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(57) Sang ché dé cap dén hop chat azol silan, phwong phap tong hop cia ching, va chit

lién két silan chira hop chét azol silan dudi dang thanh phan, va tao ra dung dich xir Iy bé

mat bang cach str dung hop chat azol silan, phuong phap xu ly bé mit, va phuong phap

lién két hai vat liéu khac nhau vé tinh chat cua vat liéu. Hop chat azol silan theo sang ché

13 hop chét ¢o cong thirc héa hoc (I-1) hodc (1I-1) cu thé.
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Linh virc ki thuat dwoc dé cap

Séng ché d& cap dén hop chit azol silan, dung dich xtr Iy b& miit chira hop chét azol
silan, phwong phap xir Iy bé mit st dung hop chét nay.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Trong nhitng ndm gn dy, dbi v6i cac bang day mach in, sy ting 1én vé s6 lugng
céc 16p da duoc thic ddy dé dap timg viéc giam kich c&, 4o day va céc yéu td tuong tr clia
cac thiét bi dién tir va céc linh kién dién tir. Bang ddy mach in da 16p dang dugc sdn xudt
bang cach xép chdng bang mach cho 16p bén ngoai hodc 14 ddng trén bang mach cho 16p
bén trong, ma dugc tao ra c6 mach g6m 14 déng hodc tuong tu trén mot mat hodc ca hai

mit, thong qua chét tAm trudc, va tich hop ching.

Bing cach nay, trong bang ddy mach in da 16p nhu vay, c6 van @& quan trong 1a
dam bao dic tinh lién két gitta mach déng duogc tao thanh trén bang mach cho 16p bén trong
va nhya két dinh cach dién gbm chét tAm trudc dé xép chdng bang mach cho 16p bén ngoai
hoic 14 dong.

Tai liéu sang ché 1 dé cép dén chit xir Iy bé mit 14 ddng ma cai thién dic tinh lién
két gifra 14 dong va chit tAm trudc va chit han chju nhiét cia tim mong ma ddng thu duogc

bang cach lién két 14 ddng voi chét thm trude.

Tai liéu trén boc 1 viéc sir dung két hop hop chét trialkoxysilan cé vong imidazol

v6i hop chét tetraalkoxysilan 1a cac thanh phan ciia chét xir ly bé mit.

Tai liéu sang ché 2 @& cap dén ché phdm dinh hinh bé mit ddng va phwong phap xtr
Iy bé miit, ma c6 thé duy tri dic tinh bam dinh giita ddng va vat liéu cach dién nhu nhya ma

khong cén thyc hién viée xir Iy 1am nham nhu khic axit bé mit cia ddng.

Tai liéu trén boc 10 cac chét lién két silan c6 nhém alkoxy, nhu silanol va trisilanol
duogc yu tién 14 thanh phan ctia ché phim dinh hinh b mit theo quan diém vé dic tinh bdm
dinh wu viét véi vt liéu cach dién va, trong s6 ching, chét lién két silan c6 nhém mercapto
dugc uu tién theo quan diém v& viéc cai thién ddc tinh bam dinh gitta déng va vat li€u cach

dién nhu nhua epoxy.
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Ngoai ra, tai liéu ndy da boc 1o dung dich chira ché phm dinh hinh bé mit c6 thé
dugc didu ché bang cach hoa tan ché pham trong dung mdi hén hop cia nude va dung moi
hitu co. Hon nita, tai liéu ndy cling boc 16 ring sau khi dua dung dich vao tiép xuc véi bé
mat cla déng, viéc 1am kho c6 thé duoc thuce hién sau khi rira véi nudce hodc viée lam kho
¢6 thé duoc thuc hién ma khong can rira véi nudc, va trong truong hop dé viée thuce hién
1am kho sau khi rira v6i nuée, mang ¢ do day ddng déu co thé thu dugc, mit khac, trong
truong hop viée thuc hién 1am khé ma khong can rira véi nuée, ¢6 thé thu dugce dic tinh

bam dinh cao véi vat liéu cach dién.

Tai liéu séng ché 3 d& cap dén phwong phép san xuit dung dich chét lién két silan,
dung dich chét lién két silan, phuong phap xir Iy b& mit ctia vét liéu nén bing céch sit dung

chét lidu tuong tu, va cic phuong phap trong tu.

Tai ligu nay boc 16 ring bang céch tron hop chit silic hitu co véi nude dé di tao
thanh cic nhom silanol va sau d6 tiép tuc trdn véi alcohol, ty 1€ silanol hda cao c6 thé thuc
hién duoc, vige phi dong déu 1a c6 thé va dic tinh bam dinh wu viét c6 thé thuc hién duoc,
va ty 1¢ silanol héa tot hon 1a nim trong khoang tir 60 dén 100%, va tét hon nita 12 nim

trong khoang tir 80 dén 100%.

Ngoai ra, 3-mercaptopropylmetyldimetoxysilan va 3-
mercaptopropyltrimetoxysilan dwgc boc 16 duéi dang hop chét silic hitu co.

Vin d& cia sang ché I cai thién dc tinh bam dinh giira v4t liéu nén bao gdm hop
chét polyme hitu co hoic vat liéu vo co va hop chét tinh thé léng, va khong dé cap vé dic
tinh bdm dinh trong trudng hop dong 1a vat lidu nén.

Tai ligu sang ché 4 d& cap dén chit lién két silan va ché phdm polyme.

Tai ligu nay boc 10, nhu mt thanh phan cta chét lién két silan dugc st dung 1am
16p 1ot dé lien két thuy tinh hogc kim loai véi cao su, cac chit khac nhau ¢6 ciu tao di vong
chira nito nhu triazol hodc thiazol dugc ndi véi nhém silyl nhu nhém trimetoxysilyl hodc
nh6m trietoxysilyl, nhd nhém hitu co c6 lién két thioete (sulfua) hodc twong tu.

Tai li¢u tinh trang k§ thuét

Tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: JP-A-H07-286160
Tai liéu sang ché 2: JP-A-2009-263790
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Tai liéu sang ché 3: JP-A-2006-045189

Tai liéu sang ché 4: JP-A-2002-363189

Tai liéu sang ché KR 20130044533 boc 16 cac hop chit twong tir, khac biét & chd,
chung c6 chira lvu huynh thay cho nito dudi dang di nguyén tir thit ba trén vong.

Bén chét ky thuit ciia sang ché

Muc dich clia sing ché 1a dé xuét hop chit azol silan méi, phuong phép téng hop
cta chiing, va chét lién két silan chira hop chét azol silan 13 thanh phin, nhim ting cudng
dic tinh lién két gitra hai vét liéu khac nhau vé tinh chdt coa vét liéu nhu kim loai, vat liéu
vb co va vat liéu nhua, va dé xuét dung dich xir ly bé mat béng cach st dung hop chét azol
silan, phirong phép xtt 1y b& mt, va phuong phap lién két cac vét liéu khac nhau.

Nh& cac nghién ciru chuyén sau nhim giai quyét cac vin d& néu trén, cic tic gia
séng ché d4 phat hién ra ring hop chét azol silan méi c6 thé duge téng hop bing cach cho
phin tmg hop chit azol véi hop chit alkylsilan dugc halogen héa hodc hop chit
isoxyanatoalkylsilan, va c4c tac gia da hoan thanh sang ché.

Ngoai ra, nhd céc nghién ctru chuyén sau nhim giai quyét cac vin dé néu trén, cac
tac gia sang ché da phat hién ra ring muc dich mong muén dat dugc bang cach str dung hop
chét azol silan c6 vong azol va lién két thioete (-S-) hoic lién két disulfua (-S-S-) trong phan
tir clia n6, va céc tac gia da hoan thanh sang ché.

Tirc 13, sang ché bao gdm céc muc tir (1) dén (33) sau ddy.

(1) Hop chét azol silan c¢6 céng thire héa hoc (I-1) hodc (II-1) sau day:

N—N
/o (1-1)
X/<Y)\S/€CH2}'"\SKOR)3

trong cong thirc (I-1), X 1 nguyén tir hydro, -CHs, -NH,, -SH, hoidc -SCH;; Y 1a -
NH-; R 14 -CHj; hosic -CH,CHs; va m 14 sb nguyén tir 1 dén 12
A-S-S-A (I-1)
trong cong thirc (II-1), A la
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Z, 13 -CO-NH-(CH,),-Si(OR)s;

R 14 -CHj; hoac -CH,CHj3; va

m 1 s6 nguyén tir 1 dén 12.

(2) Phuong phép tong hop hop chét azol silan c6 cong thirc hoa hoc (I-1) sau day:

N—N |
/o (I-1)
XAY)\SACHQJm\Si(OR)a

trong cong thirc (I-1), X 1a nguyén tir hydro, -CH3, -NH,, -SH hoic -SCH3; Y 1a -
NH-; R 13 -CH; hoiic -CH,CH;; vam la sb nguyén tir 1 dén 12.

Phuong phap tong hop bao gdbm budc phan ting hop chét azol c¢6 cong thirc hoa
hoc (I-2) sau ddy véi hop chét alkylsilan dugc halogen hoa cé cong thirc hoa hoc (I-3) sau

ddy vdi su c6 mét ciia tAc nhan khit hydro halogenua:

N—N
X/KY)\SH (-2)

trong cong thirc (I-2), X 1a nguyén tr hydro, -CHj, -NH,, -SH hoi#ic -SCH;; va Y 1a

.NH-;
(1-3)

ot~ o

trong cong thirc (I-3), R 12 -CHj; hoic -CH,CHs, m 13 s6 nguyén tir 1 dén 12; va Hal

Si(OR),

1a nguyén tir clo, nguyén tir brom hodc nguyén ti iot.

(3) Phuong phép téng hop hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (II-1) sau day:
A-S-S-A, (II-1)
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trong cong thirc (II-1), A; 1a

\ \ \ Na
Z, , 2, , Z; , 21/ ,
H,N
=N
/>
Z(N\N ,
~N
NN h \>__
| Nwn
NS/ \
Z; , hoiic VAR

7, 1a -CO-NH-(CH,);-Si(OR)s;
R 13 -CH; hodc -CH,CH3; va
m 12 s nguyén tir 1 dén 12.

Phwong phép tong hop bao gdm budc cho hop chét azol c6 cong thirc hoa hoc
(II-2) sau diy phan mg véi hop chit isoxyanatoalkylsilan c¢6 cong thirc hoa hoc (II-3) sau
day:

Ag-S-S-Ag I1-2)
trong cong thire (II-2), Ag 1a

[:\>— @:}— . J@::\% H/E:%

\

H s H H s
HoN N"N
\r-’-N n=N I >—
/> ' Y N~n
7 N N / N \
H , H , hodc H o
OCN-(CH,)-Si(OR) (I1-3)

trong cong thire (II-3), R 13 -CH; hodc -CH,CH3, vam la sb nguyén tir 1 dén 12.

(4) Chét lién két silan chira hop chit azol silan c6 cong thirc héa hoc (I1I-1) hoge (IV-1) sau
ddy 14 thanh phan:
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N—N
/ c (Im-1)
x’kY)\s/(' Hz)m\suoms_n@mn

trong cong thirc (III-1), X 1& nguyén tr hydro, -CHs, -NH,, -SH hoéc -SCH3; Y 1a -
NH-; R 13 -CH; hoic -CH,CHj, m 14 s6 nguyén tir 1 &én 12; va n 13 0 hoiic s6 nguyén tir 1
dén3;

Ay-S-S-A; (IV-1)

trong cong thire (IV-1), Ay 12

N
\ )
22 ’ 22 ’ Z; D 22/ .‘-N s
—~N
N
HeN =N N-'.—'=N IL{ \>—
y— f “~N
Zy , Lo , hotic Z,

Z, 14 -CO-NH-(CH,)-Si(OR)3.,(OH),;
R 12 -CH; hotic -CH,CH; |
m 13 s6 nguyén tir 1 dén 12; va

n 12 0 hodc s6 nguyén tir 1 dén 3.

(5) Dung dich xir Iy bé mit chtra hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (I11-1) hodc (IV-
1) sau day:

N—N
[\ CH (m-1)
x/QY)\s/G 2)"‘*\51 (OR) g (OH),

trong cong thirc (III-1), X 1a nguyén t hydro, -CHs, -NH,, -SH hoac -SCHj; Y 1a -
NH-; R 13 -CH; hoic -CH,CH;, m 14 sb nguyén tir 1 dén 12; van 1 0 hodc sb nguyén tir 1
dén 3;
Ay-S-S-A, (Iv-1)
trong cong thire (IV-1), Ay 1a
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Z, 14 -CO-NH-(CH,),,-Si(OR);.,(OH),;

Rla -CH3 hOETlC -CH2CH3;

m 12 s6 nguyén tir 1 dén 12; va

n 1a 0 hoic sb nguyén tir 1 dén 3).

(6) Dung dich xtr ly bé mait theo muc (5) néu trén, trong d6 dung dich xtt Iy bé mit nay
duoc sir dung dé xtr ly bé mit cla it nhit mot bé mat duoc chon tir nhém gém ¢6 kim loai,
vat liéu vO co va vat liéu nhya.

(7) Dung dich xir Iy b& mit theo muc (5) néu trén, trong d6 dung dich xir Iy bé mit duoc st
dung d8 lién két it nhit hai vat liéu dugc chon tir nhém gdm c6 kim loai, vét liéu vo co va
vét liéu nhua.

(8) Dung dich xtr ly bé mit theo muc (6) hodc (7) néu trén, trong d6 kim loai 14 it nhit mot
loai duogc chon tir nhdm gém co déng, nhom, titan, niken, thiéc, sit, bac, vang, va cac hop
kim cta ching.

(9) Dung dich xir Iy b& mit theo muc (6) hozc (7) néu trén, trong d6 kim loai 1a dong hoic
hop kim ddng.

(10) Dung dich xtr Iy bé mit theo muyc (6) hodc (7) néu trén, trong d6 vat liéu vo co 1a it
nhit mot loai duge chon tir nhém gﬁ“)m co silic, gém va thiy tinh.

(11) Dung dich xi Iy b& mit theo muc (10) néu trén, trong d6 gbm 14 it nhit mét loai dugc
chon tir nhém gém ¢d nhém oxit, cacbua silic, nhom nitrit, silic nitrit, va bari titanat.

(12) Dung dich xt Iy b& mit theo muc (6) hodc (7) néu trén, trong d6 vat liu nhya 1 it nht

mot loai dugce chon tir nhom gém cd nhya acrylat, nhya epoxy va nhya polyimit.

(13) Phuong phép xir Iy b mit kim loai, bao gbm viéc dua dung dich xir 1y bé mit dugc
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mé ta trong muc (5) néu trén tiép xic véi bé mat kim loai.

(14) Phuong phép xir Iy bé mit kim loai theo muc (13) néu trén, trong d6 kim loai 14 it nhét
mot loai duogc chon tir nhom gém co déng, nhom, titan, niken, thiéc, sét, bac, vang, va cac

hop kim cua chung.

(15) Phuong phéap xir Iy bé mat kim loai theo muc (13) néu trén, trong d6 kim loai 1a dong
hozc hop kim ddng.

(16) Phuong phap xir Iy bé mit kim loai theo muc (15) néu trén, trong d6 trude khi dua
dung dich xtr ly bé mit tiép xtic véi bé mat cua ddng hodc hop kim déng, dung dich nuéc

chira ion dong dugc dua vao tiép xtic véi bé mit cia ddng hodc hop kim dong.

(17) Phuong phép xir Iy bé mat kim loai theo muc (15) hodc (16) néu trén, trong d6 sau khi
dua dung dich xir Iy b& mat vao tiép xuc v6i bé mat cua ddng hodc hop kim ddng, dung
dich nuéc c6 tinh axit hodc dung dich nudce ¢6 tinh bazo duge dua vao tiép xtc v6i bé mit

ciia #dng hodc hop kim déng.

(18) Phuong phép xit ly bé mit vat liéu v co, bao gdm viéc dua dung dich xir 1y bé mit

duoc mo ta trong muc (5) néu trén ti€p xic v6i bé mat vat lidu vo co.

(19) Phuong phéap xir Iy bé mit vét li€u v0 co theo muyc (18) néu trén, trong d6 vat liéu vo

co 14 it nhat mdt loai duge chon tir nhém gdm ¢ silic, gbm va thuy tinh.

(20) Phuong phép xir Iy bé mit vat liéu v6 co theo muc (19) néu trén, trong d6 gdm Ia it
nhét mot loai duge chon tir nhém gdm ¢6 nhoém oxit, cacbua silic, nhém nitrit, silic nitrit, va

bari titanat.

(21) Phuong phép xt 1y bé mét ctia vat liéu nhya, bao gdm viée dua dung dich xir Iy bé mit

duoc mo ta trong muc (5) néu trén ti€p xtic véi bé mit cia vét liéu nhya.

(22) Phuong phép xir 1y bé mét cua vat li¢u nhya theo muc (21) néu trén, trong d6 vt lidu
nhua 1 it nhét mot loai dugc chon tir nhém gém c6 nhua acrylat, nhya epoxy va nhua
polyimit.

(23) Phuong phép tao lién két gitta kim loai va v4t liéu nhwa, bao gbm viéc dua dung dich
xur ly bé mat duge mo ta trong muc (5) néu trén tiép XUc v6i it nhit mot trong s6 kim loai va
vt lidu nhwa dé tao ra mang héa hoc trén it nhit mot trong sb kim loai hodc vat liéu nhyra,

va lién ket kim loai va vat li€u nhya véi nhau nhd mang héa hoc.
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(24) Phuong phéap tao lién két giita vat lidu vo co va vat liéu nhya, bao gdm viée dua dung
dich xir ly bé mit dugc mé ta trong muc (5) néu trén tiép xuc véi it nhat mot trong sb vat
liéu vo co va vt liéu nhua dé tao ra mang héa hoc trén it nhét mot trong s6 vat liéu vo co va
vét lidu nhwa, va lién két vét liéu vo co va vat liéu nhya v6i nhau nhoy mang héa hoc.

(25) Phuong phap tao lién két gifta kim loai va vét liéu vo co, bao gdm viéc dura dung dich
xir Iy bé mit dugc mé ta trong muc (5) néu trén tiép xtic voi it nhit mot trong s6 kim loai va
vét liéu vo co dé tao ra mang héa hoc trén it nhit mot trong s6 kim loai va vt lidu vo co, va
lién két kim loai va vat liéu v6 co véi nhau nho mang héa hoc.

(26) Bang diy mach in trong d6 hai vat liéu dugc chon tir nhém gbm c6 kim loai, vét liéu
vb co va vat liéu nhwa duoc lién két nho mang hoa hoc dugrc tao thanh tir dung dich xr ly
bé mit dugc mo ta trong muc (5) néu trén.

27) Thiét bi dién tir trong d6 hai vét liéu dugc chon tir nhém gém ¢6 kim loai, vat liéu v
co va vit liéu nhyua dugc lién két nho mang hda hoc dugce tao thanh tir dung dich xir ly bé
mdt dugc md ta trong muc (5) néu trén.

(28) Ché phim cach dién chita chit lién két silan theo muc (4) néu trén va vat lidu nhya
hodc vat liéu vo co.

(29) Ché phém cach dién theo muc (28) néu trén, trong d6 vét liéu nhya 1a it nhit mot loai
dugc chon tir nhém gbdm ¢6 nhyra acrylat, nhya epoxy va nhua polyimit.

(30) Ché phim céch dién theo muc (28) néu trén, trong d6 vat liéu vo co 1a it nhat mot loai
dugc chon tir nhém gbm ¢4 silic, gbm va thuy tinh.

(31) Vat liéu cach dién chtra ché phdm cach dién dugc mé ta trong muc bt ky trong sé muc
tir (28) dén (30) néu trén.

(32) Bang déy mach in chira 16p cach dién thu duge tir ché phém cach dién duoc mo ta
trong muc bét ky trong sb cac muyc tir (28) dén (30) néu trén.

(33) Thiét bj dién tir chtra 16p cach dién thu duoc tir ché phAm cach dién dugc md ta trong
muc bét ky trong sb cac muc tir (28) dén (30) néu trén.

Hi¢u qua dat dugc ctia sang ché

* Hop chéit azol silan theo sang ché 1 thich hop cho thanh phan cta chét lién két

silan. Ngoai ra, vi hop chét azol silan dugc sir dung 1am thanh phan 14 chét c6 vong azol,

-10-
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chét lién két silan theo sang ché duoc mong doi dé sir dung chirc niing ngin chin kim loai
khéi sy dn mon, ma 1a dic trung ctia hop chét azol, va sir dung chtrc néng luu héa nhua

epoxy hodc nhua uretan.

Ngoai ra, theo dung dich xir Iy bé& mit chira hop chét azol silan theo sang ché, dac
tinh lién két gitta hai vét liéu khac nhau v& tinh chét cta vat liéu, cu thé 13, kim loai va vét
liéu vo co, kim loai va vt liéu nhwa, hogc vt liéu vo co va vat liéu nhua, c6 thé dugc tang

cuong.
M6 ta van tat cac hinh vé

Fig.1 13 biéu db phd IR ciia vat liéu tdm dau thu dugc trong vi du 1-1.
Fig.2 13 biéu db phd IR ciia vat ligu tdm dau thu dugc trong vi dy 1-2.
Fig.3 1a bidu dd phd IR ciia vat liéu thm dau thu dugc trong vi du 1-3.
Fig4la biéu db phd IR cia vat liéu tAm dau thu dugc trong vi du 1-4.
Fig.5 12 bidu db phd IR ciia tinh thé thu dugc trong vi dy 1-5.

Fig.6 12 biéu dd phd IR cita vat lidu tim dau thu dugc trong vi du 1-6.
Fig.7 la biéu dd phd IR cua vat liéu tAm déu thu duoc trong vi du 1-7.
Fig.8 1a biéu dd phd IR cia tinh thé thu dugc trong vi du 1-8.

Fig.9 1a biéu dd phd IR cita vat liu tAm dau thu dugc trong vi du 1-9.
Fig.10 1a biéu db phd IR ciia tinh thé thu dugc trong vi dy 1-10.

Fig.11 12 biéu dd phd IR ciia vat liéu thm dau thu dugc trong vi du 1-11.
Fig.12 12 biéu d phd IR ciia vat liéu tim dau thu dugc trong vi dy 1-12.
Fig.13 1a biéu dd phd IR ciia vat liu tAm dAu thu dugc trong vi dy 1-13.
Fig.14 1a biéu dd phd IR ciia vat ligu tim du thu dugc trong vi du 1-14.
Fig.15 1a biéu d6 phd IR cta chit 16ng thu duge trong vi du 2-1.

Fig.16 14 biéu 6 phd IR clia chit long thu dugce trong vi du 2-2.

Fig.17 1a biéu 6 phd IR cia chit 1ong thu dugc trong vi du 2-3.
Fig.181a biéu db phd IR ctia chét 16ng thu duge trong vi du 2-4.

Fig.19 14 biéu d6 phd IR clia chit 1ong thu duge trong vi du 2-5.

Fig.20 1a bidu d6 phd IR ctia tinh thé thu dugc trong vi du 2-6.

Fig.21 1a bidu dd phd IR ciia tinh thé thu duoc trong vi du 2-7.

Fig.22 1a bidu db phé IR ctia tinh thé thu dugc trong vi du 2-8.

Fig.23 1a biéu db phd IR cta chét 16ng thu dugc trong vi du 2-9.
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Fig.24 14 biéu db phd IR ctia chét 16ng thu dugc trong vi du 2-10.
Céc hinh v& tir Fig.6 dén Fig.14 chi thé hién c4c vi du tham khao.
M3 ta chi tiét sang ché
Sang éhé s& duge mo ta chi tiét sau day.
Hop chét azol silan
Hop chét azol silan theo sang ché c6 cong thirc hoa hoc (I-1) hodc (II-1) sau day.

N—N
/N (1-1)
X/QY)\S/QCHz)m\Si(OR)s

Trong cong thirc (I-1), X 1a nguyén tir hydro, -CHj;, -NH,, -SH hodc -SCHj; Y 1a -
NH-; R 13 -CHj; hoic -CH,CH;; vam la sb nguyén tur 1 dén 12.
A-S-S-A, (II-1)
Trong cong thirc (II-1), Ay 1a

- O L o

N
\ \ 2SN
> Z} > Zi > Zl >
H,N N—N
=N T-—;—N [!} \>_
Z1 , Z , hogc Zy

Z; 14 -CO-NH-(CH,),~Si(OR)s;

R 1a -CH; hodc -CH,CHj3; va

m 14 s nguyén tir 1 dén 12.

Hop chét azol silan c¢6 cdng thirc héa hoc (I-1)
Cac vi du v& hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (I-1) bao gdm:
3-trimetoxysilylmetylthio-1,2,4-triazol,
3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol,
3-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol,
3-[6-(trietoxysilyl)hexylthio]-1,2,4-triazol,
3-[12~(trimetoxysilyl)dodexylthio]-1,2,4-triazol,
3-metyl-5-[2-(trietoxysilyl)etylthio]-1,2,4-triazol,
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3-metyl-5-[4-(trimetoxysilyl)butylthio]-1,2,4-triazol,
3-metyl-5-[ 10-(trimetoxysilyl)dexylthio]-1,2,4-triazol,
3-amino-5-trietoxysilylmetylthio-1,2,4-triazol,
3-amino-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol,
3-amino-5-[6-(trimetoxysilyl)hexylthio]-1,2,4-triazol,
3-amino-5-] 12-(trimetoxysilyl)dodexylthio]-1,2,4-triazol,
3-amino-5-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol,
3-mercapto-5-[2-(trimetoxysilyl)etylthio]-1,2,4-triazol,
3-mercapto-5-[5-(trimetoxysilyl)pentylthio]-1,2,4-triazol,
3-mercapto-5-[8-(trimetoxysilyl)octylthio]-1,2,4-triazol,
3-metylthio-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol,
3-metylthio-5-[ 10-(trimetoxysilyl)dexylthio]-1,2,4-triazol, va
3-mefy1thio-5-[4-(trietoxysi1yl)butylthio]-1,2,4-triazol (chung 1a cac truong hop ma Y la
-NH-).

Hop chét azol silan ¢6 cong thirc hoa hoc F(I-l) (sau déy, con dugc goi 1a hop chat
azol silan (I-1)) ¢6 thé thu dugc bing cach cho hop chét azol c6 cong thirc héa hoc (I-2) sau
day (sau ddy, con dugc goi 1a hop chét azol (I-2)) phan tmg v6i hop chit alkylsilan dwoc
halogen héa c6 cong thirc héa hoc (I-3) sau ddy (sau dy, con dugc goi 1a hop chét
alkylsilan dugc halogen hoéa (I-3)).

N—N

} ,( )\SH (1-2)

Y

Trong cong thirc (I-2), X va Y ¢6 cung y nghia nhu duge md ta & trén.

Hal /('CHzgn;\ 1-3)

Si(OR) 3
Trong cong thic (I-3), R va m c6 cing ¥ nghia nhu duge mo ta & trén; va Hal 1a
nguyén tir clo, nguyén tr brom hodc nguyén tit iot.

Cu thé, nhu dugc thé hién trong so dd phan tmg (A), hop chét azol silan (I-1) c6 thé
dugc tong hop thong thuong & hiéu sut cao bang cach cho phan img hop chét azol (I-2),

ma 13 tién chét twong tmg, véi hop cht alkylsilan dugc halogen héa (I-3) v6i su c6 mit cia
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tadc nhéan khr hydro halogenua theo lugng thich hop cia dung moéi phan tmg & nhi€t do phan
ung thich hop trong khoang thoi gian phéan tng thich hop.

So d6 phan tmg (A)
N—N
X A Y)\SH ¥ et~ O Si(OR)g
2 1-3)
8
CH
Téc nhéan khir hydro halogenu: X /< Y )\ g—ACH: )"‘\Si (OR)3

(I-1)

Trong céc cong thirc tir (I-1) dén (I-3), X, Y, R, Hal va m ¢6 ciing y nghia nhu

duoc mo ta & trén.

Céac vi du vé hop chét azol (I-2), ma dong vai tro 1a tién chét, gém co:
3-mercapto-1,2,4-triazol,
3-metyl-5-mercapto-1,2,4-triazol,
3-amino-5-mercapto-1,2,4-triazol,
3,5-dimercapto-1,2,4-triazol,
3-mercapto-5-metylthio-1,2,4-triazol,

Céc vi du vé hop chét alkylsilan dugc halogen hoa (I-3) gdm co:
clometyltrimetoxysilan,
clometyltrietoxysilan,
2-cloetyltrimetoxysilan,
2-cloetyltrietoxysilan,
3-clopropyltrimetoxysilan,
3-clopropyltrietoxysilan,
3-bromopropyltrimetoxysilan,
3-bromopropyltrietoxysilan,
3-iodopropyltrimetoxysilan,
3-iodopropyltrietoxysilan,
4-bromobutyltrimetoxysilan,

4-bromobutyltrietoxysilan,
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5-bromopentyltrimetoxysilan,
5-bromopentyltrietoxysilan,
6-bromohexyltrimetoxysilan,
6-bromohexyltrietoxysilan,
8-bromooctyltrimetoxysilan,
8-bromooctyltrietoxysilan,
10-bromodexyltrimetoxysilan,
10-bromodexyltrietoxysilan,
12-bromododexyltrimetoxysilan, va
12-bromododexyltrietoxysilan.

Dung méi phan tmg khong bi gi6i han cu thé mién n6 1a dung méi tro dbi voi hop
chét azol (I-2) va hop chét alkylsilan dugc halogen héa (I-3), va cac vi du ciia chiing gdm c6
cac dung mdi hydrocacbon nhu hexan, toluen va xylen; cdc dung mdi ete nhu dietyl ete,
tetrahydrofuran, dioxan, va xyclopentyl metyl ete; cac dung moi este nhu etyl axetat va
butyl axetat; ééc dung moi ancol nhu metanol va etanol; cac dung mdi amit nhu N,N-
dimetylformamit, N,N-dimetylaxetamit va N-metylpyrolidon; cdc dung moi keton nhu
axeton, metyl etyl keton, metyl isobutyl keton, va xyclohexanon; axetonitril,

dimetylsulfoxit, va hexametylphosphoramit.

Céc vi dy vé tac nhan khir hydro halogenua gdm co6: cac ancoxit cta kim loai kiém
nhu natri metoxit, natri etoxit, kali metoxit, va kali tert-butoxide; cac carbonat c6 tinh kiém
nhu natri carbonat, natri hydro carbonat va kali hydro carbonat; cac bazo hitu co nhu

diazabixycloundecen; va natri hydrua.

Phén tmng gitta hop chét azol (I-2) va hop chét alkylsilan duoc halogen héa (I-3)
theo sang ché dién ra theo héa hoc lugng phap nhw dirge thé hién trong so dd phan tng (A),
nhung dugc wu tién 1a luong sir dung (lugng nap) ciia hop chét alkylsilan dugc halogen héa
v6i lugng sir dung (lugng nap) ctia hop chét azol duge thiét 1ap & ty 1é thich hop nam trong
khoang tir 0,8 dén 1,2 lan theo mol trong viéc xem xét céc yéu 6 nhu cac loai vat liéu ban
d4u va dung méi phan tmg dugc sir dung va quy mo phan tmg, ciing nhu nhiét do phan timg
va thoi gian phan Gng.

Khi luong nap ctia hop chét alkylsilan dugc halogen héa 16n hon 1,2 1an theo mol,

c6 kha néng 1a hop chét dugc polyme héa dé duoc gel hoa, ngugc lai khi n6 nho hon 0,8 lan
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theo mol, ¢6 kha nang 14 do tinh khiét ctia san phdm dugc gidm hodc cong doan phan téch

san pham trd nén cong kénh.

Ngoai ra, vi tac nhan kint hydro halogenua dugc st dung véi muc dich trung hoa
hydrogen halogenua bang cach dugc tao ra trong phan tmg ctia hop chét azol véi hop chét
alkylsilan digc halogen hoa, luong sir dung (lrong nap) ciia chiing c6 thé 1a ding mol hozc

16n hon véi hrong st dung ctia hop chit alkylsilan dwgc halogen hoa.

Nhiét d6 phan tmg khong bi gi6i han cu thé mién 14 n6 & trong khoang nhiét d6 ma
nhém mercapto ctia hop chét azol phan tmg véi hop chét alkylsilan dugc halogen héa, va
nhiét d6 phan tng t6t hon 13 nim trong khoang tir 0 dén 150°C, va tt hon nita 13 nim trong
khoang tir 5 dén 100°C.

Thoi gian phan (g duoc xac dinh mdt cach thich hgp theo nhiét d¢ phan tmg dugc
thiét 14p, va thoi gian phan tmg 5t hon 13 ndm trong khoang tir 30 phut dén 10 gid, va tt

hon nira 14 nim trong khoang tir 1 dén 5 gio.
Hop chét azol silan ¢6 cong thirc héa hoc (II-1)

Céc vi du v& hop chét azol silan c6 cong thirc hoa hoc (II-1) gdm c6:
2,2'-dithiobis[ 1-(trimetoxysilyl)metylcarbamoyl]-1H- imidazol,

2,2'-dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H- imidazol},
2,2'-dithiobis{ 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H- imidazol},
2,2'-dithiobis{ 1-[6-(trietoxysilyl)hexylcarbamoyl]-1H- imidazol},

2,2'-dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H- benzimidazol},
2,2'-dithiobis{ 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H- benzimidazol},
2,2'-dithiobis{ 1-[ 12-(trimetoxysilyl)dodexylcarbamoyl]-1H- benzimidazol},
2,2'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-benzimidazol },
2,2'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-benzimidazol },
2,2'-dithiobis{5-amino-1-[2-(trietoxysilyl)etylcarbamoyl]-1H-benzimidazol},
3,3'-dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol},
3,3'-dithiobis { 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol },
3,3'-dithiobis{ 1-[4-(trimetoxysilyl)butylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol },
3,3'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol},
3,3'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl}-1H-1,2,4-triazol},
3,3'-dithiobis{5-amino-1-[ 10-(trietoxysilyl)dexylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol},
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4,4'-dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol},
4,4'-dithiobis{ 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol },

4 4'-dithiobis{ 1-[5-(trimetoxysilyl)pentylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol},
5,5'-dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-tetrazol},
5,5'-dithiobis { 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-tetrazol}, va
5,5'-dithiobis { 1-[8-(trietoxysilyl)octylcarbamoyl]-1H-tetrazol}.

Hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (II-1) (sau ddy, con duoc goi 1a hop chit
azol silan (II-1)) c6 thé thu duoc bang cach cho phan (g hop chét azol c6 cong thirc héa
hoc (II-2) sau ddy (sau ddy, con dugc goi 1a hop chat azol (II-2)) véi hop cht
isoxyanatoalkylsilan c6 cong thitc hoa hoc (II-3) sau day (sau ddy, con dugc goi la hop chét
isoxyanatoalkylsilan (II-3)).

Ag-S-S-Ay (I1-2)

Trong cong thic (1I-2), Ag 12

E??— - - oy

H , 4 , H H” N
HzN N= N
)
l \)'—' N ~ N
, hodc H )
OCN-(CH,),,-Si(OR)s (I1-3)

Trong cong thirc (II-3), R 14 -CHj; hodc -CH,CH;, vam 1a sd nguyén tir 1 dén 12.

Cu thé, nhu dugc thé hién trong so d phan tng (B), hop chit azol silan (II-1) ¢6
thé duoc téng hop thong thuong & hi€u suét cao bﬁng cach cho phan tmg hgp chét azol (II-
2), ma la tién chét twong (mg, v6i hop chét isoxyanatoalkylsilan (II-3) theo lwgng thich hop
cia dung mdi phan g & nhiét dd phan Ung thich hop trong khoang thoi gian phén g
thich hop. So @ phan ing (B) 14 vi du trong d6 2,2'-dithiodi(1H-imidazol) (Hop chét azol
(II-2a)) dugc st dung 1am hop chét azol (II-2).

So db phan tng (B)
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N
\ H
[ >_ S\ N + 2 OCN — (CHp)m—Si(OR) 5

Y <]
(II-2a) (1I-3)

H
N — (CHp)m—Si(OR) 5

N 0

| >—s N
> EN>_ \s—<\N]

(RO) 3Si — (CHp)m—N
H

Trong cac cong thirc (II-1a) va (II-3), R va m ¢6 cung y nghia nhu dugc mé ta ¢

Cac vi du v& hop chét azol (II-2), ma dong vai tro 13 tién chit, gbm co:
2,2'-dithiodi(1H-imidazol),
2,2'-dithiodi(1H-benzimidazol),
2,2'-dithiobis(5-amino-1H-benzimidazol),
3,3'-dithiodi(1H-1,2,4-triazol),
3,3'-dithiobis(5-amino-1H-1,2,4-triazol),
4 4'-dithiodi(1H-1,2,3-triazol), va
5,5'-dithiodi(1H-tetrazol).

Céc vi du vé hop chét isoxyanatoalkylsilan (II-3) gdm co:
isoxyanatometyltrimetoxysilan,
isoxyanatometyltrietoxysilan,
2-isoxyanatoetyltrimetoxysilan,
2-isoxyanatoetyltrietoxysilan,
3-isoxyanatopropyltrimetoxysilan,
3-isoxyanatopropyltrietoxysilan,
4-isoxyanatobutyltrimetoxysilan,
4-isoxyanatobutyltrietoxysilan,
5-isoxyanatopentyltrimetoxysilan,
S-isoxyanatopentyltrietoxysilan,

6-isoxyanatohexyltrimetoxysilan,
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6-isoxyanatohexyltrietoxysilan,
8-isoxyanatooctyltrimetoxysilan,
8-isoxyanatooctyltrietoxysilan,
10-isoxyanatodexyltrimetoxysilan,
10-isoxyanatodexyltrietoxysilan,
12-isoxyanatododexyltrimetoxy silan, va

12-isoxyanatododexyltrietoxysilan.

Dung mdi phan tng khong bi gidi han cu thé mién né 13 dung méi tro déi véi hop
chét azol (II-2) va hop chét isoxyanatoalkylsilan (II-3), va c4c vi du cta ching gdm c6 cac
dung mdi hydrocacbon nhu pentan, hexan, heptan, toluen, va xylen; cic dung mdi ete nhu
dietyl ete, tetrahydrofuran, dioxan, va xyclopentyl metyl ete; cac dung mdi este nhu etyl
axetat va butyl axetat; cac dung mdi amit nhu formamit, dimetylformamit, dimetylaxetamit,
pyrolidon, va N-metylpyrolidon; cac dung mdi keton nhw axeton, metyl etyl keton, metyl

isobutyl keton, va xyclohexanon; va dimetylsulfoxit.

Phan (g gifta hop chét azol (II-2) va hop chit isoxyanatoalkylsilan (II-3) theo
sang ché dién ra theo héa hoc lugng phap nhu dugc minh hoa bang vi du trong so dd phan
tmg (B), nhung n6 dwoc wu tién 1a luong st dung (lwong nap) cia hop chit
isoxyanatoalkylsilan véi lwgng str dung (lwong nap) ctia hop chét azol dugc thiét 1ap & ty 1€
thich hop ndm trong khoang tir 1,6 dén 2,4 1an theo mol trong viéc xem xét cac yéu tb nhur
cac loai vat liéu ban ddu va dung mdi phan tmg dugc sit dung va quy md phan img, cling
nhu nhiét 40 phan tng va thoi gian phan ing.
| Khi luvong nap hop chét isoxyanatoalkylsilan 16n hon 2,4 14n theo mol, ¢6 kha niing

14 hop chét dugc polyme héa dé duoc gel hoa, nguoce lai khi hop chit nay nhé hon 1,6 lan
theo mol, c6 kha ning 14 do tinh khiét cta san phim bi giam hodc cong doan phén tach san

phém trd nén cdng kénh.

Nhiét d6 phan tmg khong bi giéi han cu thé mién 13 nhiét d6 nay nim trong khoang
nhiét 0 ma endoxyclic nitrogen (-NH-) ctia hop chit azol phan tmg véi nhom isoxyanato (-
NCO) ciia hop chét isoxyanatoalkylsilan, va t6t hon 13 nim trong khoang tir 0 dén 100°C,
va tbt hon nita 12 ndm trong khoang nhiét d6 tir 5 dén 60°C.

Thoi gian phan tmg dugc xac dinh mdt cach thich hop theo nhiét d6 phan ing dugc
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thiét 1ap, va t6t hon 13 niim trong khoang tir 30 phut dén 20 gid, va t6t hon nita 13 nim trong
khoang tir 1 dén 15 gio.
Chét lién két silan
Cht lién két silan theo sang ché chira hop chét azol silan c6 cong thirc hoa hoc (I1I-
1) hodc (IV-1) sau day 14 thanh phén.

/4 )\ /(’ Sl OR) 3-n (OH) =

Trong cong thirc (I1I-1), X 14 nguyén tir hydro, -CHj;, -NH,, -SH hoéc -SCH3; Y 1a -
NH-; R 13 -CH; hodc -CH,CH;, m 14 s nguyén tir 1 dén 12; van 13 0 hodc s6 nguyén tir 1
dén 3;

Ay-S-S-A, (Iv-1
Trong cong thirc (IV-1), A, 1a
N
\>— - -
N HoN N N Y/
\ \ 7NN
Z 2 z 2 Z 2

HzN \>_
N =N I
== N=
Y N -
)= Ay \
/N ~N -
Z, , Zo , hoic Z,

7, 13 -CO-NH-~(CH,);-Si(OR)3.4(OH),y;
R 14 -CH; hodc -CH,CHz;
m 12 s6 nguyén tir 1 dén 12; va

n 12 0 hodc s6 nguyén tir 1 dén 3.

Trong truong hop bang cach sir dung chét lién két silan chtra hop chét azol silan ¢6
cong thirc héa hoe (ITI-1) hodc (IV-1) 13 thanh phan, phwong phép bd sung chét nguyén chat
hoic bing cach hoa tan né trong dung méi hiru co hoic dung mdi trong tur v6i vat liéu nén
nhu trong truong hop st dung chét lién két silan théng thudng, hodc phuong phap xir Iy bé

mdt cda vat liéu nén véi no, c6 theé dugce chap nhan.
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Céc vi du v& phuong phép xtr 1y bé mit clia vat liéu nén gbm co: (a) phuong phap
phun, trén vét liéu nén, dung dich xtr Iy b& mat dugc didu ché bang cach pha lodng lugng
thich hop chét lién két silan v6i dung méi hitu co, (b) phuong phép phun, trén vat liéu nén,
dung dich xtr ly bé mit duge diéu ché bang cach pha lodng chat lién két silan v6i nude va
dung moi hitu co, (c) phuong phép phun, trén vét li€u nén, dung dich xir Iy bé mit dugc
diéu ché bing cach pha loang chét lién két silan v6i nude, (d) phuong phép ngam vat liéu
nén trong dung dich xtr Iy bé mit dugc diéu ché bang cch pha loang chét lién két silan v6i
dung mdi hitu co, (e) phuong phap ngdm vt li€u nén trong dung dich xir Iy bé mit dugc
didu ché bang cach pha loang chét lién két silan v6i nuée va dung méi hiru co, va (f)
phurong phép ngam vét liéu nén trong dung dich xir 1y bé mat duoc diéu ché béng cach pha

loang chét lién két silan véi nudc.

~ Céc vi dy v& dung méi hitu co g0m c6: cic dung moi hydrocacbon nhu benzen,
toluen, xylen, heptan, hexan, xyclohexan, va n-octan; cac dung moi hydrocacbon halogen
héa nhu diclometan, dicloetan, cacbon tetraclorua, cloform, clobenzen, diclobenzen, va
triclobenzen; cac dung moi keton nhu axeton, metyl etyl keton va metyl isobutyl keton; cac
dung mdi ete nhu dietyl ete, tetrahydrofuran, dioxan, etylen glycol monometyl ete (metyl
cellosolve), etylen glycol monoetyl ete (etyl cellosolve), etylen glycol monobutyl ete (butyl
cellosolve), va dietylen glycol monobutyl ete; va cac dung moi rrgu nhur metanol, etanol, 1-
propanol, 2-propanol, regu n-butyl, sec-butyl ancol, rugu tert-butyl, etylen glycol, dietylen
glycol, va propylen glycol.

Céc vi du v& vat liéu nén dugc str dung theo sang ché gém ¢6: cac vat liéu nén dang
hat, dang hinh kim. dang s¢i, dang tAm, va v6 dinh hinh duoc tao thanh tir kim loai, vat liéu

v co, vat liéu nhya va tuong tu.

Céc vi du vé kim loai gdm c6: dong, nhom, titan, niken, thiéc, sat, bac, vang, va cac

hop kim ctia ching.

Déi véi cée vi du cu thd v& hop kim, hop kim dong khong bi giéi han cu thé mién
n6 1 hop kim chira ddng, va céc vi du ctia chiing gdm c6 cac hop kim dya trén Cu-Ag, hop
kim dya trén Cu-Te, hop kim dya trén Cu-Mg, hop kim dya trén Cu-Sn, hop kim dua trén
Cu-Si, hop kim dya trén Cu-Mn, hop kim dya trén Cu-Be-Co, hop kim dwa trén Cu-Ti, hop
kim dya trén Cu-Ni-Si, hop kim dua trén Cu-Zn-Ni, hop kim dya trén Cu-Cr, hop kim dya
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trén Cu-Zr, hop kim dua trén Cu-Fe, hgp kim dya trén Cu-Al, hop kim dua trén Cu-Zn, va
hop kim dya trén Cu-Co.

Ngoai ra, cac vi du vé cac hop kim khac gdm c6 hop kim nhom (hop kim Al-Si),
hop kim niken (hgp kim Ni-Cr), va cac hop kim sét (hop kim Fe-Ni hodc thép khong gi).

Trong s c4c kim loai nay, ddng va hop kim déng dugc uu tién.

Céc vi du vé vt lidu vd co gom co: silic, gom, vét liéu vo co dugc st dung lam

chét dém, va thiy tinh.

Céc vi du cu thé cta ching gdm cé: silic; cac hop chét silic nhu cacbua silic, silic
oxit, thiiy tinh, dét diatomit, canxi silicat, d4 tan, bi thiiy tinh, dit mau tring duge hoat héa
bang serixit, va bentonit; cdc oxit nhu nhém oxit, kém oxit, st oxit, magie oxit, thiéc oxit,
va titan oxit; cac hydroxit nhu magie hydroxit, nhom hydroxit va magie carbonat c6 tinh
bazo; cac carbonat nhu canxi carbonat, kém carbonat, hydrotanxit, va magie carbonat; cac
sulfat nhu bari sulfat va da voi; cac titanat nhu bari titanat; va céc nitrit nhu nhom nitrit va
silic nitrit.

Trong sb cac vt lidu vo co, silic, gém (nhoém oxit, cacbua silic, nhom nitrit, silic

nitrit, va bari titanat) va thity tinh dugc uu tién.

Cac vidu vé vt liéu nhua gém c6: nhwa acrylat, nhya epoxy, nhwa polyimit, nhua
bismaleimit, nhwa maleimit, nhua Xyanat, nhwa polyphenylen ete, nhya polyphenylen oxit,
nhya olefin, nhua chira flo, nhya polyeteimit, nhua polyete ete keton, va nhua tinh thé long,

va c6 thé 1a su két hop clia ching béng céch tron hogc thay d6i véi nhau.

Trong sb cac vt liéu nhyua ndy, nhua acrylat, nhua epoxy va nhya polyimit dugc
uu tién.

Biing cach dp dung viéc xir Iy bé mt véi vat liéu nén, c6 thé cai thién do bam dinh

(d4c tinh lién két, dic tinh bam dinh) giita c4c vat liéu nén khac nhau vé tinh chit cia vat

lidu.

P4 ting cudng hiéu qua cia viée xir Iy, vat liéu nén dugc xir 1y bé mit c6 thé duge
dua vao xt ly nhiét.
Dung dich xir Iy bé miit

Dung dich xit Iy bé mit theo séng ché Ia dung dich xi Iy bé mét chira hop chét azol
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silan c6 cong thitc héa hoc (II-1) hodc (IV-1) lam chét lién két silan.

Dung dich xit ly bé mit chira hop chét azol silan trong cong thue hda hoc (I11-1)

Dung dich xur ly bé mit ciia nhom thir nhét theo sang ché (sau day, con duge goi
don gian 1a dung dich xi Iy bé mit theo sang ché) chira hop chét azol silan c6 cong thirc
héa hoc (ITI-1) (sau ddy, cdn duoc goi 1a hop chét azol silan (III-1)) lam chét lién két silan,
va hop chét azol silan bao gdm cac hop chét azol silan c6 cong thirc hoa hoc (I-1) va cac
cong thirc hoa hoc tir (ITI-12) dén (III-10).

N—N

/N _
N )\ Aol o (1-1)
N—N
[ (1-1a)
x/< )\s SI(OR) (OH) i
—N
/N _
/< )\s S(OR) (OH) 5 (H-1b)

N—N
/ m-1c)
X/QY)\S/(—CHZ)"‘\Si(OH)g | e

Trong cic cong thuc (I-1) va tir (IIl-1a) dén (IlI-1c), X, Y, R va m ¢6 cling y nghia

nhu dugc md ta & trén.

Tirc 13, hop chét azol silan (I-1) 12 hop chét azol silan (thé trialkoxy) ma n 13 0 trong
cong thirc héa hoc (111-1).

Tuong tu, hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (III-1a) (sau ddy, con dugc 20i
12 hop chét azol silan (III-1a)) 1a hop chét azol silan trudng hop nla 1; hop chét azol silan c6
cong thirc héa hoc (III-1b) (sau dAy, con dugc goi 1a hop chét azol silan (ITI-1b)) 1 hop chét
azol silan trudng hop n 14 2; va hop chit azol silan c6 cong thirc hoa hoc (I1I-1c) (sau day,
con duge goi 1a hop cht azol silan (II-1c)) 1a hop chét azol silan truong hop n1a 3.

Céc hop chat azol silan tir (IlI-1a) dén (I-1c) 1a cac loai dugc tao ra bang cach
thiy phan hop chét azol silan (I-1) c6 mat trong dung dich xtt ly bé mit, va ching phu hop
v6i thanh phan ciia chét lién két silan cfing nhu hop chét azol silan (I-1) ma la thé trialkoxy.
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Nigoai ra, céc hop chét azol silan tir (IlI-1a) dén (III-1¢) ¢6 thé duogc sir dung bang céch tich
chiét tr dung dich xt Iy bé mit, vi du, bang cach loai bd ham lugng dé bay hoi tir dung dich
xir Iy bé mit.

Trong thuc té clia sang ché, dugc wu tién str dung hop chét azol silan (I-1) lam vat

lidu thé dugc wu tién dé didu ché dung dich xi ly bé mat.
C4c vi du vé hop cht azol silan (I-1) 12 gidng nhu cc vi du dugc mé ta & trén.

Dung dich xtt ly bé mit trong nhém thi nhét theo sang ché dugc diéu ché bang
cach tron hop chét azol silan (I-1) véi nude hodc dung méi hitu co, va nude o thé duoc sir

dung cling v6i dung moi hitu co.

Dbi v6i phuong phép diéu ché dung dich xtt ly bé mat, dung mdi hitu co cd thé
duoc bd sung sau khi tron hop chét azol silan véi nudce, dung dich hdn hop ciia nudc va
dung méi hitu co ¢ thé dugc bd sung vao hop chét, hodc nudc cb thé duoc bd sung sau khi

tron hop chét véi dung moi hitu co.

P& 1am nuéc duoc sir dung dé didu ché dung dich xit Iy bé mat, nude tinh khiét

nhu nudc trao doi ion hodc nudc cat duge wu tién.

Céc vi du v& dung mdi hitu co t6t hon 1a gdm c6, vi dy, ngoai metanol, etanol, 1-
propanol, 2-propanol, butanol, etylen glycol, propylen glycol, glycerin, dietylen glycol,
etylen glycol monometyl ete, etylen glycol monoetyl ete, etylen glycol monobutyl ete,
propylen glycol monometyl ete, propylen glycol monoetyl ete, propylen glycol monobutyl
ete, dietylen glycol monometyl ete, dietylen glycol monoetyl ete, dietylen glycol monobutyl
ete, axeton, metyl etyl keton, tetrahydrofuran, va dioxan, con ¢6 dung mdi co thé tron 13n
véi nudc, nhu axetonitril, dimetylformamit, dimetylaxetamit, dimetyl sulfoxit, axit formic,

axit axetic, axit propionic, trietylamin, va pyridin.

Trong thyc t€ ciia sang ché, hai hodc nhiéu loai dugc chon tir 6 c6 thé dugc sir

dung két hop.
Dung dich xt ly bé miit chtra hop chét azol silan ¢ cong thirc héa hoe (IV-1)

Dung dich xtr ly bé mit trong nhém thir hai theo sang ché (sau day, con dugc goi
don gian 1a dung dich xt Iy b& mit theo sang ché) chira hop chét azol silan c¢6 cong thirc

hoa hoc (IV-1) (sau day, con duge goi 13 hop chat azol silan (IV-1)) 1am chét lién két silan.
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Hop chit azol silan bao gdm:

hop chét azol silan (II-1) ma Z, 1a -CO-NH-(CH,),-Si(OR); trong cong thirc hoa
hoc (IV-1);

hop chét azol silan trong trudng hop ciia -CO-NH-(CH,),-Si(OR),(OH) (sau day,
dugce goi 12 hop chét azol silan (IV-1a));

hop chét azol silan trong trudng hop ciia -CO-NH-(CH,),,-Si(OR)(OH), (sau day,
dugc goi 12 hop chét azol silan (IV-1b)), va

hop chét azol silan trong truedng hop clia -CO-NH-(CH,)y,-Si(OH)s (sau day, duoc
goi 13 hop chét azol silan (IV-1c)).

Tirc 13, hop chét azol silan (II-1) 14 hop chét azol silan truong hop n 12 0 trong cong

thirc hda hoc (IV-1).

Tuong tw, hop chét azol silan (IV-1a) 12 hgp chét azol silan trong truong hopn 1a 1;
hop chét azol silan (TV-1b) 1a hop chét azol silan trong trudng hop n 1 2; va hop chét azol
silan (IV-1c) 12 hop chét azol silan trong trudng hop n 14 3.

Céc hop chét azol silan tir (IV-1a) dén (IV-1c) 1a cac loai dugc tao ra bang cach
thuy phén hop chét azol silan (II-1) c6 mit trong dung dich xur Iy bé mait, va ching thich
hop d6i v6i thanh phan clia cht lién két silan ciing nhu hop chat azol silan (II-1) ma 14 thé
trialkoxy. Céc hgp chét azol silan tir (IV-1a) dén (IV-1c) c6 thé dugc sir dung bing cach
tach chiét tir dung dich xi 1y b& mit, vi dy, bang cach loai bd ham luong dé bay hoi tir dung

dich xtr Iy bé miit.

Trong thuc té ciia sang ché, viéc sir dung hop chét azol silan (II-1) duge vu tién

lam vt lidu tho dé didu ché dung dich xir Iy bé mijt.
Céc vi du v& hop chét azol silan (TI-1) 12 giéng nhur cac vi du duge mo ta & trén.

Dung dich xi Iy bé mit ctia nhom thir hai theo sang ché dugc diéu ché theo cach
gibng nhu theo dung dich xt 1y bé mit trong nhom thir nhét ngoai trir viée st dung hop chét
azol silan (II-1) thay vi hop chét azol silan (I-1).

Quy trinh thity phén ctia hop chét azol silan

Céc hop chét azol silan (I-1) va (II-1) theo sang ché dugc thiy phan nhd cho cho
tiép xtc voi nuéce, nhu duge md ta & trén, va phuong an thity phan dugc thé hién trong so
d6 (C).
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So dd (C) thé hién phurrong 4n ma nhom silyl dugce chira trong céc hop chét azol
silan (I-1), (IlI-1a) va (III-1b) va cac hgp chét azol silan (II-1), (IV-1a) va (IV-1b) dugc thuy
phan, tc 13, phuong 4n ma nhoém trialkoxysilyl dugc nap tang din vao nhém

dialkoxyhydroxysilyl, nhém dihydroxyalkoxysilyl, va nhém trihydroxysilyl.

So d6 (C)
RO RO HO HO
\ OR \ CH \ OH \ OH
HO“Si/ RO\Si/ RO”‘Si/ HO\Si/
(a) (b) (c) (d)
|
S~

(e)

Thong thudng, da biét ring chit c6 nhom alkoxysilyl trong phén tir clia n6 déng vai
trd 1am chét lién két silan.

Ching han nhu, trich dan su lién két giita ddng va vat liéu nhya lam vi du, hop chit
azol silan dugc st dung trong viéc thuc hanh sang ché c6 vong azol va nhom alkoxysilyl (-
Si-OR) trong phén tir ctia chung va V(‘)ng azol trong tac véi nhya va ddng dé tao thanh lién
két héa hoc.

Ngoai ra, nhém alkoxysilyl dugc dua vao thiy phéan dé chuyén thanh nhom
hydroxysilyl (-Si-OH) va nhém hydroxysilyl lién két hoa hoc voi dong oxit nim rai réc trén
bé mit ctia dong.

Do d6, bang cach dua dung dich xir Iy bé mit tiép xuic véi dong, mang hoa hoc
dudc tao din xut tir hop chit azol silan c6 cong thirc héa hoc (III-1) hodc (IV-1) dugc tao
thanh do cac su lién két ciia vong azol va nhém hydroxysilyl trén bé mit ciia déng, va trong

truong hop tao thanh 16p nhua bao gdm vt liéu nhya trén bé mit cia mang hoa hoc, dic
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tinh lién két gitta ddng va vét liéu nhua c6 thé dugc ting cudng so véi trudng hop tao thanh
truc tiép 16p nhua trén bé mit cia ddng.

Trong thyc té ciia sang ché, ndng do ciia it nhét mo6t hop chit dugc chon tir cac hop
chét azol silan duwgc mé ta boi cac cong thirc héa hoc (II-1) va (IV-1) trong dung dich xir Iy
bé mat t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,001 dén 10% theo trong luong, va t6t hon nita 13
nim trong khoang tir 0,01 dén 5% theo trong lugng, dugc tinh toén vé ndng do ctia cac hop

chét azol silan (I-1) va (II-1) ma 1 c4c thé trialkoxy.

Trong truong hop ma ndng d6 nho hon 0,001% theo trong lwong, hiéu qua cai
thién dic tinh lién két 1a khéng dii, nguoc lai trong treong hop ma ndng dd vuot qua 10%
theo trong luong, hiéu qua cai thién déc tinh lién két tré nén gn nhu 6n dinh va viéc tiép

tuc gia tang Iwong hop chét azol silan dugc sit dung 13 khong kinh té.

Bing cach ndy, cac hop chét azol silan tir (Ill-1a) dén (II-1c) va tir (IV-1a) dén
(IV-1¢) ¢6 nhém hydroxysilyl duge tao ra trong dung dich xir ly bé mit din din phan tng
v6i nhau dé thuc hién viéc co dic khir nwéc, va nhoém hydroxysily_l tao thanh lién két
siloxan (Si-O-Si) (xem so dd (C)) nhy d6 dugc chuyén thanh oligome kho tan trong nuéc
(hop chét azol silan c¢6 nhém c6 cong thie hoa hoc (e) trong so dd (C)). x trong nhém c6

cong thirc hda hoc (e) 1a sb nguyen biéu thi sb lugng cac don vi 1dp lai.

Khi luong silan oligome duoc tao ra trong dung dich xtr ly bé mat 16n, chit khong
hoa tan duge két tia (dung dich xt 1y trd thanh tring duc) va c6 thé dugc gin vao bé xir Iy,
céc bng duge ndi v6i bé xir Iy, va céc cam bién dé phat hién nhiét do va mirc chit 1ong cta
dung dich xir Iy, ma dugc ngdm trong dung dich xir 1y, do d6 c6 kha néng kim ham viéc xu
1y b& mt tron nhin.

Dé tranh diéu nay, trong trudng hop st dung nudc trong viéc diéu ché dung dich
xir Iy bé mat, viéc dua dung mdi hitu co vao dung dich xir Iy bé mit duge wu tién, 1am chét
hoa tan ddi véi silan oligome khé tan trong nudc.

Ham lugng dung mdi hitu co tdt hon 1 ty 18 nim trong khoang tir 0,1 dén 90 phan
theo trong Iugng, va t6t hon nita 1 ty 16 ndm trong khoang tir 1 dén 50 phéan theo trong
lugng, dua trén 100 phén theo trong lugng clia nudc.

Trong viéc diéu ché dung dich xur ly bé mit theo sang ché, axit nhu axit axetic hodc

axit clohydric hoc chét kiém nhu natri hydroxit hoic ammoniac c6 thé duoc sir dung dé
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ting tbc su thity phan cla cac hop chét azol silan (I-1) va (II-1).

Tuong tu, chat tao ion halogenua nhu ion clorua, ion bromua hodc ion iodua hoidc
ion kim loai nhu ion dong, ion sét hodc ion kém co thé dugc str dung dé cai thién tinh bn

dinh ctia dung dich xi Iy b& mit va tinh dong nhat cia mang héa hoc.

Ngoai ra, chét tao lién két v6i da bibt co thé dugce str dung theo sur két hop mién 1a
hiéu qué clia sang ché khong bj suy giam. Céc vi du vé chét tao lién két voi da biét gdm c6
chit lién két silan c6 nhém thiol (nhém mercapto), nhém vinyl, nhém epoxy, nhém

(meth)acrylic, nhém amino, hodc nhém clopropyl.

Céc vi du v& chét lién két silan nay gdm co:

cac hop chit mercaptosilan nhu 3-mercaptopropyltrimetoxysilan va 3-
mercaptopropylmetyldimetoxysilan;

cac  hop chit vinylsilan nhu vinyltriclosilan, vinyltrimetoxysilan =~ va
vinyltrietoxysilan;

cac hop chét styrylsilan nhu p-styryltrimetoxysilan;

cac hop cht epoxysilan nhur 2-(3 ,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan, 3-glyxidoxypropylmetyldietoxysilan, va 3-
glyxidoxypropyltrietoxysilan;

cac hop chét acryloxysilan nhu 3-acryloxypropyltrimetoxysilan;

cac hop chit metacryloxysilan nhur metacryloxypropylmetyldimetoxysilan,
metacryloxypropyltrimetoxysilan, metacryloxypropylmetyldietoxysilan, va
metacryloxypropyltrietoxysilan;

c4c hop chit aminosilan nhu N-2-(aminoetyl)-3-aminopropylmetyldimetoxysilan,
N-2-(aminoetyl)-3-aminopropyltrimetoxysilan, N-2-(aminoetyl)-3-
aminopropyltrietoxysilan, 3-aminopropyltrimetoxysilan, 3-aminopropyltrietoxysilan, 3-
trietoxysilyl-N-(1,3-dimetyl-butylidene)propylamin, N-phenyl-3-
aminopropyltrimetoxysilan, va N-(vinylbenzyl)-2-aminoetyl-3-aminopropyltrimetoxysilan;

cac hop chét ureidosilan nhu 3-ureidopropyltrietoxysilan;

cac hop chét clopropylsilan nhu 3-clopropyltrimetoxysilan;

cac hop chét sulfuasilan nhu bis(trietoxysilylpropyDtetrasulfua; va

 chc hop chét isoxyanatosilan nhu 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan.

Ngoai ra, cac chat tao lién ket véi nhom, cac chat tao lién ket vdi titan, cdc chat tao

-28-



28079
lién két véi ziricon, va cac chét tao lién két véi tuong tu cling cd thé dugc léy lam vi du.
Phuong phép xir Iy

Phuong phép dura dung dich xir Iy bé mit theo sang ché tiép xtic véi bé mit ctia vét
liéu nén khong bi giéi han cu thé, va cac phuong phap nhu phun, ngdm hogc phu c¢6 thé
dugc chép nhan theo cach gibng nhu trong trudng hop clia cht lién két silan dugc mo ta &
trén.

Thoi gian (thoi gian xir 1y) dé cho tiép xtic dung dich xi Iy bé mit véi vat liéu nén
t6t hon 1a ndm trong khoang tir mét gidy dén 10 phit va tét hon nita 1 nam trong khoang tir
5 gidy dén 3 phut. Trong truong hop ma thoi gian nhé hon mot gidy, d day mang cua
mang héa hoc dugce tao thanh trén bé mit ciia vat liéu nén 1a mong va lyc bam dinh giita cac
vét liéu khac nhau v& tinh chét cia vat liéu khong thé thu dugc déy dua, ngugc lai ngay ca
khi thoi gian 1au hon 10 phit, khong c6 sw khac biét dang ké vé d6 diy mang ctia mang hoa

hoc dugc quan sét va su cai thién ve dic tinh lién két ciing khong thé dwoc mong doi.

Ngoai ra, nhiét d6 ctia dung dich xi Iy bé miit khi dua dung dich xi Iy bé mat tiép
xtc v6i bé mit cia vat liéu nén t6t hon 1a nAm trong khoang tir 5 dén 50°C, va nhiét d nay

¢6 thé dwoc xac dinh thich hop theo mbi quan hé véi thoi gian dwgc mo ta & trén.

Sau khi dua dung dich xir ly b& mat theo sang ché tiép xtc véi vt lidu nén, viée
1am khd c6 thé duge thuc hién sau khi rira véi nuéc hodc viée 1am khod c6 thé duogc thuc
hién ma khéng cin rira v6i nude.

Viée 1am kho tdt hon 13 dwoc thyc hién ¢ nhiét do tir nhiét do trong phong dén
150°C.

Nuée dugce st dung dé rira voi nude 6t hon 13 nude tinh khiét nhu nuée trao di
ion hodic nudc cit, nhung phuong phap va thoi gian rita véi nude khdng bi giéi han cu thé
va n6 ¢6 thé duoc thuc hién bang cic phuong phap phun, ngdm hodc céc phuong phap

tuong tu, trong khoang thoi gian thich hgp.

Trudce khi dua dung dich xir Iy bé mit theo sang ché tiép xtic v6i bé& mit cia déng
hozic hop kim ddng, dung dich nuéc chira ion ddng c6 thé duoc dua vao tiép xic véi bé mit
cia ddng hodc hop kim ddng. Ngudn ion dong trong dung dich nuéc chira ion dong khong
bi gi6i han cu thé mién 13 mudi ddng dugc hoa tan trong nude va cac vi dy cia ching gdm

c6 cac mudi ddng nhu ddng sulfat, ddng nitrat, dong clorua, dong format, va dong
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axetat. D€ lam hoa tan mudi dong trong nudc, amoniac, axit hydrocloric hodc cac chit

trong tir c6 thé duoc bd sung.

Sau khi dua dung dich xtr Iy b& mit theo sang ché vao tiép xtic v6i bé mit clia dong
hodc hop kim dE‘mg, dung dich c6 tinh kiém hoic tinh axit chtra nudc c6 thé duoc dua vao
tiép xtic v6i bé mit ciia ddng hoic hop kim ddng. Dung dich nuée c6 tinh axit va dung dich
nude cb tinh bazo khong bi giéi han cu thé. Cac vi du vé dung dich nude c6 tinh axit gdm
¢6 dung dich chira nudc chira axit vo co nhu sulfuric axit, axit nitric hodc axit hydrochloric,
hodc dung dich chita nudc chira axit hitu co nhu axit formic, axit axetic, axit lactic, axit
glycolic, hodc axit amino. Céc vi du vé dung dich nuéc c6 tinh bazo g0m c6 dung dich chira
nude chira chit kiém kim loai hydroxit nhu natri hydroxit hoic kali hydroxit, hodc amin

nhu ammoniac, etanolamin hodc monopropanolamin.

Dung dich xir 1y bé mit theo séng ché ¢6 thé dugc sir dung dé xtr Iy bé mit gdm it
nhét mot vét lidu nén duge chon tir nhém gém ¢6 kim loai, vt liéu vo co va vat liéu nhua
duoc mo ta & trén. Bang cach xir Iy bé mit ciia vét liéu nén bing cach str dung dung dich xir
ly bé mat theo sang ché, mang hda hoc dugc tao thanh trén bé mat cta vat liéu nén sao cho

dic tinh lién két vé6i cac vat lidu khac c6 thé dugc ting cuong.

Theo séng ché, hai vat liéu dugc chon tir nhém gf‘)m ¢6 kim loai, vat li€u v6 co va
vat liéu nhua duge mé ta & trén c6 thé duoc lién két bang cach sir dung dung dich xir Iy bé
mit theo sang ché. Bang cach lién két hai vét liéu nhé 16p mang héa hoc dugc tao thanh boi
dung dich xir 1y b& mit theo sang ché, vi d6 bam dinh twong hd c6 thé dugc ting cudng,

ngay c4 cac vét liéu khac nhau v& tinh chét ctia vt liéu c6 thé dugc lién két chic hon.
Phuong phap lién két

D6i v6i phuong phap lién két, co thé dugce tién hanh bing phuong phép da biét.
Céc vi du vé& phuong phap lién két gdm c6 phwong phép trong d6 dung dich xtt Iy bé mat
theo sang ché dugc dua vao tiép xtc véi bé mat ciia vat liéu nén bao gém kim loai, vt li€u
v co hodc vat liu nhua dé tao ra mang héa hoc, va vat liu nén khac duoc lién két voi mot
phén hoc toan bd mang héa hoc duge tao thanh bang cach st dung cac phuong phap nhu
ph, lién két hodc tron bing 4p luc, bing cach sir dung chit dinh két hogc tAm dinh két
(mang), hoic bang su két hop cia ching.

Ngoai ra, ¢6 thé d& cép dén phuong phép trong d6 dung dich xit Iy bé mit theo
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sang ché dugc dua vao tiép xuc véi cac bé mit ciia hai vat lidu nén duoc chon tir kim loai,
vét liéu vo co va vét liéu nhua dé tao ra mang héa hoc trén mdi bé mit cua hai vat liu nén,
va hai vat liéu nén duoc lién két bing cach sir dung cac phwong phép nhu phi, lién két hodc
tron bang ap luc, bing cach sir dung chét dinh két hoic tAm dinh két (mang), hoic bang su
két hop cua chiing,

Biing cach st dung dung dich xtr Iy bé mit theo sang ché, hai vét liéu, cu thé 13, hai
vat liéu khac nhau v& tinh chit ciia vét liéu, c6 thé duoc lién két, do d6 dung dich nay c6 thé
dugc st dung thich hop trong céc linh kién dién hodc cac linh kién dién tir hodc thiét bi dién
tr khac nhau nhu bang day mach in.

Theo séng ché, dung dich xir Iy bé mit theo sang ché c6 thé dugc sir dung thich
hop v6i vat liéu nén dugc tao thanh tir kim loai, cu thé 1a ddng hoic hop kim ddng. Vi du,
thich hop d& xir Iy bé miit ddng hodc hop kim ddng dbi véi muc dich ting cudong dic tinh
lién két (dic tinh bém dinh) gitta mach ddng (16p ddy ddng) va chét thm truc hodc chit
chiu han (16p nhua cach dién), va dic tinh lién két gitta 16p day dong va 16p nhya cach dién
c6 thé dugc ting cudng trong bang day mach in ¢6 16p nhua cach dién tieepx xuc voi 16p

day dbng.

Bang day mach in c6 thé dugc tao ra bing cich dua dung dich xir Iy bé mit theo
sang ché tiép xuc véi bé mit clia day d?)ng, sau d6 1a rra v4i nude va lam kho, va sau do6 tao
thanh 16p nhua cach dién trén bé mit cia day ddng. Phuong phép tiép xuc 1a giéng nhu
phuong phap dugc mo ta & trén, va ngim day ddng trong dung dich xir ly bé mit, phun

dung dich xir Iy vao ddy dong hoic twrong tir dugc wu tién vi sy don gian va chic chén.

Ngoai ra, phuong phép rira véi nude khong bi gidi han cu thé, va viéc ngdm day
dong trong nude rira hodc phun nude rira vao day dong duoc wu tién vi sy don gidn va chac

7
-

chén.

Déi vé6i su tao thanh 16p nhya cach dién, phuong phép da biét, vi du, phuong phap
~ dinh két vatliéu nhua nira luu hoa hodc cac phuong phép phu vat liéu nhua dang 16ng chira
dung méi c6 thé dwoc sir dung. Sau d6, thong qua 15 dugc tao thinh dé din t6i day phia trén
va ddy phia duéi. Bang cach l3p lai quy trinh, bang diy mach in da 16p c6 thé duoc tao ra.

Day ddng c6 thé 13 mét ddy ddng dugc tao ra bing phuong phép bit ky nhu
phuong phap ma khong dién cuc, phuong phap ma di€n, phwong phép bay hoi, phuong
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phép ma phun, hosic phwong phép nam, va ¢6 thé chira bén trong théng qua 16, qua 15, thiét

bi d4u cubi két nbi hoic thiét bi trong tir.

“Déng” theo sang ché 14 cai dugc sir dung trong viéc sit dung va & dang nhu 14 (14
déng dién phan hodc 14 dc‘mg duoc cén), mang ma (mang ma déng khong dién cuc hodc ma
dff)ng dién phan mang), sgi dy, thanh, 6ng, hodic tAim, ma duoc st dung trong céac thiét bi
dién tir nhu bang day mach in va khung day dan, @6 trang tri hodc cac vat li¢u xdy dung.
Trong trudng hop cia diy dong gin ddy ma cac dong tin hiéu dién tin s cao di qua day
ddng nay, bé mit cia ddng 1a bé mit tron nhin c6 d6 nham trung binh Ia 0,1um hodc nhd

hon dugc uu tién.
Ché phim c4ch dién

MB&i hop chét azol silan (ITI-1) va (IV-1) theo sang ché ¢ thé tao ra ché phim cach
dién b%lng cach dwa mdi hop chit nay vao vt liéu nhua hodc vat liéu vo co lam chét lién két

silan.

Ngoai ra, ché phAm c4ch dién ¢6 thé thu dugc bing cach hoa tan mi hop chét azol
silan (I1-1) va (IV-1) theo sang ché trong dung méi hitu co hodc cdc dung moi twong tw va

trdn né vai vat liéu nhya hodc vat liéu vo co.

Ham luong cta hop chét azol silan theo sang ché trong ché phdm céch dién t6t hon
14 ndm trong khoang tir 0,001 dén 10% theo trong lugng, vi t6t hon nita 14 ndm trong
khoang tir 0,01 dén 5% theo trong lrgng. Trong trudng hop ma ham lugng cua hop chét
azol silan theo sang ché nho hon 0,001% theo trong luong trong ché phim cach dién, hiéu
qué céi thién dic tinh lién két 13 khong du, nguoc laj, trong truong hgp ma ndng do vuot qué
10% theo trong lugng, hi€u qua cai thién ddc tinh lién két trd nén g?m nhu 6n dinh va viée

tiép tuc gia ting lrong hop chét azol silan dwoc sir dung 14 khong kinh té.

Ché phim céch dién c6 thé duoc tao ra bang phurong phap da biét. Vi du, ché phém
cach dién c6 thé dugc tao ra bing cach hoa tan hop chét azol silan theo sang ché trong dung
moi hitu co va trdn voéi vat liéu nhya dang rén hodic dang 16ng. Ngoai ra, hgp chét azol silan
theo sang ché duoc bd sung truc tiép vao va dugc tron voi vat liéu nhya dang 16ng dé taora

che pham céch dién.

Ché pham cach dién theo sang ché tao ra vt li€u cach dién c6 dd bén cao sao cho

vat liéu nay co thé dugc sir dung thich hop trong céc linh kién dién hodc linh kién dién tir
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hodc thiét bi dién tir nhu bang diy mach in.

Béng cach nay, JP-A-2009-19266 boc 16 sang ché d& cap dén phuong phap dé tao
thanh mang ctia chét lién két silan, bao gdm budc phu chét 10ng chira chét lién két silan trén
bé mit kim loai, budc lam kho b& mat kim loai dugc phu chét 1ong & nhiét d6 nim trong
khoang tir 25 dén 150°C trong khoang thdi gian 5 phut hodc trong khoang thoi gian ngén
hon, va budc rira véi nude bé mit kim loai d 1am kho.

Ngodi ra, tai liéu trén d4 boc 16 ring trén b mit kim loai, 16p kim loai dinh két,
nhu thiée, c6 thé duoc tao thanh trudce véi dung dich ngdm ma, dé xur ly bé mit.

Dung dich xt Iy bé mit theo sang ché c6 thé dugc sir dung 1am chit 16ng chira
chét lién két silan duge mo ta & trén. Cac chit dugc md ta trong cong bb patent duge két

hop bing c4ch vién dan vio phin mé ta.
Vi du thye hién sang ché

Sang ché s& dugc md ta cu thé co dua trén cac vi dy va céc vi du so sanh, nhung

sang ché khong nén dugc hiéu 1 bi giéi han thém vao do.

Cac thtr nghiém téng hop ctia nhém thr nhét: Hop chét azol silan c¢6 cong thirc héa hoc (I-
1) |
| Céc hop chét azol va céc hop chét alkylsilan dugc halogen héa dugc st dung trong
céc thir nghiém tong hop 13 nhu sau.
Hop chét azol
- 3-Mercapto-1,2,4-triazol: san pham ciia Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltd.
* 3-Amino-5-mercapto-1,2,4-triazol: giéng nhu trén
- 5-Metyl-1,3,4-thiadiazol-2-thiol: giéng nhu trén
- 5-Metyl-2-mercapto-1,3,4-thiadiazol: gidng nhu trén
- 2-Amino-5-mercapto-1,3,4-thiadiazol: giéng nhu trén
+2,5-Dimercapto-1,3,4-thiadiazol: giéng nhu trén
- 2-Mercapto-5-metylthio-1,3 4-thiadiazol: giéng nhu trén
Hop chét alkylsilan dugc halogen héa
- 3-Iodopropyltrimetoxysilan: san phim ciia Sigma-Aldrich Co.
- 3-Clopropyltrietoxysilan: Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.
- 6-Bromohexyltrimetoxysilan: dugc tng hop theo phwong phap duge mo ta trong “D.
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Zhang va dong tac gia, Tetrahedron 2007, 63 (23), pp. 5076-5082”.
- 5-Bromopentyltrimetoxysilan: Giéng nhur trén
- 8-Bromooctyltrimetoxysilan: Giéng nhu trén

Vi du 1-1: Téng hop 3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol

Huyén phit bao gdm 3,0g (30mmol) 3-mercapto-1,2,4-triazol va 50ml metanol
khan dugc 1am ngudi xudng nhiét do 10°C, thém vao d6 5,8g (30mmol) dung dich natri
metoxit metanol 28% dé tao thanh dung dich dc“mg nhét, sau do6 13 tr& vé nhiét do trong
phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhé giot vao do dung dich bao
gdm 8,7g (30mmol) 3-iodopropyltrimetoxysilan va 10ml metanol khan & nhi¢t d6 trong
phong trong khoang thoi gian 10 phit, sau do la tiép tuc khudy & nhiét do nim trong khoang
tir 27 dén 30°C trong khoang thoi gian 3 gio va 30 phut.

Dung dich phan tmg dugc cd déc dudi ap suat giam, va 12,5g chat nhét mau tring
thu duoc dugce chiét ba lan b%mg 40ml dietyl ete, va phén chiét duogc loc va duge co dic
dué6i &p sudt giam dé thu duoc 7,3g (27mmol, hiéu suét 12 92,3%) chit dau c6 mau vang

niu nhe.

Dit liéu phd "H-NMR ctia chét dau thu dugc 14 nhu sau.
- 'TH.NMR (DMSO-d¢) &: 11,94 (br. s, 1H), 8,21 (s, 1H), 3,56 (s, 9H), 3,16 (t, 2H), 1,85 (m,
2H), 0,80 (t, 2H).

Dit liéu phd IR cta chét ddu nhw duoc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.1.

Tur dit liéu phd nay, chét diu thu dugc duge xac dinh 14 hop chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc héa hoc (1-1).

N—N

/o \ _

AN)\S/\/\Si(OCHg)g (-1
H

Vi du 1-2: Tng hop 3-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol

Huyén phu bao gdm 3,0g (30mmol) 3-mercapto-1,2,4-triazol va 50ml etanol khan
duoc 1am ngudi xudng nhiét d9 10°C, thém vao d6 10,2g (30mmol) dung dich natri etoxit
etanol 20% d& tao thanh dung dich dong nhét, sau d6 1a tré vé nhiét do trong phong va
khudy trong khoang thoi gian 30 phit, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao gdm 6,74¢
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(30mmol) 3-clopropyltrietoxysilan va 10ml etanol khan | & nhiét 3o trong phong trong
khoang thoi gian 10 phut, sau d6 14 tiép tuc khudy & nhiét d6 78°C trong khoang thdi gian 6
gio.

Dung dich phan tmg dugc cd dic dudi ap sudt giam, va 10,8g chat nhét mau tring
thu dugc duoc chiét ba 1An bing 40ml dietyl ete, va phin chiét dugc loc va duge cd dic
duéi ap sudt gidm dé thu dugc 7,8g (25mmol, hiéu suét 13 85,7%) chit ddu c6 mau vang

nau nhe.

Dit liéu phd 'H-NMR ctia chit dau thu dugc 1a nhu sau.
- 'TH-NMR (CDCL) &: 10,34 (br. s, 1H), 8,10 (s, 1H), 3,83 (q, 6H), 3,17 (t, 2H), 1,86 (m,
2H), 1,22 (t, 9H), 0,80 (t, 2H).

Dit liéu phé IR ctia chit ddu nhu dugc thé hién trong biéu dd duge thé hién trén
Fig.2.

Tur dit liéu phd nay, chit du thu duoc dugce xac dinh 14 hgp chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc hoa hoc (1-2).

N—N

/\ _
km)\s/\/\Si(00H2<3H3)3 (1-2)
H

Vi du 1-3: Téng hop 3-amino-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol)

| Huyén phii bao gdm 6,96g (60mmol) 3-amino-5-mercapto-1,2,4-triazol va 100ml
metanol khan dugc 1am ngudi xuéng nhiét d6 10°C, thém vao d6 3,24g (60mmol) natri
metoxit (dang rin) dé tao thanh dung dich ddng nhét, sau do 13 tr& vé nhiét do trong phong
va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao gdm
17,42g (60mmol) 3-iodopropyltrimetoxysilan va 20ml metanol khan & nhi¢t d9 trong phong
trong khoang thoi gian 30 phit, sau d6 1a tiép tuc khudy & nhiét d6 nim trong khoang tir 27
dén 30°C trong khoang thoi gian 3 gir va 30 phit.

Dung dich phan tmg duoc ¢b dic dudi ap sudt giam, va 26,4g chat nhot mau tring
thu dugc duoc chiét ba lan béng 100ml dietyl ete, va phén chiét duogc loc va duge co dic
duéi ap suét giam dé thu dugc 9,20g (33mmol, hiu sudt 13 55,1%) chit diu c6 mau vang

nu nhe.

Dt li€u phé TH-NMR ciia chit diu thu duge 14 nhu sau.
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- 'TH-NMR (DMSO-dg) &: 11,85 (br. s, 1H), 6,01 (br. s, 2H), 3,46 (s, 9H), 2,93 (t, 2H); 1,67
(quint, 2H), 0,69 (t, 2H).

Dit liéu phd IR cta chit diu nhu dwoc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.3.

Tir dit liéu phé nay, chit dau thu duge duoc xac dinh 1a hop chét azol silan mong

mudn c6 ¢dng thirc hoa hoc (1-3).

N—N
/ -
NHQ/QN)\S/\/\Si (OCH3) 5 (1-3)

H

Vi du 1-4: Téng hop 3-amino-5-[6-(trimetoxysilyl)hexylthio]-1,2,4-triazol

~ Huyén phi bao gdm 3,48g (30mmol) 3-amino-5-mercapto-1,3,4-triazol va 50ml
metanol khan dugc lam ngudi xuéng nhiét do 10°C, thém vao d6 5,8g (30mmol) dung dich
natri metoxit metanol 28% d8 tao thanh dung dich ddng nhét, sau do 1a tr& vé nhiét do trong
phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhéd giot vao d6 dung dich bao
gdm 9,4g (30mmol) 6-bromohexyltrimetoxysilan va 10ml metanol khan & nhiét do trong
phong trong khoang thdi gian 10 phit, sau d6 1a tiép tuc khudy & nhiét @6 60°C trong
khoang thoi gian 6 gio.

Dung dich phan tmg duoc ¢b dic dudi ap sudt giam, va 14,2 chit nhét mau tring
thu dwoc dugc chiét ba 14n bing 40ml dietyl ete, va phén chiét dugc loc va duge co dic
dudi ap sudt giam dé thu dwoc 5,3g (16mmol, hiéu sudt 13 52%) chét ddu c6 mau vang nau
nhe.

Dit liéu phé 'H-NMR cua chit diu thu dugc 1a nhu sau.
- 'H-NMR (DMSO-dq) 5: 5,94 (s, 2H), 3,45 (s, 9H), 2,93 (t, 2H), 1,59 (m, 2H), 1,4-1,2 (m,
6H), 0,57 (m, 2H).

Dit liéu phd IR clia chit dau nhu duoc thé hién trong biéu dd duoc thé hién trén
Fig.4.

Tir dit liéu phd nay, chit dau thu duoc duge xac dinh 13 hop chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc héa hoc (1-4).
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N—N
NHZ/QN )\S/\/\/\/SI (OCHg)g (1 —4)
H

Vi du 1-5: Téng hop 3-amino-5-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol

Huyén phil bao gdm 3,48g (30mmol) 3-amino-5-mercapto-1,2,4-triazol va 50ml
etanol khan dugc 1am ngudi xudng nhiét d6 10°C, thém vao d6 10,2g (30mmol) dung dich
natri etoxit etanol 20% dé tao thanh dung dich ddng nhét, sau d6 13 tré vé nhiét do trong
phong va khudy trong khoang thdi gian 30 phut, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao
gdm 6,74g (30mmol) 3-clopropyltrietoxysilan va 10ml etanol khan & cing nhiét do trong
khoang thoi gian 10 phit, sau d6 14 tiép tuc khudy & nhiét d6 78°C trong khoéng thoi gian 6
gio.

Dung dich phan tmg dugc c6 ddc dudi ap suét giam, va 10,8g chét nhét mau trang
thu duoc duge chiét ba lan bang 40ml dietyl ete, va phan chiét dugc loc va duge co dic
dudi ap sudt giam dé thu dugce 7,8g (25mmol, hiéu suét 1a 85,7%) c4c tinh thé c6 mau vang

nau nhe.

Piém nong chay va dit liéu phé "H-NMR cta tinh thé thu duogc 14 nhu sau.
Didm néng chay: nim trong khoang nhiét @6 tir 56 dén 57°C
- 'TH-NMR (CDCL) 8: 11,21 (br. s, 1H), 5,06 (s, 2H), 3,81 (q, 6H), 3,06 (t, 2H), 1,81 (m,
2H), 1,21 (t, 9H), 0,77 (t, 2H).

Dit lidu phd IR cta tinh thé nhu dwgc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.5.

Tir di liéu phd nay, tinh thé thu duoc duge xac dinh 12 hop cht azol silan mong

mudn c6 céng thirc hoa hoc (1-5).

N—N
/\ _
NHz/kN)\S/\/\Si(OCHgCHg,)a (1-5)
H
Vi du 1-6 (vi du tham khao): Tong hop 5-metyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol

Huyén phi bao gdm 7,9g (60mmol) 5-metyl-1,3,4-thiadiazol-2-thiol va 100ml
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metanol khan dugc lam ngudi Xuéng nhiét d6 10°C, thém vao d6 11,6g (60mmol) dung dich
natri metoxit metanol 28% dé tao thanh dung dich dong nhét, sau d6 1a trd vé nhiét do trong
phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao
gdm 17,4g (60mmol) 3-iodopropyltrimetoxysilan va 20ml metanol khan & nhiét d6 trong
phong trong khoang thoi gian 30 phut, sau do la tiép tuc khudy & nhiét do nim trong khoang
tir 34 dén 40°C trong khoang 4 gio.

Dung dich phan tng dugc cd ddc dudi ap sut giam, va 26,5¢g chit nh6t mau tring
thu duoc duoc chiét ba lan br?lng 80ml dietyl ete, va phén chiét dugc loc va dugc cd dic
dudi ap sudt giam dé thu duoc 16,9g (60mmol, hiéu suét 12 99,9%) chit dau c6 mau vang

nau nhe.

Dit liéu phd "H-NMR cita chét diu thu duoc 14 nhu sau.
- IH-NMR (CDCL) &: 3,56 (s, 9H), 3,31 (¢, 2H), 2,71 (s, 3H), 1,92 (m, 2H), 0,80 (t, 2H).

Dit liéu phé IR cita chét dau nhu dugc thé hién trong biéu d6 duge thé hién trén
Fig.6.

Tu dit liéu phé nay, chét dau thu duoc duge xac dinh 12 hop chét azol silan mong

mudn c6 cong thirc hoa hoc (1-6).

N—N
/ (1-6)
CHa/ks)\S/\’/\Si (OCHg) 5

Vi du 1-7 (vi du tham khdo): Tdng hop 5-metyl-2-[5-(trimetoxysilyl)pentylthio]-1,3,4-
thiadiazol

Huyén phil bao gdm 3,3g (25mmol) 2-mercapto-5-metyl-1,3,4-thiadiazol va 40ml
metanol khan dugc lam ngudi xudng nhiét @ 10°C, thém vao d6 bd sung 4,8g (25mmol)
dung dich natri metoxit metanol 28% @ tao thanh dung dich déng nhét, sau do 1a tr& vé
nhiét d6 trong phong va khudy trong khoang thdi gian 30 phut, va thém nhod giot vao do
dung dich bao gdm 6,8g (25mmol) 5-bromopentyltrimetoxysilan va 10ml metanol khan ¢
nhiét d6 trong phong trong khoang thoi gian 10 pht, sau d6 1a tiép tuc khuéy & nhiét do
60°C trong khoang thoi gian 6 gio.

Dung dich phan tng duogc c6 ddc dudi ap suft giam, va 10,4g chit nhét mau tring

thu dugc dugc chiét ba 14n bing 40ml dietyl ete, va phén chiét dugc loc va duge co dic
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dudi dp sudt giam dé thu duoc 6,1g (19mmol, hidu suét 1a 75,7%) chét ddu c6 mau vang

nau nhe.

Dit lidu phd 'H-NMR ciia chit dau thu dwoc 1a nhu sau.
- "TH-NMR (DMSO-dg) &: 3,47 (s, 9H), 3,24 (t, 2H), 2,69 (s, 3H), 1,71 (m, 2H), 1,5-1,3 (m,
4H), 0,60 (t, 2H).

Dit liéu phé IR cta chit diu nhur dugc thé hién trong bidu d6 duge thé hién trén
Fig.7.

Tir dir liéu phé nay, chét dau thu dugc dugce xéac dinh 13 hop chét azol silan mong

muén c6 cong thirc hoa hoc (1-7).

N—N
/N (1-7)
CHS/QS)\S Si(OCHg) 5

Vi du 1-8 (vi du tham khdo): Téng hop 2-amino-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiszol
B6 sung 3,24g (60mmol) natri metoxit (dang rén) vao huyén phtt bao gbm 8,0g

(60mmol) 2-amino-5-mercapto-1,3,4-thiadiazol va 90ml metanol khan & nhiét do trong
phong dé tao thanh dung dich ddng nhét, sau do6 1a khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va
thém nho giot vao d6 dung dich bao gdm 17,4g (60mmol) 3-iodopropyltrimetoxysilan va
17ml metanol khan trong khoang thoi gian 30 phut, sau d6 1a tiép tuc khudy & nhiét do nim
trong khoang tir 37 dén 40°C trong khoang thoi gian 5 gio.

Dung dich phan tmg duoc c6 dic dudi ap suét giam, va 27,1g chit nh6t mau tring
thu duoc duge b sung 100ml dietyl ete, sau do 1a khudy, va sau d6 loai bd chat khong hoa
tan duogc béng cach loc, phé‘m loc dugc cd dic dudi ap suét gidm dé thu duoc 17,5g
(59mmol, hi€u suét 1a 98,7%) céc tinh thé c6 mau vang nau nhe.

Didm néng chay va dit liéu phé "H-NMR cta tinh thé thu dugc 1a nhu sau.

Piém nong chay: 42°C
. 'JH-NMR (DMSO-dg) 8: 7,28 (br. s, 2H), 3,47 (s, 9H), 3,03 (t, 2H), 1,69 (quint, 2H), 0,72
(t, 2H).

Dit liéu phd IR cta tinh thé nhu dugc thé hién trong bidu dd dugc thé hién trén
Fig.8.

Tir dit liéu phé nay, tinh thé thu dugc duge xc dinh 1a hop chét azol silan mong
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mudn c6 cong thirc hoa hoc (1-8).

N—N
/ _
NHZ/(S)\S/\/\Si (OCH3) 3 (1-8)

Vi du 1-9 (vi du tham khao): Téng hop 2-amino-5-[8-(trimetoxysilyl)octylthio]-1,3,4-
thiadiazol _

Huyén phi bao gdm 3,33g (25mmol) 2-amino-5-mercapto-1,3,4-thiadiazol va
40ml metanol khan dugc lam ngudi xubng nhiét do 10°C, thém vao d6 bb sung 4,8¢g
(25mmol) dung dich natri metoxit metanol 28% dé tao thanh dung dich dong nhét, sau d6 1a
tr& v& nhiét do trong phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhd giot vao
d6 dung dich bao gdm 7,80g (25mmol) 8-bromooctyltrimetoxysilan va 10ml metanol khan
& nhiét d6 trong phong trong khoang thoi gian 10 phut, sau do 1a tiép tuc khudy & nhiét do
60°C trong khoang thoi gian 6 gio.

Dung dich phan tng dugc c6 dic dudi ap sudt giam, va 11,9g chét nhét mau tring
thu duoc dugc chiét ba lan br?mg 40ml dietyl ete, va phﬁn chiét duoc loc va duge co dac
dudi 4p suét giam dé thu duoc 4,1g (12mmol, hidu suét 1a 45,0%) chét diu c6 mau vang

niu nhe.

Dit li€u phé 'H-NMR ctia chit diu thu dwoc 1a nhu sau.
. TH-NMR (DMSO-dg) 8: 7,25 (s, 2H), 3,45 (s, 9H), 3,03 (t, 2H), 1,62 (m, 2H), 1,4-1,2 (m,
10H), 0,57 (t, 2H).

Dit liéu phd IR ciia chét du nhu duoc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.9.

T dit liéu phé nay, chit dau thu dugc duge xac dinh 13 hop chét azol silan mong

muéq ¢6 cong thirc héa hoc (1-9).

N—N

NHQ/(S)\ S/\/\/WSi (OCH3) 3 (1-9)

Vi du 1-10 (vi dy tham khao): Tbng hop 2-amino-5-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol |

Huyén phtl bao gdm 3,99g (30mmol) 2-amino-5-mercapto-1,3,4-thiadiazolva 50ml
etanol khan dugc lam ngudi xuéng 10°C, thém vao do bb sung 10,2g (30mmol) dung dich
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natri etoxit etanol 20% d& tao thanh dung dich ddng nhét, sau d6 13 tr& vé nhiét d trong
phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phit, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao
gdm 6,74g cua (30mmol) 3-clopropyltrietoxysilan va 10ml etanol khan & nhiét do trong
phong trong khoang thoi gian 10 phut, sau d6 1a tiép tuc khudy & nhiét o 78°C trong
khoang thoi gian 6 gio.

Dung dich phéan img dugc co ddc dudi ap suét giam, va 11,6g chét nhét mau tring
thu duge duge chiét ba 1an bing 40ml dietyl ete, va phan chiét duoc loc va duge cd dic
dudi ap suét giam dé thu dugc 9,1g (26mmol, hi¢u suit 1a 89,8%) céc tinh thé ¢6 mau vang

niu nhe.

Diém néng chiy va dit liéu phé "H-NMR octia tinh thé thu diroc 13 nhu sau.
Pidm néng chay: tir 66 dén 68°C
. TH-NMR (CDCls) 3: 5,82 (s, 2H), 3,81 (q, 6H), 3,14 (t, 2H), 1,85 (m, 2H), 1,21 (t, 9H),
0,77 (t, 2H).

Dit liéu ph IR ciia tinh thé nhw dugc thé hién trong bidu dd dugc thé hién trén
Fig.10.

Tir dit liéu phd ndy, tinh thé thu dwoc duge xéac dinh 1a hop chét azol silan mong

mubdn c6 cong thirc héa hoc (1-10).

N—N
/\ (1-10)
NHZ/(S)\S/\/\Si (OCH,CHg) 5

Vi du 1-11 (vi dy tham khéo): Téng hop 2-mercapto-5-[3-(trirnetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol

B sung 3,24g (60mmol) natri metoxit (dang rén) vao huyén phu bao gdm 9,0g
(60mmol) 2,5-dimercapto-1,3,4-thiadiazol va 90ml metanol khan dugc ¢ nhigt do trong
phong dé tao thanh dung dich dong nhét, sau d6 12 khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va
thém nho giot vao d6 dung dich bao gdm 17,4g (60mmol) 3-jodopropyltrimetoxysilan va
17ml metanol khan & nhiét d6 ndm trong khoang tir 15 dén 17°C trohg diu kién lam ngudi
bang nudc trong khoang thoi gian 30 phut, sau d6 1a tiép tuc khudy & nhiét do nam trong
khoang tir 42 dén 44°C trong khoang thoi gian 4 gio.

Dung dich phéan tmg duoc ¢d déc dudi ap sudt giam, va 27,5g chét nhét mau tring

thu dugc duge bd sung 100ml dietyl ete, sau d6 1a khudy, va sau d6 loai bo chét khong hoa
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tan duoc béng cach loc, phén loc dugc co dac dudi ap suét giam dé thu duogc 16,7g

(53mmol, hi¢u suét 12 89,1%) chét dau c6 mau vang nhat.

Dit liéu phé "H-NMR ctia chit diu thu dwoc 1a nhu sau.
- "TH-NMR (CDCl) &: 12,01 (br. s, 1H), 3,58 (s, 9H), 3.15 (t, 2H), 1,87 (quint, 2H), 0,79 (t,
2H).

Dir liéu phé IR ciia chit ddu nhw dugc thé hién trong biéu do dugc thé hién trén
Fig.11.

T dit liéu phé nay, chét du thu dugc duge xé4c dinh 13 hop chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc héa hoc (1-11).

N—N
/ (1-11)
HS/(S)\S/\/\Si (OCHy)

Vi du 1-12 (vi du tham khao): Téng hop 2-mercapto-5-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol

Huyén phd bao gdm 4,50g (30mmol) 2,5-dimercapto-1,3,4-thiadiazol va 50ml
etanol khan dugc lam ngudi Xuéng nhiét d6 10°C, thém vao d6 bd sung 10,2 g (30mmol)
dung dich natri etoxit etanol 20% d& hoa tan ching, sau d6 14 trd vé nhiét d6 trong phong va
khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhé giot vao d6 dung dich bao gdm 6,74g
(30mmol) 3-clopropyltrietoxysilan va 10ml etanol khan & nhiét do trong phong trong
khoang thoi gian 10 phtt, sau do6 1a tiép tuc khudy & nhiét do 78°C trong khoang thoi gian 6
gio.

Dung dich phén tng dugc cb dic du6i 4p sudt giam, va 14,8¢ chit nhét mau tring
thu duge duge chiét ba 1An bing 40ml dietyl ete, va phan chiét dwoc loc va duge cd dic
dudi ap sut gidm dé thu duoc 9,0g (25mmol, hi¢u suét 12 84,6%) chét ddu c6 mau vang
nau nhe.

Dit liéu phd "H-NMR ctia chit dau thu duoc 13 nhu sau.

- 'TH.NMR (CDCL) &: 8,79 (s, 1H), 3,83 (g, 6H), 3,15 (t, 2H), 1,88 (m, 2H), 1,23 (t, 9H),
0,77 (t, 2H).

Dit liéu phd IR cia chit diu nhur dugc thé hién trong bidu dd duge thé hién trén

Fig.12.

Tur dit lidu phd nay, chat dau thu dugc dugc xéc dinh 12 hop chét azol silan mong
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mubn c¢6 cong thirc héa hoc (1-12).

N—N |
/B (1-12)
HS /QS)\S/\/\Si(OCchHg,)s

Vi du 1-13 (vi du tham khao): Tong hop 2-metylthio-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol

Bb sung 3,75g (69,4mmol) natri metoxit (dang rén) vao huyén phi bao gbm 11,4g
(69,4mmol) 2-mercapto-5-metylthio-1,3,4-thiadiazol va 120ml metanol khan & nhi€t 4o
trong phong dé tao thanh dung dich déng nhét, sau d6 1a khudy trong khoang thoi gian 30
phut, va thém nho giot vao d6 dung dich bao gbm 20,lg (69,3mmol) 3-
iodopropyltrimetoxysilan va 20ml metanol khan trong khoang thoi gian 30 phut, sau do 1a
tiép tuc khudy & nhiét d6 nim trong khoang tir 34 dén 37°C trong khoang thoi gian 5 gid.

Dung dich phén tmg duogc cd dic dudi ap sult gidm, véi 32,6g chét nhét mau trang
thu duoc dugc bd sung 130ml dietyl ete, sau d6 1a khuéy, va sau do loai bo chét khong hoa
tan duoc bﬁng cach loc, ph?m loc dugc co ddc dudi ap sut giam dé thu duoc 22,5g

(68,9mmol, hi¢u suét 14 99,3 %) chét diu c6 mau vang nhat.

Dit liéu phd "H-NMR ctia chét du thu dugc 1a nhur sau.
-'H-NMR (CDCl) &: 3,57 (s, 9H), 3,30 (t, 2H), 2,76 (s, 3H), 1,91 (quint, 2H), 0,80 (t, 2H).
Dit li€u phé IR ctia chit ddu nhu duogc thé hién trong biéu dd duoc thé hién trén
Fig.13.
Tir dit liéu phd nay, chét diu thu dugc dugc x4c dinh 13 hop chit azol silan mong

mubn c6 cong thirc hoa hoc (1-13).

N—N
/\ (1-13)
CHgS/ks)\S/\/\Si (OCH3) 5

Vi du 1-14 (vi du tham khéo): Tong hop 2-metylthio-5-[3-(trietoxysilyl)propylthio]-1,3,4-
thiadiazol

Huyén phi bao gém 4,93g (30mmol) 2-mercapto-5-metylthio-1,3,4-thiadiazol va
50ml etanol khan dugc lam ngudi xuéng nhiét d6 10°C, thém vao d6 10,2g (30mmol) 20%
dung dich natri etoxit etanol d8 tao thanh dung dich déng nhét, sau do 1a tr& vé nhiét do
trong phong va khudy trong khoang thoi gian 30 phut, va thém nhé giot vao d6 dung dich
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bao gbm 6,74g (30mmol) 3-clopropyltrietoxysilan va 10ml etanol khan & nhiét do trong
phong trong khoang thdi gian 10 phit, sau d6 13 tiép tuc khudy & nhiét d§ 78°C trong
khoang thoi gian 6 gio.

Dung dich phén tmg duogc c6 dic dudi 4p suat giam, va 15,4g chit nh6t mau tring
thu duoc dugc chiét ba 1an bing 40ml dietyl ete, va phﬁn chiét dugc loc va duge cb dic
du6i 4p sut giam dé thu dugc 9,8g (26mmol, hidu sudt 13 88,6%) chit dau c6 mau vang

nau nhe.

Dit liéu phé 'H-NMR cta chét diu thu dugc 1a nhu sau.
- 'TH-NMR (CDCly) &: 3,82 (g, 6H), 3,30 (t, 2H), 2,75 (s, 3H), 1,90 (m, 2H), 1,21 (t, 9H),
0,78 (t, 2H).

Dit liéu phé IR cua chit diu nhu duge thé hién trong biéu dd duogc thé hién trén
Fig.14.

Tir dit liu phé nay, chét dau thu dugc duge x4c dinh 14 hop chét azol silan mong
mubn c6 cong thirc héa hoc (1-14).

Hop chét nay 1a vi du tham khao.

N—N
7\ 1-14
CHjS /43)\8/\/\& (OGH,GH (1=14)

3)3

Céc thir nghiém téng hop ctia nhom thir hai: Hop chét azol silan ¢6 cong thirc héa hoc (T1-1)
Céc hop chét azol va cac hop chét isoxyanatopropylsilan dwoc sir dung trong cic

thir nghiém tong hop 13 nhur sau.

Hop chét azol

- 2,2"-Dithiodi(1H-imidazol): dugc téng hop theo phuong phap dwgc md ti trong WO

2012/031183.

- 2,2"-Dithiodi(1H-benzimidazol): dugc tdng hop theo phuong phap dugc mé ta trong JP-A-

2013-14752.

+ 3,3"-Dithiodi(1H-1,2,4-triazol): dugc tdng hop theo phuong phap duge mo ta trong WO

2012/031183.

+ 3,3"-Dithiobis(5-amino-1H-1,2,4-triazol): Giéng nhu trén

- 4 4'-Dithiodi(1H-1,2,3-triazol): Giéng nhu trén

Hop chét Isoxyanatopropylsilan
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- 3-Isoxyanatopropyltrimetoxysilan: san phdm ciia Momentive Performance Cac vit liéu
Japan LLC.
- 3-Isoxyanatopropyltrietoxysilan: san phdm ctia Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.

Vi du 2-1: Tong hop 2,2'-dithiobis{1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol}

B sung 2,0g (10mmol) 2,2'-dithiodi(1H-imidazol) vao 45g dimetylformamit khan
va dugc hoa tan bing cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nho giot vao d6 4,1g
(20mmol) 3-isoxyanatopropyltrimetoxysilan.

Sau khi duoc dé lang téa nhiét, dung dich phan g duoc khudy & nhiét do 40°C
trong khoang thoi gian 6 gid va dugc cd dic dudi ap suit giam dé thu duge 6,5g (10mmol,

hiéu suét 14 100%) chét 1ong mau niu.

Dit liéu phd "H-NMR ciia chét 16ng thu duoc 1a nhu sau.
- 'H-NMR (DMSO-dy) &: 8,72 (t, 2H), 7,79 (d, 2H), 6,97 (d, 2H), 3,48 (s, 18H), 3,3-3,2 (m,
4H), 1,6-1,5 (m, 4H), 0,65 (t, 4H).

Dit liéu phé IR ciia chét léng nhu dugc thé hién trong biéu dd duoc thé hién trén
Fig.15.

Tir dir liéu phd nay, chit 1ong thu dugc duoc xac dinh 13 hop chit azol silan mong

mubn c6 cdng thirc hoa hoc (2-1).

Si{OCHg) 3
n \/\/
N O*(
(> N (2-1)
N \s~< |
\
)*o N
/\/\ ¥
(CH;0) 5Si H
Vi du 2-2: Téng hop 2,2'-dithiobis{1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol}
B& sung 1,0g (5mmol) 2,2'-dithiodi(1H-imidazol) vao 26g dimetylformamit khan
va dugc hoa tan bang cich khudy & nhiét d trong phong. Thém nho giot vao d6 25 g
(10mmol) 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan.
Sau khi dugc dé lang téa nhiét, dung dich phan tmg dugc khudy & nhiét do 40°C
trong khoang thoi gian 6 gid va dugc ¢b dic dudi ap sudt giam dé thu duge 3,5g (Smmol,
hiéu suét 13 100%) chit 16ng méau nau.

Dit liéu phd "H-NMR ciia chét 16ng thu duoc 13 nhu sau.

-45-



28079

'H-NMR (DMSO-dq) &: 8,75 (t, 2H), 7,79 (d, 2H), 6,98 (d, 2H), 3,77 (q, 12H), 3,3-3,2 (m,
4H), 1,7-1,5 (m, 4H), 1,15 (t, 18H), 0,62 (t, 4H).
Dit lidu phd IR ciia cht 16ng nhur duge thé hién trong biéu do dugc thé hién trén
Fig.16.
Tt dir liéu phé nay, chét 16ng thu dugce duge xac dinh 1a hgp chét azol silan mong

mudn c6 cong thire héa hoc (2-2).

Si(OCH,CHa)

N/ ™

s
E>— s—<\] (2-2)

~" ”%
(CHyCH,0} ;S H
Vi du 2-3: Tbéng hop 2,2-dithiobis{1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-
benzimidazol }

B sung 2,5 g (8,4mmol) 2,2"-dithiodi(1H-benzimidazol) vao 16g dimetylformamit
khan va duoc hoa tan bing cach khudy & nhiét d¢ trong phong. Thém nhé giot vao d6
3,5g (17mmol) 3-isoxyanatopropyltrimetoxysilan.

Sau khi duoc dé léng t6a nhiét, dung dich phan mg dugc khudy & nhiét d 40°C
trong khoang thoi gian 4 gio va dugc co didc dudi ap suat giam dé thu duoc 6,1g (8,4mmol,
hiéu suét 12 100%) cht 16ng mau nau.

Dit liéu phé 'H-NMR cua chat 16ng thu dugce 1a nhu sau.

'H-NMR (DMSO-dy) &: 8,55 (s, 2H), 8.07 (d, 2H), 7,72 (d, 2H), 7,4-7.2 (m, 4H), 3,49 (s,
18H), 3,4-3,2 (m, 4H), 1,8-1,6 (m, 4H), 0,68 (t, 4H).

Dit lidu phd IR ctia chét 1ong nhu dugc thé hién trong biéu d6 dugc thé hién trén
Fig.17.

Tir dit liéu phd nay, chat long thu dugc duge xéc dinh 13 hop chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc hoa hoc (2-3).
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Si(OCHy) 5

@[“\>_s O{\/\/
N \s—<\N:© (2-3)

S~
{CH30) 5Si
Vi du 2-4: Téng hop 2,2'-dithiobis{ 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]- 1H-benzimidazol }

B sung 1,0g (3,3mmol) 2,2'-dithiodi(1H-benzimidazol) vao 10g dimetylformamit
khan va dugc hoa tan bing cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nhé giot vao d6 1,7 g
(6,8mmol) 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan.

Sau khi dwoc dé ling téa nhiét, dung dich phan tng duoc khudy & nhiét o 40°C
trong khoang thoi gian 4 gid va duoc ¢b dic dudi ap sudt giam dé thu duoc 2,6g (3,3mmol,
hiéu suét 14 100%) chét 16ng mau nau.

Dit lidu phd "H-NMR cta chét 1ong thu duoc 1a nhu sau.

- 'TH-NMR (DMSO-dq) &: 8,56 (s, 2H), 8,08 (d, 2H), 8,73 (d, 2H), 7,5-7,3 (m, 4H), 3,77 (q,
12H), 3,4-3,2 (m, 4H), 1,8-1,6 (m, 4H), 1,16 (t, 18H), 0,67 (t, 4H).

Dit lidu phd IR cua chit 16ng nhu dugc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.18.

Tir dit lidu phé nay, cht 16ng thu dugc duge xAc dinh 14 hop chét azol silan mong
mudn c6 cbng thirc héa hoc (2-4).

H Si(OCH,CHg) g
N o§( S
@: s N (2-4)
N s—<\ :O
/\/\n%o N
(CH3CH,0) 5Si
Vi du 2-5: Téng hop 3,3-dithiobis{1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-
triazol }

B6 sung 4,02g (20,lmmol) 3,3-dithiodi(1H-1,2,4-triazol) vao 150g
dimetylformamit khan va dugc hoa tan bang cach khudy & nhiét d9 trong phong. Thém nhé
giot vao d6 9,49g (46,2mmol) 3-isoxyanatopropyltrimetoxysilan. Sau 10 phut sau, thém vao
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d6 bd sung 0,92g (9,1mmol) trietylamin, sau d6 la khudy & nhiét d6 60°C trong khoang thoi
gian 8 gio.

Dung dich phan tmg duoc ¢ dic dudi ap sudt giam dé thu duoc 12,3g (20,1mmol,
hiéu suét 13 100%) chit I6ng c6 mau vang nhat.

Dit liéu phd 'H-NMR cta chét 16ng thu duoc 14 nhu sau.
- 'TH.NMR (DMSO-dy) 5: 9,20 (s, 2H), 8,78 (t, 2H), 3,47 (s, 18H), 3,21 (g, 4H), 1,60 (m,
4H), 0,59 (t, 4H).

Dit liéu phd IR ciia chit 1ong nhu duge thé hién trong biéu db duge thé hién trén
Fig.19.

Tir dit liu phd nay, chét 16ng thu dugc duge x4c dinh 14 hop chit azol silan mong

mubn c6 cbng thirc héa hoc (2-5).

0

N
H r;‘/ ] N /u\
(CH30)3Si\/\\/NTN”‘N \s—</ JN ¢

=
0 N

/\/\Si (OCHg) 5 (2-5)

Vi du 2-6: Téng hop 3,3'-dithiobis{ 1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]- 1H-1,2,4-triazol }

B6 sung 1,0g (Smmol) 3,3'-dithiodi(1H-1,2,4-triazol) vao 24g dimetylformamit
khan va dugc hoa tan bing cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nho giot vao d6 2,5g
(10mmol) 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan. Sau 20 phut sau, thém vao d6 0,2g (2mmol)
trietylamin, sau d6 1a khudy & nhiét do 40°C trong khoang thdi gian 6 gid. Dung dich phin
tmg dugc c¢d ddc dudi dp suat giam dé thu duogc 3,7g cac tinh thé tho. Ching duogc tai két
tinh tir etanol dé thu duoc 2,6g (3,7mmol, hi€u sudt 1a 75,0%) céc tinh thé mau tréng.

Piém néng chay va 'H-NMR dit liéu phd ctia tinh thé thu duoc 13 nhu sau.
- Piém néng chay: tir 91 dén 93°C
- 'TH-NMR (DMSO-dg) 8: 9,20 (s, 2H), 8,79 (t, 2H), 3,75 (q, 12H), 3,3-3,2 (m, 4H), 1,6-1,5
(m, 4H), 1,16 (t, 18H), 0,57 (t, 4H).

Dit liéu phd IR ctia tinh thé nhu dugc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.20. _ _

Tir dit lidu phd nay, tinh thé thu dugc dugc xac dinh 1a hop chit azol silan mong

mubn c6 cong thirc hoa hoc (2-6).
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Vi du 2-7: Téng hop 3,3'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-
1,2,4-triazol}

B sung 2,00g (8,7mmol) 3,3'-dithiobis(5-amino-1H-1,2,4-triazol) vao 45g
dimetylformamit khan va duoc hda tan bang cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nhé
giot vao d6 3,56g (17,3mmol) 3-isoxyanatotrimetoxypropylsilan. Sau 5 phut sau, thém vao
d6 bd sung 0,3g (3mmol) trietylamin, sau d6 12 khudy & nhiét do 55°C trong khoang thoi
gian 5 gio.

Dung dich phan tmg dugc cd dic dudi ap suit giam, va 12,8g chét dugc ¢ dic thu
duoc duoc tai két tinh hai 14n tir metanol khan, va duoc 1am kho duéi ap suét gidm dé thu
duoc 3,65 g (5,7mmol, hidu suft 1a 65,5%) c4c tinh thé mau tring.

Piém néng chay va dit liéu phd 'H-NMR ctia tinh thé thu duoc 13 nhur sau.

- Diém néng chay: tir 143 dén 144,3°C
- 'TH-NMR (CDCL) &: 8,22 (t, 2H), 7,43 (br. s, 4H), 3,47 (s, 18H), 3,15 (g, 4H), 1,57 (quint,
4H), 0,57 (t, 4H).

Dit liéu phé IR cua tinh thé nhu dugc thé hién trong bidu dd dugc thé hién trén
Fig.21.

Tir dit liéu phé nay, tinh thé thu dwoc dugc xac dinh 1a hop chét azol silan mong
mudn c6 cong thirc héa hoc (2-7).

HoN 0

N
s
H T}— N\N/lk /\/\SI\OCHJ)a
<CH30)3Si\/\/N\“/ ~N Ng ,I\
5 N

(2-7

Vi du 2-8: Tong hop 3,3'-dithiobis{5-amino-1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]- 1H-1,2,4-
triazol }

B6 sung 1,0g (4,3mmol) 3,3'-dithiobis(5-amino-1H-1,2,4-triazol) vao 13g
dimetylformamit khan va dugc hoa tan bang cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nho
giot vao do 2,1g (8,6mmol) 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan. Sau 20 phut sau, thém vao d6
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0,2g (2mmol) trietylamin, sau d6 1a khudy & nhiét d6 40°C trong khoang thoi gian 6 gid.
Dung dich phan tmg duogc ¢ dic dudi ap suét giam dé thu dugc 3,2g cac tinh thé thé.

Céc tinh thé dugc tai két tinh tir etanol dé thu dwoc 2,1g (2,9mmol, hiéu suit 1a
67,4%) cac tinh thé mau tring. |

Piém néng chay va dir liéu phd "H-NMR cua tinh thé thu dugc 14 nhu sau.
- Piém néng chay: tir 164 dén 165°C
- 'TH-NMR (CDCL;) &: 8,23 (t, 2H), 7,44 (s, 4H), 3,74 (q, 12H), 3,2-3,1 (m, 4H), 1,6-1,5 (m,
4H), 1,15 (s, 18H), 0,53 (t, 4H). ,

Dit liéu phd IR ciia tinh thd nhu dugc thé hién trong biéu dd dugc thé hién trén
Fig.22.

T dit li€u phé nay, tinh thé thu dugc dugc xac dinh 1a hop chét azol silan mong

mubn c6 cong thirc héa hoc (2-8).

HoN Q
N
—
H T}—s\ N\N/kN/\/\Si(OCHZCHa)g
(CH30HQO)3Si\/\/NT ~N S / ’k H (2-8)
]
1% N NH,

Vi du 2-9: Tbng hop 4,4’-dithiobis{1-[3-(trimetoxysilyl)propyléarbamoyl]-1H-1,2,3-
triazol }

B6 sung 8,67g (433mmol) 4,4-dithiodi(1H-1,2,3-triazol) vao 50g
dimetylformamit khan va dugc hoa tan bang cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nhé
giot vao d6 18,7g (91,1mmol) 3-isoxyanatopropyltrimetoxysilan. Sau 20 phit sau, thém vao
d6 bd sung 1,84 g (18,2mmol) trietylamin, sau d6 la khudy & nhiét do trong phong trong
khoang thoi gian 15 gio.

Dung dich phan tng dugc co dic dudi ap suét gidm, va chit 16ng b dic dugc ria
béng 130ml hexan va duoc 1am khé dudi 4p suét giam dé thu dugce 26,0g (42,6mmol, higu
suét 14 98,3%) chét I6ng mau nau.

Dit liéu phd "H-NMR cuia chit 16ng thu duge 14 nhur sau.

- TH.NMR (CDCly) &: 8,99 (t, 2H), 8,43 (s, 2H), 3,47 (s, 18H), 3,26 (q, 4H), 1,63 (m, 4H),
0,62 (t, 4H).

Dit liéu phd IR ctia chat 16ng nhur dugc thé hién trong bidu db dugc thé hién trén

Fig.23.

Tir dit li€u phé nay, chét l6ng thu duge dugce x4c dinh la hop cht azol silan mong
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mubn c6 cdng thirc hoa hoc (2-9).

’,\/\SI(OCHgla (2_9)

" \)—
(CH4O} 3Si\/\/ N _<\
N
N

Vi du 2-10: Tong hop 4,4"-dithiobis{1-[3-(trietoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol}

Bb sung 1,0g (5Smmol) 4,4'-dithiodi(1H-1,2,3-triazol) vao 10g dimetylformamit
khan va dugc hoa tan bang cach khudy & nhiét do trong phong. Thém nho giot vao d6 2,5g
(10mmol) 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan. Sau 20 phut sau, thém vao d6 bd sung 0,1g
(1mmol) trietylamin, sau d6 14 khudy & nhiét o 40°C trong khoang thoi gian 8 gid. Dung
dich phan tmg duoc ¢b dic dudi ap sudt giam dé thu dugc 3,5g (Smmol, hiéu suét 1a 100%)
chét 16ng mau nau.

Dit liéu phd "H-NMR ctia chit 16ng thu duoc 1a nhu sau.

'H-NMR (CDCls) &: 8,99 (t, 2H), 8,45 (s, 2H), 3,75 (q, 12H), 3,4-3,2 (m, 4H), 1,7-1,6 (m,

4H), 1,16 (t, 18H), 0,59 (t, 4H).

Dit lidu phd IR ciia cht 16ng nhu dugc thé hién trong biéu do dugc thé hién trén
Fig.24.

Tir dit liéu phd nay, chét long thu duge duoc xac dinh 14 hop chét azol silan mong

mubn c6 cdng thirc hoa hoc (2-10).

H '\)— e /\\/\81 (OCH,CHy) 5 (2-10)

N"N

(CH3CH20: 3SI

Thir nghiém dénh gia dic tinh lién két

Céc thir nghiém d4nh gié tir (a) dén (g) dac tinh lién két cho kim loai, vt liéu vo co
va vét liéu nhua duge thyc hién trong cac vi du duge mo ta dudi diy 1a nhu sau. DPéi véi
don vi trong cong thirc duge mé ta dudi ddy, “phan” c6 nghia 1a “phan theo trong lwong”
trir khi ¢6 quy dinh khéc.
Thr nghiém d4nh gié (a) d4c tinh lién két

(1) M&u thir
L4 ddng dién phan (d6 day: 18um) duogc sir dung lam mAu thir.
(2) Xir Iy mau thir

Viée xir Iy mau thir duoc thuc hién theo cac budc tir i dén iii sau day:
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i: Lam sach axit/1 phut. (nhiét d trong phong), va rira v6i nude
ii: Lam sach axit/1 phut. (nhiét d9 trong phong), rira v6i nude va lam khd/1 phut. (100°C)
ili: Ngdm trong dung dich xu ly bé mat/1 phit. (nhiét d6 trong phong), rira v6i nude va lam
kho/1 phut. (100°C)
(3) Lién két nhura v6i mau thie

Trén bé mit S ciia mAu thir dd x 1y dwoc can mong va duge ép cht thm trude
duoc ngém tAm vao vai thily tinh (cAp do FR-4) dé gfn nhua vao méu thit, dé ché tao bang
day mach in.
(4) Pénh gi4 dic tinh lién két

Mau thir c6 d6 rong 12 10mm duge chudn bi tir bang day mach in theo “JIS C6481
(1996 va duoc dua vao xir Iy bing ndi ap sudt (121°C/ do 4m 100% /100 gio), va sau do
débénbonguﬁclédéngGUcho
Thir nghiém dénh gia (b) vé dic tinh lién két

Dic tinh lién két ctia nhya véi ddng duge danh gia theo phuong thire giéng nhu
trong Thir nghiém danh gié (a) ngoai trlr “viéc can mong nhua cho bang ndi day 1p rap (tén
thuong mai “GX-13” dugc san xudt béi Ajinomoto Fine-Techno Co., Ltd.)” trén bé mit S
cia mau thit thay vi “viéc can mong va €p chét thm truéc duge ngdm tAm vio nhua epoxy
vai thity tinh (cAp do FR-4)”.
Thir nghiém dénh gia (c) v& dac tinh lién két)
(1) MAu thtt

Pé 1am mau thir cia bang diy mach in, sit dung bang tim moéng ma dong hai mit
(vét liéu nén: FR4, board d¢ day: 1,0mm, do day 14 dong: 18um, chiu doc 120mm x chiéu
ngang 110mm) dugc dua vao ma ddng dién phan (plating d9 day: 20 pm).
(2) Xir Iy méu thir

Pugc thuc hién theo cac bude tir i dén iv sau day:
i: Lam sach axit/1 phut. (nhiét do trong phong), va rira v6i nude
ii: Khéc vi md bang hydro peroxit va axit sulfuric/1 phut (nhiét dd trong phong), va rira voi
nudec.
iii: Lam sach axit/1 phit. (nhi€t d9 trong phong), rira v6i nudce va lam kho/1 phut. (100°C)
iv: Ngdm trong dung dich xir Iy bé mat/1 phut. (nhiét do trong phong), rira véi nude va lam
kho/1 phut. (100°C)
(3) Su tao thanh 16p nhya trén mAu thir
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Trén miu thir dd x ly duge phu chit chiu han (tén thuong mai “PSR-

4000AUS308” duge san xudt boi Taiyo Ink Mfg Co., Ltd.), dwoc 1am khé (80°C/30 phut)

va duoc luu héa sau (150°C/60 phit) & tao thanh 16p nhya (mang pht) c6 do day 1a 13pm.

(4) Panh gié dic tinh lién két

Theo tiéu chudn “JIS K5400-8.5 (1990)”, mang phu dugc tao thanh trén mau thi

duge cét chéo theo dang lui 1mm x Imm (100 6 vudng) va duge dua vao xir ly bing ndi

ap suét (121°C/d6 Am 100% /100 gio), va sau d6 thir nghiém 1am bong tréc bing bing keo

duge tién hanh dé do sb lugng céc & vudng trong d6 mang phu khong bi bong troc. Ngoai

ra, mirc d6 hu hai cia mang phu dugc quan sat béng mit thuong.

Tiéu chi danh gi4 dic tinh lién két dugc thé hién trong bang 1.

Bang 1
Mirc d hu hai ciia mang phu DPanh gia

M3i dudng cét 1a min va tron nhan & ca hai mép, va khong quan sat thiy su A
bong tréc & chd giao nhau clia cac duong cat va & moi O vudng.
Su bong tréc nhe dugc quan sat & chd giao nhau cia cac duong c"fxt, nhung
quan sat thay su bong tréc & moi 6 vudng, va dién tich cia cic phan khuyét B
12 5% hoic nhé hon toan b dién tich 6 vudng.
Su bong troc duge quan sit & ca hai mép cua duong cét va & chd giao nhau
cta chung, va dién tich ciia cac phan khuyét nam trong khoang tir 5 dén 15% C
toan bd dién tich 6 vudng.
D¢ rong bong troc do dudng cét 1a rong, va dién tich clia cac phén khuyét D
nim trong khoang tir 15 dén 35% toan b dién tich 6 vudng.
Do rong trong troc do cac duong cét 1a rong hon do rong Danh gia D, va dién
tich ctia cac phin khuyét nim trong khoang tir 35 dén 65% toan b6 dién tich E
0 vulng.
Dién tich bong tréc 1a 65% hogc 16n hon toan b dién tich 6 vudng. F

Thir nghiém dénh gia (d) vé ddc tinh lién két
(1) Méu thix
Nhom 14 (30 day: 50pum) dugc sir dung d€ 1am mau thi.
(2) Xir Iy mau thir
Viée xir ly mau thir dugc thuc hién theo cac bude tir i dén ii sau day.

i: Lam sach axit/1 phut. (nhiét d trong phong), va rira voi nurée

ii: NgAm trong dung dich xtt ly bé mit/1 phut. (nhiét d trong phong), rira v6i nude va lam
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kho/1 phit. (100°C)

(3) Lién két nhwa vao mAu thir

Trén mAu thir da xt Iy dwoc can méng va duge ép chét tAm trude duge ngim tAm
vao nhua epoxy vai thity tinh (cAp d6 FR-4) @€ gén nhua vao mAu thir, dé ché tao bang day
mach in.
(4) Danh gia dac tinh lién két

Mau thir c¢6 d6 rong 10mm duge chuén bi tir bang day mach in theo ti€u chudn “JIS
C6481 (1996)” va sau d6 do bén bong tréc cia 14 nhdm dugce do.
Thir nghiém dénh gi4 (e) dic tinh lién két
(1) Mau thir

Pé 1am miu thtr, chit tAm trude duoc ngdm tAm vao nhua epoxy vai thiy tinh
(murc do FR-4) dugce st dung. '
(2) Xir Iy mAu thir

Trén bé mit m3u thir duoc thue hién viée xir Iy véi dung dich xtr Iy bé mit bing hé
thdng phun.
(3) Lién két 14 ddng vao mAu thir

Trén mAu thir da xr Iy duge can mong va dugc ép bé mit S cia 14 ddng dién phan
(46 day: 35um) dé gén ddng vao miu thir, dé ché tao bang ddy mach in.
(4) Panh gi4 dic tinh lién két

Mau thtr ¢6 dd rong 10mm duge tao ra tir bang diy mach in theo tiéu chuén “JIS
C6481 (1996)” va sau d6 d6 bén bong tréc cia 1a ddng duoc do.
Thir nghiém dénh gia (f) dic tinh lién két
(1) Diéu ché ché phim nhua

Viéc didu ché ché phém nhua duoc thue hién theo cac budce tir i dén iii sau day:
i: B sung 10 phén bari sulfat vao 100 phan dung dich xir Iy bé mat, sau do 1a khudy trong
khoang thoi gian 5 phut.
ii: Bari sulfat ma trén d6 hop chét azol silan duogc hd trg duoc loc, va duge lam khd béng 10
& nhiét d§ 100°C trong khoang thoi gian mot gio.
iii: VO‘I 100 pha“ln chét chiu han trude khi luu héa duge bd sung mot phan bari sulfat trong
bude ii, sau d6 1a khudy trong khoang thoi gian 30 phit dé didu ché ché phim nhya.
(2) Ché tao bang ddy mach in

Ché phém nhya thu dugc duge phi trén S bé mit cia 14 dong dién phan (d6 day:
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35um) va duoc 1am néng bing 10 & nhiét d 150°C trong khoang thoi gian mot gior dé ché
tao bang day mach in trong do vat liéu dugc luu héa cua ché phém nhua dugc gén vao la
dong.
(3) Panh gi4 dic tinh lién két

Mau thir ¢6 d6 rong 12 10mm duoc tao ra tir bang ddy mach in theo tiéu chuén “JIS
C6481 (1996)” va sau d6 d bén bong tréc ciia 14 ddng dugce do.
Thir nghiém dénh gia (g) dic tinh lién két
(1) Biéu ché ché pham nhua

B sung mot phan san phim thily phan vao 100 phan chit chiu han trudc khi luu
héa dugc duge mo ta dudi ddy, sau d6 1a khudy trong khoang thoi gian 30 phut dé diéu ché
ché phim nhyra.
(2) Ché tao bang ddy mach in

Ché phim nhya thu dugc dugc phi trén bé mit S cta I dong dién phan (do day:
35um) va duge dua vao 1am kho (80°C/30 phit.) va lwu héa sau (150°C/60 phit.) dé ché tao
bang ddy mach in trong d6 vat li¢u duogc luu hoa cia ché phim nhya dugc gin vao 14 dong.
(3) Danh gi4 dic tinh lién két

Mau thir c6 d rong 10mm duge tao ra tir bang diy mach in theo tiéu chudn “JIS

C6481 (1996)” va sau d6 d6 bén bong tréc clia 1a déng durge do.

Thit nghiém dénh gid ciia nhém thir nhat: Dung dich xir Iy b& mit chita hop chét azol silan
6 cong thirc hda hoc (IT1-1) ‘

Céc vét liéu thé chinh duoc sir dung trong thir nghiém dénh gia ctia nhém thir nhét
1a nhu sau.
Vit liéu tho chinh
* 3-[3-(Trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol (xem Vi du 1-1)
- 3-Amino-5-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol (xem Vi du 1-3)
* 3-Amino-5-[6-(trimetoxysilyl)hexylthio]-1,2,4-triazol (xem Vi du 1-4)
+ 5-Metyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-thiadiazol (xem Vi du 1-6 (vi du tham
khao))
- Hop chit imidazol silan (phuong phap tong hop ctia chiing dugc thé hién trong vi dy tham
khao 1)
 3-Aminopropyltrimetoxysilan (tén thuong mai “KBM-903” dugc san xuét bdi Shin-Etsu
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Chemical Co., Ltd.)

- Etylen glycol monobutyl ete (thudc thtr, duoc dugc san xudt béi Wako Pure Chemiéal
Industries, Ltd.)
- Chét chiu han (nhua acrylat epoxy, tén thuong mai “PSR-4000AUS308” dugc san xuét
boi Taiyo Ink Mfg Co., Ltd.)
Vi du tham khao 1
Téng hop hop chét imidazol silan

Imidazol 3,4g (0,05 mol) dugc néu chay & nhiét do 95°C, va thém nho giot vao d6
11,8g (0,05 mol) 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan trong khoang thoi gian 30 phut co khudy
trong mdi truong khi argon. Sau khi hoan thanh viée bd sung nhé giot, phan tmg dugc tiép
tuc tiép dién & nhiét d6 95°C trong khoang thoi gian mdt gio.

San phim phén tmg thu dugec 1a chat 16ng nhét mau cam 13 rang (dugc trich dan tir
JP-A-H05-186479).

Ghi chi: Theo JP-A-H05-186479, san phdm phan tmg 12 hon hop clia céc hop chét

imidazol silan dugc md ta béi cac cong thirc hoa hoc (3-1) dén (3-3).

OH
_ .
N\/N\)\/O\/\/SI(OCHa)a (3_1)
0]
20
NN s \ (3-2)
CH3O/ \OCH3
N\/N\/I\/O\/\/Si (OCH2) 4
0 OH (3-3)
PO
(CH0) 2li /\/\o/\l/\ N7 SN

Vidu3-1:

B sung 200g etylen glycol monobutyl ete va sau d6 790g nudc vao 10g 3-[3-
(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol 1am thanh phan chét lién két silan, sau d6 la khudy
& nhiét d6 trong phong trong khoang thoi gian 2 gid, dé diéu ché dung dich xir Iy bé mit
(sau day dugc goi 1a dung dich xir Iy A).
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Péi véi dung dich xir Iy A, khing dinh dugc ring nhém metoxysilyl ciia hop chat
azol silan da dugc thuy phan thanh nhém hydroxysilyl, va céc thir nghiém dénh gia tir (a)
dén (f) dic tinh lién két duoc thuc hién.

Sau d6, thanh phéan dé bay hoi trong dung dich xtr Iy A bi loai b6 duéi 4p suét giam
8 thu duoc san phim thity phan cta hop chét azol silan. Pbi v6i san pham thiy phéan thu
dugc, thir nghiém danh gi4 (g) diic tinh lién két dugc thuc hién.

Céc két qua thir nghiém thu dugc nhu dugc thé hién trong bang 2.

Vi du 3-2:

Dung dich xir ly bé mat (sau ddy dwoc goi 1a dung dich xit ly B) dugc diéu ché theo
cich gibng nhu trong vi du 3-1 ngoai trr viéc s dung “3-amino-5-[3-
(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol” thay vi “3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-
triazol”.

Péi v6i dung dich xir Iy B, khing dinh dugc ring nhém metoxysilyl ctia hop chét
azol silan d3 dugc thuy phan thanh nhoém hydroxysilyl, va cac thir nghiém dénh gia tir (a)
dén (f) dic tinh lién két duoc thuc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xit Iy B bi loai bo dudi ap suét giam
d& thu duge san phém thity phan ctia hop chét azol silan. Ddi v6i san pham thiy phén thu
dugc, thir nghi€m danh gia (g) déc tinh lién két duoc thuc hién.

Cac két qua thir nghiém thu duoc nhu duoc thé hién trong bang 2.

Vi du 3-3:

Dung dich xtt 1y bé mit (sau day duoc goi 1a dung dich xi Iy C) duoc diéu ché theo
cach gibng nhy trong vi du 3-1 ngoai trr viéc st dung “3-amino-5-[6-
(trimetoxysilyl)hexylthio]-1,2,4-triazol” thay vi “3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-
triazol”.

Déi véi dung dich xtr ly C, khing dinh dwoc ring nhom metoxysilyl ciia hop chit
azol silan da dugc thily phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thir nghiém danh gia tir (a)
dén (f) ddc tinh lién két dugc thuc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xit Iy C bi loai bé dudi ap suét giam
dé thu dugc san phim thiy phan ciia hop chét azol silan. D4i véi san pham thiy phén thu
dugc, thir nghiém danh gi4 (g) dic tinh lién két dugc thuc hién.

Céc két qua thir nghiém thu dugce nhur dugc thé hién trong bang 2.
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Vi du 3-4:

Dung dich xir Iy bé mit (sau ddy dugc goi 1a dung dich xir Iy D) duogc diéu ché theo
cach gibng nhu trong vi du 3-1 ngoai trir viéc st dung “5-metyl-2-[3-
(trimetoxysilyl)propylthio]-1,3,4-thiadiazol” thay vi “3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-
triazol”. |

Déi v6i dung dich xit Iy D, khing dinh dwgc ring nhém metoxysilyl ciia hop chét
azol silan d3 dugc thity phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thir nghiém dénh gia tir (a)
dén (f) dac tinh lién két duoc thyc hién.

Sau d6, thanh phén dé bay hoi trong dung dich xir ly D bi loai bd duéi ap suét giam
dé thu dugc san phdm thiy phéan ctia hop chét azol silan. D4i voi san pham thity phén thu
dugc, thir nghiém danh gia (g) dic tinh lién két dugc thuc hién.

Céc két qua thir nghiém thu duge nhu duge thé hién trong bang 2.

Vi du so sanh 3-1:

Dung dich xtr Iy bé mit (sau day dugc goi 1a dung dich xir ly E) dugc diéu ché theo
cach gidng nhu trong vi dy 3-1 ngoai trir viéc st dung “hop chét imidazol silan” thay vi “3-
[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol”.

Déi voi dung dich xir Iy E, khing dinh duoc ring nhém metoxysilyl ctia imidazol
silan @4 dugc thiy phan thanh nhém hydroxysilyl, va céc thir nghiém dénh gia tir (a) dén (f)
dic tinh lién két dugc thyuc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xir 1y E bi loai bo dudi ap suét giam
d thu dugc san phim thiy phan cia hop chit imidazol silan. D4i v6i san phim thity phan
thu dugc, thir nghiém danh gia (g) déc tinh lién két dugc thue hién.

Céc két qua thir nghiém thu duoc nhu duge thé hién trong bang 2.

Vi du so sanh 3-2:

Dung dich xit 1y b& miit (sau day duoc goi la dung dich xtt Iy F) dugc diéu ché theo
cach gidng nhu trong vi du 3-1 ngoai trir viéc sit dung “3-aminopropyltrimetoxysilan” thay
vi “3-[3-(trimetoxysilyl)propylthio]-1,2,4-triazol”.

Dbi voi dung dich xit Iy F, khing dinh dugc ring nhom metoxysilyl cia 3-
aminopropyltrimetoxysilan da dugc thity phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thit nghiém
déanh gia tir (a) dén (f) dac tinh lién két dugc thyuc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xit Iy F bj loai bo dudi 4p suit gidm
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@& thu dwoc san phdm thiy phén cta 3-aminopropyltrimetoxysilan. Ddi véi san phdm thity
phén thu dugc, thir nghiém danh gi4 (g) vé dic tinh lién két dugc thuc hién.
Céc két qua thir nghiém thu duge nhu duogc thé hién trong bang 2.

Vi du so sanh 3-3:

Néu khéng sir dung chét lién két silan, 200g etylen glycol monobutyl ete va 790g
ciia nuée duge tron 14n, sau d6 1a khudy & nhiét do trong phong trong khoang thoi gian 2
gidy, dé diéu ché dung dich xir Iy bé mit (sau dy duoc goi la dung dich xit Iy G).

Péi véi dung dich xtr Iy (G), cac thir nghiém déanh gia tir (a) dén (f) dic tinh lién két
dugc thue hién va cac két qua thir nghiém thu dugc nhu duoc thé hién trong bang 2.

Ngoadi ra, thr nghiém déanh gia (g) déc tinh lién két dugc thuc hién ma khong can
b6 sung bét ky thir gi vao chét chiu han. Két qua thir nghiém thu dugc nhu duoc thé hién
trong bang 2.
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Thir nghiém danh gia nhém thir hai: Dung dich xir Iy bé mit chira hop chét azol silan c6
cong thirc hoa hoc (IV-1))

Céc vat li€u tho chinh dugc st dung trong thir nghi€ém danh gia nhom thir hai 1a
nhu sau.
Vit li€u tho chinh
- 2,2'-Dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol} (xem Vi du 2-1)
+ 3,3'-Dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol} (xem Vi du 2-
5)
- 3,3'-Dithiobis{5-amino- 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol} (xem
Vi du 2-7)
- 4 4'-Dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol} (xem Vi du 2-
9
- Hop chét imidazol silan (giéng nhu duge mo ta & trén)
- 3-aminopropyltrimetoxysilan (giéng nhu dugc mé ta & trén)
- Btylen glycol monobuty] ete (giéng nhu dugc md ta & trén)
- Chét chju han (gidng nhu duge mé ta & trén)

Vi duy 4-1:

B6 sung 200g etylen glycol monobutyl ete va sau d6 790g nuée vao 10g 2,2'-
dithiobis{ 1-[3-(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol} 1am thanh phéan chét lién
két silan, sau d6 13 khudy & nhiét do trong phong trong khoang thoi gian 2 gio, dé didu
ché dung dich xtr Iy bé mit (sau ddy duogc goi 1a dung dich xtr Iy H).

Péi v6i dung dich xtt Iy H, khing dinh dugc ring nhém metoxysilyl ciia hop
chét azol silan da dugc thiy phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thir nghiém danh gia
tir (a) dén (f) dac tinh lién két duoc thyc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xir Iy H bj loai bd dudi ap sut
giam dé thu duoc san phim thay phan ctia hop chét azol silan. Dbi v6i san phim thiy
phén thu dugc, thir nghiém danh gia (g) déc tinh lién két duoc thyuc hién.

Cac két qua thtr nghiém thu dugc nhu dugce thé hién trong bang 3.

Vi dy 4-2:
Dung dich xit 1y b mit (sau ddy duoc goi 12 dung dich xir Iy J) dugc diéu ché

theo cach gibng nhu trong vi du 4-1 ngoai trir viéc sit dung “3,3'-dithiobis{1-[3-
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(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol}” thay vi “2,2'-dithiobis{1-[3-
(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol}”.

Pdi v6i dung dich xir 1y J, khing dinh duoc ring nhém metoxysilyl ctia hop
chét azol silan d4 dugc thity phan thanh nhém hydroxysilyl, va c4c thir nghiém danh gia
tir (a) dén (f) dic tinh lién két duoc thuc hién.

Sau d6, thanh phan dé bay hoi trong dung dich xir 1y J bi loai bo duéi 4p suat
giam dé thu dugc san phim thily phén ctia hop chét azol silan. Déi voi san phim thiy
phén thu dugr, thir nghiém d4nh gi (g) vé dic tinh lién két duogc thyc hién.

Céc két qua thir nghiém thu dwoc nhu dugc thé hién trong bang 3.

Vi du 4-3:

Dung dich xtt Iy bé mit (sau ddy duoc goi 1a dung dich xtt Iy K) duoc didu ché
theo cach giéng nhu trong vi du 4-1 ngoai trir viéc str dung “3,3'-dithiobis{5-amino-1-[3-
(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,4-triazol}” thay vi = “2,2'-dithiobis{1-[3-
(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol} .

Déi voi dung dich xir Iy K, khing dinh dwoc ring nhém metoxysilyl ctia hop
chét azol silan d& duoc thity phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thir nghiém d4nh gia
tir (a) dén (f) déc tinh lién két dugc thuc hién.

Sau d6, thanh phén d& bay hoi trong dung dich xt Iy K bi loai bd dudi 4p suét
giam dé thu dugc san phim thiy phan ciia hop chit azol silan. D6i voi san pham thiy
phén thu dugc, thir nghiém danh gi (g) dic tinh lién két duoc thyuc hién.

Céc két qua thir nghiém thu dugc nhw dugc thé hién trong bang 3.

Vidu 4-4:

Dung dich xir Iy bé mit (sau ddy duoc goi la dung dich xir Iy L) dugc diéu ché
theo cach giéng nhu trong vi du 4-1 ngoai trir viéc st dung “4,4'-dithiobis{1-[3-
(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-1,2,3-triazol}” thay vi “2,2'-dithiobis{1-[3-
(trimetoxysilyl)propylcarbamoyl]-1H-imidazol }”. |

Péi v6i dung dich xtr Iy L, khing dinh dwoc rang nhom metoxysilyl ciia hop
chét azol silan da dugc thity phan thanh nhém hydroxysilyl, va cac thir nghiém danh gia
tir (a) dén (f) dic tinh lién két duoc thyc hién.

Sau d6, thanh phan d& bay hoi trong dung dich xir Iy L bi loai bé duéi ap suét

gidm dé thu dwoc san phim thiy phén ciia hop chét azol silan. Dbi v6i san phm thiy
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phén thu dugc, thir nghiém danh gia (g) v& dic tinh lién két dugce thuc hién.

Cac két qua thir nghiém thu dugce nhu dugc thé hién trong bang 3.
Vi du 4-5:

Thir nghiém déanh gié (a) vé dic tinh lién két duoc thuc hién theo cach giéng
nhu trong vi du 4-1 ngoai trir trude khi xir Iy bé mit 14 ddng bang Dung dich xt Iy H, 14
ddng duge ngim (nhiét do trong phong/30 gidy.) trong dung dich ddng axetat 3% chua
nuée, duge rira véi nude va dugce lam kho (100°C/1 phut.).

Két qua thu dugc thu duge nhu duge thé hién trong bang 3.

Vi du 4-6:

Céc thir nghiém dénh gid (a) va (c) vé dic tinh lién két duoc thyc hién theo cach
gidng nhu trong vi du 4-1 ngoai trir sau khi xtr ly bé mit 14 déng with Dung dich x 1y
H, 14 ddng dugc ngam (nhiét do trong phong/1 phut.) dung dich axit axetic 10% chuira
nudc, duge rira voi nude va duge 1am kho (100°C/1 phit.).

Céc két qua thir nghiém thu dugc nhur dugc thé hién trong bang 3.

Vi du so sénh 4-1:

Dit liéu thir nghiém cta Vi du so sanh 3-1 duge két hop va dugc thé hién trong
bang 3.

Vi du so sanh 4-2:

Dit liéu thit nghiém cta Vi dy so sénh 3-2 dugc két hop va dugc thé hién trong
bang 3.

Vi du so sanh 4-3:

Dit liéu thir nghiém cua Vi du so sanh 3-3 duge két hop va dugc thé hién trong
bang 3.

Vi du so sanh 4-4:

Thir nghiém dénh gia (a) v& ddc tinh lién két duoc thyue hién theo céch giong
nhu trong vi du so sanh 3-3 ngoai trir trude khi xr ly bé mit 14 déng béing dung dich xu
ly G, la ddng dugc ngdm (nhiét do trong phong/30 gidy.) trong dung dich dong axetat
3% chira nude, duge rira voi nude va duge 1am kho (100°C/1 phat.).

Két qua thu duoc thu duge nhu duge thé hién trong bang 3.

Vi du so sanh 4-5:
Cac thir nghiém dénh gié (a) va (c) vé dic tinh lién két duoc thye hién theo cach
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gidng nhur trong vi du so sanh 3-3 ngoai trir sau khi xir Iy b mat 14 dong bang dung dich
xir Iy G, 14 ddng duoc ngdm (nhiét do trong phong/1 phut.) dung dich axit axetic 10%
chira nudce, duge rira voi nude va duge 1am kho (100°C/1 phut.).

Céc két qua thir nghiém thu dugc nhu duge thé hién trong bang 3.
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Mic di sang ché da duoc md ta chi tiét va bing cach tham chiéu dén cac phuong én
cu thé, sang ché nay 1 rd rang ddi v6i ngudi co hiéu biét trung binh v linh vuc k¥ thuat nay
ma c6 thé c6 thém céc su thay dbi va cac cai bién khac ma khong vuot qua pham vi cia séng
ché. Sang ché nay duoc hudng quyén wu tién ciia don patent Nhat Ban (S6 2013-138541) ndp
ngay mung 2 thang By, 2013, don patent Nhét Ban (S 2013-175314) ndp ngay 27 thang
Téam, 2013, don patent Nhat Ban (S6 2013-206978) ndp ngay 2 thang Mudi, 2013, va don
patent Nhét Ban (S6 2013-266400) ndp ngiy 25 thing Mudi Hai, 2013, va ndi dung cia ching

duoc két hop trong ban mo ta nay bang cach vién dan.

Kha ning tng dung trong cong nghiép

Do hop chét azol silan theo sing ché c6 thé tao ra chit lién két silan ma c6 chirc ning
ngén chin kim loai khoi sy &n mon, ma 1a ddc trung cua hop chét azol, va chirc ning luu hoa
nhya epoxy hoédc nhua uretan dugc bd sung, n6 dugc mong doi dé dung trong vat liéu hdn hop
nhu bang day mach in dugc taora bang cach két hop s6 lwong 16 céc loai vat liéu khéc nhau.

Theo sang ché, do dic tinh lién két (dic tinh bam dinh) cua kim loai, vt liéu v6 co va
vét liéu nhua c6 thé dugc dam bao ddy du, b& mit ctia vat lidu nén c6 thé duge duy tri & trang
thai tron nhéin ma khéng 1am nham no. Do d6, sang ché c6 thé gép phan 16n vao viéc thuc hién
thu nhé kich thudc, giam do day, tin suit 16n hon, mat d6 16n hon, hoic cac yéu t twong tu

trong bang day mach in da 16p sao cho kha ning 4p dung cong nghiép I6n.
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YEU CAU BAO HQ
1. Hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (I-1) hodc (II-1) sau day:

N—N
/N (1-1)
x/(y)\s/QCHzam\smoma

trong cong thirc (I-1), X 1a nguyén tir hydro, -CH3, -NH,, -SH, hodc -SCH3; Y 1a -NH;
R 13 -CH; hoic -CH,CHj; va m 1a s6 nguyén tir 1 dén 12;
A-S-S-Ay 1-1)
trong cong thirc (1I-1), A; 1a

, , Zi . z0 N ,
~N
HyN _N N"-""N r!L‘ \>__
Z/N"-N/)— /rl\l\./)— '\;l“
1 , 21 ,hOflC Z4 ;

7, la -CO-NH-(CH,),-Si(OR)3;
R 1a -CHj; hodc -CH,CHj3; va

m 12 s6 nguyén tir 1 dén 12.

2. Phuong phap tng hop hop chét azol silan ¢6 cong thirc héa hoc (I-1) sau day:

N—N
/N (I-1)
XAY)\S/QCHg)m\Si(OR)g

trong cong thirc (I-1), X 1a nguyén tir hydro, -CHj3, -NH,, -SH hodc -SCH3; Y 1a -NH-;
R 12 -CH; hoidc -CH,CH;; va m 14 sb nguyén tir 1 dén 12;

trong d6 phwong phap tdng hop bao gdm cho hop chét azol ¢6 cong thirc héa hoc (I-2)
sau ddy phan ing voi hop chét alkylsilan duoc halogen héa c6 cong thirc héa hoc (I-3) sau day

vOi sy ¢6 mat ctia tac nhan khir hydro halogenua:
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—N

N
X,J{ jk\$1 (1-2)

trong cong thirc (I-2), X 1a nguyén tir hydro, -CHs, -NH,, -SH hodc -SCH3; va Y 1a
-NH-;

Hal /('CHz‘)m\ (1-3)

Si(OR)

Y

trong cdng thire (I-3), R 14 -CH; hodc -CH,CH3, m 12 s6 nguyén tir 1 dén 12; vaHal 1a
nguyén tir clo, nguyén tir brom hoéc nguyén tit iot.
3. Phuong phap tdng hop hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (1I-1) sau day:
A}-S-S-A,; II-1)
trong cong thire (I1I-1), A 1a

N N
\>_ \ A
L @: >— /Q: > "
N N H,N N >—
ZI s Zl ’ ZI ) ZI s
~N
NN N=N e
/>—— l / ™N
N< _N \
Z Z , hodc VAT

Z; 1a -CO-NH-(CH,),,-Si(OR);;
R 1a -CHj; hoic -CH,CHj; va
m 14 s nguyén tir 1 dén 12;
trong d6 phirong phap tng hop bao gdm cho hop chét azol ¢6 cong thire hoa hoc (II-
2) sau day phan tmg v6i hop chét isoxyanatoalkylsilan c6 cong thirc héa hoc (II-3) sau day:
Ag-S-S-Ag (II-2)
trong cong thure (11-2), Ay la
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N
\ 2
H b ‘H 2 \|-| b H / = N b
—~N
N Y—N Nz=N rﬁl \>_-
/>-—— | ~N
H , H , hodc H )
OCN-(CH,),-Si(OR); (II-3)

trong cong thirc (II-3), R 13 -CHj; hoidc -CH,CHj, va m 14 s6 nguyén tir 1 dén 12.

4. Chét lién két silan bao gdm hop chét azol silan c6 cong thirc hoa hoc (I1-1) hodc (IV-1) sau
day dudi dang thanh phén:

N—N
/ CH (Im-1)
X/AY)\S/(' z)m\Si (OR) g-n (OH)

trong cong thirc (II-1), X 1a nguyén tir hydro, -CHj;, -NH,, -SH hodc -SCH3; Y la
NH-; R 13 -CH; hodc -CH,CH;, m 14 s8 nguyén tir 1 dén 12; va n 12 0 hoc s6 nguyén tir 1 dén
3;
Ar-S-S-A, (IV-1)
trong cong thirc (IV-1), A, 1a

7, 1a -CO-NH-(CH,),~Si(OR);.,(OH),;
Rla -CH3 hOé.C -CH2CH3;
m 12 s nguyén tir 1 dén 12; va

n 12 0 hozic s6 nguyén tir 1 dén 3.
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5. Dung dich xir Iy bé mit bao gdm hop chét azol silan c6 cong thirc héa hoc (III-1) hodc
(IV-1) sau day:

N—N
/\ CH (I-1)
X/(Y)\S/(’ 2)m\Si (OR) 3-n (OH)

trong cong thirc (I1I-1), X 13 nguyén tir hydro, -CHj;, -NH,, -SH hoic -SCH3; Y 1a
-NH-; R 14 -CH; hodc -CH,CHj;, m la sd nguyén tir 1 dén 12; va n 12 0 hodc sb nguyén tir 1 dén
3;
Ay-S-S-A; (Iv-1)
trong cong thirc (IV-1), A, la

[N\>_ N\>_— | :\}__ f"N

h‘l f\{ HyN />
22 b 22 b . Zz b N b
N-"N
>-— ! ~N
Z; Zy , hodc Z,

7, 13 -CO-NH-(CHy),-Si(OR)34(OH),;

R 1a -CHj; hodc -CH,CHj;

m 12 s6 nguyén tir 1 dén 12; va

n 12 0 hoic s6 nguyén tir 1 dén 3.
6. Dung dich xir Iy b& mit theo diém 5, trong d6 dung dich xir Iy bé mit nay duoc st dung aé
xu ly b& mit cta it nhat mot bé mit duoc chon tir nhém gbm c6 kim loai, vét liéu v6 co va vat

liéu nhua.

7. Dung dich xr ly bé mit theo diém 5, trong d6 dung dich xir Iy bé mit nay duge sir dung aé

lién két it nhat hai vat liéu duoc chon tir nhdm gé)m ¢6 kim loai, vat liéu vo co va vat liu nhua.

8. Dung dich xir Iy b m3t theo diém 6 hodc 7, trong d6 kim loai 1a it nhét mt loai dugc chon

tir nhom gém co dé)ng, nhom, titan, niken, thiéc, sit, bac, vang, va cac hop kim ctia ching.
9. Dung dich xtr Iy b& mét theo diém 6 hotc 7, trong do kim loai 1a ddng hoc hop kim dong.

10. Dung dich xtr ly bé mit theo diém 6 hoic 7, trong d6 vat liéu vo co 12 it nhét mét loai dugc
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chon tir nhém gdm c6 silic, gbm va thiy tinh.

11. Dung dich xir ly bé mit theo diém 10, trong d6 gbm 14 it nhit mot loai dugc chon tir nhém

gom c6 nhom oxit, cacbua silic, nhom nitrit, silic nitrit, va bari titanat.

12. Dung dich xtr Iy bé mit theo diém 6 hodc 7, trong d6 vét liéu nhwa 13 it nh4t mét loai duoc

chon tir nhém gdm c6 nhua acrylat, nhura epoxy va nhya polyimit.

13. Phwong phap xir Iy bé mit kim loai, bao gdm viéc dwa dung dich xt Iy bé mat dugc mod ta

theo diem 5 ti€p xuc véi bé mat kim loai.

14. Phuong phép xtr Iy bé mit kim loai theo diém 13, trong d6 kim loai 14 it nhit mét loai dwoc
chon tir nhém gém co déng, nhom, titan, niken, thiéc, sét, bac, vang, va cac hgp kim cua
ching.

15. Phuong phap xir Iy bé mit kim loai theo diém 13, trong d6 kim loai 14 déng hodc hop kim
dong.

16. Phuong phép xtr Iy bé mit kim loai theo diém 15, trong d6 trudc khi dwa dung dich xt ly
bé& mit tiép xtic voi bé mit ciia ddng hodc hop kim ddng, dung dich nude chira ion ddng dugc
dua vao tiép xtic voi bé mit ciia ddng hodc hop kim ddng.

17. Phuong phép xit ly bé mat kim loai theo diém 15 hodc 16, trong d6 sau khi dua dung dich
xir 1y bé mit tiép xtc véi bé mit ctia ddng hodc hop kim ddng, dung dich nuée c6 tinh axit
hozic dung dich nuée c6 tinh bazo duge dua vao tiép xtc v6i bé mit clia ddng hodc hop kim
dong.

18. Phuong phép xtr 1y bé mit vat liéu v co, bao gdm viée dura dung dich xir Iy b mat dugc
mo ta theo diém 5 vao tiép XUc v6i bé mit vat liu vo co.

19. Phuong phap xir 1y b& mit vét liéu v6 co theo diém 18, trong d6 vat liéu vo co 1a it nhat

mdt loai dugc chon tir nhém gdm c6 silic, gbm va thiy tinh.

20. Phuong phap xir ly bé mit vat lidu vo co theo diém 19, trong d6 gdm 14 it nhit mot loai

duoc chon tir nhém gdm c6 nhom oxit, cacbua silic, nhdm nitrit, silic nitrit, va bari titanat.

21. Phuong phép xtr 1y bé mit ctia vét liéu nhura, bao gbm viéc dua dung dich xir Iy bé mat

dugc mo ta theo diem 5 tiép xic véi bé mat cla vt li€u nhya.

22. Phuong phép xir ly bé mat cla vat liéu nhua theo diém 21, trong d6 vat liu nhya 13 it nhét

mot loai duoc chon tir nhom gém c6 nhya acrylat, nhya epoxy va nhya polyimit.
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23. Phuong phap tao lién két gitta kim loai va vét liéu nhua, bao gdm viéc dua dung dich xir ly
bé mat duge mo ta theo diém 5 tiép XUc v6i it nhit mot trong s6 kim loai va vat liéu nhua dé
tao ra mang hda hoc trén it nhét mot trong s6 kim loai va vat liéu nhwa, va lién két kim loai va

vét liéu nhya véi nhau nhd mang hoa hoc.

24. Phong phap tao lién két gitta vat liu vo co va vét liéu nhura, bao gém vi€c dua dung dich
xu ly bé miit dwgc mo ta theo diém 5 tiép xtic v6i it nhit mot trong sb vat liéu vo co va vat liéu
nhua dé tao ra mang hoéa hoc trén it nhét mot trong s6 kim loai v6 vo va vt liéu nhua, va lién

két vat liéu vo co va vat liéu nhua v4i nhau nho mang hoa hoc.

25. Phuong phap tao lién két gitta kim loai va vét liéu v co, bao g0m viéc dua dung dich xtt Iy
bé mat duge md ta theo diém 5 tiép XUc V6i it nhit mot trong s6 kim loai va vat liéu vo co dé
tao ra mang hoa hoc trén it nhat mot trong s6 kim loai va vat liéu vo co, va lién két kim loai va
vat liéu v6 co voi nhau nho mang hoéa hoc.

26. Bang ddy mach in, trong d6 hai vat liéu dugc chon tir nhém gém c6 kim loai, vét liéu v co
va vat liéu nhya duoc lién két thong qua mang hoéa hoc dugce tao ra tir dung dich xur ly bé mat
duoc mé ta theo diém 5.

27. Thiét bj dién tt, trong d6 hai vat liéu duogce chon tir nhom gém c6 kim loai, vét liéu v co
va vat liéu nhua duoc lién két thong qua mang héa hoc dugc tao ra tir dung dich xtt Iy bé mat

duroc mo ta theo diém 5.

28. Ché phdm céch dién bao gdm cht lién két silan theo diém 4 va vét liéu nhwa hoiic vt lidu

vO co.

29. Ché pham céch dién theo diém 28, trong d6 vt liéu nhua 1a it nhit mét loai dugc chon tir
nhom gém 6 nhua acrylat, nhua epoxy va nhya polyimit.

30. Ché phém cach dién theo diém 28, trong d6 vat liéu vo co 13 it nhit mot loai duoc chon tir
nhém gdm c6 silic, gbm va thiy tinh.

31. Vit liéu c4ch dién bao gdm ché phdm cach dién theo diém bat ky trong sb cac diém tir 28

dén 30.

32. Bang day mach in bao gdm 16p cach dién thu duge tir ché phdm cach dién theo diém bét ky
trong s cac diém tir 28 dén 30.

33, Thiét bj dién tir bao gbm 16p cach dién thu duoo tir ché phdm céch dién theo didm bét ky
trong sb cac diém tir 28 dén 30.
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