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(57) Sang ché dé cap dén vat liéu dugc xir Iy bé mit va tuong ty, vat lidu nay ngan ngua

viéc giam cac déc tinh trén bé mat ciia mang xur Iy bé mit, cy thé, dién trd tiép xac va kha

ning 1am wét mbi han trong moi truong st dung nhiét g cao (vi du 200°C), ma khong lam
giam kha nang gia cong uodn cong. Vit liéu duge xur Iy bé mit (1) theo sang ché co nén dan
dién (2), va mang xur Iy bé mit (4) bao gém it nhat mot 16p kim loai va dugc tao ra trén nén
dan dién (2), trong d6 mang xir Iy bé mat (4) 1a mang phu; duoc tao ra trén toan bo bé mit
hozic mot phan cua nén dan dién (2) qua 16p chira kém (3) chira kém 1am thanh phan chinh
va c6 do day 1a 50nm hodc méng hon, hoic duoc tao ra trén nén din dién (2) ma khong

qua 16p chira kém (3); va ty 1& cua dién tich tiép xtac so véi dién tich thir nghiém 1a 85%

hoic cao hon nhu duoc do theo phuong phép thir nghiém bang bang dinh duoc quy dinh

trong JIS H 8504: 1999.



. o
M z

W\W




25331

Linh vuc k§ thuat dwec dé cap

Sang ché dé cap dén vat lidu dugc xir ly bé mit, phuong phép san xuét vat liéu
dugce xr ly bé mat, va bd phéan dugc tao ra bé‘mg cach str dung vat ligu dugce xtr ly bé
mit, va cu thé hon sang ché dé cdp dén cong nghé tao ra mang xir Iy bé mit mot cach
don gian gbm it nh4t mot 16p kim loai va c6 d6 bam dinh thich hop, trén nén din dién
duogc tao ra chu yéu tir kim loai nén ¢6 xu huéng ion hoa cao va dugc xem 1a kho dé

tao ra mang phi t6t trén do.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Déi v6i vat lidu duge phi (nén din dién) duoc dung dé tao ra tiép xuc dién
thong thuong va twong tu, vat liéu kim loai nhu ddng, hop kim déhg, sit va hop kim
sit da duge st dung rong rai, tir quan diém 13 khong tén kém va c6 dic tinh tvong dbi
tuyét voi. Vi cc vét lidu kim loai nhu vAy thda man dic biét v& d6 din dién va kha
ning gia cong, twong dbi c6 sén, d& dang xir Iy phi trén bé mit cta n6 va c6 bé mit
tuyét voi vé d6 bam dinh 16p pht, nén céc vat liéu kim loai nay van duoc ding 1am vat

liéu chinh cho nén dan dién.

Tuy nhién, ddng (trong luong riéng 1a 8,96) va sét (trong luong riéng 13 7,87) 1a
cac vat li€u c6 trong lugng riéng tuong d6i cao, va do d6, vi duy, trong b day din cho
xe 0 td va than mdy bay, céc vat li¢u nhu nhom (trong luong riéng 1a 2,70) va magié
(trong lugng riéng 13 1,74) c6 trong luong riéng twong ddi thap da duge st dung ngay

cang nhiéu trong nhitng nim gan day thay thé cho dong va sit.

Nhén tién, nguoi ta cho ring phuong phap phii b mit nhém ma dugc goi 1a
kim loai nhe trong s6 cac kim loai 12 phuc tap va bén canh do kho dé nhom tao ra
mang phi v6i dd bam dinh thich hop trén d6. C6 cac yéu td gdy ra hién tuong trén day,
d6 13 vi nhom dé tao ra mang oxit goi 1a mang thu dong trén bé miit cua no, mang oxit
ndy & trang thai 6n dinh va khé cho kim loai nén nhu nhém dwgc ma trong quy trinh

uot.
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Pé ngin chin sy hinh thanh mang oxit trén bé mit cia nén nhdm, thong
thudng, céc bién phép ndy da dugce thyc hién dé phi bé mit ctia nén bing kim loai nhu
thiéc va giit dién tré tiép xtc hodic ngin chin viée ting dién tré tiép xtc (vi dy, Tai licu
Sang ché 1 va twong tu).

Ngoai ra, trong trudng hop khi 16p 16t nhu 16p niken dugce tao ra dé cai thién do
bam dinh 16p phu va 16p phit dugc tao ra tir kim loai (thiéc, bac va twong tw) dé tiép
xtc dién duge tao ra mot cach lién tuc trén bé mit cia nén nhom, vi dy, theo phuong
phép ma uét, ngay cé khi 16p 16t dugce tao ra trén bé mit nén va sau d6 16p pha duogce
tao ra trén 16p 16t, thi ciing khong thé thudng xuyén thu dugc dd bam dinh thich hop

do mang oxit c6 trén bé mit nén.

Vi v4y, théng thudng, cin phai tién hanh viée xtt 1y truée dé ting cuong do bén
bam dinh giita nén va mang phu (16p 16t va 16p che phu), bing cach thuc hién viée xit
Iy thay thé kém dugc goi 1a xir Iy k&m, bing céch sir dung dung dich chira kém, trude

khi tao ra 16p 16t va 16p che phi (vi du, Tai liéu sang ché 2).

Trong Tai liéu sang ché 3, vat lidu lam chi tiét dién tir dwoc mo ta, ma 13 hop
kim nhdém da dugc pht, va d3 dugc xem 1a thich hop véi lugng nhét dinh hoic lugng
nhidu hon cia 16p kém hién c6 dé tao ra mot lyc lién két du. Pa duge mo ta réng nén
c6 thé duogc phit ma khong tao ra 16p k&m trén d6, nhung phuong phép san xuit khong
dugc néu mot cach 1 rang. Theo d6, hidu qua khong duoc kiém tra ma hiéu qua nay

thu dugc khi 16p kém giam di rat nhiéu hoic khi khéng tao ra 16p kém.

Ngoai ra, trong Tai liéu sang ché 4, phuong phap nhu vy duge mo ta dé thuc
hién viéc xir ly truéc dé tao ra cic hdm khic min trén bé mit cla nén nhd khéc béng
chit 16ng xtr 1y axit hoat tinh, va ting cuong dd bén dinh bing hiéu tmg neo do céc
hom khic min da dugc tao ra. Tuy nhién, ¢6 mot nhuge diém 1a kha ndng gia cong ubn
giam do sy khdng déu ndm trong khoang tir 5 &én 10pm trd thanh diém tip trung Uing

xuét tai thoi diém bién dang.

Thoéng thudng, trong mang phu tao ra sau khi xtr Iy zincat dugc thuc hién trén
bé mit cia nén nhom, 16p kém tao ra dé co do day, vi du, xép xi 100nm duoc dit vao
gitta nén va mang phu, va 16p pht (mang pht) dugc tao ra trén 16p kém nay; va do do
khi dugc 1am néng, kém trong 16p kém duge khuéch tan trong 16p phi va duge khuéch

tén thém va xuat hién trén 16p b€ mat cua 16p phi. Bdi vy, nhiéu nhugc diém khac
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nhau phat sinh 1am dién tr& tiép xuc ting, dic tinh lién két day dn bi giam xubng va
kha niing 1am uét hop kim han bi giam xubng. Dic biét trong dong co cia tau va dau
mdy xe Itra dién, d nghién ciru dé thay dbi kim loai ctia diy din cudn sang dung nhoém
dé giam trong lugng, nhung diy din dat t6i nhiét 6 160°C tiy thudc vao ting doan,
va theo d6 cin cai thién kha ndng chiu nhiét ciia mang phu da dugc tao ra trén bé mat
vét din dién. Mot thanh gép dién kich thudc 16n va tuong tu cho thdy hiéu qua 16n coa
viéc giam trong lugng do thay ddi sang ding nhom. Chiing dugc tao ra bang cach han
mdt vai chi tiét, nhung nhiét d6 trong viing 14n c4n cta phin da han trd nén cao, va do

do6 can mang phu c6 kha ndng chiu nhiét cao hon.

Ngoai ra, trong nhitng nim gin ddy, mua 16n bat ngd ting, va khi bi sét danh,
mdt dong dién 16n chay ngay l4p tirc, va nhiét dugc tao ra bai nhiét Joule tai thoi diém
nay 1a khoang 180°C hoic cao hon. Nén kha ning chiu nhiét 14 can thiét cho vat din
dién dugc dung trong bang phan phdi dién va twong tw. Hon nita, viée sir dung nhdm
cho bo ddy dan ciia 6 to di ting 1én, va can kha ning chiu nhiét khoang 150°C & ngoai
vi ctia déng co va ngoai vi ctia dong co cOng sudt cao. Tir nén tang nhu vay, nén trong
nhitng nim gin day, viéc phu doi hoi khong dugc lam giam d§ bam dinh va lam tang
dién trd tiép xic ngay ca khi dwoc giit & nhiét d6 200°C trong 24 gi® trong thir nghiém
nhanh.

Ngoai ra, trong mdt vai trang théi 16p kém dugc tao ra trong xt ly zincat, da cé
nhiéu truong hop cac khuyét tat pha thuong xay ra nhu sy hinh thanh céc chd 13i trong

viéc pht tiép theo va su két tia bat thuong.

Hon nita, trong may bay khong ngudi 14i va thiét bi deo dugc, c6 kha ning khi
mua va md hoi roi vao bén trong thiét b, va ciing cAn kha ning chdng in mon cao dé
dam bao do tin cdy lau dai. Ciing cin kha ning chéng dn mon d6 ap dung véi dong co
va bd bién @i ctia bd chuyén ddi dién trong méi trudng nude min nhu may phat dién
bing strc gi6. Tuy nhién, néu 16p phu (16p 16t) duge tao ra sau khi xir 1y thay thé kém
dwgc tao ra mong, thi kho dé phii hoan toan 16p chira kém do sy hinh thanh 16p phi
khong déu va su hinh thanh cac 18 nho, va c¢6 nhuoc diém 13 sy in mon tiép dién mot
cach uu ti€n doc 16p chira k€m trong mdi trudng nudc mén, va bdi vi vy viéc bong

troc xay ra gitra 16p 16t va nén.
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Vi viy, dé khdc phuc dugc cic nhuge diém dd md ta trén day, cod thé mong
mudn 12 khong cho phép 16p kém ton tai & giita nén va mang phu, va khi can thiét tao

ra 16p k&m, c6 thé mong mubn tao ra 16p k&m c¢6 d6 day nho nhét c6 thé.

Pbi v6i phuong phap pht nén bing nhém khong qua 16p kém, vi dy, trong Tai
liéu sang ché 5, dd mé ta ring nhdm hozic hop kim nhoém c6 thé 14 niken khong dién
cuc duge phi bing cach sir dung chit 16ng phu niken chira axit hydrofloric va/hoic
mudi cua né, mudi niken va nuée. Tuy nhién, trong viéc ma niken khong dién cuc,
niken két tia mot cach 16n x0n, 1éch trong cdc mang tré nén 16n, va do dé c6 thé

khong thu dugc d§ bam dinh du.

Ngoai ra, thong thudng 13 sir dung 16p phu nén niken 1am 16p 16t, va 16p pha
nén niken chu yéu dugc tao ra véi muc dich 12 ting cudng d6 bam dinh va ngin chin
su khuéch tan k&m trong 16p k&m. Tuy nhién, 16p phti nén niken thudong ctng hon nén
nhdm, va do d6 c6 cac nhuge diém lé_néu do day cda 16p phu nén niken dugc tao ra
qué day dé ngan chin sy khuéch tan kém, 16p phii nén niken (mang) c6 thé khong theo
su bién dang ctia nén nhom, khi gia cong udn da dugc ap dung vao 16p ma trong budce

tao ra thiét bi dau cudi, dé xay ra ntt va kha niing chong #n mon ciing thap hon.

Ngoai ra, trong nhitng nim gin day, viéc thu nhé cac linh kién dién tir va twong
tir da phat trién, va doi hoi kha ning gia cong udn cong & céc diéu kién khit khe hon.
Vi dy, khi nhém dugce ding trong cdc thanh gép dién va cac diy dan dién, cin thiét
tdng dién tich mat cit dé phi hop véi dién tré cia vat dan dién. Khi vat din dién chiu
tac dong cua gia cong ubn cong khong 1am thay dbi ban kinh uén cong bén trong, vit
dan dién c6 dién tich mat cét 16n hon cho thdy sy bién dang cing 16n hon & mit ngoai

ctia phan ubn cong, va c6 xu huéng dé giy ra cac vét nit trén bé mit phu.

Ngoai ra, ciing trong linh vuc khi nhom da thuc sy dugce st dung, vi du, trong
thanh gop dién cho xe 0 t0, viéc thu nhd la cin dén va doi hoi ring khong xay ra céac
vét nut trong khi phii, ngay ca khi thanh gép dién da dugc dwa vao gia cong nhu ubn
cong, xo4n va cit & cac didu kién khét khe hon truéc. Hon nita, cling trong cic (mg
dung méi nhét nhu may bay khong ngudi 14i va thiét bj deo dugc trong d6 yéu ciu
trong lugng nhe, céic linh kién dang dugc nghién ctru dé thay dbi vat lidu tir ddng va
thép sang nhom, nhung ngay ca khi néu céc linh kién phai trai qua viéc gia cong khit

khe dé thu nho, yéu cau ring khong xay ra cac vét nirt trén bé mit phu. Trong céc Umg
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dung nay, cac nhugc diém nhu vay ciing phat sinh cac vét niit x4y ra khi ma nén niken
da dugc ding dé ngan ngira sy khuéch tan kém c6 do day thong thuong.
Danh sach tai liéu
Tai liéu séang ché
Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu ciu cip patent Nhat Ban s 2014-63662
Tai lidu sang ché 2: Cong bd don yéu cu cip patent Nhat Ban s& 2014-47360
Tai liéu sang ché 3: Cong bb don yéu ciu cp patent Nhat ban sb 2012-087411
Tai liéu sang ché 4: Cong bb don yéu cau cp patent Nhat Ban s 2002-115086
Tai lidu sang ché 5: Cong bd don yéu ciu cip patent Nhat Ban s6 2011-99161
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Muc dich cta sang ché 13 tao ra vat liéu dugc xir ly b& mit c6 thé ¢6 mang xu ly
bé mét ¢6 d§ bam dinh thich hop dugc tao ra mot cach don gian trén nén din dién ma
chi yéu duge tao ra tir kim loai nén ¢6 xu huéng ion héa 16n nhu nhdm va hep kim
nhom, va duge xem 1a kho dé tao ra mang phu tét trén d6, va bén canh d6 ngin ngira
su suy giam céc dic tinh trén bé mit ciia mang xir Iy bé mit, 13 d6 bam dinh, dién tré
' tiép xUc va kha ndng lam udt chét han dic biét & méi truong st dung nhiét do cao (vi
dy, 200°C), so v¢i vét licu da xir ly bé mit thong thudng trong d6 16p kém (ddc biét 1a
16p xtt Iy zincat) c6 d6 day, vi du, xdp xi 100nm dugc dit gitta nén va mang ph,
khong lam gidm kha ndng tao khudn nhu kha ndng gia cong ubn cong, phuwong phéap
san xuét vat liéu dugc xir ly bé mat; va mot linh kién dugc tao ra béng cach st dung
vét lidu duge xir Iy bé mit nay.

Téac gia sang ché da thuc hién nghién ctru chuyén siu vé cac nhuge diém da mo
ta trén day, va nhd d6 di tim ra ring vat lidu dugc xtr Iy bé mit c6 d6 bam dinh 16p
pht tuyét voi va cac dic tinh thich hop sau khi phi ¢6 thé tao ra nhé hinh thanh mot
mang xu ly bé mit trén nén din dién ma cha yéu dugc tao ra tir kim loai nén & trang
thai da 16p thich hop va theo cach do6 dat duge sang ché.

Cu thé, ndi dung tom tit va mo ta sang ché nhu sau.

(1) Vat liéu duge xtr Iy bé mit c6 nén din dién, va mang xir Iy bé mat bao gdm

it nhat mot 16p kim loai va dugc tao ra trén nén din dién, trong d6 mang xir ly bé mit
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1a mgt mang pht udt; dugce tao ra trén toan bo bé mit hodc mdt phﬁn clia nén dan dién
qua 16p chira kém c6 chira k&m 1am thanh phéan chinh va c6 d6 day khoang 50nm hodc
moéng hon, hodic dugc tao ra trén nén din dién ma khong qua 16p chira kém; va ty 16
dién tich tiép xuc vé6i dién tich thi nghiém 1a 85% hodc cao hon nhu dugc do theo

phuong phép thir nghiém bang dugc quy dinh trong JIS H 8504: 1999.

(2) Vat liéu duge xir Iy bé mit ¢6 nén dan dién, va mang xir Iy bé mit bao gdm
it nhat mot 16p kim loai va duoc tao ra trén nén din dién, trong d6 viéc quan sat mat
cit cta vat liéu dugc xtr ly bé mit, khi cac ph?m gitta phén nén dan dién va phén mang
XU ly bé mit dugc dua ra phan tich dong bang viéc duing STEM-EDX, va mt so lugc
thu dugc vé cudng do phét hién ctia mdi thanh phan cta vt lidu duge xir Iy bé mit
dwoc quan sat, gia tri téi da cia ty s6 cudng dd ctia kém so voi mot thanh phan chinh
ctia mang xir 1y bé mit 1 ¥ hodc thip hon, trong mirc phan tich cu thé trong d6 cuwong
do cta thanh phan chinh ctia mang xir Iy bé mit 14 bang hodc cao hon cudng do cia
thanh phén chinh cta nén din dién; va ty 1& dién tich tiép xuc so voi dién tich thir
nghiém 13 85% hodc cao hon nhu dugc do theo phuong phap thir nghiém bing dugce
quy dinh trong JIS H 8504: 1999.

(3) Vit liéu dugc xir Iy bé mit theo (1) hodc (2) md ta trén ddy, trong d6 nén

dan dién 13 nhom hoic hoic hgp kim nhom.

(4) Vat liéu dugc xir Iy bé& mat theo mét trong s6 bit ky tir (1) dén (3) m6 ta trén
day, trong d6 m&i mot trong s6 cac 16p kim loai tao ra mang xir ly bé mit dugce tao boi
bét ky mdt trong sb dugc chon tir nhém niken, hop kim niken, coban, hgp kim coban,
ddng, hop kim ddng, thiéc, hop kim thiéc, bac, hop kim bac, vang, hop kim vang,
platium, hgp kim platium, rodi, hgp kim rodi, ruteni, hgp kim ruteni, iridi, hgp kim

iridi, paladi va hop kim paladi.

(5) Vit lidu duge xir Iy bé mit theo mét trong sd bat ky tir (1) dén (4) mo ta trén

day, trong d6 mang xir Iy bé& mit bao gdbm hai hozic nhiéu 16p kim loai.

(6) Phuong phép san xuét vt liéu dugc xir Iy bé mit theo mot trong s bét ky tir
(1) dén (5) mo ta trén day bao gdm: budc xir Iy hoat héa bé mat thir nhit dé xir Iy bé
mit cta nén din dién, v6i viée str dung chét 16ng xir 1y hoat héa chira trong khoang tir
10 dén 500 mL/L cua bét ky dung dich axit ndo dugc chon tir nhém axit sulfuric, axit

nitric, axit hydroclorit, axit hydrofloric va axit phosphoric, va trong khoang tir 0,1 dén
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500g/L (tinh theo ham lugng kim loai niken hoic coban) clia cdc hop chét niken bao
gém niken sulfat, niken nitrat, niken éolorua, niken sulfamat hodc hop chét coban bao
gérn coban sulfat, coban nitrat, coban clorua va coban sulfamat, & nhiét dd xir ly nam
trong khoang tir 20 d&n 60°C, & cudng do dong dién ndm trong khoang tir 0,5 dén 20
A/dm?, va cho khoang thdi gian xi Iy trong khoang tir 1 dén 300 gidy, trudc khi tao ra

mang xir Iy bé mit trén nén din dién bang phwong phap ma wét.

(7) Phuong phap san xuét vat lidu dugc xir Iy bé mit theo (6) mb ta trén déy bao
gém thém: budc xir ly hoat hoa bé& mit thir hai cia viéc tao ra mot cach tam thoi 16p
mang day chira k&m c¢6 do day 100nm hozc day hon trén bé mit ciia nén din dién bing
phuong phép thay thé kém, sau d6 hoa tan 16p mang day chira kdm trong mirc 50nm
hoidc day hon va theo cach d6 giam do day xubng mirc 50nm hozic méng hon dé tao ra
16p chira k&m, hodc loai bd hoan toan 16p mang day chira kém, trude khi thuc hién

budce xir Iy hoat héa bé mit thir nhét.

() PAu cudi duoc tao ra bﬁng cach st dung vét li¢u dugc xtr ly bé mat theo mot
trong s bt ky tir (1) dén (5) md ta trén day.

(9) Bo nbi duoc tao ra bang cach sir dung vét liéu duge xir Iy bé mit theo mot
trong s6 bt ky tir (1) dén (5) md ta trén day.

(10) Thanh gép dién dugc tao ra bang cach sir dung vat liéu duoc xir Iy bé mit
theo mot trong sb bét ky tir (1) dén (5) mo ta trén day.

(11) Khung dy din duoc tao ra bing cach sir dung vat lidu dugc xir Iy bé mit
theo mot trong s bt ky tir (1) dén (5) mo ta trén day.

(12) Dung cu y té dugc tao ra bﬁng cach st dung vét li€u dugce xt ly bé mit
theo mdt trong s bét ky tir (1) dén (5) mo ta trén day.

(13) Vo bao vé dugc tao ra b?mg cach st dung vat liu dugc xur ly bé mit theo
mot trong s6 bat ky tir (1) dén (5) md ta trén day.

(14) Cudn ddy duoc tao ra bing cach sir dung vt lidu duge xir Iy bé mit theo
mot trong s6 bat ky tir (1) dén (5) mo ta trén day.

(15) Cong tic tiép xuc duoc tao ra b?mg cach st dung vat liu duge xu ly bé

mit theo mot trong sd bat ky tir (1) dén (5) d3 md ta trén day.
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Hiéu qua dat dugc cua sang ché

Theo sang ché, c6 thé tao ra mot vat liéu dugce xt ly bé mit c6 nén din dién, cu
thé, nén din dién 13, vi dy, nhom hodc hop kim nhém dugce tao ra chi yéu tr kim loai
thudng c6 xu huéng ion héa cao va duge xem 1 khé dé tao ra mang phu tét trén do, va
mang xu ly bé mit bao gé”)m it nhat mot 16p kim loai va mang nay duogc tao ra trén nén
din dién; mang xtr ly bé mit 13 mang phd udt, dugce tao ra trén todn bd bé mit hoic
mét phan ctia nén din dién qua 16p chira kém, 16p nay chira kém lam thanh phén chinh
va ¢0 do day l1a 5S0nm hodc moéng hon, hodc dugc tao ra trén nén din dién ma khong
qua 16p chira kém, va ty 1€ dién tich tiép xuc so voi dién tich thir nghiém 1a 85% hodc
cao hon nhu dugc do theo phuong phép thir nghi€ém duge quy dinh trong JIS H 8504:
1999, c6 thé trc ché viéc giam cac ddc tinh trén bé mit cia mang xu ly bé mat, dic
biét, viéc giam d9 bam dinh, dién trd tiép xtic va kha ning 1am wét mdi han & méi
trueong sir dung nhiét do cao (vi dy, 200°C), ma khéng giam vé kha ning gia cong ubn
cong, so sanh véi vét liéu dwoc xir Iy b& mit théng thudng trong d6 16p chira kém (cu
thé 1a 16p xir 1y zincat) c6 do day, vi du, xip xi 100nm giira nén va mang phi; va boi
vay, c6 do tin cdy lau dai cao trong khi gift dugc cac ddc tinh sau khi tao ra mang xir ly
bé mit, phuong phap san xuét twong tu; va cac bd phan khic nhau dugce tao ra bang

cach str dung vét li¢u dugce xur ly bé mit.
MO ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 12 hinh v& mit cit dudi dang gian d cta vat lidu duge xtr Iy bé mit theo
phuong 4n thyc hién thir nhét cia sang ché.

Fig.2 1a hinh v& mat cat dudi dang gidn dd vat lidu dugce xt ly bé mit theo
phuong 4n thyc hién thi hai clia sang ché.

Fig.3 13 hinh v& mit cit du6i dang gian dd vt liéu dugc xir 1y bé mit theo
phuong an thyc hién thi ba cia sdng ché.

Fig.4 1a hinh v& madt cit dudi dang gian dd vat lidu dugce xtr ly bé mit theo

phuong 4n thuc hién th{r tu cla sang ché.
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Fig.5 12 hinh v& m6 ta phuong phip thuc hién phan tich dong trén céc phén giita
mdt phin cta nén din dién va mot phan ciia mang xir Iy bé& mit bang cach st dung

STEM-EDX, véi vi€c quan sat mat cit ctia vat lidu dugc xtr ly bé miit.
MBO ta chi tiét sang ché

Sau day, cdc phuong an thuc hi¢n clia sang ché s€ dugc md ta cung vdi viée

tham chi€u dén céc hinh vé& kém theo.

Fig.1 13 hinh v& mit cit dudi dang gian dd vat litu dwoc xir Iy bé mit theo

phuong 4n thuc hién thir nhit.

Trudng hop dugc thé hién trong d6 vat liéu duge xir Iy bé mit 1 d& minh hoa ¢6
nén dan dién 2 va mang xir ly b& mit 4 va c6 thém 16p chra kém 3 duogc tao ra gitta

nén din dién 2 va mang xir Iy bé mit 4.
Nén dan dién

Nén dan dién 2 khong bi gidi han cu thé, nhung tdt hon dugc tao ra chu yéu tir
bét ky kim loai géc nao co, vi du, xu huéng ion héda cao, va trong sb chung, vi du,
nhom (A1), hodc hgp kim nhom 13 loai kho dé co mang phu tdt duogc tao ra trén do
bing cach sir dung phwong phap ma uét, trong quan diém ring nén din dién c6 thé tc
ché dang ké hidu qua theo sang ché. Ngoai ra, trong hinh v&, hinh dang cta nén din
dién 2 dugc minh hoa boi vi du ciia mot dai, nhung c6 thé & dang tAm, day dan, thanh,

6ng, 14 hoic tuong tw, va cac hinh dang khac nhau c6 thé dugc ding theo tng dung.
Maing xir 1y bé miit
Mang xur ly b& mit 4 dugc tao ra trén nén dan dién 2 va bao gém it nhit mot 16p

kim loai.

Mai 16p kim loai tao ra mang xu ly bé mit 4 ¢6 thé dugc tao ra tir kim loai hodc
hop kim dugc chon mdt cach thich hop trong sb, vi du, niken (Ni), hop kim niken,
coban (Co), hop kim coban, ddng (Cu), hop kim ddng, thiéc (Sn), hop kim thiéc, bac
(Ag), hop kim bac, vang (Au), hop kim vang, platin (Pt), hop kim platin, rodi (Rh),
hgp kim rodi, ruteni (Ru), hgp kim ruteni, iridi (Ir), hgp kim iridi, paladi (Pd), hop kim
paladi, theo muc dich truyén cac déc tinh mong mubn. Vi dy, khi mang xu ly bé mit 4
dugc tao ra béi 16p trung gian (16p 16t) va 16p pha, vét licu dugce xir ly bé mit (vét liéu

dd ma) tuyét voi véi do tin cdy 1au dai co thé thu dugc bing cach: tao ra mét hoic
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nhiéu 16p kim loai lam 16p giita, cdc 16p kim loai dugc tao ra tir kim loai hodc hop kim
dugc chon tir niken, hop kim niken, coban, hop kim coban, déng, hop kim déng, bac,
hop kim bac trén nén din dién 2 d3 trai qua it nhét mot bude xi 1y hoat hoa bé mit thir
nhét s& dugc md ta sau; va sau do, tao ra 16p don hodc nhiéu 16p kim loai trén 16p
trung gian, cac 16p kim loai ndy dugc tao ra bang kim loai hogc hodc hop kim duogc
chon tir thiéc, hop kim thiéc, bac, hop kim bac, vang, hgp kim hang, platin, hop kim
platin, rodi, hgp kim rodi, ruteni, hgp kim ruteni, iridi, hop kim iridi, paladi, va hop
kim paladi, 1am 16p pha cho cac chitc ning truyén. S& lwong céc 16p kim loai tao ra
mang Xt Iy bé mit 4 khong giéi han cu thé, va ¢6 thé duoc chon thich hop khi cén.
Dic biét, tt hon mang xir Iy bé mit 4 bao gdm hai hoic nhidu 16p kim loai c¢6: it nhit
mdt 16p kim loai dugc tao ra d& nhim cai thién d6 bam dinh vao nén, va tuong tu, [am
16p trung gian (16p 16t); va mot 16p kim loai cho céc chirc ning truyén, lam 16p phu. Vi
du, bing céch tao ra 16p niken 1am 16p trung gian va sau d6 tao ra 16p ma vang lam 16p
phit cho céc chirc ning truyén, mang xir Iy bé mit 4 t6t vé chdng dn mon c6 thé duge

tao ra. Ngoai ra, mang xir Iy bé mit 4 13 mang phu uét.
Thanh phin dic trung theo sang ché

Thanh phin dic trung theo sang ché ton tai trong viéc tao ra mot cach don gian
mang xir Iy b& mit 4 c6 d6 bam dinh thich hop véi nén din dién 2, va cu thé hon, tdn
tai trong mang xir ly bé mat 4 12 mang phu uét, dugc tao ra trén toan bd bé& mit hoic
mdt phin cta nén din dién 2 qua 16p chira kém 3 chira kém lam thanh phin chinh va
c6 46 day 50nm hodc mong hon, hodc dugc tao ra trén nén dan dién ma khong qua 16p
chira kém, va ¢ ty 1€ di¢n tich tiép xuc so voéi dién tich thir nghiém 1a 85% hodc 16n
hon, dugc do theo phuong phap thir nghi¢m bang dugc quy dinh trong JIS H 8504:
1999. Bang cach tng dung thanh phan niy, mang xit ly bé mit 4 c6 thé ngin ngira viéc
giam céc dic tinh trén bé mit cia mang xu ly bé mait, cu thé, dd bam dinh, dién trd
tiép xuc va kha ndng lam udt mdi han & mdi trudong st dung nhiét do cao (vi du,
200°C), ma khong 1am giam kha ning tao khuén nhu kha ning gia cong udn cong, so
v6i vat lidu duge xttr Iy bé mit thong thuong, trong d6 16p chira kém (dic biét, 16p xt
ly zincat) c6 d6 day, vi du, gdn 100nm dugc dit gita nén 2 va mang xtr Iy bé miat 4 13

mang phu.
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Bing cach nay, théng thuong ring nén din dién 2, dic biét nén dn dién 2 13
kim loai géc ¢ xu hudng ion hda cao, nhu nhom hodc hgp kim nhdm, dugc dua ra xir
Iy thay thé bing k&m nhu phuong phéap thong thuong, phuong phap nay duoc goi 13 xir
ly zincat. Trong xtr 1y zincat thong thudng, d6 day cua 16p chira kém ton tai gitra nén
va mang xir Iy bé mat (mang phu) 13, vi dy, gin 100nm; khi kém trong 16p chtra kém
dugc phén tan trong mang xtr 1y bé mit va dugc phan tan thém 1én va xudt hién trén
16p bé mit ctia mang xir Iy bé mit, khi, vi dy, vét lidu dugc xir Iy bé mit duoc ding
1am diém dién, kém gdy ra van @ dan dén viéc tdng Dién tro tiép x1dc, va cac nhuoc
diém khéac 1am giam c4c dic tinh lién két day din, 1am giam kha ning tao 4m méi han
va 1am giam kha ning chdng dn mon; va béi vi vay, da c6 trudng hop trong d6 cic dic
tinh cua vat li¢u dugc xur ly bé mit bi giam do viéc sir dung, va dd tin cdy lau dai bi

suy yeu.

Ngoai ra, da c¢6 cac nhuge diém 1a néu 4§ day cia 16p ma nén niken dugce kiém
soat 1a qua day dé rc cheé sy khuéch tan k&m, khi gia cong udn cong dugc dp dung
trong mdt budc san xuat cyc, 16p ma nén niken (mang) khong the theo sy bién dang

ctia nén géc nhdm, dé xay ra cdc vét nit va kha ning chong #n mon ciing thap.

Ngoai ra, n€u 16p ma nén niken dugc tao ra mdng thi s&¢ kho dé pht hoan toan
16p chira k&m do sy hinh thanh 16p ma khong déu va sy hinh thanh cac 18 nho, va da
¢6 mdt nhuge diém 13 sy dn mon tiép dién mdot cach wu tién doc 16p chira kém trong

moi truong nude man va viée bong troc xay ra lién tuc gitta 16p ma nén niken va nén.

Vi véy, c6 thé mong mudn dé cho phép 16p chira kém khong ton tai gitta nén 2
va mang xir Iy bé mit 4, nhung trong k¥ thuat tao mang thong thudng, trir khi 16p chira
k&m (cu thé, 16p xi 1y zincat) hién c6, da dwoc xem 14 khé @& tao ra mang xir Iy bé mit
(mang phi) ¢6 dd bam dinh thich hop v6i nén din dién 2, cu thé, nén din dién 2 14 kim

loai nén c6 xu huéng ion héa cao.

Sau d6, céc tac gia sang ché da thyuc hién nghién ctru chuyén siu va phét hién ra
ring: biang cach dua bé mit cia nén dan dién 2 (vi dy, nén nhdm) qua bude xir ly hoat
hoéa bé miit th nhat méi, trude khi hinh thinh mang xtt Iy bé mit (mang phu) 4, c6 thé
loai bd mot cach hiéu qua mang oxit tdn tai trén bé& mit ctia nén dan dién 2, ngay ca
khi khong tao ra 16p chira kém thong thuong (cu thé, 16p xtt 1y zincat) va theo d6 mic

du mang xtr 1y bé mit (vi du, 16p ma niken) dugc tao ra truc ti€p trén nén dan dién, cac
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nguyén tir kim loai (vi du, nguyén tir niken) tao ra mang xir ly bé& mit c6 thé lién két
mot cach truc tiép voi nguyén tir kim loai (vi du nguyén tir nhdm) tao ra nén din dién
ma khong qua céc nguyén tir oxy, va bdi véy, c6 thé tao ra mot cach don gian mang xir

Iy bé mit 4 c6 d6 bam dinh thich hop trén nén din dién 2.

Ngodi ra, 1y do tai sao ty 1¢ dién tich tiép xtic so vé6i dién tich thir nghiém da
dugce xac dinh 14 85% hodc cao hon nhu dugc do theo phuong phap thir nghi€ém bang
dugc quy dinh trong JIS H 8504:1999, 1 vi khi dién tich tiép xic thap hon 85%,
khong chi d bam dinh 1a kém so vgi d§ bam dinh cua vét li¢u dugc xi ly bé mat
thong thuong trén d6 16p chira kém (cu thé 13 16p xir Iy zincat) duoc tao ra, ma wu
diém vé& d6 bam dinh try 1én tAm thudng so véi véi uu diém v& d6 bam dinh cua vat
lidu dugc xir Iy bé mat thong thuong sir dung cic phuong phap ma khéc so véi phwong
phap xtt Iy zincat, va giam d6 bam dinh, dién tro tiép xtc va kha ning tao 4m mdi han
& moi trudng nhiét dd cao (vi dy, 200°C) cling c6 thé khong dugc ngén nglra mdt cach
du.

NgAu nhién, trong sang ché, hiu hét mang oxit tdn tai trén bé mit cla nén dén
dién 2 c6 thé dugc loai bé bing cach thuc hién budc xtr Iy hoat héa bé mit thir nhét,
nhung ngay c4 khi mét phan ctia mang oxit van con lai mot phin trén bé mit cta nén
dan dién 2, muc 46 d6 khong tdng gop d6 bam dinh qua nhidu, va theo d6 trudng hop

nhu vay cling thu¢c pham vi cia sang che.

Ng?lu nhién, trong sang ché, s& dugc thira nhin rﬁng vat li¢u dugc xr ly bé mat
“dugc tao ra trén nén din dién ma khong qua 16p chira kém”, trong trudng hop khi
quan st mat cit cta vat liu dugce xir ly bé miit, cac phén gifta mot ph?m ctia nén dan
dién va mot phin cia mang xir Iy bé mit dugc dwa ra phan tich dong sit dung STEM-
EDX, va khi so lugc thu dugc ciia cudng do phat hién ctia mdi thanh ph??ln cua vét liéu
dwgc xtr 1y bé mit dugc quan sat, gia tri tdi da cia ty sd cuong d6 k&m so véi thanh
phan chinh cta mang xir Iy bé mit 13 % hodc nho hon, trong mtc phén tich cu thé
trong d6 cudong d6 clia thanh phan chinh ctia mang xir ly bé mit 1 bang hoic cao hon
cuodng do ctuia thanh phén chinh cia nén din dién. Dic biét, s& dugc thira nhan réng vat
lidu duge xtr Iy bé mit duge tao ra trén nén din dién khong qua 16p chira k&m, trong
truong hop tai d6 s6 13 0, dugc thu bdi cic quy trinh sau: xac dinh nim diém duoc

chinh thing trén dudng thing véi khoang cach déu 50pum & hai vi tri khac nhau, tai cac
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diém thy y ctia nén din dién, vi du, trong viéc quan sat mit cit cua vat liéu duge xi Iy
bé mat; dwa ra mot trong mudi diém dé xt 1y FIB; sau d6 dwa ra mot dién tich 100nm
x 100 nm d& phén tich bé mit bang cach sir dung STEM-EDX va véi d6 phan giai
1nm/pixel hodc cao hon sao cho mit phin céch gitta nén din dién va mang xir Iy bé
mat di &n ving 14n c4n & tim (Xem Fig.5(a) va Fig.5(b)); dwa vao thém & mic 70nm
hodc cao hon tir mit bén nén din dién dén mat bén mang xir 1y bé mit trong phén giira
cua hinh anh anh xa hop chét d3 thu duoc, dé phan tich dong; theo cach d6 thu duge so
luge vé cudng d6 phat hién ctia mdi thanh phén cua vat liéu dugc xt ly bé mat; va tinh
s6 14n trong so luge khi gia tri t6i da cia mdi ty s6 cuong d6 ciia kém so vé6i thanh
phin chinh ctia mang xir Iy bé mit vuot qua Y, trong mitc d6 (mic phén tich cy thé)
dén ndi cudng do cta thanh phan chinh cia mang xir Iy bé mit 14 bing hodc cao hon
cudng do cua thanh phan chinh ctia nén din dién. Ngiu nhién, ngay ca khi vat liéu
duogc xir ly bé mit “dugc tao ra trén nén dain dién qua 16p chira kém”, c6 truong hop &
d6 16p chira k&m chi ton tai trong mot phan bé mit cia nén dan dién (Fig.2 va Fig.3);
trong truong hop nay, néu dién tich trong d6 16p chira k&m khong ton tai duge dua ra
phan tich dong thi c6 mdt kha ning ring gi4 tri 16n nhét ctia ty sé cuong d6 ctia kém so
v6&i thanh phﬁn chinh cia mang xir ly bé mit 1a % hodc nhd hon; va theo d6 viée do

hién tai s& dugc thye hién & 10 diém trong murc phan tich cu thé.

Ngoai ra, cdc tac gia sang ché ciing tim thdy ring ngay c trong trudng hop khi
bé mit cia nén din dién duge dua vao budc xir 1y hoat hoa bé mit tht hai dugc st
dung phwong phép thay thé kém, tru6c khi thuc hién budc xtt Iy hoat héa b& mit thy
nhét, 16p chira kém méng c6 d6 day 50nm hoic méng hon duge tao ra trén toan bd bé
mit hoac mot phé.n ctia nén dan dién, va mang xu ly bé mit duoc tao ra mot cach gian
tiép qua 16p chira kém, k&m trong 16p chira k&m duoc ngin ngira khong khuéch tan ra
b& mit ngodi cing cua 16p phi bé mit boi bude xir Iy hoat hda bé mit thir nhit duge
thuc hién sau do, vi mot lugng tuyét dbi kém tdn tai trén bé mit nén dan dién 2 14 nhd
so v&i lugng tuyét dbi kém trong vt lidu dugce xir 1y b& mit thong thudng trong dé tdn
tai 16p chira kém c6 d¢ day (vi du, gﬁn 100nm), va mang xu ly bé mit 4 cling c6 do

bam dinh thich hop c6 thé dugc tao ra mot cach don gian trén nén din dién 2.

Lé6p chira kém
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Nhu d3 mb ta trén ddy, theo sang ché, 16p chira k&m 3 c6 thé dugc tao ra giita
nén din dién 2 va mang xir Iy bé mit 4 khi can. Tuy nhién, t&t hon, do day cua 16p
chira kém 3 duoc kiém soat 12 50nm hoic mong hon, t5t hon 12 30nm hoic moéng hon,
va t6t hon nita 13 Inm hodc day hon va 15nm hoic méng hon. Pay 1a vi néu do day
cua 16p chira kém 3 dugc tao ra dé day hon 50nm, lugng tuyét ddi kém tdng tdn tai
trén bé mit cta nén dan dién 2, theo d6 kém khuéch tan trong mang xu ly bé mit 4,
kém dén 16p bé mit ngoai cling clia mang xir Iy bé mit 4, va theo d6 d& dang tao ra
oxit k&m va twong tu; va theo cach d6 mot sy ting dién tro tiép xic va giam kha ning
1am wét mbi han tré nén d& xay ra trong thoi gian sir dung, va 1am giam do tin cay lau
dai. Ngiu nhién, theo sang ché, tir quan diém giit do tin cdy 1au dai, t&t hon 1a 16p chira
k&m 3 khong ton tai & gifta nén din dién 2 va mang x{r Iy bé mit 4, va mic du 16p

chira k&m 3 t0n tai thi t6t nhit 13 16p d6 méng hon Inm.

Ngoai ra, 16p chita k&m 3 13 mét 16p chira kém 1am thanh phén chinh, cu thé, 1a
16p chtra trong khoang tir 50 dén 100% khéi Iugng kém. Céc vi du cu thé vé 16p chira
k&m 3 bao gdm 16p kém dugc tao ra bai xir 1y thay thé kém (xtt Iy zincat) va mot 16p

hop kim k&m nhu hop kim k&m-ddng va hop kim kém-sit.

Vat lidu dwoc xtr Iy bé mit thé hién trén Fig.1 dén Fig.4 thé hién mot vai

phuong 4n thyc hién cta sang ché.

Fig.1 thé hién trudong hop trong d6 16p chira kém 3 dugc tao ra giita nén din
dién 2 va mang xur ly bé mit 4, déu trén toan bo bé mit cﬁa.nén dan dién 2. Ngoai ra,
ca Fig.2 va Fig.3 thé hién mot trudng hop trong d6 16p chira kém 3 dwoc tao ra mot
phﬁn trén bé mit cia nén dan dién 2, va bé mit cua nén dan dién 2 khong dugc phu
hoan toan; Fig.2 thé hién trudng hop trong do ty 18 tdn tai cta 16p chira kém 3 phu bé
mit cta nén dan dién 2 dugc kiém soat 13 16n; va Fig.3 thé hién mot trudng hop trong
d6 ty 18 tdn tai ciia 16p chira kém 3 phi bé mit ctia nén din dién 2 duge kiém soat 1a
nho, va 16p chira kém 3 duogc tao ra & mau dang déo. Ng?xu nhién, nhu trong cac
phuong 4n thuc hién thé hién trén Fig.2 va Fig.3, do diy cta 16p chira kém 3 trong
truong hop trong d6 16p chira ké€m 3 dugc tao ra mot phin trén bé mit cta nén din
dién 2 s& 1a do day dugc do trong phan tuwong tng vdi 16p chira kém t6n tai mot phin
trén b& mat cua nén din dién 2; va trong sang ché, cin didu chinh do day cta phin

tudng Gng véi 16p chira kém 1a 50nm hodc mdng hon. Ngoai ra, Fig.4 thé hién mot
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tredng hop trong d6 16p chira kém 3 khong tdn tai & gitta nén dan dién 2 va mang xt
Iy bé mit 4, va mang xir 1y bé mit 4 duogc tao ra truc tiép trén nén din dién 2. Ngiu
nhién, d§ day cia 16p chira kém 3 duoc do bang cach: do tily ¥ nim diém trong dudong
kinh 6ng chuln tryc 200pm véi thiét bi do tia X huynh quang (vi du, SET 9400:
Hitachi High-Technologies Corporation (san xuét bdi Seiko Instruments Inc.); va tinh
gi4 tri trung binh ctia n6. Ngiu nhién, dbi v6i hinh dang ma hinh dang cta 16p chira
kém 3 duogc tao ra , ¢ thé dé xac dinh hinh dang bang c4ch chuin bj mau mit cit voi
vi€c str dung, vi du, thiét bj FIB (chum ion hoi ty) va sau d6 quan sat tryc tiép mat

phan cach thiét bi TEM, vi du, v6i do phong dai 50000 1an.
Phuong phép san xuét vat lidu dugc xir ly bé mat

Mot vai phuong én thyc hién cia phuong phép san xuét vat lidu duge xi Iy bé

mdt theo sdng ché s€ dugc md ta dudi day.

Dé san xuét vat liéu duoc xir Iy bé mit co két céu 16p mat cit thé hién trén
Fig.4, vi dy, c6 thé chép nhin dua mot cach lién tiép vat li€u dang tAm, vat liéu dang
thanh hodc vat liéu dang day din 12 mot nén nhom (vi duy, loai nhdm series 1000 nhu
A1100 duoc quy dinh trong JIS H 4000: 2014, va hop kim nhom (vi dy, hop kim
series 6000(Al-Mg-Si) nhu A6061 dugc quy dinh trong JIS H 4000: 2014), vao voi
budc khir dién phén, budc xt Iy hoat hoa bé mat thr nhét va buéde tao mang xu ly bé
mat, hodc budc khir dién phén, bude xir ly hoat hoa bé mit thr hai (budc tao ra va loai
bd 16p mang day chira kém), budce xur ly hoat hoda bé mit thir nhit va budc tao ra mang
xu ly bé mit; va ngoai ra, dé tao ra vat liéu duge xir 1y bé mit c6 két cu 16p mit cét
dugc thé hién tir Fig.1 dén Fig.3, vi duy, c6 thé Chép nhan dé dua mot cach lién tuc nén
vao budc khir dién tlr, bude xr Iy hoat hoa bé mat thir hai (budc tao ra l6p chira kém),
budc xtr ly hoat hoa bé mat tht nhét va budce tao ra mang xu ly bé miit. Ngoai ra, tdt

~ hon thyc hién thém budc trang gitra cc budc mo ta trén day khi can.
Budc khir dién phan
Budc khtr dién phan bao gdm phuong phép ngdm nén trong bé dung dich ma

khir kidm, vi dy trong khoang tir 40 dén 100 g/L natri hydroxit, thiét 14p nén mé ta trén

day lam cyc 4m, va dua nén vao khir cuc dm & céc dicu kién mat do dong dién ndm
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trong khoang tir 2,5 dén 50 A/dm?, nhiét 6 dung dich ma 13 60°C va khoang thoi gian
xtr Iy 12 ndm trong khoang tir 10 dén 60 giay.

Budce xtr Iy hoat hoa bé mit thir hai

Budc xir 1y hoat hoa b& mat thir hai 13 bude duge thue hién bing céach sir dung
phuong phap thay thé k&m (xt 1y zincat) va trong truong hop & d6 vat lidu duge xir Iy
bé mit c6 két ciu 16p mat cit dugc tao ra trong do6 16p chira kém khong tdn tai nhu
dugc thé hién trén Fig.4, budc nay c6 thé dugc bd qua. Ngiu nhién, ngay ca trong
truong hop khi vat li€u duge xur ly bé mit nhu dugce thé hién trén Fig.4 duogc tao ra,
budc xir Iy hoat héa bé mit thir hai c6 thé duge thue hién, nhung trong trudng hop
nay, budc xir Iy hoat hoa bé mit thir hai 1 budc tao ra 16p mang day chira kém va loai
b6 16p mang day chira kém bing cach hoa tan. Ngoai ra, trong trudng hop khi vat lidu
duge xir ly bé mit duge tao ra trong d6 16p chira kém tdn tai nhu duge thé hién trén
Fig.1 dén Fig.3 budc xir Iy hoat hoa b& mit thir hai 1a budc tao ra 16p chira kém bang
cach tao ra 16p mang day chtra kém va hoa tan mot phan 16p day, va trong trudng hop

ndy, bude tré thanh mot bude thiét yéu.

Lép mang day chira kém c6 thé duge tao ra trén co s& hop chit dung dich ma

thay thé kém va cac diéu kién xu 1y, vi du, dugc thé hién trong Bang 1.

Bang 1
| Xt 1y thay thé kém
Thanh phan dung dich ma thay thé k&m Diéu kién xtr 1y
Thanh phan Nbng d6 (g/L)
NaOH 500 Xt Iy ngdm
Zn0O 100 Nhiét 46 dung dich ma: nhiét 46 phong
Axit tartaric (C4HgOg) 10 Khoang thoi gian xir 1y: tir 1 dén 300 gidy
FeCl, 2

Trong budc xtr ly hoat hoa b& mit thir hai, t6t hon, vi du, tao ra tam thoi 16p
mang day chira k€m c6 d¢ day 100nm hodc day hon trén b& mat nén din dién bing
phuong phap thay thé kém, sau d6 hoa tan 16p mang day chira k&m md ta trén day &

mirc 50nm hodic day hon, va theo cach d6 giam dd day cia 16p dén muc 50nm hoic
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méng hon dé tao ra 16p chira kém mo ta trén day, hoic loai bo hoan toan 16p mang day
chira kém. Ngu nhién, c6 thé tao ra 16p chira kém méng 50nm hoic mong hon, khong
bing cach tao ra 16p mang day chtra kém 100nm hodc day hon va sau d6 hoa tan 16p
chita k&m dé tao ra 16p chira kém nhu trong budc xir Iy hoat héa bé mit thu hai theo
sang ché, nhung bang cach thuc hién don gian viée xir Iy thay thé kém trong thoi gian
ngén; tuy nhién, phuong phéap khong thich hop vi khi khoang thoi gian xir 1y 13 ngin,
viéc bong tréc mang xir Iy bé mit (mang phi) dwoc tao ra sau d6 tré nén d& xay ra.
NgAu nhién, gi6i han trén vé d day 16p mang day chtra kém khong bi gi6i han cu thé,
nhung t6t hon 13 200nm hodc méng hon, vi ngay ca khi do day dugc thiét lap 1a day
hon 200nm, lugng kém tai thoi diém hoa tan tdng mot cach lang phi, va chi chi phi
tang va khoang thoi gian xur ly tré nén lau.

Lép mang diy chira kém c6 thé dugc hoa tan bing cich ngdm nén mo ta trén
day da dugc khir dién phan, vi dy, trong dung dich axit tir 10 dén 30% axit sulfuric; va
diéu chinh khoang thoi gian ngam. Vi du, khi do day cua 16p mang day chta kém c6
d6 day 100nm duoc giam xudng d6 diy 50nm hoic méng hon va theo cach d6 16p
chira kém dugc tao ra, tot hon 13 thiét 1ap thoi gian ngam 1a 20 gidy hodc l4u hon va
ngin hon 40 gidy; khi d6 day duoc giam xubng do day 30nm hoic méng hon, thiét 1ap
tai 40 gidy hodc 1au hon va ngén hon 50 gidy; va khi d6 day duoc giam xudng do day
15nm hodc méng hon, thiét 1ap 50 gidy hoic 1au hon va ngin hon 60 gidy. Ngoai ra,
khi 16p mang day chtra kém c6 d6 day 100nm duoc loai bo hoan toan, tét hon thiét 14p
khoang thoi ngam 1a 60 gidy hodc 1au hon. Ngiu nhién, nhitng didu kién nay cin duoc

diéu chinh mdt céach thich hop theo céc didu kién ctia dung dich ma va nén.

Ngau nhién, budc xir Iy hoat héa bé mit thir hai khong bi gi6i han & phuong
phép tao ra 16p mang day chira kém véi viée st dung phuwong phép thay thé kém va
sau d6 kiém soat d6 day cua 16p 1a 50nm hodc méng hon bing cach hoa tan mot phin
16p chra kém, nhu d3 dugc md ta trén day, nhung cb thé dat duogc, vi du, béng cac
phuong phap khac nhau nhu phuong phap danh bong co hoc va loai bd 16p mang day
chira kém sau khi xir 1y zincat va phuwong phép tao ra ma truc tiép bang quy trinh kho

nhu két tiia hoi va phun, nhu cac phuong phép khac.

Budce xtr Iy hoat hoa bé mit thir nhét
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Sau khi budc khir dién tir dd dugce thuc hién, hodc sau khi budc xt 1y hoat hoa
bé mit tha hai d3 dugc thuc hién ngoai budce khir dién tir, bude x 1y hoat hoa bé mit
thir nhit dwgc thuc hién. Budc xir 1y hoat hoa bé mit thir nhit 13 mot bude xir Iy hoat
héa méi khéac vé6i viée xir Iy hoat héa théng thudng, va 1a bude quan trong nhét trong

cac budce san xuat vat li¢u duge xr ly b€ mit theo sang che.

Dic biét, da dugc xem xét rang khé cho k¥ thuat tao mang thong thudng dé tao
ra mang Xt 1y bé mit (mang pht) ¢6 d6 bam dinh thich hop déac biét trén nén dan dién
2 12 mét kim loai thudng c6 xu hudng ion héa cao khi 16p chira kém (cu thé, 16p xtr Iy
zincat) khong tdn tai; nhung trong sang ché, mang oxit ton tai mot cach én dinh trén bé
mit ctia nén din dién 2 c6 thé duoc loai bd mdt cach hiéu qué nho¢ thuc hién budce xi
Iy hoat h6a bé mit thir nhit, ngay ca khi 16p chira kém chtra kdm lam thanh phan chinh
khong dugc tao ra bing xir 1y zincat hoic twong tw, va ngay ca khi mang xi ly bé miit
(vi dy, 16p ma niken) dugc tao ra mdt cach truc tiép trén nén dan dién, nguyén t&r kim
loai (vi dy, nguyén tr nhém) tao ra nén dan dién va nguyén tir kim loai (vi du, nguyén
tir niken) tao ra mang xt Iy bé mit c6 thé lién két tryc tiép v6i nhau ma qua nguyén tir
oxy; va bdi vady, mang xu ly bé mit 4 c6 d6 bam dinh thich hop c6 thé dugc tao ra mot

c4ch don gian trén nén dan dién 2.

Trong budc xir Iy hoat héa bé mit thir nhét, tot hon 13 xir Iy bé mit cta nén dén
dién 2 bing cach sir dung chét 1éng xir 1y hoat hoa chira trong khoang tir 10 dén
500ml/L cua bét ky dung dich axit ndao dugc chon tir axit sulfuric, axit nitric, axit
hydrocloric, axit hydrofloric va axit phosphoric, va trong khoang tir 0,1 dén 500g/L
(ham luong kim loai niken hodc coban) ctia hop chét niken bao gdm niken sulfat,
niken nitrat, niken clorit va niken sulfamat, hodc hgp chét coban bao gém coban sulfat,
coban nitrat, coban clorit va coban sulfamat, & nhiét d6 xir 1y trong khoang tir 20 dén
60°C, & mat do dong dién nim trong khoang tir 12 0,5 dén 20 A/dm?, va trong khoang
thoi gian xr Iy ndm trong khoang tir 1 dén 300 giay. Bing cach thyc hién theo cach
ndy, phan ng trén bé mit ctia nén dugc gidi han dén phan ing cuc 4m, va mang day

c6 thé dugc tao ra.
Budc tao ra mang xir Iy bé mit

Sau khi buéc xtr ly hoat hoa bé& mit thir nhat d3 duge thuc hién, budce tao ra

mang xur ly bé mit dugc thyuc hién.
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Su tao mang xur ly b& mit dugc tao ra béi it nhit mot 16p kim loai, va mdi 16p
kim loai ¢6 thé dugc tao ra bing ma dién phan hoic ma khong dién phan bét ky
phuong phap ma nado trong cdc phuong phédp ma l1a phuong phdp ma uét, theo muc
dich truyén dac tinh vao vat liu duge xr ly bé miit. Bang 2 dén Bang 11 minh hoa céc
thanh phén dung dich ma va cac didu kién ma tai thoi diém khi 16p kim loai duoc tao
ra moOt cach twong Gmg bdi ma niken (Ni), ma coban (Co), ma ddng (Cu), ma thiéc
(Sn), ma Bac (Ag), ma hop kim Bac (Ag)-thiéc (Sn), ma hop kim bac (Ag)- paladi
(Pd), ma Vang (Au), ma paladi (Pd) va ma rodi (Rd). Ngau khién, khi 16p kim loai tao
ra mang xu ly bé mat, 16p ma niken dugc tao ra lam 16p 16t (kim loai), 4§ day cta no
tdt hon dugc thiét 14p trong khoang tir 0,2um hodc day hon va 2,0pm hogc mdng hon,
t6t hon 13 0,2pum hodc day hon va 1,5um hoic méng hon, tt hon nita 13 0,2pm hosc
day hon va 1,0um hodc moéng hon va tdt hon nita 13 0,2pum hoic day hon va 0,5um
hodc mong hon. Khi d§ day cia 16p ma niken méng hon 0,2pm, 16p ma niken c6 thé
khong thé ngin mot cach du higu qua sy khuéch tan ctia k&m trong 16p chira kém c6 dd
day 1a 50nm hodc méng hon, va dién trg tiép xtc & nhiét do 200°C va kha ning lam
u6t mdi han xu hudng giam; va ngoai ra, khi d6 day vuot qua 2,0pum, kém trong 16p
chira kém c6 do day 1a 50nm hodc méng hon chiu sy khuéch tan, va viéc giam dién tr¢
tiép xtc & nhiét dd 200°C va kha ning 1am w6t mbi han c6 thé duge han ché, nhung
kha ning gia cong udn cong c¢6 xu huéng thip. Bang céach tao ra 16p chira kém cuc ky
moéng, 16p niken cé thé han ché mot cach dua sy xuét hién cua 16p chira kém trén bé
mat vat lidu do sy khuéch tan cta kém, ngay ca khi d6 diy ma ctia né duge tao ra
mong hon ma thong thuong, va dién tré tiép xac va kha ning lam uét mdi han khong
giam. Ngoéi ra, thong thudng, da c6 nhugc diém ma khi 16p niken méng, viéc in mon
tién trién theo 16p chira kém trong mdi trudng nuéc min do sy hinh thanh mang phu
khong déu va sy hinh thanh céc 18 nhé, nhung c6 thé tao ra 16p niken mong bing cach

tao ra 16p chira kém cuc ky mong.
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Béng 2
Ma niken
Thanh phén dung dich ma Nhictdo dung dich | yrat 45 dong dién
Thanh phin Nong do (/L) °C (A/dm?)
Ni (SO;NH,y,.4H,0 500
NiCl, 30
H;BO3 30 50 10
Béang 3
Ma coban i
Thanh Phﬁn dung dif:h ma Nhi¢t 36 dung dich ma Mait d6 dong dién
Thanh phan Nong dd (g/L) °C (A/dm?)
CO(SO3NH2)2.4H20 500
CoCl, 30 50 10
H;BO3 30
Bang 4
Ma dong i
Thanh phén dung di‘ch ma Nhiét d¢ dung dich ma | Mat d6 dong dién
Thanh phan Nong d6 (g/L) °C (A/dm”)
Cu (SO4NH2)2.5H20 250
H,SO4 50 40 6
NaCl 0,1
Bang 5
Ma thiéc ‘
Thanh phan dung dich ma Nhi¢t 30 dung dich ma | Mat 6 dong di€n
Thanh phan Nong d6 (g/L) °C (A/dm?)
SnSO4 80
H,S04 80 30 2
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Béng 6

Ma bac ] :

Thén}‘l phan dung c‘lich ma Nhiét d dung dich ma | Mat do dong dién

Thanh phéan Nong d6 (g/L) °C (A/dm?)
AgCN 50
KCN 100 30 1
K,CO; 30
Bang 7

Ma Bac-Thiéc

Thanh phén dung dich ma Nhiét d¢ dung dich ma | Mét 4§ dong dién

Thanh phén Ndng d6 (/L) °C (A/dm?)
AgCN 10
K,;Sn(OH)s 80
40 1
KCN 100
NaOH 50
Béang 8

Ma Bac-Paradi

Thanh phén dung dich ma Nhiét d6 dung dich ma | Mat d6 dong dién

Thanh phén Ndng d6 (g/L) °C (A/dm?)
KAg (CN), 20
P4Cl, 25
40 0,5

K407P2 60
KSCN 150
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Béang 9
Ma Vang
Thanh phin dung dich ma Nhiét d§ dung dich ma | Mat d6 dong dién
Théanh phin Nong d6 (/L) °C (A/dm?)
KA (CN), 14,6
CeHsO 150
40 1
K,CsH4O 180
Béang 10
Ma Paradi
Thanh phﬁn dung dich ma Nhi¢t d¢ dung dich ma | Mat d§ dong dién
Théanh phén Néng 6 (/L) °C (A/dm?)
Pd(NH;Cl, 45g/L
NH4;OH 90ml/L
60 5
(NH4,S04 50g/L
Tac nhan lam sang 10mL/L
parasiguma  (san
xuat boi Matsuda
Sangyo Co., Ltd.)
Bang 11
Ma Paradi
Thanh phén dung dich ma Nhiét 40 dung dichma | Mat do dong dién
Thanh phan °C (A/dm?)
RHODEX (Tén thwong mai, san xuat boi 50°C 1,3A/dm?
Electroplating Engineers cta Japan Ltd.)

Phwong phap sin xut theo sing ché c6 thé tao ra mang pha tuyét voi vé& do
bam dinh vé6i nén dan dién béng cach thuc hién tirng budc md ta trén day, va bén canh
d6, c6 thé tao ra vat lidu duge xir ly bé mit co thé ngédn nglra sy gidm do bam dinh,
dién trd tiép xtc va kha ning 1am w6t mdi han, cu thé & trong moéi trudng st dung

nhiét d9 cao (vi du 200°C) ma khong 1am giam kha ning gia cong udn cong so véi mot
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vit liéu duge xir Iy bé mit thong thudng trong d6 16p chira kém (cu thé, 16p xir ly

zincat) c¢6 d6 day x4p xi 100nm dwoc dit vao giira, bang mot phuong phap don gian.

Vit lidu dugc xir Iy bé mit theo sang ché ¢6 thé str dung nhom, hop kim nhém
va tuong tu c6 trong lugng nhe hon, lam nén (nén dan dién), thay cho sét, hop kim sét,
ddng, hop kim ddng hoic twong tw da duge st dung thong thuong, va ¢ thé duge ap
dung v6i cac san phim khéac nhau nhu thiét bj dau cudi, bd nbi, thanh gép dién, khung
day dan, linh kién y t& (Vi du, ddy dan cho éng thong, stent, mdi ndi nhan tao va twong
tir), vo chén bao vé (vi du, dé ngin séng dién tir), cudn day (vi dy, cho dong co), dd
phu kién (vi dy, vong cd, vong tai, nhin va tuong tw), va cong tac tiép xtc. Pay la vi
vat liu duge xur ly bé mit da dugc tao ra dé c6 thé chiu dung cling moi trudng sir
dung nhu kha ning cta nhém san phim thong thudng tao ra tir sit, hop kim sit, ddng
va hop kim ddng, bang cach 1am cho c6 thé hoat tinh bé mit cta nén ma khong tao ra
16p chira kém day thong thudng (cu thé, 16p xir Iy zincat) xAp xi 100nm ton tai gitra
nén va mang xtt Iy bé mit; va c6 thé duoc ding trong céc san phim khac nhau nhu bd
day dan cho céc (g dung 6 to va than cho cac (mg dung hang khong vil try, nhing

ting dung dic biét can giam trong lugng.

Luu ¥ ring phdn mb ta trén ddy chi minh hoa mdt sé phuong 4n thuc hién cta

sang ché, va céc thay do6i khéac nhau c6 thé dugc thuc hién trong cdc yéu cau bao hj.

Vi du thwe hién sang ché
Sau day, vat liu dugce xu ly bé& mit theo sang ché dugc tao ra b%mg cach thu

nghiém va hi¢u suét ctia n6 dugce danh gia; va theo d6 s&€ duge mo ta dudi day.
Vi du sang ché tir 1 dén 21

Budce khtr dién tir duge thuc hién trén nén nhom (kich thuée 0,2 mm x 30 mm x
30 mm) thé hién trong Bang 12, & c4c diéu kién mo ta trén day; sau do, d6i véi cac Vi
du sang ché tir 1 dén 4, tir 6 dén 11 va tir 15 dén 20, xr Iy zincat dwoc thyuc hién dé tao
ra viéc xtt 1y hoat héa b& mit thir hai mé ta trén déy, theo diéu kién xi ly thay thé kém
dugc thé hién trén Bang 1; theo cach d6 c4c 16p mang day chira kém dugce tao ra dé co
~ d6 day thé hién trong Bang 12, va dugc hoa tan twong (tng mot phin; va céc 16p chira
kém duoc tao ra d& c6 do day thé hién trong Bang 12. Cac Vi du sang ché 5, 12 dén
14, va 21 khong dugc dwa ra xir Iy hoat hoa bé mit thir hai (16p chira kém khong dugc

tao ra). Sau d6, dbi vé6i cac Vi du sang ché tir 1 dén 21 (ngoai trir Vi du sang ché 14),
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vi€c xtt 1y hoat hoa bé mit thir nhit duge thuc hién véi viée st dung chit 16ng xtr 1y
hoat hoa chira trong khoang tir 10 dén 500 ml/L dung dich axit bao gdm axit sulfuric,
axit nitric, axit hydrocloric, axit hydrofloric va axit phosphoric, va trong khoadng tir 0,1
dén 500 g/L (ham luong kim loai niken) cic hop chét niken bao gdm nikien sulfat,
niken clorit va niken nitrat, dudi cic diéu kién ctia nhiét do xir ly trong khoang tir 20
dén 60°C, mat d6 dong dién nim trong khoang tir 0,5 dén 20 A/ dm? va khoang thoi
gian xur ly 1a 30 gidy. Ngoai ra, d6i vé6i Vi du sang ché 14, viéc xtr 1y hoat hoa bé mat
thir nhit dugc thuc hién bang cach st dung chét 16ng xir Iy hoat hoa chira tir 10 dén
50ml/L dung dich axit bao gdm axit sulfuric, axit nitric, axit hydrocloric, axit
hydrofloric va axit phosphoric, vd 5g/L (ham lugng kim loai coban) cac hop chit
coban bao gém coban sulfat, coban clorit va coban nitrat, dugi cac diéu kién nhiét d6
xtr 1y nim trong khoang tir 20 dén 60°C, mat do dong dién nim trong khoang tir 0,5
dén 20 A/dm? va khoang thoi gian xir Iy 1a 30 gidly. Sau d6, cic mang xir ly bé mit
dugc tao ra tuong Umg bao gc‘“)m hai hodc ba 16p kim loai tao ra véi d9 day duoc thé
hién trong Bang 12 bdi budce tao ra mang xir ly b& mit md ta trén day, va vt lidu duge
xtr Iy bé mit dugc tao ra. Ngiu nhién, cac didu kién hinh thanh mdi 16p kim loai tao ra
mang xt Iy b mit duoc thuc hién & cac didu kién ma thé hién trong céc Bang tir 2 dén
11.

Vi du So sanh 1

Trong Vi du so sénh 1, vét li¢u dugc xtr ly b& mit duge san xudt & cing didu
kién nhu trong Vi du sang ché 1 ngoai trir 46 day ctia 16p chira kém dugc tao ra c6 do
day
l1a 55nm.

Vi dy thong thudng tir 1 dén 4

Trong cac Vi du thong thudong tir 1 dén 4, bude khir dién dugc thuc hién trén
nén nhdm (kich thuéc 0,2mm x 30mm x 30mm) thé hién trong Bang 13 & céc didu
kién md ta trén day; va sau do, trong cac Vi du thong thuong 1 va 2, viéc xtr ly thay
thé kém théng thudng (xir 1y zincat) dugc thuc hién va theo céch d6 céc 16p chira kém
dugc tao ra dé c6 do day nhu thé hién tuong tmg trong Bang 12. Ngau nhién, trong Vi
du thong thudng 3, viée xit ly thay thé k&m thoéng thuong (xir 1y zincat) khong duge

thuc hién, va Vi du thong thuong 4 dugce dua ra xt ly ngdm trong chét 16ng ma niken
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chira axit hydro flruoric va mudi niken thé hién trong Bang 13. Sau dé, trong bit ky Vi
du thong thudng ndo tir Vi du thong thuong 1 dén 4, viée xir Iy hoat héa bé mit thir
nhéit khong dugc thyc hién, va cac mang Xt Iy bé& mit dwoc tao ra bao gdm hai 16p kim
loai dugc tao ra vé6i cac do day nhu dugc thé hién twong Umg trong Bang 12, bang
budc tao ra mang xir ly bé mit mo ta trén day; va vit liéu dugce xur ly bé mit dugce tao

ra.
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Béang 12
sb thir | Loai Xir 1y hoat hoa bé mt thir hai Mang xir Iy bé mit Vit ligu duoc xir
nghiém ve:xt liéu ly bé mit
g0c Co hoac | Po Do day | C6 hodc | Loplét Lép gita Lép bé mat ngoai | S8 1an khi gid trj
(nen) khéng day clia 16p | khéng c6 cling 16n nhat cua ty
xir ly clia 16p vige xir ly s0 cudng do cua
16p chira h?at hoa kém so véi
maing kém be mat thanh phén
day (nm) thir nhat chinh cia mang
chira xir Iy bé mat
kém vuot qué Y, tai
(nm) thoi  diém  khi
mdt phén _tich
dong cua moi bd
phan dugc thyuc
hién trong méot
khu vyc phat
Loai Podiay | Loai Poday | Loai Do day | hién cu the (s0
(um) (um) (um) | 1w
Vi du Sang | A1100 Co 110 50 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 1
Vi du Sang | A1100 co | 110 25 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 2
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 9
ché 3
Vi du Sang | A1100 Co 110 0 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 0
ché 4
Vi dy Sang | Al1100 Co 0 0 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 0
ché 5
Vi du Sang | A5052 Co 100 25 Cé Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 6
Vi du Sang | A6061 Co 100 25 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché7
Vi du Sang | A1100 Co 150 50 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 8
Vi du Sang | A1100 Co 80 50 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 9
Vi du Sang | A1100 Co 50 10 Cé Ni 0,2 - - Au 0,1 9
ché 10
Vi du Sang | A1100 Co 25 10 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
ché 11
Vi du Sang | A1100 Khéng 0 0 Co Ni 0,5 - - Au 0,1 0
ché 12 cb
Vi dy Sang | A1100 Khéng 0 0 Co Ni 1,0 - - Au 0,1 0
ché 13 6
Vi dy Sang | A1100 Khéng 0 0 Co Co 0,2 - - Au 0,1 0
ché 14 co
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Sn 0,5 9
ché 15
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Ag 0,5 8
ché 16
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Ag-Sn 0,5 10
ché 17
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Ag-Pd 0,5 10
ché 18
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Pd 0,1 9
ché 19
Vi du Sang | A1100 Co 110 10 Co Ni 0,2 - - Rh 0,1 10
ché 20
Vi du Sang | A1100 Khong 0 0 Cé Ni 0,2 Pd 0,02 Au 0,01 0
ché 21 cb
Vi du So | Al100 co 110 55 Co Ni 0,2 - - Au 0,1 10
sanh 1
Vi du | AI1100 Xir ly zincat thong 110 Khong c6 Ni 0,2 - - Au 0,1 10
Théng thuong
thudong 1
Vi du | A1100 Xir ly zincat thong 110 Khong c6 Ni 2,0 - - Au 0,1 10
Thong thudng
thuong 2
Vi du | AI1100 Khéng xir ly zincat 0 Khéng c6 Ni 2,0 - - Au 0,1 0
Thong
thuong 3
Vi dy | AI1100 Ma amoni 0 Khéng co Ni 0,2 - - Au 0,1 0
Thong fluorit/niken
thuong 4

-27-




25331

Bang 13
Chét 16ng ma niken chira axit hydrofloric va mudi niken
Thanh phén dung dich ma Nhiét d6 dung dichma | PH
Thanh phén Nbng d6 (°C)
Amoni florit 0,50%
Niken sulfat 50ppm
Tac nhan didu chinh (axit) axit 1%
hydrocloric 30 4
Tac nhan didu chinh pH (kiém) | Lwong diéu chinh
amonia
Polyoxyalkylen alkyl ete (Chit hoat 100%ppm
dong bé mat)

ppm va % trong bang thé hién twong tmg ppm va % khéi lugng va phéan con lai 1a

nudc
Phuong phép danh gia
Phén tich dong béi STEM-EDX

Nim diém da chinh thing trén mot dudng thing tai cic khoang cach déu 50pm
duogc xac dinh & hai vi tri khac nhau tai cac diém bAt ky trén nén, va viéc xu ly FIB
duoc thyc hién & mot trong 10 diém. Sau khi xir Iy FIB, mét dién tich 100 nm x 100
nm dugc dua ra phan tich bé mit véi viée sir dung STEM-EDX (STEM ma quang sai
hinh ciu dugc higu chinh béi JEM-ARM 200 Thermal FE dugc san xudt boi JEOL
Ltd.) véi do phan giai 1a 1nm/pixel hodc cao hon sao cho mit phén céach gitta nén dan
dién va mang xir Iy bé mit di vao ving l4n c4n clia tim. B&i vay, hon nita trong phan
gitta cia hinh dnh anh xa thanh ph?ln da thu, viéc phan tich dong dugc thyc hién trong
mirc 70nm hodc 16n hon tir mat nén dan dién dén mat mang xu ly bé mait, va vi vay so
lugce da thu ctia cwdong 4o phat hién cua mdi thanh phén cta vat liéu dugce xtr ly bé mat,
s6 lén khi gi4 tri 16n nhét cta ty sb cuong do cta k&m so véi thanh phin chinh cla
mang xur Iy bé mat vugt qua %, trong mirc ma cudng d6 ciia thanh phan chinh cua
mang xir Iy bé mit tré nén bing hoic cao hon cudng d cia thanh phin chinh ctia nén
dan dién; va két qua duoc thé hién trén Bang 12.

D% bédm dinh v6i nén

V& d6 bam dinh v&i nén, thir nghiém tach 16p dugc thuc hién trén mau da ma va
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xem x€t viéc do dién tré tiép xuc va d bam dinh cia ma. Thir nghiém tach 16p dugc
thir nghiém theo phuong phap thir nghiém bing bing dinh trong JIS H 8504:1999.
Bang 14 thé hién két qua danh gia. Ngiu nhién, v& d6 bam dinh thé hién trong Béang
14, hai loai mau duoc chudn bi cho mdi vat liéu duge xir ly bé mat da didu ché, cac
mau & trang thai ma mang xtr ly bé mit vira dugc tao ra (da ma) va & trang thai mang
xir Iy bé mit dwoc dwa vao xir Iy nhiét & 200°C trong khi quyén trong 24 gio, va dugc
dua vao thtr nghiém tach 16p. D9 bam dinh ma dugc dénh gia 1a “tuyét voi” khi khong
quan sat thiy bong troc va ty 18 dién tich tiép xtc so v6i dién tich thir nghiém 1a 100%,
dwoc danh gia 1a “t6t” khi ty 18 12 95% hodc cao hon va dudi 100%, duge danh gid 1a
“trung binh” khi ty 1€ 1a 85% hodc cao hon va duéi 95% duge danh gia 1a “kém” khi ty
18 12 70% hodc cao hon va dudi 85%, va duoc danh gia 13 “khéng chip nhan dugc” khi
ty 1€ 1a dudi 70% va trong vi du hién tai, “tuyét voi”, “t5t” va “trung binh” dugc dénh
gidla chép nhan duoc.

Phuong phép do d6 bam dinh tiép xtc

Dbi voi dién tré tiép xuc, hai loai miu duoc chuin bi cho mdi vat lidu da xir 1y
bé mit da diéu ché, cic miu & trang thai ma mang xir Iy bé mit vira duoc tao ra (da
ma) va & trang thadi ma mang xir ly bé mit dugc dua vao xir Iy nhiét & nhiét d6 200°C
trong khi quyén trong 24 gid, va dién trd tiép xic trong giai doan ban diu va sau do
viée xtr Iy nhiét dugc do véi viée st dung phuong phéap 4-dau cudi. O cac didu kién do
clia ban kinh dau do bing Bac ¢6 R=2, va tai trong 0,1N, mdt gia tri dién trd khi dong
dién 10mA chay qua dwgc do mudi lan, va tinh gié tri trung binh. Bang 14 thé hién cac
két qua danh gia. Ngiu nhién, dién trd tiép xuc thé hién trong Bang 14 duoc danh gia
1a “tuyét voi” khi dién tré tiép xtc 1a 10 mQ hoic thdp hon, dwoc danh gia 1a “tt” khi
dién tro tiép xtic vuot qua 10 mQ va 1a 50 mQ hoic thip hon, dwoc dénh gia 13 “trung
binh” khi dién tr& tiép xtic vuot qua 50 mQ va 13 100 mQ hoic thip hon, va dugc danh
gia 1a “kém’ khi dién tr¢ tiép xuc vugt qua 100 mQ; va trong vi du hién tai, “tuyét
voi”, “t6t” va “trung binh” dugc danh gia 14 c6 thé chip nhan dugc.

Kha ning 1am uét mbi han

Vé kha ning lam wét mdi han, hai loai miu dugce chudn bi cho mdi vat lidu

duge xtr Iy bé mit d3 didu ché, cic miu & tinh trang ma mang xir Iy bé mit vira duoc
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tao ra (d3 ma) va & tinh trang mang xir Iy bé mit dwgc dwa vao xir Iy nhiét & 200°C
trong khi quyén trong 24 gid, va khoang thoi gian thim wét mdi han dugc danh gia véi
viée st dung thiét bj kiém tra mébi han (SAT-5100 (tén thwong mai, san xut boi
RESCA, Inc.)). Bang 14 thé hién céac két qua d4nh gia. Ngu nhién, kha ning lam w6t
mdi han duogc thé hién trén Bang 14 dugc do & céc didu kién do vdi chi tiét nhu dudi
day, va duoc danh gid 12 “tuyét voi” khi khoang thoi gian thdm wét mdi han 13 ngin
hon 3 gidy, duoc danh gia 13 “tdt” khi khoang thoi gian thAm wét mdi han 1a 3 gidy
hoic 14u hon va ngin hon 5 gidy, duoc dénh gia 1a “trung binh” khi khoang thoi gian
thAm w6t mébi han 12 5 gidy hozic l4u hon va ngén hon 10 gidy va dugc danh gia 1a
“kém” khi véat liéu dugc xir ly b& mit duoc ngdm trong 10 gidy nhung khong duoc lién
két; va trong vi du hién tai, “tuyét voi”, “tdt” va “trung binh” dugc danh gid 13 ¢6 thé

chip nhén duge.
Loai mdi han: Sn-3Ag-0.5Cu
Nhiét d9: 250°C
Kich thudc mau thir nghiém: 10 mm x 30 mm
Chét trg dung: rugu isopropyl - 25% rosin
Tbc d6 ngdm: 25 mm/gidy.
Khoang thoi gian hgﬁm: 10 gidy
PJ sdu ngdm: 10 mm
Kha ning gia cong ubn cong

Péi voi kha ning gia cong ubn cong, thir nghiém udn cong chit V & ban kinh
udn cong 13 0,5mm dugc thuc hién trén mdi miu theo huéng vudng goc véi dai cudn
(huéng cudn); va sau d6 phan trén ciia n6 duge quan sit bang kinh hién vi (VHX 200:
san xudt boi Keyence Corporation) & do khuéch dai quan sat 200 14n, va duge danh
gi4. Bang 14 minh hoa cic két qua d4nh gia. Kha ning gia cong ubn cong thé hién
trong Bang 14 dugc danh gia 1a “tuyét voi” khi khong quan sét thdy vét nit, dwoc danh
gia 1a “t6t” khi khong ntt nhung xéy ra cac vét nhan, va dugc danh gid 1a “trung binh”
khi xay ra nit nhe va dugce danh gia 1a “kém” khi xay ra nit tuong d6i 16m; va trong vi

du hién tai, “tuyét voi”, “t5t” va “trung binh” dugc danh gié la chép nhén duoc.
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Bang 14
Sb thir nghiém Panh gi4 hidu sut
D% bam dinh Dién tré tiép xuc Kha nang 1am w6t mbi han Kha ning gia
cong uodn
cong
Khong xur Iy | Sau khi xir ly
Khong xir | Sau khi xir 1Y | Khong xir 1y | Sau khi xir Iy | Dhiét nhigt (200°C,
Iynhigt | nhiét (200°C, | nhigt nhiét (200°C, 24 gi0)
24 gid) 24 git)
Vi du Sang ché 1 Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi
ViduSangché2 | Tuyétvei Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi
Vi du Sang ché 3 Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du Sang ché 4 Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du Sang ché 5 Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
ViduSangché6 | Tuyétvei Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi
ViduSangché7 | Tuyétvei Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi
Vi du Sang ché 8 Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi
Vi du Séng ché 9 Trung Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Trung binh Tuyét voi
binh
Vi du Sang ché 10 Trung Trung binh Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
binh
Vi du Sang ché 11 Trung Trung binh Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
binh
Vidu Sangché 12 | Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyat voi Tét
Vidu Sang ché 13 | Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Trung binh
Vidu Sang ché 14 | Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du Sang ché 15 Tuyét voi Tt Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vidu Sang ché 16 | Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vidu Sang ché 17 | Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du Sang ché 18 Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vidu Sang ché 19 | Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vidu Sang ché20 | Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du Sang ché 21 Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi Tuyét voi
Vi du So sénh 1 Tuyét voi Trung binh Tuyét voi Kém Tuyét voi Kém Tuyét voi
Vi du Thong | Tuyétvoi Trung binh Tuyét voi Kém Tuyét voi Kém Tuyét voi
thuong 1
Vi du Thong | Tuyétvoi Trung binh Tuyét voi Tét Tuyét voi Tét Kém
thuong 2
Vi du  Thong Khéng Khong chép Tuyét voi Kém Kém Kém Kém
thuong 3 chap nhén nhén dugc
duge
Vi du Théong Kém Kém Tuyét voi Kém Tuyét voi Kém Tét
thudng 4

Pugc hiéu tir cac két qua thé hién trong Bang 14 ring bat ky vi du nao trong s6

J'4

cac Vi du Séang ché tir 1 dén 21, d0 bam dinh véi nén 12 thich hop, viéc gidm dién tr&

tiép xtc va kha ning lam udt moi han & nhiét do 200°C cling dugc e ché va kha niang

gia cong udn cong 1 thich hop; va cu thé, trong cac Vi du Sang ché tir 3 dén 5, tir 14

dén 16, tir 18 dén 21, bét ky su thé hién nao 1a tuy¢t voi trong su cin bﬁng tdt.

Mit khac, trong Vi du Thong thudng 1, bude xir Iy hoat hoa bé mat thir nhét
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khong dugc thuc hién, va bén canh d6, 16p chira kém 1a day khoang 110nm dugc thuc
hién bdi viée xtr Iy zincat thong thudng; va theo d6 dién trd tiép xuc va kha ning 1am
w6t méi han & nhiét d6 200°C 1a giam. Ngoai ra, trong Vi du Thong thudng 2, 16p ma
niken 13 16p 16t dugc tao ra day so véi 16p trong Vi du Thong thuong 1, va theo do
viéc giam dién tré tiép xic va kha ning 1am w6t mdi han & nhiét d6 200°C dugc tc
ché, nhung kha ning gia céng udn cong 13 giam. Hon nita, trong Vi du Thong thudng
3, ca bude xtr 1y hoat hoa bé mit thir nhit va xir Iy zincat thong thudong khong duge
thye hién va theo d6 d6 bam dinh va kha ning gia céng udn cong 1a giam, va dién tro
tiép xtc va kha ning lam w6t mbi han & 200°C ciing giam. Hon nita, Vi du Thong
thuong 4 khong duge dua ra xir Iy hoat héa bé mit thir nhit nhung dwgc xir Iy bang
chit 16ng ma niken thong thudng chira axit hydrofloric va mudi niken, theo d6 d6 bam
dinh 1 giam va d6 bam dinh, dién trd tiép xic va kha ning lam uét mébi han & 200°C
cling giam. Ngoai ra, trong Vi du So sanh 1, d¢ day cta l6p chira kém tao ra trong
budce xir Iy hoat hoa bé mit thir hai 1a day 50nm, va theo d6 dién trd tiép xtic va kha
ning 1am w6t mdi han & 200°C 1a giam.

Kha ning ing dung trong cdng nghi¢p

Theo sang ché, c6 thé tao ra mot vat liéu duge xtr Iy bé mit dé co thé uc ché
vi€c giam céc ddc tinh trén bé mit coa mang xu ly bé mat, cu thé, viéc gidm do bam
dinh, dién trd tiép xtc va kha ning 1am w6t mbi han trong mdi trudng st dung nhigt do
cao (vi dy, 200°C), khong 1am giam kha ning gia cong ubn cong, so v&i vat lidu duge
xtr Iy b mit thong thudng trong d6 16p kém (16p xit 1y zincat) c6 dd day, vi dy, xép xi
100nm gifta nén din dién va mang phi; va bsi vay, c6 do tin cdy lau dai trong khi duy
tri cac dac tinh sau khi mang xtr ly bé mit da duoc tao ra: phuong phép sédn xuét vat
liéu dugce xur ly bé mit: va cac bd phén khac nhau duogc tao ra b%mg cach st dung vat
lidu duge xtr Iy bé mit nay.

Danh séch céc ky hiéu tham chiéu

1, 1A, 1B va 1C vat lidu duge xir ly bé mit

2 Nén din dién (hoic nén)

3 Lép chira kém

4 Mang xir Iy bé mit
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YEU CAU BAO HQ
1. Vit liéu dwoc xir 1y bé mit bao gdm:
nén din dién; va

mang xr ly bé mit gom hai hodc nhiéu 16p kim loai va dugc tao ra trén nén dan

dién, trong do:
nén dan dién 1a nhom hodc hgp kim nhoém;

mang xt 1y b& mit 13 mang phi w6t bao gdm it nhat mot 16p kim loai
1am 16p trung gian va mot 16p kim loai lam 16p phu; dugc tao ra trén toan by hodc mot
phin ciia nén din dién qua 16p chira kém ma chtta kém lam thanh phén chinh va ¢6 do
day 50nm hodc mdng hon, hodc dugc tao ra trén nén din dién ma khong qua 16p chira
kém,;

ty 1€ dién tich tiép xuc so v6i dién tich thir nghiém 1a 85% hodc cao hon
duogc do theo phuong phap tht nghiém bing biang dinh dugc quy dinh trong JIS H
8504:1999; va

16p trung gian 13 16p kim loai dugc tao ra tir kim loai hodc hop kim duge
chon tir niken, hop kim niken, coban, hop kim coban, dﬁ‘)ng, hop kim d(“)ﬂg, bac, hgp

kim bac.
2. Vit liéu dugce xtr ly b& mit bao gdm:
nén dan dién, va
mang xir Iy bé mit gbm hai hogc nhiéu 16p kim loai va dugc tao ra trén nén din
dién, trong do:
nén din dién 1a nhom hoic hop kim nhom;
mang xu 1y bé mit 12 mang phu w6t bao gbm it nhét mot 16p kim loai
lam 16p trung gian va mdt 16p kim loai lam 16p phu;
viéc quan sat mat cit cia vat liéu dugc xtr ly bé mit, khi céac phén O gilta
mdt phin cua nén din dién va mot phén cia mang xir ly bé mit dugc dua vao phan
tich dong véi viéc sit dung STEM-EDX, va bién dang thu duoc cua cudng dd phat

hién ctia mdi thanh phan cta vat liéu dugc xtr ly bé mit dugc quan sat, va gia tri 1én
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nhét cta ty sé cudng d cia kém so véi thanh phan chinh ciia mang xr Iy bé mat 1a %
ho#c nho hon, trong mirc phan tich cu thé trong d6 cuong dd cua bd phan chinh cua
mang xir Iy b& mit 13 biang hodic cao hon cudng dd cia thanh phan chinh ctia nén din
dién;

ty sb cua dién tich tiép xuc so vai dién tich thir nghiém 1a 85% hodc cao
hon da duoc do theo phuong phép thir nghiém bang bing dinh duoc quy dinh trong JIS
H 8504: 1999; va

16p trung gian 1a 16p kim loai dugc tao ra tir kim loai hodc hop kim dugc
chon tir niken, hgp kim niken, coban, hgp kim coban, déng, hop kim déng, bac, hgp

kim bac.

3. Vat lidu dugc xir 1y bé mit theo diém 1 hodc 2, trong d6 16p pht tao ra mang xtr ly
bé mit dugc tao ra boi bét ky chét nao dugc chon tir nhém bao gém niken, hgp kim
niken, coban, hgp kim coban, déng, hop kim déng, thiéc, hop kim thiée, bac, hop kim
bac, vang, hop kim vang, paladi, hgp kim paladi, rodi, hgp kim rodi, ruteni, hgp kim

ruteni, iridi, hgp kim iridi, paladi va hgp kim paladi.

4. Vat liéu duge xtr Iy bé mat theo diém 3, trong d6 16p phil tao ra mang xir Iy bé mit
dugc tao ra boi bit ky chét nao dugc chon tir nhém bao gébm thiéc, hop kim thiéc, bac,
hop kim bac, vang, hop kim vang, paladi, hop kim paladi, rodi, hop kim rodi, ruteni,
hop kim ruteni, iridi, hgp kim iridi, paladi va hgp kim paladi.

5. Phwong phap san xudt vét liéu dwoc xir Iy bé mit theo diém bt ky trong s6 cac diém
tir 1 dén 4, phwong phap bao gdbm budc xir Iy hoat héa bé mit thir nhét d& xir Iy b& mat
cta nén dan dién, vdi viée st dung chét 16ng xir Iy hoat héa chira:

tir 10 &n 50mL/L dung dich axit bét ky dugc chon trong sb axit sulfuric, axit
nitric, axit clohydric va axit phosphoric; va

tir 0,1 dén 500g/L (tinh theo ham lwong kim loai niken hodc coban) cac hop
chét niken hoic hop chét coban,

& nhiét d xir Iy ndm trong khoang tir 20 dén 60°C, mat d¢ dong dién tir 0,5 dén
20 A/dm?, va khoang thoi gian xtr Iy ndm trong khoang tir 1 dén 300 gidy, trudc khi

tao ra mang xir Iy bé mit trén nén din dién bing phwong phip ma uét, trong do:
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hop chit niken bao gdm niken sulfat, niken nitrat, niken clorit va niken

sulfamat, va

hop chét coban bao gém coban sulfat, coban nitrat, coban clorit va coban

sulfamat.
6. Phuong phap san xuét vat liéu dugc xir ly bé mit theo diém 5, trong d6 phuong
phép ndy con bao gdm budc xir Iy hoat héa bé mit thir hai dé tao ra mot cach tam thoi
16p mang day chira kém c6 d§ day 100nm hodc day hon trén bé mit cta nén din dién
boi phuong phap thay thé kém, sau d6

hoa tan 16p mang day chita k€m & muc S0nm hodc cao hon, va theo cach do
giam 4o day xuéng muc 50nm hodc méng hon détaora 16p chira kém; hodc

loai bo hoan toan 16p mang day chira kém, trude khi thye hién bude xtr Iy hoat
héa bé mit thir nht.
7. Pau cudi dugc tao ra b%mg cach st dung vat liéu dugce xir ly b& mit theo diém bét ky
trong s6 cac diém tir 1 dén 4.
8. Bo ndi duogc tao ra b?mg cach sir dung vét li¢u dugc xur ly bé mit theo diém bét ky
trong s cac diém tir 1 dén 4.
9. Thanh g6p dién dugc tao ra béng cach st dung vat liéu dugce xur ly bé mit theo diém
bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4.
10. Khung din dién duoc tao ra bé.ng cach st dung vat liu duge xu ly bé mit theo
diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4.
11. Linh kién y té duoc tao ra b%lng cach sir dung vét li¢u dugc xtr ly bé mit theo diém
bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4.
12. Vo chin bao vé duge tao ra b%mg cach st dung vat ligu duge xt ly bé& mit theo
diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4.
13. Cudn day dugc tao ra bﬁng cach st dung vat li¢u dugc xutr ly bé mit theo diém bt
ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4.
14. Cong tic tiép xuc dugc tao ra béng cach st dung vat li¢u duge xu ly bé mit theo

diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 4.
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