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(54) PHUONG PHAP LAM GIAM CAN CHUA NHOM SILICAT TRONG QUY
TRINH BAYER

(57) Sang che dé cap dén phuong phap va ché phim dé han ché su tich tu cin DSP trong
hé thong tuan hoan dich cta thiét bi trong quy trinh Bayer. Phuong phap nay bao gom
budc bd _sung mot hodc nhiéu phan tr nho dya trén chat hoat dong bé mit GPS vao hé
théng tudn hoan dich. Cac chat (rc ché cian nay lam giam sy hinh thanh cin DSP va nho d6
lam tang san luong dich tao thanh tir thiét bi trong quy trinh Bayer, lam tang thoi gian van
hanh thiét bi trong quy trinh Bayer va lam giam nhu cau déi voi cac chat tay rira axit nguy
hiém va dit do cho thiét bi trong quy trinh Bayer. Két qua 13, sang ché dé xuat viéc 1am
giam dang ké tong chi phi van hanh quy trinh Bayer.
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Linh vye ky thuit dwgc dé cap

Séng ché dé cap dén ché phim, phuong phap, v thibt bi dé cai thién viée xt Iy
va han ché cin trong céc dong xtr ly cong nghiép khéc nhau, cu thé 12 mot s§ phan tir
nho dya trén chét hoat dong bé mit nhit dinh dugc phét hién 1a c6 hiéu qua dic biét

trong x\r ly cdn nhom silicat trong dong xir 1y trong quy trinh Bayer.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Nhu dugc mo ta trong patent My sb 6,814,873, ndi dung cua tai liéu nay duoc
dwa vao ddy bang cach vién dan, quy trinh Bayer dugc ding dé san xuét alumin tir
quéng Bauxit. Quy trinh ndy st dung dung dich xt in da d& chiét lwong alumin tan tir
bauxit. Sau khi hoa tan lugng alumin tir bauxit va loai bé vat liéu thai khong hoa tan tir
dong xtt 1y, alumin hoa tan dugc két tia dudi dang alumin trihydrat rén. Dung dich xut
an da con lai dugc biét dudi dang “dich” va/hoic “dich thai” tiép @6 duoc tai tudn
hoan tré lai céng doan trude trong quy trinh va dugc st dung dé xir 1y bauxit méi.
Theo @6, tao ra hé théng tudn hoan chit luu. Véi cac muc dich cua sang ché, phén mo
ta nay dinh nghia thut ngit “dich”. Tuy nhién, ban than viéc tai tudn hoan dich trong
hé théng tudn hoan chit 16ng co nhitng phtc tap riéng.

Bauxit thudng chira silic oxit & nhidu dang va ham luong khac nhau. Mdt sb
loai silic oxit khong c6 tinh phan tng nén né khong hoa tan va vin 14 vat lidu rin trong
hé théng tudn hoan Bayer. Cac dang khac cua silic oxit (vi du, dit sét) c6 tinh phan
ing va hoa tan trong dung dich xit dn da khi duge bd sung vao dich xu Iy trong quy
trinh Bayer, do d6 lam ting ndng do silic oxit trong dich nay. Do dich chay lap lai
trong hé théng tudn hoan cia quy trinh Bayer, ndng 0 cua silic oxit trong dich tang
dan, cudi cing dén thoi didm no6 phan mg v6i nhom va natri cacbonat dé tao ra cac hat
nhdm silicat khong hoa tan. Chét rin nhém silicat dugc quan sat & it nhét hai dang,
sodalit va cancrinit. C4c dang nay va céc dang nhom silicat khac thuong dwoc dé cap

dén, va theo muc dich cia sang che, thuat nglt “san pham loai silic” hodc “DSP”.
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DSP c6 thé ¢6 cong thirc 3 (Na,0+Al,0522810,°0-2 H,0) * 2NaX trong d6 X la
OH’, CI', CO3*, SO,*. Do DSP ¢6 d6 tan giam din (két tia ting & nhiét d6 cao hon) va
n6 c6 thé tao két tha & dang cin min bao gdm cac chét rén két tinh khong tan cung,
viéc tich tu cAc cin nay trong thiét bj ctia quy trinh Bayer rat kho xt ly. Do DSP tich
tu trong céc 6ng, thing, thiét bj truyén nhiét cua quy trinh Bayer, va céc thiét bi xtr ly
khac, nén n6 tao cac dong thit ¢b chai va dong nghén va c6 thé anh hudng bt loi dén
luu lwong dich. Ngodi ra, do dic tinh din nhiét cia nd, nén cin DSP trén bé mit cia
thiét bi trao dbi nhiét s& lam giam hiéu suit cta thiét bi trao ddi nhiét.

Céc anh hudng bat loi nay thuong dugc kiém soat bing hé théng lam sach cin
bao gdm thiét bi xtt Iy dugc bd tri riéng va cin dugce xi 1y va loai bo bing phuong
phap vat Iy hodc hoa hoc. Nhuoc diém cia hé théng nay 12 rit 16n va tao ra tinh déu
din vé khoang thoi gian chét cho thiét bi chinh. Ngoai ra, hé¢ théng lam sach can nay
c6 mot s6 céng doan thudng sir dung axit ddm dic c6 tinh nguy hiém nhu axit sulfuric,
va viéc nay tao ra mbi nguy hai khéng mong mudn lién quan dén vin @ an toan.

Theo céch khac, ngudi van hanh quy trinh Bayer s& kiém soét viéc ting ndng
do silic oxit trong dich, tir d6 lam két tia DSP ¢6 chu dich duéi dang tinh thé tu do
hon 13 dudi dang cdn. Thong thudng, bude “loai silic” trong quy trinh Bayer duoc si
dung dé 1am giam ndng do cua silic oxit trong dung dich bing su két tua silic oxit &
dang DSP, hoic & dang két tia tu do. Trong khi budc loai silic ndy 1am giam téng
néng dod cua silic oxit trong dich, thi viéc loai bo toan b silic oxit ra khoi dung dich 1a
khong kha thi va viéc thay ddi cac diéu kién xir 1y trong cic bd phan khac nhau cia hé
théng tudn hoan (vi duy, trong thiét bj trao ddi nhiét) co thé 1am thay ddi do tan cua
DSP, din dén viéc két tia & dang cin sau do.

Céc nd luc da biét dung dé kiém soat va/hodc 1am giam cin DSP trong quy trinh
Bayer bao gdbm budc bd sung vit liéu polyme chira ba nhom alkyloxy lién két v6i mot
nguyén tir silic nhu dwoc md ta trong patent My s6 6,814,873 B2, cong bd don xin cép
patent M§ s& 2004/0162406 A1, 2004/0011744 A1, 2005/0010008 A2, don cong bb
qudc té s6 WO 2008/045677 Al, va bai bao dugc cong bd Max HTTM Sodalite Scale
Inhibitor: Plant Experience and Impact on the Process, bdi Donald Spitzer et. al.,
Pages 57-62, Light Metals 2008, (2008), tit ca cac ndi dung clia cac tai liéu nay dugc

dua vao ddy bing cach vién din.
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Tuy nhién, viéc san xuét va sir dung céc polyme ghép trialkoxysilan néu trén c6
thé lién quan dén d6 nhét khéng mong mubn, 1am cho viée xir ly va phén tan polyme
trong dich xir ly cua quy trinh Bayer tr& nén khé khin. Cac nd luc khac trude day dé
giai quyét sy tich tu chét gay tic dugc md ta trong patent M¥ sb 5,650,072 va
5,314,626, c4 hai tai liéu ndy dwgc dua vao ddy bang cach vién dan.

Do d6, trong khi d4 c6 rat nhiéu phwong phap cho phép ngudi van hanh quy
trinh Bayer c6 thé quan 1y va kiém soat su hinh thanh cin DSP thi ¢6 mot nhu cu 13
rang, va hitu ich v& phuong phép cai tién gitip ngin chin hodc lam giam sy hinh thanh
cin DSP trén thiét bi xit 1y trong quy trinh Bayer. Linh vuc k¥ thuat dugc mo ta trong
doan nay khong dugc du dinh dé thira nhén ring patent, céng bd don hoic thong tin
khac bat ky duge dé cp dén trong doan nay 1a “tinh trang k§ thuat” cta sang ché, trir
khi duoc chi 6 cu thé theo cach nay. Ngoai ra, doan nay khong duoc hiéu theo nghia
1a viéc tra ctru da dugc tién hanh hoic khong c6 thong tin thich hgp khac nhu duoc xac

dinh trong 37 C.F.R. § 1.56(a).

Ban chét k§ thuit cia sing ché

Dé dap tng cac nhu ciu trong thoi gian dai chua duoc théa man nhu néu trén, it
nhit mot phwong 4n theo sang ché dé xuét phuong phép 1am gidm can silixic trong quy
trinh Bayer bao gdm budc bd sung vao dich Bayer mot lugng 1am gidm cidn nhdm
silicat 12 san phidm phéan (g khong phai polyme tao thanh tir phan tng cta: a) chat
hoat dong bé mit va b) GPS.

San phdm phan tng khéng phai polyme néu trén c¢6 thé 13 san phdm tao thanh
tir phan @ng ctia cac thanh phan con bao gdm mat thanh phan dugc chon tir nhém gdm
it nhat mdt trong sd: chét ky nuée, chit két dinh amin, chét két dinh epoxit, va hdn hop
bét ky cia chiing. GPS c6 thé 1a 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan. Chét hoat dong bé
mit c¢6 thé 1a mot chit duge chon tir nhém bao gém: ruou béo dugc etoxy hoa, amin
béo dugc etoxy hoa, amin béo, G12A7, G12A4, G17A3, G9A6, G9AS, 18M20, 18M2,
16M2, DPD, OPD, OLA, va hdn hop bit ky ctia ching. Chit két dinh epoxit c6 thé 1a
phan tir ¢6 cac cong thie (I), (II), va hdn hop bit ky cia ching:
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Chét ky nudc c6 thé 1a glyxidyl béo C8-C10 ete. San phim phan tng c6 thé co
khdi lugng phén tir nhé hon 500 dalton. San phim phan tmg c¢6 thé c6 cong thirc duogc
minh hoa trén FIG. 1, FIG. 2, va/hodc ¢6 thé 1a san phim P, san phim U, va/hodc san
phim HS.

San phdm phéan @ng c6 thé dwgc tao thanh it nhit mot phan theo mot phuong
phap trong sd cac phuong phap duge chon tir nhém bao gdm cac phuong phap: I, II,
I, 1V, V, VI, VII, VIII, IX, X, XI, XII, va XIII, va hdn hop bét ky ctia chung. Chéit
két dinh amin c6 thé 1a cht dwoc chon tir nhém bao gdm: tetraetylenpentamin va
etylendiamin.

Cac diu hiéu va uvu diém khac dugc md ta trong ban md ta, va sé trd nén rd

rang tir phAn mo ta chi tiét sau day.

M5 ta vin tit cac hinh vé

Phan mo ta chi tiét vé sang ché sau day duoc mo ta voi sy tham chiéu cu thé
dén céc hinh v& trong d6:

FIG. 1 12 phan minh hoa vé& cong thtrc ciia san phdm phan tng X.

FIG. 2 1a phan minh hoa v& c6ng thirc ciia san phAm phéan tng BB.

FIG. 3 14 bang thtt nhit c6 dang cong thirc duoc sir dung trong sang ché.

FIG. 4 12 bang thtt hai ¢ dang cong thirc dugc str dung trong séang ché.

FIG. 5 14 bang thit ba c6 dang cdng thirc dugc st dung trong sang ché.

FIG. 6 13 bang thtt tur c6 dang cdng thirc dwgc st dung trong séang ché.

FIG. 7 1a phin minh hoa vé phép phan tich SEM (Kinh hién vi dién tir quét)
chtrng minh hiéu qua cta sang ché.

Déi v6i cac muc dich cua sang ché, cac sb chi din twong tu trén cac hinh v& s&
ding dé chi cac ddu hiéu twong tu trir khi dugc chi ra theo cach khac. Céc hinh v& chi
dugc minh hoa bang cach vi du theo cic nguyén tic cta sang ché va khong dugc ding

de gidi han séng ché ¢ cac phuong an cu thé duge minh hoa.
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M5 ta chi tiét sang ché

Céc dinh nghia sau day dugc dé cép dén dé xac dinh xem cac thuat nglt dugc st
dung trong sang ché, va cu thé 1a cic diém yéu ciu bao ho dugc giai thich nhu thé nao.
Céch sip xép céac dinh nghia chi nhdm muc dich thuan tién va khong nhdm gi6i han
bét ky dinh nghia nio & bit ky dang cu thé nao.

“Polyme” diing d& chi hop chét héa hoc vé co ban bao gdm cac don vi ciu trac
l3p lai, mdi don vi chira hai hodc nhiéu nguyén tir. Trong khi nhidu polyme c6 khbi
lwong phan tir 16n 16n hon 500, thi mdt s6 polyme nhw polyetylen c6 thé c6 khéi lugng
phan tir nhé hon 500. Polyme bao gdm copolyme va homo polyme.

“Phan tir nhd” dung dé chi hop chit hoa hoc vé co ban bao gdm céc don vi cdu
truc khong 1ap lai. Do oligome (c6 nhidu hon 10 don vi 1ip) va polyme vé co ban bao
gbm c4c don vi cdu trac 1ap lai, chung khong phai 14 céc phan tir nhd. Cac phan tir nhd
nay c6 thé c6 khdi lwong phan ttr cao hon va thip hon 500. Cac thuét ngit “phan tir
nhd” va “polyme” loai trir 1in nhau.

4
XA

“Chét gy tic” ding dé chi trdm tich cta vat liéu ma tich tu trén thiét bi trong
khi van hanh quy trinh san xuét va/hodc héa hoc, c6 thé khong mong muébn va c6 thé
lam giam chi phi va/hodc hi¢u sudt ctia quy trinh. DSP 13 mét loai chét gay tic.

“Amin” ding dé chi phan t&r chira mot hodc nhiéu nguyén tir nito va c6 it nhat
mot nhom amin thir cip hodc nhém amin so cdp. Bing dinh nghia ndy, monoamin nhur
dodexylamin, diamin nhu hexandiamin, va triamin nhu dietylentriamin, déu 1a cac
amin.

“GPS” 1a glyxidoxyalkyltrimetoxysilan ma bao gdm 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan, mdt cong thirc c6 thé c¢6 cho GPS ¢6 thé dwoc thé hién

bang cdng thirc cau tao:

A,

Si(OR)3

“Rugu dugc etoxy héa” ding dé chi ruou c6 cong thic:
R—(EO),—OH

trong d6 EO 1a nhém etoxy (-OCH2CH2-) va n la s6 nguyén nim trong khoang tir 1
dén 50.
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“Amin dugc etoxy héa” ding dé chi amin c6 cong thirc:

_-(EO),—OH

“NEO),—OH
trong d6 EO 12 nhém etoxy (-OCH2CH2-), m 13 s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén
50, va n 14 sd nguyén nim trong khoang tir 1 dén 50.

“G12A7” dung dé chi chét hoat dong bé mit etoxylat cua rugu khong ion C12-
C14, mét vi du dién hinh v& chét nay 1a Teric G12A7 dugc ban bdi Huntsman.

“G12A4” ding d& chi chit hoat dong bé mit etoxylat ciia ruou khdng ion C12-
C14, mét vi du dién hinh v& chét nay 12 Teric G12A4 dugc ban boi Huntsman.

“G17A3” dung d& chi chit hoat dong bé mit etoxylat ciia ruou khong ion mach
thdng C16-C18, mét vi du dién hinh vé chit nay 1a Teric G17A3 dugc ban boi
Huntsman.

“G9A6” dung dé chi chét hoat dong bé mat etoxylat cia rugu khdong ion mach
thing C9-C11, mot vi du dién hinh v& chét nay 13 Teric G9A6 dugc ban bai
Huntsman.

“G9A8” dung dé chi chit hoat dong bé mat etoxylat cia rugu khong ion mach
thing C9-C11, mot vi du dién hinh v& chét nay 1a Teric G9A8 dugc ban bsi
Huntsman.

“18M20” dung dé chi chét hoat dong bé mit alkyl amin etoxylat C18-C22, mét
vi du dién hinh vé& chét nay 1a Teric 18M20 dugc ban bdi Huntsman.

“18M2” ding dé chi chét hoat dong bé mit alkyl amin etoxylat C18-C22, mot
vi du dién hinh v& chét nay 13 Teric 18M2 dugc ban bdi Huntsman.

“16M2” dung dé chi chit hoat dong bé mit alkyl amin etoxylat C16-C18, mt
vi du dién hinh vé chét nay 1a Teric 16M2 dugc ban bdi Huntsman.

“TAMS5” diing dé chi chit hoat dong bé mit alkyl amin etoxylat m& dong vat,
mot vi du dién hinh v& chit nay 12 Agnique TAMS dugc ban béi Cognis.

“DPD” ding dé chi dodexyl-1,3-propandiamin

“EGDGE” dung dé chi etylen glycol diglyxidylete

“OPD” dung dé chi oleyl-1,3-propandiamin

“EPI” ding dé chi epiclohydrin

“OA” ding dé chi octylamin
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“ED” dung dé chi etylendiamin

“OLA” ding dé chi oleylamin

“TEPA” dung dé chi tetraetylenpentamin

“AGE” ding dé chi glyxidyl ete béo C8-C10

“Alkyloxy” ¢6 ciu tric OX, trong d6 X 13 hydrocacbon va O 1 oxy. Ciing ¢6
thé dugc st dung thay thé cho thut ngit “alkoxy”. Thong thudng trong sang ché, oxy
duogc lién két véi ca nhém X cling nhu nguyén ti silic ciia phan tir nho. Khi X 1a C,
nhom alkyloxy bao gdm nhém metyl dugc lién két véi nguyén tir oxy. Khi X 1a C,,
nhém alkyloxy bao gdm nhém etyl dugc lién két véi nguyén tir oxy. Khi X 1a C;,
nhém alkyloxy bao gdm nhoém propyl duge lién két véi nguyén ti oxy. Khi X 1a Cy,
nhém alkyloxy bao gdm nhém butyl dugc lién két v6i nguyén tir oxy. Khi X 1a Cs,
nhém alkyloxy bao gdbm nhém pentyl duoc lién két v6i nguyén tir oxy. Khi X 1a C,
nhém alkyloxy bao gdm nhém hexyl dugce lién két v6i nguyén tir oxy.

“Monoalkyloxy” ding dé& chi nhém dugc gén vao nguyén tir silic 1a mot nhém
alkyloxy.

“Dialkyloxy” diung dé chi nhém dugc gén vio nguyén tir silic 13 hai nhém
alkyloxy.

“Trialkyloxy” ding dé chi nhém dugc gin vao nguyén tir silic 14 ba nhém
alkyloxy.

“Dich tdng hop” hodc “dich thai tong hop” 14 chat 1ong dugc tao ra trong phong
thi nghi€ém dugc st dung dé thu nghiém ché phém cua no va4i alumin, natri cacbonat,
va dung dich xut in da twong tmg v6i dich dugc tao ra bing cach tudn hoan thong qua
quy trinh Bayer.

“Djch Bayer” 1 dich thuc té dugc chiy qua quy trinh Bayer trong céc thiét bi
cong nghiép.

“Quy trinh tach” 1a quy trinh truyén khdi ma bién ddi hdn hop cla cac chét
thanh hai ho#c nhidu hdn hop san phdm riéng biét, it nhat mdt hdn hop duge lam giau
bing mét hoic nhiéu thanh phan ciu thanh ctia hdn hop, quy trinh nay gébm nhung
khong gidi han & cic quy trinh nhu: quy trinh hép phu, quy trinh ly tim, quy trinh tach
xyclon, quy trinh tich dua trén ty trong, quy trinh sic ky, quy trinh két tinh, quy trinh
gan, quy trinh chung ct, quy trinh siy khd, quy trinh dién di, quy trinh ria ling, quy

-8
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trinh bay hoi, quy trinh chiét, quy trinh chiét bing ngdm chiét, quy trinh chiét long-
16ng, quy trinh chiét pha rén, quy trinh tuyén ndi, quy trinh tuyén ndi khi duoc hoa tan,
quy trinh tuyén ndi bot, quy trinh két béng, quy trinh loc, quy trinh loc bang mét ludi,
quy trinh lgoc mang, quy trinh vi loc, quy trinh siéu loc, quy trinh lgc nano, quy trinh
thim th4u nguoc, quy trinh chung cét phin doan, quy trinh két dong phan doan, quy
trinh tach tir tinh, quy trinh két tia, quy trinh két tinh lai, quy trinh d6ng cin, quy trinh
tach trong lyc, quy trinh sang, quy trinh cit phin nhe, quy trinh thing hoa, quy trinh
tach hoi-l6ng, quy trinh sang loc, quy trinh tinh luyén ving, va su két hop bét ky cua
cac quy trinh nay.

“Chét gy ling” hodic “chit sa ling” dung dé chi binh dwoc sir dung dé tac dung
1én su tach ran-16ng cia huyén phu dic, thudong 1a ¢6 bd sung chit keo ty, lo nay dugc
thiét ké va 1ip rap dé nhan huyén ph dic, gitt huyén pht dic lai trong khoang thoi
gian di dé cho phép cic phan rin ciia huyén phu sa ling xudng (dong day) tach khoi
phan chét 1éng nhiéu hon ciia huyén phit dic (dong phia trén), gan dong phia trén, va
loai bé dong day. Dong day cua chét giy ling va dong phia trén cia chit giy léng
thuong dugce chuyén 1én trén cac bd loc dé tach thém cac chét réin ra khéi chit 1ong.

Trong trudng hop ma cdc dinh nghia hodc phan md ta néu trén duoc chi 13 &
céc phin khac trong ban md ta khong phit hgp vé6i nghia (rd rang hodc ham y) ma
thuong dugc st dung, trong tir dién, hodic duoc chi ra trong ngudn duge dwa vao trong
ban mé ta bing cach vién dan, thi cac thuét ngit trong sang ché va cac diém yéu cu
bao ho cu thé duoc hiéu 14 dugc phén tich theo dinh nghia hodc phin mé ta cia sang
ché, va khong theo dinh nghia chung, dinh nghia trong tu dién, hodic dinh nghia dugc
két hop bang cach vién din. Bdi vi ly do d6, trong trudng hop ma thuét ngit chi c6 thé
duoc hiéu néu né dugc giai thich bai tir dién, néu thuat ngit nay dwgce dinh nghia boi
Kirk-Othmer Encyclopedia of Chemical Technology, 5th Edition, (2005), (Published
by Wiley, John & Sons, Inc.), dinh nghia nay s& kiém soat xem 1am thé ndo ma thut
ngit ndy dugc x4c dinh trong cac diém yéu cu bao ho.

Trong quy trinh Bayer d& san xuit alumin, quing bauxit chuyén qua giai doan
nghién va alumin, cung v&i mot s6 tap chét bao gém silic oxit, dugc hoa tan trong dich
duoc bd sung. Hn hop tiép d6 thuong chuyén qua giai doan loai silic trong d6 silic

oxit dugc két tia mot cach than trong dudi dang DSP dé 1am giam luong silic oxit

-0
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trong dung dich. Huyén phi dic dugc chuyén dén giai doan hoa tach khi silic oxit
phan ting con lai tan ra, do d6 1am ting lai ndng d6 cua silic oxit trong dung dich ma
sau d6 tao thanh nhidu DSP hon do nhiét d6 xt ly tdng 1én. Dich sau d6 duogc tach tir
chit rin khong tan, va alumin dugc thu hdi bing cach két tia dudi dang gibbsit. Dich
thai hoan thanh chu trinh tuan hoan ctia né khi né di qua bd trao déi nhiét va quay trd
lai giai doan nghién. Czn DSP tich tu trong toan bd quy trinh Bayer nhung cu thé 1a ¢
giai doan hoa tach va cu thé nhét 13 & tai hodc gin b trao ddi nhiét, trong d6 dich da
tudn hoan chay qua.

Theo sang ché, phat hién ra ring viéc sir dung theo lidu cac loai phan tr nho
khac nhau dua trén cic san phdm c6 thé 1am gidm cian DSP dugc tao thanh. Cac phan
tr nho 13 cac san phim phan (mg ctia chat hoat ddng bé mit v6i GPS va tily ¥ v6i mot
hodc nhiéu: chit ky nu’c’rc, chit két dinh amin, chit két dinh epoxit, va hon hop bét ky
cta ching. FIG. 1 va FIG. 2 thé hién cu tric dai dién cho cac phan tir nhd dwoc ciu
thanh bing hdn hop ctia cht hoat dong bé mit, GPS va chit két dinh epoxit (FIG. 1)
va chét hoat dong bé& mat, GPS, chét két dinh epoxit va chit két dinh amin (FIG.2) va
1a cAc vi du vé hdn hop san phdm phan tng c6 thé c6 duge bao gdm trong phuong an
nay. Theo it nhit mot phwong 4n cia sang ché, ndng d6 hiéu qua ctia san phdm phan tir
nhé duge bd sung vao giai doan hogc thoi diém nio d6 trong hé thdng tudn hoan dich
cua quy trinh Bayer, ma giam thiéu hoic ngén chan sy tich tu cua DSP trén c4c binh
hozc thiét bi doc theo hé thdng tudn hoan dich.

Nhu dugc md ta trong patent M§ s 8,545,776, phan tr nhé DG12 12 mét vi du
vé phén tr nho 13 san phim cta phan ng giita chit hoat dong bé mat va GPS. Phan tir
nhé TG14 tuong ty cling dugc md ta trong patent M§ sb 8,545,776, va phéan tr nhd
khéc nhau nhw GEN1, GEN2, va GEN3 dwoc mod ta trong don xin cdp patent My da
dwoc cong bd sb 2011/0212006 va 2012/0148462 1a san phadm phan tmg gitta mot sb
thanh phin nay. Theo it nhit mét phwong 4n cia sang ché loai trir TG14, DGI12,
GEN1, GEN2, va GEN3.
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Theo it nhit mot phuong 4n, san phim phan ng dugc tao hanh it nhét trong
mot phin bing cach cho phép hai hozic nhiéu chit phan tmg tiép xtc véi nhau trong
khoang thoi gian trong khoang tir 1 phut dén 55 ngay, va/hodc bing cach cho phép
chéit phan tmg tiép xtic v6i nhau & nhiét do nim trong khoang tir 20°C dén 500°C.
Sang ché bao gdm budc bd sung chit phan tmg bét ky trong s mot sd hoidc tht ca cac
chit phan tng dé phan ung ddng thoi vi/hodc theo thir tu tuln tu bit ky. Phan bit ky
cua phan ung co thé xuét hién trong mot hodc nhiéu: moi truong 1ong, moi trudng
nudc, voi su ¢d mat cia axit va/hodc bazo, va trong diéu kién axit, bazo, hoic trung
tinh. Phin bét ky cta phan tng c6 thé xuét hién it nhit trong mot phén véi sy c6 mit
ctia mot hodc nhiéu chét xtc tac.

Theo it nhit mot phuong 4n, chat hoat dong bé mit gdm nhung khong gi6i han
& mot chét duge chon tir nhém bao gf‘)m: rugu béo duge etoxy hda, amin béo dugc
etoxy hoa, amin béo, G12A7, G12A4, G17A3, G9A6, GY9AS8, 18M20, 18M2, 16M2,
DPD, OPD, OLA, va hén hop bét ky cta chung. FIG. 3, FIG. 4, FIG 5 va FIG. 6 la cac
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bang minh hoa mdt sé hdn hop san phdm phan tng c6 thé c6 bao gdm trong phuwong
an nay.
Theo it nhit mdt phuong 4n, chit két dinh epoxit c6 mot hodc nhidu cong thire (I)

va (II) sau day:

O 0
o N

@ (ID)

Theo it nhit mot phuong 4n, chit ky nuée 1a glyxidyl béo C8-C10 ete. Chat ky
nuée c6 thé duge mo ta 13 mach hydrocacbon thom hodc béo, mach théng hodc mach
nhanh ma c6 thé tiy y chtra méi lién két ete hodc nhém cudi c¢6 chirc ning bd sung nhur
epoxit ma cho phép chét ky nu6c duge phan tmg véi va duge gin vao cic phan tir
khac. Mach hydrocacbon ¢6 thé chira khoang tir 3 dén 50 nguyén tir cacbon.

Theo it nhit mot phuong an, chdt ky nudc cé cong thie (III), trong d6 R’ 14

mach hydrocacbon mach théng hodc mach nhanh chira it nhét 3 nguyén ti cacbon:

O
Q\,\r R'
(I1D)

Theo it nhit mot phuong én, chit két dinh amin dugc chon tir monoamin, diamin,
triamin, butamin, va pentamin béo hodc xycloaliphatic, mach théng hodc mach nhéanh.
Téng sb cac nguyén tir cacbon trong amin dugc wu tién nhd hon 30 va duge uvu tién
hon 12 nho6 hon 20. Theo it nhit mdt phwong 4n, amin dwgc chon tir nhém bao gdm:
tetractylen pentamin, etylen diamen, va hdn hgp bét ky cta chiing.

Theo it nhdt mdt phuong 4n, phan tr nho amin dwgc phan Gng voi ca 3-
glyxidoxypropyltrialkoxysilan (GPS) va phén tir ky nudc dé tao ra ché phim trc ché
DSP. Phan tir ky nuéc 13 hop chét phan tng amin c¢6 nhém chic phén tng amin nhu
cac nhom glyxidyl, clo, brom, hodc isoxyanato. Ngoai nhém phan g amin, phan tir
ky nudc co it nhit mot mach cacbon C3-Cyy ky nudc, thom hodc béo, mach th'fmg hodc

mach nhanh.
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Theo it nhit mot phuong én, phén tir amin dugc chon tir monoamin hodc diamin
béo hodc xycloaliphatic, mach théng hodc mach nhanh. Téng s6 cac nguyén tr cacbon
trong amin dugc uu ti€n 1a nho hon 30 va duoc wu ti€én hon 1a nho hon 20.

Theo it nhit mét phwong 4n, amin dugc chon tir nhém bao gbm:
isophorondiamin, xylendiamin, bis(aminometyl)xyclohexan, hexandiamin, C,C,C-
trimetylhexandiamin, metylen bis(aminoxyclohexan), amin béo bdo hoa, amin béo
khong bdo hoa nhu oleylamin va soyamin, N-béo-1,3-propandiamin nhu
cocoalkylpropandiamin, oleylpropandiamin, dodexylpropandiamin, alkylpropandiamin
md bod duoc hydro héa, va alkylpropandiamin m& bo va hdn hop bt ky cia chung.

Theo it nhit mdt phwong 4n, san phdm phan @ng 14 san phdm P, 13 san phim
phan tng ctia GPS véi chét hoat dong bé& mit c6 cong thirc:

OR

RO/
Ssi
OR

HO
/\/\/\/\/\/\N/\/\H

Theo it nhit mot phuong an, san phim phan tmg 13 san phdm U, 12 m6t san phim

phan tng ctia GPS vai chit hoat dong bé mit va chit ky nudce c¢6 cong thirc:

rRo_ PR
si
“SOR

[0)

N
H
HO\;

(o)
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Theo it nhit mot phwong 4n, san phdm phan tng 13 san phdm X, 1a san phim
phan tng ctia GPS véi chit hoat dong bé mat, chit ky nudc va chét két dinh epoxit co
cdng thirc dugc minh hoa trén FIG 1.

Theo it nhat mot phuong 4n, san phidm phan tng 12 san pham BB, 14 san phim
phim phan tng ctia GPS véi chit hoat dong bé mit, chit ky nuée, chét két dinh epoxit
va chit két dinh amin ¢6 cong thirc duge minh hoa trén FIG 2.

Theo it nhit mdt phwong 4n, didu kién phan tmg din dén sy hinh thanh hai hodc
nhiéu san phadm phan img dwoc két hop va duge dé cip & trén. Theo it nhit mot
phuong an, ché phém duogc dua vao dé tao ra DSP chira mdt, hai, hoic nhiéu san phém
phan tng dugc két hop va duoc @& cap & trén.

Theo it nhét mot phuong an, cac phan ti nho dua trén chét hoat dong bé mit tao
thanh dugc bd sung vao dung dich xat in da lodng trude khi bd sung vao dong xu ly.

Céc phén tr nhd nay lam gidm cdn DSP dugc tao ra va nho d6 ngan chan sy tich
tu ctia n6 trén thiét bi xir Iy cuia Bayer.

Tinh hidu qua ciia cac phan tir nhé nay 13 rit bat ngd do cac tai lidu trong tinh
trang k¥ thuét cho thy ring chi c6 cac polyme c¢6 khéi lwong phan tir cao méi c6 hiéu
qua. Tinh hiéu qua ctia polyme dugc cho 1a phu thudc vao ban chit ky nuéce va c& caa
ching. Pidu nay dugc x4c nhén béi thuc t& ring polyme lién két ngang tham tri hiéu
qua hon so vé6i polyme mach don. Két qua 1a gia thuyét ring cac phén tir nho chi thich
hop 1am céac khéi x4y dung dbi v6i cac polyme ndy va khong hidu qua véi chinh ban
than ching. (WO 2008/045677 [0030]). Hon nita, tai liéu khoa hoc chi ra ring “small
molecules containing” ... “[an] Si-O; grouping are not effective in preventing sodalite
scaling”.... because ... “[t]he bulky group” ... “is essential [in] keeping the molecule
from being incorporated into the growing sodalite.” Trang 57 § 9 Light Metals 2008,
(2008). Tuy nhién, m&i day phat hién ra ring trong thuc té, nhu duoc giai thich thém
trong cac vi du dugc dé xuit, cic phan tir nho nhu cac phéan tir dwge md ta trong ban
mo ta 1a thyc sy hi€u qua khi [dm gidm can DSP.

Puoc cho ring c6 it nhit ba wu diém dé sir dung chat e ché dya trén phan tir
nho trai nguge véi chét (e ché polyme véi nhidu don vi lap cua silan va chét ky nude.
Mot vu diém du tién 1 khéi lugng phan tir nho hon cia cac san phim c6 nghia 13 ¢6

mot sO lugng 16n hon cac goc e ché, co hoat tinh c6 san quanh céc vi tri két tinh cla

-15-



31092

hat DSP & giai doan tao thanh DSP. Uu diém th@ hai 13 khéi lvong phén tir thip hon
cho phép tdc dd khuéch tan chit wrc ché ting 1én, 14n lugt wu tién su gin nhanh cac
phan tir chat (rc ché 1én trén céc tinh thé hat DSP. Uu diém tht ba 1 khéi lugng phén
ttr thap hon c6 thé tranh duoc d6 nhét cao ciia san pham va 1am cho viéc xir Iy va phun
vao dong trong quy trinh Bayer thuén ti€n va hi¢u qud hon.

Theo it nhat mot phuong &n, can DSP dugc xtr ly b%mg cach st dung mdt hodc
nhiu ché phdm va/hoic phwong phap theo sang ché dugc md ta trong don xin cp
patent My sb 13/035,124, 13/403,282, 13/791,577, 14/011,051, patent M¥ sb
5,314,626, 6,814,873, 7,390,415, 7,442,755, 7,763,698, don sang ché qubc té s WO
02/070411, WO 2008/045677, WO 2012/115769, va don xin cp patent My da dugc
cong bd sb 2004/0162406, 2004/0011744, 2010/0256317, 2011/0076209,
2011/0212006, va 2012/0148462.

Vi du thye hién sang ché

Phan mé ta trén day dugc hiéu rd hon bing cach vién din dén cac vi du sau day,
duogc thé hién nhim myc dich minh hoa va khong ding dé giéi han pham vi clia sang
ché. Cu thé, cac vi du nay ching minh cic vi du dién hinh vé cic nguyén tic khéi dau
cho séng ché va cac nguyén tic nay khong bi giéi han hoan toan & didu kién cu thé
dwoc trich dan trong cac vi du nay. Két qua 1a nén hiéu ring sang ché bao gdm cac
thay d6i va cai bién khac nhau d6i véi cac vi du duge md ta trong ban md ta va cic
thay ddi va cai bién nay c6 thé dugc tao thanh ma khong tach roi khoi pham vi clia
sang ché va khong 1am giam bt cac wu diém dwoc dy dinh. Do d6, du tinh ring céc
thay dbi va cai bién nhu vay duogc bao ham trong céc diém yéu cAu bao ho kém theo.

S6 luong cac san phim phan tmg duogc san xuit bang cach st dung chét phan
ung duogc liét ké trén FIG. 3, FIG. 4, va FIG. 5 theo cac phuong 4n khac nhau dugc md
ta dudi day. Khéi luong ciia chét hoat dong bé mit dugc bb sung vao tit ca cac phan
tng 13 5g. Khéi luong ctia chét phan Gmg khic dugc tinh tir cac ty 1& mol duge mo ta
trén cac hinh v& Fig. 3, Fig. 4 va Fig. 5.
Chét hoat dong bé mit duge két thic béng nhom hydroxy

Phuong phap I: Hdn hop chira chit hoat dong bé mit (duoc két thic bing nhom
di-hydroxy) va chit ky nuéc dugc khudy va gia nhiét & nhiét d6 65°C. Dung dich chita
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NaOH (50% trong nuéc) duge bd sung vao va hdn hop dugc giir lai trong thoi gian 30
phit & nhiét d6 65°C. Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dwoc bd sung vao va hdn
hop dugc giit lai trong thoi gian 2 gid & nhiét 9 65°C. Hon hop phan tmg dugce 1am
mat, tiép d6 dwoc pha lodng dén 5% khéi lwong/khbi lwong trong 20 g/L dung dich
NaOH.

° NaOH duoc bd sung & 2 duong lugng mol vao dung dich chtra epoxit da duoc
b sung.
. Pbi v6i cac san phim A - O, phuong phép I dugc st dung loai trir sw két hop

clia chét ky nuéc.
Chét hoat dong bé mat dugc két thuc bing nhém amino

Phuong phap II: Chit hoat dong bé& miat dugc khudy va gia nhiét ¢ nhiét do
65°C. Chat ky nuéc duge bd sung vao va hdn hop duoc giit lai trong thoi gian 30 phut
& nhiét d6 65°C. Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép 6 dwoc bd sung vao va hdn hop
dugc gift lai trong thoi gian 2 gid & nhiét do 65°C. Hon hop phan tng duoc 1am mat
tiép d6 dugc pha loang dén 5% khdi luong/khbi luong trong 20 g/L. dung dich NaOH.

. Déi véi cac san phim P va Q, phwong phap II dugc st dung ngoai trir sy két
hop chét ky nudc.

Phuong phap I1II: Chét hoat dong bé mit duogc khuéy va gia nhiét & nhiét do
65°C. Chét két dinh epoxit duwoc bd sung vao va hdn hop duoc giit lai trong thdi gian
30 phut & nhiét @6 65°C. Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dugc bd sung vao va
hdn hop phan tng dugc giit lai trong thoi gian 2 gid & nhiét d6 65°C. Hon hop phan
g dugc 1am mét tiép d6 duoc pha loang dén 5% khéi lwong/khdi lugng trong 20 g/L
dung dich NaOH.

Phuong phap IV: Hon hop chira chét hoat dong bé mat va chét két dinh amin
dugc khuéy va gia nhiét & nhiét dd 65°C. Chét két dinh epoxit dugce bd sung vao va
hdn hop dugc gitt lai trong thoi gian 30 phat & nhiét d6 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dugc bd sung vao va hén hop dugc gitr lai
trong thoi gian 2 gid & nhiét d6 65°C. Hbn hop phan tng duoc lam mat tiép d6 duoc
pha lodng dén 5% khdi luong/khdi lugng trong 20 g/L dung dich NaOH.

. Céac san phdm EE va FF dugc cho phép phan tng trong thoi gian 60 phit &
nhiét d6 65°C trude khi bd sung glyxidoxypropyltrimetoxysilan.

-17-



31092

Phuong phép V: Hon hop chira chit hoat dong bé mat va chét két dinh amin
duoc khudy va gia nhiét & nhiét do 65°C. Chét két dinh epoxit dugc bd sung tir tir vao
hén hop tiép d6 dugc gitr lai trong téng thoi gian 2 gid & nhiét do 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dwoc bd sung tir tir vao va hdn hop duge giit
lai trong téng thoi gian 1 gid & nhiét do 65°C. Hdn hop phan tng dugce lam mat tiép d6
dwoc pha lodng dén 5% khéi lugng/khdi lwong trong 20 g/L dung dich NaOH.

Phuong phap VI: Hon hop chira chit hoat dong bé mit, chit két dinh amin va
DMSO dugc khudy va gia nhiét & nhiét do 65°C. Chét két dinh epoxit dugc bd sung tir
tir vao hdn hop tiép d6 duoc giit trong tdng thoi gian 3 gid & nhiét dd 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dugc bd sung tir tir vao hdn hop. Sau thoi gian
30 phtt miu duoc ldy ra khéi hdn hop phan tmg va duge bd sung tir tir vio 20 g/L
dung dich NaOH dugc khudy, pha loing miu dén ndng d6 13,3% khdi lugng/khdi
luong.

Phuong phap VII: Hon hop chira chit hoat dong bé mit va chét két dinh amin
dwoc khudy va gia nhiét & nhiét d6 65°C. Chat két dinh epoxit dugce bd sung tir tir vao
hén hop tiép d6 dwoc giit lai trong tong thoi gian 30 pht & nhiét do 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dugc bd sung tir tir vao hdn hop. Sau thoi gian
19 phat, mau duoc 14y ra khoi hdn hop phan tmg va duge bd sung tir tir vao 20 g/L
dung dich NaOH duoc khudy, pha lodng miu dén ndng d6 bang 10% khdi lvong/khbi
luong.

Phuong phép VIII: Hdn hop chira chit hoat dong bé mit va chat két dinh amin
dugc khudy va gia nhiét & nhiét do 65°C. Chét két dinh epoxit dugc bd sung tir tir vao
hén hop tiép d6 dugc gitt lai trong tdng thdi gian 1 gid & nhiét do 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 duoc bd sung tir tir vio hdn hgp. Sau thdi gian
15 phat, miu dwoc ldy ra khoi hdn hop phan ting va duoc bd sung tir tir vao 20 g/L
dung dich NaOH duoc khudy, pha lodng miu dén ndng d6 bing 10% khdi lugng/khbi
luong.

Phuong phéap IX: Hon hop chira chit hoat dong bé mait, chit két dinh amin va
DMSO dugc khudy va gia nhiét & nhiét 46 65°C. Chét két dinh epoxit dugc bd sung tir
tir vao hdn hop tiép d6 duoc giit lai trong tong thoi gian 1 gid & nhiét do 65°C.

Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dwgc bd sung tir tir vao hdn hop va hdn hop
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dugc gitt lai trong thoi gian 1 gid. Hon hop phan tng duge 1am mat tiép d6 duge pha
lodng dén 10% khdi luong/khbi luvgng trong 20 g/L dung dich NaOH.

Phuong phap X: Hon hop chira chit hoat dong bé mit, chit két dinh amin va
DMSO dugc khudy va gia nhiét & nhiét &9 65°C. Chat két dinh epoxit duoc bd sung tir
tir vao hdn hop tiép d6 duoc giit trong téng thoi gian 3 gid & nhiét d6 65°C.
Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 dugc bd sung tir tir vao hdn hop. Sau thoi gian
16 phit miu dugc 14y ra khoi hdn hop phan tng va dwgc bd sung tir tir vao 20 g/L
dung dich NaOH dugc khudy, pha lodng mau dén ndng do bang 11,8%.

Phuong phép XI: Hon hop phan ting tir phuong phap X duoc gitr lai 6 nhiét do
65°C trong thoi gian 44 phut nita sau khi 14y mAu, tiép d6 dwoc 1am maét dén 11,8%
khéi lwong/khéi lugng trong 20 g/L dung dich NaOH.

Phuong phap XII: Hdn hop chira chit hoat dong bé mit, chit két dinh amin va
DMSO dugc khudy va gia nhiét & nhiét d9 65°C. Chat két dinh epoxit dugc bd sung tir
tir vao hdn hop tiép d6 duoc giit lai trong tdng thoi gian 2 gid va 2 phat & nhiét do
65°C. Glyxidoxypropyltrimetoxysilan tiép d6 duoc bd sung tir tir vao hdn hop. Sau
thoi gian 20 phut, miu duge 14y ra khéi hdn hop phan tng va dwoc bd sung tir tir vao
20 g/L dung dich NaOH duoc khudy, pha lodng mau dén ndng d6 bing 11,8%.

Phuong phap XIII: Hon hop phan ting tir phwong phap XII duoc giit lai & nhiét
d6 65°C trong thoi gian 40 phut nita sau khi 14y méu, dwoc 1am mat tiép d6 dugc pha
lodng dén 11,8% khéi lugng/khdi lugng trong 20 g/L dung dich NaOH.

KET QUA: Thit nghiém 1: Phwong phép thir nghiém trong binh

Pénh gia viéc trc ché sy tao thanh DSP sit dung céc diéu kién thir nghiém tuong
tu v6i cac didu kién da duge st dung va dugc cong bd trude day. Mot thé tich nhé cua
dung dich natri metasilicat pentahydrat dic dugc bd sung tir tir vao mau dugce khudy
chira dich thai cla nha mdy, dé lam ting lugng silic oxit trong dich (théng thudng
ndng d6 tang 1én khoang 1 g/L do Si0,). Dich “dugc pha” tiép d6 dugc chia thanh cac
mé chura 500 mL d& xir Iy bang cach bd sung chét trc ché thich hop & lidu lugng mong
mudn. M6t mé chira dich da pha duogc giit lai dudi dang dich khong duge xtt ly.

Mdi mé da xtt Iy tiép d6 dwoc 1dy mAu sau dé phan phdi cac miu Lip dugc dit
riéng vao cac binh Nalgen polypropylen 250 mL va duge dit vao bdn nudc dang quay

& nhiét do 95°C. Cac miu dbi chimg khong dugc xt 1y 1p lai ciing duge bao gdm. Sau
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khi gia nhiét trong thoi gian 3 gid, cac binh dugc loai bé khéi bon va chét rin duge thu
lai br:ing cach loc, rira béng nude 4m va duge 1am khod trong 160 ¢ nhiét 4§ 110°C. Sau
khi séy, khdi chit rén DSP tao thanh da két tua dugc can. Hi€u qua cta viéc xtr 1y
dugc xé4c dinh bang cach so sanh khdi DSP da két tia tir cac mAu dugc xt 1y riéng 18
v6i cac mau dbi ching khong dwoc xir Iy trong cung thir nghiém.

Céc két qua dugc thé hién dudi dang phan tram duoc tinh 1a: (Khbi lugng trung
binh dugc xir Iy/khdi lwgng trung binh khéng dwoc xir Iy) x 100. Tri s6 bang 100% c6
nghia 13 sy @c ché khong hiéu qua (khéi twong ty khong dwgc xir Iy) trong khi tri s6
nhé hon 100% c6 nghia 1a ¢c6 mot it hoat tinh Gc ché. Sb thép hon thé hién su e ché
hiéu qua hon.

Loai 1.1 Chét hoat dong bé mit rugu duge etoxy hoa/ Siloxan

Bang 1: % sodalit dugc két tia

Lidu lwong (phan
San phdm | trigu)
80 | 120 160
A 88 |75
A* 78 |73
A* 66 57
B 72 61
C 72 61
D 69 |45
E 70 |61 61

*thtr nghiém 13p lai trong ciing diéu kién thir nghiém nhu céc thir nghiém truée d6
Loai 1.2 Chét hoat dong bé mit amin dugc etoxy hoa/ Siloxan

Bang 2: % Sodalit dugc két tia

Liéu lwong (phan triéu)

San phim

80 | 120 160 |200 |220
F 77 |91

6 0,6
H 16 2
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Loai 1.3

Loai 2.1
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H* 8 2 1
H* 11 2 0,8
J 91 58

K 36 11

L 17 4

M 23

M* 28 5 4

M* 25 6

N 27 7

O 30 4

do

Chét hoat dong bé mat amin béo/ Siloxan

Bang 3: % Sodalit duoc két tia

Liéu luong (phan
San phim | triéu)

40 80 120
P 59 16 7

43 58 48

Chét hoat dong bé mit amin dugc etoxy hoa/ Siloxan / chét ky nuéc

Bang 4: % Sodalit duoc két tha

Liéu luong
San phim (phAn triéu)

80 120
R 95 101
S 71 81
T 33 9
T* 32 6
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*thir nghiém dugc lap lai trong cling diéu kién nhu céc thir nghiém trude do

Chét hoat d6ng bé mit amin béo/ Siloxan/Chét ky nudc
Bang 5: % Sodalit dugc két tia

. Liéu lugng (phan tridu)
San pham
40 80 120
U 13 9
U* 56 28 7
v 86 72

Chét hoat dong bé mit amin béo/ Siloxan / Chét két dinh epoxit

Bang 6: % Sodalit duwoc két tia

*thir nghiém duoc l3p lai trong cing diéu kién nhu cac thir nghiém trude d6

. Liéu luong (phan triéu)
San pham
20 |40 80 100 120 140

X 37 |3 1
Y 22 |4 0,2

Y* 58 |28 13 8 4 3

Y* 15 1,5 0,4
Z 27 13 5
ZA 52 3 3

*thtr nghiém dugec 1ap lai trong cung diéu kién nhu cac thir nghiém trudc 46
Loai4.1
dinh epoxit

Chét hoat d6ng bé& mit amin béo/ Siloxan / Chét két dinh amin / Chét két

Bang 7: % Sodalit dugc két tia

, Liéu lwong (phan triéu)
San pham
10 20 40 60 80 140
AA 57 11 4
BB 25 4 0,1
CC 78 45 0,7
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DD 12 0 0
DD* 90 73 18 0 0

EE &4 59 9

FF 49 0 0
FF* 93 85 46 9 0

*thir nghiém duoc 13p lai trong cling diéu kién nhu cac thir nghiém trude d6

KET QUA: Tht nghiém 2: Phuong phép tht nghiém trong binh

Céc diéu kién ctia thir nghiém 2 tuong tu véi cac diu kién cua thir nghiém 1
nhung dugc thiét ké dé danh gia hidu qua ddi véi sy hinh thanh ban du cia chét rin
DSP tir dung dich. Két qua 13, thoi gian gitt ngén hon d6i v6i bude két tia va ndng do
ban dAu ting 1én (“dd pha” cao hon) cua silic oxit trong dich dugc st dung trong
phuong phap nay. Dit liéu ndy duge thé hién lai dudi dang phan trim cta khéi da két
tia so v6i miu dbi ching khéng duoc sir dung theo liéu luong.
Loai 4.2 Chét hoat dong bé mat amin béo/ Siloxan / chit két dinh pentamin / Chét két
dinh epoxit

Bang 8: % Sodalit dugc két tia

. Liéu luong (phan tridu)

Sé&n pham

25 45 50
JJ 36
DS 40 0
ES 18 0
FS 55 24
GS 50 12

Bang 9: % Sodalit duoc két tua

San Liéu lugng (phan tridu)

phdm [20 [25 [30 [40 [45 [50 [60 80 | 100 |200 |400
SA 71 |62

SB 41 1,8 1
SC 36 2,5
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SD 59 |7
SE 23 |34
SF 12,8 |23
SG 45 |0
SH 78 |57

SI 0 |0
SJ 26 |03
SK 70 |27
SL 7 |2
SM 77 10 |0
SN 156 |37
SO 24 |14

SP 97 77 3.6 |0

SQ 82 62 5 |0

SR 69 |28
ST 78 33 2 |0

SU 74 77 0 |0

SV 30

SW 56 27 0,5

SX 41

AS 70 12

BS 40 33

CS 32 0

DS 40 0

ES 18 0

FS 55 24

GS 50 12

HS 31 0
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Loai 4.3 Chét hoat déng bé mit monoamin béo/ Siloxan / chit két dinh pentamin /
Chét két dinh epoxit
Bang 10: % Sodalit dugc két tia

Liéu lwong (phan
Séan triéu)
pham 1, 40
LL 44 42
MM 47 41

Th nghi€ém 2 - Phan tr dua trén chét hoat dong bé mit dbi véi Gen2 va Gen 3

Bang 11: % Sodalit dugc két tia

San Liéu lwong (phan tridu)

phdm |20 |25 |30 |50 | 100|200 |[400 |500 |800 | 1100 | 1200
Gen2 106 | 114 | 76 39 |40 |37

Gen3 88 92 |81 |55 32 32
DD 103 |79 |41 |1

HS 58 (16 |0

Céac két qua trong bang 11 & trén chtng minh su sai khéc dang ngac nhién gitta
céc tac dung e ché ciia cac chit (rc ché phan tir nhé dwoc nhéan biét truée diy (san
phdm Gen 2 va Gen 3) va céc san phdm dua trén chit hoat dong bé mit (DD va HS).
Cac san phém dua trén chit hoat dong bé mat c6 hiéu qua dé 1oai b6 sy tao thanh DSP
& cac lidu lwong thp bang 30 phan tridu. Tuy nhién, d6i v6i san phdm Gen2 va Gen 3,
mdt s6 ché pham DSP vAn xuét hién trong céc didu kién thir nghiém nay ngay ca & cac
liéu lugng 16n hon 1000 phan triéu. Hiéu qua duoc dua ra d6i v6i cac san phdm Gen 2
va Gen 3 trong cac diéu kién cta thir nghiém 1, két qua nay 1a bit ngd va méi.

KET QUA: Thit nghiém 3 - Thir nghiém phién kim loai
Piéu kién thir nghiém 3 1a tuong ty v6i thit nghiém 2, tuy nhién, cac phién kim
loai dugc chira trong cac binh va mdt luong nhé ciia DSP dugc két tia trén bé mit cia

kim loai. Nhu duoc thé hién trén FIG. 6, phép phan tich SEM cua thir nghiém phién
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bang cach st dung sang ché thé hién céc lugng dang k& cia DSP duogc két tua trén
phién khéng dwogc xir 1y, cling nhu cac thir nghiém dugc xtt Iy bang cac lidu vo cing
16n (1000 phén triéu) ciia cic san phdm GEN2 va GEN3. Tuy nhién, trén phién phu
thudc vio dich dugc xir Iy bang chét trc ché dua trén chit hoat dong bé mat (KK) &
lidu twong db6i thap (100 phén triéu) ciia DSP thip hon dang ké dugc ling dong. Pidu
nay thé hién hiéu qua co ban va dang ngac nhién cta phén ti nhd dya trén chét hoat
dong bé mat khi trc ché sy hinh thanh cin DSP.
Béng 2.15: Xt 1y dich duoc tiép xitic v6i cac phién kim loai trong phwong phép thu

nghiém 3
» _ , , Liéu luong
Phién Loai san pham San pham .
(phan trigu)
I Khong xt ly N/A N/A
II San pham loaiD | GEN2 1.000
I San pham loai E | GEN3 1.000
Y San pham loai 4.2 | KK 100

Trong khi sang ché c6 thé bao gdbm nhiu phuong 4n khéc nhau, thi cac phong
an dugc mo ta chi tiét trong ban md ta 1a cac phuong an duoc wu tién cu thé theo séng
ché. Phin mé ta 1a phan minh hoa vé& cic nguyén Iy cta sang ché va khong ding dé
giéi han sang ché & cac phuwong 4n cu thé dwgc minh hoa. T4t ca cac patent, don xin
cAp patent, tai liéu khoa hoc, va cac tai lidu tham khao bét ky khac dugc dé cap trong
ban md ta déu dugc dua vao ddy bing cach vién dan. Hon nita, sang ché ciing bao gdbm
su két hop c6 thé c6 bét ky cia mét s6 hoic tht ca cac phuong 4n khac nhau dugc dé
cip trong badn md ta, duwgc mo ta va’hodc dugce két hop trong ban md ta. Ngoai viéc
sang ché bao gém su két hop co thé c6 bat ky, thi sang ché ciing loai trir cu thé mot
hodc nhidu phwong 4n khac nhau duoc dé cap, duge mé ta va/hoic duge két hop trong
ban mo ta.

Phén mo ta néu trén dugc ding dé minh hoa va khong phai 1a toan bd. Phan mé
t4 nay s& goi y nhiéu bién dbi va phwong 4n thay thé cho mét ngudi c6 hiéu biét trung
binh v& linh vuc lién quan. T4t ca cic phuong 4an thay thé va bién dbi nay déu nim

trong pham vi cla cac di€m yéu cau bao hd, trong d6 thudt ngt "bao gom" c6 nghia la
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"gdm, nhung khong gidi han ¢". Nhitng ngudi quen thudc vdi linh vyc k¥ thuat nay co
thé nhén biét cac phwong 4n twong dwong khic véi cac phuong 4n cu thé dugc md ta
trong ban mo ta, cac phuong an trong duong nay ciing dugc bao gdm trong cac diém
yéu cau bao ho.

T4t ca cic khoang va thong s6 duoc boc 16 trong ban md ta dugc hidu 13 bao
gbm bat ky va tit ca cac khoang phu dugc gdp vao trong d6, va moi gia tri s gitra cac
diém cubi. Vi du, khoang dugc néu 1a “tir 1 dén 10” nén dugc xem 1a bao gbm bét ky
va tit ca cac khoang phu trong sd (v bao gbdm) tri sb tbi thidu bing 1 va tri sb tbi da
béng 10; tirc 13, tht ca cac khoang phu bat dau b%mg tri s6 nho nhat b%mg 1 hodc 16n
hon, (vi du tir 1 dén 6,1), va két thic bing tri s6 16n nhét bing 10 hodic nho hon, (vi du
tir 2,3 #én 9,4, tir 3 dén 8, tir 4 dén 7), va cudi cing mdi sb 1, 2,3, 4,5,6,7, 8,9, va 10
déu nam trong khoang d6. Tt ca ty 18 phan tram, ty sd va ty 18 trong ban mé ta déu
tinh theo khdi lwong trir khi dugc chi ra theo cach khéc.

Nbi dung nay hoan thién phan mo ta vé cic phwong an dwoc wu tién va phuwong
4n thay thé theo sang ché. Mot ngudi c6 hidu biét trung binh v& linh vuc k§ thuat lién
quan c6 thé nhan ra ring cic phuong an twong duong khac twong ty véi phuong an cu
thé dugc mod ta trong ban mé ta ciing dwoc bao gdm trong cac diém yéu ciu bao hod

kém theo day.

-27-



31092

YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép lam gidm cin chira nhom silicat trong quy trinh Bayer bao gbm céc
budce:
b6 sung lugng chit lam gidm cin chtra nhom silicat 13 san phim phan ng

khong phai polyme vao dich Bayer, san phdm nay thu dugc tir phan ung cua:

chit hoat dong b& mit, chit két dinh amin, chit két dinh epoxit, va

glyxidoxyalkyltrimetoxysilan,
trong d6 chit hoat dong bé mit 1a dodecyl-1,3-propandiamin.

2. Phuong phap theo diém 1, trong do glyxidoxyalkyltrimetoxysilan 13
3-glyxidoxyalkyltrimetoxysilan.

3. Phuong phap theo diém 1, trong d6 chat két dinh epoxit 1a phan ti c6 cong thire (D),
(II), va hdn hop bit ky cta ching:

D (ID).

4. Phuong phép theo diém 1, trong d6 san phidm phan tng khong phéi polyme thu
dugc tir phan tng ctia chit hoat dong bé mit 13 dodexyl-1,3-propandiamin, chét két
dinh amin, chat két dinh epoxit, glyxidoxyalkyltrimetoxysilan va chét ky nuégc 1a ete

glyxidyl béo c6 tir 8 dén 10 nguyén ti cacbon.

5. Phuong phap theo diém 1, trong d6 san phim phan tng c6 trong lugng phéan tr nho
hon 500 g/mol (dalton).

6. Phuwong phép theo diém 1, trong d6 san phidm phan tng 1a:
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7. Phuong phép theo diém 1, trong d6 chit két dinh amin 1a mot chit dugc chon tur

nhém bao gdm: tetractylenpentamin va etylendiamin.
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