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Linh vic ki thuat ciia dwge dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham long dic chira thanh phan thubc nhuém duge

hoa tan trong hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo.
Tinh trang ky thuit cta sang ché

Da biét réng, cac thudc nhudm mau d6 hoa tan trong hydrocacbon da dugc st
dung nham nhiéu muc dich, cu thé 1a d lam cac nhién liéu dau mo ¢6 mau. Vi du, sau
khi Thomas Midgeley 1am viéc & Cong ty General Motors Corporation phat hién ra tac
nhan chéng nd cho xing 13 tetraetyl chi vio nim 1921, thi tdc nhan nay nhanh chéng
dugce dua vao lam chit phu gia cho cac dong co dung xdng lam nhién liéu. Mot trong
sb cac hau qué cuia viéc nay la su xudt hién rat nhiéu vu ngo doc chi, trong s6 do ¢6
mét sb vu da gdy tir vong. Su viéc nay khién Bo Y té Hoa Ky phai ra chi thi can phai
nhudm do tAt ca cac loai xdng c6 chi, la dAu hiéu vé su nguy hiém, dé canh bao cong
chung rong rai vé dc tinh cao clia xing, ma trudc d6 xang ndy da dugc st dung nhim
nhiéu muc dich khac nhau, gy ra su phoi nhiém cho ngudi, nhu sit dung lam phuong
tién 1am sach va pha son, 1am ché phim léng lau chui kho, dé thap sang hodc susi 4m
trong nha, ma truong hop nay thi xdng dugc d6t chay trong cac dén dugc thiét ké mot

cach dic biét, nhung thudong 13 khong c6 16 thong hoi.

Trong khi viéc kinh doanh xang pha chi da gidm, hodc thdm chi da loai bé hoan
toan & Hoa Ky, nhung gin day lai phat sinh nhu ciu thudc nhuém mau dé ding cho
nhién liéu. Dau nhién liéu s6 2 dugc ban dudi nhiéu nhan hiéu, c6 thé chia lam hai
nhém chinh. Nhém tht nhéit 12 nhién liéu ding cho cic phuong tién giao thong dudng
bd c¢6 dong co diesel, viéc sit dung nhién liéu nhom nay bi danh thué nhién liéu & céc
nu6e cong nghiép phat trién nhit. Ung dung chinh khéc ctia dau nhién liéu s6 2 1a
ding 1am déu dun suéi 4m trong nha, ma thuong khong bi danh thué. Céc tng dung
khac dugc mién thué 13 sir dung trong ndng nghiép, trong cac dong co tinh va lam
nhién lidu cho diu may xe lira. Nho tinh phd bién ciia cac phuong tién giao thong chay
diesel gia ting, nén tit nhién c6 nhiéu nguoi vi lgi nhun da st dung nhién liéu khong
bi danh thué thay cho nhién liéu diesel bi danh thué dé chay xe cd ctia ho, dic biét 1a

dé chay ca doan xe, 1a trudng hop ma c6 thé tiét kiém duoc luong tién 16n béng cach
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trénh bi danh thué. Vao nam 1993, di c6 quyét dinh ddi véi viéc nhudém mau nhién
liéu khong dung cho phuong tién giao thong twong tmg khong bi danh thué dé nhién
liéu nay c6 mau do d& nhan biét.

D6i v6i hau hét nhitng nam thyc hién viéc nhudm mau xang pha chi, thi thube
nhudm mau d6 chu yéu da dugc sir dung 1 hop chat ma ngay nay dugc xac dinh bing
s6 theo Chi sé mau ky hiéu theo C.I 1a GL Solvent Red 24. Day 1a mot thudc nhuém
mau dang bot kho, da dugc phat hién vao thé ky 19, c6 kha ndng hoa tan truc tiép han
ché trong cac xing chira hydrocacbon thom va hau nhu khong c6 kha ning hoa tan
truc tiép trong cac nhién lidu chii yéu chira hydrocacbon béo, nhu diesel hoic dau dun

suGi am trong nha.

Vén @& v& d6 hoa tan nay dugc giai quyét theo hai cach; thir nhét 13 bang cach
pha ché cac dung dich chita 10 dén 15% thudc nhudm, nhu dung mdi d6 24, trong mot
hdn hop gdm cac alkylphenol, cac alkyl phenol 1am tang déng ké d6 hoa tan cua cac
thudc nhudm nay. Céac thanh phin pha ché nay thuong dugc phéi trén vao mot
hydrocacbon thom dé lam giam do nhét cia céc thanh phan d6. Cac vi du vé cong
nghé nay duoc néu trong patent Hoa Ky s6 US 3494714 ciia Litke va cac dong tac gia
va trong patent Canada 772062 cua Elston, ma céc tai liéu d6 dugc dua vao ban mo ta
nay bang cach vién din. Cong nghé nay bi gi6i han vé quy md do ndng do ciia thude
nhudm twong dbi thdp va do sirc chéng chiu han ché caa cic thanh phan pha ché déi

v6i su két tinh trong thoi tiét mua dong khéc nghiét va trong qua trinh cét giir 1au dai.

Vao ndm 1972, cdng nghé nay di dwoc céi tién nho cac phat hién ciia Richard
B. Orelup, néu trong cic patent Hoa Ky s6 3690809 va 3704106, ma cac tai liéu d6
duogc dua vao ban mo ta nay béng cach vién dan. Bfing cach lién két cdng hoa tri cac
nhém alkyl dugc chon loc vao phan than phén tir ciia dung moi d6 24 theo GI., tac gia
sang ché da co thé tao duogc cac dung dich chira thudc nhudém nay trong hydrocacbon
thom, én dinh 14u dai trong tiét troi déng gia va trong qué trinh cét giir; cac dung dich
nay, it nht, chira lwong thudc nhudém tuong duong véi dung dich 13549 chira 40%
dung moi do theo C.I. Solvent Red 24. Thanh cong chinh vé miat thuong mai cia

Orelup 13 thudc nhudém nay dugc biét dén véi tén 1a dung mdi d6 164 theo GI.

Ba1i vi cong nghé cia chinh cac thudc nhudm da co tien bg, nén cong nghé dua

thudc nhudm vao nhién liéu cling da c6 sy tién bd. Trude day, viéc dua thudec nhudm
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vao nhién liéu duogc thuc hién vé co ban 1a thu cong cho t6i khi mau cia nhién liéu
"trong viua mat", thi ngay nay viéc dua thudc nhudém vao nhién liéu duge thuc hién
bing cach bom nhién liéu dugc ché tao bang k¥ thuat chinh xac, dit tién; cac bom nay
bom mdt cach déu din thudc nhudm vao dong nhién liéu thuong chay ra rat nhanh.
Céc thong sé k¥ thuat khac nhau vé nong do ciia thudc nhuém duoc pha vao nhién lidu
va dung sai clia cac thong sb d6 do nha nuéc quy dinh doi héi phai c6 do chinh xéac
nhu vay. Cac bom nay cling dugc st dung dé bom cac chit phu gia khac vao nhién
lidu, cac chét phu gia nay thuong duge cung Umg trong mot s6 dung mdi béo hoic

vong béo, vi du, nhung khong chi gidi han &, dau hoa.

Mot tré ngai déng ké da xuit hién dbi v6i xylen hodc céc dang dung moi
hydrocacbon thom dé biét khac dé pha dung moi d6 164 theo C.1 13, tbc d6 dn mon cua
cac bd phan chuyén dong trong bom tiép xuc v6i dung dich thudc nhuém nay cao hon
nhiéu so v6i su an mon do cac chit phu gia dugc pha trong diu hoa hoic do cac chét
phu gia pha trong hydrocacbon béo hodc trong hydrocacbon vong béo giy ra. Diéu d6
thue su 1am giam tudi tho 1am viéc clia cdc bom nay va doi héi phai c6 cac bién phap
bao dudng dat tién va thuong xuyén hon.

Giai phap cho vin @& nay la thay thé xylen diing trong thanh phan dung méi do
164 theo C.I bang hydrocacbon béo, vi du, bang, nhung khong chi gi6i han 6, dau hoa.
Pidu dang tiéc 14 hdn hop nay réat khong 6n dinh va s& nhanh chéng két tinh ngay ca &
nhiét do moi trudong. Giai phap khéng diy da cho vin d& nay 13 pha lodng thudc
nhudm duoc pha trong xylen c6 nong dd dung theo tiéu chuin xudng con bang mot
nira ndng d6 d6 bang cach phéi trén véi mot lwong bang luong dau hoa. Mic di qua
thuc cach phéi tron d6 lam giam dugc su dn mc‘)n cua bom, song néu vuot ra ngoai
viung c6 khi hdu 6n hoa hon thi d¢ 6n dinh ctia hdn hop nay chéng lai su két tinh 1a

khong chéc chan.

Vi dung moi do 164 theo C.I chi hoa tan trong cac hydrocacbon thom nén tin
rang tt ca cc thanh phan tuong tu ciing déu khong dé hoa tan trong hydrocacbon béo
va hydrocacbon vong béo. Vi du, cac hop chit néu trong patent Hoa Ky 50 5676708 1a
céc thudc nhudm khong gy dot bién, co céc cdu tric twong tur nhu dung méi d6 164
theo GI. Céc thubc nhudém néu trong cac patent néu trén c6 kha ning hoa tan trong rat

nhiéu dung moi, bao gém rat nhiéu hydrocacbon thom dugc 1iét ké mot cach cu thé.
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R4t nhiéu thubc nhudém néu trong patent néu trén, bao gdm thudc nhuém 1a din xuit
cla x-fert-butyl-2-naphtol néu trong vi du 5 cua patent sd 5676708, khong hoa tan
trong cac hydrocacbon béo va khong tao ra dugc cic ché phidm 16ng dic 6n dinh. Da
c6 thoi ky khong c6 dé xudt va dong luc nao thuc day viéc thir nghiém vé kha ning
hoa tan trong cac hydrocacbon béo ciia tit ca cac hop chét duoc yéu cau bao ho trong
patent Hoa Ky s6 5676708 vi da vap phai vin @& vé kha ning hoa tan d6i voi cac thube
nhudm tuong tu nhu dung moéi dé 164 theo GI. Do r4t nhidu hop chit néu trong patent
do6 khong hoa tan trong hydrocacbon béo va hydrocacbon vong béo, nén can phai tién
hanh qua nhiéu thir nghiém dé xac dinh xem hdn hgp nao trong sb cac hdn hop d6 s&
hoa tan trong hydrocacbon béo va hydrocacbon vong béo. Vi vay, c6 loi néu theo mot
phuong 4n cila sang ché d& xuét ché phdm mau hoa tan trong hydrocacbon béo va

hydrocacbon vong béo.

Mot tng dung khac ciia cac thudc nhuém mau d6 hoa tan trong hydrocacbon
béo va hydrocacbon vong béo 1a trong linh vuc in phun cong nghiép bing thubc
nhudm hoa tan trong dung moi, hién dai hon. Cling nhu d6i vé6i cac nhién liéu dau mo,
yéu cu ddi v6i cac thuéc nhudm 1a kha nang chiu két tinh cao dang ké dung moi
mang, d& ngan ngira sy tic cac dau phun muc, ma cé thé 1a can thiét @ in ra dugc
1.000 trang in tré 1én trong mdi phit ma khong xay ra héng hoc. Cac thudc nhudém nay
cling phai hoan toan chiu nuédc, vi chung c6 thé duoc str dung dé in nhian mac 1én cac
bao bi dung hang hod, ma co thé hut nuéc trong diéu kién thoi tiét bét loi hoic trong

trrong hop khéac c6 the bi tiép xtic véi nudce.

Vi véy, diéu cn thiét 1a c¢6 thudc nhuém mau d6 hoa tan trong cac hydrocacbon
béo. Cu thé 13, cAn phai ¢6 thudc nhuém mau dé hoa tan trong hydrocacbon béo hogc
hydrocacbon vong béo dé thay thé cho cac thudéc nhudm mau d6 hoa tan trong dung

moi hydrocacbon pha trong xylen va hydrocacbon thom.

Vi viy, ¢6 loi néu theo mdt so, nhung tat cad cac phuong 4n, sang ché dé xuat
thudc nhudm hoan toan mai, hoa tan trong cac hydrocacbon béo, ma thuéc nhudém nay
dugc néu mot cach khai quat ké trong phan Ban chat k¥ thuat cia sang ché dudi day,

ciing nhu duge néu mot cach day du hon trong phan M5 ta chi tiét sang ché.

Céc uu diém khac cua sang ché theo cac phuong an khac nhau dugce néu thém,
mdt phan trong phan mé ta sang ché dudi day, va mot phan nguoi cé hicu biét trung

-5



35323

binh trong linh vuc k¥ thuét nay s& thay duge tr phin mé ta sang ché vi/hodc tir viée

thuc hién séang ché.
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Sang ché @& xuit ché pham léng dic dn dinh bao gdbm ch4t mau chira thanh
phin thudc nhudm cé cong thiic sau ddy hoa tan trong hydrocacbon béo hodc
hydrocacbon vong béo:

R, R

S B
A

trong d6 Ry 1a nhom etyl hodc isopropyl, va Rz 1a nhém alkyl chira tir 6 dén 12 nguyén
tir cacbon va » 12 sé nguyén =1,2 hoic 3.
MO ta chi tiét sang ché

Daép mg v6i cic yéu cAu néu trén, tac gia sang ché @ xuét ché pham long dic
4n dinh chira thudc nhudm hoa tan trong hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo
mang tinh chét sang tao. Can phai hiéu ring, ca phan mo ta khéi quat néu trén va phan
md ta chi tiét dudi ddy déu chi 1a mang tinh minh hoa va giai thich, va nhu thdy trong

yéu cau bao ho, cac phan néu trén khong lam gidi han sang ché.
Bay gio cac phuong an cia sang ché s€ dugc mo td mot cach chi tiét.

Mbt s6 thubc nhudm duge Smith dé cap dén trong patent Hoa Ky s6 5676708
ma duge dua vao ban md ta ndy bang cach vién dan, 1a cac thudc nhuém khong giy
dot bién thay thé cho dung moi dé 164 theo C.I va khac véi dung modi dé 164 nay do
su ¢6 mit thém tr 2 dén 6 nhém metylen nira; cac thudc nhudm nay cé tinh chét khong
ngo va khoéng dugc doan trude 1a, chung tao ra cidc dung dich 6n dinh, khong bi két
tinh, trong hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo, vi du, nhung khong chi gidi
han &, diu hoa, dau diesel, xang tréng, hexan v.v., nh¢ vay ching c6 kha nang dap ung
ddy di nhu cdu mong mudén néu trén ciia nha san xudt tinh ché nhién lidu, va clia céc
nhad quén 1y cong doan cudi ché bién nhién liéu ddi v6i ché phidm dic chira thube
nhudm hoan toan khong chira cac dung mdi hydrocacbon thom. Ché pham léng dic

chira thudc nhudm hoa tan trong hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo, vi du,
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nhung khéng chi giéi han &, dau hoa, cling con c6 cac uu diém khac nira so véi ché
phdm 1éng dic chtra thubc nhuém chira xylen, d6 1a do né c6 ép suat hoi thap hon
nhiéu. Cac vu diém nay ciing bao gdbm diém bdc chéy cao clia ché phim 16ng dic chira
thubc nhudm hoa tan trong hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo, 150°F
(65°C), so v6i diém bbc chay cia ché pham long dic chia thudc nhudm pha trong
xylen, 83°F (28°C), khién cho ché phidm long dic chira thuéc nhudém pha trong
hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo kho bi bbc chay hon; ngoai ra, ap suét
hoi thép hon cta dung mdi von kém doc hon trong ché phim léng ddc chira thude
nhudm pha trong hydrocacbon béo hoic hydrocacbon vong béo con lam giam su phoi
nhidm nguy hiém d6i v6i con ngudi. Uu diém thuong mai cia thudc nhudm pha trong
hydrocacbon béo, vi du, nhung khong chi giéi han 6, dau hoa, 13: do mic do nguy
hiém cua hydrocacbon béo thap hon nén gia thanh chuyén ché bang tau thuy cac ché
phim 16ng dic chira thudc nhudém nay thip hon dang ké so v6i ché phim léng dic

chtra thudc nhudm tuong uing pha trong xylen.

Ché phim léng dic 6n dinh theo sang ché chira thanh phan thudc nhudém cé

C—CO—42"
X

trong d6 Ri 1a nhoém etyl hoac isopropyl, va Rz 1a nhém alkyl chira 6 dén 12 nguyén tir

cong thuc I:

cacbon va n 1a s6 nguyén = 1,2 hodc 3.

Thubc nhudém nay hoa tan ca trong hydrocacbon béo 1an trong hydrocacbon
vong béo, vi du, nhung khong chi giéi han 6, dau hoa hoic parafin, dau diesel, xang
tring, hexan, pentan, cling nhur c4c hydrocacbon c6 mach cacbon phan nhanh va khéng

phan nhanh chira 25 dén 40 nguyén ti cacbon.

Sang ché dé xuét ché phdm long dic 6n dinh chira thuéc nhudém véi lugng du
dé tao ra lugng chit mau tuong dwong véi it nhit dung dich chtra dung mdi dé 24, 25
hodc 26 voi lugng 40% theo tinh toan cua GI. Ché phdm 16ng dic on dinh nay s& chira
du luong thube nhudm cé cong thic (1) dé cho dung dich chira dung moi do 24, 25

hoac 26 it nhét véi lugng 40% theo tinh toan cia GI, lugng con lai cua dung dich chira

_7-



35323

hydrocacbon béo hodc hydrocacbon vong béo, hodc chia hén hop cia cac

hydrocacbon nay.

Trai voi cac tng dung nhud¢m mau nhién liéu, mot thuc té 1a cac thudc nhudm
nay tao ra cac ché phém long dac 6n dinh trong cac hydrocacbon béo c6 nhiét do so6i
thap, nhu n-hexan, mé ra co hoi c6 mot khong hai cho cac thudc nhudm nay dé duoc
stt dung trong muc in phun cong nghiép pha trong dung méi. Cac may in phun st dung
trong c4c vin phong nho va cic ung dung soan thao van ban tai nha ludn luon st dung
cac muc pha trong nuéc, muc nay kho twong d6i cham va thuong khong chiu nuée néu
bi tiép xtic v6i nuéc sau d6. Trai lai, cac may in phun cong nghiép, 1a cac mdy c thé
in hang nghin ban in mdi phut, lai thuong st dung cac muc khd nhanh va chiu nudec,
pha trong cac dung moi dé bay hoi nhu metanol, etanol, axeon va butanon, ma tat ca
cac dung moi nay déu co van dé vé dbc tinh. Cac hydrocacbon béo c6 ddc tinh thap 1a
mot Iua chon he‘ip dan, trir mot nhugc diém 1a cho t6i nay, chwa cé thudc nhuém nao ¢
d6 hoa tan dat yéu ciu trong cac dung mdi ndy ma lai tranh duge su két tinh sau do.
Néu su két tinh sau d6 cta thudc nhudm xay ra, thi cac dau phun rat nhé, ma qua d6
muc duge phun 1én nén in, ¢ thé sé bi tic, dan t6i viéc mdy in phai ngling lam viéc
mdt thoi gian, gdy tén kém. Uu thé khac nita cua cac thuc nhudém nay trong viéc in
phun bing muc pha trong dung méi 13, chung hoan toan khong thAm nudc nén khong
bi mét di bdi nude. Thé nhung, néu cac thube nhudm nay duge st dung cho cac bé mit
in rat d& trd nén déo bai nhiét, thi chung sé khuéch tan chut it vao cac bé mat do, tao ra

cac nét in On dinh 14u dai ma khong thé xo4 dugc.

Mot ung dung khéc nita cua cac thubc nhudm hoa tan trong cac hydrocacbon
béo dé bay hoi 13 trong linh vuc bat danh diu bén 1au. Cho t6i cach ddy khoang 20
nim vé truée, hdu hét cac but nay déu chira thudc nhudém hoa tan trong dung méi
hydrocacbon thom, thong thuong 1a xylen va/hodc toluen. Mang murc ciia cac myc nay
kho nhanh, ngay ca trén nén viét khong x6p. Do cac van dé vé& doc tinh tap trung vao
cac hydrocacbon thom, dic biét 1a khi cac but nay dugc sir dung trong mot khong gian
han hep, nén kiéu but nay da dén dén bj lang quén va néi chung 1a dugc thay thé bang
but st dung n-propanol. Mot trong cac nhugc diém cua bat nay 13, khi mang muc dang
kho, thi n6 ¢6 khuynh huéng hut mot lvgng nude nhét dinh tir khong khi, 1am cho muc

kho hoan toan dé dat dén trang thai khong dinh xay ra rit chdm. Dung méi Iy tudéng
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thay thé cho cac hydrocacbon thom chéc chin 14 hydrocacbon béo c6 do dé bay twong
duong. Tuy nhién, vao thoi gian d6 van khong c6 thudc nhudém nao hoa tan dugc hoan
toan trong loai dung mdi nay. Thuc té 13, cac thubc nhudm theo sang ché hoa tan hoan
toan va 6n dinh trong hydrocacbon béo hoic hydrocacbon vong béo, cho thdy rang,
ngay nay cong nghé nay da dugc mo ra co hdi phat trién. Ciing nhu véi truong hop
muc in phun néu trén, cac thudc nhuém mau do nay tham nhdp & mdt muc do nhét
dinh vao cac nén in khong xdp nhu cac tii polyetylen, 1a wu diém khéc nita cia muc

do tac gia sang ché dé xuat, 1a vu diém khong c6 doi v6i cadc muc pha trong propanol.

Mot ing dung khac nira cta hé thubc nhudm do tac gia sang ché d& xuit 1a
trong viéc nhudém mau gd. Dung dich trong hydrocacbon cta cac thudc nhudém s&
nhanh chéng xdm nhap vio gd ma khong lam cho céc thé gb bi phong 1én. G6 da dugc
nhudém mau nay sau d6 c6 thé dugc gia cong tinh, tao cac 16p bao vé bang nhua acrylic
hodc polyuretan hoa tan trong nuéc ma khong xay ra sy thoéi mau khong mong mubn
cta thudc nhudm vao 16p pha do; su thdi mau nay cé thé thudng xay ra d6i véi cac hé

thudc nhudm khac.
Vi du thye hién sang ché
Céc vi du sau ding dé minh hoa sang ché, ma khong nhim gi¢i han pham vi
bao hd cua né:
Vidul

500 gam hdn hgp chira dung méi dé 164 theo GI (vi du, nhung khoéng chi gidi
han &, san phdm mang nhan hiéu Unisol® Liquid Red B) dugc can va duge nap vao
binh thuy tinh dung tich 1 lit dang dugc khudy va lam néng, thich hop dé chung cét
trong chan khong. Lugng chit c6 mit trong binh ndy dugc dit vao trang thai chan
khong thich hop va dugc 1am néng dén nhiét dd 100°C cho téi khi khong con chét
dugc chung cét ra khéi binh nay; thuc té 13, hau hét xylen bi chung cit ra & nhiét do
khoang 60°C. Khi viéc loai bd dung mdi da hoan tat, thi viéc tao chan khong duogc két
thic, va dung viéc cép nhiét; luong chit c¢6 mat binh duoc dua trd vé khbi luong 500¢g
bang cach thém diu héa cho di 500g. Sau khi lam ngudi xubng nhiét d6 moi trudong,
sau phan thudc nhudm, mdi phan 80 gam, dugc cén va nap vao cac binh thiy tinh

trong subt. Ctr hai binh mot trong sb cac binh nay dugc bio quan & nhiét do méi
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truong (20-22°C), ¢ nhiét do -10°C, md phong diéu kién mua dong khong lanh 1am, va
& nhiét do -40°C, mo phéng viéc bado quan trong diéu kién mia doéng khic nghiét. Sau
24 gid, cac mau thudc nhudém nay duoc thu gom va xem xét. Ngay ca cac mau dugc
bao quan ¢ nhiét d0 mdi truong cling bi két tinh nhidu, con cac mau ldy ra tir hai ti
lanh thi 12 chit rin déng ctng va khong céi thién dang ké sau khi da duoc 1am 4m 1én
dén nhiét d6 trong phong; tir quan st ndy, tic gia sang ché rut ra két luan 1a dung moi
d6 164 theo C.I khong 6n dinh dudi dang ché phim léng dic trong dau hoa. Két qua
thu duoc 1a trong ty, hodc tham chi con tdi t& hon, khi thuc hién l3p lai thir nghiém

nay véi cac mau thudc nhudm tuong duong véi dung moi d6 164 theo C.L
Vidu?2

22,5 gam 2,2'-dimetylamino-azobenzen dugc tao thanh huyén phu dic véi
200ml nuéc & nhiét dd 45°C. Sau do, 30 gam dung dich axit clohydric 32% dugc nhd
giot vao huyén phu dic duoc khudy k¥ cta bazo amin d6; sau mot thoi gian ngén,
bazo nay chuyén thanh hé phan tin c6 mau do cua mudi hydroclorua ctia né. Nudc da
duoc bd sung vao hé phan tan nay dé 1am lanh xuéng nhiét d6 0°C. Luc nay, dung dich
chtra 7,5 gam natri nitrit hoa tan trong 15ml nuéc dugc bd sung vao nhanh va nhiét do
duoc tang 1én dén 10-15°C. Sau khi khudy trong mot thoi gian ngan, thi thu duge dung
dich c6 mau d6 sim cua mubi diazoni clorua twong tmg. Sau d6, loai bd lugng nitrit du

bang cach bd sung axit sulfamic vao dung dich nay.

Trong qué trinh tién hanh phan tmg diazo hod nhu néu trén thi hoa tan khoang
0,105mol X-heptyl-2-naphtol trong 100ml toluen va bd sung vao d6 15 gam natri
cacbonat. Hn hop nay duoc khudy ky, dong thoi bd sung dung dich nuéc cia mudi
diazoni néu trén vao. Su cdng hgp azo xay ra ngay tic thi, tao ra dung dich thudc
nhudm c6 mau d6 sim va c6 khi cacbon dioxit thoat ra. Hon hgp cong hop azo sau dé
dugce lam néng téi nhiét do 60°C va duge dé cho phén 16p. Pha nudc nam dudi duoc
gan ra. Sau dd, dung dich thudc nhudm trong toluen duge 1am néng téi nhiét do 140°C
trong chan khong cao @8 loai bo tat ca cac chét d& bay hoi trong diéu kién do. Thube
nhudm dang long thu dugc dugce gidm nhiét 4o dén nhiét d6 70°C va bd sung 100ml
metanol vao d6 mdt cach than trong. Tiép theo, hdn hgp nay duge 1am néng dén nhiét
d6 hdi luu rdi duge dé cho ngudi; 16p metanol nim bén trén duge gan ra va thubc

nhudm thu dugc dugc rira trang béng metanol sach. Thao tac nay dugc thuc hién hai
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lan, sau d6 chung cit trong chan khong dé loai bo lugng nhé cudi cling ctia metanol.
Bing cach chiét nhu néu trén, cac chit trung gian bat ky con sét lai khong phan tng va
cac hop chét hiru co phu trg bi loai bé khoi thudc nhudm; chung tao ra mot dang chét
16ng qué lanh khong 6n dinh & nhiét do moi truong. 500 gam thudc nhudém hoa tan
trong xylen dugc loai bé xylen theo quy trinh nhu néu trong Vi du 1. Sau khi da duogc
hoa tan trong dau hoa dé tra vé trang thai tiéu chuén, thuéc nhudém nay duoc déng vao
bao bi va dugc bao quan & cing diéu kién nhu diéu kién néu chi tiét trong Vi du 1 néu
trén. Sau thoi gian 24 gio, tit ca cac mau thir nghiém dugc quan sat va thiy hoan toan
khong c6 thude nhudm bj két tinh, mic di do nhét cia thude nhudm ma da duge bao
quan & nhiét do -40°C nay 1a kha cao, va ké ca luc tr& vé do nhot thip binh thuong cua
né khi 1am 4m 1én dén nhiét d6 moi truong. Quy trinh thit nghiém nay dugc thuc hién
tiép thém 6 thang nita, quan st theo dinh ky va thyc hién 1am tan gia dung dich thude
nhudm; trong qua trinh theo ddi khong thdy c6 su thay d6i vé bén ngoai cua cac ché
pham 16ng dic chira thubc nhudm va dic biét 1a khong nhan thdy sy tao thanh chét rin
két tinh.

Vidu3

250 gam thu6c nhudm trong dau hoa duoc pha ché theo quy trinh nhu néu trong
Vi du 2, duge tron 13n v6i voi khdi luong nhu vy cia ddu hoa, nho vy d6 dam cua
mau duogc 1am giam di chi con bang mét nira. Sau do, chit 16ng chira thudc nhudém nay
dugce bao quan va dugc thir nghiém theo cung diéu kién thtr nghiém nhu néu trong Vi
du 2, trir viéc cac mau thtr nghiém di dugc bao quan & nhiét do -40°C, ngay ca khi
dugc quan sat truc tiép trong ti lanh, van c¢6 dd nhét voi mie c6 thé d& hut bang bom
nhién li¢u.
Vidu4

Céc quy trinh nhu néu trong Vi du 1 dugc thuc hién 1dp lai, ngoai trr viéc thay
thé 22.5 gam 2,2'-dimetylaminoazobenzen béng 25,3 gam 2,2'-dietylaminoazobenzen.
500 gam thudc nhudm vira thu dugc duge xir ly theo cing diéu kién nhu thudc nhudém
néu trong Vi du 2. Pa nhan thiy két qua d6ng nhat voi két qua néu & Vi du 2 vé d6 6n
dinh & diéu kién moi truong va diéu kién bao quan dong ctimg, mic du do trong luong

phén tir ctia né cao hon nén dd nhét cua thudc nhudém nay c6 cao hon chut it.
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Vidub5

250 gam thube nhudém duoc diéu ché theo quy trinh nhu néu trong Vi du 4 dugc
pha loang dé c6 trong lugng 500 gam bing nhién liéu diesel thuong phim chua dugc
nhudm mau. Sau khi dong vao bao bi, bao quan va thuc hién cung 1§ trinh lam dong
cimg/lam tan gia, déu thy cac chat 1ong chira thudc nhudm hoan toan khong chira tinh

thé.
Vidub6

Dung dich ¢6 ndng d6 25mg/I chira thuéc nhuém dugc diéu ché theo quy trinh
nhu néu trong Vi du 2 dugc pha ché trong nhién liéu diesel chua dugc nhud¢m mau.
Sau khi thyuc hién cing diéu kién lam déng cing va lam tan gia trong thoi gian 6 thang

nhu néu trén, nhan thady do ddm mau sac cua thuoc nhudm van khong bi giam.
Vidu7

Lap lai quy trinh nhu néu trong Vi du 6, nhung sir dung thudc nhudém duoc didu
ché theo quy trinh nhu néu & Vi du 3, thi cling nhan thiy khong xay ra su giam do dam
mau sdc, ma sy giam d6 dam mau sic nay xay ra thé hién su két tinh khéng mong

muon.
Vidu8

500 gam thudc nhudm, da duogc loai bd hét dung méi theo quy trinh nhu néu &
Vi du 2, dugc lam lanh va pha lodng bing clng trong lugng n-hexan. Cac miu thir
nghiém dugc bdo quan & nhiét do -10°C trong khoang thoi gian dai, trong qua trinh
nay khong thiy c6 su két tinh xay ra.

Vidu9

Dung dich 5% chira thuéc nhuém mau doé, duge diéu ché theo quy trinh nhu
néu trong Vi du 8, pha trong n-hexan. Khi dung dich nay dugc sir dung dé in 1én gidy
trdng van phong loai cao cip, thi tao ra hinh anh mau dé tuoi c6 sic xanh lam vé6i do
dai song chiém uu thé 1a 523nm. Ngam mot phan hinh in nay vao nudc ubng trong
thoi gian hai tudn thi thiy thuc nhuém khong bi thoi vao nuée hodc khong bi giam do
dam cua mau trén gidy. Muc duoc pha theo cong thirc trén ciing dugc bdo quan lanh

trong thoi gian dai ma khong nhan thiy anh xuéng x4u bat ky.

-12-



35323

Vidu 10

Mbt mau thir nghiém ctia muc in phun duge diéu ché theo quy trinh nhur néu &
Vi du 9 duoc in 1én bé mit cta tai polyetylen va dé cho khd. Sau thoi gian khoang 10
phit, hinh trén mat tai duge lau bang mot tap gidy thdm d3 duoc nhiing vao toluen va
lai duoc 1am kho. Mic du hau hét muc bi toluen loai bo khéi bé mit polyme, song van
nhan thiy 13, polyme vAn bi nhudém mau én dinh dang ké béi mot lugng nhét dinh

thudc nhudém da khuéch tan vao no.
Vidull

10 gam chét 16ng chira thudc nhudm dugce tao ra theo quy trinh nhu néu trong
Vi du 4 duogc bd sung vao 90 gam isooctan chira sdn 5 gam nhya hoa tan dugc trong
hydrocacbon béo. Cac lugng thich hgp cia muc c6 cong thirc pha ché don gian nay
dugc dwa vao ngin chira myc ciia cic bit danh ddu bén lau, ma sau d6 dugce dé yén
trong thoi gian ngin dé dat téi trang thdi can bing. Sau do6, bit nay duogc s dung dé
danh déu trén mot tai polyetylen ding dung banh. Lép muc kho rit nhanh, trd thanh
bé mit khong dinh. Sau khi dé yén trong thoi gian ngin, cac dau trén bé mit tai duge
x0éd that sach bang cach lau nhanh bing mot miéng vai thdm hit da dugc nhung vao
toluen. Sau khi dé khd, van con théy duoc cac vét ban dau boi vi mot luong nhét dinh

thudc nhudm da khuéch tan truc tiép véo chét déo.
Vidu 12

40 gam thubc nhudm, 1a din xuét cia x-tert-butyl-2-naphtol dugc diéu ché bang
phuong phép nhu néu trong vi du 5 cia patent Hoa Ky s6 5676708, dugc tron 1dn v6i
60 gam dau hoa (do Aldrich Chemical Co. san xuét véi danh muc hang hod # 329460)
dé tao ra huyén phul dic. Sau d6, hdn hop nay dugc 1am néng t&i nhiét do 100°C va
duoc khudy trong thoi gian 15 phut dé hoa tan hodc 1am néng chay hau 13549 nhu
toan bd lugng thudc nhudm. Sau d6, hdn hop nay dugc dé yén qua dém cho ngudi
xudng dén nhiét do trong phong. Sau khi xem xét k¥, thi nhén thiy rang phan 16n
luong hdn hop d4 hoa tan trude d6 da két tinh tir dung dich, ma khi dugc khuéy thi tro
lai dang vét 1y ban dau ctia n6 1a huyén phu dic tinh thé, mac di 16p dau hoa van sam
mau. Trai lai, cac thudc nhudém dugc wa chudng 1a dan xuét ctia 2-naphtol dugc heptyl

hoé hodc nonyl ho4 thi tao ra dugc cac dung dich linh dong, ma tir cidc dung dich nay
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khi loc khong thu hdi duge chat rdn. Cac ché phém long dédc nay cua thubc nhudm van
khong chira cac chét ran két tia xudng ngay ca sau khi dugc bao quan trong thoi gian
6 thang ¢ nhiét o -25°C.

Cung voi cac chi tiét vé cAu triic va tinh ning, c6 rt nhiéu dic tinh va wu diém
da dugc néu ra trong phdn md ta néu trén. Cac dic diém hoan toan méi cua thudc
nhudm theo sang ché dugc néu trong céc diém yéu ciu bao ho kém theo. Tuy nhién,
nhig diéu trinh bay d6 chi mang tinh minh hoa, va c6 thé thuc hién cac thay d6i mot
cach chi tiét, cu thé 1a v& van d& v& pha lodng, vé& dung méi va thanh phan, nhung van
tuan thu nguyén tic ciia sang ché, dén mic d¢ cao nhét dugc chi ra béi y nghia chung

va rOng cla cac thuét ngit cua cac diém yéu cau bao hd kém theo.
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YEU CAU BAO HQ

1. Ché phim léng dac chira thanh phén thudc nhudém bao gdbm chit mau c6 cong thirc:

GG
X

trong d6 R1 12 nhom etyl hodc nhom isopropyl va R2 la nhém heptyl hodc

nonyl va n 1a 1; trong d6 thanh phin thudc nhudm nay dugc hoa tan trong dau hoa.

2. Ché pham 16ng dic chira thanh phan thudc nhuém bao gdm chit mau c6 cong thic:

X

trong d6 R1 13 nhom etyl hodc nhom isopropyl va R2 la nhom heptyl hodc

nonyl vanla 1;

trong do ché phém long ddc chira thanh ph?m thubc nhudém du dé tao ra lugng
chit mau twong duong véi it nhét 13 dung dich chtra cdc dung mdi d6 (Solvent Reds)

24, 25 hoac 26 véi lugng 40% theo tinh toan cua CI; va
trong d6 thanh phéan thudc nhudém nay duoc hoa tan trong dau hoa.

3. Ché phim 16ng dic theo diém 1 hogc 2, trong d6 ché phdm nay dugc sit dung lam

chét tao mau cho céac loai muc in phun.
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