“2».  (12) BANMO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19)  Cong hoa xa hoi chit nghia Viet Nam (VN) (1) l||||I|l|I|||IIHII\I||||\I||l||||II|||||||II||I|||l|||

CUC SG HOU TRI TUE 0022174
(51)7 HO1L 21/302, 21/304 (13) B
(21) 1-2011-01777 (22) 06.07.2011
(30) 61/362896 09.07.2010 US
13/171252 28.06.2011 US
(45) 25.11.2019 380 (43) 27.02.2012 287

(73)  Versum Materials US, LLC (US)

8555 River Parkway, Tempe, Arizona 85284, United States of America.

(72) DNYANESH CHANDRAKANT TAMBOLI (IN), RAJKUMAR RAMAMURTHI
(US), DAVID BARRY RENNIE (US), MADHUKAR BHASKARA RAO (US),
GAUTAM BANERJEE (IN), GENE EVERAD PARRIS (KN)

(74) Cong ty Luat TNHH AMBYS Ha Noi (AMBYS HANOI)

(54) DUNG DICH CAT MIENG BAN DAN DE NGAN SU BAM DINH CUA CAN
GAY O NHIEM VA SU AN MON CUA CAC VUNG KIM LOAI BI LO RA VA
PHUONG PHAP CAT MIENG BAN DAN

(57) Séng ch& dé cap dén dung dich cdt mi€ng ban din. Dung dich ndy ngin su
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Linh vue ky thuéat dwge dé cap

Séang ché dé xuét dung dich cit hay dung dich dé ct miéng ban din, va phuong
phép st dung dung dich nay, c6 hi¢u qua trong viéc tham gia ngén chén sy bam dinh
clia cac céc cin/cac hat gay 6 nhidém vao tAt ca cac vung bé mit bi 10 ra va sy &n mon

ctia tAt ca cac ving bé mit bj 10 ra.
Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

Céc mach tich hop thudng dugc tao ra trén miéng ban din. Miéng ban dn don 1&
chtta nhiéu chip mach tich hgp, hodc khudn. Chip mach tich hgp hodc khudn, thu duge

thong qua qu4 trinh cit bang cach cua miéng ban dan.

Trong qua trinh cit, cin/cac hat nho chit gay 6 nhidm tir viéc cua miéng ban dén,
thuong 13 cn silic oxit, bam chit vao bé mit miéng ban din, tich ty trong cdc miéng
16t lién két va cac vi tri ranh. Chiing rit khé dé loai bd trong cic qua trinh 1am sach
tiép theo mot khi tiép xtic voi miéng ban din va hau nhu khéng thé loai bé mot khi b
méc ket trong céc ranh sdu. Ngoai ra, trong qua trinh cét, cac miéng 16t lién két bi 16 ra
do d6 sy an mon dién ra. An mon c6 thé 1am héng céc miéng 16t lién két dAn dén hoat
dong lién két kém, dd tin cdy kém, hodc tham chi hong thiét bi. Cac hat chét gdy 0

nhiém va in mon c6 thé gay ra cac van dé hoat dong lip rap sau ndy nhu ndi ghép day.

Mot phwong phép d& giam dn mon trong khi cét, bao gém st dung nudc khi ion
¢ dd tinh khiét cao (DIW) déng vai trd 13 chét long 1am ngudi cho ludi cua dé cit.
Ving cit va ludi cua quay thudng duoc rira sach trong dong chi yéu 13 nudce khir ion.
Ngudi ta cling s& cho ring cin silic oxit s& dugc trdi ra bdi nudc 1ong 1am ngudi ma
tran ngp ving cit. That khong may, ngay ca khi 1am ngép dang ké nhu vay, cac hat
silic oxit nhé khéng hoan toan bi trdi ra. Té hon nita, nuée 16ng 1am ngudi c6 thé din
dén hinh thanh dién tich tinh, d3n dén sy tich Iily cdn/cac hat silic oxit trén cac miéng

16t lién két, cling nhu gép phan #n mon.
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Khi cong nghé ban din tién by mdt cach nhanh choéng, thi kich thudc miéng ban
din tang 1én, trong khi kich thudc khubn bj giam di. Diéu nay kéo dai thoi gian tiéu

tdn dé cat, d3n dén nhiéu thach thirc.
Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Do d6, muc dich clia sang ché 12 cung cép dung dich ct hay dung dich dé ct
miéng ban dén, va phuong phap sir dung dung dich nay, do d6 c6 hiéu qua trong viéc
tham gia ngin chin sy bam dinh clia c4c cac cin/cac hat giy 6 nhidm vao tit ca cac

ving beé mit bi 10 ra va sy &n mon cula tat ca cac ving bé mit bi 10 ra.

Mot phuong 4n thuc hién ciia sang sdng ché cung cdp dung dich cit miéng ban
din ngin chin sy bam dinh ciia c4c du lugng gy 6 nhiém va sy &n mon cac ving kim

loai 19 ra, bao gém:
it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém g6m axit hitu co va mudi cia né;
it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém gém chét hoat dong bé mit va bazo;
phé‘m con lai chu yéu 14 nudc dugc khir ion; va
dung dich c6 d6 pH 16n hon 4.

Phuong 4n thyc hién khéc cua sang ché cung cap phuong phap cit miéng ban
dan, miéng ban din dugc cit bang mot cai cua cliing véi cac miéng 16t lién két, cac du
lugng gdy 6 nhiém bi tao ra bdi cwa miéng ban din, do d6 c6 kha ning tao ra in mon

trén tit ca cac ving kim loai bj 16 ra; phuong phép bao gdm céc budc:
cho tiép xtic miéng ban din véi dung dich trong khi cit, dung dich bao gdm

it nhat mot hop chét thir nhit dugc chon tir nhém gf‘)m axit hitu co va mubi cua

no;

it nhat mot hop chét thir hai dugc chon tir nhém gdm chét hoat dong bé mit va

bazo; va

phan con lai chu yéu 1a nudc dugce khit ion; va

-3-
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dung dich ¢6 d§ pH 16n hon 4.

Cu thé hon, it nhit mot hop chit thir nhit v6i lugng tir 0,001% trong luong téi
30% trong luong; chét hoat dong bé mit véi lugng tir 0,001% trong lugng dén 10%
trong lugng; va bazo véi lugng tir 0,001% trong lugng dén 20% trong lugng; trong d6
dung dich dugc 1am lodng bing nudc khir ion theo ty 1& tir 1:0 dén 1:10.000 trong

lugng.

Dung dich c6 thé con gE‘)m cac chét tao chelat, cic chit khir bot hodic cac chét

phén tan.

Phuong 4n thuc hién sing ché khac nita cung cdp dung dich cét miéng ban dan
ngin chin sy bam dinh cia du lugng gay 6 nhiém va sy in mon cic ving kim loai bi

10 ra, bao gom:

it nhit mot axit dugc chon tir nhém bao gOom axit xitric va axit oxalic v4i lugng

tr 0,001% trong lugng dén 30% trong lugng;

it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém bao gdm bazo véi lugng tir 0,001%
trong luong dén 20% trong lwong va chét hoat dong bé mit v6i lugng tir 0,001% trong

luong téi 10% trong lugng;
phﬁn con lai chu yéu la nudc dugc khir ion;
dung dich c6 49 pH 16n hon 4 va nhé hon 13; va

dung dich dugc pha loing bing nudc khi ion theo ty 18 tir 1:0 d&én 1:10000 trong

lugng;
trong d6

bazo dugc chon tir nhém gdm kali hydroxit (KOH) va tetrametylamoni hydroxit
(TMAH); va

chit hoat dong bé mit dwgc chon tir nhém gf?)m rugu etoxylat bac hai va

alkansulfonat bac hai.
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Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.1 12 hinh v& duéi dang so d6 cua thiét bj dién hinh dé cét miéng ban din bing

cua.

Fig.2 (a) va Fig.2 (b) thé hién m4t d6 dong dién ganvanic cho dung dich cit 38A

do6i v6i nude may.

Fig.3 (a) thé hién kich thudc trung binh clia vét cua (mm) di véi dung dich cht

38A d6i v6i nude cét trén bong luéi mang (Grid Array Ball - BGA) .

Fig.3 (b) thé hién kich thudc trung binh cta vét cwa (mm) dbi véi dung dich cit

38A doi véi nudce cat trén gom.

Fig.3 (c) thé hién kich thudc trung binh ctia vét cua (mm) d6i v6i dung dich cét

38A db6i v6i nudc cit trén cac miéng ban din silic oxit.

Fig.4 (a) thé hién kich thudc trung binh clia cac phoi va cac gd rap dbi véi dung

dich cét 38A di v6i nude cit trén bong luéi mang (Grid Array Ball - BGA) .

Fig.4 (b) thé hién kich thudc trung binh ciia cic phoi va cac g&r rap dbi véi dung

dich cét 38A d06i véi nude cat trén gom.

Fig.4 (c) thé hién kich thudc trung binh ciia cac phoi va cac gi rap cho dung dich

cit 38A doi v6i nudc cit trén cac miéng ban din silic oxit.
M0 ta chi tiet sang che
Tinh dan dién va dién tro suat

Trong qué trinh cit, sy nap tinh dién c6 thé tich liiy trén miéng ban din. Sy hinh
thanh dién nay va/hodc sy phong tinh dién (ESD) c6 thé 1am héng cac thiét bi nhay
trén cac miéng ban din. Sy nap tinh dién ciing c6 thé thu hit cac hat vio bé mit miéng
béan dan. Vi vdy diéu quan trong 13 1am tiéu tan bit ctr sy hinh thanh nap tinh dién nao
trong subt qua trinh cét. Mot phuong phép dé tiéu tan sy nap tinh dién 12 bing cach st

dung mot chét 16ng cit c6 dién trd suét thap (40 din dién cao). Cac chét 16ng din dién
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cung cip mot dudong din dé tiéu tan su nap dién trong khi cit. Nudc DI thuong dugc
stt dung 1am chét 16ng cit & cung cip su boi tron giita ludi cuwa va miéng ban dan.
Nuée DI ciing déng vai trd 13 chét 1ong 1am mat dé ngan ludi cua khoi qué nhiét do ma
sat gitra ludi cua va miéng ban din. Tuy nhién, nudc DI ¢ dién try suit cao (khoang
18 mégadm) vi vAy n6 khong phai 1a mot chét 1éng din dién tét dé tiéu tan sy nap
dién. Mot phuong phéap thudng duge st dung dé giam dién trd sut cia nuée DI 1a
béng cach bom khi CO, vao nudc DI. Diéu ndy lam giam dién tré suét cia nu6e DI do
d6 chét 16ng 1a t6t hon dé lam tiéu tan sy nap dién. Dung dich cit duge boc 10 trong
séang c6 dién tro suét thép so v&i nudc DI dugce suc khi CO,. Vi vay dung dich cat nay

s& 12 t6t hon dé tiéu tan sy hinh thanh nap dién trén miéng ban din trong lic cit.
Sikc cing bé mdt va bot thap

Trong qué trinh cit, du lwong chit gdy 6 nhiém nhé, thudng 12 cin silic oxit, bam
chit vao bé mit miéng ban din va tich tu trén cac miéng 16t lién két Al va céc vi tri
ranh. Nhitng hat silic oxit ndy c6 thé gy ra cac vin dé khi cic miéng 16t lién két Al
dwgc do/thir nghiém chirc ning. Cac hat silic oxit ciing c6 thé giy ra d6 bAm dinh kém
trong khi ndi ghép day khi kim loai khac dugc lién két véi cac miéng 16t lién két Al
Vi vay, cac du lugng Si nay can phai dugc loai bd khoi bé mit miéng ban dan. Thong
thuong dung dich cét duge sir dung trong qué trinh cét. Dung dich cit 1a mot chét 16ng
ma né dugc phun trén ludi cwa va miéng ban din. Mot trong nhitng chirc ning ciia
dung dich cét 1a dé loai bé cac du lwgng Si khoi bé mit miéng ban din. DE cai thién
viéc loai bo hat, dung dich cit thuong chira chét hoat dong bé mit. Diéu nay lam giam
strc cang bé mit cia dung dich cét & 1am 4m bé mit cia miéng ban din t6t hon. Lam
4m bé rriat tSt hon s& cai thién su loai bd hat. Tham chi & cac mirc lam lodng cao, dung
dich cét dugc boc 19 trong sang ché c6 sirc cing bé mit thap hon nhiéu so v6i nuée DI.
Didu ndy c6 nghia ring dung dich cét c6 kha ning loai bé hat t6t hon so vé6i nuée DI.
Dung dich cét dugc boc 10 trong séng ché cling c6 suc cing bé mit thép so v6i mot sb

dung dich cét throng mai dugc st dung phd bién.

Cho du chét hoat dong bé mit trong dung dich cit s& lam giam stc cing bé mit

d8 cung cAp su loai bo hat t6t hon, nhung mot vin dé c6 xay ra véi chit hoat dong bé
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mit: bot. Nhidu chét hoat dong bé mit s& 1am bot xuét trong dung dich cit. Bot co thé
can trd kha ndng cua dung dich cit dé loai bo cac hat. Bot ban than n6 c6 thé kho trén
bé mit miéng ban din va dé lai c4c hat ctia chinh né. Vi vy diéu quan trong 14 cang it
bot tao ra trong dung dich cét cang t6t. Trong cac thir nghiém trén may cit that, dung
dich cét dugc boc 19 trong sang ché tao ra it bot tai thoi diém sir dung ludi cua va bé
mgt miéng ban din so v6i san phim canh tranh. Dung dich cét dugc bc 16 trong séng
ché ciing tao ra it bot so véi cac dung dich cit thuong mai thudng duge sir dung trong

bé tudn hoan.
Do pH

Céc miéng 16t lién két Al thuong bj 16 ra trong qua trinh cit. Dung dich cét
thuong dugc sir dung trong khi cit dé bbi tron, 1am mat, loai bo hat, v.v. Nuée DI rit
thuong duge dung lam dung dich cit. Mot van dé voi viée sir dung nude DI d6 1a do
pH ctia n6 1a khoang 7 va tai d§ pH do, su &n mon Al s& xay ra. Thoi gian thudong tir
20 t&i 30 phit co thé dugc yéu ciu dé cit miéng ban din. Trong thoi gian d6, céc
miéng 16t lién két Al s& bj 16 ra véi nuéc DI ma nuéc ndy co thé gy an mon Al Mot
phuong phap d& ngan sy &n mon Al trong nuée DI 12 bom khi CO, vao nuéc DI. Diéu
nay lam giam d pH cta nudc DI dén khoang 4 t6i 4,5. Tai d6 pH nay in mon Al s&
duogc giam thidu. Phwong phép khac dé ngin sy an mon Al trong khi cét 1a sir dung
dung dich cit 1am giam d pH cia nuéc DI. 6 pH cia dung dich cit dugc boc 10
trong sang ché & céac ty 1é pha loang dién hinh bing nudc DI hoic nudc cét trong
khoéng tir 1: 0 dén 1:10000 theo trong lugng duge sit dung dé cat 1a tir 4 dén 13. Ty 18
pha lodng 1a ty 1€ tinh theo trong lugng. Nudc khir ion (DI) va nude cét ¢6 thé sir dung
thay thé cho nhau. Tai d6 pH nay, dung dich cit s& lam gidm thiéu sy #n mon Al trén
céc miéng 16t lién két bj 16 ra trong khi cit. Piéu nay dugc thé hién trong céc danh gia

cac miéng ban din thyc té.
Logi bo dong oxit

Khi miéng ban dn véi cac bé mit Cu bi 19 ra (cac miéng 16t lién két Cu hogc céc
bé mat Cu khéc) dén qua trinh cit, bé mit Cu c6 thé c6 16p oxy héa va 16p 6 nhiém

trén d6 do cac bude quy trinh truée d6. Sau khi cét, bé mit Cu c6 thé di qua quy trinh
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thir nghiém/thim do dé thir nghiém phén chirc ning dién. Trong subt lac thir nghiém
d4u do cham xudng bé mit Cu. Ly tudéng nhit 1a dién trd tiép xtic giita cac bé mat Cu
va diu do nén cang thip cang tot. Tuy nhién, néu bé mit Cu c6 16p oxy héa day
va/hogic 16p két hop trén né, dién trd tiép xtc c6 thé 1a cao va 1am cho thir nghiém do
thit bai tham chi phin c6 thé 13 phan chirc ning. Dé ngin “céc 18i” nay khoi xay ra, bé
mat df‘)ng c6 thé dugc 1am sach dé loai bo 16p 6 nhiém va oxy hoa dé bé mat déng sach
nhét c6 thé khi diu do cham vao n6. Cac van dé 1a do 16p 6 nhidém va/hodc 16p oxy hoa
day trén bé mit ddng ciing c6 thé dién ra tai luc cudn day ndi khi day kim loai dugc
gén véi bé mit ddng. Ngoai ra, néu bé mit Cu c6 16p 6 nhiém/oxy héa day thi day kim
loai khong thé bam dinh t&t v6i bé mit déng. Do d6 quy trinh lam sach bé mat Cu c6
thuan loi ciing nhur cho cubn ddy. Dung dich cét dwgc bodc 16 trong sang ché c6 kha
ning loai bé oxit ddng véi sy &n mon tdi thiéu bé mit ddng ndm dudi. Do d6 bé mit
Cu c6 thé duge 1am sach trong chinh quy trinh cét néu dung dich ct dugc boc 16 trong

sang ché dugc str dung trong khi cit.

Do @6, dung dich cat mong dgi phai c6 dién trd suét thép (46 din dién cao) tdt
hon dé 1am tiéu tan sy tich dién hinh thanh trén miéng ban din trong khi cét, (b) sirc
cidng bé mit thép cho kha néng loai bd hat t6t hon; (c) it bot dugc tao ra; (d) d6 pH dé
lam giam thiéu su &n mon Al trén cac miéng 16t lién két Al bj 16 ra trong khi cit; va (e)
kha ning loai bé ddng oxit véi viéc khic axit nhd nhét ciia bé mat Cu ndm dudi. Céc
ché phém hodc cac dung dich cét bao gém (a) cac axit hitu co hodc cac mubi va céac
hén hop ctia chiing; va (b) chét hoat ddng bé mit hodic hdn hop ciia cac chét hoat dong

bé mat, trong d6 46 pH cua ché phém 13 16n hon hodc b%lng 4.

Chirc nang cua céc axit hitu co 1a dé cai thién sy loai bo cac kim loai vi luong,
loai bd cac gde hiru co, diéu chinh d6 pH hozic giam su dn mon kim loai. Céc axit hitu
co ¢b thé duge chon tir mot pham vi rdng céc axit, bao g@)m nhung khong gidi han dbi
véi: axit oxalic, axit xitric, axit maliec, axit malic, axit malonic, axit gluconic, axit
glutaric, axit ascorbic, axit formic, axit axetic, axit etylen diamin tetraaxetic, axit
dietylen triamin pentaaxetic, cac axit aminobenzoic nhu axit anthranilic, axit fumaric,
glyxin, alanin, xystin, v.v. Cdc mudi ciia cic axit nay ciing c6 thé dugc st dung. Hn

hop cla cac axit/mudi ndy ciing c¢6 thé dugc st dung.
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Ché pham hoic cic dung dich cit c6 thé chira cac axit hitu co/mudi voi lugng tir
0,001 t&i 30% trong lugng. Khoang ndng do axit hiru co tot hon 14 nim trong khoang
tir 0,01 t6i 5% trong lwong. Su két hop clia cac axit hitu co va cdc mubi ciing c6 thé

dugc sir dung d€ lam dém dung dich tai mrc mong muon.

Céc chit hoat dong bé mit dugc sir dung trong ché phidm nay @8 cai thién tinh
thdm w6t cla cac bé mit (bé mit ludi cwa va bé mit miéng ban din) trong khi cit.
Piéu nay gitip ning cao c4c tinh chét boi tron, gitip kéo dai tudi tho ludi cua va gidm
15i vét cua. Cac chéit hoat dong bé mit cling loai bo céc hat va cac géc khéi bé mit, ma

khong lam két tua lai trén bé mat.

Lua chon chét hoat dong bé mit co thé phu thudc vao cac ti€u chi khac nhau, bao
gém: cac tinh 4m, cac tinh tao bot, tinh rira, kha nang téy bd, v.v. Chét hoat dong bé
mit ¢ strc cing bé mit rit thip & cic ndng do cao va co cac tinh tao bot thip 1a diéu
rit mong mudn cho tng dung nay. Sy két hop ctia cac chit hoat dong bé mit ciing c6
thé dugc st dung, trong d6 mot chét hoat dong bé mit dugc st dung dé hoa tan phéan
tir chit hoat dong bé mit khéng wa nudc it tan. Cac phan tir chit hoat dong bé mit
dung mai tity chon c6 thé dugc sir dung d& 1am ting tinh tan khé hoa tan cac chét hoat

dong bé mit, nhu cac chit hoat dong bé mit diol ciia axetylen.

Céc loai chét hoat dong bé mat khac nhau, chéng han nhu cé4c chét hoat dong bé
mdt anion, cation, khdng ion, ludng cuc hodc su Kkét hop cua ching cé thé dugc st

dung.

Céc vi du cia cac chat hoat dong bé mit bao gdm nhung khong gidi han dbi voi:
chit hoat dong bé mit silicon, cac chit hoat dong bé mat poly(alkylen oxit), va cac
chét hoat dong bé mit hoa hoc flo. Cac chit hoat dong bé mit khong ion thich hop dé
str dung trong ché phim quy trinh bao gdm, nhung khéng giéi han d6i véi: cac chét
hoat déng bé mit loai rugu axetylen, nhu Surfynol S-61; octyl va nonyl phenol
etoxylat, nhu: TRITON® X-114, X-102, X-100, X-45, va X-15; va rugu etoxylat, nhu:
BRIJ® 56 (C16H33(OCH2CH2)100H) (ICI), BRIJ® 58 (C16H33(OCH2CH2)200H)
(ICI), va céc etoxylat ciia rugu béc hai, nhu Tergitol 15-S-7. Céc chit hoat dong bé

mit anion c6 thé bao gdm cac alkylbenzensulfonat tuyén tinh (LAS),
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alylbenzensulfonat bac hai, cdc sunfat cia rugu béo (FAS), alkansulfonat bac hai
(SAS), ching han nhu Hostapur SAS, va trong mt s§ truong hop con ¢6 cac sulfat ete
cua ruou béo (FAES).

Ngoai ra con c6 cac chét hoat d6ng bé mit 1am vi du bao gém: loai cac chét hoat
dong bé mat diol axetylen, nhu Dynol® 604, cic rugu etoxylat bdc mdt, phenyl
etoxylat, amin etoxylat, glucosit, glucamit, polyetylen glycol, poly(etylen glycol-co-
propylen glycol); hodic cic chét hoat dong bé mit khac duoc cung cip trong téi ligu
tham khao: McCutcheon’s Emulsifiers and Detergents, 4n ban Bic M§ cho nim 2000

duoc cong bb bdi Manufacturers Confectioners Publishing Co. of Glen Rock, N.J.

Ché phadm hoic cac dung dich cit c6 thé chira chit hoat ddng bé mit c6 ndng do
trong khoang tir 0,001 t&i 10% trong lugng hoc tét hon 1 tir 0,01 t6i 5% trong lugng.
Céc chét hoat dong bé& mit vu tién cho ung dung nay la céc rugu etoxylat bac hai, vi
du cu thé 1a Tergitol 15-S-7 tir Dow Chemicals; c4c alkansulfonat bac hai (SAS), nhu
Hostapur SAS; ruou axetylen, nhu Surfynol S-61; va octyl va nonyl phenol etoxylat,
nhu céc chudi TRITON® X.

Ché phdm hoic dung dich cét c6 thé con bao gdm bazo @& tiép tuc kiém soat do
pH ctia ché phdm t&i mirc mong muébn (bing hoic >4). D6 pH cia dung dich lam sach

c6 thé trong khoang 16n hon 4 va nhé hon 13.

Bazo ¢6 thé dugc chon tir mdt khoang cic chit hoa hoc, bao gdm nhung khong
giéi han d8i voi: kali hydroxit (KOH), guanidien cacbonat, nuéc amoniac, amoni
hydroxit va cac amoni hydroxit bic bén; Cac bazo hitu co c6 thé dugc sit dung mot

minh hozc két hop véi nhau.

Céc vi du cu thé ctia cac mudi amoni hydroxit bic bbn bao gdm: tetrametylamoni
hydroxit (TMAH), tetraetylamoni hydroxit, tetrapropylamoni hydroxit,
trimetyletylamoni ~ hydroxit, (2-hydroxyetyl)trimetylamoni ~ hydroxit,  (2-
hydroxyetyl)trietylamoni hydroxit, (2-hydroxyetyl)tripropylamoni hydroxit va (1-
hydroxypropyl)trimetylamoni hydroxit.
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Ché phdm hodc dung dich cét c6 thé chira cac bazo c6 ndng do trong khoang tir

0,001 t6i 20% trong lugng.

Ché phém hodc cac dung dich cét c6 thé chira chit tao chelat. Chét tao chelat c6
thé dugc chon tir, nhung khong gidi han d6i vdi céc axit aminobenzoic nhur axit
anthranilic, axit etylendiamintetraxetic (EDTA), axit N-
hydroxyetyletylendiaminetriaxetic (NHEDTA), axit nitrilotriaxetic (NTA), axit
dietylklentriaminpentaxeticdietylentriaminpentaaxetic (DPTA), etanoldiglyxinat, axit
xitric, axit gluconic, axit oxalic, axit phosphoric, axit tartaric, axit metyldiphosphonic,
axit aminotrismetylenphosphonic, axit etyliden-diphosphonic, axit 1-hydroxyetyliden-
1,1-diphosphonic, axit 1-hydroxypropyliden-1,1-diphosphonic, axit
etylaminobismetylenphosphonic, axit dodexylaminobismetylenphosphonic, axit
nitrilotrismetylenphosphonic, axit etylendiaminbismetylenphosphonic, axit
etylendiamintetrakismetylenphosphonic, axit hexadiamintetrakismetylenphosphonic,
axit dietylentriaminpentametylenphosphonic va axit 1,2-
propandiamintetetametylenphosphonic hoic cic mudi amoni, cic mubi amin hitu co,
axit maronic, axit suxinic, axit dimercapto suxinic, axit glutaric, axit maleic, axit
phtalic, axit fumaric, axit polycarboxylic nhu axit tricarbaryl, axit propan-1,1,2,3-
tetracarboxylic, axit butan-1,2,3,4- tetracarboxylic, axit pyromellitic, axit
oxycarboxylic nhu axit glycolic, axit B-hydroxypropionic, axit xitric, axit malic, axit
tartaric, axit pyruvic, axit diglycol, axit salixylic, axit gallic, polyphenol nhu catechol,
pyrogallol, cac axit phosphoric nhu axit pyrophosphoric, axit polyphosphoric, cac hop
chit dj vong nhu 8-oxyquinolin, etylen glycol, glyxerol va céc diketon nhu a-dipyridyl

axetylaxeton.

Ché phém hodc dung dich cit c6 thé chta cac chit tao chelat c6 n6ng do trong

khoang tir 0,001 t&i 10% trong lugng.

Ché phdm hoic céc dung dich cit c6 thé chira cac chit khir bot. Cac chét khir bot
c6 thé dugce chon tir, nhung khong han ché d6i véi cac silicon, phosphat hitu co, cac

chit khir bot nén EO hoic PO chira céc copolyme polyetylen glycol va polypropylen
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glycol, cac rugu, cac dau trang, cac dau thyc vat, cac sép, cac rugu béo mach dai, cac

xa phong cia axit béo, céc este va cac hdn hgp clia chiing; va

Céc ché phdm c6 thé chtra cac chét khir bot c¢6 ndng d9 trong khoang tir 0,001

t6i 5% trong lugng.

Ché phim hoic céc dung dich cét c6 thé chira cac chét phan tan. Cac chét phén
tan c6 thé dugc chon ti, nhung khong bi gidi han dbi vé6i cac chat phén tan anion, cac
chét phan tan khéng ion, cac chit phan tan cation, cac chét phan tan ludng tinh; chét

phan tan polyme chtra mudi ctia axit acrylic 1am thanh phan dwogc copolyme hoa.

Céc vi du cta cac chit phéan tan anion tan trong nudc bao gdm trietanolamin
laurylsulfat, amoni laurylsulfat, polyoxyetylen alkyl ete trietanolamin sulfat, va dic
biét 12 cac chét phéan tan polyme loai axit polycarboxylic. Vi du ctia céc chit phan tan
khong ion tan trong nuéc duge chon tir nhém bao gdbm polyoxyetylen lauryl ete,
polyoxyetylen xetyl ete, polyoxyetylen steary ete, polyoxyetylen oleyl ete, ete cua
rugu cao polyoxyetylen, polyoxyetylen octyl phenyl ete, polyoxyetylen nonyl phenyl
ete, cac dan xuét polyoxyetylen, polyoxyetylen sorbitan monolaurat, polyoxyetylen
sorbitan monopalmitat, polyoxyetylen sorbitan monostearat, polyoxyetylen sorbitan
tristearat, polyoxyetylen sorbitan monooleat, polyoxyetylen sorbitan trioleat,
polyoxyetylen sorbit tetraoleat, polyetylen glycol monolaurat, polyetylen glycol
monostearat, polyetylen glycol distearat, polyetylen glycol monooleat, polyoxyetylen
alkylamin, d4u thiu dau hoéa rén polyoxyetylen, alkylalkanolamit. Cac vi du ciia cc
chit phén tan cation tan trong nuéc bao gdm polyvinylpyrolidon, coconutamin axetat,
va stearylamin axetat. C4c vi du ctia cac chit phan tan ludng tinh tan trong nuéc bao
gbm laurylbetain, stearylbetain, lauryldimetylamin oxit, va 2-alkyl-N-carbbxymetyl-

N-hydroxyetylimidazolini betain.

Céc ché phdm c6 thé chira cac chit phan tan c6 ndng do trong khoang tir 0,001%

trong lugng téi 5% trong lugng.

Trong tmg dung cét, ché phdm c6 thé sau 6 dugc lam lodng bing nudc khir ion

hodc nuéc cit & d6 pha lodng bt ky trong khoang tir 1:0 t6i 1:10000 tinh theo trong
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lugng & dung cu xr ly dé tdng su thuén tién. Nudc DI va nuéce cit c6 thé thay thé cho
nhau. Hén hop dugc bom vao may cit dé cat cac miéng ban din vao khuén riéng 1é.
My cit ¢ cac voi phun dé phun hdn hop trén bé mit miéng ban din. Hon hop dugc
phan tdn & nhiét do phong (thudng & nhiét dd 25°C). Hon hop sau d6 thao ra khoi bé
mat miéng ban din va hoidc di xuéng mang hodc dugc tai tudn hoan qua bd loc va
duogc phun lai trén miéng ban din. So d6 don gian cua su lap dat duge thé hién trén
Fig.1.

Fig.1 thé hién thiét bi dién hinh dé cit miéng ban din bing cua dugc ding trong
sang ché. Dung cu cra NANOACE véi banh da diu kim cuong & téc do quay 60000
RPM, va thuc hién cua thir nghiém cét x/y trong khoang thdi gian 30 phit/miéng ban
dan, duoc sir dung, tdc do nap 1a khoang 5mm/s. Dung dich cit dugc lam lodng dugc
phun tir voi phun & luu lwgng khoang 0,22lit/phut. Nhiét d6 cia miéng ban din DI va
dung dich cdt trén bé mit miéng ban din 1a nhiét o phong (tir 20°C t&i 30°C). Dung

dich cét dugc tiém lién tyc trong khi cua.

Céc miéng ban din dugc rira sach bing bot bién va DIW sau khi cua. Chiing sau
d6 dugc rira bing DIW va quay cho khé bang khi kho sach (Clean Dry Air - CDA)

trong modun quay rua.

Miéng ban din c6 thé dugc lam sach (xtr ly so bd) v6i dung dich lam sach trudc
khi cwa. M0t vi dy dung dich lam sach bao gdbm N,N-dimetyl axetamit (DMAC),
Amoni Axetat, axit Axetic (glacial), Amonia Florua (NH4F) va phin con lai chi yéu 1a

nude khir ion.
Vi du thye hién sang ché
Nhom I

Tao dung dung dich cit 38A gdm nudc (95,28% trong luong), axit xitric (2%
trong luong), kali hydroxit (KOH) (0,72% trong lugng), va Tergitol 15-S-7 (2% trong

lugng).
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Dung dich cit 38B gdém nuéc (>90% trong lwong), Hostapur SAS (1% trong
lurgng), Dynol 604 (0,5% trong lugng), axit xitric (2% trong lugng) va kali hydroxit
(KOH) (<7,5% trong lugng) dé didu chinh d6 pH t6i 6 duoc tao ra tvong tw nhu ddi
v6i dung dich cét 38A .

Dung dich cit 38C gdm nuéc (>90% trong lwong), Triton X-100 (2% trong
lwong), axit xitric (2% trong luong) va kali hydroxit (KOH) (<6% trong lugng) dé didu
chinh d¢ pH t6i 6 dugc tao ra twong tuy nhu dbi véi dung dich cht 38A .

Dung dich cét 38D gbém nudc (>90% trong lugng), axit etylen diamintetraaxetic
(2% trong lugng), Tergitol 15-S-7 (2% trong lugng) va tetractylamoni hydroxit (<6%
trong lwong) dé didu chinh d6 pH t6i 7 dugc tao ra twong tu nhu ddi véi dung dich cit
38A.

Dung dich cét 38E gdm nudc (>90% trong luong), glyxin (2% trong luong), va
Tergitol 15-S-7 (2% trong lugng) dugc tao ra twong tw nhu dbi véi dung dich cét 38A .

Céc ché phim hoic dung dich cét néi trén sau d6 duge lam lodng bing nude khir
ion hodc nuédc cit véi ty 18 pha losing bét ky trong khoang tir 1:0 t6i 1:10000 tinh theo

trong lurgng bing dung cu quy trinh.

Dung dich cét 58A gdm 2,0% trong lugng axit xitric trong nudc khir ion dugc
diéu ché nhu sau: thém 69,0g dung dich axit xitric 29% trong lugng vio chai poly
HDPE mdt lit. 18,7g dung dich chit hoat dong bé mit Hostapur SAS 10,04% trong
lugng dugc thém vao chai. 908,9g nudc khir ion duge thém vao chai. Pé diéu chinh
pH, 3,4g dung dich KOH 48% trong lugng dugc thém vao cho trong lugng cudi cling
14 1000,0g. Chai dugc day nip va lic. Do pH dung dich cét duoc do 13 2,66. Dung dich
cit sau d6 dugc 1am lodng bing nuéc khir ion & ty 16 1:1000. D6 pH, d6 dan dién, dién
tré suét, va sirc cang bé mit cta dung dich cit 58A chua dugc lam lodng va dugc lam

loding dugc thé hién trén bang I.

Dung dich cit 58B gdm 2,0% trong lugng axit oxalic va 0,5% trong lugng axit
xitric trong nudc khir ion dugc didu ché nhu sau: thém 243,3g dung dich nuéc chia

8,2% trong lugng axitoxalic trong nudc vao chai poly HDPE mét lit. Thém 17,2g dung
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dich axit xitric 29% trong lugng vao cung chai poly HPDE mét lit. 18,7g dung dich
10,04% trong lugng Hostapur SAS dugc thém vao chai. 694,0g nugc khtr ion dugce
thém vao chai. Pé diéu chinh pH, 26,8g dung dich KOH 48% trong lwong dugc thém
vao cho trong lwgng cudi clng 1a 1000,0g. Chai dugc day nip va lic. Do pH dung dich
cét dugc do 1a 2,54. Dung dich cét sau d6 dugc lam lodng bing nudc khir ion & ty 18
1:1000. P9 pH, d dan dién, dién tré suét, va sirc cang bé mit cua dung dich cit 58B

chwra dugc 1am loang va dugc 1am loang dugc thé hién trén bang 1.

Dung dich cét 58C gdm 2,0% trong lwong axit xitric trong nudc khir ion duoc
diéu ché nhu sau: thém 69,0g dung dich axit xitric 29% trong lrong vao chai poly
HDPE mdt lit. 10,0g chét hoat dong bé mat Tergitol 15-S-7 tinh khiét dugc thém vao
chai. 918,0g nuéc khir ion duge thém vao chai. Pé diéu chinh pH, 3,0g dung dich
KOH 48% trong lugng dugc thém vao cho trong lugng cudi cung 1a 1000,0g. Chai
dwoc day nip va lic. Do pH dung dich cét duge do 13 2,52. Dung dich cét sau d6 duoc
1am lodng bing nudc khir ion & ty 18 1:1000. pH, d6 din dién, dién trd suét, va stc
cing bé mit cua dung dich cit 58C chua ‘duqc lam lodng va duogc lam lodng dugc thé

hién trén bang 1.

Dung dich cét 59C gém 2% trong lugng axit xitric, 0,72% trong lwong KOH, 1%
trong luong Tergitol 15-S-7 va 96,86% trong lrgng nuéc dugc tao ra nhu ddi véi 58C,
nhung d6 pH dwoc diéu chinh t6i 3,96. Dung dich cit sau d6 dugc 1am lodng bing
nuéce khir ion & ty 1& 1:1000. P pH, d6 dan dién, dién trd sudt, va sirc cang bé& mit cia

dung dich cét 58C chua dugc 1am lodng va dugc 1am lodng dugc thé hién trén bang I.

Béng I: Cac dung dich cét

Cacdung | o 1 =0 | psor | PO din dién | Dién tro Strc cing bé mit
dich cat g °P (uS/cm) suat (M-cm) (dynes/cm)
Nude DI Khong 7 0,71 1,41 73
38A Khong duge | 571 | 23509 0,000042 | 31,2
lam lodng
38A 1:50 6,46 769 0,0013 31,3
1:100 6,54 367 0,0027 31,4
1:250 6,58 169 0,0059 31,8
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1:500 6,58 |77.2 0,013 32,6
1:1000 648 |39.,6 0,025 34,7
58A Khong duge | ) oo | 3719 0,00027 31,6
lam lodng
1:1000 409 [39,7 0,025 75,1
58B Khong duge |, 54 | 51500 0,000047  |29,0
lam loang
1:1000 397 |72.8 0,014 74.9
58C Khong duge |, 55 |3909 0,00032 31,5
lam lodng _
1:1000 393 389 0,026 42,1
59C Khong duoc | 396 | 10490 0,000095 | Khong xac dinh
lam lodng
1:1000 456 | 24,58 0,041 44,9
60C Khong duoc | 4 o5 | 15150 0,000066 | 30,8
lam lodng
1:1000 513 | 26,34 0,038 44,1

Dung dich cit 60C gém 2% trong lugng axit xitric, 1,04% trong lugng KOH, 1%
trong lugng Tergitol 15-S-7 va 95,966% trong lugng nudc duge 1am thanh nhu dbi voi
58C, nhung d¢ pH dugc diéu chinh t&i 4,65. Dung dich cit sau d6 dugc lam lodng
bing nudc khir ion & ty 18 1:1000. Do pH, d6 dan dién, dién tré suét, va stc cang bé
mit ciia dung dich cit 60C chua dwgc 1am lodng va duoc 1am loang dwgc thé hién trén

bang .

Do pH, do din dién (uS/cm), dién tré sut (MQ-cm), stc cing bé mat (dynes/cm)
clia cic dung dich cit chua dugc 1am lodng va duoc lam lodng bing nuéc DI & céc ty
1¢ khac nhau dugc thé hién trén Béang I. Nudc DI cling dugc thé hién trén bang I lam

chuan.

Béang I thé hién do pH ctia cac dung dich cit tai & cac do pha lodng dién hinh
duoc str dung dé cét 1a tir 4 t6i 6,5. Tai d6 pH nay, cac dung dich cit s& 1am giam thiéu

sw &n mon Al trén cac miéng lién két Al bj 10 ra trong khi cit.

Nhur d3 chi ra truéc d6, phuong phép dé tiéu tan sy tich dién tinh dién trong sang

ché 13 sir dung dung dich cét c6 dién trd suit thép (46 dan dién cao). Dung dich cét
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cung cip duong din cho sy tich dién tiéu tan trong khi cét. Vi vdy dung dich cét 38A
6 dién trd suét thép va d0 din dién cao, do d6 n6 t6t hon dé 1am tiéu tan su tich dién

hinh thanh trén miéng ban din trong khi cit.

Hon nira, trong quy trinh cét, dung dich cit véi strc cing bé mit thap 1am w6t bé

mit miéng ban din tbt hon. Viéc 1am 4m bé mat t&t hon s& cai thién su loai bo hat.

Strc céng bé& mit cia hiu hét cac dung dich cit dugc 1am lodng b%mg nuéc DI &
céc ty 18 khac nhau dugc thé hién trén bang I. So sanh vé&i nudce DI ¢6 stc cing bé mit
73dynes/cm & nhi¢t 4§ 20°C trén bang I da chi ra rf?mg hau hét cac dung dich cit co

kha ning loai bé hat tét hon so v&i nuée DI.
Nhom II

Céc thir nghiém dué6i day dugce thyc hién sir dung cic cdc beake véi cac thanh

khudy dé m6 phéng quy trinh cit.

Dung dich cit 38A, 58A, 58B, 58C, 59C va 60C dugc lam lodng tir 1:50 téi
1:1000 va dugc thir nghiém dé loai bé CuOx. Céc thir nghiém dugc thyc hién trong hai
nhom. Nhém mot ding 1am dung dich cit 38A, va nhém hai 13 cho céc dung dich cat

con lai. T4t ca dir liéu thir nghiém duoc thé hién trong bang II.
Dung dich cit 38A

Céc miéng ban din dugc thir nghiém trong thir nghiém nay 1a cac miéng ban din
phd bién v6i Cu/Oxit nhiét/Si. Nhing miéng ban din trong cbc mé dugce thiét 14p kéo
dai 20 phat.

Céc thir nghiém loai bd ddng oxit dwgc thyuc hién nhu sau. Cbc mé ¢co dung dich
cét 38A dwgc khudy bang thanh khudy tir. Miéng ban din Cu duoc giit bing céi kep
déo va dugc nhiing trong dung dich cét 38A. Nhiét d6 ctia dung dich cit 38A dugc duy
tri & nhiét do 25°C. Sau 20 phut nhing trong dung dich cit 38A , doan miéng ban dén
Cu dugc loai bd khoi dung dich cét 38A va rira bing nuéc DI trong thoi gian 30 gidy.

Sau d6 miéng ban din Cu dugc 1am khd b%mg cach théi N, vao nude DI
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Céc thtr nghiém phép do elip duoc tién hanh dé do d¢ day cta oxit ddng sir dung
md hinh trén elip ké. Dit liéu dugc thé hién trén bang II. Do day ban du ciia ddng oxit
12 khoang 175A

Trong céc thir nghiém, d6 day oxit ddng dugc do trén mdi miéng ban din trude

khi nhing va sau khi nhung trong dung dich cit 38A.

Téc d6 &n mon ddi voi dung dich cit chua 1am loang 38A khong thé duoc xac
dinh khi oxit ddng dugc loai bo hoan toan. Khong duge biét dén ring oxit déng dwgc
loai bo trong 5 phit dAu tién hodc mét tt ca 20 phut dé loai bo n6. P& 1am tdi thidu tc
d6 #n mon oxit ddng cho dung dich cét dugc cd dic 38A 1a it nhit 175A/20 phit =

8,75 A/phut, nhung rat c6 thé téc d6 dn mon 12 cao hon so véi diéu nay.

Chi riéng nuéc DI hodc véi dung dich 1am sach dé xir 1y so bd khong c6 tac dung
ngén nglra sy oxy héa b& mat va sy bam dinh cua cac hat/cac cin silic oxit dbi v6i bé
mat miéng ban din Cu. Trong khi dung dich cét 38 dugc st dung trong sudt qué trinh
cit miéng ban din bing cach cua, di ngin chin sy tao thanh 16p oxit, ngin sy bam
dinh cta cac cin/cac hat silic oxit vao bé mit miéng ban din Cu, va c6 kha ning loai
b6 oxit ddng véi sy an mon tdi thiéu bé mit Cu nim dudi, nhu duoc thé hién trén bang
IL. Do d6 b& mit Cu c6 thé dugc 1am sach trong chinh quy trinh cét néu dung dich cét
38A duoc sir dung trong khi cit.

Pé cit miéng ban din, c6 thé yéu cau thoi gian trong khoang tir 20 t6i 30 phut.

Trong thoi gian d6, cac miéng 16t lién két Al s& b 16 ra ma c6 thé gay an mon Al.

Béng cach do mét 46 dong dién galvanic ctia dung dich cit, c6 thé xac dinh ligu
dung dich cét s& gdy an mon Al hay khéng. Néu mat do dong dién galvanic 13 gin

bang khong thi khong c6 sy &n mon galvanic nao dugc dy doan.

Nhu dugc thé hién trén Fig.2 13 mét d6 dong dién galvanic cho dung dich cit
38A v6i nudc may (gidng véi nude DI bj 6 nhiém cac hat tir quy trinh cit). Cac mang
Al va Cu dugc ghép dbi va dugc nhing trong mdi dung dich cét va cic mat do dong
dién galvanic dugc do. Al va Cu dugc ghép véi nhau boi vi cac miéng lién két Al bao

gbm hop kim ctia Al (0,5% Cu). Mat dd dong dién cho dung dich cét 38A 1a gin bing
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khéng va nhé hon nhiéu so véi mét d6 dong dién cta nuéc may. Pidu ndy chi ra ring
dung dich cét 38A khong giy ra &n mon galvanic trong qué trinh cit. Pidu nay 13 quan

trong bai vi bé mit Al khong 3n mon sau khi cit

Khi ludi cét cit qua miéng ban din hoic nén khac thi duong di cta ludi cua goi
1a vét cua. Theo ly thuyét, vét cua c6 chiéu rong nhu ludi cua. Nhung néu ludi cua
khong dugce 1am lanh va bdi tron thich hgp va cac hat khong dugc loai bd khdi duong
din cua ludi cua, thi vét cua s& trd nén rong hon so véi chiéu rong ludi cua. Didu nay
13 khong mong mudn vi cic ving ciia miéng ban din hoic nén khéng dwogc cit bi cét
thuc sw. Do d6, quy trinh cét chét lwgng tot s& c6 chiéu réng vét cura cang nhé cang tét

(gan vdi chiéu rong cla ludi cua nhu co the).

Dir lidu trén cac hinh v& tir Fig.3(a) t6i Fig.3(c) thé hién ring trén tit ca 3 loai
nén dugc thir nghiém, béng luéi mang (BGA), gbm, va cac miéng ban dan silic oxit,
dung dich cit 38A c6 chiéu rong vét cua trung binh 1a thip hon so véi dung dich cét
duoc st dung nuéc DI thong thuong. Trén cic nén BGA va gbm, dung dich cét 38A
¢6 chiéu réng vét cua trung binh nhé hon so véi dung dich cit thuong mai dugce sir

dung phd bién.

Khi ludi cit cit qua miéng ban din hoic nén khéc thi c6 thé c6 cac phoi va cac
gd rap doc theo vét cura. Céc phoi 12 cdc miéng nhé clia nén bi v ra trong khi qué trinh
cat. Cac go rap thudng xay ra khi cit qua cac go kim loai & d6 kim loai khong cit sach
va ¢6 céc vét ban doc theo vét cwa. Ca hai (phoi/gd rép) 1a khéng mong mudn. Quy
trinh cét t6t s& c6 rat it phoi va g& rap doc theo vét cra - mép cia vét cwra nhin. Ngoai

ra, kich thudc trung binh ctia phoi va gd rép cang nhd thi cang tdt.

Dit liéu trén céc hinh v& tir Fig.4(a) t6i Fig.4(c) thé hién ring trén ca 3 loai nén
duoc thir nghiém (BGA, gdm, va cac miéng ban dan silic oxit) dung dich cit 38A c6
kich thudc phoi/gd rép trung binh nhé hon so véi dung dich cit duge sir dung nude DI
thong thudng. Trén cic nén BGA va gbém, dung dich cit 38A c¢6 chidu rong phoi/gd
rap trung binh nho6 hon so véi dung dich cit thuong mai thuong mai dugc sir dung noi

chung.
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Céc dung dich cét 58A, 58B, 58C, 59C va 60C

Dbi voi cac dung dich cét 58A, 58B, 58C, 59C va 60C, tbc d6 an mon ddng oxit
12 cao. Cac toc dd dn mon déng oxit dugc xé4c dinh tir sy giam d6 day tuyén tinh dugc

do trong céc khoang thoi gian 1, 3, 5, 10 va 30 phuat, dugc chi ra nhu trén bang II.

Bang II. Loai b6 ddng oxit

Céc dung | Lam loang | D9 day dong | D6 day dong | Dong oxit | Téc do an
dich cit oxit ban dau | oxit sau khi|dugc loai [ mon dong
(A) lam sach (A) | bé trong 20 | oxit (A)
phit (A)
38A Khong 174 0 174 Khoéng xéc
dugc lam dinh
lodng
1:50 175 118 57 2,85
1:100 170 129 41 2,05
1:250 176 136 40 2,00
1:500 169 138 31 1,55
1:1000 177 152 25 1,25
S8A 1:1000 138 0 2 9,4
58B 1:1000 140 0 2 23,5
58C 1:1000 141 0 2 8,8
59C 1:1000 149 2 2 4,9
60C 1:1000 146 2 2 3,9

a. Pugc xé4c dinh tir phép hdi quy tuyén tinh cac d6 day dugc do giira cac khoang
thoi gian 1, 3, 5, 10 va 30 phut c6 thé 4p dung.

Nhoém III
Céc dung dich cét chua dugc 1am lodng
Vidu3

Kim loai Al (0,5% Cu) trén nén titan nitrit (TiN) v6i dién tré suit 338,24 ohms-
A/Sq thu duge tr SVMI va thudng c6 chidu day Al 1a 8000A. Trong khi cét trit, nén

Al c6 thé phat trién t6i 16p oxit c6 chidu day 150A. Trudc khi x4c dinh téc dd in mon

-20-




22174

nén Al do @6 dugc xir 1y so bd bang cach nhing miéng Al kich thudc 2”x2” véo trong
dung dich nuéc c6 42,5% trong lugng H;PO, trong nudc khir ion trong thoi gian 2
phtit & nhiét d9 25°C. Sau khi nhiing trong thdi gian 2 phut, miéng Al dugc rira trong
thoi gian 3 phut bang nudc khir jon, dugce 1am khd bing sung N, trong thoi giaﬁ 30
gidy, va sau d6 do do day mang Al. Cac miéng Al da xir 1y so bd theo cach ndy dugc

sir dung ngay 1p tirc trong cac phép do tdc d6 an mon duoc thuc hién.
Vidu4

Dung dich cét gdm axit oxalic véi lwgng 2,0% trong lwong trong nuée khir ion
duoc diéu ché nhu sau: thém 224,2g dung dich nuéc chira 8,92% trong lugng axit
oxalic vao chai poly HPDE mét lit. 775,8g nudc khir ion bd sung sau d6 dugc thém
vao chai téi trong luong cubi cung 1a 1000g. Chai dugc day nép va lic. Dung dich cit

dugc dit tén 14 48A va d6 pH dung dich dugce do 1a 1,04.

Dung dich cit 48A dugc dua ra cho céc phép do tbc dd #n mon & nhiét do 25°C
sir dung miéng Al da xir ly so bd ciing nhu sir dung 1000A Ni trén nén oxit nhiét
(TOx). Nén Ni c6 dién trd suét 1a 2035,64 ohm-A/Sq. M&i miéng Al c¢6 kich thude
2”x2” hoic nén Ni dugc nhing trong 330ml dung dich cét 48A trong cbc moé thay tinh
500ml va dung dich dugc khqu trén tAm khuéy & toc do khqu 300rpm. Nhiét do
dugc ghi lai. Cac phép do d6 day bang don vi A dugc thiét 1ap ba 1dn nhu nhau sau céc
khoang thoi gian 0, 20, 40, 60, va 90 phuat st dung dau do bén diém ResMap Four
Point. P diy mang giam di vé6i dir liéu thoi gian. Téc do dn mon dugce xac dinh cho

Al va Ni riéng biét twong tmg 13 0,6 A/phut va 3,3 A/phit cho ca hai nén.

Béng III. Céc tc d6 an mon dbi vé6i cac dung dich axit oxalic & nhiét do 25°C

Vidu Céc dung | pH Axit oxalic (% | TMAH® Téc d6 #n mon
dich cit trong lugng) | (% trong | (A/phit)
lugng) Al Ni
4 48A 1,04 |2,0 0 0,6 3,3
5 50B 1,32 | 1,0 0 3,8 6,2
6 S50E 1,46 |0,67 0 4,4 10,6
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7 49A 3,30 {2,0 8,7 L5 18,9
8 SSA 4,47 12,0 14,8 2,1 15,5
9 55B 5,45 12,0 16,1 1,7 1,4

b. 25% trong lugng dung dich nuéce.
Cac vi du 5-9

Céc dung dich cét bd sung 50B, 50E, 49A, 55A, va 55B dugc diéu ché nhu dbi
v6i 48A nhung v6i cic ndng d9 axit oxalic thay dbi va/hodc d6 pH cubi cling trong cac
vi du 5-9, trong tng. Cac két qua téc d6 &n mon dwgc tém tit trong bang III. Cac téc

d6 an mon dbi véi ca kim loai Al va Ni 13 16n nhét d6i v6i pH.
Vidu 10

Dung dich cét gbm axit xitric voi lugng 2,0% trong lugng trong nude khir ion
dugc diéu ché nhu sau: Thém 6,9g dung dich nudc chira axit xitric véi lugng 29%
trong lugng vao chai mdt lit bing HPDE poly. Sau d6 thém 993,1g nuéc khir ion vao
chai dn trong lwong cudi cing 13 1000g. Chai dugc diy nip va lic. Dung dich cit
dugc goi tén 48B va d§ pH dung dich dugc do 14 1,93.

Dung dich cét 48B dugc dua ra cho cic phép do tdc d6 an mon sir dung miéng Al
da xir Iy so bd va 1000A Ni trén nén TOx, nhu trong vi du 4. D6 day mang d6i véi dix
liéu thoi gian sau d6 giam dan. Téc d6 in mon dugc xac dinh cho Al va Ni riéng biét
1a <1 A/phiit cho ca hai nén. Pau do bbn diém ResMap (ResMap Four Point Probe) c¢6
thé do cac thay ddi do6 day mang > 20A, vi tbc @6 in mon <1A/phut da chi ra sy an

mon khong dang ké ciia mang qua thoi gian thir nghiém tir 30 t&i 90 phit.

Béang IV: Cac tdc d6 dn mon ddi véi cac dung dich axit xitric chua dugc 1am lodng &
nhiét d6 25°C

Vidu Céc dung | pH Axit xitric (% | TMAH® Téc d0 an mon
dich cét trong lugng) | (% trong | (A/phut)
lugng) Al Ni
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10 48B 1,93 2,0 0 <1 <1
11 49B 3,43 2,0 3,5 0,5 <1
12 SSE 4,38 2,0 6,3 <1 <1
13 SSF 5,34 2,0 9,2 <1 <1

c. 25% trong lugng dung dich nuéec.
Céacvidu 11-13

Céc dung dich cat bd sung 49B, 55E, va 55F dugc diéu ché nhu dbi véi 48B
nhung véi cac ndng do axit xitric thay dbi va/hosic d6 pH cudi cing, 14n luogt trong cac
vi du 11-13. Lugng TMAH va céc két qua tc do an mon cubi ciing duge tom tit trong
bang IV. Cac tdc d6 n mon dbi véi cac kim loai Al va Ni 1a < 1A/phit cho tht ca cac

gia tri ¢ pH 1€n t6i 5,3.
Vidu 14

Dung dich cét gdm axit fumaric vé6i lwong 2,0% trong lwong trong nudce khir ion
duogc diéu ché nhu sau: Thém 2,0g axit fumaric rin vao chai poly HPDE mdt lit. Sau
d6 thém 998,0g nudc khir ion vao chai dén trong lwong cudi cing 12 1000g. Chai dugc
day nép va lic. Mot luong tinh thé axit fumaric khéng x4c dinh duoc giit khong tan.
Dung dich chét hoat dong bé mit dugc thu lai va dung dich cit dugc goi tén 48C. do
pH dung dich dugc do 1a 2,13.

Dung dich cét 48C dugc dua ra cho cac phép do tdc do &n mon sir dung miéng Al
da xir 1y so bd va 1000A Ni trén nén TOx, nhu trong vi du 4. D6 day mang d6i véi dit
li¢u thoi gian sau d6 giam dén. Téc dd #n mon dugce xac dinh cho Al va Ni riéng biét

1a <1 A/phit cho ca hai nén.

Béng V. Cac téc d6 an mon dbi vé6i cac dung dich axit fumaric chua duge 1am lodng &
nhiét d§ 25°C

Vidu | Cac dung | pH Axit fumaric (% | TMAH® (% |Téc d5 an mon
dich cit trong luong) trong luong) | (A/phut)
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Al Ni
14 48C 2,13 <2,0 0 <1 <1
15 49C 3,3 2,0 3,3 0,7 <1
16 55G 4,27 2,0 9,98 0,4 <1
17 55H 5,13 2,0 11,65 0,4 <1

d. 25% trong lugng dung dich nudec.
Cac vidu 15-17

Céc dung dich cit bd sung 49C, 55G, va 55H dugc diéu ché nhu dbi véi 48C
nhung véi cac ndng d6 axit xitric thay ddi va/hodc do pH cudi cing 14n lugt trong céc
vi du 15-17. Lugng TMAH va cac két qua téc d6 &n mon cudi cing dugc tém tit trong

bang V. Cac tdc d6 an mon dbi vai cac kim loai Al va Ni 1a < 1A/phut cho tht ca cac

gia tri @0 pH lén t6i 5,1.
Vidu 18

Dung dich cit gdm 2,0% trong lugng axit oxalic va 0,2% trong luong axit
fumaric trong nudc khir ion duoc didu ché nhu sau: thém 224,4g dung dich nuéc chira
8,92% trong lugng axit oxalic vao chai poly HDPE m¢t lit. Thém 2,0g axit fumaric rin
vao chai poly HPDE mét lit. 679,4g nuéc khir ion dugce thém vao chai. D& didu chinh
pH, 94,2g dung dich TMAH 25% trong lugng dugc thém vao cho trong lwong cubi
ciing 13 1000,0g. Chai dwgc day ndp va lic. Dung dich cit duoc goi tén 53B va do pH
dung dich dugc do 1a 3,44. Tbéc d6 an mon duge xac dinh cho Al va Ni riéng bict
tuong tmg 13 0,6 A/phit va 1,4 A/phit cho ca hai nén. Bang VI ciing da thé hién két
quéa d6i v6i vi du so sanh 7 va dd ching to ring su thém vao 0,2% trong lugng axit
fumaric vao 2,0% trong luong axit oxalic & pH=3,3-3,5 da 1am giam téc d6 an mon

kim loai Ni béi nhiéu hon 1 béc.
Céc vi dy 19-20

Céc dung dich cit bb sung 53E va 53F dugc didu ché nhu dbi véi 53B véi céc

ndng 9 axit fumaric thay ddi vi/hoic @6 pH cubi cing. Pé diéu chinh pH, hdn hop
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TMAH 25% trong lugng dugce st dung. Lugng axit fumaric va TMAH ciing nhu céc
két qua tdc do an mon cubi cing dugc tém tit trong bang VI. Cac tdc d6 dn mon cho
Al co ban khong thay ddi. Cac tc dd in mon kim loai Ni ciing dwoc giam déng ké nhu
duoc théy cho céc vi du 20 va 21, tuy nhién, tdc @0 an mon Ni tdng lén voi axit

fumaric ting 1én.
Vidu2l

Dung dich cit gﬁ“)m 2,0% trong lugng axit oxalic va 0,5% trong lugng axit xitric
trong nudc khir ion dugc diéu ché nhu sau: thém 243,92g dung dich nudc chira 8,2%
trong lugng axit oxalic vao chai poly HDPE m¢t lit. Thém 17,24g dung dich axit xitric
29% trong lugng vao cung chai poly HPDE mdt lit. 625,92g nudc khir ion duge thém
vao chai. Dé diéu chinh pH, 112,92g dung dich TMAH 25% trong lugng dugc thém
vao cho trong lugng cubi cing 12 1000,0g. Chai dugc day nip va lic. Dung dich cét
dugc goi tén 56H va @6 pH dung dich duoc do 1 3,48. Téc d6 an mon dugc xdc dinh
cho Al va Ni riéng biét tvong tmg 13 0,6 A/phut va 0,5 A/phut. Két qua nay duogc tém
tit trong bang VI va da chimng to ring bd sung 0,5% trong luong axit xitric vao 2,0%
trong lugng axit oxalic & pH=3,3-3,5 d4 lam giam tdc d6 n mon kim loai Ni nhiéu

hon 1 béc.

Béang VI. Céc toc d9 &n mon doi véi cac dung dich axit xitric, fumaric, oxalic chua

dugc 1am loang & nhiét d 25°C

Vi du Dung dich | pH | % trong lugng Técl d6 dn mon
cit (A/phut)

Axit Axit fumaric | TMAH® | Al Ni
oxalic

7 49A 3,30 | 2,0 0 8,7 1,5 18,9

18 53B 3,44 12,0 0,2 9,4 0,6 1,4

19 53E 3,46 | 2,0 0,5 9,7 1,2 3,8

20 53F 3,5 |20 1,0 11,2 1,8 7,7
Axit Axit xitric | TMAH®
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oxalic

21 56H 3,48 | 2,0 0,5 11,3 0,6 0,5

e. 25% trong lugng dung dich nudc.
Vidu 22

Tbc d6 #n mon duge x4c dinh cho dung dich cit 58A trén Al va Ni riéng biét 1a
<1 A/phit cho ca hai kim loai. Két qua niy da chung to ring KOH c6 thé dugc sir
dung dé thay thé TMAH va phi hop vé6i cac két qua dugc nhan thiy dbi voi cac vi du
10 t6i 13.

Vidu 23

Téc d6 an mon duge xac dinh cho dung dich cét 58B trén Al va Ni riéng biét 1a
<1 A/phut cho ca hai kim loai. Khi so sanh véi dit liéu trén bang III cho cic dung dich
axit oxalic dugc diéu chinh pH, cac két qua ngoai ra da thé hién sy giam déng ké téc
d6 an mon Ni. Két qua nay con ching té ring KOH c6 thé dugc st dung dé thay thé
TMAH trong cic dung dich cit axit xitric va oxalic tron 14n, va phit hop véi cac két

qua dugc nhén thiy dbi voi vidu 22 & pH=3,48.
Vidu 24

Téc @6 #n mon dugce xac dinh cho dung dich cét 58C trén Al va Ni riéng biét 1a
<1 A/phut cho ca hai kim loai. Két qua nay ching t6 ring chit hoat dong bé mit
Tergitol c6 thé dugc sir dung dé thay thé chit hoat dong bé mat Hostapur SAS trong vi

du 22 ma khéng lam thay ddi dang ké t6i cac téc d6 an mon.
Vidu 25

Dung dich cit gém 2,0% trong lugng axit oxalic va 0,5% trong lugng axit xitric
trong nudc khir ion dugce diéu ché nhu sau: thém 243,3g dung dich nudc chira 8,2%
trong lugng axit oxalic vao chai poly HDPE mét lit. Thém 17,2g dung dich axit xitric
29% trong lugng vao ciing chai poly HPDE mot lit. Thém 10,0g chét hoat dong bé mit
Tergitol 15-S-7 tinh khiét vao chai. 703,6g nuéc khir ion duge thém vao chai. Dé didu
chinh pH, 25,9g dung dich KOH 48% trong lugng dugc thém vao cho trong lugng

-26-




22174

cudi ciing 13 1000,0g. Chai dugc day nép va lic. Dung dich cit dugc dit tén 1a 58E va
d6 pH dung dich dugc do 1a 2,42. Téc d6 3n mon duge xac dinh cho Al va Ni riéng
biét 1a <1 A/phiit cho cé hai kim loai. Két qua nay chimg t ring chit hoat dong bé miit
Tergitol c¢6 thé dugc sir dung dé thay thé chét hoat dong bé mit HOSTAPUR SAS

trong vi du 23 ma khong l1am thay dbi dang ké t6i cac tdc d9 &n mon.
Cac vi du 26-31

Mot loat cac dung dich cit bd sung duge tao ra v6i thanh phin va d6 pH thay
dbi. Cac dung dich cit 59A va 60A gbm axit xitric va HOSTAPUR SAS nhu d6i véi
58A trong nhém I; cac dung dich cit 59B va 60B gdm axit oxalic cdng véi axit xitric
va HOSTAPUR SAS nhu d6i véi 58B trong nhém I; va céc dung dich cét 59D va 60D

gdm axit oxalic cOng axit xitric va Tergitol 15-S-7 trong vi du 25.

Mot loat cac dung dich cit c6 tén 59A, 59B, va 59D déu dugc didu chinh d6 pH
bang KOH t6i khoang d6 pH = 3,9-4,2. Khi dugc 1am lodng bing nudc khir ion &
1:1000 loat cac dung dich cit nay cho diém sir dung d6 pH khoang 4,5 nhu dbi véi
59C trong nhém 1. Tuong ty, mdt loat dung dich cit c¢6 tén 60A, 60B, va 60D tit ca
dugc diéu chinh @6 pH bang KOH t&i khoang pH=4,5 t6i 4,7. Khi dugc 1am loang
bing nuGe khir ion & 1:1000 loat cac dung dich cét ndy cho diém st dung d6 pH
khoang 5,0 nhu d6i v6i 59C trong nhém I. Twong tw, mot loat dung dich cit c6 tén
60A, 60B, va 60D tét ca dugc diéu chinh d6 pH bang KOH t6i khoang pH=4,5 t6i 4,7.

Bang VII. Céc tbc d6 #n mon dbi v6i cac dung dich cét axit xitric va oxalic nguyén
chét & nhiét do 25°C

Vidu Dung dich |pH | % trong lugng
cat Axit |Axit |KOH' |Chét hoat dong
oxalic | xitric bé mit
26 59A 42010 2,0 1,6 0,188% trong
lugng SAS10
27 59B 4,0112,0 0,5 4,6 0,187% trong
: lugng SAS10
28 : 59D 3,93 (2,0 0,5 4,53 1,0% trong lugng
Tergitol
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29 60A 4,66 |0 2,0 2,2 0,188% trong
lugng SAS10

30 60B 4,57 12,0 0,5 54 0,188% trong
luong SAS10

31 60D 4,50 | 2,0 0,5 5,26 | 1,0% trong luong
Tergitol

f. 48% trong lugng dung dich nudec.

Céc dung dich cét dugc 1am loang

Vidy 32

Thém 1,0g dung dich cét 58A vao chai HDPE poly mét lit. Thém 1000g nudc
khtr ion bd sung vao chai. Chai dugc day nép va lic. do6 pH cia sy pha lodng 1:1000
thu dugc duge do 13 4,09. Mau dugc dua ra dé xac dinh tc d6 3n mon trén céc nén

kim loai Al, Ni, va Cu va CuOx trén nén Cu. Céc két qua tdc d6 dn mon duge thé hién

trén bang VIII.

Cac vi du 33-43

Céc dung dich cit bd sung dugc 1am loang sir dung cac su lam lodng tuong tu 1a
1:1000. Cac dung dich nay dugc thé hién trong céc vi du 33-43, bang VIII. Gia tri dd
pH cuia mdi dung dich dugc lam lodng dugc do, va xac dinh tbc dd an mon cho mdi
mau & nhiét do 25°C trén céc kim loai Al, Ni, va Cu, cling nhu di")ng oxit (CuOx) trén

nén ddng oxit. Cac két qua duoc thé hién trén bang VIIL.

Bang VIII. 46 pH va céac tdc d6 an mon tai nhiét d6 25°C

Vi | Dungdichcité | Py pH Téc d in mon (A/phit)
du do pha loiang
1:1000 Al Ni Cu CuOx
trén Cu

32 58A 4,09 0,4 <1 0,8 9.4
33 58B 3,97 0,6 <1 0,9 23,5
34 58C 4,19 0,4 <1 0,9 8,8
35 58E 3,99 0,7 <1 1,0 17,4
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36 59A 4,63 0,3 <1 0,8 42
37 59B 4,33 0,7 <1 1,2 3,8
38 59C 4,56 0,3 <1 0,9 4,9
39 59D 4,65 0,8 <1 1,3 4,8
40 60A 5,10 1,4 <1 0,9 3,8
41 | 60B 506 |13 <1 |57 |«
42 60C 5,13 0,4 <1 1,0 3,9
43 60D 5,15 1,3 <1 5,0 <1
Vi du so séanh 44

Ngoai ra, cdc miu dugc lam lodng 1:1000 cia 58E, 59D, va 60D dugc thir
nghiém cho tdc do n mon Al va Ni & nhiét d6 45°C va 65°C. Céc két qua téc d6 an
mon dugce thé hién trén bang IX bén dudi va duge so sanh véi cac két qua dugc thé
hién trén bang 6 & trén cho cac dung dich cét twong tmg. Vi ca 3 dung dich cit déu
chira axit oxalic va xitric, cling nhu chit hoat dong bé mit Tergitol, sy khac nhau vé
cac tdc d6 an mon co ban do cac su chénh 1éch d6 pH va nhiét d6. Céc két qua da thé
hién ring d6 pH cao hon ~5,0 1a rat quan trong dé duy tri téc d6 &n mon Ni thip & cac

nhiét d6 cao.

Bang IX. d§ pH va céc tdc dd @n mon & nhiét 9 25°C, 45°C, va 65°C cho cac dung
dich cét dugc 1am loang theo ty 1& 1:1000.

Dung dich Téc d :in mon Al Téc d6 in mon Ni
cit & d9 pha pH (A/phit) (A/phiit)
A 25°C | 45°C |65°C |25°C  |45°C | 65°C
5SE 3,99 | 0,7 2,9 152  |<1 13,3 | 16,9
59D 4,65 (0,8 2,4 14,5 |<1 <1 2,8
60D 515 1,3 4,7 197 | <1 <1 <1
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Vi du so sanh 45

Cac miu dung dich cét 60B, 60C, va 60DH dugc diéu ché véi lugng 1 gallon.
M3u 60DH chtra mdt nira ndng d6 ctia dung dich cit 60D. Do d6 dugc 1am lodng & ty
1¢ 1:500 @ dat dugc sy so sanh sat nhau cac két qua véi cac dung dich cét khac duogc
lam loéng & ty 181:1000. Cé4c dung dich cét dugc thir nghiém & do pha lodng duong
lugng 1:1000 trong céc thir nghiém truc tuyén sir dung hoat dong cua miéng ban dn
DNS. Céc thir nghiém cit dugc du dinh d& x4c dinh tudi tho hodc khoang thoi gian ma
céc ludi cit c6 thé dugce sir dung trude khi c6 bat ky sw niit v nao trong trong dau ludi
cua di qua. Cac ludi cua 1a tir DISCO va dugc danh nhan “disco *NBC-ZH 2050 *
27HEDF”. Ching gém truc kim loai nhdm véi dau nhon Ni. Piu nhon Ni ch@a céc
kim cuong duge gin vao. Cac dung dich cét duge thir nghiém & cac diéu kién gibng
nhau duéi ddy: RPM ludi cwa: 30000; tbc do ludi cua: Smm/gidy; chiéu siu ct vao
miéng ban din Si: 50%. Ngoai ra, phin nhé ciia mbi dung dich cét duogc sit dung trong

cac thr nghiém toc d6 an mon cho ca hai kim loai Ni va Cu, va CuOx trén nén Cu.

Céc két qua vé tudi tho ludi cua duogc thé hién trong bang X bén dudi. Cac két
qua chi ra 3 dung dich cit cho cac tudi tho ludi cua gin tuong tw nhau & do pH ~5,0.
Dung dich cit 60C c6 thém téc dd an mon CuOx cao hon. Dung dich cét vé6i téc do an
mon CuOx cao va tbc d6 an mon kim loai Cu thip dam bao lam sach tét ma khong pha

hity cac miéng lién két Cu.

Bang X. tudi tho ludi cua va tdc d6 #n mon cho c4c dung dich cit dwgc lam lodng

Dung dich cit ¢ | Tuditho | Toc d) &in mon & ty 1¢ 1:1000 (A/phiif)
do pha loéng ludi cua CuOx .
1:1000 @) |[Cv@PO | 5500 Ni (65°C)
60B > 16 4,8 0,3 <1
60C ~20 1,1 8,7 <1
60DH® ~19 5,1 0,4 <1

g. Dbi véi 60B va 60C cac dung dich cit dugc 1am long 1:1000. Déi véi 60DH
dung dich cét dugc 1am loang 1:500.

Vi du so sanh 46
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Céc két qua duogc thé hién trong bang XI cho céc dung dich ct 58B, 59C, va 60C
v0i cac gia tri 40 pH sau khi lam loang theo ty 1€ 1:1000 1a khoang 4, 4,5, va 5. Dit
liéu thé hién rang tudi tho ludi cua ting 1én dang ké theo d6 pH ting. Dya trén cac két
qua tudi tho Iudi cua nay, cac dung dich cit 48A va 48B trong bang IV va V dugc cho
14 c6 tudi tho ludi cwa ngén. Céc két qua dugc thé hién trude do trong bang VIII ciling
thé hién, tuy nhién, ring tbc d6 &n mon CuOx cling bi gidm di theo dd pH ting lén. do
pH khoang 5,0 xuét hién cho gid trj di sirc t6i wu tdc d6 an mon Ni thip din t6i tudi tho

ludi cua dai va lam gidm toc dd &n mon CuOx d€ 1am sach cac miéng lién két Cu.

Béang XI. T4c dung cta do pH dung dich cit & d6 pha loang 1:1000

I];)}?;l i;&:} jitog a9 b6 pH Tubi tho ludi ca (gid)
58B ~4,0 4,05

59C 4.5 8-10

60C ~5,0 20

Vi du so sanh 47

Céc dung dich cét chira nhidu thanh phan. Céc ché phdm trong bang XII dugc tao
thanh & d0 pH khoang 4,0. 62A chira 2% trong lugng axit oxalic trong khi 62B chira
2,0% trong lugng axit oxalic va 0,5% trong lugng axit xitric. Cac dung d'ich cat dbi
chimg 62A va 62B khong chtra thanh phan phu va d6 pH dugc diéu chinh t6i khoang
4,0 sir dung KOH. Céc phu gia dugc ¢6 mit thuong & néng do 1a 0,5% trong lugng,
tuy nhién, céc axit glutaric va suxinic dugc c6 mit & ndng do 0,34% trong lugng va
0,31% trong luong 1a khoang ding mol véi 0,5% trong lugng axit xitric. Khong ¢6
dung dich cit nao chira chit hoat dong bé mét HOSTAPUR SAS hoic Tergitol. Céc
két qua thé hién rang trong cac dung dich cit chua dugc lam lodng nay chwra cac phu
gia c6 thé 1am giam téc d6 3n mon kim loai Ni & nhiét d 25°C. Trong cac phu gia

nay, axit anthranilic xuat hién c6 hiéu qua nhét trong viéc gidm toc d6 in mon Ni.

Bang XII. Téc dd &n mon Ni & nhiét d6 25°C dbi vé6i cac dung dich cét Oxalic-xitric-

phu gia
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Cac dung dich

Toc d) dn mon Ni

ciit chwa dwge D2 | Hn hop axit | Phu gia (A/phiit) & nhiét
1am loding pH d¢ 25°C
62A 4,05 | Oxalic - 8,1
62C 4,02 | Oxalic Glutaric 5,9
62D 4,06 | Oxalic Suxinic 5,5
63A 4,02 | Oxalic Glyxin 2,9
64A 3,96 | Oxalic Surfynol S-61 | 4,1
Axit
65A 4,0 Oxalic Anthranilic 0,3-1,2
62B 3,98 | Oxalict xitric |- 2,0
63B 3,92 | Oxalic+ xitric | Glyxin 1,0
64B 4,01 | Oxalic+ xitric | Surfynol S-61 | 0,3
Axit
65B 4,09 | Oxalict+ xitric | Anthranilic <1

Céc phuong 4n ciia sang ché dugc liét k& & trén, bao gbm vi du thyc hién, 1a
minh hoa clia cic phurong 4n thyc hién c6 thé duge tao ra cho sang ché. Pugc dy tinh
ring c6 thé st dung nhimg dinh hinh khéc cta quy trinh, va céc vét liéu dugc sir dung

trong quy trinh cé thé duoc Iyra chon tir nhiéu vt liéu khac v6i nhitng vat liéu da dugce

bdc 10 cu thé.
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YEU CAUBAO HQ

1. Dung dich cdt miéng ban din dé ngin sy bdm dinh cta cin gdy 6 nhiém va sy an

mon cua cic vung kim loai bi 19 ra, dung dich ndy bao gom:

it nhat mot hop chat dugce chon tir nhém bao gém axit hitu co va mudi cia no

v6i lugng tir 1ppb dén 30% trong lrgng;
chét hoat dong bé mat véi luong tir 1ppb dén 10% trong lrong; va
bazo v6i lugng tir 1ppb dén 20% trong lugng;
tuy y:
chét tao chelat véi lwong nim trong khoang tir 1ppb dén 10% trong lugng;
tac nhan khir bot vai lugng nim trong khoang tir 1ppb t6i 5% trong luong;
chét phan tan véi luong nam trong khoéang tir 1ppb téi 5% trong luong;
con lai 1a nuéce khir ion; va
dung dich nay c6 ¢6 pH 16n hon 4 dén 6,58;
trong do:

axit hitu co dugce chon tir nhém bao gom axit oxalic, axit xitric, axit maleic, axit
malic, axit malonic, axit gluconic, axit glutaric, axit ascorbic, axit formic, axit axetic,
axit etylen diamin tetraaxetic, axit dietylen triamin pentaaxetic, cac axit aminobenzoic

nhu axit anthranilic, axit fumaric, glyxin, alanin, xystin, va cac hn hop ctia chiing;

chét hoat ddng bé& mit dugc chon tir nhém bao gém céc chét hoat dong bé mat
anion, chét hoat dong bé mit cation, chét hoat dong bé& mat khéng ion, chit hoat dong
bé mit ludng tinh, chit hoat dong bé mat silicon, chit hoat dong bé mit poly(alkylen
oxit), chét hoat dong bé& mat 12 chit hoéa hoc cua flo, chit hoat dong bé& mit diol

axetylen, cic etoxylat regu bac mot, cic etoxylat rugu bac hai, cac etoxylat amin,
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glucosit, glucamit, polyetylen glycol, poly(etylen glycol-co-propylen glycol), va céc
hdn hop ctia chiing; va
bazo 1a kali hydroxit (KOH).
2. Dung dich theo diém 1, trong d6:

it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém chi bao gbm axit hitu co va mubi cla

né c¢6 mit v6i lugng nam trong khoang tir 0,001% trong lugng dén 30% trong luong;

chét hoat dong bé mit c6 mat véi lugng ndm trong khoang tir 0,001% trong

luong dén 10% trong luong;

bazo c6 mit véi lugng ndm trong khoang tir 0,001% trong lugng dén 20% trong

lugng;

chét tao chelat c6 mat voi lugng ndm trong khoang tr 0,001% trong hrong dén

10% trong luong;

- tdc nhan khir bot c6 mit véi lugng nim trong khoang tir 0,001% trong lugng

dén 5% trong luong; va

chét phén tan c6 mit véi lugng nim trong khoang tir 0,001% trong lugng dén

5% trong lugng.
3. Dung dich theo diém 1, trong d6:

chét hoat dong bé mit khong ion dugc chon tir nhém bao gdm octyl va nonyl
phenol etoxylat, cic etoxylat rugu bac hai, rugu axetylenic va cic hdn hop ciia chiing;

va

cac chit hoat dong bé mit anion dwgc chon tr nhém bao gdm cac
alkylbenzensulfonat thiang (LAS), alylbenzensulfonat bic hai, céc sulfat rugu béo
(FAS), cac alkansulfonat bac hai (SAS), cac sulfat ete rugu béo (FAES), va cac hdn
hop cua chung.

4. Dung dich theo diém 1, trong do:
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axit hitu co dugc chon tir nhém bao gém axit xitric, axit fumaric va axit

oxalic; va

chét hoat dong bé méat dugc chon tir nhém bao g@)m rugu etoxylat bac hai va

alkansulfonat bic hai.

5. Dung dich theo diém 1, trong d6 chit tao chelat dugc chon tr nhém bao gdm: cac
axit aminobenzoic; axit etylendiamintetraxetic (EDTA), axit N-
hydroxyetyletylendiamintriaxetic NHEDTA), axit nitrilotriaxetic (NTA), axit
dietylklentriaminpentaxeticdietylentriaminpentaaxetic (DPTA), etanoldiglyxinat, axit
xitric, axit gluconic, axit oxalic, axit phosphoric, axit tartaric, axit metyldiphosphonic,
axit aminotrismetylenphosphonic, axit etyliden-diphosphonic, axit 1-hydroxyetyliden-
1,1-diphosphonic, axit 1-hydroxypropyliden-1,1-diphosphonic, axit
etylaminobismetylenphosphonic, axit dodecylaminobismetylenphosphonic, axit
nitrilotrismetylenphosphonic, axit etylendiaminbismetylenphosphonic, axit
etylendiaminetetrakismetylenphosphonic, axit hexadiaminetetrakismetylenphosphonic,
axit dietylentriaminepentametylenphosphonic, axit 1,2-
propandiaminetetetametylenphosphonic, c4c mudi ammoni, cac mudi amin hitu co,
axit maronic, axit suxinic, axit dimercapto suxinic, axit glutaric, axit maleic, axit
phtalic, axit fumaric, axit polycarboxylic, axit propan-1,1,2,3-tetracarboxylic, axit
butan-1,2,3,4- tetracarboxylic, axit pyromellitic, axit oxycarboxylic, axit B-
hydroxypropionic, axit xitric, axit malic, axit tartaric, axit pyruvic, axit diglycol, axit
salixylic, axit gallic, polyphenol, pyrogallol, axit phosphoric, axit polyphosphoric, céc
hop chit di vong, etylen glycol, glyxerol va cac diketon, va c4c hdn hop cla chung.

6. Dung dich theo diém 5, trong do:

axit oxycarboxylic dugc chon tr nhém gdm axit glycolic, axit B-
hydroxypropionic, axit xitric, axit malic, axit tartaric, axit pyruvic, axit diglycol, axit

salixylic, axit gallic, va cdc hdn hgp cta chung;

polyphenol dugc chon tir nhém bao gdm catechol, pyrogallol, cac axit

phosphoric axit pyrophosphoric, axit polyphosphoric va cdc hdn hop ciia ching; va
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hop chét di vong dugc chon tir nhém bao gdm 8-oxyquinolin, cic diketon o-

dipyridyl axetylaxeton, va cac hdn hop ciia ching.
7. Dung dich theo diém 1, trong do:

tadc nhén khir bot dugc chon tir nhém bao gém c4c silicon, phosphat hitu co,
cdc chit khir bot nén EO hoic PO chira cac copolyme polyetylen glycol va
polypropylen glycol, cdc rugu, cic dau tring, cac diu thyc vat, cic sap, cac rugu béo

‘mach dai, cdc xa phong ciia axit béo, cac este va cac hdn hop cia ching; va

cht phan tan dwoc chon tir nhém gdm: cic chit phén tén anion tan trong
nuéc, cac chit phan tan khong ion tan trong nuéc, cic chit phan tan cation tan trong
nuéce, cac chit phan tan ludng tinh tan trong nudc; chit phan tén polyme chtra mubi

clia axit acrylic 1am thanh phan copolyme hoa, va cac hdn hgp cla ching.
8. Dung dich theo diém 7, trong dé:

chét phén tn anion tan trong nuéc dugc chon tr nhém bao gdm axit
oxycarboxylic dwgc chon tr nhém gdm trietanolamin laurylsulfat, ammoni
laurylsulfat, polyoxyetylen alkyl ete trietanolamin sulfat, cac chit phan tan polyme

chira axit polycarboxylic, va cdc hdn hop clia chiing;

chit phan tan khong ion tan trong nudc dugc chon tir nhém bao gdm
polyoxyetylen lauryl ete, polyoxyetylen xetyl ete, polyoxyetylen steary ete,
polyoxyetylen oleyl ete, ete ctia rugu cao polyoxyetylen, polyoxyetylen octyl phenyl
ete, polyoxyetylen nonyl phenyl ete, cdc din xult polyoxyetylen, polyoxyetylen
sorbitan monolaurat, polyoxyetylen sorbitan monopalmitat, polyoxyetylen sorbitan
monostearat, polyoxyetylen sorbitan tristearat, polyoxyetylen sorbitan monooleat,
polyoxyetylen sorbitan trioleat, polyoxyetylen sorbit tetraoleat, polyetylen glycol
monolaurat, polyetylen glycol monostearat, polyetylen glycol distearat, polyetylen
glycol monooleat, polyoxyetylen alkylamin, ddu thiu ddu héa rin polyoxyetylen,

alkylalkanolamit, va cdc hdn hop cia chiing;
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chit phan tin cation tan trong nudc dugc chon tir nhém bao gdm
polyvinylpyrolidon, coconutamin axetat, stearylamin axetat, v cac hdn hop cua

chung; va

chit phén tin ludng tinh tan trong nuéc duge chon tir nhém bao gdm
laurylbetain, stearylbetain, lauryldimetylamin oxit, 2-alkyl-N-carboxymetyl-N-

hydroxyetylimidazolini betain, va cc hn hop ctia chiing.

9. Dung dich cdt mieng ban din d€ ngin sy bam dinh cta cin gy 6 nhidm va sy an

mon cua cac vung kim loai bi 10 ra, dung dich nay bao gom:

it nhat mot axit dugc chon tir nhém bao gom axit xitric, axit fumaric va axit

oxalic véi lugng tir 1 ppb dén 30% trong luong;
bazo véi lugng tir 1 ppb dén 20% trong luong;
chit hoat ddng bé mit véi lugng tir 1 ppb dén 10% trong lugng;
con lai 1a nudce khir ion; va
dung dich c6 6 pH 16n hon 4 dén 6,58;
trong dc’):’
bazo 1a kali hydroxit (KOH); va

chét hoat d6ng bé mit duge chon tir nhém bao gbm rugu etoxylat bac hai va

alkansulfonat bac hai, va cdc hdn hop ciia chiing.
10. Dung dich theo diém 9, trong d6:

it nhat mdt axit c6 mat véi lugng ndm trong khoang tir 0,001% trong lugng dén

30% trong luong;

chét hoat dong bé& mit c6 mat véi lugng ndm trong khoang tir 0,001% trong

lugng dén 10% trong lrong; va
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bazo c6 mit véi lugng nam trong khodang tir 0,001% trong lugng dén 20% trong
luong.
11. Thiét bi cit miéng ban din bao gdm:
miéng ban din chira nhidu mach tich hop;
méy cét bao gdm cua va nhiéu miéng 16t lién két; va

dung dich cit, bao gbm dung dich theo diém bét ky trong sé céc diém tir 1 dén
10.

12. Phuong phép cét miéng ban din, trong d6 miéng ban din dugc cit bing cua véi

c4c miéng 16t lién két; phuong phap nay bao gdm budc:

cho miéng ban din tiép xtic v6i dung dich trong khi cét, dung dich nay bao gém

dung dich theo diém bt ky trong sb céc diém tir 1 dén 10.
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Hon hop dung dich cit A
va nudc duoc khiy ion (DI)

Dung dich cit A Bom

Nude DI
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