(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

oy cmeswoumror o 0 UNMNOAIN
CUC SO HUU TRi TUE
1-0026992
CO09B 29/30; C09B 62/44; CO9B 62/475; (13) B
(s1ye0n DOGP 5/30; CO9B 62/513; CO9D 11/328;
DOGP 1/384; DOGP 3/66; CO7C 317/44;
C09B 62/51
(21) 1-2013-03065 (22) 05/03/2012
(86) PCT/EP2012/053724 05/03/2012 (87) WO 2012/136428 11/10/2012
(30) 11161503.5 07/04/2011 EP
(45) 25/01/2021 394 (43) 27/01/2014 310A

(73) HUNTSMAN ADVANCED MATERIALS (SWITZERLAND) GmbH (CH)

Legal Services Department, Klybeckstrasse 200 CH-4057 Basel, Switzerland
(72) ROENTGEN, Georg (DE); FEKETE, Laszlo (CH); NICOLLET, Michael (FR).
(74) Cong ty TNHH Ban Ca (BANCA)

(54) THUOC NHUOM HOAT TiNH VA QUY TRINH BIEU CHE THUOC NHUOM
NAY
(57) Sang ché dé cap den thudc nhudém hoat tinh c6 coéng thirc (1), trong do R, 1a hydro, R,
1a hydro, metyl hoac gbc o cong thirc -CH,-SO;H, D, tuwong tmg véi gbe c6 cong thire (2),
va D, 1a goc co cong thirc (3aa), trong d6 Y, 1a vinyl hodc B-sulfatoetyl, Y la vinyl, f-
cloetyl hodc B-sulfatoetyl, k la 1 hoac 2, va m la 2 hoac 3. Sang ché ciing dé cap dén quy
trinh diéu ché thuoc nhudém néu trén, muc nude chira thudc nhudom nay va quy trinh in vat
lidu soi dét, gidy hodc phim nhwa theo phuong phéap in phun bao gdm viéc sir dung muc
nudc néu trén.
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Linh vue ky thuat dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén thudc nhudm hoat tinh trén s¢i, quy trinh didu ché thubc

nhudm nay va st dung ching trong viéc nhudém hodc in vét li¢u sg¢i dét.
Tinh trang k§y thuit cia sang ché

Thyc té viéc nhudém béng thudc nhudm hoat tinh gﬁn day doi héi cao hon vé
chét luong cua thubc nhudém va hiéu qua kinh té ciia quy trinh nhudém. Do d6, ngay
cang c6 nhu cu nhidu hon vé& thu6c nhudém hoat tinh c6 cac tinh chit dugc cai thién,

dac biét 1a trong viéc sir dung chung.

Ngay nay, viéc nhuém doi héi thuéc nhudém hoat tinh c6 hiéu qua va ddng thoi
d& dang 1am sach phin thubc nhuém khéng cb dinh. Ching ciing phai dat dugc mau
séc tot va hoat tinh cao, muc tiéu 1a thudc nhudém c6 d6 cb dinh cao. Céac thudc nhudm

da biét khong dap ing dugce cac yéu cau nay & tat ca cic tinh chat.

Thubc nhudém dugc dé cép dén trong JP-A-08-60017 va US-A-6,537,332 vin

c6 mdt sO nhugc dieém li€én quan dén céc tinh chat néu trén.
Ban chat ky thuat cta sang che

Muc dich cua sang ché 12 nhim tim kiém mdt loai thuéc nhudm hoat tinh dugc
cai thién c6 céac tinh chit dic trung & trén cho viéc nhudm va in vét liéu sgi. Thudc
nhudm nay can duogc phéan bié¢t bdi céc tinh chét nang cao tot, nang sudt cb dinh cao va
tinh én dinh lién két thuéc nhudém — soi tot va ngoai ra cb thé rira sach thudc nhudm
khong dugc ¢d dinh vao soi. Thubc nhudm cling can tao ra céc san phém nhudm co

cac tinh chat d6 bén mau tot, vi du dd bén mau véi anh sang va d6 bén mau giat.

Pa phat hién ra rang vin dé néu trén da duoc giai quyét bing thudc nhudom

duoc xac dinh dudi day.

Do d6, sang ché dé xuit thubc nhudm hoat tinh c6 cong thirc:

OH
e
HO,S NR,R,

N=N—D,

@)


cvh140
Textbox
quy trình điều chế thuốc
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trong do:
R, 1a hydro,
R, 14 hydro, metyl hodc géc c6 cong thurc —CH,-SO;H,

D; twong tmg véi gbc c6 cong thirc

~ Freo.
NH-CO-(CH,) _-SO,-Y

D, 1a gbc ¢6 cong thirc

5 3aa),
@802_Y1 ( )
HO.S 4

3

), va

trong do:

Y 1a vinyl hodc B-sulfatoetyl,

Y 1a vinyl, B-cloetyl hoéc B-sulfatoetyl,
k1a 1 hoac 2, va

m 14 2 hodc 3, tét hon 1a 3.

MO ta chi tiét sang ché

Vi C;-Cjalkyl dugc xem xét cho Ry, vi du, metyl, etyl, n-propyl, isopropyl, n-

butyl, sec-butyl, isobutyl va tert-butyl, ddc bi¢t metyl va etyl. Cac gbc alkyl R, c6 thé
khong dugc thé hodic dugc thé, vi du, béng hydroxy, sulfo, sulfato, xyano, carboxy, C;-

Cjalkoxy hodc bing phenyl, t6t hon 14 bang hydroxy, sulfo, C;-Csalkoxy hodc bang

phenyl, va dic biét 1a bang sulfo.

Theo phuong an dugc uvu tién, R, 1a hydro.

m dic biét tot hon 1a 3.

Sang ché d& cap dén quy trinh diéu ché thubc nhudém c6 cong thirc (1) bao g6m

cac buoc:

(i) diazo hoa khoang mot duong lugng mol ctia amin c6 cong thic
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D-NH; (6)

theo cach thong thuong va cho phan tmg két hop véi khoang mot duong lugng mol

ctia hop chit c6 cong thire

OH
HO,S NR,R,

(phan tng két hop diu tién) dé tao hop chit c6 cong thirc

OH

e -
NRR,

N=N-—D,

HO,S

va

(ii) diazo hoa khoang mdt duong lugng mol ctia amin c6 cong thirc

Dy-NH: (9)

theo cach thong thuong va phan tng két hop véi khoang mot dwong lugng mol cla
hop chét c6 cong thire (8a) thu duge theo (i) dé tao thanh hop chét c¢6 cong thic (1),
(phan tmg két hop thir hai), trong 6 mdi Dy, D,, R; va R, ¢6 dinh nghia va nghia dugc
uu tién nhu néu & trén.

Diazo héa amin ¢6 cong thirc (6) va (9) dugc thuc hién theo cach da biét, vi du
sir dung nitrit, vi du nitrit kim loai kiém nhu natri nitrit, trong méi trudng axit khoang,
vi du trong moi treong axit clohydric, & nhiét dg, vi duy, tir -5 dén 40°C va tét hon 1a tir
0 dén 20°C.

Viéc két hop cac thanh phan két hop c6 cong thire (7) va (8a) dugc thyc hién

theo cach da biét vé ban chét trong axit hodc trung tinh hodc gia tri pH kiém nhe, vi du

gié tri pH tir 0 dén 8, va & nhiét do, vi du, tir -5 dén 40°C, tét hon 14 tir 0 dén 30°C.
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Phan tmg két hop ddu tién - (i) — dién ra trong mdi truong axit, vi du & pH tir 0
dén 4, va phan tmg két hop tht hai - (ii) - & gié tri pH duoc tang cao, trong moi trudng

axit nhe, trung tinh hoac mudi kiém nhe, vi du gia tri pH tur 4 dén 8.

Bing cach xir Iy nhu dugc md ta & trén nhung thay vi sit dung khoang mot
duong luong mol ciia mdi amin c6 cong thirc (6) va (9) trong bude quy trinh (i) va (ii),
sit dung trong mdi trudong hop khoang mét dwong lwong mol ciia hdn hop it nhat hai,
t6t hon 12 hai, amin khong tuong ddng, vi du hdn hop mol 1 : 1 ctia hgp chét c6 cong

thirc (6) va (9), thu duge trude tién, theo (i), hdn hop hop chét c6 cong thirc

OH
(8a) and
HO,S NR,R,
N==N—D,
OH
(8b)

‘ NR,R,

N=N—D,

HO,S

y

va, trén phan tng tiép ctia hén hop hop chét c6 cong thirc (8a) va (8b) theo (i),
hdn hop thubc nhudm cé coéng thirc (1), (1b), (1c) va (1d)

3

OH
D—N=N OO .
HO,S NRR,

N=N—D,

OH
e ee
NR R,

HO,S

{(1b),

b3S

N=N—D,

OH
Ds—‘NxN OO (1¢) and
NRR,

HO,S

s

N=N—D,

D7N=N (1d).

OH
HOS ‘ ‘ NR,R,

N=N—D,

5

Do d6 sang ché dé cap dén hdn hop thubc nhuéom bao gdm it nhit mot thubc

nhudm cé cong thuc (1) va (1b) cung véi it nhit mot thudc nhudém c6 cong thirc (1c)
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va (1d), dac biét 1a mdt thuéc nhudm c6 cong thire (1), (1b), (1 ¢) va (1d), trong do
mdi Dy, D,, R; va R, ¢ dinh nghia va nghia duoc wu tién duoc néu & trén.

Ty 18 cta thude nhudm c6 cong thire (1), (1b), (1 ¢) va (1d) trong hdn hop c6
thé khac nhau trong gi¢i han rong va phu thudc vao ty 1é ciia amin cu thé D,-NH, va
D,-NH, dugc st dung theo (i) va (ii).

" Hdn hop thu6c nhudm & trén chira, vi dy, tir 5 dén 95 % theo trong luong, dic
biét 12 tir 10 dén 90% theo trong lwong va tét hon 1a tir 20 dén 80% theo trong lugng,
ctia thudc nhudém c6 cong thirc (1) va/hodc (1b), dwa vao téng luong thubc nhudm co
cong thirc (1), (1b), (1c) va (1d) trong hdn hop.

Bén than cac hop chit c6 cong thirc (6), (7) va (9) da dugc biét hodc ¢ thé thu
dugc theo cach da biét.

Vi du, hop chét c6 cong thirc (6) trong d6 D, 1a gbc ¢ cong thirc (3a) néu trén
v6i Z, 12 gbe 6 cong thire (4e) c6 thé duoc diéu ché bing cach ngung tu khoang mot
duong lugng mol cua 2.4,6-triclo-s-triazin hodc 2,4,6-triflo-s-triazin dau tién voi

khoang mot dwong lugng mol ctia hgp chit c6 cong thirc

T+-H (10),

& gia tri pH trong dai trung tinh va & nhiét d thp, vi du tir 0 d&én 5°C.

Phan mg ngung tu ndy da dugc biét va dugc mé ta, vi du, trong EP-A-0 260

227 va US-A-4 841 049.

Mot sb hop chit co cong thire (9) 1a méi. Do d6, sang ché ciing d& cap dén hop

chit c6 cong thirc

(1),

(SO,H),
H,N
NH-CO-(CH,), -SO,-Y

trong do:

Y 1a vinyl hodc gbc -CH,-CH,-U va U 1a nhom rdi chuyén duoc trong diéu kién

kiém,
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kla2,va

mla3,

trong d6 Y c¢6 dinh nghia va nghia dugc uu tién nhu néu & trén.

Diéu ché hop chit c6 cong thirc (11) dwgc mod ti trong phén thi nghiém.

Thudc nhudm hoat tinh c6 céng thirc (1), hdn hop thudc nhudm chira it nhét
mdt thudc nhudm c6 cong thirc (1) va (1b) cing véi it nhit mot thudc nhudém cé cong
thire (1¢) va (1d), va hop chit c6 cong thire (11) theo sang ché & dang axit ty do hoic,
tot hon 13, & dang mudi cta n6. Mudi duge xem xét 13, vi du, mudi kim loai kiém,
mudi kim loai kiém thd va mudi amoni, va mudi ctia amin hiru co. Vi du, mubi natri,

lithi, kali va amoni va mudi cia mono-, di- hoéc tri-etanolamin.

Néu thich hop, san phim cubi cing ciing c6 thé trai qua phan tng chuyén héa.
Phan tmg chuyén hoa nay 13, vi du, chuyén héa nhém phan tng vinyl héa chira trong
Z, hodc Y thanh dang vinyl ciia n6 bing cach xir Iy véi dung dich natri hydroxit, vi du
chuyén héa nhém B-sulfatoetylsulfonyl hodc p-cloetylsulfonyl thanh gbc vinylsulfonyl
hodc chuyén héa nhém o,p-dihalopropionylamino thanh gbc a-haloacryloylamino.
Ban than cac phan tng nay da duoc biét. Phan (mg chuyén héa thudng dugce thuc hién
trong moi trudng trung tinh dén kidm & nhiét d6, vi du, tir 20 dén 70°C, & gia tri pH, vi
dy, tir 6 dén 14.

Thudc nhudm va hdn hop thudc nhudém theo sang ché ¢6 hoat tinh trén soi.
Thubc nhudm hoat tinh trén soi dugc hiu 1a thudc nhudm c6 kha ning phan tng véi
nhom hydroxyl cia xenluloza, véi nhém amino, carboxy, hydroxy hodc thiol trong len
hodc soi hodic véi nhém amino va ¢6 thé 1a nhém carboxy ciia polyamit tbng hop dé

tao hanh lién két héa hoc cong hoa tri.

Thudc nhudém va hdén hop thudc nhudm theo sang ché thich hop dé nhuom va in
rat nhiéu loai vat liéu, chéng han nhu vt liéu s¢i chira nhém hydroxyl hodc chira
nhom nitrogen. Vi du lua, da, len, s¢i polyamit va polyuretan va dac biét 1a cac loai vat
liéu s¢i xenluloza. Vit liéu s¢i xenluloza nay 1a, vi du, soi xenluloza tuy nhién, nhu
bong, lanh va gai, va xenluloza va xenluloza téi tao. Thubc nhudém va hdn hop thube
nhudm theo sang ché thich hop dé nhudm hoic in s¢i chta nhém hydroxyl c6 trong

vai pha trén, vi du hdn hgp ciia bong véi sgi polyeste hodc soi polyamit. Thudc nhudm
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va hdn hop thubc nhudém theo sang ché dic biét thich hgp dé nhuém hodc in vét licu
sgi chira xenluloza, dac biét 1a bong. Ching c6 thé dugc str dung dé nhudm hoic in vat

lidu soi polyamit tu nhién hozc tong hop.

Thudc nhudém va hdn hop thudc nhudém theo sang ché c6 thé duge st dung cho
vat lidu soi va cé dinh vao soi theo nhidu cach, dic biét 1a & dang dung dich thude
nhudém nude va hd in nhudém. Ching thich hgp cho quy trinh x4 va dé nhudém theo quy
trinh nhudém tdm, theo d6 hang hoa duoc ngdm tdm v6i dung dich thudc nhuém dang
nudc, thy y chira mubi va thudc nhudém duge cb dinh, sau khi xir Iy véi kiém hoic c6
mit kidm, tily ¥ gia nhiét hodc giit & nhiét 40 phong trong mot vai gid. Sau khi cd
dinh, vét liéu duoc nhudém dugc giii sach v6i nude noéng va nude lanh, tuy y véi ¢o

hoat tinh phén phdi va thuc day su khuéch tan cta thubc nhuém khong cd dinh.

Thudc nhudm va hdn hop thudc nhudm theo sang ché khac biét béi tinh phan
ung cao, kha ning cb dinh t6t va kha nang tich tu rat tét. Do d6 ching co thé duoc st
dung trong quy trinh nhudm tén trich & nhi€t d¢ nhudém thip va chi yéu cu thoi gian
hép ngin trong qua trinh dém hoi. D ¢b dinh cao va thudc nhudém khéng ¢ dinh c6
thé dugc rira sach dé dang, su khéc biét gitta mirc do xa va mirc do ¢ dinh 13 kha nho,
didu d6 c6 nghia 13 ton lugng xa phong rit nhé. Thubc nhudém va hén hop thube
nhudm theo séng ché dic biét thich hop dé in, dic biét hon 1a trén bdng va dé in soi

chira nito, vi du len hodc lua hodc soi vai pha trdn chira len hodc lua.

Nhudm va in st dung thudc nhudm theo sang ché ¢6 strc bén thudc nhudém cao
va tinh 6n dinh lién két thubc nhudm-sgi cao trong ca dai axit va bazo, cling nhu do
bén tot v6i 4nh sang va tinh chit bén 4m rét tdt, nhu d6 bén véi giat, nudc, nude bién,
v6i nhudm xuyén qua va véi dd md hoi va do bén ciing rat tbt voi gdp nép, ép noéng va
Co sat.

Thudc nhudm hoat tinh ¢6 cong thirc (1), va hdn hop thuéc nhudm chira it nhét
mdt thudc nhudm c6 cong thire (1) va (1b) ciing v6i it nhit mot thudc nhudém c6 cong
thire (1 ¢) va (1d) theo sang ché c6 thé duge sir dung thuan loi két hop véi cac thude
nhudm hoat tinh khac, vi du, thuéc nhudm nhudém den, xanh hai quén, xanh duong
dam nhu C.I. Reactive Black 5, hodc thudc nhudém duoc mo ta trong US-A-4,622,390,
US-A-6,458,936 va WO 2004/088031 (thudc nhudm c6 cong thirc (102), (104), (105),
(106) va (107)).
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Sang ché d& cap dén muc nudc chira thubc nhudém hoat tinh c6 cong thirc (1),
lan luot c¢6 dinh nghia va nghia dugc uu tién nhu néu trén 4p dung cho Dy, D, R; va

Ry.

Thudc nhudm duge st dung trong muc tdt hon néu c¢6 ham luong mudi thép, co
nghia 12 chiing nén ¢6 tong ham lwgng mudi nho hon 0,5% theo trong lwong, dua trén
trong lwong cia thude nhudm. Thube nhudém c6 ham Irgng mudi twong d6i cao do qua
trinh diéu ché chiing va/hoic do thém chét pha lodng sau d6 c6 thé dugc loai mudi, vi

du bing qua trinh tach mang, nhu siéu loc, thAm thau ngugc hodc su thdm tach.

Muec tt hon 13 ¢6 tdng ham luong thubc nhudm tir 1 dén 35% theo trong lugng,
dic biét 1a tir 1 dén 30% theo trong luong va déc biét 1a tur 1 dén 20% theo trong
lwong, trén téng trong luong ciia muc. O giGi han thip hon, géi han 13 1,5% theo trong

lugng, t6t hon 13 2% theo trong luong va t6t hon nita 1a 3% theo trong lugng.

Muc c6 thé chua dung mdi hitu co co thé tron 13n véi nuée, vi du cac rugu C;-
C4, nhu metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, sec-butanol, tert-butanol
va iso-butanol; amit, vi du dimetylformamit va dimetylaxetamit; keton hodc ruou
keton, vi du axeton va rugu diaxeton; ete, vi du tetrahydrofuran va dioxan; hop chét di
vong chra nito, vi du N-metyl-2-pyrolidon va 1,3-dimetyl-2-imidazolidon;
polyalkylen glycol, vi du polyetylen glycol va polypropylen glycol; C,-Cs-alkylen
glycol va thioglycol, vi du etylen glycol, propylen glycol, butylen glycol, trietylen
glycol, thiodiglycol, hexylen glycol va dietylen glycol; polyol khéc, vi du glyxerol va
1,2,6-hexanetriol; va C;.Cjalkyl ete cua rugu polyhydric, vi du 2-metoxy-etanol, 2-(2-
metoxyetoxy)etanol, 2-(2-etoxyetoxy)etanol, 2-[2-(2-metoxyetoxy)-etoxy]etanol va 2-
[2-(2-etoxyetoxy)etoxy]etanol; t6t hon 1a N-metyl-2-pyrolidon, dietylen glycol,
glyxerol hodc dic biét 1a 1,2-propylen glycol, thong thuong v6i lugng tir 2 dén 30%
theo trong luong, dic biét 1a tir 5 dén 30% theo trong lugng va t6t hon 14 tir 10 dén

25% theo trong luong, trén téng trong lwong clia muc.
Muc ciling c6 thé chira chit hoa tan, vi du g-caprolactam.
Muc c6 thé chira chit 1am dic c6 ngudn gbe tw nhién hodc tbng hop ngoai

nhitng cai khac cho muc dich didu chinh d9 nhét.
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Vi du v& chit 1am dic c6 thé dwgc dé cip bao gdm chit lam dic alginat c6 ban
trén thi truong, ete tinh bdt hodc ete bot dau muéng, dac biét 1a natri alginat trén do
hoic hdn hop v6i xenluloza bién d6i, vi du metylxenluloza, etylxenluloza,
carboxymetyl-xenluloza,  hydroxyetylxenluloza, metyl hydroxyetylxenluloza,
hydroxypropyl xenluloza hodc hydroxypropyl metylxenluloza, ddc bi¢t la tir 20 dén
25% theo trong lugng carboxy-metylxenluloza. Chét 1am dic téng hop c6 thé dugc dé

cép & day, vi du, nhitng chit duya trén axit poly(met)acrylic hoic poly(met)acrylamit,

Muc chtra cac chat 1am dic nay, vi du, véi luong tir 0,01 dén 2% theo trong
luong, dic biét 1a tir 0,01 dén 1 % theo trong lwgng va tot hon 1a tir 0,01 dén 0,5% theo

trong luong, trén tbng trong lwong ctia muyc.

Muc ciing ¢6 thé chira cdc chat dém, vi du borax, borat, phosphat, polyphosphat
hodc xitrat. Vi du bao gém borax, natri borat, natri tetraborat, natri dihydro phosphat,
dinatri hydro phosphat, natri tripolyphosphat, natri pentapolyphosphat va natri xitrat.
Ching dugc st dung déc biét véi lugng tir 0,1 dén 3% theo trong luong, tot hon 13 tir
0,1 dn 1% theo trong lugng, trén téng trong lugng cua muc, dé tao gia tri pH, vi du,
tir 4 dén 9, dic biét 1a 5 dén 8,5.

Lam chét phu gia khac, muc co thé chira chét hoat dong bé mit hodic chit gitr
d6 Am.

Chét hoat dong bé mit thich hop bao gE“)m chét hoat dong bé mit anion hodc
khong ion c6 mat trén thi truong. Chét gitt do Am trong muc theo sang ché dugc xem
xét, vi du, ure hodc hdn hop cua natri lactat (t5t hon & dang dung dich nuéc 50% dén
60%) va glycerol va/hodc propylen glycol véi lugng thich hop tir 0,1 dén 30% theo
trong lugng, ddc bigt 1a tir 2 dén 30 % theo trong lugng.

Puogc ru tién hon 12 myc ¢6 dd nhét tir 1 dén 40 mPa-s, dic bit 1a tir 1 dén 20
mPa-s va tét hon nita 1a tir 1 dén 10 mPa-s.

Muc ciing c6 thé bao gdbm chét phu gia thong thuong, nhu chét chéng bot hoic
dic biét 1a chét we ché sy phat trién cia ndm va/hodc vi khudn. Cac chit phu gia nay
thuong duoc st dung voi lwong tir 0,01 dén 1% theo trong luong, trén tdng trong

luong ciia muec.

-10-
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Muec ¢6 thé duge diéu ché theo cach thong thudng bing cich tron 13n cac thanh

phan riéng 1€ vao lugng nuéc mong muon.

Muc theo sang ché dic biét thich hop dé sir dung trong hé théng ghi ctia mét
vat trong d6 muc dugce ép tir miéng nh6 & dang giot truc tiép 1én chit nén ma trén d6
tao ra hinh anh. Céc chét thich hop, vi dy, giéy, vat liéu soi dét mang nhua. HE théng
ghi thich hop 13, vi du, may in phun c6 ban trén thi truong dé sir dung in gidy hodc vai

dét hoic thiét bi ghi, nhu bat may hodc but bi va dic biét 1a may in phun.

Phuy thudc vao ban chat sir dung nd, can c6 vi du d6 nhét hodc céc tinh chat vat
ly khac ciia myc, ddc biét 1a cac tinh chat tic dong dén &i luc cho chat nén néu trén,

dugc bién dbi cho phit hop.

Vi du vé gidy c6 thé dugc in bing muc theo sing ché c6 thé noi dén gidy in
phun c6 trén thi truong, gidy anh, gidy bong, gidy nhya trang, vi du gidy in phun
Epson, gidy anh Epson, gidy béng Epson, phim béng Epson, gidy in phun HP, gidy anh
béng Encad va gidy anh Ilford. Phim nhya c6 thé duoc in bang muc theo sang ché 13,

vi dy, trong sudt hodc mo/duc. Phim nhua thich hop 13, vi du, phim trong subt 3M.

Vit liéu sgi dét duoc xem xét 13, vi du, vat liéu soi chira nito hodc véat li¢u s¢i
chira nhém hydroxy, vi du vat liéu s¢i dét xenluloza, lua, len hodc polyamit téng hop,

t6t hon 1a xenluloza.

Sang ché dé cap dén phuong phdp in vat lidu soi dét, gidy hodc phim nhua, tdt
hon 1a vét liéu soi dét hoac giéy va dic biét 1a vat li€u soi dét, bﬁng phuong phép in
phun, trong d6 muc nudc chira thudc nhudm hoat tinh c6 cong thirc (1) dugc sir dung,

c6 dinh nghia va nghia dugc uvu tién nhu néu & trén 4p dung cho Dy, D, R; va Ry.

Trong phuong phap in phun, tirng giot myuc duge phun 1én trén chét nén theo
cach c6 kiém soat tir voi phun. Cho muc dich nay, chi yéu 1a phuong phép in phun
lién tuc va phwong phép nha theo yéu cau dugc sit dung. Trong phwong phéap in phun
lién tuc, cac giot dugc tao ra lién tuc va bét ky giot nao khong can cho viéc in duoc
truyén dén mot chau himg va tuan hoan lai, trong khi trong phuong phép nha theo yéu
cau cac giot dugc tao ra va in khi dugc yéu cau; nodi cach khac cac giot dugce tao ra khi
co yéu céu in. Viéc tao ra cic giot ¢ thé dugc tién hanh, vi du, b?mg cac dau in phun

piezo hodc bing ning lugng nhiét (in phun bot). Tét hon 1a dé in bang dau in phun
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piezo cho phuong phap theo sang ché. Ngoai ra, dugc wu tién hon 14 in theo phuong

phap in phun lién tuc dbi v6i phuong phép theo sang ché.

Céc ban ghi, vi du in, dugc tao ra déc biét khac biét & cuong do mau & muc do

cao va d6 sang cuia mau va cic tinh chat bén mau u6t va anh sang.
Vi du thwe hién sang che

Céc vi du sau nhim minh hoa sang ché. Trir khi c6 chi dinh nao khéc, nhiét do
duge xé4c dinh 13 nhiét do bach phan, cac phan 1a phin theo trong lwong va phan trim
dé cap dén % theo trong lwong. Phén theo trong lugng dé cap dén phén theo thé tich &

ty 1€ ctia kilogam trén lit.
Vidu 1:

Hoa tan 80,5g axit 1,3-phenylendiamin-4,6-disulfonic trong 300ml nuéc & gia
tri pH 6 dén 7 bang 60ml dung dich nudc natri hydroxit (30%). Sau d6, thém nuéc vao
dé didu chinh thé tich ctia hdn hop dén 500ml. Cho vao 250g da bao, va thém tur tir
189g 4-(2-cloetylsulfonyl)-butyrylclorit trong khi khudy manh hén hgp. Trong qua
trinh thém, duy tri nhiét do va pH ctia hdn hop phan ting & 0 d&én 3°C vapH =5 bing
da bao va nuéc soda (dung dich 20%).

Sau khi phan ung két thiic loc loai bd cac phin khéng tan. Piéu chinh dung dich
thu dugc dén pH 1,5 bing axit clohydric (32%). Thém natri clorua c6 khudy dé két tua
san phdm. Tach két tha va hoa vao nudc. Thém nudc soda (20%) dé hoa tan két tia &
gia tri pH 4. Piéu chinh dung dich thu dugc dén pH 1,5 bang axit clohydric (32%).
Thém natri clorua c6 khudy d& két tia san pham. Tach két tia va hoa vao nudc. Thém
nuée soda (20%) dé hoa tan két tia & gia tri pH 6,5. Dung dich chira san phim chinh 1a

hop chét & dang axit ty do twong tng véi cong thirc

HO,S
H,N SO,H

NH-CO-(CH,)3-S0,(CH,),-Cl (o,

Vidu 2:

Hoa tan 80,5g axit 1,4-phenylendiamin-2,6-disulfonic trong 300ml nudc &

quanh pH 7 bing 30ml dung dich nuéc natri hydroxit (30%). Diéu chinh thé tich cta
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hdn hop dén 400ml bang cach thém nude. Cho vao 300g d4 bao va thém ting bude
82¢g 4-(2-cloetylsulfonyl)-butyrylclorit trong khi khudy manh hén hop, va duy tri pH &
7,0 bang nudc soda (dung dich 20%). Trong qua trinh thém, duy tri nhiét do ctia hdn
hop phén tng & 0 dén 5°C bing d4 bao. Sau khi phan tng két thic thém nudc dé ting
thé tich ciia hdn hop dén 900ml. Loc tich cac phan khong tan. Dung dich chtra san

phim chinh 12 hop chat & dang axit tw do twong (g véi cong thirc

HO,S

3
HZN‘—QNH-CO-(CH2)3-SOZ-(CH2)2-CE

HO,S (102).

Vidu 3:

Hoa tan axit 161g 1,4-phenylendiamin-2,5-disulfonic trong 800ml nuéc & gia
tri pH 7 bang 120ml dung dich nuéc natri hydroxit (30%). Sau d6, thém 1000g da bao
va didu chinh pH hén hop dén 4,8 bang cach thém 20ml axit clohydric (32%). Sau d6
thém tir tir 245g 4-(2-cloetylsulfonyl)-butyrylclorit, trong khi khudy manh hdn hop.
Trong qua trinh thém, duy tri nhiét d6 va pH ctia hon hgp phan tng & 0 dén 10°C va
pH 5 bing d4 bao va nuée soda (dung dich 20%)).

Sau khi phan tng két thic loc tach cac phan khong tan qua Dicalit & Xap xi
10°C. Dung dich chtra san pham chinh 13 hop chit & dang axit tw do twong Umg véi

cong thirc

8Q,H

3
HZN—QNH-CO-(CH2)3-802—(CH2)2-CE

HO,S (103).

San phim c6 thé duoc tach bang thim tach dung dich dé loai bé mudi va sau d6
6 dic bang cach 1am bay hoi trong chan khong.
Vidu 4:

(a) Diazo héa: Lam lanh 704g dung dich thu dugc theo Vi du 1 xuéng 10°C va
axit hod bing 15ml axit clohydric (32%). O 10°C, thém 12,5ml dung dich natri nitrit
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4N vao dung dich thu dugc. Khudy hdn hop phan tmg trong 30 phit va phan hity nitrit

du bing cach thém axit sulfamic. Thu dugc hdn dich mau vang.

(b) Phan tmg két hop thtr hai: Cho 2,5g dinatri hydro phosphat vao 385g dung
dich nudc chira x4p xi 30,6g hop chét ¢ cong thirc

OH

HOS” “ !‘ “NH,

Nzn—Q—so{(caz){osoaH

HO,S (104).

Diéu chinh nhiét dd cta dung dich dén 5°C va thém tir tir hdn dich mau va‘mg
thu dugc theo budc (a) & trén, trong khi duy tri hdn hgp & gid tri pH 5 bang cach thém
nudc soda (dung dich 20%). Khi viéc két hop hoan tit, loai bo mudi & dung dich
nhudm béng thdm tach va cb dic bing cach 1am bay hoi trong chan khong dé thu duoc

san phim chi yéu 14 hop chat & dang axit ty do twong tmg v6i cong thirc

HOS SOH
S
N =
oS
ACH,, HO,S NH, {105),

N=N-QSOE~(GH2){OSO3H

HO,S

CI-(CH),0,8

(Amax: 502nm) va nhudém xenluloza mau do6 c6 cac déc tinh toan dién tdt.

Hop chit c6 cong thirc (104) c6 thé thu dugc theo quy trinh dugc md ta trong
Vi du 21 cua US-A-7,572,301 hodc Vi du 26 cua US-A-6,537,332 (phan ng két hop
dAu tién). Hop chit Monoazo trong pham vi cuia sing ché tuong tu v6i hop chéit co
cong thirc (104) c6 thé thu dugc theo quy trinh twong ty dwgc mo ta trong US-A-
7,572,301 va US-A-6,537,332 (phan tng két hop dau tién).

Vidu5:

(a) Diazo hoa: Lam lanh 382,6g dung dich thu dugc theo Vi du 2 xudng 10°C
va axit hod bang 28ml axit clohydric (32%). O 10°C, thém vao dung dich thu dugc
25ml dung dich natri nitrit 4N. Khudy hdn hop phéan tng trong 30 phit va phan hiy

nitrit du bing cach thém axit sulfamic. Thu dugc hdn dich mau vang.
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(b) Phan tng két hop thir hai: thém 20g dung dich dinatri hydro phosphat (25%)
vao hdn dich mau vang thu dugc theo bude (a) & nhiét d4 5°C. Thém 769,3g dung dich
nude chira xdp xi 61,2g hop chét c6 cong thirc (104) vao dung dich dugc 1am lanh va
khudy nay, trong khi duy tri hdn hop phan @ng & gia tri pH 5 bang cach thém nuéce
soda (20% dung dich). Hoan tét viéc két hop bing cach khudy lién tuc va lién tuc ting
pH ctia hdn hop phan tng t6i pH 7,5 bang cach thém tiép nudc soda (dung dich 20%).
Sau @6, dung dich thudc nhudm thu duge diéu chinh pH 6, loai hoan toan mudi bﬁng
cach thidm tach va co dic bing cach 1am bay hoi trong chin khong dé thu dugc san

phim chu yéu chira hop chét & dang axit tu do twong ng véi cong thirc

o?ﬁ soH
Ci-(CHz)z-OZS'(CH2)3 N=N OO
HOSS HO S NH,
N=N-Q—soz-(c1-|z)z-osoan

HO,S

(108),

(Amax: 490nm) va thudc nhudm xenluloza & gam mau dé néu véi céc tinh chat toan dién

tot.
Vidu 6:

(a) Diazo héa: 218,2g amin c¢6 cong thirc

HO,S
H,N
NHCO-(CH,),-S0,~(CH,),-CI (107)

duoc tao hdn dich trong 500ml nudc va diéu chinh thé tich ctia hdn dich dén 2800ml
bing cach cho thém nudc. Thém 196g natri clorua va axit hoa hdn hop bang 121ml
axit clohydric (32%). O nhiét d6 phong, thém 136ml dung dich natri nitrit 4N vao
dung dich thu dugc trong vong 45 phut. Khudy hén dich thu duoc dén khi phan tng
két thuc va phan huy nitrit du bing cach thém axit sulfamic.

(b) Phan tmg két hop tht hai: 3645g dung dich nudc chira xép xi 318g hop chét
6 cong thire (104) duoc diéu chinh dén pH 6,5 bang cach thém nude soda (dung dich
20%). thém tir tir 3192g hdn dich thu dugc theo budc (a) & trén, trong khi duy tri hdn
hop & gia tri pH 6,5 bang cach thém nude soda (dung dich 20%). Phan g két hop s&
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két thuc khi @& qua dém. Piéu chinh hdn hop phan tng pH 5,5 bing axit clohydric
(32%). Sau do, dung dich thudc nhudém duge loai bod mubi b%lng thAm tach va va co dic
bang cach 1am bay hoi trong chin khong dé thu dwogc san phim chira chu yéu 1a hop

chit & dang axit tu do twong g véi cong thirc

SOH

=
|

OHCHy, _ozs_(CHz), HO,S NH, (108),

N=N SO4(CH,),0SOH

HO,S

(Amax: 506nm) va nhudm xenluloza mau do6 véi cic tinh chét toan dién tdt.

Vidu7:

(a) Diazo héa: 26,3g san pham tach dugc thu dugc theo Vi du 3 duge phén tén
trong 200ml nuée. Axit hoa hdn hop bang 10ml axit clohydric (32%). O nhiét d¢ tir
15-25°C, thém 8,2ml dung dich natri nitrit 4N vao dung dich thu dugc trong vong 40
phut. Khudy hén dich thu duge dén khi phan tmg hoan tit va phan huy nitrit du bing
cach thém axit sulfamic,

(b) Phan tng két hop thir hai: 298g dung dich nuéc chira xap xi 20,1g hop chét
c¢6 cong thirc (104) dwoc diéu chinh dén pH 6,5 bing cach thém nuéc soda (dung dich
20%). Thém tir tir hdn dich thu duoc theo budc (a) & trén, trong khi duy tri hdn hop &
pH 6,5-7,5 bing cach thém nuéc soda (dung dich 20%). Diéu chinh hén hop phan tng
dén pH 5,5 bang axit clohydric (32%) va dé phan tmg két hop hoan tit qua dém. Sau
d6, loai mudi khoi dung dich thubc nhudém bang cach thim tach va co dic bang cach
lam bay hoi trong chén khong dé thu duge 50,2g sin phim chtra chu yéu 1a hop chét &

dang axit tu do twong rng véi cong thirc

SO,H

H
O(I'.:’N OH
C|-(0H2),o,s'(CH‘)]<}LN=N Oe
HO,S HO,8 NH, (109),
N=N—-Q'SOZ-(CHZ)2—OSOSH

HO,S
(Amax: 514nm) va nhudém xenluloza mau d6 véi cac tinh chét toan dién tét.

Vidu8:
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(a) Diazo hda: 9,6g amin c6 cong thirc

HO.S

H2N~©~NHco-(CH,)G-soz-(CHz)z-CI

hoa vao trong 100ml nude va thé tich ciia hdn dich diéu chinh 125ml thém thém nuéc.

(110)

Thém 8,8g natri clorua va hon hgp dugc axit hoa bang 5,4ml axit clohydric (32%). 0
nhiét do phong, thém 6,2ml dung dich natri nitrit 4N vao dung dich thu dugc trong
vong 45 phut. Khudy hén dich thu dugc dén khi phan Gng hoan tit va phan hiy nitrit

du bang cach thém axit sulfamic.

(b) Phan tmg két hop thir hai: 183g hdn dich thu dugc theo budc (a) & trén thém
vio 193g dung dich nuéc chira x4p xi 12,2g hop chit ¢6 cong thic (104), va diu
chinh hdn hop dén pH 7,5 bang cach thém nudce soda (dung dich 20%). Sau khi hoan
tAt phan tmg két hop, diéu chinh hdn hop phan tmg dén pH 5,5 bang axit clohydric
(32%). Sau @0, loai mudi khéi dung dich thudc nhuém b%lng cach thim tach va cb dic
bang cach 1am bay hoi trong chan khong dé thu duge 23,7g san phim chira chit yéu I3

hop chét & dang axit tw do twong tng v6i cong thic

R
og” OH
Cl~(CH2)2-OZS'(CH2>’\©\&:N OO
HOS HO,S NH, (111),
HOS

SO #(CH,)OS0H

(Amax: 522 nm) va nhudm xenluloza mau dé véi céac tinh chét toan dién tét.

Vi du 9 dn 35: Theo quy trinh twong tu véi quy trinh dugc md ta trong mot
trong cac vi du tir 4 dén 8, nhung st dung mot lugng duong lwong mol ctia amin c6
cong thirc D,y-NH, cho phan ung két hop dau tién, va mot luong duong lugng mol
ctia mdt amin khac c6 cong thirc D;,-NH, cho phan ing két hop thir hai, va, truong
hop c6 thé, axit 2-metylamino-5-naphtol-7-sulfonic hodc axit 2-sulfometylamino-5-
naphthol-7-sulfonic thay vi axit 2-amino-5-naphtol-7-sulfonic, thu duoc hop chit &
dang axit tu do twong Gng v4i cdng thire chung (112), trong dé Diyy, Dayy va Ry €6

nghia nhu dugc xac dinh trong Bang 1, 2 va 3.
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Dyg—N=N (112).
N/RZ

HO,S N
N=N—D,,,
Bang 1
Amin Daxy
DayNHz
D211-NH2 D211 =
SO,-CH,-CH,-0SO,H
Dz12-NH; D212=
—@-so2~CH2-CH2-0503H
HO,S
PaisMe Dats = ‘Q O Br Br
]
HN—C—CH—CH,
D21e-NH, Dae = —Q‘CONH~(CHZ)zusozu(_CHz)z-OSOBH
D2z15-NH; Dgys = ( 2
CONH-(CH,),-S0,-(CH,),-0SO,H
OCH,
Da1e-NH, D21e = -Q
S0,-CH,CH,OSOH
OCH,
Da217-NH2 Doy = ‘Q‘SO{CH{CHfOSOaH

CH,
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D21e-NH>

D220-NH2

D221-NH>
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SO,H

L

HO,S

SO,-CH,-CH,-OSOH

C,H,

l

N

Da1o = N-—</N—\<N
H =(

Cl

HO,S

_<H—©7802-(CH2)2-0803H
Dazo = N </ N
H \=
cl

@SOZ-(CHZ)Z-%OSH
Doz =

HO,S

SO,-(CH,),-OSO,H
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Bang 2:
Amin Disy
Dyy~NH
HO,S
Di11-NH2 Dy =
NHCO-(CH,),-S0,-(CH,),-Cl
HO,S
D112-NH2 Dyz= @
NHCO-(CH,},-SO,-(CH,),-Cl
HO,S,
Dy13-NH2 Dyga = —QNHCO-(CH2)3'SO2'(CH2)2'CI
SO,H
HO,S
Di14-NHz Diye = —Q'soaH
NHCO-(CH,),-SO,-(CH,),-Cl
HO,S
D115-NH; Dys = ‘%}NHCO-(CH2)3-802-(CH2)2-CI

HO,S
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Béang 3
Ex D2y Dixy Rz Amax I DM
9 D214 D113 H 500
10 Doy D114 H 488
11 D214 Diss H 476
12 D21 2 D1 13 H 504
13 Dz Dy H 480
14 Daia D11 H 516
15 Daia Dy H 500
16 Dais Dy1s H 485
17 D214 D113 H 502
18 Dgzis D115 H 479
19 Dais Di1s H 501
20 Dais Diss H 478
21 Dais Di3 H 510
22 D2 Di1s H 499
23 Dai7 D11 H 514
24 Dy D114 H 502
25 Dy D112 H 507
26 Das D112 H 491
27 Dais Dy H 499
28 Daisg Di1z H ag7
29 (2 D113 H 505
30 D.is Dy H 513
31 D22 Di12 H 497
32 Dz Dy H 505
33 Dz D113 -CH, 523
34 D2z D112 ~CH;, 524
35 D2z D1tz -CH-S0;H 507

Nhudm tén trich: Pua vai dét kim bong & 60°C vao bé nudc nhudm voi ty 1€

chit 16ng 1:10 chira luong thudc nhudm c6 cong thirc (108) duge diéu ché theo Vi du

6, hodc thuoc nhudém cé cdng thirc
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OH

va natri clorua nhu dugce néu trong bang 4.

NHCO-(CH,)-SO #(CH,)Cl

(201),

Bang 4: Thanh phén cua cac bé nhudém 1 dén 6 chira thubc nhudm trong vi du 6 hozic

thubc nhudm c6 cong thirc (201) 1am tham chiéu

Bé nhudém 1 2 3 4 5 6
% thuéc nhudm 0,5 1,0 2,0 4,0 6,0 8,0
Natri clorua (g/1) 40 50 60 90 100 100
Natri cacbonat (g/1) 10 12 14 18 18 18

Sau 45 phat & 60°C thém natri cacbonat dugc canxi héa véi luong néu trong
bang 4. Viéc nhudém tiép tuc trong 45 phut. Sau d6 xbi rira hang dugc nhudm bing
nudc, xa phong va xdi rira lai va sau d6 1am kho.

Cuong d6 cua thude nhuém thu dugc nude nhudm 1 dén 6 dugc do phd quang
hoc. Bang 5 néu céac tinh chét nang cao cua thudc nhudm duoc diéu ché theo Vi du 6
va thudc nhudm tham chiéu c6 cong thire (201). Thudc nhudém theo sang ché thé hién

cac tinh chat ning cao rat tot.

Bang 5: Sy phu thudc vao cuong do mau chuin (Reference Depth RD) clia

nong do thudc nhudm

% thudc nhudém 0 0,5 1,0 2,0 4,0 6,0 8,0
RD thu6c nhudém
0 0,65 1,22 2,25 3,80 4,30 4,70
cua vidu 6
RD thubc nhuém
) 0 0,49 0,90 1,74 3,00 3,60 3,60
tham chuan
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Vai dét kim bong dugc tiy tring dugc nhudm theo phuong phap & trén véi
0,8% thubc nhudém c6 cong thic (108) (cudng d6 mau chuén: 0,92) hoic vé6i 1,8%
thudc nhudm tham chiéu cé cong thirc (201) (cudng d6 mau chudn: 0,96) dugc kiém
tra 40 bén mau (thir nghiém phai mau b%mg dén Xenon: 72h chiéu xa). Xéc dinh sy
thay dbi v& mau séc theo Grey Scale. Vai dugc nhdm bang thudc nhudm c6 codng thirc
(108) theo sang ché duoc xép hang 4-5, trong khi vai dugc nhudm véi thudc nhudom

tham chiéu c6 cong thirc (201) duoc danh gia chi 3-4.
Quy trinh nhudm I

100 phén vai bong dugc cho vao 1500 phan bé nhudém & 60°C chira 45¢/1 natri
clorua va 2 phén thudc nhudm hoat tinh thu dugc theo Vi du 6. Sau 45 phit & 60°C,
thém natri cacbonat khan 20g/l. Tiép tuc nhudm thém 45 phit & nhiét do nay. Vat
dugc nhudm sau d6 dugc x6i rira, gidt bang xa phong & nhiét do soi trong V4 gid véi
chit tdy rira khong ion, x4i lai va 1am kha.

Ngoai quy trinh & trén, c6 thé thuc hién nhudm & 80°C thay vi & 60°C.

Quy trinh nhudm II

Hoa tan 0,1 phan thuéc nhudém theo Vi du 6 trong 200 phin nuéc, va 0,5 phin
natri sulfat, 0,1 phin t4 dwoc can bang (dwa vao san phdn ngung ctia amin béo cao va
etylen oxyt) va thém 0,5 phan natri axetat. Sau d6 didu chinh pH dén gia tri 5,5 st
dung axit axetic (80%). Gia nhiét bé nhuém & 50°C trong 10 phut va sau d6 thém 10
phén vai len. Sau d6 thuc hién gia nhiét, trong thoi gian xép xi 50 phﬁt; dén nhiét do
100°C va thyc hién nhudm & nhiét d nay trong 60 phit, sau d6 dé bé nhudm ha nhiét
xubng 90°C va loai bd dd nhudm. Giit vai len b?mg nude néng va nude lanh, sau do6
quay va lam kho.

Quy trinh in |

Phun 3 ph?m thudc nhudm thu dugc theo Vi du 6, ¢ khqu nhanh, vao 100

phén chét 1am dic chira 50 phén 5% chét 1am dic natri alginat,

27,8 phan nudc, 20 phan ure, 1 phin natri m-nitrobenzensulfonat va 1,2 phan
natri hydro cacbonat. Hon hgp in dugc nhu vay dé in vai bdng, va vt liéu in thu dugc

dugc 1am kho va hép hoi trong hoi bdo hoa trong 2 phiit & 102°C. Vai dugce in sau do
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duoc suc rira, néu muon co6 thé giat xa phong & nhiét d6 s6i va xoi ria lai va sau do
lam kho.
Quy trinh in II

(a) Ngam kiém vai sa tanh-bong dugc dém st dung chét 16ng chira 30g/1 natri

cacbonat va 50g/1 ure (hip thu nu6c 70%) va lam kh.

(b) sa tanh bong dd dugc tién xir ly theo Budc (a) duge in sit dyng myc nude

chira
- 15% theo trong lwong thudc nhudém hoat tinh c6 cong thirc (108) theo Vi du 6
- 15% theo trong lugng 1,2-propylen glycol va
- 70% theo trong lugng nude

sit dung d4u in phun nha giot theo yéu c4u (phun khi). Lam khé hoan toan phan
in va dugc ¢b dinh trong hoi bdo hoa & 102°C trong 8 phut, x4 lanh, gidt & nhiét do soi,

xa lai va lam kho.
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YEU CAU BAO HQ

1. Thubc nhudm hoat tinh c6 cong thirc

OH
(D,
oo
HO,S NR,R,
N=N—D,
trong do:
R; 1a hydro,
R, 1a hydro, metyl hodc géc c6 cong thiac —CH,-SO;H,
D, twong tmg v&i gbc c6 cong thirc
(2), va

NH-CO-(CH,)_-SO,Y

D, 13 gbc ¢ cong thire

5
@SOZ-Y1 (30,
HO,S 4

3

trong do:

Y 1a vinyl hodc B-sulfatoetyl,

Y la vinyl, B-cloetyl hodc B-sulfatoetyl,
k1a 1 hoac 2, va

m 1a 2 hoéc 3.

2. Quy trinh didu ché thuéc nhudém c6 cong thirc (1) theo diém 1, trong d6 quy trinh

nay bao gém cac budc:
(i) diazo héa khoang mdt dwong lugng mol ctia amin c6 cong thirc
D,-NH, (6)

theo cach thong thuong va cho phan ng véi khoang mot duong lugng mol cta hop
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chét ¢6 cong thirc

OH

9® i
HO,S NRR,

dé tao thanh hop chét c6 cong thirc

OH

@ "
HO,S NRR,

N=N—D,
va
(ii) diazo héa khoang mdt duong lugng mol ctia amin c6 cong thirc
D;-NH, ®
theo cach thong thudong va phan tng véi khodng mot duong luong mol cua hop chét
c6 cong thirc (8a) thu dugce tir bude (i) dé tao thanh hop chit c6 cong thirc (1) theo
diém 1, trong do mdi Dy, Dy, R; va R, ¢6 dinh nghia va thir tu wu tién nhu néu trong
diém 1.
3. Muc nude chira thube nhudém hoat tinh ¢6 cong thire (1) theo diém 1.
4. Quy trinh in v4t liéu soi dét, gidy hogc phim nhya theo phuong phép in phun, trong

d6 quy trinh nay bao gdm viéc sir dung muc nuéce theo diém 3.
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