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Linh vue k¥ thuat dwge dé cap

Séang ché d& cap dén ché pham hitu ich trong nganh cong nghiép vi dién tir aé
lam sach nén da 16p ban dan. Cu thé 13, sang ché @& cap dén ché phdm kiém dé tay hodc
lam sach chira chit 1am 6n dinh trong bé ma duoc sit dung dé 1am sach 1at c6 day kim
loai vonfram va 16p lién két bing viéc loai bo chét gy 6 nhiém ma khong lam ton hai

cho mach tich hop.
Tinh trang k§ thuét ciia sang ché

Hé mach lién két trong mach ban d&n bao gdm hé mach kim loai din dién duogc
bao quanh béi vat liéu dién moéi cach dién. Trong qua khir, thuy tinh silicat dugc ling
hoi tir tetraetylorthosilicat (TEOS) dugc st dung mot cach rong rdi lam vét li€u dién

mdi, trong khi cdc hgp kim clia nhom duge st dung cho cac lién két kim loai.

Nhu cu déi véi tde do xir Iy & mirc cao hon da din dén viéc dinh c¢& nhd hon
ctia cac yéu t& mach, cling véi viée thay thé TEOS va hop kim nhém bing céc vat li¢u
¢6 hiéu suét cao hon. Hop kim nhom da dugc thay thé bang ddng hoic hop kim ddng
do tinh din dién cta ddng cao hon. TEOS va thuy tinh silicat duoc flo hoa (FSG) da
duogc thay thé bang céc chit dién méi duogc goi la k thép, bao gdm céc vt lidu c6 cuc
thip nhu cac polyme hitu co, vét liéu hiru co/vo co lai, thuy tinh hitu co silicat (OSG),
va thuy tinh oxit hoat tinh cacbon (CDO). Su hop nhét trang thai rdng, nghia 13 16 lam

day khi, trong céc vat liéu nay con lam giam hang so dién moi cua vat licu.

Trong qua trinh xit Iy nam kép ciia mach tich hop, k¥ thuat in anh lito dugc str
dung dé tao anh mAau vat trén lat thiét bi. K¥ thuat in &nh lito bao gém cac budc phu,
phoi trdn va tao mau. Lat dugce phi bang chat can quang duong tinh hodc 4m tinh va
tiép theo phu bﬁng mit na ma tao thanh miu vat s& dugc giit lai hodc dugce loai bo trong
cac quy trinh tiép theo. Sau khi dinh vi thich hgp mét na, mét na dugc dan qua d¢6 chum
birc xa don séc, nhu anh séng tia cyc tim (UV) hodc 4nh sang UV séu (DUV) (khoang

250nm hodc 193nm), dé 1am cho vat liéu can quang dugc phoi tran c6 thé hoa tan nhiéu
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hon hoic it hon trong dung dich rira chon loc. Sau dé, vt lidu can quang c6 thé hoa tan

duoc loai bo hodc "dugc tao mau," nho d6 dé lai phia sau mau vat gidng véi mit na.

Sau d6, viéc khic dn mon plasma pha khi duoc st dung dé chuyén mau vét c6
16p can quang duoc tao mau phii 1én cac 16p phia dudi, ma c6 thé bao gdm mit na cling,
chét dién méi gitra hai muc do (ILD), va/hodc cac 16p ngimg khic dn mon. Thong
thuong, cac chét ling sau khi khic an mon plasma duogc ling dong trén cdu tric dudi
nén day (BEOL) va néu khong duoc loai bo, c6 thé can trd viée silixit hoé tiép theo hodic
su hinh thanh tiép xuc. Thong thuong, chét ling sau khi khic in mon plasma bao gém
cac nguyén t6 hod hoc c6 mit trén nén va trong khi plasma. Vi du, néu mit na cimg chira
WN 1a duge ding, vi du nhu 16p nép trén ILD, chét ling sau khi khic in mon plasma
bao gdm cac chét chira vonfram, ma 12 kho dé loai bo bang cach sir dung cac nganh hoa
hoc lam sach w6t thong thuong. Hon nita, cdc nganh hod hoc 1am sach thong thuong
thuong gy t6n hai cho ILD, hip thu vio trong 16 ctia ILD do d6 lam ting hang s dién
mdi va/hodc dn mon ciu tric kim loai. Vi dy, florua dém va nganh hod hoc dua trén
dung méi khong c6 kha néng loai bé mot cach hoan toan chét ling chra WN va W, trong
khi nganh hod hoc chira hydroxylamin va amoniac-peroxit &n mon cdc day kim loai nhu,

vi du dong hodc vonfram.

Ngoai viéc loai bd co thé mong mudn mit na cing chira vonfram va/hodc chét
ling sau khi khiic an mon plasma chtra vonfram, céc vat liéu khac ma ling dong trong
quy trinh sau khi khéc an mon plasma nhu chét lang polyme trén thanh bén ctia thiét bi
tao mAu vat va chit ling chtra ddng trong phin mé qua ciu tric cia thiét bi cling dugc
loai bd theo cach wu tién. WO 2013/101907 A1 boc 16 ché phdm dé loai bé mot cach
chon loc titan nitrua va/hodc vat li€u con sot lai cuia qué trinh khic dn mon can quang ra
khoi bé& mit cua thiét bi vi dién ti chira chung trén d6, ché phim nay chira it nhat mot
chét oxy hod, it nh4t mdt chit dn mon, it nhit mot dung mai, trong d6 ché phdm nay hiu
nhu khong chita hydro peroxit. Viée st dung alkylamin lam chét chdng an mon khong
duoc boc 10. WO 2007/044446 Al boc 16 ché phidm 1am sach chira nudc, chira it nhat
mot chat oxy hoa, it nhét mot chit dn dinh chit oxy hod chira cc loai amin dugc chon
tir nhom bao gém amin bac mdt, amin bac hai, amin bac ba va amin-N-oxit, tuy y it nhét
mot cht ddng dung mai, tuy y it nhat mot chét tao chelat kim loai, tuy y it nhat mot loai

chét dém, va nuéc, trong d6 ché phdm lam sach chtta nuéc nay thich hop dé 1am sach
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vt liéu con sot lai sau khi khéc an mon plasma va/hodc vét li€u mit na ra khdi thiét bi
vi dién tir chtra chiing trén d6. Cho dén nay, khéng c6 ché phim lam sach dang w6t don
1é nao loai bé mdt cach thanh cong chét 1ang va/hodc vat liéu 1am mit na cting trong khi
theo cach ddng thoi c6 thé twong thich v6i ILD, vt liéu dién moi k thap khac va vat liéu

lién ket kim loai.

Viéc tich hop céc vat li€u mai, nhu chit dién moi k thép, Vao trong thiét bi vi
dién it tao ra cac nhu ciu méi dbi voi kha ning lam sach. Dong thoi, cac kich thudce
thiét bi co ngét 1am giam sy dung nap ddi véi cac thay d6i vé kich thude téi han va lam
t6n hai cho céc chi tiét thiét bi. Cac didu kién khic an mon c6 thé dugce cai bién dé dap
g c4c nhu cau cta vt liéu méi. Tuong ty, ché phadm lam sach sau khi khic an mon
plasma phai duoc cai bién. Quan trong 13, may lam sach khong lam tdn hai cho vat liéu
dién moi ¢ dudi hoac dn mon vat liéu lién két kim loai, vi du déng, vonfram, coban,

nhom, rutheni va silixit ctua né, trén thiét bi.
Ban chit ky thuit cia sing ché

Nhim muc dich d6, muc dich ciia sang ché 1a dé xuét ché phdm chira nuée duoc
cai thién dé loai bo chon loc va hitu hiéu chét lang sau khi khéc dn mon plasma chira
vonfram, chét ling trén thanh bén polyme, chit l&ng chtra ddng va/hodc 16p mit na ciing
chira vonfram ra khéi thiét bi vi dién tir, ché phdm nay cé thé twong thich véi ILD va

cac vat liéu lién ket kim loai.

Muc dich khac cta sang ché 1a dé xuat ché pham chira nu6c duge cdi thién co

thoi gian ton tai trong bé kéo dai so v6i ché pham lam sach chira peroxit thong thuong.

N6i chung, sang ché d& cap dén ché phim 1am sach va phuong phép st dung
ché phdm nay. Mot khia canh clia sing ché d& cap dén ché pham chira nudc oxy hod va
quy trinh lam sach chét ling sau khi khdc dn mon plasma va/hodc mit na cing chia
vonfram ra khai thiét bi vi dién tr c6 chét ldng nay va/hodc mit na clng trén do, trong
khi mdt cach ddng thoi khong 1am tdn hai cho céc vét ligu kim loai va ILD trén bé mat
cta thiét bi vi dién tir.

Ché pham lam sach chtta nu6c oxy hoé cua sang ché bao gdm nudc; chét oxy
hoa bao gdm mudi amoni ciia cic loai chit oxy hoé; chit chng dn mon bao gdm

alkylamin bac mdt c6 cong thirc chung: R'NH>, trong d6 R' 1a nhom alkyl chira tbi da
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khoang 150 nguyén tir cacbon va s€ thong thudong hon 1a nhém alkyl béo chira khodng
tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon; tuy y, dung méi hitu co c6 thé tron 13n véi nudc; tuy v,
axit hitu co; tuy y, cac loai chét dém; tuy y, nguén ion florua; va tuy v, chét tao chelat

kim loai.

Theo khia canh khéc, sdng ché dé xuét phuong phép loai bé vat liéu 1am mdt na
cing chra WN ra khoi thiét bi vi dién t&r ¢6 mit na cing chira WN trén d6 va kim loai
W, phuong phap niay bao gdm budc cho thiét bi vi dién tir tiép xtc voi ché phdm 1am
sach chira nuéc trong thoi gian di dé 1am sach it nhat mot phén mit na ctng chita WN
ra khoi thiét bi vi dién t, trong d6 ché phém lam sach chta nudc bao gém nudc; chit
oxy hoa bao gdm mudi amoni ctia cic loai chét oxy hod; chit chéng an mon bao gdm
alkylamin bac mt c¢6 cong thirc chung: R'NH», trong d6 R' 1a nhém alkyl chira tbi da
khoang 150 nguyén tir cacbon va s& thong thuong hon la nhom alkyl béo chira khoang
tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon; tuy y, dung mdi hitu co ¢6 thé tron 14n véi nudc; tuy v,
axit hitu co; tuy ¥, cac loai chat dém; tuy v, ngudn ion florua; va tuy ¥, chit tao chelat

kim loai, trong d6 dat dugc dd chon loc WN/W > 6,0.
M6 ta vén tit cac hinh vé

Sau day, sang ché s& dugc md ta c6 dya vao cic hinh v& kem theo trong do cac

chit s6 tuong tu biéu thi cac yéu tb tuong tu:

Fig.1 12 biéu dd thé hién thoi gian tdn tai bé khi xét dén sy hitu hidu cta ché phaim
cua sang ché khi xét dén d6 chon loc ciia nd dé khéc an mon WN so véi W; va

Fig.2 12 biéu dd thé hién do 6n dinh d pH ctia bé dugc thé hién trén Fig.1.
M0 ta chi tiet sang che

Phan md t chi tit sau day chi dé xuét cac phuong an vi dy dugc vu tién va

khong nham muc dich 1am gi6i han pham vi clia sang ché, kha ning ap dung hodc cau
tric cta sang ché. Tt hon 13, phan mo ta chi ti€t sau ddy vé cac phuong an vi du duoc
wu tién s& cung cdp cho chuyén gia trong linh vyc nay voi phin md ta cho phép thuc
hién cac phuong an vi dy dugc vu tién cua sang ché. Cac thay dbi khac nhau c6 thé dugc
tao ra theo chtrc ndng va cach b tri cac yéu tb ma khong tach roi y tudng va pham vi

clia sang che, nhu dugce néu trong cic diém yéu cau bao h kém theo.
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Theo mét khia canh, sang ché dé cép dén ché phdm lam sach bao gdm mubi
amoni cua céac loai chit oxy hod lam chit oxy hoa va n-octylamin 1am chét chéng n
mon. Tt hon 13, sang ché d& cap dén ché phdm chira nuée oxy hoa dé lam sach chat
ling sau khi khic an mon chtra vonfram, chét ling thanh bén polyme, chét ling chira
kim loai va day va/hodc 16p mit na cig ra khoi thiét bi vi dién tir c6 chét lang va/hodic
cac 16p trén d6, ché phim nay c6 thé twong thich véi vat liéu dién moi k siéu thap (ULK),
nhu OSG va CDO xép va céc vat liéu lién két kim loai, vi du déng va vonfram, trén bé
mt cia thiét bi vi dién tur.

Pé d& dang tham khao, "thiét bi vi dién t4" twong ing véi nén ban din, man
hinh hién thi panen phéng va cac h¢ théng vi dién tt co hoc (MEMS), dugc san xuit dé
sir dung trong cac tng dung vi dién tr, mach tich hop hodc chip may vi tinh. S& dugc
hiéu ring thuat ngit "thiét bi vi dién ti" khong c6 nghia 1a giéi han theo cach bét ky va
bao gdm nén bit ky ma cudi ciing s& tré thanh thiét bi vi dién tir hodc bd 1dp rap vi dién

7

tu.

"Chét l4ng sau khi khic dn mon" va "chit ling sau khi khic an mon plasma,"
nhu dugc st dung trong ban md ta nay, trong Gng véi vat liéu con lai sau cac quy trinh
khic dn mon plasma pha khi, vi du, xt Iy nam kép BEOL. Chét ling sau khi khéc an
mon cé thd ¢6 ban chét 13 hitu co, hitu co kim loai, hitu co silic hodc vo co, vi du vat
liéu chtra silic, vat li€u 16p nép mit na cing (vi dy, vat li¢u chira vonfram), vat liu chira
nito, vét liéu chira oxy, vat lidu lang polyme, vat liéu ling chira ddng, chit ling dang khi

khdc dn mon nhu clo va flo va td hgp cua chung.

Nhu duoc xac dinh trong ban mo ta nay, "vat liéu dién moi k thip" tuong tng
v6i vat lieu bt ky duge st dung lam vt lidu dién moi trong thiét bi vi dién tir chia 16p,
trong d6 vat lidu c6 hing sb dién méi nhro hon khoang 3,5. Tét hon 13, vét lidu dién mdi
k thip bao gém vit lidu c6 cuc thap nhu polyme hitu co chtra silic, vat liéu hitu co/vd
co lai chira silic, thuy tinh hitu co silicat (OSG), TEOS, thuy tinh silicat dugc flo hoa
(FSQG), silic dioxit, va thuy tinh oxit 16ng cacbon (CDO). Cac tac gia sang ché da danh

gi4 cao rang vat lidu dién méi k thp c6 thé c6 mat do thay d6i va do x6p thay di.

Nhu dugce xac dinh trong ban mo ta nay, thuat ngi "chét lang thanh bén polyme"

tuong Ung vai chét lrfmg ma con lai trén thanh bén cua thiét bi tao mau vat sau quy trinh
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khdc dn moOn plasma. Chat lang hau nhu c6 ban chat 1a polyme, tuy nhi€n, nén dugc
danh gia cao rang céc chat vo co, vi dy, cic chat chtra vonfram, silic va/hodc déng, co

thé ¢6 mit trong chét ling.

Nhu duoc sir dung trong ban m6 ta nay, "khoang" dugc dy dinh twong tng voi

+5% tri sb da néu.

Nhu duoc st dung trong ban md ta nay, "sy thich hop" dé lam sach chét ling
sau khi khic an mon chira vonfram, chit ling thanh bén polyme, chét ling chira dong
va diy va/hodc cac 16p mét na cing ra khoi thiét bi vi dién tir c6 chit ling va/hodc vat
liéu trén d6 tuong Ung véi viée loai bo it nhét mot phan chét ling va/hodc vt liéu ra
khoi thiét bi vi dién t. Tét hon 13, it nhat khoang 90% ctia mot hodc nhiéu vat ligu, tt
hon nita 12 it nhit 95% ctia mot hoic nhiéu vt liéu, va tdt nhat 13 it nhat 99% ctia mot
hodic nhidu vat lidu, duoc loai bo ra khoi thiét bi vi dién tir bing cach st dung céc ché

pham cua séng che.

Nhu duoc sir dung trong ban md ta nay, thut ngt “mat na ctg” hodc “16p nép
mit na cing" twong ing véi cac vat liéu dugce léng dong trén vat liéu dién moi dé bao
vé vat liéu & bude khic an mon plasma. Theo truyén théng, 16p nip mit na cting 1a silic
nitrua, silic oxynitrua va cac hgp chét twong tu khac. Lép nép mit na cing con dugc dy

dinh trong ban md ta nay bao gém vonfram nitrua.

Cac ché pham cta sang ché c6 thé dugc bao gom trong nhieu ché pham déc

hiéu, nhu duoc mo ta mot cach day du hon sau day.

Trong tit ca cac ché phém, trong d6 cac thanh phén dic hiéu ctia ché pham duoc
mo ta khi tham khao dén khoang ty 1& phan trim trong lugng bao gdm gi6i han duéi
zero, s& dugc hiéu ring cic thanh phén nay c6 thé c6 mat hodc khong c6 mit trong cac
phuong an cu thé khac nhau cta ché phim va trong trudng hop trong d6 cac thanh phén
nay la c6 mat, ching co thé c6 mat & ndng do thap nhu 0,001% trong lugng, dya trén
tdng trong lugng cua ché pham trong d6 céc thanh phan nay dugc dung.

Céc hop chat vonfram nitrua 1a rAt kho dé khiic an mon bang céach str dung ché
pham chira peroxit cta k¥ thuat hién nay. Cac tac gia sdng ché da phat hién ra ché pham
lam sach ma khdng chita hydro peroxit ma loai bé mot cach hitu hi€u va theo cach chon

loc cac chit lang chira vonfram, vat li¢u lam mt na ctig chira vonfram (vi dy, vonfram
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nitrua) hodc ca hai, ra khoi bé& mit cta thiét bi vi dién tir c6 chat léng trén do6 theo cach
luc chon so v&i kim loai nhu vi dy, vonfram. Ngoai ra, ché phdm c6 thoi gian tdn tai bé
hau nhu dai hon so v6i ché phdm hydro peroxit ctia k§ thuat hién nay va hau nhu s& loai
b6 chat lng thanh bén polyme va chét ling chira ddng. Ché phdm ctia sang ché co thé
duoc tao ra dé hdu nhu loai bd 16p mit na cing ra khoi bé mat cua thiét bi vi dién tr ma
hiu nhu khong gdy t6n hai cho chit dién méi k thip & dudi va vét liéu lién két kim loai,

nhu dugc md ta chi tiét trong ban md ta nay.

Theo mot khia canh, sang ché dé cap dén ché phim lam sach oxy hoa dé lam
sach 16p mit na cing va/hoic chit lang sau khi khéc dn mon plasma duoc chon tir nhém
bao gdm chét ling chira vonfram, chét ling polyme, chit ling chira déng va t6 hop clia
ching, ché phim nay chira nuéc; chit oxy hoa bao gdbm mudi amoni cta cac loai chit
oxy ho4; chit chéng an mon bao gbm alkylamin bic mdt c6 cong thirc chung: R'NH>,
trong do R' 1a nhom alkyl chira t61 da khoang 150 nguyén tir cacbon va s& thong thudong
hon 1a nhém alkyl béo chira khoang tir 4 dén 30 nguyén ti cacbon; tuy v, dung méi hitu
co ¢6 thé tron 14n v6i nudce; tuy ¥, axit hitu co; tuy v, cac loai chét dém; tuy y, ngudn

ion florua; va tuy v, chét tao chelat kim loai.

Theo thuc tién rong cua sing ché, ché pham 1am sach cia séng ché c6 thé bao
gbm, bao gdm hoic hau nhu bao gdm: nude; chat oxy hoa bao gdm mubi amoni cia cic
loai chit oxy hoa; chit chéng dn mon bao gdm alkylamin bac mdt c6 cong thirc chung:
R'NH,, trong d6 R' 1a nhém alkyl chira ti da khoang 150 nguyén tit cacbon va s& thong
thuong hon 1a nhom alkyl béo chtra khoang tur 4 dén 30 nguyén tir cacbon; tuy ¥, dung
moi hitu co ¢o thé trdn 14n v6i nudc; tuy y, axit hitu co; tuy y, cac loai chit dém; tuy y,
ngudn ion florua; va tuy y, chét tao chelat kim loai.

Nudc

Ché phém lam sach cua sang ché duoc tao thanh chu yéu tir nude va do dd, bao
gém nudc. Theo sang ché, churc ndng cua nudc theo cach khac nhau nhu, vi dy, dé hoa
tan mot hodc nhidu thanh phan dang rén cta ché phdm, 1am chit mang cia céc thanh
ph?ln, lam chét hd tro trong viéc loai bd chét ling, 1am chét cai bién tinh nhét cta ché
phim, va lam chit pha loang. Tét hon 13, nuéc duge dung trong ché phdm 1am sach 13

nude duge khir ion (DI).
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Céc tac gia sang ché da cho ring, d6i voi hdu hét cac tmg dung, nudc s& bao
gbm, vi du, khoang tir 10 dén 90% trong lugng nudce. Cac phuong 4n duge wu tién khac
clia sang ché ¢6 thé bao gdbm khoang tir 18 dén 90% trong lwong nude. Cac phuwong 4n
duoc wu tién khic nita cua sang ché c6 thé bao gdbm khoang tir 35 dén 60% trong lugng
nudc. Cac phuong an dugce uu tién khac nita cua sang ché c6 thé bao gdbm khoang tir 12
dén 25% trong lugng nuéce. Cac phuwong an dugc wu tién khac niva cia sang ché co6 thé
bao gdm nudc véi luong dé dat duoc ty 16 phan tram trong luong mong mudn cia cac

thanh phan khac.
Chét oxy hoa

Ché phdm 1am sach ciia sang ché t6t hon 13 bao gbm chét oxy ho4 bao gém
mudi amoni ctia cac loai chit oxy hod. Chit oxy hoa dugc du dinh trong ban md ta nay
bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, amoni clorit (NH4C10z), amoni clorat (NH4ClO3),
amoni iodat (NH4103), amoni perborat (NH4BO3), amoni perclorat (NH4ClO4), amoni
periodat (NH4IO3), amoni persulfat ((NH4)2S:0s), tetrametylamoni  clorit
((N(CH3)4)Cl0Oy), tetrametylamoni clorat ((N(CHs)4)ClO3), tetrametylamoni iodat
((N(CH3)4103), tetrametylamoni perborat (N(CHs)4)BO3), tetrametylamoni perclorat
((N(CH3)4)CIO4), tetrametylamoni periodat (N(CH3)4)IO4), tetrametylamoni persulfat
((N(CH3)4)S203), va t6 hop cta ching. Theo céc phuong an duge wu tién, chét oxy hoa

14 hoic bao gdbm amoni persulfat.

Nong d6 cia chét oxy hoa trong ché phdm 1am sach clia sing ché c6 thé nam
trong khoang tir 0,1% trong luong dén 5% trong lwong cua tdng trong hrong cuia ché
pham lam sach. Theo phuong an khéc, ndng do ciia chit oxy hod c6 thé ndm trong
khoang tr 0,5% trong luong dén 2% trong luong cla téng trong lugng cua ché phém
lam sach. Theo phuong 4n khéc nita, ndng d6 cta chit oxy hod co thé nim trong khoang

tir 0,5% trong lugng dén 1,5% trong luong cla téng trong lwong ctia ché phdm lam sach.

Pugc du dinh trong ban mo ta nay rang chét oxy hoa ¢ thé dugc bd sung mét
cach truc tiép vao ché phém lam sach. Mot khia canh dugc uvu tién clia sdng ché aé cap
dén ché phdm ma bao gdm amoni persulfat va c6 thé dugc luu trit trong it nhit 6 gid, t6t

hon nita 13 it nh4t 12 gid, con t6t hon nita 1a it nhit 24 gid, trude khi st dung.

Ché pham 1am sach theo sang ché hiu nhu khong chira hydro peroxit.
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Chat chong dn mon

Ché pham lam sach cia sang ché t6t hon 13 bao gdm chit chéng &n mon bao
gdm polyamin va/hoic alkylamin bic mdt ¢6 cong thirc chung: R'NHa, trong d6 R' 1a
nhom alkyl chira tdi da khoang 150 nguyén tir cacbon va sé& thong thudng hon 1a nhém
alkyl béo chtra khoang tur 4 dén 30 nguyén tir cacbon. Theo mdt phuong 4n cu thé,
alkylamin bac mot chtra khoang tur 4 dén 30 nguyén tir cacbon trong nhém alkyl, va tbt
hon nira 1a khoang tir 8 dén 20 nguyén tir cacbon trong nhém alkyl. Nhém alkyl c6 thé
khong duoc thé hoic duge thé, nhu bang cac phan tir thé dugc mo ta trén day lién quan

dén nhom hydrocarbyl va su tham khao dugc thuc hién dén nhém nay.

Céc vi du dai dién vé alkylamin bac mot bao gém amin béo bac mdt. Cac amin
béo thong thudng bao gdm alkylamin nhu n-hexylamin, n-octylamin, n-dexylamin, n-
dodexylamin, n-tetradexylamin, n-pentadexylamin, n-hexadexylamin, n-octadexylamin
(stearyl amin), va tuong tu. Chét chéng 3n mon alkylamin bac mot dugce wu tién 1a n-

octylamin.

Céc vi du dai dién v& polyamin bao gém 3,3'-iminobis(N,N-dimetylpropyl-
amin), bis(3-aminopropyl)amin, pentametyldietylentriamin (PMDETA), polyetyl-

enimin (PEI), va chét trong ty. Polyamin duoc wu tién 13 polyetylenimin (PEI).

Theo mét s6 phuong 4n ctia séng ché, chit chéng dn mon thir hai (nghia 13, chét
b tro) 1a c6 mit dé 1am giam hon nita sy &n mon cta kim loai vonfram. Theo phuong
an nay, cht chdng an mon tht hai t6t hon 13 axit hitu co chira nhém carboxyl va/hodc
anhydrit cia nd bao gdm axit formic, axit axetic, axit propionic, axit butyric, axit
isobutyric, axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit glutaric, axit maleic, axit fumaric,
axit benzoic, axit phtalic, axit 1,2,3-benzentricarboxylic, axit glycolic, axit lactic, axit

maleic, axit xitric, axetic anhydrit va axit salixylic.

Céc tac gia sang ché da cho rang d6i v6i hau hét cac tng dung, chét chdng #n
mon s& bao gdm khoang tir 0,01 dén 5% trong luong ché phém; t6t hon 13 bao gbém
khoéng tir 0,01 dén 4% trong luong, t5t nhét 1a khoang tir 0,01 dén 3% trong luong ché
pham.

Dung mdi c6 the tron lan v6i nude
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Ché phdm lam sach cta sang ché tuy y bao gdm mdt hodc nhidu dung méi hiru
co ¢6 thé tron 13n véi nude. Theo cac phuong 4n khic nhau cia sdng ché, day kim loai
trén nén thuong cho biét trong d6 dung moi hitu co ¢é thé tron 14n v6i nudc 1a duge st
dung. Vi duy, khi ddy nhom c6 mat trén nén, tb hop cia nude va ion florua s€ thudong co
xu hudng khic an mon nhdom. Theo phuong 4n ndy, viée stt dung dung mdi hitu co co
thé tron 13n v6i nude c6 thé 1am giam mot cach dang ké, néu khong loai trlr, viéc khic
an mon nhom.

Céc vi du vé dung moi hitu co c6 thé tron 14n v&i nude ma c6 thé duge st dung
1a etylen glycol, propylen glycol, 1,4-butandiol, tripropylen glycol metyl ete, propylen
glycol propyl ete, dietylen glycol n-butyl ete (vi du c6 ban san trén thi truong dudi tén
thwong mai Dowanol DB), hexyloxypropylamin, poly(oxyetylen)diamin,
dimetylsulfoxit, rugu tetrahydrofurfurylic, glyxerol, cdc rugu, sulfoxit, hodc hdn hop
chira chung. Cac dung méi dugc vu tién la cac ruou, diol hodc hdn hop chira ching. Cac

dung moéi dugc vu tién nhét 1a diol nhu, vi du, propylen glycol.

Céc téc gia sang ché da cho rang, d6i véi hdu hét cac ing dung, lugng dung mdi
hitu co ¢6 thé tron 14n véi nude, khi cd mit, s& bao gdm khoang tir 1 &én 75% trong
luong ché pham. Tét hon 13, dung méi bao gdm tir 5 dén 70% trong lugng va t6t nhat 1a

khoéng tir 5% dén 60% trong lugng ché pham.
Chét dém

Ngoai ra, ché phdm 1am sach clia sang ché tuy y bao gdbm cac chat dém dé kiém
soat do pH cua ché phim, thuong 12 ndm trong khoang tir 3 dén 7 va thong thudng hon
1a khoang tir 3,5 dén 6,5.

Céc chat dém tuy ¥ co6 thé dugc dwa vao dé lam 6n dinh do pH. Tét hon 14, chat
dém bao gdbm mudi tetralkylamoni cua axit yéu, trong d6 mudi tetralkylamoni bao gdbm
cation tetralkylamoni c6 cong thirc [NR'R2R3R*]*, trong d6 R!, R?, R va R* c6 thé la
giéng nhau hoidc khac nhau va dugc chon tir nhoém bao gdm alkyl mach thing hodc mach
nhénh ¢6 tir 1 dén 6 nguyén tir cacbon (vi dy, metyl, etyl, propyl, butyl, pentyl, hexyl)
hodc nhom aryl dugc thé hoic khong dugc thé 6 tir 6 dén 10 nguyén tir cacbon (vi du,
benzyl), va axit yéu bao gdm: axit boric; va axit carboxylic nhur axit lactic, axit maleic,

axit ascorbic, axit malic, axit benzoic, axit fumaric, axit sucxinic, axit oxalic, axit
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malonic, axit mandelic, maleic anhydrit, axit axetic, axit propionic, axit xitric, axit
phtalic, cac axit carboxylic béo va thom khdc, cling nhu cac t hop cua cac axit nay. Tt
hon 13, chit dém bao gdbm mudi tetrametylamoni ciia axit xitric hogc mubi
tetrametylamoni cua axit boric. Tetraalkylamoni hydroxit ma c¢6 ban san trén thi truong
¢6 thé duge st dung dé san xuét mudi tetralkylamoni dugc wu tién cla axit yéu trong tb
hop v&i cac chit axit duge ké dén trén day. Vi dy, tetractylamoni hydroxit (TEAH),
tetramethyamoni hydroxit (TMAH), tetrapropylamoni hydroxit (TPAH) va
tetrabutylamoni hydroxit (TBAH) c6 thé duoc st dung. Tetraalkylamoni hydroxit ma
khdng ban sin trén thj truong co thé dugc tao ra theo cach twong tw véi phuong phap
téng hop dwoc cong bd duge sir dung dé tao ra TMAH, TEAH, TPAH va TBAH, ma da
dugc biét dén dbi véi chuyén gia trong linh vuc nay. Tét nhét 13, chit dém dugc bao
gdm khi (céc) chét tao chelat kim loai c6 mat dé lam on dinh do pH cua ché phim sao
cho kim loai s& khong &n mon va sao cho peroxit khong bi phan huy mot cdch nhanh

chong.

Trong ban md ta ctia sang ché, viéc duy tri d¢ pH on dinh la dugc vu ti€n do nd

1a quan trong dé dat dugc thoi gian tdn tai trong bé kéo dai, nghia 13 16n hon 6,0 gio.

Céc tac gia sang ché da cho rang d6i voi hau hét cac ing dung, chét dém, s& bao
gbm khoang tir 0,05 dén 20% trong lwong ché pham; t6t hon 12 bao gdm khoang tir 0,1
dén 15% trong luong; tot nhét 1a khoang tir 0,2 dén 10% trong lugng ché pham.

Céc thanh phén tuy ¥ khéc

Céc thanh phan tuy y khdc ma c6 thé dugc st dung trong ché phdm 1am sach 1a
chét tao chelat kim loai; n6 c6 thé c6 chirc ning lam ting kha nawgn cua ché phim giit
lai kim loai trong dung dich va lam téng su hoa tan cua chét ling kim loai. Céc vi du
thong thuong vé chét tao chelat hitu ich dbi v6i muc dich nay 1a cac axit hitu co sau day
va céc chit ddng phan ctia chiing va mubi: axit (etylendinitrilo)tetraaxetic (EDTA), axit
butylendiamintetraaxetic, axit (1,2-xyclohexylendinitrilo-)tetraaxetic (CyDTA), axit
dietylentriaminpentaaxetic (DETPA), axit etylendiamintetrapropionic, axit (hydroxy-
etyl)etylendiamintriaxetic ~(HEDTA), axit N,N,N',N'-etylendiamintetra(metylen-
phosphonic) (EDTMP), axit trietylentetraminhexaaxetic (TTHA), axit 1,3-diamino-2-
hydroxypropan-N,N,N',N'-tetraaxetic ~(DHPTA), axit metyliminodiaxetic, axit
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propylendiamintetraaxetic, axit nitrolotriaxetic (NTA), axit xitric, axit tartric, axit
gluconic, axit sacaric, axit glyxeric, axit oxalic, axit phtalic, axit maleic, axit mandelic,
axit malonic, axit lactic, axit salixylic, catechol, axit galic, propyl galat, pyrogallol, 8-
hydroxyquinolin va xystein. Céc chét tao chelat dugc wu tién 13 axit aminocarboxylic

nhu EDTA, CyDTA va axit aminophosphonic nhu EDTMP.

Céc tac gia sang ché da cho ring, ddi véi hau hét cac ing dung, chét tao chelat
s€ cO mat trong ché phém v6i lugng tur 0 dén 5% trong luong, tdt hon 1a véi lugng

khoéng tir 0,1 dén 2% trong lugng ché pham.

Ché phdm 1am sach ciia sang ché ciing tuy ¥ bao gdm mot hodc nhiéu ion florua.
Ton florua chil yéu ¢6 chirc nang lam ting téc dd khic n mon ciia mit na cting chira
WN. Céac hop chit thong thudng ma tao ra ngudn ion florua theo sang ché 1a axit
flohydric va mudi cia nd, amoni florua, amoni bac bdn florua nhw, vi du, tetrametyl-
amoni florua va tetrabutylamoni florua, floborat, axit floboric, tetrabutylamoni

tetrafloborat, va nhdom hexaflorua.

Theo phuong an dugc uu tién, ngudn ion florua 12 amoni florua; tuy nhién, khi
amoni florua dugc st dung, tdt hon 14 loai bo ion amoni ra khoi hé théng. Mic du diéu
nay c6 thé dugc hoan thanh béng cach cho phép ché phdm lam sach dugc tao ra dé yén
& nhiét dd trong phong trong khoang thoi gian dai, chung cling co6 thé dugc loai bo bing

cach gia nhiét dung dich.

Khi chon ngudn ion florua, sy suy xét dugc thuc hién khi néu ngudn nay c6 xu
huéng giai phong ion ma cd thé coé xu hudng tdc dong theo cach bat lgi dén bé mat s€
duoc lam sach. Vi du, trong viéc céc yéu to ban din, sy c6 mit cla ion natri ho#ic canxi

trong ché phdm 1am sach c6 thé c6 tac dung bat 1¢i doi v6i bé mit ciia yéu to ndy.

Céc tac gia sang ché da cho ring lugng hop chét duge sir dung 1am ngudn ion
florua trong ché phdm lam sach sg, d6i v6i hau hét ung dung, bao gdm khoang tir 0,1
dén 5% trong lugng. Tt hon 13, hop chit bao gbm khoang tir 0,1 dén 3% trong luong
va tbt nhét 1a khoang tir 0,1 dén 2,5% trong lugng. Nén dugc hiéu rang lugng ion florua
dugc st dung s& phu thudc, tuy nhién, vao nén cu thé s& duogc 1am sach. Vi duy, trong
mot vai tmg dung lam sach, lugng ion florua c6 thé 13 twong ddi cao khi 1am sach nén

ma bao gom vat liéu dién mdi ma co stc khang & mirc cao doi véi viéc khdac &n mon.
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Nguoc lai, trong cac ing dung khac, lugng ion florua nén la tuong dbi thép, vi dy, khi
lam sach nén ma bao gdm vat liéu dién méi ma c6 sirc khang thip dbi véi viéc khéc an
mon florua.

Céc thanh phdn da duoc biét thong thuong khac nhu thude nhudm, bioxit v.v
¢6 thé dugc bao gdm trong ché phim lam sach véi lugng thong thudng, vi dy, lugng

dén tdng khoang 5% trong luong ché pham.

Ché phdm 1am sach ca séng ché thuong duoc tao ra bang cach tron cac thanh
phan cling véi nhau trong binh & nhiét do trong phong cho dén khi tit ca cac chét rin

dugc hoa tan trong moi trudng chu yéu la nude.

Ché phdm 1am sach chira nuéc oxy hod duge co dic co thé duoc pha loang khi
can (theo cach phi thuong, v.v) bang cach bd sung nudc vao chét ¢b dac ché phim lam
sach. Ché phdm lam sach t6t hon 1a dugc pha lodng (nuéc vao ché phim lam sach) nim

trong khoang tir 0,1:1 dén 20:1, tot hon 1a khoang tir 1:1 dén 10:1.

Ché pham lam sach chira nuéc oxy hoa cua sang ché ¢6 thoi gian ton tai trong
bé kéo dai so v6i bé chira peroxit cuia k¥ thuat hién nay. T6t hon 13, thoi gian ton tai
trong bé 16n hon 9 gid & 45°C. Nhu dugc sir dung trong ban mo ta nay, thuét ngit “thoi
gian tdn tai trong bé” thuong dé cap dén viéc duy tri tay (vi du, do pH, tdc do khéc an
mon, kha ning loai bo chit ling) trong bé & nhiét do quy trinh cu thé nhu so véi kha

nang cua bé mdi tao ra.

Hon nita, ché phém lam sach tdt hon 14 loai bé theo cach chon loc mit na cing
chira WN va/hodc chét ling sau khi khic an mon plasma ra khoi bé mit ngoai cing,
thanh bén va day cua thiét bi vi dién t&r ma khong 1am tén hai dén ILD va/hoic 16p lién
két kim loai c6 mit trén thiét bi. Loi ich khac két hop véi viée st dung ciia sang ché 1a
& chd budc nung sau lam sach 1a can thiét dé loai bo cac vat liéu bay hoi ma co thé hép

thu vao trong 18 cua vét liéu ILD.

Ché phém lam sach chira nuéc oxy hod cua sang ché duoc tao ra mot cach dé
dang bang viéc bd sung don gian cac thanh phén twong ng va tron trong didu kién dong
nhit. Hon nita, ché phém lam sach chira nudc oxy hoa co thé dugc tao ra mét cach dé
dang nhu ché phim bao goéi don 1é hogc ché phim da phin ma dugc tron & thoi diém st

dung, t6t hon 1a ché pham nhiéu phan. Cac phan riéng r& cua che pham nhi€u phan c6
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thé duogc tron & dung cu hodc trong bé luu trit nguge dong cia dung cu. Nong do cta
céc thanh phan twong tng c6 thé dugc thay ddi mot cach rong rai trong da dic hiéu cla
ché phim 1am sach chira nuéc oxy ho4, nghia la pha lodng nhiéu hon hoic ¢6 diic nhidu
hon, trong thuc tién rong clia sing ché, va s& duoc danh gia cao rang ché phim lam sach
chtra nudce oxy hod ciia sang ché c6 thé theo cach khac nhau va theo cach thay thé bao
gdm, bao gdm hoic hau nhu bao gém td hop bét ky ctia cac thanh phan phi hop véi
phén ban chit cua sang ché.
Hiéu sut

Ngac nhién 13, cdc ché phdm cua séng ché thé hién Po chon loc WN/N tuyét
vo1 khi dugc st dung trén nén ma bao gém day kim loai W va mét na ctrng chira WN.
Thuét ngtt "do chon loc" thudong dugc st dung & cap dé ty 18 cua téc do khic dn mon
cua hai vat lidu. Cac ché phém theo sang ché t6t hon 12 thé hién do chon loc WN/W tbc
do khéc An mon uét > 6:1, tét hon nira 1a thé hién d6 chon loc WN/W tdc do khéc an
mon udt > 10:1 va tdt hon nita 13 thé hién do chon loc WN/W téc d6 khic an mon uét
>50:1.

Ché pham cua sang ché thé hién cac dac diém hiéu suét sau day:

Téc d6 khac an mon WN > 50A/phut

Téc d6 khic an mon W < SA /phut

Téc do khic an mon oxit < 1A /phut

DP9 chon loc toe d6 khic an mon WN/ W > 6:1

Nhiét d0 ctia quy trinh <70°C

Thoi gian tdn tai trong bé > 6 gid

Do d6, theo phuong én khéc, sang ché d& xuit phuong phap loai bo vat liéu lam
mait na cing chita WN ra khoi thiét bi vi dién tr c6 mat na cting chita WN trén d6 va
kim loai W, phuong phép nay bao gbdm budc cho thiét bi vi dién tir tiép xtic v6i ché
pham 1am sach chira nuge trong thoi gian da dé 1am sach it nhat mot phan mit na cing
chira WN ra khoi thiét bi vi dién tr, trong d6 ché phdm lam sach chtra nudc bao gdm
nudc; chit oxy hod bao gbm amoni persulfat; chét chéng an mon bao gdm alkylamin

bac mot c¢6 cong thirc chung: R'NH», trong d6 R' 1a nhém alkyl chira t61 da khoang 150
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nguyén tir cacbon va s& théng thudng hon 13 nhém alkyl béo chtra khoang tir 4 dén 30
nguyén tir cacbon; tuy ¥, dung mdi hitu co c6 thé trén 13n voi nudc; tuy y, axit hitu co;
tuy ¥, cac loai chat dém; tuy ¥, ngudn ion florua; va tuy ¥, chét tao chelat kim loai, trong

dé dat duge @6 chon loc WN/W > 6,0.

Trong ing dung lam sach sau khi khéc an mon plasma va/hodc loai bé mat na
ctng chtra vonfram, ché phdm lam sach chtra nuéc oxy hoa duge ap dung theo cach
thich hop vao thiét bi s& dugc lam sach, vi du, béng céch phun ché phém lam sach chira
nudc oxy hod 1én bé miit cia thiét bi s& duoc lam sach, béng cach nhing thiét bi sé dugc
1am sach vao thé tich tinh hodc ddng ctia ché pham lam sach chtra nuée oxy hoa, bing
céch cho thiét bi s& dwoc 1am sach tiép xtic v6i vat iéu khac, vi du dém, yéu t6 ap dung
hép thu dang s¢i, ma cé ché phém 1am sach chira nudc oxy hoa dugc hp thy vao d6
hoic bang céach thich hop khéac bét ky, phuong phap hoic k¥ thuat ma ché phim 1am
sach chira nuée oxy hoa duge cho vao trong tiép xtic loai bo véi thiét bi s& duge 1am

sach. Hon ntta, viéc xur Iy theo mé hodc 14t don 1é dugce du dinh trong bdn mo ta nay.

Khi st dung cac ché pham ctia sang ché dé loai bo chit lang sau khi khic an
mon plasma ra khoi thiét bj vi dién tir c6 chét ling trén d6, ché phdm 1am sach chira
nuéce oxy hoa thudng duge cho tiép xuc vai thiét bi trong khoang thoi gian tir 1 phut dén
60 phut, & nhiét d6 nim trong khoang tir 25°C dén 70°C, t6t hon 1a khoang tir 30°C dén
60°C. Thoi gian tiép xtic va nhiét do nay 1a minh hoa, va cic diéu kién thoi gian va nhiét
d6 thich hop khac bat ky c6 thé dugc ding ma 14 hitu hiéu dé loai b it nhat mot phan
vat lidu lang sau khi khéc dn mon va/hodc 16p mét na cung ra khoi thiét bi, trong thuc
tién rong cua sang ché. "Viéc loai bo it nhit mot ph?m” vat liéu Iéng va/hodc 16p mit na
cling ra khoi thiét bi vi dién tir twong g véi viéc loai bo it nhat 90% vat liéu, tét hon
1a loai bé it nhit 95%. Tét nhat 13, it nhat 99% vat liéu lang va/hodc 16p mit na cing

duoc loai bo bang cach st dung ché pham cua sang che.

Sau khi dat duoc tac dung loai bd mong mubn, ché phdm lam sach chira nudc
oxy hod, ma tdt hon 13 ¢6 thé tron 13n véi nude, duge loai bd mot cach dé dang ra khéi
thiét bi ma né da duoc ap dung trude, vi du, bang viéc rira nhe, rira sach hoic (cic) budc
loai bé khac, khi c¢6 thé dwoc mong mudn va hitu higu trong tmg dung cubi ciing da néu
ctia ché phdm cua sang ché. Vi du, thiét bi c6 thé dugc rira bang dung dich bao gdm

nuée kht ion va/hodc 1am khd (vi du, quay kho, N», 1am khd bang hoi, v.v).
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Khia canh khac cta sang ché d& cap dén phuong phép loai bé vat lidu ling sau
khi khic &n mon plasma theo hai budc ra khéi bé mit cia thiét bi vi dién tir. Budc thir
nhét bao gdm viée cho ché pham lam sach chira nuéc oxy hoa clia sang ché tiép xtc voi
thiét bi trong thoi gian khoang tir 1 phut dén 60 phut, & nhiét do nam trong khoang tir
25°C dén 70°C, tt hon 1a khoang tir 30°C dén 60°C. Sau do, thiét bi dugc cho tiép xic
v6i ché phdm axit flohydric lodng & nhiét do nim trong khoang tir 20°C dén 25°C trong
thoi gian tir 15 gidy dén 60 gidy. Ché phdm axit flohydric lodng c6 thé ¢6 d6 pha lodng
nim trong khoang tir 100:1 dén 1000:1 (nuéc vao HF), t8t hon 1a khoang tir 400:1 dén
600:1. Tt hon 14, thiét bi dugc ria béng ché phém rira, vi du, nudc khi ion, tiép theo
cho tiép xuc véi ché phdm lam sach chita nu6c oxy hoa va trude khi cho tiép xtc véi

HF loang.
Vi du thye hién sang ché
Quy trinh chung dé tao ra ché pham lam sach

T4t ca cac ché phidm ma 1a d6i tuong cia cac vi du sau day dugce tao ra bing
cach tron 500g vat liéu trong cbc 600mL véi thanh khudy phu 17 Teflon. Sau dé, cic
thanh phan c6 thé dugc bd sung vao theo thir tu bét ky.

Po toc do khdc an mon

Dbi véi cac vi du sau ddy, cc phép do tdc d6 khic dn mon duoc xac dinh nhu
sau:

Téc d6 khéc an mon duge do tir 40°C dén 65°C trong khoang thoi gian 3 phut.
Tbc d6 khic an mon W va WN duge do bing diu do 4 diém va mang TEOS dugc do
béng elip ké. To¢ d khic an mon duoc tinh toan theo do 1éch do day gitra trude va sau

khi xtt Iy dugc chia theo thoi gian nhing.
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Ché phim vi du
Bang 1. Panh gia cht chéng &n mon vonfram
148A | 148B | 148D | 148E | 148F | 149B* | 149A | 148Q
APS 2 2 2 2 2 2 2 2
H20 95 30 95 95 95 94,5 | 91,5 | 88,5
Amm 3 3 3 3 3 3 6
axetat
PG 60
Lupasol 0,15 0,5
CTAB
Octylamin 0,5 0,5 0,5
WN ER >100 0,7 >6,7
W ER 58 103 51,7 0,3 10 25 36
Do chon >1,7 >6,7
loc WN/N
Oxit ER <1
Nhiét do 60 60 60 60 55 55 55
quy trinh
©)
Bang 2. Panh gia chét chdng an mon vonfram
161M | 161L 161K | 161J | 1611 | 161N | 1610 | 161P | 161Q
APS 4 4 4 44 4 4 4 4 4
Amm 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3
axetat
Axit axetic 1 1 1 1 1 1 1 1 1
Octylamin 0,3 0 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
DIW 93,7 93,4 92,7 1924 929 | 924 | 924 | 924 | 92,4
AxXit xitric 1 1 0,5
Axit 1
malonic
IDA 1
Axit 1
adipic
H2SOq4 0,45
bo pH 4,75 4,88 427 | 443 | 4,63 | 43 | 448 | 4,6 4,4
WNE/R | >67 >67 >67 | >67 | >67 | >67 | >67 | 39,3 | 49,6
W E/R 64,4 | 25,83333 | 64,2 5 [10,86| 1,26 | 19,8 | 5,8 | 1,16
Nhiét do 50 50 50 50 50 50 50 50 50
quy trinh
(c)
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Vi su trg gitp cua cac axit hitu co, toc dd khac an mon W cé thé duge gidm

hon nita. Do d6, c4c axit hiru co c6 thé duoc ding 1am chét chdng dn mon W phu tro.
Ché pham dugc wu tién
Ché phim sau déy 1a dugc wu tién.

Ché phdm 165K

165K
APS 3
Amm axetat 1,3
Axit axetic 1
Octylamin 0,3
DIW 91,4
TEAH(35%) 3

Tham khéo dén cac hinh v& Fig.1 va Fig.2, c6 thé thdy duogc rang viéc duy tri
do pH én dinh 1a quan trong dé kéo dai thoi gian tdn tai trong bé. Ché phim 165K thé
hién kha ning khéc an mon WN dﬁy htra hen va duy tri d6 chon lopc WN/ W & mure cao.
Thoi gian ton tai trong bé ctia 165K 12 16n hon 9 gidr & 45°C.

Téac dung cida ion florua

Céc dit liéu sau dy thé hién riang viéc bd sung ion florua vao ché phim bao

gbm amoni persulfat 1am ting tbc do khic an mon WN.

Bang 3. Tac dung cta florua doi véi toc o khic &n mon WN

163A 163B 163C 163D 163H
APS 3 3 3 3 3
Amm axetat 1,3 1,3 1,3 1,3 1,3
Axit axetic 1 1 1 1 1
Octylamin 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
DIW 94,4 94,25 93,9 94 94,15
Amoni 0,15
biflorua
NH;3F(40%) 0,5 0,4
HF(49%) 0,25
b6 pH 4,64 4,51 4,65 4,64 4,31
WN E/R 43,4 >67 63,6 64,34 >67
W E/R 8,8 15 17,67 3,67 20,7
Nhiét do 45 45 45 45 45
quy trinh (c)

-19-




22265

Mic du cac nguyén ly cia sang ché dd dugc mo ta trén day lién quan dén cac
phuong an dugc vu tién, s€ dugce hi€u mdt cach rd rang rang phan md ta nay dugc tao

ra chi bang cach vi du va khong lam giéi han pham vi cua séng che.
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YEU CAUBAO HO
1. Ché phdm 1am sach nén mach tich hop, trong d6 ché pham nay chira:
a. nuoc;
b. chit oxy hoé chtra mudi amoni ctia céc loai chét oxy hoa;

c. chét chng dn mon chira alkylamin bac mét c6 cong thirc chung: R'NH», trong
d6 R' 1a nhom alkyl chira t6i da khoang 150 nguyén tir cacbon va s& thong thuong hon

1a nhém alkyl béo chtra khoang tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon;
d. tuy v, dung méi hiru co ¢6 thé tron 1dn véi nuéc;
e. tuy y, axit hitu co;
f. tuy ¥, cac loai chat dém;
g. tuy v, ngudn ion florua; va
h. tuy vy, chét tao chelat kim loai,

trong d6 ché pham nay khong chira hydro peroxit.

2. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ché phim nay chira:
nude voi lugng nam trong khoang tir 12 dén 25% trong luong;

chat oxy hoa chira mudi amoni cua céc loai chat oxy hod voi lugng nam trong

khoang tir 0,5 dén 2,0% trong luong;

chét chéng an mon bao gdm alkylamin bic mdt c¢6 cong thire chung: RNH,, trong
d6 R' 12 nhém alkyl chua t6i da khoang 150 nguyén ti cacbon va sé& thong thuong hon
1a nhom alkyl béo chira khoang tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon véi lwong nim trong

khoéang tir 0,01 dén 3,0% trong lugng;

dung méi hitu co ¢ thé tron 13n v6i nude véi lugng ndm trong khoang tir 5 dén

60% trong lugng;
céc loai chit dém vé6i luvgng nam trong khoang tir 0,2 dén 10% trong luong;

ngudn ion florua véi lugng nim trong khoang tir 0,1 dén 3,0% trong lugng;
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3. Ché pham theo diém 1 hoic 2, trong d6 ché phdm nay c6 d6 pH nim trong khoang tir
3,0 dén 6,5.

4. Ché phim theo diém bat ky trong s6 cac diém 1, 2 hodc 3, trong d6 mubi amoni cua
céc loai chét oxy hoa duge chon tir nhém bao gbm amoni clorit (NH4C105), amoni clorat
(NH4C1O3), amoni iodat (NH4IOs3), amoni perborat (NH4sBO3), amoni perclorat
(NH4ClO4), amoni periodat (NH4IO3), amoni persulfat ((NH4)2S20s), tetrametylamoni
clorit (N(CH3)4)ClOy), tetrametylamoni clorat (N(CH3)4)ClO3), tetrametylamoni iodat
((N(CH3)4103), tetrametylamoni perborat (N(CHs)4)BO3), tetrametylamoni perclorat
((N(CH3)4)ClOs), tetrametylamoni periodat ((N(CH3)4)IO4), tetrametylamoni persulfat
((N(CH3)4)S20s), va t hop cta chung va tét hon néu 14 amoni persulfat.

5. Ché pham theo diém bat ky trong sb cac didm tir 1 dén 4, trong d6 cac loai chit dém

12 c6 mit va bao gom muoi tetralkylamoni ctia axit yeu, trong do:

mubi tetralkylamoni bao gdm cation tetralkylamoni c¢6 cong thire [NR'R?R'R*",
trong d6 R, R, R3 va R* ¢6 thé 14 giéng nhau hodc khac nhau va dugc chon tir nhom
bao gbém alkyl mach thing hodc mach nhanh c6 tir 1 dén 6 nguyén tir cacbon hoic nhém

aryl dugc thé hodc khong dugc thé ¢6 tir 6 dén 10 nguyén ti cacbon, va

axit yéu duoc chon tir nhom bao gém axit boric, axit lactic, axit maleic, axit
ascorbic, axit malic, axit benzoic, axit fumaric, axit sucxinic, axit oxalic, axit malonic,
axit mandelic, maleic anhydrit, axit axetic, axit propionic, axit Xitric, axit phtalic, axit
carboxylic thom, va t6 hop ctia chiing va trong d6 t6t hon néu cac loai chit dém 14 mudi

tetrametylamoni cla axit xitric hodc mudi tetrametylamoni cua axit boric.

6. Ché phdm theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong d6 chét chéng dn mon
duoc chon tir nhém bao gé)m n-hexylamin, n-octylamin, n-dexylamin, n-dodexylamin,
n-tetradexylamin, n-pentadexylamin, n-hexadexylamin, va n-octadexylamin (stearyl

amin) va tot hon néu 1a n-octylamin.
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7. Ché pham theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 dung mdi hitu co
¢6 thé tron 14n véi nude 1a c6 mat va duge chon tir nhém bao gdm etylen glycol, propylen
glycol, 1,4-butandiol, tripropylen glycol metyl ete, propylen glycol propyl ete, dietylen
glycol n-butyl ete, hexyloxypropylamin, poly(oxyetylen)diamin, dimetylsulfoxit, rugu
tetrahydrofurfurylic, glyxerol, cac ruou, sulfoxit, va hdn hgp cia chung va tdt hon néu

la diol.

8. Ché phim theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 7, trong d6 chét tao chelat kim
loai 14 ¢6 mat va duoc chon tir nhom bao gdm axit (etylendinitrilo)tetraaxetic (EDTA),
axit butylendiamintetraaxetic, axit (1,2-xyclohexylendinitrilo-)tetraaxetic (CyDTA),
axit dietylentriaminpentaaxetic (DETPA), axit -etylendiamintetrapropionic, axit
(hydroxyetyl)etylendiamintriaxetic (HEDTA), axit N,N,N'\N'-etylendiamintetra-
(metylenphosphonic) (EDTMP), axit trietylentetraminhexaaxetic (TTHA), axit 1,3-
diamino-2-hydroxypropan-N,N,N',N'-tetraaxetic (DHPTA), axit metyliminodiaxetic,
axit propylendiamintetraaxetic, axit nitrolotriaxetic (NTA), axit Xitric, axit tartric, axit
gluconic, axit sacaric, axit glyxeric, axit oxalic, axit phtalic, axit maleic, axit mandelic,
axit malonic, axit lactic, axit salixylic, catechol, axit galic, propyl galat, pyrogallol, 8-
hydroxyquinolin va xystein va tdt hon néu dugc chon tir nhém bao gdm EDTA, CyDTA,
va EDTMP.

9. Ché phdm theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 8, trong d6 ngudn ion florua
l1a ¢6 mat va dugc chon tir nhém bao gém axit flohydric va/hodc mudi cta nd, amoni
florua, tetrametylamoni florua, tetrabutylamoni florua, floborat, axit floboric, tetrabutyl-

amoni tetrafloborat, va nhom hexaflorua.

10. Phuong phap loai bé vat li€u lam mét na cing chta WN ra khéi thiét bi vi dién tir
¢d mat na cing chira WN trén d6 va kim loai W, phuong phap nay bao gbdm budc cho
thiét bi vi dién t tiép xtc vdi ché phdm lam sach chira nuéce trong thoi gian tir 1 dén 60
phat & nhiét d6 ndm trong khoang tir 25 dén 70°C dé lam sach it nhat 90% vat li¢u cia

mit na cing chira WN ra khoi thiét bi vi dién tir, trong d6 ché pham lam sach chira nuéc
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bao gdm nudc; chit oxy hod bao gdbm mudi amoni ctia cdc loai chit oxy ho4; chit chéng
dn mon bao gdm alkylamin bac mét ¢é cong thirc chung: R'NH,, trong d6 R' 1a nhém
alkyl chira t6i da khoang 150 nguyén tir cacbon va s& thong thudng hon 1a nhém alkyl
béo chira khoang tir 4 dén 30 nguyén tir cacbon; tuy y, dung mdi hitu co ¢6 thé trén 1dn
vGi nudce; tuy y, axit hitu co; tuy y, cac loai chit dém; tuy y, nguén ion florua; va tuy y,
chét tao chelat kim loai, trong d6 ché phdm nay khong chira hydro peroxit va dat duoc
dd chon loc WN/W >6,0.

11. Phuong phap theo diém 10, trong d6 budc tiép xtic bao gdm quy trinh duoc chon tir
nhom bao g(‘Sm: phun ché phém chtra nudce 16n bé mit cua thiét bi vi dién tu; nhung thiét
bi vi dién t¥ trong ché phém chira nude véi thé tich da; cho bé mit caa thiét bi vi dién
ttr tiép xuc voi vat lidu khac ma dugc lam bdo hoa bang ché phdm chira nude; va cho

thiét bi vi dién t tiép xtic véi ché pham chita nude tuan hoan.

12. Phuong phap theo diém 10 hodc 11, phuong phép nay con bao gbm viée rira thiét bi

vi dién tir bang nudc khir ion sau khi tiép xuc véi ché pham chia nude.

13. Phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 10 dén 12, phwong phap nay
con bao gdm viée cho thiét bi vi dién tir tiép xtc voi axit flohydric lodng & nhiét do nam
trong khoang tir 20°C dén 25°C trong thoi gian tir 15 gidy dén 60 gidy, nho d6 do pha
lodng ndm trong khoang tir 100:1 dén 1000:1 nuéc vao HF.

14. Phuong phép theo diém bat ky trong 36 cac diém tir 11 dén 13, trong d6 ché phdm
c6 d6 pH nam trong khoang tir 3,0 dén 6,5.
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