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dugc gin trén chit don cai bién, nhu triazol va/hodc pyrazol. Cac chit don cai bién khac
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Linh vire ky thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén chét don, ché phém dan hoi hodc ché phém dan hoi, phuong
phép san xut chiing, va phuong phép cai thién mot hoic nhiéu dac tinh trong ché phdm
_ dan hdi. Dic biét hon, sang ché d& cap dén chit don cai bién va viée cac chit don nay

duoc sir dung trong ché phim dan hoi.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Mubi than va cac chit don khac thuong duge dung 1am chét tao mau, chét don,
va/hoic chit gia cudng trong hdn hop va diéu ché cac ché phdm duoc sir dung trong céac
mg dung cao su, chit déo, gidy hoic dét. Cac tinh chét ctia mudi than hosc cac chit don

khéc 1a yéu t& quan trong quyét dinh cac dic tinh khac nhau cta cic ché phém nay.

Nhiéu giai phap nham cai bién bé mat héa hoc ctia mudi than di duoc dua ra
trong vai thap ky gin ddy. Cac quy trinh hitu ich dé gin nhém hiru co 1én mudi than va
vi€c str dung san phém thu duoc da dugc dé xuét, vi du, trong cac US 5559169; 5900029;
5851280; 6042643; 6494946; 6740151; va 7294185. Vi dy, US 5559169 dé cap dén san
phdm mugi than di dugc gin nhom hitu co ¢6 cong thuc --Ar--S,, --Ar'-- hodc --Ar--S,--
Ar"-- (trong d6 Ar va Ar' 1a cc nhém arylen, Ar" 1a nhém aryl va n nam trong khoang tir
1 dén 8) c6 thé dugc sir dung trong cac monome etylen-propylen-dien (EPDM),
copolyme d4 hydro héa khdng hoan toan cia acrylonitril va butadien (HNBR), hoic ché

pham cao su butyl.

Céc g dung quan trong ctia ché phim dan hdi 1a lién quan dén viéc san xuét 16p
xe va cac thanh phan b sung thudng dugc thém vao dé tao cac dic tinh chét cu thé cho
thanh phém hoac cac thanh phén cua nd. Vi du, US 6014998 mo ta viéc st dung
benzotriazol hodc tolyltriazol dé cai thién tdc d6 Iuu hoéa, hiéu suét luu héa, ¢ cing, mo
dun tinh va dong, ma khong anh hudng x4u dén do tré trong ché phdm cao su dugc gia
cudng bang silic cho thanh phan 18p xe. Céc ché phdm nay chira khoang tir 2 dén khoang
35 phan triazol (tdt hon 14 khoang tir 2 dén khoang 6 phan triazol) cho 100 phin cao su.

Trong mét s6 truong hop, bot d6ng va mudi than c6 tinh dan dién cling dugc bd sung vao
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va cac ché phim nay dugc tron theo phuong phép thong thudng trong mot hodc nhiéu

bude.

US 6758891 md ta viéc xir ly mudi than, bt graphit, xo graphit, xo cacbon, s¢i
cacbon, 6ng nano cacbon, vai cacbon, san phém cacbon dang soi thuy tinh va than hoat
tinh bang cich cho phan ing v6i cac téc nhan cdi bién triazen. Cacbon thu duoc c6 thé
duogc dung trong cao su, chét déo, muc in, myc, myc in phun, son, muc va chét tao mau,

bitum, bé tong, vat liéu xay dung khac, va gidy.

Nhur néu trén, chat don co6 thé mang lai cac hiéu qua gia cudng cho nhiéu loai vat
liéu, bao gé)m cac ché phém dan hdi. Bén canh sy ¢6 mit ciia chit don thong thuong, van
mong mubn néu c6 cac chat ddn co6 khé ning cai thién mot hodc nhiéu tinh chit dan hoi,
ddc biét 13 hién tuong tré vi/hodc d6 bén mai mon. Tuy nhién, véi mot sd ché phim dan
hoi da biét c6 chira nhiéu chit don, thi mot chét don thuong chi ¢6 thé cai thién mot tinh
chét, nhung lai c6 dnh hudng bét loi dén céc tinh chit con lai. Vi du, trong khi hién tuong
tré c6 thé dugc cai thién, thi do bén mai mon ¢ thé bi gidm hodc khong duoc cai thién.
Do vay, van c¢6 nhu ciu vé chit don ma c6 thé tang cudng cho moét trong hai dic tinh nay
ma khong gdy bat ky anh hudng dang ké nao dén tinh chét con lai. Tt hon 1a mot chét
d6n c6 thé mang lai sy cai thién dbi vé6i ca hai tinh chét nay, tirc 1a ca hién twgng tré 1an
d6 bén mai mon.

Bin chat k§ thuit ciia sang ché

Theo mét khia canh, sang ché dé xuit nhom chat don méi ting cudng cho mot

hodc nhi€u dac tinh cé 1oi.

Theo mot khia canh khéc, sang ché dé xuat chat don khi c6 mat trong ché pham
dan hoi c6 theé c6 kha nang cai thién hién tuong tré.

Theo mét khia canh b6 sung, sang ché dé xuat chat don khi c6 mit trong ché
pham dan hoi c6 thé c6 kha nang cai thién do bén mai mon.

Theo mdt khia canh khac, sang ché dé xuat phuong phap dé dat duge sy can bang
trong ch€ phim dan hdi gitta céc tinh chét lién quan t6i hién tuong tré va do bén mai
mon.

Cac dau hiu bd sung va cic vu diém cua sang ché s& duge md ta chi tiét trong

phan mo ta dudi day, va dugc lam sang t6 phén nao trong phan md ta, hodc c¢6 thé nhan
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biét duge bang cach thuc hién sang ché. Cac muc dich va cac vu diém khac ctia sang ché
s€ nhén biét duoc va dat dugc bdi cac thanh phan va cac to hgp duge x4c dinh mét cach

cu thé trong phin mé ta va yéu ciu bao hd kém theo.

Pé dat duoc cac uu diém nay va cac uu diém khéc, va theo cac muc dich clia sang
ché, nhu duogc dua ra va mo ta cu thé trong ban md ta ndy, sang ché dé cap dén chit don
cai bién, nhu mudi than cai bién, oxit kim loai da cai bién, chét don cai bién gém pha
cacbon va pha chira silic, va cac chét tuong tu. Chét don cai bién nay co thé 1a chét doén
ma da duoc hép phu trén né it nhét mot triazol, hodc it nhit mot pyrazol, hodc su két hop

bat ky cua chung. C4c cong thirc cu thé hon va céac vi du vé ching duge dua ra.

Chét don cai bién nay thy ¥ ¢ thé duoc gin vao né it nhit mot nhém hod hoc,
nhu nhém hitu co, vi dy, nhém hitu co chira it nhit mot nhém alkyl va/hoac nhém thom.
Nhoém alkyl va/hodc nhém thom nay c6 thé duoc gin thing vao chit don. Nhém hoa hoc
ndy c6 thé 1a gibng nhu hodc twong tu hodc khac véi nhém duge hip phu 1én trén chét
don. Nhom hoa hoc duoc gén vao ¢6 thé 14 hodic ¢6 chira it nhat mot triazol, hodc it nhét

mot pyrazol, hoac it nhét mot imidazol, hodc su két hop bét ky ctia chung.

Sang ché cling dé cdp dén chat don cai bién, nhu mudi than cai bién hoic oxit kim
loai da cai bien hodc cic chat twong tir, ma da dugc gin trén chat don nay it nhat mot

triazol.

Séng ché con d€ cdp den ché pham dan hoi chira mot hodc nhi€u chat don bat ky
trong s cac chat don cai bien theo sang ché va it nhat mot thé dan hdi, va cac phuong

phép @ tao ra chung.

Sang ché con d€ cdp dén cac san pham lam bing hodc c¢6 mot hodc nhiéu chat don
cai bién theo sdng che va/hodc mot hodc nhiéu ché pham dan hoi hoic hdn hgp polyme
theo séng che, nhu 16p xe hodc cac by phén cia no, va cac san pham thé dan hoi va/hoic
polyme khéc.

Séang ché con dé cap dén phuong phép cai thién hién tuong tré va/hodc d6 bén mai
mon trong che€ pham dan hoi, nhu 10p xe hodc cac bd phan cta nd, bang cach dua vao ché
pham dan ho6i nay mét hodc nhiéu chat don cai bién theo sang ché.

Can phai hi€u rang ca phin md t4 néu trén 14n phan md ta chi tiét & dudi chi nhim

muc dich minh hoa va dua ra 1am vi du va khéng duoc du liéu dé gidi thich thém sang
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ché duoc yéu cau bao ho.
M0 ta chi tiét sing ché
Sang ché dé cap dén chit don cai bién, ché phdm dan hdi chita chét don cai bién,
cac san phdm lam bing hodc chira chit don cai bién hoic ché phim dan hdi hoic polyme
khéc, phuong phép d tao ra ching, va phuong phap cai thién tinh chit cia thé dan hdi

bao gom, nhung khong chi gi6i han &, hién tugng tré va/hodc do bén mai mon.

Mot cach chi tiét hon, theo mot khia canh, sang ché dé cap dén chét don cai bién
13 hodc chtra chit don ma da duoc ha‘ip phu trén no: (a) it nhét mot triazol, nhur 1,2,4-
triazol; (b) it nhat mot pyrazol; hodc su Kkét hop bét ky cta ching. Tét hon, néu, chét don
céi bién nay cai thién do bén mai mon khi c6 mat trong ché phdm dan hdi khi duoc so
sanh v&i chat don tuong tu khong duoc cii bién (tic 12 so sanh vé6i chit don khong
dugc xtt Iy hodc khong duge cai bién). Ché phdm dan hdi duge st dung dé khing dinh
thong s6 thir nghiém nay c6 thé 1a mot trong nhitng ché phim dan hdi dugc st dung

trong céac vi du thuc hién sang ché.

Theo moét khia canh, sdng ché d€ cip cu thé dén chat don cai bién 1a hodc chira

chit don ma da duoc hép phu trén no:

a) it nhat mét triazol, nhu it nhat mot 1,2,4-triazol, co phén tir thay thé chaa luu
huynh hodc chira polysulfua, véi su ¢b mit cia hodc khdng c6 mit cia nhéom thom
khéc bét ky; hodc

b) it nhit mot pyrazol co phén tir thay thé chira luu huynh véi sy ¢c6 mit caa
hodc khong c6 mit clia nhém thom khac bat ky, hodc su két hop bét ky cuia ching.
Ngoai ra, tdt hon 14, chét don cai bién ndy cai thién d bén mai mon khi c6 mat trong
ché phim dan hdi khi duge so sénh véi chét don khong duge cai bién. Ngoai ra, dé
khéng dinh d3c tinh thir nghiém nay, mot trong sé cac ché phém dan hdi duge st dung

trong cac vi du thuc hién sang ché cé thé dugc sir dung.

Nhim c4c muc dich cia sang ché, thuat ngit “hdp phu” (a) va/hoic (b) biéu thi
nhom héda hoc dugc hép phu khong duoc lién két hoa hoc 1én trén bé mit cta chit don va
c6 thé loai bo duogc ra khoi bé mat bang cach chiét bang dung méi, nhu qua trinh chiét
Soxhlet. Vi du, nhdm hoa hoc d3 duoc hép phu 1én trén chét don c6 thé duge loai bé bsi
qué trinh chiét Soxhlet c6 thé Xay ra trong 16-18 gi¢ trong metanol hodc etanol, trong dé
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qua trinh chiét nay loai bd toan bo, hodc gén nhu hodc vé co ban 14 tit ca cac nhém hoa
hoc. Viéc chiét nay co thé dugc 13p lai mot hodic nhiéu 1an. C6 kha nang 1a phén ton du
cuia nhém da hép phu c6 thé nim lai trén bé mit cta chit don. Nham céac muc dich cua
séng ché, viéc chiét bang dung méi, nhu duoc mo ta & ddy, c6 thé loai bod it nhit 80%
khdi lugng cia nhém hoa hoc duoc hép phu va, néi chung, it nhét 12 90% hodc it nhit 1a
95% khbi luong ctia nhém hoa hoc duoc hép phu. Viéc xac dinh nay cé thé duoc thuc

hién bang phép phén tich nguyén t cia cac mAu da duoc chiét va chua dugc chiét.

Nhim c4c muc dich cia sang ché, triazol nay bao gdm nhém hoa hoc c¢6 nhém
chtra triazol. Triazol nay co thé 1a 1,2,4-triazol hodc 1,2,3-triazol. Triazol nay cé thé 1a
thiol hodc polytriazol chira polysulfua. 1,2,4-triazol hodc cac nhém chira 1,2,4-triazol 13
dugc wu tién 1am céc nhém duoc hap phu. Cac vi du vé triazol bao g0m triazol ¢ cong

thirc (hodc céc chat hd bién cia nd):

i\
/ N —N
— A
) /kw/ b /& \\______Z/
| T
Y hoac H
hoic triazol (hodc c4c chét hd bién clia nd) ¢ cong thirc:
N ,_.-p{\ N— N\
R - J 3
X AN / \N /\ X
| |
hoic
N ._.—p{\ \JN —-——f‘\J\\
/ J — /
XAE/ Ny >
H

trong do Z, 1a nhom alkylen (vi du, C;-C4 alkylen), trong d6 b béng 0 hoic 1;

X la giéng nhau hodc khidc nhau dugc chon trong s6 H, NH,, SH, NHNH,,
CHO, COOR, COOH, CONR,, CN, CH3, OH, NDD', hoac CFj3;

-6-
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Y 1a H, hoac NH,;

A 1a nhém chiic va c6 thé 13 hoic bao gdm SR, SSO;H, SO,NRR', SO,SR,
SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-
(1,3-dithiolanyl); hoic gbc hydrocarbon mach thing, mach nhanh, thom hogc vong

dugce thé bang mot hodc nhi€u nhém chire;

trong d6 R va R' 1a gibng nhau hoic khac nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl da dugc thé hoic chua duoc thé ¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon mach
thrfmg hodc mach nhénh; aryl da dugc thé hoic chua dugce thé; heteoaryl da duogc thé
hoic chua dugc thé; da dugc thé hoic chua duge thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,
heteoarylen hodc alkylarylen da duoc thé hodc chira duoc thé;

k 12 mot sb nguyén nim trong khoang tir 1 téi §8; va

Q 13 (CHa)w, (CH2), O(CHy),, (CHz)x NR(CH,),, hodc (CHy), S(CH,),, trong d6
X ndm trong khoang tir 1 dén 6, z nim trong khoang tir 1 dn 6, va w nam trong
khoang tir 2 dén 6. SR c6 thé 1a SH. Déi véi SR, khi R khong phai 1a H, thi k ndm
trong khoang tir 2 dén 8, va khi R 1a H, thi k ndm trong khoang tir 1 dén 8;

E 1a nhém chtra polysulfua, nhu S, (trong d6 w nam trong khoang tir 2 dén 8),
SSO, SSO,, SOSO,, SO,S0,; va

triazol nay c6 thé tiry y duoc thé tai vi tri N bing phan tir thay thé NDD', trong
do:

DvaD'la giéng nhau hodc khéc nhau dugc chon tir H hoic C;-C, alkyl.

CAc vi du cu thé hon v& triazol bao gdm, nhung khong chi giéi han &, 3-amino-
1,2,4-triazol-5-thiol, 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl-disulfua; 1,2,4-triazol-3-thiol; 1,2,4-
triazol-3-yl-disulfua; 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl-trisulfua; 4-amino-3-hydrazino-1,2,4-
triazol-5-thiol, va cac chét tuong tu.

Nhim céc muc dich cta sang ché, pyrazol bao g@)ln hop chét c6 nhom chta
pyrazol. Pyrazol nay cé thé 1a thiol hodc polypyrazol chira polysulfua. Céc vi du vé

pyrazol c6 thé bao gdm pyrazol c6 cdng thirc (hodc cac chit hd bién cia no):
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N —NH
oy

NS b

X

Y

hodc pyrazol ¢6 cong thirc (hoic céc chat hd bién ciia nd):

X / /\_—E‘\/$\X

trong d6 Zy, 1a nhom alkylen (vi du, C;-C4 nhém alkylen), trong d6 b bf?xng 0 hoac 1;

X va Y doc lap 1a H, NH,, SH, NHNH,, CHO, COOR, COOH, CONR,, CN,
CHj;, OH, NDD', hodc CF3, hodc Y ¢6 thé 1a R, trong d6 mdi X va Y la giéng nhau

hodc khac nhau;

A 13 nhém chitc va c6 thé 1a hodc bao gém SkR, SSOzH, SO,NRR', SO,SR,
SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-
(1,3-dithiolanyl); hodc gbc hydrocarbon mach thing, mach nhénh, thom hoic vong

duoc thé bang mét hodc nhiéu nhom chirc;

trong d6 R va R' 1a giéng nhau hodic khac nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl da dugc thé hodc chua duge thé c6 1 dén 12 nguyén tir cacbon mach
théng hodc mach nhanh; aryl da dugc thé hodc chtra duoc thé; heteoaryl da duoc thé
hodc chua duge thé; da duogc thé hodc chua dugc thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,
heteoarylen hoic alkylarylen d4 dugc thé hodic chira duge thé; k 1a mot sé nguyén nim
trong khoang tir 1 t6i 8; va Q 1a (CH,),, (CH2), O(CH,),, (CH,), NR(CH,),, hoic
(CH,), S(CH,),, trong d6 X niam trong khoang tir 1 t61 6, z nam trong khoang tir 1 t6i
6, va w nam trong khoang tir 2 t6i 6. SR c6 thé 1a SH. Ddi véi SR, khi R khong phai
1a H, thi k nim trong khoang tir 2 t6i 8, va khi R 1a H, thi k nim trong khoang tir 1 t6i
8. E 1a nhom chira polysulfua, nhu S, (trong d6 w nim trong khoang tir 2 t&i 8), SSO,
SSO,, SOSO,, hodc SO,S0,, va

DvaD'la giéng nhau hodc khac nhau dugc chon tir H hodc C;-C, alkyl.
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Céc vi du cu thé hon vé pyrazol bao gdm, nhung khong chi gigi han &, pyrazol-3-

thiol, pyrazol-3-yl disulfua, va/hodc 3-metyl-pyrazol-5-thiol.

Péi vai cong thire bat ky dugc néu trong phan md ta ndy, lién quan t&i phan tir
thay thé A, cac vi du tiéu biu hon bao gbm, nhung khong chi giéi han &, SH; SSAr,
trong d6 Ar 1a triazol hodc pyrazol, hodc SSAr trong d6 Ar 1a mot di vong khac.

Nhu néu trén, cac nhém hoa hoc hr?ip phu 1én trén chit don hodic bé mit cia chat
don dé tao ra chét don cai bién loai nay c6 thé chi duy nhét mot loai nhém hoa hoc, hodc
gé‘)m hai hodc nhiéu loai nhém hoa hoc. M6t hodc nhiéu loai khic nhau cua triazol c6 thé
¢6 mit va/hodc méot hodc nhiéu loai khéc nhau cia pyrazol c6 thé c6 mat, hodc céc su két
hop bét ky, nhu mét hodc nhiéu triazol, cing v6i mdt hodc nhiéu pyrazol, va tuong tu.
Ngoai ra, nhu mét phuong 4n tity chon, cac rhém hod hoc khac khac voi triazol va/hodc
pyrazol ciing c6 thé c6 mat mit bd sung trong chit don dudi dang mét nhém héa hoc

duoc hép phu.

Nhoém hoa hoc duoc hép phu cé thé co trén toan bo hoadc gén nhu toan bd dién
tich bé mit cta bé mit 16 ra cia chit don dé tao ra chit don cai bién hodc co thé 1a véi
luong it hon. Vi du, nhom héa hoc dugce hép phu co thé chiém it nhét 1a 5% dién tich bé
mit clia bé mit chat don, it nhit 10%, it nhét 20%, it nhit 30%, it nhit 40%, it nht 50%,
it nhat 60%, it nhat 70%, it nhit 1a 80%, it nhat 90%, it nhit 95%, it nhit 97%, it nhét
99%, hoidc khoang 100%, hoiic 100% dién tich bé mit trén bé mit cla chit don.

Lugng (cic) nhém héa hoc duge hip phu c6 thé chiém lugng bét ky trong chit
don. Vi du, tbng ham lugng ctia nhém héa hoc dugc hdp phu c6 thé 13 ndm trong
khoang tir 0,01 dén 10micromol ciia cac nhém di V(‘)ng/m2 dién tich bé mit cta chét
don, khi do dugc bang phwong phép hép phu nito (phuong phip BET), bao gbém
khoang tir 1 d&n khoang 8micromol/m?, khoéng tir 2 dén khoang 6 micromol/m?, hoic

khoang tir 3 dén khoang Smicromol/m’.

Chét don tiép nhén (cac) nhém héda hoc duoce hép phu va/hodc nhém hoa hoc duoc
lién két, nhu duge mo t & ddy, c6 thé 1a mot chdt don thong thuong bét ky. Chat don nay
1a chét don dang hat. Vi du, chét don nay cé thé 1a mot hozc nhiéu loai mudi than, mot
hodc nhiéu loai oxit kim loai hodc cc cht don chira kim loai (vi du, oxit hodc chét don
gém hodc chua silic, magie, canxi, titan, vanadi, coban, niken, ziricon, thiéc, antimon,

crom, neodim, chi, bari, xesi, va/hodc molypden), hodc mot hodc nhiéu loai cia chat don

-0-
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chtra cacbon khéc, nhu khdi két tu nhiéu phacé it nhét mot pha cacbon va it nhit mot pha
chira kim loai hodc pha chira silic (con duge goi 1a muéi than da duge xir ly béng silic).
Chét don ndy c6 thé 12 mudi than da bao silic, mudi than d3 oxy hoa, mudi than da
sulfonat héa, hodc chit don ma né da duoc gin vao né mot hodc nhidu nhém hoa hoc,
nhu cdc nhém hitu co. Trong s6 cac mudi than, mudi than c6 thé 1a muoi than loai ASTM
(American Society for Testing and Materials) bat ky, nhu mudi than loai ASTM-100 t6i
ASTM-1000. Chét don niy c6 thé 1a mot hosic nhiéu loai chét don loai gia cudng, chit
don loai dung cho lép xe, hodc chat don loai dung cho cao su, nhu mudi than loai dung
cho 16p xe hodic mudi than loai ding cho cao su. C4c vi du khéc vé chét don nay bao gbm
canxi cacbonat, dat sét, bot d4, silicat, va cac chat tuong tur.

Chit don nay cé thé 1a bat ky chit don nao chua cacbon, nhur soi, 6ng nano, la
graphit, va céc chét tuong tu.

Chét don hoic tic nhan gia cudng, nhu mudi than, c6 thé 14 mudi than va/hodc
silic oxit thuong phdm c¢6 ban sin bét ky, nhu céc loai duogc cung c4p bdi hing Cabot
Corporation, Degussa hodc Evonik Corporation, va twong ty. Khong c¢6 mot gi¢i han cu
thé nao ddi véi loai mudi than, silic oxit, hodc chat don khac c6 thé dugc st dung dé tao
ra (cac) chat don cai bién theo sang ché. Do d6, cac chit don, nhu mudi than va/hoic silic
oxit ¢6 thé ¢6 céc tinh chét vat Iy, phan tich, va/hodc hinh thai hoc bat ky. Cac vi du vé
c4c mudi than thich hop bao gdm cac loai mudi than duoc ké & day, cling nhu cac mudi
than 10 khong c6 tinh din hodc ¢6 tinh din, cac mudi than Black Pearls® ciia Cabot, cac
mudi than Vulcan® cia Cabot, cac niucf)i than Sterling® ctia Cabot, cdc mudi than
Regal® cua Cabot, cic mudi than Spheron® cua Cabot, cac mudi than Monarch® cia
Cabot, cdc mudi than Elftex® cia Cabot, cac mudi than Emperor® ctia Cabot, cac mudi
than IRX™ cta Cabot, cac mudi than Mogul® cua Cabot, cic mudi than CRX™ cua
Cabot, cdc mudi than CSX™ cuia Cabot, cac mudi than Ecoblack™ cua Cabot, cadc muodi
than CK-3 ctia Degussa, cac mudi than Corax® cua Degussa, cac mudi than Durex® cia
Degussa, cac mudi than Ecorax ciia Degussa, cdc mudi than Printex® ctia Degussa, cac
mudi than Purex® ctia Degussa. Cac vi du khac bao gém cac mudi dén, mudi than da
duoc gén (c4c) nhoém hod hoc, nhu nhém hitu co, cdc mudi than da dugce xir 1y b?lng silic,
cac mudi than da xir 1y bang kim loai, cac mudi than da phu silic, cdc mudi than da xir Iy

hod hoc (vi dy, xt Iy bﬁng chét hoat dong bé mit), va loai bat ky nao ctia mubi than hodc
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silic oxit.

Muoi than nay c6 thé c6 mot hogic nhidu tinh chit du6i ddy. Dién tich bé
mit CTAB (Phuong phép thir nghiém Cetyltrimethylammonium Bromide)) ¢6 thé nim
trong khoang tir 10m%/g dén 400m?/g, nhur tir 20m*/g dén 250m*/g hodc tir 50m?/g dén
150m?/g. Chi sb iot c6 thé 1a ndm trong khoang tir 10m*/g dén 1000m?/g, tir 20m%/g
dén 400m®/g, hoic tir 20 dén 300m%g hodc 50m%/g va 150m*/g. DBPA c6 thé 1a nim
trong khoang tir 20mL/100g dén 300mL/100g, nhu tir 30mL/ 100g dén 200mL/100g
hodc tir 50mL/100g dén 150mL/100g. Nhidu nguyén liéu mudi than thich hgp 1a ¢o6
ban san. Cac vi du tiéu biéu vé cac mudi than thurong mai bao gém, cdc mudi than c6
ban trén thi trudng dudi nhan hiéu hang hoa Regal®, Sterling® va Vulcan® cua hing
Cabot Corporation (nhu Regal® 330, Regal® 300, Regal® 90, Regal® 85, Regal®
80, Sterling® SO, Sterling® SO-1, Sterling® V, Sterling® VH, Sterling® NS-1,
Vulcan® 10H, Vulcan® 9, Vulcan® 7H, Vulcan® 6, Vulcan® 6LM, Vulcan® 3,
Vulcan® M, Vulcan® 3H, Vulcan® P, Vulcan® K, Vulcan® J va Vulcan® XC72).
Céc fnu(f)i than c6 bén trén thi trudng tir cac nha cung cdp khéc ciing c6 thé duoc st
dung. San phim mudi than nguyén lidu c6 thé 1a san phdm hai pha, gdm pha cacbon va

pha thir hai 1a pha oxit kim loai hoic cacbua ching han.

Chit don, nhu mudi than, c6 thé c6 ham luong PAH (polyaromatic hydrocarbon)
thép. Mudi than c6 thé dugc tao ra d sao cho muéi than ndy c6 ham luong PAH thép
hozic muodi than c6 ban sin ¢ thé dugce xir ly mot céch thich hop dé loai bo cac PAH dé
tao ra cdc mugi than c¢6 ham lugng PAH thép. Muoi than theo sang ché c6 thé c6 ham
lugng PAH thép theo tiéu chudn ky thudt ASTM cho mudi than bit ky, vi du, ddi véi
muirc do hép thu iot, DBPA (Dibutylphthalate Absorption), DBPA dugc nghién, CTAB,
dién tich bé mit nito, STSA, va/hodc d6 bén nhudm mau, va tuong tw. Mudi than ¢6 thé
13 mudi than theo tiéu chudn ASTM cho mudi than, nhu cac mudi than loai N110, N121,
N220, N231, N234, N299, N326, N330, N339, N347, N351, N358, N375, N539, N550,
N650, N660, N683, N762, N765, N774, N787, va/hodac N990, ching 1a cic loai tiéu
chuénlkyf thuat ASTM mo ta céc tinh chit cho muoi than loai N cu thé. Mudi than c6 thé
¢6 STSA niam trong khoang tir 20m%g dén 150m*/g hodc cao hon. Mudi than c6 thé 1a
muoi than loai ASTM bét ky c¢6 ham lwong PAH thap, nhur mudi than nim trong khoang
tiéu chuan tir N110 ASTM dén N990 ASTM va tét hon nita 1a mudi than ndm trong
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| khoang tiéu chudn tir 110 dn N500 ASTM. Loai mudi than thuong mai bat ky co thé
duge tao ra dé c6 ham lugng PAH thép va‘hodc ¢ thé duge xir ly sau @6 dé c¢6 ham

lwong PAH thip trén co sé ciia sang ché.

Nhim céc muc dich cta sang ché, ham lwrong PAH thip bao gdm hodc dugc xac
dinh b&i PAH 22 thip. Nhu di néu trén, PAH 22 1a mét s6 do cho cac PAH nhu duge thé
hién trong Fig.1 ctia Cong bd don yéu cau cip patent M§ No. 2008/159947. Nhim cac
muc dich clia sdng ché, ham luong PAH thép c6 thé duoc xac dinh boi PAH 22 théip. Cac
vi du vé& cac ham lugng thich hop bao gdm 500ppm hodc nhé hon, 400ppm hodc nho
hon, 300ppm hodc nhé hon, 200ppm hogc nhd hon, 150ppm hodc nhé hon, 125ppm hoic
nhé hon, 100ppm hodc nhé hon, 75ppm hoédc nhé hon, 50ppm hodc nhd hon, 25ppm
hodc nho hon, tinh theo lugng PAH 22 ¢6 mat trong mudi than. Cac khoang thich hgp
bao gém céc khoang tir Ippm dén 500ppm, tir Sppm dén 500ppm, tir 15ppm dén
500ppm, tir 5ppm dén 50ppm, tir Sppm dén 100ppm, tir 1ppm dn 100ppm, hodc tir
1ppm dén 30ppm, tinh theo tdng lrong PAH 22 ¢6 mit trong mudi than. Déi véi khoang

‘ham luong ‘bét ky trong s6 cac khoang da néu trén, thi gi¢i han dudi c6 thé 1a 0,1ppm,
1ppm, 2ppm, 5ppm, 10ppm, hodc 15ppm. Cac khoang nay c6 thé chinh xac hodc gin
ding (vi dy, “khoang 1ppm” v twong tur). C4c khoang ndng do ppm c6 thé ap dung cho
toan bd hoidc sb PAH bt ky (vi du, toan bd PAH hoic mot hodc nhidu PAH). Nhim cac
muc dich cla sang ché, PAH22 12 mot s6 do ctia PAH dugc nhén dién trong Fig.1 cua
US 2008/159947 trir Benzo(j)floranthrene. Ngoai ra, PAH8 cho cac muc dich cia sang
ché 1a mot s6 do cho Benzo(a)anthracene, Benzo(a)pyrene, - Benzo(e)pyrene,
Benzo(b)floranthrene, Benzo(j)floranthrene, Benzo(k)floranthrene, Chrysene, va

Dibenzo(a,h) anthracene. BaP 1a mét tham chiéu cho Benzo(a)pyrene.

Muodi than theo sang ché c6 thé c6 ham lwrong PAH ndm trong khoang tir 0,15 dén
2microgam/m2, nhu tir 0,2 dén I,Smicrogam/mz, hodc tir 0,3 dén 1,25microgam/m2, hoac
tir 0,4 dén 1,0microgam/m?, va tuong tu.

N6i chung, mudi than c¢6 thé 1a mudi 10, bd héng méang, mudi dén, mudi than
nhiét, mudi axetylen, ‘mudi plasma, san phdm cacbon chua dang chura silic va/hodc dang

chira kim loai, va twong tur. Mudi than ¢6 thé 13 mudi than duoc t6i nhanh hodc duoc t61

A

lau.

Nhim cac myc dich cta sdng ché, mudi than dugc t6i nhanh c6 thé dugce sir dung
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va c6 thé duge xem 12 mudi than dugc tao ra bdi quy trinh trong d6 mudi than, sau khi su
tao ra tr qué trinh nhiét, dugce tién hanh 1dm ngudi nhanh dé dimg cac phén tng tao mudi
than. Viéc t6i nhanh 1a mot théng sé ciia quy trinh san xuét mudi than 16 dam bao cho
tri s6 CB Toluene Discoloration (duoc thir nghiém theo tiéu chudn ASTM D1618)
béng 95%, hoac thép hon. Cac vi du v& mudi than duoc td6i nhanh bao gém, nhung
khong chi gigi han &, mudi than Vulcan® 7H, mudi than Vulcan® J, mudi than Vulcan®
10H, mudi than Vulcan® 10, mudi than Vulcan® K, mudi than Vulcan® M, va mudi
than N-121. Muodi than dugc t6i nhanh c6 thé 1a mudi than 10. Mudi than duoc t6i nhanh
c6 thé 12 mudi than thudc loai ¢6 tiéu chuin ky thuat ndm trong khoang tir N110 dén
N787 ASTM. Mudi than dugc t6i nhanh c6 thé c6 thong sb bat ky trong sb cac thong sb
dugc mo ta & trén ddi véi ham hrong PAH, STSA, ty 16 LNo (mg/g)/STSA (m*/g), DBP,

va tuong tu.

Mudi than c6 thé 1a muoi than da oxy hoa, nhu da dugc oxy hoa trude béng
cach sir dung chét oxy hoa. Cac chit oxy hoa bao gdm, nhung khong chi gi6i han &,
khong khi, oxy, ozon, NO, (bao g0m cac hdn hop cia NO, va khong khi), céc peroxit
nhu hydro peroxit, cdc persulfat, bao gém natri, kali, hodc amoni persulfat, cac
hypohalit nhu natri hypoclorit, halit, halat, ho#c perhalat (nhu natri clorit, natri clorat,
hoic natri perclorat), cic chit oxy hoa axit nhu axit nitric, va cic chét oxy hoa chira
kim loai nhém chuyén tiép, nhu mudi permanganat, osmi tetroxit, crom oxit, hodc
xeric amoni nitrat. Cdc hdn hop ctia cac chét oxy hoa c6 thé duoc st dung, ddc biét la

“cac hdn hop ciia chit oxy hoa dang khi nhr oxy va ozon. Ngoai ra, cdc mudi than duoc
diéu ché nho sir dung cac phuong phap cai bién bé mit khac d& dwa cac nhom ion hoic
c6 thé ion hoa duoc 18n trén bé mit tao mau, nhu céc qua trinh clo hoéa va sulfonat héa,
ciing c6 thé dugc 4p dung. Cac quy trinh ma c6 thé sit dung dugc dé tao ra mudi than
da oxy héa trudc 1a da biét trong linh vuc k¥ thuit ndy va mot vai loai muoi than da

oxy héa 12 c6 béan sin.

Céc chi tiét lién quan dén cac mudi than da dugc xt Iy bang silic va cac phurong
phép san Xuét chiing da dugc mo ta, vi du, trong cac US 5830930; 5877238; 6028137; va
6323273 B1.

Cfing thich hgp l1am céc nguyén liéu ban dau 1a cac mudi than duge phu silic oxit.

Céc mudi than nay da dugc mo ta, vi dy, trong US 6197274 B1.
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Mudi than di duge xtr Iy bang silic c6 thé duoc oxy hoa bang cac chét oxy hoa
nhu, vi dy, axit nitric va ozon va/hoic c¢6 thé dugce két hop véi chat két hop, nhu da

dugc mo ta, vi dy, trong US 6323273 BI.

Ddi véi oxit kim loai, oxit kim loai nay c6 thé 13 oxit nhom, chét don chira nhém,
oxit k&m, chat don chira kém, silic oxit hodc chat don chra silic oxit, nhu silic oxit hun
khoi hoic silic oxit két tia. Silic oxit c6 thé 14 silic oxit phén tan nhu khi dugc sir dung
trong cac thé dan hdi. Cac vi du tiéu bidu hon bao gdm silic oxit Z1165, cac silic oxit
Zeosil® HDS ctia Rhodia (Rhone-Poulenc), Ultrasil® 5000 GR va 7000 GR ctia Evonik
Industries (Degussa), va Hi-Sil 223, Agilon 400 va Ciptane™ cta PPG. Oxit kim loai,
nhu silic oxit, ¢6 thé c6 CTAB nim trong khoang tir 100m?/g dén 240m?/ g, va/hodc BET
nam trong khoang tir 100 dén 240m% g; vi/hoic tong thé tich 18 rdng it nht 1a 2,5cm’/g
va/hoic mirc do hép phu diu DOP nim trong khoang tir 150mL/100g d&én 400mL/100g.

Nhim céc muc dich ciia sang ché, chit don chira silic oxit bao gdm chét don bat
ky chira ham lugng silic oxit it nhat 13 0,1% khéi luong, tinh theo phan tram khéi luong
ctia chit don. Chét don chira silic oxit nay c6 thé chira silic oxit v6i ham lwong phan tram
khéi lugng it nht 12 0,3% khéi lugng, it nhat 0,5% khdi lwong, it nhit 1% khéi lugng, it
nhét 5% khéi lugng, it nhit 7,5% khéi luong, it nhit 10% khéi lwong, it nhit 15% khéi
lugng, it nhat 17,5% khdi lugng, it nhét 20% khéi lrong, it nhat 25% khéi lugng, it nhét
30% khdi lugng, it nhit 35% khéi lugng, it nhit 40% khéi lugng, it nhét 50% khéi
lugng, it nhét 60% khéi luong, it nhit 70% khéi lwong, it nhit 80% khéi luong, it nhit
90% khéi lugng, hodc nam trong khoang tir 0,1% khdi lwrong dén 100% khéi luong, tir
2% khéi lugng dén 100% khéi luong, tir 5% khéi lwong dén 99% khéi luong, tir 10%
khéi lugng dén 90% khéi lugng, tir 15% khdi lwong dén 90% khéi lugng, tir 15% khéi
lugng dén 50% khbi lugng, tir 15% khdi luong dén 35% khdi lugng, hodc nhd hon hodc
bang 50% khéi Iuong va cac tri sb phén tram khéi lugng bét ky khéc, tit ca cac trj sb
phén trim khéi luong ndy dugc tinh theo téng khdi luong ctia chit don chira silic oxit.
Chét don chira silic oxit ¢6 thé 13 hodic bao gdm silic oxit két tia, silic oxit hun khéi,
mudi than duoc ph silic oxit, vi/hoic mudi than da duge xir Iy bing silic. Bét ky trong
sb cac chét don chia silic oxit ¢6 thé dugc tao chirc hoa hoc, nhur dé c6 cac nhém hoéa
hoc d3 duoc gén, nhu cadc nhém hitu co di dugce ge‘in. Su két hop bét ky cta céac chét don

chira silic oxit ¢6 thé dugc sir dung. Ngoai ra, (cac) chat don chira silic oxit c6 thé duge
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st dung két hop v6i, nhu mot phuong 4n tlty chon, chat don khong chira silic oxit bt ky,

nhu (céc) mudi than.

Trong mudi than da dugc xir ly béng silic, cac dang chira silic, nhu oxit hodc
cacbua cua silic, dugc phan bd qua it nhit mot phan cua két tap mudi than nhu mot phan
bén trong cia mudi than. Cac mudi than thong thuong tdn tai dudi dang cac két tap, voi
mdi két tap gdm mét pha duy nhét, 1a cacbon. Pha nay c6 thé ton tai dudi dang vi tinh thé
graphit va/hodc cacbon v6 dinh hinh, va thudng 1a hén hop ctia ca hai dang nay. Cac két
tap mudi than c6 thé duoc cai bién bang cach két ling cac dang chira silic, nhu silic oxit,
trén it nhat mot phﬁn clia bé mat cta cac két tdp mudi than. Két qua co thé dugc mo ta

nhu cdc mudi than dugce phd silic.

Céc chét liéu dugc mo ta & ddy dudi dang cac mudi than da duge xir ly bé.ng silic
1a khong gém cac két tAp mudi than da dugc phi hodic dugc cai bién, ma thuc té 1a thé
hién mot dang khéc ciia két tap c6 hai pha. Mot pha 1a cacbon van trinh bay duéi dang vi
tinh thé graphit va/hodc cacbon vo dinh hinh, trong khi pha th{r hai 1a silic oxit (va c6 thé
1a cac dang chira silic khac). Do d6, pha chira silic cia mudi than da dugc xir ly béng silic
12 mot phan bén trong cua két tap; né duge phan bd trong toan bd it nhit mot phin cta
két tap. Nhiéu mudi than da duoc xur Iy bing silic 1a c6 ban sin tir hang Cabot
Corporation du6i nhan hiéu hang héa Ecoblack™ CRX2125 va CRX4210. Cin phai hiéu
rang cac két tap nhidu pha 1a twong dbi khac so véi cdc mudi than duogc phu silic oxit d&
dugc dé cap & trén, nod gém cac két tAp muoi than mot pha duy nhét, d3 duoc tao hinh
trude c6 cac dang chira silic duoc két lang trén bé mat cia chung. Cac mudi than nhu vy
c¢6 thé dugce xir Iy bé mat dé tao nhom chire silic oxit trén bé mit cta két tdp mudi than

nhu da dugc mo ta trong, vi du, US 6929783.

Mugi than di duoc xir Iy bang silic ¢ thé ¢6 céc ving chira silic chi yéu 1a & bé
mit két tdp ctia mudi than, nhung van c6 mot phén cia muoi than Vé/hdac mudi than da
dugc xir Iy bang silic ¢6 thé ¢6 cac ving chira silic dugc phan bb trong toan bo két tap
mudi than. Mu6i than da duge xir Iy bang silic c6 thé duoc oxy héa. Muoi than da dugc
xir Iy bang silic ¢6 thé chua silic véi lugng nam trong khoang tir 0,1% dén 50% khéi
lugng, tinh theo khéi luong cia mudi than da duge xir ly béng silic. Cac ham lugng nay
c6 thé ndm trong khoang tir 0,5% khédi luong dén 25% khéi lugng hogc nim trong

khoang tir 2% khéi luong dén 15% khéi luong silic, tit ca cic ham luong nay dugc tinh
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theo khéi lugng ctia mudi than da duge xir Iy bang silic.

Lién quan t6i quy trinh dé tao ra chit don cai bién c6 (c4c) nhom hoda hoc dugce
" hép phuy, k§ thuét hip phu thong thuong bat ky co thé duoc sir dung. Vi dy, nhém hoa
hoc duge dy dinh dé dua vao chit don hoic trén bé mat ctia chit don dé tao ra chét don
theo phuong 4n niy cho chat don cai bién c6 thé dugc hoa tan trong dung mdi thich hop
va duge pht 1én bé mit ciia chit don, trong d6 dung moi c6 thé duoc loai bo sau d6, nhu
bang k§ thuat béc hoi. Theo mot phuong 4n khac, hoa chit ¢ hip phu 1én trén bé mit
clia chit don dé tao ra chat don cai bién c6 thé dugc lam néng chay. Céch thirc bét ky dé
tiép xtc chit don voi hoa chét dé hép phu 1én trén bé mit cia chit don c6 thé duoc st
dung, nhu ky thuét phu quay, va tuong tu. Dung dich héa chét dé hip phu trén chét don
¢6 thé duoc tron cing v6i nhau trong may tao vién quay va dung moi ¢ thé duoc 1am

boc hoi sau do.

' Nhu mét phuong én tiy chon, chét d6n cai bién c¢6 nhoém héa hoc duoc hép phu,

nhu da néu, tuy y cling c6 theé bao gdbm viéc gan mdt hodc nhiéu nhém hod hoc.

" Nhim céc muyc dich cua sang ché, viéc mot hodc nhidu nhém hoéa hoc dugc hiéu
1a nhém hod hoc nay khong dugc hép phu Ién trén bé mit cia chit don va khong thé loai
b6 duoc hodc v& co ban chi loai bé duoc béng cach chiét d3 mo ta & trén lién quan téi
viéc loai bé mot héa chit da hap phu. Su gén cia it nhit mot nhém hod hoc néi chung 1a

su lién két hoa hoc, nhu bdi mot lién két cong héa tri.

Nhém hod hoc ¢6 thé ¢6 it nhét mot nhém hitu co. Nhom hitu co nay ¢6 thé bao
gdm hozc 14 nhém alkyl vi/hodc nhém thom. Céc vi du tiéu biéu hon bao gdm nhém C,.
z0alkyl hodc nhém thom cé 6 t6i 18 nguyén tr cacbon, nhu nhém C;-Cy, alkyl hodc
nhom thom ¢6 6 t6i 12 nguyén tir cacbon. Cac vi du vé cac nhém dugc gin c6 thé bao
gdm alkyl hoic nhém thom c6 mot hodc nhiéu nhém chirc ma chiing c6 thé 1a gidng nhu
phén tir thay thé A duge mo ta & day. Nhom alkyl va/hodc nhém thom c6 thé dugc gin

thang vao chit don.

Phuong phap dé gan mot hozic nhidu nhém héa hoc 1én trén chét don d tao ra loai
chat don cai bién nay c6 thé bao g0m co ché gin da biét bat ky dé gin cac nhom hoa hoc

vao céc hat chat don, bao gom cac phan tng diazo.

Chat don céi bién c6 cac nhom hda hoc da duge gan vao no cé thé dugc tao ra
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bang cach st dung va lam thich ung cac phuong phdp dd dugc mo ta trong
US 5554739; US 5707432; US 5837045; US 5851280; US 5885335; US 5895522;
US 5900029; US 5922118; US 6042643; US 6398858; US 7175946; US 6471763;
US 6780389; US 7217405; US 5859120; va US 6290767; US 2003-0129529 A1; US
2002-0020318; US 2002-0011185 A1; va US 2006-0084751 Al, va WO 99/23174.
Céc tai liéu trich din nay mo ta, mot phén, viéc sir dung k¥ thuat hoa hoc diazo dé gén
cac nhém chirc vao chét tao mau. Pugc dua ra 1am vi du, cac quy trinh nay da dugc
lam thich ng va dugc st dung dé tao ra cac chét don cai bién theo sang ché (c6 cac

nhém héa hoc di duge gin).

Mot bién thé amino cta triazol, pyrazol, va/hodc imidazol c6 thé dugc sir dung
(céc vi du dugc dua ra trong phén vi du thuc hién sang ché), va sau d6 su dung phan
ng diazo, vi du, da dugc md ta trong c4c patent néu trén, c6 thé dugc gin 1én chit don
dé tao ra bién thé nay cua chét don cai bién c6 nhém hoa hoc d3 dugc gén vao no, nhu
nhém hitu co, va nhu duoc gin it nhit mot nhom triazol, nhém pyrazol va/hodc nhom
imidazol. Nhém triazol, pyrazol, va/hogc imidazol duge gén nay duge minh hoa tiép &

dudi cho mot bién thé khac cuia chat don cai bién, va ciing ¢6 thé 4p dung duoc.

Chét don cai bién (c6 cac nhom hod hoc da duge gén vao né) ¢o thé dugce tao ra
bang cach sir dung phwong phap bét ky da biét d6i voi cac chuyén gia trong linh vuc
k¥ thuat nay dbi vai viee ge"m cac nhom hod hoc. Vi du, cac chit don cai bién c6 thé
dugc tao ra bang cach sir dung cac phuong phap da dugc mo ta trong cac patent/tai
liéu cong bd da néu trén. Cac phuong phép khic dé tao ra cac chit don cai bién bao
gdm phan Gng ctia chat d6n ¢6 cac nhém chure 6 thé c6 voi chat phan tmg chira nhém
hitu co, nhu dugc mo ta trong, vi du, US 6723783. Céc chit don c6 nhém chirc nhu
véy c6 thé duge diéu ché biang cach st dung c4c phuong phap da dugc mé ta trong cac
4n pham trich din da néu trén. Ngoai ra, cic chit don cai bién chira cac nhém chire da
duge gén ciing ¢6 thé duoc diéu ché bing c4c phuong phép da dugc mo ta trong US
6831194 va US 6660075, US 2003-0101901 va 2001-0036994, CA 2351162, EP
- 1394221, va WO04/63289, ciing nhu trong an phém: N. Tsubokawa, Polym. Sci., 17,
417, 1992.

Luong cac nhom dugce ga"m c6 thé thay d6i, tuy thudce vao viéc st dung dugce du

dinh ctia chat don cai bién va loai nhém dugc gan. Vi duy, tong luong nhém hitu co
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duoc gén c6 thé nam trong khoang tir 0,01 dén 6,0micromol/m? dién tich bé mit cta
chat don, khi do dugc bing phuong phap hép phu nito (phuong phép BET), bao gdbm
nim trong khoang tir 0,1 dén 5,0micromol/m?, nim trong khoang tir 0,2 d&én

3,0micromol/m?, hodc ndm trong khoang tir 0,3 dén 2,0micromol/m>.

Cac vi dy v€ cac nhom triazol, pyrazol, va/hodc imidazol 1a giong nhu d6i véi
cdc cidc nhom hoa hoc da duge hap phu duge mo ta & trén, chi khac 1a cac nhém nay
duoc gdn, vi du, bang cach lién két hoa hoc vGi chat don. Cac vi du vé cac nhém hoa

hoc duoc gan dugc dua ra & dudi.

Nhim céc muc dich cia séng ché, triazol nay 1a bao gdm nhém hod hoc ¢6
nhom chtra triazol. Triazol nay c6 thé 1a 1,2,4-triazol hodc 1,2,3-triazol. Triazol nay ¢6
thé 1a thiol hodc polytriazol chira polysulfua. 1,2,4-triazol hodc cac nhom chira 1,2.4-
triazol dugc vu tién lam céc nhém héa hoc triazol dugc hép phu va/hodc dugc gén xét
trén quan diém céc tinh chét dat duoc, ddc biét 1a trong cac hop thé dan hoi. Lién quan

t6i triazol dugc gan, cac vi du bao gdm, nhung khong chi giéi han ¢ dudi day:

N-——-N A

\_,/ )
x/&w/\——% g N
| X m/ °
¥ hoac H hodc
NN N—-N

f /
/N \K
X /\N - %_J\\N "
H H
hoic cac chat hd bién cta no,

trong d6 cac phan tir thay thé 1a giéng nhu d4 néu & trén, chi khac 1a X (hodc mot trong

s6 cac X) 14 hodc bao gdm mot lién két véi chat d6n dé tro nén duoc gén.
Trong céc cong thure triazol,
Zy, 1a nhom alkylen (vi du, C;-Cjalkylen), trong d6 b béng 0 hoac 1;

it nhat mot X bao gdm mat lién két véi chat don, va X con lai bat ky bao gdbm
mot lién két v6i chit don hodc nhém chire, nhu cac phan tir thay thé khac nhau A

va/hodc R duge mo ta trong ph?m mo ta;
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A 1a m4t nhém chire duge chon tir S R, SSOsH, SO,NRR', SO>SR, SNRR',
SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hoac 2-(1,3-
dithiolanyl); hoac géc hydrocarbon mach théng, mach nhénh, thom hodc vong duoc

the bang mdt hodc nhi€u nhom chirc;

trong d6 R va R' 1a giéng nhau hodc khéc nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl da dugc thé hodc chua dugc thé c6 1 téi 12 nguyén tir cacbon mach
thing hoic mach nhénh; aryl da dugc thé hodc chira duge thé; heteoaryl da dugc thé
hodc chua duge thé; da dwoc thé hodc chua duge thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,

heteoarylen hoic alkylarylen da dugc thé hodc chira dugce thé;

k 12 mdt s nguyén nam trong khoang tir 1 t&i 8 khi R 1a H va néu khong thi k

nam trong khoang tir 2 ti 8;

Q Ia (CHy)w, (CH2)x O(CH,),, (CH,)x NR(CH,),, hodc (CH,)x S(CH,),, trong d6
X nim trong khoang tir 1 t4i 6, z ndm trong khoang tir 1 t6i 6, va w nam trong khoang
tur 2 téi 6;

E 1a gbc chura polysulfua; va

triazol ndy c6 thé tuy y dugc thé & vitri N bang phan tir thay thé NDD", trong
do

DvaD'la giéng nhau hodc khic nhau dugc chon tir H hodc C;-C, alkyl; va
Y 1a H, alkyl, aryl, hodc NH,.

Trong céac vi du cu thé, nhom duoc grfm vao chét don c6 thé 1a hodc bao gE‘)m
nhom mercapto-triazolyl, vi dy, nhém S5-mercapto-1,2,4-triazol-3-yl, va/hodc nhém
triazol disulfua, va/hodc nhém 1,2,4-triazol-3-yl. Nhom duge gén vao chét don co thé
la hodc bao gém nhom 2-mercapto-1,3,4-thiadiazol-5-yl va/hodc nhom thiadiazol
disulfua. Cac nhém oxadiazol d& dugc thé hodc chua dugc thé cﬁng nhu cac azol d3
duoc thé hoic chwa duge thé khac, vi du, cic nhém diazol, c6 thé dugc gin, vi du, truc
tiép vao chat don.

Nhim cac muc dich cia sang ché, pyrazol duoc gin 13 hoic bao gb6m hod chét
c6 nhém chira pyrazol. Pyrazol ndy c6 thé 1a thiol hoic polypyrazol chira polysulfua.
Lién quan t6i pyrazol, cac vi du bao gbm, nhung khong chi gi6i han &, cdc nhém dudi

day:
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/g/\ — JW///\—\/\\\\W%
Y hodc Y ¥

- hodc cac chat ho bién cua no,

trong d6 cac phan tir thay thé 1a gibng nhu da néu & trén, chi khac 1a X (hodc mot trong

s6 c4c X) 1a hodc bao gdm mot lién két voi chét d6n dé trd nén dugc gan.
Trong cac cong thirc pyrazol,
Zy 12 nhém alkylen (vi dy, C;-Cy alkylen), trong d6 b bang 0 hoic 1;

it nhit mot X hogc Y bao gdm mot lién két véi chét don va X hodc Y con lai bat
ky, giéng nhau hodc khac nhau, bao gE”)m mot lién két hoac nhém chire, nhu céc phén

tir thay thé khic nhau A va/hodc R duge mo ta trong phan mb ta;

A 1a m6t nhém chtre 1a SR, SSO;H, SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ,
CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl); hoic
gée hydrocarbon mach théng, mach nhénh, thom hodc vong dugc thé béng mot hodc
nhiéu nhém chirc;

trong d6 R va R' 1a giéng nhau hodc khic nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl dd dugc thé hodc chua dugc thé c¢6 1 téi 12 nguyeén tir cacbon mach
théng hodc mach nhénh; aryl di dugc thé hodc chua duoc thé; heteoaryl dd dugc thé
hodc chua dugc thé; da duoc thé hodc chua duogc thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,

heteoarylen hoic alkylarylen d4 dugc thé hodc chira duoc thé;
k 14 mét sb6 nguyén nim trong khoang tir 1 t6i 8 khi R 1a H va néu khéng thi k
nam trong khoéng tir 2 t6i 8;

Q 12 (CHy)y, (CH2), O(CHy),, (CH,), NR(CHy),, hode (CH,), S(CH,),, trong d6
X nim trong khoang tir 1 t6i 6, z nim trong khoang tir 1 t6i 6, va w ndm trong khoang
tr 2 t6i 6; va

E 14 nhém chira polysulfua.

Nhim cac muc dich cia sang ché, imidazol dugc gin 1a hodc bao g0m ho4 chét co
nhém chira imidazol. Imidazol nay c¢6 thé 1a thiol hoic polyimidazol chira polysulfua.

Lién quan t6i imidazol, cac vi du bao gdm, nhung khong chi giéi han &, cdc nhoém dudi
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day:
X X X
\\——N \\7——N\\ \JN 3
/ AN /& S B
% AN / z b X i / \\N X
\l' hodc L \l«

hodc céc chit hd bién cua no,
trong d6 céc phan tir thay thé 12 gidng nhu da néu & trén, chi khac 1a X (hodc mét trong
sb cac X) la hoac bao gém mot lién két véi chét d6n dé tré nén duoc gén.

Trong céac cong thirc imidazol,

Zy 1a nhém alkylen (vi du, C,-C4 alkylen), trong d6 b bang 0 hoic 1;

mdi X bao gém mot lién két v4i chit don, H, alkyl (cac vi du dugc dua ra trong
phan md ta c¢6 thé duge ap dung), aryl (céc vi du duogc dua ra trong phin moé ta co thé
duoc ap dung), hodc NH,, véi diéu kién 14 it nhét mot X bao gém mot lién két;

Y 1a H hoac NHj;

A 1a mét nhém chire 1a SyR, SSOsH, SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ,
CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl); hoic

géc hydrocarbon mach théng, mach nhénh, thom hodc vong dugc thé béng mot hodc

nhiéu nhém chirc néu trén;

trong d6 R va R' 1a gidng nhau hodc khac nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl da dugc thé hodc chua dugc thé ¢6 1 téi 12 nguyén t& cacbon mach
th?mg hodc mach nhénh; aryl da dugc thé hoidc chira dugc thé; heteoaryl di dugc thé
hodc chua duge thé; da duoc thé hodc chua duogc thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,
heteoarylen hoic alkylarylen da dugc thé hodc chira dugc thé;

k 12 m6t s6 nguyén nim trong khodng tir 1 t6i §;

Q 1a (CHz)w, (CH2)x O(CHy,),, (CHz)x NR(CHy),, hogc (CH,), S(CH,),, trong d6
X nam trong khoang tir 1 t6i 6, z ndm trong khoang tir 1 t6i 6, va w nam trong khoang
tr 2 t61 6; va

E 1a nhém chira polysulfua.

Nhém hitu co duge gén c6 thé 14 hodc bao gdm nhom alkyl hodc nhém thom cé
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it nht mt nhém chire 1a R, OR, COR, COOR, OCOR, muéi carboxylat, halogen, CN,
NR,, SO;H, mudi sulfonat, NR(COR), CONR,, NO,, PO;H,, mubi phosphonat, mubi
phosphat N=NR, NR;'X, PR;'X’, S;R, SSO;H, mudi SSO;, SO,NRR', SO,SR,
SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl) 2-(1,3-
dithiolanyl), SOR, hoidc SO,R, trong d6 R va R' 1a giéng nhau hodc khéc nhau, doc 1ap
1a hydro, hydrocarbon no hodc khong no, da dugc thé hodc chua dugc thé co tir 1 t6i
100 nguyén tir cacbon mach thing hodc mach nhanh, va k 1a mét s nguyén nim trong
khoang tir 1 t6i 8, va X 14 halogenua hodc anion ¢6 ngudn gdc tir axit vo co hodc hitu
co, Q 1a (CH,)y, (CH,)O(CH,),, (CH,).NR(CH,),, hodc (CH,),S(CH,),, trong d6 w 1a
mot s6 nguyén nim trong khoang tir 2 t6i 6 va x va z ddc 1ap 1a cac s6 nguyén nim

trong khoang tir 2 t61 6.

Nhém hitu co dugce gén c6 thé 1a hodc bao gém mdt nhom thom c6 cong thirc
AyAr-, trong d6 Ar 1a gbc thom va A 1a R, OR, COR, COOR, OCOR, muéi
carboxylat, halogen, CN, NR,, SO;H, mubi sulfonat, NR(COR), CONR,, NO,, PO;H,,
mubi phosphonat, mudi phosphat N=NR, NR;"X", PR;"X", S;R, SSO;H, mubi SSO5’,
SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-
dithianyl) 2-(1,3-dithiolanyl), SOR, hoic SO,R, trong d6 R va R' giéng nhau hoic
khac nhau, doc 1ap la hydro, hydrocarbon no hodc khéng no, di dugc thé hodic chua
dugc thé o tir 1 t6i 100 nguyén tir cacbon mach théng hodc mach nhanh, va k 1a mot
sd nguyén nim trong khoang tir 1 t6i 8, va X" 12 halogenua hodc anion ¢6 ngudn gdc tir
axit v0 co hodc hiru co, Q 1& (CH,)y, (CH,)O(CH,),, (CH,),NR(CH,), hoic
(CH,),S(CH,),, trong d6 w 13 mot s6 nguyén nim trong khoang tir 2 t&i 6 va x va z doc
1ap 1a cac sd nguyén nim trong khoang tir 2 t6i 6, va y 12 mot sb nguyén nim trong

khodng tir 1 téi gid tri tng s6 cua cac gbe -CH trong gbe thom.

Ar ¢6 thé 14 hodc bao gﬁ")m nhém triazol, Ar c6 thé 13 hoic bao gém nhom
pyrazol, hodc Ar c6 thé 13 hodc bao gém nhom imidazol.

Nhém hitu co dugce ge"m c6 thé 14 hodc bao gf“)m it nhit mot nhom
aminometylphenyl va/hoic carboxyphenyl.

Nhém hitu co duge gin c6 thé 14 hodc bao gdm X-CgH,-S-S-CeH,-X, trong do it
nhéat mot X 13 mot lién két v6i chdt don va X con lai 1a mot lién két voi chat don hodc

nhém chire, nhur phan tir thay thé A dugc mé ta & day.
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Nhém hitu co duge gin ¢ thé 1a hodc bao gdm it nhit mot polysulfua hodc

sulfua thom.

Nhu mot phuong 4n tity chon, mot hodc nhidu nhém hoéa hoc bd sung nhung la
nhém hoéa hoc khac c6 thé dugc gén 1én trén chit don, nhu mét hoic nhiéu nhém hoéa
hoc bd sung khéc véi triazol duge gén, pyrazol dugc gin, va/hoic imidazol duge gén.
Nhém hoa hoc duge gin nay c6 thé 1a nhém bat ky trong s& cac nhém héa hoc duge
gin duoc mb ta & trén va/hodc trong cac patent néu trén, nhu nhém alkyl duge gin
va/hodc nhém thom duge gin, vi du, amino metyl phenyl, carboxy phenyl, hoic
phenyl disulfua phenyl (C4Hs-S-S-CsH,).

Nhim céc muc dich cta séang ché, mot bién thé khac cua cac chét d6n cai bién
theo sang ché 1a chit don cai bién ma trong 6 n6 gdm chit don c6 it nhit mot triazol
duoc gén, nhu it nhit mot 1,2,4-triazol, nhu it nhét mot 1,2,4-triazol ¢c6 ph::in ttr thay
thé chua luu huynh, vi du, v6i sy c6 mit hodc khong ¢6 mit cia nhém thom khac bat
ky. Chét don cai bién c6 nhém hoa hoc dugc ge‘in, nhu it nhit mot triazol, c¢6 thé cai
thién hién tugng tré khi c6 mit trong ché phdm dan hdi khi so sanh vé6i chit don
twonng ty khong duge cai bién. Ngoai ra, cac ché pham dan hdi néu trong cac vi du c6
thé duoc sir dung dé khéng dinh dic tinh thir nghiém nay. M6t chit don cai bién khac

theo sang ché 1a hodc chira chat don ma dd duoc gan trén no triazol cong thirc:

;N N
x/km/ Zb x/(m/ E\/\\N>\X
H hoidc H H

hodc cac chat hd bién cua né, trong d6

Z, 1a nhém alkylen (vi dy, C;-C4 alkylen), trong d6 b bang 0 hoic 1;

it nhit mét X bao gdbm mot lién két v6i chit don va X con lai bat ky bao gdbm
mot lién két vai chét don hodc nhém chirc, nhu the khac nhau phﬁn tr thay thé A hodc
R dugc mo ta & day;

A 1a mot nhém chure 1a SyR, SSOsH, SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ,
CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl); hoic
géc hydrocarbon mach théng, mach nhénh, thom hodc vong dugc thé béng mot hoac

nhiéu nhém chuec;
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trong d6 R va R' 1a gidng nhau hodc khéc nhau dugc chon tir hydro; alkyl,

alkenyl, alkynyl dd dugc thé hodc chwa dugc thé ¢6 1 téi 12 nguyén tr cacbon mach
thing hoic mach nhanh; aryl da dugc thé hodc chua dugc thé; heteoaryl di dugc thé
hoic chwa dugc thé; da duoc thé hodc chua dugc thé alkylaryl; arylalkyl, arylen,

heteoarylen hoic alkylarylen di dugc thé hoic chira dugc thé;
k 12 mot s6 nguyén nam trong khoang tir 1 t&i 8;

Q la (CHy)w, (CH2) O(CHo),, (CH,)x NR(CH,),, hodc (CH,), S(CH,),, trong d6
X nam trong khoéng tir 1 t6i 6, z nim trong khoéng tir 1 t&i 6, va w ndm trong khoang
tir 2 tGi 6;

E 13 gbc chira polysulfua; va

triazol nay c6 thé tiy y duoc thé & vi tri N bang phan tir thay thé NDD', trong
do

DvaD'la giéng nhau hodc khic nhau dugc chon tir H hodc C;-Cy alkyl.

Bién thé chat don cai bién nay c6 the c6 hodc khong c6 nhdém hoa hoc duge hap

phu batky. _

Trohg toan bd phan mo ta nay, lién quan t6i cic nhom hoéa hoc duge gin lén
trén chit don, nhom hoa hoc nay dugc gin qua it nhit mot lién két tir nhém hoa hoc
v6i chéat don. Trong phin mo ta nay, phén tir thay thé X c¢6 thé 13 hodc bao gém mot
lién két. DPiéu cin hiéu 1a phan tir thay thé X c¢6 thé bao gdm mot lién két, cling nhu
cac phé‘m t thay thé hoic cac nguyén tb khac, vi dy, nhim muc dich tao ra lién két véi
chit don. Vi du, X c6 thé 13 hoic gé)m mét lién két. Theo mot phuong an khac, X c6
thé bao gdm mot lién két. Vi dy, X c6 thé 1a mot lién két chira mot nhém phén tir lién
két. Nh6m phan ttr lién két nay c6 thé 13 nhém phén tir lién két silan hodc duoc din
xuét tir chat két hop silan. Nhom phan tir lién két nay c6 thé 1a hoic bao gdm nhom
chira Si, nhém chtra Ti, nhém chra Cr, va/hodc nhém chira Zr, hodc cdc nhém phﬁn tr
lién két thich hop khac xac tién su gén cia nhém hod hoc 1én trén mot chét don, nhu
chit don dang oxit kim loai, vi du, silic oxit. Cac vi du vé& cac phén tir lién két nhu vay
da duge lam thich img nhdm c4c muc dich cia sang ché, bao gdm céc phan tir lién két

da néu trong US 3947436; US 5159009; va US 5116886.

Theo séng che, doi voi céc bién the khac (cac nhém duge hap phu va/hoidc duge
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gén) ctia chit don cai bién theo séang ché, viéc tao ra chét don cai bién co thé thuc hién
va s& duoc thuc hién trude khi chit don dugc dua vao cling véi cac thanh phan khic,
nhu cac thanh phén dé tao ra ché phém dan hdi, nhu it nhat mot thé dan hodi. N6i mot
cach khéc, (cac) nhém hod hoc dugc st dung theo sang ché dugc hdp phu trude
va’/hodc dugc gén trudc vao (cac) chit don trude khi tron hodc hoa hop hoic 1a tiép
xtc it nhat mot thé dan hdi hodc it nhit mot polyme va/hodc cic thanh phan cta ché
phdm. Céc tic gia sang ché da phat hién ra rang cac tinh chit khac nhau dat duge bai
sang ché, tirc 1a hién twong tré va/hodc do bén mai mon c6 thé bi suy gidm hodc khong
dat dugc mét cach déy di khi su cai bién chit don duge thuc hién véi su 6 mat cia
cac thanh phﬁn khac (vi du, & tai chd), nhur viéc thir héa hop cling v6i it nhit mot thé

dan hoi va/hodc it nhat mot polyme.

Nhim cdc muc dich cta sang ché, su két hop bét ky cua cac chit don cai bién
theo sang ché c6 thé duoc st dung. Vi dy, nhu dugc md ta & day, cac bién thé khac
nhau ciia chit don cai bién da duge mo ta. Vi du, mot bién thé cia chit don cai bién
theo sang ché 1a chat don c6 céc nhom duge hép phu va, tily ¥, ciing v6i cac nhém hoa
hoc dugc gin. Mot bién thé khéac theo sang ché bao gém chit don c6 cac nhém hoa
hoc duge gin ma khéng ¢6 nhém duge hép phu bt ky. Do vay, nhu mot phuong an
tity chon, ché phdm, nhu ché phidm dan hdi, c6 thé bao gbm t6 hop cua cac chit don
cai bién khac nhau theo sang ché, vi du, mot phﬁn chét don cai bién c6 mot hodic nhidu
nhom hoéa hoc dugc hép phu cé thé duoc str dung két hop v6i mot hoic nhidu chit don
cai bién khéac c¢6 cac nhém hoa hoc duge gin. Do vay, su két hop bt ky cta cac chit
don cai bién trong cac ché phém, nhu céc ché phém dan hdi hodc polyme, c6 thé duoc

st dung.

Nhim cac muc dich cta séng ché, khi chét ddn cai bién ¢6 nhoém hoéa hoc duoc
ha?ip phu va nhém héa hoc duoc gin, thi viée dwa vao nhém hoa hoc dugc hép phu 1én
trén chét don c6 thé thuc hién truedce khi, trong khi, va/hoic sau khi gén nhém hoa hoc,
hoic theo trinh tu bt ky khi nhiéu hon mot nhém duge hép phu va/hodc nhiéu hon

mot nhom dugc gan cé mit trong chat don.

Séng ch€ con d€ cip dén ché pham dan hoi hodc cac hop thé dan hoi, ngoai ra
ciing c6 thé k& den cac hdn hop hodc compozit cao su. Ché phdm dan hdi nay chira it

nhét mot thé dan hoi va it nhit mot chat don cai bién theo sang ché va, tuy y, mot hoac
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nhiéu thanh phan thudong dugc st dung trong cac ché phim dan hdi. Nhidu hon mot

loai chat don cai bién c6 thé dugc sir dung.

Céc thé dan hdi duoc 14y 1am vi du bao gbm, nhung khong chi gidi han &, cao
su, polyme (vi du, homopolyme, copolyme va/hodc terpolyme) ctia 1,3-butadien,
styren, izopren, isobutylen, 2,3-dialkyl-1,3-butadien, trong d6 alkyl c6 thé 1a metyl,
etyl, propyl, v.v, acrylonitril, etylen, propylen va tuong tu. Thé dan hdi nay c6 thé c6
nhiét do chuyén héa thiy tinh (Tg), khi do dugc bing phwong phap do nhiét lugng
quét vi sai (DSC), 1a nam trong khoang tir -120°C dén 0°C. Céc vi du bao gdm, nhung
khong chi giéi han &, dung dich SBR, cao su styren-butadien (SBR), cao su tu nhién
va céc din xudt cia n6 nhu cao su duge clo héa, polybutadien, polyizopren,
poly(styren-co-butadien) vacac din xuit duge don diu ctia bat ky trong s6 chung. Cac
hdn hop tron ciia bat ky trong sb cac thé dan hdi néu trén cling c6 thé dugc 4p dung.
Céc cao su tdng hop thich hop cu thé bao gdm: cac copolyme gdm khoang tir 10 t&i 70
phan tram khéi lwong styren va khoang tir 90 t6i 30 phan trim khéi luong butadien
nhu copolyme gém 19 phén styren va 81 phan butadien, copolyme g6m 30 phén styren
va 70 phan butadien, copolyme gbm 43 phan styren va 57 phan butadien va copolyme
gdm 50 phan styren va 50 phan butadien; cic polyme va cac copolyme ctia cac dien
li€n hgp nhu polybutadien, polyizopren, polyclopren, va twong tu, va cic copolyme
clia cac dien lién hop nhu vy v6i monome chira nhém etylen c6 thé tring hop dugc
vOi n6 nhu styren, metyl styren, clostyren, acrylonitril, 2-vinyl-pyridin, 5-metyl-2-
vinylpyridin, 5-etyl-2-vinylpyridin, 2-metyl-5-vinylpyridin, alyl-dugc thé acrylat,
vinyl keton, metyl isopropenyl keton, metyl vinyl hodc 13, céc axit anphametylen
carboxylic va cic este va cdc amit cia ching nhu axit acrylic va axit amit
dialkylacrylic. Ciing thich hop dé str dung theo sang ché 14 cac copolyme cua etylen va
cac anpha olefin cao khic nhu propylen, 1-buten va 1-penten. Nhu dugc néu & dudi,
ché phdm cao su ngoai thé dan hdi va chit don va chét két hop, con c6 thé chira cac
chat bd trg gia cong khéc, cic chit don diu, cac chit chéng thodi bién, va/hodc cac

chét phu gia khéc.

Nhu mét phuong an tiy chon, latec duge cép lién tuc va chét don, nhu bot nhio
muoi than, c6 thé dugc dua vao va dugce khudy trong thing dong tu. Qua trinh nay con

duoc goi 1a k§ thuét “trdn uét". Latec va bot nhdo chit don c6 thé duge tron va dong tu
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trong thung dong tu thanh cic hat nho, dugc goi 1a "vun udt". Cac quy trinh va k¥
thuat khac nhau da dugc mod ta trong US 4029633; 3048559; 6048923; 6929783;
6908961; 4271213; 5753742; va 6521691 c6 thé st dung dugc cho viéc két hop nay
ctia chat d6n vai thé dan hdi va lam dong tu latec. Loai nay cta ché phim dan hdi c6
thé duoc sir dung ciing véi cac chit don cai bién theo sang ché bang cach sir dung céc
k¥ thuat, ché phém khac nhau, va cac diu thong s6 khac da dugc mo t& trong cac

patent va céc quy trinh nay, chi khéc 14 chit d6n cai bién theo sang ché dugc sir dung.

Latec cao su tu nhién dugc 1iy 1am vi du bao gdm, nhung khong chi gii han &,
mu latec, phan cb latec (duoc san xuét, vi du, bang cach bdc hoi, ly tim hodc lam
léng), véng bot latec (vi du, dich ndi trén bé mit con lai sau khi san xuét phén cO latec
bang cach ly tdm) va hdn hop tron ctia hai hodc nhiéu latec bit ky theo ty 16 bat ky.
Latec nay c6 thé s& thich hop cho quy trinh tron hén hop gbc wdt duge chon va muc
dich du dinh hodc ing dung cia san phém cao su cudi. Latec nay duoc tao ra mot cach
thong thuong trong dung dich mang trong nude. Viée lya chon latec thich hgp hodc
hdn hgp tron cia céc latec s& nim trong kha ning cia cic chuyén gia trong linh vuc
trén co s¢ xem xét céc loi ich duge dua ra theo sang ché va céc tiéu chi chon lya néi

chung da biét rd trong nganh cong nghiép nay.

Céc ché phém dan hdi co thé dugc tao ra véi chit ddn mudi than & muc it nhat
khoang 40phr (phan khéi lugng cho 100 phan khéi lugng hé cao su), it nhit khoang
50phr, it nhat khoang 55phr, it nhét khoang 60phr, it nhit khoang 65phr, hodc it nhat
khoang 70phr, vi du, nim trong khoang tir 40 dén 70phr, tir 50 dén 75phr, tir 55 d&én
80phr, tir 60 dén 85phr, tir 65 dén 90phr, tir 70 dén 90phr, tir 40 dén 60phr, tr 50 dén
65phr, tir 55 dén 80phr, tir 60 dén 90phr, tir 65 dén 80phr, hozc tir 70 dén 80phr.

Mot hodc nhidu chit két hop c6 thé dugc ding theo sang ché. Chét két hop c6
thé 1a hodc bao gdm mot hodc nhidu chét két hop silan, mot hodc nhiéu chét két hop
ziriconat, mdt hodc nhiéu chét két hop titanat, mot hoac nhiéu chét két hop nitro, hodc
su két hop bat ky cia chung. Chit két hop c6 thé 1a hodic bao gdm bis(3-
trietoxysilylpropyl)tetrasulfan (vi du, Si 69 ctia hing Evonik Industries, Struktol
SCA98 cua hing Struktol Company), bis(3-trietoxysilylpropyl)disulfan (vi du, Si 75
va Si 266 cua hang Evonik Industries, Struktol SCA985 ciia hang Struktol Company),

3-thioxyanatopropyl-trietoxy silan (vi dy, Si 264 ctua hang Evonik Industries), gama-
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mercaptopropyl-trimetoxy silan (vi du, VP Si 163 cua hﬁng Evonik Industries, Struktol
SCA989 cia hang Struktol Company), gama-mercaptopropyl-trietoxy silan (vi du, VP
Si 263 ctia hidng Evonik Industries), ziriconi dineoalkanolatodi(3-mercapto)
propionato-O, N,N'-bis(2-metyl-2-nitropropyl)-1,6-diaminohexan, chat két hop silan
NXT (silan c6 chirc thiocarboxylat: 3-octanoylthio-1-propyltrietoxysilan) ctia hing
Momentive Performance Materials, Wilton, CT, va/hodc cac chit két hop tuong tu vé
mit héa hod hoc hoic c6 mot hodc nhiéu nhém hoa hoc tuong tr. Vi du cu thé bd sung
vé chit két hop, theo tén thwong mai, bao gdm, nhung khong chi giéi han &, VP Si 363
“clia hang Evonik Industries. Chét két hop c6 thé c6 mat véi ham lugng bat ky trong
hop thé dan hdi. Vi duy, chét két hop c6 thé c6 mit trong ché phim dan hdi véi lugng it
nhét 12 0,2 phan cho 100 phan chét don, nhu silic oxit (phan khi lugng), ndm trong
khoang tir 0,2 dén 60 phan trén 100 phn chit don, nhu silic oxit, nim trong khoang tir
1 d&n 30 phan trén 100 phin chit don, nhu silic oxit, nim trong khoang tir 2 dén 15
phan trén 100 phan chit don, nhu silic oxit, hodc nim trong khoang tir 5 dén 10 phin

trén 100 phan chit don, nhu silic oxit.

Mot hodc nhidu chét chéng oxy hoa c6 thé duoc ding trong quy trinh bt ky
trong sd cic quy trinh theo sang ché. Chat chéng oxy héa (mot vi du chit trc ché su
thodi bién) c6 thé 1a chit chbng oxy héa loai amin, chét chéng oxy hoéa loai phenol,

_chét chéng oxy hoa loai imidazol, mudi kim loai cia carbamat, (céc) para-phenylen
diamin va/hodc (cac) dihydrotrimetylquinolin, chit chéng oxy hoa quinin da polyme
héa, va/hodc sap va/hoic cac chat chdng oxy hoa khac thudng duge stir dung trong cac
ché phidm dan hdi. Cac vi du cu thé bao gdm, nhung khong chi gi6i han &, N-(1,3-
dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin (6-PPD, vi du, ANTIGENE 6C, c6 ban sin
ctia hang Sumitomo Chemical Co., Ltd. va NOCLAC 6C, c6 ban sin ctia hing Ouchi
Shinko Chemical Industrial Co., Ltd.), "Ozonon" 6C clia hing Seiko Chemical Co.,
Ltd., 1,2-dihydro-2,2,4-trimetyl quinolin d3 dugc polyme hda, Agerite Resin D, ¢ ban
sin cta hing R. T. Vanderbilt, butylhydroxytoluen (BHT), va butylhydroxyanisol
(BHA), va tuong tur. Cac chét chdng oxy hoa tiéu bidu khac c6 thé 1a, vi du, diphenyl-
p-phenylendiamin va céc chit khic nhu, vi du, d& dugc mo ta trong 4n phim: The
Vanderbilt Rubber Handbook (1978), cac traﬁg 344-346. Chit chdng oxy hoa va chat
chéng 130 hoa ozon 1a céc chit trc ché qué trinh thodi bién chung. Cac chét (rc ché

thoai bién dugc dua ra lam vi du bao gdbm cac nhom tao chirc hod hoc, nhu amin,
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phenol, imidazol, sap, mubi kim loai caa imidazol, va céc két hop cua ching. Tap hop
céc chit trc ché thoai bién cu thé dugc minh hoa bao gém N-isopropyl-N'-phenyl-p-
phenylendiamin,  N-(1-metylheptyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin,  6-etoxy-2.2,4-
trimetyl-1,2-dihydroquinolin, N,N'-diphenyl-p-phenylendiamin, diphenylamin da
octylat hoa, 4,4'-bis(a,a'-dimetylbenzyl)diphenylamin, 4,4'-dicumyl-diphenylamin, 2,5-
di-tert-butyl-hydroquinon, 2,2'-metylen-bis(4-metyl-6-tert-butylphenol), 2,2'-
metylenbis(4-metyl-6-metylxyclohexlphenol), 4,4'-thio-bis(3-metyl-6-tert-
butylphenol), 4,4'-butyliden-bis(3-metyl-6-tert-butylphenol), tris(nonylated
phenyl)phosphit, tris-(2,4-di-t-butylphenyl)phosphit, 2-mercaptobenzimidazol, va k&m
2-mercaptobenzimidazol. Mot vi du gdm it nhit mot amin va mot imidazol. Tuy v,
quinolin d4 polyme héa c6 thé duge sir dung. C4c ham luong twong di clia cac chit
chdng oxy hoéa c¢6 thé bao gdm tir 0,5 dén 3 phan amin, tir 0,5 dén 2,5 phan imidazol,
va tir 0,5 dén 1,5 phan quinolin da polyme hoa tlly y. Mot amin e ché qua trinh thoai
bién co thé 1a 4,4'-bis(alpha-dimetylbenzyl)diphenylamin, imidazol c6 thé 1a kém 2-
mercaptotoluimidazol va quinolin d& polyme héa c6 thé 1a 1,2-dihydro-2,2,4-
trimetylquinolin da polyme héa. Néi chung, cac chit e ché thoai bién (vi duy, (céc)
chit chéng oxy héa thudng c6 mit voi luong nam trong khoang tir 0,1 dén 20 phan
khéi luong trén 100 phin khéi lwong hé polyme hodc cao su (phr). Cac ham lugng

thong thudng clia cac chit chéng oxy hoa c6 thé chira, vi du, tr 1 dén khoang Sphr.

Ché phim cao su nay c6 thé duge dung 1am 16p xe hoic cac bd phén cia 16p xe
va c6 thé st dung chit don va nude. Chit don va nudce nay c6 thé c¢6 nhom hitu co
duoc gén vao chit don nay va nhém hitu co 1a hoac bao gém nhém azol d3 dugc thé
hodc chua dugc thé. Nhom nay c6 thé 1a triazol, vi du, mercapto-triazol va/hoéc triazol

disulfua. Nhém ndy c6 thé 13 thiadiazol, vi du, thiadiazol da duogc thé bang thiol.

Chat don cai bién c6 thé dugc két hop véi cac thanh phin hoa hop thong thuong
cla iép xe va chét phu gia, nhu cao su, chét bd trg gia cong, chét tang tdc, chét tao lién
két ngang va luu hoa, chit chéng oxy hoa, chét chdng ozon hoa, chit don, nhua, v.v.,
@& tao ra ché phim lam 16p xe. Céc chét bd tro gia cong bao gdm, nhung khong chi
giéi han 6, chét déo héa, chit lam tdng dd dinh, chit don, chit diéu hoa hoa hoc, tac
nhan 1am ddng nhét, tac nhan gidi keo nhu mercaptan, diu tdng hop, ddu mé va diu

thuc vat, nhua, nhya thong, va tuong tu. Cac chét tdng tbc bao g6m C4ac amin,
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guanidin, thioure, thiuram, sulfenamit, thiocarbamat, xantat, benzothiazol va twong tur.
Céc chét tao lién két ngang va luu héa bao gdm cac peroxit, luu huynh, chét cho luu
huynh, chét tdng tdc, oxit k&m, va axit béo. Cac chét don bao gém d4t sét, bentonit,

titan dioxit, bot d4, canxi sulfat, silic oxit, silicat va cac hdn hop cia ching.

Bét ky quy trinh tron thong thudng nio ciing c6 thé dugc sir dung dé tron
chit don cai bién theo sang ché véi cac hop phén khéc cia ché phdm dan hdi. Cac quy
trinh thong thuong thuong duge st dung cho viée héa hop cao su dd duge mo ta trong
4n phém: Maurice Morton, RUBBER TECHNOLOGY 3™ Edition, Van Norstrand
Reinhold Company, New York 1987, va 2™ Edition, Van Nordstrand Reinhold
Company, New York 1973. Hon hgp clia céc hop phan bao gdm san phAm mudi than
cai bién theo sang ché va thé dan hdi dugc wu tién tron co nhiét véi nhau & nhiét do

nam trong khoang tir 120°C dén 180°C.

Vi du, cic ché phém dan hoi theo sang ché co thé duoc taora béng cac k¥ thuat
thich hop bang cach, vi du, tron trong mot bude duy nhat hoic trong nhidu buédc trong
mot may tron trong, nhu cac mdy tron Banbury, Intermesh, may ép dun, trong may
nghién hoic bang cach sir dung thiét bj thich hop khéc, dé tao ra hdn hop tron da lam
dong nhét. Cac phuong phép sir dung thiét bj dac biét 1a nhu da dugc mo ta trong
US 5559169, cong bd ngay 24/9/1996.

Viéc luu hoa ¢6 thé duge tién hanh bfmg k¥ thuat da biét trong linh vuc k¥ thuét
nay. Vi du, cac chit dén cai bién theo sang ché c6 thé duoc dung trong cac ché phdm

cao su duge Iuu hoa bang lwu huynh, lru hoa bang peroxit, v.v..

(Céc) chat don cai bien theo sang ché cé thé cai thién mdt hodc nhiéu tinh chat
cua th¢ dan hoi, nhu hién tugng tré va/hodc do bén mai mon. Sy céi thién vé hién

tuong tré 6 thé xac dinh duoc béng cach xac dinh dactinh tan/delta.

Hé s6 mai mon duge tinh bang cach iy tdc do mai mon cia hdn hop dbi chimg
ndi tai chia cho tdc dd mai mon cia ché phém cao su duge tao ra voi chat don cai bién
theo sang ché. Nham don gian, c4c tri s6 hé sb mai mon trong dbi dugc ding trong
cac vi du & dudi. Hé sb mai mon tuong ddi duge xac dinh theo cong thirc: ty s6 gifta
hé s& mai mon cia ché phém cao su ¢ chit don cai bién theo sang ché va hé sb mai
mon ciia ché phdm cao su c6 chit don chit don khoéng dugc xt ly. Trong cac vi du

trong d6 cac chit don cai bién theo sang ché dugc ap dung két hop véi céc bién phap
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xir Iy khac, hé s6 mai mon twong dbi duoc xac dinh theo cdng thirc: ty sb gitra hé sd
maji mon cia ché phim cao su c6 cht don cai bién theo sang ché dugc st dung két
hop véi viée xir 1y thir cAp va hé sb mai mon ctia ché phim cao su c6 chit dén duge xtr
ly bang viéc xir Iy thir cip twong tw. N6i chung, duge mong mudn néu str dung cac
chét don tao ra cac mat gai clia lép xe ¢6 d0 bén mai mon thoa dang va/hoac stc chéng
1an thap dé tao ra cic mit gai cia 16p xe. Thong thuong, cac tinh chit bao mon mit gai
ctia 16p xe lién quan t6i d6 bén mai mon nay. D6 bén mai mon cang 16n, thi sé dim (1
dim = 1605m) ma 18p van chua bi bao mon cang 16n. Dit liéu mai mon trén ché phim
cao su ¢6 thé xac dinh dugc bing cach sir dung bd mai mon trén co s& may do loai
Lambourn (vi dy, xem US 4995197). Cac téc d6 mai mon (xentimet khéi/xentimet dai)
thuong duoc do & d6 truot 14% hodc 21%, @6 truot ndy tinh theo vén tbe tuong dbi
giita banh quay mau va da mai.

Diéu ciing dd dwoc phat hién ra 1a chdt don cai bién theo sang ché co thé cai
thién hién tugng tré, vi dy, duoc thé hién bai tri sd tén hao tan & (delta) cuc dai tuong
d6i thap khi so sanh véi chét don khong dugc xtr ly. Cac tri s6 ton hao tan & (delta) cuc
dai twong ddi thdp c6 thé dugc mong mudn do chiing phan 4nh stc chdng lin thip va
su tich nhiét thip trong phdn mat gai cta 16p xe. Stc chdng lan thép cai thién hidu qua
kinh t& v& nhién liéu cta 6 t6 va la su déng gép duge mong mudn cia ché phdm dan

hoi cho viéc sir dung trong phan mat gai cua 10p xe.

Tri s ton hao tan & dugc do bang thiét bi Rheometrics Dynamic Spectrometer
Model ARES-2K & tan sb khong dbi 10Hz, nhiét do khong déi, va & ché do cit bién
dang. Céc lan quét bién dang duoc chay tir 0,1% t6i 60% bién do bién dang kép. Cac
phép do duogc thuc hién tai mudi diém trén thang muoi va tri s6 tén hao tan & cuc dai
dugce lap lai. Tri sb tén hao tan & cuc dai tuong dbi dugc xac dinh theo cong thire: ty s6
gitta trj s6 t6n hao tan & cuc dai cta ché phim cao su c6 chét don cai bién theo sang
~ ché va tri s6 ton hao tan § cuc dai cia ché pham cao su ¢ chét don khong duge x1r 1y.
Trong céc vi du trong d6 cac chit don cai bién theo sang ché dugc ap dung két hop véi
c4c bién phap xir ly khéc, tri s6 ton hao tan & cuc dai twong dbi dugc xac dinh theo
cong thirc: ty s6 giita tri s6 tén hao tan § cyc dai cta ché phim cao su c6 chit don cai
bién theo sang ché dugc sir dung két hop véi xtr Iy thu cép va tri s6 tdn hao tan § cuc

dai ctia ché phdm cao su c6 chat don duoc xir Iy bang xtr 1y thr cip tuong tu.
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Theo séng ché, chit don cai bién, c6 thé 1a chét don c6 nhom hda hoc dugce hép
phu nhu duge md td & day, cé kha nang cai thién do bén mai mon trong ché phém dan
hdi va né duge so sanh véi cac ché phdm dan hdi chira ciing chét don, nhung khong
duoc cai bién. N6i cach khéc, hai ché phém dan hoi c¢6 thé duoc tao ra, mot hdn hop

~ chira chét don cai bién theo sang ché, n6 1a chit don A duoc cai bién dé c6 mot nhom
héa hoc duogc hép phu va no cé thé duge so sanh véi cung chit don A, nhung khong
duge cai bién bing nhém héa hoc duge hip phu bat ky (vi du, chét don A khong dugc
cai bién). Khi viéc so sanh nay dugc thuc hién, chit don cai bién theo sang ché, khi co
mit trong ché phém dan hdi, c6 thé cai thién d6 bén mai mon. Vi du, dd bén mai mon
¢6 thé dugce tang Ién it nhit 5%, it nhat 10%, it nhit 30%, it nhéat 50%, it nhit 60%, it
nhét 70%, it nhdt 75%, it nhat 85%, it nhit 100%, it nhat 125%, it nhit 150%, it nhat
200%, nhu nim trong khoang tir 5% dén 200% khi dugc dugc so sanh vé6i chét don

khong dugc cai bién.

Theo sang ché, chit don cai bién, né c6 thé 1a chit don c6 nhém hoa hoc dugc
gén nhu duge md td & day, c6 kha ning cai thién hién tuong tré trong ché phém dan
hdi va né dugce so sanh véi ché phérn dan hdi chura cling chét don, nhung khong duogc
cai bién. N6i mot cach khac, hai ché pham dan hoi c¢6 thé duoc tao ra, mot ché phim
chira chit don cai bién theo séng ché, n6 12 chit don B duoc cai bién dé c6 nhém hoa
hoc dugce gin va nd cb thé duogc so sanh vai cling chit don B, nhung khong dugc cai
bién bang nhém héa hoc duge gin bit ky (vi du, chit don B khong dugc cai bién). Khi
viée so sanh nay duoc thuc hién, chit don cai bién theo sang ché, khi c6 mit trong ché
phém dan hoi, c6 thé cai thién hién twong tré. Vi du, hién tugng tré c6 thé giam xuéng
it nhit 1%, it nhat 5%, it nhat 10%, it nhat 15%, it nhit 20%, it nhit 25%, it nhit 30%,
it nhat 35%, it nhat 40%, it nhat 45%, hoic it nh4t 50%, nhu nim trong khoang tir 1%
dén 50%, khi so sanh véi chat don khong dugc cai bién.

" Céc loi ich da dé cip & trén lién quan téi d6 bén mai mon va hién tuong tré c6
thé dat dugc mot cach déng thoi theo sang ché hodc c6 thé kiém soat duge mot cach
riéng ré&. Dic biét hon, hién twong tré c6 thé duoc cai thién (duge giam) va do bén mai
mon duge ting 1én nhd viée sir dung chét dén cai bién c6 nhom héa hoc dugce hép phu
nhu duge mo ta & ddy va nhém hoéa hoc duoc gin nhu duoc mo ta & day. Cac vi du vé

loai cai thién dat dugc lién quan t6i hién tugng tré va do bén mai mon (tic 1a mirc do
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phfin tram cai thién duoc da néu trén) c6 thé dat duoc & dang két hop, va su két hop
bat ky & cac mirc do phén trim khac nhau dbi v6i hién tuong tré va d6 bén mai mon da
dugce dé cap & trén c6 thé dat dugc.
Céc chét don cai bién theo sang ché c6 thé duge sir dung trong cac ung dung
gidng nhu cac chit don thong thudng, nhu muc in, 16p phi, chét liéu mau, chét déo,

day ca’ip, va tuong tu.

Séang ché s&€ dugc 1am rd hon boi céac vi du dudi day, chung duge du liéu nham

minh hoa cho sang ché.

Vi du thire hién sing ché
Vidu 1

Tao ra san phém muoi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phém mudi than theo sang ché. Mudi
than c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA la 125mL/100g dugc sir dung. Dung dich gdm
2,60g NaNO, trong 21,7g nuée duge bd sung trong khoang thoi gian khodng 5 phut
vao hdn hop c6 khudy gém 150g muoi than, 1301g nudc, 5,00g 3-amino-1,2,4-triazol-
5-thiol va 5,14g axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron dugc tiép tuc trong 50 phut
& 70°C. Hon hop nay dugc 1am ngudi xudng nhiét d6 trong phong va duge didu chinh
t6i 40 pH bang 8,1 bang dung dich NaOH. San phidm dugc thu gom bing cach loc,
duoc rira bang 2,5L nude va dugce lam kho trong chan khong & 70°C. San phdm nay c6
1,53% khdi lugng S. Mot miu san phém mudi than da duge tién hanh qué trinh chiét
Soxhlet béng metanol ¢6 0,89% khéi lugng S, so vai 0,65% khdi lugng S dbi véi mudi
than khong dugc xir Iy. Mau nay c6 cac triazol di duoc gin va duoc hip phu nhu vay.
Vidu2
Tao ra san phém mudi than

~ Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phAm mudi than theo sang ché. Mudi than
c¢6 chi sb iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/100g dugc st dung. Dung dich gém 2,61¢g
NaNO, trong 23,1g nuéc duge bd sung trong khoang thdi gian 10 phit vao hdn hop c6
khudy gdm 150g muoi than, 1301 g nudc, 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 5,14¢g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron dugce tiép tuc trong 1 gid & 70°C. Han hop

nay dugc lam ngudi Xuéng nhiét d trong phong va duoc diéu chinh téi do pH béng
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7,5 béng dung dich NaOH. San phém dugce thu gom béng cach loc, duoc rira béng
2,5L nudce va duge 1am kho trong chan khong & 70°C. San phdm ndy c¢6 1,41% khéi
lugng S. Mot mau san phdm mudi than da duge tién hanh qué trinh chiét Soxhlet bang
metanol c6 0,89% khéi lugng S, so véi 0,65% khoi luong S dbi voi mudi than khong

dugce xi Iy. MAu nay c6 céc triazol dd dugc gin va duge hip phu nhu vay.
Vidu3
Tao ra san phim mudi than dbi chimg

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phém mudi than duoc cai bién béng cach
str dung cac mudi diazo cia APDS. M4y tao vién kiéu timg mé c6 budng trdn cb
dudng kinh 8" (20,32cm) va chiéu dai 8" (20,32cm) dugc gia nhiét 1én 60°C va duge
nap 300g mudi than c6 chi s iot 1a 119 va DBPA la 125mlL/ 100g. 4-
aminophenyldisulfua (19,0g) va 209¢g nuéc duge bd sung. Sau khi trdn nhanh, 29,0g
axit sulfuric 27,9% dugc bd sung. Sau khi tron nhanh, 52g dung dich 20% ctia NaNO,
trong nuéc duge bd sung thanh vai phan, cung vd6i viée tron nhanh vira phai trén 5
phit. Nudc (50g) duoc bd sung, va viée tron dugc tiép tuc trong 30 phut & 60°C, va
san phdm duoc 14y ra khoi may tao vién, duoc tao huyén phi trong 4L nudce va duge
loc. San phdm dugc rira bang etanol va sau d6 duge tao huyén pht lai trong 4L nudc.
Do pH duoc diéu chinh t6i 8 bing dung dich NaOH, va hdn hop nay duoc loc va rira
cho dén khi phin dich loc c6 do din bang 225uS/cm. San phim nay duoc 1am kho
trong khong khi & 70°C. Mot miu san phim mudi than da duogc tién hanh qué trinh
chiét Soxhlet bang metanol c6 1,61% khéi lugng S, so v&i 0,60% khéi lugng S déi véi
muoi than khong dugce xur ly.

Vidu4
Tao ra san phdm mudi than d6i ching

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phém mudi than dugc cai bién béng cach
sir dung cac mudi diazo ciia ATP. May tao vién kiéu timg mé ¢ budng tron c6 dudng
kinh 8" (20,32cm) va chiéu dai 8" (20,32cm) dugc gia nhiét 1én 60°C va dugce nap
300g mudi than c6 chi sé iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/ 100g. 4-aminothiophenol

(9,67g) va 240g nudc dugc bd sung. Sau khi tron nhanh, 14,5g axit sulfuric 27,9%
dugc bd sung. Sau khi tron nhanh, 26g dung dich 20% ctia NaNO, trong nuéc duge bd
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sung thanh vai phan, ciing véi viée tron nhanh vira phai trén 5 phut. Nude (50g) duoc
bd sung, va viéc tron duge tiép tuc trong 30 phiit & 60°C, va san phdm duoc 14y ra khoi
may tao vién, dugc tao huyén phu trong 4L nudc va duge loc. San phim dugce tao
huyén phu lai trong 4L nudc. PO pH duoc diéu chinh t6i 9 béng dung dich NaOH, va
hdn hop ndy dugc loc va rira cho dén khi phan dich loc c¢6 do din béng dudi
250uS/cm. San phdm nay dugc lam kho trong khong khi & 70°C. Mot méu san phdm
mudi than dd dugce tién hanh qué trinh chiét Soxhlet bang metanol c6 1,09% khéi

lugng S, so vé&i 0,60% khéi luong S d6i vai mudi than khong dugc x1r ly.
Vidu5
Tao ra san phém muodi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phim mudi than theo sang ché. Dung
dich gdm 1,29g NaNO, trong 11,9¢ nuéc duge bd sung trong khodng thoi gian 5 phut
vao hdn hop c¢6 khudy gdm 150g Mau trung gian X, 1301g nuéc, 2,17g 3-amino-
1,2,4-triazol-5-thiol va 2,58g axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duogc tiép tuc
trong 75 phut & 70°C. Hon hop niy duge 1am ngudi xudng nhiét do trong phong va
dugc diéu chinh t6i do pH bing 7,5 bing dung dich NaOH. Sin phim duoc thu gom
bang cach loc, duge ria bang 2,5L nude va duge lam khod trong chan khong & 70°C.
Sén phém nay ¢6 1,07% khéi lugng S. Mot miu san phém mudi than di duoc tién
hanh qua trinh chiét Soxhlet bing metanol c6 0,80% khéi lugng S, so véi 0,65% khéi
luong S dbi v6i mudi than khong dugc xir Iy. MAu nay c6 cac triazol di dugc gin va

dugc hap phu nhu vay.
Vidu6
Tao ra san phém mudi than

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phAm mudi than theo sang ché. Huyén pha
chira 1300g nud6c, 150g mudi than va 100g dung dich natri hypoclorit Clorox dugc
tron va dugc dun nong 1én 90°C. Mudi than c6 chi s iot bing 119 va DBPA la
125mL/100g. Viéc tron dugc tiép tuc trong 70 phtt, va huyén phi nay dugc lam
ngudi xubng 70°C. Po pH dugc didu chinh téi 4,9 bing 0,166g H,SO, ddm dic. 3-
amino-1,2,4-triazol-5-thiol (4,32g) va 5,15g axit metansulfonic 70% dugc bd sung.

Dung dich gbm 2,60g NaNO, trong 21,6g nuéc dugc bd sung trong khoang thoi gian
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10 phut. Viéc tron duge tiép tuc trong 65 phit & 70°C. Hon hop nay duoc lam ngudi
xubng nhiét d¢ trong phong va dugc didu chinh téi d6 pH bing 7,6 bing dung dich
NaOH. San phém dugc thu gom béng cach loc, dugc rira béng 2L nudc va duge lam
kho trong chin khong & 70°C. San phim nay c6 1,38% khdi lugng S. Mot mau san
phém mudi than d3 duoc tién hanh qué trinh chiét Soxhlet béng metanol c6 0,87%
khéi lugng S, so véi 0,65% khéi lugng S dbi v6i mudi than khong duge xi ly. Mau

ndy c6 cac triazol di duge gin va duge hip phu nhu vay.
Vidu7
Tao ra san phém muoi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phém mudi than theo sang ché. Mudi than
c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA la 125mL/100g dugc st dyng. Dung dich gém 1,30g
NaNO, trong 12,0g nudc duge bd sung trong khoang thoi gian 6 phut vao hdn hop ¢6
khqu gém 150g mudi than, 1300g nuéc, 2,16g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 2,58g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron dugc tiép tuc trong 1 gior & 70°C. Axit
sulfanilic (6,49g) dugc bd sung, va sau d6, dung dich gdm 2,59g NaNO, trong 22,3g
nude duge bd sung trén 5 phut. Viée tron duge tiép tuc trong 1 gir & 70°C. Hon hop
nay dugc lam ngudi xubng nhiét do trong phong va duogc didu chinh t6i do pH bang
7,5 bang dung dich NaOH trong nuée. San phdm duge thu gom va dugc ria bang
metanol bang cach sir dung bd loc nén ap Milipore ¢6 mang loc ¢& 0,45micromét. Thé
phén tan thu duoc duoc 1am kho & 70°C. Mot miu san phém mudi than d3 dugc tién
hanh qua trinh chiét Soxhlet bang metanol c¢6 1,37% khéi lugng S va 0,58% khéi
lugng N, so véi 0,65% khéi lugng S va 0,34% khéi lugng N dbi véi mudi than khong

dugc xur ly.
Vidu 8
Tao ra san phém mudi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phém mudi than theo sang ché. Mu6i than
c6 chi s6 iot 1a 119 va DBPA 14 125mL/ 100g duge st dung. Dung dich gém 2,62g
NaNO;, trong 21,8¢g nudc duge bd sung trong khoang thoi gian 15 phut vao hdn hop ¢6
khudy gdm 150g mudi than, 1301 g nudc, 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 5,15¢

axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duge tiép tuc trong 65 phut & 70°C. Axit
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sulfanilic (6,49g) dugc bd sung, va sau do, dung dich gdm 2,59g NaNO, trong 23,1g

nude duge bd sung trong khoang 10 phut. Viée tron duge tiép tuc trong 1 gior & 70°C.
Hon hop ndy dugc 1am ngudi xubng nhiét do trong phong va dugc diéu chinh t6i do
pH bing 7,5 bang dung dich NaOH trong nudc. San phim duge thu gom, duge rira
bing 50/50 nudc/metanol va sau d6 dugc rira bang metanol bing cach st dung bd loc
nén 4p Milipore c6 mang loc ¢& 0,45micromét. Thé phén tan thu duoc duogc lam kho &
70°C. Mot mAu san phiAm mudi than da dugc tién hanh qua trinh chiét Soxhlet bing
metanol ¢6 1,31% khéi lugng S va 0,64% khdi lugng N, so véi 0,65% khdi Iugng S va

0,34% khdi lugng N ddi voi mudi than khong duoc xt 1y.
Vidu9
Tao ra san phim muoi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phim mudi than theo sang ché. Mudi than
c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA 1 125mL/100g dugc st dung. Dung dich gdm 2,60g
NaNO, trong 22,4g nudc duge bd sung trong khoang thoi gian 10 phtt vao hdn hop c6
khudy gdm 150g mudi than, 1301 g nudc, 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 5,16g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duoc tiép tuc trong 1 gid & 70°C. Axit
sulfanilic (3,24g) dugc b sung, va sau do, dung dich cua 1,32g NaNO, trong 11,7¢g
nuée duge bd sung trén 4 phut. Viée tron duge tiép tuc trong 1 gio & 70°C. Hdn hop
nay dugce 1am ngudi xudng nhiét do trong phong va trung hoa bang dung dich NaOH
trong nude. San phdm duge thu gom va dugce rira bing metanol bing cach st dung bo
loc nén 4p Milipore c6 mang loc ¢& 0,45micromét. Thé phan tan thu duoc dugc 1am
kho trong chan khéng & 70°C. Mot mau san phim mudi than da dugc tién hanh qua
trinh chiét Soxhlet bang metanol c¢6 1,24% khéi luong S va 0,62% khdi luong N, so
v6i 0,65% khéi lugng S va 0,34% khéi lugng N déi voi mudi than khong duoc xit ly.

Vidu 10
Tao ra san phdm muoi than da duge xtr ly bang silic

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phém mudi than da dugc xir ly béng silic
theo sang ché. Mudi than da dugc xir ly bang silic c6 chi sb iot bing 113, STSA bang
128 m2/g, DBPA bing 107mL/100g, va ham lugng silic 1a 2,64% khéi lwong dugc st
dung. Dung dich gém 2,60g NaNO, trong 22,4g nude duge bd sung trong khoang thoi
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gian 10 phat vao hdn hop c6 khudy gém 150g mudi than da dugce xir Iy bang silic,
1305g nudce, 4,32g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol, va 5,16g axit metansulfonic 70% &
70°C. Viéc tron dugc tiép tuc trong 65 phut & 70°C. Hon hop nay dugce 1am ngudi
xudng nhiét do trong phong va dugc diéu chinh téi do pH bing 7,5 bang dung dich
NaOH. San phdm dugc thu gom bang cach loc, dugce rira bang 2L nudc va duge lam
kho trong chén khong & 70°C. San phim nay c6 1,04% khdi lugng S. Mot mau san
pham muoi than da duge xu ly bang silic d4 dugc tién hanh qué trinh chiét Soxhlet
béng metanol c6 0,54% khbi luong S, so vai 0,35% khdi lugng S dbi véi muoi than

khong duge xit Iy. Mau nay c6 cac triazol da dugc gin va dugc hap phu nhu vay.
Vidu 11
Tao ra san phdm mudi than da duoc xt Iy bang silic

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phdm muoi than d3 duoc xir Iy bang silic
theo sang ché. Huyén phu chira 1300g nude, 150g mudi than da duge xir Iy bang silic
va 100g dung dich natri hypoclorit Clorox dugc tron va dugc dun néng 1én 90°C. Mubi
than da dugc xtr 1y bang silic c¢6 chi sé iot bing 113, STSA bing 128 m2/g, DBPA |
bang 107mL/100g, va ham lugng silic 1a 2,64% khéi luong duoc st dung. Viée tron
dugc tiép tuc trong 65 phit, va huyén phi ndy dugc lam ngudi xudng 70°C. Po pH
dugc diéu chinh t6i 5,1 bing 0,042g H,SO, dam ddc. 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol
(4.32g), va 5,17g axit metansulfonic 70% dugc bd sung. Dung dich gdm 2,62g NaNO,
trong 22,1g nude duge bd sung trong khoang thoi gian 10 phit. Viéc tron duoc tiép
tuc trong 1 gio ¢ 70°C. Hon hop niy dwgc 1am ngudi xudng nhiét do trong phong va
duogc diéu chinh t6i 46 pH bang 7,6 bing dung dich NaOH. San pham dugc thu gom
bang cach loc, dugce rira bang 2,5L nudc va duge lam kho trong chéan khéng & 70°C.
San phim nay c6 1,00% khdi lugng S. Mot miu san phdm mudi than da duoc tién
hanh qua trinh chiét Soxhlet br?mg metanol c6 0,54% khdi lugng S, so vai 0,35% khdi
luong S dbi véi mudi than khong duge xtr ly. MAu nay c6 céc triazol da dwoc gin va
dugc hép phu nhu vy.

Vidu 12
Tao ra san phdm mudi than
Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phdm mubi than theo sang ché. Mudi than

c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/ 100g duoc st dung. Dung dich gém 2,60g
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NaNO, trong 22,5g nuéc duge b sung trong khoang thoi gian 10 phut vao hén hop ¢6
khudy gdém 150g mudi than, 1300g nuéc, 4,33g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 5,14g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duge tiép tuc trong 1 gidr & 70°C. Han hop
nay dugc 1am ngudi xubng nhiét do trong phong va duge diéu chinh t6i d6 pH bing
7,5 bang dung dich NaOH. San phim duoc thu gom bang cach loc va dugc rira bing
2,5L nuée. San pham nay dugc két hop clng véi hai mé bd sung dugce tao ra gn nhu
theo cling cach. M6t phén ciia hdn hop nay dugc lam kho trong chin khéng & 70°C va
duge sur dung cho Vi du 26. San phim nay c6 1,49% khdi lugng S. Mdt miu san phim
mudi than d3 dugce tién hanh qué trinh chiét Soxhlet béng metanol c6 0,88% khéi
lugng S, so vé6i 0,65% khéi lugng S ddi véi mudi than khong duge xtr ly. Miu nay c¢6

céc triazol da duoc gfm va duoc hép phu nhu vay.

Vidu 13

Tao ra sdn pham mudi than

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phdm muéi than theo sang ché. Mudi than
c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA la 125mL/100g duge st dung. Dung dich gbm 3,91g
NaNO; trong 35,0g nuéc duge bd sung trong khoang thoi gian 5 phut vao hdn hop ¢
khudy gdm 150g mudi than, 1299g nudc, 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 7,71g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duge tiép tuc trong 1 giyr & 70°C. Hén hop
nay dugc lam ngudi xudng nhiét d6 trong phong va duge didu chinh t6i do pH bang
7,5 bing dung dich NaOH. San phdm dugc thu gom bing cach loc, duge rira bang
- 2,5L nude va dugc lam kho trong chan khong & 70°C. San phim nay ¢6 1,45% khdi
luong S. Mot miu san pham mudi than da duoc tién hanh qué trinh chiét Soxhlet bing
metanol ¢6 1,03% khéi lugng S, so vé6i 0,65% khéi lugng S dbi véi mudi than khong
dugc xtr Iy. Mau ndy cé céc triazol da duoc gén va duge hép phu nhu vay.

Vidu 14
Tao ra san phim mudi than

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phdm mudi than theo sang ché. Mudi than
¢ chi s6 iot 1a 119 va DBPA 1 125mL/100g dugc sit dung. Dung dich gdm 5,21g
NaNO, trong 46,8g nuéc duge bd sung trong khoang thoi gian 10 phut vao hdn hop ¢o
khudy gdm 150g mudi than, 1300g nuéc, 4,32g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol va 10,3g
axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron duoc tiép tuc trong 1 gior & 70°C. Hdn hop
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nay dugc lam ngudi xubng nhiét do trong phong va duge didu chinh t6i @ pH bang
7,6 bing dung dich NaOH. San phdm dugc thu gom bing cach loc, duoc rira bing
2,5L nuée va duge 1am kho trong chan khong & 70°C. San pham nay c6 1,38% khdi
lugng S. Mot mAu san phidm mudi than da duge tién hanh qua trinh chiét Soxhlet bing
metanol c6 1,30% khdi Iuong S, so véi 0,65% khbi luong S d6i v6i mudi than khong
duge xir 1y. Mu nay c6 cac triazol da dugc gan va duoc hdp phu nhu vay.
Vi du d6i chung A

‘VE:‘I'[ liéu 12 mudi than c6 chi sb iot bﬁng 119 va DBPA 14 125mL/100g dugc st
dung trong cac Vi 'du 1-9.
M&u trung gian X

May tron Process All 4HV (4L) dugc nap 600g mudi than cé chi sb iot 1a 119
va DBPA 1a 125mIL/100g. Vat liéu dugce tron trong 10 phit va dugc dun nong 1én 55-
75°C. Dung dich hydro peroxit trong nuéc (30%, 675g) dugc bd sung trén 20 phuat.
Viée tron duge tiép tuc trong 30 phit nita & 75°C. San pham duoc 1am khéd qua dém
trong khong khi & 130C.
Vi du ddi chimg B

Phén 150g ctia MAu trung gian X dugc tron véi 1300g nuée. Po pH duoc didu
chinh t61 7,7 béng dung dich NaOH trong nuéc, dugc loc va duge lam kho trong chan
khong & 70°C.
Vi du d6i chtmg C

Huyén phu chira 1302g nuéc, 150g mudi than va 100g dung dich natri
hypoclorit Clorox dugc tron va duge dun néng 1én 90°C. Muodi than c6 chi sd iot bang
119 va DBPA 1a 125mL/100g. Viéc trén dugc tiép tuc trong 1 gio, va huyén phil nay
dugc 1am ngudi xudng nhiét d6 trong phong. Po pH duge diéu chinh t6i 7,5 bing dung
dich nuedc NaOH. San phém dugc thu gom béng cach loc, dugc rira béng 2,5L nudc va
dugc 1am kho trong chan khong & 70°C.
Vi dy dbi chimg D

Dung dich cua 2,62g NaNO, trong 22,3g nuéc dugc bd sung trong khoang thoi
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gian 10 phut vao hén hop c6 khudy gém 150g mudi than, 1300g nudc va 6,49g axit
sulfanilic & 70°C. Mudi than c6 chi sd iot 12 119 va DBPA 1a 125mL/ 100g dugc s
dung. Viéc trén duoc tiép tuc trong 1 gir & 70°C. Hon hop nay duge 1am ngudi xubng
nhiét do trong phong va duge didu chinh t6i d6 pH bing 7,4 bing dung dich NaOH
trong nudc. San phim nay dugc tién hanh thdm loc cho dén khi d6 din cua dong ra
bing 350uS/cm. Thé phan tan thu dugc duge lam khd trong chan khoéng & 70°C. Mot
mAiu san phdm mudi than d3 duoc tién hanh qué trinh chiét Soxhlet bing metanol c6

1,00% khbi luong S, so véi 0,65% khoi lugng S cua mudi than khong duge xir ly.
Vi du dbi ching E

Nguyén liéu 1a mudi than di duge xtr Iy bang silic ¢6 chi sb iot bing 113, STSA

bang 128 m2/g, DBPA bing 107mL/100g, va ham lugng silic 14 2,64% khéi Iuong.
Vi du dbi ching F

Huyén phii chira 1300g nuéc, 150g mudi than da dugc xir Iy bang silic va 100g
‘dung dich natri hypoclorit Clorox dugc tron va dugc dun néng 1én 90°C. Mudi than d3
duge xtr ly bang silic ¢6 chi sb iot bang 113, STSA bing 128m?%g, DBPA bang
107mL/100g, va ham luong silic 13 2,64% khdi luong dugc st dung. Viéc tron duoc
tiép tuc trong 1 gid, va huyén phi ndy duge lam ngudi xubng nhiét do trong phong. Do
pH duoc diéu chinh t6i 7,5 bang dung dich nuéc NaOH. San phim dugc thu gom bang
cach loc, duoc rira bang 2L nude va duge 1am kho trong chan khong & 70°C.
Vi du d6i chimg G
Huyén phu chira 901 g metanol, 150g mudi than, va 4,32g 3-amino-1,2,4-
triazol-5-thiol dugc tron trong 10 phut. Mudi than c¢6 chi sb ot 12 119 va DBPA 1a
125ml./100g dugc st dung. Dung mdi dugc loai bo bang thiét bi bdc hoi kiéu quay va
san phim dugc 1am kho trong chan khong & 70°C.
Céc dic tinh tinh ning cta cac ché phim dan hoi
Céc hdn hop cia cac ché phidm dan hdi dugce tao ra bang cach st dung mudi
than hodc san phém mudi than dugc tao ra theo cdc cac vi du néu trén duoc thé hién
trong cac Bang A va B & dudi. Trong tt ca cac vi du, trir khi ¢6 quy dinh khac dugc

chi ra cu thé, céc tri s6 déu thé hién theo phan khoi lugng.

Céc ché phim dan hdi dugc sir dung & ddy duoc tao ra bang cach tron polyme
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Duradene™ 739 vé6i cic mudi than hodc cc san pham muoi than. Polyme Duradene™
739 (Firestone Polymers, Akron OH) la copolyme styren-butadien duoc trung hop
trong dung dich c6 20% styren va 60% vinyl butadien. Cac thanh phan dugc sir dung
trong ché phidm dan hdi duoc tron theo qud trinh tron hai giai doan trong may tron
Brabender Plasti-corder EPL-V, giai d4u tién & tbc do roto 60 vong/phut va nhiét do
khéi dau 80°C, tiép d6 bd sung cac chét luu héa (Iuu huynh ASTM QA dugc mua tir
hang Valasske Mezirici, Czech Republic; Santocure CBSand Perkacit MBT duoc mua
tlr hang Solutia, Incorporated St. Louis, Missouri) & giai doan thir hai véi tbc dd roto
50 vong/phiit va nhiét do khai dau 50°C. Cac hop phin trong giai doan thir nhit dugc
trén trong téng thoi gian 5 phut trude khi di qua mdy nghién hé ba 1an. Hop chit da
dugc nghién tir giai doan tron thir nhit duge gitt & nhiét do trong phong trong it nhét 2
gio trude khi tron giai doan thir hai. Sau d6, cac chat luu hoa dugce trOn trong giai doan

thir hai trong 2 phut.
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Bang A

Vidu 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28

Duradene 739 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
6o 0 60 0 0 0 0 0 0 0 O O 0 O

Vi du san phim 50

cacbon 1

Vi du san phdm 50

cacbon 2

Vi du san phim 50

“cacbon 3

Vi du san phdm 50

cacbon 4

Vi du san phdm 50

cacbon 5

Vi du san phdm 50

cacbon 6

Vi du san phdm 50

cacbon 7

Vi du san phdm 50

cacbon 8

Vi du san phdm 50

cacbon 9

Vi du san phim 50

cacbon 10

Vi du san phim 50

cacbon 11
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Vi du san phdm

cacbon 12

Vi du san phdm

cacbon 13

Vi du san phdm

cacbon 14

Kém oxit

(ASTM) QA

Axit stearic
(ASTM) QA

Santoflex 6PPD

Luu huynh
(ASTM) QA

Santocure CBS

Perkacit MBT

Téng cong

24073

1 1 1 1 1

1,7 1,7 1,7 1,7 1,7
555 5 5

1,2 1,2 12 1,2 1,2
55 5 5 5

1,7 1,7
5 5

1,2 1,2
5 5

50

50

50

(O8]
(O8]
W
W
W
w
W

1,7 1,7 1,7 1,7 1,7
55 5 5 5 5 5

1,2 1,2
5 5

1,2 1,2 1,2 1,2
55 5 5 5

0,2 02 02 02 02 02 02 02 0,2 02 02 02 0,2 02

15 15 15 15 15
9 9 9 9 9

15 15
9 9

IS5 15 15 15 15 15 15
9 9 9 9 9 9 9
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Bang B
Vidu 29 30 31 32 33 34 35 36
Duradene 739 100 100 100 100 100 100 100 100
Vi du cacbon so sanh A 50 50
Vi du cacbon so sanh B 50
Vi du cacbon so sanh C 50
Vi du cacbon so sanh D 50
Vi du cacbon so sanh E 51
Vi du cacbon so sanh F 51
Vi du cacbon so sanh G 50
3-amino, 12,4-triazol, 5-thiol 1,45
Bis(trietoxysilylpropyl)polys 2 2
ulfua
- Kém oxit (ASTM) QA 3 3 3 3 3 3 3 3
Axit stearic (ASTM) QA 2 2 2 2 2 2 2 2
Santoflex 6PPD 1 1 1 1 1 1 1 1
Luu huynh (ASTM) QA 1,75 1,75 1,75 1,75 1,75 1,75 1,75 1,75
Santocure CBS 1,25 1,25 1,25 1,25 125 1,25 1,25 1,25
Perkacit MBT 02 02 02 02 02 02 02 02
Tdng cong 159 159 159 159 159 159 159 159

Pugc thé hién trong Bang I 1a cac két qué vé tinh ning (gbc tdn hao turong dbi

va céc hé s6 mai mon tuong do6i & do truot 14% va 21% slip d6i v6i cac ché pham dan
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hoi gom céc san pham mudi than (cac Vi du 15 va 16 theo sang ché) so véi mudi than

khoéng dugc xur ly (Vi du 29).

24073

Bang I
Vidu | Goc tonhao 16n nhdt | Hé s6 mai mon twong ddi | Hé sb mai mon twong dbi
turong dbi & d6 truot 14% & do truot 21%
29 100 100 100
15 78 188 140
16 92 218 160

Ca hai mau chira muoi than céi bién (cac Vi du 15 va 16) déu biéu hién cac
tri s6 goc ton hao tuong d6i duoc cai thién (thép) va cac hé s mai mon twong dbi cao.
Nhu d4 ban luén & trén, céc tri s§ goc tén hao twrong dbi thap 1a co thé duge mong
muén, do chiing phan 4nh sy tich nhiét thip trong ché phim dan hdi khi khi bj bién
dang tudn hoan. Hé sb mai mon tuong dbi cao ciing c6 thé dugc mong mudn va phan
anh d6 bén mai mon dugc cai thién.

Trai ngugc vdi cac két qué thu duogc khi sir dung cac mudi diazo cia ATT,
dir liéu trong Bang II lién quan t6i tinh ning ctia cac ché phdm dan hoi sir dung san
phém mudi than duge cai bién béng cach st dung céac mubi diazo da néu trén, cac tac
nhén chira phenyl: 4,4-aminophenyldisulfua (APDS), hodc 4-aminothiophenol (ATP).

Bang II ciing thé hién dir liéu tinh ning ddi voi cacbon khong dugc x1 ly.

Bang II
Vidu| Goéc ton hao 16n nhat Hé s6 mai mon twong | Hé sd mai mon tuong
turong d6i d6i & d6 trugt 14% ddi & do truot 21%
29 100 100 100
17 78 65 86
18 85 70 87

Vi€ce kiém tra céc dir liéu dugc thé hién trong Bang I va trong bang II ching to
su cai thién dang k€ veé do bén mai mon d6i v6i san pham mudi than c6 ngudn gdc tir
muoi diazo ctia ATT khi dugc so sanh véi tinh nang cua cac vét liéu ¢6 ngudn gbe tir

céc tac nhan xtr ly da biét truge day, trong khi van duy tri céc cai thién twong tu vé g6c
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t6n hao. Piéu nay duoc tin 1a do viec gin va hép phu cta cac nhom triazol vao chét
don.

Vai thtr nghiém dugc tién hanh dé nghién ctru tinh nang clia cac ché phim dan
hdi chira san phém mudi than dugc tao ra béng cach str dung ATT két hop véi cac xir
- 1y khéc.

Béang III, vi du, thé 'hién dit liéu so sanh cho mudi than da dugc oxy hoa trude

bing hydro peroxit c¢6 hodc khong sy su cai bién bing ATT.

Bang 111
Vidu| Géc ton hao 16n nhat | Hé s mai mon twong | Hé sé mai mon tuong
tuong dbi ddi & do truot 14% ddi & do truot 21%
30 100 100 100
19 84 116 131

Bang IV thé hién dit liéu so sénh cho mudi than dd dugc oxy hoa trude béng

natri hypoclorua, c6 hogc khong c6 su cai bién bang ATT.

Bang IV

Vidu | Goc ton hao 16n nhét Hé s6 mai mon tuong | Hé s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & do truot 14% i & do trugt 21%
31 100 100 100
20 72 76 71

Cac két qua cho cdc ché pham dan hoi dugc diéu ché nho bang cach str dung
'mudi than duge xir ly bang muo6i diazo cua axit sulfanilic, ¢6 hogdc khong c¢6 ATT duge

thé hién trong Bang V.

Bang V
Vidu| Géc tén hao 16n nhat | Hé sé mai mon trong | Hé sé mai mon tuong
tuong d6i ddi & do trugt 14% d6i & do trugt 21%
32 100 100 100
21 90 98 100
22 86 106 107
23 79 128 127
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Dir liéu cho cac ché phém dan hdi st dung nguyén liéu 1a chit don chua silic
hai pha (tirc 14, mugi than da dugc xir ly béng silic) hodc chit don chira silic da duoc

oxy héa truée, duge thé hién 1an luot trong cac Bang VI-A va VI-B.

Bang VI-A
Vidu| Géc ton hao 16n nhat Hé sb mai mon tuong | HE s6 mai mon tuong
turong dbi d6i & do trugt 14% d6i & do truot 21%
33 100 100 100
24 88 103 109
Bang VI-A
Vidu | Géc t6n hao 16n nhat | Hé s§ mai mon twong | Hé sé mai mon tuong
tuong dbi d6i & @0 truot 14% ddi & do truot 21%
34 100 100 100
25 78 228 193

Trong tat ca céc truong hop, cac san pham cacbon lam tir mudi diazo cia ATT
c6 céc tri s6 goc ton hao thap hon so v6i cac mau dbi ching. Trong mét sb trudng hop,

su cai thién vé tinh chong mon tir vira phai t6i tot cling da duge chi ra.

Céc thtr nghiém cling dugc thuc hién dé so sanh cac ché phdm dan hdi str dung
san phém mudi than c¢6 nhém triazol duge gén duoc tao ra béng cach sir dung cac
mubdi diazo ctia ATT v6i ché phdm dan héi trong d6 ATT mic du khong duge gin
nhung lai dugc trdn vat Iy v6i mudi than trong qué trinh héa hgp véi cao su, nhu dugc
md ta trong patent My s 6,014,998. Bang VII thé hién dir lidu tinh nang thu dugc
b::ing céch str dung céc san phdm mudi than dugc tao ra theo cic Vi du 12, 13 va 14

cling nhu cac mudi than tir cac Vi du doi chimg A va G.

Viéc kiém tra cac két qua duoc thé hién trong Bang VII cho thdy diéu ro rang la
viéc gén vao bé mat mudi than theo cac phuong én duge mé ta & day (vi du, cac Vi du
26, 27 va 28) cai thién mot cdch ddc biét su phan bd cac tinh ning duge mong mudn.
Hon thé nita, cac vi du nay cho thdy ring mirc d6 gin 1a mot thong s6 quan trong ma
no6 c6 thé duogc thay ddi dé dat duge tinh ning t6i wu trong hop thé dan hdi. Cac hop
chat dugc diéu ché tir mudi than c6 ATT duoc hép phu vat Iy (Vi du 35) thé hién su
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cai thién vé d6 bén mai mon. Cac két qua tir mudi than khong duogc xtr Iy bing viée bd
sung ATT trong qua trinh hoa hop (Vi du 36) 1a kém hon so véi cac két qua tir cac san

phidm mudi than theo sang ché.

Bang VII
Vidu| Géc ton hao 16n nhat Hé s6 mai mon tuong | HE s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & do truot 14% d6i & do truot 21%

29 100 100 ' 100
26 94 168 145

27 65 185 160
28 72 185 157
35 98 | 114 109
36 99 90 94

Vidu 37
biéu ché 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua

Axit axetic biang (2,60g) dugc bd sung vao 4,89g cia dung dich hydro peroxit
15% trong nude. Dung dich thu duge dwgc bd sung trén 20 phat vao dung dich dugc
diéu ché tir 5,01g 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol, 65,2g nudc va 4,33g NaOH 40%. Hon
hop phéan ng nay duge giit trong khoang 18°C-22°C bang cach sir dung bé d4 trong
qué trinh bd sung. Sau khi khudy trong 75 phut, san phim dugc loc, duge ria bing

nude va sau d6 duge 1am kho trong chan khong & 70°C.
Vidu 38
Piéu ché mubi 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua sulfat

H,SO, dam dic dugc bd sung vao hdn hop cé khuéy gém 180,0g 3-amino-
1,2,4-triazol-5-thiol va 2958g nudc. Dung dich hydro peroxit 30% (87,8g) dugc bd
sung va viéc khudy dugce tiép tuc qua dém. Dai tht nghiém peroxit d cho thiy ring
toan bd peroxit da dugc tiéu thu. San phém 1a dung dich cia 3-émin0-1,2,4-triazol-5-y1
disulfua hydro sulfat.

Vidu 39
Diéu ché 1,2,4-triazol-3-yl disulfua
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Axit axetic bang (7,89g) duge bd sung vio 18,7g dung dich hydro peroxit 15%

trong nudc. Dung dich thu duogc duge bd sung chidm vao dung dich dugc diéu ché tir
16,5g 1,2,4-triazol-3-thiol, 160g nudc va 16,3g NaOH 40%. Nhiét d6 phan ung duoc
lam gidm nhe bang viéc sir dung bé da trong khi bd sung. Sau khi khudy qua dém &
nhiét d6 trong phong, san phém duoc loc, dugc rira béng nudc va sau dé duge lam kho

trong chan khong & 70°C.
Céc vi du tir 40 tGi 45
Tao ra cac chit don cai bién

' Cac vi du ndy minh hoa viéc tao ra chit don cai bién béng nhom dugc hép phu
theo sang ché. Mudi than ¢6 chi sé iot 12 119 va DBPA 1a 125mL/ 100g duogc sir dung.
Hop chét dugce liét ké dugce hoa tan trong khoang 1L dung moéi va dugc trdn vGi 150g
rﬁu@i than trong khoang 15 phit. Dung méi sau d6 dugc loai bo biang thiét bi bdc hoi
kiéu quay va duogc lam kho trong chan khong & 70°C. Cac phén ciia mot sé mau duge
tién hanh qua trinh chiét Soxhlet qua dém bing metanol, va dugc phan tich dbi véi luu
huynh @& x4ac nhan qua trinh hép phu. Viéc phan tich S thu dugc cho thdy ring cac hop
chit dugc hip phu gin nhu duge loai bé hoan toan, nhe vy x4c nhan qué trinh hip

phu va khong ¢6 su gan.

Vidu Hop chat Luong, g Dung méi
40 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol 433 Metanol
41 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol 431 Metanol
42 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua 4,32 Metanol
43 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua 433 Metanol
44 1,2,4-triazol-3-thiol 3,78 Metanol
45 1,2,4-triazol-3-yl disulfua 3,76 Metanol
Vidu 46

Tao ra chit don cai bién

Hbén hop gbém 5,00g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua, 0,70g Iwu huynh va
5,34g N-metyl pyrolidon dugc gia nhiét t6i 100°C cling véi khudy. Mot phan chét licu
dugc dap vo bing dao bay khi miu duge gia nhiét. Toan by luu huynh d3 phan tmg

sau khi gia nhiét & 100°C trong 1 gid. Mau dugc 1am ngudi va chit lidu rin thu duge
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dugc rira bang 5g nude va duge lam khd. Phép phan tich HPLC/MS cho thiy ring san

phém, 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl trisulfua, con chaa 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl
disulfua va 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol. San phdm (8,67g va 52% chét liéu khong dé
bay hoi) dugc hoa tan trong dimetylformamit néng va duge tron cung véi 137g mudi
than c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA la 125mL/ 100g. Sau khi khudy trong khoang 15
phit, hdn hgp nay dugce 1am ngudi xubng nhiét do trong phong va dugc loc. Cac chét
rin duoc rira ba lan bang 1L nuéc va duge lam kho trong chan khong & 70°C. Cac

nhém duoc hép phu duge xac nhan 13 ¢6 trén chit don.
Vi du 47
Tao ra chit don cai bién

4-amino-3-hydrazino-1,2,4-triazol-5-thiol (5,48g) dugc hoa tan trong dung dich
gdm 1L nudc va 3,0g NaOH. Mudi than (150g) ¢6 chi s iot bing 119 va DBPA Ia
125mI./100g dugce bd sung, va hdn hop nay dugc khudy. Do pH dugc giam xudng 7,2
sau khi bd sung 7,2g axit sulfuric dac. Hdn hop nay dugce loc, dugce rira bang khoang
3,5L nudce va duge lam kho trong chin khéng & 70°C. Cac nhém dugce hép phu duoc

x4c nhén 1a c6 trén chat don.
Vidu 48
Tao ra chat don cai bién

Vi du nay minh hoa viéc tao ra chit don cai bién theo séang ché, c6 ham lugng
PAH 22 bang 25ppm so v6i ham lugng PAH 22 bing 710ppm ctia mudi than tham
chiéu. Mudi than ¢6 chi s iot bang 137 va DBPA la 120mL/100g. Hén hop gdm 150g
mudi than, 4,32g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua va 1L metanol dugc khudy trong
15 phut. Metanol dugc loai bé trong thiét bi bdc hoi kiéu quay, va san phdm dugc 1am
kho trong chan khong & 70°C. Céc nhém duge hip phu dugce x4c nhan 13 ¢6 trén chét

don.
Vidu 49
Tao ra chit don cai bién

May trdn Ross loai 20L duogc nap 11,26 kg nude va 3,00kg mudi than va 1543g
dung dich 0,243mmol/g ctia mubi 3-amino-1,2,4-triazol-5 -yl disulfua sulfat. Mudi than

c6 chi sd iot bang 119 va DBPA 1a 125mL/100g. Sau khi gia nhiét 1én 70°C, 259¢
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dung dich 20% ctia NaNO, trong nudc duge bd sung trén 10 phut. Hén hop nay dugc

khudy & nhiét d6 70°C trong 1 gid, va duoc 1am ngudi xudng nhiét d6 trong phong.
Dung dich nuéc 40% NaOH (37,6g) dugc bd sung va hdn hop nay dugc khudy trong 5
phut nita. Hon hop nay duge loc, va san phdm duoc rira bing nuge cho dén khi do din
bang khoang 5000uS/cm. San phim duoc lam khé & 100°C. San phim nay co 1,35%
khdi Irgng S. Mot mau cia san phidm mudi than cai bién da dugce tién hanh qua trinh
chiét Soxhlet bang metanol qua dém c6 1,04% khéi luong S, so vai 0,75% khéi luong
S cta mudi than khong duge xit ly. Mau ndy c6 céc triazol di dugc gin va dugce hip
phu nhu vay.
Vidu 50
Tao ra chit don cai bién

San pham mudi than cai bién nay dugc tao ra vé& co ban 1a gidng nhu phuong
phap & Vi 49.
Vidu 51
Tao ra chit don cai bién

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra cht don cai bién theo sang ché. My tao vién
kiéu timg mé c6 budng trén c6 dudong kinh 8" (20,32cm) va chidu dai 8" (20,32cm)
dugc gia nhiét t¢i 50°C va dugc nap 224g mudi than 16ng to c6 chi sd iot bing 149 va
DBPA 1a 125mL/100g. Nudc (17g) va 132g dung dich 0,235mmol/g ciia mudi 3-
amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua sulfat dugc bd sung va hén hop nay duoc trén ¢ 500
vong/phut trong 1 phtit. Dung dich 4,21% khéi Iwgng ctia NaNO, (107g) duge phun va
viée xtr ly dugc tiép tuc trong 5 phut nita. San phdm duge 1am kho trong 10 & 100°C.
Mot mAu clia san phdm mudi than cai bién da duge tién hanh qua trinh chiét Soxhlet
b%mg metanol qua d&€m c6 0,79% khéi lugng S, so véi 0,47% khéi lugng S ciia mudi
than khong duoc xir Iy. Miu nay c6 céc triazol di dugc gin va dugc hép phu.
Vidu 52
Tao ra chit don cai bién

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra chit dén cai bién theo sang ché. Mudi than c6
chi sé iot 1 70 va DBPA 1a 118mL/100g dugc st dung. Dung dich gém 1,56g NaNO,
trong 13,2g nuéc duge bd sung trong khoang thoi gian khoéng 5 phit vao hdn hop cé
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khudy gdm 150g mudi than, 1300g nudce va 47,5g dung dich 0,241 mmol/g ctia mubi 3-
amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua sulfat & 70°C. Viéc tron duoc tiép tuc trong 65 phut &
70°C. Hon hop niy dugc 1am ngudi xudng nhiét do trong phong va duge diéu chinh téi
do pH bing 7,4 bang 1,28g dung dich nudc 40% NaOH. San pham dugc thu gom bing
céch loc, dugc rira bang 2L nude va duoc lam kho trong chéan khong & 70°C. San
phim mudi than (120,0g) duogc tao huyén phu trong 663g metanol, va 3,4g 3-amino-
1,2,4-triazol-5-yl disulfua dugc bd sung. Sau khi khudy trong 15 phut, metanol duogc
loai bé trong thiét bi bdc hoi kiéu quay, va san phdm duge lam kho trong chan khong &
70°C. Mot miu ciia san phdm mudi than cai bién da duoc tién hanh qua trinh chiét
Soxhlet bing metanol qua dém c6 1,41% khéi luong S, so véi 1,31% khéi luong S cua
mudi than khong duge xir ly. MAu ndy c6 céc triazol di dugc gén va duoc hip phu nhu

vay.
Vidu 53
Tao ra chét don cai bién

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phém mudi than cai bién theo sang ché. N6
c6 ham lugng PAH 22 bang 25ppm duoc so sanh véi ham lugng PAH 22 bing
710ppm ctia muoi than tham chiéu. Mui than c6 chi s6 iot bang 137 va COAN bang
120mL/100g. Dung dich gdm 2,60g NaNO, trong 24,7g nuéc duge bd sung trong
khoéng thoi gian 6 phut vao hdn hop c6 khudy gdm 150g mudi than, 1300g nuéc,
4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua va 5,14g axit metansulfonic 70% & 70°C.
Viéc tron duge tiép tuc trong 66 phut & 70°C. Hdn hop nay duge 1am ngudi xudng
nhiét d6 trong phong. San phim dugc thu gom bang céach loc, dugc ria bang 2,5L
nude va duge 1am kho trong chan khong & 70°C. Mot mau ciia san phdm mudi than cai
bién da dugc tién hanh qua trinh chiét Soxhlet bang metanol qua dém c6 0,77% khéi
lwgng S, so véi 0,48% khdi lugng S clia mudi than khong dugc xtr Iy. Mau ndy c6 cic

triazol da duoc gén va duoc hép phu.
Vi du 54
Tao ra san phdm mubi than

Vi du nay minh hoa viéc tao ra sin phdm mudi than cai bién theo sing ché.

Huyén phu chira 1302g nuéc, 150g mudi than va 100g dung dich natri hypoclorit
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Clorox dugc trn va dugc dun néng 1én 90°C. Muodi than cé chi sd iot béng 119 va
DBPA 1a 125mL/100g. Viéc tron duge tiép tuc trong 60 phut, va huyén phu nay duoc
1am ngudi xubng 70°C. San phim duoc thu gom bang cach loc, duoc rira bang 2,5L
nude va duge lam kho trong chan khong & 70°C. 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua (
3,44g) dugc hoa tan trong khoang 0,8L dung mdi va dugc tron v6i 120g mudi than
trong khoang 15 phiit. Dung méi sau d6 dugc loai bé bang thiét bj bdc hoi kiéu quay
va dugc 1am kho trong chén khong & 70°C. Céc phan ctia mau duge tién hanh qué trinh
chiét Soxhlet qua dém bing metanol, va dugc phan tich d6i véi luu huynh. Phép phan
tich S thu duoc cho thay rang hop chét nay dugc loai bé gan nhu hoan toan, va do vay

triazol dugc hap phu trén chit don.
Vidu 55
Tao ra san phim mudi than cai bién da xir Iy bang silic

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phAm mudi than cai bién da xir Iy bang silic
theo sang ché. Mudi than da dugc xir ly bing silic c6 chi s iot bing 64, STSA bing
120m2/g, DBPA bang 157mL/ 100g, va ham lugng silic 14 10% khdi lwong duge sir
dung. Mudi than di dugc xir ly bang silic (150g) duge khudy trong 15 phut cung vai
dung dich gdm 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua trong khoang 1L metanol.
Dung mdi duge loai bd trong thiét bi bdc hoi kiéu quay, va san pham dugc 1am kho
- trong chén khong & 70°C. Céc nhém duge hip phu trén chét don duoc xéc nhén.
Vidu 56
Tao ra san pham silic oxit da cai bién

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra san phim silic oxit d& cai bién theo sang ché.
Silic oxit Zeosil 1165 (san phdm cua Rhodia) dugc khudy trong 15 phut cung véi dung
dich gém 7,93g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua trong khoang 1L metanol. Dung
mdi dugc loai bd trong thiét bi béc hoi kiéu quay, va san phim dugc 1am kho trong
chan khéng & 70°C. Cac nhém dugc hép phu dugc xé4c nhén 13 ¢6 trén chét don.
Céc vi du tir 57 t61 66
Tao ra cac chit don cai bién

Trong c4c vi du ndy, mudi than c6 chi s6 iot bing 119 va DBPA 1 125ml/ 100g

dugc st dung. Dung dich 10% khéi lurong ciia NaNO, trong nude duge bd sung trong
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khoang thoi gian khoéng 5 phut vao hdn hop c6 khudy gém 300g mudi than, 2600g

nuée, hop chéit duoc chi dinh va axit metansulfonic 70% & 70°C. Viée tron dugce tiép
tuc trong khoang 1 gi & 70°C. Hon hop niy dugc lam ngudi xubng nhiét do trong
phong. Nhu dugc chi dinh trong bang & dudi, mot sb6 san phidm duge tinh ché bang
cach loc, tiép d6 rira bang nudc (A) hodc rira bang nudc tiép theo bing etanol va sau
d6 biang nude (B). Mot sb san phim dugc tinh ché bing cach quay ly tdm cung véi hai
hoic ba 14n trao d6i voi nude (C) hodc nude tiép theo 14 etanol va sau d6 1 nudce (D).
Céc san pham duoc 1am kho trong chan khong & 70°C. Cac san phim nay c¢6 cac nhom

hitu co dugc gan.

Khéi 1 Khéi
. 0i Iuon
) Khoi lugng o 8 Iugng
Vi Hop chét ctia ho eua ciia Tinh ché
c
du P P cH,sO.H
chat, g NaNO,,
70%, g
g
57 | 3-amino-1,2,4-triazol 6,31 10,3 5,17 Thiét bi loc (A)
58 | 3-amino-1,2,4-triazol 12,6 20,6 10,34 May ly tdm (C)
59 | 3-amino-1,2,4-triazol 18,9 139,7 15,5 May ly tdm (C)
60 | 4-4’-aminophenyldisulfua 931 10,3 5,18 | Thiét biloc (B)
61 | 4-(trnéulometyl)anilin 12,1 10,3 5,16 | Thiét bi loc (B)
62 | 4-aminobenzamit 10,2 10,3 5,17 May ly tdm (C)
63 | 4-pentylanilin 12,2 10,3 5,17 Thiét bi loc (B)
64 | 4-pentylanilin 24,4 20,6 10,4 Thiét bi loc B)
65 | 4-pentylanilin 36,7 30,9 15,5 | Thiét bi loc (B)
66 | 4-aminoaxit benzoic 10,3 20,6 5,18 May ly tim (D)
Cacvidutir 67 t6i 76

Tao ra cac chat ddn cai bién

Trong céc vi du ndy theo sang ché, 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua dugc hip
phu trén cic san phém mudi than c¢6 cac nhom dugce gén tr cac Vi du tir 57 t6i 66.
Trong mdi trudng hop, san phdm mudi than duge khudy ciing vé6i dung dich gdm 4,3¢g
3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua trong 1L etanol trong 15 phut. Etanol dugc loai bo

trong thiét bj bdc hoi kiéu quay, va san pham dugc 1am khé trong chan khong & 70°C.
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Vidu [San phdm cacbon ¢ cic nhém hitu co dugc gin tir cac Vi du duge liét ké
67 57
68 58
69 59
70 60
71 61
72 62
73 63
74 64
75 65
76 66
Vidu 77

Tao ra chat don cai bién

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra chit don cai bién theo sang ché. Mu6i than ¢6
chi s6 iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/100g dugc sir dung. Dung dich gdm 3,88g
NaNO, trong 35,3g nuéc duge bd sung trong khoang thoi gian khoang 10 phit vao
hén hop c6 khudy gdbm 150g mudi than, 1300g nudce, 6,86g 4-aminobenzylamin va
17,05g axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron dugc tiép tuc trong 60 phl’ﬁ d 70°C.
" Hon hop nay duge 1am ngudi xudng nhiét do trong phong va duoc didu chinh téi do
pH bang 8,4 bing 5,44g dung dich nuéc 40% NaOH. San phdm duge thu gom bing
cach loc, dugc ria bé“mg 2,5L nu6e va duogc lam kho trong chan khong & 70°C. San
phdm muoi than (120,1g) duge tao huyén phi trong 660g metanol, va 3,47g 3-amino-
1,2,4-triazol-5-yl disulfua dugc bd sung. Sau khi khudy trong 15 phut, metanol duogc
loai bé trong thiét bj bbc hoi kiéu quay, va san pham dugc 1am kho trong chén khong &

70°C. Céc nhém dugc hép phu duroc x4c nhan 14 c6 trén chit don.
Vidu 78
- Diéu ché benzoimidazol-2-yl disulfua

Dung dich dugc diéu ché tir 10,0g 2-mercaptobenzoimidazol, 88g etanol va
6,68g dung dich nuéc 40% NaOH dugc tron v6i dung dich gom 8,54g iot trong 79g

etanol. Hon hop thu dugc dugce loc, va san pham da thu gom duoc ria bang etanol va
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dugc 1am khd trong chan khong & 70°C.
Vidu 79
Piéu ché 2-amino-1,3,4-thiadiazol-5-yl disulfua

Dung dich dugc diéu ché tur 10,0g 2-amino-1,3,4-thiadiazol-5-thiol, 81g etanol
va 7,78g dung dich nuéc 40% NaOH dugce tron v6i dung dich gdm 9,48g iot trong 75¢g
etanol. Hon hop thu duge dugc loc, va san phim da thu gom duogc rira bang etanol va
dugc lam kho trong chin khong & 70°C.
Vidu 80
Diéu ché 1,2,3-triazol-4-thiol

HCI dic (12,06g) dugc bd sung vao dung dich gdm 14,98 mudi 5-mercapto-
1,2,3-triazol natri trong 104g etanol. Cac chét rin dugc loai bo bing cach loc va dung
dich thu duoc cta 1,2,3-triazol-4-thiol dugc st dung truc tiép.

Vidu 81
Diéu ché (1,2,4-triazol-3-ylmetyl) disulfua

3-clometyl-1,2,4-triazol duge diéu ché bang phuong phép tuong tu nhu phuong
phap dugc mo ta trong 4n phadm: J. Am. Chem. Soc. 77 1540 (1955). 3-clometyl-1,2,4-
triazol dugc cho phén tmg véi 1 duong Iugng cia thioure trong 30 phén thé tich cua
etanol hdi Iuu trong 15 gir bing phuong phép tuong tu nhu phuong phap duge mo ta
trong WO2008151288. San pham phan tng dugc thity phén bang dung dich nuéc 12%
NaOH trong 20 phit & 50°C. BS sung 0,5 duong lugng cta I, va Nal cho (1,2,4-
triazol-3-ylmetyl) disulfua.

Vi du d6i chimg 82

Vat liéu 1a mudi than c6 chi s iot bang 70 va DBPA Ia 118mL/100g dugc sir
dung trong Vi du 52.

Vi du d6i chimg 83

V4t liéu 1a mudi than c6 chi sb iot b%lng 149 va DBPA 1a 125mL/100g dugc st
dung trong Vi du 51 ma né dugc tao vién cung véi nude va duge 1lam khé & 100°C.
Vi du d6i chimg 84

Nguyén liéu 12 mudi than da duge xir Iy bang silic ¢6 chi s iot bing 64, STSA
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bang 120m2/g. DBPA bing 157mL/100g va ham luong silic 1a 10% dugc duoc st

dung trong Vi du 55.
Vi du d6i chimg 85
~ Nguyén li€u la silic oxit Zeosil 1165 dugc st dung trong Vi du 56.
Vi du ddi chimg 86
Nguyén liéu la mudi than dugc st dung trong Vi du 53. N6 ¢6 ham luong PAH

22 bang 25ppm duge so sanh v6i ham lugng PAH 22 bing 710ppm ctia mudi than
tham chiéu. Mudi than ¢6 chi sé iot bing 137 va COAN bang 120mL/100g.

Vi du déi chimg 87

Hdn hop kho gém 4,31g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua va 150g mudi than
c6 chi sb iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/ 100g dugc tron trong may trdn Waring trong
30 gidy.

Cac vi du tir 88 t&i 100
Tao ra cac vat liéu

Céc vi du nay minh hoa viéc tao ra cac vat liéu khac nhau. Mudi than ¢6 chi s
iot 1a 119 va DBPA 14 125mL/100g dugc stir dung. Hop chét duoc liét ké duoc hoa tan
trong khoang 1L dung mdi va dugc tron véi 150g mudi than trong khoang 15 phut.
Dung méi sau d6 duoc loai bd bing thiét bi béc hoi kidu quay va dugc lam kho trong
chén khong & 70°C.

Vidu Hop chét Luong, g Dung moéi
88 . . .
o 3-amino-5-metylthio-1,2,4-triazol 4,90 Metanol
(doi ching)
89 : :
. 4,4’-aminophenyl disulfua 4,66 Metanol
(so sanh
90 . )
o 3-amino-1,2,4-triazol 3,15 Metanol
(doi chiimg) _
91 ) ,
o 1,2,4-triazol 2,59 Metanol
(doi ching)
92 . ‘
o 1,2,3-triazol 2,59 Metanol
(doi chimg)
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93
. 1,2,3-triazol-4-thiol 3,74 Etanol
(doi ching)
94 .
. 2-mercaptobenzothiazol 6,26 CH,Cl,
(doi chiing)
95 ..
oL 2-mercaptobenzoimidazol 5,62 Metanol
(461 chung)
96 : .
. 1,2,3-triazol-4-yl disulfua 3,20 Metanol
(doi ching)
97 ) .
o 2,5-dimecapto-1,3,4-thiadiazol 5,62 Metanol
(ddi ching)
98 . . .
1 2-amino-5-mercapto-1,3,4-thiadiazol 4,99 Axeton
(doi ching)
99 . .
o P (1,2,4-triazol-3-ylmetyl) disulfua 4,28 Metanol
(s&ng che)
100 .
e Benzotriazol 4,47 Metanol
{doi chung)
Vidu 101

Tao ra vat li€u so sanh

Vi du nay minh hoa viéc tao ra vat liéu so sanh. Mudi than c6 chi s iot 1a 119
va DBPA 1a 125mL/100g dugc sir dung. Benzoimidazol-2-yl disulfua (5,62g) duoc
hoa tan trong khodng 1L dimetylformamit néng va dugc tron v6i 150g muodi than trong
khoang 15 phit. Hon hop ndy duge 1am lanh, va dugc loc. San phdm dugc rira ba lan

bang nude va duoc 1am kho trong chan khéng & 70°C.

Vidu 102
Tao ra vat li€u so sanh

Vi du ndy minh hoa viéc tao ra vat liéu so sanh. Mudi than c6 chi sb iot 12 119
va DBPA 1a 125mL/100g dugc sir dung. 2-amino-1,3,4-thiadiazoly-5-yl disulfua
(4,95g) dugce hoa tan trong khoang 700mL dimetylsulfoxit va duge tron véi 150g mudi
than trong khoang 15 phut. Nuéc (500g) duge bd sung va hén hop nay duoc cét giit
trong tu lanh trong ba ngay. Hon hop nay duoc loc, duge ria bang 4L nudc va dugc

lam khd trong chan khong & 70°C.

Vidu 103
Tao ra vat li€u so sanh

Vi du nay minh hoa viéc tao ra san phdm mudi than doi chirng. Muoi than c6
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chi s6 iot 1a 119 va DBPA 1a 125mL/100g dugc st dung. Dung dich gom 2.,59g
NaNO, trong 21,3 g nuéc duge bd sung trong khoang thoi gian 5 phut vao hdn hop cé
khudy gém 150g mudi than, 1300g nudc, 4,33g 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua va
5,15g axit metansulfonic 70% & 70°C. Viéc tron dwoc tiép tuc trong 65 phut & 70°C.
Hon hop nay duge 1am ngudi xudng nhiét do trong phong. San phidm duogc thu gom
bang cach loc, dwoc rira bang 3L nudce, 2L metanol va duge lam kho trong chan khong
& 70°C. San phim nay c6 1,06% khéi luong S. Mot miu san phAm muoi than da duoc
tién hanh qua trinh chiét Soxhlet bang metanol ¢6 0,97% khdi luong S, so véi 0,75%
khéi lwong S ciia mudi than khong dugc xir ly. Do vy, mau nay ¢ cac triazol duoc

gén va chét liéu c6 thé chiét duoc tdn du trén bé mat.
Céc ddc tinh tinh ning ciia cac hop thé dan hoi

Céc vi du duéi day dé cp t6i viéc dung cic chét don cai bién theo sang ché
hodc cac chét don so sanh trong céac ché phém dan hoi dé tao ra cac hop thé dan hdi.
Mot vai ché pham dan hoi khac nhau duoc st dung, tiy thudc vao chét don. Trir khi 6
quy dinh khac duoc chi ra cu thé, phuong phap dé didu ché cac ché pham dan hdi nay
la giéng nhu & cac Vi du 15-36 dugc mo ta ¢ trén.

Céc ché phdm (tinh theo phr, trir khi c6 quy dinh khac dugc chi ra cu thé)

Ché phdm AA (Ché phdm AA duoc st dung cho cac Vi du 29, 40, 42, 45, 88
82,52,41, 43, 54, 89, 90, 46, 102, 87, 91-96, 47, 97, 98, 44, 49, 57, 67, 58, 68. 59, 69,
60, 70, 61, 71, 62, 73, 63, 73, 64, 74, 65, 75, 66, 76, 77, 83, 51, 86, 53, 48, 100, 102,

103, va 99, trong d6 mugi than dugc st dung la chit don hodc chat don cai bién).

Duradene 739 100
Muoi than (cua cac vi du dugc chi ra) 50
Oxit kém 3
Axit stearic 2
Santoflex 6PPD 1
Luu huynh 1,75
Santocure CBS 1,25
Perkacit MBT 0,2

-60-



24073
Ché phim BB (Ché phdm BB dugc sir dung cho céc vi duy néu trong cac Bang
XIV cho ATT va ATT2 trong d6 nhém hod hoc (triazol) duge bd sung trong khi hoa

hop 1am mAu so sanh).

Céc mu nady c6 céc triazol duoc bd sung trong khi hoa hop:

Ché phdm BB #1 #2
Duradena 739 100 100
Mudi than (cua céc vi du dugc chira) 50 50
3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol 1,45
3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua 1,44
Oxit kém 3 3
Axit stearic 2 2
Santoflex 6PPD 1 1
Luu huynh 1,75 1,75
Saltocure CBS | 1,25 1,25
Perkacit MBT 0,2 0,2

Ché phém CC (Ché phém CC duogc st dung cho cac Vi du 85, 56, 84, va 55,
“trong d6 chat don 1a mudi than da dugc xu Iy bang silic (theo sang ché hodc miu so

sanh cda no).

Ché phdm CC #1 #2 #3 #4
Duradene 739 100 100 100 100
Si0, (Vi du 85) 56

Vidu 56 56

Chét don da xir Iy bang silic (Vi du 84) 50

Vidu 55 | 50
Bis(trietoxysilylpropyl)polysulfua 4,48 4,48 2 2
Oxit kém 3 3 3 3
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Axit stearic 2 2 2 2
Santoflex 6PRD 1 1 1 1
Luu huynh 1,5 1,5 1,5 1,5
Santocure CBS | 1,7 1,7 1.4 1.4
Piphenylguanidin | 1,5 1,5 0,7 0,7

Bang VIII dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tén hao 16n nhét turong di va
céc hé s6 mai mon twong dbi & 14% va 21% cho cac ché phidm dan hdi chira céc chét
don cai bién theo sang ché chira hop chat duoc hép phu 13 3-amino-1,2,4-triazol-5-
thiol hodc 3-amino)-1,2,4-triazol-5-yl-disulfua dugc so sanh v4i mudi than chua duge

c4i bién (Vi du 29).

Bang VIII
Vidy | Géc tonhao 16n nhit [Hé sb mai mon twong ddi 6JHE sb mai mon twong ddi o
tuong dbi do truot 14% o truot 21%
29 100 100 100
40 93 183 143
42 94 173 145

C4 hai miu mAu chira mudi than cai bién (cac vi du) déu thé hién cac tri sb goc
tén hao tuong d6i duoc cai thién (thip) va cac tri s6 mai mon twong di cao. Nhu da
ban luan & trén, cic tri s§ goc tén hao tuwong dbi thip 1a co thé dugc mong mubn, do
chiing phan 4nh sy tich nhiét thip trong ché phdm dan hdi khi bi bién dang tudn hoan.
Hé s6 mai mon tuong dbi cao ciing ¢6 thé duge mong muén va phan 4nh do bén mai

mon dugc cai thién.

Béng IX dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tdn hao trong dbi va cac hé sb
mai mon twong ddi & do truot 14% va 21%) d6i véi cac ché phim dan hdi chira san
phim mudi than theo sang ché chua hop chét dugc hdp phu 1a 1,2,4-triazol-3-yl-
disulfua dugc so sanh v&i mudi than chua duge cai bién (Vi du 29) va san phém mudi

than ddi chimg chira hop chit dugc hip phu khong phéi 1a 1,2,4-triazol-3-yl-disulfua.
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Bang IX
Vidu Géc ton hao 16n nhat Hé s6 mai mon twong | Hé sd6 mai mon tuong
tuong ddi d6i & 46 truot 14% d6i & d6 truot 21%

29 100 100 100
45 105 233 206
88

. 106 69 67

(ddi ching)

Mau chira mudi than cai bién c¢6 hop chat duoc hip phu la 1,2 4-triazol-3-yl-
disulfua theo sang ché thé hién cac hé sb mai mon tuong doi va céc tri sb goc tén hao
gin nhu twong duong vdi cac mau dbi chtng. San phim mudi than d6i ching chira
hop chét duoc hip phu khong phai 1a 1,2,4-triazol-3-yl-disulfua c6 cac két qua hé sb
mai mon suy giam déng ké.

Béing X dua ra cac két qua vé tinh ning (g6c ton hao trong dbi va cac hé s mai
mon tuong ddi & do truot 14% va 21%) dbi voi cac ché phim dan hdi chtra cac san
phim silic oxit theo sang ché chira hop chét duge hip phu 1a 3-amino-1,2,4-triazol-5-

yl-disulfua duge so sanh véi silic oxit chura duge cai bién (Vi du 85).

Bang X
Vidu Géc ton hao 16n nhit | Hé sb mai mon twong | Hé s6 mai mon tuong
tuong ddi d6i & do truot 14% d6i & do truot 21%
85 (Silic oxit) 100 100 100
56 114 150 179

Mau chra silic oxit da ci bién c¢6 hop chét theo sang ché dugc hap phu c6 cac
h¢ s6 mai mon twong doi dugc cai thién dang ké va céc tri s6 goc ton hao & mirc vira

phai cao hon twong ddi so véi mau ddi chimg.

Béng XI dua ra cic két qua vé tinh ning (gbc tén hao trong dbi va cac hé sd
mai mon tuong ddi & 4 truot 14% va 21%) déi véi cac ché phdm dan hdi chira san
phim muoi than da dugc xt ly bang silic da cai bién theo sang ché chira hop chét dugce
hap phu 1a 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl-disulfua dugc so sénh véi sin phim mugi than

da duge xir ly bang silic chua duogc cai bién (Vi du 84).
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Béang XI
Vidu Géc ton hao 16n nhét Hé s6 mai mon tuong | HE s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & do truot 14% | dbi & do truot 21%
84 (Muoi than
da dugc xu ly 100 100 100
bang silic)
55 95 140 147

Mau chtra san phdm mudi than da dugc xir Iy bing silic da cai bién c6 hop chit
theo sang ché duoc hip phu thé hién cdc hé sé mai mon tuong d6i cao dugc cai thién
dang ké so v6i mau déi chimg.

Bang XII dua ra cac két qua vé tinh ning (gbc tén hao twong ddi va cac hé sb
mai mon twong dbi & d6 trugt 14% va 21%) cho céc hop thé dan chira san phdm mugi
than cai bién theo sang ché chira hop chét dugc hép phu 1a 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl-
disulfua va cac nhom hitu co dugce gén duoc so sanh véi cac mudi than chwa duoc cai

bién (Vi du 82).

Bang XII
Vidu Goc ton hao 16n nhét Hé sb mai mon tuong | H¢ s6 mai mon tuong
twong doi d6i & 4o trugt 14% | dbi & do truot 21%
82 100 100 100
52 86 178 155
29 158 149 133

MAu mudi than cai bién theo sang ché chitra hop chét dugce hap phu va c4c nhém
hitu co duoc gén biéu hién cac hé sb mai mon tuong dbi cao dugc cai thién dang ké va
céc cai thién vé tri sb goc ton hao so v6i miu ddi ching str dung cling chit don. Hon
thé nita, san phAm mudi than cai bién theo sang ché chtra hop chét dugc hép phu va
cac nhém hiru co duoc gén c6 cac hé sb mai mon twong d6i cao dugc cai thién va cac
cai thién vé& goc tén hao dang ké so voi mudi than khong duoc xtr ly (Vi du 29) thuong

dugce str dung cho céc hop chét lam lép xe.

Bang XIII dua ra céc két qua vé tinh ning (gbc ton hao tuong d6i va cac hé sb

mai mon tuwong doi & do truot 14% cho cac ché pham dan hoi chira cac san pham muodi
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than theo sang ché chira hop chét duoc hép phu so véi mudi than chua duge cai bién

(Vi dy 29) va céc san phim mudi than d6i chung chira hop chit duge hép phu khac.

Béang XIII
Vi du Goc ton hao 16n nhét Hé sb mai mon teong | HE s6 mai mon tuong
tuong dbi ddi & @6 truot 14% | déi & do truot 21%
29 100 100 100 ‘
41 100 201 156
43 96 172 143
54 99 165 140
89
.. 111 104 96
(d61 chimg)
90
o 99 89 79
(doi chung)

Céc miu muoi than cai bién chira hop chét theo sang ché d4 duoc hip phu trén
né biéu thi cic hé sb mai mon trong d6i cao dugc cai thién dang ké so voi mau dbi
chimg. MAu chtra muoi than di dugc oxy héa c6 hop chét theo sang ché dugc hip phu
thé hién cac hé s6 mai mon tuong ddi cao dugc cdi thién dang ké so v6i mau ddi ching
mudi than chua dugc cai bién. San phdm mudi than dbi chimg chira hop chét dugc hép

phu khac ¢6 cac két qua hé s6 mai mon suy gidm hodc gan nhu khong d6i.

Bang XIV dua ra cic két qua vé tinh ning (goc tdn hao twong dbi va cac hé sb
mai mon tircmg dbi & do truot 14% va 21%) dbi voi cac ché phém dan hoi chua mudi
than chua dugc cai bién (Vi du 29) va céac hop chét trong d6 3-amino-1,2,4-triazol-5-

thiol duge bd sung vao may tron ma khong c6 sy hdp phu truée trén mudi than.

Bang X1V
Vidu Géc ton hao 16n nhét | Hé sé mai mon tuong | Hé s§ mai mon tuong
tuong dbi d6i & d6 truot 14% d6i & @6 truot 21%
29 100 100 100
B sung ATT2
trong khi hé
rong i hoa 94 79 85
hop (Dang BB
#2
B6 sung ATT2 98 85 94
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trong khi héa
hop (Dang BB
#1

Nhu dugce thé hién, viéc bd sung cac hop chét truc tiép vao mdy tron ma khong
o su hap phu truée trén mudi than tao ra cac hgp chat cé cac gia tri hé s6 mai mon

kém.

Bang XV dua ra cic két qua vé tinh ning (goc tén hao twong ddi va céc hé sb
mai mon twong ddi & do truot 14% va 21%) ddi voi cac ché phdm dan héi chira san
~ phdm mubi than theo sang ché chira hop chit dugce hip phu dugc so sanh véi san phidm
muoi than ddi chung chia hop chét duoc hép phu khac, mudi than chua duge cai bién
(Vi du 29), va hop chit trong d6 hop chit nay dugc tron kho trudc voi mudi than,

nhung khong c6 sy hdp phu trude trén mudi than.

Bang XV
Vidu Goéc t6n hao 16n nhat] Hé s6 mai mon tuong | Hé s6 mai mon twong
turong dbi d6i & do trugt 14% | d6i & do truot 21%
29 100 100 100
46 83 159 122
102
.. 107 86 64
(doi ching)
87 -
.. 97 81 69
(doi chung)

MAu mudi than cai bién chtra hop chét theo sang ché da dugc hip phu trén né
biéu thi cdc hé sb mai mon turong dbi cao dugc cai thién dang ké va tri sb g6c tén hao
dugc cai thién so véi mau ddi chimg. San phdm mudi than dbi chimg c6 mot hop chit
dugc hip phu khic c¢6 cac két qua hé s mai mon suy gidm. Viéc tron kho trude hop
chit nay véi mudi than ma khong hap phu tao ra hop chét c6 cac gia tri hé s6 mai mon
kém.

Bang XVI dua ra cac két qua vé tinh nang (géc tdn hao tuong d6i va cac hé sb
mai mon tuong ddi & @ truot 14% va 21%) ddi véi cac ché phim dan hdi chira muoi
than chwa dugc cai bién (Vi du 29) va cac san phidm mudi than ddi chimg chtra hop

chét duge hép phu.
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Bang XVI
Vidu Géc ton hao 16n nhat| Hé s§ mai mon turong | Hé s6 mai mon tuong
tuong dbi dbi & d6 truot 14% | dbi & do truot 21%
29 100 100 100
91
. 103 86 92
(doi ching)
92
. 106 90 92
(doi ching) .
93
. 75 81 109
(ddi ching)

Céc san pham mudi than doi chimg chra hgp chat duge hap phu c¢é cac két qua
h¢ s6 mai mon suy gidm hodc c6 céc két qua tuong tu véi cac két qua cia mudi than

khong dugce xit ly.

Béang XVII dua ra cac két qua vé tinh ning (g6c ton hao trong dbi va cac hé sb
mai mon tuong dbi & do trugt 14% va 21%) dbi v6i cac ché phim dan hdi chira cac
san phém mudi than déi chimg chira hop chét duoc ha‘ip phu trén né so vdi mudi than

chwa duge cai bién (Vi du 29).

Bang XVII
Vidu Goéc ton hao 16n nhét| Hé s§ mai mon trong | Hé s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & 4o truot 14% | déi & do truot 21%
29 100 100 100
94
‘. 79 91 96
(doi ching)
95
.. 100 67 71
(doi ching)
96
. 81 73 90
(doi chung)

Céc san phim muoi than d6i chimg chira hop chit dugc hip phu c6 cac két qua

h¢ s0 mai mon suy giam.

Béang XVIII dua ra cac két qua vé tinh ning (g6c ton hao twong ddi va cac hé sb

mai mon twong ddi & d6 truot 14%) dbi vai cac hop thé dan chira san phdm mudi than
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cai bién theo sang ché chtra hop chit dugc hép phu dugc so sanh v&i mudi than chua

dugc cai bién (Vi du 29) va céc san phidm mudi than ddi chimg chira mot hop chét

dugc hip phu khéc.
Bang XVIII
Vidu Géc ton hao 16n nhét twong d6i| Hé s6 mai mon tuong d6i & do
truot 14%
29 100 100
47 97 215
97
.. 75 57
(doi chung)
98
.. 89 79
(doi chung)

MAu mudi than cai bién chira hgp chét theo sang ché da duoc hip phu trén n6
bi€u thi hé s6 mai mon twong doi cao dugce cai thién dang ké va tri sd goc ton hao
tuong tu v6i cdc mau doi chimg. C4c san pham mudi than déi chimg ¢6 mot hop chat

duge hap phu khéc ¢6 cac két qua hé s6 mai mon suy giam.

Bang XIX dua ra cac két qua vé tinh nang (g6c tdn hao twong dbi va cac hé sb
mai mon twong ddi & do truot 14% va 21%) dbi véi cac ché phim dan hdi chira san
phdm mudi than theo sang ché chira hop chét dugc hip phu duoc so sanh véi mudi

than chwa duoc cai bién (Vi du 29).

Bang XIX
Vi du Géc ton hao 16n nhat| Hé sé mai mon turong | Hé sb mai mon tuong
tuong ddi d6i & do truogt 14% | d6i ¢ do truot 21%
29 100 100 100
44 124 157 136

MaAu chira muéi than céi bién theo sang che the hién cdc hé sO mai mon tuong
ddi dugc cai thién.

Bang XX dua ra cic két qua veé tinh nang (gdoc ton hao twong doi va cac hé so
mai mon tuong doi & do trugt 14% va 21%) ddi véi cac ché pham dan hoi chira san

phim mubi than theo sang ché c6 cic nhom hiru co dugc gin va hop chét dugce hép
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phu dugc so sdnh v6i mudi than chua duoc cai bién (Vi du 29).

Bang XX
Vidu Géc ton hao 16n nhét Hé s6 mai mon tuong | HE s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & do truot 14% | dbi & do truot 21%
29 100 100 100
49 69 236 181

Mau chira mugi than cai bién theo sang ché biéu thi tinh ning géc tén hao duge
céi thién va cac hé sb mai mon trong d6i duge cai thién.

Bang XXI dua ra cac két qua vé tinh ning (géc tdn hao trong d6i va cac hé sb
mai mon twong dbi & d6 truot 14% va 21%) dbi véi céc ché pham dan hoi chira cac
san phim mudi than cai bién theo sang ché chtra hop chit duoc hép phu va cdc nhom
hitu co duge gin so v6i mudi than chua duge cai bién va cac mudi than chira cac nhom

hiru co duge gin nhung khong chtra céc hop chit duoc hip phu.

Bang XXI
Vidu Goéc t6n hao 16n nhat| Hé s mai mon twong | Hé s6 mai mon tuong
tuong dbi d6i & do truot 14% | d6i & do truot 21%
29 100 100 100
57 95 79 78
67 93 139 125
58 83 69 69
68 91 127 112
59 74 59 69
69 89 83 89
60 &1 83 95
70 71 178 160
61 107 72 72
71 98 184 129

Céc mau mudi than céi bién theo sang ché chira hop chét dugc hap phu va cac
nhom hitu co dugc gin (cac Vi du 67-71) bi€u hién cac hé s6 mai mon tuong ddi cao

dugc cai thién so v6i cdc mudi than chi c6 cac nhom hiru co duge gan tuong tu.
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Bang XXII dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tén hao tuong dbi va cac hé sb
mai mon twong d8i & do trugt 14% va 21%) dbi véi cac ché phidm dan hdi chtra céc
sén phdm mudi than cai bién theo sang ché chitra hop chit dugc hip phu va cac nhém

hitu co dugc gan duge so sanh vdi mudi than chua duoc cai bien va cidc mudi than

chira cac nhém hitu co duge gan, nhung khong chira cac hop chét durgc hip phu.

Béang XXII
Vi du Géc ton hao lc,’m nhat Hé’sé mai mon tuong Hé,sc") mai mon tuong
' tuong doi doi ¢ do truot 14% | ddi & do trugt 21%
29 100 100 100
62 116 105 76
72 109 130 89
63 104 115 77
73 - 91 167 105
64 93 63 60
74 100 94 73
65 104 53 49
75 89 78 56
66 101 116 76
76 84 142 101

Céac mau mudi than cai bién theo sang ché chura hop chat dugc hap phu va céac
nhém hitu co duge gin (cac Vi du 72-76) thé hién cic hé s6 mai mon tuong ddi cao

dugc cdi thién so véi cac mudi than chi ¢d cac nhém hitu co dugce gin twong tur.

Bang XXIII dua ra céc két qua vé tinh nang (goc tdn hao twong dbi va cac hé sb
mai mon tuong dbi & do trugt 14% va 21%) cho céc hop thé dan chira sén phAm muoi
than cai bién theo sang ché chira hop chét dugc hip phu va cac nhém hiru co dugce gin

so v&i mudi than chua dugc cai bién.

Bang XXIII
Vidu Goéc ton hao 16n nhat| Hé s mai mon trong | Hé s mai mon tuong
turong dbi d6i & @6 truot 14% | d6i & d6 truot 21%
29 100 100 100
77 67 209 178
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Mau mugi than céi bién theo sang ché chira hop chit duge hip phu va cdc nhém
hitu co dugc gén the hién tri sO gdoc ton hao thap dugc cai thién va cac hé s6O mai mon

tuong doi cao dugc cai thién khi dugc so sdnh véi mudi than chua duge cai bién.

Béang XXIV dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tén hao twrong d6i va cac hé sb
mai mon tuong déi & doh trugt 14%) dbi véi cac hop thé dan chira san phdm muoi
than cai bién theo sang ché c6 cac nhém hitu co duge gén va hop chit duoc hip phu so

v61 mudi than chua duoc cai bién.

Bang XXIV
Vidu Goéc ton hao 16n nhét trong d6i| Hé sd mai mon tuong d6i & d6
truot 14%
83
.. 100 100
(doi ching)
51 91 184

Mau chira muoi than cai bién biéu hién tinh ndng goéc ton hao dugce cai thién va

cac hé s6 mai mon tuong doi dugc cai thién.

Bang XXV dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tén hao twong ddi va cac hé sb
mai mon trong d6i & do trugt twong ddi 14%) dbi vai cac hop thé dan chira san phdm
mudi than cai bién theo sang ché chira hop chat dugc hip phu ngoai cic nhém hitu co
dugc gén. Bang nay ciing thé hién cac két qué tinh ning cta san phdm muodi than thir
hai c¢6 hop chat dugc hip phu. MAu tham chiéu muoi than khong dugce xtr Iy ¢6 ham
lugng PAH thép .

Bing XXV
Vidu Géc tdn hao 16n nhét twong | Heé s6 mai mon tuong ddi & do
dbi truot 14%
86 100 100
53 87 171
48 91 : 107

M3Au chira mu6i than cai bién chia hop chat dugce hap phu (Vi du 53) va cac
nhém hitu co duoc gin theo sang ché bi€u hién hé s6 mai mon twong d6i cao dugc cai

thién dang k€ va tinh néng goc ton hao dugc cai thién so véi mudi than khong dugce xir

-71-



24073
Iy. MAu chtra mugi than céi bién chira hop chit duoc hip phu (Vi du 48) theo sang ché
thé hién c6 hé sb mai mon trong di cao duoc cai thién so véi mudi than khong dugc
xu ly.
Bang XXVI dua ra cac két qua vé tinh nang (géc tén hao tuong ddi va cac hé sb
mai mon twong dbi & do trugt 14% va 21%) dbi v6i cac ché phidm dan hdi chira mui

than chua dugc cai bién (Vi du 29) va céc san phdm mudi than dbi ching chtra hop

chét dugc hap phu.
Bang XXVI
Vidu Géc ton hao 16m nhat trong | Hé s6 mai mon tuong d6i ¢ do truot
abi 14%
29 100 100
100
o 116 99
+ (doi chung)
102
. 85 78
(doi chung)

Céc san pham mudi than d6i chimg chira hop chat dugc hip phu c6 cac két qua
hé sO mai mon suy gidm hodc céc két qua tuong tu vdi cac két qua cia mudi than

khong dugc xu ly.

Bang XXVII dua ra céc két qua vé tinh ning (goc tén hao twong dbi va cac hé
s& mai mon twong dbi & dd trugt 14% va 21%) dbi voi cac ché phdm dan hdi chia
mudi than chua dugc cai bién (Vi du 29) va san phém mudi than dbi ching dugc diéu

ché bang hop chat hdp phu ma sau d6 hau nhu dugce loai bo.

Bang XXVII
Vidu Goc ton hao 16n nhét| Hé s6 mai mon twong | Hé s6 mai mon tuong
turong ddi d6i & do trugt 14% | dbi & 4o truot 21%
29 100 100 100
103 86 90 99

Mau chira cac san pham mudi than d6i chimg khong chua hop chét dugc hép

phu s€ khong c6 tinh ndng mai mon dugce cai thién.

Bang XXIX dua ra cac két qua vé tinh ning (goc ton hao tuong d6i va cac hé sb
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mai mon tuong d6i & do truot 14%) ddi véi cac hop thé dan chtra san phdm muoi than
ci bién theo sang ché chira hop chét dugc hip phu duge so sanh v6i muodi than chua

dugc cai bién (Vi du 29).

Bang XXIX
Vidu Goéc ton hao 16n nhat tuong | Hé s6 mai mon twong ddi & do
dbi truot 14%
29 100 100
99 89 135

Mau muoi than cai bién chira hop chit theo sang ché da dugc hap phu trén nd
bi€u thi h¢ sO mai mon tuong doi cao dugc cai thién va tri s6 goc ton hao dugc cai

- thién so véi mau doi ching.

DPéi véi cac vi du con lai, Bang XXXIII thé hién cho cic ché pham dugc st
dung. Cac hop phan dugc st dung trong cac ché phdm dan hdi duoc tron theo qua
trinh trdn hai giai doan trong may tron BR Banbury véi giai doan tht nhat véi tbe do
roto 80 vong/phut va nhiét do khéi dau 50°C, tiép d6 bd sung cac chit Ivu héa (luu
huynh, BBTS) trong giai doan thir hai vé6i téc d6 roto 50 vong/phut va nhiét do khaoi
dau 50°C. Céac hop phin trong giai doan thtr nhét dugc tron trong téng cong 6 phut
trude khi di qua may nghién ho sau 1an. Hop chat da nghién tir giai doan tron thir nhit
dugce giit & nhiét do trong phong trong it nhit 2 gid trude khi tron giai doan thir hai.
Sau d6, cic chét luu héa dugc tron trong giai doan thr hai trong 2 phut. Bang XXX
dua ra cic két qua vé tinh ning (géc tén hao twong ddi va cac hé sb mai mon tuong dbi
& do trugt 7% va 14%) cho cac compozit cao su ty nhién chra mudi than cai bién theo
sang ché dugc so sanh v6i mudi than chua dugc cai bién (Vi du 29) va silic oxit chua _

duogc cai bién

Béang XXX
Vidu Géc ton hao 16n  [Hé sb mai mon twong[Hé s6 mai mon tuong]
nhét trong ddi d6i & do trugt 7% | ddi & dd truot 14%
104 100 100 100
105 (Silic oxit) 63 66 57
106 73 89 63
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Mudi than céi bién theo sang ché cé chi s6 goc ton hao dugc mong mudn va
thap so v6i miu mudi than va cac hé s mai mon dugc mong muon va cao so vai silic
oxit. O d6 trugt 7%, mudi than cai bien theo sang ché c6 su can bang mdt cach cé loi

gitta mudi than khong dugc xir 1y va silic oxit khong duoc xir Iy.

Bang XXXI dua ra cac két qua vé tinh ning (goc tn hao twong d6i va cac hé sb
mai mon twong d6i & do trugt 7% va 14%) @di véi cac compozit cao su tu
nhién/polybutadien chira mudi than cii bién theo sing ché dugc so sanh véi trudng

hgp chira mudi than chwa duge cai bién (Vi du 29).

Bang XXXI
Vidu Géc ton hao 16n Hé s6 mai mon trong|Hé s6 mai mon tuong
nhat tvong d6i | d6i & do trugt 7% | dbi & @ truot 14%
107 100 100 100
108 85 103 70

Muoi than cai bieén theo sédng ché c6 chi s6 gdc ton hao dugc mong muodn va
thap so véi mau mudi than va cac hé sé mai mon & dd truot 7% tuong tu véi mau d6i

chung.

Bang XXXII dua ra cic két qua vé tinh ning (gbc ton hao twrong dbi va cac hé
sO mai mon tuong dbi & do trugt 7% va 14%) dbi voi cac compozit polyizopren chira
sin pham mudi than theo sang ché dugc so sénh véi truong hop chira mugi than chua

duogc cai bién (Vi du 29).

Bang XXXII
Vidu Goéc ton hao 16n  [Hé sb mai mon twong[Hé s6 mai mon twong
nhét tuong d6i | d6i & do trueot 7% | dbi & do truot 14%
109 100 100 100
110 75 92 76

Mudi than cai bien theo sdng ché c6 chi s6 goc ton hao dugc mong mudn va
thap so v6i miu mudi than. Céac két qua cho miu chta sén pham mudi than cai bién
theo sang ché ¢ su cdn bang mdt cach cé 1gi gitra chi s6 goc ton hao va hé s6 mai

mon & d0 truot 7%.
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Béang XXXIII

Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu

Thanh phin
104 105 106 109 110 107 108

Cao su tu nhién ,
SMR 20* 100 100 100 50 50
Polyizopren
Natsyn 2000*
Polybutadien Buna
CB24*
71165 Si0, (tir Vi
du 85)*
Mau dbi chimng
V7H (Vi du 29)*
Vidu 50% 50 50 50
Si69 (chat két
hop)*
Calight RPO* 2,5 2.5 2,5 2.5 2,5 2,5 2,5
ZnO* 5 5 5 5 5 S 5
Axit stearic* 3 3 3 3 3 3 3
Chat chong oxy

100 100

50 50

56

50 50 50

448 | 448 | 4,48 | 448 | 4,48 | 448 | 448

héa nh e | DS LS| LS | LS | LS | LS | LS
0a nhua ageri

6PPD (chat chong
oxy hoa)*
Akrowax 5031* 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1.5
Luu huynh ** 1,6 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2
BBTS ** (chat xtc

tién)

1,5 L5 1,5 L5 L5 1,5 1,5

2,0 1,4 1,8 1,4 1,8 1,4 1,8

* dugce bd sung trong qué trinh hoa hop Giai doan hoa 1
** duge bd sung trong qua trinh hoa hop Giai doan hoa 2

Ngudi nop don két hop cu thé toan bd noi dung cua céc tai li¢u tham khao trong
ban mo ta ndy. Ngoai ra, khi ham luong, néng do, hodc gia tri hodc thong sd khac duoc
thé hién trong khoang, khoéng duoc wu tién, hodc danh sach céc gia tri thich hop cao hon
va cdc gia tri thich hop thép hon, thi cin phai hiéu réng toan bg khoang dugc bdc 10 cu

thé dugc tao ra tir ciip bat ky cua khoang gidi han cao hon bat ky hodc gia tri dugce uu
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tién va khoang géi han thap hon bit ky hodc gia tri duge vu tién, cho di cac khoang nay
dugc boc 16 cu thé. Khi khoang cac gid tri dugc néu trong ban md ta nay, trir khi ¢6 quy
dinh khac, thi khodng nay dugc diing dé bao gdm ca cac diu mit clia nd, va toan bd céc
s6 nguyén va phan sb nim trong khoang nay. Piéu nay khong c6 nghia 1a pham vi cia

sang ché bi gidi han bi cac gia tri cu thé duoc néu khi x4c dinh khoang nay.

Céc phuong 4n khac theo sang ché s& dugc ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong
linh vuc k¥ thuat nay hiéu rd khi xem xét ban mé ta nay va phan vi du thue hién sang
ché dugc boc 16 trong ban mo ta nay. Didu dugc du liéu 12 ban md ta va cac vi du chi
nhim muc dich minh hoa cing v6i pham vi cia sang ché duoc thé hién bing Yéu ciu

bao ho kém theo.
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YEU CAU BAO HQ
1. Chat don cai bién bao gdm chét don da dugc hap phu trén do hop chét triazol duéi
day:
N-—0N N —N N——N

X/(N/\\/ zb/A X/A{\})\_E\/\{\ka
| | |

hoic

Y
hodc chét hd bién cua ching;

trong do:

Z, 1a nhém alkylen, trong d6 b bang 0 hodc 1;

X la giéng nhau hodc khic nhau dugc chon tir H, NH,, SH, NHNH,, CHO,
COOR, COOH, CONR,, CN, CHj;, OH, NDD', hoac CFs;

Y 12 H hoac NH,;

A la nhém chic duge chon tir SgR, SSO;H, SO,NRR, SO,SR, SNRR', SNQ,
SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl);
hodc gbc hydrocarbon mach thing, mach nhanh, thom hodc vong duoc thé bang mot
hodc nhiéu nhém chuc néu trén;

trong d6 R va R' 1a gidng nhau hoic khic nhau duoc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl mach thing hoic mach nhanh c¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon; aryl;
heteroaryl; alkylaryl; arylalkyl, arylen, heteroarylen, ho#c alkylarylen;

k 12 sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 8 khi R 12 H va néu R khong phai 1a
H thi k 1 s6 nguyén ndm trong khoang tir 2 dén 8;

Q 1a (CHy)y, (CH2)x O(CHy),, (CH,)x NR(CHy),, hodc (CH,), S(CHy),, trong d6
x 12 s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 6, z 13 s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén
6, va w 1 s6 nguyén nam trong khoéng tir 2 dén 6;

E 14 S,, ma trong d6 w 12 s§ nguyén nim trong khoang tir 2 dén 8, SSO, SSO,,
SOS0,, SO,S0,; va

triazol nay tiry y duoc thé & vi tri N bang phén tir thay thé NDD’, trong d6:

DvaD'la giéng nhau hodc khéac nhau dugc chon tir H hodc C;-C, alkyl.
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2. Chét don cai bién theo diém 1, trong do triazol cé cong thirc:

X /4N >\ T \/\/\_N—X X

hodc chat ho bién ctia chung, va

E la S,, ma trong d6 w 14 s6 nguyén nim trong khoang tir 2 d&n 8, SSO, SSO,,
SOS0,, SO,SO0,.
3. Chat don cai bién theo diém 1, trong d6 triazol da dugc hdp phu trén chit don cai
bién dugc chon tir 3-amino-1,2,4-triazol-5-thiol, 3-amino-1,2,4-triazol-5-yl disulfua,

1,2,4-triazol-3-thiol, hodc 1,2,4-triazol-3-yl disulfua, hodc hén hop bét ky cda ching.

4. Chéat don cai bién theo diém 1, trong do triazol ¢6 cong thirc:

N-—N A N—-N N——~N
N\ g
X/\N/ b X N \N "X
H hoic H H

hoic chat hd bién cuia ching.
5. Chét don cai bién theo diém 1, trong d6 chét d6n nay con chira it nhat mot nhém héa
hoc dugc gin vao chét don nay.

6. Chét don cai bién theo diém 5, trong d6 nhém héa hoc nay it nhat 1a mdt nhém hiru
co, va nhém hitu co nay bao gdm:

a) it nhat mot triazol;

b) it nhat mot pyrazol;

¢) it nhit mot imidazol; hodc

hén hop bat ky ctia chung.
7. Chét d6n cai bién theo diém 6, trong d6 triazol dugc gin vao chit don va bao gbm:

NN N—N N—

b AN

hoac
hodc chit hd bién cua chiing;

trong do:
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Z, 1a nhém alkylen, trong d6 b bang 0 hoic 1;
it nhat X 1a mot lién két voi chét don nay, va bat ky X nao con lai 1a mot lién
két véi chit don nay hoic nhém chirc dige chon tir H, NH,, SH, NHNH,, CHO,
COOR, COOH, CONR;, CN, CH;, OH, NDD', hogc CF3, hodc 1a A, R hoic R';

A 1a nhém chirc dugc chon tir SgR, SSO;H, SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ,
SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl);
hoic gde hydrocarbon mach thing, mach nhanh, thom hodc vong dugc thé bang mot
_ hodc nhiéu nhém chirc néu trén;

trong @6 R va R' 1a gibng nhau hodc khac nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl mach thing hoic mach nhanh c¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon; aryl;
heteroaryl; alkylaryl; arylalkyl, arylen, heteroarylen, hodc alkylarylen;

k 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 8 khi R 1a H vanéu R khong phai la
H thi k 13 s6 nguyén nim trong khoang tir 2 dén 8;

Q la (CHy)w, (CH2) O(CH,),, (CHy)x NR(CH,),, hodc (CH,)x S(CH,),, trong d6
x 12 s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 6, z 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 1 d&én
6, va w 1a s nguyén nim trong khoang tir 2 dén 6;

E 1a S,, ma trong d6 w 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 2 dén 8, SSO, SSO,,
SOS0,, SO,S0,; va

triazol nay tiy y duoc thé ¢ vi tri N bang p_h?m tir thay thé NDD’, trong do:
D va D' 1a gidng nhau hoic khac nhau dugc chon tir H hodc C;-C4 alkyl.

8. Chat don ci bién theo diém 6, trong d6 triazol dugc gin vao chét don nay va la

nhom 1,2,4-triazol-3-yl, hodc nhom 3-mercapto-1,2,4-triazol-5-yl.

9. Chét don cai bién theo diém 5, trong d6 nhém hoda hoc bao gém nhom alkyl hoac
nhom thom c6 it nhét nhém chirc duge chon tir R, OR, COR, COOR, OCOR, muéi
carboxylat, halogen, CN, NR,, SO;H, mudi sulfonat, NR(COR), CONR;, NO,, PO;H,,
mubi phosphonat, mubi phosphat N=NR, NR;"X", PR;"X’, SR, SSO;H, mudi SSOy5’,
SO,NRR!, SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-
dithianyl) 2-(1,3-dithiolanyl), SOR, hodc SO,R, trong d6 R va R' 1a gidng nhau hodc

khéc nhau duogc chon ddc l4p tir hydro, hydrocarbon no hodc khong no, da dugc thé
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hodc chura duge thé ¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon mach théng hodc mach nhénh, va k
1a sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 8, va X 1a halogenua hozc anion c6 ngudn
géc tir axit vd co hodc hitu co, Q 1a (CH,), (CH,):O(CH,),, (CH,),NR(CH,),, hoic
(CH,),S(CH,),, trong d6 w 14 s6 nguyén nam trong khoang tir 2 dén 6 va x va z doc 1ap

1a s0 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 6.

10. Chét don cai bién theo diém 5, trong d6 nhém héa hoc bao gbém nhém thom c6 cong
thirc AyAr-, trong d6 Ar 1a gbc thom va A 1a R, OR, COR, COOR, OCOR, mudi
carboxylat, halogen, CN, NR,, SO;H, mubi sulfonat, NR(COR), CONR,, NO,, PO3;H,,
mubi phosphonat, mudi phosphat N=NR, NR;' X', PR;'X", S;R, SSO;H, a SSO;™ salt,
SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ, SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-
vdithianyl) 2-(1,3-dithiolanyl), SOR, hodc SO,R, trong d6 R va R' 1 giéng nhau hoic
khéc nhau dugc chon mdt cach doc 1ap tir hydro, hydrocarbon no hodc khéng no, da
" duoc thé hodc chua duge thé ¢6 1 dén 100 nguyén tir cacbon mach thing hodc mach
‘nhanh, vak 14 s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 8, va X" 1a halogenua hodc anion
¢6 ngudn gbc tir axit vd co hodc hitu co, Q 1a (CHp)y, (CH,),O(CH,),,
(CH,),NR(CHy,),, hodc (CH,),S(CH,),, trong d6 w 1a mot s6 nguyén niam trong khoang
tir 2 dén 6 va x va z doc 1ap 1a sb nguyén nam trong khoang tir 1 dén 6, va y la sb
nguyén niam trong khoéang tir 1 dén gia tri tdng s cua céc gbc -CH trong gbc thom.

11. Chét don cai bién theo diém 10, trong d6 Ar bao gdm nhém triazol, nhém pyrazol,
hodc nhom imidazol.

12. Chét don cai bién theo diém 5, trong d6 nhém héa hoc bao gdm it nhit mot nhom
aminometylphenyl.

13. Chét don cai bién theo diém 5, trong d6 nhom héa hoc bao gém it nhét mot sulfua
hodc polysulfua thom.

14. Chét don cai bién theo diém 1, trong d6 chat don cai bién nay khi c6 mat trong ché
phém dan hdi sé cai thién d6 bén mai mon so véi chat don khoéng duogc cai bién véi
nhém héa hoc dugc hip phu hodc gin vao chit don cai bién nay.

15. Chét don cai bién theo diém 6, trong d6 chit don cai bién ndy khi ¢6 mit trong ché
phém dan hoi sé cai thién dd bén mai mon so véi chét don khong dugc cai bién va cai

thién (1am gidm) hién tugng tré so véi chat don khong duge cai bién.
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16. Chat don cai bién bao gdm chét don da duoc hép phu trén d6:

a) it nhét mot triazol;

b) it nhat mot pyrazol; hodc

hén hop bét ky ciia chiing, trong d6 chit don cai bién ndy khi c6 mit trong ché
pham dan hoi s& céi thién do bén mai mon so véi chit don khong dugc cai bién.
17. Chét d6n céi bién theo diém 16, trong d6 a) hodc b) bao gdm phan tir thay thé chira
Iuu huynh 13 S, ma trong d6 w 14 sé nguyén nim trong khoéng tir 2 dén 8, SSO, SSO,,
SOS0,, SO,S0,.

18. Chét don cai bién bao g0m chét don da dugc gan trén d6 hop chét triazol dudi day:

B N
y \\__ / j W )\
| x’fl\‘w/ L X/\PJ/ T T
H hoéc H H

hoic chét hd bién cia ching, trong d6:

Z 1a nhém alkylen, trong d6 b bang 0 hoic 1;

it nhat mot X 1a mot lién két vai chit don nay va X con lai bét ky 1a mot lién két
v6i chét don nay hodc nhém churc duge chon tir H, NH,, SH, NHNH,, CHO, COOR,

COOH, CONR;, CN, CH;, OH, NDD', hoic CF3, hodc 1a A, R hoic R";

A 1a nhém chirc duge chon tir SR, SSOsH, SO,NRR', SO,SR, SNRR', SNQ,
SO,NQ, CO,NQ, S-(1,4-piperazindiyl)-SR, 2-(1,3-dithianyl), hodc 2-(1,3-dithiolanyl);
hoic géc hydrocarbon mach théng, mach nhanh, thom hodc vong dugce thé béng mot
hoic nhiéu nhém chtrc néu trén;

trong d6 R va R' 1a giéng nhau hodc khéc nhau dugc chon tir hydro; alkyl,
alkenyl, alkynyl mach thing hodc mach nhanh c6 1 dén 12 nguyén tir cacbon; aryl;
heteroaryl; alkylaryl; arylalkyl, arylen, heteroarylen, hodc alkylarylen;

k 12 mot sé nguyén nam trong khoang tir 1 t4i 8;

Q 1a (CHy),,, (CH2), O(CH,),, (CHz)x NR(CH,),, hogc (CHy)x S(CHy),, trong d6
X nim trong khoang tir 1 dén 6, z ndm trong khoang tir 1 dén 6, va w nim trong

khoang tir 2 dén 6;

E 12 S,, ma trong d6 w 14 s6 nguyén nim trong khodng tlr 2 dén 8, SSO, SSO,,
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SOSOz, 802802; va

triazol nay tiry y dugc thé & vi tri N bang phdn tir thay thé NDD’, trong do:

D va D' 1a gidng nhau hoic khac nhau dugc chon tir H hodc C;-Cy alkyl.
19. Ché phdm dan hdi chira chit don cai bién theo diém 1 va it nhit mot thé dan hdi. -
20. San pham chira ché phim dan hdi theo diém 19.
21. San phim theo diém 20, trong d6 san phim nay 1a 16p xe hodc mdt bd phan cta 16p
Xe.
22. Phuong phap cai thién do bén mai mon ctia ché phdm dan hdi bao gdm budc dua it
nhét mot chat don cai bién theo diém 1 vao ché phfun dan hoi nay trudce khi lvu hoa.
23. Phuong phap lam gidm hién tugng tré cia ché phadm dan hdi bao gdm bude dua it
nhat mot chit don cai bién theo diém 5 vao ché phém dan hoi nay trudc khi Ivu hoéa.
24. Phuong phap 1am ting d6 bén mai mon va lam giam hién tuong tré ctia ché phdm
dan hoi bao gdbm budc dwa chét don cai bién theo didm 5 vao ché phim dan hdi nay

trude khi luu hoa.
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