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(57)  Séng ché d& cap dén hop chét tetrazol silan méi, phwong phép tong hop hop
chit nay, va tac nhan lién két silan chira hop chét tetrazol silan du6i dang thanh phan;
va dé cap dén dung dich xtr Iy bé mit ma sir dung hop chat tetrazol silan, phuong phap

xtr Iy bé mit, va phuong phap dé dinh hai vét liéu khac nhau. Hop chét tetrazol silan
theo sang ché 13 hop chét dugc biéu dién béi cong thirc héa hoc (I). (Trong cong thirc

(D), X, R, va n twong tng nhu dugc dinh nghia trong ban mo ta.)

(CHy),—Si(OR);
N.

~N
x—< I (1)
~_N

N
(Trong cong thuc (1), X 1a nguyén ti hydro, nhom alkyl mach thing hodc dugc phan
nhanh ¢6 sé luong nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhém aryl, nhém aralkyl, nhém
alkylthio c6 s luong nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhém amin ma ¢ thé ¢6 nhém

thé. n 14 s6 nguyén tir 1 dén 12. R 1a nhém metyl hoic nhém etyl.)
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Linh vire ki thuét dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén hop chét tetrazol silan m&i, dung dich xt ly bé& mat va
phuong phép xur ly b& mit sir dung hop chit tetrazol silan.
Tinh trang ky thuat cua sang ché

Hop chit hitu co c¢6 nguyén ti silic trong phén ti cia né da duge st dung nhu
1a hop phan cua tac nhan lién két silan. Chat nhu thé c6 cdc nhém chic ¢6 céc ai luc
khac nhau trong phan ti, va thé hién chirc ning nhu 14 thanh phan trung gian giita cac
vat liéu hitu co va cac vt liéu v co ma thuong khong twong thich dugc v6i nhau. Do
do, day 1a tac nhan can thiét cho su phét trién va san xuét cac vat liéu compozit.

Tai li¢u séng ché 1 boc 10 cac chit khac nhau c6 clu tric trong d6 vong
heteroxyclic chira nito nhu triazol hodc thiadiazol dugc lién két v6i nhém silyl nhu nhém
trimetoxysilyl hodc nhom trietoxysilyl, thong qua nhom hitu co cé lién két thioete
(sulfua) hoac tuong tu nhu la thanh phan ciia tac nhan lién két silan duogc st dung lam
chét 16t dé lién két thuy tinh hodc kim loai véi cao su.

Tai lidu sang ché 2 boc 16 IN-trimetoxysilylpropyl-1,2,4-triazol ¢6 vai trd 1a
hop chét silan duge st dung 1am chét &rc ché an mon cho céc hop kim magié va nhom.
Danh séch tai liéu vién dan
Tai liéu sang ché

Tai lidu sang ché 1: JP-A-2002-363189

Tai liéu sang ché 2: US-A-2012/0021232
Ban chét k§ thuat ciia sang ché
Vén d& k¥ thuat

Muc dich ctia sang ché 1a d& xuat hop chat tetrazol silan méi, phuong phap tong
hop hop chét nay, va tac nhan lién két silan chtra hop chét tetrazol silan méi nay duéi

dang thanh phan cua tac nhan nay.
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Ngoai ra, muc dich khic cua sang ché 1a dé xuét dung dich xit Iy bé mit, phuong
phap xir Iy bé mat, va phuong phép lién két cac vat liéu khac nhau, sir dung hop chat
tetrazol silan.

Giai quyét van dé

Nho su nghién ciru sau rd dé giai quyét cac van dé& dugc md ta & trén, céc tac
gia sang ché da phat hién ra rang hop chit tetrazol silan m&i c6 thé dugc tong hop bang
cach cho hop chét tetrazol phan tmg v6i hop chét alkylsilan dugc halogen hoa, va tir do
da hoan thanh sang ché.

Nghia 13, sang ché bao gdm cac muc tir [1] dén [34] dudi day.
[1] Hop chét tetrazol silan duoc biéu dién boi cong thirc héa hoc (I).

(CHo),—Si(OR)3
AN
x—< | (1)
N

(Trong cdng thirc (I), X 1a nguyén t hydro, nhom alkyl mach thang hodc dugc
phan nhanh c6 s6 lwgng nguyén tit cacbon tir 1 dén 12, nhém aryl, nhém aralkyl, nhém
alkylthio c6 s6 lwgng nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhém amin ma c6 thé c6 nhom
thé. n 12 s6 nguyén tir 1 dén 12. R 1a nhém metyl hodc nhom etyl.)

[2] Phuong phap tdng hop hop chét tetrazol silan duwgc mo ta theo muc [1] néu
trén, bao gdm cho hop chit tetrazol duoc biéu dién bdi cong thirc héa hoc (I1) phéan tng

v6i hop chat alkylsilan dugc halogen hoa duge biéu dién boi cong thirc hoa hoc (III).

H
{N\h\' <
X I)
\N/N
(Trong cong thirc (II), X c6 y nghia gidng nhu dugc mo ta & trén.)

Hal—(CH,);—Si(OR)3 (II)

(Trong cong thtrc (II), R va n c6 cac y nghia gidng nhur dwgc mo ta & trén. Hal

1a nguyén t clo, nguyén tir brom hodc nguyén ftir iod.)
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[3] T4c nhén lién két silan chira hop chét tetrazol silan duoc biéu dién béi cong

thire héa hoc (IV) sau ddy dué6i dang thanh phan.

(CHy)—Si(OR)3- (OH)m
N

N
x—-< [ (V)
N/N

(Trong cong thirc (IV), X 1a nguyén ti hydro, nhém alkyl mach thing hodc dugc
phan nhéanh co6 s6 lwong nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhém aryl, nhém aralkyl, nhém
alkylthio c6 s6 lwgng nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhém amin ma c6 thé c6 nhém
thé. n 1a sd nguyén tir 1 dén 12. R 1a nhém metyl hodc nhom etyl. m 1a 0 hodc s6 nguyén

tir 1 dén 3.)

[4] Dung dich xi Iy bé mat chira hop chét tetrazol silan dugc biéu dién boi cong

thirc hoa hoc (IV) dudi day.

(CHo)—Si(OR)3-m (OH)m
N

LN
x—<C£ | (IV)
—N

N

(Trong cong thirc (IV), X 1a nguyén tir hydro, nhém alkyl mach thang hodc dugc
phan nhanh co6 sb lugng nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhém aryl, nhém aralkyl, nhom
alkylthio c6 sb lwgng nguyén tt cacbon tir 1 dén 6, hodc nhém amin ma c6 thé c6 nhom
thé. n 14 sé nguyén tir 1 dén 12. R 1a nhém metyl hodc nhom etyl. m 1a 0 hoac s6 nguyén

tir 1 dén 3.)

[5] Dung dich xir Iy bé mit theo muc [4] néu trén, ma dugc sir dung dé xir Iy bé
mat cua it nhét 1a mot vat liéu dugc chon tir nhdm gém cO kim loai, vat liéu vo co va vat

liéu nhua.

[6] Dung dich xur ly bé mit theo muc [4] néu trén, ma dugc s dung dé lien két
hai vat liéu duoc chon tir nhém gém c6 kim loai, vat liéu v0 co va vat liéu nhya.

[7] Dung dich xir Iy bé mit theo myc [5] hodc [6] néu trén, trong d6 kim loai 1a

it nhat mot kim loai dugce chon tir nhém gém c6 dong, nhom, titan, niken, thi€c, sat, bac,

vang, va cac hop kim cua chung.
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[8] Dung dich xtt ly bé mat theo muc [5] hodc [6] néu trén, trong d6 kim loai 1a

ddng hoic hop kim dong.

[9] Dung dich xtr ly bé mit theo muc [5] hodc [6] néu trén, trong 46 vat li€u vo
co 13 it nhat mot vat liéu duoc chon tir nhém gom c6 silic, gbm (ceramic), thity tinh va
mudi v co.

[10] Dung dich xtr ly bé mat theo muc [9] néu trén, trong do6 gbm (ceramic) 1a
it nhAt mot vat liéu duogc chon tir nhém gém ¢6 nhdom oxit, silic cacbua, nhom nitrua,

silic nitrua, va bari titanat.

[11] Dung dich xtt Iy bé mit theo muc [5] hodc [6] néu trén, trong d6 vat ligu
nhua la it nhit mot vat liéu duogc chon tir nhém gém ¢6 nhua acrylat, nhuya epoxy, nhya

olefin, nhua polybenzoxazol, nhya silicon, va nhyra polyimid.

[12] Phuong phép xur ly bé mat cua kim loai, bao gém budc cho dung dich xir

Iy bé mit dwgc mo ta theo muyc [4] néu trén tiép xiic v6i beé mit cta kim loai.

[13] Phuong phéap xt ly bé mat cta kim loai theo muc [12] néu trén, trong do6
kim loai 14 it nhit mot kim loai dugc chon tir nhom gdm c6 dong, nhom, titan, niken,

thiéc, sat, bac, vang, va cac hop kim cia ching.

[14] Phuong phap xu ly bé mat cia kim loai theo muc [12] néu trén, trong do6

kim loai 12 ddng hodc hop kim dong.

[15] Phuong phap xir ly bé mit cua kim loai theo muc [14] néu trén, bao gbm,
truge khi cho dung dich xtr Iy bé mit tiép xtic v6i bé mit ddng hoidc hop kim dong, cho

dung dich nu6c chira ion ddng tiép xtic vi bé mit ddng hozc hop kim dong.

[16] Phuong phép xtr 1y bé mat cua kim loai theo muc [14] hodc [15] néu trén,
bao gdm, sau khi cho dung dich xu Iy b& mit tiép xac véi bé mat ddng hodc hop kim
ddng, cho dung dich nuéc c6 tinh axit hodc dung dich nude co tinh kiém tiép xtic v6i bé
mit dong hodc hop kim dong.

[17] Phuong phap xtr 1y bé mit ctia vat liéu vo co, bao gdm buéc cho dung dich
xu ly bé mat dugc mo ta theo muc [4] néu trén tiép xUic v&i bé mit cua vt lidu vo co.

[18] Phuong phéap xu ly bé mit ciia vat liéu vo co theo muc [17] néu trén, trong
d6 vat liéu v co 1a it nhat mot vat liéu dugc chon tir nhém gbm ¢ silic, gbm (ceramic),

thity tinh va mudi vo co.
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[19] Phuong phap xu ly bé mit cua vt liéu vo co theo muc [18] néu trén, trong
do gém (ceramic) 1a it nhat mot vat liéu duge chon tir nhom gff)m c¢6 nhdm oxit, silic

cacbua, nhom nitrua, silic nitrua, va bari titanat.

[20] Phuong phap xir 1y bé mit ctia vat liéu nhya, bao gdm buéc cho dung dich

xtr Iy bé mit duge md ta theo muc [4] néu trén ticp xc v4i bé mat cua vat liéu nhua.

[21] Phuong phép xtr ly bé mat cta vét liéu nhua theo muc [20] néu trén, trong
dé6 vat liéu nhua la it nhat mét vat liéu duge chon tir nhom gém c6 nhua acrylat, nhua

epoxy, nhyua olefin, nhya polybenzoxazol, nhya silicon, va nhya polyimid.

[22] Phuong phéap lién két gitra kim loai va vat liéu nhua, bao gdm budc cho
dung dich xu ly bé mat duge mod ta theo muc [4] néu trén tiép xtic v6i it nhat mot vat
liéu trong s6 kim loai va vat liéu nhya dé tao ra mang héa hoc, va lién két kim loai va

vat liéu nhya voi nhau thong qua mang hoa hoc do.

[23] Phuong phap lién két giita vat liéu vo co va vat liéu nhua, bao gbém budc
cho dung dich xir Iy bé mit dugc mo ta theo muc [4] néu trén tiép xtic voi it nhat mot
vat li€u trong sb vat liéu vo co va vat liéu nhua dé tao ra mang hoéa hoc, va lién két vat

liéu vd co va vat liéu nhua voi nhau thong qua mang hoéa hoc nay.

[24] Phuong phép lién két gitra kim loai va vét liéu v co, bao gdém bude cho
dung dich xu ly bé mit duge mo ta theo muc [4] néu trén tiép xtic véi it nhat mot vat
liéu trong 6 kim loai va vat liéu vo co dé tao ra mang hoa hoc, va lién két kim loai va

vat liéu vo co vGi nhau thong qua mang héa hoc nay.

[25] Bang ndi day mach in bao gbm hai vat liéu dugc chon tir nhom gdm c6 kim
loai, vat liéu v6 co va véat liéu nhya, dugc lién két thong qua mang héa hoc dugc tao ra

tir dung dich xtr Iy bé mit duge mo ta theo muc [4] néu trén.

[26] L4t ban din bao gdm hai vét lidu dugc chon tir nhém gdm c6 kim loai, vét
liéu v co va vat liéu nhya, dugc lién két thong qua mang hoa hoc duoc tao ra tir dung
dich xt Iy bé mit dugc mo ta theo myc [4] néu trén.

[27] Thiét bi dién tr bao gdm hai vét lidu dugc chon tir nhém gom c6 kim loai,
vat liéu vO co va vat liéu nhya, dugc lién két thong qua mang hoéa hoc dugc tao ra tir

dung dich x1r ly bé mit dugc md ta theo muc [4] néu trén.
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[28] Ché phém céch dién chira tic nhan lién két silan duoc mo ta theo muc [3]

néu trén va vt liéu nhua hoac vét liéu vo co.

[29] Ché phém cach dién theo muc [28] néu trén, trong d6 vat liéu nhya 1a it
nhat mot vat liéu duoc chon tir nhém gém c6 nhya acrylat, nhya epoxy, nhua olefin,

nhya polybenzoxazol, nhya silicon, va nhua polyimid.

[30] Ché pham cach dién theo muc [28] néu trén, trong do6 vat liéu vo co la it
nhit mot vat liéu duoc chon tir nhém gém co silic, gém (ceramic), thuy tinh va mudi vo

CO.

[31] Vit liéu cach dién chira ché phdm céch dién duge md ta theo muyc bat ky

trong s6 cac muc tir [28] dén [30] néu trén.

[32] Bang ndi day mach in chira 16p céch dién thu duge tir ché pham cach dién

duoc md ta theo muc bat ky trong sb cac muc tir [28] dén [30] néu trén.

[33] L4t ban din chira 16p cach dién thu duoc tir ché pham céch dién dugc mo

ta theo muc bat ky trong sd cac muc tir [28] dén [30] néu trén.

[34] Thiét bi dién tir chira 16p cach dién thu duge tir ché pham céch dién duoc

md ta theo muc bat ky trong s& cac muc tir [28] dén [30] néu trén.
Hiéu qua dat duoc cua sang ché

Hop chét tetrazol silan theo sang ché 1a chét c6 vong 1,2,3,4-tetrazol cung véi
nhom alkoxysilylalkyl trong phén tir, va do do6 co thé dugc du kién 14 tao ra tic nhan
lién két silan c6 ca hai chirc ning ngin kim loai khoi gi, ma la déc diém cua hop chét
tetrazol (hop chét azol), va hoa ran nhya epoxy hodc nhya uretan, khi dugc st dung duéi
dang thanh phan.

Ngoai ra, theo dung dich xur ly bé mit chira hop chét tetrazol silan theo sdng
ché, tinh chét lién két giita hai vat lidu khdc nhau vé chét lugng vat liéu, cu thé 13, gitra
kim loai va vt liéu v co, gitta kim loai va vt liéu nhua, va gifta vat li€u vo co va vat
liéu nhura, c6 thé duoc gia tang.

MO ta chi tiét sang ché
Sau day, sang ché s& dugc mo ta chi tiét. Tuy nhién, sang ché khong bi gi6i han

& cac phuong an duge md ta dudi day.
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Ngoai ra, trong phin md ta sang ché, "khéi lugng" c6 cing y nghia nhu "trong

lugng".

Hop chét tetrazol silan

Hop chit tetrazol silan clia séng ché duoc biéu dién béi cong thirc hoa hoc (1)

sau day.

(CHy)—Si(OR)3
N

"~
x—~()|
~N

N

(Trong cong thtre (I), X 13 nguyén tir hydro, nhom alkyl mach thang hoic dugc

phan nhéanh c6 s6 lwgng nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhom aryl, nhém aralkyl, nhém

alkylthio c6 sd lwong nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhom amin ma c6 thé c6 nhém

thé. n 14 s6 nguyén tir 1 dén 12. R 1a nhém metyl hodc nhoém etyl.)

Céc vi du vé hop chit tetrazol silan duge biéu dién béi cong thirc hoa hoc (I)

néu trén (sau dy ciing c6 thé dugc goi 1a hop chét tetrazol silan (I)) bao gom:

1-[(trimetoxysilyl)metyl]-1H-tetrazol,
2-[(trimetoxysilyl)metyl]-2H-tetrazol,
1-[2-(trietoxysilyl)etyl]-1H-tetrazol,
2-[2-(trietoxysilyl)etyl]-2H-tetrazol,
1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,
1-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-1H-tetrazol,
2-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-2H-tetrazol,
1-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-1H-tetrazol,
2-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-2H-tetrazol,
1-[8-(trietoxysilyl)octyl]-1H-tetrazol,
2-[8-(trietoxysilyl)octyl]-2H-tetrazol,
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1-[10-(trietoxysilyl)decyl]-1H-tetrazol,
2-[10-(trietoxysilyl)decyl]-2H-tetrazol,
1-[12-(trietoxysilyl)dodecyl]-1H-tetrazol,
2-[12-(trietoxysilyl)dodecyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[2-(trietoxysilyl)etyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[2-(trietoxysilyl)etyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[5-(trimetoxysilyl)pentyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[5-(trimetoxysilyl)pentyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-2H-tetrazol,
5-metyl-1-[8-(trietoxysilyl)octyl]-1H-tetrazol,
5-metyl-2-[8-(trietoxysilyl)octyl]-2H-tetrazol,
5-etyl-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-etyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-propyl-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-propyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-isopropyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-isopropyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-butyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-butyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-tert-butyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-tert-butyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-pentyl-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-pentyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-hexyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-hexyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
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5-heptyl-1-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-1H-tetrazol,
5-heptyl-2-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-2H-tetrazol,
5-octyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-octyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-nonyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-nonyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-decyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-decyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-undecyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-undecyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-dodecyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-dodecyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-phenyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-phenyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-(p-tolyl)-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-(p-tolyl)-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-benzyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-benzyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-phenetyl-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-phenetyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-metylthio-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-metylthio-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-etylthio-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-etylthio-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-propylthio-1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
5-propylthio-2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,

5-isopropylthio-1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
5-isopropylthio-2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,

5-butylthio-1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
5-butylthio-2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,
5-pentylthio-1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
5-pentylthio-2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,
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5-hexylthio-1-[2-(trimetoxysilyl)etyl]-1H-tetrazol,
5-hexylthio-2-[2-(trimetoxysilyl)etyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[(trimetoxysilyl)metyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[(trimetoxysilyl)metyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[2-(trietoxysilyl)etyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[2-(trietoxysilyl)etyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[4-(trietoxysilyl)butyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[4-(trietoxysilyl)butyl]-2H-tetrazol,
5-amin- 1-[5-(trimetoxysilyl)pentyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[5-(trimetoxysilyl)pentyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[5-(trietoxysilyl)pentyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[6-(trietoxysilyl)hexyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[8-(trietoxysilyl)octyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[8-(trietoxysilyl)octyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[10-(trietoxysilyl)decyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[10-(trietoxysilyl)decyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[12-(trietoxysilyl)dodecyl]-1H-tetrazol,
5-amin-2-[12-(trietoxysilyl)dodecyl]-2H-tetrazol,

5-metylamin-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-metylamin-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,

5-etylamin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-etylamin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,

5-phenylamin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-phenylamin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-axetamid-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-axetamid-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,

10
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5-guanidino-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol,
5-guanidino-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol, va cac chét tuong tu.

Trong s& cac hop chit tetrazol silan (I) nay, dugc wu tién 1a 1-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, = 2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,  1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, 2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol, 5-metyl-1-
[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, 5-metyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-
tetrazol, 5-phenyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, 5-phenyl-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol, 5-benzyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, 5-
benzyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol, 5-metylthio-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-
1H-tetrazol, 5-metylthio-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol, 5-amin-1-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, ~5-amin-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol,
5-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol, va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-
2H-tetrazol.

Trong truong hgp ma hop chét tetrazol silan (I) theo sdng ché duoc s dung
dudi dang thanh phﬁn ciia tac nhan lién két silan dugc md ta sau, cac loai khac nhau cua

cac hop chét tetrazol silan c6 thé dugc st dung theo dang két hop.

Ngoai ra, biang cach cho hop chét alkylsilan dugc halogen hoa dugc biéu dién
boi cdng thitc hoa hoc (I11) sau day thuc hién phan tng, hop chét tetrazol & trang thai
hdn hop cua cac dong phan nhu hop chét 1H-tetrazol va hop chat 2H-tetrazol c6 thé thu
dugc va dugc st dung. Ty 1€ tron hop chét 1H-tetrazol vao hop chit 2H-tetrazol t5t hon
14 tir 0:100 dén 100:0. Tir goc do chi phi san xudt, ty 16 trén (ty 1é mol) tot hon nita 1a tir
5:95 dén 95:5, va con t6t hon nita 1a tir 30:70 dén 70:30.

Hop chét tetrazol silan duoc biéu dién bai cong thire héa hoc (1) theo sang ché
c6 thé thu dugc bang cach cho hop chét tetrazol dugc biéu dién boi cong thitc hda hoc
(I) sau day (sau day cling co thé dugc goi 1a hop chét tetrazol (I1)) phan Gng véi hop
chét alkylsilan duogc halogen héa duoc biéu dién boi cong thirc héa hoc (II1) sau day

(sau day ciing c6 thé dwgc goi 1a hop chét alkylsilan dugc halogen hoa (IID)).
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X \ I (1)

(Trong cdng thirc (IT), X 12 nguyén tir hydro, nhom alkyl mach thang hoic dugc
phan nhanh c6 s6 lugng nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhém aryl, nhém aralkyl, nhém
alkylthio c6 s6 lwong nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhom amin ma c6 thé c6 nhom

thé.)
Hal—(CH)y—Si(OR);3 (1)

(Trong cong thirc (IIT), Hal 12 nguyén tir clo, nguyén tir brom hodc nguyén tir

iod. n 1a s6 nguyén tir 1 dén 12. R 12 nhém metyl hodc nhom etyl.)

Cu thé, nhu duoc thé hién trong so d6 phan ting (A) sau ddy, nhin chung hop
chit tetrazol silan (I) c6 thé dugc tong hop véi hicu sudt cao bang cach cho hop chét
tetrazol (II) phan Gng v6i hop chét alkylsilan duoc halogen hoa (III) v6i su c6 mét ctia
tac nhan dehydrohalogen héa trong lwgng dung méi phan img thich hop & nhi€t d phan
g thich hgp trong thoi gian phan ung thich hop.

Trong phan g nay, "5-X-1-(trialkoxysilyl)alkyl-1H-tetrazol" dugc biéu dién
béi cong thirc héa hoc (Ia) trong d6 nhom alkoxysilylalkyl dugc lién két vao nguyén tir
N tai vi tri 1 ctia vong tetrazol va "5-X-2-(trialkoxysilyl)alkyl-2H-tetrazol" dugc biéu
dién boi cong thirc hoa hoc (Ib) trong d6 nhom silylalkyl dugc lién két vao nguyén tir N

& vi tri 2 ctia vong tetrazol, dugc tao ra theo cach dugc du tinh.
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So dd phan ting (A)
H
N
x—<\ I + Hal—(CHy),—Si(OR);
NN
(I (m)

(CHg)—SiOR); (C\Hg)n-"Si(OR)S

N\T' N\ﬁl
X X—
(1) (Ia)

13/61

B
Téc nhan dehydrohalogen

x—’
L
N

(Ib)

(Trong cac cong thie tur (I) dén (IID), (Ia) va (Ib), X, R, Hal va n c6 cac y nghia

giong nhu dugc mo ta & trén.)

Céc vi du vé hop chét tetrazol dugc biéu dién béi cong thic hoa hoc (IT) néu

trén bao gom:

1H-tetrazol,
5-metyl-1H-tetrazol,
5-etyl-1H-tetrazol,
5-propyl-1H-tetrazol,
5-isopropyl-1H-tetrazol,
5-butyl-1H-tetrazol,
5-tert-butyl-1H-tetrazol,
5-pentyl-1H-tetrazol,
5-hexyl-1H-tetrazol,
5-heptyl-1H-tetrazol,
5-octyl-1H-tetrazol,
5-nonyl-1H-tetrazol,
5-decyl-1H-tetrazol,
5-undecyl-1H-tetrazol,
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5-dodecyl-1H-tetrazol,
5-phenyl-1H-tetrazol,
5-(p-tolyl)-1H-tetrazol,
5-benzyl-1H-tetrazol,
5-phenetyl-1H-tetrazol,
5-metylthio-1H-tetrazol,
5-etylthio-1H-tetrazol,
5-propylthio-1H-tetrazol,
5-isopropylthio-1H-tetrazol,
5-butylthio-1H-tetrazol,
5-pentylthio-1H-tetrazol,
5-hexylthio-1H-tetrazol,
5-amin-1H-tetrazol,
5-metylamin-1H-tetrazol,
5-etylamin-1H-tetrazol,
5-phenylamin-1H-tetrazol,

5-axetamid-1H-tetrazol,

5-guanidino-1H-tetrazol, va cac chét twong tu khac.

14/61

Cac vi du vé hop chét alkylsilan dugc halogen héa duge bicu dién bdi cong thire

héa hoc (II) néu trén bao gdm:
1-clometyltrimetoxysilan,
1-clometyltrietoxysilan,
2-cloetyltrimetoxysilan,
2-cloetyltrietoxysilan,
3-clopropyltrimetoxysilan,
3-clopropyltrietoxysilan,
3-brompropyltrimetoxysilan,
3-brompropyltrietoxysilan,
3-iodpropyltrimetoxysilan,
3-iodpropyltrietoxysilan,
4-brombutyltrimetoxysilan,

4-brombutyltrietoxysilan,

14
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5-brompentyltrimetoxysilan,
5-brompentyltrietoxysilan,
6-bromhexyltrimetoxysilan,
6-bromhexyltrietoxysilan,
8-bromoctyltrimetoxysilan,
8-bromoctyltrietoxysilan,
10-bromdecyltrimetoxysilan,
10-bromdecyltrietoxysilan,
12-bromdodecyltrimetoxysilan,

12-bromdodecyltrietoxysilan, va cac chét tuong tu khac.

Dung méi phan ing khong bi giéi han cu thé va c6 thé dugc st dung chi can né
1a dung mdi tro déi v6i céc nguyén liéu tho 1a hop chit tetrazol (II) va hop chét alkylsilan

dugc halogen héa (IIT), va cac vi du cua chung bao gom:
dung moi hydrocacbon nhu hexan, toluen va xylen;
dung moi ete nhu dietyl ete, tetrahydrofuran, dioxan, va xyclopentyl metyl ete;
dung moi este nhu etyl axetat va butyl axetat;
dung mdi rugu nhu metanol va etanol;

dung mo6i amid nhu N,N-dimetylformamid, N,N-dimetylaxetamid va N-
metylpyrolidon;

dung mdi keton nhu axeton, metyl etyl keton, metyl isobutyl keton, va

xyclohexanon;

axetonitril; dimetyl sulfoxit; hexametylphotphoramid; va cac chét tuwong tu
khéc.

Céc vi du vé tac nhan dehydrohalogen héa bao gom:

alkoxit kim loai kiém nhu natri metoxit, natri etoxit, kali metoxit, va kali tert-

butoxit;
cacbonat kiém nhu natri cacbonat, natri hydro cacbonat va kali hydro cacbonat;

bazo hitu co nhu diazabixycloundecen; natri hydrua; va cac chét tuong tu khéc.
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Phan g tdng hop ctia hop chét tetrazol silan (I) theo sang ché dién ra theo cach
can bang héa hoc nhu duoc thé hién trong so dd phan tmg (A). Uu tién 1a luong st dung
(lwong nap vao) cua hop chét alkylsilan dugc halogen hoa (III) trén luong sir dung
(lwgng nap vao) cua hop chét tetrazol (II) duéi dang cac nguyén liéu thd dugc thiét 1ap
& ty 1€ thich hop trong pham vi tr 0,8 dén 1,2 14n theo s6 mol khi xét t6i cac yéu t6 nhu
nhu loai nguyén liéu thd va dung méi phan tmg duoc sit dung va quy mo phan trng, cling

nhu nhiét dd phan Gng va thoi gian phan ung.

Trong truong hgp ma lugng nap vao cua hop chét alkylsilan dugc halogen hoa
(IIT) 16n hon 1,2 1An theo s6 mol, c6 kha ning 1a hop chét can dugc polyme héa dugc
gel hda, ngugc lai trong truong hop thép hon 0,8 14n theo sb mol, c6 kha ning 1a do tinh
khiét ctia san phém bi ha thp, hoat dong tach san phém trd nén phuc tap, hodc tuong

tu.

Ngoai ra, vi tdc nhin dehydrohalogen hoa dugc st dung d& nham trung hoa
hydro halogenua dugc tao ra trong phan mg ctua hop chét tetrazol (I) v6i hop chat
alkylsilan dugc halogen hoa (IIT), lugng sir dung (lwong nap vao) cia chung co thé 1a
dang mol hodc nhidu hon so véi lugng s dung cia chét alkylsilan dugc halogen hoa

(I1I).

Nhiét d6 phan tmg khong bi gi6i han cu thé, va tét hon la duoc thiét 1ap trong
pham vi tu 0 dén 150°C, va tdt hon nira 1a duogc thiét 1ap trong pham vi tur 5 dén 100°C,
tr goc do thuc day phan ng mot cach tron tru (¢6 hiéu qua).

Thoi gian phan tmg dugce xac dinh thich hop phu thudc vao nhigt dd phan ung
dugc thiét 1ap, va tdt hon 1a dugc thiét 1ap trong pham vi tir 30 phit dén 24 gid, va tot
hon nita 1a dwoc thiét 1ap trong pham vi tir 4 dén 20 gio.

Téc nhan lién két silan

Hop chét tetrazol silan theo sang ché phu hop lam téc nhan lién két silan.

Téc nhan lién két silan theo sang ché chira hop chét tetrazol silan dugc biéu dién
bdi cong thirc hoa hoe (IV) sau day (sau diy ciing cd thé duoc goi 12 hop chét tetrazol
silan (IV)) du6i dang thanh phan.
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(CHo);—Si(OR)3-m (OH)
NN
x‘< [ (V)
N

(Trong cdng thirc (IV), X 12 nguyén tir hydro, nhém alkyl mach thing hoic dugc
phan nhénh co6 s6 lwgng nguyén tir cacbon tir 1 dén 12, nhom aryl, nhém aralkyl, nhém
alkylthio c6 sb lwong nguyén tir cacbon tir 1 dén 6, hodc nhom amin ma c6 thé c6 nhom
thé. n 1a s6 nguyén tir 1 &én 12. R 1a nhém metyl hodc nhém etyl. m 12 0 hodc s6 nguyén

tr 1 dén3.)

Khi st dung tac nhan lién két silan chira hop chit tetrazol silan (IV) theo sang
ché duéi dang thanh phan, ¢6 thé ding phuong phap tuong ty nhu trong treong hop ma

stt dung tac nhan lién két silan thong thuong.

Céc vi du v& phuong phép dugce sir dung dé xtr Iy bé mit (bién d6i bé mat) cua
vat liéu nén bao gbm: (a) phwong phéap pht phun dung dich xir ly dugc diéu ché biang
cach pha lodng (hoa tan/phén tan) luong tac nhén li€n két silan thich hop v6i dung moi
hitu co hoac dung dich tron 14n cta dung mdi hitu co va nude lén trén vat licu nén; (b)
phuong phap nhiing vat liu nén vao trong dung dich xu 1y; va cac phuong phap tuong

tu khac.

Ngoai ra, (c) phuong phép lam néng tiép vat liéu nén duoc xit Iy bé mat dé ting
cuong hi¢u qua xir ly bé mat ciing dugc bao gom.

Trong truong hop ma tac nhéan li€n két silan theo sang ché dugc st dung dé xur
ly bé mat cua vat liéu nén, c6 thé duoc ky vong la tinh wa béo cua bé mat cta vat liéu
nén duge tang lén, va 4i luc (tinh chét lién két, tinh chat bam dinh) v6i céc nhya va cac
chét tuong tu khac dugc cai thién.

Céc vi du vé dung méi hitu co bao gdm:

dung mdi hydrocacbon nhu benzen, toluen, xylen, heptan, hexan, xyclohexan,

va n-octan;

dung moi hydrocacbon dugc halogen héa nhu diclometan, dicloetan, cacbon

tetraclorua, cloroform, clobenzen, diclobenzen, va triclobenzen;
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dung moi keton nhu axeton, metyl etyl keton va metyl isobutyl keton;

dung moi ete nhu dietyl ete, tetrahydrofuran, dioxan, etylen glycol monometyl
ete (methyl cellosolve), etylen glycol monoetyl ete (ethyl cellosolve), etylen glycol

monobutyl ete, va dietylen glycol monobutyl ete; va

dung moi rugu nhu metanol, etanol, 1-propanol, 2-propanol, n-butyl alcohol, 2-

butyl alcohol, tert-butyl alcohol, etylen glycol, dietylen glycol, va propylen glycol.

Cac vi du vé vat liéu nén bao gém: vat liéu nén c6 dang hat, dang kim, dang sot,
dang vai dét, dang tAm, dang 14, dang vo dinh hinh, hodc cac dang twong tu khéc, dugc

lam bang kim loai, vét liéu v6 co hodc vt liéu nhya.

Céac vi du vé kim loai bao gom: dong, nhom, titan, niken, thicc, sat, bac, vang,
va cac hop kim cua chiing. Uu tién st dung it nhat 1a mot kim loai dugc chon tir nhém
gbm c6 cac kim loai ndy. Tam, 14, mang ma va dang tuong tu dugc lam bang kim loai

c6 thé duoc str dung lam vat liéu nén.

Nhu vi du cu thé v& hop kim, hop kim dong khong bi gi6i han cu thé chi can né
1a hop kim chua ddng, va cac vi du cua chung bao gdém: hop kim Cu-Ag, hop kim Cu-
Te, hop kim Cu-Mg, hop kim Cu-Sn, hop kim Cu-Si, hgp kim Cu-Mn, hop kim Cu-Be-
Co, hop kim Cu-Ti, hop kim Cu-Ni-Si, hop kim Cu-Zn-Ni, hop kim Cu-Cr, hop kim
Cu-Zr, hop kim Cu-Fe, hgp kim Cu-Al, hop kim Cu-Zn, hgp kim Cu-Co, va cac hop

kim tuong tu khac.

Ngoai ra, cac vi du vé cac hgp kim khéc bao gdm hop kim nhom (hop kim Al-
Si), hop kim niken (hgp kim Ni-Cr), hop kim st (hop kim Fe-Ni, thép khong gi, thép),
va cac hop kim tuong tu khac.

Trong s6 cac kim loai nay, ddng va hop kim ddng duoc wu tién.

Cacvidu vé vat liéu v6 co bao g@)m: silic; gém (ceramic); cacbon dugc st dung
v6i vai trod 13 chit 1am dﬁy; mubi v6 co; thiy tinh; va cac vat liéu twong tu khac.

Céc vi du cu thé cta ching bao gdm: silic; cdc hop chét silic nhu silic cacbua,
silic dioxit, thity tinh, dét diatomit, canxi silicat, talc, bi thiy tinh, dat trdng duoc hoat
hoa serixit, bentonit, mudi aluminosilicat, va mica; oxit nhu nhdom oxit, kém oxit, st
oxit, magié oxit, thiéc oxit, va titan oxit; hydroxit nhu magié hydroxit, nhém hydroxit

va magié cacbonat bazo; cacbonat nhu canxi cacbonat, k€m cacbonat, hydrotalcit, va
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magié cacbonat; sulfat nhu bari sulfat va thach cao; titanat nhu bari titanat; nitrua nhu
nhom nitrua va silic nitrua; graphit nhu graphit dang vay (graphit tu nhi€n), graphit gian
nd, va graphit gidn né (graphit téng hop); cacbon hoat tinh; s¢i cacbon; cacbon den; va

cac chit tuong tu khéc.

Trong so cac vat liéu vo co, uu tién vat liéu dugc chon tir nhom gém ¢o silic,
gom (ceramic) (nhu nhdm oxit, silic cacbua, nhom nitrua, silic nitrua, va bari titanat),

thay tinh, va mudi vo co.

Céac vi du vé vat liéu nhwa bao gdm: nylon, nhua acrylat, nhua epoxy, nhua
olefin, nhua polybenzoxazol, nhya silicon, nhya polyimid, nhya bismaleimid, nhua
maleimid, nhua xyanat, nhua polyphenylen ete, nhya polyphenylen oxit, nhua olefin,
nhua chtra flo, nhua polyeteimid, nhya polyete ete keton, nhua tinh thé long, va céac loai
nhua tuwong tu khac, va cling bao gdm dang két hop ctia ching bang cach tron cc vt
liéu néu trén hodc bién ddi chung véi nhau.

Trong sb cac vat liéu nhua nay, uu tién vat liéu dugc chon tr nhom gém c6 nhua
acrylat, nhua epoxy, nhya olefin, nhua polybenzoxazol, nhya silicon, va nhya polyimid.

Trong truong hop ma su xu ly bé mat nhu thé duoc ap dung vao vat liéu nén,
c6 thé cai thién 4i luc (tinh chit lién két, tinh chat bam dinh) vao cdc nhya va céc vat
liéu tvong tu vi tinh va béo cua bé mit cua vat lidu nén dugc tang lén.

Dé tang cuong hiéu qua xir 1y, vat liéu nén duoc xir Iy bé mit co thé con duoc
trai qua X ly nhiét.

Dung dich xtr Iy bé mit

Dung dich xtt Iy b& mit theo sang ché la dung dich xir ly bé mat chtra hop chit
tetrazol silan (IV), va hop chét tetrazol silan (IV) bao gdm cac hop chét tetrazol silan
dugc biéu dién boi cong thie hoa hoc (I) va cac cong thire hoa hoc tir (IVa) dén (IVc)

sau day.
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(CH2)—SiOR)3

N
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N""N

(CHy),—Si(OR)o(OH)
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N""N
(CHp)—Si(OR) (OH),

(CHp)—Si(OH)5
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(IVa)

(IVb)

(IVe)
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(Trong cac cbng thirc, X, R van c6 cic y nghia gidng nhur dugc mo ta & trén.)

Nghia 13, hop chét tetrazol silan (I) 12 hop chét tetrazol silan (trialkoxy) trong

do m 1a 0 trong céng thirc hoa hoc (IV) duge mo ta & trén.

Tuong tu, hop chét tetrazol silan dugc biéu dién boi cong thirc héa hoc (IVa)

(sau day ciing c6 thé dugc goi 1a hop chit tetrazol silan (IVa)) 12 hop chét tetrazol silan

trong d6 m 1a 1; hop chét tetrazol silan dugc biéu dién bsi cong thirc hoa hoc (IVb) (sau

day cling co thé duoc goi 12 hop chét tetrazol silan (IVb)) 1a hop chét tetrazol silan trong

d6 m 1a 2; va hop chit tetrazol silan dugc biéu dién boi cong thire héa hoc (IVc) (sau

day ciing c6 thé dugc goi 1a hop chét tetrazol silan (IVc)) 12 hop chét tetrazol silan trong

domla 3.

C4c hop chit tetrazol silan (IVa) dén (IVc) 1a céc loai hop chat dugc sinh ra boi

su thuy phan cua hop chét tetrazol silan (I) c6 mit trong dung dich xu 1y bé mit, va ciing
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nhu hop chét tetrazol silan (I) 12 trialkoxy, chung phu hop lam thanh phan cta tac nhan
lién két silan. Ngoai ra, cac hop chét tetrazol silan (IVa) dén (IVc) c6 thé dugc sir dung
sau khi chiét tach tir dung dich xtr Iy bé mit bing cach, vi du, loai bo cac thanh phan
bay hoi ra khoi dung dich xi Iy bé mat.

Theo thuc tién cua sang ché, wu tién sit dung hop chét tetrazol silan (I) lam

nguyén lidu tho dé diéu ché dung dich xir ly bé mit.
Céc vi du vé hop chét tetrazol silan (I) 1a nhu dugc md ta & trén.

Dung dich xur ly bé mat theo sang ché c6 thé duoc didu ché bang cach tron hop
chit tetrazol silan (I) theo sang ché dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc () néu trén
v6i dung moi hitu co hodc hgp chét tetrazol silan (I) v6i tac nhin hoa tan va nuée. Cac
vi du vé tac nhan hoa tan bao gdm axit, kiém va dung mdi hitu co. Mot loai trong s céc
tac nhan hoa tan nay c6 thé dugc sir dung riéng 1€, hodc hai hodc nhiéu loai trong sb

ching co thé dugc str dung theo dang két hop.

Nhu véi phuong phap didu ché cua dung dich xt Iy bé mit trong trudng hop ma
tac nhan hoa tan va nudc dugc sir dung, tdc nhan hoa tan co thé duoc bd sung sau khi
tron hop chét tetrazol silan v6i nude, dung dich tron 14n ctia nuéc va tac nhan hoa tan
c6 thé dugc trdn va duge bd sung vao hop chét tetrazol silan, hodc nuédc co thé duoc bd

sung sau khi tron hop chét tetrazol silan véi tdc nhan hoa tan.

Nhu nuée duoce st dung dé didu ché dung dich xit 1y bé mat, nudc tinh khiét

nhu nuéce dugce trao doi ion hodc nudc cat duge uu tién.

Céc vi du v axit bao gdm: axit khodng nhu axit clohydric, axit sulfuric va axit
nitric; axit hitu co nhu axit formic, axit axetic, axit propionic, axit butyric, axit 2-
etylbutyric, axit valeric, axit caproic, axit enanthic, axit caprylic, axit pelargonic, axit
capric, axit lauric, axit myristic, axit palmitic, axit margaric, axit oleic, axit stearic, axit
glycolic, axit lactic, axit gluconic, axit glyxeric, axit malonic, axit sucxinic, axit
levulinic, axit benzoic, axit oxalic, axit tartaric, axit malic, va axit amin; va cac axit
twong tu khac. Mot loai trong sb cac axit ndy co thé duogc st dung riéng 18, hodc hai

hodc nhidu loai trong sb ching c6 thé duoc st dung theo dang két hop.

Céc vi du vé kiém bao gom: hydroxit cta kim loai ki€ém, nhu natri hydroxit va

kali hydroxit; amin nhu amoniac, metylamin, dimetylamin, trimetylamin, etylamin,
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dietylamin, trietylamin, propylamin, isopropylamin, butylamin, pentylamin, hexylamin,
heptylamin, octylamin, nonylamin, allylamin, etylendiamin, dietylentriamin,
trietylentetramin, monoetanolamin, dietanolamin, trietanolamin, monopropanolamin,
dipropanolamin,  tripropanolamin,  monoisopropanolamin,  diisopropanolamin,
triisopropanolamin, 2-amin-1-propanol, N,N-dimetyletanolamin, Xxyclohexylamin,
anilin, pyrolidin, piperidin, piperazin, va pyridin; va cac bazo tuong tu khac. Mot loai
trong s6 cac kiém nay c6 thé dugc st dung riéng 1€, hodc hai hodc nhiéu loai trong sb

ching co thé duoc st dung theo dang két hop.

Cac vi du vé dung méi hitu co bao gdbm: metanol, etanol, 1-propanol, 2-
propanol, butanol, rugu tert-butyl, etylen glycol, propylen glycol, 1,4-butanediol,
glyxerin, dietylen glycol, trietylen glycol, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol
dimetyl ete, etylen glycol monoetyl ete, etylen glycol dietyl ete, etylen glycol monobutyl
ete, propylen glycol monometyl ete, propylen glycol monoetyl ete, propylen glycol
monobutyl ete, dietylen glycol monometyl ete, dietylen glycol dimetyl ete, dietylen
glycol monoete ete, dietylen glycol dietyl ete, dietylen glycol monobutyl ete, trietylen
glycol dimetyl ete, trietylen glycol dietyl ete, ruou tetrahydrofurfuryl, ruou furfuryl,
axeton, tetrahydrofuran, dioxan, axetonitril, 2-pyrolidon, formamid, dimetylformamid,
dimetylaxetamid, dimetyl sulfoxit, sulfolan, dimetyl cacbonat, etylen cacbonat, N-
metylpyrolidon, y-butyrolacton, 1,3-dimetyl-2-imidazolidinon, va cac dung moéi hiru co
tuong ty khac. Mot loai trong sb cac dung mai hitu co nay c6 thé dugc st dung riéng 1€,

hoic hai hodc nhiéu loai trong sé chiing c6 thé dugc sir dung theo dang két hop.

Ham lugng clia tdc nhan hoa tan tdt hon Ia tir 0,1 dén 50% theo khéi lwong trong
dung dich xtr Iy bé mit. Trong trudng hop ma ham luong ctia tac nhén hoa tan 1a 0,1%
theo khdi lwgng hodc nhidu hon, hoat dong ting cudng do hoa tan ctia hop chét tetrazol
silan trong dung dich xu ly bé mit 1a rat dang chi y. Hon nita, vi vuot qua 50% theo
khéi luong 1a khong kinh té, tét hon 1a 14y 50% theo khoi luong 1am gi6i han trén. Ham
lurong cla tdc nhan hoa tan tot hon nira 13 0,5% theo khdi lugng hodc nhiéu hon va con
tét hon 13 1% theo khdi luong hodc nhidu hon, va tét hon nita 1a 30% theo khéi luong
hodc it hon va con t5t hon nita 1a 15% theo khdi luong hodc it hon, trong dung dich xir

Iy bé& mit.

Su thity phan hop chét tetrazol silan
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Hop chét tetrazol silan (I) theo sang ché bi thily phan khi dugc cho tiép xuc véi

nude nhu duge mo ta & trén, va phuong an thiy phan dugc thé hién trong so d6 (B).

So dd (B) biéu thi phuong 4n trong d6 nhom silyl duoc bao gbm trong cac hop
chét tetrazol silan (I), (IVa) va (IVb) bi thuy phén, nghia la, phuong 4n ma nhém
trialkoxysilyl dugc thay dbdi ting dan thanh nhém dialkoxyhydroxysilyl, nhém
dihydroxyalkoxysilyl, va nhém trihydroxysilyl.

So dd (B)
RO HO HO
{ JOH i OH i JOH
RO~ &/ RO~ &7 HO~&”
(b) (¢) {d)

(e)

N6i chung, diéu duoc biét dén 1a chit c6 nhom alkoxysilyl trong phan tir cia n6

dong vai tro lam tac nhan lién két silan.

Vi dy, khi lién Két gitta déng va vat liéu nhua dugc trich dan 1am vi du, hop chét
tetrazol silan duoc sit dung theo thuc tién cia sang ché c6 vong tetrazol va nhom
alkoxysilyl (-Si-OR) trong phén tir cua ching va vong tetrazol twong tac voi nhua va

dbng dé tao ra lién két hoa hoc.

Ngoai ra, nhom alkoxysilyl dugc trdi qua sy thiy phéan dé duoc chuyén héa
thanh nhém hydroxysilyl (-Si-OH), va nhém hydroxysilyl lién két héa hoc vao dong
oxit ndm rai rac trén bé mit clia dong.

Do d6, khi dung dich xi 1y bé miat duge cho tiép xtic véi ddng, mang héa hoc

dugc bat ngudn tir hop chét tetrazol silan (IV) duogc tao ra do lién két ctia vong tetrazol
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va nhom hydroxysilyl trén bé mat cia ddng. Va trong trudng hop ma 16p nhya duoc bao
gdm vit liéu nhya duge tao ra trén bé mit cia mang héa hoc, tinh chét lién két gitia
ddng va vat liéu nhya c6 thé duoc ting cudng so voi truong hop tao truc tiép 16p nhua

trén bé mat cua dong.

Theo thuc tién clia sang ché, ndng o ctia hop chét tetrazol silan (IV) trong dung
dich xit Iy b& mat tét hon 1a tir 0,001 dén 10% theo khéi lugng, va tot hon nira 1a tir 0,01
dén 5% theo khéi lurong, dugc tinh theo néng do cua hop chét tetrazol silan (I) ma 13

trialkoxy.

Trong truong hgp ma ndng do nhé hon 0,001% theo khéi luong, hiéu qua cai
thién tinh chat lién két 13 khong dt, ngugc lai trong trudong hop ma ndéng do vuot qua
10% theo khéi lugng, hiéu qua cai thién tinh chat lién két tré nén gan nhu binh on va s@

khong kinh té khi ting tiép lugng hop cht tetrazol silan dugc sir dung.

Céc hop chit tetrazol silan (IVa) dén (IVc) c6 nhém hydroxysilyl, dugc sinh ra
trong dung dich xur ly bé mit phan tng dan v6i nhau dé gay ra su ngung tu tich nude,
v céc nhom hydroxysilyl tao ra lién két siloxan (Si-O-Si) (xem so d6 (B)), bang cach
d6 dugce chuyén héa thanh oligomer silan tan dugc trong nudc cing (hop chat tetrazol
silan ¢6 nhom dugc biéu dién boi cong thitc héa hoc (e) trong so dd (B)). Ngau nhién,
X ctia nhém dugce biéu dién béi cong thirc hoa hoc (e) 1a s6 nguyén biéu thi cac s6 luong

don vi 1ap lai.

Khi luong oligomer silan dugc sinh ra trong dung dich xtt ly bé mit tré nén 16,
c6 kha nang 1a cac vat chat khong tan két tia (dung dich xtt Iy tré nén trang duc) va bam
dinh vao thung xi 1y, cac éng dugc két nbi v4i thung xtt 1y, va cac cam bién ma dugc
nhung trong dung dich xt 1y va phat hién ra mic nhié¢t do va muc chét 1ong cua dung

dich xir Iy, tir d6 e ché sy xir Iy bé mat nhan.

Dé tranh didu nay, khi didu ché dung dich xir Iy b mit, wu tién két hop dung
moi hitu co vao trong dung dich xur ly bé mat, lam tac nhan hoa tan cho oligomer silan
tan duoc trong nudc cing. Ngoai ra, khi didu ché dung dich xtr Iy bé mit, t6t hon 1a axit
hoac kiém dugc két hop dé tang toc d6 hoa tan hop chét tetrazol silan. Ng?lu nhién, vi
dung méi hitu co ciing ¢6 chirc nang lam ting cuong do hoa tan cua hop cht tetrazol

silan, tot hon 1a két hop it nhét 12 mot loai dung mdi dugc chon tir nhom gém cO axit,
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kiém va dung mdi hitu co 1am tdc nhan hoa tan vao trong dung dich xur Iy bé miit theo

sang ché.

Tuong tu, chat ma tao ra ion halogen nhu ion clo, ion brom hoac ion iod hoac
ion kim loai nhur ion dong, ion st hogc ion k&m c6 the duge st dung dé cai thién do 6n

dinh ctia dung dich xu ly bé mit va do ddng nhit cia mang héa hoc.

Ngoai ra, tdc nhan lién két da biét c6 thé duoc st dung theo dang két hop chi
cAn hiéu qua ctia sang ché khong bi suy giam. Céc vi du vé tic nhan lién két da biét bao
gdm tac nhan lién két silan c¢6 nhom thiol (nhém mercapto), nhom vinyl, nhém epoxy,
nhém (met)acryl, nhém amin, hodc nhém clopropyl. O day, (met)acryl nghia 1a acryl

hodc metacryl.
Céac vi du vé tac nhén lién két silan bao gdm:

hop chit mercaptosilan nhu 3-mercaptopropyltrimetoxysilan va 3-

mercaptopropylmetyldimetoxysilan;

hop chit vinylsilan nhu vinyltriclosilan, vinyltrimetoxysilan va
vinyltrietoxysilan;

hop chit styrylsilan nhu p-styryltrimetoxysilan;

hop chit epoxysilan nhu 2-(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan, 3-glyxidoxypropylmetyldietoxysilan, va 3-
glyxidoxypropyltrietoxysilan;

hop chat acryloxysilan nhu 3-acryloxypropyltrimetoxysilan;

hop chit metacryloxysilan nhu metacryloxypropylmetyldimetoxysilan,
metacryloxypropyltrimetoxysilan, metacryloxypropylmetyldietoxysilan, va
metacryloxypropyltrietoxysilan;

hop chit aminsilan nhu N-2-(aminetyl)-3-aminpropylmetyldimetoxysilan, N-2-
(aminetyl)-3-aminpropyltrimetoxysilan, N-2-(aminetyl)-3-aminpropyltrietoxysilan, 3-
aminpropyltrimetoxysilan, 3-aminpropyltrietoxysilan, 3-trietoxysilyl-N-(1,3-
dimetylbutylidene)propylamin, ~ N-phenyl-3-aminpropyltrimetoxysilan, ~ va  N-
(vinylbenzyl)-2-aminetyl-3-aminpropyltrimetoxysilan;

hop chét ureidosilan nhu 3-ureidopropyltrietoxysilan;
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hop chét clopropylsilan nhu 3-clopropyltrimetoxysilan;
hop chit sulfua silan nhu bis(trietoxysilylpropyl) tetrasulfua;

hop chit isoxyanatosilan nhu 3-isoxyanatopropyltrietoxysilan; va cac hop chét

tuong tu khéc.

Ngoai ra, tAc nhén lién két nhém, tac nhan lién ket titan, tdc nhén lién két zircon,

va céc tac nhan tuong tu khéc cling co6 thé dugc lay lam vi du.
Phuong phéap xu ly

Phuong phéap cho dung dich xtr Iy bé mit theo sang ché tiép xuc véi bé mit cia
vat liéu nén khong bi giéi han cu thé, va cac bién phap nhu phun, nhiing hodc phu c6
thé duoc 4p dung theo cach gidng nhur trong truong hop tac nhén lién két silan duoc mo
ta o trén.

Thoi gian (thoi gian xt 1y) dé cho dung dich xi Iy bé mit tiép xtc v6i vat ligu
nén t&t hon 1a tir 1 gidy dén 10 phit va t6t hon nita 1a tir 5 gidy dén 3 phut. Trong truong
hop ma thoi gian xir ly ngén hon 1 gidy, chiéu day mang ctia mang hoéa hoc dugc tao ra
trén bé mat ca vat lidu nén 12 méng va khong thé thu dugc du luc lién két gifta c4c vat
liéu khac nhau vé chét luong cua vat lidu, ngugc lai thdm chi trong truong hop ma thoi
gian dai hon 10 phut, khong c6 su khéc biét dang ké vé chiéu day mang ctia mang hoa

hoc duge quan sét thdy va khong thé k¥ vong s cai thién hon nita vé tinh chét lién keét.

Ngoai ra, nhiét do cta dung dich xi Iy bé mit khi cho dung dich xir Iy bé mat
iép xtic v6i bé mit ciia vat liéu nén t8t hon 1a tir 5 dén 50°C, va né c6 thé dugc thiét 1ap
thich hgp phu thudc vao mdi quan hé véi thoi gian xi Iy dugc mo ta & trén.

Sau khi cho dung dich xu ly bé mit theo sang ché tiép xtc véi vat liu nén, viéc
1am khd c¢6 thé dugc thuc hién sau khi rira v6i nude, hodc viéc 1am khd co thé duoc thuc
hién ma khong rira v6i nude.

Viéc lam kho tdt hon 1a duge thuc hién & nhiét do tir nhiét do phong dén 150°C.

Nudc duoce stir dung trong viéc rira vé1 nudc t5t hon 1a nudce tinh khiét nhu nuéce
duoc trao ddi ion hodc nudc cit. Phuong phép rira v6i nude va thoi gian rira khong bi
gi6i han cu thé va né c6 thé dugc thuc hién bang cac bién phéap nhu phun, nhing hodc

cac bién phap tuong tu khéc, trong thoi gian thich hop.
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Theo sang ché, bé mit cia mang héa hoc c6 thé dugc bién dbi bang cach xu Iy
mang héa hoc da kho véi plasma, laze, chum ion, ozon, lam n6ng, 1am 4m, hoac bién
phéap tuong tu khac. Ngoai ra, bé mat cua kim loai c6 thé duoc 1am sach dé nham muc
dich loai bé du lugng nhya/ion, bang cach st dung plasma, laze, chum ion, danh bong

co hoc nhu ban chai d4 bot, hodc xir Iy v6i may doa hodc cac bién phéap tuwong tu khac.

Truéc khi cho dung dich xtt Iy bé mit theo sang ché tiép xtic v6i bé mat cia
ddng hoic hop kim dong (sau ddy, ca hai c6 thé duoc goi don gian la ddng), it nhat 1a
mot qua trinh xir ly so bd dugce chon tir xtr ly téy béng axit, xu ly kiém, xtr ly nham, xt&
Iy chiu nhiét, xit Iy ngan gi, va xit Iy chuyén ddi hoa hoc ¢6 thé duoc thuc hién trén bé

mat ctia dong.

Xt Iy tdy bang axit dugc thyc hién dé loai bo thanh phan du bi dinh vao bé mit
ctia ddng va dé loai bé mang oxit trén bé mit cua ddng. Péi véi  xtr ly tdy bang axit
nay, co thé sur dung cac dung dich nhu dung dich axit clohydric, dung dich axit sulfuric,
dung dich axit nitric, dung dich axit sulfuric-hydro peroxit, dung dich axit hitu co, dung

dich axit vd co-dung moi hitu co, va dung dich axit hitu co-dung mdi hiru co.

Xt 1y kiém duge thuc hién dé loai bo cac thanh phan chat béo va dau bi dinh
vao bé mit ctia ddng va dé loai bé phan con sét lai cua budce trude do (vi du, mang can
kho @ tao ra mach ddng). Pbi véi xi Iy kiém nay, co thé str dung cac dung dich nhu
dung dich nuéc hodc dung méi hitu co dung dich, chira kim loai kiém hydroxit nhu natri
hydroxit hodc kali hydroxit, amin nhu amoniac, etanolamin, monopropanolamin, hodc
tetrametylamoni hydroxit, natri cacbonat, natri hydro cacbonat, kali cacbonat, kali hydro
cacbonat, amoni cacbonat, amoni hydro cacbonat, natri axetat, kali axetat, natri
photphat, dinatri hydro photphat, kali photphat, dikali hydro photphat, hodc cac chat

tuong tu khac.

X Iy nham dugce thyc hién dé tang cuodng tinh chét lién két gitra dong va nhya
do hiéu Gmg neo, va bé mit ctia dong duoc tao ra v6i hinh dang khong déu, nho d6 tinh
chét bam dinh gitra ddng va vat liéu nhya c6 thé dugc ting cuong. Trong xu Iy nham
nay, co thé sir dung cac phuong phap nhu phuong phap vi khic, phuong phap ma dién,
phuong phap ma khong dién cuc, phuong phap oxi héa (oxit den, oxit nau), phuong
phéap oxy héa/khir, phwong phap danh bong bang chdi, va phuong phap lam sach bang
phun phan luc.
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Theo phuong phap vi khéc, vi du, c6 thé sir dung tac nhén khéc axit hitu co-ion
ddng, tAc nhan khéc axit sulfuric-hydro peroxit, tdc nhan khic pesulfat, tic nhan khéc
dbng clorua, va tac nhan khéc sit clorua. Theo phuong phap ma dién, sy khong dong
déu duoc tao ra trén bé mit cua déng bé‘mg cach léng dong cac hat dé)ng min trén bé mat

cua dong.

Trong xi Iy chiu nhiét, it nhat 1a mang dugc chon tir niken, niken-photpho, k&m,
k&m-niken, df‘)ng-kém, déng-niken, déng-niken-coban, va niken-coban dugc tao ra trén
bé mat cua déng. Su hinh thanh mang nay co thé dugc thuc hién béng cach st dung
phuong phap da biét bang cach ma dién, nhung n6 khong bi giéi han ¢ ma dién, va
khong c6 vAn dé ngay ca khi néu st dung bién phép bay hoi ling dong hodc cac bién

phép khac.

Xt Iy ngan gi sét dugc thuc hién dé ngan chan sy &n mon oxy hoa cia bé mat
ctia ddng, va c6 thé st dung phuong phép tao ra mang ma k&m hozc ché pham hop kim
kém hodc mang ma cromat dién phan trén bé mit cia déng. Hon nira, dung dich xu ly
chira chét e ché gi hop chét hitu co nhu chét e ché gi benzotriazol c6 thé dugc cho
tiép xtc v6i bé mit clia dong.

Trong xu ly chuyén ddi hoa hoc, c6 thé sir dung phuong phap tao ra mang thiéc

thu ddng hodc phuong phép tao ra mang ddng oxit thu dong.

Trude khi cho dung dich xtt Iy bé mat theo sang ché tiép xuc v6i bé mat cia
dong, dung dich nu6c chtra ion déng co thé duge cho tiep xuc véi beé mat cua dong.
Dung dich nu6c chira ion dong c6 chire nang lam cho d9 day cua mang héa hoc duge

tao ra dong déu trén bé mat cua dong.

Ngudn ion ddng trong dung dich nudc chira ion ddng khong bi gi6i han cu thé
chi can n6 1a mudi dong tan dugc trong nude, va cac vi du v& cac mudi nay bao gdm
mudi déng nhu dong sulfat, ddng nitrat, dong clorua, dong format, va dong axetat. bé
hoa tan mudi déng trong nuGe, amoniac, axit clohydric hodc cac chét twong tu khac c6

thé dugc bd sung.

Sau khi cho dung dich xir Iy bé mit theo sdng ché tiép xuc véi bé mit ctia dong,
dung dich nudc c6 tinh axit hodc dung dich nuée c6 tinh kidm 6 thé duoc cho tiép xic

vGi bé mit cia dong. Tuong ty nhu dung dich nudc chira ion dong duge md ta ¢ trén,
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dung dich nuéc c6 tinh axit va dung dich nude cé tinh kiém cling ¢6 chie nang tao do

day ctia mang hoa hoc dugce tao ra trén bé mat ciia dong dong déu.

Dung dich nudc ¢6 tinh axit va dung dich nuéc c6 tinh kiém khong bi gi6i han
cu thé. Cac vi du vé dung dich nudc c6 tinh axit bao gbdm: dung dich nuéc chira axit
khoang nhw axit sulfuric, axit nitric hodc axit clohydric; dung dich nu6e chira axit hitu
co nhu formic, axit axetic, axit lactic, axit glycolic, axit hodc axit amin; va cac axit twong
tu khac. Cac vi du vé dung dich nudc co tinh kiém bao gém: dung dich nuée chira kim
loai kiém hydroxit nhu natri hydroxit hoac kali hydroxit, amin nhir amoniac, etanolamin,
monopropanolamin, hodc tetrametylamoni hydroxit, natri cacbonat, natri hydro
cacbonat, kali cacbonat, kali hydro cacbonat, amoni cacbonat, amoni hydro cacbonat,
natri axetat, kali axetaf, natri photphat, dinatri hydro photphat, kali photphat, va dikali
hydro photphat.

Trudce khi cho dung dich xir ly bé mit theo sang ché tiép xtic véi bé mit cla
ddng, dung dich nuéc chira tic nhan lién két da biét c6 thé dugce cho tiép xtic voi bé mit

cua dong.

Sau khi dung dich xur ly bé mit theo sang ché dugc cho tiép x0ic v6i bé mit cua
ddng, dung dich nuéc chira téc nhén lién két da biét c6 thé duge cho tiép xtic voi bé mat

cua dong.

Sau khi dung dich xur ly bé mit theo sang ché duogc cho tiép xtic voi bé mit clia
ddng, vi du, dung dich xi Iy chira chit trc ché gi hop chét hitu co da biét nhu chat ic

ché gi benzotriazol ¢6 thé duge cho tiép xtic véi bé mit cia dong nay.

Dung dich xtt ly bé mit theo sang ché co thé duge st dung dé xur ly bé mit cia
it nhat 1a mot vat liéu nén duoc chon tir nhém gdm c6 kim loai, vat liéu vo co va vét liéu
nhua duoc mo ta & trén. Trong trudng hgp ma bé mat cua vt liéu nén dugc xir ly béng
cach st dung dung dich xu ly bé mait theo sang ché, mang hoa hoc dugc tao ra trén bé
mat cia vét liéu nén va tir d6 tinh chét lién két v6i cac vat liéu khac co thé duoc tang
cuong.

Theo séng ché, hai vt liéu dugc chon tir nhém gém ¢6 kim loai, vat li€u vo co
va vat liéu nhya dugc mo ta & trén co thé duoc lién két béng cach st dung dung dich xir
ly bé mit theo sang ché. Trong trudng hop ma hai vat liéu dugc lién két voi nhau thong

qua lI6p mang héa hoc dugce tao ra bdi dung dich xur ly bé mit theo sang ché, 4i luc twong
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hd ¢6 thé dugce ting cudng, vi vy ngay ca vai cac vat liéu khic nhau veé chét lugng vat

lidu c6 thé duoc lién két v6i nhau ving chic hon.
Phuong phép lién két

Hai vat liéu duoc chon tir kim loai, vat liéu vo co va vat liéu nhua dugc md ta ¢
trén c6 thé duge lién két v6i nhau bang cach sir dung dung dich xur ly bé mit theo sang
ché. Trong truong hop ma hai vat liéu dugc lién két v6i nhau thong qua mang dugc tao
ra boi dung dich xtr ly bé mit theo sang ché, ai luc tuong hd ¢6 thé duoc ting cuong, vi
vy ngay ca v6i vat lidu khac nhau vé chét lugng vat ligu ¢6 thé dwoc lién két v6i nhau
mot cach ving chic hon. Do diy clia mang t6t hon 1a tir 0,0001 dén 1 pm, va t6t hon

nira 12 tir 0,001 dén 0,5 pm.

Phuong phap lién két c6 thé dugc thuc hién bing phuong phép da biét. Céc vi
du vé cac phuong phip nay bao g6m phuong phép trong d6 dung dich xtr ly bé mit theo
séng ché duoc cho tiép xtic véi bé mat cta vat liéu nén duoc bao gém kim loai, vét liéu
v co hodc vat liéu nhwa dé tao ra mang hoa hoc, va vat liéu nén khac duoc lién két vao
mot phén ho#c toan bd mang hoéa hoc dugc tao ra bang cach sir dung céc bién phap nhu
pht, lién két bing ap lyc hoic tron, biang cach st dung chét dinh hoc (mang) tim dinh,

hodc bang cach két hop cac bién phép nay.

Ngoai ra, coO thé d& cap dén phuong phap trong d6 dung dich xir ly bé mit theo
sang ché duoc cho tiép xUic vOi cac bé mat cua hai vat liéu nén dugc chon tir kim loai,
vat liéu vd co va vat liéu nhua dé tao ra mang hoa hoc trén mdi bé mit cua hai vat lidu
nén, va hai vt liéu nén dugc lién két v4i nhau béng cach st dung cac bién phép nhu
phu, lién két béng ap luc hoac tron, bﬁng cach st dung chéit dinh hodc (mang) tAm dinh,

hodc bang cach két hop céc bién phép nay.

Béng cach sir dung dung dich xur ly bé mit theo sang ché, hai vat liéu, cu thé,
hai vat liéu khac nhau vé chét luong ctia vat lidu nhu duge md ta & trén, c6 thé duoc lién
két v6i nhau, vi vay n6 co thé dugc sir dung mot cach pht hop trong cac linh ki¢n dién
hoac dién tir khac nhau va cac thiét bi dién tir nhu 14t ban dan hoic bang nbi day mach
in.

Theo sang ché, dung dich xu ly bé mat theo séng ché ¢6 thé dugc sir dung mot
cach phu hgp cho vat liéu nén lam béng kim loai, cu thé 13, déng hoac hop kim déng.

Vi du, n6 phu hop cho viéc xur ly bé mit cua déng hodc hop kim dﬁ‘)ng dé nham muc
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dich tang cudng tinh chét lién két (tinh chat b4m dinh) gitta mach dong (16p day dong)
va 16p can han hoac prepreg duoc hoa rén hodc ban hoa ran hoic mang can kho duoc
héa rin hoiic ban hoa rén (16p nhua cach dién), va tinh chét lién két gitra 16p day dong
va 16p nhya cach dién co thé dugc ting cudng trong bang ndi day mach in c6 16p nhua
cach dién lién k& voi 16p day dong.

Theo vi du sang ché, trong lat ban dan, viéc xtr ly bé mat ctia mach ban dan 1a
thich hop d& nhim muc dich tang cuong tinh chét lién két (tinh chat bam dinh) gitra
mach ban dan dugc tao ra trén 14t ban dan va mang bao vé, vi du, mang bao v¢ cach dién
nhu mang bao vé bi 16i hoic 16p phu chat dém cam quang duong, cam quang am hodc

khong cam quang.

Negoai ra, né cing phi hop, & dé bao goi (WL-CSP) trong d6 16p tai phan phdi
duoc tao ra & trén 14t ban dan, dé xir Iy bé mit cuia 16p tai phan phéi mach dong dé nham
muc dich ting cudng tinh cht lién két (tinh chit bam dinh) gitta 16p phan phoi lai mach

dong va vat liéu céach dién.

Hon nfta, n6 ciing phu hop cho viéc xur ly bé mit cua mach ban din dé nham
muc dich ting cudng tinh chat lién két (tinh chit bam dinh) gifta kim loai mach dugc
tao ra trén lat ban dan nhu IC, AP, NAND, DRAM, MCP, SiP, va MEMS hodc trén
bang ndi day mach in va vat lidu cach dién, vi du, vét liéu lam kin nhu chét 1am kin dé
duc ép chuyén nhu hop chét dic epoxy (EMC-epoxy molding compound) va chét lam
kin dé dac ép, vat liéu lam dy dudi mirc- nhua hoa ran dugc dang 1ong dé lam day cac
khoang tréng giita cac bi 16i nhu cac bi han khi gan chip dang 14t & trén bang mach in
hodc nén bao goi, nhu 1am day dudi mirc khuén (MUF-mold underfill), lam day dudi
mitc dng mao dan (CUF-capillary underfill), chit dinh khong dan dién (NCP), va mang
khéng dan dién (NCF-non-conductive adhesive), hodc hd bot lién két chip tran (DBP-
die bond paste).

Ngoai ra, n6 cling phu hop cho ho bot dan dién, vat liéu gén két chip tran, vt
lidu gén chip ban din, chét dinh khong din dién, chit lam kin tinh thé 1ong, vét liéu hién
thi, chét phéan xa, son, chét dinh, véc-ni, chit dan hdi, muc, sap, hoidc chét 1am kin.

Cac vi du vé mang bao vé va vat liéu cach dién bao gdm nhua epoxy, nhua

polyimid, nhua polybenzoxazol, va nhuya silicon.
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Bang ndi diy mach in ¢6 thé dugc tao ra bang cach cho dung dich xur 1y bé mit
theo séang ché tiép xuc véi bé mit cia day ddng, sau do rira v6i nude va lam kho, va sau
do tao 16p nhya cach dién trén bé mit cua ddy dong. Phuong phép tiép xuc 14 gidng nhu
dugc dé cap & trén, va phuong phdp nhing day ddng trong dung dich xtt Iy bé mit, phun
dung dich xt ly vao day ddng va cic phuong phap tuong tu khac duge vu tién béi vi

tinh don gian va tinh chic chan.

Ngoai ra, phuong phap rira vdi nuéc khong bi gidi han cu thé, va phuong phap
nhing dy dong trong nuéce rira hogc phun nudc rira vao bé mit day dong duge wu tién
boi vi tinh don gian va tinh chic chan.

Déi voi sy tao ra 16p nhua cach dién, phuong phap da biét, vi du, phuong phap
dinh vat liéu nhua dugc ban hoa ran hodc bién phap phu vat liéu nhya 16ng chira dung
moi c6 thé duoc dung. Sau d6, 18 via dugc tao ra dé dan céc day phia trén va phia dudi.

Bing céch lap lai qua trinh nay, bang nbi day mach in nhiéu 16p c6 thé duge tao ra.

Theo phuong phap tao mach cia bang ndi day mach in dugc mo ta & trén, vi du
vé phuong phép bén bd sung ma st dung dung dich xir ly bé mit theo sang ché s& duoc
mo ta dudi day.

Theo phuong phép tao nén mach bao gdm it nhat 1a mot hogc nhiéu budce sau:

(a) buéc chudn bi nén cach dién 6 16p din dién thir nhat trén bé mdt thir nhat
ctia nén cach dién hodc nén cach dién c6 18 xuyén va 15 via, trén bé mit thir hai ddi dién
v6i bé mit tht nhét, va trén céc thanh trong cua 18 xuyén va 19 via;

(b) budc tao ra 16p nhya co6 thé tao lién két ngang nhd 4nh sang va 16p chén trén
b& mit tht nhét va bé mat th hai dé phu 16p dan dién thi nhat trén bé mét thi nhat, trén
bé mit tht hai va trén cac thanh trong ctia 16 xuyén va 18 via v6i 16p nhua c6 thé tao lién
két ngang nho 4nh sdng va 16p chén;

(¢) budc roi sang tao mau hinh cho 16p nhya c6 thé tao lién két ngang nho 4nh
sang trén bé mit thir nhét, trén bé mat tha hai va & 1an can 16 xuyén va 16 via;

(d) buéc loai bo 16p chén trén bé mit thir nhét, trén bé mat thi hai va 6 1an can
cta 16 xuyén va 16 via;

(e) budc hién hinh va loai bo 16p nhwa c6 thé tao lién két ngang nho 4nh sang

khong dugc héa ran & trén bé mat thi nhat, trén bé mat thir hai va 6 1an cén cia 16 xuyén
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va 15 via bang cach sir dung dung dich loai bo 16p nhua ¢ thé tao lién két ngang nho
anh sang dé phoi sang 16p dén dién tha nhét trén bé mat thir nhat, 16p dan dién thi nhét
trén bé mat thi hai va 16p din dién thir nhit & 1an can ciia 16 xuyén va 10 via;

(f) budc tao ra 16p din dién thir hai & trén 16p dan dién thir nhit duge phoi séang
trén bé mit th(r nhét, trén bé mit thtr hai va trén céc thanh trong cua 16 xuyén va 16 via

béng xtr Iy ma dién phan;

(g) budc loai bd 16p nhua cod thé tao lién két ngang nho anh séng dugc hoa rin
& trén bé mat thu nhét, trén bé mat th hai va & 1an can cta 16 xuyén va 16 via, dé phoi
sang cac 16p din dién thir nhat va thit hai trén bé mat thir nhat, trén bé mét thir hai va

trén cac thanh trong cta 16 xuyén va 16 via;
(h) budc loai bo 16p din dién dugc phoi sang thir nhit bing cach khéc nhanh;

(i) budc tao ra 1ép dan dién tht ba on cac 16p dan dién thtr nhét va tht hai trén
bé mit tha nhét, trén bé mit thir hai va trén cac thanh trong cia 18 xuyén va 16 via bang

xt Iy ma khong dién cuc va ma dién phén; va

(j) budc lam mong 16p nhua cach dién trén céac 16p dAn dién thir nhét, tha hai va
thtt ba trén bé mat thir nhét, trén bé mat thr hai va trén cac thanh trong ciia 16 xuyén va
16 via,

dung dich xu ly bé mit theo sang ché duoc cho tiép xtic véi it nhét mot hodc
nhidu 16p kim loai hodc 16p cén trong sb cac 16p din dién thir nhét, thir hai va thir ba
trén bé mat tha nhét, trén bé mat thi hai va trén cic thanh trong cua 16 xuyén va 13 via,
nén nhua céach dién, cic 16p nhya co thé tao lién két ngang nho 4nh séng dugce st dung
trong 16p chéng khic va 16p chéng ma, va 16p méng nhya cach dién, dé tir do6 tao ra

bang ndi ddy mach in.

Hon nita, theo phuong phép tao mach cua bang ndi day mach in dugc mo ta ¢
trén, vi du vé phuong phép trir ma stt dung dung dich xir Iy b& mit theo sang ché s& dugc
mo ta dudi day.

Theo phuong phép tao ra nén mach bao gdm it nhat 1a mot hogc nhiéu budc sau:

(a) buéce chuin bi nén cach dién c6 16p dan dién tht nhét trén bé mit thir nhét
ctia nén céach dién hodc cta nén cach dién c6 16 xuyén va 13 via, trén bé mat thir hai dbi

dién v6i bé mat thir nhat, va trén cac thanh trong cia 16 xuyén va 10 via;
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(b) budc tao ra 16p nhua cd thé tao lién két ngang nho 4nh sang va 16p chin trén
b3 mat thir nhit va bé mit thtt hai d& che phu 16p dan dién tht nhat trén bé mat thi nhat,
trén bé mit thir hai va trén cac thanh trong cta 18 xuyén va 18 via véi 16p nhua c6 thé

tao lién két ngang nhd 4nh sang va 16p chin;

(¢) buéce roi sang tao mau hinh cho 16p nhya c6 thé tao lién két ngang nh& anh

sang trén bé mit thi nhat, trén bé mat thir hai va ¢ 14n cén cua 10 xuyén va 10 via;

(d) budc loai bd 16p chén trén b mit thi nhat, trén bé mat thir hai va & lan cén
ctia 16 xuyén va 19 via;

(e) budc hién hinh va loai bo 16p nhya ¢6 thé tao lién két ngang nho anh sang
khong duoc héa rén trén bé mat thi nhét, trén bé mt thtt hai va ¢ 1an cén cta 16 xuyén
va 15 via bing cach sir dung dung dich loai bo 16p nhya c6 thé tao lién két ngang nho
anh sang dé phoi sang 16p dan dién thit nhat trén bé mit thir nhét, 16p dan dién thir nhét
trén bé mit thir hai va 16p dAn dién thi nhit & 14n can cta 1 xuyén va 13 via;

(f) buéc khéc va loai bd 16p din dién th nhit duge phoi sdng trén bé mat thir

nhat, trén bé mit thi hai va trén cac thanh trong ctia 10 xuyén va 10 via;

(2) buéc loai bd 16p nhua co thé tao lién két ngang nhd dnh sang héa ran & trén
b& mit thir nhat, trén bé mat thit hai va & 1an can cta 18 xuyén va 18 via, dé phoi sang
céc 16p dan dién tha nhét va thi hai trén bé mat thir nhét, trén bé mit thi hai va trén cac

thanh trong cua 16 xuyén va 10 via;

(h) budc tao ra 16p dan dién thir ba & trén cac 16p dan dién thir nhat va th hai
trén bé mat thir nhét, trén bé mat tht hai va trén céac thanh trong cia 16 xuyén va 16 via

bang xtr Iy ma khong dién cuc va ma dién phan; va

(i) bude lam mong 16p nhua cach dién trén cac 16p dan dién thir nhét, thi hai va
thtt ba trén bé mit thir nhét, trén bé mit thi hai va trén cc thanh trong cua 16 xuyén va
16 via,

dung dich xur ly bé mit theo sang ché duoc cho tiép xtic v6i it nhat 12 mot hodc
nhiéu 16p kim loai hodc cac 16p chéng trong s6 cac 16p dan dién thir nhét, thi hai va thir
ba trén bé mit tht nhét, trén bé mit tht hai va trén cac thanh trong cia 16 xuyén va 15

via, nén nhua cach dién, cdc 16p nhua c6 thé tao lién két ngang nho anh sang dugc st
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dung trong 16p chong khic va 16p chéng ma, va 16p méng nhua cach dién, dé tir d6 tao

ra bang noi ddy mach in.

Day dong va céac 16p dan dién c6 thé duoc tao ra theo phuong phap bat ky nhu
phwong phap ma khong dién cuc, phwong phap ma dién phan, phuong phap bay hoi ling
dong, phuong phap phun xa, hodc phuong phép nam, va co6 thé chua 16 via trong, 18

xuyén, cuc két n6i hodc céac chi tiét twong tu khac.

"Pong" theo sang ché 1a ddng dugc sir dung theo cach sir dung va & dang, nhu
14 (14 dong dién phan, 14 ddng cudn, 1a déng dugc gin nhua, 14 dong dugc gin chét
mang, 1a déng vO dién, la déng dugc phin xa, hodc 14 déng mong), mang ma (mang ma
ddng khong dién hodc mang ma ddng dién phan), mang mong dugc tao ra boi phuong
phap bay hoi ling dong, phwong phap phun xa, phwong phap nam hogc cdc phuong phap
twong tu khéc, hat, kim, s¢i, day, thanh, 6ng, tAm, hodc cac dang twong tu khac, which
dugc st dung trong cac thiét bi dién tr nhu bang ndi day mach in va khung dan dién, dd
trang tri, vat liéu xay dung, hodc cac vat liéu twong tu khac. Trong truong hop day déng
hién nay ma thong qua do6 cac dong tin hi¢u di€n cao tAn, wu tién bé mit ctia dong 1a bé
mit nhan c6 dd nham trung binh 1a 0,1 pm hodc it hon. B& mit cia dong c¢6 thé dugc

ma v&i niken, kém, crom, thi€c, hodc chat twong tu nhu xtr 1y so' bd.

Hon nita, 14 ddng duoc gin chit mang can duge xtt Iy véi dung dich xur ly bé
miit theo sang ché 14 14 dong dién phan siéu mong dugce sir dung cho bang nbi diy mach
in bao gdm budc tao ra mach bang phuong phap bét ky trong sb6 cac phuong phap
phuong phap ban bd sung, phuong phap trir, phuong phap bd sung mot phan, va phuong
phap ban bo sung bién dbi, va chira chit mang 14 dong, 16p tréc dugc lam moéng & trén
chét mang 14 ddng, va 16p ddng siéu méng dugce lam mong & trén 16p troc. Bé mit clia
ddng co thé dugc trai qua it nhét 1a moét qua trinh x1t Iy so bd dugce chon tir nhom gdm
6 xtt 1y thy bang axit, xir 1y kiém, x{r Iy nham, xut Iy chiu nhiét, xir ly ngan gi, va xtr ly
chuyén ddi hoa hoc.

Ché pham céch dién

Ché phim céch dién c6 thé duoc tao ra bang cach két hop tac nhan lién két silan

theo sang ché vao trong vat li¢u nhyra hodc vat li€u vo co.
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Ngoai ra, ché phdm céch dién c6 thé dwoc thu bing cach hoa tan hop chét
tetrazol silan (IV) trong dung moi hitu co hodc cac chét twong tu khac va tron né véi vat

liéu nhwra hodc vat liéu vo co.

Ham luong ctia hop chat tetrazol silan (IV) trong ché phdm cach dién t6t hon 1a
tir 0,001 dén 10% theo khdi luong, va tét hon nira 1a tir 0,01 dén 5% theo khdi luong.
Trong truong hop ma ham luong cta hop chét tetrazol silan (IV) nhé hon 0,001% theo
khéi luong trong ché phim céch dién, hiéu qua cai thién tinh chét lién két 1a khong du,
nguoc lai trong truong hop ma ndng d6 vuot qua 10% theo khéi lugng, hidu qua cai
thién tinh chat lién két trd nén gan nhu binh 6n va s& khong kinh t€ khi tang tiép luong
hop chét tetrazol silan (IV) dugc st dung.

Ché phém cach dién c6 thé dugc tao ra bing phuong phap da biét. Vi du, ché
pham céch dién c6 thé duoc tao ra bang cach hoa tan hop chét tetrazol silan (IV) trong
dung moi hitu co va trdn néd voi vat liéu nhya dang ran hodc dang 16ng. Ngoai ra, hop
chét tetrazol silan (IV) ¢6 thé dugc bd sung truc tiép vao va dugc tron vai vat liéu nhua

16ng dé tao ra ché pham céch dién.

Ché phém cach dién theo séng ché tao ra vét lidu cach dién c6 do bén lién két
cao vi vay né co thé duoc st dung mot cach phu hop trong céc linh kién dién hodc dién

tir khac nhau va céc thiét bi dién tir nhu bang ndi day mach in.

Tai liéu JP-A-2009-19266 boc 16 sang ché dé cap dén phuong phap tao mang
tac nhan lién két silan, ma bao gdm budc phu chat 16ng chira téc nhan lién két silan 1én
b& mit ctia kim loai, buéc viéc lam kho bé mit ciia kim loai dugc phu véi chat 16ng &
nhiét do tir 25 dén 150°C trong 5 phut hodc trong thoi gian ngin hon, va budc rira bé
mat cua kim loai da kho véi nude.

Ngoai ra, diéu dwoc mo ta la & trén bé mat cia kim loai, 16p kim loai bam dinh,
nhu thiéc, c6 thé duoc tao ra véi dung dich ma nhung, véi vai tro 1a qua trinh xir ly bé

mat trudc.

Dung dich xir Iy bé mit theo séng ché c6 thé duoc str dung nhu chit 1ong chira
tac nhan lién két silan dugc md ta & trén. Cac ndi dung duoc md ta trong cong b séng

ché dugc két hop boi su vién dan véi vai trd nhu mot phan ciia ban mo ta nay.

Vi du thie hién sang ché
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Sang ché s& dugc mé ta cu thé 13 vé6i su tham chiéu dén cac vi du (céc thur
nghiém tong hop, céc thit nghiém déanh gid) va cac vi du so sanh (céc thir nghiém danh

gia), nhung sang ché nén duoc hiéu 1a khong bi gi6i han & nhitng vi du nay.

Céc hop chét tetrazol va cac hop chét alkylsilan dugc halogen hoa dugc sit dung

dué6i dang cac nguyén liéu tho trong cac thir nghiém téng hop 14 nhu sau.
Hop chét tetrazol
- 1H-tetrazol: duoc san xuit béi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.
- 5-metyl-1H-tetrazol: dugc san xuét béi Toyobo Co., Ltd.
- 5-phenyl-1H-tetrazol: nhu trén
- 5-benzyl-1H-tetrazol: dugc san xuét boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.
- 5-metylthio-1H-tetrazol: dugc san xuét boi Wako Pure Chemical Industries
- 5-amin-1H-tetrazol: dugc san xut béi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.
Hop chét alkylsilan duogc halogen hoa
- 3-clopropyltrimetoxysilan: dugc san xuét boi Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.
- 3-clopropyltrietoxysilan: dugc san xuét bai Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.

Hop chét triazol silan dugc st dung trong vi du so sanh 1 (thir nghiém dénh gia)

l1a nhu sau.
Hop chét triazol silan

- 1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1,2,4-triazol: dugc tong hop theo phuong phap
duoc mo ta trong tai liéu sang ché 2 (US-A-2012/0021232).

Vidul

Tbng hop 1-[3-(trimetoxysilyl) propyl]-1H-tetrazol va 2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-
tetrazol

B6 sung 39,2 g (0,203 mol) dung dich natri metoxit metanol 28% & nhiét d
phong vao dung dich gdbm ¢6 14,2 g (0,203 mol) 1H-tetrazol va 80 mL N,N-
dimetylformamid dugc dehydrat hoa, sau do khudy trong 30 phut.

Sau d6, bd sung nhé giot 40,3 g (0,203 mol) 3-clopropyltrimetoxysilan vao d6
qua 30 phut, sau do khudy & 88 dén 91°C trong 4 gio.
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Hon hop phan tmg & dang huyén phil dugc lam mat xubng 3°C, va vit chét
khong tan dugc loai bo bang qué trinh loc. Sau d6, cac thanh phén bay hoi (dung méi,
v.v.) duge cét loai duéi ap suét giam, dé thu dugc 44,2 g (0,190 mol, hiéu suat 93,7%)

chét long khong mau.
Dit liéu phd "H NMR cuia cht 16ng thu duge 1a nhu sau.

'H-NMR (DMSO-de) 8: 0,57(t, 2H, J=6Hz, -CH»-Si), 1,96(m, 2H, -CH2CH>-
Si), 3,47(s, 9H, SiOCH3), 4,43(t, 1,1H, J=6,8Hz, NCH>-), 4,68(t, 0,9H, J=6,8Hz, NCHa>-
), 8,96(s, 0,55H, C-H ctia vong tetrazol), 9,41(s, 0,45H, C-H cua vong tetrazol).

T dit liéu nay, chéit léng thu duge dugc nhén dang la hdn hop chtra 1-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cdng thic hoa hoc (Ia-1) va 2-
[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thirc héa hoc (Ib-1) theo
ty 1€ (%omol) 1a 55:45.

Si(OCH3) 5
(N\N /N\N//“\/’\Si(OCHS)S
\ Y |
N—N N—N
(Ia-1) (Ib-1)
Vidu?2

Téng hop 5-metyl-1-[3-(trimetoxysilyl) ~propyl]-1H-tetrazol va 5-metyl-2-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 9.4 g (0,174 mol) natri metoxit (dang bot) & nhiét do phong vao dung
dich gém c6 13,9 g (0,165 mol) 5-metyl-1H-tetrazol va 85 mL N,N-dimetylformamid
dugc dehydrat hoa, sau do khudy trong 30 phit.

Sau dé, bd sung 32,9 g (0,166 mol) 3-clopropyltrimetoxysilan vao do, sau d6
khudy & 89 dén 92°C trong 4 gio.
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Hbn hop phan Gng & dang huyén phi dwgc lam mat xubng 3°C, va vét chét
khong tan duoc loai bo bang qua trinh loc. Sau d6, cac thanh phén bay hoi (dung mdi,

v.v.) dwoc cat loai dudi ap suat giam, de thu dugce phan c6 dac.

Phén cb diac duoc pha lodng (duge phan tén/duge hoa tan) v6i 150 mL isopropyl
axetat va duoc rira ba 14an v6i 100 mL nuée mudi bio hoa, va 16p hitu co dugce lam kho
qua magié€ sulfat. Sau do, cac thanh phén bay hoi (dung méi, v.v.) duge ct loai duéi ap
suét giam, dé thu dugc 35,9 g (0,146 mol, hiéu suit 88,5%) chit 16ng khong mau.

Dit liéu phd '"H NMR cua chét 16ng thu duoc 13 nhu sau.

TH-NMR (DMSO-ds) &: 0,57(m, 2H, -CH»-Si), 1,86(m, 0,7H, -CH>CH>-Si),
1,95(m, 1,3H, -CH,CH»-Si), 2,45(s, 1,9H, CHs), 2,52(s, 1,1H, CHs), 3.48(s, 9H,
SiOCH3), 4,29(t, 1,3H, J=7,4Hz, NCH>-), 4,58(t, 0,7H, J=7,4Hz, NCH>-).

Tur dit liéu nay, chét 1ong thu dugc duge nhan dang 1a hdn hop chira 5-metyl-1-
[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol duoc biéu dién boi cong thirc héa hoc (Ia-2) va
5-metyl-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thiic héa hoc
(Ib-2) theo ty 1€ (%mol) 1a 35:65.

Si(OCHj) 5

‘ N N
CHS* \N CH3- 4 \?J/\//\Si(OCHSH
\ N
N—N N=
(la-2) (1b-2)

Viduy3

Téng hop 5-phenyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~va  5-phenyl-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B4 sung 4.9 g (0,129 mol) natri hydrua (dang dau, 63%) ba 1an & nhiét dd phong
vao dung dich gdm co6 18,1 g (0,124 mol) 5-phenyl-1H-tetrazol va 100 mL N,N-
dimetylformamid dugc dehydrat hoa, sau do khudy trong 30 phut.
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Sau d6, bd sung 29,9 g (0,124 mol) 3-clopropyltrietoxysilan vao do, sau dé
khudy & 88 dén 90°C trong 4 gio.

Hon hop phan tmg & dang huyén phu dugc lam mat xubng 3°C, va vit chét
khong tan dugc loai bo bang qua trinh loc. Sau do, cac thanh phan bay hoi (dung méi,

v.v.) dugc cat loai dudi ap suat giam, dé thu duge phan c6 dic.

Phan ¢6 dic duge pha loang (dugc phan tan/dugc hoa tan) v6i 150 mL isopropyl
axetat va duoc rira ba 14n véi 100 mL nudce mudi bdo hoa, va 16p hitu co duge lam kho
qua magié sulfat. Sau do, cdc thanh phén bay hoi (dung méi, v.v.) duogc cit loai dudi ap
suét giam, dé thu dugc 38,9 g (0,111 mol, hiéu sudt 89,7%) chat long mau niu vang
nhat.

Dit liéu phd 'H NMR ctia chit 16ng thu dugc 1 nhu sau.

I'H-NMR (DMSO-de) 8: 0,59(t, 2H, J=8Hz, -CH2-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, CHs),
2,05(m, 2H, -CH,CH-Si), 3,75(q, 6H, J=THz, Si-O-CH,-), 4,52(t, 0,2H, J=7Hz, NCH-
), 4,73(t, 1,8H, J=7Hz, NCH>-), 7,56(m, 3H, Ph), 8,08(m, 2H, Ph).

Tur di liéu nay, chit 1ong thu dugc duge nhén dang la hdn hop chira 5-phenyl-
1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc (Ia-3) va
5-phenyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thirc héa hoc
(Ib-3) theo ty 1€ (%omol) 1a 10:90.

Si(OC2aHs)3
N
O& Oy
(Ia-3) (Ib-3)

Vidu4

Téng hop S5-benzyl-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va  5-benzyl-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol
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B6 sung 4,2 g (0,111 mol) natri hydrua (dang diu, 63%) lam ba l4n & nhiét do
phong vao dung dich gbm c6 17,3 g (0,108 mol) 5-benzyl-1H-tetrazol va 100 mL N,N-
dimetylformamid dugc dehydrat héa, sau do khudy trong 30 phut.

Sau do6, bd sung 26,0 g (0,108 mol) 3-clopropyltrietoxysilan vao do, sau do
khudy & 88 dén 90°C trong 4 gio.

Hon hop phan tmg & dang huyén phu dugc lam mat xubng nhiét d6 phong, va
vat chit khong tan dugc loai bo bang qud trinh loc. Sau do, cac thanh phan bay hoi (dung

mdi, v.v.) duoc cat loai dudi ap suat giam, dé thu dugc phan ¢ dac.

Phén cd dic duge pha lodng (dugc phan tan/dugc hoa tan) véi 150 mL isopropyl
axetat va dugc rira ba 1an véi 100 mL nuée mudi bdo hoa, va 16p hitu co dugc lam kho
qua magié sulfat. Sau d6, cdc thanh phan bay hoi (dung méi, v.v.) dugc ct loai duéi ap

suét giam, dé thu duoc 35,9 g (0,099 mol, hiéu sudt 91,2%) chat 1ong mau nau nhat.
Dit liéu phd 'H NMR ciia chat 1éng thu dugce 1a nhu sau.

IH-NMR (DMSO-de) 8: 0,50(t, 2H, J=8Hz,-CH-Si), 1,13(t, 9H, J=7Hz, CH3),
1,71(m, 0,5H, -CH,CH>-Si), 1,94(m, 1,5H, -CH2CH>-S1i), 3,72(q, 6H, J=7Hz, Si-O-CH>-
), 4,23(s, 1,5H, -CH,Ph), 4,32(t, 0,5H, J=6,8Hz, NCH>-), 4,36(s, 0,5H, -CH2Ph), 4,61(t,
1,5H, J=6,8Hz, NCH>-), 7,28(m, 5H, Ph).

Tu dir li€u nay, chét long thu dugc dugce nhan dang la hdn hop chira 5-benzyl-
1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thic hoa hoc (Ta-4) va
5-benzyl-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién bdi cong thirc héa hoc
(Ib-4) theo ty 1¢ (%emol) 1a 25:75.

Si{OC;Hs) 5

\
\ //N 5)3
N—N
(la-4) (Ib-4)

Vidu5
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Téng hop 5-metylthio-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va S-metylthio-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 5,0 g (0,131 mol) natri hydrua (dang dAu, 63%) trong ba lan & nhiét do
phong vao dung dich gbm ¢6 15,0 g (0,129 mol) 5-metylthio-1H-tetrazol va 100 mL
N,N-dimetylformamid dugc dehydrat hoa, sau do khudy trong 30 phuit.

Sau d6, bd sung 31,1 g (0,129 mol) 3-clopropyltrietoxysilan vao do, sau do
khudy & 89 dén 92°C trong 5 gio.

Hon hop phan tng & dang huyén phul dugc lam mat xubng nhiét do phong, va
vat chét khong tan dugc loai bod béng qua trinh loc. Sau d6, céc thanh ph?m bay hoi (dung
méi, v.v.) dugc cit loai dudi ap suat giam, dé thu duoc phan cd dic.

Phén ¢6 dic dugc pha loang (dugce phan tin/dugc hoa tan) v6i 150 mL isopropyl
axetat va dugc rira ba 14n véi 100 mL nude mudi bdo hoa, va 16p hitu co dugc lam kho
qua magié sulfat. Sau d6, cic thanh phan bay hoi (dung moi, v.v.) dugc cét loai duéi ap

sudt giam, dé thu dwgc 37,6 g (0,117 mol, hiéu suit 90,7%) chét 16ng mau vang nhat.
Dit liéu phd '"H NMR ctia chit 16ng thu dugc 1a nhu sau.

'H-NMR (DMSO-de) 8: 0,54(t, 2H, J=8Hz, -CH»-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH,CH3), 1,86(m, 0,5H, -CH,CH»-Si), 1,96(m, 1,5H, -CH2CH>-Si), 2,65(s, 2,2H,
SCH3), 2,76(s, 0,8H, SCH3), 3,74(q, 6H, J=7Hz, Si-O-CH>), 4,26(t, 0,5H, J=7Hz, NCH>-
), 4,63(s, 1,5H, J=7Hz, NCH>z-).

Tir dit liéu nay, chat 16ng thu duge duge nhan dang 12 hén hop chira 5-metylthio-
1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol duoc biéu dién bdi cong thirc hoa hoc (Ia-5) va
5-metylthio-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thitc hoa
hoc (Ib-5) theo ty 1€ (%mol) 1a 25:75.

Si (OCgHs)g

N N

CHgS\( \N CH38 / \N/\\/\Si(OCZHs)S
\ / ~ |
N—N N

(la-5) (Ib-5)
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Vidub6

Téng hop  5-amin-1-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va  5-amin-2-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 51,9 g (0,270 mol) dung dich natri metoxit metanol 28% & nhigt do
phong vao dung dich gdm ¢6 23,0 g (0,270 mol) 5-amin-1H-tetrazol va 200 mL N,N-
dimetylformamid dugc dehydrat hoa, sau do khudy trong 30 phut.

Sau d6, bd sung 53,7 g (0,270 mol) 3-clopropyltrimetoxysilan vao do, sau d6
khudy & 89 dén 92°C trong 22 gio.

Hon hop phan tmg & dang huyén phu dugc lam mat xubng 8°C, va vt chét
khong tan dugc loai bo bang qué trinh loc. Sau d6, céc thanh phén bay hoi (dung moi,

v.v.) duoc cét loai dudi 4p sudt giam, dé thu dugc 100 g phan cb dic.

Phan ¢6 dic duge pha lodng (duoc phan tan/dugc hoa tan) véi 150 mL isopropyl
axetat va dugc ria ba 14n v6i 150 mL nudc mubi bdo hoa, va 16p hitu co duge lam khod
qua magié sulfat. Sau do, cac thanh phén bay hoi (dung mdi, v.v.) dugc ct loai duéi ap

suét giam, dé thu duoc 58,3 g phan c6 dic dang 1ong.

Phéan c6 dic dugc rira hai 14n v6i 100 mL hexan, dugc lam kho duéi ap suét
giam, va duoc lam mat dé thu dugc 54,7 g (0,221 mol, hiéu sudt 81,9%) chét rin dang
sép mau tréng.

Dit liéu phd 'H NMR ciia chét ran thu duoc 1 nhu sau.

TH-NMR (DMSO-dg) &: 0,54(t, 2H, J=8Hz, -CH-Si), 1,75(m, 0,8H, -CH2CHa-
Si), 1,88(m, 1,2H, -CH>CH>-Si), 3,47(s, 9H, SiOCH3), 4,05(t, 0,8H, J=7Hz, NCH>-),
4,35(t, 1,2H, J=7THz, NCH>-), 5,98(s, 1,2H, NH>), 6,66(s, 0,8H, NH>).

Tu dit liéu nay, chit ran thu dugc duoc nhan dang 1a hdn hop chira 5-amin-1-
[3-(trimetoxysilyl) propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc (Ta-6) va
5-amin-2-[3-(trimetoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién bdi cong thirc héa hoc
(Ib-6) theo ty 1€ (Yomol) 1a 40:60.
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Si{OCH3) 5

N N
HoN ~ \N'A\"/\S'(OGH )
\(h ’;‘J/N H2N¥—</ IL l 373

(Ia—6) (Ib-6)
Vidu7

Téng  hop  5-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va  5-amin-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 93,6 g (0,275 mol) dung dich natri etoxit etanol 20% & nhiét do phong
vao dung dich gébm c6 23,4 g (0,275 mol) 5-amin-1H-tetrazol va 220 mL N,N-

dimetylformamid dugc dehydrat hoa, sau do lam nong dén 70°C va khudy trong 1 gio.

Sau d6, bd sung nho giot 66,3 g (0,275 mol) 3-clopropyltrietoxysilan vao d6 o
70°C qua 1 gid, sau d6 khudy & 98 dén 100°C trong 20 gid.

Hon hop phéan ung & dang huyén phi duge 1am mét xubng 7°C, va vit chét
khong tan dugc loai bod béng qua trinh loc. Sau d6, cac thanh phﬁn bay hoi (dung mai,
v.v.) dugc cit loai dudi ap sudt giam, dé thu dugc 91 g phan cd dic.

Phén ¢6 dic duoc pha loang (dwgc phan tan/duge hoa tan) vdi 220 mL isopropyl
axetat va dugc rnira ba 1an v6i 220 mL nude mudi bdo hoa, va 16p hitu co duge lam kho
qua magié€ sulfat. Sau do, cac thanh phan bay hoi (dung méi, v.v.) dugc cét loai duéi ap
sut giam, dé thu dugc 73,6 g phén co dic dang 16ng.

Phan c6 dic dugc rira hai 1an véi 220 mL hexan, va cac thanh phén bay hoi
(dung méi, v.v.) duoc cat loai dudi ap suit giam, dé thu dugc 65,8 g (0,227 mol, higu
sult 82,7%) chit léng mau nau nhat.

Dir liéu phd 'H NMR cua chét 1ong thu duoc 1a nhu sau.

TH-NMR (DMSO-ds) 8: 0,52(t, 2H, J=8Hz, -CH»-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH,CHs), 1,75(m, 0,8H, -CH>CH,-Si), 1,88(m, 1,2H, -CH2CH,-Si), 3,74(q, 6H, J=7Hz,
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Si-0-CH2),4,06(t, 0,8H, J=7Hz, NCH>-), 4,36(t, 1,2H, J=7Hz, NCH>-), 5,97(s, 1,2H,
NH,), 6,65(s, 0,8H, NH,).

T dit licu nay, chét 1ong thu dugc dugce nhan dang la hdn hop chtra 5-amin-1-
[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc (Ta-7) va 5-
amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol duoc biéu dién bdi cong thirc hoa hoc (Ib-
7) theo ty 1€ (%emol) 1a 40:60.

Si{OC,Hs) 5
N N
= e o,
N—N N::N
(Ia=7) (Ib-7)

Vidu8

Tébng hop  5-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va  5-amin-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 300 mL hexan vao 40 g hén hop chia 5-amin-1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol da
thu duoc trong Vi du 7, va hdn hgp sinh ra duge lam néng hdi luu trong 10 phut, dugc
dua trd lai xuéng nhiét do phong, va 16p hexan ndi trén bé mit duoc duoc tach phan
doan nho déc nghiéng. Chét dang dau con lai dugc chiét twong tu ba 1an v6i 300 mL
hexan. Cac thanh phn bay hoi ctia phan con sét lai sau khi chiét hexan duoc loai bd

dudi ap suit giam dé thu duoc 14,1 g chat 1ong khong mau.
Dit liéu phd 'H NMR ctia chét 1éng thu duge 1a nhu sau.

IH-NMR (DMSO-d) 8: 0,52(t, 2H, J=8Hz, -CH»-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH,CHs), 1,75(m, 1,2H, -CH,CH,-Si), 1,88(m, 0,8H, -CH>CH,-Si), 3,74(q, 6H, J=7Hz,
Si-O-CHy), 4,06(t, 1,2H, J=THz, NCH.-), 4,36(t, 0,8H, J=7Hz, NCH>-), 5,97(s, 0,8H,
NH,), 6,65(s, 1,2H, NH,).

Tu dit liéu nay, chét 1ong thu duge duge nhan dang 1a hdn hop chita 5-amin-1-

[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thirc hda hoc (Ta-8) va 5-
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amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién bdi cong thirc hoa hoc (Ib-
8) theo ty 1& (%mol) 1a 60:40.

Si(OC,Hs) 4

N N

HEN\( SN HoN——?’ NN s 00,9
\ / |
N—N N

(Ia-8) (Ib-8)
Vidu9

Téng hop  S-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va  5-amin-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 300 mL hexan vao 40 g hdn hop chira 5-amin-1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol da
thu duoc trong Vi du 7, va hdn hgp sinh ra dugc lam néng hdi lru trong 10 phut, duge
dua tro lai xudng nhiét o phong, va 16p hexan ndi trén bé méat duoc dugc tach phan
doan nho dbc nghiéng. Chét dang dau con lai dugc chiét tuong tu ba 14n v6i hexan. Cac
phﬁn chiét hexan dugc két hop va dugc co dic dudi ap sudt giam dén khoang 300 mL,
va dung dich dugc ¢ dédc dugce dé yén trong 1 gid v6i nude lam mat. Lép hexan ndi trén
bé mit duoc duge tach phan doan nho dbc nghiéng, va hexan dugc cat loai dudi ap suét

giam dé thu dugc 8,1 g chét 16ng khong mau.
Dit liéu phd 'H NMR ctia cht 1ong thu dugce 1a nhu sau.

IH-NMR (DMSO-ds) &: 0,52(t, 2H, J=8Hz, -CH»-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH>CHs), 1,75(m, 0,2H, -CH,CH>-Si), 1,88(m, 1,8H, -CH>CH>-S1), 3,74(q, 6H, J=7Hz,
Si-O-CHa), 4,06(t, 0,2H, J=7Hz, NCH»-), 4,36(t, 1,8H, J=7Hz, NCH>-), 5,97(s, 1.8H,
NH>), 6,65(s, 0,2H, NH>).

T dit liéu nay, chét 16ng thu dugc dugc nhéan dang la hdn hop chira 5-amin-1-
[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc (1a-9) va 5-
amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién bdi cong thirc hoa hoc (Tb-
9) theo ty 1¢ (%mol) la 5:95.
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Si{OC;Hs)3
N N
HZN\« 7/N HQN-</ \PMS‘ (OC2Hs) 5
N—N N=N
(Ia-9) (b-9)

Vidu 10

Téng hop  5-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol ~ va 5 -amin-2-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 500 mL hexan vao 40 g hén hgp chta 5-amin-1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol da
thu duoc trong Vidu 7, va hdn hop sinh ra dugc lam néng hdi luu trong 10 phut, duoc
dua trd lai Xuéng nhiét d6 phong, va 16p hexan ndi trén bé miat dugc duge tach phan
doan nho dbc nghiéng. Chét dang dau con lai dugc chiét turong ty ndm 1an véi 500 mL
hexan. Cac thanh phin bay hoi phan con sét lai sau khi chiét hexan dugc loai bo dudi

ap suat giam dé thu duge 7,3 g chét rdn mau tring.
Dit liéu phd 'H NMR ctia chat rin thu duge 1a nhu sau.

TH-NMR (DMSO-ds) 8: 0,52(t, 2H, J=8Hz, -CH»-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH,CH3), 1,75(m, 1,8H, -CH,CH>-Si), 1,88(m, 0,2H, -CH2CH,-Si), 3,74(q, 6H, J=7Hz,
Si-O-CHy), 4,06(t, 1,8H, J=7Hz, NCH»-), 4,36(t, 0,2H, J=7Hz, NCH>-), 5,97(s, 0,2H,
NH3), 6,65(s, 1,8H, NH>).

Tu dit liéu nay, chat rin thu duvoc dugc nhan dang 1a hdn hop chtra 5-amin-1-
[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hoa hoc (Ia-10) va 5-
amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién béi cong thirc héa hoc (Ib-
10) theo ty 1€ (%mol) 1a 95:5.
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Si{OC,Hs) 5
N N
HzN\( 7/N HQN“</ \P/\’/\S‘ (OCzHs)5
N—N N—N
(Ia-10) (1b-10)

Vidull
Tbng hop 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol

B6 sung 200 mL hexan vao 12 g hdon hop chira 5-amin-1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol da
thu duoc trong Vi du 7, va hdn hop sinh ra dugc lam nong hdi luu trong 10 phut va duge
dua tré lai xudng nhiét do phong. Lép hexan ndi trén bé mat duoc duge tach phan doan
nhd dbc nghiéng va duoc dé trong ti lanh & -20°C qua dém. Chét rn két tha duoc thu
14y bing qua trinh loc v6i bd loc thuy tinh va céc thanh phan bay hoi dugc loai bo khoi
san phim dudi ap suat giam, dé thu duoc 1,5 g chét 16ng khong mau.

Dit liéu phd 'H NMR ctia chat 16ng thu dugce 1a nhu sau.

'TH-NMR (DMSO-de) 8: 0,52(t, 2,0H, J=8Hz, -CH,-Si), 1,14(t, 9,0H, J=7Hz, Si-
0-CH,CH3), 1,88(m, 2,0H, -CH>CH>-Si), 3,74(q, 6,0H, J=7Hz, Si-O-CH2), 4,36(t, 2,0H,
J=THz, NCH>-), 5,97(s, 2,0H, NH>).

Tu dit liéu nay, chdt léng thu dwgc duge nhén dang 12 5-amin-2-[3-

(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol dugc biéu dién boi cong thirc hda hoe (Ib-11).

N\ N\ )
N:-"":-N
(Ib-11)
Vidy 12
Tbng hop 5-amin-1-[3-(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol
Bé sung 400 mL hexan vao 35 g hdn hop chta 5-amin-1-[3-
(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol va 5-amin-2-[3-(trietoxysilyl)propyl]-2H-tetrazol da
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thu duoc trong Vi du 7, hdn hop sinh ra dugc lam néng hdi luu trong 10 phut va duoc
dua tro lai Xuéng nhiét d6 phong, va 16p hexan ndi trén bé mat duoc loai bé theo do
nghiéng. Khi chit dang diu cua phan chiét con lai duoc dé ¢ nhiét do phong trong thoi
gian mot ngay, c6 tinh thé duoc két tua. Tinh thé nay dugc thu Iy bang qua trinh loc
thong qua b loc thuy tinh, va hoat dong twong tw dugc 1ap lai mot 1an nira bang cach
sir dung 300 mL hexan. Tinh thé thu duoc duoc lam khé dudi ap suét giam dé thu dugc

3,6 g tinh thé mau tréng.
Dit lidu phd 'H NMR ciia chét ran thu dugc 1a nhw sau.

IH-NMR (DMSO-ds) 3: 0,52(t, 2H, J=8Hz, -CH,-Si), 1,14(t, 9H, J=7Hz, Si-O-
CH,CH3), 1,75(m, 2H, -CH,CH,-Si), 3,74(q, 6H, J=7Hz, Si-0-CHa), 4,06(t, 2H, J=7Hz,
NCHa-), 6,65(s, 2,0H, NH>).

Tir dit lieu nay, chdt rin thu dugc dwgc nhan dang la S-amin-1-[3-

(trietoxysilyl)propyl]-1H-tetrazol dugc biéu dién bai cong thirc hoa hoc (Ta-12).

Si{OC,Hs) 5

HzN\(N\N
\ 7/
N—N
(la-12)
Didu ché dung dich xir 1y b mit cho ddng va danh gia tinh chét lién két
Viduy 13
Dung dich xtr ly bé mat cho ddng dugc didu ché bang cach sir dung hop chét

tetrazol silan (hdn hop) dugc tong hop trong vi du 1 dudi dang thanh phan tac nhan lién
két silan.

Nghia 13, bd sung 200 g etylen glycol monobutyl ete vao 10 g cia hop chét
tetrazol silan ctia hdn hop va sau do, bd sung tiép vao d6 790 g nudc, sau do khudy &
nhiét do phong trong 2 gio, dé tir d6 diéu ché ra dung dich xur ly bé mit cho ddéng (sau
day, dugc goi la dung dich xur Iy A).
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Déi v6i dung dich xir Iy A nay, diéu duge xdc nhan 1a nhom trimetoxysilyl cua
hop chét tetrazol silan bi thity phan thanh nhom trihydroxysilyl, va cac thir nghiém danh
gia tinh chét lién két tir (a) dén (c) va céc thir nghiém danh gia vong tréc (d) va (e) duoc

thue hién.
Cac két qua thir nghiém dugc thé hién trong bang 2.
Céc vi du tir 14 dén 24

Theo cach gidng nhu trong vi du 13, cac dung dich xtr Iy b& mit cho ddng (sau
day, dugc goi 1a cac dung dich xtr 1y B, C, D, E, F, G, H, I, J, K, va L, mdt cach tuong
tmg) dugc didu ché ngoai trir viéc sir dung céc hop chét tetrazol silan (cac hdn hop) dugc
tong hop trong cac vi du 2 dén 12, thay cho hop chét (hdn hop) tetrazol silan duoc tong
hop trong vi du 1.

Péi v6i cac dung dich xt Iy nay, diéu dugc x4c nhan 1a nhoém trimetoxysilyl
hodc nhom trietoxysilyl cua hop chét tetrazol silan bi thuy phén thanh nhém
trihydroxysilyl, va cdc thir nghiém danh gi4 tinh chit lién két tir (a) dén (c) va céc thi
nghiém déanh gia vong tréc (d) va (e) sau day duoc thuc hién.

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

Vi du so sanh 1

Theo cach giéng nhu trong vi du 13, dung dich x ly bé mit cho dong (sau day,

dugc goi 1a dung dich xt ly M) duoc diéu ché ngoai trr viéc st dung 1-[3-

(trimetoxysilyl) propyl]-1,2,4-triazol, thay cho hop chét tetrazol silan (hdn hop) duoc
tong hop trong vi du 1.

Déi véi dung dich xir Iy M nay, diéu dugc xac nhan 12 nhom trimetoxysilyl cua
hop chét triazol silan bi thity phan thanh nhém trihydroxysilyl, va cac thi nghiém dénh
gi4 tinh chét lién két (a) dén (c) va cdc thir nghiém danh gia vong tréc (d) va (e) sau day
duoc thuc hién.

Cac két qua thir nghiém dugc thé hién trong bang 2.

Vi du so sanh 2

Dung dich xir Iy bé mat cho ddng (sau day, duge goi 12 dung dich xir Iy N) ¢6

ché phdm giéng nhu dung dich xtt ly A ngoai trir viéc khong st dung hop phén tac nhan
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lién két silan duoc didu ché, va cac thir nghiém déanh gid tinh chat lién két (a) dén (c) va

cac thir nghiém danh gia vong troc (d) va (e) sau day duge thyc hién.
Céc két qua thir nghiém duge thé hién trong bang 2.
Cac thir nghiém danh gia tinh chét lién két
Thit nghiém danh gi4 tinh chét lién két (a)
(1) MAu thir nghiém
L4 ddng dién phan (do day: 18 um) dugc st dung lam mau thir nghiém.
(2) X1 1y trén mau thir nghiém
M3u thtt nghiém duoc xir Iy theo cac bude tir i dén ii sau.
i. Rira axit/1 phut (nhiét do phong), rira voi nuée, 1am kho/1 phat (100°C)

ii. Nhung trong dung dich xu ly bé mat/1 phut (nhiét do phong), rira véi nude,
viéc 1am kho/1 phut (100°C)

(3) Lién két gitra mau thir nghiém va nhya

Prepreg (cip FR-4) dugc tAm v6i nhua epoxy gia cudng bang soi thity tinh duge
Jam moéng va dugc ép & trén bé mat S (b& mat bong) clia mau thir nghiém dugce xi Iy dé
lién két mAu thir nghiém va nhua, dé tir d6 chuan bi bang ndi day mach in.

(4) Panh gia tinh chat lién két

MAu thir nghiém c6 chidu rong 10 mm dugc chudn bi tir bang ndi day mach in
theo tiéu chuin "JIS C6481 (1996)", dugc trai qua xu ly trong ndi ap sudt (121°C/ dd
4m 100%/100 gi®), va sau d6 d bén tréc (KN/m) cua 14 ddng duoc do.

Thit nghiém danh gia tinh chét lién két (b)

Tinh chét lién két giita dong va nhua dugc danh gia theo cac quy trinh gidng
nhu theo thir nghiém déanh gié tinh chat lién két (a) ngoai trir viéc "can méng 16p nhya
1én bang ndi day lap rap (san pham c6 tén "GX-T31", dugc san xuit boi Ajinomoto
Fine-Techno Co., Inc.)" thay cho viéc "can 16p mong va €p prepreg (cAp FR-4) duoc
tdm voi nhua epoxy gia cudong bing soi thily tinh" trén bé mit S (bé mit béng) ciia mau
thr nghiém.

Thir nghiém danh gi4 tinh chét lién két (c)
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(1) MAu thtt nghiém

Lép méng trang ddng hai mit (vat liéu nén: FR4, do day tAm: 1,0 mm, 14 dong
do day: 18 pm, chidu dai 120 mm x chiéu réng 110 mm) duoc trdi qua ma ddng dién
phén (d0 day ma: 20 um) dugc st dung lam mau thir nghiém ctia bang ndi ddy mach in.
(2) X1 1y trén mau thir nghiém

Mau thir nghiém dugc xit 1y theo cac budc tir i dén ii sau day.

i. Rira axit/1 phut (nhiét d phong), rira v6i nude, viéc lam kho/1 phit (100°C)

ii. Nhing trong dung dich xtr 1y bé mat/1 phat (nhiét d¢ phong), rira voi nudc,
lam kho/1 phut (100°C)
(3) S hinh thanh ciia 16p nhua cich dién trén mu thir nghiém

Mau thir nghiém duoc x@t Iy dugc phu véi 16p chéng han (tén thuong mai "PSR-
4000AUS308", duoc san xuit bdi TATYO INK MFG. CO., LTD.), va sau d6 duoc lam
kho (80°C/30 phut) va duge héa rén sau d6 (150°C/60 pht), dé tir d6 tao ra 16p nhua
cach dién day 13 pm (mang phu).
(4) Panh gi4 tinh chit lién két

Theo tiéu chuan "JIS K5400-8,5 (1990)", mang phu dugc tao ra trén mau thir
nghiém duoc cét chéo (100 6 vudng) thanh luéi 1 mm x 1 mm, va dugc trai qua xur ly
trong ndi 4p suét (121°C/100% do Am/100 gi). Sau do, thir nghiém lam troc bang bing
dinh duoc thuc hién, va s6 luong cac 6 vudng ma & d6 mang phi khong bi troc ra dugc

dém. Ngoai ra, mirc d6 ton hai ciia mang phu dugc quan sat tryc quan.

Tiéu chuin xac dinh tinh chét lién két nhu dugc thé hién trong bang 1.
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Bang 1
Murc d6 ton hai cia mang pht Xéc dinh

M&i duong cit mong va min trén cé hai phia, va khong tréc ra
tai tirng phan giao cét ctia cac dudng cét va d vuong. A
C6 hoi troc tai phan giao cét ctia cac duong cit, va khong c6
phan tréc tai 6 vudng, va dién tich cia khuyét tat & trong B
khoang 5% tong dién tich 6 vudng.
Co troc ¢ trén ca hai phia ciia duong c&t va phan giao cit, va
dién tich ctia khuyét tat 1a tir 5 dén 15% tong dién tich C
vuong.
Chiéu rong cua phan troc do dudng cat 16n, va dién tich cia
khuyét tat 1a tir 15 dén 35% tong dién tich 6 vudng. P
Chiéu rong cua phan tréc do dudng cat rong hon trong trudong
hop x4c dinh D, va dién tich ctia khuyét tat 12 tir 35 dén 65% E
tong dién tich 6 vuong.
Dién tich phan tréc 1a 65% tong dién tich 6 vudng hogc nhiéu .

hon.

Thtr nghiém dénh gia vong troc (d)

(1) MAu thtr nghiém

L6p mong trang ddng (ddng do day 35 pum, do day tAm 1,0 mm) duoc sir dung

lam mau thir nghiém.
(2) X1t Iy trén mau thir nghiém
Mau thir nghiém dugce xi Iy theo cac bude tir i dén ii sau day.

i. Rira axit/1 phat (nhiét dd phong), rira v61 nuGe

ii. Nhang trong dung dich xur ly bé mat/1 phit (30°C), rira v6i nude, viée lam

kho/1 pht (100°C)

(3) Chuén bi bang ndi day mach in
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L6p chéng han (tén thuong mai "PSR-4000AUS308", duoc san xuat boi
TAIYO INK MFG. CO., LTD.) duoc phi vao bé mit ciia dong clia mau thir nghiém, va
sau do6 thuc hién cac budc tur iii dén iv sau day, dé tir d6 chuén bi bang ndi day mach in
trong do san phdm hoa rin cia 16p chéng han c6 16 mé bing ddng (duong kinh 16 mé:
150 pum, 5 13) va mAu thit nghiém (16p méng trang dong) dugc lién két v6i nhau.

iii. Budc phoi sang (420 mJ/cm?, st dung HMW-680, dugc sdn xuét béi ORC
MANUFACTURING CO., LTD.), buéc hién hinh (dung dich nuéc c6 1% theo khéi
lugng natri cacbonat /90 gidy (30°C))

iv. Lam kho (80°C/30 phut), sau d6 hoa ran (150°C/60 phuit)
(4) Xt ly ma

Déi voi 16 mé bang ddng clia bang ndi day mach in, buéc v sau day dugc thyuc
hién bang cach sir dung xtic tac paladi (tén san pham "ICP Nicolon Axela", dugc san
xut bdi OKUNO CHEMICAL INDUSTRIES CO., LTD.), ma niken (tén sin phim
"[CP Nicolon GM", duoc san xuit béi OKUNO CHEMICAL INDUSTRIES CO.,
LTD.) va ma vang (tén san phim "OL II", dugc san xuat béi KOJIMA CHEMICALS
CO., LTD.) véi vai tro 1a dung dich ma, dé tir d6 thuc hién xr Iy ma vang.

v. Khic mém/1 phit (30°C), rira v6i nudc, xtc tac paladi/2 phit (nhiét do
phong), ma niken/35 phit (75°C), ma vang/5 phut (80°C)
(5) Banh gié kha ndng vong troc

Déi v6i 16 mé bang dong dugc ma vang (dudng kinh 16 m& 150 pm) cua bang
ndi day mach in thu duoc, chiéu rong (don vi: pm) cua vong troc (phan tréc cta 16p
chéng han) do sy thAm nhép cta dung dich hoéa hoc dugc do véi kinh hién vi quang hoc
SZ-61 (dugc san xuét bsi OLYMPUS). Phép do duge thuc hién trong 5 18, va tri s0
trung binh ctia chung dugec tinh.
Thir nghiém danh gid vong troc (e)
(1) MAu thir nghiém

L6p mong trang ddng (ddng do day 35 um, do day tdm 1,0 mm) dugc sir dung
lam mau thir nghiém.

(2) Xt Iy trén mau thir nghiém
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Mau thir nghiém dugc xt 1y theo cac budc tir i dén ii sau day.
i. Rira axit/1 phut (nhiét d6 phong), rira véi nude

ii. Nhung trong dung dich xur ly bé mat/1 phat (30°C), rita v6i nude, viée lam

kho/1 phut (100°C)
(3) Chuén bi bang ndi day mach in

Nhua dung cho bang ndi day 1ap réap (tén san phadm "GX-T31", dugc san Xuat
boi Ajinomoto Fine-Techno Co., Inc.) dugc tao 16p méng & trén bé mit cta dong cia
mau thir nghiém va sau d6 duogc hoa rdn bang nhiét, dé tir d6 chudn bi bang ndi day
mach in trong dé san pham hoa rin v&i nhwa lap rap va mau thi nghiém (16p mong trang
ddng) duge lign két v6i nhau. Sau do, cac 16 mé bing dong (dudng kinh 16 mé 50 pm,

100 18) duoc tao ra bdi qua trinh xu 1y laze.
(4) Xt Iy ma

Xt Iy ma dong héa hoc dugc thyc hién trén céc 16 mé bang dong ciia bang nbi
day mach in bang cach st dung hé théng dong OPC dugc san xudt béi OKUNO
CHEMICAL INDUSTRIES CO., LTD., va ma dong via dugc thuc hién tiép trén céc 16
m& bang cach sit dung hé théng Top Lucina dugc san xuit béi OKUNO CHEMICAL
INDUSTRIES CO., LTD.

(5) banh gia kha nang tao vong troc

Péi v6i 16 mé bing ddng dugc ma dong (dudng kinh 10 mé 50 pm) ciia bang
ndi day mach in thu duoc, chiéu réng (don vi: um) cua vong troc (phan tréc cia nhua
lap rap) do su tham nhép cua dung dich héa hoc duge do véi may xir Iy mat cit ngang
FIB JIB4000 (duoc san xudt béi JEOL Ltd.) va kinh hién vi dién tr JSM7610F (duoc
sén xuit béi JEOL Ltd.). Phép do duge thuc hién trong 5 16, va tri sb trung binh cua
chung dugc tinh.
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Theo cac két qua thtr nghiém dugc thé hién trong bang 2, diéu duoc nhan ra 12
dung dich xu ly bé mit cho déng, ma sir dung hop chit tetrazol silan theo sang ché lam
thanh phan tic nhan lién két silan, c6 hiéu qua uu viét trong viéc cai thién luc lién két

gifta dong va nhya va chong vong troc.

Cu thé trong trudng hop hop chét tetrazol silan ¢ nhém amin hodc nhom metyl
va hop chét tetrazol silan khong dugc thé, hiéu qua cai thién luc lién két gitta dong va
nhua va chdng tao vong tréc 1a rit dang chu y. Trong s6 do, trong truomg hop hop chét
tetrazol silan ¢6 nhom amin, luc lién két va chéng vong troc duge mo ta ¢ trén duoc cai

thién dang ké.

Mic du sang ché da dugc mo ta chi tiét va bang su tham chiéu dén cac phuong
4n cu thé, rd rang la dbi voi nhitng nguoi ¢ trinh d§ trong linh vue k¥ thuat ma co6 thé
bd sung thém céc thay ddi va bién thé khac ma khong xa roi khoi tinh than va pham vi
ciia sing ché. Sang ché nay dugc dua trén Pon patent Nhat Ban (86 2017-182673) dugc
ndp ngay 22 thang chin, 2017, va toan bd ndi dung ctia chiing duoc két hop vao ban mo
t4 nay bang su vién dan. Ngoai ra, tAt ca cac phan vién din duge néu ra trong ban mo ta

nay duogc két hop toan bd.
Kha niang tng dung trong cong nghi€p

Vi hop chét tetrazol silan theo sang ché 6 thé tao ra tac nhan lién két silan co
ca hai chirc ning 1a ngan kim loai khoi gi, ma la déc diém cua hop chét azol, va hoa ran
nhua epoxy hodc nhya uretan, n6é dugc du kién 1a duoc dung trong vét liéu compozit

nhu bang ndi day mach in dugc tao ra béng cach két hop céc loai vét li¢u khac nhau.

Theo sang ché, vi c6 thé dam bao du tinh chét lién két (tinh chat bam dinh) cta
kim loai, vat liéu v0 co va vat li¢u nhya, nén bé mit cta vat liéu nén c6 thé dugc duy tri
& trang thai nhan ma khong bi 1am nham. Do do, séang ché c6 thé dong gop 16n vao viée
hién thuc hda sy thu nhd, 1am giam do day, tan sd cao hon, mat do cao hon, hodc cac
hiéu qua tuong tuw khéc ¢ bang nbi day mach in nhiéu 16p, vi vay kha ning ap dung trong

cong nghiép la rat 16n.
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YEU CAU BAO HQ
1. Hop chét tetrazol silan dugc biéu dién béi cong thirc hoa hoc (1):

(CH2);—Si(OR)3
N-

~N
x——< | (1)
N”N

trong cong thirc (I), X 1a nhom alkyl mach thing c6 s6 lugng nguyén tir cacbon

tir 1 dén 12, nhém phenyl, nhém benzyl, nhom alkylthio c6 s6 luong nguyén tir cacbon
tir 1 dén 6, hodc nhém amin; n 13 sb nguyén tur 1 dén 12; va R 1a nhém metyl hodc nhom
etyl.
2. Phuong phép tong hop hop chit tetrazol silan dugc mo ta theo diém 1, bao gdm cho
hop chét tetrazol dugc biéu dién boi cong thire héa hoc (II) phan tng véi hop chat
alkylsilan dugc halogen hoa duoc biéu dién bai cong thirc héa hoc (I10):

H

N\N

X \ I (II)
NN

trong coéng thirc (II), X ¢6 ¥ nghia gidng nhu dugc mo ta & trén; va

Hal—‘(CHg)n_Si(OH)g (Im)

trong coéng thie (1), R va n ¢6 cac nghia gidng nhu dugc mo ta & trén; va Hal
1a nguyén tir clo, nguyén tir brom hoéc nguyén tir iod.
3. T4c nhan lién két silan bao gébm hop chét tetrazol silan dugc biéu dién boi cong thic

héa hoc (IV) dudi day dudi dang thanh phan:

(CH2)—Si(OR)3-m (OH)r,
N

N
x—<d [ (V)
NN
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trong cong thirc (IV), X nhom alkyl mach thang c6 sd lwrong nguyén ti cacbon
tir 1 dén 12, nhém phenyl, nhém benzyl, nhém alkylthio ¢ s6 luong nguyén tir cacbon
tir 1 dén 6, hoic nhém amin; n 13 s6 nguyén tur 1 dén 12; R 1a nhém metyl hoic nhém

etyl; va m 1a 0 hodc sb nguyén tir 1 dén 3.

4. Dung dich xtt Iy b& miat bao gdm hop chét tetrazol silan dwoc bicu dién boi cong thire

hoéa hoc (IV) dudi day:

(CH2)—Si(OR)3- (OH)
N-

~N
x—< l (IV)
NN

trong cong thirc (IV), X 14 nhém alkyl mach thing c6 sb luong nguyén tir cacbon
tr 1 dén 12, nhém phenyl, nhém benzyl, nhoém alkylthio c6 s6 lwong nguyén tir cacbon
tir 1 dén 6, hodc nhém amin; n 1a s6 nguyén tur 1 dén 12; R 1a nhém metyl hoic nhém

etyl; va m 14 0 hodc s6 nguyén tir 1 dén 3.

5. Phuong phap xtr ly bé mat cua kim loai, bao gém budc cho dung dich xur ly bé mit

dugc mo ta theo diém 4 tiép xic voi bé mat cua kim loai.

6. Phuong phép xir Iy bé mit ctia kim loai theo diém 5, trong d6 kim loai it nhéit 13 mot
kim loai dugc chon ttr nhom g@)m co déng, nhom, titan, niken, thiéc, sit, bac, vang, va

cac hop kim cta chiing.

7. Phuong phap xir Iy bé mit kim ctia loai theo diém 5, trong d6 kim loai 1a dong hoic

hop kim ddng.

8. Phuong phép xtr ly bé mit cia kim loai theo diém 7, bao gbm, truéc khi cho dung
dich xt ly bé mat tiép x0c v6i bé mit cia déng hodc hgp kim déng, cho dung dich nudc
chira ion ddng tiép xtic v6i bé mit clia d6ng hoac hop kim dong.

9. Phuong phéap xir Iy bé mit cta kim loai theo diém 7 hodc 8, bao gdm, sau khi cho
dung dich xtr Iy bé mit tiép xuc voi bé mit cua d6ng hoic hop kim ddng, cho dung dich
nudce co tinh axit hodc dung dich nuée ¢ tinh kiém tiép xuc v6i bé mit clia dong hoic

hop kim dong.
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10. Phuong phép xir Iy bé mit cua vt liéu vo co, bao gbm budc cho dung dich xir 1y bé

mit duoc mo ta theo diém 4 ti€p xdc véi bé mat cia vat liéu vo co.

11. Phuong phap xir Iy bé mit ctia vat liéu vo co theo diém 10, trong d6 vat liéu vo co
it nhat 1a mot vat liéu duge chon tir nhém gém co silic, gém (ceramic), thuy tinh va mudi

vO co.

12. Phuong phép xir Iy bé mit ciia vat liéu vo co theo diém 11, trong d6 gdm (ceramic)
it nhat 14 mot vat liéu duoc chon tir nhém gém cO nhom oxit, silic cacbua, nhom nitrua,

silic nitrua, va bari titanat.

13. Phuong phép xir ly bé mit cua vt liéu nhya, bao gdm budc cho dung dich xit ly bé

miit dugc mo ta theo diém 4 ti€p x0c voi bé mét clia vat liéu nhya.

14. Phuong phép x Iy bé mit ctia vat liéu nhya theo diém 13, trong d6 vat liéu nhua it
nhat 14 mot vat liéu dugc chon tir nhom gém ¢ nhua acrylat, nhya epoxy, nhua olefin,

nhua polybenzoxazol, nhya silicon, va nhua polyimid.

15. Phuong phap lién két gitra kim loai va vat liéu nhya, bao gdm budc cho dung dich
xu ly bé mit duge md ta theo diém 4 tiép xUc v6i it nhét 1a mot trong sb kim loai va vat
liéu nhua dé tao ra mang hoa hoc, va lién két kim loai va vat liéu nhya v6i nhau thong

qua mang hoéa hoc.

16. Phuong phép lién két giita vat lidu vo co va vat liéu nhya, bao gdm budc cho dung
dich xur 1y bé mit dugc md ta theo diém 4 tiép xuc véi it nhét 13 mot trong s6 vat liéu vo
co va vat liéu nhua dé tao ra mang hoéa hoc, va lién két vat liéu vo co va vat liéu nhua

vGi nhau thong qua mang hoa hoc.

17. Phuong phéap lién ket gitta kim loai va vét liéu vo co, bao gom budc cho dung dich
x1r Iy bé mit duge mod ta theo diém 4 tiép xtc voi it nhat 1a mot vat li€u trong s6 kim
loai va vat lidu vo co dé tao ra mang hda hoc, va lién két kim loai va vat liéu v6 co v6i

nhau thong qua mang hoa hoc.

18. Bang ndi dy mach in bao gbm hai vat liéu dugc chon tir nhom gbm c6 kim loai, vat
liéu vO co va vét li€u nhua, dugc lién Kkét thong qua mang hoéa hoc dugc tao ra tir dung

dich xir Iy bé& mit dugc mo ta theo diém 4.
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19. L4t ban dan bao g6m hai vat liéu duogc chon tir nhom gém ¢6 kim loai, vat liéu vd
co va vat liéu nhua, duoc lién Kkét thong qua mang hoa hoc dugc tao ra tir dung dich xu
Iy b& miat duge mo ta theo diém 4.

20. Thiét bi dién tt bao g@)m hai vét liéu duoc chon tr nhom gém co kim loai, vat liéu
vO co va vat liéu nhua, dugc lién két thong qua mang hoéa hoc dugc tao ra tir dung dich
xu ly bé mat dugc md ta theo diém 4.

21. Ché phém cach dién bao gdm tac nhéan lién két silan dugc mo ta theo diém 3 va vat
liéu nhua hodc vat liéu vo co.

22.Ché phém cach dién theo diém 21, trong d6 vat liéu nhya it nhét 1 mot vat liéu duoc
chon tr nhém gém c6 nhua acrylat, nhya epoxy, nhua olefin, nhya polybenzoxazol,
nhua silicon, nhya va nhya polyimid.

23. Ché phim cach dién theo diém 21, trong d6 vit liéu vo co it nhat 1a mot vat liéu
dugc chon tir nhém gém c6 silic, gém (ceramic), thuy tinh va mudi vo co.

24. Vat liéu cach dién bao gdm ché pham céch dién duge mo ta theo diém bat ky trong
s6 cac diém tir 21 dén 23.

25. Bang ndi day mach in bao gém 16p cach dién thu dugc tur ché phém cach dién duoc
mo ta theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 21 dén 23.

26. Lt ban din bao gdm 16p cach dién thu dugce tir ché pham cach dién dugc mo ta theo
diém bat ky trong sb cac diém tir 21 dén 23.

27. Thiét bi dién ti bao gdm 16p cach dién thu dugc tir ché pham cach dién duge mo ta

theo diém bét ky trong s cac diém tir 21 dén 23.
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