodc pyridin (CsHsN) dugc dung lam phdi tir ion paladi.

Chét thAm u6t duge sir dung trong dung dich xtic tic c6 thé 1a polyetylen glycol

¢6 trong luong phan tir ndm trong khoang tir 400 dén 20000.
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Chét két hop dugc sir dung trong dung dich xuc tac c6 thé 1a cht bat ky hodc
hén hop ciia hai chit dugc chon tir nhém bao gdm chit két hop trén co sd silan, chit

két hop trén co so titanat, va chét két hop trén co s zirconat.

Vi du, chit két hop dugc st dung trong dung dich xiic tac c6 thé 1a chit bat ky
dugc chon tir nhém bao gdm neopentyl(diallyl)oxy va trineodecanonyl zirconat hodc

nhém gdm neopentyl(diallyl)oxy va trineodecanonyl titant.

Chét két hop c6 thé ding dé tro gitp cho viéc 1am tdng luong ion paladi dugc
hdp phu vao 16p khéng din dién 2 caa PCB 10 va trg gitp cho viéc cac ion paladi
dugc hip phu déu vao 16p khong dan dién 2.

Chéit diéu chinh d9 pH duoc sir dung trong dung dich xuc tac c6 thé 1a natri

hydroxit va chit dém d6 pH c6 thé 13 axit boric.

Dung dich xuc tac c6 thé con chira chit chéng tao bot. Vi du, chét chéng tao bot

cothé1a 1,1,1 ,3,3,3-hexafloisopropyl acrylat.

Chét chdng tao bot c6 thé chil yéu ding dé e ché sy tao bot va c¢6 thé con ding
dé 1am tiang kha ning thim w6t bang cach tao ra hiéu tmg phén tan. Khi c6 sy tao bot,
bot nay bi bién dang khi PCB 10 di qua dung dich xtc tic dé gy ra khuyét tat do tap
chét. Theo phuong an 1am vi du, cac khuyét tat nay c6 thé dugc 'ngén ngira bang cach

str dung chét chéng tao bot.

Dung dich xtic tic theo phuong 4n 1am vi du c6 thé thich hop cho qua trinh sir
dung dung dich nhing so bd c6 tinh bazo. Khi dung dich nhing so bd c6 tinh bazo
duoc st dung, ddng c6 thé dugc hoa tan vao dung dich nay trong qua trinh xi Iy va
ndng d9 ion ddng trong dung dich nhing so bd c¢6 thé ting 1én. Do d6, cac ion ddng da
hoa tan trong dung dich nhung so bd c¢6 thé duge phun vao dung dich xuc tac 1am anh
hudng dén luc lién két giita ion paladi va phdi tir ion paladi trong dung dich xdc téc.
Vi dy, ion ddng va ion paladi c6 thé gin gidng nhau & chd c6 thé c6 lién két phéi tri, s6
phdi tri c6 thé cling bing 4, va c6 thé duoc thé hién trong lién két phdi tri & dang hinh

vudng phing. Tuy nhién, khi dung dich xdc tac theo phuong 4n 1am vi du dugc st
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dung, lyc lién két gitta ion paladi va phdi tir ion paladi c6 thé dugc cai thién. Do d6,
khi ion ddng dugc phun vao dung dich xic tac, lién két 6n dinh gifra ion paladi va phéi

tir ion paladi c6 thé dugc duy tri.

Luec lién két giira ion paladi va phdi tir ion paladi c¢6 thé dugc cai thién thém
dang k& bang phuong phéap diéu ché dung dich xuc tac theo mét phwong 4n 1am vi du

dugc md ta sau ddy. Sy oxy hoa ion paladi c6 thé dugc ngan ngira.

Fig.3 1a luu d6 thé hién phuong phép diéu ché dung dich xtc tac theo mot

phuong an 1am vi du.

Theo Fig.3, dung dich trong d6 hop chét paladi dugc hoa tan c6 thé dugc diéu
ché (budc S310).

Hop chét paladi c6 thé dugc chon tir nhém bao gE‘)m paladi clorua, paladi florua,

paladi bromua, paladi iodua, paladi nitrat, paladi sulfat, va paladi sulfua.

Phéi tir ion paladi dugc chon tir nhém bao gdm pyridin va 3-pyridinmetanol c6
th& dugc cho thém vao dung dich nay (budc S320). Phdi tir ion paladi duge thém vao
c¢6 thé phan tmg v&i ion paladi dugc hoa tan tir hop chét paladi dé tao ra phirc chit
phdi tri.

Trong vi du nay, didu kién nhiét d6 phan tmg dé tao ra phirc chit phdi tri c6 thé
nim trong khoang tir 50 dén 90°C va diéu kién thdi gian phan tGng c6 thé nim trong
khodang tir 30 dén 480 phit. So sanh didu kién phan ng nim trong khoang tir 20 dén
60 phut véi nhiét d6 trong phong trong céc giai phép da biét lién quan, diéu kién phan
{tng theo phuong 4n 1am vi du c6 thé ngin ngira ddng ké su oxy héa cua ion paladi va
céi thién luc lién két gitra ion paladi va phéi tir ion paladi.

Vi dy, c6 thé thiy qua thir nghiém ring luc lién két v6i ion paladi 12 t6t hon khi
phdi tir ion paladi duge thém vao 13 3-pyridinmetanol hodc pyridin (CsHsN) so véi khi
céc phéi tir ion paladi khac dugce sir dung.

Theo phwong 4n 1am vi dy, luc lién két gitra phéi tir ion paladi va ion paladi c6
th8 dugc cai thién thém bang cach cho thém timg phin phdi tir ion paladi vao dung
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dich nay & khoang thoi gian dinh trude.

Qua4 trinh cho thém timg phén phdi tir ion paladi s& dugec md ta chi tiét duési
day. Trudc tién, phdi tir ion paladi c6 thé dugc cho thém vao dung dich (cho thém lin
thir nhit) va dung dich nay c6 thé dugc khudy trong thoi gian dinh trudc & trang thai
trong d6 viéc cho thém phéi tir ion paladi bi gidn doan. Phéi tir ion paladi c6 thé dugc
cho thém lan thir nhét véi lugng khoang 60% trong lwong cua tdng lwong phéi tir ion
paladi cin dugc thém vao. Tong lwgng phdi tir ion paladi cin duge thém vao c6 thé
duogc didu chinh dé gip khoang hai 14n lugng hop chét paladi duoc sir dung trong dung

dich xuc tac.

Thoi gian dinh truée dé viéc khudy dugc thuc hién c6 thé 13 khoang 60 phut.
Ton paladi va phdi tir ion paladi c6 thé phan tmg trong khi khudy dé tao ra phirc chat

phdi tri. Nhiét d6 phan tng c6 thé ndm trong khoang tir 50 dén 90°C, vi du, 80°C.

Sau khoang thoi gian dinh trudc, lugng phéi tir ion paladi con lai dugc cho
thém vao dung dich (cho thém 14n thir hai). Vi du, khi cho thém phdi tir ion paladi véi
lwong 60% trong lugng so véi tdng lugng phdi tir ion paladi cin dugc thém vao trong
bude cho thém 1an thir nhét, luong phdi tir ion paladi con lai 12 40% trong lwong c6 thé

dugc thém vao trong budce cho thém 1n thir hai.

Sau khi lugng phéi tir ion paladi con lai duge cho thém 14n tht hai, c6 thé tién
hanh khudy d& phan tmg tao phirc chét phdi tri dién ra trong thdi gian ¢b dinh. Vi duy,
c6 thé tién hanh khudy trong khoang 30 phut. Trong vi du nay, nhiét d6 phan tmg c6
thé nim trong khoang tir 50 dén 90°C, vi du, 80°C.

C6 thé thiy rang luc lién két giita ion paladi va phdi tir ion paladi dugc cai thién
thém khi cho thém timg phan phdi tir ion paladi so v6i khi phéi tir ion paladi duge cho
thém ddng thoi mot 1an. Trong phuong 4n 1am vi du da duge mé ta, phdi tir ion dugce
thém vao hai 1an nhung khong chi giéi han & phuong 4n nay va phdi tir ion paladi c6

thé dwgc thém timg phin theo ba 1an hoic nhiéu hon.

Trudce khi phéi tir ion paladi duoc cho thém 14n thir hai sau khi cho thém lan thi
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nhét, chit chng tao bot va/hoic chit thim w6t c6 thé duge cho thém vao dung dich.

Vi du, hop chét 1,1,1,3,3,3-hexafloisopropyl acrylat c6 thé dwgc thém vao lam
chét chéng tao bot va polyetylen glycol c¢6 trong lwong phan tir nim trong khoang tur

400 dén 20000 c6 thé dugc thém vao chit thAm u6t.

Sau khi cho thém 14n thi hai, cht diéu chinh d6 pH va chit dém do pH c6 thé
dugc cho thém tiép vao dung dich. Vi dy, natri hydroxit (NaOH) c¢6 thé dwgc dung 1am
chét didu chinh d6 pH va axit boric (H;BOs) ¢6 thé dugc thém vio 1am chit dém do

pH.

Vi du, c¢6 thé tién hanh khudy lién tuc trong qua trinh diéu ché dung dich xtc
tac. Trong vi du ndy, may khudy tua bin 1am bing vat liéu phi kim loai khong b1 an
mon c6 thé dugc ding dé khudy. Vi du, so véi khi khudy & tdc d6 cao, mirc d6 oxy hoa

ctia paladi ¢6 thé dwoc giam di khi may khudy tua bin tdc d6 thip duoc str dung.

Dung dich thu dwoc bang quy trinh d& mo ta trén ddy c6 thé duoc lam ngudi
dén nhiét @6 dinh trude (vi dy, khoang 25°C) véi tbe d ¢d dinh trong thiét bi lam
lanh. Khi nhiét 6 dwgc giam di voi tdc d6 cb dinh bing thiét bj 1am lanh, c6 thé thiy
rang lyc lién két gitra ion paladi va phdi tir ion paladi dugc cai thién so véi viéc lam
lanh tu nhién.

Dung dich d 1am lanh cudi c6 thé dugc ding lam dung dich xuc tac d& ma 15
xuyén 3 cia PCB 10.

Sau khi thuc hién viéc xir Iy bing chét xtc tac ddi véi PCB 10 bang cach st
dung dung dich xuc tdc dd mo ta trén day, co thé tién hanh viéc ma nhu dugc thé hién
trén Fig.2F.

Vi dy, céc electron c6 thé duge tao ra dé ion paladi gén két voi 16p khong dan
dién 2 va phirc chét phdi tri 5 ctia ion paladi 1am chét khir s& phan hily phirc chét phdi
tri va kim loai paladi 5° ¢6 thé dugc tao ra trén bé mit ctia 16p khong din dién 2.

Khi PCB 10 dwgc ngdm vao dung dich ma chira ion ddng, ion ddng nay c6 thé

duoc khir bing cach st dung kim loai paladi 5° 1am chét xuc tic va do d6 kim loai
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ddng 6 c6 thé dugc ling phu trén bé mit clia 16 xuyén. Viéc ma déng khong ding dién
duge thuc hién @8 tao ra @6 dan dién cho bé mit cta 16 xuyén 3. Khi bé mit cia 16
xuyén 3 dugc tao do dan dién, 16p ma di¢n cé thé duoc tao ra bﬁng cac st dung dong
dién nay.

Theo phuong an lam vi dy, dung dich nhung so bg c6 tinh bazo ma khong su
dung chit hoat dong bé mit anion c6 trong lugng phan t cao ¢6 thé thay thé cho
dung dich nhing so b c6 tinh axit trong cac gii phap da biét lién quan dé giai quyét
vAn d@ tao tap chét do sy két tu cia chit hoat dong bé mit anion c6 trong lrgng phan
tir cao trong dung dich nhung so b c6 tinh axit lién quan chira ion paladi ctia dung
dich xuc tac va gy ra hién twong ngin mach do viéc dua tap chét vao 18 xuyén 3. Su
oxy hoa PCB c6 thé dugc ngin ngira bing céach sir dung dung dich nhiing so by chira
chét thdm uét.

Dung dich nhing so bd ¢6 tinh bazo ¢ thé 6 ty 18 tao ra tap chit thap hon so
v6i dung dich nhing so b c6 tinh axit, nhung dung dich nhung so b§ ¢6 tinh bazo ¢6
thé ¢6 nhugc diém 13 ion ddng duge hoa tan vao dung dich nhiing so bd c6 tinh bazo
va dung dich nhing so bd c6 tinh bazo ma trong d6 ion ddng d3 hoa tan duge phun
vao dung dich xuc tac din dén viéc ion ddng 1am anh hudéng dén su lién két giira ion
paladi va phdi tir ion paladi. Pé giai quyét van d& nay, phéi tir ion paladi c6 luc lién
két v6i ion paladi cao c6 thé dugc sir dung trong phuong an 1am vi dy va phuong phéap
diéu ché dung dich xuc tic nhu d3 mb ta trén day co thé dwgc sir dung dé cai thién

thém Iyc lién két giira ion paladi va phdi tir ion paladi.

Vi du thuc hién sang ché
Sau day, hiéu qua ciia phuong én lam vi du d3 mo ta trén day s€ dugc md ta qua

cac vi du thir nghiém khac nhau.
Thir nghiém vé hiéu qua ngan ngira sy oxy héa PCB trong budc nhing so bd

Céc thir nghiém d6i v6i miu cla céc vi dy tr 1-1 dén 1-4 va céc vi du so sanh

tir 1-1 dén 1-4 dugc thyc hién. Quy trinh ¢6 budc nhiing so b c6 thé duge thuc hién
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d6i v6i cling cac mau ddng va trinh tu thuc hién chi tiét trong mdi budc 14 gidng nhu
trong Bang 1 va Bang 2 sau day. Thir nghiém d6i v6i miu cua vi du 1-1, vi du 1-2, vi
du so sanh 1-1, va vi du so sanh 1-2 c6 thé dugc thuc hién trong diéu kién binh thudng
néu trong Bang 1 va thir nghiém dbi véi miu cua vi du 1-3, vi du 1-4, vi du so sanh 1-
3, va vi du so sanh 1-4 ¢6 thé dugc thyuc hién trong diéu kién khong thuén 1¢i néu trong
Bang 2. C6 thé sir dung dung dich tdy ddu m& va dung dich khic in mon mém gidng
nhau cho tit ca cac vi du. TAm hinh dia méng cia 14 ddng khong chira halogen dwgc
béan va san xuét béi cong ty EMC va thuong dugc ding 1am vt lidu PCB ¢6 thé duoc

stir dung.

Céac dung dich nhung so bd trong vi du 1-1 va vidu 1-3 ¢6 thé c6 tinh bazo véi
gié tri 4 pH = 8,0+£1,0 va co thé chta natri hydroxit lam hydroxit, monoetanolamin
1am amin, natri hydrosulfat 1am chét tao anion, va polyetylen glycol cé trong lugng

phén tir nim trong khoang tir 400 dén 20000 1am chét thim uét.

Cac dung dich nhing so bd trong vi du 1-2 va vi du 1-4 khac véi dung dich
nhting so bd trong vi du 1-1 & chd dung dich nhiing so bd nay c6 tinh bazo véi gié tri

d6 pH = 11,38 va trietylamin dugc dung lam amin.

Céac dung dich nhing so b trong vi du so sanh 1-1 va vi du so séanh 1-3 ¢6 thé
1a dung dich axit sulfuric c6 gi4 tri 40 pH ndm trong khoang tir 2,0 dén 3,0 va c6 thé
chira polyetylen glycol c6 trong lugng phén tir nim trong khoang tir 400 dén 20000

lam chét thAm u6t.

Cac dung dich nhing so b trong vi du so sanh 1-2 va vi du so sanh 1-4 khéc
v6i dung dich nhiing so bd trong vi du 1-1 & chd dung dich nhung so b nay c6 tinh
bazo véi gia tri 4 pH = 8,5, chét tao anion khong dugce st dung, va chit thdm w6t

khong dugce st dung.
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Bang 1

Piéu kién binh thuong (vi du 1-1, vi du 1-2, vi du so sanh 1-1, va vi du so sanh

1-2)
Trinh tg cic budc xir ly Nhiét do xir ly _ Thoi gian xt ly

Ty diu mo 50+£5°C 80 gidy

Rira theo 3 cdng doan 20+5°C 60 gidy

Khéc in mon mém 30+5°C 60 gidy

Rira theo 3 cdng doan 20+5°C 60 gidy
Nhiing so b 30+5°C 30 gidy

Béang 2

Diéu kién khong thuén lgi (vi du 1-3, vi du 1-4, vi du so sénh 1-3, va vi dy so

sénh 1-4)

Trinh ty céc bude xir ly Nhiét do xur ly Thoi gian xr ly
Téy diu m& 50+5°C 80 giay
Rira theo 3 cong doan 20+5°C 60 gidy
Khic &n mon mém 30+5°C 60 gidy
Rira theo 1 cong doan 20+5°C 60 gidy
Pé & nhiét do trong

nhiét d) trong phong 30 phut
phong
Nhing so bo 30+5°C 30 gidy

Fig.4 thé hién két qua quan sat-bing mét thuong dé xac dinh xem c6 sy tao ra
mang oxit trong mau cua cac vi du tir 1-1 dén 1-4 va cac vi du so sanh tir 1-1 dén 1-4

hay khong.

C6 thé thiy tir Fig.4 ring khong c6 sy tao mang oxit & tat ca cac vi dy 1-1, vi du
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1-2, vi dy so sénh 1-1, va vi du so sanh 1-2 dugc xir ly trong diéu kién binh thudng.

Khong c6 su tao mang oxit & vi du 1-3 va vi du so sanh 1-3 dugc xir 1y trong
didu kién khong thuén loi, nhung c6 sy tao mang oxit trong vi dy 1-4 va vi du so sanh

1-4 duge xtt Iy trong diéu kién khong thuén lgi.

C6 thé thiy tir cac két qué thir nghiém ring cac dung dich nhing so bd dugc st
dung trong vi du 1-1 va vi du 1-3 1a tét nhét. Vi dy, cic dung dich nhiing so bd dugc
st dung trong vi du 1-1 va vi dy 1-3 ¢6 thé thich hop dé giai quyét vin @& v& sy tao ra
mang oxit trong PCB trong qua trinh do thoi gian rira bang nudc tdng lén sau khi xir ly
khéc an mon.

Thir nghiém vé mirc d6 thdm qua 18 xuyén cta dung dich nhung so bd

Bang 3 thé hién két qua trong d6 strc cing bé mat cia dung dich nhing so bd

trong vi dy 1-1 va dung dich nhing so b trong Vi du so sanh 1-1 duge xac dinh.

Béang 3
Goéce tiép xuc Strc cing bé mit
Muc
trai [°] | phai [°] | Trung binh [°] (mN/m)

Nude tinh 64,98 | 64,85 [64,91

B 64,89 71,97
khiet 64,77 | 64,95 |64,86

65,94 | 66,83 |66,38
Vidy 1-1 66,13 68,40
66,35 | 65,38 |65,87

Vidusosanh| 60,51 | 61,04 (60,78

60,79 65,40
1-1 60,91 | 60,72 |60,81

Fig.5 thé hién két qua so sanh vé tinh ning 1am w6t 16 xuyén cta dung dich
nhung so bd trong vi dy 1-1 va dung dich nhiing so bo trong vi du so sanh 1-1. Thu

nghiém nay dugc thuc hién béng cach so sanh thoi gian ma dung dich nhung so b
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chay vao 16 so v6i thoi gian sau khi lvong dung dich nhiing so bd can thiét dugc phu

trén 18 bang laze (laser via hole: LVH).

C6 thé thy tir Fig.5 rang khi dung dich nhuing so bd trong vi du 1-1 duge so
sanh voi nudce tinh khiét va dung dich nhing so by trong vi du so sanh 1-1, su giam
clia g6c tiép xtc phai va tréi trung binh 13 16n nhét dbi véi dung dich nhung so bo
trong vi du 1-1. Do d6, c6 thé thiy ring dung dich nhung so bd trong vi dy 1-1 thim
va0 18 cia PCB nhanh nht.

Fig.6 thé hién két qua thir nghiém v& kha ning phéan bb dung dich xuc tac trong
dung dich nhiing so by ddi véi dung dich nhung so bd trong vi du 1-1 va dung dich
nhuing so bd trong vi dy so sanh 1-1. Thit nghiém dugc thuc hién dé x4c dinh xem mirc
do thim dung dich xtc tac vao bén trong 16 xuyén c6 d& dang hay khong khi dung dich
nhing so bd dugc dé yén bén trong 16 xuyén ciia PCB sau khi xt&r ly nhing so bd. Vi
dy, 2ml dung dich xiic tdc dugc phun vao 100ml dung dich nhiing so bd va sau dé
quan sat dung dich xdc tdc ndy ngay sau khi phun chit xdc tac va sau khi phun chit
xuc tdc mot ngay. C6 thé thiy tir Fig.6 ring kha ning phan bb dung dich xuc tac trong
dung dich nhiing so bo 1a rat tt trong vi dyu 1-1 va c6 sy tao 16p tap chit & phia duéi
trong vi du so sénh 1-1.

Kich thuée 16 xuyén ngdy cang giam di do viéc thu nhé kich thuéc ctia PCB.
Dung dich nhing so b trong vi du 1-1 dwgc pht déu 1én toan bd bé miit 15 xuyén co
kich thu6e nho va viéc ma trong quy trinh sau d6 c6 thé dwgc thyc hién ddng déu trén

be mdt cia 10 xuyén.

Quan s4t su tao ra tap chat khi phun dung dich nhung so b6 vao dung dich xuc tic

Fig.7 thé hién két qua quan st sy tao ra tap chét khi dung dich nhung so b
trong vi dy 1-1 va dung dich nhiing so bd trong vi du so sanh 1-1 dugc phun vao dung
dich xuc tac. C6 thé thdy tir Fig.7 ring khi tién hanh thir nghiém trong cing didu kién,
su tao bot va mirc d0 tao tap chit 1a dang ké khi dung dich nhiing so bd trong vi du so

sénh 1-1 dugc phun vao dung dich xuc tic. Gan nhu khong thé loai b6 su tao bot do
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can thoi gian mot gio hoaq 1au hon @& loai bo bot va tap chét duoc sinh ra. Tuy nhién,
gin nhu khong quan sét thdy su tao bot va tap chit khi dung dich nhung so bd cua vi
du 1-1 dugc phun vao dung dich xuc tac, va lugng nho bot tao ra c6 thé duge loai bd
ngay khi xi Iy phun. O day, viéc xir Iy xtt Iy phun c6 thé dugc thé hién duéi dang loat

céc budc dé loai bo bot bing cach phun khong khi.

C6 thé thiy tir két qua thir nghiém ring lwgng bot va tap chét tao ra dugc giam
dang k& khi dung dich nhing so b cta vi du 1-1 dugc phun vao dung dich xtic tac 1a
nhiéu hon so véi khi dung dich nhiing so bd cta vi du so sanh 1-1 dugc phun vao dung

dich x1c tac.

Phuong phép diéu ché dung dich x1c tac

Céc dung dich xtc tac dugc diéu ché bang phuong phap didu ché dung dich xuic
tac theo vi du 2 va vi du so sanh 2 va cac thit nghiém duoc thyuc hién béng cach sir

dung cac dung dich xuc tac diéu ché dugc nay.

Trong Vi du so sanh 2, 2-aminopyridin 1am phéi tir ion paladi dwgc cho thém
vao dung dich trong d6 paladi sulfat (PdSO,) dugc hoa tan va dung dich nay dugc dé
phan ng trong 30 phit & nhiét 46 30°C trong binh phan mg c6 may khudy tua bin &
tdc d9 trung binh va tdc do cao, 1a loai méy khudy dugc 1am bing kim loai bi &n mon.
Natri hydroxit 1am chét diéu chinh d¢ pH dugc thém vio va axit boric 1am chét dém d6
pH dugc thém vao. Sau khi phan Gng két thuc, thu duge dung dich xuc tac cubi b%lng

phuong phap lam ngudi tu nhién.

Trong vi du 2, dé ngin ngira sy oxy héa Pd, cin cho thém 14n thit nhit khoang
60% trong lugng cla téng lugng 3-pyridinmetanol 1am phdi tir ion paladi cin dugc
thém vao dung dich ma trong d6 paladi sulfat (PdSO,4) dugc hoa tan trong binh phan
ting ¢6 méay khudy tua bin tdc do thip 1a loai c6 canh khudy dugc 1am bing vat lidu
khong bi 4n mon nhu Teflon. Sau khi viéc cho thém bi gian doan, dung dich dugc cho
phan tng trong 60 phut & nhiét d6 80°C. Tiép d6, chét chéng tao bot va chét két hop

dugc thém vao, luong 3-pyridinmetanol con lai, vi dy, 40% trong luong, duoc thém
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vao va sau d6 dung dich nay duoc dé phan tmg trong 30 phut & nhiét 4o 80°C. Sau khi
phan tng két thic, phuong phép 1am ngudi bang cach st dung thiét bj lam ngudi dugc

st dung.

Muc dd hép phu dung dich xuc tic diéu ché dugc theo vi du 2 vao thanh cua
cde 6 mo duge quan sat theo sy thay ddi nhiét d6 va thoi gian. Két qua quan sat dugc
1a gidng nhu két qua cia vi du 2-1 dugc thé hién trén Fig.8A. C6 thé x4c dinh dugce
rﬁng do lugng hép phu vao thanh cbc c¢6 mé duge giam di, luc lién két gitta ion paladi
va phéi tir ion paladi dugc ting thém. Mirc d6 hip phu dung dich xtc téc diu ché
dugc theo vi du so sanh 2 vao thanh cdc c6 mé duge quan sat theo sy thay dbi nhiét do
va thoi gian. Két qua quan séat duge 1a giéng nhu két qua ciia vi du so sanh 2-1 duge
thé hién trén Fig.8A. Cac didu kién thir nghiém caa vi du 2-1 va vi du so sanh 2-1 13
gidng nhau. C6 thé thiy tir Fig.8A rang khéng thiy c6 sy hip phy vao thanh céc c6 mé
ngay ca khi cdc nay duge @ trong céc didu kién khac nhau cta vi dy 2-1. Tuy nhién,
quan st dugc sy hip phu paladi vao thanh cdc c6 mé bang mét thudng khi ce nay

dugc dé & nhiét do cao trong vi du so sénh 2-1.

Dung dich xuc tac diéu ché dugc theo vi du 2 dugc oxy hoa cudng birc trong
diéu kién 3000 vong/phut bing méy tron déu va xé4c dinh dugc sy gidm ndng do
paladi. Két qua thu duoc 13 giéng nhu két qué cta vi du 2-2 dugc thé hién trén Fig.8B.
Dung dich xtc tac diéu ché dugc theo vi du so sanh 2 dugc oxy hoa cudng bic trong
diéu kién 3000 vong/phit bing may tron déu va xac dinh dugc sy giam ndng do
paladi. Két qua thu duoc 13 giéng nhu két qua ctia vi du so sanh 2-2 duoc thé hién trén
Fig.8B. C6 thé thdy tir Fig.8B ring su giam ndng d6 paladi dwogc cai thién dang ké
ngay c4 trong diéu kién oxy héa cudng birc v& mat vét 1y so véi vi du 2-2. Do d6, c6
thé thiy ring luc lién két giira ion paladi va phdi tir ion paladi dwoc gia tang.

Xéc dinh dugc cac dic diém chinh trong cdc thir nghiém nhu sau. Lugng phirc
chit phdi tri ¢6 thé dugc tao ra trong vi du 2 ma phdi tir ion paladi dugc phun tirng
phan theo hai 14n 14 nhidu hon so véi trong vi dy so sanh 2 ma phéi tir ion paladi dugc

phun déng thoi mot 1an. Khi dung dich xuc tac diéu ché dugc bﬁng cach lam ngudi tu
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nhién nhu trong vi du so sanh 2, d6 6n dinh dung dich bi giam di do hiéu Ung nhiét §o
cua moi trudng san xuét xung quanh. Vi dy, khi viéc san xuét duogc thuc hién vao mua
he, dung dich xtc tac dugc tiép xtc v6i nhiét do xung quanh cao hon 30°C va do d6
d6 én dinh dung dich c6 thé b giam di. Tuy nhién, khi dung dich nay dugc 1am ngudi
dén nhiét d6 mong mudn bing cach sir dung thiét bi lam ngudi nhu trong vi du 2, nhiét
do dung dich c6 thé dugc giam dén nhiét do mong mudn véi tde d6 cb dinh ma khong
bi tac dong boi higu tmg nhiét bén ngoai, va do d6 do én dinh dung dich c6 thé khong
bi gidm di.

Tinh ning cta dung dich xiic tic theo su thay ddi loai phdi tit ion paladi

Cac dung dich xuc tac theo vi du 3-1, vi du 3-2, va vi du so sanh 3 dugc thu
nghiém trong diéu kién néu trong Bang 4 dé x4c dinh mtrc do tic dong theo sy thay

di loai phéi tir ion paladi.

Dung dich xtic tic ctia vi du 3-1 gdm paladi sulfat vé6i lwgng nim trong khoang
tir 0,1 dén 10% trong lugng; pyridin (CsHsN) lam phéi tir ion paladi véi lurgng nim
trong khoang tir 0,2 dén 20% trong luong; 1,1,1,3,3,3-hexafloisopropyl acrylat (san
phdm PC4754 cta cong ty ALPHAMETAL Co., Ltd.) 1am chét chéng tao bot véi
lwgng nim trong khoang tir 0,0005 dén 0,5% trong luong; polyetylen glycol c6 trong
lugng phan tir ndm trong khoang tir 400 dén 20000 lam chit thim w6t véi lwong nim
trong khoang tir 0,0005 dén 0,5% trong luwgng; chit két hop (neopentyl(diallyl)oxy,
trincodecanonyl zirconat hodc neopentyl(diallyl)oxy, trineodecanonyl titanat) véi
lwong nim trong khoang tir 0,001 dén 1% trong lugng; natri hydroxit (NaOH) 1am chét
diéu chinh d6 pH véi lugng ndm trong khoang tir 0,1 dén 10% trong lugng; axit boric
(H;BO;) 1am chit dém d6 pH véi luong nim trong khoang tir 0,1 dén 10% trong

lugng, va luong con lai 13 nudc tinh khiét.

Dung dich xtc tac cia vi du 3-2 khéc voi dung dich xtic tic cua vi du 3-1 & chd

3-pyridinmetanol chir khong phai pyridin dugc sir dung 1am phéi tir ion paladi.

Dung dich xuc tac cia vi du so sanh 3 khac véi dung dich xic tac cua vi du 3-1
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& chd 2-aminopyridin chir khéng phai pyridin dwoc st dung 1am phéi tir ion paladi.

Bang 4
Trinh tu c4c budce xir ly Nhiét do xur ly Thoi gian xir ly

Tay diu mo 50+5°C 80 giay
Rura theo 3 cong doan 20+5°C 60 gidy
Khic in mon mém 30+5°C 60 gidy
Rira theo 3 cong doan 20+5°C 60 gidy
Nhuing so bd 30£5°C 30 gidy
Chét xuc tac 45+5°C 60 gidy
Rtra theo 3 cong doan 20£5°C 60 gidy
Khir 28+3°C 45 gidy
Rira theo 3 cong doan 20+5°C 60 gidy
Ma Cu bang héa chét khong

35+3°C 10 gidy
dung dién
Ghi chu: céc dung dich khdng phai dung dich xuc tac duge xit 1y twong tu
trong tit ca cac didu kién

Cac két qué thir nghiém theo vi du 3-1, vi du 3-2, va vi du so sanh 3 dugc thé
hién tom tét trén cac hinh v& tir Fig.9A dén Fig.9C.

C6 thé thay tir Fig.9A ring mau 16p ma va do day 16p ma khong c6 sy khéc biét
16n trong vi dy 3-1 va vi du 3-2 ngay ca khi ndng d¢ ddng trong dung dich nhung so
bo dugc ting 1én. Tuy nhién, c6 thé thiy ring d day 16p ma bj giam dan khi ndng do
dong trong dung dich nhiing so bd ting 1én trong vi du so sanh 3.

C6 thé thiy tir Fig.9B ring khong dién ra viéc ma 16p phit khi ndng d6 dong

trong dung dich nhiing so bd ting 1én va thu duge két qua én dinh trong vi du 3-1 va vi
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du 3-2. Tuy nhién, c6 thé thiy ring khong dién ra viéc ma 16p phu khi ndng do ddng
trong dung dich nhing so bd ting 1én va x4c dinh dugc dd bam dinh khong tét (Not
Good: NG) trong vi du so sanh 3 vé thir nghiém d bam dinh.

Fig.9C thé hién két qua v& mau sic va do 6n dinh dung dich ctia dung dich xuc
tac theo néng do déng dbi voi vi du 3-1, vi du 3-2, va vi du so sanh 3 khi dung dich
nhiing so bd duge phun cudng birc vao dung dich xtc tac. C6 thé thiy tir Fig.9C ring
mau sic va d6 én dinh cia dung dich xuc tdc khong c6 su khac biét 16n trong vi dy 3-1
va vi du 3-2 ngay ca khi dung dich nhing so by dugc phun. Tuy nhién, c6 thé thiy
ring mau sic cia dung dich xuc tac bj thay ddi dang ké thanh mau xanh 14 cay khi
dung dich nhting so bd c6 ndng dd ddng cao duge phun trong Vi du so sanh 3. Pa x4c
dinh duge ring luc lién két cta ion ddng (Cu®") dugc phun vao dung dich xiic tac chira
phéi tir ion paladi 14 t8t hon Iyc lién két cua ion paladi (Pd*") dugc lién két voi phéi tir
ion paladi dé 1am anh hudéng dén su lién két giita ion paladi va phéi tir ion paladi va do
d6 xuét hién sy thay d6i mau. Ion ddng va ion paladi c6 thé gin nhu giéng nhau & chd
c6 thé c6 lién két phéi tri, sb phdi tri c6 thé ciing bang 4, va c¢6 thé duge thé hién trong

lién két phéi tri & dang hinh vudng phéng.

C6 thé théy tir cac két qua cta vi du 3-1, vi du 3-2, va vi du so sanh 3 ring khi
3-pyridinmetanol hodc pyridin dugc dung lam phdi tir ion paladi, tinh ning xdc tac
khong bi giam di ngay ca khi dung dich nhing so b dugc phun vao dung dich xuc tac
trong qua trinh nay 1am cho ndng dd ddng trong dung dich nhiing so bd duge ting dan
va luc lién két cna phéi tir ion paladi nhu 3-pyridinmetanol hozc pyridin véi ion paladi

12 manh hon lyc lién két ctia phéi tir ion paladi v6i ion dong.

Tinh ning cia dung dich xuc téc theo su thay dbi loai chét két hop

Cac dung dich xuc tac theo vi du 4-1, vi du 4-2, va vi du so sanh 4 dugc thi
nghiém trong diéu kién néu trong Bang 5 dé x4c dinh muc d6 tic dong theo su thay
d6i loai chét két hop. Vit liéu khong chira halogen dugc san xuét va ban béi cong ty

EMC dugc dung 1am mau epoxy trong thir nghiém nay.
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Dung dich xtc tac ctia vi du 4-1 gdm paladi sulfat véi lugng ndm trong khoang
tir 0,1 dén 10% trong luong; pyridin (CsHsN) lam phéi tir ion paladi véi lugng nim
trong khoang tir 0,2 dén 20% trong lugng; 1,1,1,3,3,3-hexafloisopropyl acrylat lam
chit chéng tao bot v6i luong ndm trong khoang tir 0,0005 dén 0,5% trong lugng;
polyetylen glycol c6 trong lugng phan tir nim trong khoang tir 400 dén 20000 1am chét
thAm w6t v6i lugng ndm trong khoang tir 0,0005 dén 0,5% trong lugng; chét két hop
trén co s& titanat (vi dy, neopentyl(diallyl)oxy, trineodecanonyl titanat) véi lugng nim
trong khoang tir 0,001 dén 1% trong lugng; natri hydroxit (NaOH) lam chét diéu chinh
d6 pH v6i lugng nidm trong khoang tir 0,1 dén 10% trong lugng; axit boric (H;BOs)
lam chét dém do pH véi lugng nam trong khoang tur 0,1 dén 10% trong lugng, va

lugng con lai 14 nude tinh khiét.

Dung dich xuc tac ctia vi du 4-2 khac véi dung dich xtdc tac cua vi du 4-1 & chd
chit két hop trén co s& zirconat (vi du, neopentyl(diallyl)oxy, trineodecanonyl
zirconat) chtr khong phai chit két hop trén co so titanat duge dung 1am chit két hop.

Dung dich xtic tac ciia vi du so sanh 4 khac véi dung dich xtc tac cua vi dy 4-1

& chd chéat két hop trén co so silan (vi dy, gama-aminopropyltrimetoxysilan) chu

khong phai chat két hop trén co so titanat duge dung lam chit két hop.

Bang 5
Trinh ty céc budc xtr ly Nhi¢t do xur ly Thoi gian xir ly
Téy diu m& 50+5°C 80 gidy
Rira theo 3 cong doan 20£5°C 60 gidy
Khéc dn mon mém 30£5°C 60 gidy
Rira theo 3 cong doan 20+5°C 60 gidy
Nhuing so bd 30+5°C 30 gidy
Chét xtc tac 45+5°C 60 gidy
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Rtra theo 3 cong doan 20£5°C 60 giay

Khr 28+3°C 45 giy

Ghi chu: céc dung dich khac khéng phai dung dich xtc tac dugc xir Iy

tuong tu trong tit ca cac diéu kién

Luong hip phu paladi d6i v6i cac mAu cua vi du 4-1, vi du 4-2, va vi du so sdnh
4 duge x4c dinh. Lugng hip phu paladi dugc x4c dinh theo lugng kim loai paladi gén
két v&i phan khong dan dién cia PCB va dugc kht, va tinh ning ciia buéc ma ddng
bing hoa chét khong ding dién lam budc cudi c6 thé b anh huéng bdi lugng hép phu
paladi. N6i chung, khi lugng hip phu paladi tang 1€n, do day 16p ma va do tin cdy cua

16p ma duoc x4c dinh 12 rét tdt.
Phuong phap xé4c dinh Iugng hip phu paladi s& dwgc thuc hién nhu sau.

1. MAu dugc xir Iy theo budc khir nhu dugce thé hi¢n trong Bang 4 va sau do

duoc lam kho.

2. Vach cac duong danh diu thang do 5Sml, 30ml, va 50ml trong cbe c6 mo

dung tich 300ml bing c4ch sir dung xi lanh chia dd hoac but danh déu.

3. Axit clohydric va axit nitric dugc diéu ché (dugc tao ra ban diu trong bé dién

phan) véi ty 18 3: 1, t6i da 1a 30ml (axit clohydric: 22,5ml, axit nitric: 7,5ml).

4. MAu dugc cho vao cbe c6 mo va dugc ngdm vao dung dich xtt 1y so bd va
sau d6 dugc gia nhiét béng cach didu chinh nhiét d6 cta thiét bi 1am néng nim trong
khoang tir 80 dén 90°C (nghia 1 phan hiy bing axit). Viéc gia nhiét phai dwgc thuc
hién trong thiét bj c6 nép day, quan séat dung dich xit 1y so bd dé dung dich nay khong

bi dun s6i va nhiét do gia nhiét duge diéu chinh thich hop, néu can.

5. Nging vi€c gia nhiét khi dung dich x&t 1y so b con Sml. Cho dén khi viéc

gia nhiét két thic, mau tuong ing phai dugc ngdm vao dung dich xt 1y so bd.

6. Sau khi 14y cbc c6 moé twong ting ra khéi thiét bj 1am néng va dé yén sao cho

nhiét d6 clia dung dich xir Iy so bd béng nhiét dd trong phong, thé tich cudi cia dung
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dich xir 1y so by duge diéu chinh dén 50ml bing cach sir dung nuéc tinh khibt (dé
phén tich).

7. Sau khi dung dich xt Iy so b tuong tmg dugc khudy k¥, tién hanh phan tich
bang thiét bi phd plasma cam tmg t& hop ICP.

Luong hép phu paladi ¢6 thé duge tinh theo cong thuc sau.

Luong hép thu paladi (ng/em?) = két qua phan tich (ug/ml) x thé tich cudi cua

dung dich xi 1y so by (ml)/dién tich mu xir 1y (cm?)

Bang 6 thé hién két qua x4c dinh lwong hip phu paladi cia cdc miu trong vi du

4-1, vi du 4-2, va vi du so sanh 4.

Bang 6

Vidu4-1 Vidu 4-2 Vi du so sanh 4
Phén loai Trudc khi | Saukhi | Truéckhi | Saukhi | Truée khi | Sau khi

dua vao dua vao | duavao dua vao | duavao dua vao
Néng d6 Pd

1,19 1,65 1,19 1,45 1,19 1,70
(ug/ml (ppm))
Luong hap phy

5 0,30 0,41 0,30 0,36 0,30 0,43

Pd (pg/cm”)

C6 thé thiy tir Fig.6 ring lwgng hép phu paladi x4c dinh dugc trong vi du 4-1 va
vi du so sanh 4 13 twong dwong va lugng hip phu paladi x4c dinh dugc trong vi du 4-2

la thép hon so v6i vi du 4-1 va vi du so sanh 4.

Céc phuong 4n 1am vi du va wu diém néu trén chi 1a vi du va khong dugc hidu
1a 1am gi6i han pham vi cla sang ché. Phan boc 1o nay c6 thé dugc thuc hién dé dang
v6i céc loai thiét bi khac. Ngoai ra, phin mé ta cdc phuong an 1am vi du ctia sang ché
chi dé minh hoa va khong 1am gi6i han pham vi ctia phin yéu cdu bao ho, va nhidu
phuong 4n thay thé, cai bién, thay ddi s& trd nén ro rang véi ngudi c6 hiéu biét trung

binh trong linh vuc nay.
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YEU CAUBAO HO
1. Phuong phap ma ddng khong dung dién cho 18 xuyén ciia bang mach in, trong do
16p dan di¢n va 16p khong dan dién dugc xép 16p, phrong phap niy bao gdm céc budc:
anion héa 16 xuyén bing cach sir dung dung dich nhing so b ¢6 tinh bazo chira
chét tao anion dugc chon tir mudi natri cla axit sulfuric;
xtr ly 16 xuyén bing chit xtc tac bing cach st dung dung dich xuc tac chira
phirc chit phdi tri c6 phdi tir jon paladi dugc chon tir nhém bao gdm pyridin hoic 3-
pyridinmetanol va ion paladi; va
ma ddng khong dung dién trén bé mat cia 18 xuyeén.
2. Phuong phdp theo diém 1, trong d6 chét tao anion 13 it nhét mdt chit trong s cac
chit natri sulphat, natri hydrosulphat va natri hydrosulphit.
3. Phuong phap diéu ché dung dich xtc tic ding dé ma ddng khong dung dién,
phuong phap nay bao gém céc budc:
diéu ché dung dich trong d6 hop chét paladi dugc hoa tan;
cho thém phdi tir ion paladi dwgc chon tir pyridin hodc 3-pyridinmetanol vao
dung dich nay; va
1am lanh dung dich ndy trong thiét bi lam lanh.
4. Phuong phap theo diém 3, trong d6 budc cho thém phdi tir ion paladi 13 buéc cho
thém timg phan phéi tt ion paladi vao dung dich ndy & cac khoang thdi gian dinh
trude.
5. Phuong phap theo diém 3, trong d6 phuong phép nay con bao gdm buée:
khudy dung dich ma phéi tir ion paladi dugc thém vao bang céach st dung may
khudy tua bin dugc lam tir vat lidu phi kim loai.
6. Phuong phap theo diém 3, trong d6 hop chét paladi 1a paladi clorua, paladi florua,

paladi bromua, paladi iodua, paladi nitrat, paladi sulfat hoic paladi sulfua.
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FIG. 2F
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FIG. 3
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FIG. 4
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FIG. 6
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FIG. 8A
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FIG. 8B
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