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(57) Sang ché dé cap dén ché pham tao mang phu chira hop chat thom c6 nhom amino va
vong thom trong mot phan tr; va it nhat mot hop chét thio hodc mudi ctia né duoc chon tir
nhom bao gém cac muo6i cua hop chét oxoaxit cua Iuu huynh c6 gia tri pKa 16n hon -1 9,
cac hop chat thioaxit va mudi cua ching va cac axit carboxylic chira luu huynh va mu01
cua ching. Do pH cua ché pham tao mang phu nam trong khoang tir 4 dén 10. T6t hon néu
hop chét thio 13 hop chit dugc ion héa dé tao ra cac anion trong dung dich, va thiosulfat va
thioxyanat dugc dic biét vu tién. Bang cach cho ché pham tao mang phu tiép xuc véi bé
mit cua chi tiét kim loai, 16p phu duoc tao ra trén bé mit cua chi tiét kim loai nay sao cho
c6 thé thu duoc chi tiét kim loai da xir 1y bé mit.
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Linh vue k§ thuat dwgc dé cap

Sang ché d& cap dén ché phidm tao mang phu dé tao ra mang phu trén bé mit
ciia chi tiét kim loai dé cai thién d6 bam dinh véi nhwa. Ngoai ra, sing ché dé cap dén
phuong phép tao ra chi tiét kim loai dwoc xr Iy bé mit bang cach sit dung ché pham

tao mang pht, va con dé cap dén phuong phép tao ra vat liéu hdn hop kim loai-nhya.

Tinh trang k§y thuit cia sang ché

Trong qud trinh san xuét bang mach in, vat liéu nhya nhu 16p bao vé khic in
mon, 16p bao vé ma, 16p bao v¢ méi han, hoic 16p chét tAm trude duge gén két véi bé
mat cta 16p kim loai hodc su ndi day kim loai. Trong qua trinh san xuét bang mach in
cling nhu trong cac san phim san xuét duge, can c6 o6 bam dinh cao gifta kim loai va
nhya. Cac vi du vé phuong phip da biét dé cai thién d6 bam dinh giita kim loai va
nhya 13 nhu sau: tao ra tinh khong déu té vi trén bé mat kim loai bang cach st dung
chét tao nham (chét vi khic dn mon); tao ra mang phu dé cai thién do bam dinh véi
nhua (16p keo) trén bé mit cta kim loai; tao ra 16p keo trén bé mit da tao nham.

Vi dy, tai lidu sang ché 1 boc 16 rang bé mit ctia khung day dan 1am bang hop
kim ddng dugc tao nham bang dung dich nuéc axit bao gbm axit sulfuric, hydro
peroxit 1am chét oxy héa, hop chét di vong chira nito, va axit sulfinic, va luong cu thé
cua ion florua va ion clorua, nhd do cai thién dd bAm dinh v6i nhya. Tai li€u sang ché
2 boc 16 rang khi mang phi dong duge ngam trong dung dich cua hop chit chira ddng,
mang phu c6 tdc dung lam chét cai thién d6 bam dinh dugc tao ra. Tai liéu sang ché 3
boc 10 rang khi bé mat ddng dugc xtr Iy bang dung dich nuée chira hop chét tetrazol cu
thé, hop chat halogen va mubi kim loai, ¢ bam dinh v6i nhya c6 thé dugc cai thién.

Tai liéu sang ché 4 boc 10 ring do bém dinh gifta su nbi day déng va nhua
epoxy ¢O thé dugc cai thién khi bé mat cua su ndi day dong dugc xtr 1y tao nham bang
dung dich nuédc axit chira ion ddng, va sau @6 dugc xtt ly bing dung dich nudc chira
axit hitu co, chit chéng gi trén co s& benzotriazol, va chét két hop silan. Tai lidu séng

ché 5 va tai lidu sang ché 6 bdc 16 rang do bam dinh gita kim loai va nhua c6 thé duge
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céi thién bang cach cho dung dich chtra hop chét silan cu thé tiép xtc v6i bé mat kim
loai dé tao ra mang phu. Tai liéu sang ché 7 boc 16 réng do bam dinh gitta kim loai va
nhya c6 thé dugc cai thién bang cach phu tic nhan chbng gi chira hop chét trén co sé
triazol, chit két hop silan, va axit hitu co cho bé mat 14 déng.

Tay thudc vao loai nhya, phuong phép tao nhdm cho bé mit 16p kim loai nhu
dugc md ta trong tai liéu sang ché 1 ¢6 thé khong tao ra d bam dinh di. Ngoai ra, dé
lam gia ting d bam dinh véi nhya, can lam ting do siu khic &n mon (vi dy, trong cac
vi du cua tai li€u sang ché 1, bé mit cua déng dugc khic an mon 1pm hodc sdu hon).
Do d6, trong trudng hgp phuong phép nay dugc ap dung cho su ndi day kim loai cua
bang mach in, s& 1am méanh dang ké su ndi day, va viéc lam thich Umg véi sy ché tao vi
mach (budc ranh nhd) bi han ché.

Theo phuong phap xir ly bé& mit cta 16p kim loai va phuong phép tao ra mang
pht trén bé mit cta 16p kim loai nhu dugc mo ta trong cac tai li€u sang ché tir 2 d@én 7,
khong can phai ling phu 16p kim loai b6 sung (vi dy, 16p ma thiéc) dé cai thién do bam
dinh, sao cho qua trinh gin két kim loai va nhya c6 thé duogc don gian héa. Tuy nhién,
trong cac ché pham thong thudong, do do bdm dinh cia mang trén bé mat kim loai va
hiéu qua xir Iy bé mit 12 kém, do bam dinh gitra kim loai va nhya c6 thé khong du.
Ngoai ra, dé cai thién di do bam dinh véi nhua, can ting khoang thoi gian tiép xuc
gitta ché phdm (dung dich) va kim loai, hogc tao ra mang phu bang cach lam kho dung
mdi trong diéu kién ma khi d6 dung dich nay van gin két voi bé mit kim loai.

Cong b6 don quéc té s6 WO 2009/066658 Al dé cip dén tac nhan xir ly nén
cua vat liéu kim loai, chtra hop chit (A) va elastome (B), trong d6 hop chét (A) duge
chon tir nhém bao gébm céc hop chét (A-1) c6 mdt hodc nhiéu nhan benzen va hai hodc
nhiéu nhém chtrc duge chon tir nhém bao gdm nhém hydroxy, nhom carboxy va nhom
amino va duoc lién két truc tiép v6i nguyén tir cacbon ctia nhén benzen, va cac dan
xuét thioure (A-2).

Cong b6 don sang ché Nhat Ban sb JP 2015-092020 A dé cép dén chét 1ong xir
Iy bé mit kim loai bang cach st dung hop chét azol silan dé lam gia ting d bam dinh

gitta kim loai, ddc biét 1a d6ng, va vat liéu nhya.

Céc tai liéu sang ché
Tai liéu sang ché 1: WO 2007/093284 A
Tai liéu sang ché 2: JP 2000-73181 A
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Tai liéu sang ché 3: JP 2005-60754 A
Tai liéu sang ché 4: TP 2000-286546 A
Tai liéu sang ché 5: JP 2015-214743 A
Tai liéu sang ché 6: WO 2013/186941
Tai lidu sang ché 7: JP 7-258870 A

Ban chét k§ thuit cla sang ché

Pé khic phuc cic van dé néu trén, muc dich cia sang ché 1a tim ra ché phim
tao mang phi c6 kha ning tao ra mang phi c6 do bam dinh rAt tdt v6i nhua trén bé mat
kim loai trong khoang thoi gian ngan.

Qua nghién ctru, cdc tic gia sang ché da phat hién dugc rang ché phim chira
hop chét thom cu thé va hop chét thio c6 kha nang tao mang rAt tbt trén bé mat kim
loai, c¢6 kha ning cai thién dang k& d6 bam dinh ctia kim loai-nhya, va cling ¢6 do ben
v6i axit rét tot.

Ché phdm tao mang phu theo sang ché chira hop chit thom c6 nhém amino va
vong thom trong mot phén tr, va hop chét thio hodc mubi ciia né, trong d6 hop chét
thio hogc mudi ctia né 1a it nhét mot hop chit duge chon tir nhom bao gém cac mudi
ctia hop chit oxoaxit cua luu huynh c6 gid tri pKa l6n hon -1,9, c4c hop chét thioaxit
va mudi ciia chiing va cac axit carboxylic chira uu huynh va muébi ctia chung. Tét hon
néu do pH ché phim tao mang phu nim trong khoang tir 4 dén 10. D& 1am hop chét
thio, hop chét dugc ion hoa dé tao ra cac anion trong dung dich nuéc (tuy nhién, cac
h(_)*p chét oxoaxit ctia luu huynh va mubi cua ching c6 gia tri pKa nhé hon hodc bang
-1,9, nhu axit sulfuric va céc axit alkyl sulfonic, dugc loai trir), nhu thiosulfat hodc
thioxyanat, la dugc uu tién.

Bing cach cho ché phdm tao mang phu da mo ta trén day tiép xtic véi bé mat
ctia chi tiét kim loai, mang phu dugc tao ra trén bé mit cua chi tiét kim loai nay. Chi
iét kim loai duoc xt Iy bé mat ¢6 mang phit dugc tao ra trén d6 c6 do bam dinh rét t6t

v6i nhua. Chi tiét kim loai c6 thé 1a vét ligu ddng hodc hop kim dong.
Hiéu qua dat dugc cua sang ché

D6 bam dinh gitta chi tiét kim loai va nhya c6 thé duge cai thién bing cach tao

ra mang phu trén bé mit caa chi tiét kim loai, nhu ddng hodc hop kim ddng, bing cach
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stt dung ché pham tao mang phu theo sédng ché. Khi chi tiét kim loai va nhya dugc gin
két cing nhau v6i mang phu gifta chiing, ¢6 thé thu dugc vat liéu hdn hop kim loai-

nhua c6 d6 bam dinh rat tét.

M0 ta viin tit cac hinh vé

Fig.1 1a hinh v& so dd mat cit ngang thé hién mot phuong 4n cua chi tiét kim
loai dugc xt ly bé mat.

Fig.2 14 hinh v€ so dd mit cit ngang thé hién mot phuong an cua vt liéu hén

hop kim loai-nhya.

M6 ta chi tiét sang ché
Ché pham tao mang phu

Ché phdm tao mang phi theo séng ché duoc st dung dé tao ra mang phu trén bé
mit kim loai. Ché pham tao mang phu nay chira hop chit thom c6 nhém amino va
vong thom trong mét phén t, va hop chét thio. Sau ddy, mdi thanh phan c6 mit trong

ché phim tao mang phu theo sang ché s& dugc mo ta.

Hop chét thom

Hop chit thom 1a chit dung lam thanh phan chinh cta mang phi. Hop chét
thom nay ¢6 nhém amino va vong thom trong mét phén tur.

Vong thom c6 thé chi gdbm cacbon va hydro, hodc cling c6 thé 1a vong di thom
chira nguyén tir khéc loai nhu nito, oxy, hodc luu huynh. Vong thom c6 thé 13 vong ¢6
mot vong hodc nhiéu vong ngung ty. Tét hon néu hop chit thom chira vong thom c6
chira nito. Vi du vé céc vong thom chira nito bao gdm céc vong ¢6 mdt vong nhu pyrol,
pyrazol, imidazol, triazol, tetrazol, oxazol, oxadiazol, isoxazol, thiazol, isothiazol,
furazan, pyridin, pyridazin, pyrimidin, pyrazin, triazin, tetrazin, pentazin, azepin,
diazepin, va triazepin; cac vong c6 hai vong ngung tu nhu indol, isoindol, thienoindol,
indazol, purin, quinolin, isoquinolin, va benzotriazol; cac vong cd ba vong ngung tu
nhu carbazol, acridin, P-carbolin, acridon, perimizin, phenazin, phenanthridin,
phenothiazin, phenoxazin, va phenanthrolin; cac vong co bdn vong ngung tu nhu
quindolin va quinindolin; va cdc vong c6 ndm vong ngung tu nhu acrindolin. Trong sb
ching, cic vong thom chtra nito c¢6 hai hodc nhidu nguyén ti nito, nhu pyrazol,

imidazol, triazol, tetrazol, pyridazin, pyrimidin, pyrazin, triazin, tetrazin, va pentazin,
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1a dugc wu tién, va imidazol, triazol, va triazin 13 ddc biét dugce wu tién.

Nhém amino ¢6 thé 12 nhém amino bac mot, bac hai, hodc bac ba, hodc cling co
thé 12 nhém amino di vong. Nhém amino c6 thé duoc lién két truc tiép hodc gian tiép
véi vong thom. Hop chét thom c6 thé c6 hai hodc nhiéu nhém amino trong mdt phéan
ta. Vong thom chira nito twong tmg véi ca nhém amino di vong va vong thom. Do do,
trong trudng hop vong thom néu trén 1a vong thom chtta nito, nhém amino khdng can
phai dugc chira riéng biét véi vong thom. Tét hon néu hop chét thom c6 nhém amino
bac hai va/hodc nhom amino bac mdt, va dac biét t5t hon néu ¢6 nhém amino bac mot.
Pé 1am hop chit thom, hop chit c6 nhém amino bac hai va/hodc nhom amino bac mot
ma khong tao thanh vong thom la duoc vu tién, va hop chit ¢6 nhém amino bac mot
ma khong tao thanh vong thom duge dic biét uu tién.

Do mang pht c6 d§ bam dinh rat tbt gifta kim loai va nhua c6 thé dugc tao ra,
t6t hon néu hop chat thom 1a hop chét c6 vong thom chtra nito va ¢6 nhém amino bac
mdt duoc lién két gian tiép voi vong thom chura nito qua nhém alkylen, nhém amino
alkylen, hodc nhom tuong tu.

Khong c6 gidi han cu thé v& hop chét thom trong cAu tric, mién 12 hop chét nay
c¢6 vong thom va nhom amino, va ciing ¢6 thé c6 nhém chire khac véi nhom amino,
nhu nhém hydroxy, nhom carboxy, nhom amit, nhém xyano, nhém nitro, nhém azo,
nhém diazo, nhém mercapto, nhom epoxy, nhoém silyl, nhém silanol, hodc nhom
alkoxysilyl. Cu thé, trong truong hop hop chit thom c6 nhém alkoxysilyl hodc nhém
hydroxysilyl, hop chit thom ndy c6 chirc nang lam chét két hop silan, va do d6 d6 bam
dinh gitra kim loai va nhya ¢ thé dugc cai thién.

Trong sb céac vi du trén déy, duge uu tién néu ngoai vong thom, hop chét thom
¢6 it nhdt mot nhém chire duge chon tir nhém bao gdbm nhém amino bac mot, nhém
amino bac hai, nhém alkoxysilyl, va nhém hydroxysilyl. Tét hon néu hop chét thom
chtta vong thom c¢6 chira nito, va vong thom chira nito' c6 hai hodc nhiéu nguyén tir
nito 1a dic biét duge uu tién. Trong truong hop vong thom cia hop chét thom khong
chirta nguyén ti nito, duge uu tién néu ngoai vong thom, hop chit thom nay chira
nhém alkoxysilyl hodc nhom hydroxysilyl.

Khi hop chit thom c6 trong lugng phan tir cao, dJ tan trong nudc hodc dung
mdi hitu co ¢6 thé giam di, hodc do bam dinh ctia mang phu v6i bé mit kim loai c6 thé

giam di. Do do, tdt hon néu trong lugng phén tir ctia hop chét thom nhé hon hodc bang
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1500, t6t hon nita 12 nhd hon hodc biang 1200, va van tot hon nita 1a nh6 hon hodc
bang 1000.

Vi du cu thé v& hop chit thom

Pé 1am céc vi du v& hop chéit thom, cac hop chét silan imidazol ¢6 cong thirc
chung (I) va (I) sau day co thé dugc dé cap (vi du, xem cdng bd don sang ché Nhat
Ban s6 JP 2015-214743 A).

R12
11 13
R \%\N /R R15
NAQ—¢\@}R31
R21

R'

N)\N/ IIR
)“—k/ N\Q/} an

Trong cong thitc chung (I) va (I1I), mdi nhom tir R' dén R doc 1ap 1a nguyén

@

tir hydro hogic nhém Cj. alkyl, nhém alyl, nhém benzyl, hodc nhom aryl. Mdi nhém
R*' va R*? doc 1ap 1a nguyén tt hydro, nhém Cy4 alkyl, nhom hydroxy hodc nhom
metoxy, va p l1a s6 nguyén nim trong khoang tir 0 dén 16. R*' 1a nhém amino bac mot
(-NH,) hogc nhém alkoxysilyl hodc nhém hydroxysilyl dugc thé hién bang cong thic -
Si(OR41)kR42(3_k) (k 12 s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 3, va mdi nhém R vaR®
doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodc nhém Cy.6 alkyl).

Nhu dugc thé hién bing coéng thirc chung (III) sau'déy, hop chét silan ¢6 vong
triazol 1am vong thom chura nito cling c6 thé dugc st dung theo cach thich hop lam

hop chét thom (vi dy, xem cong b6 don sang ché Nhat Ban s6 JP 2016-56449 A).

\( Y w(\’)f (I1D)

N—N

Trong cong thic chung (I1I), R*, Rzz’ R31, va p 1a nhu dugc xéc dinh dbi véi
cac cong thitc chung (I) va (II) trén day. R' 1a nguyén t& hydro, nhém Cj.p9 alkyl,
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nhém alyl, nhém benzyl, hogc nhom aryl. X la nguyén tir hydro, nhom metyl, nhém
-NH,, -SH, hoac -SCHj, va dic biét tdt hon néu 13 -NH,.

Pé 1am hop chét thom, hop chét c6 vong triazin cling c6 thé dugc sir dung theo
c4ch thich hgp. Cong thirc chung (IV) sau ddy 1a mot vi du ciia hop chét thom c6 vong
triazin va nhém amino, trong d6 cdc nhom thé c6 mit & vi tri 2, 4, va 6 ciia hop chét

1,3,5-triazin, va it nhat mot trong sd ching ¢6 nhom amino & dau tan cung.

z t N N NHy
-
\R51/ Y Y \RSO
N /N (IV)

ZT

N N A

7 /% \(/ \|( \Reo}/m
NyN

HN\ 61

]
Z1

Trong cong thic chung (IV) trén day, mdi nhém R, R, R, R60, va RY! ddc
1ap 1a nhém hoa tri hai tiy y nhu nhém alkylen dugc thé hoic khong dugc thé tly y ¢6
mach nhénh éé tir 1 dén 6 nguyén t cacbon. Nhém alkylen c6 thé chira ete, cacbonyl,
carboxy, amit, imit, carbamit, carbamat, hodc nhom tuong tu & du tan cung hodc gitra
cac nguyén tr cacbon. 7'1a nhom gidng nhu nhém Z. M3i m va n doc lap 1a s nguyén
ndm trong khoang tlr 0 dén 6. Nhém A & dau tan cing 1a nguyén tir hydro, nhém amino
bac mdt (-NH,), hodc nhom alkoxysilyl hodc nhom hydroxysilyl dugc thé hién bang
cong thuc. -Si(OR41)kR42(3_k) (k 12 s6 nguyén nam trong khoang tur 1 dén 3, va mdi
nhom R*! va R* doc 14p 12 nguyén tir hydro hodc nhém Cy¢ alkyl).

Hop chét c6 cong thirc chung (IV) trong d6 hai nhom Z, mdi nhém c6 m =0, va

nhém A & dau tan cliing 1a nhém amino, duge thé hién bing cong thic (V) sau day.
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Hy

N N N § NH;
7
\R51/ Y Y RS0
|
N\(N 1\

Hop chit c6 cong thirc chung (V) trén dy thu dugc, vi du, bang cach dé cho
xyanuric halogenua phan tmg véi ba duong luong mol cua alkylen diamin. Trong
truong hop mot nhém amino cia alkylen diamin phan tng véi xyanuric halogenua,
trong khi nhém amino con lai van khong phan tng, nhu trong cong thire (V) trén day,
thu dugc dan xuét c6 nhém amino & dAu tan cung. Khi ca hai nhém amino ctia alkylen
diamin phén tng v6i xyanuric halogenua, hop chét thom c6 nhiéu vong triazin (hop
chét trong d6 m trong nhém Z 16n hon hodc bang 1) dugce tao ra.

Khi mac d6 polyme hoda cua din xuft triazin dugc thd hién bing cong thirc
chung (IV) trén day tang 1én, do tan trong nudc hodc dung mdi hitu co ¢o thé giam di.
Do d9, trong qua trinh tbng hop dan xut triazin c6 nhém amino & dAu tin ciing, tot
hon néu st dung lugng du alkylen diamin so v6i xyanuric halogenua.

Hop chit c¢6 cong thue chung (IV) trong d6 mot trong hai nhom Z cé m = 0, va
nhém A & dau tin cuing 1a nhém amino, trong khi nhém Z con lai c6 m =0, va nhom A

& dAu tan cung 1a nhom trialkoxysilyl, duge thé hién bang cong thuc (VI) sau day.

4 H H NH
(R 'O)3Si N N N A2
3 \R51/ Y Y \RSO

HN
\Rsz

|
NH,

Hop chét duoc thé hién bing cong thirc chung (VI) trén day la chét két hop
silan c¢6 vong triazin va nhém amino, va co thé thu dugc bing phuong php dugc mo
ta, vi dy, trong cong bd don qudc € s6 WO 2013/186941.

Pé lam hop chat thom c6 vong triazin, ngoai cdc hop chit da néu trén day nhu
duoc thé hién bang cong thire chung (VII) va (VIII) sau day, hop chét trong d6 nhom
alkylenethio dugc lién két v&i vong triazin c6 thé dugc dé cap (vi du, xem cong bd don

séng ché Nhat Ban s6 JP 2016-37457 A).
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22
S R R31
NYN R/,

NH, 22
=24\ © R
H,N N S a1
\[/ W o U IR (VIID
| 23 R/,
N\}%N RO
NH,

Trong cac cdng thire chung (VII) va (VIII) trén day, mdi nhém tir R*' dén R*
doc 14p 14 nguyén ti hydro, nhom Cy4 alkyl, nhém hydroxy, hodc nhom metoxy. R 1a
nhém amino bac mét (-NH,) hodc nhom alkoxysilyl hode nhom hydroxysilyl duoc thé
hién bing cong thic -Si(OR41)kR42(3.k) (k 12 s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 3, va
mdi nhom R*! va R* doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodic nhém Cy alkyl). p la sb nguyén
nam trong khoang tir 0 dén 16, va q bang 1 hodc 2.

Mic di hop chét silan ¢6 vong imidazol, hop chét silan c6 vong triazol, va hop
chét c6 vong triazin duge dé cap lam céc vi du v& hop chat thom, hop chét thom trong
ché phim tao mang phu khong chi gidi han & cac hop chit 1am vi du d4 néu trén day,

mién 14 chung ¢6 nhém amino va vong thom trong mot phan tir.

Ham luong hop chét thom

Khong c6 gidi han cu thé v& ham lugng cia hop chit thom trong ché phim tao
mang phu. D& cai thién kha ning tao mang trén bé mat kim loai, tot hon néu ham
luqhg ctia hop chit thom ndm trong khoang tlr 0,01 dén 10% trong lugng, t6t hon nita
12 ndm trong khoang tir 0,03 dén 7% trong luong, va vin t5t hon nita 12 ndm trong

khoang tir 0,05 dén 5% trong luong.

Hop chét thio

Hop chét thio 14 thanh phan xtc tién su tao ra mang phu trén bé mit kim loai.
N6i chung, trong chét tao ra mang phu thong thudng, viéc 1am khd duge thuc hién dé
tao ra mang v6i dung dich chira chét két hop silan hodc chit twong tu gin két v6i bé
mit kim loai. Trai lai, do ché phém tao mang phu theo sang ché chia hop chét thio, su

tao ra mang phu trén bé mat kim loai duge xuc tién & thoi diém ma dung dich tiép xuc
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v6&i bé mat kim loai.

Pé lam hop chét thio, hop chit chira Ivu huynh hodc mudi cta né duoc st dung,
nhung céc hop chit oxoaxit ctia luu huynh va céac mudi ctia chung c6 gid tri pKa nho
hon hodc béng -1,9, nhu axit sulfuric hodc axit alkyl sulfonic dugc loai trir khong s
dung. béi véi hop chét thio va cic mudi cta no, didu kién cAn thiét cua héng s6 phén
ly axit ¢ giai doan doan thir nhét pKa, 12 16n hon -1,9.

Theo mot phuong én, hop chét thio 13 it nhat mot hop chit duge chon tir nhém
bao gdm cac mudi ctia hop chét oxoaxit cta luu huynh (duge gidi han 6 cac hop chét
6 gia tri pKa 16n hon -1,9) nhu thiosulfat va sulfit; cac hop chét thioaxit nhu axit
thioxyanic, axit dithiocarbamic, axit dithiocarboxylic, va hydro sulfua, cling nhu cac
mubi cta ching; va cic axit carboxylic chira luu huynh nhu axit thioglycolic, axit
thiolactic, axit thiomalic, axit thiotartaric, axit 3-mercaptopropionic, va axit
dithioglycolic, cling nhu céc mudi cia ching. Vi du vé céc hop chét thio khic bao gdm
céc este cla oxoaxit, thioaxit, va cdc axit carboxylic chira luu huynh; cac hop chét
mercapto nhu 2-mercaptoetanol, 4-aminothiophenol, 2.2’-dimercaptodietylsulfua,
dithiothreitol, va dithioerytriol; cdc hop chét thioxyanat nhu benzyl thioxyanat, phenyl
isothioxyanat, va benzyl isothioxyanat; cac hop chit sulfonamit nhu 1-
pentansulfonamit, cidc hop chat sulfinamit nhu t-butyl sulfinamit; cic hop chit
thiadiazol nhu 2.4-thiazolidindion, 2-thio-4-thiazolidon, va 2-imin-4-thiazolidinon, cac
hop chit thioure nhu thioure, N-metyl ure, N,N’-dimetyl ure, N-phenyl ure, guanyl
thioure, dixyclohexyl thioure, va diphenyl thioure; xystein, homoxystein, va xysteamin,
cling nhu cac mudi va este cua ching; va thioglyxerol, thioprolin, va 3,3’-
dithiodipropanol. Vi du vé cac mudi trén day bao gém céc mudi natri, mudi kali, va
mudi amoni. Dé 1am 16p da md ta, dé ngan nglra hién tugng ling phti cta kim loai do
su ma dich chuyén, dugc uu tién néu ché pham tao mang phu gin nhu khong chira
mubi cia kim loai quy.

Trong sd cac hop chét thio trén ddy, trong trudng hop st dung hop chét dugc
ion hoa dé tao ra céc anion trong ché phim tao mang phu (dung dich nuéc), kha néng
tao mang trén bé mit kim loai ¢ xu huéng dugce cai thién. Cu thé, cac mubi cua axit
c6 gia tri pKa nam trong khoang tir -1,8 dén 5, nhu axit thiosulfuric (pKa; = 0,6, pKa,
= 1,6) va axit thioxyanic (pKa = -1,3), 13 dugc uu tién, va cac mudi cta axit c6 gia tri

pKa nim trong khoang tir -1,5 dén 2 dugc dic biét vu tién.
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Khi tinh dén viéc 1am giam thoi gian can thiét d tao ra mang phu, tot hon néu
ham lugng cta hop chét thio trong ché phim tao mang phu 16n hon hodc bang 0,001%
trong luong, tot hon nita 1a 16n hon hoic béng 0,01% trong lugng, va van tdt hon nita
1a 16n hon hodc béng 0,03% trong lugng. Mic du gidi han trén cla ham luong hop
chét thio khong duoc thiét 1ap cu thé, @ dat duoc ca su cai thién vé kha ning tao mang
va d6 bén va dd bam dinh véi nhya cla mang phu, t6t hon néu ham luong hop chét
thio nhé hon hodic bang 5% trong lugng, t6t hon nita 12 nhé hon hodc bang 3% trong
lwong, va van tdt hon nita 1a nhé hon hodc bing 1% trong lugng. Theo cling quan diém
nay, t6t hon néu ham luong hop chét thio trong ché phim tao mang phu gép tir 0,005
dén 20 1an, tdt hon nira 1a gép tr 0,01 dén 15 14n, van tSt hon nita 13 gép tr 0,1 dén 10
14n, va dic biét tot hon 12 gép tr 0,2 dén 5 1an ham lugng ctia hop chét thom, tinh theo
trong lwgng. Trong truong hgp c6 hai hodc nhiéu loai hop chét thio dugc st dung,

dwoc wu tién néu tdng ham lugng hop chét thio ndm trong khoang trén day.

Dung moi

Ché phdm tao mang phu theo sang ché duge tao ra bang cach hoa tan hop chét
thom va hop chét thio trong dung mdi. Khong c6 gi¢i han cu thé v& dung mdi, mién la
cac thanh ph?m néu trén co6 thé duogc hoa tan, va nude, cac rugu nhu rugu etanol va
isopropyl, céc este, ete, keton, hydrocacbon thom va thanh phan twong tw c6 thé duogc
st dung. DPéi v6i nude, nude ma cac chét ion va tap chit dugc loai bd ra khoi do 1a
duogc uwu tién. Vi duy, tbt hon néu nuéc trao ddi ion, nude tinh khiét, nuéce siéu tinh

khiét, va nudc teong ty duge st dung.

Céc thanh phan khéc

Ché phdm tao mang phu theo sang ché ciing c6 thé chira céc thanh phén khac
v6i cac thanh phan da néu trén day. Vi du vé céc thanh phan khac bao gbm chét chelat
hoéa, chit két hop silan, chét diéu chinh d6 pH, chét hoat dong bé miit, va chit én dinh.

Néu ché phém tao mang phu chtra chét chelat hoa véi kim loai, hop chét chelat
duoc tao ra véi mot lugng nho ion kim loai dugc rua giai vao dung dich. Do do, su Kkét
ta cua chit khong tan trong dung dich di kém véi su li€n két gitta ion kim loai va hop
chét thom c6 thé dugce e ché.

" Trong trudng hop hop chit thom néu trén khong c¢6 nhém alkoxysilyl (nghia la

trong trudng hop hop chit thom khong 1a chat két hop silan), d6 bim dinh gifra bé mit

kim loai va nhua c¢6 xu hudng dugc cai thién khi chét két hop silan c6 mit lam chét
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phu gia trong ché phim tao mang phu. Ngoai ra, trong trudng hop hop chét thom néu
trén 1a chét két hop silan, chat két hop silan khac ¢6 thé duoc dua vao lam chit phu gia
trong ché phim tao mang phu.

Tét hon néu dd pH cua ché phidm tao mang phu theo sing ché ndm trong
khoang tir 4 dén 10. Khi @6 pH 16n hon hodc béng 4, su khic an mon cua bé mit kim
loai dugc uc ché, va kha niang tao mang c6 thé duoc cai thién. Déng thoi, do lugng hoa
tan kim loai duoc giam di, tinh dn dinh cta dung dich dugc cai thién. Ngoai ra, khi d0
pH nho hon hodc b%mg 10, d6 tan cua hop chit thom rat tdt, va tinh bn dinh cia dung
dich dugc cai thién. Tét hon nita néu @ pH cla ché phdm tao mang phu nim trong
khoang tir 5 dén 9. D& 1am chit diéu chinh d§ pH, céc axit va kidm khac nhau c6 thé
duogc sit dung ma khong c6 giéi han cu thé.

Trong truong hop hop chét thom néu trén 1a chit két hop silan c6 nhom
alkoxysilyl, chat két hop silan nay c6 thé dugc ngung tu mot phan hodc hoan toan
trong ché phim tao mang phu c6 khoang do pH trung tinh. Tuy nhién, khi sy ngung tu
dién ra qua muc, chét két hop silan c6 thé bi két tua, din dén 1am gidm kha ning tao
mang. Do do, ngay ca trong trudng hop chét két hop silan dugc ngung tu, t5t hon néu
trong lugng phén tir trung binh khéi lugng nhé hon hodc bang 1500, tét hon nira 1a nho
hon hodc bing 1200, va vin tét hon nita 13 nhé hon hodc bing 1000, va dugc uu tién
néu muc dd ngung tu duge Ge ché sao cho trong lugng phan tir trung binh khéi lugng
s& nam trong khoang nay.

Pé ngan ngira hién tugng khéc an mon do su oxy hoa cua kim loai, dugc uu
tién néu ché phim tao mang phu gin nhu khong chira chét oxy hoa lam oxy hoa kim
loai trén mang phu can duogc tao ra. Vi du v& céc chat oxy hoa kim loai bao gbm axit
hypocloro, axit cloro, axit cloric, axit percloric, axit permanganic, axit persulfuric, axit
percarbonic, hydro peroxit, peroxit hitu co, va cac mubi cta ching. Tét hon néu ham
lurong cua chét oxy hoa trong ché phim tao mang phu nho hon hodc bang 0,5% trong
luong, t6t hon nita 1a nh6 hon hodc bang 0,1% trong luong, va van tt hon nita 12 nhd
hon hoic bang 0,05% trong lugng. Khi ché pham tao mang phu gin nhu khong chira
chit oxy héa kim loai, mirc d rira giai clia kim loai dugc giam di, va tinh 6n dinh cua
dung dich ¢6 thé dugce cai thién.

Trong trudong hop kim loai ma mang phu can duoc tao ra trén do 1a ddng, cac

ion ddng (II) va ion st (IIT) cling c6 tac dung hoa tan ddng do su oxy hoa. Ngoai ra,
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khi ddng da dugce rira gidi vao dung dich (céc ion ddng (I)) duoc oxy hoa thanh céac ion
ddng V(II), su khic #n mon ddng do su oxy hoa c6 thé dugc xuc tién. Do d6, tot hon néu
ham lwong ion déng (II) va ion sat (IIT) trong ché phdm tao mang pht nho hon hodc
bang 1% trong lugng, t5t hon nita 1a nhod hon hodc bang 0,5% trong luong, va van tdt
hon nita 1a nhé hon hoic bing 0,1% trong lugng.

Khi kim loai 14 kim loai quy hon kim loai ma mang phu can duoc tao ra trén do
(kim loai ¢6 xu hudng ion héa thap hon) c6 mit trong ché phdm tao mang phu, kim
loai quy nay co thé bi 1ing phu do tac dung ma dich chuyén, do d6 cdc dic tinh cta 16p
kim loai, 6 bam dinh clia mang phu, va dic tinh tuong tu bi anh hudng. Vi thé, duoc
wu tién néu ché phdm tao mang phu gan nhu khong chira kim loai 12 kim loai quy hon
kim loai ma mang phu can duge tao ra trén d6. Vi du, trong trudng hop kim loai ma
mang phu can dugc tao ra trén do 1a ddng, t6t hon néu ndng do cua thuy ngén, bac,
paladi, iridi, platin, vang, va cac mubi kim loai ctia ching trong ché phim tao mang
pht nhé hon hoic bing 1000 phan triéu (ppm), tot hon nita 14 nho hon hogc bang 500
ppm, vain t6t hon nira 1a nhd hon hodc bang 100 ppm, dic biét tdt hon 12 nhd hon hodc

bang 50 ppm, va t6t nhat 1a nhé hon hodc bang 10 ppm.

Tao ra mang phu trén bé mit cta chi tiét kim loai

Ché phim tao mang phu néu trén duge cho tiép xuc véi bé mit cta chi tiét kim
loai, va dung moi duogc loai bo bﬁng cach 1am kho, néu can. Két qua 1a nhu dugc thé
hién trén Fig.1, mang pht 12 dugc tao ra trén bé mat cua chi tiét kim loai 11. Mang
phu 12 12 mang dung dé cai thién d6 bam dinh v6i nhya. Khi mang phu duge ling pht
trén bé mit cta chi tiét kim loai, dd bam dinh gifta chi tiét kim loai va nhya dugc cai
thién.

Vi du vé cac chi tiét kim loai bao gém bé mit cua 14 dong (14 d6ng dién phan, 14
ddng can) dugc dung lam céc linh kién di¢n tir nhu 1at ban dan, nén dién tor, va khung
day dan, cac hé théng trang tri, vat liéu xdy dung, va chi tiét tuong tu, bé mit cua
mang dugc ma ddng (mang dugc ma ddng khong dung dién, mang dugc ma ddng dién
phan), va ca céc vat liéu dang day, dang thanh, dang éng, va dang tAm dung cho céc
tmg dung khac nhau. Cu thé, ché phdm tao mang phu theo sang ché c6 kha ning tao
mang rat tbt trén bé mit ddng hoic hop kim ddng. Do do, d8 1am chi tiét kim loai, tot
hon néu st dung 14 déng, mang dugc ma déng, vat liéu déng, hodc vét liéu twong tu.

Bé mit cua chi tiét kim loai c6 thé nhin hodc c6 thé dugc tao nham. Khi mang
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pht duogc tao ra bang céach st dung ché phim tao mang phu theo sang ché trén bé mit
dugc tao nham cuda chi tiét kim loai, dd bam dinh v&i nhya c6 thé dugc cai thién thém.

Su tao ra mang phu trén bé mit cua chi tiét kim loai duogc thuc hién trong céc
diéu kién sau day, vi du.

Trudc tién, bé mit cta chi tiét kim loai duoc rira b.':?mg axit hodc chét tuong tu.
Tiép theo, bé mit kim loai dugc ngdm trong ché phim tao mang phu néu trén va dugc
xtr ly ngAm trong khoang thoi gian tir 2 gidy dén 5 phut. T6t hon néu nhiét do cua
dung dich & thoi di8m nay nim trong khoang tir 10 dén 50°C, va tbt hon nira 13 nim
trong khoang tur 15 dén 35°C. Trong qua trinh xir ly ngém, c6 thé tién hanh lic, néu
cAn. Sau d6, dung dich gén két véi b& mat kim loai dugc loai bé bang cach 1am khd,
rtra, v.v., nho do6 thu duge chi tiét kim loai duoc xtt ly bé mit 10 ¢6 mang phu 12 trén
b& mit ctia chi tiét kim loai 11.

Nhu dd md ta trén day, trong truong hop ché phim tao mang pht théng thuong,
sau qua trinh xtr ly ngam chi tiét kim loai, can thuc hién budc lam khd trong diéu kién
ma khi d6 dung dich van gén két véi bé mit cua chi tiét kim loai, va dung dich nay
dwoc cd/lam kho dé tao ra mang phu. Trai lai, trong trudng hop ché phdm tao mang
phu theo sang ché, ngay ca trong khi ngdm trong dung dich (khi khong tiép xtic véi
khong khi), mang pht vin dugc tao ra trén bé mat kim loai. Do d6, ngay ca trong
truong hop dung dich gin két vé6i bé mit kim loai dugc loai bo bang céch rira sau khi
ngim trong dung dich nay ma khong tién hanh 1am khd trong khong khi hodc budc
twong tw trong diéu kién sao cho dung dich van gin két v6i bé mit kim loai, mang phu
cd do bam dinh rat tot v6i nhua co thé duoc tao ra déng déu trén bé mat kim loai.
Trong trudng hop bude lam kho trong khong khi dugce thye hién v6i dung dich gén két
v6i bé mit kim loai, mang phu c¢6 do bam dinh rat t6t v6i nhua c6 thé dugce tao ra trén
bé mat kim loai thim chi bang cach xir Iy 1am kho trong thoi gian ngin. Do d6, khoang
thoi gian can thiét dé tao ra mang phu trén bé mit kim loai ¢6 thé duge giam di, va qua
trinh tao ra mang phu cling c6 thé dugc don gian hoa.

Dé rira ché phim tao mang phu & dang dung dich gin két véi bé mit kim loai,
nudce hodc duhg dich nudc c6 thé duge st dung. Cu thé, trong truong hop bude rira
dugc thuc hién v6i dung dich nude chia kidm hodc axit yéu, tinh khong déu cta mang
pht ¢6 xu hudng giam di, lam cho d6 bam dinh v64i nhua duoc cai thién. Dé lam axit

yéu, vi du, axit sulfuric hodc axit clohydric v6i lugng nam trong khoang tir 0,1 dén 2%
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trong lugng 1a dugc uu tién, va dé lam dung dich kiém, dung dich NaOH trong nudc
hodc dung dich KOH trong nudc voi luong nim trong khoang tr 0,1 dén 5% trong
lugng 1a duge uu tién. |

Bing cach sir dung ché phdm tao mang phu theo sang ché, ngay ca khi thoi gian
tir khi ché phim tao mang pht dugc cho tiép xuc véi bé miit cua chi tiét kim loai bing
cach ngdm, phun, hodc phuong phap tuong tu dén khi dung dich gin két v6i bé mit
clia chi tiét kim loai duoc loai bé (trong trudng hop ngam, thoi gian tir khi 14y chi tiét
kim loai ra khoi dung dich dé rira; trong truong hop phun, thoi gian tir khi phun xong
dén khi rira) 1a 2 phut hodc it hon, mang pht c6 do bam dinh rat t8t v6i nhua c6 thé
duoc tao ra trén bé mit kim loai. Dé cai thién hidu qua san xuét, t8t hon nita néu thoi
gian tir khi ché phim tao mang phu dugc cho tiép xuc voi bé mit cia chi tiét kim loai
dén khi dung dich gén két v6i b& mit cta chi tiét kim loai dugc loai bé (rtra) 1a 1,5
phut hoic it hon, va van t8t hon nita néu thoi gian nay 1a 1 phut hodc it hon.

Nhu d3 mo ta trén day, ché phim tao mang phu theo sang ché ¢6 kha ning tao
ra mang phu trong dung dich rét tdt va con c6 kha ning hap phu cao trén bé& mit kim
loai. Do d6, mang phu c6 thé duoc tao ra trén bé mit kim loai thdm chi chi bang céch
xtr Iy ngAm, va ngay ca khi dung dich dugc loai bd bing céch rira bé& mit kim loai ma
khong 1am kho sau khi ngdm, trang thai tao ra mang phu trén bé mat kim loai vn duge
duy tri. Ngoai ra, trong truong hop ché pham tao mang phti duge phi cho chi tiét vat
liéu hdn hop cta kim loai va vét liéu khac, mang phu c6 thé dugc tao ra theo cach
chon loc trén bé mit ctia kim loai nay.

Mic du mang phit 12 chi duge tao ra trén mot phia cta chi tiét kim loai 11 ¢c6
dang tdm trén Fig.1, mang phu nay cling c6 thé duoc tao ra trén ca hai phia cta chi tiét
kim loai. Tét hon néu mang phu dugc tao ra trén toan bd bé mit duge gén két v6i nhua.
Phuong phap tao ra mang phu trén bé mit coa chi tiét kim loai khong chi gidi han &
phuong phap ngam, va co thé chon loc phuong phap phu thich hop nhu phuong phap
phun hodc pht bing thanh phu.

O thoi diém tao ra mang phu, dugc uvu tién néu bé mit kim loai khong dugc
khic #n mon. Cu thé, t6t hon néu luong khéc &n mon cta bé mit kim loai & thoi diém
tao ra mang phu 1a nho hon hodc bing 0,5um, t6t hon nita 12 nho hon hoic bang
0,3um, va van t6t hon nita 1a nhé hon hodc bang 0,2pm. Khi ché phim tao mang phu

c6 @6 pH 16n hon hodc bang 4 va gan nhu khong chira chét oxy hoéa nhu di mo ta trén
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day, su khic in mon ctia bé mit kim loai do su tiép xic véi dung dich ¢6 the dugce ure

r
A

cheé.

Vit liéu hon hop kim loai-nhua

Trén bé mit duoc tao mang phi 12 cia chi tiét kim loai duoc xir ly bé mit 10,
chi tiét nhua 20 dugc gin két, nho d6 thu duge vat liéu hdn hop kim loai-nhwa 50 dugc
thé hién trén Fig.2. Mic du chi tiét nhua (16p nhwa) 20 chi dugc chong 1én mét phia
¢clia chi tiét kim loai dang tAm 11 c6 mang phti 12 gitra ching trén Fig.2, chi tiét nhua
nay ciing c6 thé duge gén két véi ca hai phia cta chi tiét kim loai.

P& 1am phuong phép gin két chi tiét kim loai dugc xir 1y bé mat 10 va chi tiét
nhwa 20 v6i nhau, ¢6 thé st dung phuong phép nhu ép 16p moéng, tao 16p méng, phu,
duc ap lyc hodc duc chuyén. Vi du, bz°mg cach tao 16p nhya mong trén bé mat 16p déng
hoic hop kim ddng véi 16p keo giita chiing, thu duoc vt liéu 16p méng kim loai-nhya
dung lam bang mach in hodc san pham tuong tu.

Khoéng c6 gidi han cu thé v& nhua tao ra chi tiét nhwa néu trén, va cac vi du vé
nhya ndy bao gdbm cic nhwa déo néng nhu nhua copolyme acrylonitril/styren (nhwa
AS), nhua copolyme acrylonitril/butadien/styren (nhya ABS), nhya flo, polyamit,
polyetylen, polyetylen terephtalat, polyvinyliden clorua, polyvinyl clorua,
polycacbonat, polystyren, polysulfon, polypropylen, va polyme dang tinh thé 1ong, cac
nhua rén nhiét nhu nhya epoxy, nhua phenol, polyimit, polyuretan, nhwa bismaleimit-
triazin, polyphenylen ete dugc cai bién, va xyanat este, va cdc nhya c6 thé hoa rén
bang tia UV nhu nhua epoxy ¢6 thé héa rén bing tia UV va nhya acrylic ¢6 thé hoa ran
bing tia UV. Cac nhya nay c6 thé duoc cai bién bing nhém chirc hodc ciing c6 thé
duogc gia cuong bﬁng, vi du, cac soi thiy tinh, sgi aramid hodc soi khac.

Mang phu dugc tao ra trén bé mat kim loai bing cach st dung ché phém tao
mang phu theo sang ché c6 do bam dinh rat tét giita kim loai va nhya. Do do, néu
khong c6 céc 16p bd sung gitta ching, chi tiét nhua 20 c6 thé dugc gin két truc tiép
trén mang phu 12 da duoc léng phu trén bé mit cua chi tiét kim loai. N6i theo cach
khac, khi ché phim tao mang phu theo séng ché duoc sir dung, khong cin cac bude xt
ly bd sung, co thé thu dugc vat liéu hdn hop kim loai-nhya c6 d bam dinh cao béng
cach tao ra tao ra mang phu dé dang trén bé mit cta chi tiét kim loai, va gén két chi
tiét nhua truc tiép trén do.

Tuy thudc vao loai vat liéu nhua can dugc gin két, 16p keo 1am béng chét két
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hop silan hodc chét twong tw ¢ thé dugc tao ra trén mang phi 12. Mang pht 12 dugc
tao ra trén bé mit kim loai ¢6 do bam dinh rt tbt voi nhua. Ngoai ra, mang nay cling
¢6 téc dung 1am 16p nén dé cb dinh thanh phin keo, nhw chat két hop silan, v6i bé mit
kim loai. Khi 16p keo bd sung duge ling phu trén mang phu dugc tao ra trén bé mit
kim loai bing cach st dung ché phim tao mang phu theo sang ché, d6 bam dinh gitta

kim loai va nhya c6 thé dugc cai thién thém.

Vi du thuce hién sang ché
Sau déy, cac vi du thuc hién sang che s& dugc mo ta cung v6i cac vi du so sanh.

T4t nhién 12 sang ché khong bi giéi han boi cac vi du sau day.

Taorala déng thr nghiém
T4m dang 16p ma déng (3EC-III dwgc san xuét boi cong ty Mitsui Mining &
Smelting Co., Ltd., d0 day la ddng: 35um) duge cit thanh kich thuéc 100mm x
100mm dugc ngdm va lic trong dung dich axit sulfuric 6,25% trong lugng & nhiét do
trong phong trong 20 giéy dé tién hanh xr Iy 1am sach gi, sau d6 duoc rira bang nudc,

va 1am kho dé thu duge 14 ddng thir nghiém (mAu thir nghiém).

Didu ché dung dich

M3i thanh phén dugc hoa tan trong nudc trao dbi ion dé diéu chinh lugng tron
(ndng d6) dugc thé hién trong Bang 1, va sau d6 axit clohydric 1,0N hodc dung dich
natri hydroxit 1,0N trong nuéc dugc cho thém vao dé tao ra @6 pH dugc thé hién trong
Béang 1, nh& d6 thu duge dung dich.

Chét két hop silan A 12 chét két hop silan trén co s¢ imidazol dugc thé hién
bang cdng thirc sau, va san phim c6 ban trén thi truong (JX Metal IS1000) duge su
dung. Trong cong thic sau, mdi nhém tir R' d&n R* 12 nhom alkyl, van 1a sb nguyén

nim trong khoang tur 1 dén 3.

R2
/
\[/\N vy Si(OR3)nR4-n)
N \/ .

R?

Chit két hop silan B 1a hgp chat NN’-bis(2-aminoetyl)-6-(3-
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trietoxysilylpropyl)amino-1,3,5-triazin-2,4-diamin dugc thé hién bang cong thirc sau,

va dugc tong hop theo Vi du 1 cua Cong bd don qudc té s6 WO 2013/186941.

Chét két hop silan C 13 hop chét N-phenyl-3-aminopropyltrimetoxysilan dugc
thé hién bing cdng thic sau, va san pham c6 ban trén thi trudong (Shin-Etsu Silicone

KBM-573) dugce st dung.

OCH3

1
<::>>—NH—CHZCHZCHZ——?F—OCH3
OCH;

Chét két hop silan D 1a hop chét N-(2-aminoetyl)-3-aminopropyltrimetoxysilan
duoc thé hién bang cong thic sau, va san phim c6 ban trén thi trudong (Shin-Etsu

Silicone KBM-603) duoc st dung.

.9
. /
HZN/"\\//N \/\/SII_O
O

Dén xuét triazin E 13 hop chét 2,4-diamino-6-[2-(2-metyl-1-imidazolyl)etyl]-
1,3,5-triazin, va san phém c6 ban trén thi truong duge sir dung.
Thuét ngit “hop chét trén co s& melamin” 12 hop chat dugc thé hién bing cong

thire sau, va dugc tong hop trong vi du tdng hop sau.

H,N \\\

N

Nl)\m
H.N * )\
NN N N

N
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Vi du tdng hop hop chét trén co s& melamin

Dung dich THF chta etylendiamin khan (1,5mol) dugc duy tri & nhiét do nim
trong khoang tir 50 dén 55°C, dugc cho thém nho giot dung dich THF chira xyanuric
clorua (0,1mol). Sau d6, hdn hgp nay duoc dé cho phan Umg trong 3 gid & nhiét do
nim trong khoang tir 50 dén 55°C va tiép d6 duoc 1am ngudi dén nhiét d6 20°C. Dung
dich natri hydroxit trong nuéc va rugu isopropylic dugc cho thém vao dung dich phan
ung, va dung mdi dugc chung cht hét. Sau d6, etanol da loai nudc duge cho thém vao,
va natri clorua két tia dugc tach ra bang cach loc. Etanol va etylendiamin dugc chung
cAt hét ra khoi phan nuée loc, nhd d6 thu duge san pham ctia phan Gng giéng nhu xi-10.
banh gia
Kha niang tao mang phu
_ O muc tr 1 dén 3, mau th nghiém duge ngdm trong dung dich (25°C) néu
trong Bang 1 trong vong 24 gid sau khi didu ché 15 gidy (mtc 1), 30 gidy (muc 2),
hoidc 60 gidy (mirc 3), sau d6 mau duge 14y ra khéi dung dich va rira ngay bang nudc,
va tiép d6 dugc lam kho. Péi véi miu ciia mdi mic, su thay ddi vé tong mau dugce
danh gi4 bing mét thudong, va sy ¢6 mat cua dinh 6 ngudn goc tir thanh phén hitu co
cling dugc danh gia bang phd hép thu hdng ngoai (su hép thu phan xa). Néu quan sat
duoc su thay dbi tong mau trén bé& mat 14 ddng, va dinh c6 ngudn gbc tlr thanh phén
hitu co ciing dugc khing dinh, mau nay dugc danh gia 12 c6 mang phi dugc tao ra trén
do.

Dua vao cac két qua danh gia trén day, kha nidng tao mang cia dung dich duoc
phén loai theo bdn nhém sau.

A: Mang phu duoc tao ra & muc 1 (thoi gian ngdm: 15 gidy).

B: Mang phu dugc tao ra & me 2 (thoi gian ngam: 30 gidy), nhung khong dugc
tao ra @ muc 1.

C: Mang phi1 dugc tao ra & mirc 3 (thdi gian ngdm: 60 gidy), nghia 1a mang phi
duoc tao ra trong vong 60 gidy, nhung khong dugc tao ra & muc 1 va 2.

D: khong c6 mang phu dugce tao ra & tat ca cdc mure tir 1 dén 3.

Do bén véi axit clohydric
L&p bao v& mang kho c¢6 do day 20pm dugc ghn két trén mAu thir nghiém da

duoc xtt Iy tao mang & mtc do 3 trén day (thoi gian ngdm: 60 gidy), sau d6 dugc gia
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nhiét & nhiét @ 100°C trong 15 phat dé hoa rén 16p bao vé bing nhiét, nhd d6 tao ra

mau thir nghiém. O bé mit cta 16p béo vé trén mau thir nghiém, tao ra cac vét cat dang

lu6i cach nhau 2 mm dé tao ra 100 6 vudng, sau d6 ngdm trong axit clohydric 6N

trong 10 phat. Sau khi rira bing nudc va lam khd, dan bang dinh nhay véi p luc 1én

bé mit ciia 16p bao vé va sau d6 boc bang dinh nay, va dém s6 luong 6 vudng van con

lai trén mAu thir nghiém.

Bang 1 thé hién céc thanh phan cia dung dich va két qua danh gia cta cac vi du

va vi du so sanh.

Bang 1
Thanh phan )
Toong| . | XP% | pg bam dinh
: % | PO | 12| s bén voi
Tén thanh phan pH tao o .
trong mang axit clohydric)
lugng )

Aminotriazol 0,2

Vidul 4,0 A 65
Natri thiosulfat 0,5
Guanin 0,5

Vidu2 —— 6,0 B 72
Amoni thioxyanat 0,5
2,4,5,6-Tetraaminopyrimidin sulfat| 0,1

Vidu3 e— 7,0 C 67
Diamoni dithiodiglycolat 0,2
DAn xuét triazin E 0,05

Vidu4 — —— 10,0 C 61
Natri dietyldithiocarbamat 0,1

) Chét két hop silan A 0,2

Vidu5 oo 9,0 A 91
Natri thiosulfat 0,05
Chét két hop silan B 0,3

Vidub6 N 8.0 A 95
Amoni thioxyanat 0,3
Chét két hop silan C 1

Vidu7 |— — 7,0 C 85
Diamoni dithiodiglycolat -0,1
DAn xut triazin E 0,05

Vidu 8 |Chét két hop silan D 01 [80| B 89
Amoni thioxyanat 0,4
Chét két hop silan B 0,01

Vidu9 e 9,0 B 63
Natri thiosulfat 0,001

; Hop chét trén co sé melamin 0,4

Vidu 10 e 7,0 A 83
Natri thiosulfat 0,3

Vidu 11 |Hop chét trén co s melamin 0,4 7,0 B 90
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Amoni thioxyanat 0,3
Hop chét trén co s& melamin 0,4
Vidu 12 [ v 7,0 C 71
Diamoni dithiodiglycolat 0,3
) Hop chét trén co s& melamin 0,4
Vidu 13 — e 7,0 C 78
Natri dietyldithiocarbamat 0,3
Vi dU SO | \atri thiosulfat 02 | 60| D 3
sénh 1
Vidu so L oon . .
<énh 2 Hop chat trén co s melamin 0,4 7,0 D 7
Vi du so |Chét két hop silan D 0,5
f 1 T 8,0 C 5
sanh 3 | Amoni thioxyanat 0,2
Vi du so |Hop chit trén co s¢ melamin 0,4
. ; 7,0 D 3
sanh 4 |Natri sulfat 0,3

Nhu dugc thé hién trong Bang 1, trong tAt ca cac Vi du tir 1 dén 13, mang phu
duoc tao ra trén bé mit kim loai sau khi ngdm trong vong 60 gidy, va do bam dinh cta
16p béo vé cling rat tot ngay ca sau khi ngdm mau thir nghiém trong axit clohydric.

Trong Vi du so sanh 1, khi khong c6 mét hop chit chira vong thom, va chi natri
thiosulfat dugc st dung, va cling trong Vi du so sanh 2 khi hop chét thio khong c6 mit,
va chi hop chat chira vong thom dugce sir dung, khong c6 mang phu dugc tao ra sau khi
ngam trong 60 gidy. Cling trong Vi du so sdnh 4, khi hop chit chtira vong thom va
sulfat dugc st dung, khong c6 mang phi dugc tao ra sau khi ngdm trong 60 gidy.

Trong Vi du so sanh 3, khi amoni thioxyanat va chét két hop silan D khong
chtra vong thom dugc st dung, mang phu duoc tao ra sau khi ngdm trong 60 gidy. Tuy
nhién, khi so sanh v&i cac Vi du 2, 6, 8, va 11 khi amoni thioxyanat dugc sir dung lam
hop chét thio, thoi gian cén thiét dé tao ra mang phu 1a 1au hon. Ngoai ra, trong mang
phii ctia Vi du so sanh 3, 40 bam dinh cua I6p bao vé sau khi ngdm trong axit
clohydric 14 thép hon, va do bén véi axit clohydric 12 khong da. Tir cac két qua nay, c6
thé thdy rang trong Vi du 8, khi chét két hop silan D duge sir dung nhu trong Vi du so
sanh 3, din xuét triazin (2,4-diamino-6-[2-(2-metyl-1-imidazolyl)etyl]-1,3,5-triazin),
12 hop chét thom, goép phén xtic tién sy tao ra mang phu va céi thién do bam dinh véi
nhua (d6 bén véi axit clohydric).

Khi so sénh céc Vi du tir 10 dén 13 trong d6 hop chét trén co s¢ melamin thu
duoc trong cac vi du tdng hop dugc st dung lam hop chét thom, c6 thé thdy rang trong

Vi du 10, khi natri thiosulfat dugc st dung lam hop chét thio va trong Vi du 11 khi
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amoni thioxyanat dugc st dung, mang phu c6 thé duoc tao ra trong khoang thoi gian
ngén hon, va do bam dinh cling t6t hon. Ngoai ra, c6 thé thdy ring ciing trong sb cac
Vidutrl dén 9, trong cac Vi du 1, 2, 5, 6, 8, va 9 khi natri thiosulfat hodc amoni
thioxyanat dugc st dung lam hop chét thio, mang pha ¢6 thé dugc tao ra trong khoéng
thoi gian ngén hon. Cu thé, trong Vi du 5 khi chét két hop silan A trén co s& imidazol
duoc str dung va trong Vi du 6 khi chét két hop silan B trén co sé triazin dugc st dung,
c6 thé dat duge ca kha ning tao ra mang phu trong khoang thoi gian ngén va do bam

dinh cao (d6 bén véi axit clohydric), va chung c6 tinh ning rét tot.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Ché phdm tao mang phu c6 kha ning tao ra mang phu trén bé mat kim loai dé cai
thién d6 bam dinh v&i nhua,

ché phdm nay chtra: hop chat thom c6 nhém amino va vong thom trong mdt phan
t; va it nhat mot hop chét thio hodic mudi ciia né dugc chon tir nhém bao gém cac
mudi ctia hop chit oxoaxit ctia luu huynh c6 gié tri pKa l6n hon -1,9, cic hop chat

thioaxit va mudi cua ching va céc axit carboxylic chira luu huynh va mudi ctia ching.

2. Ché phim tao mang phu theo diém 1, trong d6 d6 pH cia ché phdm tao mang phu

nay nam trong khoang tir 4 dén 10.

3. Ché phim tao mang phu theo diém 1 hoic 2, trong d6 vong thom ctia hop chit thom

la vong thom chtra nito.

4. Ché phdm tao mang phu theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 3, trong d6

hop chat thom ¢6 nhom amino bac mdt hodc nhém amino bac hai.

5. Ché phim tao mang phu theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong do6

hop chit thom ¢6 nhém silanol hodc nhém alkoxysilyl.

6. Ché phidm tao mang phii theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong d6

hop chét thio duoc ion hoa dé tao ra anion trong dung dich nuée.

7. Ché phim tao mang phu theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6

hop chét thio 1a thiosulfat hogc thioxyanat.
8. Phuong phép tao ra chi tiét kim loai dugc xir ly bé mat, bao gébm budc cho ché
phim tao mang phi theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 7 tiép xtic v6i bé mit

cua chi tiét kim loai, nho d6 tao ra mang phu trén beé mat ctia chi tiét kim loai nay.

9. Phuong phép tao ra chi tiét kim loai dugc xir Iy bé mit theo diém 8, trong d6 sau khi

-24-



33219

cho ché phdm tao mang phu ti€p xtic vdi bé mat cua chi tiet kim loai, bé mét cta chi

tiét kim loai ndy duoc rira trong vong 2 phut.

10. Phuong phap tao ra chi tiét kim loai dugc xtr ly bé mit theo diém 8 hoic 9, trong

d6 chi tiét kim loai nay 14 ddng hodc hop kim dong.
11. Phwong phép tao ra vat liéu hon hgp kim loai-nhya, bao gbdm budc tao ra mang phi

trén bé mit cta chi tiét kim loai bing phuong phép theo diém bt ky trong sb cac diém

tir 8 dén 10, sau d6 gin két chi tiét nhwa 1én mang phi nay.
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Fig.1

Fig.2

12
10

+—MN

-26-





