28, (12) BANMO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

) (19) Cong hoa xa hoi chii nghia Viet Nam (VN) — (11) |[||ill

[

CUC SG HOU TRI TUE 1-0020055
(51)7 G11B 5/84,CO3C 23/00 (13) B

(21) 1-2012-02752 (22) 31.03.2011
(86) PCT/JP2011/058324  31.03.2011 (87) WO02011/125894A1 13.10.2011
(30) 2010-081806 31.03.2010 JP
(45) 26.11.2018 368 (43) 25.01.2013 298
(73) HOYA CORPORATION (JP)

7-5, Naka-Ochiai 2-chome, Shinjuku-ku, Tokyo 161-8525, Japan
(72) YAMAGUCHI, Tomoyuki (JP), HIRANO, Yasunari (JP), HIRAKAWA, Takuhiro

JP)
(74) Cong ty TNHH mot thanh vién S& hitu tri tu¢ VCCI (VCCI-IP CO.,LTD)
(54) PHUONG PHAP SAN XUAT NEN THUY TINH DUNG CHO PiA TU

(57) Muc dich clia sang ché 1a loai bé mot cdch hiéu qua céc chét 1am ban kim

loai bam chit vao cdac bé mit nén thiy tinh ma khong 1am tang do nhdm clia cic

bé mat nén thay tinh trong nén thily tinh ding cho dia tir. D€ dat dugc muyc dich

ndy, sang ché€ dé xudt phuong phép san xuat nén thuy tinh ding cho dia tir bao

gém buéc lam sach nén thly tinh, trong d6 budc 1am sach nay bao gom xit 1y

cho nén thy tinh ti€p xdc véi chat 16ng 1am sach chita oxalat va céc ion sit héa

tri hai va c6 do pH nim trong khoang tir 2 dén 4. C4c ion st héa tri hai dugc bd

sung bang cach bd sung sit amoni (IT) sulfat, sat (IT) sulfat va sat (II) oxalat vao

axit oxalic.

|CHAT LONG LAM SACH ]
H,C,0, & C07 +2H"  +++(1)

CZO42' + Fe2t & [.,Ffzﬂczodl +e+(9)

iy

ﬁ)xn SAT (IT1) |

ES-O +H" & I(-:S‘-OH* «=+(5)

Eﬁ-OH* + C7_042' 4 [(F’ﬁ,'c204 ]‘ et (6)
AP PHY - v
[Fe-C,0, 1+ [£§*-C,0, ] == [Fg: 0,0, 1+ *[Fe?*-G,0, ] (10)
['gg-CZO4 Jeen [Fe2+_(_~204]&"9 [ﬁﬁ_czo4]- “ss [Fe3"-ClO4 I* cen (11)
[(EQ-CZO4 ]« = *[Fe¥*-C,0, ]+C_M:"_£> [";,,e,;czoal"" [F(E,3+'Czo4 I =+(12)

[Fe-C,0, - “ [Fe2-,0,]1> [F(C.0.)51%  +++(4)

(s} 1




20055

Linh vuwe ky thuit dwoc dé cip

Sang ché dé cap dén phuong phép san xuit nén thay tinh ding cho dia tir.

Tinh trang k§ thuit cia sing ché

Cong nghé ghi théng tin, dic biét 13, cong nghé ghi tir, d4 phat trién dang
ké cung véi su tién bod clia cong nghé théng tin. Cac hoat dong 1am giam kich c&
nhanh, san xudt dia méng hon, ting mat d6 ghi, va tang tdc do truy cép, lién tuc
dugc thuc hién dbi véi dia tir duoc st dung cho HDD (hard disk drive-6 dia
clng) ma 1a mét trong sd cac phuong tién ghi tir, v.v.. HDD thuc hién hoat dong
ghi va phat lai trong khi cho phép dia tir c6 16p tir trén nén dang dia quay & tbc
d6 cao va cho phép dau tir lu6t trén dia tir nay.

Pia tlr cin c6 dd bén nén cao hon vi tbe d6 quay cia dia tir ting cling voi
viéc tang tdc dd truy cédp. Ngoai ra, véi viéc tang mat do ghi, dau tir thay ddi tur
loai d4u tir mang mong sang loai dau tir dién tr& (magnetoresistive head-dau tir
MR), thay ddi tiép sang loai dau tir dién trd 16n (giant magnetoresistive head-
dau tur GMR), va d6 cao ludt tinh tur dia tir cda dau tr duge rat ngén xuéng
khoang 5nm. Vi vay, khi c¢6 cac phan nhap nhé trén cac bé mit dia tir, thi c6 thé
xuét hién céc vét xudce do su va cham véi dau tir gy ra, vét rop 1én do nhiét gy
ra, cac khuyét tat nay dan dén cac 151 doc do nhiét gay ra bdi viéc nén doan nhiét
khéng khi hodc tiép xuc vai khong khi. Do vay, cic bé mit chinh cta dia tir can
duge hoan thién nhu 14 bé mat rat nhin dé loai bé céc khuyét tat giy ra boi dau
tr.

Do d6, gan déy, cic nén thily tinh d3 duoc st dung 1am céc nén dung cho
dfa tir thay cho cdc nén nhém théng thudng da biét. Piéu nay 14 do, cac nén thuy
tinh chtra thuy tinh, thay tinh 13 vat liéu rén, c6 thé wu viét hon vé d6 nhén cia
cac bé mit nén, do bén nén va do cling so véi cac nén nhém chira kim loai, kim
loai 1a vat liéu udn déo. Céc nén thuy tinh dugc st dung cho céc dia tir nay duoc
san xuét bang cach mai va dénh béng, v.v., cic bé mit chinh. Qua trinh mai va

danh béng cc nén thuy tinh c6 thé duge thuc hién bang phwong phép cb sit
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dung thiét bi danh bong hai mit c6 co ciu banh ring hanh tinh. Trong co ciu
banh rang hanh tinh, nén thuy tinh dugc kep & gifta cac tAm bé mat trén va duéi
c6 gan cac dé mai (vai nham), va trong khi dé, chit 16ng mai ma cac hat (bot)
mai duogc tron 14n va & dang huyén phu trong chit 16ng nay duge cp gitra cac dé
mai va nén thuy tinh, nén thuy tinh dugc di chuyén so véi céc tAm bé mit trén va
duéi, nhd d6, hoan thién cac bé mit chinh ctia nén thiy tinh nhu 1a cic bé mat
¢ d6 nhén dinh trude (vi du, xem tai lidu sang ché 1).

Ngoai ra, cac mang moéng (céc 16p tir) c6 chidu day & mirc mot vai nm duoc
tao ra trén nén thuy tinh ding cho dia tir ¢6 cic bé mit da duge lam nhin bing
cach mai va danh bong, v.v., nho d9d, tao thanh céac rénh ghi va phat lai, v.v.. Do
d6, theo phuong phép san xuét nén thuy tinh dung cho dia tir, mdt nhiém vu
quan trong 1a loai bd ngay ca vét ban nho trén cac bé mit nén thuy tinh dé gitr
sach cac bé mit nén cling nhu dat dugc hiéu qua 1am nhan béng cach mai va
danh béng.

Nén thiy tinh ciing c6 tinh chét ctia vét liéu gion. Do d6, theo phuong phap
san xuit nén thiy tinh ding cho dia tir, nén thuy tinh duoc nhing trong chét
1ong 1am ting d6 bén héa hoc néng va cac ion lithi va natri cia céc 16p bé mat
nén thity tinh dugc duogc trao dbi ion 14n luot vé6i cac ion natri va kali trong chét
Jong 1am ting d6 bén hoa hoc, nhd d6, tao cac 16p tng suét nén trén céc 16p bé
mit ctia nén thay tinh dé céc 16p nay cé do bén ting (budc lam ting d6 bén thuy
tinh).

Ngoai ra, da biét réng, qua trinh lam sach & diéu kién axit dugc thuc hién
sau cung dé 1am sach céc bé mit nén sau budc néu trén day.

Tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: cong bd don sang ché Nhat Ban s 2009-214219

Trong khi d6, trong thiét bi san xuét duoc st dung cho céac budc san XUAt
nén thuy tinh dung cho dia tir, ¢6 truong hop trong d6 (cac) bd phan duge 1am
bing thép khong gi duoc sir dung cho thiét bi mai, thiét bi danh béng, nhu dugc
thé hién trong tai liéu sang ché 1. Ngoai ra, c6 trudng hop trong d6 cac vat lidu

1a thép khong gi cling duge st dung & budc 1am ting d6 bén héa hoc. Néi cach
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khéc, chét 1am ban kim loai (cu thé 13, chat 1am ban trén co s& sit) tao ra béi
thép khéng gi tir cac thiét bi nay cé thé xuét hién va bam chit vao nén thiy tinh
khi c4c budc san xuét bang cac thiét bi dugc lam bing thép khong gi dugc thuc
hién. Ngoai ra, c6 truong hop trong d6 chat lam ban kim loai c6 trong céc vt
liéu phu dugc st dung & cac budc tuong Ung nhu ciac hat mai dugc sir dung
trong thiét bi mai va thiét bi danh béng.

Vét bin ma c6 thé anh hudng dén nén thuiy tinh, cu thé 13, vét ban do céc
hat kim loai min dinh chit, cdn duoc loai bd & cac budc san xuit nén thiy tinh
ding cho céc dia ghi tir, vi vét ban nay s& tao cac phén nhip nhé trén cac bé mit
sau khi tao mang 16p tlr, hau qua 13, cac phan nhap nho s& lam giam cac dic tinh
dién chéng han nhu dic tinh ghi va phat lai va ning suét san pham. Viéc xem xét
cac chit 1am bén do céc vat liéu cia cc thiét bi tao ra c6 thé trd nén can thiét
khi tinh dén viéc d cao ludt tir cac dia tir cia dau tir ngdy cang giam véi viée
tang mat do ghi.

Tuy nhién, can st dung cac dung dich axit c6 hoat tinh manh (vi du, nudc
cudng) dé loai bo cac chat 1am ban kim loai nay vi cac chét 13m bén kim loai do
céc thép khéng gi tao ra rit khé bi mai mon, va khé loai bo dugc cac chat lam
bén nay bang cac chat 1ong 1am sach nhu cac dung dich nuéc axit hodc cac dung
dich nudc kiém ma thuong dugce st dung & bude lam sach.

Mit khéc, khi dung dich axit ¢6 hoat tinh manh duoc sir dung lam chét 16ng
lam sach, thi bé& mat cia nén thuy tinh s& bi anh hudng, diéu nay giy ra van dé
13, d6 nham bé mit sé& ting. Do vay, can thyuc hién xtr ly 1am sach béng cach st
dung chét l6ng lam sach ma co thé loai bé mot cach hiéu qua cac chit 1am ban
kim loai dinh rat chit vao nén thily tinh va khéng 1am anh huéng dén nén thuy
tinh dé tang hon nira do nhan va dd sach cta cac bé mit nén thuy tinh.

Trong nhitng nim tiép theo, HDD duoc trang bi k¥ thuat DFH (Dynamic
Flying Height-d¢ cao ludt dong) & dau tir da duoc phat trién dé ting hon nira
mat d6 ghi. K§ thuét ndy cho phép bd phan dau tir tién lai cac bé mit cia céc
phuong tién ghi gin hon so véi trude day dé c6 thé giam khoang céch tir, tuy
nhién, trong khi d6, da phat hién ra 13, can 1am nhén va lam sach hon nita cac bé

mat chinh cua céc dia tir c6 it khuyét tat nhu cac chat lam ban hon so véi trude
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khi dau tir DFH duoc st dung. Gia dinh 13, diéu nay 14 do bd phan dau tir bj anh
hudng ngay ca boi su hdn don véi cac phan nhap nhod nhé hodc ngay ca do tiép
xtc véi cac chat 1am ban do co ciu dau tir DFH khéng lam giam d6 cao luét cta
phan than chinh ctia ddu tir && phan than chinh c6 thé tién lai gan bé mat dia tir
ma chi ddy ra ving quanh bé phan dau tir & bo phan dau tir ¢6 thé tién lai gin
bé mat phuong tién ghi. Vi dy, dé dat dwoc mat d6 ghi 16n hon 500GB dbi véi
mdi dia tir 2,5 inch, thi tdt hon 13, khe gitta phan dau tir duoc ddy ra va dia tir

khong 16n hon 1nm.

Ban chit k§ thuit caa sang ché

Sang ché d duoc tao ra nham khéc phuc cac vén dé néu trén va muc dich
ctia sang ché 14 d& xuét phuong phap san xuit nén thily tinh c6 thé loai bé mot
cach hi€u qua cac chit 1am bin kim loai bam chit vao cic bé mit nén thiy tinh,
ma khéng lam ting d6 nham cta cdc bé mit nén thiy tinh trong nén thiy tinh
dung cho dia tur.

Sang ché d& xuét phuong phap san xuit nén thiy tinh ding cho dia tlr, khac
biét & chd, bao gébm bude lam sach va budce lam sach bao gbém xtr 1y cho nén
thuy tinh tiép xtc v6i chit 1ong 1am sach chira axit oxalic va cac ion sat hoa tri
hai va c6 d6 pH nim trong khoang tir 2 dén 4.

Theo phuong phép sén xudt nén thily tinh ding cho dia tir theo sang ché,
t8t hon 14, ndng d6 cia axit oxalic trong chit 16ng 1am sach nim trong khoang tir
0,2% trong lwong dén 3,0% trong lugng.

Theo phuong phép san xuét nén thily tinh ding cho dia tir theo sang ché,
t8t hon 13, chét 16ng lam sach dugc chudn bi bang cach bd sung nguyén liéu ma
c6 thé cp cac ion sat hoa tri hai.

Theo phuong phép san xudt nén thily tinh ding cho dia tir theo sang ché,
t8t hon 13, nguyén liéu ma co thé clp cac ion sit hoa tri hai it nhét 13 mét loai
duoc chon tir nhém bao gdém sit amoni (II) sulfat, sat (I) sulfat va sat (II)
oxalat.

Theo phuong phép san xut nén thily tinh ding cho dia tir theo sang ché,

t8t hon 13, ndng d6 cua sit amoni (II) sulfat, sit (II) sulfat hodc sat (IT) oxalat
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trong chét 16ng 1am sach ndm trong khoang tir dén 0,015% trong luong dén
0,3% trong luong.

Theo phuong phép san xuit nén thiy tinh diing cho dia tir theo sang ché,
t5t hon 14, chit 16ng lam sach con chtra axit ascobic hodc hop chat trén nén axit
thioglycolic.

Theo phuong phép san xuit nén thiy tinh ding cho dia tir theo sang ché,
t5t hon 13, ndng dd cua axit ascobic hoic hop chit trén nén axit thioglycolic
trong chat 1ong 1am sach ndm trong khoang tir 0,2% trong lugng dén 0,5% trong
luong.

Theo phuong phap san xuit nén thly tinh ding cho dia tlr theo séng ché,
t8t hon 14, chat 1ong lam sach con chtra dung dich nuéc kiém.

Theo phuong phép san xuit nén thily tinh ding cho dia tir theo sang ché,
t8t hon 13, loai bo (cac) oxit sit trén nén thily tinh bang cach cho chét 16ng lam
sach tiép xtc v6i nén thay tinh.

Theo mdt phuong 4n clia sang ché, cac chét 1am ban kim loai bam chit vao
cac bé mit nén thuy tinh c6 thé dugc loai bé mot cach hiéu qua ma khéng lam

ting d6 nham cua cac bé mit nén thiy tinh.

Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.1 13 hinh v& thé hién mét vi du v& cong thirc phan tmg cho truong hop
trong d6 viéc xur ly 1am sach nén thiy tinh dugc thuc hién br?mg chét long 1am
sach chira axit oxalic.

Fig.2 14 hinh vé& thé hién mét vi du vé cong thirc phan tmg cho trudng hop
trong d6 viéc xur ly lam sach nén thiy tinh dugc thuc hién béng chét long lam

sach c6 cac ion sat hoa tri hai dugc cap cho axit oxalic.
M0 ta chi tiet sang che

Cac phuong an cuia sang ché sé dugc mo ta dudi day c6 dua vao cac hinh
v&, cac vi du thuc hién sang ché, v.v.. Céac hinh v&, cac vi du thuc hién séng ché
va cac phan md ta ching chi lam vi du cho viéc thuc hién sang ché chir khong

gi61 han pham vi sang ché. Hién nhién 14, cac phuong an bat ky khac c6 thé nam
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trong pham vi sang ché vé6i diéu kién 13 cac phuong 4n nay tuong thich véi cac
muc dich cua sang ché.

Céc tac gia sang ché da tién hanh cac nghién ctiru ¢ dat dugc d6 nhén hon
nita va tang do sach cuia nén thuy tinh, va ndy sinh vAn dé 13, cc chit lam ban
kim loai (vi du, cac chit 1am bén trén co s& sét) duoc tao ra badi cac vat liéu
trong cac thiét bi san xuét nén thiy tinh ding cho dia tir va cac vat liéu phu dugc
stt dung & cac bude twong Gmg bam chit vao nén thily tinh va ching khong thé
duoc loai bo mdt cach hidu qua bang xir Iy 1am sach thong thudng di biét. Trong
diéu kién nhu vay, nho két qua cia céc nghién ciru siu rong ddi véi quy trinh
loai bo cac chét 1am ban kim loai khoi thép khong gi ma khong lam ting d6
nhdm bé mit cua nén thiy tinh, cc tic gia sing ché da tim ra quy trinh ma cé
thé loai bd mdt cach hidu qué cac chat 1am ban kim loai (cu thé 13, cac chat lam
bén trén co s& sit) ma khong lam anh huéng dén cac bé mit nén thiy tinh bang
céch st dung chét 16ng 1am sach c6 céc ion sét hoa tri hai dugc bd sung cho axit
oxalic. C4c vi du cu thé vé& phuong phap san xuit nén thiy tinh ding cho dia tir
theo sang ché s& duoc moé ta dudi day.

Phuong phép san xuét nén thiy tinh ding cho dia tir theo phuong 4n nay
khac biét & chd, bao gdm budc lam sach va bude 1am sach bao gbm xir 1y cho
nén thiy tinh tiép xtc v6i chit 1ong 1am sach chira axit oxalic va cac ion sit hoa
tri hai va c6 d6 pH nam trong khoang tir 1,8 dén 4,2, tot hon 13, d6 pH nim trong
khoéng tir 2 dén 4. Chét 16ng 1am sach c6 thé duoc chuén bj bang cach bd sung
dung dich ma c6 thé cip céc ion sét hoa tri hai vao dung dich nude axit oxalic.

Mot trong sb sit amoni (II) sulfat, sit (II) sulfat va sat (II) oxalat c6 thé
duoc st dung cho dung dich ma cé thé cép cac ion sat hoa tri hai.

Ngoai ra, tt hon 13, b sung tiép chit khir (chit chdng oxy hoéa) nhur axit
ascobic hodc hop chit trén co s& axit thioglycolic vao dung dich nuéc axit
oxalic ma c6 chirc ning lam chét 16ng 1am sach. Axit ascobic hodc hop chét trén
co s¢ axit thioglycolic c6 chic nang nhu 1a chét chéng oxy héa (chét khir) cua
ion sét trong chit long lam sach. Péi vdi chét khir, axit thioglycolic, nhém

thioglycolat, thioglycolic axit monoetanolamin, v.v., ¢ thé duoc sir dung lam
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hop chét trén co s& axit thioglycolic ma lam gidm ion sit hoa tri ba xuét hién
trong chét 1ong 1am sach thanh céc ion st héa tri hai.

Khi céc ion sit hoa tri hai dugc cip vao dung dich nudc axit oxalic, phirc
chét cta ion sit hda tri hai hat bam vao cac bé mit hat oxit st c6 chi s6 oxy hoa
3, va phén tng khir xay ra dé thiic déy phan tmg hoa tan oxit sat (IIT). Néi cach
khac, c6 thé loai bé mdt cach hidu qua oxit sét (cu thé 13, oxit sat (III)) bam chat
vao bé mit cua nén thuy tinh bing cach bd sung dung dich ma clp cac ion sat
héa tri hai nhu sit amoni (II) sulfat cho axit oxalic.

Ngoai ra, do pH cia chét 16ng 1am sach dugc didu chinh dé ndm trong
khoang tir 1,8 dén 4,2, tt hon 13, ndm trong khoang tu 2 dén 4. Khi dd pH nhoé
hon 1,8, c6 truong hop trong d6 do nham cua nén thuy tinh tré nén qué 16n va
khi d6 pH 16n hon 4,2, cac chat lam ban trén nén thity tinh khong thé dugc loai
bd mot cach hidu qua. Viéc didu chinh d6 pH c6 thé duoc thuc hién bang axit
nhu axit sulfuric va chét kiém nhu kali hydroxit (KOH) ho#c natri hydroxit
(NaOH).

Trong chét 16ng 1am sach, t6t hon 13, ndng do axit oxalic nim trong khoang
tr 0,005mol/L dén 0,3mol/L (tét hon 13, ndm trong khoang tir 0,2% trong lugng
dén 3,0% trong luong). Pidu nay 1a do, khi ndng do axit oxalic nho hon 0,2%
trong lugng, hiéu qua loai bd céac hat oxit st 1a khong thich dang va hidu qua
khéng thay d6i ngay ca khi nong do 16n hon 3,0% trong lugng. Hién nhién 13,
néng do nay cé thé 16n hon 3,0% trong luong. O day, né)ng do axit oxalic duogc
str dung néi dén gia tri bao gdbm ion oxalat bi phén ly.

Trong trudng hop trong d6 sat amoni (II) sulfat dugc bd sung cho axit
oxalic 1am chét 1éng 1am sach, t6t hon 13, ndng do cia sat amoni (II) sulfat nim
trong khoéng tir 0,0001mol/L dén 0,005mol/L (t6t hon 13, ndm trong khoang tir
0,015% trong luong dén 0,3% trong luong). Piéu nay 1a do, khi ndng d6 cua sit
amoni (II) sulfat nhé hon 0,015% trong lugng, cac chit 1am ban trén nén thiy
tinh khong thé duge loai bé mdt cach hiéu qua va khong dat dugc hi€u qua tbt
hon ngay c4 khi ndng d6 16n hon 0,3% trong lugng. Hién nhién 13, néng d6 nay

¢6 thé 16n hon 0,3% trong luong.
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Ngoai ra, khi axit ascobic hodc hop chét trén co sd axit thioglycolic dugc
bb sung vao chét long lam sach, tdt hon 13, néng d6 cua chit khir nhu axit
ascobic hodc hop chét trén co s& axit thioglycolic nim trong khoang tir
0,001mol/L dén 0,06mol/L (tét hon 13, ndm trong khoang tir 0,2% trong luong
dén 0,5% trong luong). Diéu nay la do, khi néng d6 nho hon 0,2% trong lugng,
khong thé dat dugc cac hiéu qua thich déng nhu 13 chat chéng oxy héa (chit
khir) va hoat ddng lam sach khong dugc thuc hién mot cach 4n dinh, va hiéu qua
khong thay dbi ngay ca khi ndng d6 1én hon 0,5% trong lugng. Hién nhién 13,
ndng d6 nay co thé 16n hon 0,5% trong lugng.

Ngoai ra, nhiét do cia chét 1éng 1am sach cang cao, thi hiéu qua hoa tan
cang 16n, tuy nhién, khi nhiét d6 ting qua mirc, s& gdy ra cac van dé 13, d6 nham
bé mit ctia nén thily tinh ting va nén bi khé trong qué trinh van chuyén. Do do,
t8t hon 13, nhiét d6 cua chat 1ong lam sach khong thip hon nhiét d6 phong va
khong cao hon 60°C.

Co chu loai bé cac chét 1am ban trén co s sit bam chit vao nén thiy tinh
bang chat 16ng lam sach trong d6 cic ion sit héa tri hai d& duoc bd sung vao
dung dich nuédc axit oxalic s€ dugc md ta dudi day.

Trudce tién, trudong hop trong do axit oxalic ma khong dugc bd sung céac ion
sit hoa tri hai duoc st dung lam chét 1ong lam sach duoc mé ta c6 dua vao
Fig.1. Di véi cac chit 1am bén trén co s sit dinh chit vao nén thiy tinh, viée
loai bé oxit sit c6 chi sb oxy hoa 2 va oxit st ¢6 chi s6 oxy hoéa 3 dugc xem xét
vi céc chét 1am bén trén co s§ sit thuong 13 oxit sit ¢6 chi s6 oxy hoa 2 va oxit
sét ¢6 chi sb oxy hoa 3.

Khi axit oxalic dugc sir dung lam chét 16ng lam sach, phan g ctia oxit sat
héa tri hai (chi s& oxy héa 2) nhu duge thé hién trong cac muc (2) dén (4) trén
Fig.1. Céac phan tng (3) va (4) xay ra tuong d6i nhanh ngay c4 trong dung dich
oxalat, chit 1am bén oxit sét c6 chi s6 oxy héa 2 c¢6 thé dugc loai bé bang cach
str dung dung dich nudc axit oxalic.

Khi axit oxalic dugc st dung 1am chét 16ng 1am sach, phan ting cua oxit sat
c6 chi sb oxy héa 3 14 nhu dugc thé hién trong muc (5) dén (8) va (4) trén Fig.1.

O day, cac phan ung (7) va (8) xay ra chim trong dung dich oxalat va diéu kién
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nhiét d6 cao/axit manh 1a cén thiét dé ting téc d6 phan tng, diéu nay lam ting
d6 nham bé mit. Do vay, kho loai bo dugc cac hat oxit st c6 chi sb oxy hoa 3
ma khong lam ting d6 nham bé mit ctia nén thiy tinh trong dung dich oxalat.
Ngoai ra, vi phan 16n céc hat oxit st thuong ton tai & dang c6 chi s oxy héa 3,
nén viéc lam sach chi bang dung dich oxalat s& 1 khéng du.

Tiép theo, truong hop trong d6 axit oxalic ma duge b sung cac ion sit héa
tri hai duogc st dung lam chét long lam sach s€ dugc mo ta c6 dua vao Fig.2.

Khi c4c ion sét hoa tri hai duoc bd sung cho axit oxalic, thi phirc chat s&
dugc tao ra. Sau d6, phirc chit hoa tri hai chtra cac ion sat hut bam vao bé mat
oxit sit c6 chi sb oxy héa 3 médt cach hiéu qua dé tao ra phan tmg khir dé phan
g hoa tan oxit sét (IIT) c6 thé x4y ra mét cach hiéu qua ((10) dén (12), (4) trén
Fig.2). C4c phan tng (10) dén (12) trén Fig.2 xay ra vi cic ion sit héa trj hai
duge clp vao dung dich oxalat. Cu thé 13, Fe (II) rén trong cong thirc (12) bién
mét do phén tmg (4), cac phan tmg ciia ba cong thirc héa hoc (10) dén (12) dugc
thic dy theo huéng phai theo trinh tu d& duy tri can bang. Vi vay, Fe (III) rin
ctia diém bat ddu hoa tan va bién mét. Nhu mé ta trén day, phan tng hoa tan cia
oxit sét c6 chi s§ oxy héa 3 ¢6 thé xay ra mét cach hiéu qua bang cach cip cac
ion sét héa tri hai vao dung dich oxalat.

Do dé, cac hat trén co s& oxit sit (cu thé 13, oxit st ¢ chi sb oxy hoa 3)
bam chat vao nén thuy tinh co thé duge loai bd mot cach hiéu qua béng cach su
dung dung dich oxalat trong dé céc ion sit hoa tri hai dugc bd sung cho axit
oxalic lam chét 16ng lam sach.

Nhu néu trén day, tdt hon 14, d6 pH cta chét 16ng lam sach dugc diéu chinh
dé c6 thé nam trong khoang tir 1,8 dén 4,2, t6t hon 13, nam trong khoang tir 2
dén 4. Piéu nay 12 vi khi d6 pH nho hon 1,8, phan mg trong d6 axit oxalic hoa
tan thanh ion oxalat va proton tré nén cham, va tdc do tao thanh phtrc chit véi
c4c ion sét héa tri hai va ion oxalat giam. Diéu nay ciing 14 do, cic phan ung (2)
va (6) néu trén bi trc ché khi d6 pH 16m hon 4,2.

Sau budc lam sach néu trén day, budc lam sach khéc béng dung dich nudc
kiém c6 thé dugc thuc hién tiép. Vi budce lam sach néu trén day 1a lam sach bﬁmg

axit, nén c6 trudng hop trong d6 16p khéng ddng nhét (16p xen k&) trén cac bé
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mit nén thuy tinh duoc tao ra (cu thé 14, khi diéu kién axit manh duoc st dung).
Trong trudng hop nay, 16p khéng ddng nhét c6 thé duoc loai bo bang cach thuc
hién qué trinh 1am sach bing kiém. Ngoai ra, ion oxalat con lai trén céc bé mit
nén thity tinh c6 thé duoc loai bd hoan toan biang cach lam sach bang dung dich
nude kiém, va do d6, c6 thé ngin hoan toan hoat dong lam mon cua axit con lai
trén cac bé mit nén thuy tinh sau hoat dong lam sach. 0 day, k¥ thuat siéu am co
thé duogc tmg dung trong hoat dong lam sach bang kiém.

Cac budc tuong Ung ciia phuong phéap san xuét nén ding cho dia tir dugc
md ta dudi ddy. Can luu y 13, thir tu cc bude tuong tmg ¢ thé duoc thay doi
mdt cach thich hop.

(1) Budce xt ly vat liéu va budce mai ra thir nhat

Trudce tién, tAm thuy tinh c6 thé duoc st dung trong bude xir 1y vat lidu.
TAm thiy tinh ndy c¢6 thé dugc san xuét bing cic phuong phap san xuat da biét
bao gdm, vi du, phuong phép ép, phuong phap théi, phuong phap kéo xudng,
phuong phap kéo nguogc lai va phuong phap nung chdy cé st dung thuy tinh
néng chay 1am vét liéu. Trong sd cac phuong phép néu trén, néu phuong phap
ép duoc st dung, thi tAm thiy tinh c6 thé dwoc san xuét véi chi phi thép.

(3 budc mai ra tht nhit, ca hai bé mit chinh cia thiy tinh dang dia duoc
mai ra d& chu yéu 13 didu chinh d6 phéng va chiéu day tim ciia nén thiy tinh.
Qua4 trinh mai ra c¢6 thé duoc thuc hién bang cach st dung may mai ra hai mit c6
st dung co cAu banh ring hanh tinh st dung cdc hat mai tu do trén co s& oxit
nhém. Cu thé 13, qua trinh mai ra dugc thuc hién béng cach ép cac tAm bé mit
mai ra 1én ca hai bé mit cua thiy tinh dang dia tir phia trén va dudi, cip chét
long mai chtra cac hat mai tu do lén céc bé mit chinh cia thuy tinh dang dia, va
dich chuyén chung lién quan v&i nhau. Cac vét liéu trén co s& st ¢6 thé dugc sir
dung cho cac tAm bé mat mai ra. Bing qua trinh mai ra nay, c6 thé thu dugc nén
thily tinh c¢6 céc bé mat chinh phang.

(2) Budc ct roi (bude tao 151 dé tao 18, budce cét vat (budc tao bé mat vat) dé tao
céc bé mit vat & cac ving ria bao (ving ria bao ngoai va ving ria bao trong))

O budc tao 151, 15 trong dugc tao ra & phén gilta cia nén thiy tinh nay, vi

du, bang miii khoan kim cwong hinh try, nhd d6, thu duoc nén thay tinh ¢ dang
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hinh vong. O budc cét vat, mit ria bao ngoai va mit ria bao trong dugc mai bang
cach st dung da mai kim cuong, nho dd, thuc hién duge xur ly ct vat dinh
trude.

(3) Budc mai ra tht hai

O budc mai ra thi hai, qué trinh mai ra thit hai dwoc thuc hién d6i véi ca
hai bé mit chinh ctia nén thily tinh d& dat duoc theo cach giéng nhu budc mai ra
thtr nhét. Bang cach thuc hién budc mai ra thir hai nay, cic phan nhép nhé nhé
duoc tao ra trén cac bé mat chinh, vi du, & budc cat roi trude d6, c6 thé duge
loai bé tir trude. Két qua 13, c6 thé hoan thanh budc danh béng bé mat chinh sau
d6 trong khoang thoi gian ngan.

(4) Budc danh bong mét ria

O buéc danh bdéng mat ria, mat ria bao ngoai va mét ria bao trong cta nén
thay tinh duoc danh bong guong bang phuong phép danh béng st dung chi. Dé
dat duoc muc dich nay, d& 1am cac hat mai danh béng, bot (cac hat mai tu do)
chira cac hat mai xeri oxit ¢b thé duoc st dung. Nho budc dénh bong mat ria
ndy, c6 thé ngin duoc sy phan tach natri va kali va cac bé mat ria cia cac nén
thay tinh duoc hoan thién dén trang thai bé mit gwong ma c6 thé ngin duge vide
tao cac hat, nguyén nhéan gy vét rop lén do nhiét, v.v., va viéc bam chét cia cac
hat vao cac vung mat ria.

(5) Budc danh béng bé mit chinh (budce danh béng thi nhat)

Budc danh bong thir nhat duoc thuc hién trude tién 1am budce danh bong bé
mit chinh. Budc ddnh bong thir nhat ndy chi yéu 1a nhim loai bd cac ran nit
hodc bién dang con lai trén cac bé mit chinh trong budc mai ra trén day. O bude
d4nh bong thr nhit nay, cac bé mit chinh duoc danh béng bing may danh béng
hai mat c6 co cdu banh rang hanh tinh cing véi viéc sit dung may danh béng
nhua cimg. Céac hat mai xeri oxit c6 thé dugc st dung 1am chit danh bong. Nén
thuy tinh d& dugc thuc hién budc danh bong thir nhét c6 thé duoc rira bﬁng chét
téy rira trung tinh, nudc tinh khiét, IPA, v.v..

(6) Budc 13m ting d6 bén hoéa hoc
Qué trinh 1am ting d6 bén héa hoc duge thuc hién dbi véi nén thiy tinh da

dugc thuc hién cac budc mai ra va danh bong trudc d6 ¢ budc lam tang d6 bén
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héa hoc. D& 1am chét long 1am ting d6 bén héa hoc duge sir dung dé 1am ting
d6 bén héa hoc, vi du, dung dich hdn hop gdm kali nitrat (60%) va natri nitrat
(40%) c6 thé duge sir dung. Qua trinh 1am ting d6 bén héa hoc dugc thuc hién
bang cach dun néng chét 1éng lam ting do bén héa hoc dén nhiét d6 nim trong
khoéng tir 300°C dén 400°C va nung ndng trude nén thity tinh ma hoat déng 1am
sach da két thuc dén nhiét d6 ndm trong khoang tir 200°C d&n 300°C va nhing
nén trong dung dich 1am ting d6 bén hoa hoc trong khoang thoi gian tir ba gid
dén bdn gid. Tht hon 13, qua trinh nhiing nay duge thuc hién & tinh trang ma céc
nén thuy tinh duoc gilt & cac mit ria trong thiét bi gitr d& toan bd ca hai bé mat
clia cac nén thiy tinh duoc lam ting d6 bén héa hoc.

Céc ion lithi va natri trong 16p bé mat cta cac nén thiy tinh 1an luot duge
thé bdi cac ion natri va kali cé céc ban kinh 16n hon tuong d6i trong dung dich
lam ting d6 bén héa hoc bang cach thuc hién xit Iy nhing trong dung dich 1am
ting do bén héa hoc theo cach nay, nhd dé, cic nén thiy tinh duoc lam ting do
bén. Céc nén thiy tinh di dugc 1am ting d6 bén héa hoc dugc rira béng nudc
tinh khiét ho3c loai tuong tu sau khi da dugc rira béng axit sulfuric.

(7) Bu6c danh béng bé mat chinh (budc déanh bong sau ciing)

Tiép theo, budc danh béng thir hai duge thuc hién 1am buéc danh béng sau
cung. Budc danh béng thir hai nay 1a bude nhiam hoan thién ca hai bé mit chinh
dé tré thanh cac bé mit gibng nhu guong. O budc danh béng thi hai nay, ca hai
bé mit chinh duge dénh bong guong bang may danh béng hai mit ¢é co chu
banh rang hanh tinh cing vdi viéc st dung may danh bong tao bot mém. Céc hat
mai xeri oxit, silic oxit dinh ho#c loai twong tu ma min hon so vé4i cac hat mai
xeri oxit duge sir dung & buée déanh bong thir nhét ¢6 thé dugc st dung lam bot.
(8) Budc lam sach

Budc lam sach duoc thuc hién dbi vé6i nén thuy tinh sau budc lam tang do
bén héa hoc. Budce 1am sach 1a bude nham loai bo céc hat bam chit vao bé mat
clia nén thuy tinh sau budc lam ting d6 bén héa hoc.

| Dé hoan thanh buéc 1am sach, bude lam sach bao gém xu ly cho nén thuy
tinh tiép xuc véi chit 16ng 1am sach chira axit oxalic va c4c ion st hoa tri hai va

c6 d6 pH nam trong khoang tir 1,8 dén 4,2, t5t hon 13, 46 pH ndm trong khoang
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tir 2 dén 4. Cu thé 13, nguyén liéu ma cp cac ion sit hoa tri hai duoc bd sung
cho axit oxalic 1am chét long lam sach. Cac vi du vé cac nguyén liéu nay bao
gbm sit amoni (II) sulfat, st (II) sulfat, sit (II) oxalat. Ngoai ra, cac chét khir
(c4c chit chéng oxy héa) nhu axit ascobic hodc cic hop chét trén co s& axit
thioglycolic c6 thé duogc bd sung. Vi du, khi chét long lam sach duogc diéu ché
bing cach bd sung sit amoni (II) sulfat va axit ascobic vao axit oxalic, ndng do
cla axit oxalic ¢6 thé duoc diéu chinh dé nam trong khoang tir 0,2% trong luong
dén 3,0% trong lugng, néng d6 cua sit amoni (II) sulfat nam trong khoang tu
0,015% trong lugng dén 0,3% trong luong, va nff)ng dd cua axit ascobic nam
trong khoang tir 0,2% trong luong dén 0,5% trong luong.

Xt 1y 1am sach nay cho phép loai bd cac chét 1am bén trén co s& sét tao ra
béi céc thiét bi va cac vat lidu (thép khong gi) hodc céc vat liéu phu bam chat
vao c4c bé mit nén thily tinh ma khéng lam ting d6 nham bé mit clia nén thiy
tinh. Nigoai ra, cac cht 1am ban trén co sé sét c6 thé dugc loai bo mot cach higu
qua bang cach thuc hién budc 1am sach néu trén ngay ca khi cac chat 1am ban
trén co s& sit bam chit truée bude lam ting d6 bén héa hoc va trong bude lam
ting do bén hoa hoc bang budc lam ting do bén hoa hoc, bam chit vao nén thiy
tinh manh dén mutc ching khéng thé duoc loai bo ngay ca bang cac phuong
phap loai bé vat ly nhu lam sach béng cach co. Cu thé 13, xu ly lam sach néu
trén day c6 hiéu qua khi thiét bi 4 sir dung cho budc 1am ting d6 bén héa hoc
chira cac vat liéu dugc 1am bing thép khéng gi. Bude 1am sach c6 thé duge thuc
hién két hop véi cac xir Iy 1am sach khac ngoai xir Iy néu trén day. Vi du, viéc
két hop v6i 1am sach bang kiém cé thé anh hudng dén hidu qua loai bd céc chat
1am bAn khéc va ting tdng hiéu suat lam sach.

Phén mé ta trén day da thé hién co cdu ding dé thuc hién budc lam sach
bing cach sir dung chit 16ng lam sach trong d6 cic ion sit hoa tri hai duoc bd
sung cho axit oxalic sau khi lam tang do bén héa hoc, tuy nhién, co thé duoc
thuc hién trudc budce lam tang do bén héa hoc hoidc ca trude va sau bude lam
ting d6 bén hoéa hoc. Vi du, hoat dong 1am sach bang cach str dung chét 16ng
lam sach néu trén day co thé duoc thuc hién sau budc mai ra thir nhit va/hodc

budc mai ra thi hai.
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Budc san xuét cac dia tir (budc tao 16p ghi va 16p tuong tu)

Céc dia ghi tir vudng goc c6 thé duoc san xuit bang cach tao mang, vi du
16p dinh, 16p tir mém, 16p dudi khong tilr, 16p ghi tir vudng géc, 16p bao vé va
16p bdi tron mét cach tudn tyr trén cac bé mit chinh clia nén thity tinh thu dugc
qua cac budc néu trén day. Cac hop kim Cr, v.v., ¢ thé dugc dua ra lam cac vat
liéu tao thanh 16p dinh. Cac hop kim nhém CoTaZr, v.v., c6 thé dugc dua ra lam
cac vat liéu tao thanh 16p tu mém. Lép khong tir dang hat, v.v., ¢6 thé duoc dua
ra lam 16p dudi khong tir. Lép tir dang hat CoPt, v.v., co thé dugc dua ra 1am 16p
ghi tir vudng géc. Cac cacbon hydro hda, v.v., cé thé duoc dua ra lam cac vat
liéu tao thanh 16p bao vé. Cac nhuya flo, v.v., cd thé dugc dua ra 1am cac vt lidu
tao thanh 16p boi tron. Vi dy, mot cach cu thé, céc 16p ghi va cac 16p tuong tu
nay c6 thé dugc tao ra bang cach tao mang 16p dinh chia CrTi, 16p tir mém chira
CoTaZr/Ru/CoTaZr, 16p dudi dang hat khong tir chira CoCrSiO,, 16p tir dang
hat chira CoCrPt-SiO,°TiO, va 16p bao vé chira cacbon hydro héa mét cach tuan
tu bang thiét bi phun néi tiép, va sau d6, tao mang 16p bdi tron perfloropolyete
bing phuong phap nhing trén nén thuy tinh. O déy, 16p dudi Ru c6 thé duge st
dung thay thé cho 16p duéi khéng tir dang hat chita COCrSiO,. Ngoai ra, 16p hat
chira NiW c6 thé dugce bd sung gifta 16p tir mém va 16p dudi. Lép tlr chia

CoCrPtB ciing c6 thé dugc bd sung gitta 16p tir dang hat va 16p bao vé.
Vi du thuc hién séng ché

Tiép theo, cac vi du duoc thuc hién dé 1am rd céc hiéu qua cua sang ché s&
duoc mo ta.
Cac vi du thyc hién sang ché va céc vi du so sanh
(1) Budce xtr ly vét ligu

Thuy tinh alumin silicat dugc tao thanh dang dia béang cach ép truc tiép c6
str dung cac khuon trén, khuén dudi, va khuodn hinh éng, nho do, fhu duge tAm
thuy tinh vo dinh hinh. Thuy tinh chira cac thanh phan chinh bao gém: SiO, véi
ti 16 ndm trong khoang tir 58% trong luong dén 75% trong lugng, Al,O; véi ti 1é
ndm trong khoang tir 5% trong luong dén 23% trong luong, Li,O véi ti 18 nim
trong khoang tur 0% trong luong dén 10% trong luong va Na,O véi ti 1& nim

trong khoang tir 4% trong lugng dén 13% trong luong, dugc st dung 1am thiy
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tinh alumin silicat. O day, Li,O c6 thé ndm trong khoang tir 0% trong lugng dén
7% trong lugng.
(2) Budc mai (mai ra) thir nhéat

Sau d6, ca hai bé mat chinh cta nén thiy tinh dang dia duoc mai ra. Qua
trinh mai ra dugc thuc hién bang cach sir dung mAy mai ra hai mit bang cach s
dung co cu banh rang hanh tinh véi viée sir dung cac hat mai tu do trén co s&
oxit nhém. Cu thé 13, qué trinh mai ra dugc thuc hién bang cach ép cac tim bé
mit mai ra 1én ca hai bé mat cta nén thay tinh tir phia trén va dudi, cip chét
16ng mai chira cac hat mai tu do 1én cac bé mit chinh ctia tAm thuy tinh, va dich
chuyén cdc bé mat nay véi nhau dé thuc hién qua trinh mai ra. Nhd qué trinh
mai ra nay, c6 thé thu dugc nén thity tinh ¢6 cac bé mit chinh phang.

(3) Budc cit roi (tao 16, cit vat)

Sau d6, 18 trong duoc tao ra & phéan giita cia nén thily tinh nay bing miii
khoan thuy tinh hinh try, nhd d6, thu duoc nén thiy tinh dang vong (tao 13i). Va
mat ria bao ngoai va mit ria bao trong dugc mai bang cach sir dung cac da mai
kim cuong, nhd d6, thuc hién dugc xir 1y cét vat dinh trudce (cét vat).

(4) Budc mai ra thir hai

Sau d6, budc mai ra thi hai dugc thuc hién ddi véi ca hai bé mit chinh cta
nén thuy tinh d3 dat dugc theo cach gidng nhu bude mai ra tha nhét. Bang cach
thuc hién budc mai ra thir hai nay, cac phén mép nhé nhé dugce tao ra trén cac bé
mat chinh & budce cat roi hodc bude danh bong bé mit trude d6 co thé duoc loai
b tir trude. Két qua 13, c6 thé hoan thanh budc danh béng bé mit chinh tiép
theo trong khoang thoi gian ngén.

(5) Budc danh bong mat ria

Sau d6, mat ria bao ngoai va mat ria bao trong cia nén thuy tinh dugc danh
béng guong bing phuong phap danh béng sir dung chéi. Pé dat dugc muc dich
nay, dé 1am c4c hat mai danh béng, bot (cac hat mai tu do) chira cac hat mai xeri
oxit dugc sir dung. Va nén thuy tinh d& dugc thuc hién budc danh bong mat ria
duogc rira bang nuée. Nho bude danh bong mit ria ndy, cic mit ria clia nén thuy
tinh dugc hoan thién dén trang thai bé mit guong ma co thé ngéan dugc sy phan

tach natri va kali.

-16-



20055

(6) Budc danh béng bé mit chinh (budc danh béng thir nhét)

Budc danh béng tht nhit duoc thyc hién trude tién 1am budc danh bong bé
mit chinh. Budc danh béng thir nhit nay cha yéu 13 nhim loai bo cac ran nit
hodc bién dang con lai trén cac bé mit chinh trong budc mai ra trude d6. O bude
danh béng thir nhat ndy, cac bé mit chinh dugc danh béng bang may danh bong
hai mit c6 co ciu banh ring hanh tinh ciing véi viéc sir dung méy danh bong
nhuya ctimg. Cac hat mai xeri oxit dugc sir dung lam chéit danh bong.

Nén thuy tinh d& dugc thuc hién budc danh bong thir nhét duoc ria bﬁng
cach nhung nén mot cach tudn tu trong cac bé lam sach 14n luot chia chét téy
rira trung tinh, nuée tinh khiét, IPA (rugu isopropyl).

(7) Bu6c 1am ting d6 bén héa hoc

Sau do, xit ly lam tang do bén hoéa hoc (xit 1y trao d6i ion) dugc thuc hién
trén nén thuy tinh da dugc thuc hién bude dénh béng bé mit chinh. Dung dich
lam ting d6 bén hoa hoc ma kali nitrat (60%) va natri nitrat (40%) dugc trén 1an
trong do duoc diéu ché, va qua trinh lam ting d6 bén hoéa hoc duge thuc hién
béng cach dun chét 16ng 1am ting d6 bén héa hoc dén nhiét d6 1a 400°C va nung
néng trude nén thiy tinh ma hoat déng 1am sach di két thic dén nhiét d6 1a
300°C va nhtng nén trong dung dich 1am ting d bén hoéa hoc trong khoang ba
gi0. Qua trinh nhiing nay dugc thuc hién & trang thai ma cac nén thuy tinh dugc
gilt & cac mit ria trong thiét bi giit d& toan bd cac bé mit cla cac nén thiy tinh
c6 thé duoc 1am ting do bén héa hoc.

 Céc ion lithi va natri trong 16p bé mit ciia cac nén thiy tinh 1dn luot duge
thé boi cac ion natri va kali trong dung dich 1am ting d6 bén héa hoc bang cach
thuc hién x Iy nhing trong dung dich Iam ting d6 bén héa hoc theo cach nay,
nho @6, cac nén thuy tinh duoc 1am ting do bén.
(8) Bu6c dénh bong bé mit chinh (budc danh bong sau ciing)

Tiép theo, budc danh bong thir hai dugc thuc hién lam budc danh bong bé
mat sau cung. Budc danh bong th hai nay nhim thuc hién viéc d4nh bong dé
giam chiéu day mang dinh trudc tuong Umg véi 16p tmg sudt nén duge tao ra
trén nén thiy tinh va hoan thién cic bé mit chinh thanh cic bé mit gidng nhu

guong. Theo vi du ndy, cac bé mit chinh dugc danh béng bing may d4nh bong
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hai mat c6 co ciu banh ring hanh tinh cling véi viéc st dung may danh béng
nhua tao bot mém dé danh béng guong cac bé mit chinh. Cac hat silic oxit dinh
(kich ¢& hat trung binh nim trong khoang tir Snm dén 80nm) min hon cac hat
xeri oxit duoc st dung & budc danh béng thir nhét dugc sir dung 1am chét danh
bong.
(9) Budc lam sach

Céc nén thuy tinh d3 dugc xir ly lam ting do bén hoéa hoc duogc nhing va
lam ngudi trong bé nudc & nhiét d6 20°C va dugce duy tri & trang thai ndy trong
khoang mudi phut. Sau dd, sau khi budc danh béng sau cung dugc thuc hién,
cac nén duogc nhing trong dung dich nudc ma cac oxit cia cac kim loai (Fe, Ni,
Cr, Cu, Zn) dugc phan tan hodc hoa tan trong dé trong 24 gio va chudn bj cac
nén bi 1am bén gia d8 x4c nhan hiéu qua loai bo oxit st bang dung dich chira
axit oxalic. C4c nén bi 1am ban gia ndy duoc nhiing trong céc chat 1éng lam sach
& cac diéu kién tuong tng dugc thé hién trong bang 1 dé thuc hién xir ly lam
sach. Thoi gian xir Iy 1a ba phat va nhiét do xur ly 1a 50°C. Ngoai ra, cac nén
thily tinh da dugc 1am sach bing axit oxalic + sat amoni (II) sulfat dugc nhing
va rira trong ting bé 1am sach chira nudc tinh khiét va IPA mét cach tuln tu va
sau d6 dugc siy kho. S6 luong cac chét lam bén ban du trudc budc lam sach
céc nén bi 1am ban gia trung binh 1a khoang 10.000.
Panh gia khuyét tat

Céac khuyét tat duoc kiém tra dbi véi cac nén thuy tinh tuong tng thu dugc
theo cac vi du thuc hién sang ché va céc vi du so sanh béng thiét bi kiém tra
khuyét tit quang (tén san phdm: OSA6100 dugc san xuét bdi KLA-Tencor
Company). Dé 1am diéu kién kidm tra, budc séng laze 14 405nm véi cong sudt
laze 12 25mW véi duong kinh chdm laze 13 Sum va ving nim trong khoang tir
15mm dén 31,5mm tir tim nén thdy tinh duogc kiém tra. Trong sb céc khuyét tat
do duoc c6 kich ¢& bang hodc nhé hon 1,0pum, s luong (trén mbi 24cm?) céac
khuyét tat bam chat duoc thé hién trong bang 1. O day, sb luong khuyét tat dugc
tinh to4n bang cach dém sb luong khuyét tat ma con lai & cling céc vi tri sau
bude lam sach trong khi gia dinh 13 cac khuyét tat trén bé mit cua nén thuy tinh

trudc budc 1am sach 1a chudn. Cac khuyét tat trong céc vi du thuc hién sang ché
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nay néi dén cac chat 1am ban kim loai (cu thé hon 13, cac hat min) dinh chit vao
bé mat nén thuy tinh. Ngoai ra, viéc co/khdng cd céc khuyét tat trén nén sét
duogc xac dinh tir 20 khuyét tit ma con lai duoc dém mot cach ngiu nhién va cac
chit dinh du duoc phén tich bing SEM/EDX.
Danh gia sau khi lam sach biang chét 16ng 1am sach axit
~ Kiém tra bé mit ctia cac nén thily tinh

Céc nén thuy tinh tuong g thu duoc theo céc vi du thuc hién sang ché va
céc vi du so sanh duge kiém tra bing kinh hién vi nguyén tir Nanoscope dugc
san xuét boi Japan Veeco Corporation & 6 phéan giai 1a 256x256 diém anh mbi
dién tich 2pmx2pm va d6 nham bé mat (d6 nham bé mit sb hoc (Ra)) dugc xac

dinh. Céc két qua duoc thé hién trong bang 1.

Bang 1
Nong A Khuyét
do | Cac phu gia c6 kha ;:150;;?{ ) g Py | tattrén
axit néng tao ion sat ascorbic luon nham | co s sat
oxalic | (IT) va nong do céc (% pH Khu gt bé mat | trén moi
(% phu gia nay tror(; téi/ Ra 20
trong | (% trong lugng) luéng) : (nm) khuyét
lugng) , ng tat
Vidul | 02 Amon(l) Soa; sulfat |55 22| 235 | 0,19 | Khong
Vidu2 | 05 Saot (S)‘ilsfat 03 |22 19 | 0,18 | Khong
Vidu3 | 1,1 Amomosgl‘t sulfat | 55 129|165 | 020 | Khong
Vidud | 06 Amon;) Szast sulfat | 53 159|150 | 020 | Khong
Vidus | 2.8 Among Soa; sulfat |4 22| 155 | 018 | Khéng
Vidu6 | 02 Sags(‘)l;fat 04 |39 235 | 0,18 | Khong
Vidu7 | 10 | Stsulfat0,05 04 |39 225 | 0.16 | Khong
Vidu8 | 1,1 Amomosal‘t sulfat |55 139| 200 | 016 | Khong
Vidu so .
b 0|05 0 0 (22| 460 | 021 o
Vidu9 | 0.6 Amoné by sulfat | 53 122] 150 | 0,19 | Khong
Vidu ,
tham | 0,1 St sulfat 0,1 04 |22 345 | 0,18 Co
chiéu 1
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Vidu10| 3.5 Amon(l) sg‘zt sulfat |\ o4 122| 155 | 020 | Khéng
Vidu ,
tham | 0,1 St sulfat 0,08 04 [39] 360 | 017 Co
chiéu 2
Vi du A
sosanh | 05 | Amonmisatsulfat | o5ty o0 g 035 | Khong
, 0,06
Vi du ’
sosénh | 0.5 Sét sulfat 0,08 03 |43] 375 | 017 Cé
3
Vidull | 05 Amon;) Soaé sulfat |\ o3 |18| 100 | 020 | Khéng
Vidul2 | 0.11 S&tsulfat 0.1 04 |22| 220 | 0.18 | Khong
Vidul3 | 0,11 | Shtsulfat0,08 0.4 [39| 230 | 0,17 | Khong
Viduld | 05 S&t sulfat 0,08 03 [42| 225 | 0,17 | Khong
Viduls | 025 Amon;) Sza; sulfat | 53 155|160 | 020 | Khong
Vidu16 | 0.6 Amo“g Szast sulfat - 22| 170 | 020 | Khong

Tu bang 1, s6 luong céc chit lam bin ma bam chit vao nén thiy tinh c6 thé
duogc giam bing cach sir dung chét 16ng 1am sach trong d6 cac ion st hoa tri hai
dugc bd sung cho axit oxalic 1am chét 16ng 1am sach nén thiy tinh so véi truong
hop str dung chét 16ng 1am sach trong d6 céc ion sit héa tri hai khong dugc bd
sung cho axit oxalic (vi du so sanh 1). Cu thé 14, sb luong cac khuyét tat trén co
s& st ¢6 thé duogc loai bd mét cach hiu qua.

Ngoai ra, khi ndng d6 axit oxalic khéng nhé hon 1,1% trong lugng, sb
luong khuyét tat c6 thé duoc giam mot cach hiéu qua, va khi néng do axit oxalic
khong nho hon 3,0% trong lugng, thi khong nhan thiy su thay ddi dang ké cua
hiéu qua loai bd céc hat oxit sét (vi du thuc hién séang ché 10). Mot cach tuong
tu, khi ndng d6 ctia st amoni (II) sulfat trong chat 1éng 1am sach khéng nhé hon
0,3% trong luong, thi khéng nhén thiy su thay d6i dang ké cta hiéu qua loai bd
céc hat oxit st (vi du thuc hién sang ché 9).

Ngoai ra, khi d6 pH cua chét long lam sach chira axit oxalic va cac ion st -
héa tri hai khéng nhé hon 1,8, 46 nham bé mit cia nén thiy tinh c6 thé dugc
gidm va déng thoi, khi d6 pH khong 16n hon 4,2, sd luong céc chit 1am bin ma

bam chit vao nén thiy tinh c6 thé duoc giam mét cach hiéu qua (cac vi du thuc
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hién sang ché 11, 14). bat duoc hiéu qua nhét dinh ngay ca khi axit ascobic ma
c¢6 chtrc nang nhu 13 chét khir khéng duoc bd sung.
Vidu 16

Tir cac két qua néu trén, cic chat 1am ban kim loai (cu thé 13, chit lam ban
trén co s& sit) c6 thé duoc loai bé mot cach hidu qua ma khong anh huéng dén
bé mit nén thiy tinh bing cach sir dung chét long 1am sach trong d6 cac ion sat
héa tri hai duge bd sung cho axit oxalic.

Mot cach nglu nhién, ndng d6 axit oxalic duoc quy dinh bing % trong
luong theo vi du ndy, tuy nhién, néng d6 nay cé thé dugc quy dinh bang mol/L.
Vi du, khi ndng d6 axit oxalic 13 0,2% trong luong, thi ndng d6 nay s& Ia
0,016mol/L. Piéu nay 1a do, gia s 13 axit oxalic dugc sir dung lam oxalic axit
dihydrat (trong luong phan tir 126,03g/mol), ndng d6 nay sé 1a 2g/L (bing
khoang 0,2% trong lugng)/(126,03g/mol) = 0,016mol/L.

Mot cach tuong tu, trong trudng hop ciia sit amoni (II) sulfat, gia dinh 14
st dung st amoni (IT) sulfat hexahydrat (trong luong phan ti: 392,14g/mol) va
trong trudong hop cua sit (II) sulfat, gia dinh 1a st dung sat (I) sulfat
heptahydrat (trong lugng phan ta: 278,01g/mol). Vi du, truong hop 0,02% trong
luong cua sit amoni (II) sulfat 1a 02 g/L (bang khoang 0,02% trong
luong)/(392,14g/mol) =0,0005mol/L. Truong hop 0,015% trong lugng cua sét
(1) sulfat 1 0,15g/L (bang khoang 0,015% trong lugng)/(278,0lg/mol) = 0,0005
mol/L.

Axit ascobic (trong lugng phan ti: 176,12 g/mol), axit thioglycolic (trong
lugng phén tr: 92,12g/mol) va amoni axit thioglycolic (trong lugng phan ti
109,15g/mol), day la cac chét khir, c6 thé duoc quy dinh theo mol/L.

Thi nghiém tiép mat dia DFH

Tiép theo, cac dia tir duge chuén bi bang cach st dung cic nén thay tinh
ma budc lam sach dugc thuc hién ma khong thuc hién viéc lam bin méi & céc
diéu kién cta cac vi du thuc hién sang ché va vi du so sénh duoc thé hién trong
bang 1 néu trén day va thi nghiém tiép mat dia ctia bd phan dau tir DFH duoc
thuc hién bing cach st dung thiét bi thi nghiém HDF (Head/Disk Flyability
Tester—thiét bi thi nghiém kha ning lu6t dau tir/dia) duoc san xuit boi Kubota
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Comps Corporation. Thi nghiém nay diy bo phan dau tir ra mdt cach tir tir bing
co chu DFH va dénh gia khoang cach khi bd phan dau tir tiép xic v6i bé mit dia
tir bing cach do su tiép xuc véi bé mit dia tir bing bo cam bién AE. Péu tir
dugc sir dung la d4u tir DFH dung cho céac dia tir c6 dung luong 320GB/mdi dia
(c6 kich ¢ 2,5inch). Do cao ludt khi by phén dau tir khéng duoc diy ra l1a
10nm. Céc diéu kién khac duoc thiét 1ap nhu sau.

Dia tir: cac nén thuy tinh ¢ kich ¢& 2,5inch (duong kinh trong 20mm,
dudng kinh ngoai 65mm, chiéu day tim 0,8mm) dwoc san xuat va 16p ghi va cac
16p tuong ty duoc tao ra & dang mang trén cac nén thiy tinh.

* Bén kinh ddnh gia: 22mm

S6 luong vong quay cia dia tir: 5400 vong/phut

Nhiét do: 25°C

D6 am: 60 %

Viéc tao mang cla 16p ghi trén nén thuay tinh dugc thuc hién nhu sau.
Trudc tién, thiét bi tao mang duge hat chan khéng, va 16p dinh/16p tir mém/16p
trén 16p dudi/lop dudi/lép ghi chinh/Iép ghi phu/lép bao vé/lép bdi tron duge
tao mang mot cach tudn tu trén nén trong méi trudng Ar bang phuong phap
phun manhetron DC. Ap suét khi Ar khi tao mang 1a khoang 0,6Pa trlr khi c6
cha v khéc. D8 lam 16p dinh, Cr-50Ti dugc tao mang dén chiéu day 10nm. Dé
lam 16p tir mém, 92Co-3Ta-5Zr dugc tao mang twong Ung dén chiéu day 20nm
kep gifta 16p Ru 0,7nm. Dé lam 16p phia trén 16p dudi, Ni -5W dugc tao mang
dén chidu day 8nm. Dé 1am 16p dudi, Ru dugc tao mang dén chidu day 10nm &
ap suét 0,6Pa va Ru dugc tao mang dén chidu day 10nm & 4p suét 5Pa & trén. Dé
lam 16p ghi chinh, 90 (72Co-10Cr-18Pt)-5 (Si0O,)-5 (TiO;) dugc tao mang dén
chidu day 15nm & 4p sudt 3Pa. P& lam 16p ghi phu, 62Co-18Cr-15Pt-5B dugc
tao mang dén chiéu day 6nm. Pé 1am 16p bao v¢, C,H,; dugce tao mang dén chiéu
day 4nm bang phuong phap CVD va 16p bé mit dugc xr 1y nitro héa. DE lam
16p boi tron, PFPE dugc tao mang dén chiéu day 1nm béng phuong phép phi

nhing.
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Céc két qua cia thi nghiém tiép mit tir DFH dugc thé hién trong bang 2.
Trong bang 2, viéc danh gia dugc thuc hién nhu sau phu thugc vao khoang cach
(gia dinh 12 x) ma bd phan dau tir va dia tir tiép xic & do.

0:x<1,0nm

A:1,0nm <x

Bang 2
Néng do axit C'éc phu gia C? kha Néng a0 Th}
oxalic nang tao ion sat (II) ax1t‘ nghiém
o va nong d cia cac ascobic | pH | dayra
(% trong hu oia % t DFH
lwong) phu gia nay (% trong
(% trong lugng) lugng)
Vidul 0,2 Amoni sét sulfat 0,02 0,2 2,2 o
Vidu2 0,5 Sat sulfat 0,015 0,3 2,2 o
Vidu3 1,1 Amoni st sulfat 0,1 0,5 2.2 o
Vi du 4 0,6 Amoni sat sulfat 0,25 0,3 2,2 o
Vidu 5 2.8 Amoni st sulfat 0,02 0,4 2.2 o
Vidu6 0,2 Sét sulfat 0,05 0,4 3,9 S
Vidu7 1,0 Sét sulfat 0,05 0,4 3.9 o
Vidu 8 1,1 Amoni st sulfat 0,1 0,5 3,9 o
Vi du
<o sénh 1 0,5 0 0 221 A
Vidu9 0,6 Amoni sit sulfat 0,35 0,3 2.2 o
Vidu 10 3,5 Amoni sét sulfat 0,02 0,4 2,2 o
Vidu 0.5 Amoni sét sulfat 0,06 0,3 17 A
so sanh 2
So\g‘;}ﬁ ; 0,5 St sulfat 0,08 0,3 43 A
Vidu 11 0,5 Amoni sat sulfat 0,06 0,3 1,8 o
Vidu 12 0,11 Sat sulfat 0,1 0,4 2,2 o
Vidu 13 0,11 Sét sulfat 0,08 0,4 3,9 o
Vi du 14 0,5 Sat sulfat 0,08 0,3 42 o
Vidu 15 0,25 Amoni sat sulfat 0,25 0,3 2.2 o
Vidu 16 0,6 Amoni sét sulfat 0,25 - 221 o

Tir bang 2, trong trudng hop trong dé cac nén thay tinh & cac diéu kién lam
"sach cua cac vi du thuc hién séng ché (khéng lam béan gia) duoc sit dung,
khoang cach ma bd phan dau tir va dia tir tiép xuc & d6 c6 thé dugc giam xudng
mirc thip khong 16n hon 1,0nm. Mit khac, trong trudng hop trong d6 cac nén
thily tinh & cdc didu kién lam sach cia céc vi du so sanh (khong lam ban gid)
duogc st dung, khoang cach ma bd phan dau tir va dia tir tiép xtc & d6 1 16n hon

1,0nm. Puoc hiéu la, diy la cac tdic dong cia d0 nham bé mat va so6 lugng
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khuyét tat trén nén thuy tinh. Tir két qua nay, khoang cach ma bd phan dau tir va
dia tir tiép xuc & d6 co thé duoc giam bang cach tao dia tir bing cach st dung
nén thiy tinh d& duoc lam sach bang chit 1ong lam sach trong d6 cac ion sét héa
tri hai duoc bd sung cho axit oxalic lam chit 1éng lam sach nén thuy tinh.

Sang ché khéng gidi han & cac phuong 4n néu trén va cd thé duogc thuc
hién véi cai bién thich hop. Vi du, cac vat liéu, kich ¢&, quy trinh x Iy, quy
trinh kiém tra trong cac phuong an trén day chi 1a cac vi du va sang ché c6 thé
duoc thuc hién véi cac cai bién khéc nhau trong pham vi trong d6 dat dugc céc
hiéu qua cta sang ché. Ngoai ra, sing ché 6 thé dugc thuc hién véi cac cai bién

thich hop vai di€u kién 1a cac cai bién nay khong ndm ngoai pham vi sang che.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép san xuét nén thiy tinh ding cho dia tir, phuong phép nay bao
gbém budc 1am sach nén thiy tinh, trong d6 buéce lam sach nay bao gdm xir 1y
cho nén thuy tinh tiép xuc v6i chit 16ng 1am sach chira axit oxalic va céc ion sat
héa tri hai va c6 d@6 pH khéng nh6 hon 1,8 va khong 16n hon 4,2 va nong do cua

axit oxalic trong chét 1éng lam sach khéng nho hon 0,2% theo trong luong.
2. Phuong phép sén xuit nén thiy tinh diing cho dia tir bao gdbm cac budc:

d4nh béng ding d& danh béng cdc bé mit chinh ciia nén thuy tinh bing

thiét bi danh béng co cac tim bé mit danh béng chira sit; va

lam sach dé lam sach nén thiy tinh sau budc danh bong trong d6 budce
lam sach duoc thuc hién bﬁ?tng chét 16ng lam sach chtra ion oxalat va cac ion sit
héa tri hai dudi diéu kién axit, ndng d6 cta axit oxalic trong chét 1ong 1am sach
khong nhé hon 0,2% theo trong luong, va chét 1ong lam sach c6 d pH khéng
nho hon 1,8 va khong 16n hon 4,2.

3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 budc danh béng danh béng nén thiy tinh

bang cac hat mai silioxit c6 kich ¢ hat trung binh khéng 16n hon 30 nm.

4. Phuong phap san xuit nén thuy tinh ding cho dia tir bao gdm budc lam sach
nén thiy tinh trong d6 budc lam sach dugc thuc hién bé.ng chét long 1am sach
chira ion oxalat va céc ion st hoa tri hai dudi didu kién axit dé hoa tan céc chét
nén nhidm gdc sét c6 trén nén thay tinh, ndng do cua axit oxalic trong chit 16ng
lam sach khong nhé hon 0,2% theo trong luong, va chét 16ng lam sach c6 d6 pH
khong nho hon 1,8 va khdng 16n hon 4,2.

5. Phuong phép san xuit nén thily tinh ding cho dfa tir bao gdm buéc 1am sach
nén thuy tinh trong d6 budc 1am sach duge thuc hién bing chat 1ong 1am sach
chuyén ddi cac chét nén nhiém gbc sit c6 trén nén thily tinh thanh céc ion sét
héa tri hai, chét long lam sach chira ion oxalat va céc ion sit hoa tri hai, néng do
clia axit oxalic trong chit 16ng 1am sach khong nhé hon 0,2% theo trong luong,

va chit 16ng 1am sach c¢6 @6 pH khéng nhé hon 1,8 va khéng 16n hon 4,2.
25
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6. Phuong phép theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 5, trong d6 chét
16ng lam sach dugc diéu ché bang cach bd sung vat liéu ma co thé cép cac ion

sat hoa tri hai.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 vt liéu c6 thé cip cac ion sit héa tri hai it
nhét 1a vat liéu duoc lya chon tir nhém gém sit amoni (IT) sulfat, st (IT) sulfat

va sit (II) oxalat.

8. Phuong phép theo diém 7, trong d6 ndng d6 ciia sat amoni (II) sulfat, st (II)
sulfat hodc sit oxalat (II) trong chét 1éng 1am sach khong nhoé hon 0,015% theo

trong lugng va khéng 16mn hon 0,3% theo trong lugng.

9. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 d&én 8, trong d6 chét |

16ng 1am sach con chira axit ascorbic hodc hop chét gbc axit thioglycolic.

10. Phuong phap theo diém 9, trong d6 ndng do axit ascorbic hodc hop chat gbc
axit thioglycolic trong chat 16ng lam sach khéng nhé hon 0,2% theo trong lugng

va khong 16n hon 0,5% theo trong lugng.

11. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 10, trong d6 sau

budc lam sach con c6 budce lam sach nho st dung dung dich nude kiém.

12. Phuong phép theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 11, trong do6 cac
oxit st trén nén thuy tinh duoc loai bd bang cach cho nén thuy tinh tiép xuc véi

chét 16ng 1am sach.

13. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 12, trong d6 d6

nhém bé mat ctia nén thiy tinh trude bude 1am sach khéng 16n hon 0,2 nm.

14. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 d&én 13, trong d6 do

nham bé mat cua nén thiy tinh sau budce lam sach 13 khéng 16n hon 0,2 nm.

15. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 14, trong d6 do
pH ciia chét 16ng 1am sach duogc thiét dat khong nhé hon 2 va khong 16n hon 4.

16. Phuong phép san xuét dia tir trong d6 dia tir thu duoc bing cach it nhét tao
ra 16p ghi trén nén thuy tinh ding cho dia tir ma dugc san xuét theo phuong
phap san xuét theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 15.
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