TUYEN VA CHE BIEN KHOANG SAN

NGHIEN CUU PHUONG PHAP XAC BINH HAM LUONG THIEC
TRONG HOP KIM THIEC HAN KHONG CHi SAC

PHAN THI THANH HA, LE THI NHU THUY
Vién Khoa hoc va Céng nghé Mé-Luyén kim

1. M& diu

Thiéc han khéng chi la hop kim Sn va céc kim
loai khac nhw Ag, Cu, Sb, Bi. Trong s rat nhidu mac
thiéc han khong chi dung trong cong nghiép dién td
da duoc nghién clru thanh cong trén thé gioi thi
mac thiéc han hé hop kim Sn, Ag, Cu dang duoc str
dung phd bién nhét. Hop kim thiéc-bac-ddng
(SnAgCu, con duwoc goi la SAC) la hop kim khdng
chi (Pb-free) thwéng duoc str dung cho han dién to.
Hé hop kim nay dwoc st dung thinh hanh dé thay
thé chi han vi nd gan hé eutecti, véi cac dac tinh moi
nhiét, & bén va tinh thdm wot phu hop. Ngoai ra,
thiéc han khang chi dang thu hut nhiéu sy cha v vi
dé loai bé cac tac ddong mai trwérng clia chi trong cac
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san pham cdng nghlep va la két qua thuc hién Luat
Chau Au RoHS dé loai bd chi va cac vat liéu nguy
hiém khac khaoi thiét bj dién tcr.

Ddi v&i mbi loai thiéc han SAC khac nhau
(SAC305, SAC307) sé c6 nhirng yéu cau ky thuat
riéng, nhirng yéu cau nay quy dinh ham lwong cla
cac thanh phan hoéa hoc trong hop kim thiéc han
SAC. Vi du, theo Quy dinh JEITA cla Nhat Ban
(Japan Electronics and Information Technology
Industries Association) - Hiép héi nganh cong
nghiép cong nghé thdng tin va dién tir Nhat Ban),
chét lvong cia thiéc han khéng chi SAC305 phai
dap ng vé ham lwong cac nguyén td néu trong
Bang 1.

Bang 1. Chat lwgng sén phdm SAC305 theo tiéu chudn chat firong cta JEITA

Thanh phan Sn Ag Cu

Pb Fe As Sb Bi

Ham luong (%) | 96,5+0,3 | 302

0,5+0,1

<0,05 <0,02 <0,03 <0,1 <0,1

Trong hop kim thiéc han, thiéc la thanh phan
chinh c6 ham lwgng chiém dén hon 96 %, vi vay
khi s dung cac phu=0ng phap phan tich céng cu
nhuw quang phd hap thu nguyén tlr AAS, quang phd
phat xa nguyén tir nguon plasma cao tAn cam u=ng
ICP, s& dan dén sai sé I6n (pha loang nhiéu lan
trwdc khi do) dan dén két qua khéng con chinh
xac. Hién nay, trén thé giti da co rat nhidu cong bo
vé viéc nghién clru xac dinh Sn trong nen mau
khac nhau béng cac phwong phap chuan dé khac
nhau nhuw:

Phucyng phap chuén do tao phtrc [5], [6] nguyén
tac cla phucmg phap la mau dwgc phan hdy &
nﬁlet do thap bang hén hop axit clohidric va nitric.
Tao phic Sn*' véi EDTA trong méi trwdng chira
dung dich hexamethylenetetramme 30 %. Chuén
dd bang dung dich chuén Zn, dén khi dung dich
chuyén sang mau dé voi chi thi mau xylenol da
cam (0,5 %). UYu diém cua phuwong phap 1a thyc
hién nhanh, héa chat st dung dé tim kiém tuy

nhién nhuoc diém la EDTA dé dang tao phtrc voi
nhiéu kim loai khac didu nay dé gay sai sb trong
qua trinh phan tich.

Phuwong phap chuén do kali iodat (KIOs) [1], [3],
[4]: nguyén tac chung cua phwong phap 1a mau
duoc phan hay bang axit sunfuric va kali bisunfat,
sau do thiéc trong dung dich dwoc khir bang niken
kim loai. Chuén dd Sn béng dung dich chuan kali
iodat. Nhwoc diém cla phwong phéap nay la st
dung axit sunfuric dé phan huy mau, axit nay co
tinh oxi héa manh, doc hai dé gay nguy hiém cho
ngwoi sir dung.

Phwong phap xac dinh Sn trong nén mau quang
va quang tinh Sn bang phwong phap chuan do iot
[2] dwa trén viéc tbng hop amoni iodua trong diéu
kién nung & 475°C, hoa tan muéi Snl, bang axit
sunfuric (1+4), dudi I, bing cach thém axit nitric va
dun néng dén mat mau dung dich. Khi thiéc béng
niken kim loai, sau d6 chudn dd béng dung dich

chuén iot.
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Ca hai phwcng phap tren déu dwa trén nguyén
tac la kho Sn vé Sn** bang niken kim loai va
chudn d6 Sn* bang phép chuan dé iot, nhung
khéc nhau & qua trinh phan hily mau dé tach thiéc
ra khdi nén mau. Hai phu’0=ng phap chuan do iot
néu trén chwa phl hop dé xac dinh ham lwgng Sn
trong thiéc han khéng chi SAC vi quy trinh phan
tich phtrc tap dé gay sai s6 ddi v&i mau co6 ham
lrong Sn cao nhw thiéc han SAC (>96 %); st dung
hoa chat doc hai va déc biét la chuwa loai bd duoc
anh hwéng clia nguyén té Cu.

Bai bdo gidi thiéu viéc xay dung mot quy trinh
phan tich ham lwgng Sn trong thiéc han khong chi
SAC bang phuong phap chuén do iot v&i qua trinh
phan hiy mau don gian va higu qua hon. Phuong
phap ¢é do I&p lai t6t va dd chinh xac cao, ap dung
nhitng tién bd khoa hoc hién dai nham xac dinh
nhanh, chinh xac, cé hiéu qua kinh t&. Noi dung bai
bao phan anh két qua nghién clru trong de tai Nghién
cru Khoa hoc va Phat trién Coéng nghé cp Bd Coéng
Thuong, ma so: 125.2020.DT.BO/HDKHCN.

2. Thwc nghiém

2.1. Thiét bj va dung cu

Cac thiét bi str dung déu dwoc hiéu chuan theo
tiéu chuan 1SO 17025: can phan tich, co do chinh
xac dén 0,0001 g; bép dién, diéu chinh dwgc nhiét
dd; cac dung cu thong thudng tai phong thi nghiém.

2.2. Héa chat

Cac loai héa chat st dung déu thudc loai tinh
khiét phan tich: axit clohydric HCI, d=1,19 g/ml;
natri hidroxit NaOH 20 %; natri hydro cacbhonat
NaHCO,, bdo hoa; dung dich hé tinh bdt 0,5 %;
dung dich Co (I1) 1 % trong axit HCI; nhém kim loai,
tinh khiét; dung dich chuan iot 0,05 N.

2.3. Quy trinh xdc dinh ham Iwong Sn trong
hop kim thiéc han khéng chi SAC

Quy trinh xac dinh ham lwgng Sn trong hop kim
thiéc han khong chi SAC dugc thé hién & hinh H.1

Can khoang 0,29 méu cho vao
coc thay tinh 250 ml

v
Phan hiy bang HCI & 90+100 °C
v
Tach Cu béng dung dich NaOH 20 %
v
Khir Sn** vé Sn 2* bang Al kim loai
v

Chuan @b Sn bang dung dich I, chi thi
hé tinh bét. Ghi V (ml) dung dich I tiéu tén

H.1. Quy trinh phén tich Sn trong hop kim thiéc han SAC
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3. Két qua va thao luan

3.1. T6i wu hoa céc diéu kién phan hiy mau

a. Lwa chon dung dich phan hiy mau

Dwa theo cac tai liéu tham khao cling nhw tinh
chét hoa hoc ctia Sn, Sn tac dung cham voi HCI
loang ngudi nhuwng tan dwoc nhanh trong HCI dac
néng vi vay nghién clru lwa chon axit clohydric dac
lam dung dich phén hay thiéc han dé xac dinh Sn.
Thuc nghiém cho théy, két qua phan tlch khi st
dung HCI l1am dung dich phan hudy la én dinh va
chinh xac.

b. Anh hwéng cua nhiét dé phan hay méu

Pé danh gia sw anh hwong cla nhiét do dén
qua trinh phan hudy, nghién ctru thwc hién thi
nghiém khao sat nhiét d6 phan hay & cac murc sau:
80 °C; 110 °C; 150 °C; 200 °C (tai mdi diém nhiét
dg phan huy, thwe hién phan tich mau lap lai 3 lan,
lay két qua % dd thu hdi trung binh). Két qua khao
sat sy anh hwdng ctia nhiét do phan hiy dén két
qua phan tich duorc thé hién & hinh H.2.
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H.2. Anh huéng cta nhiét do phan hiy

Két qua trén hinh H.2 cho thay: khi nhiét do cang
tang, cho d¢ thu hdi cang thap, nguyén nhan cé thé
mot sd nguyén td tao thanh céc clorua bay hoi nén
bi mat mdt phan hay hoan toan tir cac dung dich axit
cloric néng, vi du nhw Sn (IV), As (1l1), antimon (lll)...
Vi vay khi nhiét do cang tang cang dé bj mét Sn. C)’
khoang nhiét dd tir 80+110 °C, cho két qua chinh
xac va 6n dinh; nghién clru da Iwa chon nhigt do
phan hdy 12 90+100 °C. Tuy nhién thyc nghiém cho
thay rang & khoang nhiét do nay thoi glan phan hdy
kha lau, vi vay cé thé thém vai giot chét xdc tac phan
trng CoCly 1 % gitp qua trinh phan hdy dwgc hoan
toan va nhanh hon.

3.2. Anh hwéng cua Cu dén qud trinh chuan
doé bang dung dich I,

Dong chinh 1a nguyén t6 anh hudng dén két
qua chuan dd Sn bang dung dich l5, ham lwgng Cu
trong thanh phan thiéc han khong chi SAC chiém
khoang 0,5:1 %, didu nay gay sai s6 dwong dén
két qua phan tich. Trong qua trinh phan hady, Cu
kim loai sé& chuyén v& Cu®*. Cu™, sé tac dung voi I
trong qua trinh chuén do theo phan (¢ng sau:
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2Cu* +41 — 2Cul+ I, (1)

Nghién ctru da tién hanh thi nghiém dé danh gia
sw anh huwdng ciia Cu dén két qua _phan tich Sn:
Thwe hién phan tich lap lai 5 lan mau khong tach
ddng va phan tich 1ap lai 5 1an rnau tach dong béng
cach két tia ddng véi NaOH: mau sau khi dwoc
phan huy thém khoang 100 ml NaOH 20 % khuay
déu, dé yen 15 phut. Loc b két tia béng gidy loc.

Két qua khao séat cho thdy ham lwgng Cu trong
méu thiéc han SAC anh hwong dang ké dén dd
chinh xac cua ket qua phan tich Sn gay sai sb
dwong, vi vay can thue hién qua trinh tach dong ra
khéi dung dich Sn trwéc khi thye hién chuin do.
Qua trinh tach dbng thye hién nhw trén da duoc
khao sat va cho két qua én dinh, chinh xac.

3.3. Khao sat téi wu hoéa qua trinh khir Sn**
vé Sn

Sau khi phan hdy mau, Sn dwoc hoa tan va ton
tai trong dung dich dwéi dang Sn**, trwéc khi tién
hanh xac dinh Sn bang phwong phap chuan do iot
Vi ch thi hé tinh bét can tién hanh khir Sn** vé Sn

bang nhdm kim loai. Phan &rng clGa qua trinh khiy
nhw sau: ! b

2AI+3Sn*" —2AF +35n% (2)

Qua trinh khi¥ xay ra hoan toan hay khong phu
thudc vao hai yéu t6 chinh 1a luvgng Al kim loai
dung dé khir va thoi g|an kher

a. Anh hwong cua khéi lvgng nhém kim loai

Nghién ctru tién hanh khao sat luvong Al kim loai
& cac mrc: 0,5 g; 1,0 g; 1.59;20g; 39 (o’m0|
mirc khéi lrong thuee hién mau I&p lai 3 14n, 14y két
qua trung binh).
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H.3. Anh huéng cta Al dén qua trinh
khir Sn**vé Sn**

Két qua & hinh H.3 cho thay, & 0,5 g Al kim loai
cho d6 thu hoi thdp chirng 6 khong du dé qua trinh
khtr xay ra hoan toan, tr 1,5 g d’en 3,0 g tré 1én
cho dé thu hdi cao dap Ung yéu cau. Tuy nhién,
thire nghiém cho thdy néu st dung lwong Al cao
(ttr 3 g) dan dén qua trinh dudi Al s& mat nhiéu thoi
gian hon, va dé dan dén hién twong trao bot khi ra
nhiéu lam méat Sn, vi vay nghién ctu Iya chon
lvgng Al kim loai la 1,5:2 g la phu hop cho qua
trinh khte, cho két qua chinh xac va én dinh.

b. Anh hwéng thoi gian khir

Nghién ctru thwe hién thi nghiém khéo sat anh
hwéng thdi gian khtr & cac khoang thoi gian: 15
phat; 30 phdt; 1 h; 1,5 h; 2 h; 3 h (& m&i mire khéi
lvong thue hién mau Iap lai 3 1&n, 14y két qua trung
binh). Két qua dwoc thé hién & hinh H.4.
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H.4. Anh hudng ctia thO’l g:an dén quaé trinh khtr
Sn** vé sn*

Hinh H.4 cho thay, thoi gian khiv ter 15+30 phut
chwa di dé qué trinh khtr dién ra hoan toan, tir 1 h
den 2 h cho dd thu héi cao, két qua chinh xac va
6n dinh. O thei gian khir tir 3 h tré 1&n, tuy cho két
qua do thu hédi cao nhwng do Iap Ial khéng tét vi dé
th0| g|an lau c6 thé mét phan Sn®* bj oxi hoa thanh
Sn**. Nghién ctru Iya chon thoi gian khir 1a 1,5 h.

3.4. Danh gia phwrong phép

Bai bdo da thwc hién danh gia phuong phap
thdng qua do lap lai va dd thu héi. Xt ly thong ké
s6 liéu cho két qua nhw sau: higu suét thu hdi (%R)
dat ter 99+100 %; d6 1ap lai cla phuong phap (%
RSD) nhé hon 0,5 %.

4. Két luan

Nghién clru da t6i wu hoa cac didu kién xac dinh
ham lwgng Sn trong hop kim thiéc han khéng chi
SAC bang phwong phap chuan d9, phwong phap
6 d6 6n dinh va do chinh xac cao. T céc két qua
nghién ctru thu dwoc cho thay phuong phap chuén
do iot ph hgp cho viéc xac dinh Sn trong hop kim
thiéc han khéng chi SAC, c6 thé st dung quy trinh
phan tich tai phong th&r nghiém; dap (rng yéu cau
cap bach cia nganh coéng nghiép dién-dién t& noi
chung va dac biét can thiét déi véi cac co sd trién
khai sén xuét thiéc han khong chi SAC néi rleng
phuc vu nghién clru xay dwng cac quy trinh sén
xuét tai cac doanh nghiép, dap (ng yéu cau xuét
nhap khau thiéc han.0)
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Tir khéa: thiéc han khéng chi SAC; phuong
phap chuan dg; thiéc (Sn)

Trach nhiém phap ly cta céc tac gia bai bao:
Céc tac gia hoan toan chiu trach nhiém vé cac sb
liéu, néi dung céng bd trong bai béao theo Luét Béo
chi Viét Nam

Tom tat: Bai bao trinh bay két qua nghién ciru
phurong phap xac dinh ham luong Sn trong thiéc
han khong chi SAC. P& t6i wu hbéa qua trinh khir
sn™ vé Sn”, lwa chon lwong nhém kim loai st
dung dé khir 1a khoang 1,5-2 gam va thoi gian khir
la 1,5 h. Két qué xac nhan gia tri stv dung phuong
phép cho thay phuong phap cé do lap lai tot va dé
chinh xac cao, phu hop ap dung phén tich tai cac
phong thi nghiém tai Viét Nam.

Study on a method to determine the tin
content in SAC lead-free solder tin alloy

SUMMARY
| The paper presents research results o
the method of determining the Sn content

| SAC lead-free solder . tin. The author
. optimized the Sn*' reduction process to Sn**

choosing the amount of aluminum metal

used to reduce is about 1.5-2 grams and the |
reduction time is 1.5 h. The results of
validation for the method show that the
method has good repeatability - and high
accuracy, suitable for analysis in laboratories
in Vietnam.
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TIN NGANH MO VIET...
(Tiép theo trang 104)
ap dung dé dinh huong trong viéc bd tri cac céng trinh
tham do, d&c biét la cac cong trinh khoan may cho phu
hop, dam bao tiét kiém khéi lwong, thi cong ding dabi
twdng va dat hiéu qua cua cong tac thdm do. Qua két
qua chuyén d&: “Xac lap dac diém thach hoc-twéng da
va diéu kién thanh tao quang urani khu Pa Lia- Pa
RéNg”, cac nha khoa hoc Viét Nam va cac chuyén gia
thude Vién VSECGEI-Cong hoa Lién bang Nga chi ra
rang sw ton tai clia cac than quang dwdi sau phan giap
v&i mong granit la co trién vong. Ngoai ra, con khang
dinh bén triing Nong Son, finh Quang Nam c¢ frién
vong quang urani ctia Viét Nam. Cac két qua dé tai
nghién ctru va Dy an KHCN gop phan vao viéc xay
dLPng cac Quy dinh ky thuat cling nhw céc tiéu chuén
dé ap dung trong nganh va cac dw an. D& hoan thanh
nhiém vu trwéc mat va phat trién trong twong lai, Lién
doan ludn khuyén khich cac nha khoa hoc tré tich cuc
nghlen clru khoa hoc. Trong thoi gian tdi, Lién doan sé
tiep tuc tang cwo'ng codng tac nghnen ctru khoa hoc vé
linh vuwe khoang san phong xa va dat hiém, dic biét 1a
khoang san Thori it dwgc dé cap dén. Pong thoi, cac
khu vwe co tnen vong vé quang urani da duoc phat
hién trwéc day can phal co6 cac chuyén dé nghién clru
sau dé 1am rd tiém nang cla chung Lién doan ciing sé
tang cwong trang thiét bi, may maoc hién dai dé phuc vu
cdng tac nghién cteu ngoai troi, cling nhw phéan tich s6
ligu trong phong. Ngoai ra, tang cuong cong tac Hop
tac quéc té trong nghién ctru khoa hoc, tiép thu cac
nghién ctru méi ciing nhw dao tao trinh dé chuyén moén
cho cac nha khoa hoc tré.
(baotainguyenmoitruong.vn)
16. Cao Biang ting cwéng quan ly hoat dong
khai thac da lam vat Ileu xay dwng
Tinh Cao Béng co tiém nang rat Ion vé& khoang san
la da voi str dung lam vat liéu xay dung théng thuong.
Cac md va diém mod khai thac da hién nay tap trung
cht yéu & cac huyén: Ha Lang, Nguyén Binh, Quang
Uyén, Hoa An, Tring Khanh. Nhiing ném qua, hoat
déng khai thac da tang manh da dap u’ng nhu cau vé
vat liéu xay dwng co ban cho cong trinh cia Nha nudc
va nha & clia nhan dan; tao viéc lam va ngudn thu
dang ké cho lao dong tai cac dia phwong. Thyc hién
Luat Khoang san nam 2010, cong tac quén ly nha
nudc vé khoang san néi chung va khoang san la da voi
ndi riéng, tinh ban hanh nhiéu van ban de thong nhét
quén ly, nhw: quy hoach mé, diém mé, cp gidy phép
khai thac. Bén canh d6, cac nganh chirc nang tang
cwong kiém tra, giam sat hoat dong khai thac da voi
lam vat liéu xay dung thong thudng cling nhw bao vé
va ngan chan hoat déng khai thac da voi trai phep.
(vatlieuxaydung.org)
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